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Abstrakt:

Diplomova prace se v teoretické c¢asti zabyva principem a problematikou
detekce signélnich elektrond v rastrovaci elektronové mikroskopii a problematikou
projevd nabijeni izolacnich vzorkd.

V experimentalni ¢asti je popsana metodika kvalifikace a kvantifikace projevd
nabijeni izolacniho vzorku pozorovaném v environmentalnim rastrovacim mikroskopu
pomoci ioniza¢niho detektoru a scintilacniho detektoru sekundarnich elektrond
v zavislosti na tlaku vodnich par v komore vzorku.

Cilem prace je vytvoreni metodiky vhodné pro vyhodnoceni nabijecich projevu
pfAi pozorovani u izolacnich vzorku a na zédkladé méreni, stanoveni optimalnich
podminek pozorovani izolant v EREM pro ioniza¢ni a scintilacni detektor.

Abstract:

This graduation theses in introduction deals with principle and problems of
electron signal detection in scanning electron microscopy and charging of insulating
specimens in SEM.

The experimental part of the thesis describe the methods of qualification and
guantification of insulating specimen charging effect observed in environmental
scanning electron microscope through the use of ionisation detector and scintillation
detector of secondary electron in dependence on water vapour pressure in specimen
chamber.

The goal of the thesis is formation of the procedure useful to evaluate charging
effect at insulating specimens observing and on the basis of measuring, determine
optimal conditions for insulating specimen observation with ionisation and scintillation
detector.

Kli¢ova slova:
EREM, elektronova rastrovaci mikroskopie, izola¢ni materialy, nabijeci jevy,

environmentalni mikroskopie, zpracovani obrazu

Keywords:

ESEM, scanning electron microscopy, insulating materials, charging effects,
environmental microscopy, image processing.
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1. Uvod do rastrovaci elektronové mikroskopie

1.1 Historie

Vynalez rastrovaciho principu Vv elektronové mikroskopii je pfipisovan
némeckému fyzikovi M. von Ardenne, ktery jej roku 1938 publikoval. Rastrovaci
princip byl vSak pouZit pouze k transmisni mikroskopii tenkych preparattl (STEM).

Prvni skute¢ny rastrovaci elektronovy mikroskop (REM) byl vyvinut a postaven
vroce 1942 Zworykinem a kol. Pfistroj pouzival celkem tfi elektrostatické CoCky a
jednu elektromagnetickou rastrovaci, umisténou mezi druhou a tfeti elektrostatickou
C¢ocku. Jako detektor byl pouzit fotonasobic, ktery detekoval scintilace na fosforovém
okénku zplasobené emisi sekundarnich elektrona ze vzorku.

Dalsim vyvojem proSel rastrovaci elektronovy mikroskop roku 1948 kdy
skupina védcu vedena C. W. Oatleyem vyvinula a postavila pfistroj dosahujici
rozliSeni 50 nm.

Smith vypracoval principy zpracovani signalu nelinearnim zesilenim, nahradil
elektrostatické elektronové CocCky za elektromagnetické a zaved| princip dvojitého
vychylovani.



1.2 Konstrukce rastrovaciho elektronového mikroskop u

Aby bylo mozné pochopit princip rastrovaciho elektronového mikroskopu je
potfeba si udélat zbéznou predstavu o jeho ¢innosti. V fezu pfistrojem uvedeném na
obr 1-1 mGzeme vidét pfiklad uspofadani subsystému pfistroje.

elektronovy

katoda
svazek

.«ﬂ’m

2T VNS  Anoda
T je——

“m ‘H Kondensor

- "||||||_||||l' — ‘_ Vystupy detektor(
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=7 s T
3 1.&.1!',1!.!

| a iwp 9

I_’rgjlfk(:nl aﬁ'”““
cocka e >
—F.

“J”Ll’ .. - p e L o
]'. I I/ - - i) Detektor
A\ 7 i

Vzorek

detektor zpétne
odrazenych
elektron(

Stal

Obr 1-1. Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu
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1.2.1 Popis zakladni funkce p Fistroje

Na elektronovou trysku je pfivedeno stejnosmérné zédporné vysoké napéti
obvykle 1 az 50 kV, stfidavé Zhavici napéti a zaporné predpéti pro ostfici elektrodu,
ktera ma tvar kuzZele nebo valce. Pod otvorem ostfici elektrody, odkud jsou
emitovany elektrony z katody, je souose v jisté vzdalenosti umisténa vélcova anoda ,
kterd je na potencialu zemé&. Priletem drahy mezi ostfici elektrodou a anodou ziskaji
elektrony potfebnou energii, danou rozdilem potenciald mezi témito elektrodami.
Elektrony dale prochazeji kondenzorem, kde je rotacné symetrické magnetické pole
zaostfuje do prvniho ohniska zhruba uprostfed tubusu. Finalni projekéni Cocka
zaostfuje svazek na povrch vzorku. Rastrovaci civky umoznuji vychylovani svazku
ve dvou kolmych smérech a rastrovani po povrchu vzorku. K detekci sekundarnich
elektron slouzi Scintilacni detektor, upevnény ve sténé komory vzorku. Zpétné
odrazené elektrony jsou obvykle detekovany pomoci polovodi¢ového detektoru
umisténého nad vzorkem. Cely tubus a komora vzorku jsou Cerpany na hodnotu
tlaku nejméné 102 Pa.
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2. Environmentalni rastrovaci mikroskopie

Environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie (EREM) je jednim
z poslednich vyvojovych stadii rastrovaci elektronové mikroskopie. Pocatky této
mikroskopie se datuji od 70.let, kdy predmétem mnohych badatelt bylo odstranéni
elektrického naboje z povrchu nevodivych vzorkd napousténim plynd do komory
vzorku. V dasledku ionizaénich srdZzek atomid a molekul plyntd s elektrony se
neprojevuje Zzadny povrchovy negativni ndboj na izolaénim vzorku, nebot’ tento naboj
je kompenzovan srazkovymi ionty. Tato kompenzace elektrického naboje umoznuje
pfimé pozorovani nevodivych preparatu bez jejich pokryti elektricky vodivou vrstvou.
Podstatou této mikroskopie spociva také v moznosti pozorovat vzorky obsahujici
urcité procento vody nebo je pozorovat pfi vySSich tlacich ve vzorkové komore.

Zakladnim rozdilem mezi konven&nimi rastrovacimi elektronovymi mikroskopy
a EREM je tlak v komofe vzorku. Elektronova tryska je obvykle umisténa pfi tlaku
kolem 107 Pa, ale v komore vzorku muZe byt tlak od jednotek Pa do tisicti Pa. Pro
srovnani tlak v konven&dnim REM byva 107 Pa. Divodem rozdilnych tlak(i v komore
vzorku a v tubusu s elektronovou optikou je snaha omezit drahu elektront v plynném
prostfedim, na kterém dochazi diky jeho srdZzkdm s elektrony k znaénému rozptylu
elektronového svazku.

Oddéleni jednotlivych prostort s rozdilnymi tlaky je uskute¢néno pomoci tlak
omezujicich clon s otvorem velikosti stovek mikrometra. Tyto clony uc¢inné omezuji
proudéni plynd mezi jednotlivymi oblastmi mikroskopu, déle jejich separatni Cerpani
a otvorem clony je zajiStén prdchod primarnich elektrond elektronového svazku
smérem ke vzorku.

Pro pozorovani izola¢nich vzork( nebo vzorkd odolnéjSich tkani se pouzivaji
mikroskopy s jednou omezuijici clonou, ve kterych tlak ve vzorkové komore nepfrevysi
300 Pa. Hlavni vyhodou téchto mikroskopu je omezeni nabijecich jevl, odpada
nutnost pokoveni vzorkl, snizené vysouSeni vzorkd a snadny prechod do funkce
konvencniho REM.

Mikroskopy pracujici s tlakem v komofe vzorku nad 300 Pa vyZaduji uZiti
minimalné dvou tlak omezujicich clon. Prostor mezi nimi, nazyvany komora
diferencialniho Cerpani, je vakuové Cerpan obvykle rotani vyvévou.
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3. Interakce elektronu s latkou

PFi interakci rychlych elektronl emitovaného svazku s hmotou vzorku jsou
elektrony rozptylovany a brzdény v poli jader a elektronovych oball atomu latky
vzorku. K jednotlivym udalostem dochazi nahodné, ale pfi velkém poctu ¢astic plati
statistické zakony. Pfi téchto udalostech vznikaji signaly, které je pfinaseji razné
informace o elementarnim sloZzeni zkoumaného objektu, jako topografie povrchu
vzorku, chemické slozeni, rozloZeni elektrickych a magnetickych poli atd. (obr. 2-1).

1

Obr. 3-1. Signaly vyvolané interakci urychleného elektronového svazku s materialem vzorku: 1 —
svazek primarnich elektron(l, 2 — zpétné odrazené elektrony, 3 — sekundarni elektrony, 4 — proSelé
(transmitované) elektrony, 5 — rozptylené (difraktované) elektrony, 6 — absorbovane el., 7 —
katodoluminiscence, 8 — Augerovy el., 9 — charakteristické a spojité rentgenové zareni.
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3.1 Excita éni objem

Excitaéni objem predstavuje oblast nachazejici se pod povrchem preparatu.
V této oblasti dochazi k postupnému brzdéni primarnich elektron a tim ke vzniku
charakteristickych signalt pro dané ¢asti excitaéniho objemu.

Tvar excitacniho objemu ovliviuje pfedevSim energie primarnich elektrona,
kterd je dana urychlovacim napétim, a sloZzeni zkoumaného preparatu. Plati, Ze se
zvySujici se hodnotou urychlovaciho napéti se zvySuje hloubka priniku PE do
preparatu, excitaéni objem se tedy zvySuje. Z hlediska chemického slozeni

>~ s

preparatu plati, Ze t€ZSi prvky produkuji vice zpétné odrazenych elektron nez lehké

v~ v

prvky a hloubka pruniku PE do vzorku tvofena tézS8imi prvky bude mensi.

Na obr. 3-2 muzZeme vidét pfiklad excitacniho obejmu a jeho &asti, z kterych
jsou uvolriovany jednotlivé signaly.

d
& ’ ‘ _~1nm- Augerovy elektrony

1-50nmm !
N

zpétné odraZené
elektrony

charakteristické rtg.
zareni

0 sekundarni fluorescence
vyvolana rtg. zafenim

prostorové

rozliseni -

zpétné odrazenych
elektronu

rtg.zafeni

Obr. 3-2. Excita¢ni objem - oblast pod povrchem preparétu, ve které se brzdi urychlené primarni
elektrony a uvolfiuji se jednotlivé signaly. E;— energie svazku priméarnich elektrond, d, — pramér
svazku, dgse — hladina, do které se jeSté mohou uvolfiovat BSE, Ry — hladina, do které jesté dochazi
ke vzniku charakteristického rtg. zafeni R — hloubka praniku PE do vzorku. [8]
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3.2 Rozptyl elektron

Pfi prichodu hmotou se rychlé elektrony za¢nou rozptylovat, tedy odchylovat
od pUvodniho sméru svého pohybu. Tento jev si muzeme predstavit tak, ze letici
elektron narazi na nahodné rozloZzené koule (atomy), od kterych se odrazi do
riznych sméru. Pfredpokladame, ze kazdy elektron, ktery projde plochou o se budto
odrazi (odchyli do jiného sméru) bez ztraty své pavodni rychlosti (energie), nebo
Cast své energie preda atomu a dale se pohybuje se zmenSenou kinetickou energii.

Prvni pfipad si lze predstavit jako raz pruznych kouli znamy z klasické
mechaniky, proto se v tomto pfipade mluvi o pruzném rozptylu. Druhy pfipad Ize
pfirovnat k razu nepruznych téles, proto se tento druh rozptylu nazyva nepruznym.

3.2.1 Pruzny rozptyl

Pfi pruzném rozptylu dochézi k odchyleni elektronu 2z drahy vlivem
elektrického pole jadra atomu. PFi tomto typu rozptylu ztraci elektrony vlivem
C¢asovych zmén v elektrickém poli v blizkosti jadra atomu ¢ast své kinetické energie a
jejich pohyb je mirné brzdén. Elektromagnetické vinéni, které pfi brzdéni elektront
primarniho svazku v hmoté latky vznika se nazyva brzdné RTG zafeni. Princip
pruzného rozptylu je nastinén v obr. 3-3 a obr. 3-4.

a ! b
———— ] AN
ektron T —

o]

Obr. 3-3. Zakfiveni drahy elektronu v poli jadra
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Obr. 3-4. Zavislost rozptylového Ghlu na namérné vzdalenosti

3.2.2 Nepruzny rozptyl

PFi nepruzném rozptylu jsou v dusledku srédzky vybuzeny elektrony v atomu na
vySSi energetickou hladinu nebo dochazi k ionizaci atomu. Produktem nepruznych
srazek jsou mimo jiné sekundarni elektrony. Obecné Ize konstatovat, Ze pfi malych
Uhlech rozptylu prevazuje rozptyl nepruzny, pfi velkych Uhlech naopak pfevazuje
rozptyl pruzny.

3.3 Emise elektron

V rastrovaci elektronové mikroskopii (REM) a enviromentalni elektronové
rastrovaci mikroskopii (EREM) se pro zobrazovani vzorku, bombardovaného
primarnimi elektrony, nejCastéji pouzivaji signaly sekundarnich (SE) a zpétné
odrazenych (BSE) elektron(.

Na obr. 3-5. miZzeme vidét pfiklad typického rozloZzeni spektra energie
elektrond uvolnénych pfi interakci PE o energii 160 eV se vzorkem stfibra.

Celkovou emisi elektron ze vzorku nam udava koeficient celkové emise
elektron o, ktery je dan souctem koeficientu emise sekundarnich a zpétné
odrazenych elektron.

g=0+n
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—— proud elektront

A B

s ¢ D
160 140 120 100 80 60 40 20 0
energie elektronl (eV)

Obr. 3-5. Energetické spektrum elektront uvolnénych pfi interakci PE s preparatem. Oblast A —
pruzné rozptylené zpétné odrazené elektrony, B — zpétné odrazené elektrony (nepruzné srazky), C —
prechodova oblast, D — sekundarni elektrony. [1]

3.3.1 Zpétné odrazené elektrony

K odrazu muze dojit vlivem pruzného rozptylu tim, Ze Uhel rozptylu bude tak
velky, Ze urychleny primérni elektron muze byt vrzen zpét. Obraceni sméru pohybu
muze nastat také mnohonasobnymi srazkami s malym Ghlem rozptylu. Teoreticky
pokud by elektron neztratil energii nepruznou srazkou, mohl by vzorek i opustit. Ve
skute¢nosti vSak elektron vzdy ¢ast své energie ve vzorku ztrati.

Za zpétné odrazené povazujeme vSechny elektrony, které po dopadu PE
vzorek opusti s energii Egsg = 50 eV. Spektrum energie zpétné odrazenych elektronu
ma vétSinou maximum pfi E/Eq= 0,8 az 0,9 (Eo — energie primarnich elektronl, E —
skute¢na energie elektron().
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Pro ureni ucinnosti zpétné odrazenych elektronu byl zaveden tzv. koeficient
emise zpétné odrazenych elektronl 7. Ten je definovan jako pomér proudu zpétné
odrazenych elektront Igsg k proudu dopadajicich primarnich elektront Ipg.

I
— 'BSE
(.
PE
ZAavislost koeficientu 7 na protonovém cisle vzorku s parametrem ruznych Ghlu
dopadu, pfi konstantni energii primarniho svazku elektronl je zobrazena
v nésledujicim grafu (viz obr. 3-6).

097 E=252kev
o= 80°
0.8 o=75°
o= 70°
o= 65°
0.7F o =60°
o= 50°
0.6 o= 40°
' o =30°
o =20°
=
~ a=10°
0.5k W o
0.4}
0.3}
0.2
0.1
1 1 1 1 ]
0 20 40 60 80 100
E——

z

Obr. 3-6. Zavislost koeficient emise zpétné odrazenych elektron(i n na protonovém &isle Z pro rizné
uhly dopadu. [1]

Jak je patrné z grafu na koeficient emise zpétné odrazenych elektroni ma
velky vliv, kromé protonového &isla zkoumaného preparatu, také uhlu dopadu PE. Je
definovan jako uhel, ktery svira paprsek PE s normalou k roviné povrchu vzorku.
S rostoucim Uhlem dopadu roste pocet emitovanych BSE.
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3.3.2 Sekundarni elektrony

Dalsi jevem, ktery se objevuje pfi dopadu svazku rychlych elektron na povrch
vzorku, je emise sekundarnich elektron. Tedy kromé zpétné odrazenych elektronu
se v blizkosti povrchu objevi dalSi skupina elektronu, které maji energii jednotek az
desitek eV a nazyvaji se sekundarni. Za sekundarni elektrony povazujeme elektrony,
které opousti vzorek s energii mensi nez 50 eV.

Sekundarni elektrony vznikaji pfi pronikani primarnich elektrond hmotou jako
produkt nepruznych srézek. PFi ionizaci se uvolnuji elektrony z elektronovych obald
atomd. Maji-li dostate€nou energii, mohou se ve vzorku pohybovat. Protoze se vSak
jejich pohyb pfi tom rychle zpomaluje, mohou uniknout ze vzorku jen v pfipadé, Ze
nejsou generovany hloubgji, nez v jisté maximalni hloubce dse. Hloubka dsg, ze které
mohou sekundarni elektrony jeSté proniknout na povrch vzorku, je fadu jednotek az
desitek nm.

K posouzeni emise sekundarnich elektronli se zavadi koeficient emise
sekundarnich elektrond &, ktery je definovan jako pomér poctu sekundarnich
elektroni emitovanych z povrchu vzorku k po¢tu dopadajicich primérnich elektrona.

Koeficient emise sekundarnich elektrond je zavisly na energii primarniho a
svazku Uhlu dopadu PE.
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4. Interakce elektron 0 s plynnym prost redim

V klasickém vakuovém elektronovém mikroskopu dochézi pusobenim
elektronového svazku na vzorek k vzniku signalt, ohfevu a nabijeni vzorku. Pokud
se vSak vokoli vzorku nachazi plynné prostfedi, dochazi k narlstu interakci.
Nejvyznamnéjsi zmeény v ¢innosti pfistroje jsou spojeny s interakci mezi svazkem a
plynem, signalem a plynem, plynem a vzorkem (viz. Obr 4-1).

PE

c1

4
Y \

r
Vzorek

Obr.4-1. Vychyleni elektront primarniho svazku po srazce s plynnym prostfedim.

PFi pasobeni svazku a plynu dochazi k rozptylu primarnich elektrond, generaci
signalu a celkové zméné stavu plynu ( tvorba iontl, excitovanych atomu, molekul
apod.). Signaly generované svazkem primarnich elektrond v plynu se pfi€itaji
k odpovidajicim uzite€nym signalim ze vzorku. Obdobné jako pfi pusobeni
primarniho svazku s plynem dochazi ke zménam vlastnich signall, ionizaci a
vybuzeni €astic plynu, pfi vzdjemném pusobeni mezi signalem a plynem. Plyn
v komofe vzorku tak omezuje moznost pouziti nékterych klasickych detektord,
naopak umozfuje vyuzit nové zplsoby detekce.

Hlavni pozornost je zaméfena na rozptyl svazku primarnich elektrona v plynu.
Cinnost mikroskop@ pracujicich za vyssich tlakG v komore vzorku je zaloZena na
skute€nosti, Ze Ize vytvofit takové podminky pozorovani, pfi kterych zlstava urcita
¢ast elektronového svazku i po prachodem plynnym prostfedim v plvodni stopé.
Pravé tato Cast elektronového svazku pak interakci se vzorkem vytvafi uziteCny
signal.
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PFfi prachodu elektrond primarniho svazku plynnym prostfedim o vySSich
tlacich dochazi k jejich srazkam s atomy a molekulami plynu. Elektrony pfi téchto
srazkach mohou ztratit Cast své energie a zménit smér drahy. Tento déj ma
statisticky charakter. Pramérny uhel vychyleni pfi jedné srazce, stejné jako ztrata
energie vzhledem k pavodni energii primarniho svazku, jsou velmi malé. Primérny
pocet srazek elektrond prohybujicim se v plynném prostfedi Ize stanovit ze vztahu:

pd

s,

kde m je primérny pocet srdzek elektronl, ot je celkovy zachytny prafez plynu, p
znaci tlak, d je tloustka vrstvy plynu kterou elektron prochazi, k je Boltzmanova
konstanta a T je absolutni teplota. Pfiklady celkového zachytného prafezi pro
nékteré atomarni a molekularni plyny v zavislosti na energii elektrond jsou vyneseny
na obr.4-2.

)
o
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Celkov§ zachytny priifez a7 x 10" (m?)

Celkovy zichytny prifez op x 10%" (m?)
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Obr. 4-2.  Celkovy zachytny prdfez plynu v zavislosti na energii elektrond pro nékteré:

a) atomarni, b) molekularni plyny.
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Pravdépodobnost, Ze se elektron na své draze srazi s atomy popfipadé
molekulami plynu, x-krat je dana Poissonovym rozlozenim
me ™™
X

P(x) =

S plynnym prostfedim tak za danych podminek, charakterizovanych priamérnym
poctem srazek m, neinteraguje e™ elektron(. Oblast ¢innosti mikroskop(, pracujicich
za vysSich tlakl, se prevazné omezuje na takové pracovni podminky, pfi nichZ je m
mensi nez 3.
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5. Detekce signal 1

Kromé& charakteristického rentgenového zareni jsou pfi interakci primarniho
svazku elektronl s atomy vzorku emitovany zpétné odrazené elektrony, nizko-
energetické sekundarni elektrony, Augerovy elektrony, viditelné ultrafialové nebo
infradervené zareni. Cast elektront se absorbuje ve vzorku a objevi se jako proud
protékajici zpét do kladného pélu zdroje urychlovaciho napéti.

Kazdy z téchto signalt pfinaSi cenné informace o fyzikalnich a chemickych
vlastnostech zkoumaného materialu v pfipadé, Ze je pouZzito takové detekéni Cidlo,
které je schopné takovy signal uc¢inné a selektivné zachytit.

Vyzafovani elektrond mé& zhruba rovnomérné prostorové rozloZeni
v prostorové Uhlu pfedstavujicim polokouli. Vzhledem k tomu, Ze se prakticky neda
realizovat takovy detektor, ktery by zachytil vSechny elektrony v tak velkém
prostorovém Uhlu, miZzeme olekévat, Ze proud elektronu, ktery na realny detektor
dopadéa bude o fad i méné nizsi nez proud elektront primarniho svazku. Protoze
pracujeme pomérné s malymi proudy je nutné aby detektor vykazoval velké zesileni,

avSak pfi co nejmensim mozném Sumu.

5.1 Scintila €éni detektor s fotonasobi ¢em

Tento detektor vyvinuli Zworkin, Hiller a Snyder. Na jeho zdokonaleni
do dnesni podoby maji zasluhy Everhart a Thornley . Proto se tomuto detektoru také
fika detektor ET.

Zafizeni zobrazené na obr. 5-1 je obdobou scintilacniho detektoru. Pro
citlivost scintilaniho detektoru je rozhoduijici fluorescenéni ucinnost scintilaéni latky.
Doba vyhasinani luminiscence pak omezuje rychlost snimani signélu.

Tvar svétlovodu muaze byt zakfiveny, coZz umozZnuje optimalizaci
geometrického uspofadani vzorku a detektoru. Velmi dilezity je dobry opticky kon-
takt jednotlivych Casti, ktery zabranuje ztratam svétla odrazem na rozhrani. Aby ve
scintilatoru vznikl dostate¢ny pocet zableskl, musi mit elektrony, které maji vyvolat
zablesky dostateCnou energii. Pokud tuto energii nemaji (napf. sekundarni
elektrony), Ize je urychlit pomocnym kladnym napétim, které se pfilozi na vrstvu
hliniku na scintilatoru SC. Elektrické pole, které se vytvofi mezi povrchem vzorku a
kolektorem FK, slouzi k odsavani sekundarnich elektron z povrchu vzorku.
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Elektrickym potencidlem a tvarem kolektoru je moZno odstinit elektricky nabity
povrch scintildtoru. Na kolektor Ize vkladat napéti -100V aZz +300V vaci vzorku; tak
prebira kolektor funkci Fidici mfizky, ktera pfi napéti -100V zcela zamezi pfistup
pomalych sekundarnich elektrond, jez se na anodu scintilatoru nedostanou. Zpétné
odraZzené elektrony s vysokymi energiemi vSak timto polem ovlivnény nejsou, a
pokud detektor "vidi" pfimo na povrch vzorku, dopadnou na scintilator SC vzdy a
jsou registrovany; detektor vytvafi obraz zpétné odrazenymi elektrony.

FK SC SV FN

-100 az +300 V

Obr. 5-1. Detekce zpétné odraZzenych a sekundarnich elektron(i detektorem na bazi scintilator-
fotonasobi¢ (Everhart(v-Thornleylv detektor): e — primarni elektrony, FK - kolektor, SC - scintilator,
SV - svétlovod, FS - fotonasobi¢

Pfi kladném napéti kolektoru se registruji sekundarni elektrony. Sekundarni
elektrony mohou byt zachyceny detektorem ve velkém prostorovém uhlu zasluhou
kladného napéti kolektoru a jeho tvaru a odsaty i z dutin vzorku. Uvedenym
systémem jsou registrovany i sekundarni elektrony, které vznikaji v mistech, kam
detektor pfimo "nevidi". Tohoto faktu lze vyuzit k ttméf uplnému zamezeni detekce
energetickych zpétné odrazenych elektronl, které se pohybuji pouze pfimocare.
Detektor sekundarnich elektrond se tedy &asto umistuje pod rovinu povrchu
preparatu do bocni stény komory vzorku. MlZe se umistit i pod tenky preparét;
potom slouzi jako detektor elektronu, které proSly vzorkem. Pro svou citlivost je tento
systém nejvhodnéjSi k detekci sekundarnich elektront, kde se pracuje obvykle s
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velmi malymi proudy primarniho svazku. Diky svétlovodu Ize detektor umistovat do
riznych mist komory vzorku. Citlivost detektoru je ovlivnéna velikosti plochy scin-
tilatoru a velikosti fotokatody fotonasobice. Detektor je velmi citlivy na svétlo, takze
komora vzorku musi byt pfi jeho provozu svétlotésné uzaviena.

5.2 Detektory zp étné odrazenych elektron v EREM

Zpétné odraZzené elektrony se vzhledem ke své energii pohybuji plynnym
prostfedim komory vzorku na kratSi vzdalenosti bez vétSi ztraty energie. Pokud tedy
neni vzdalenost mezi vzorkem a detektorem pfiliS velkda, je zanedbatelna i Cast
elektronli, které se vychyli do vétSi vzdalenosti od plvodniho sméru emise.
Detektory zpétné odraZzenych elektront proto musi byt navrZzen tak, aby jejich
geometrické usporadani vyhovovalo poZzadavkim na omezenou délku drahy
elektronli v plynném prostfedi. Pro detekci se uzivaji scintilaéni nebo polovodi¢ové
detektory. Plyn v komofe vzorku zajiStuje omezeni nabijecich jevu, proto scintilator
detektoru nemusi byt pokoven, pokud kovova vrstva slouZzi pouze k odvedeni
elektrického naboje z jeho povrchu.

Priklad konstrukéniho usporadani scintila¢niho detektoru s velkym sbérovym
Ghlem, zajiStujici  Gc¢innou detekci pfi  vySSich tlacich pouzivanych u
environmentalnich mikroskopu, je patrny z obr.5-2. Detektor muzZe také soucastné
pini funkci tlak omezujici clony. Pro zajisténi co nejmenSich ztrat elektrond
primarniho svazku zplsobeného srazkami s plyny je nutné pouzit co nejmensi

pracovani vzdalenost clony (detektoru) od vzorku.
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Obr. 5-2. Detektor zpétné odrazenych elektronud se scintilaénim monokrystalem yttrito-hlinitého
granatu aktivovaného cerem (YAG:Ce)

5.3 Detektory sekundarnich elektron 0 v EREM

Pro detekci sekundérnich elektrond se vyuZivaji scintilaéni a lonizaéni
detektory.

Scintilani detektory vyzZaduji uziti urychlovaciho pole s potencialem nékolika
kilovoltt. Elektrické urychlovaci pole o poZzadované intenzit¢ dodava sekundarnim
elektrondm potfebnou energii, kterd je nutna k vybuzeni scintilaci, popfipadé
vybuzeni dostateéného poctu parl elektron-dira. Toto urychlovaci pole vSak neni
mozné realizovat v pfipadé, kdy se pracuje s tlaky v komore fadové stovek az tisict
Pa. V tomto pfipadé se pro detekci sekundarnich elektron nabizi pouZziti ionizaéniho
detektoru.

loniza¢ni detektor pouZziva k zesileni signalt narazovou ionizaci v plynech. Pfi
jeho popisu Ize vyjit z funkce deskového kondenzatoru s plynnym dielektrikem.
Principialni schéma ioniza¢niho detektoru mizeme vidét na obr.5-3. Vzorek je
uzemnén a plni funkci spodni elektrony deskového kondenzatoru. Primarni svazek
elektronl vstupuje otvorem v horni elektrodé kondenzétoru, které je oproti vzorku na
kladném potencialu fadové stovek voltld. Intenzita elektrického pole mezi deskami
kondenzatoru je dostate¢na kvyvolani podminek narazové ionizace v plynném
prostifedi komory vzorku. PFi dopadu primarnich elektront na vzorek dochazi k emisi
sekundarnich a zpétné odrazenych elektront. Jako puvodni generacni zdroje pro
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narazovou ionizaci pusobi elektrony jak primarniho svazku tak i sekundarni a zpétné
odrazené elektrony. V procesu narazoveé ionizace, charakterizované Towsendovym
ionizaénim soucinitelem, dochazi klavinovému zesileni signall z jednotlivych
generacnich zdrojl. Dale pfispivaji k celkovému proudu elektronl Ucéastnicich se
procesu narazoveé ionizace i elektrony, které byly uvolnény z povrchu vzorku ze
srazek s kladnymi ionty, které putuji k uzemenému povrchu vzorku. Nové uvolnéné
elektrony, ze srazek kladnych iontu s povrchem, vznikaji s pravdépodobnosti danou
druhym Towsendovym ionizaénim soucinitelem. Kladné ionty zaroven kompenzuji
zaporny elektricky naboj na povrchu elektricky nevodivych vzorku, ktery vznika
dopadem primarniho svazku elektronu.

PE

Vzorek

Obr. 5-3. Principialni schéma ioniza¢niho detektoru

Celkovy signal detekovany ionizacnim detektorem se sklada z jednotlivych
pfispévkl danych sekundarnimi elektrony, tak i zpétné odrazenymi elektrony a
elektrony primarniho svazku. Konstrukénim usporadanim elektrod ioniza¢niho
detektoru mizZzeme dosahnout potlaceni podilu sloZky zpétné odrazenych elektrond
na celkovém detekovaném signalu.

Priklad  konstruk&niho uspofadani déleného elektrodoveho systému
ioniza¢niho detektoru muzeme vidét na obr.5-4. V tomto pfipadé je horni elektroda
deskového kondenzéatoru rozdélena do tfi ¢asti ve tvaru mezikruzi, oznaCenych A, B,
C. VSechny elektrody je mozné pfipojit na stejny potencial, nicméné signal bude
detekovan nezavisle jednotlivymi elektrodami. Prostor nad vzorkem, v némz kazda
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elektroda definuje jiny detekéni objem, je tak rozdélen na tfi Cast. V obrazu
ziskaném ze signalu z elektrody oznacené A, bude pfevazovat topograficky kontrast,
tedy k tvorbé obrazu na této elektrodé pfispivaji pfedevSim sekundarni elektrony.
Materidlovy kontrast tvofeny zpétné odrazenymi elektrony bude potladen. Se
zvétSujici se vzdalenosti elektrod od mista generace signalu se budou na ionizaci
plynu podilet stale vétSim dilem zpétné odraZené elektrony.

PE

Vzorek

Obr. 5-4. Schématické usporadani déleného elektrodového systému ioniza¢niho detektoru

Dosud nejucinngjSi zpusob pro potlaceni prispévku zpétné odrazenych
elektronl v signalu sekundarnich elektront navrhl Knowless. Pod pélovy nastavec
objektivu €ocCky je umisténa tzv. potlacujici elektroda a pod touto elektrodou je
elektroda detekujici signal, tzv. signalni elektroda. Obé tyto elektrody jsou napajeny
tak aby wvytvofily vhodné detekéni elektrické pole. Signélni elektroda, ktera je
umisténa blize ke vzorku nez potlacujici elektroda, vytvafi silng€jSi pole a shira tak
vétsi podil sekundarnich elektronl. Zpétné odrazené elektrony jsou pfevazné sbirany
potlaCujici elektrodou. Princip elektrodového systému takového ioniza¢niho detektoru
je znadzornén na obr. 5-5.
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Obr. 5-5. Elektrodovy systém ionizacniho detektoru se snizenym pfispévkem detekce zpétné
odrazenych elektront
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6. Nabijeni izola €énich vzork G

Zda izola¢ni vzorek bude nabity pozitivné nebo negativné zavisi na celkovém
koeficientu emise elektroni ¢ = n + 8. Zavislost o na energii svazku primarnich
elektroni E ukazuje dvé kritické energie E, pfi které je 0=1 a nedochazi k nabijeni.
NiZSi z nich E¢; je fadové ve stovkach eV. Proto se zabyvame jen vlivem energie Ec,,
ktera se vyskytuje na vysoko-energické ¢asti prubéhu o=f(E) ( viz. obr 6-1).
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Obr. 6-1. Zavislost celkového koeficientu emise elektroni ¢ na energii elektrond primarniho svazku
se zobrazenim dvou kritickych energii E; 5 Ec, pfinichz je o=1

Pokud E < E.; a zaroven o > 1, je mnozstvi emitovanych elektron zpétné
odrazenych a sekundéarnich elektroni za ¢asovou jednotku vétSi nez mnoZstvi
elektrond primarniho svazku, které dopadaji na vzorek. To zpusobi, Zze se povrchu
vzorku bude nabijet pozitivnim elektrickym nabojem. Pozitivhi nabijeni vzorku bude
v Ffadu nékolika voltl a zapfi¢ini sniZzeni efektivity emise sekundarnich elektronu.
SniZzena emise SE muZe byt pozorovana jako sniZeni jasu obrazu.

Pokud E > E¢, a z&roven 0 <1, dopadd na vzorek vice elektront nez jich
vzorek opusti jako sekundarni nebo zpétné odrazené elektrony. Na povrchu vzorku
se tak zacne tvofit zaporny elektricky naboj, ktery se chova jako omezujici pole pro
svazek primarnich elektront. Tedy energie primarnich elektrond bude sniZzena o
dopadovou energii E,. Nabijeni vzorku zapornym nabojem muze dosahovat v hodnot
az nékolika kilovoltl v porovnani s nabijenim vzorku kladnym nabojem. Nabijeni
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zapornym nabojem muZe byt do jisté miry redukovano pokud vzorek vykazuje
povrchovou nebo vnitfni vodivost s odporem o velikosti R vuci zemi.

Na obr. 6-2a). muzeme vidét typicky pfiklad jak je ovlivnéno zobrazeni pomoci
sekundarnich elektrond, pfi zaporném nabijeni prachové ¢astice na vodivm povrchu
hliniku. Prachova &astice se zobrazuje svétle, coz je zavinéno zvySenou emisi
sekundarnich elektron z hrubého povrchu. Velikost Castice je takova, Ze se vice
elektron absorbuje neZ je emitovano, coz zapfiCini nabijeni Castice zapornym
elektrickym nabojem. Zaporny néboj Castice vytvaFi deformaci elektrického pole,
ktera je schématicky znazornéna na obr 6-2b). Na ¢asti vodivého povrchu v okoli
Castice prachu je indukovany kladny néboj. Z tohoto nabitého vodivého povrchu
vychazeji silocary elektrického pole a konéi na povrchu zaporné nabité castice.
V oblasti, kterd vznikne v okoli Castice, se nemohou ze vzorku emitovat Zadné
sekundarni elektrony. Tato skute¢nost zapficini, Ze obraz v okoli prachové Castice
obsahuje tmavé oblasti, tedy v jejim okoli dojde ke snizeni kontrastu.
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Vodiva kovova vrstva

Obr.6-2. a) Obraz ¢astice prachu na hlinikovém substratu zobrazeny pomoci SE b) schéma
elektrického pole, které vznikne v okoli zaporné nabité prachové &astice. Carkovanou &arou je
vymezena oblast, v které dojde ke sniZzeni kontrastu obrazu (ztmaveni).

6.2 Nabijeni vzork G v environmentalnim mikroskopu

Jednou z pfednosti environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie je
moznost pozorovani elektricky nevodivych vzorkd. Tato skute¢nost je umoznéna diky
zvySenému tlaku v komore vzorku, pfi kterém u preparatu nedochazi kjevim
spojenym s jejich nabijenim. Kladné ionty, vznikajici v plynném prostfedi narazovou
ionizaci vyvolanou rdznymi zdroji, neutralizuji zaporny elektricky naboj, ktery se
vytvafi na povrchu nevodivych vzorkd pfi dopadu elektrond primarniho svazku.
Podminku kompenzace zaporného povrchového naboje je mozné vyjadfit vztahem

l, =1.[1-(7-9)].

Tlaky, pfi kterych dochazi ke kompenzaci naboje, zavisi na podminkach
pozorovani konkrétniho vzorku. Hodnoty tlaki uvadénych v literatufe, stanovené pro
prace sionizaCnim detektorem, se mohou liSit od experimentalné stanovenych,
zejména v pfipadé pozorovani vzorku detektory, které nevyuzivaji narazovou ionizaci
v plynném prostfedi k zesileni signalu. Pfiklad nabijeni typického izolaéniho
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materialu keramiky na bazi Al,Os; v podminkadch konvenéniho REM a EREM je
uveden na obrazcich 4-3a a 4-3b. Oproti zobrazeni v REM, se u stejného vzorku
v EREM pifi tlaku vzduchu 300 Pa neobjevuji zadné nabojové artefakty.

Obr. 6-3. Povrch vzorku keramiky Al,O3 : A) Nabojové artefakty pfi pozorovani obrazu SE ve vakuu,
urychlovaci napéti 20 kV. B) Obraz ziskany pomoci ioniza¢niho detektoru, tlak v komofe vzorku 300
Pa, urychlovaci napéti 20 kV
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7. Experimentalni €ast

Cilem experimentalniho méfeni bylo sledovani problematiky nabijeni
izolaéniho materialu v elektronovém mikroskopu Aquasem. Jako vzorek byl pouzit
korund (Al,O3 o Cistoté 99%) ve tvaru desti¢ky o tloustce 1 mm. Méreni probéhlo pfi
sledovani vzorku ioniza¢nim a scintilaénim detektorem.

7.1 Popis m éFiciho za Fizeni

Pozorovani vzorkd byla provadéna na pfistroji AQquasem EREM, ktery je
upraven pro praci v environmentalnim rezimu. Zdroj elektront v mikroskopu je pfimo
Zhavena katoda, tvofena wolframovym vlaknem. Mezi katodou a anodou je
pfivedeno urychlovaci napéti 20 kV. Diky komofe diferencialniho ¢erpani, umisténé
mezi tubusem a vzorkovou komorou, umoZziuje pfistroj pozorovani vzorkd pfi tlaku
v komorfe vzorku az do 1500 Pa pfi rozliSovaci schopnosti az 11 nm. K detekci
signalu (elektronll) slouzi scintilaéni detektor, ktery je tvofen scintilatorem
z monokrystalu yttrito-hlinitého granatu (YAG) a fotonasobi¢em, a ioniza¢ni detektor
tvofeny v naSem pfipadé dvémi elektrodami. Na obr. 7-1 mazeme vidét usporadani
pracoviste.

Obr. 7-1. Pracovisté elektronového mikroskopu Aquasem
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7.1.1 Vakuovy ¢&erpaci systém

Cerpani vakuového systému pfistroje zajistuje nékolik vyvév riznych typa,
spole¢né s ventilovym a méficim systémem. Schéma vakuového systému EREM
Aquasem je zobrazeno na obr. 7-2.
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Obr. 7-2. Schéma vakuového a ventilového systému ¢erpani EREM Aquasem

®)

RV — rotaéni vyvéva, DV — difazni vyvéva, V — vakuové ventily, PV — pfipoustéci ventil

Rotacni vyvéva RV1 zajiStuje predCerpani tubusu a komory vzorku
mikroskopu na hodnotu pfiblizné 10 Pa. Tim se vytvofi podminky nezbytné pro
spravnou funkei difazni vyvévy, kterd je schopna &erpat aZ do tlaku 10 Pa. Komora
diferencialniho Cerpani ( stfedni dil na schématu mikroskopu ) je Cerpana rotacni
vyvévou RV2. SlouZi jako mezistupefi mezi komorou vzorku s vySSim pracovnim
tlakem a tubusem elektronové optiky, ktery pro svou spravnou funkci potfebuje nizsi
pracovni tlak fadové v 1073, Pripoustéci ventil PV vede k zasobniku vody umisténém
na komorfe vzorku a umoZiuje nastavitelné pfipousténi vodnich par do komory
vzorku. Ventil V7 slouzi pro napousténi vzduchu do komory vzorku.
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7.1.2 Vytvareni pracovniho prost fedi v EREM

Pfed samotnym meéfenim je potfeba vytvofit pracovni prostfedi. V pfipadé
mikroskopu Aguasem se pouziva jako pracovni prostfedi atmosféra vodnich par.

Postup vytvareni pracovniho prostfedi v komofe vzorku je nésledujici. Do
komory je vloZzen vzorek izolantu umistény na vodivy terCik. Dale je do prostoru
komory na vpraveno ur€ité mnozstvi destilované vody (pfiblizné 1 ml) a nasledné je
komora hermeticky uzaviena. V dalSim kroku je z komory odcerpan vzduch na
hodnotu tlaku 100 Pa. Nasledné je potfeba vytvofit v komofe vzorku ustalenou
koncentraci vodnich par. Toho dosahneme tim, Ze v nékolika cyklech vyCerpame
komoru vzorku na hodnotu 100 Pa a nasledné napustime pFes pfipoustéci ventil
vodni pary na hodnotu tlaku 1000 Pa. Tim dosahneme vymeény puvodniho prostredi
za prostfedi vodnich par a muze se zacit s méfenim.

PFi méfeni izolanich vzorku byl v komore vzorku pomoci pfipoustéciho ventilu
regulovan tlak vodnich par, pfiblizné v rozmezi 50 az 1000 Pa. DalSi parametry jako
urychlovaci napéti, zesileni detektoru a proud svazku se pfi méfeni pomoci
ioniza¢niho detektoru neménily. Pfi méfeni pomoci scintilaéniho detektoru se ménily i
parametry zesileni detektoru a proud svazku, pfi konstantnim urychlovacim napéti.

Proud svazku elektron byl uréen pfed vlastnim méfenim na vzorku uhliku
s otvorem pomoci pikoampérmetru Keithley 485.

7.1.3 Meéfici vzorky

Jako experimentalni vzorek byl pro méfeni vybran z nékolika druhu keramik
tlomek z korundové desticky (Al,O3  99%) o tlousStce 1mm. Desticka byla z jedné
strany lesSténa z druhé strany s hrubym povrchem. Vzorek byl zvolen, protoZe u néj
byly pfedpokladany znaéné projevy nabijeni.
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Obr. 7-3. Vzorek korundové keramiky

Pozorovana byla neleSténa plocha vzorku. Vzorek byl uchycen na tercik
pomoci samolepici elektricky vodivé uhlikové podlozky, tedy byl ze spodni strany
uzemnén. Na obr. 7-3. mdZeme vidét umisténi vzorku na drzaku vzorku.

7.2 Postup experimentalnihno m éreni
Vybrany vzorek byl pozorovan v EREM Aquasem:
A) za pomoci ioniza¢niho detektoru a pfi podminkach méreni:
» konstantni urychlovaci napéti Up = 20kV
» konstantni proud elektronového svazku 1,= 100 pA
» konstantni napéti na elektrodach ionizacniho detektoru 450V
» konstantni elektronické zesileni v kazdé sadé méfeni — 1x a 3x.
» Signal detekovan vnitmi popfipadé vnéjsi elektrodou ID
» konstantni rastrovaci rychlost slow speed 1
» konstantni pracovni vzdalenost vzorku od detektoru d=3 mm

» zvétSeni obrazu 800-krat a 2500-krat

 tlak vodnich par v komofe vzorku v rozmezi 50 az 1000 Pa
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B) za pomoci scintilaéniho detektoru a pfi podminkach méfeni:
» konstantni urychlovaci napéti Up = 20kV

* proud elektronového svazku — vprvni sadé méfeni |, vrozmezi
100 az 1160 pA v zavislosti na tlaku
v komofre vzorku.

— v druhé sadé méfeni I,= konst.= 583 pA
» konstantni rastrovaci rychlost — slow speed 2
» konstantni pracovni vzdalenost — v prvni sadé méfeni d =4 mm
— v druhé sadé méfeni d= 6,4 mm
» zvétSeni obrazu 800-krat a 2500-krat
» tlak vodnich par v komore vzorku v rozmezi 50 az 700 Pa

* napéti na dynodach fotonasobi¢e 500 az 700 V

Obr. 7-4. Ukézka velikosti zobrazené oblasti pfi zvétSenich pouzitych k pozorovani vzorku.
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Hodnota méficiho tlaku v komofe byl nastavovan pro ionizacni detektor na
hodnoty 50, 100, 150, 200, 250, 300, 400, 500, 600, 700, 800, 900 a 1000 Pa.
S ioniza¢nim detektorem byly uskuteénény celkem C¢tyfi sady méfeni a to za
nésledujicich podminek:

e Méfeni vnitfni elektrodou ID, elektronické zesileni 1-krat
e Maéfeni vnitfni elektrodou ID, elektronické zesileni 3-krat
* Meéfeni vnéjsi elektrodou ID, elektronické zesileni 1-krat
* Meéfeni vnéjSi elektrodou ID, elektronické zesileni 3-krat

Sady méfeni byly zvoleny zamérné&, aby mohl byt porovnan vliv nabijeni pfi méfeni
vnitfni elektrodou a vnéjSi elektrodou ionizacniho detektoru. Cilem bylo ovéfit
teoreticky predpoklad, Zze u méfeni vnéjSi elektrodou jsou projevy nabijeni vzorku
mensi, nez u z méfeni elektrodou vnitni.

V pfipadé scintilaéniho detektoru se tlak v komofe nastavoval na hodnoty 50,
100, 150, 200, 250, 300, 350, 400, 500, 600, 700 Pa. S ionizanim detektorem byly
vytvoreny celkem dvé sady méfeni pfi nasledujicich podminkach:

* Meéfeni s pracovni vzdalenosti d=4mm, pfi proménném proudu svazku
v zavislosti na pracovnim tlaku v komofe vzorku
1,=100 pA pro tlak v komore 400 az 700 Pa

1,=157 pA pro tlak v komofe 250 az 350 Pa
[,=1160 pA pro tlak v komofe 100 az 150 Pa

* Meéfeni s pracovni vzdalenost d=6,4mm, pfi konst. proudu svazku
1,=583 pA

 Nastavené hodnoty napéti na scintilaénim detektoru sekundarnich
elektronl pfi méfeni:

E1=1,55 E2=14,2 Ugim=7kV
Cl=450V C2=610V

Méfeni scintilaénim detektorem sekundarnich elektrond pfi rlznych pozorovacich
vzdalenostech. Dosud nebylo uskute¢néno a mélo stanovit vliv nabijecich jeva na
detekci signélu timto novym detektorem
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7.3 Zpracovani vysledku m éreni

Z prubéznych vysledku méfeni vyplyvalo, Zze se projevy nabijeni v EREM
Aquasem na zkoumaném vzorku projevovaly jako rizné deformace obrazu
rozpoznatelné jako oblasti s naristem kontrastu nebo jasu, pfipadné jako svétly
zavoj pfi okraji snimku. Aby bylo mozné kvalitativné i kvantitativné urcit projevy
nabijeni pfi rGznych tlacich v komofe vzorku, bylo nutné pro méfeni zvolit vhodny
zpusob jejich zpracovani a vyhodnocovani. Bylo potfeba volit takovou metodiku
zpracovani, jenZz by nebyla zaloZzena pouze na subjektivnim vnimani snimku jako
souboru naméfenych dat. K tomuto UCelu poslouzila metoda rozdilovych obraz(,
kterd je popsana v nasledujici kapitole.

Z pribéznych vysledkd méfeni s ionizacnim detektorem, které probéhlo az do
1000 Pa, je patrné, Zze snimky pofizené pfi tlacich v komofe nad 500 Pa nejsou
vhodné pro vyhodnocovani nabijecich jevll pomoci rozdilovych obrazli, vzhledem
Kk jejich pfiliSnému presvétleni. Nebyly tedy do vyhodnoceni méfeni pomoci
rozdilovych obrazu zahrnuty.

7.3.1 Metoda rozdilovych obraz

Ugelem této metody je ziskani kontrastniho obrazu, pomoci matematickych
operaci mezi jednotlivymi snimky s naméfenymi daty, v kterém jsou zvyraznény
projevy nabijeni jednotlivych méfeni a jsou vhodné pro dalSi matematické
vyhodnoceni.

K vyhodnoceni a zpracovani naméfenych dat byl pro tento Gcel vytvoren
program v programovem prostfedi Matlab. Program Matlab byl zvolen z praktickych
ddvodu, protoZze umoznuje pomérné snadnou praci s maticemi dat a je vhodny pro
vyvoj a simulaci aplikaci.

Nyni k popisu principu metody. Algoritmus zpracovani snimkl je pomérné
jednoduchy. V prvni fade je potfeba zvolit ,vztazny snimek” s méfenim, u kterého se
neprojevuji vlivy nabijeni vzorku nebo jsou jiZ nepostfehnutelné. Pfi vybéru
vztazného snimku jsou kladeny i dalSi pozadavky, aby snimek mél dobry kontrast,
nemél prili§ presvétlené hrany apod. VySe zminénym narokim na vztazné snimky
odpovidaji snimky ziskané pfi tlacich 500 Pa s ioniza¢nim detektorem a 700 Pa pfi
méreni scintilatnim detektorem. N&sleduje postup tvorby rozdilovych obrazu:
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* Vybereme dva snimky, vztazny snimek déale jen S, a jeden snimek
z fady méfeni napfiklad pfi 60 Pa dale jen Sgo. (viz Obr.7-5)

» Aplikujeme na snimky matematickou funkci OR, ziskdme tak souctovy

obraz (Ss), S,=§US,, , (viz Obr.7-6)

» Z souctového obrazu (Sg) a vztazného snimku (S,) vytvofime rozdilovy
obraz (S;) a to pomoci matematické funkce S =|S,-S], (viz Obr.7-7)
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Obr. 7-5 Priklad vstupnich data pro graficky filtr. Vlevo vyfez ze vztazného snimek (500 Pa) bez
projeva nabijeni, vpravo vyfez ze srovnavaného snimku (60 Pa) s projevy nabijeni.
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Obr. 7-6. Princip tvorby souétového obrazu. Vlevo detail sou¢tového snimku. Vpravo znazornéni
vypoctu jedné linky souc¢tového snimku pomoci funkce OR mezi priibéhy vztazného snimku a
zkoumaného snimku.
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Obr. 7-7. Princip tvorby rozdilového obrazu. Vlevo detail rozdilového snimku. Vpravo znazornéni
vypocétu jedné linky snimku pomoci grafického rozdilu pribéhu souétového obrazu a vztazného
snimku.

Ziskany rozdilovy snimek obsahuje informace o oblastech porovnavaného
snimku s vyrazné vySSim jasem nez u snimku vztazného. Umozni tak lépe rozliSit a
identifikovat artefakty v zobrazeni zplisobené napfiklad pravé nabijenim vzorku.

Obr. 7-8. Rozdilovy obraz s jasnymi projevy nabijeni (uprostfed) vytvoreny ze dvou snimku
pofizenych pfi tlacich 60 a 500 Pa
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Obr. 7-9. Rozdilovy obraz bez vyraznych projevl nabijeni (uprostfed) vytvoreny ze dvou
snimku pofizenych pfi tlacich 400 a 500 Pa

7.3.2 Vyhodnocovani rozdilovych obrazu

Pfed samotnym procesem vyhodnoceni snimku metodou rozdilovych obrazu
je potfeba zajistit aby vstupni snimky pro zpracovani mély co nejvice totoZnou
geometrii v osach X-Y, u niz by mohly vzniknout nepfesnosti napfiklad nestejnym
zvétSenim nebo posunem vzorku. V neposledni fade je pfi samotném méreni
potfeba dbat na to aby mély vstupni snimky pro rozdilovy obraz podobné rozlozeni
kontrastu. Ke kontrole nam v tomto pfipadé poslouZzi histogramy jednotlivych méfeni.

Snimky, které vykazuji vady musi pfed samotnym zpracovanim projit Gpravou
napfiklad v nékterém grafickém editoru. Vady v geometrii Ize jednoduSe odstranit
vhodnym ofezanim nebo natoCenim snimku. Vady v kontrastu a jasu se jiz odstranuji
hafe a to pres funkce korekce jasu / kontrastu a funkce Upravy histogramu.
Vzhledem k tomu, Ze aplikace automatickych algoritmd na Upravu jasu a kontrastu
neni pfilis vhodna ¢&i je zcela nemozna, ve vétSiné pfipadl pak znamena Uprava
snimku méreni ¢asové naro¢nou manualni praci s naslednou nutnosti kontroly celé
sady méreni.

Pokud dodrzime vySe zminéné predpoklady pro tvorbu rozdilovych obrazu,
ziskame s rozdilovym obrazem kvalitativni mapu rozloZeni projevl nabijecich jevu na
povrchu vzorku. Ty se projevuiji jako lokalni nartst jasu v obrazu.

Pro kvantifikaci nabijecich jeva u povrchu vzorku lze pouzit miru zesvétleni

Vv on

7.3.3).
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V pfipadé, Ze nejsou dodrzeny predpoklady pro tvorbu rozdilovych obrazu
mohou na snimcich vzniknout nasledujici artefakty zobrazeni:

« Sum - bodovy bily 3um pFi nizkych tlacich v komofe vzorku
— nahodny Sum pfi vysokych tlacich v komofe vzorku

» Vystoupeni hran — pfi nedokonalém vystifedéni a srovnani zvétSeni
obrazu

o Zesvétleni ¢erného pozadi — pfi nedokonalé korekci jasu a kontrastu

Tyto vady zobrazeni ovliviuji pfevazné kvantitativni zpracovani méfeni, kde
se projevi jako narlist v pruimérném jasu obrazu a ovliviuji tak pfesnost méreni.
Z kvalitativniho hlediska Ize na zakladé subjektivniho vnimani rozdilovych obraz(
nékteré artefakty zobrazeni identifikovat a vyloucit je jako projev nabijeni. Jako
vhodny nastroj pro snadnou identifikaci nabijecich jevu lze pouzit napfiklad
vykresleni rozdilového obrazu pomoci vrstevnic viz. Obr. 7-10. Tento typ zobrazeni
prakticky odstrani defekty zpusobené zesvétlenim Cerného pozadi. Tuto metodu
vSak Ize Uspésné pouzit pouze pro vyrazné nabijeci jevy.
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7.3.3 Kvantifikace rozdilovych obraz G

Pomoci rozdilového snimku je dale moZzné kvantifikovat projevy nabijeni
v jednotlivych mérenich. Toho dosdhneme uréenim aritmetického priméru jasu
jednotlivych rozdilovych snimkl a to podle vzorce:

X=m,Y=n
> bod_X,Y _rozdilovétw snimku
Pramérny jas obrazu _ X=my=n

m.n

kde m a n je rovno rozliSeni snimku v osach X a Y (pfi velikosti snimku
512 x 512, m=n=512).

Vysledky ziskané stanovenim primérného jasu jednotlivych méfeni je vSak
nutné brat s urcitou rezervou. Do vypoctu pramérného jasu jsou totiz zahrnuty i rizné
parazitni jevy zplasobené napfiklad Sumem, nestejnym kontrastem srovnavanych
snimkd nebo drobnymi vychylkami v geometrii vzorku, zplsobené drobnymi
odchylkami ve zvétSeni nebo tepelnou dilataci vzorku. VSechny tyto vySe zminéné
aspekty podstatné zasahuji do pfesnosti vysledku ziskaného vypocétem. Obzvlast se
pak tyto nepfesnosti projevuji na rozdilovych snimcich pfi vysSich tlacich, kde se jiz
pFiliS neprojevuiji vlivy nabijeni a znacné se projevuje rist arovné Sumu v obrazech
vzorku.

AvSak i pres tyto zfejmé nedostatky maji ziskané Udaje priumérnych jasu
rozdilovych snimku cennou vypovidaci schopnost.

7.4 Vysledky m éreni

Nasleduji prfiklady dvou naméfenych sad snimka ziskanych z pozorovani
vzorku ioniza¢nim a scintilaénim detektorem pfi zvétSeni 2500x (viz Obr. 7-11 a Obr.
7-12). Sada vSech snimkd méreni izolaénich vzorku je uvedena v pfiloze A.
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Obr. 7-11. Snimky korundové keramiky pofizené scintila¢nim detektorem pfi tlacich v komore vzorku
50 az 700 Pa, zvétSeni 2500x, konstantni proud svazku elektrond 1,=583 pA, pracovni vzdalenost d =
6,4 mm.
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Obr. 7-12. Snimky korundové keramiky pofizené ioniza¢nim detektorem pfi tlacich v komofe vzorku
60 az 500 Pa, zvétSeni 2500, I, = 100 pA, elektronické zesileni pfedzesilovace detektoru 1x.

Z namérenych snimkd byly v dalSim kroku vytvofeny rozdilové obrazy podle
postupu uvedeného v kap. 7.3.1 (viz Obr. 7-13 a Obr. 7-14). Rozdilové obrazy byly
kvantitativné zpracovany podle metodiky uvedené v kap. 7.3.2 a kap. 7.3.3. Hodnoty
primérného jasu rozdilovych obrazt byly, pro kazdou sadu mérfeni, vyneseny
v grafické zavislosti na tlaku s parametrem zvétSeni a elektronického zesileni.
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Obr. 7-13. Rozdilové obrazy pofizené ze snimku méfeni vzorku korundové keramiky ionizaénim
detektorem pfi tlacich v komofe vzorku 60 az 500 Pa, zvétSeni 2500x, vztazny snimek 500 Pa.

400 Pa 500 Pa 600 Pa

Obr. 7-14. Rozdilové obrazy pofizené ze snimku méfeni vzorku korundové keramiky scintilacnim
detektorem pfi tlacich v komofe vzorku 50 az 600 Pa, zvétSeni 2500x, vztazny snimek 700 Pa,
pozorovaci vzdalenost d = 6,4 mm.
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Obr. 7-15. Zavislost hodnoty primérného jasu rozdilovych obraz( na tlaku pfi méfeni pomoci vnitfni
elektrody ionizacniho detektoru pro rizna zvétSeni. I, = 100 pA, elektronicke zesileni pfedzesilovace
detektoru 1x.
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Obr. 7-16. Zavislost hodnoty priimérného jasu rozdilovych obrazd na tlaku pfi méfeni pomoci vnitfni
elektrody ionizacniho detektoru pro rdzna zvétSeni. I, = 100 pA, elektronické zesileni pfedzesilovace
detektoru 3x.
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Obr. 7-17. Zavislost hodnoty primérného jasu rozdilovych obrazl na tlaku pfi méfeni pomoci vnéjsi
elektrody ioniza€niho detektoru pro rdzna zvétSeni. I, = 100 pA, elektronické zesileni pfedzesilovace
detektoru 1x.
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Obr. 7-18. Zavislost hodnoty primérného jasu rozdilovych obraz( na tlaku pfi méfeni pomoci vnéjsi
elektrody ioniza€niho detektoru pro rdzna zvétSeni. I, = 100 pA, elektronické zesileni pfedzesilovace
detektoru 1x.
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Obr. 7-19. Zavislost hodnoty priimérného jasu rozdilovych obrazd na tlaku pfi méfeni pomoci
scintilaéniho detektoru pro rdzné zvétSeni. I, = <100 , 1160> pA, pracovni vzdalenost d = 4mm.
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Obr. 7-20. Zavislost hodnoty primérného jasu rozdilovych obraz(i na tlaku pfi méfeni pomoci
scintila¢niho detektoru pro riznéa zvétSeni. |, = 583 pA, pracovni vzdalenost d = 6,4mm
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7.5 Zpracovani a hodnoceni vysledk 0 méreni

Cilem méfeni bylo ur€it pro dany detektor hranici tlaku vodnich par v komore
vzorku, pod kterou se za¢nou ve vétSi mife projevovat defekty zplsobené nabijecimi
jevy na povrchu vzorku. DalSim cilem bylo sledovani vlivu elektronického zesileni
signalu predzesilovace ioniza¢niho detektoru a velikosti zvétSeni na miru a vyraznost
projevu nabijeni vzorkld pro oba detektory

Pro ioniza¢ni detektor byl dale ovéfovan predpoklad, Ze projevy nabijeni
vzorku jsou menSi pfi snimani signalu vnéjsi elektrodou ioniza¢niho detektoru ve
srovhani se snimanim vnitfni elektrodou ioniza¢niho detektoru. Tento pfedpoklad
vychazi z podilu detekovaného signalu jednotlivymi elektrodami, kdy vnitfni elektroda
my meéla detekovat prevazné signal sekundarnich elektrond, zatimco u vnéjsi
elektrody se o¢ekava vyraznéjsi podil detekce zpétné odrazenych elektrond.

Pro scintilaCni detektor byl navic jako parametr zkouman vliv velikosti pracovni
vzdalenosti (vzdalenosti mezi spodni rovinou ID a vzorkem) na miru projeva nabijeni
vzorku v méficich snimcich.

v s

U méfeni pomoci ioniza¢niho detektoru se pfi zvétSeni 800x a nizSim tlaku
v komofe vzorku projevily v zobrazeni defekty. Na méfenich se zobrazovaly jako
svétly zavoj pfi levé strané snimku (viz. Obr. 7-21). Tyto artefakty zobrazeni nakonec
nebyly identifikovany jako projev nabijeni vzorku, ale jako lok&Ini zména generacné-
rekombinacnich podminek v oblasti nad povrchem vzorku, kdy ¢ast signalu SE muze
rekombinovat s kladnymi ionty plynného prostfedi a tak zpusobovat zménu
v kontrastu a jasu obrazu. Nejsilngji se tento jev projevoval pfi méfeni s
trojnasobnym zesilenim predzesilovace signélu detektoru v rozmezi tlaki v komore
vzorku 150 az 250 Pa. Uvedeny jev byl odporné literatufe publikovan v souvislosti
s ustalenim generacéné rekombinaénich jevl na zacatku rastrovani pfi vytvareni
kazdého Fadku obrazu. Pfi kvantifikaci vysledku méfeni takto ovlivnénych musela byt
pro vypocet pramérného jasu rozdilového obrazu pouzita jen vysec z originalniho
snimku, kde se tento jev neprojevoval.
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Obr. 7-21. Srovnani snimku s projevy (vlevo) a bez projevu (vpravo) zmeény generacné-
rekombina¢nich podminek nad povrchem.

U méfeni pomoci scintila¢niho detektoru se objevil jisty druh vady v geometrii
ziskanych snimku, ktery vykazoval zavislost na tlaku v komofe vzorku. Tato vada se
na snimcich projevila jako drobny posun zobrazované oblasti fadové o jednotky
pixeld a soucastné jako drobna odchylka ve zvétSeni (viz Obr.7-22). Tento projev
posunu snimané oblasti se objevil na vSech sadach méfenich pomoci scintilaéniho
detektoru pfi obou zvétSenich. Pfed tvorbou rozdilovych obrazu proto musely byt
vSechny snimky upraveny tak aby si jejich geometrie navzajem odpovidala. Toho
bylo docileno pomoci ofiznuti snimkud a korekci zvétSeni u nékterych z nich, fadové o
jednotky procent. Posun mohl byt zplsoben tepelnou dilataci vzorku pfi pouziti
vétSich proudd primarniho svazku ve srovnani s méfenimi pomoci ionizacniho
detektoru.

Obr. 7-22. Srovnani vyfez snimku z méfeni pomoci scintilacniho detektoru pfi tlaku 600 Pa (vlevo) a
150 Pa (vpravo) zobrazujici projevu posunu oblasti snimané detektorem v zavislosti na tlaku.
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7.5.1 Vliv zv étSeni na miru nabijeni izola €nich vzorku

Obecné lze predpokladat, Zze mimo vlivu tlaku v komore vzorku budou mit na
miru nabijeni vzorku a nasledné projeva nabijeni vliv i dalSi parametry méfeni. Mezi
tyto parametry patfi napfiklad rychlost rastrovani, velikost proud svazku primarnich
elektronl a také velikost plochy, na kterou svazek dopada. Pokud zvolime pfi méfeni
konstantni rychlost rastrovani a konstantni proud primarniho svazku elektrona,
muzeme sledovat vliv zvétSeni mikroskopu na miru projevi nabijecich jevl na
povrchu vzorku.

.

Obr. 7-22. Vliv zvétSeni mikroskopu na hustotu naboje nad povrchem vzorku.

\ %

PFi rostoucim zvétSenim se sniZuje plocha, na kterou primarni svazek pusobi
pfi zachovani pfedaného elektrického naboje povrchu vzorku (viz. Obr. 7-23). Roste
tedy hustota pfedavaného elektrickeho naboje pfedavaného ploSe (objemu) vzorku.
Lze tedy predpokladat, Zze projevy nabijeni u izolacniho vzorku budou pfi vysSich
zvétSenich podstatné vyraznéjsi nez pfi zvétSenich mensich.

V souladu s predpokladem se podafilo pfi méfeni pomoci obou detektort
potvrdit zvySeni projevl nabijeni s rostoucim zvétSenim mikroskopu ( viz Obr. 7-15
az 7-20)
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7.5.2 Projevy nabijeni v zavislosti na typu pouzité  ho detektoru

Porovnanim vysledku méfeni pomoci vnitfni a vnéjsi elektrody ioniza¢niho
detektoru (viz obr. 7-15 az 7-18) vyplyva, ze pfi pouziti vné&jSi elektrody ioniza¢niho
detektoru jsou projevy nabijeni izolacniho vzorku na méfenich podstatné nizsi nez pfi
detekci pomoci vnitfni elektrody ioniza¢niho detektoru. Tato skute€nost je zpusobena
snizenym pomérem detekce sekundéarnich elektroni oproti zpétné odrazenym
elektronim u vnéjSi elektrody detektoru a tedy i potlacenim vlivu nabijeni vzorku na
detekovany signal. Zpétné odrazené elektrony s velkou energii jsou obecné méné
ovlivnitelné projevy nabijeni vzorku neZ elektrony sekundarni. Radové je potlageni
vlivu nabijeni vzorku v méfenich témér desetinasobné.

Predpokladu, Ze elektronické zesileni signalu detektoru bude mit vliv na miru
zobrazeni nabijecich jevu na povrchu vzorku se v méfenich potvrdil. Nicméné
spole¢né se zesilenim zobrazeni projevi nabijeni doSlo k zesileni Sumu a dalSich
artefaktQ zobrazeni.

Porovnanim vysledku méreni scintilaénim detektorem pfi dvou rdznych
pracovnich vzdalenostech vyplyva, Ze pfi vysSi pracovni vzdalenosti se nepatrné
snizily projevy nabijeni vzorku. CoZz vSak muze byt i v rdmci chyby u pouzité
vyhodnocovaci metody.

PFi srovnani méfeni ionizaCnim a scintilaénim detektorem Ize konstatovat, ze
scintilacni detektor je na projevy nabijeni méné citlivy nez detektor ioniza¢ni (méfeni
s vnitfni elektrodou). Oproti ionizaénimu detektoru vSak scintilaéni detektor vykazuje
na snimcich pfi tlaku v komore vzorku nad 500 Pa podstatny narGst Sumu v signalu.

7.5.3 Celkové zhodnoceni vysledku m éreni

Pro mérfeni vnit mi elektrodou ioniza ¢niho detektoru byla uréena jako
hodnota mezniho tlaku, pfi kterém se prestava vyraznéji projevovat nabijeni vzorku
korundu, hodnota tlaku 300 Pa v komofe vzorku. Pro méfeni vnéjSi elektrodou
ioniza éniho detektoru byla uréena jako hodnota mezniho tlaku, pfi kterém se
prestava vyraznéji projevovat nabijeni vzorku, 200 Pa. Sou€asné byla stanovena
hranice tlaku, od které se za¢ne v méfenich podstatnim dilem projevovat Sum. Tato
hranice mezniho tlaku byla stanovena na 600 Pa.
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Pro scintila éni detektor byla uréena mezni hodnota tlaku v komofe vzorku,
pfi niZz se prestava vyrazné projevovat nabijeni izola¢niho vzorku korundu, 200 Pa.
Hranice tlaku s pocatky silngjSich projevi Sumu v signalu detektoru byla stanovena
na hodnotu 500 Pa.
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8. Zaver

Pfi provedenych experimentalnich méfenich izola¢niho vzorku pomoci
ionizaéniho detektoru a scintilaéniho detektoru sekundarnich elektrond byla
sledovana zavislost projevu nabijeni vzorku na tlaku vodnich par v komore vzorku
EREM, na pouZzitém zvétSeni mikroskopu, pfipadné dalSich parametrech pozorovani
vzorku.

Pro zpracovani méfeni byla vyvinuta metoda rozdilovych obrazu, s jejiz
pomoci bylo mozné presnéji kvalifikovat a kvantifikovat projevy nabijeni
v jednotlivych méfFenich.

Pro oba detektory byl stanoven tlak, pfi kterém se vyraznéji prestalo
projevovat nabijeni vzorku a pfi kterém doSlo k narGstu Sumu v obraze.

V pfipade detekce signalu za pouziti vnitini elektrody ioniza¢niho detektoru
byla stanovena hranice tlaku v komofe vzorku 300 Pa, pfi které se pfestavaji vyrazné
projevovat vlivy nabijeni vzorku. V pfipade detekce signdlu za pouZziti vnéjsi
elektrody ioniza¢niho detektoru byl mezni tlak projevu nabijeni nizsi a to 200 Pa.
Podafilo se tak ovéfit fakt, Ze v signalu detekovaném vnéjsi elektrodou ionizacniho
detektoru je menSi podil nizkoenergetickych sekundérnich elektronl, které jsou
citlivé na projevy nabijeni vzorku. Pfi tlacich vySSich neZz stanovené mezni hranice
tlaku se kvalita snimku a to i vzhledem k vétSimu zesileni signalu v pribéhu
narazové ionizace zlepSovala. Za horni hranici vhodnou pro méfeni Ize povazovat

tlak 600 Pa, nad tuto hranici jiz vyrazné roste Sum v obraze.

Pro scintilacni detektor sekundarnich elektront byl stanoven tlak v komofe
vzorku, pfi némz se pfestavaji vyrazné projevovat projevy nabijeni vzorku, na
hodnotu 200 Pa. Od této hranice vySe Ize scintilatnim detektorem ziskat vhodny
snimek se zanedbatelnymi projevy nabijeni vzorku v obrazu. S rostoucim tlakem se
kvalita snimku pomalu zhorSuje prevazné diky projevim Sumu. Horni hranice tlaku
vhodna pro méfeni izolacnich vzork( scintilaénim detektorem byla pfiblizné
stanovena na hodnotu 500 Pa.

Vliv zvétSeni mikroskopu na miru projevu nabijeni v méfenich byl sledovan
pouze za UCelem oveéreni predpokladu, Ze s rostouci hustotou elektrického naboje
predaného primarnim svazkem elektront na plochu izolaéniho vzorku roste mira
projevu nabijeni vzorku v obrazech méfeni. Tento pfedpoklad se podafilo ovéfit.
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Pro dalSi studium projeva nabijeni izolagnich vzorku v zavislosti na tlaku v
komore vzorku bude vhodné opét volit takovy vzorek izolantu, ktery bude mit vyrazné
plosné projevy nabijeni na svém povrchu. Bylo by také vhodné sledovat projevy
nabijeni pfi rGznych hodnotach proudu primarniho svazku a ovéfit proudovou
zavislost nabijeni.

Z hlediska hodnoceni metody rozdilovych obrazd se zda, Ze tato forma
zpracovani méfeni je nejvhodnéjSi a dostate¢né efektivni. Podminkou vSak je
geometricka identita srovnavanych snimku, kter& muze byt ovlivnéna zménou
zvétSeni, posuvem, pfipadné natocenim vzorku.
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