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Elektronova mikroskopie

Elektronovy mikroskop mulzeme pokladat za obdobu klasického optického
mikroskopu s tim rozdilem, ze jsou zde fotony nahrazeny elektrony a sklenéné
cocky cockami elektromagnetickymi. Elektromagneticka cocka vytvari
magnetické pole, které pak vhodné formuje a usmérnuje proud elektron(
dopadajicich na vzorek. Existuji dva zakladni typy elektronovych mikroskop(
liSici se konstrukci a pristupem ziskavani zvétSeného obrazu. Je to transmisni
elektronovy mikroskop (TEM), kde svazek prochazi vzorkem (obvykle velmi
tenky rfez) a detektor je umistén za (pod) vzorkem. Druhym typem je skenovaci
elektronovy mikroskop (SEM), kde je detektor umistén vedle nebo nad
vzorkem a zvétSeny obraz je detekovan pomoci sekundarnich (SE) nebo
zpétné odrazenych (BSE) elektrond. RozliSovaci schopnost mikroskopu je
umeérna vinové délce pouzitého zarizeni, vzhledem k faktu zZe elektrony maji
podstatné kratsi vlnovou délku nez svétlo, je i rozliSovaci schopnost
elektronového mikroskopu mnohem vyssi (az x10°). V zavislosti na vybaveni
elektronového mikroskopu mizeme na zvétSenych oblastech provadét i dalsi
typy analyz jako napf. prvkovou analyzu (EDX, WDX), pripadné Ramanovu
spektroskopii, katodoluminiscneci (CL), spektrskopii atomarnich sil AFM a
difrakci zpétné odrazenych elektron(i EBSD.
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Elektronova mikroskopie — strucna historie

Prvni TEM mikroskop postavil Ernst Ruska
(1931) za coz pozdéji dostal Nobelovu
cenu za fyziku (1986). Zpocatku nebylo
mozné dosahnout zvétsSeni vysSi nez u
obycCejného  svételného  mikroskopu,
pozdéji vSak uzite€né zvétseni narlstalo az
na 30 000x a pod zastitou firmy Siemens
pak od roku 1939 vznikaji prvni sériove
vyrabéné TEM. Dnesni TEM dosahuji
rozliseni az 0,1 nm pri urychlovacim napéti
primarniho elektronového svazku 30 -100
kV.




Elektronova mikroskopie — SEM

Elektronovy mikroskop se sklada ze tfi zakladnich casti:

vacuum
,—_—
Chamber

a) emitor primarniho svazku
Anode

b) elektronovy tubus

c) detekcni komora se vzorkem a detektory : Electron

Ukolem emitoru elektrond je vytvofit primarni svazek
elektronl, ktery je nasledné usmérnovan, fokusovan a
urychlovan soustavou elektromagnetickych cocek v
tubusu. Vysledny urychleny primarni svazek pak
interaguje s povrchem vzorku v komore, kde je nasledné
analyzovan jednotlivymi detektory.




Elektronova mikroskopie — SEM

Elektronova tryska (katoda) - Zakladni typy emitoru:

a) Wolfram —termoemise elektronl [V AR LaB, filament
* Nizké rozlisSeni
* Nenarocné na vakuum

b) LaB,—termoemise elektronl
* VySSi rozliseni
e Stredni naroc¢nost na vakuum

c) Wolfram - Schottkyho emise

* Nejvyssi rozliseni

detail

* Prostor katody a tubusu se musi Cerpat
iontovymi pumpami




Elektronova mikroskopie — SEM

Emitor elektronu:

V soucasnosti se nejvice vyuziva Shottkyho katoda. Emise funguje na principu Ohmického ohrevu
velmi ostrého hrotu (typicky wolfram s vrstvou ZrO) na ktery se privede elektrické napéti. Vysoka
intenzita elektrického pole u povrchu hrotu snizuje vystupni praci z materialu katody.

Mezi hlavni vyhody patri:
e Stabilita elektronového svazku

* Dlouha Zivotnost (cca 2roky)

* Umoznuje dosahnout vysokého zvétseni




SEM - zaklady prace

Mezi zakladni proménné pri praci se SEM patri:

* Urychlovaci napéti (HV — high voltage) — tj. napéti vloZzené do tubusu
mikroskopu pro urychleni elektronu na pozadovanou energii. Méfi se v
kV. Ma vliv na ostrost, celkové zvétSeni a prvkovou analyzu.

* Pracovni vzdalenost (WD — working distance) - ma vliv predevsim na
hloubku ostrosti snimku a celkové zvétseni.

* Intenzita proudu ve svazku (Bl — beam intensity) — ma vliv na
vytéznost zpétné odrazenych elektronl a prvkovou analyzu.



SEM - zaklady prace

High
High resolution g Unclear surface structures
y More edge effect

Efekt zmény HV: Sample Charge-up
Ma vliv pfedevsim na rozliSovaci Sample damage
schopnost mikroskopu. S vyssim
HV jsme schopni docilit lepsiho
fokusovani primarniho svazku a Accelerating
tim vy3siho efektivniho zvétseni. voltage
Ma vliv i na prvkovou analyzu —
Nizké HV totiz neni schopno
vygenerovat charakteristické Clear surface structures
rentgenové zareni v patﬁéném Less edge effect ] ]
rozsahu. No Charge-up \ /

Less damage g Low resolution



SEM - zaklady prace

Efekt zmény WD:

Ma vliv predevsim na hloubku
ostrosti vysledného snimku a
pak také vliv na celkové
maximalni zvétSeni. Nejvyssiho
zvétSeni dosahujeme s nejmensi
vzdalenosti od objektivu tubusu.
Z tohoto dlvodu se nékteré
detektory  vkladaji  dovnitr
tubusu -  vzdalenost od
objektivu pak mulze byt jen
nékolik mm. Zménou pracovni
vzdalenosti (vzdalenost mezi
vzorkem a objektivem tubusu)
také fokusujeme svazek na
povrch vzorku a tim defacto
meénime rovinu zaostreni —
ostrfime obraz.

High resolution

Greater depth of field

Small

Working
distance

Large

Smaller depth of field

Low resolution



SEM - zaklady prace

Efekt zmény Bl:

Ma vliv pfedevSim na zrnitost/Sum
vysledného snimku v rezimu SE a
hlavhé BSE. Nizka intenzita Bl ma
negativni dopad na dobu nutnou pro
prvkovou analyzu pomoci EDX. Na
druhou stranu vysoké Bl vede k
nabijeni nebo poskozeni vzorku,
rozSifuje primeér primarniho svazku a
tim zhorsuje efektivni zvétseni.

Smooth image

Better BSE imaging

Better EDX analysis

Better resolution
Less sample damage
Lower Charge-up effect

Large
™ Sample damage
.. Lower resolution
Sample Charge -up
Beam
Intensity

Grainy image
7 Worse BSE and EDX imaging

Small



SEM — nékteré vady a nedostatky

Uhlikova kontaminace

Jednd se jen o estetickou vadu. Zpravidla se
projevi jako tmavy obdélnik pri zmenseni zvétseni
po dlouhé akvizici predchoziho snimku. Tento
tmavy obdélnik nebo <ctverec je zpUsoben
vypalenim uhlovodikovych necistot pfitomnych v
komore a jejich ,zafixovani“ pomoci dopadu
primarniho svazku na povrch vzorku. Uhlikové
kontaminaci se da predejit pravidelnou udrzbou
komory a praci s Cistymi vzorky a v Cistém
prostredi.

Vvv/s

Vyssi HV a Bl ma vliv na vyskyt kontaminace ve
vzorku. Na druhou stranu pro Vyssi HV byva nékdy
kontaminace ,,prihlednd




Nabijeni vzorkl — feSime pokovenim vzorku
(Au/C/AuPd) pomoci “pokovovacky”. Riziko nabijeni
je dano také vysokym HV a predevSim BIl. Tedy
snizenim  téchto dvou parametri  c¢astecné
eliminujeme povrchové nabijeni. Nabijeni se da
mirné kompenzovat i zménou detektoru (BSE
detektor je méné citlivy na nabijeni vzorkl nez SE).

Ukazka snimku rezu kompozitniho materialu
(Cedicové  vldkna v polymerni  pryskyfici)
Nepokoveny vzorek — silné nabijeni zpuUsobilo
yZrcadlovy efekt” od vzorku se odrazi elektrony
zpét k tubusu mikroskopu, interaguji s jeho
povrchem a do detektoru pak miri zpét jeho obraz '
— na snimku je pak dobre vidét usti elektronového 7
tubusu.

SEM HV: 5.0 kV WD: 26.03 mm MIRA3 TESCAN
View field: 10.7 mm Det: SE 2mm

SEM MAG: 19 x .Date(mldly): 02/22/13 Department of Physical Electronics, CEPLANT



Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

\.

Interakci primarniho elektronového svazku (PE) se
vzorkem milze dojit k wvytrzeni elektronu z Y
elektronového obalu a tim i vznikem sekundarni emise :
(SE). Elektrony ze sekundarni emise se nasledné
analyzuji pomoci SE detektoru ¢im ziskavame obraz
povrchu vzorku v topografickém kontrastu. Detektor
se nachazi v uhlu k roviné vzorku. Nékteré PE
elektrony se mohou odrazit od jader atomu a zamifi
zpét proti proudu PE. Tyto elektrony nazyvame zpétné
odrazené (Backscattered electrons) a lze je detekovat
BSE detektorem, prinasi tzv. materidlovy kontrast.
Vzniklé elektronové vakance v elektronovém obalu
jsou nestabilni a je prirozenym jevem je zaplnit
preskokem elektronu z vyssich elektronovych hladin,
cimz vznika charakteristické rentgenové zareni. Toto
zareni muzeme detekovat pomoci EDX (Energy
dispersive X-ray) analyzy nebo WDX (Wavelength
dispersive X-ray) analyzy.

< Electrons 11 Xeray



Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

Interakci primarniho svazku vznika ve vzorku jak
sekundarni emise elektront (SE), tak zpétné odrazené
elektrony (BSE). Tyto elektrony pak driftuji smérem k
povrchu vzorku a opousti ho. Cestou se srazeji s
dalsimi atomy, CimZ jejich energie postupné klesa.
Protoze sekundarni elektrony maji od vzniku malou
energii (<50 eV), nejsou schopny driftovat z vétsSich
hloubek materialu. Jejich emisi analyzujeme jen z
povrchové vrstvy materialu (5-10 nm). Naproti tomu
zpétné odrazené elektrony (BSE) mohou dosahovat
energii radove blizkou urychlovacimu napéti HV (jedna
se vlastné o elastickou srazku elektronu s jadrem
atomu). Proto tyto elektrony jsou schopny doputovat
na povrch z mnohem vétsSich hloubek (az nékolik pm).
Rentgenové zareni se vyznacCuje velkou schopnosti
pronikat materialem a radove odpovida BSE.
Analyticka hloubka (X-ray) je tedy pfimo zavisla na
urychlovacim napéti (HV) primarniho svazku elektront
(PE) a na ,hustoté” materialu.

BSE detector
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Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

secondary < backscattered —
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i Energy of primary electron
Energy of emitted electron (eV) (in case of 20 keV)

Reference: Practical Scanning Electron Microscopy (Goldstein, 1970)



Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

SE detektor je umistén v Ghlu k roviné dopadu P —
primarnich elektron (PE). ProtoZe elektrony |
ze sekundarni emise pochazi z velmi malé

hloubky (5-10 nm) je pravdépodobnost jejich
doputovani k detektoru silné ovlivnéna

morfologii povrchu. Oblasti vhodné natocené ‘S'é‘q,

k detektoru budou vykazovat vyssi vytézek '%c-gar )
signalu nez oblasti v zakrytu nebo prohlubné. T"
Oblasti s vy$sim vytéZkem signdlu se tedy jevi
jako svétlejsi a na vysledném snimku se projevi
tzv. stinovani reliéfu. Hovorfime tedy o jevu,
kdy SE elektrony poskytuji tzv. topograficky
kontrast.

PE

Sample surface




Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

BSE elektrony mohou mit energii radové
srovnatelnou s primarnim svazkem, proto
mohou driftovat na povrch z mnohem vétsi
hloubky materidlu a nejsou tolik citlivé na
morfologii povrchu vzorku. Vzhledem k faktu,
Ze jsou generovany odrazem od jadra atomu,
je i pravdépodobnost ziskaného signalu primo
umeérna s velikosti jadra. Oblasti obsahujici
jadra tézsich prvkd (s vysSim nukleonovym
Cislem) budou tedy poskytovat vyssi vytézek
signalu na BSE detektoru a tim se jevit
svétlejsi. Rikdme, Ze BSE elektrony poskytuiji

tzv. materidlovy kontrast.

SEM column

BSE detector
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Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

vy

Porovnani SE a BSE snimku. Detail na IZicky z rizného materialu (zleva doprava — Al, Ag, Fe). Lzicky
jsou podlepené uhlikovou paskou k hlinikové podloZce. Vyrazny materialovy kontrast BSE je zpUlisoben
velkym rozdilem nukleonového cisla jednotlivych materiald.



Interakce SEM primarniho svazku se vzorkem

SEM HV: 20.0 kV WD: 15.00 mm
View field: 369 ym Det: SE, BSE
SEM MAG: 750 x Date(m/d/y): 02/26/13 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Porovnani SE a BSE snimku fezu kompozitni armatury (Cedi¢ové vlakna zalité v pryksyfici). BSE snimky
mohou v tomto pripadé poskytnout vyssi kontrast — (vzorky pokovené 20 nm vrstvou Au).



Porovnani SE a BSE

SE - detekce

Pro:
* Topograficky kontrast
* Poskytuje vysokeé rozliseni

* Je mozno pouzit i nizké HV a B

Proti:

 Citlivé na nabijeni vzork

* Nemusi odpovidat EDX analyze

BSE - detekce

Pro:
* Materialovy kontrast
e Méné citlivé na nabijeni vzork

e Lépe odpovida EDX analyze

Proti:

e Poskytuje mensi rozliseni

* Nutno pouzit vyssi HV a Bl



EDX ana

Energiové disperzni rentgenova spektroskopie (EDS, EDX nebo
EDAX) je analytickda technika, kterd umoznuje chemickou
charakterizaci (prvkovou analyzu) materiald. Vzorek vybuzeny
zdrojem energie (elektrony urychlené ve svazku elektronového
mikroskopu SEM) muzZe uvolnit absorbovanou energii vymrsténim
elektronu z vnitfnich hladin elektronového obalu (SE - sekundarni
emise elektronu). Diky tomu vznikne elektronova vakance v nizsich
elektronovych hladinach. Tento stav je vSak dlouhodobé nestabilni a
vede k jevu, kdy elektron z vnéjSiho obalu s vyssi energii zaplni
preskokem vzniklou vakanci. Rozdil v energii jednotlivych
elektronovych hladin se uvolni ve formé rentgenového zareni (X-
ray). Produkované rentgenové zareni ma charakteristické spektrum
zaloZzené na puvodu atomu (s protonovym cCislem je Uzce spojeny
vystavbovy princip elektronového obalu). To umozniuje analyzu
slozeni daného objemu vzorku.

VZa

PE

(=) Electron

Gomic\

nucleus

Hole _— - X-ray



EDX ana

U prvkd s vysSim protonovym Ccislem je
obvyklé, Ze dochazi k vice typim prechodu, v
zavislosti na velikosti HV muiZeme pozorovat
prechody typu K, L nebo M. Polohu pikl (eV)
ve spektru urcuje prvek, zatimco intenzita
signalu (cps) odpovidd koncentraci daného
prvku ve vzorku.

VZa

Relative intensity of EDX peaks™
Ka 100

KB 10-20

La 100

Lp 20-30

K

al
3ds);
b Lpi 3d3);
K L

bl B?’L 3p3/2
Kpo b4 3p1s2

3s

K2
Kczl ¥ 2
P1/2
Selection rules
Al=+/-1 ; Aj=+/-1,0

*Relativni intenzita je ovlivnéna protonovym Cislem prvku. Pro nékteré prvky s nizkym Z nemusi byt nékteré
prechody viditelné nebo mohou mit odliSnou intenzitu.
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EDX ana
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12 keV

Ukazka nameéreného
spektra vzorku kovového
tantalu. Ze spektra je dobre
Citelné, ze lehké prvky maji
zpravidla jen jeden pik
odpovidajici prechodu pro
dany prvek (C, O), spektrum
tézsSich prvkd (Ta) pak
obsahuje logicky vice pik( o
rdzné intenzité. Jejich
energie se udava v keV.
Zpravidla se vyhodnocuje
ten nejintenzivnéjsi peak.

*Pik s hodnotou 0 keV (,,strobe peak”) souvisi s citlivosti detektoru, , elektronickym Sumem?® SDD detektoru a ma vliv i
na kalibraci a rozliSeni spektra. Jeho intenzita muze byt ovlivnéna hodnotou HV a nabijenim vzorku. V praxi se snazime

aby analyzované piky byly vyrazné intenzivnéjsi nez strobe peak.
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VZ3

EDX ana

Montaged Map Data

1mm 1mm

VevV

EDX analyza mUze byt také provadéna ve formé mapovani, kdy jednotlivym prvkim je pfifazena
konkrétni barva. Na snimcich nahore je BSE snimek flitru (vlevo) sloZzenina z 2x2 snimkd, a EDX
mapovani (vpravo) s prirazenymi barvami: zluta — sira, Cervena — stribro, modra — med.



Rozdi

Princip analyzy u obou metod je stejny (detekce
charakteristického rentgenového zareni, analyza polohy
jednotlivych signdll a vyhodnoceni jejich intensity).
Rozdil spociva v konstrukci jednotlivych detektord. U
EDX je snimaci ¢len SDD (Silicon Drift Detector), ten
umoznuje analyzu v Sirokém rozsahu spektra (snimat
vSechny prvky soucasne, od C po Pu). U WDX dochazi
nejprve k difrakci rentgenového zareni na krystalu a
nasledné skenovani jednotlivych charakteristickych
piki. WDX tedy neumoznuje soucasné skenovani vice
prvkd, ma vsak raddové vyssi rozlisSeni. Umoznuje také
analyzovat bor. Pouzitim WDX také nedochazi k
prekryvu prvkld. Nevyhodou je radové vétsi casova
naro¢nost analyzy (predevsSim u mapovani) a kvuli
ztratam signalu pri difrakci je také nutno nastavit co
nejvyssi intensitu svazku PE (coz mlzZe poskodit vzorek).

mezl EDX a WDX ana

VZOou

N
XN
D




Rozdil mezi EDX a WDX ana

RozlisSeni WDX je radoveé vyssi nez u EDX, analyzou tedy
zabranujeme k prekryti prvkua ve spektrech.

VZOou

* Typické dvojice prvk( které se v EDX mohou
prekryvat jsou: Mo/S, Mo/Pb, Zn/Na, As/Pb, Ti/Ba

* Moznosti jak zabranit pfekryvu v EDX je analyza jinych
spektrdlnich pikl daného prvku, napriklad prechody L
(pokud mame dostatecné HV).

T r T v T T -
22 23 24 25 25
Full Scale ED 62255 cts Full Scake WD 1552790 clafs Cursor. 2508 keY

Rozdil rozlisSeni EDX a WDX ve vzorku
obsahujici molybden a siru. EDX spektrum —
zluté, WDX spektrum - Sedé.



SEM — specialni rezimy

“Low vacuum mode, Environmental mode (ESEM)”

* Elektronova mikroskopie za snizeného tlaku je technika
dovolujici fungovat pfi tlacich 10-1000 Pa. Jako pracovni plyn se
vetsinou voli dusik nebo vodni pary. Vyhodou této techniky je:

* Pozorovani biologickych vzork( obsahujici vodu (nedochazi
k destrukci bunék vlivem vysokého vakua).

* Pozorovani elektricky nevodivych materiald (polymery,
pryskyrice, kompozity, keramika) bez nutnosti pokoveni.
Princip spoCivda v predavani prebytecného naboje
molekuldam plynu, které se nasledné “vybiji” o stény
komory

Nevyhody: vétSinou spolupracuje jen s rezimem BSE, neni mozna
prvkova analyza (EDX), nizsi contrast snimku a neni moziné
dosa’hnout vysokého zvétseni (nizsi rozliseni).

SEMHV: 20.0kV | WD: 12.61 mm | | MIRA3 TESCAN

View field: 188 pm Det: BSE 50 pm
SEM MAG: 1.10 kx ;Date(m/dly): 02/22/13 Department of Physical Electronics, CEPLANT

Ukdzka snimku fezu kompozitniho materidlu
(Cedicové vlakna v  polymerni  pryskyfici).
Nepokoveno - Low vacuum mode (50 Pa), BSE
rezim zvétSeni 1000x (*srovnejte se slidem 12)
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