Shrnuti predchozi lekce

SEM: zvétseni 106 200 V -30 kV, rozliSeni 1,5 nm-0,5 nm, ¢asti: zdroj e. el.mag a el.stat. ¢ocky,
astigmatory, deflektory
cocky
» el.stat. — e. ziskavaji radidlni i axialni prirastek rychlosti, nerotuji kolem osy
* el.mag. — e. ziskavaji radidlni a azimutalni prirdstek rychlosti, vysledna draha ma tvar spiraly
* kondenzory: prvni cocka za zdrojem, upravuiji tvar svazku: silné buzeni/mala stopa a vice versa
* objektivové cocky: posledni cocka pred vzorkem, el.mag. (pokud to nerusi vzorek), nejvétsi efekt na
vysledné optické vlastnosti pristroje
» deflektory: dva pary pro vychyleni ve sméry xa y
detektory
* E-T detektor SE: scintilacni: kolektor -> scintilator-> fotony na fotonasobic-vznikly proud detekovan
e umistén mezi cockou objektivu a vzorkem mimo osu
» BSE detektor: polovodicovy, prstencova Si desticka pod objektivem, mize byt rozdélen na vic segmentt
BSE topo, nema kolektor
vyveévy: transportni/sorpcni
* rotacni olejova vyvéva: rotujici lopatky vyvari tok, ot. az 1500 min-?, olej: tésni, maze, chladi, p az 10-% Pa
* turbomolekularni vyvéva: lopatky udéli hybnost mol. plynu, ot. az 90 000 min?, tlak az 107 Pa



Signalni elektrony v SEM
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Schéma energiového rozdéleni signalnich e.

Dvé hlavni skupiny: obecné plati:
1) Elektrony s energii E<50eV — Sekundarni elektrony (SE) » & sezvySuje s Epe (300-800 eV) a pak se
2) Elektrony s energii 50eV aZ E,; — zpétné odrazené elektrony BSE snizuje se zvysujici Ep;

. o i S o “nnv.
* VytéZek SE (pocet SE/pocet PE) =koef. emise SE & g;;seti\éasffreo dlriFl)?n igtlzer:/of/e’r:qeérisrflzmezﬁ Y
» VytéZzek BSE (pocet BSE/pocet PE) =koef. emise BSE n vzorku . v




Klasifikace signalnich elektronu v EM

vzorek

SE I — generované primarnimi
elektrony ve vzorku.

SE II — generované ve vzorku
v dUsledku srazky BSE

SE III — generované na
sténach komory vzorku po
dopadu BSE

SE IV — generované v tubusu

EVERHART-THORNLEY po dopadu PE

DETEKTOR
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BSE I — generované primarnimi elektrony ve vzorku (pruzné).

BSE II — generované primarnimi elektrony ve vzorku (nepruzné).
BSE III -

generované po dopadu BSE I od komory vzorku

Pozn: SE I nesou informaci z plochy vzorku odpovidajici prlimeéru stopy dopadajicich PE




S rostouci energii PE roste interakéni objem ve vzorku, roste energie BSE, které jsou emitovany ze stale vétsi hloubky a
je jejich rostouci energii roste jejich schopnost vyrazet detekovatelné, avsak parazitni signalni elektrony z kovovych
casti v komore vzorku (SE Il1). Soucasné klesa koeficient emise (SE | a Se Il). V dUsledku toho dochazi ke zméné
informace zachycené detektorem, interpretované zménou kontrastd v obraze.

Vystipnuty ki'emikovy wafer.
Epe = 0,5 keV, ET detektor.

s BN r

Epe = 5 keV Epe = 10 keV Epe = 20 keV Epe = 30 keV 4



Detekce SE
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Emise jednotlivych typt SE

vzorek | 7 n d SE'I;H SE-II |SE-I¥ |
%% %% e
Al 13 | 0.2 |[028 | 55 L3
Cu 29 |034|038| 47 B 51 | ;
Mo 42 | 0381034 | 44 53 3
A 7B | 0.45 | 047 39 o8 3

Podil vytézku jednotlivych slozek SE v
celkové hodnoté SE signdlu (ET detektor
umistény pod objektivem)

Vliv jednotlivych slozek SE signalu na rozliseni obrazu

Vyssi rozliSeni SE | + SE

SE | vystupuji z povrchové oblasti vzorku

SE | emisni plocha srovnatelna se stopou
elektronového svazku

SE Il — generace pomoci BSE

SE Il — emise z vétsi hloubky vzorku nez SE |

SE | + SE Il tvori méné jak 50 % signalu (pomér
mUze byt vyssi u optimalizovanych ETD)

Charakteristicky typ elektront — slozka SE I

zavadi do obrazu BSE signal

snizuje rozliseni

projevuje se jako ,temny Sum*

mUZe tvorit az polovinu celkového signalu u
detektoru umisténého pod objektivem




Oddeéleni slozek SE | a SE Il

* Rozdilny pocet elektron( slozek SE | a SE Il zavisi na emisni hloubce a na priméru emisniho povrchu
e SE | jsou zdrojem nejvyssiho rozliSeni
e SE | vychazi z hloubky vzorku asi 5 nm
* pramér emise SE | odpovidd priméru stopy elektronového svazku
* experimentalni oddéleni SE | a SE Il je obtizné
* Lze vyuzit odetitani nasledujicich signal(i (doc. Nedé&la UPT AVCR)
SE = SE | +SE Il + SE IlI
BSE je zdrojem SE Il a SE Il
SE —BSE =SE | +SE Il + SE Il — (SE Il a SE lll) = SE |

odectenim BSE signalu od SE signalu je mozné obdrzZet obraz s vysokym podilem slozky SE I.



Detektor sekundarnich elektronu

Everhart-Thornley (E-T) detektor

* SE emitované ze vzorku jsou smérovany pomoci elektrody (kolektor) na
které je vlozeno napéti az stovky V na scintilator

* 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)

* vzniklé fotony jsou pomoci fotonasobice (PMT) pfeménény na elektricky
proud, ktery je zesilen a nasledné detekovan.

 pomoci ET detektoru je také detekovano nékolik mnozstvi zpétné
odrazenych elektron(

* ET detektor je umistén v prostoru mezi cockou objektivu a vzorkem (v boéni
casti komory)

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

Velikost detekovaného proudu:

[.=1,5C

o — koeficient sekundarni emise
C — sbérova ucinnost detektoru

——primary electron beam
| J | —

typical secondary

& electron trajectories
specimeﬁ (O volts)
copper entry gauze

PO, W +——

focus ring \

D) €
plastic_scintillator =N
shield(SO-300V positive)« =

——

connecting tube

hich Perspex light pipe
iqvoltac;e lead (7-;/2kV positive) 7
9—_—'—.‘2_]_!

lin.

to
photomultiplier

<

POvodni schéma E-T detektoru SE



Everhart-Thornley (E-T) detektor

Vyhody: detektor podaval ve srovnani s ostatnimi systémy nejkvalitnéjsi informaci o
zkoumaném povrchu latky

Nevyhody:
* plasticky scintilator s nizkou ucinnosti energiové premény elektron-foton

Re

 nevhodna geometrie detektoru

* nevhodna geometrie scintilatoru — hemisféra => ztrata svétla na okrajich

eni (UPT AVCR)

monokrystalicky scintilator YAG (Y;Al0,,), YAP (YAIO,)
Zmena geometrie

kuzelova geometrie scintilatoru (v praxi se spiSe uziva disk)

+ LOOV- _izolace oV
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SE o A svétlovod

e - =)

v scintiltor

¥
w i w ‘
mrizka clona

SE detektor s monokrystalickym kuzelové
tvarovanym scintilatorem YAG



Everhart-Thornley (E-T) detektor

+300V. v +300V
: U do.r.\,q.--—-- 10KV ><‘|,;[;: — 10kV a) detektor konvencni
2 } s (=r b) konvenéni JEOL detektor
2 K '\c /> i e c) vliv kolektorové mfizky
e ' \~Z \ = e \
N ) e ) d) modifikovany detektor s
3 ﬂ _ji_l = krouzek monokrystalickym scintildtorem
a) b)
mfizka | 00V __
o oo :7:‘:6’._‘:':-- — Rt + 300v .Ew = . 10 kv
_____ - T /ﬁf’ o
ettt T s )
——— — s s _ \:: N O
= ::/%-/é’*‘:—::~ — 9 krouzek
komora ° klec B “
~15V/mm ~ 300V/mm
c) d)
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Vliv konstrukcénich uprav SE detektrou

Signal (rel.j.)
L Modifikovany detektor
Vzorek Konvencni
detektor (JSM-U3) | Fokusaci | Zvétsena oka | Zmenseny povrch
mrizky | mrizky krouzku
Hlinik 20 27 30 31
Med' 39 51 55 58
zlato 67 81 89 92
Zlepseni v %
31 9 4

e Upravou tvaru kolektorové mrizky, zvétSenim ok mrizky a zmensenim povrchu pfitlacného krouzku byl zvysen
vystupni signdl SE modifikovaného detektoru o 44%, vici konvencnimu JEOL detektoru

* Diky tomuto zlepSeni je mozné pouzit nizsi proud svazku o 44% pfi zachovani puvodniho poméru signalu k Sumu.
NizSi proud svazku mUze znamenat zmenseni poméru stopy svazku a tedy vyssi rozliSovaci schopnost. Ale také
mensi radiacni poskozeni, kontaminaci atp...



I
S

» (Castice zlata zobrazené pomoci rozdilnych detektor(

e Parametry méreni:

u
C

M Vliv konstrukénich uprav SE detektrou

a) konvencnim JEOL SE detektorem
b) modifikovanym SE detektorem

l,= 10 pA, E0=20 keV
WD = 10 mm, zvétseni 100 000x
W katoda, scinitlator prasek P47

12



Simulace sbérové ucinnosti detektoru SE Ipm
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Trajektorie SE emitovanych pod
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Trajektorie SE dopadajicich na scintilator

Uhlem : . : v L oy
04 ! Sbérova ucinnost detektoru
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E-T detektor, vliv WD @ LA

Epe = 20 keV, WD 2 mm Epe = 20 keV, WD 3 mm Epe = 20 keV, WD 4 mm Epe = 20 keV, WD 6 mm Epe = 20 keV, WD 8 mm
Kremikovy wafer

S50um S50um

Epe = 20 keV, WD 10 mm Epe = 20 keV, WD 12,5 mm Epe = 20 keV, WD 15 mm Epe = 20 keV, WD 20 mm Epe = 20 keV, WD 30 mm

S rostouci pracovni vzdalenosti roste kolekéni ucinnost ET
detektoru a proto také roste Uroven detekovaného signalu. Pfi WD
20 mm nastava maximum, priemz s rostouci WD nad 20 mm
uroven detektoru signalu klesa.

Eoe = 20 keV, WD 40 mm

14



Svételny vytézek

14 kv

12kY
25 proud PE 1M kV
50 pA 10kV

20 pA
15 2

e 10 pA

g < 4 pA

amplituda Sumu pro 10 pA

s -
— — e — — — —— e —— ——— —— ——

/30 pA

svételny vytéZek [rel.jl

svételny vytézek (rel.j)

10 11 12 13 14 15 0 20 30 40 50 60 70 80 90 100
napéti na scintilatoru (kV) proud primdrnich elektrond [pA]

Svételny vytézek detektoru jako funkce Svételny vytézek detektoru jako funkce
napéti na scintildtoru pro rizné proudy proudu elektronového svazku pro rizné
napéti na scintilatoru

Ze zavislosti je vidét, jak je mozné zvysit pomér signalu k Sumu

Mérené vysledky odpovidaji konkrétnim podminkam experimentu (typ detektoru, jeho usporadani a pozice v komore vzorku atd..) 15



E-T detektor, vliv napéti na scintilatoru iP,'B—

250 V na odsavaci miizce ETD, 250 V na odsavaci miizce ETD, 250 V na odsavaci miizce ETD, 250 V na odséavaci miizce ETD,
2 kV na scintildtoru, WD 11 mm 3 kV na scintildtoru, WD 11 mm 4 kV na scintilatoru, WD 11 mm 5 kV na scintildtoru, WD 11 mm

250 V na odsavaci miizce ETD, 250 V na odsavaci miizce ETD, 250 V na odsavaci miizce ETD, 250 V na odsavaci miiZce ETD,
6 kV na scintilatoru, WD 11 mm 7 kV na scintildtoru, WD 11 mm 8 kV na scintiladtoru, WD 11 mm 9 kV na scintildtoru, WD 11 mm

S rostoucim napétim na vodivé vrstvé scintilatoru

ET detektoru roste uroven detekovaného signalu e
ze vzorku (cinové kulicky) a roste také pomeér @)
signalu k Sumu v obraze. Detekovana informace se A
250V na odsdvad mifice ETD; vsak vzhledem ke konstantnimu napéti na -

10 kV na scintilatoru, WD 11 mm

odsavaci mrizce detektoru neméni. 16



T om et +10 a2 +14 KV
+260 V na odsavaci miizce ETD, +100 V na odsédvaci miizce ETD, +50 V na odsavaci miiZce ETD, 0 V na odséavaci mfizce ETD, i2olace PMT
10 kV na scintildtoru, WD 11 mm 10 kV na scintilatoru, WD 11 mm 10 kV na scintildtoru, WD 11 mm 10 kV na scintilatoru, WD 11 mm ”
4
L svétiovod
& \
< 3 ov
BSé \ o clona (-5 a2 -20V)
BSE scintildtor

K miidica ( +400V)
£ & i e ek G § £ 3 & S vzore
-50 V na odsavaci mrizce ETD, -100 V na odsavaci miizce ETD, -200 V na odsavaci mrizce ETD, -239 V na odsavaci mrizce ETD,

10 kV na scintildtoru, WD 11 mm 10 kV na scintilatoru, WD 11 mm 10 kV na scintilatoru, WD 11 mm 10 kV na scintildtoru, WD 11 mm

S klesajicim napétim na odsavaci mrizce ET detektoru klesa uroven detekovaného signalu (musi byt stale vice
kompenzovana hodnota kontrastu — zesilenim zesilovace) a prevazuje podil vysokoenergiovych signalnich

elektron., coz ale nemusi znamenat ztratu informace o topografii. Napéti na vodivé vrstvé scintilatoru je
konstantnich 10 kV

17



E-T detektor, kofigurace

ET detektor firmy Tescan ET detektor firmy Termo ET detektor firmy Termo
Fisher Scientifis Fisher Scientifis
Asgmitar
BSE
R
3 Konfigurace
detektor( vcetné
ET detektoru v
ESED mikroskopu firmy
detecn Hitachi
In
= Chamber
ET detektor (SED) firmy Zeiss woope

18



E-T detektor, vliv u

misteni P

lectrun
objective lens \ " :nm
w' /.q detector

detector | L

Slitina Mg,Si se submikronovymi casticemi Al,QOs.

SEI (in-lens) LEI

19



r-filtrem
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\
- " c e N . 7 v s v V4 s . Vs
— Secondaty Energiové rozdéleni s potlacenim nizkoenergiovych
- & o . b ". | -.r‘,r'-, o v . 7 .
Specime elektronu prostrednictvim r-filtru

» elektrody s kladnym a zapornym napétim desitky volt

* rlzny ohyb elektront v elektrostatickém poli

* nizkoenergiové SE dopadaji na filtr

* SE s vysSi energii jsou detekovany

* vhodné pro praci pri nizkych energiich primarniho
elektronového svazku (do 3 keV)

Se detektorovy systém s r-filtrem



In-lens SE detektor s r-filtrem

snizeni ndbojovych artefaktll pomoci SE in-lens detekéniho systému s r-filtrem
‘e
v

nabijeci efekt na nevodivém
vzorku je potlacen selektivni
detekci sekundarnich
elektronl pouZzitim r-filtru

SEl 30kV  X50000 100nm WD 1.5mm

Nizkoenergiové zpétné odrazené
elektrony jsou detekovany pri
potlaceni nizkoenergiovych
sekundarnich elektront diky r-
filtru. V tomto nastaveni je
zachovan koncentracni kontrast

30kV  X50000 100nm WD 1.5mm 21

Alumina-supported platinum catalyst (uncoated) With r-filter



SE detektory-shrnuti @

* ucinny scintilator s vysokym svetelnym vytézkem a rychlymi casovymi odezvami
* spektralni prizptusobeni scintilatoru k fotokatodé PMT

* optimalni geometrie detektoru a jeho elektrické parametry

* maly prumér stopy elektronového svazku

* nizky proud elektronového svazku (u wolfram. katody)

* blizka energie elektronového svazku

* naklon vzorku k detektoru

* eliminace slozky SE Ill a BSE

* umisteni detektoru v objektivové Cocce



Detekce BSE @

BSE-elektrony, které opoustéji vzorek s energii vetsi nez 50 eV

* spektralni prizptusobeni scintilatoru k fotokatodé PMT

* optimalni geometrie detektoru a jeho elektrické parametry
* maly prumér stopy elektronového svazku

* nizky proud elektronového svazku (u wolfram. katody)

* blizka energie elektronového svazku

* naklon vzorku k detektoru

* eliminace slozky SE Ill a BSE

* umisteni detektoru v objektivové Cocce



Detekce BSE

* koeficient zpétného odrazu n: pomér intenzity BSE a intenzity PE

* n se zvyiuje se stfednim protonovym &islem vzorku Z
* n se zvysuje se zvysujicim naklonem vzorku

907 e SOKEV 50- i%
% / A-—-A— 5 keV o, /'éeb
fo/"—'—_ —
40 o/°?‘“ 40 SSE\“
/ A9
) Mo
?30‘ = 301 &
° WB\'%"— 1 keV
o |
n n
20- 4 20- s
D
s \— Al
S / i N
Be
0 T T T T T T T T 1 0 T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 0 5 10 15 20 25 keV 30
2—— Ep —
n jako funkce protonového Cisla Z pro n jako funkce energie el. svazku

energii el. svazku 1, 5 a 20 keV
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Uhlové rozdélené emise BSE @

* BSE se siri v oblasti bez pole primocare v prostorovém uhlu 0 az 27t sr

* z4avisi na: sméru dopadajicich primarnich elektront (PE), tloustce vrstvy vzorku,
energii PE, atomovém Cisle vzorku
* pro kolmy dopad elektronu je vyjadreno Lambertovym kosinovym zakon

@ .o E - dn/dQ = Ecosqo

— 102 keV
----- 9.3 keV

Uhlové rozdéleni n z hliniku a zlata pro a) kolmy a b) §ikmy dopad PE
25



* low loss BSE je mozné detekovat diky ucinné uhlové a poté energioveé filtraci v tubusu SEM
* maiji energii jen o cca 100eV nizsSi nez je energie primarniho elektronového svazku
* emitovany z vyrazneé mensiho interakéniho objemu nez BSE a proto Ize jejich detekci

dosahnout vyssiho rozliseni

PR~ S ne . Gemini Lens Design

¥ it
- b @ — =
Ei | e JEmm mmmm ONAXIS INLENS EsB Det

X

Schématické usporadani Energetické spektrum
detektoru low-loss BSE emitovanych elektront

Polystyrenové kulicky znacené koloidnim zlatem
zobrazené pomoci BSE (vlevo) a Low-loss BSE (vpravo) v
SEM Hitachi vybavenym in-lense filtrem BSE

26



P = * < A)nizkoztratové BSE (s filtrem): pfinaseji topograficky
| | - - kontrast

B) vysokoztratové BSE: prinaseji materialovy kontrast

27



S8u
‘P=S0°

LA

XL

~

nizkoztratové BSE (s filtraci) nizkoztratové BSE vysokoztratové BSE
(bez filtrace)
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Detektory zpétné odrazenych elektronu @

* Polovodicové na bazi dotovaného Si

Nejpouzivanéjsi detektory v mikroskopech stredni tridy

Vyhody:
* jednoducha konstrukce a elektronika
* moznost zaznamu materialového i topografického kontrastu
e Uspornost rozméru detektoru

Nevyhody:
e drive nizsi citlivost pro nizkoenergiové BSE
* nizky pomér S/N pfi velmi vysokych rychlostech rastrovani

* Robinson detektor s plastickym scintilatorem
Vyhody:
* snadno opracovatelny plasticky material
e kratké casové charakteristiky
Nevyhody:
e velmi nizkd odolnost vici poSkozeni zarenim
* bez moznosti topografického kontrastu



Detektory zpétné odrazenych elektronu @

Kanalkové nasobice
Vyhody:
* moznost jednoduché upravy tvaru kolektoru
Nevyhody:
e pokles ucinnosti s ¢astou zménou vakuum-vzduch
* mala Sire pasma, nevhodna pro TV snimani
* nizka kvantova ucinnost pro nizkoenergické elektrony

Monokrystalicka YAG a YAP

Vyhody:
* vysoka konverzni uc€innost
 citlivost pro BSE s energii od 1keV (mozZnost pro energie >0,2 keV)
e dostatecna Sife pasma pro TV snimani
* neomezena zivotnost, variabilita geometrie monokrystall (obrobitelnost)

Nevyhody:
* vysoka cena
* zdvojeni elektroniky pro soucasny zaznam topografického a materialového kontrastu a nutnost

pouziti svétlovodU



Kfremikovy polovodicovy detektor-bézné uzivany

Polovodicovy BSE detektor

O  Selectn )
vyuziva fotodiodu PIN — pFi vstupu BSE vznikne par e(-).-dira(+) v | vrstvé->tok e(-) gy B
do N a dira(+) do P => zesilovdnim proudu tokem e.(-) a dira(+) vznika BSE obraz I N
prstencova tenka deska s otvorem uprostred umisténa pod objektivem-vysoka |
G¢innost b
na detektor neni aplikovano napéti (na rozdil od SE-detektoru), protoze BSE maji I
dostatecnou E k dopadu na detektor
casto rozdélen na dva (nebo Ctyri) segmenty —pri souctu signalt vznikd koncentracni ey s "
obraz, pri odecCteni vznika topograficky obraz
muzZe byt doplnén dalSim polovodi¢ovym detektorem pro detekci BSE pod nizkym

uhlem -> lepsi stereoskopicky obraz

BSE cc;mposmonal |ma_g-e BSEtopographuc image

BSE +BSE-topo, diamond
grindstone, 10kV



Robinson detektor s plastickym scintilatorem

U.S. Patent Aug. 12, 1980 4,217,495

» detektor BSE elektronového mikroskopu obsahujici rameno ze scintilacniho
materialu s otvorem, kterym prochazi elektronovy paprsek, pricemz otvor je
opatren odnimatelnou uzemnénou vlozkou pro usnadnéni Cisténi a
predchazeni problémuim s astigmatismem v disledku hromadéni elektront

» sklada se ze scintilatoru (1), trubice fotonasobice (7), prirubu pro montaz (6)

* scintilator je vyroben z vysoce lesténého polymeru se spodnim povrchem potazenym
scintilacnim materialem rozpusténym v toludenu a nedetekcni horni a bocni plochy jsou
elektricky stinény uzemnénym hlinikovym stitem z ddvodu ochrany scintilatoru.

e Centralné umistény otvor (lemovany zlatym povlakem) prochazejici hornim a spodnim
povrchem scintilatoru umoznuje prichod svazku primarnich elektrond, kdyz je detektor
umistén v provozni poloze. Kdyz zpétné odrazené elektrony narazi na scintilacni povlak,
produkuji se fotony svétla. Ty vstupuji do Cirého polymerového svétlovodu, ktery nasméruje
fotony do prilozené trubice fotonasobice. Fotonasobic zesiluje signal, ktery Ize pouzit k
vytvoreni obrazu.

Patent US4217495 issued to Vivian N. E. Robinson on August 12 1980



V4 v 4

YAG detektor s vysokym uhlem snimani

Objektiv

Scintilator Svétlovod Fotonasobic
SEs

Vzorek

-

YAG scintilator ve tvaru kotoucové desky o priméru 20mm

tloustka 2 mm, uprostred kénusova dira o prdméru 1,7 mm

vodivy povrch

materialovy kontrast ve vysokém uhlu snimani

stinovy kontrast (TOPO) pri vysunuti scintilatoru do stranové polohy



Kanalkovy nasobic

Microchannel plate (MCP) je elektronovy multiplikator pro detekci rentgenového zareni, ultrafialového zareni a
nabitych ¢astic.

Deska se sklada ze sklenénych trubicek spojenych dohromady do tenkého disku. Obé strany disku jsou pokoveny, aby
poskytovaly paralelni elektrické pfipojeni ke vSsem kanalim. Ve vakuu a s rozdilem potenciadlt na desce se kazdy kanal
stava kontinualnim dynodovym elektronovym multiplikatorem, ktery funguje na stejném principu jako jednokanalovy
multiplikator

MCP Electron Gain

— Channels

g Incidant X.ray Photon
«
J—

Point of Interaction AN
(photon to electron) Y Al

MICROCHANNEL PLATE

Chromium-nickel
contact
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BSE detektory-shrnuti @

koeficient n se zvysuje se Z, je nezavisly na E;=10-100 keV, zvysuje se s naklonem vzorku
uhlové rozdéleni pri kolmém dopadu PE se ridi kosinovym zakonem

energiové rozdeleni se pohybuje v rozsahu 50eV az energie PE a vytezek BSE roste s
naklonem vzorku

interakéni objem se snizuje s naklonem vzorku

BSE mohou poskytnout zisk materialového, topografického a kanalového kontrastu
obraz podléha méné ndbojovym a kontaminacnim vlivim, neobjevuje se presvétleni

hran vzorku v obraze



e Vybér scintilatoru ovliviuje
zasadnim zpUlsobem
vlastnosti detektoru. Prehled
a srovnani vlastnosti
scintilacnich materiald.

Scintilaéni materialy

o . e
3 § |_=l E| % = 3
scintilator x | 2 23 % E & e
2 | 29 ‘U ElgE| < |w= o
] |8 85|88 2 oY =
| ! PS5|lvwo | w |OX
| nm Jo | ns h.
Comins 1978
plast. amort. 1 416 26 |09 | 037 |fotzakis 1870
NE 102 A blokovy | | | Pawley 19?_8&
plast. amort. Comins 19
UPT-8sav  |vrstva | “1® 24 | 10| 055 aytrata 1977
skio (Li) amorf. 395 75 10 01 Marshall 1972
NE 901 (0S1) >230 Pawley 197
P-47 o - faze Autrata 1983
Y2 Si207 :Ce*" | polykryst. 45 6 130 |100 06 Bril 1971
P-47 a-faze Boumann 1981
Y; Si20,:Ce3* |polykryst | 380 | 8 | 40 100 | 0.39 |pguiey 197
P-47 r-fdze Comins 1978
Y2 Siz 05:Ce polykryst | 375 |65 |40 | 100 (025039 |pgyiey 1974
P-46 grandt 70 . Bril 197
Y3 Als Oy:Ce >* |polykryst. | 560 | & |75 |210 | 0.28 |pgwley 197
. |perovskit Thirtwall 1981
P-15
Zn0: Zn polykryst.
P-16 akermanit Bril 1N
CazMg S0, Ce?' |polykryst | 370 | 4 | 80 Gomez 1969
+ |thiogalat vEM nepouZit |Faber 1967
Sr Ga,S.:Ce®* |polykryst. | 345 | 5 | 80 Peters 1972
.~ . 3+/9ehlenit v EM nepouzit | Bril 1970
Ca, Al2Si 0;Ce polykryst. | 405 L5 5@__4___ Peters 1972
X v EM nepouZit |Bril 170
YPO, : Ce? polykryst. | 330 | 25 | 25 Gomez 1969
; Faber 1967
antracen monokryst. | 447 30 110
- , Pawley 1974
CaF, Eu  |monokryst. | 435 1000 |510°| 022
malé Bimberg 175
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Scintilaéni materialy

1. Plastické scintilatory
* snadna vyroba chemickou polymeraci
e moznost levného tvarovani polymethylmethakrylatu
 velmi kratka doba doznivani (jednotky ns)
* vazna nevyhoda: nizka odolnost proti poskozeni zafenim (pokles ucinnosti az 50% za 1 hod)
2. Sklenéné scintilatory
e skla aktivovana lithiem
e kratka casova konstanta
* nizky svételny vytézek (40% plast. scintilatoru)
3. Praskové scintilatory
e Casto pouzivany P47 — kremicitan ytrity aktivovany cérem
e  2,5krat vyssi svetelny vytézek ve srovnani s plast. scintilatorem
 doba doznivani kratka (40 ns)
* nachylnost k poskozeni a nutnost castéjsi vymeény
* bez podlozky nepouzitelny



Scintilacni materialy @

Monokrystalické scintilatory Whem twlem  tmm  Wam  Wem (P
* Organické monokrystaly o aRws | S| | ]| aserssnes | s s
 jediny vhodny zastupce je antracén ——
* vysoky svételny vytézek (150% oproti plastu) VAP ¥, V5. e YAG  $50mm

e & =« J90nn

* vyhovujici doba doznivani (30ns) ‘ )

 pro hydroskopi¢nost nepouzitelny v elektronovém mikroskopu S ST S S S g S
Anorganické monokrystaly -
e ytrito-hlinity granat (YAG) nebo perovskit (YAP)
 kratka doba doznivani pokud aktivovany cérem
* vysoka ucinnost

* neomezena zZivotnost

* nevyhody: slozita priprava, vysoka cena

Anorganické monokrystalické scintilatory dnes hraji vedle praskového P47 stézejni roli pfi stavbée
detektorovych systému v SEM.
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Scintilaéni materialy

Powdered
YAG YAP YS P47
o
Formula Y5Al;045 YAIO, Y,Si,0; Vi Y,Si,04
t ffici ' o —6%
Quantum efficiency maximum 50/, 7% 8% ,6:8‘?»;
Light emission maximum wavelength 550nm 370nm 400nm a=415nm
L£=390nm
Decay time 70ns 25ns 20ns 30ns
Self-absorption in 5nm thick single crystal 9% 10% 9% -
Luminescence quenching 350 °C 400 °C 300 °C
Temperature resistant 1500 °C | 1500 °C 1300 °C
Relative efficiency 85% 120% 120% 100%
Lifetime Unlimited | Unlimited Unlimited ~2000h
Symmetry Cubic Rhombic
Index of refraction 1,82 1,95 1,6
Density 4,55 5,35 1,6
Chemical resistance at normal temperature Inert Inert Limited Limited
Use for screens Yes no no no
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L

o ° v V 4 o /
Scintilaéni materidly Qpm
Pozadavky kladené na ucinny scintilator

* emise svétla ve spektralni oblasti odpovidajici maximalni citlivosti

fotoelektrického nasobice

* velka propustnost svéetla vlastni emise

e vysoka ucinnost energetické premeény elektron-foton

* nizky vlastni Sum

* velky dynamicky rozsah

* velka opticka ucinnost vystupu svéetla

 odolnost proti poskozeni zarenim

e dlouha zivostnost

* vakuova netecnost

 schopnost tvarovani



Rozbor elektronové optickych vlastnosti scintilacne-
fotonasobicového retezce

Vodive pokryti scintilatoru
odrazivost, vodivost, propustnost

Scintilator
konverzni ucinnost, vystupni rozhrani,
optické pojivo, absorpce

Svetlovod
povrchove optické vlastnosti, objemoveé opticke
vlastnosti

Fotoelektricky nasobic
spektralni citlivost, Cinitel zesileni
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Rozbor elektronové optickych vlastnosti scintilacne- IDIM
fotonasobicového retézce | | %

High energy loss in input part of detector Amplifier

o,
”

Photomultiplier

YAG scintillator PMMA
light guide

da =

Al conductive layer

PE

——————

- 95% (Efficiency of single crystal scintillator)
- 80% (Energy loss in scintillator-lightguide boundary)

-10% (Photocathode collection efficiency )

Sample: Silicon 70 % s
Piobic s ky= 12 ok 70 % (Low quantum efficiency of photocathode)

Time of scanning 10 ms

10000 | gnergy of incident el. 1, 2, 10 keV
) | /
L ]
o, 1000 i
.E‘ 100 ‘
"] !
B 10 5 * ——10 keV
2 Ty
9 ; , :
a : , .

0,1 - !
Detector input Conductive layer Scintillator Lightguide Amplifier
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Verze vysokoucinného YAG detektoru

polished peripheral area

matted peripheral area cement
£ YAG \ Y
antireflecting layer \

conductive oxide layer

Al foil

light guide

diffusion layer

Modifikace YAG detektoru s vysokym uhlem snimani pro vysokoucinny prenos foton k PMT

* 4x vyssi signal ve srovnani s plivodnim stavem

* rozliSeni stredniho atomového cisla 0,07

* rozliSovaci schopnost pro proteinové castice znacené koloidnim zlatem 0,8 nm

e rozliSovaci schopnost u vzorku s materialovym kontrastem srovnatelna s ,in lens” SE detektorem



Vysledek zobrazeni s vysokoucinnym YAG-BSE
detektorem pfri vysokém uhlu snimani
e zirkonium na wolframu
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BSE 2)\85&1)

~

Signalni profil hrany

PE
BSE (1)
Sel
intepakcni
objem

Model elektronovych trajektorii na hrané vzorku

ipm
T
hrana je pri¢inou zvySeného poctu

vystupujicich elektront-hlavné BSE Il

BSE Il jsou zdrojem SE Il

SE Il jsou detekovany, ale BSE Il sméruji dol(

do vzorku

pocCet detekovanych SE Il je mnohem vyssi nez

pocet detekovanych BSE (k presvétleni hran

dochdzi v obraze SE)
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Zobrazeni hrany

4 AR

\.g\ "y &

BSE

* Dira v molybdenovém plechu a jeji zobrazeni v SE lI+Il (A) médu a BSE mdodu

e BSE detektor v poloze vysokého uhlu snimani

e presvétleni hrany v SE médu na strané privracené k SE detektoru

* presvétleni hran ma negativni vliv na spravné méreni rozliSovacich schopnosti na vzorku
tvoreného trhlinami v kovu



Profil BSE a SE signalu

PE Modelova situace profilu signalu BSE a SE

poloha vysokeho
uhlu
1\ D

, detektor 2 A

g stredniho

e uhlu %
(S ‘

SE detektor i d

\
BSE \|\
v N

‘ 3 nizkeho
Uhlu

detekcni
oblast

intensita signalu

BSE detektory s rlznym uhlem snimani
silna intenzita SE signalu na hrané D
pouze mirné zvysena intenzita BSE na
hrané D. Jsou generovany vpred
rozptylené BSE I.
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Zobrazeni profilu BSE a SE signalu (BSE pri vysokém uhlu
snimani)

Intenzita SE signalu se zvySuje od stfedu do k obvodu kulicky (A) — koeficient SE emise & se zvySuje s naklonem
vzorku

Intenzita BSE signalu roste naopak od obvodu ke stredu kulicky (B) — trajektorie BSE na obvodu kuli¢ky jsou
rozptylené vpred (smérem dol) a nemohou byt zachyceny detektorem v pozici vysokého uhllu snimani
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Kontrastni mechanismy BSE @

Byly zavedeny dva pojmy BSE kontrastu dle podminek snimani

1. Emisni kontrast: Je vytvaren celkovym poctem BSE emitovanych ze vzorku v

prostorovém uhlu 2mt sr. Je smési topografického a materialového kontrastu
jejichz prevaha zavisi na povaze vzorku

2. Shérny kontrast: Je vytvaren vybranym poctem BSE podle uhlového a
energiového rozlozeni BSE. Detektor detekuje BSE ve vymezeném uhlu
sbéru, ve stanoveném uhlu snimani s danym naklonem vzorku a podle
predpokladaného energiového rozlozeni BSE, pripadné jejich energiové
filtrace. Vysledkem je prevazné topograficky kontrast.



Materialovy kontrast

VI/Ve

Vznik materialového kontrastu je BSE ma pricinu v monotonneé rostouci zavislosti
koeficientu zpétného odrazu n na stfednim protonovém Cisle vzorku Z.
pritom plati, ze n se témeér s energii PE neméni v rozsahu 10-40 keV.

Materialovy kontrast mezi dvéma oblastmi vzorku je vyjadren jako:
C = Nmax —Nmin

L, Nmax
Materialovy kontrast,

predstavujici v levé poloviné
méd' (Z=29) a v pravé
poloviné slitinu Cu-10%Zn
(Z=29.1). Bilé body v pravé
poloviné jsou zrna Zn (Z=30).
BSE detektor s vysokym
uhlem snimani. Materialové
rozliseni 0,1 Z. ZvétSeni 5000*
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Materialovy kontrast-vyhody

prinasi informaci o materialovém slozeni vzorku

umoznuje provest hrubou prvkovou analyzu vzorku
4

umoznuje lokalizovat Castice, které jsou nepozorovatelné v SE modu

prinasi informace z podpovrchovych oblasti vzorku

vzorek krevni burniky na némz
jsou proteinové castice
znackovany casticemi
koloidniho zlata o rozmérech
10nm. Jejich koncentrace
nelze analyzovat z obrazku v
SE (vlevo). BSE obraz (vpravo)
umoznuje diagnostikovat
jejich hustotu (asi 1000 c¢astic
na 10 um?)
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Topograficky kontrast BSE Oﬁl’f—

* je komplikovan souhrnem nékolika faktor(

e zasadné je ovlivnén dvéma slozkami (podobné jako u materialového kontrastu)

1. emisni slozka: vyjadruje rozdil v poctu elektronli emitovanych ze vzorku. ProtozZe n je rostouci
funkci naklonu vzorku @, pocet BSE vystupujicich z rizné naklonénych vzorkl se méni v zavislosti

na Uhlu dopadu PE. (u materidlového kontrastu je to zavislost po¢tu BSE jako funkce Z, u topografického kontrastu
zavislost poctu BSE na jako funkce naklonu vzorku @)

2. smeérova slozka: vyjadruje rozdil v postu elektron emitovanych v rdznych smérech k
detektorum. (U materialového kontrastu tvofi tuto slozku zavislost poctu BSE jako funkce
sbérového uhlu Q, u topografického kontrastu jako zavislost poctu BSE jako funkce uhlu snimani €
* Cim nizSi bude uhel snimani detektoru &, tim vyssi bude topograficky kontrast a naopak
* topograficky kontrast se zvysuje s naklonem vzorku @ a se schopnosti detektoru snimat BSE v

jejich maximu odrazu
 nositelem topografické informace jsou vpred odrazené BSE, které jsou emitovany u silné
naklonéného vzorku. Detektor musi byt umistén v poloze nizkého uhlu snimani



Vysledek topografického zobrazeni v BSE v nizkém uhlu
snimani

e nadklon vzorku ¢ = 70° * Uhel sbéruQ =1/3msr
 uhel snimani &=15° e vzorek s primési méedi

a) topograficky kontrast

<
= v
/ Ao
T T o
A = o A
; o 7 (‘—‘.- .
. & et 4

b) materidlovy kontrast

o
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BSE topograficky kontrast odecitanim signalu

* nejpouzivanéjsi metoda zisku BSE topografického kontrastu
* PE dopadaji kolmo na povrch vzorku
e BSE jsou detekovany parem detektoru oznacenych jako A a B
ve stfrednim uhlu snimani € = +50° a -50°
* Topograficky kontrast je dan odecitanim signalu detektoru A
. .od' gﬂgt,ezlg’_co'ru B
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Kanalovy kontrast @

Je-li vzorek slozen z oblasti, kde jsou atomy pravidelné usporadany v krystalové mrizi, dochazi ke
zmeénam v poctu BSE a SE emitovanych z téchto oblasti. Vysledkem téchto zmén je kanalovy kontrast
(téz zvany orientacni)

priCina zmény poctu emitovanych BSE a SE spociva v tom, ze PE dopadajici na krystalicky vzorek
pod urcitym uhlem, pronikaji do kanalli mezi rovinami atomu, pricemz prlinikova hloubka a
rozptyl e. jsou zavislé na vzajemné orientaci atomovych krystalickych rovin a uhlu dopadu PE.
Prinikova hloubka i Uhel rozptylu souvisi s poctem SE a BSE emitovanych ze vzorku

maximalni hloubka kanalového kontrastu je obecné velmi nizka (0,05)
pro dosazeni kanalového kontrastu je proto nutné:
e vzorek s minimalnim topografickym reliéfem=dokonale vylestény povrch
e dokonale Cisty povrch vzorku
* vzorek o jednotném Z, aby se neuplatnil materialovy kontrast
e konstantni naklon vzorku. Jeho zména o 1° zpUsobuje zménu kanalového kontrastu
* co nejmensi odchylky svazku PE



BSE mad

56



{ ]
) . , . IiDIN
Vliv kontaminace vzorku na zobrazeni v SE a BSE modu @

Kontaminacni zdroje:
a) uhlovodikové a silikonové materidly v mikroskopu
b) uhlovodiky a zbytkové plyny ze vzorku

e projevy: snizeny vytezek SE, ztmavnuti obrazu pri vétSim zvetseni

* Tloustka kontaminacni vrstvy zavisla na proudové hustoté a dobé dopadu PE na vzorek

* Potlaceni kontaminace: zlepseni vakua, chlazeni vzorku, ohrev vzrku, omyvani dusikem,
ultravakuum v komore vzorku, snizeni proudu a doby dopadu PE na vzorek, vyuziti

pfitomnosti plynu v okoli vzorku (EREM)

* snizeni projevu kontaminace: detekce BSE, protoze BSE o vyssi energii pronikaji snadnéji
kontaminacni vrstvou



BSE

inace pomoci

livu kontam

izeni v

o
Vg

YAG-BSE detektor (vlevo), SEl = ,,in lens” SE detektor (vpravo)

Zlaté kulicky na uhliku. AUX 1
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