Shrnuti predchozi lekce

SEM/TEM:
e SEM: po radcich skenujeme povrch vzorku pomoci elektronového svazku
* TEM: prochazi e. svazek skrz vzorek

Zdroje elektronu (e. tryska, e. délo)
* sekundarni emise, termoemise (W elektroda, LaB,, CeB), autoemise (Schottkyho katoda)
Elektromagnetické cocky
* v mag. poli se draha urychleného e. zakrivuje pusobenim Lorentzovy sily -> elmag. ¢ocky (solenoid)
e vady: otvorova, chromaticka, osovy astigmatismus
Interakce e. s latkou
e pruzny/nepruzny rozptyl, excitacni objem
* PE, BSE, SE, AE, katodoluminiscence, charakteristické RTG zareni, brzdné zareni
Poskozeni vzorku
e vyrazeni atomu vzorku, odpraseni, zahrivani vzorku, nabijeni (kriticka energie), kontaminace
e (Cisténi vzorku
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Hlavni parametry:

« zvétSeni az 1x10°

» rozsah energii 200 eV -30 keV
e rozliSeni 1,5 nm-0,5 nm

Hlavni typy informaci o vzorku:
 topografie

« materialoveé slozeni

* krystalografie

* elektronova struktura

* luminiscencni vlastnosti

» mikro-magnetismus

« elektrické vlastnosti

BSE -backscattered electrons

SE -secondary electrons

SC -specimen current

EBIC-electron beam induced current
TE -transmitted electrons




Elektronové opticka soustava SEM

Cilem je vytvoreni vychylovaného zaostfeného elektronového svazku v roviné
vzorku s

CO mozna nejmensSim prufezem a homogennim rozlozenim elektronu
minimalnim energiovym rozptylem
vysokou proudovou hustotou

malym (zadnym) zkreslenim vychylovaciho systemu

Hlavni Casti Zakladni parametry

=zdroj elektronu »vady zobrazeni
»elektromagnetické a elektrostatické CoCky »velikost stopy v rovine vzorku
»korektorn astigmatismu mpristrojove rozliSeni
srastrovaci systém =proud ve stopé

=hloubka ostrosti
mzvetSeni



SEM-zdroje elektronu

Tlak [Pa] Jas [A/cm2sr] Velikost Energiovy rozptyl
stopy r [um] AE [eV]

Termoemise(W) 103
LaB, 104
Schottkyho emise 104
Autoemise 104

rﬂ“H%ll@

UwJ I¢ ' Rw
Cathode

mé—Wehnelt U=
|~ Crossover + 1=50KY
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a) Thermionic gun

Termo-emisni katoda.

2*104 10-50
10° 10-50
108 1
10° 0,003
R P S e

©
= Schottky-emise

Auto-emise

\ Vakuum

0,5-2
0,4-0,6
0,2-0,4

Potencialova bariéra na
prechodu kov-vakuum a pokles
potencialni energie V(z) v
zavislosti na radstu
elektrostatického pole E pro
Termo-emisni, Schottkyho a
Auto-emisni katodu.



Elektronové cocky

Elektronovy svazek je potfeba béhem prichodu optickou soustavou fokusovat.
Vyuziva se elektrické nebo magnetické pole. Nejcastéji se vyuzivaji
elektromagnetické cocky, ale nekdy se pouzivaji i pevné magnety. Elektrostatické
cocky se pouzivaji v elektronovych tryskach.

a) Elektrostaticka cocka

Pro fokusaci tenkou elektrostatickou cockou plati vztahy, které jsou vysledkem reseni Newtonovych rovnic
sestavenych na zakladé Gaussovy vety, jez se pouziva pro vypocet elektrostatickych poli a rozlozeni elektrické

intenzity v okoli vodice.

b) Elektromagneticka cocka

Pro fokusaci elmag. cockou plati vztahy, které jsou vysledkem feSeni Newtonovskych rovnic sestavenych na
zakladé Biot-Savartova zakona pouzitého pro vypocet magnetického pole a rozlozeni mg. indukce v okoli

vodice.



Elektrostaticka cocka

Na obrazku jsou patrny tri faze pohybu elektronu v elektrostatickém poli cocky.

1) Elektron vstupuje do el.statického pole ¢ocky a hodnota intenzity elektrického pole E=0 se prudce

(Po—¥i)

zménina E = pUsobici radialné smérem k ose ¢ocky, aniz se zmeéni potencial ¢ = ¢@,.

Elektron ziska pfirlistek radialni slozky rychlosti Av;,- popsany rovnici:

Ap.. = e . (Po—9;) , kde v, je paraxialni rychlost (blizké ose) e., ¢, je potencidl bez _
A7 l vlivu el.stat. pole ¢ocky, ¢; je max. potencial el.stat. pole ¢ocky, / je Silotary
aktivni délka cocky, r je vzdalenost od osy cocky.

(Po—®i)

2) Elektron je uprostfed ¢ocky a intenzita el. pole zlstava konst. E = , ale potencial se

meni @ = ;. Elektron ziska pfirGstek rychlosti

2 — 1,2 2 _ 2¢ : T y
Av® = v —vg = — (5)  (@o—®i), kde v; je maximalni rychlost e. ve sméru osy Z
V,/ Vv _ Vv . . o 4 s ((po_(pl) N v o A - e ((p0_¢i)
3) Elektron opousti cocku a intenzita el. pole zistava konst. E' = =——, se skokove meni na Vor =~ \om ) 7T 1
l

E=0, aniz se méni potencial ¢ = ;. Elektron ziska zaporny pfirGstek radialni rychlosti v,,

Celkovy pfirtstek radialni rychlosti je dan souétem pfirQstkdl v bodé 1 a 3. Ohniskovou délku ¢ocky lze spocitat na zakladé
rychlosti elektronu a rozmeéru ¢ocky. Podstatnou vlastnosti elektrostatické cocky je, ze elektrony ziskaji nejen radialni
prirGstek rychlosti, ale také axialni. Pruchodem cockou elektrony nerotuji kolem axialni osy v, = 0



Magneticka cocka @
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Elektromagneticka cocka

Na obrazku jsou patrny tri faze pohybu elektronu v elektromagnetickém poli ¢ocky.

1) Elektron vstupuje do magnetického pole ¢ocky a hodnota magnetické indukce B=0 se prudce

2 NI . 2Nt o . 2. q .
zménina B = 22~ Azimutalni slozka rychlosti elektronu v, = 0 se zmeéni dle rovnice:
elektronu
e rNI . - . o 7ot .
D = — Ho , kde py je permeabilita vakua, N je pocet zavitu civky, / je proud e 3
- s s s 2 -
¢ 2m [ protékajici civkou. Indukéni &ary

HoNI

2) Elektron je uprostred ¢ocky a magneticka indukce magnetického pole zlstava konst.B = . Azimutalni

slozka rychlosti zUstava konstantni podle rovnice vysSe. Elektron ziska pfirtstek radialni rychlosti

CuoNI\ 71
Avr=—(“° )-—

2ml v

e (Po—:)
3) Elektron opousti ¢o¢ku a magnetickd indukce magnetického pole B = “OINI se prudce méni Avyy = — < ) T

vai [
na B=0. Azimutalni slozka rychlosti e. nabude pavodni nulovou hodnotu v, = 0. Radialni slozka
rychlosti zlistane nezménéna podle rovnice z druhého kroku.

Ohniskovou vzdalenost ¢ocky lze spocitat na zakladé rychlosti elektronu a parametr( ¢ocky. podstatna vlastnost elmag.
cocky vsak je, ze elektrony pridchodem cockou ziskaji pouze radialni prirtstek rychlosti. Elektrony prichodem c¢ockou
rotuji kolem axidlni osy, vysledna draha pohybu elektronu ¢ockou ma tvar spiraly, kde pri opusténi cocky azimutalni slozka
rychlosti opét nabyva nulovou hodnotu. ¢



Kondenzorové cocky

Kondenzorové cocky-optimalizace aperturniho uhlu

prvni CoCky za elektronovym zdrojem

v SEM se pouzivaji na zmenseni zdroje a predevsim na kontrolu
proudu v systému - nezavisla volba proudu a aperturniho uhlu

v TEM navic definuji rezim ozareni vzorku

pokud je excitace Cocky silna, pocet e. prochazejici aperturou
objektivu je maly, ohniskova vzdalenost Cocky se zkrati a tim se
zmensi velikost elektronového svazku

normalné je kondenzorova ¢ocka silné buzena pro pozorovani
obrazu s vysokym rozliSenim, aby se ziskala mala velikost svazku, a
slabé buzena pro analyzu, jako je EDS, aby se ziskal velky tok

proudu

SEM vybaveny termoemisnim zdrojem vyuZziva vicestupnovy systém
kondenzorovych cocek k fizeni priméru svazku v Sirokém rozsahu. ProtozZe
stopa svazku je velkd az 20 um, musi byt zmensena na asi 1/1000 s vysokou
mirou redukce

SEM vybaveny Schottkyho emisnim délem ma zdroj elektron(i o velikosti 15
az 20 nm, a proto je povolena ¢ocka s nizkou mirou redukce

silné buzeni
9
zména ohniskové ﬁ m
vzdalenosti >

13

mala stopa

—

Electrons that do not pass
through OL aperture

slabé buzeni

é zdroj elektront

o9
ﬁ ﬁj kondenzorove cocky

A —
M m objektivove cocky
/ \ vzorek

velka stopa

Electron source — ==

< CL >

Image of source

Strong excitation of CL

OL aperture

Weak excitation of CL



Objektivové cocky

* nejkritiCtéjSi misto v mikroskopu, maji nejvétsi efekt na rozliSeni, zvétSeni a vady systému
* v SEMu se zpravidla pouzivaji magnetické objektivové cocky rizného designu i vlastnosti

» elektrostatické Cocky se pouzivaji v pripade, pokud chceme vyloucit vliv magnetického pole na vzorek

¥ ) ] )
"V 1
ObjeﬂlveJeps// v_y '
~ ‘ / _""
2 { N 4’ ‘tﬂ.-

HQIPL

(d) Radial gap lens; (e) Radial gap lens;
thick inner pole thin inner pole

10

(g) Axial-gap lens



Priklady magnetickych cocek pro SEM @
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Simulace kondenzoroveé Simulace objektivové
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18 Velikost stopy v rovine vzorku @

Linedarni zmenseni ¢ocky (M) muzZeme odvodit z
paprskoveho diagramu s vyuzitim geometrické optiky

PREDMET

it =i _ 4 Y a1

Lo f a-f a /
A ; i

1 1 1 - .
21,2 a >> b, = b !
f (I-I_b f Fl/

£ I/ y
f<<a, M:i /|
a bi{f /

OBRAZ



1. kizité o = 30 pm

Ly
/:__ ) clona2 ¢=1pm
/ / \a,;zm “spray” clona
- 7 —{h ______ — —=Cocka 1 (kondenzor)
fa
' L ——— 2. kiizigt&¢ 0=3pm
Lo
b =—___\.=\ clona1 ¢ =10 pum
Trrrra \ ezzzzz  “spray’ clona
-X— “)— — — -= &ocka 2
f2

———- 3. kfizist¢ ¢=0.3 pym

CoCka (objektiv)
m‘:koneéné clona ¢ =100 um

elektronovy svazek ¢ = 30 nm

vzorek

Velikost stopy v roviné vzorku

1) Zmenseni jednou cockou
M=f/a

2) Zmenseni soustavou cocek

PR NEVE
0O
LL,L

dC =M (‘.'d(‘_*

Aperturni uhel je dan vztahem:
o, =r/f,

Paprskovy diagram elektronové-optické soustavy SEM



a) Otvorova vada

d.=05Cya’
b) Chromaticka vada
d( = (CFO!

c) Osovy astigmatismus (nutno kompenzovat)

d) Difrakcni vada dd — 061/




Pristrojové rozliseni, velikost stopy @

Proud ve stopé /, velikost stopy d. a aperturni uhel a svazku spolu souviseji

1/2
vztahem: d _[ 41 } 1

G

.?rl,ﬁ’ o

L

Celkova velikost stopy:

42 =dg? +dg +d o2 +dy? |

d, velikost stopu primdrniho svazku elektront

o8 zmenseny obraz

ds,d.,d, rozptylové krouzky dané otvorovou, . AE |
chromatickou a difrakéni vadou ds=KsCsa”,dc=KcCc (?) a ,dp=Kpla

B jas elektronoveé trysky

E energie elektronu (AE je jeho energiova Sirka, A je vinova délka)

C.,C. koeficient otvoroveé a chromaticke vady

K,K-, K, numerické konstanty, obvykle K.= 0.5, K-= 1, K,=0.6

Alternativni aproximace [J.E. Barth, P. Kruit: Optik 101 (1996), 101]
Ki=0.18, K-=0.34, K, .54 2 {4 4 4
s c D dp” = [(ds +d

1.5;:"‘-"—1 1 ; 2."’“1.,3 -}
) +dg +d



Pristrojové rozliseni, velikost stopy @

TEG SEM (SEM s termoemisnim zdrojem e.-levnéjsi alternativa)
B=10>A cm?srt|=5pA, AE=2eV, C;=50 mm, C=-20 mm

FEG SEM (SEM s autoemisnim zdrojem e.-pokrocilejsi alternativa)
B=10°A cm?srl |= 100 pA, AE=0.2eV, C,=1.9 mm, C=-2.5 mm
10% 2

spotsize [nm]

'_3 e P I T Prdmér stopy v roviné vzorku, grafy jsou vypocteny
10 10 10 10 10 dle rovnice [1]- - - - resp. [2] z pfedchoziho
snimku

energy [keV]



Rastrovaci systém @

A, B —dva pary vychylovacich civek
(tzv. deflektory) pro vychyleni ve
smeéru x ay.

A, —aperturni clona

OL — pdélovy nastavec objektivové
cocky

S — vzorek (rastrovana plocha)

Dveé patra vychylovani umoznuji vychylovat e. svazek
po povrchu vzorku, je-li splnéna podminka

(h,—hp)tan @, = h,tan(6, —60,) |[1]

Elektronovy svazek pri kazdém uhlu vychylky vychazi ze stejného
bodu na optické ose (tzv. pivot point) a protina optickou osu ve
stredu clony A/ v blizkosti objektivove cocky OL; tehdy jsou vady
zobrazeni minimalni.

Pokud je splnéna podminka

h,=2h,, 0,=20,

-

n, =2n,

)

Plati rovnice [1] pro vSechny uhly 6

Sirka pozorovaciho monitoru

Zvetseni M: M=—— :
Sirka rastrované plochy



Detektor sekundarnich elektronu

Everhart-Thornley (E-T) detektor Velikost detekovaného proudu:
* SE emitované ze vzorku jsou smérovany pomoci elektrody (kolektor) na
které je vlozeno napéti az stovky V na scintilator ] =S ] 5 C

* vedené SE jsou urychleny vysokym napétim +10 kV aplikovanym na Al-film
scintilatoru a dale pomodci scintilatoru preménény na svétlo (fotony)

e povrch scintilatoru je potazen hlinikem, aby se zabranilo vybijeni a
degradaci povrchu)

o — koeficient sekundarni emise
C — sbérova ucinnost detektoru

» vzniklé fotony jsou pomoci fotondsobice (PMT) preménény na elektricky Privery
proud, ktery je zesilen a nasledné detekovan.
* pomoci ET detektoru je také detekovano nékolik mnoZstvi zpétné et
v s o Scintillator
odrazenych elektronu ] cole PMT (photomuliplier)
. 7 v e v _ v . . v s econdary § . ..
* ET detektor je umistén v prostoru mezi cockou objektivu a vzorkem (v bocni secton f,.—:,*____;,,_ AL |>
cActi CE
casti komory) | b 2 2 . — N .
i\l‘{ ! / .451:5/
|—j BackscattereI +10KV
electron
Specimen .50 ~ +300 V

PGvodni navrh: Everhart T.E. a Thornley R.F.M., J. Sci. Instruments 37 (1960) 246.



Simulace sbérové ucinnosti detektoru SE Ipm

AT
HF‘;FT’{——I(>'F._F{_— FiJ:{IITT—?__l:‘T{‘
: innsdddzadaans e P T EEEF
ETrr I LI i i ¢ A _ HE |
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ET dEtektOF dddidg ddda AT r,_ﬂ
AR FREFFFE TR EED e LS FTT Emdaqauds
Frr |71 = EEN
| LT L 1 Frrr ddsasd
N } dilne e
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Sdagashard a0 ddddanaa o7 N NS
€ AR ] . - RE
N it
*EEA AN i SiEESREsn Ea
ﬁé__ Ir _r\lL,_‘ l—¢=|E|———]- E=a
WD=10 mm WD=20 mm

Trajektorie SE emitovanych pod
rdznym polarnim a azimutalnim

Trajektorie SE dopadajicich na scintilator

Uhlem : . : v L oy
04 ! Sbérova ucinnost detektoru
a SE v zavislosti na pracovni
m\ % 0.3 vzdalenosti
~ 2 o
2
50V % O 2
c
Y 2
; e e i 0.1
WD =3 mm WD = 20mm 3
v 7 . . 7/ Ve o ’ 0 : : : :
RozlozZeni ekvipotencial pri riznych WD 0 5 10 15 20

working distance [mm] 19



BSE detektor

Kfremikovy polovodicovy detektor-bézné uzivany
vyuziva fotodiodu PIN — pfi vstupu BSE vznikne par e(-).-dira(+) v | vrstvé->tok e(-) do N a
dira(+) do P => zesilovanim proudu tokem e.(-) a dira(+) vznika BSE obraz
* prstencova tenka deska s otvorem uprostfed umisténa pod objektivem-vysoka ucinnost
* na detektor neni aplikovano napéti (na rozdil od SE-detektoru), protoze BSE maji dostatecnou
E k dopadu na detektor
e Casto rozdélen na dva (nebo ¢tyfi) segmenty —pfi souctu signdll vznika koncentraéni obraz, pfi
odecteni vznika topograficky obraz
 muUzZe byt doplnén dalSim polovodi¢ovym detektorem pro detekci BSE pod nizkym Ghlem
-> |epsi stereoskopicky obraz

Scintilacni detektor zpétné odrazenych elektronti (BSE)

» ~

ObJEktIV 7 BSE compositional image BSEtoogahicimage
F— lFotonésobi(: BSE +BSE-topo, diamond
intil3 vétlovo ]
Seintilater N\ Ases ‘ grindstone, 10kV

Vzorek

N o e o)
nnnnnnnn
miconduc % (ﬁ) %
P-type
emiconduc C? 1 @me ®l
Electrode
Backscattered electron
Top view
Side view
Primary electron
Objective lens
—
C A B

Backscattered electron
SE detector

Specimen

20



Detektory-trajektorie e.

/ Zrm -
f Z %
/ s [
/ ; %
2 . 9 % K
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/ / ; £
objectiverr |7 E

[ ‘lens
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Z
e
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G o
% \ , 22 [ g .
% /f#/f& M IH - ] [
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1 kEV I\-r_ M #* [
RN [ R, —
LL.specimen. \ \f? N \\specimen
N IR I B B B LA Ml i Al i Mabl i s U L s
-10 45 a 5 0 -6 5 4 3-2-19012 3 4 56
r [mm r ] r [mm]

Simulované trajektorie BSE (vlevo) a SE (uprostred) pro imerzni magnetickou ¢ocku, pocatecni uhel od 0 =
0° do 90° s krokem 10°, E;cc=1keV, Eic=5eV, E,c=1keV, pracovni vzdalenost 8mm. ZvétSeny detail
prostredniho obrazku (napravo) ukazuje tzv. , bottle effect”: SE emitované pod velkym polarnim dhlem
jsou magnetickym polem vraceny ke vzorku a nepodili se tak na tvorbé obrazu e
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'P’
Rozmisténi detektoru
Hitaschi SU 8000 SEM

Electron source ]]' U T
supY T Vex
o]
‘ =1 U
UEK | I O ,{
Uy N
Electromagnetic :rlc
aperture changer Condenser lens |
Field lens I U
- H B

PSFD - detector Annular in-lens detector ] —
In-lens SE-detector Beam booster [ - |
Beam boaster 1
Be: . Ly, | /
Magnetic lens Magnetic lens I
Scan cails

Out-lens I Concentric hemispherical
Electrostatic lens E-T) detector 3

I (E-T) detec | analyser
(CHA)
- Scan coils C—— 77
Speci } Specimen 22
Electrostatic lens




Detektory-aplikace

Zobrazeni vzorku ruznymi detekénimi systémy-vliv pusobeni pole na vzorek

N \ { f R, Lo \ \
- > - > .\

Vzorek AZ91
(Mg+Al, Zn, Mn)
U=5,0 kV

Schottky
Electron Gun

Condenser (C1)
Gun Alignment

IML Centering

N sliix Intermediate lens (IML)
é P InBeam BSE

in-lens S

a \

Stigmators

Scanning coils

InBeam SE
, Objective (OBJ)
Bl <«—— Sample

elektronovy sloupec
SEM Tescan Lyra

L Q)
h

BSE in-lens BSE

[ Det: SE, In-Beam SE, RBSE, In-Beam BSE | LYRA3 TESCAN

View field: 10.0 ym Print MAG: 17.8 kx 5 pm 3
WD: 8.58 mm SM: RESOLUTION IPM AS CR, Brno

SEM HV: 5.0 kV




Detektory-aplikace

Vzorek AZ91
(Mg+Al, Zn, Mn)
U=10,0 kV

Schottky
Electron Gun

Condenser (C1)
Gun Alignment

IML Centering

Intermediate lens (IML)
InBeam BSE

Stigmators

Scanning coils

InBeam SE
, Objective (OBJ)
Bl <«—— Sample

elektronovy sloupec
SEM Tescan Lyra

BSE in-lens BSE
SEM HV: 10.0 kV Det: SE, In-Beam SE, RBSE, In-Beam BSE LYRA3 TESCAN

View field: 10.00 ym Print MAG: 17.8 kx 5um 4
WD: 8.57 mm SM: RESOLUTION

IPM AS CR, Brno



Detektory-aplikace

Vzorek AZ91
(Mg+Al, Zn, Mn)
U=20,0 kV

Schottky
Electron Gun

Condenser (C1)
Gun Alignment

IML Centering

Intermediate lens (IML)
InBeam BSE

Stigmators

Scanning coils

InBeam SE
Objective (OBJ)
- <«——— Sample

elektronovy sloupec
SEM Tescan Lyra

BSE in-lens BSE

SEM HV: 20.0 kV Det: SE, In-Beam SE, RBSE, In-Beam BSE | LYRA3 TESCAN

View field: 10.0 ym Print MAG: 17.8 kx 5 pm 5
WD: 8.51 mm SM: RESOLUTION

IPM AS CR, Brno



Vzorek Al-CuZn
U=10,0 kV

SEM HV: 10.0 kV
View field: 5.00 pm
WD: 8.90 mm

Detektory-aplikace

Zobrazeni vzorku s necistotami ruznymi detekénimi systémy-vliv pusobeni pole na vzorek

3
i

Det: SE, In-Beam SE, RBSE, In-Beam BSE

Print MAG: 35.6 kx 2 pm
SM: RESOLUTION

LYRA3 TESCAN

IPM AS CR, Brno

Schottky
Electron Gun

Condenser (C1)
Gun Alignment

IML Centering

Intermediate lens (IML)
InBeam BSE

Stigmators

Scanning coils

InBeam SE
p Objective (OBJ)
B <«<—— Sample

elektronovy sloupec
SEM Tescan Lyra
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Detektory-aplikace

Zobrazeni lesténé médi na 15 keV pomoci SE v ruznych mikroskopech

Magellan FEI 2010 Merlin  Zeiss 2009
Helios FEI 2008 Supra Zeis 2002
XL30 FEI 1998 Evo Zeiss 2010

7600F Jeol 2009 Sigma Zeiss 2010

Magellan

Helios

- e T

Spodni (bocni) ET detektor

M+ @B e 14 880

Horni, in-lens detektor
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signdl

Zpracovani detekovaného signalu @

Hlavnim faktorem, ktery urCuje parametry pristroje, jsou nahodné fluktuace primarniho svazku

elektronu.

Lidské oko je schopno rozlisit oblast s jasem B od sousedni oblasti s jasem B+dB, je-li splnéna

podminka:

vzdalenost

a)

As ' AS
A ez

[72]
signal

vzdalenost

b)

, kde S je signal odpovidajici jasu B a N je Sum signalu

kontrast obrazu je C = dS/S



Zpracovani detekovaného signalu @

Doba trvani jednoho obrazového elementu
(predpokladame stejné rozliSeni ve sméru x a y)

o(®OV)

. I 11 I 11
I /L

v N N
foo L NS N\

27, t

1/ Fmax

h;‘“i
Il

N — pocet radku v obraze
T, —trvani jednoho fadku Casova zavislost videosignalu podél jednoho radku (je
uvazovana pouze prvni harmonicka vina signalu)



Pomér signalu k Sumu (S/N) detekovaného Velikost detekovaného proudu:
signalu

“ne/p Number of electrons per pixel n,

S/N

EEN
A0
Xc/\

P

AL A
_1\0
o )

N
A9
Xc/\ "~
10
Xc/\

10°

Time per pixel T, [ps]

I.=1,0C=1x10"%x0.5x02=1x10""4

o — koeficient SE
C — sbérova ucinnost detektoru
|, — primarni proud elektront

pocet elektronu na obrazovy element n,,, (Cerné Cary) a
pomér signdlu k Sumu pro statistické fluktuace S/N v
obrazovém elementu (Cervené ¢ary) v zavislosti na dobé
trvani obrazového elementu T, pro ruzné hodnoty
detekovaného proudu I,



Vakuové techniky-jednotky tlaku ipm

Zakladni Sl jednotkou tlaku je pascal, kde Pa=N-m~2=kg-m1-s2,

Vybrané dalsi jednotky tlaku:

torr je hydrostaticky tlak 1 mm Hg sloupce na hladiné more pri 0°C

atm je fyzikalni atmosféra a vychazi ze standardniho tlaku atmosférického vzduchu

psi (z angl. ,,pound per square inch”) libra na ¢tverecni palec odpovida tlaku g:Ib-in-2 na hladiné more

psf (z angl. ,pound per square foot“) libra na ¢tverecni stopu odpovida tlaku g:lb-ft-2 na hladiné more

kp-cm-2 je kilopond na centimetr ¢tverecni, tzv. technicka atmosféra (at) a odpovida tlaku g-kg:cm=2 na hladiné more

Jednotky tlaku a jejich prevod

Pa bar mbar pbar Torr micron |atm at mm WS | psi psf
dyn/cm? \/mm Hg |p, mTorr ifb/inch? | ibf/ft?

Pa 1 1:10° 1:10% 10 7,5:10% |75 9,87:10° [1,02:10° |0,102 1,45°10" |2,09:10°
bar 1'10° 1 1000 1-10° 750 7,510° |0,987 1,02 1,02:10* (14,5 2,09'10°
mbar 100 1-10° 1 1000 0,75 750 9,87-10% |1,02:10° |10,2 1,45-107 |2,09
pbar 0,1 1:10° 1-10° 1 7,5:10* 0,75 9,87°107 [1,02:10° |1,02:10° |1,45-10° |1,09:107
Toor 133 1,33-10° (1,33 1330 1 1000 1,32°10° |1,36°10° 13,6 1,93-10° |2,78
micron |0,133 1,33-10® |1,33-10° |1,33 1-10° 1 1,32:10® (1,36°10® |1,36°102 [1,93-10° |2,78'10°
atm 1,01-10° {1,013 1013 1,01-10° |760 76°10° |1 1,03 1,03-10* (14,7 2,12°10°
at 9,81-10* |0,981 981 9,81-10° [735,6 7,36°10° |0,968 1 1-10* 14,2 2,04-10°
mm WS |9,81 9,81'10% |9,81'102 |98,1 7,36'102 |73,6 9,68:10° |1'10* 1 1,42°10° |0,204
psi 6,89°10° |6,89°10° |68,9 6,89°10* [51,71 5,17'10* |6,8°10° |7,02'10° |702 1 144
psf 47,8 4,78-10* |0,478 478 0,359 359 4,72:10* |4,87°10° |4,87 6,94-10° |1




Vakuovy systém

Vnitrni prostor mikroskopu, ve kterém se pohybuji elektrony musi byt vakuovany:

e Elektronova tryska musi byt izolovana vakuem, protoze vzduch neni dostatecné dobrym
izolantem. Vznika nebezpedi ionizace vzduchu a nasledného elektrického vyboje mezi anodou a
katodou trysky

* Kontaminace: vzduch obsahuje molekuly O,, N,, CO,, H,0, uhlovodiky..., které zpGsobuiji
kontaminaci tubusu i pozorovaného objektu (vzorku)

* Rusivy signal: snaha zabranit nahodnym srazkam urychlenych primarnich elektront s
molekulami vzduchu, které by vedly ke zménam jejich energie a sméru pohybu. Na dosazeni
pracovniho vakua (minimalné 1073 az 10~ Pa) musi byt mikroskop vybaven dostatecné
vykonnymi vyvévami mnoha rliznych typu.

| pfes vysoky stupen vakua dochazi ke kontaminaci vnitrku tubusu zbytky vodnich par a molekulami uhlovodikd,
které se tam mohou dostat z odparu oleje vyvév nebo tésnicich tukl. To vSe ovliviiuje kvalitu obrazu. Proto se
pouziva specidlni antikontaminacni kom{Urka, kterd je chlazena kapalnym dusikem z Dewarovy nadoby umisténé vné
tubusu (nebo Peltierovym clankem). Tim se snizuje tenze vodnich a uhlovodikovych par, které potom kondenzuji na
komUrce



IS Zdroj vakua-vyvévy @

* Transportni
prenaseji molekuly od vstupniho hrdla k vystupnimu (vyfukovému) hrdlu
* Mechanické vyvévy
e pistova vyveva
* rotacni olejova vyvéva
e membranova vyveva
* Rootsovo Cerpadlo
* turbomolekularni vyvéva
e Paroproudé (difuzni) vyvévy
 Sorpcni
molekuly uschovavaji uvnitr (nemaji vyfukové hrdlo)
e kryosorpCni vyveva
e titanova sorpcni vyveéva
e jontova sorpcni vyvéva
* kondenzacni vyvéva
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o Zdroj vakua-vyvévy

Tlak (Pa)

09 08 w7 08w w* wd w? p! 0 v w 3 0t

Vyvé vy

ez S proudem vzduchu
Vodni'
<2277 S vodni' parou
Zeolilove’

0Jejove’ (s proplachovanim)

Rotadni’ (bez prop/ac/;om'm)

Roolsovy

Molekularn:’

Turbamolekularnt’

r AV

E /bk forove'

Dikizni’ vodou chlazene’

Difuznn's vymrazovalkou e

Sublimaln’

Tonrzadm’

Tontove sublimadni’

rad

Vo4

Kryogenn:'
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Pistova vyvéva

v/ VvV

* nejjednodussi reseni

pohyblivého pistu

* historicka konstrukce se dnes jiz nepouziva, ale funguje i s drevénym pistem

Inlet valve Outlet Valve

V4

Plunger Pump Working

Dlschalie

Plunger at TDC
Plunger at BDC

: E
!\l 1 :é__ﬁ L) e
4 [EAEng gy wnam 2 a1
T / ._-L' / ? ........... 2 i 7, R,
o =
< g / A
: O | ; O‘: 1 ¢ ¥
NN il t
1 L L 5 u

Mechanické vyvévy

VALVE A

-s pracovni komorou méniciho se objemu pomoci

PLUNGER




Mechanicke vyvevy N [

Rotacni olejova vyvéva

e kmitavy pohyb pistu nahrazen rotacnim pohybem

nejcastejsi konstrukce s lopatkami, misto dotyku lopatek se statorem je krizové
otacky 300 — 1500 min-t
¢erpaci rychlost do 100 m3/hod

mezni tlak: jednotky Pa

EXHALST =
DUTLET E 1

EXHALUST
VALVE

STATOR

—WANE Dual Stage Rotary Vane
Wacuum Pump

Differences Between Stages
- 0L 5”,'9'& 1 st 1 orobor, 1 5085 OF vwaness, Leed for

fluchrabing gas loads On and off recychng.
Sk Wl DE00 .

Stage:
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Rotaéni olejova vyvéva (ROV) dpm

e Zpétny tok: Cerpany plyn prochazi netésnostmi mezi sacim a vyfukovym hrdlem,
kritické je misto styku rotoru a statoru

» olejové pary-olej se intenzivné odparuje, teplota pumpy byva dost vysoka (az 90°C)

* Vlyznam oleje:
e tésni
* maze
e chladi lopatky

olej je velmi dulezity, je nutné kontrolovat pribézné mnozstvi a kvalitu a ménit ho
vyveva olej neustale precerpava
olejové spaliny jsou karcinogenni, je nutny filtr nebo vyvod z laboratore

pro ¢erpani ruznych par se uzivaji rtzné oleje



Rotaéni olejovd vyvéva @

* Snizeni zpétného toku olejovych par
* dnes jsou jen dvoustupnové rot. vyvévy na spolecné hrideli-co 1. vyfukuje, to 2. nasava
e druhy stupen jiz pracuje se stlacenym plynem
* Cerpaci rychlost se neméni, ale klesne zpétny tok cerpaného plynu (vzduchu)
* mezni tlak klesne podle druhu oleje na 0,5 Pa (mineralni olej) az 0.05 Pa (silikonovy olej)

* Gazbalast
 ventil k pripousténi malého mnozstvi vzduchu

* tim stoupne tlak ve vyfukové komore vyvévy a ventil se otevre drive nez dojde ke
kondenzaci vodnich par — zamezi vzniku emulze voda-olej

* lehké zhorseni mezniho tlaku a Cerpaci rychlosti

Gas Ballast




ipm
Membranova vyveva @P’—

e pist nahrazen pohyblivou kmitajici membranou (nebo sadou
membran)

* tichy chod, bez olejovych par

DIAPHRAGM PUMP

* mensi cerpaci vykon

shutterste.ck’

https://www.youtube.com/watch?v=2E1km-gDkqc&ab_channel=SriramBalasubramanian
89



Rootsovo Cerpadlo @

e bezkontaktni otaceni dvou rootsovych hridelu s prurezem do tvaru 8
* vysoky cerpaci vykon (az 25 000 m3/hod)

* vySSi dosazitelné vakuum (oproti ROV), bez olejovych par

* musi byt predcerpany (obvykle rotacni olejovou v.)




ipm
Turbomolekularni vyvéva @r—

 pracuje na zakladé udéleni hybnosti ¢asticim plynu smérem k vystupu (ot. 25- 90 tis/min)
* potrebuje molekularni proudéni plynu
* nejlépe Cerpa tezkeé slouceniny

* je nutné predcerpani (obvykle ROV)

pracovni tlak 1- 10 Pa

 Cerpaci rychlost: az stovku dm3s? [ wec

1.00E+03 \

1.00E+02

1.00E+01

1.00E+00D

1.00E-01 #
1.00E-02 \
10003 \‘M

1.00E-04 -y

Tlak[Pa]

1.00E-05

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Cas [g]
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Difuzni vyvéva

* olejové pary (drive rtut) ziskaji prichodem tryskou nadzvukovou
rychlost

* molekuly cerpaného plynu se difuzi dostanou do proudu olejovych par
a jsou strhavany ve sméru cerpani

e pro zvyseni efektivity se obvykle zarazuje nékolik trysek za sebou (3-4)

* olejové pary dopadlé na sténu vyvévy zkapalni a zteCou zpét do varniku

* nutné predcerpani ROV

* pred rozSirenim turbomolekularnich pump to byla nejrozsirenéjsi
vysokotlaka vyvéva
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= Sorpéni vyvévy @

 molekuly uschovavaji uvnitr (nemaji vyfukové hrdlo)
e kryosorpcni vyvéva
* plyny pohlcovany pres aktivni uhli nebo zeolit
e titanova sorpcni vyvéva
e cerstve naparena vrstvicka Ti pomoci nahrivaného dratku
 kondenzacni vyveva

* plyny z Cerpaného prostoru jsou odstranovany jejich kondenzaci
na chladném povrchu (kapalné H, nebo N,)

* jontova sorpcni vyvéva (viz nasledujici slide)



lontova sorpcni vyveéva

* kombinuje princip transportnich a
sorpcnich vyvev: vyboj mezi anodou a
katodami ionizuje Cerpany plyn, vnéjsi
magnetickeé pole ovliviuje pohyb vzniklych
iontu

 které z povrchu elektron odprasuiji Ti.
Atomy Ti se usazuji na sténach a vazou
plyny (predevsim O,, N,, H,)

* Mezni tlak az 102 Pa

ga.
B

&
<L
-

®

ionizované
molekuly plynu

magneticke
pole

NN

Tika

g
Q
o

Tikatoda

atomy Ti vyrazené z =
e anody se usazuji -
na stenach vyvevy



Skenovaci elektronovy mikroskop
(SEM, REM)

* SEM (REM)

* Elektrony dopadaji na pozorovany preparat a interakci s
hmotou vyrazi ze vzorku elektrony. Tyto elektrony jsou
pomoci vhodného potencialu pritahovany na detektory,
které vytvari signal upraveny pro zpracovaniv
zobrazovacim systému. Vyslednym obrazem je snimek,
ktery zachycuje povrchovou strukturu preparatu.

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

Backscatter Electron

Dedector

Sanple Platform



Vybrané aplikace

Mikrostruktura dlouhodobé Zihanych vzork( soustavy Al-Cu-Zn

46



Mikrostruktura dlouhodobé Zihanych vzork( soustavy Ag-Se-Sn
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a) (HR)-TEM nanocastic Ag-Cu; b) TEM/SEM NPs AgCu pred a po DSC
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a) (HR)-TEM nanocastic Ag-Cu; b) TEM/SEM NPs AgCu pred a po DSC



a)

Vybrané aplikace

a) (HR)-TEM nanocastic Au-Ni; b) SEM NPs AuNi po zahrati na 1200°C




