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Abstrakt

Tato bakalaiska prace se zabyva technikami vyuzivajici svazek nabitych castic pro
zobrazeni a analyzu materialu. Mezi nabité ¢astice vyuZzivajici se pro tyto ucely patii elektrony
a ionty. Tato reSersni prace je tedy rozdélena na podstatu elektronové a podstatu iontové optiky.
Dale je zde pojednano o principu funkce, konstrukci a detektorech, které slouzi k obrazové
a chemické analyze skenovaci elektronové mikroskopie, transmisni elektronové mikroskopie
a metody fokusovaného iontového svazku.

Kli¢ova slova

Skenovaci elektronova mikroskopie, transmisni elektronova mikroskopie, metoda
fokusovaného iontového svazku, svazek nabitych ¢éstic

Abstract

This bachelor’s thesis deals with techniques using beam of charged particles for imaging
and material analysis. There are two types of charged particles that are used for this purpose,
electrons and ions. This research study is divided into principles of electron optics and
principles of ion optics. Further, there is mentioned function, construction and detectors used
for imaging and chemical analysis of scanning electron microscopy, transmission electron
microscopy and focused ion beam.

Keywords

Scanning electron microscopy, transmission electron microscopy, focused ion beam, beam of
charged particles
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1 Uvod

Techniky vyuzivajici svazek nabitych Castic pro zobrazeni a analyzu materialu jsou velmi
uzite¢nym nastrojem nejen pro materialové inzenyrstvi. Diive vyuzivané svételné mikroskopy
maji omezenou rozliSovaci schopnost, ktera je zpisobena velikosti vinové délky fotonu. Aby
tedy bylo umoznéno nahledu do mikro a nano svéta je nutné pouzit castici, ktera ma kratsi
vinovou délku. Toto kritérium je splnéno jak pro elektrony, tak ipro ionty. Cilem této
bakalaiské prace je pochopeni teoretickych zakladi technik vyuzivajicich téchto nabitych ¢astic
pro zobrazeni a analyzu materialu a dale pochopeni fyzikalni podstaty tvorby signalti a podstatu
elektronové a iontové optiky.

Elektronové a iontové mikroskopy pracuji na principu bombardovani vzorku rychle leticimi
nabitymi ¢asticemi z fokusovaného paprsku. Jakmile dosahne paprsek povrchu vzorku dojde
Kk interakci nabité Castice s atomy materialu. Interakci jsou generovany signaly, které jsou
nasledné detekovany a poté je vytvoren obraz.

Elektronové mikroskopy jsou z hlediska zptsobu tvorby obrazu rozdéleny na skenovaci
a transmisni. Vystupem u skenovaciho elektronového mikroskopu je jen obraz povrchu vzorku,
kdezto u transmisniho elektronového mikroskopu je vytvofen nejen obraz, ale i analyza vnitini
struktury.

Metody vyuzivajici fokusovany iontovy svazek slouzi nejen pro zobrazovani vzorku, ale i pro
jeho modifikaci a pro ptipravu vzorkl pro ostatni zobrazovaci technologie. Pro zobrazovani je
vyuzivano skenovaciho iontového mikroskopu, ktery je zaloZen na stejném principu jako
skenovaci elektronovy mikroskop, elektrony jsou vsak nahrazeny rychle leticimi ionty.



2 Podstata elektronové optiky
2.1 Uvod

Dftive bylo zkoumani mikrosvéta omezeno pouze na svételny mikroskop, jehoz rozliSovaci
schopnost je dana vinovou délkou viditelného svétla. Nahradou fotona urychlenymi elektrony
je mozné dosahnout vyssi rozliSovaci schopnosti, nebot’ vinova délka urychlenych elektron je
mnohonasobné mensi nez vinova délka svételnych ¢astic. [1, 2]

Elektronové mikroskopy jsou v mnoha vlastnostech podobné t€ém optickym, ale je zde i mnoho
odlisnosti. Naptiklad elektronovy mikroskop vyzaduje pro svou funkci vakuum, aby se
elektrony mohly pohybovat pozadovanou rychlosti a nebyly béhem pohybu rozptylovany,
nemuze tedy pracovat za ptitomnosti vzduchu o atmosférickém tlaku. Zatimco optické
mikroskopy maji fixované ohnisko améni se vzdalenost mezi vzorkem a objektivem,
elektronové mikroskopy obsahuji fokusacni cocky a vzdalenosti mezi vzorkem a objektivem se
neméni. Elektronové mikroskopy obsahuji elektromagnetické Cocky, které jsou tvoreny
civkami. Témito civkami protéka proud, ktery ovlivituje zvétSeni obrazu. Svételné mikroskopy
vytvareji virtudlni obraz, ktery vznikne pohlcenim svétla vzorkem. Kdezto elektronovy
mikroskop vytvaii obraz realny pomoci snimani odrazenych elektronti. [1, 3, 4]

Samotna elektronova optika zajistuje fokusaci elektrontt na povrch vzorku. Sklada se
z elektronové trysky, ktera je zdrojem elektrond, elektrostatickych nebo elektromagnetickych
¢ocek, slouzicich pro fokusaci elektronového paprsku, a vychylovacich civek. [3, 5]

Vysledkem fokusace elektronti je tenky elektronovy svazek, ktery dopada na povrch
zkoumaného materidlu. Pro ideédlni vysledky skenovani je potieba, aby optika zajiStovala co
nejvetsi mozny proud elektronti soustfedény na co nejmensi plochu. [1, 3, 5, 6]

Pro tvorbu obrazu je rozhodujicim parametrem intenzita jednotlivych emitovanych signald,
kterd je dana intenzitou proudu elektronli fokusovanych na povrch vzorku. Mezi zakladni
signaly jsou zafazeny sekundarni elektrony (SE), zpétn€¢ odrazené -elektrony (BSE)
a charakteristické rentgenové zateni. Déle jsou jako signaly oznaCovany Augerovy elektrony
(AE), elektrony, které projdou materidlem (TE), rentgenové zafeni (RTGQG) a fotony viditelného
svétla. [1, 3, 5]

2.2 Zakladni pojmy

Zakladni vlastnosti mikroskopi je rozlisovaci schopnost R [m™], ktera je dana vztahem:

1 2.1)

kde dmin [m] je rozlisitelna vzdalenost.

Rozlisitelnd vzdalenost je minimalni vzdalenost dvou jesté rozliSitelnych bodl aje dana
vztahem:

A (2.2.)
Amin = ﬂ )
2



kde A [m] je vinova délka castice a N.A. [-] je numericka apertura. Tento vztah je odvozen
Z Abbého kritéria rozlisitelnosti.

Pro numerickou aperturu plati:
N.A.=n - sin®d, (2.3)

kde n [-] je index lomu prostiedi pied objektivem a @ [°] je polovina vrcholového uhlu kuzele
paprskl vstupujicich do objektivu.

Mikroskopy jsou konstruovany tak, aby dosahly co nejvétsi rozliSovaci schopnosti, toho 1ze
docilit zvétSenim numerické apertury, nebo pouzitim castice 0 mensi vinové délce.

Dalsi vlastnosti, kterd charakterizuje mikroskop je hloubka ostrosti. Aby byl tedy vysledny
snimek ostry je zapotiebi, aby se zkoumany predmét nachazel v uritém intervalu vzdalenosti,
nazyvaném hloubka ostrosti. Stejné jako rozliSitelnd vzdéalenost je tato vlastnost ovlivnéna
coCkami. Je zavisla na aperturnim uhlu Cocky ana rozlisitelné vzdalenosti a pro svételnou
mikroskopii je ddna vztahem:

Amin (2.4)

H= ,
tga

kde dmin [m] je rozlisitelna vzdalenost mikroskopu a a [°] je aperturni thel ¢ocky. [1, 3]
Pro elektronovou mikroskopii pak plati vztah:

4-10°-W (2.5.)
- AM
kde W [m] je pracovni vzdalenost, A [m] je pramér apertury a M [-] je zvétSeni.

Pomoci schématu znazornéného na Obrazku 1 lIze tyto dva vztahy porovnat a potvrdit jejich
rovnost.

Idealni rovina zaostfeni

A
[\

Obrazek 1 - Schéma pro odvozeni hloubky ostrosti



Kde A [m] je prumér apertury, P [nm] je velikost pixelu, W [m] je pracovni vzdalenost, H [nm]
je hloubka ostrosti a o [°] je aperturni thel ¢ocky.

Tangens aperturniho thlu o 1ze vyjadrit jako:

p (2.6.)

2w

SSES

tga =

, , . < Ty W C s .
Po vynasobeni rovnice 2.6. dvéma bude mozné vyjadiit pomér o ktery je dan rovnici:

w 1 (2.7))

A =2-tga'

Jestlize bude do rovnice 2.5. dosazen pomér z rovnice 2.7., vznikne rovnice:
2-10° (2.8.)
Ctga-M
Tangens aperturniho thlu a Ize také vyjadiit jako:

o P 2P (2.9)
9 =Hr2~""H"

kde P [nm] oznacuje velikost pixelu.

Pixel je oznaceni pro nejmensi jednotku digitdlniho obrazu. Na Obrazku 2 je zndzornéna
velikost pixelu P.

1 : A 1IN
2P F’r ( o )
, NV

Obrazek 2 - Velikost pixelu

Po vyjadreni hloubky ostrosti z 2.9. a porovnanim s 2.8. je dosaZeno rovnosti:

2-10° 2P (2.10.)
tga-M  tga’

Dale bude ze vztahu 2.10. vyjadiena velikost pixelu:

10° (2.11)
=m



Porovnanim 2.10. a 2.4. Ize odvodit, Ze pro hloubku ostrosti plati:

2P _ dmin (2.12)
 tga  tga’

Z rovnice 2.12. tedy vyplyva, Ze minimalni rozlisitelna vzdalenost je rovna dvojnasobku
velikosti pixelu. Jestlize je signal generovany z kruhové plochy s primérem o0 velikosti dvou
pixelt @ mensim, bude se obraz jevit jako ostry.

Na obrazcich 3 a4 je znazornéna zavislost hloubky ostrosti na velikosti apertury, kdy na
Obrazku 3 je aplikovana apertura 0 velikosti 30 pm a hloubka ostrosti je 0,474 mm, kdeZto na
Obrazku 4 o velikosti 120 um a hloubka ostrosti je 0,119 mm.

Obrazek 4 - Hloubka ostrosti velikosti apertury 120 um; H=0,119 mm
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2.3 Historie

Historie elektronovych mikroskopti zacala objevem Ernsta Karla Abbe, ktery stanovil zavislost
rozliSitelné vzdalenosti na vlnové délce Castice. Tento objev nezavisle na Abbém ucinil
i Hermann von Helmholtz. V tuto dobu vsak jesté nebyla znama castice, ktera by tento
predpoklad splnovala. To se zménilo roku 1897, kdy byl J. J. Thompsonem objeven elektron.
[2,7,8]

Dalsi dulezity objev, ktery umoznil vznik elektronového mikroskopu, ué¢inil v roce 1925 Louis
de Broglie, ktery vyslovil myslenu, ze rychle letici Castice lze popsat nejen jako Castici, ale
i jako vinu. Vychazel z Einsteinovy duality svételnych ¢astic a tuto jeho mySlenku pievedl na
vSeobecnou platnost pro vSechny ¢astice. Podle de Broglieho hypotézy ma kazda ¢astice urcitou
vlnovou délku, kterou lze zjistit podle de Broglieho vztahu:

(2.13.)

kde h [J-s popiipadé eV-s] je Planckova konstanta, p [kg-m-s?] je hybnost ¢astice, m [Kg] je
hmotnost &astice, v [m-s™] rychlost ¢astice a ¢ [m-s™] rychlost svétla ve vakuu. Tato rovnice
zahrnuje relativistické efekty. [1, 2, 7, 8]

Tato hypotéza byla vroce 1927 experimentdlné potvrzena tymem americkych fyzikl
Clintonem Davissonem a Lesterem Germerem pomoci elektronové difrakce. V tomto
experimentu dopadal urychleny svazek elektroni na krystal niklu, a bylo zjisténo, ze se
elektrony po dosazeni povrchové vrstvy krystalu rozptyli do vSech smért. Intenzita
rozptylenych elektroni v zdvislosti na sméru vykazuje maxima, kterd jsou zplsobena
konstruktivni interferenci, coz je charakteristickd vlastnost vin. Tim se potvrdila de Broglieho
hypotéza. [7-9]

Dalsim dilezitym milnikem v objevovani elektronové mikroskopie byla prace Hanse Busche,
ktera poloZila teoreticky zaklad elektronové mikroskopie. Ten se mezi 1éty 1926 a 1927 zabyval
vychylovanim drahy elektronii pomoci magnetickych poli solenoidii (magnetickych cocek).
Vysledkem jeho prace byl poznatek, Ze paprsek elektronli je moZzno vychylit pomoci
magnetickych ¢ocek stejné jako je paprsek fotoni vychylovan pomoci ¢ocek optickych. [7, 8]

Roku 1930 byl Ernstem Ruskou a W. D. Rieckem v Berliné sestrojen prvni zvétSovaci systém.
Tato konstrukce vyuZivala dvou magnetickych elektronovych Cocek a méla velky vyznam
v mikroskopii, nebot’ umoZilovala ptekonat omezeni v rozliSeni, které je dano vinovou délkou
svétla. [3]

Prvni ndvrh elektronového mikroskopu byl zformulovan roku 1931 Maxem Knollem a Ernstem
Ruskou. Tato konstrukce potvrzovala praktické vyuziti svazku elektronli pro zobrazovani
mikroskopické struktury vzorku. Tento prvni ndvrh vSak poskytoval rozliSitelnou vzdalenost
veétsi nez U optického mikroskopu (200 nm). Efektivnéjsi elektronovy mikroskop byl sestrojen
roku 1933, kdy byla dosazena rozliSovaci vzdalenost 10 nm. [1, 2, 8]

Vyvoj této technologie byl zalozen na dosahovani mensi rozliSitelné vzdéalenosti. Hlavnim
cilem bylo nahlédnout do mikrosvéta na atomarni Grovni.
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Roku 1935 Max Knoll sepsal prvni praci, ktera pojednavala 0 konceptu skenovaciho
elektronového mikroskopu, ktery byl pozdéji sestrojen Vladimirem Zworykinem, ktery
vynalezl fotonasobic¢ a pouzil jej k detekci sekundarnich elektront. [3]

Roku 1936 Otto Scherzer potvrdil domnénku, Ze sférické a chromatické vady (osové vady)
nelze u rotacné symetrickych elektronovych ¢ocek zcela odstranit tak jako u optickych cocek.
Je v8ak mozno provést korekci osovych vad pomoci multipolu. [3]

Vyroba elektronovych mikroskopt byla rozsifena po roce 1946, kdy byl vynalezen stigmator,
ktery slouzi pro zmirnéni astigmatismu.

Mad’arsky fyzik Dennis Gabor pracoval roku 1947 na zlepseni elektronovych mikroskopt,
které v tuto dobu dosahovaly rozliSovaci schopnosti na hranici atomové struktury. Hlavnim
problémem byla sféricka vada magnetickych cocek, ktera zabranovala mensi rozlisitelné
vzdalenosti. Gabor k tomuto problému pfistoupil tak, ze vytvoftil obraz pomoci elektronového
svazku, ktery sice nemél pozadovanou rozliSitelnou vzdalenost, ale obsahoval vSechny
informace. Rozlisitelnou vzdalenost pak zmensil optickymi metodami. [3]

Od roku 1941 az do roku 1963 dochazi ke zlepSeni jak v rozliSitelné vzdalenosti, tak
V pohodlInosti uzivani TEM, a to zejména diky pouzivani vyssiho urychlovaciho napéti, lepsich
elektrickych cocek, ale i zajisténim vyssiho stupné vakua a pouzitim elektronové trysky
S vys§im jasem. V tomto obdobi se rozliSitelnd vzdalenost u TEM pohybuje v rozmezi 0,2—
0,3nm, u SEM je to 10 nm. [1]

2.4 Elektron v ¢asové neproménném elektromagnetickém poli
Jestlize se elektron pohybuje v Casové neproménném elektromagnetickém poli, pisobi na néj
sila, ktera je ddna vztahem:

F, = —e(E + [6xB]) = —eE + e[Bxi]. (2.14)

Kde B [T] je magneticka indukce, E [V-m™] je intenzita elektrického pole, e [C] je elektricky
naboj elektronu a v [m-s™] je rychlost elektronu.

Tuto rovnici Ize rozdé€lit na silu zplisobenou elektrostatickym polem —eE, asilu zpusobenou
magnetickym polem e[ﬁxﬁ], ktera je oznaCovana jako Lorentzova sila. Slozka sily od
elektrostatického pole zplsobuje zménu velikosti rychlosti, zatimco Lorentzova sila méni
pouze smér pohybu. Sledovat pohyb elektronu v elektromagnetickém poli je vSak slozitym
problémem, proto bude tento pohyb zkouman samostatné v jednotlivych piipadech. [5, 10]

2.4.1 Elektron v elektrostatickém poli

Elektrostatické pole vznika v disledku rozdilu elektrickych potenciald ¢1 a ¢2 dvou navzajem
rovnobéznych desek. Elektrostatické pole je ¢asoveé neproménné elektrické pole. Pohybuje-li
se v tomto poli elektron, pak podléha sile 0 velikosti —eE. Jeho zm&na hybnosti v ase se rovna
pusobici sile a draha, kterou urazi je tedy dana rovnici:



d (m. ) o (2.15))
— \my,v) = —ecL.

de > ¢

Jelikoz se jedna o elektron, jehoZ rychlost se blizi rychlosti svétla, prestava platit klasicka
Newtonova mechanika a hmotnost této ¢astice nebude konstantni, ale bude popsana rovnici:

my

—
/1 _ ‘C’_Z (2.16.)

Kde m [kg] je hmotnost &astice, mo [kg] je klidova hmotnost, v [m-s] je rychlost &astice
ac [m-s™1] je rychlost svétla ve vakuu. Tato rovnice vyjadfuje zavislost hmotnosti elektronu
na rychlosti, tedy ze hmotnost s rostouci rychlosti roste.

m =

U elektronového mikroskopu je elektronova optika uspotadana jako pricné elektrostatické pole
a plati ze Ey:E , Ex=E;=0 a =7, vx=v,=0. Rovnici drahy miZzeme tedy ptepsat do tvaru:

dv 2.17.
M, d_ty = —ek,,. (247)

Tento vztah popisuje rovnomérné zrychleny ptimocary pohyb. Jakmile elektron projde tsekem
této drahy, zméni se jeho energie 0 hodnotu, ktera je dana vztahem:

E = eEy(yZ —y1) = eV, —1). (2.18)

Kde y»-y1 je draha, kterou urazi elektron v elektronové optice, V2, V1 jsou potencialy v misté
y2 ayi. Jestlize je potencial v bod¢€ 2 vétsi nez potencial v bod¢ 1, zména energie se projevi
zvySenim kinetické energie a tim i zvySenim rychlosti.

1 (2.19.)

2 2\ —

Eme(vz —v,%) = e(V, = ).
Elektron ma pii vstupu do elektronové optiky nulovou pocatecni rychlost, tedy vi=0. Dale
vyjadiime-li e(V2-V1) jako napéti U [V], pak rychlost elektronu budeme moci z piedchozi
rovnice zapsat jako:

_ 2eU
v= m, (2.20.)

Kde me [kg] je hmotnost elektronu, e [C] je elektricky naboj elektronu a v [m-s™] je jeho
rychlost.

Jestlize bude vztah 2.20. dosazen do 2.13., Ize de Broglieho vztah bez relativistickych efektt
vyjadfit jako:



h

A= ——.
\/m (2.21))

Velikost vlnové délky Castice je zavisld na urychlovacim napéti. Tato zavislost je vyjadiena
v Tabulce 1. Dale je zde uvedena rychlost elektronti jako procento z rychlosti svétla. Pokud se
castice pohybuji rychlosti blizici se rychlosti svétla, tedy nad 10% rychlosti svétla, je nutno
zapocitavat relativistické efekty. Je tedy nutné, aby byla hmotnost elektronu piepocitana, nebot’
uz neplati Newtonova mechanika. Tim se zméni i velikost vinové délky.

Urychlovaci napéti U [kV] | 1 5 10 15 20 50 100
Rychlost elektronti 6 14 18 24 28 44 63

K rychlosti svétla [%]

Piirtstek hmotnosti 1 1,0040 | 1,0100 | 1,0307 | 1,0416 | 1,1154 | 1,2822

Vinova délka A [nm] bez | 0,0388 | 0,0173 | 0,0123 | 0,0100 | 0,0087 | 0,0055 | 0,0039
relativistickych efekti

Vlnova délka A [nm] 0,0388 | 0,0173 | 0,0121 | 0,0099 | 0,0085 | 0,0052 | 0,0034
s relativistickymi efekty

Tabulka 1 - Zavislost urychlovaciho napéti na vinové délce elektronu

2.4.2 Elektron v magnetickém poli

Elektrony, pohybujici se v elektromagnetickém poli jsou ovlivnény plisobenim Lorentzovy
sily, kterd zptsobuje zménu sméru pohybu, ale velikost rychlosti neméni.

Sily na ¢astice pohybujici se v neproménném magnetickém poli ptisobi pouze tehdy, jestlize
elektrony pfi svém pohybu protinaji silocary tohoto magnetického pole. Z Lorentzova vztahu
je ziejmé, Ze magnetické pole na elektrony nepiisobi zadnou silou, jestlize jsou silocary
rovnobézné s trajektorii elektronil, a to proto, Zze vektorovy soucin rovnobéznych vektort je
roven nule. [5]

Aby elektron protinal silocary musi byt zajisténo pficné magnetické pole. Pak na elektron bude
pusobit Lorentzova sila 0 velikosti F=eBvo, ktera zajisti, ze se draha elektronu zakiivi a zméni
se z pifimé trajektorie na kruhovou. Bude-li porovnana sila F se silou odstiedivou:

"7'67702

= eBv,,
r (2.22.)

pak lze vyjadrit polomér kruhové trajektorie jako:

MeVg
" eB (2.23)
Polomér drahy je tedy pfimo umérny velikosti plivodni rychlosti a nepfimo imérny magnetické
indukci.




Pokud se tedy elektron pohybuje v elektromagnetickém poli ptisobi na néj sily zptisobené jak
elektrostatickym, tak 1 magnetickym polem. Elektrostatické sily elektron urychluji a sily
magnetické zaktivuji trajektorii na kruhovou. Vyslednou drahou, kterd vznikne plisobenim
obou silovych poli zaroven, je tedy prostorova spirala. [5]

2.5 Elektronové trysky

Elektronova tryska funguje nejen jako stabilni zdroj elektrond, ale také elektrony urychluje.
Elektronové trysky obsahuji katodu, kterd produkuje elektrony a anodu, do které elektrony
vstupuji. Rozdilnym potencialem mezi katodou a anodou se vytvoii silné elektrické pole, které
urychluje elektrony od katody smérem k anodé¢. Dulezitym parametrem elektronovych trysek
je mnozstvi a stabilita elektrického proudu, ktery tryska produkuje. Trysky se hodnoti podle
ruznych parametri, napiiklad proudu emitovanych elektronii, Zivotnosti, velikosti zdroje,
zavisld pravé na tomto parametru. Pro optimalni funkci elektronovych trysek je zapotiebi
zajistit vysoké vakuum. [3, 5, 10]

2.5.1 Parametry elektronovych trysek

2.5.1.1 Proud emitovanych elektroni

Proud emitovanych elektroni se U termoemisnich trysek pohybuje kolem 100 pA, kdezto
U autoemisnich jen 10-30 pA. Toto jsou vSak elektrony, které vychazeji pfimo z elektronovych
trysek. Ne vSechny elektrony projdou anodou, diky tomu, Ze zdroj elektrond neni bodovy
a elektrony tak vychazeji z trysky vice sméry. Dale se proud elektronti zmensuje v optice. [3]

2.5.1.2 Zivotnost

U termoemisnich trysek je zahfivano wolframové vldkno, které se zaCne vyparovat, tim se
zmensi jeho primér az dojde k nefunkénosti vlakna. Zivotnost je mozno prodlouzit, pokud
vlakno nebude zahiivano vice, néZ je pro vytvofeni obrazu potieba. Zivotnosti jednotlivych
zdroji elektroni jsou vypsany v Tabulce 2. [3]

Zdroj Zivotnost [h]
Wolframové vlakno 200
LaBs 1000
Autoemisni tryska > 2000
Schottkyho tryska >2000

Tabulka 2 - Zivotnost elektronovych trysek

2.5.1.3 Velikost zdroje

Velikost zdroje pfimo ovliviiuje prostorovou soudrznost (koherenci). Idedlni prostorova
soudrznost by znamenala, Ze elektrony vychéazeji z jednoho bodu. Pokud se tedy zmensi
velikost zdroje zlepsi se prostorova koherence. Tryska s pfimo zhavenym wolframovym
vldknem ma typicky velikost 50 um, tryska s nepfimo zhavenou katodou 5 um a autoemisni
tryska 5-25 nm. [1, 3]
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2.5.1.4 Rozsah energie elektroni

Rozsah energie elektronli uzce souvisi s koherentnosti zaieni. Koherentni zafeni je takové
zéfeni, které obsahuje Castice 0 stejné vinové délce, tedy frekvenci. Pokud vSechny ¢astice maji
totozné frekvence, pak maji stejnou koherentni délku. Ta je dana vztahem

vh

= — 2.24.
N (2.24)

Ac
Kde v [m-s™] je rychlost elektronu, h [J-s popiipadé eV-s] je Planckova konstanta a AE [J] je
rozsah energie elektront.

Pro dosazeni malého AE je téeba zajistit stabilni napajeni. Malé AE zajistuje dobie definovanou
vinovou délku. Je-1i ptidan spektrometr, ktery urcuje rozsah elektronti vystupujici z trysky, je
mozno zajistit rozsah energie elektronii mensi nez 10 meV. Typicka velikost koherence je
v fadu nékolika set nanometra. [1, 3, 10]

2.5.1.5 Stabilita

Stabilita vyjadiuje, jak konstantni je emise elektrond v fddu minut aZz hodin. Pokud neni
zajisténa, pak je téméf znemoznéno interpretovat obrazy a analyticka méfeni. Nejvyssi stabilitu
vykazuji Schottkyho trysky, termoemisni elektronové trysky maji dostate¢nou stabilitu, avSak
studené autoemisni trysky jsou nestabilni. [1, 3]

2.5.1.6 Jas

Jas vyjadiuje hustotu proudu, tedy pocet elektronti vyzafeny z jednotky plochy za jednotku
Casu. Je to konzervativni veli€ina, coZ znamena, ze je v kazdém bodé¢ sloupce elektronového
mikroskopu stejnd, jako byla namétena u zdroje. Pro jas plati:

Iy 4lp

= 24 2, 2°
Hdpap

B = nd,? (2.25))

T . Hapz

Kde $ [A/lcm?/sr] je jas katody, ap [rad] je thel konvergence (&i divergence), ip [A] je proud
elektronu, které byly vytrzeny z katody a dp [mm] je pramér katody. [1, 3, 10]

Ze vzorce vSak neni zfejma linearni zavislost jasu na urychlovacim napé&tim, ktera plati jen pro
termoemisni trysky. Cim vys3i je jas, tim vice elektronii je ve svazku a tim vice informaci je
mozno vygenerovat ze vzorku. [1, 3]

2.5.2 Rozdéleni elektronovych trysek

Podle zplsobu dodavani energie elektroni se elektronové trysky déli na termoemisni
a autoemisni. Katody termoemisnich elektronovych trysek jsou pfipojeny na zdroj napéti,
kterym jsou zahfivany. Po zahtéti katody dosdhnou n¢které elektrony tak vysoké kinetické
energie, Ze mohou prekonat energetickou bariéru (vystupni praci) materidlu katody a uvolni se.
Pii pouZiti autoemisni trysky je vyuzivano silné elektrické pole, které vytrhava elektrony
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Z katody. Dé€li se na studené, které pro vytrhnuti elektronti z katody vyuzivaji pouze elektrické
pole a zhavené, které jsou navic zahfivany. [1, 10]

2.5.2.1 Tryskas primo zhavenou katodou

Tryska s pfimo zhavenou katodou vyuziva pro odtrzeni elektronli termoemise. Je slozena
z katody, fokusac¢ni elektrody (Wehneltav valec) a anody. Katoda i fokusaéni elektroda maji
vysoky zaporny potencial, zatimco anoda je spojena s kostrou mikroskopu a ma tedy nulovy
potencial. Mezi katodou a anodou se vytvoii silné elektrické pole. [1, 3, 5]

Princip funkce trysky s pfimo zhavenou katodou je zndzornén na Obrazku 6. Katoda je ve
vétsing piipadd tvoifena wolframovym vldknem, které je ohnuto do pismene V,
a to z diivodu zvyseni u¢innosti emise elektrontl. Uginnost je znazornéna v Tabulce 3, ve které
je vyjadfen rozdil mezi vlaknem ohnutym do pismene U a V. Tato provedeni vladken jsou
zobrazeny na Obrazku 5. Pro vytvofeni termoemise je nezbytné nutné, aby se katoda zahiala.
Toho je docileno pomoci odporu vici proudu, ktery ji protéka. Jakmile se katoda dostate¢né
nahieje nekteré elektrony uvniti dosahnou energii potiebnou k prekonani energetické bariéry
a vystoupi z katody. Vlivem piisobiciho elektrického pole se elektrony urychluji na své draze
z katody do anody. V tomto okamziku je jejich prostorova soudrznost nedostate¢na, jelikoz se
po vystupu z katody za¢nou pohybovat riiznymi sméry a riznymi rychlostmi. Je tedy zapotiebi
elektrony fokusovat do tenkého svazku, kdy se trajektorie elektroni protinaji v kiizisti, kde ma
svazek elektronil nejmensi pficny prifez. Fokusaci zajistuje Wehneltiv valec, ktery mé vyssi
zaporny potencial nez katoda. Napéti mezi katodou a fokusacni elektrodou zpiisobi ohnuti
proudu elektrond, tim dojde k jejich fokusaci. [1, 3, 5, 11]

Vl1ékno ohnuto do pismene U | Vldkno ohnuto do pismene V
Pramér kiizisté [um] 20-50 0,02
Energeticka sirka [eV] 1,5-3 0,26
Jas katody B [A/cm?/sr] 10° 108

Tabulka 3 - Porovnani hrotd wolframového vlakna

Obrazek 5 - Hroty wolframového vlakna a) tvar U, b) tvar V [3]
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Obrazek 6 - Schéma trysky s piimo zhavenou katodou [3]

2.5.2.2 Tryska s nepFimo zhavenou katodou

U tohoto typu trysky je nahrazeno wolframové vlakno ty¢inkou z hexaboridlanthanu (LaBs),
ktera produkuje vice emisnich elektrontl, a to pfi nizsi teploté. Avsak je zapotiebi zajisténi
vys$iho stupné vakua. Nepiimo zhavena elektroda, jejiz schéma je zobrazeno na Obrazku 7, je
vyhodna z hlediska delsi zivotnosti a zejména diky vyssimu jasu. Tyto vyhody jsou zavislé na
ostrosti hrotu a to tak, ze ¢im ostiej$i je hrot, tim vyssi je jas, ale tim mensi je zivotnost. [3, 5,

10]
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Obrazek 7 - Schéma trysky s nepiimo zhavenou katodou [3]

2.5.2.3 Autoemisni tryska

Autoemise je jev, kdy k emisi volnych elektront z kovu doje pouze za studena, nebo jen za
ohfevu emisnim proudem. Katoda je ve vétSiné piipadii tvofena z wolframu, jelikoz je
dostateCné¢ pevny na to, aby pretrval vysoka mechanickd napéti. Autoemisni katoda je
vytvarovana do ostrého hrotu, do kterého je koncentrovan veskery zaporny potencial. Intenzita
elektrického pole autoemisni trysky snizi potencidlovou bariéru a elektrony se mohou

jednoduseji vytrhnout z materialu katody.
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Autoemisni tryska je tvofena katodou a nejmén¢ dvéma anodami, jak je ukazano na Obrazku 8.
Prvni anoda slouzi k ovladdni emisniho proudu, tedy k samotnému vytrzeni elektront.
Elektrické pole mezi anodami ma stejné ucinky jako elektrostaticka cocka a urychluje svazek
elektrond. [1, 3, 5, 10]

Studena autoemisni tryska zajiSt'uje maly rozsah energie elektrond, coz umoziuje préaci za
vysledkt a spolehlivosti trysky. Je v§ak nutno udrzet ¢isty hrot, aby bylo zajisténo snizeni Sumu
a nestability. [1, 3, 5, 10]

Mezi autoemisi trysky vyuZzivajici ohfev emisnim proudem patii tepld autoemisni tryska
a Schottkyho tryska. Tepld termoemisni tryska mé stejné vlastnosti jako studend termoemisni
tryska, jen pracuje za zvySenych teplot, coz pfispiva kudrzeni Cdistoty na hrotu.
Schottkyho tryska vyuziva elektrické pole na hrotu pro snizeni energetické bariéry. Pro dalsi
sniZzeni energetické bariéry je na hrot aplikovan ZrO2. | kdyz je Schottkyho tryska teplou
autoemisni tryskou je jeho jas a hustota vyzatfenych elektroni srovnatelna se studenymi
autoemisnimi tryskami. Navzdory tomu, Ze Schottkyho tryska nepoZaduje vysoky stupeil vakua
jako trysky studené, je vhodné zajistit ultra vysoké vakuum. A to proto, ze vakuum pomaha
zvysit dlouhodobou stabilitu zdroje a zvysuje jas. [1, 3, 5, 10]

Obrazek 8 - Schéma autoemisni trysky [3]

Charakteristické vlastnosti jednotlivych trysek jsou porovnany v Tabulce 4.

Vlastnosti/typ trysky Termoemisni LaBe Autoemisni | Schottkyho
Provozni teplota [K] 2800 1900 300 1800
Hustota proudu elektront [A/cm?] 3 30 17000 5300
Celkovy proud elektronii [pA] 200 80 5 200
Jas [Alcm?*sr*kV] 10 10° 2-107 107
Zivotnost [h] 200 1000 >2000 >2000
Minimalni vakuum [Pa] <102 <10* <10® <10®

Tabulka 4 - Porovnani vlastnosti elektronovych trysek
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2.6 Elektronové ¢o¢ky

2.6.1 Elektrostatické elektronové ¢ocky

Cocky jsou nastroje pro samotnou fokusaci elektronového svazku. | tady existuje jista analogie
se svételnym mikroskopem. Svételné Cocky jsou nahrazeny témi elektrostatickymi. Toto
nahrazeni je mozno protoze ohyb svételnych paprskii v prostiedi se spojité proménnym
indexem lomu a pohyb elektronu v pii¢ném elektrickém poli jsou si velmi podobné. Lze tedy
nalézt takové rozlozeni potenciall, ve kterém se ¢astice budou pohybovat obdobné jako
svételné paprsky v optickém zafizeni. Index lomu na rozhrani dvou prostfedi je nespojitou
funkci, ale elektrostatické ¢ocky vyuzivaji spojitou zménu potencialu, z tohoto divodu neni
mozné dosahnout stejnych vysledktli, tedy neni mozna uplné analogie mezi svételnymi
a elektrostatickymi ¢ockami.

Pro elektrostatické ¢o¢ky je potieba zajistit stabilni zdroj vysokého napéti a jejich parametry
nejsou tak kvalitni jako pfi pouziti Cofek elektromagnetickych, proto se u elektronovych
mikroskopt jiz vice nepouzivaji. [3, 5]

2.6.2 Elektromagnetické ¢ocky

Nejjednodussi elektromagnetickou ¢ockou je solenoid, tedy kruhova civka, ktery je zobrazen
na Obrazku 9. V jejim okoli se vytvaii magnetické pole, které ovliviiuje drahu leticiho
elektronu. Vstoupi-li do magnetického pole civky elektron pod thlem, zméni se jeho draha na
prostorovou spiralu. Draha paraxialnich paprskii (paprsky v blizkosti optické osy pfristroje)
bude nezménéna. Pti vystupu z ¢ocky jsou elektrony smérovany do tenkého svazku. [2, 5]

1 ! drak
| e L

Obrazek 9 - Schéma elektromagnetické ¢ocky [2]

2.7 Vady v zobrazeni

Vady v zobrazeni se vyskytuji, jelikoz neni mozné zajistit homogenni elektromagnetické pole
civky. Kviili vadam nelze dosahnout teoretické rozliSovaci schopnosti, coz je maximalni mozna
rozliSovaci schopnost, jaké mize mikroskop dosahnout. Na rozdil od svételné mikroskopie neni
mozné vady zplsobené ¢ockami odstranit za pomoci systému ¢ocek. Je vSak mozné tyto vady
minimalizovat. [1, 3, 10]
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2.7.1 Sféricka vada

Stéricka vada nastava, pokud ¢ocka neni schopna fokusovat vSechny paprsky vychazejici ze
zdroje opét do jednoho bodu-ohniska. To je zptisobeno silou, kterd ptisobi na elektrony letici
Vv elektrickém nebo magnetickém poli. Tato sila zavisi na vzdalenosti elektronid od optické osy,
pii vétsi vzdalenosti ptisobi na elektron vétsi sila, kterd ohyba jeho drahu. Proto se elektrony
neprotnou v ohnisku, ale obecné v fad¢ bodu. To zpiisobi, zZe po vytvoifeni obrazu bude zvétSeni
Vvjeho krajich jiné nez vjeho stiedu. Méné zaostfend oblast, kterd ma tvar disku
a obklopuje centralni zaostfenou ¢ast, je nazyvana jako krouzek rozostieni. Polomér tohoto
krouzku je ur¢en vztahem:

— 3
Ds =5 Cs oc”. (2.26.)

Kde Cs[cm] je koeficient sférické vady a a [rad] je poloviéni aperturni uhel cocky vymezeny
kruhovou clonou.

U magnetickych ¢ocek Ize tuto vadu ovlivnit velikosti ohniskové vzdalenosti cocky-¢im mensi
ohniskova vzdalenost je, tim mensi je sféricka vada. [1, 3, 5, 10, 12]

Obrazek 10 - Sférickd vada [11]

2.7.2 Chromaticka vada

Diky existenci zavislosti ohniskové vzdalenosti na vinové délce Castice vznika chromaticka
vada, kterd je zpiisobena rozdilnou energii ve svazku elektroni, kde pomale;jsi elektrony 0 vétsi
vlnové délce jsou po prichodu magnetickym polem vychylovéany jinak a protinaji optickou osu
Vv jiném bod¢& neZ elektrony s rychlosti vyssi. Stejné jako u sférické vady vznikne krouzek
rozostieni. Jeho primér je dan vztahem:

AE
DCh ES CCCZ ?
(2.27.)
Kde Cc [cm] je koeficient chromatické vady, AE [J] rozsah energie elektrond, E [J] stfedni

energie elektronového svazku a a [rad] poloviéni aperturni thel ¢ocky.

Uzitim monochromatorti, energetickych filtrii nebo stabilizaci urychlovaciho napéti
mikroskopu dojde ke zlepseni koherentnosti @ monochromati¢nosti elektronového svazku, to
ma za nasledek snizeni chromatické vady, nejde vSak odstranit Gplné. [1, 3, 5, 10, 12]
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2.7.3 Vada zpiusobena difrakci

Vada zptsobend difrakci se projevi vytvofenim interferencénich krouzkt, které vzniknou
Vv disledku interferen¢nich jevil, které jsou projevem vinového charakteru elektronti. Jak je
znazornéno na Obrazku 12, tak se vlivem této vady bodovy objekt P zobrazi jako rozostieny
zvétseny bod. Tato vada je ovlivnitelnd dvéma zplsoby. VInovou délkou ¢astice, tedy ¢im
mensi je vinova délka, tim mensi je vada. A podobné jako sféricka vada velikosti tthlu apertury,
ale s opaénym pozadavkem, tedy ¢im vétsi bude thlova apertura, tim mensi bude difrakéni
vada. Polomér interferen¢niho krouzku je dan vztahem:

b 1,222
D — .
@o (2.28.)

Kviili rozdilnym pozadavklim na thel apretury musi byt nalezena jeho optimalni hodnota:

_
Aopt = Csr (2.29.)

kde A je konstanta, ktera je ve vétSin¢ piipadt rovna 1,13, 4 [m] je vinova délka elektronu
a Cst [mm)] je konstanta sférické vady. Optimalni uhel apertury zohlednujici jak sférickou vadu,
tak i vadu zpusobenou difrakci je zndzornén na Obrazku 11. [3, 5]

8.0 T T T T Object Point | P
Sum of disks Il
— af minimum
E 6.0 confusion 7]
=
e
o
g 40 s
=] Coapt d; Lens
B
8 a0 1 o«
2 T d, |
ds a \t
0 L I il Image Plane \ \ =
0.000 0.002 0.004 0,006 d.ooa 0.0 0615 IL Diffraction Pattern

Aperture Angle O (radians)

Obrazek 11 - Optimalni nastaveni [3] Obrazek 12 - Vada zpisobena difrakci [3]

2.7.4 Asigmatismus

Asigmatismus je zpusoben nasi neschopnosti zajistit dokonale symetrické magnetické pole. To
je dano chybami ve vyrob¢&, nehomogenitou, nedokonalou valcovou ¢ockou a necistotami.
Projevuje se protazenim obrazovych bodi do dvou navzajem kolmych sméri, jak je znazornéno
na Obrazku 13. Polomér disku nejmensiho zkresleni astigmatické ¢ocky je:

DA = ZAan, (230)
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kde Afa[m] je rozdil ohniskovych vzdalenosti fn a fv a je dan vztahem:

Afa = fu — vl (2.31)

Tuto vadu lze korigovat, pokud je zavedeno slabé magnetické pole, které upravuje nesymetrické
pole ¢ocky. Toto slabé magnetické pole je tvofeno soustavou civek, ktera je nazyvana stigmator.
Soustava civek musi byt sudého poctu, aby byla zajisténa symetrie. [3, 5]

Obrazek 13 - Astigmatismus [13]

Vliv polohy stigmatoru na vysledny obraz je znazornén na obrazcich 14-16. Kdy na Obrazku
14 je ostra fotografie se stigmatorem ve spravné poloze. Na obrazcich 15 a 16 je stigmator
vychylen.

Qbrézek 15 - Stigmator vychyleny do Obrazek 16 - Stigmator vychyleny do
jednoho sméru druhého sméru
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2.7.5 Optimalni nastaveni elektronového mikroskopu

Pro maximalni rozliSovaci schopnost elektronového mikroskopu je zapotiebi, aby bylo témto
vaddm porozuméno a bylo vybrano optimalni nastaveni ¢oc¢ek pro minimalizaci vlivu téchto
vad. Na Obrazku 17 jsou znazornény vSechny vady ¢ocek a jejich vliv na primér elektronového
svazku. Optimalni nastaveni aperturniho thlu je pak vyznaceno ¢ervenou ¢arou. Matematické
vyjadieni této zavisosti je pak:

3 3 3 3 (2.32)
D = DCh +Dd +DS +DA

05 —

04 -+
E
£ 03 T -
=) Sfarcka vada

02 1 )

I"'._ - ;
'\' e
- T e e
) —_— _————"_-- =" Chromaticks vada
01 0T
Difrakeéni vada

o (mrad)

Obrazek 17 - Vlivy vad na primér svazku nabitych ¢astic

2.8 Interakce elektronového svazku s hmotou

Elektrony patii mezi ionizujici zatfeni, coz je zateni, které je schopno naruSovat pevné vazby
mezi atomy. Toto naruseni je mozné diky energii, kterou elektron doda prvku, na ktery dopada.
Vytvafi tak mnoho sekundarnich signalti, které jsou v elektronové mikroskopii vyuZivany
k tvorbé obrazu. Pro vytvofeni kvalitniho signalu je nezbytné nutné dodavat velmi kvalitni zdroj
elektronti. Zdroj elektronového svazku je ovlivnén koeficientem sférické vady. Omezenim této
vady bude dosazeno mensiho priméru elektronového svazku s vys$sim proudem elektrond. Pfi
interakci elektronu s hmotou muze dojit bud’ k pruznému nebo nepruznému rozptylu
a elektrony mohou byt absorbovany nebo odrazeny. Mohou vznikat takzvané sekundarni
elektrony, Augerovy elektrony, charakteristické rentgenové zareni, rentgenové zareni, nebo
fotony, anebo mize elektron vzorkem projit. Tyto signaly jsou schematicky znazornény na
Obrazku 18. Diky kombinaci pruzného anepruzného rozptylu je zamezeno priniku
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elektronového paprsku do materialu. Oblast interakce mezi pevnou latkou a paprskem je znamy
jako interak¢ni objem. [1, 5, 10]

Incident

. Secondi
high-kV beam _ Secondary

electrons (SE)
Backscattered

clectrons (BSE) Characteristic

X-rays

Auger / Visible
electrons \ Light
v / £

‘Absorbed’ Electron-hole
electrons =" pairs

/ \ Bremsstrahlung
Specimen X-rays

Elastically Inelastically

scattered Direct scattered
electrons Beam electrons

Obrazek 18 - Schéma interakce elektronového svazku s hmotou [1]

2.8.1 Interakéni objem

Interakéni objem muze byt pozorovan v plastickych materidlech, u kterych dochazi vlivem
elektronového paprsku k poskozeni molekuldrnich vazeb, coz ¢ini tento material citlivy na
leptani ve vhodném rozpoustédle. Pokud tedy bude plast naleptan, mize byt zobrazen interak¢ni
objem, ale pouze u materialu s nizkym atomovym ¢islem. Pro materialy s vy$§im atomovym
Cislem je pro zobrazeni interakéniho objemu vyuzita statistickd metoda Monte Carlo, ktera
simuluje trajektorie elektront. [1, 3]

Na Obrazku 19 jsou zndzornény oblasti vzniku riznych druhti signald v interakénim objemu.
Pro materidly o nizké hustoté a malém atomovém cisle ma interakéni objem pro nejnizsi
energetickou depozici tvar hrusky. Tento tvar je zpiisoben pronikdnim elektronti do materialu
u povrchu vzorku, coz vytvoii tenky kréek. Hloubéji pod povrchem dochazi ke srazkdm
elektront1 z paprsku s elektrony ve vzorku, ¢imz se snizuje energie primarnich elektront. Cim
hloubé&ji elektron prostoupi, tim vice ztraci energie, coz vede k odchylovani elektrond
Vv trajektoriich. [3]

[
°
>
e
c
e
&
b
=
o

Obrazek 19 - Oblasti vzniku riznych druhd signalti v interakénim objemu [11]

Pro vytvoreni simulace Monte Carlo jsou zapotiebi vhodné modely pro vypoéty rozptylovych
uhlt, vzdalenosti mezi rozptyly (délka kroku) a miru ztraty energie vzhledem k urazené
vzdalenosti. Z téchto modelll jsou nasledné urCeny efekty pruzného a nepruzného rozptylu.
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Trajektorie elektroni miize byt simulovana postupné z mista, kde vstupuje elektronovy svazek
do vzorku, do jeho kone¢ného stavu. [3]

Trajektorie jsou vykreslovany, dokud elektrony neztrati pfili§ mnoho energie. Tato ztrata je
zpusobena nepruznym rozptylem a energie je uchovana ve vzorku, nebo dodana ostatnim
elektrontim, které proniknou zpét ze vstupni oblasti ven a opusti vzorek jako zpétné¢ odrazené
elektrony. Na Obrazku 20 je zobrazena simulace interakéniho objemu pomoci programu
CASINO, kde cervené trajektorie znazoriuji zpétné odrazené elektrony, zatimco modré
trajektorie odpovidaji elektrontim absorbovanym. [3, 14]

vakuum 3000.00 nm
T

-3505.3 nm ~1752.6 nm 00w 17526 nm 3505.3 nm

Obrazek 20 - Interakéni objem, kde jsou Cervené vyznaceny trajektorie BSE a modie
trajektorie elektronii absorbovanych

2.8.2 VIiv energie elektroni a materialu vzorku na interakéni objem

2.8.2.1 Vliv svazku elektroni

Velikost interakéniho objemu je velmi siln€ zavisla na energii, kterou piisobi svazek elektronti
na povrch vzorku. Na obrazcich 21, 22 a 23 je zobrazena zavislost interak¢niho objemu na
velikosti energie elektronového svazku. Na Obrazku 21 je elektronovy paprsek urychlen na
napéti 0 velikosti 10 kV. Priifez elastického rozptylu je v tomto piipadé nepiimo tmérny druhé
mocniné energie, tato zavislost je vyjadiena rovnici 2.33. Jakmile se energie elektronového
paprsku zvysi, pak elektrony v blizkosti povrchu prostupuji mnohem hloubéji do pevné latky.
Poté dochézi ke kumulativnimu efektu, ktery je zptisoben n¢kolika elastickymi rozptyly. Tento
efekt zptisobi, Ze se nékteré elektrony vraci zpét k povrchu vzorku. Jak elektron postupuje dale
do vzorku, ztraci linearné energii. [3, 6]

1 (2.33)

QZEJ

kde Q [cm?] je priifez elastického rozptylu a E [J] je energie svazku elektront.

Na Obrazku 22 a 23 ptisobi na vzorek urychlené napéti o velikosti 15 a 20 kV. Timto navySenim
energie je umoznéno, ze elektrony pronikaji hloub&ji do materialu a ztraceji svou energii
s men§im ubytkem. [3, 6]
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Obrazek 21 - Interakéni objem Ti pfi 10 kV
Ti 00nm
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-1540.0 am -7700 nem 00 7700 nm 15400 nm
Obrazek 22 - Interakéni objem Ti pfi 15 kV
T 00nm
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Ti: 20 kV

15400 am 2700 nm Gdmm 7700 nm 15400 nm

Obrazek 23 - Interak¢ni objem Ti pii 20 kV
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2.8.2.1.1 Vliv atomového ¢isla vzorku

Linearni rozméry interakcnich objemu klesaji s rostoucim atomovym ¢islem materialu vzorku
pii stejné energii elektronového svazku. Tato skutecnost je vyjadiena na obrazcich 24, 25 a 26,
kde jsou zobrazeny interak¢éni objemy tii riiznych prvki pti stejném urychlovacim napéti 20 kV.
Pokud je vzorek z materialu 0 vysokém atomovém c¢isle, jako je zelezo na Obrazku 26, pak
dochazi k vice elastickym rozptylim na jednotkovou vzdalenost nez U materidlu s niz§im
atomovym ¢islem, jako je hlinik, ktery je na Obrazku 24. Trajektorie elektronti v materialu
S vys$im atomovym ¢islem maji tendenci se odchylit se od piivodniho sméru rychleji. U téchto
materidlu se také zvySuje produkce zpétné odrazenych elektronti a redukuje se pronikani
elektrond do pevné latky. [3]

S rostoucim atomovym cCislem roste ztradta energie elektront pii prichodu materidlem.
U materialu s niz§im atomovym ¢islem je elasticky rozptyl méné pravdépodobny a trajektorie
elektronti se mén¢ odchyluji od ptivodniho sméru, coz umoZznuje materidlu prostoupit hloubéji
do materidlu. Ztrata energie je v takovych materidlech mensi, coz vede k vétSimu interakénimu
objemu. [3]

G0nm

8566 nm

1917 1 0m

28757 nm

38342 nm

Al; 20 kV

-2800.0 nm -1400.0 am oTmm 14000 pn 28000 nm

Obrazek 24 - Interakcni objem Al pii urychlovacim napéti 20 kV

Gonm

9566 nm

19171 nm
28757 nm

38342 0m

Ti; 20 kV

Obrazek 25 - Interakéni objem Ti pii urychlovacim napéti 20 kV
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-FE00 0 nm 14000 nm agmm 1400.0 nm 28000 nm

Obrazek 26 - Interakéni objem Fe pfi urychlovacim napéti 20 kV

2.8.2.1.2 Vliv naklonéni vzorku

Na obrazcich 27, 28 a29 jsou zobrazeny interak¢ni oblasti titanu v zavislosti na naklonu
elektronového svazku 0 velikosti 20 kV. Se zménou thlu naklonéni vzorku klesa thel sklonu
elektronového svazku a interakéni oblast klesa a tvarové se stava asymetrickou. [3, 6]

00nm

15816 nm

g *‘L—g" < T .J.; % 21088 nm

naklon 0°

15400 0m 2700 nm odmm 7700 nm 15400 nm

Obrazek 27 - Interakéni objem Ti pti ndklonu 0°

21088 nm

naklon 45°

15400 nm 7700 nm O2wm 7700 nm 15400 nm

Obrazek 28 - Interakéni objem Ti pii ndklonu 45°
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Obrazek 29 - Interak¢ni objem Ti pii naklonu 70°

2.8.3 PruiZny rozptyl elektroni

Pti tomto typu rozptylu nedochazi k vyraznému poklesu energie. K pruznému rozptylu dochazi,
pokud urychlené elektrony interaguji s kladné nabitymi jadry. Pro vysvétleni pruzného rozptylu
je nutno porozumét jak ¢asticové, tak i vinové charakteristice elektronu. [1, 10, 11]

Pokud je elektron uvazovan jako cCastice, pak na n&j pfi interakci s jadrem nebo moiem
elektrontl puisobi Coulombovy sily. [1]

Pravdépodobnost, ze elektron bude interagovat s atomy je oznaCovana jako interak¢ni prifez.
Kazda mozna interakce mé jiny prafez, ktery zavisi na energii ¢astice. Prifez nevyjadiuje
skute¢nou oblast, ale pravdépodobnost, ze dojde k pruznému rozptylu. [1]

Diferencidlni uc¢inny prifez popisuje thlové rozlozeni rozptylu elektronii od atomu. Elektrony
mohou byt rozptyleny pod urcitym uhlem O na pevny thel €, jak je znazornéno na Obrazku 30.
Mezi témito thly je geometricka zavislost dana rovnici 2.34.

Q=27 (1-cosO). (2.34.)
Pak je diferenciélni prifez rozptylu pro jeden izolovany atom definovan rovnici 2.35.

do _ 1 do (2.35.)
dQ 2-m-sin® do’

Po integraci rovnice 2.35. vyjde rovnice 3.36., ktera vyjadiuje rozptyl do vSech uhlu vétsich
nez O.

fnd f” do 6d6 (2.36.)
(0) = o= —SIin .
atom 0 0 dQ
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Celkovy ucCinny prifez je pak dan rovnici 2.37. avyjadiuje pocet rozptyli na jednotku
vzdalenosti, kterou urazi elektron ve vzorku.

Ocelkovy = N - Oatoms (2.37.)

kde N [-] vyjadiuje mnozstvi atomt na jednotku objemu a je vyjadieno v rovnici 2.38.

p- Ot (2.38)

kde No [mol™] je Avogadrova konstanta, A [kg-mol™] je atomova hmotnost rozptylovaného
atomu ve vzorku, t [m] je tloustka vzorku a p [kg-m™] je hustota atomi. [1]

Incident beam

Scattered
electrons

Unscattered a2
electrons

Obrazek 30 - Diferencialni u¢inny prufez [1]

Jestlize je uvaZzovana vinova charakteristika elektronu, pak tyto viny mohou byt ohybany atomy
nebo rozptylovymi centry, ato, jak moc bude vlna ohnuta je dano rozptylovou amplitudou
atomu. [1]

Dale budou mechanismy pruzného rozptylu rozdéleny do dvou riznych situaci. Prvni z nich je
chovani samotného elektronu s izolovanym atomem, kdeZto druhd situace zahrnuje svazek
elektront interagujici se vzorkem.

Interakce samotného elektronu s izolovanym atomem muZe prob&hnout bud’ mezi elektronem
ze svazku a motem elektronti atomu ze vzorku, nebo s elektronem ze svazku a jadrem atomu.
Na Obrazku 31 jsou vyobrazeny ob¢ situace, kde prvni interakce zpusobi rozptyl elektronu
0 maly thel, kdezto druha mozna interakce vychyli elektron o0 velky uhel. [1, 11]
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Obrazek 31 - Odrazeni elektront [1]

Je-li uvazovéna situace, kdy svazek elektroni interaguje se vzorkem, pak je vyhodné uvazovat
vlnovou charakteristiku elektronu, nebot’ nejvyznamnéjsi formou tohoto ptipadu je ohyb. [1]

2.8.3.1 Zpétné odraZené elektrony

Tyto elektrony vznikaji ptfi pruzném rozptylu. Pojmem zpétné odrazené elektrony jsou
oznacovany elektrony, které¢ vnikly do povrchu vzorku a diky plisobeni Coulombovych sil byly
rozptyleny pod velkym thlem (>90°), tedy odraZeny. Jak je moZno pozorovat na obrazcich 24,
25 a 26, intenzita zpétného rozptylu roste s rostoucim atomovym ¢islem vzorku. Tato zavislost
je nazyvana jako Z kontrast. [3, 11]

Pokud zpétné odrazené elektrony vzniknou jednoduchym pruznym rozptylem, kdy je elektron
pfi jedné sraZce odrazen do hlu vétSiho nez 90°, pak jsou tyto elektrony oznacovany jako
BSEL. Pokud dojde k vice pruznym srazkam elektronu s atomy materialu, pak jsou elektrony,
které vylétly zpét do volného prostoru oznacovany jako BSE2. Jestlize BSE1 dopadnou na
sténu komory, pak jsou vygenerovany BSE3. Tento druh zpétné¢ odrazenych elektronti
zpusobuje Sum vysledného obrazu. Zpétn¢ odrazené elektrony jsou generovany z hloubek az
sta nanometru. [3]

Na obrazcich 32 a 33 je znazornén rozdil v detekci signalu ziskaného ze stejného mista na lomu
klice z automatové oceli. Zatim co na Obrazku 32 je zobrazen topograficky kontrast, kterého je
dosazeno detekci sekundarnich elektrond, na Obrazku 33 je kompozitni kontrast, ktery byl
ziskan detekci zpétné odraZzenych elektrond.
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Obrazek 32 - Topograficky kontrast Obrazek 33 - Kompozitni kontrast

Zpétn¢ odrazené elektrony jsou vyuzivany pro zobrazovani orientace mfizky za pomoci metody
elektronového kanalovaciho kontrastniho zobrazovani (ECCI), poptipadé¢ metody difrakce
zpétné odrazenych elektronti (EBSD). [3, 15]

2.8.3.1.1 Difrakce zpétné odrazenych elektronu
Difrakce zpétné odrazenych elektront je dopliikovou metodou pro elektronovou mikroskopii.

S jeji pomoci lze urcit orientaci zrn, lokalni texturu, pfednostni orientaci a fazové slozeni. [3,
15]

Charakteristickym znakem difrakéni stopy je pravidelné usporadani paralelnich svétlych pruht,
jak je zobrazeno na Obrazku 34. Priseciky téchto paski formuji napadné a jasné osové oblasti.
[15]

Obrazek 34 - Difrakeni stopa kiemiku

Difrakéni stopy jsou generovany na fosforovou obrazovku diky difrakci zpétné odrazenych
elektronti ze stabilniho paprsku vysokoenergetickych elektroni. Hloubka, ze které jsou
difrakéni stopy generovany je piiblizné 20 nm po povrchem vzorku. Vysledky jsou
zaznamenavany na vysokorychlostni kameru. Vzorek je do komory vlozen pod vysokym uhlem
(70°). Toto naklonéni umoznuje, aby bylo detekovano vice elektront. [15]
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Jakmile elektrony dopadnou na vzorek jsou odrazeny po krystalografickych rovinach a spliuji
tak Braggovu difrakéni podminku. Odrazené elektrony interferuji a vytvoii tak difrakéni stopu.
Tyto stopy reprezentuji odrazové plochy. S kazdou zménou difrakéni stopy je zaznamendvana
zména v orientaci mfizky. Na obrazcich 35 a 36 jsou orientaéni a fazové zobrazeni duplexni
oceli. [3, 15]

IPF colouring lron bee [old)
0 m

Obrazek 35 - Orienta¢ni zobrazeni duplexni oceli s legendou

Obrazek 36 - Fazové zobrazeni duplexni oceli; BBC faze je modréa a FFC Cervena

2.8.3.1.2 Elektronové kanalovaci kontrastni zobrazovani

Elektronové kanalovaci kontrastni zobrazovani umoZznuje zobrazeni vad, které jsou v blizkosti
povrchu, jako jsou miizkové poruchy, dislokace, plastické deformace a skluzové pasy. Tato
metoda vyuziva zavislost mnozstvi generovanych zpétné odrazenych elektronli na vzajemné
orientaci mezi dopadajicim svazkem elektronil a krystalové miizky zkoumaného materialu.
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Elektrony priméarniho svazku proniknou hloubéji do krystalu, pokud je krystal orientovan tak,
ze elektrony projdou kanaly, coz jsou sloupce mezi atomy. Jestlize elektrony projdou hloub¢ji

je mensi pravdépodobnost jejich navratu zpét na povrch. Méni se tedy intenzita signalu. [12,
16]

Obrazek 37 - Orientace zrn podle ECCI

2.8.3.1.3 Energetické spektrum zpétné odrazenych elektroni

Jak elektronovy svazek prostupuje vzorkem, tak na néj ptuisobi nepruzné rozptyly, které vice
a vice redukuji energii elektrond. Nez samotné zpétné odrazené elektrony opusti vzorek mohou
se pohybovat po trajektoriich, které maji rizné délky a mohou tak ztratit rizné mnozstvi
energie. [3]

Energetické spektrum zpétné odrazenych elektronti nabyva hodnot od nuly az po energii
elektronového paprsku. Toto spektrum je zobrazeno na Obrazku 38 a d¢€li se na 2 oblasti. Prvni
z nich, na obrazku oznacena jako oblast I, reprezentuje vysokoenergetickou Cast zpétné
odrazenych elektroni, které ztratili méné nez 50 % sv¢é piivodni energie. Druhd oblast, znacena
oblast II, obsahuje mén¢ energetické elektrony a postupné klesa k nule. [3]

Distribuce energie zpétn€ odrazenych elektronil zavisi na tthlu, pod kterym je spektrum méteno.
VeétSina zpétn€ odraZenych elektronl si uchovava alespon 50 % energie z ptivodniho svazku.

[3]
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Obrazek 38 - Distribuce energie zpétné odrazenych elektronu [3]
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2.8.4 Nepruzny rozptyl

U nepruzného rozptylu dochazi ke srazZkam primarnich elektronti s elektrony ve vzorku, tim se
vyrazné snizuje jejich energie a méni se vlnova délka. Energie z primarnich elektrond je
predavana do atomi ve vzorku. Tento princip probiha postupné, a tak elektrony projdou mnoha
vrstvami vzorku, nez dojde k ztraté veskeré energie. Pfi nepruzném rozptylu dochazi ke vzniku
charakteristického rentgenového zafeni, sekundarnich elektront, fotoni a Augerovych
elektrond. [1, 3, 6, 10]

Alternativou pro u€inny prufez, charakterizujici pruzny rozptyl, je stiedni volna draha. Tato
drdha oznacCuje primeérnou vzdalenost, kterou urazi elektron pii rozptylu. Matematické
vyjadieni je vyjadieno rovnici 2.39.

1 A 2.39.
I (239)

= N f
Ocelkovy 0 P Oatom

Kde A [kg'mol?] je atomova hmotnost, No [mol™] je Avogadrova konstanta, p [kg-m?] je
hustota atomu a o440, [MPa] je G¢inny prufez atomu.

Hodnoty stfedni volné drahy se obvykle pohybuji v fadu desitek nm. Ze vztahu 2.39. lze pak
vyjadfit vztah pro pravdépodobnost odrazu, ktery je vyjadien rovnici 2.40. [1]

_ l _ No - p - Oatom (2.40.)
P=7 A

2.8.4.1 Sekundarni elektrony

Sekundarni elektrony jsou slabé vazané valen¢nimi elektrony a po interakci se svazkem
elektrond jsou vyraZeny ze vzorku. Sekundarni elektrony jsou vyuZivany k tvorb¢é obrazl
citlivych na topologii povrchu. Jsou nejcastéjsi produkei interakce elektronového svazku se
slabé vazanymi elektrony z valenéni vrstvy v materialech. [1, 6, 11]

Existuji ¢tyii druhy sekundérnich elektronti. Prvni skupinu tvoii sekundarni elektrony, které
jsou vytvafeny primarnimi elektrony ve vzorku, jsou ozna¢ovéana jako SE1. Pokud sekundarni
elektrony vzniknou srdZkami zpétné odraZenych elektrond s atomy vzorku jsou oznacovany
jako SE2. Po interakci zpétn€ odraZenych elektronli se sténami komory mikroskopu vznikaji
SE3. Posledni skupinou jsou SE4, které¢ jsou generovany po dopadu primarnich elektronti na
stény tubusu. [1, 3, 6]

2.8.4.1.1 Energetické spektrum sekundarnich elektroni

Jednou z hlavnich charakteristik sekundarnich elektronti je velmi nizka kineticka energie, se
kterou opoustéji povrch vzorku. Mezi elektrony v paprsku a elektrony ve vzorku jsou velké
rozdily ve velikosti energii. [3]

Sekundarni elektrony lze rozdélit na rychlé a pomalé. Rychlé sekundarni elektrony dosahuji
energie dosahujici poloviny energie piivodniho elektronového svazku. Tyto elektrony jsou
vysledkem rozptylovych reakci s mnohem tésnéjSimi vazbami elektroni. Pocet rychlych
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sekundarnich elektronii je minoritni vi¢i po¢tu pomalych sekundarnich elektront. Energie
pomalych sekundarnich elektrond se nejpravdépodobnéji pohybuje od 2 do 5 eV. [3]

2.8.4.2 Charakteristické rentgenové zareni

Princip vzniku charakteristického rentgenového zafeni je znazornén na Obrazku 39. Aby
vzniklo charakteristické rentgenové zareni musi svazek elektroni proniknout K vnitinim
orbitalim (nebo jadru) elektront. Jakmile dosahnou této polohy je elektroniim predano urcité
mnozstvi energie, které¢ je dostatecné proto, aby mohly byt elektrony vyrazeny z materialu.
Atom ma pak vice energie a je nazyvan jako ionizovany atom. Aby se atom vratil do piivodniho
energetického stavu prazdné misto musi byt vyplnéno elektronem z vnéjsiho orbitalu. Tento
prechod je doprovazen emisemi charakteristického rentgenového zareni. [1]

Ep ®
Incoming
Continuum states electron
[ ]
Aomic Fl; @ @ [ ] ’ L,
:ltntrf_[r}' Ey, 9 ] I La
vels !
-ELJ . . i L| /
1
Ex & 6 K - Charactenstic
M-rays
Nucleus ® Energy-loss

electrons

Obrazek 39 - Schéma vzniku charakteristického rentgenového zatreni [1]

vvvvvv

z n¢j mohou byt ziskany informace 0 prvkovém slozeni materidlu. Kazdy prvek vyzatuje
rentgenova kvanta s charakteristickymi energiemi. Této skuteCnosti je vyuzivano pfi
rentgenové kvalitativni analyze, ktera je zobrazena na Obrazku 40, kdy jsou rozpoznany prvky
ve smési prasku. [1, 3]

M Map Sum Spectrum

Fitted Spectrum
Wt% o

Cr 455 01
Cu 389 01
Zn 157 01

Obrazek 40 - EDS spektrum charakteristického rentgenového zatreni
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2.8.4.3 Rentgenové zareni

Rentgenové zateni je produkovano, pokud pfi interakci elektronového svazku s elektrickym
polem jadra atomu dojde ke zmén¢ hybnosti elektronu. Pfi této interakci zméni elektron hybnost
a dojde tak, podle sily této interakce, ke ztratam energie. Jelikoz elektron miize ztratit jakékoliv
mnozstvi energie, pak rentgenové zafeni muze nabyvat jakékoliv energie, dokonce i energie
elektrond ve svazku. Vznikne tak spojité elektromagnetické spektrum. Na Obrazku 41 je
zobrazeno rentgenové spektrum S vyznacenym spojitym rentgenovym zafenim. [1, 3]
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Obrazek 41 - Rentgenové spektrum [3]

2.8.4.4 Viditelné svétlo

Viditelné svétlo vznika diky jevu zvaném katodoluminiscence, ktery je schematicky znazornén
na Obrazku 42. V ¢asti Aje znazornén vychozi stav, tedy stav pied elektronovym
bombardovanim valen¢ni vrstvy. V ¢asti B jsou elektrony z valencni vrstvy excitovany pies
zakazany pas do vodivé vrstvy, pficemz vznikne dira ve valenéni vrstvé. V ¢asti C je dira opét
zaplnéna elektronem z vodivé vrstvy. Pfi tomto procesu vznika foton. Frekvence, a tim i barva
fotonu je dana energii zakdzaného pasu. Pokud velikost zakdzaného pasu neni konstantni, pak
je emitovano spektrum svétla. [1, 11]
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Obrazek 42 - Schéma emise elektromagnetického vinéni ve viditelné oblasti spektra [1]
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2.8.4.5 Augerovy elektrony

Augerovy elektrony vznikaji spolu s rentgenovym zafenim, kdyZz se ionizovany atom vraci do
vnitini K vrstvy a nasledujici emise Augerovych elektrond. Jakmile elektron Li vyplni mezeru
v K vrstvé uvolni se energie. Tato energie je pfenesena na elektron ve vrstvé Lo 3, ktery je poté
vyrazen jako Augertv elektron. [1]

@ Auger ®
electron
Vacuum
Ec Conduction
E; Band
Valence
Band
E, ~O® ee Ls
- L X ] L,
EL] LY L,
Incident
electron
beam
(e.g.. 100keV)
Ey e 0O K

Energy-loss
electron

Obrazek 43 - Augerovy elektrony [1]

Augerovy elektrony maji charakteristickou velikost energie, ktera zavisi na elektronové
struktufe ionizovaného atomu a je srovnatelnd s energii rentgenového zateni. Tato energie je
nizka, a tak Augerovy elektrony, které jsou vyrazeny pochazeji z oblasti velmi blizké povrchu
vzorku. (do hloubky 1-3 nm). Z tohoto divodu je tato metoda vyuzivana pro analyzu slozeni
materidlu jen pro velmi tenké vzorky. Tyto elektrony obsahuji informace o chemickém slozeni
vzorku, ale neni vyuzivan pro chemickou analyzu, nebot’ jsou vyuzivany techniky ESCA
a SIMS. [1]

2.8.4.5.1.1 ESCA (Elektronova spektroskopie pro chemickou analyzu)

Elektronova spektroskopie pro chemickou analyzu je technika, kterd méti kompozici, chemicky
a elektricky stav prvka, které se nachazeji uvnitt zkoumaného materialu. Tyto charakteristiky
jsou méfeny pomoci fotoelektronti generovanych na povrchu vzorku plisobenim rentgenového
zateni. [6]

Fotoelektronové spektrum je naméfeno pomoci vychylek. Kazdy prvek méa svou
charakteristickou vychylku (kromé& H a He), ktera zavisi na elektronové konfiguraci atomu. Na
Obrazku 44 je schematické znazornéni této spektroskopie. [6]
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Obrazek 44 - Komponenty ESCA systému [17]

2.8.45.1.2 SIMS (Hmotnostni spektrometrie sekundarnich ionti)

Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontl je technika vyuzivana k analyze kompozice
pevnych povrchii ozafovanim povrchu vzorku fokusovanym svazkem primérnich iontd.
Interakci iontli s povrchem vzorku vznikaji sekundarni ionty, které jsou poté detekovany
a analyzovany. Nevyhodou této technologie je poSkozeni vzorku pfi probihajici analyze. [6]

Vysokoenergeticky svazek iontt, ktery je produkovan iontovou tryskou je fokusovan na povrch
vzorku, coz ionizuje a vytrhne nékteré atomy z povrchu. Vzniknou tak sekundéarni ionty, jejich
vznik je zndzornén na Obrazku 45. Tyto ionty jsou sesbirany iontovymi ¢ockami a sefazeny
podle atomové hmotnosti. Poté jsou sekundarni ionty poslany do elektronového zesilovace,

Faradayovy klece nebo CCD obrazovky. [6]
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Obrazek 45 - Vznik sekundarnich iont [6]
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2.9 Detektory

Detektory jsou zafizeni, kterd slouzi k snimani signdlli vychazejicich ze vzorku, ktery je
bombardovan svazkem elektronti. Tyto signaly jsou poté v detektoru ptetvoteny na elektricky
signal, z n€hoz je vytvofen vysledny obraz. Umisténi detektoru je dano typem signalu, ktery
snima. Naptiklad detektory uréené pro sniméni zpétné odrazenych a sekundarnich elektronti
jsou umistény nad vzorkem, kdezto detektory pro elektrony, které projdou vzorkem jsou
umistény pod vzorek. [1, 3, 10]

2.9.1 Scintila¢ni detektory

Scintila¢ni detektory jsou tvofeny scintilacnim krystalem, fotokatodou a fotonasobicem. Jeho
konstrukce je schematicky znazornéna na Obrazku 46. Jako material pro scintila¢ni krystal jsou
vyuzivany materialy YAG (yttrito-hlinity granat), scintila¢ni plasty a sklo. [1]
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Obrazek 46 - Schéma scintilacniho detektoru [1]

Scintilacni krystal je takovy material, ktery po dopadu ionizujicitho zafeni absorbuje jeho
energii a pretvoii ji na fotony viditelného svétla. Tento d& probiha, jelikoz pii dopadu
ionizujiciho zafeni na povrch krystalu dochdzi k dodani energie elektrontim, které nasledné
excituji do vyssich energetickych vrstev. Tento stav vSak neni pro atomy udrzitelny, a tak
dochazi k deexcitaci, kdy se elektron vraci zp€t na uvolnéné misto. Praveé tento jev je vzdy
doprovazen uvolnénim energie ve forme elektromagnetického zateni. Pocet fotonii viditelného
svétla je pfimo imérny velikosti energie vstupujiciho zateni. [1, 10]

Po uvolnéni ze scintilacniho krystalu mifi fotony na fotokatodu, coz je zatizeni, které¢ umoziuje
fotoelektricky jev, tedy pfeménu fotontll na elektrony. Pti tomto jevu dopadaji Castice svétla na
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povrch krystalu a energie fotonti se v ném akumuluje az dosahne hodnoty excitace elektrond.
Elektrony se poté z krystalu uvolni a jsou nékdy nazyvany jako primarni fotoelektrony.

Primérni fotoelektrony dale miii do fotondsobice, jehoz tikolem je zvétsit pocet fotoelektronti
natolik, aby se pii prichodu anodou vytvofil dostatecné velky proudovy impuls. Fotondsobic
se sklada z ne€kolika dynod, coz jsou elektrody, jejichz povrchova uprava umoznuje vznik
sekundarnich fotoelektronti. Dynody jsou pfipojeny na rizna napéti, ¢imz se mezi nimi vytvari
elektrické pole a je umoznén pohyb elektroni smérem k anod¢. S kazdou dalsi dynodou roste
pocet sekundarnich fotoelektront. [1, 10]

Scintilacni detektory jsou pouzivany vice nez detektory polovodicové, ackoliv je nutno
minimalizovat svazky s vysokou intenzitou, které by mohly poskodit detektor a snizit jeho
efektivnost. [1]

2.9.1.1 Everhart-Thornleyho detektor

Everhart-Thornleyho (E-T) detektor piijima jako signal jak sekundarni, tak i zpétn¢ odrazené
elektrony. E-T detektor, ktery je zobrazen na Obrazku 47, snima elektrony, které dopadly na
scintilacni krystal. z tohoto krystalu jsou diky fotoelektrickému jevu vysilany fotony
viditelného svétla. Fotony jsou vedeny pies svételnou trubici do fotonasobice. Jelikoz je
prochazejici signal ve formé fotoni muze tak projit pies sklenéné okno na prvni dynodu
fotonasobice. Scintila¢ni krystal je uvnitt Faradayovy klece, aby byl svazek ¢astic ochranén
pted zakiivenim zptisobenym velkym potencidlem v komoie se vzorkem. Na Faradayové kleci
jsou typicky naméfeny potencialy od -50 do +250 V. Tato rozmezi zajist'uji, ze sekundarni
elektrony budou detektorem bud’ odmitnuty (-50 V), nebo naopak sbirany (+250 V). [1, 3]

Bram

Obrazek 47 - Schéma Everthart-Thornleyho detektoru [2]

2.9.1.1.1 Negativni naboj na Faradayové kleci

Pfi tomto zapojeni jsou detektovany pouze zpétné odrazené elektrony, nebot” vSechny
sekundarni elektrony jsou odpuzeny diky negativnimu néboji. E-T detektor v§ak zaznamendva
pouze zpétné odrazené elektrony s vysokou energii, které byly odrazeny ptimo k scintilaénimu
krystalu detektoru. [3]

Na Obrazku 48 je vystup z elektronového mikroskopu pii pouziti Everhart-Thornleyho
detektoru s negativnim piedpétim -250 V na Faradayové kleci pii pozorovani prasku médi na
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kifemikové podlozce. Pii porovnani tohoto obrazku s Obrazkem 49 je zfejmé, ze v tomto
pfipad¢ zéalezi na umisténi detektoru, nebot’ cCastice vytvori stin, zplsobeny velkym
rozptylovym uhlem sekundarnich elektronti, kdy nejsou detekovany zadné signaly.

Obrazek 48 - ET detektor s negativnim Obrazek 49 - ET detektor s pozitivnim
nabojem nabojem

2.9.1.1.2 Pozitivni naboj na Faradayové kleci

Pokud je na Faradayové kleci pozitivni naboj, pak E-T detektory pracuji zcela jinak. Hlavnim
rozdilem je, ze jsou detekovany jak zpétn¢ odrazené elektrony, tak i sekundarni elektrony. Toto
zapojeni umoznuje detekci sekundéarnich elektronti pod vétsim thlem, nebot” pozitivni néboj
zakiivuje trajektorii elektrond. Faradayova klec s pozitivnim nabojem neovlivituje pfimé zpétné
odrazené elektrony, které jsou detekovany bez ohledu na naboj klece. Ovliviiuje v§ak nepiimé
zpétné odrazené elektrony. VétSina zpétné odraZenych elektronii se nepohybuje po trajektorii
S pfimym smérem k detektoru, ale sméfuji k CoCce a st€éndm komory se vzorkem. Takto se
pohybujici zpétné€ odrazené elektrony vytvareji sekundarni elektrony na Obrazku 50 oznacené
jako SE3, které¢ do vysledného obrazu vnaseji Sum.[3]
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Obrazek 50 - Detekované signaly [2]

2.9.1.2 TTL detektor

TTL (Through-the-Lens, nékdy oznaCovan jako In-lens detektor) detektor je vhodny pro
mikroskopy produkujici silné magnetické pole, které je vysilano do komory se vzorkem. Diky
magnetickému poli je umoznéno ucinné zachycovani sekundarnich elektronli, jejichz
trajektorie se stanou spiralnimi, jak je zndzornéno na Obrazku 51. TTL detektor je tvotfen
scintilaénim krystalem s vysokym kladnym potencidlem. Ackoliv jsou zpétné odrazené
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elektrony za béznych podminek mikroskopu vytvareny mimo optickou osu, nebo maji ptili§
vysokou energii pro detekci scintilatorem, je mozné tyto signaly detekovat pfi pouziti nizkych
energii primarniho svazku (do 3keV). Takto generované zpétn¢€ odrazené elektrony maji velky
vystupni uhel a mohou tak snadno proniknout k TTL detektoru, ktery je umistén uvnitf tubusu.

[3]

Nedetekuje také SE3, protoze jsou tvoifeny mimo optickou osu kolizi zpétn¢ odrazenych
elektronid s Cockou nebo st€énami komory. TTL detektory umoziuji tvorbu obrazli bez zastinéni
s velmi vysokou topografickou rozli§ovaci schopnosti. [3]

3
<
-.'. .‘..'

Obrazek 51 - Schematické znazornéni TTL detektoru [3]

Na obrazcich 52 a 53 je porovndni zobrazeni stejného mista pii pouziti detekénich signalt
sekundarnich elektront (52) a pfi pouziti TTL (53). Na obrazcich 54 a 55 je porovnani TTL
detektoru (54) a Everhart-Thornleyho detektoru (55). Ackoliv TTL detektor produkuje méné
Sumu, je citlivy na nabijeni ¢astic, coz zplisobuje rozmazani v blizkosti ¢astic.
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Obrazek 53 - Pouziti TTL detektoru
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Obrazek 55 - Zobrazeni prasku Cu pomoci ET detektoru
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2.9.2 Detektory pro zpétné odraZené elektrony

Tyto detektory tvofi vyznamnou ¢ast, nebot’ pii dopadu svazku elektront na povrch vzorku je
zpétné odrazenych elektronti emitovano 2 az 10krat vice nez elektronti sekundarnich. Jelikoz
zpétné odrazené a sekundarni elektrony maji velmi rozdilnou energii, je mozno zkonstruovat
detektory, které snimaji pouze zpétné odrazené elektrony. Takovym detektorem je naptiklad
E-T detektor snegativnim nabojem na Faradayové kleci, ktery byl podrobné¢ zminén
Vv piedchazejicim textu. [3]

2.9.2.1 Pasivni scintilaéni detektor pro zpétné odraZené elektrony

Schéma tohoto detektoru je zobrazena na Obrazku 56. Je konstruovan tak, ze na elektrodé
nachazejici se za vzorkem neni zddné napéti. Absence napéti zptisobi, Ze za vzorkem nedochézi
k urychlovani elektronti. Tato skute¢nost zajist'uje detekci pouze zpétné odrazenych elektrond,
nebot’ tyto elektrony maji dostatecnou energii, aby byly excitovany ze scintilatoru. Naopak
sekundarni elektrony nebudou detektorem zaznamenéany a jedinym signalem se tedy stanou
zpétné odrazené elektrony. Diky pasivni elektrodé nedochazi k ovliviiovani trajektorie svazku
nabitych cCastic, takze detektor mize byt umistén blizko vzorku, coz vede k ucinnéjsi detekci
signalu. [3]
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Obrazek 56 - Pasivni scintilacni detektor pro zpétné odrazené elektrony [3]

2.9.2.2 Detektor transformujici zpétné odrazené elektrony na sekundarni
elektrony

Tyto detektory pracuji na stejném principu jako E-T detektor s pozitivnim nabojem na
Faradayové kleci. Obrazek 57 ukazuje schematické zndzornéni transformace zpétné
odrazenych elektront na sekundarni elektrony. Kolem vzorku je umisténa mtiZka napojena na
napéti —50 V. Zatimco vysokoenergetické zpétné odrazené elektrony projdou otvory v mfizZce,
sekundarni elektrony jsou touto mfizkou odrazeny. Sekundérni elektrony jsou pak produkovany
dopadem zpétn¢ odraZenych elektronli na transformacni cil. Pro zvySeni u¢innosti mize byt
transformacni cil pokryt tenkou vrstvou MgO, ktera produkuje velké mnozstvi sekundarnich
elektronil. Sekundarni elektrony jsou pak detekovany pomoci E-T detektoru s kladnym
nabojem na Faradayové kleci. Detektori transformujicich zpétné odrazené elektrony na
sekundarni elektrony se vyuziva zejména pro elektronové mikroskopy s nizkym napétim. [3]
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Obrazek 57 - Transformace zpétné odrazenych elektronti na sekundarni elektrony [3]

2.9.2.3 Detektor s usmérnovaci deskou

Detektor s usmériiovaci deskou pracuje na principu detektoru transformujiciho zpétné odrazené
elektrony na sekundarni elektrony, ale transformace probihd uvniti detektoru. Usmérniovaci
deska je slozena z minimalné jedné fady malych, asi milimetr dlouhych, nato¢enych sklenénych
kapilar. Na koncovém otvoru téchto kapilar je aplikovano urychlujici napéti. Jakmile elektron
dopadne na sténu kapilary uvolni se sekundarni elektrony, které jsou dale urychlovany uvnitf
kapilary. Tyto kapilary lze tedy povazovat za malé elektronové urychlovace, kdy je po dopadu
elektronu na jeho sténu produkovano vice avice sekundarnich elektrond. Pro zvySeni
produktivity mohou byt aplikovany dvé usmériiovaci desky. Tento typ detektoru je také vhodny
pro elektronové mikroskopy pracujici za nizkého napéti, nebot’” produkce sekundarnich
elektrontl roste s poklesem energie svazku elektront.[3]

2.9.2.4 Polovodicové detektory

Polovodic¢ové detektory vyuzivaji k detekci signalti polovodi¢e s P-N ptechodem, ktery se
nachazi pod vodivou vrstvou na povrchu. P-N piechod je vytvofen spojenim dvou typi
polovodiét, tedy typu P a typu N. [1, 10]

Polovodic€ typu N vznikne piimési pétimocného prvku do ¢tyfmocného kiemiku. Jeden elektron
tedy nebude navazan a mize se tak snadno uvolnit. Tento elektron je nazyvam volny elektron.
Pohybem téchto elektronii je zprostiedkovana elektrickd vodivost. Polovodic¢ typu P je naopak
vytvofen pfimé&si trojmocného prvku do kiemiku. Vznikne zde tedy dira, coZ je misto, které
neni obsazeno elektronem.

Kazdy polovodi¢ obsahuje valen¢ni, zakdzany a vodivostni pas, jak je ukdzdno na Obrazku 58.
Ve valen¢nim pésu jsou volné elektrony, které mohou prechazet do vodivostniho pasu. Tento
pohyb je vSak podminén energii elektronu, kterd musi byt vétsi nez energetickd bariéra.
Velikost energetické bariéry je dana Sitkou zakézaného pésu.
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Obrazek 58 - Schéma polovodice

P—N piechod, ktery je zndzornén na Obrazku 59, vznikne spojenim polovodice typu N a typu
P, tento ptechod propousti elektricky proud pouze jednim smérem. Rekombinaci, tedy zdnikem
dvojice elektron-dira, na rozhrani zaniknou volné nosi¢e naboji. Tato oblast je nazyvana
depleti¢ni (vyprazdnénd) oblast.

Depleti¢ni oblast

N-oblast FRraFS P-oblast
FEEES P =
(©] + FENES P @ ®
© @ O ®

Obrazek 59 - P-N ptechod

Jestlize do této vyprazdnéné oblasti vnikne ionizujici zafeni zplisobené vysokoenergetickym
svazkem elektrond, pak v polovodi¢i dojde k pieskoku elektronii do vodivostniho pasu.
Vzniknou tak pary elektron-dira. Tento jev je zplisoben dodanim ioniza¢ni energie elektrontim,
které je imérné poctu vytvorenych pard. Diru a elektron je mozno oddélit vytvofenim kladného
a zéporného naboje na detektoru, ato tak ze polovodi¢ typu P pfedstavuje zaporny néboj,
kdezto polovodi€ typu N piedstavuje naboj kladny. Elektrony, které byly odd€leny od dér se
tedy zacnou pohybovat ke kladnému néboji. Tyto elektrony vytvoii v elektrickém obvodu
kratky proudovy impuls, jehoz amplituda je tmérna detekovanému zafeni. [1, 3, 10]

Polovodicové detektory jsou velmi efektivni ve vytvareni a zvétSovani elektronovych signala.
Nejsou v8ak vhodné pro detekci rychlych zmén v intenzité€ signalu. [1]
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2.9.3 CCD detektory

CCD detektor se skladd z velkého poctu (10242 az 40962) kiemikovych fotodiod, tedy pixeld,
které jsou zobrazeny na Obrazku 60. Pixely jsou tvofeny kladné nabitou elektrodou, izolaci
a kondenzatorem. Typické rozméry pixelu jsou 20x20um?. [1, 10]
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Polysilicon gate

| |
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Potential well

Obrazek 60 - Schematické znazornéni CCD detektoru [1]

Tyto detektory pracuji podobné jako scintilacni detektory na principu fotoelektrického jevu,
tedy pii dopadu Castic viditelného svétla na detektor jsou uvolnény elektrony. Tyto elektrony
jsou poté zachyceny kladn¢ nabitou elektrodou, kterd je umisténa pod pixely. Pocet elektront
v kondenzatoru urcuje jeji napéti, coz je signal, ktery je dale zpracovavan pocitatem. [1]

2.9.4 Faradayova klec

Faradayova klec, ktera je zobrazena na Obrdzku 61, neni vyuzivana pro zobrazovani, ale jako
m¢éfi¢ proudu nabitych ¢astic. Obsahuje uzemnénou ochranu, v niz je dira. Tato dira musi byt
natolik mala, aby bylo zajiSténo, Ze po odrazu elektronii projdou pouze ty, které maji
zanedbatelny odrazovy thel. Sekundarni elektrony, které vzniknou v kleci, museji v kleci také
zustat. Tyto elektrony jsou pak méfeny zafizenim, které je upevnéno na uzemnéni, do néjz

vsechny elektrony sméfuji. [1, 10]
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Obrazek 61 - Faradayova klec [1]
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2.10 Vznik digitalniho obrazu

Po detekci analogovych signalti dochazi k jejich digitalizaci a nasledné je tento digitalni obraz
pfeveden na obraz analogovy. Digitdlni obraz sestdva z ¢iselné fady (x, y, S), ktera je ulozena
Vv pocitacové paméti. Hodnoty x a y odpovidaji pozici a S zastupuje intenzitu signalu. [3, 6]

U konvencnich skenovacich elektronovych mikroskopii je svazek elektronii posouvan bod po
bodu pies povrch vzorku. Pozice snimdni je ptevedena pomoci digitdlné-analogového
prevodniku na napéti pro fizeni snimaciho obvodu. Jakmile je svazek elektronii poslan na misto
skenovani, pak detektory zméfi analogové signaly. Elektronovy svazek je synchronizovan
S maticovym polem v paméti pocitace. [1, 3, 6]

Napétovy signal vychazejici ze zesilovace signalu je digitalizovan. Digitalizaci je rozuméno
piifazeni ¢isla znamenajici intenzitu signalu, bude tedy ziskana hodnota S z ¢iselné fady. Tato
informace je pak dale uchovavana jako diskrétni ¢iselna hodnota. [3, 6]

Pokud budou d¢iselné hodnoty pievedeny opét na analogovy signal pomoci prevadéce
digitadlniho signalu na analogovy, pak bude opét sestaven analogovy obraz. Tento obraz se
vykresli na CRT, nebo televizni, ¢i po€itacovou obrazovku. [1, 3, 6]

Obrazy obsahuji nesmirné mnozstvi informaci, atak manipulace snimi vyzaduji pouziti
pocitace. Diky pouziti pocitatové techniky je mozno obrazy nejen skladovat, ale i zobrazovat
Vv realném case. Aplikace tvorby obrazu v realném cCase a interakce s pocitatem jsou hlavnimi
vyhodami skenovaci elektronové mikroskopie. Dalsi vyhodou je minimalizace Skod na vzorku
zpusobenych radiaci vyvolanou svazkem elektrond. [3, 6]

Digitalni rozliSovaci schopnosti je rozumén pocet pixeld, jejichz vzor musi byt symetricky, aby
bylo zamezeno zkresleni [3, 6]
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3 Skenovaci elektronova mikroskopie

3.1 Uvod

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) umoziuje pozorovani a charakterizaci
heterogennich povrchii materiali, zvétSovani obrazu a poskytuje informaci o chemickém
slozeni materiadlu. Umoziuje také vykreslit trojrozmérny aspekt obrazu. [3, 18, 19]

Pti pouziti skenovaci elektronové mikroskopie je vzorek ozafen fokusovanym svazkem
elektront, ktery je nasledné posouvan bod po bodu, ¢imz vykonava samotnou skenovaci funkci.
Proto v elektronovém sloupci musi byt umistén systém, ktery odklani elektronovy paprsek.
Tento systém, ktery je zobrazen na Obrazku 62, sestava ze dvou parti civek a zpusobi, Ze se
paprsek pohybuje na sérii bodl. Skenovaci proces probihd obvykle po carové trajektorii
a jakmile dosahne konce, je elektronovy paprsek namitfen na bod pod ni, a tak pokracuje, dokud
neni naskenovan cely pozadovany obraz. Stejna miizka je pak vytvofena ina zobrazovaci
obrazovce. [3]

1st scan coils

2nd scan coils @

Final aperture

/al pivot point

| Final poleplece E

{} Final polepiece

Obrazek 62 - Schematické znazornéni odklonového systému [2]

Svazek v§ak muize byt staticky vyzafovan na jeden bod, kdy bude ziskana analyza tohoto bodu.
Pti préci tohoto zafizeni je nezbytné nutné zajistit vysoké vakuum a velmi suché pracovni
prostiedi, které umozni vytvoftit vysokoenergeticky svazek elektronli nutny pro tvorbu obrazu
a pro chemickou analyzu. Interakci elektronového paprsku s povrchem vzorku vznikaji signaly,
jako jsou sekundarni elektrony, zpétné odrazené elektrony, charakteristické rentgenové zareni
a fotony, které mohou nabyvat riznych energii.[3, 18, 19]

V tomto typu mikroskopie je vyuzivano zejména sekundarnich a zpétné odrazenych elektront,
nebot’ tyto signaly reaguji primarné na rozdilnou topografii povrchu. Sekundérni elektrony jsou
detekovany blizko oblasti naruSeni svazkem elektronil, ¢imZ je docileno vysoké rozliSovaci
schopnosti. Trojrozmérny aspekt obrazu je vytvoren diky velké hloubce ostrosti. [3, 18, 19]
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Pti dopadu svazku elektronti na vzorek dochézi také ke vzniku charakteristického rentgenového
zareni. Analyzou tohoto zareni je mozné ziskat jak kvalitativni identifikaci, tak i zakladni
kvantitativni informace z oblasti vzdalené né€kolik mikrometrti od svazku. [3]

Zobrazovaci systém skenovaciho elektronového mikroskopu pracuje pouze tehdy, pokud je
vzorek dostatecné elektricky vodivy, aby bylo zajisténo, Ze vétSina piichozich elektront bude
uzemnéna. [18]

3.2 Historie skenovacich elektronovych mikroskopi

Prvni praci, kterd se zabyvala skenovaci elektronovou mikroskopii byla prace Maxe Knolla
z roku 1935. Knoll umistil elektronovou trysku a vzorek do uzaviené sklenéné trubice, ze které
odcerpal vzduch tak, aby vzniklo vakuum. [3]

Nasledné byly roku 1938 Manfredem von Ardennem pfidany skenovaci civky do transmisniho
elektronového mikroskopu a vznikl tak skenovaci transmisni elektronovy mikroskop. Tento
mikroskop poskytoval 8000x zvétSeni arozliSovaci schopnost 0,1 az 0,2 um. Vysledna
fotografie obsahovala 400 x 400 skenovacich bodu a trvalo 20 minut, nez byla vytvoifena. [3,
19]

Dalsi vyvoj byl uskute¢nén Vladimirem Zworykinem a jeho tymem, ktery zmensil velikost
paprsku a zlepsil pomér mezi signalem a Sumem. Aby toho bylo docileno, bylo tfeba uvazovat
vSechny vlivy zplsobené vadami cocek, elektronovymi tryskami a velikosti paprsku. Velikost
paprsku je funkci proudu elektronii ve svazku. Pro zvySeni proudu elektronii ve svazku byla
pouzita emisni tryska. Tato tryska vSak vykazuje nestabilitu, a proto nadale byly pouzivany
termoemisni trysky. [19]

Prvni skenovaci elektronovy mikroskop, ktery byl pouzit pro zkoumani silného materialu byl
roku 1942 sestrojen Vladimirem Zworykinem. Déle pouZil elektronovy nasobic, ktery slouzil
jako ptedzesilova¢ sekundarniho emisniho proudu vychdzejiciho ze vzorku. Zworykin uvedl,
ze sekundarni elektrony vytvaieji topograficky kontrast. [3, 19]

V nasledujicich letech C. W. Oatley a D. McMullan sestrojili tento typ mikroskopu a roku 1952
bylo jejich konstrukci dosazeno rozlisitelné vzdalenosti 50 nm. Na jejich praci navazal
K. C. A. Smith, ktery jako prvni pouzil skenovani pomoci odklonového systému. [3]

Dal$im milnikem bylo vylepSeni detekce sekundarnich elektronti. Roku 1960 Everhart
a Thornley vyuzili scintilatoru pro transformaci elektronti na svétlo. Toto vylepseni zvysilo
mnozstvi signali detekovanych a dale zlepSilo pomér mezi signalem a Sumem. [3, 19]

Prvni komeréné vyrabény skenovaci elektronovy mikroskop byl roku 1963 sestaven Fabianem
Peasem. Pozdé&ji bylo provedeno mnoho vylepSeni, jako naptiklad pouziti trysky s nepfimo
zhavenou elektrodou. Roku 1942 byla tryska s pfimo zhavenou elektrodou nahrazena za
autoemisni trysku. [3, 19]

Prvni komer¢ni skenovaci elektronovy mikroskop, ktery obsahoval v§echny komponenty jako
dneS$ni mikroskop byl zkonstruovan roku 1965. Od tohoto roku bylo provedeno mnoho
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vylepseni jako vyvoj LaBs elektronovym zdrojem. Tento zdroj ma vysokou hodnotu jasu, takze
muize byt vice elektronti koncentrovano na mensi bod na vzorku. [19]

3.3 Konstrukce
Hlavnimi komponenty skenovaciho elektronového mikroskopu jsou elektronovy sloupec
a obrazovka pocitace, tyto komponenty jsou vyobrazeny na Obrazku 63. Ve sloupci se nachazi

systém cocek, elektronova tryska, vakuovy systém, drzak se vzorkem a elektronovy detektor.
[3, 19]
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Obrazek 63 - Konstrukce skenovaciho elektronového mikroskopu [20]

3.3.1 Elektronovy sloupec

V této casti skenovaciho elektronového mikroskopu dochédzi k vytvoreni stabilniho
elektronového svazku, k fizeni jeho proudu, velikosti, tvaru aKk fizeni jeho pohybu. Na
Obrazku 64 je schematické zndzornéni elektronového sloupce. Elektronové trysky byly
zminény v kapitole 2. [3]
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Obrazek 64 - Schematické znazornéni elektronového sloupce [3]
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3.3.1.1 Elektronové ¢ocky
Elektronové cocky slouzi ke zmenSeni praméru paprsku elektronii. Pro skenovaci elektronovou
mikroskopii je zapotiebi tenkého elektronového svazku.

3.3.1.1.1 Kondenzac¢ni ¢ocka

Pro zmenseni priméru paprsku je obvykle zapotiebi jedné az tii kondenzacnich ¢ocek. Prvni
cocka je proménliva aurCuje velikost zmenSeni. Pokud mikroskop obsahuje druhou
kondenzac¢ni ¢ocku, pak jsou nastavovany obé ¢oCky pro dosazeni pozadovaného priméru

paprsku. [3, 10]

3.3.1.1.2 Objektiv

Posledni ¢ocka ve sloupci fokusuje elektronovy paprsek na povrch vzorku. Tato Cocka je
mnohem siln¢j$i nez kondenzacéni cocka a protéka ji vice proudu, proto je obvykle chlazena
vodou. Objektiv musi byt konstruovan tak, aby do né¢j mohly byt vlozeny skenovaci civky,
stigmator a apertura omezujici svazek. Existuji téi zakladni konstrukce objektivu. [3]

3.3.1.1.2.1 Dirkova komora

Pfi tomto provedeni je vzorek umistén vné ¢ocky a jeji magnetické pole. Asymetrickd dirkova
komora, vykreslena na Obrazku 65, je nejcastéjsim objektivem. Magnetické pole je udrzovano
pouze Vv cocce, coz vytvari nad vzorkem oblast bez plsobeni pole. Tato skute¢nost umoziuje
detekci sekundérnich elektronti. Vzorek musi byt umistén velmi blizko ¢ocky, aby byl
minimalizovan vyskyt vad, nebot’ jak ohniskova vzdalenost, tak i vyskyt vad roste s rostouci
vzdalenosti vzorku. Jelikoz je vzorek umistén mimo objektiv, nejsou ptisné pozadavky na jeho

velikost. [3]
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Obrazek 65 - Schematické znazornéni dirkové komory [3]

3.3.1.1.2.2 Imerzni ¢ocka

Imerzni ¢ocka, jejiz schématické znazornéni je na Obrazku 66, je sestrojena tak, Ze se vzorek
nachazi uvnitf ni a jejiho magnetického pole. Jelikoz je vzorek umistén uvnitt, mize dosahovat
velikosti maximalné 5 mm. Vady této cocky jsou timto feSenim minimalizovany, nebot’ zavisi
na ohniskové vzdalenosti, ktera je za téchto okolnosti velmi mala. Na vzorek pisobi magnetické
pole ¢ocky. Po vytvoreni sekundarnich elektronti zptisobi aplikované magnetické pole zménu
jejich trajektorie na spirdlni, a tim jsou vedeny piimo k detektoru umisténému nad ¢ockou. Pti
této konstrukci objektivu je vétSinou vyuzivano TTL detektoru, nebot’ sekundarni elektrony
mohou byt oddéleny od elektronli zpétné odrazenych. Toto je zplsobeno tim, Ze zpétné
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odrazené elektrony maji vysokou hodnotu energie, a tak jsou mén¢ pritahovany magnetickym
polem a k detektoru se nedostanou. [3]
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Obrazek 66 - Schematické znazornéni imerzni ¢ocky [3]

3.3.1.1.2.3 Snorkelova ¢ocka

Snorkelova ¢oc¢ka je zobrazena na Obrazku 67. Vzorek je zde umistén pod cockou, avsak silné
magnetické pole cocky na néj piisobi. Toto konstrukeni feSeni kombinuje nejlepsi vlastnosti
obou piedchozich objektivii. M4 nizké vady jako imerzni ¢ocka, ale je mozno zde umistit velké
vzorky. Mohou také byt pouzity oba typy detektord, tedy jak Everhart-Thornleyho detektor, tak
i TTL detektor. [3]
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Obrazek 67 - Schematické znazornéni Snorkelovy ¢ocky [3]

3.3.1.2 Drzak se vzorkem

Drzak skenovaciho elektronového mikroskopu slouzi nejen jako podpora vzorku, ale i k jeho
manipulaci. Drzdk se mize pohybovat horizontalné, tedy ve sméru osy x ay, vertikalné-ve
sméru osy z, muze se natacet a rotovat. Horizontalni pohyb slouzi k vybéru zkoumané oblasti,
vertikalni pohyb ke zméné rozlisitelné vzdalenosti a hloubce ostrosti. [3, 18]

3.3.1.3 Vakuovy systém

Uvnitt komory se vzorkem musi byt udrzovano vysoké vakuum v rozsahu 107 az 10 Pa, aby
byl zajistén koherentni paprsek elektron. Obecné plati, ze ¢im je vakuum vys$§i, tim je
kontaminace vzorku nizsi. [1, 3]
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Elektronové mikroskopy obsahuji obvykle dvé vakuové pumpy, jednu pro odéerpani vzduchu
a druhou pro zajisténi vysokého vakua. Pumpy pro zajisténi vysokého vakua mohou byt difuzni,
turbomolekularni, iontové, nebo kryogenické. [1, 3]

Difuzni pumpy sestavaji ze zahiivacich plati a otvort pro Unik pary. Platy zahteji syntetické
oleje, které maji nizky tlak pary, aby bylo zamezeno kontaminaci. Pii uniku olejovych par jsou
zachyceny molekuly vzduchu a spole¢né jsou vyvedeny otvory ven z komory mikroskopu.
Turbomolekularni pumpy vyuzivaji turbiny pro od¢erpani vzduchu. lontovy vakuovy systém
odcerpava vzduch na zaklad¢ ionizace. Tento systém obsahuje katodu, ze které jsou emitovany
elektrony, které jsou nasledné zakiiveny do spirdly diky plisobicimu magnetickému poli.
Vznikne pak ionizovany vzduch, ktery je zachycen pomoci katody a odveden z mikroskopu.
Kryogenické pumpy vyuzivaji tekuty dusik pro ochlazeni molekul vzduchu. Vznikne tak
chladny povrch, ktery efektivné odstrafiuje vzduchové molekuly. [1]

Pro vyménu vzorku jsou pouzivany dvé metody. Bud’ je vyvétrana celd komora, nebo je vyuzito
vzduchové komory, zatimco je v komofie se vzorkem stale udrzovano vakuum. [3]

3.3.1.4 Detektory

Signaly detekované pii skenovaci elektronové mikroskopii jsou sekundarni a zpétn¢ odrazené
elektrony. Obvykle je pouzivan Everhart-Thornleyho detektor, pficemz mohou byt pouzity oba
zpusoby uspotadani, TTL detektor a polovodi¢ovy detektor. Tyto detektory byly podrobné
popsany v kapitole 2. [3]

3.4 Priprava vzorku
Ptiprava vzorku je naprostou nezbytnosti pro mikroskopii a analyzu. Kazdy vzorek, ktery bude
podroben skenovaci elektronové mikroskopii musi projit néjakou formou piipravy. [3, 18]

Existuje velké mnozstvi druhi vzorkd. Pro zjednodusSeni jsou rozdéleny do 6 skupin podle
charakteristiky. Kazda skupina tak miZe mit jiné poZadavky na pfipravu vzorku. Je vSak nutné
S témito skupinami pracovat opatrné a ne exaktné, nebot’ mnoho vzorkt je sloZzeno z materialu
z vice skupin. [18]

Prvni skupinou jsou kovy, jejich slitiny a kovové materidly. Tyto materialy se vyznacuji svou
vysokou elektrickou vodivosti, chemickou stabilitou a odolnosti vii¢i poskozeni zpisobenému
radiaci. Tepelna vodivost se U kovu lisi. [18]

Mezi dalsi skupiny patii tvrdé, suché anorganické latky, suché pfirodni organické materidly,
syntetické organické polymerni materialy, biologické organismy a materialy a vlhké a tekuté
vzorky. Prvky jsou do téchto skupin zatazeny zejména podle elektrické a tepelné vodivosti,
chemické stability a citlivosti na radiaci, které ma za nasledek poskozeni vzorku. [18]

3.4.1 Priprava kovovych vzorki, jejich slitin a kovovych materiala

Zpusob ptipravy vzorku se odviji od analyzy, nebo zobrazovani, které bude na skenovacim
elektronovém mikroskopu provedeno. Ptiprava vzorku na topografii je odlisnd od piipravy
vzorku na mikrochemickou analyzu. [3]
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3.4.1.1 Priprava vzorku pro povrchovou topografii

Nespornou vyhodou skenovaci elektronové mikroskopie je, Ze mnoho vzorkii je mozno
zkoumat, aniz by doslo k jejich ptipravé. Je vSak nezbytné nutné, aby byl vzorek ofezan na
pozadovanou velikost. Tato velikost je dana velikosti drzédku, na kterém bude vzorek umistén.
Je také nutno dbat na to, aby pfi vyfezavani vzorku nedoslo k jeho kontaminaci nebo zniceni.

3, 18]

Dal§im nezbytnym krokem v piipravé je &isténi vzorku. Cisténi nelze povazovat za
jednorazovou cCinnost, ale spiSe jako kontinudlni proces, ktery je potieba opakovat béhem
ptipravy. Pii tomto procesu jsou odstraniovany jakékoliv Castice, které nejsou pevnou soucasti
vzorku. Pokud tedy v dal$im procesu ptipravy vzorku dojde k jeho kontaminaci, musi byt
vzorek znovu o&i§tén, nez se pristoupi k dalsi operaci. Ci§téni vzorku probiha ve vhodném
rozpoustédle, jako je napiiklad aceton, a nasledn¢ je pouzit ultrazvukovy Cisti€. Zbyla rezidua
povlaku na vzorku mohou byt odstranéna pomoci methanolu. Zvolené rozpoustédlo by vsak
nemélo poskodit vzorek, nebo jakkoliv zménit jeho povrch. [3, 18]

Existuji dva druhy cisténi, ato bezkontaktni, kdy nedochazi k zadnému kontaktu vzorku
s Cistidlem. Dal$im druhem je kontaktni ¢isténi, kdy dochazi k fyzickému nebo i chemickému
kontaktu. Je zfejmé, ze se prednostné pouziva bezkontaktni ¢isténi, jelikoz se tak predejde
poskozeni povrchu vzorku. Pomoci ¢istidel se z kovovych vzorkil odstrafiuji mineralni
a organické oleje, mastnota, barva a anorganické a organické chemikalie na povrchu. [18]

Pokud vzorek obsahuje jemné ¢astice, které by se mohly snadno odd¢lit od povrchu vzorku je
nejlepsi variantou vzorek vibec nedistit. [3]

Poté, co je vzorek nafezan a oCiStén je upevnén do drzdku. Obvykle je pfipeviiovan pomoci
vodivé barvy, popiipadé pomoci vodivé pasky. Vodivé pasky mohou byt uhlikové, nebo
médéné. Vzorek je viak mozné ptipevnit i nevodivym lepidlem. V tomto pfipad¢ je nutné, aby
byl vzorek pokryt paskem vodivé barvy, poptipadé byl uzemnén vodivou péskou. Bude tak
zajisténa vodiva stopa pro elektrické uzemnéni. Aplikace této vodivé vrstvy je nutna i v ptipadé,
ze kovovy vzorek obsahuje keramické Castice. [3]

3.4.1.2 Priprava vzorki pro mikrostrukturialni a mikrochemickou analyzu
Mikrostrukturdlni @ mikrochemické analyza skenovacich elektronovych mikroskopii umoziuje
zobrazeni sloZek a struktury kovil a slitin. Pfiprava vzorku pro takovou analyzu se shoduje
S ptipravou vzorku pro svételnou mikroskopii. [3]

Spravna piiprava vzorku je nezbytn€ nutna, jelikoz mikrostruktura a mikroanalyza by
nevhodnou ptipravou mohla byt pozménéna nebo vyhodnocena nespravng. [3]

3.4.1.2.1 Vybér vzorku a jeho priprava

Prvnim krokem k analyze materidlu je vhodny vybér oblasti vzorku pro zkoumani a ptipravu.
Tento krok je velmi dulezity, nebot’ vzorky vyzaduji lestici proces, ktery je ¢asove i finanéné
naro¢ny. [3]

Tato oblast pak musi byt vyfezana ve vhodné velikosti, ktera je obvykle jen nékolik centimetrii
¢tverecnich. Béhem fezaciho procesu je nutné, aby vzorek nebyl poSkozen. Poskozeni je ve
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vetsing piipada zpisobeno priliSnym ohfatim fezaciho nastroje. Z tohoto diivodu je nastroj
chlazen vodou. Dalsi pfic¢inou poskozeni je pfilisnd deformace. Zéna deformace muize byt
minimalizovéna, pokud bude pro fezéni vyuzito diamantového kotouce, nebo suspenzniho
kotouce pily. [3, 18]

Dalsi kroky se odviji od velikosti vzorku a informace, kterd je pomoci analyzy ziskévana.
Vzorek mtize a nemusi byt vlozen do drzaku. Pokud je vSak vzorek maly, je drzak nezbytny [3]

Pfi vybéru materialu drzaku je nutné, aby material, z n€hoz bude vyhotoven byl nevodivy a aby
vyska drzaku byla v souladu s velikosti komory, do které bude spolu se vzorkem vkladan.
Obecné se jedna 0 1 az 2 cm. [3]

3.4.1.2.2 Brouseni a leSténi

Lesténi vzorku probihd postupné pomoci vice abrazivnich materiali. Prvni lesténi zahrnuje
hrubé brouseni, kdy jsou odstranéna poskozeni zplsobena fezacim procesem. Dale jsou
postupné pouzivany jemné&jsi a jemngjsi brusky. Tento krok je velmi flexibilni a odviji se od
vychoziho stavu povrchu materidlu, tedy jeho drsnosti atvrdosti. Pfi brouseni dochazi
k velkému uvolnéni tepla, coZz by mohlo mit za nasledek znehodnoceni vzorku, proto jsou tyto
procesy chlazeny. [3]

Jakmile je vzorek vybrousen ptichédzi na fadu lesténi, které zajisti rovnou plochu bez ryh. Pii
leSténi, piipadné lapovani, vzorku abrazivy jsou pouZzity ¢astice 0 velikosti od 30 um do castic
0 velikosti 1 um, nebo méné. Deformace zptsobené brusnym a leSticim procesem mohou byt
odstranény elektrolytickym leSténim, tato varianta nastava jen pro nékteré vzorky, zejména ty,
které jsou vyhotoveny z mékcich materiali. Vyslednym produktem tohoto kroku je vylestény,
rovny povrch bez ryh. [3]

Pro mikrostrukturalni analyzu je zapotfebi leptani vzorku. To je provedeno za pomoci
chemikalii, tepleného ténovani nebo tonovaciho leptani. Tonovaci metody vSak zplsobuji
vznik oxida¢ni vrstvy na povrchu vzorku, coz je pro skenovaci elektronovou mikroskopii
nepfipustné. Leptani umoznuje pohled do mikrostruktury pomoci selektivniho rozpousténi
mikrostrukturdlnich komponent. Zacind se s kratkymi leptacimi Casy, aby bylo zamezeno
ptiliSnému leptani, coZ by mohlo znehodnotit informace, které vzorek obsahuje. Alternativné
Ize misto leptani vyuzit zobrazovani pomoci zpétné odrazenych elektront. [3]

Poslednim krokem pted vySettenim vzorku je jeho povlakovani tenkou vodivou vrstvou. Tento
krok neni nezbytny, pokud je zajisténa vodiva vrstva k uzemnéni. [3]

3.4.1.2.3 Priprava na mikroanalyzu

Ptiprava vzorku pro mikroanalyzu je ve vétSin€é pripadd stejna jako pfiprava pro
mikrostrukturalni analyzu. Je vSak nutné zamezit vychylky rentgenového zéteni, které mohou
byt emitovany z materialu drzédku, nebo mohou vzniknout pfi leSténi materialu diky neaplnému
odstranéni lestici slouc¢eniny ze vzorku. Tato leStidla mohou obsahovat nékolik druht ¢astic,
které mohou mit za nasledek tyto vychylky v rentgenovém spektru. [3]

Kvalitni rentgenovd analyza vyzaduje, aby byl vzorek perfektné plochy. Aby byl tento
predpoklad zajistén jsou provedeny stejné operace jako pro lesténi vzorku pii mikrostrukturalni
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analyze. Pro kvalitni analyzu je zapottebi také eliminovat veskeré ryhy. Plochosti vzorku bude
zajisténa minimalni topografie. Vzorek musi byt tedy vylestén, ale nesmi byt leptan. [3]

Velké mnoZzstvi vzorkli ma mnoho vrstev 0 rtiznych tvrdostech, coz vede k nespojitostem na
mezifazovém rozhrani. Tyto skoky lze zpozorovat i na hranicich zrn. Tuto skute¢nost je v§ak
mozné minimalizovat pomoci lesticich utérek. Nespojitost ve vzorku miize mit za nasledek
chybovost v kvalitativni analyze, protoze tyto skoky pohlcuji rentgenové zafeni. [3]

Nékdy je pred kvalitativni analyzou nutno vzorek naleptat a zkoumat ho pomoci svételné
mikroskopie. Po této analyze je nutno, aby byl vzorek znovu vylestén, aby byla odstranéna
naleptana vrstva. Tento proces lesténi, naleptani a dalsi lesténi mize zptsobit, ze povrch vzorku
uz nebude dostate¢né rovny. [3]

3.5 Moznosti a limity

Skenovaci elektronova mikroskopie je univerzalnim néstrojem pro zkoumani materialu. Pfi
interakci svazku elektront s kovovym povrchem vzorku vznikd mnoho signali, ale pro tento
typ elektronového mikroskopu jsou rozhodujicimi signaly zejména sekundérni a zpétné
odrazené elektrony. Pomoci nich lze ziskat informace o0 topografii (sekundarni i zpé&tné
odrazené elektrony), kompozici (zpétné odrazené elektrony), orientaci zrn (zpétné odrazené
elektrony), elektrickém (sekundarni elektrony) a magnetickém poli (sekundarni i zpétné

odrazené elektrony) a 0 proudu elektroni ve svazku (elektrony absorbované vzorkem). [3, 6,
19]

Tento mikroskop provadi méteni az do hloubky v fddu mikrometrli, coz je ptiblizné 10 000
atomovych vrstev. Tato hloubka je dana ztratou energii elektrond, ktera je zptisobena
nepruznym rozptylem. Pruzny rozptyl naopak zpusobi odklon svazku od ptivodni trajektorie.

[6]

Skenovaci elektronové mikroskopy dosahuji rozlisitelné vzdalenosti az 2,5 nm, dale mohou
vytvaret 3-D obraz, jak jiZ bylo zminéno diive. Rozmanitost signalu jako jsou rentgenove zareni
a Augerovy elektrony mohou poskytnout informace o kompozici na povrchu vzorku. [3, 6]

Kvalitativni analyza je omezena na prvky s atomovym Cislem vétSim nez 5. Prvky s menSim
atomovym ¢islem, jako je vodik a helium, totiZ neprodukuji rentgenové zateni. Prvky s vétSim
atomovym cCislem, jako je lithium a beryllium, naopak produkuji rentgenoveé zafeni o velké
vlnové délce s tak malymi energiemi, ze jsou absorbovany vzorkem. [6]

Dals$im limitem je velikost a tvar vzorku. Existuji dva typy komor se vzorky. Prvni moZnosti
je, ze se pi1 vymeéné vzorku celd komora napusti na hodnotu atmosférického tlaku, tady tedy
z4ddna omezena na velikost vzorku nejsou. OvSem druhy typ pracuje s tzv. air lockem, jehoz
vyhodou je, ze nemusi byt napusténa celd komora, ale omezuje velikost vzorku. [18]
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4 Transmisni elektronova mikroskopie

4.1 Uvod

Transmisni elektronovy mikroskop (TEM) je univerzdlni nastroj pro charakterizaci vnitini
struktury materidltt az do nano rozmeérii. Pomoci tohoto mikroskopu mohou byt zkoumény
krystalové struktury a mize byt provedena i chemicka analyza. [1, 10]

Pfi transmisni elektronové mikroskopii je obraz ziskéavan diky prozateni vzorku elektronovym
paprskem. Vzorek pro tuto mikroskopii musi byt velmi tenky, obvykle v fadu 5 az 100 nm.
Proto je nezbytnd specidlni pfiprava vzorku, ktera bude zmin€na v nasledujicim textu.
Transmisni elektronovy mikroskop je zalozen na stejném principu jako svételny mikroskop.
Vzorek je vSak namisto svételnym paprskem prozarovan svazkem elektront. Detekuji se pak
zejména elektrony, které prosly timto vzorkem a dopadly na fluorescen¢ni obrazovku. [10]

4.2 Konstrukce

Konstrukce transmisniho elektronového mikroskopu je schematicky zobrazena na Obrazku 68.
Tyto mikroskopy jsou slozeny z ozatovaciho systému, objektivu a ze zobrazovaciho systému.

[1]
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Obrazek 68 - Konstrukce transmisniho elektronového mikroskopu [8]
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4.2.1 Ozarovaci systém

Ozatovaci systém obsahuje elektronovou trysku a kondenzaéni ¢ocky. Funkci tohoto systému
je vytvofit elektronovy svazek a namifit ho na vzorek. Existuji dva mddy tohoto systému, prvni
mod vytvaii paralelni svazek adruhy vytvari konvergentni svazek. Na Obrazku 69 jsou
zobrazeny oba tyto piipady. [1, 10]

(8)

Opticjaxss

e (N CIOSSOVET
(B)
Oiptsc axis
> >Cl lens i

b ——— (jun crossover

A— ———
o g C1 crossover B - 5 Tl lens

~ \ -

—

—= ] crossover

il

F a4 3™ ™ . . e (T2 lzms (i)
N L C2 lens (focused) /f'

B | W O disphrgm

Front focal plane of

T objective lens

— N > Upper objective lens
T ——— [ —_—

—— L P C3 lens

Paralle] be o Focused,

arallel beam i . = & .
! u"\ - Convergend

" beam

! \ — -

Specimen Specimen

Obrazek 69 - Objektivy transmisniho elektronového mikroskopu [1]

Elektronové trysky pouzivané v elektronové mikroskopii byly uvedeny v kapitole 2. Systém
kondenzacnich ¢ocek fokusuje elektronovy svazek na povrch vzorku, ktery je tak ozéfen
a upravuje uhel apertury. Ozafovaci systém obsahuje nejméné dvé kondenzaéni ¢ocky. [10]

4.2.1.1 Paralelni svazek

Jedna se o tradicni mod pro transmisni elektronovou mikroskopii, kdy je vzorek ozaren
elektronovym paprskem, ktery neni fokusovan na jeden bod. Kondenzac¢ni ¢ocka C1 zajistuje
tvorbu obrazu svazku elektront, ktery vychazi z elektronové trysky. Cocka C2 zajistuje dalsi
fokusaci tohoto obrazu. Dal§im prvkem je vrchni Cast objektivu, kterd se chova jako treti
kondenzaéni ¢ocka. Ukolem této &o&ky je kontrola, aby elektronovy svazek dopadal na povrch
vzorku. Tento systém, ktery kombinuje kondenzacni Cocky a objektiv je pfitomen téméf
u vSech transmisnich elektronovych mikroskopt. Jak bude svazek paralelni zavisi zejména na
velikosti zvétieni kondenzaéni Gocky C2. Cim vétsi je zvétseni, tim silngjsi je Cocka C2, a tim
je elektronovy svazek mén¢ paralelni. [1, 10]

57



4.2.1.2 Konvergentni svazek

Konvergentni svazek je vyuzivan zejména pro skenovaci transmisni elektronovou mikroskopii.
Pro dosazeni fokusovaného svazku elektront Ize dojit vicero cestami. Pokud je naSim cilem
zmensSit oblast vzorku, kterd bude ozafovana je zapotiebi pouze zménit kondenzacni Cocku C2.
Bude tak fokusovéana. Tohoto modu je vyuzivano pro zobrazeni obrazu elektronového svazku,
¢imz bude mozné upravit saturaci elektronové trysky. Nebo je tak mozno méfit rozméry
elektronového svazku. Pfi tomto typu je elektronovy svazek nejvice konvergentni. Druhy méd
je prednastaveny v mikroskopu. Je tak vytvoren svazek 0 priméru mensim, nez je 1 nm a slouzi
pro analyzu materidlu. Pro dosazeni tohoto stavu je vSak nutné, aby byl objektiv sloZzen ze dvou
ruznych civek, pak je mozno nastavit horni ¢ast objektivu mnohem silnéjsi a ¢ocku C2 Gplné
vypnout. Na Obrazku 69 je patrné, ze navzdory tomu, Ze je Co¢ka C2 vypnutd, jeji apertura stale
modifikuje thel konvergence a. [1, 10]

4.2.1.3 Kondenza¢ni objektivova ¢ocka

U tohoto typu ¢ocek je magnetické pole uvnitt objektivu velmi silné. Jeho funkci je nejen
pracovat jako dalsi kondenzacéni ¢ocka, ale i zlstat fokusovanym i po tom, co svazek elektronti
pronikne dovnitf materidlu vzorku. Jelikoz neni dosazeno idealniho paralelniho svazku za
pouziti této ¢ocky, jsou do systému zavedeny dal$i Cocky, nazyvany mini ¢ocky. [1]

4.2.2 Objektiv

Objektiv spolu s drzakem vzorku je pro transmisni elektronovou mikroskopii tim
odehrdvaji veSkeré interakce svazku elektronli se vzorkem. Probihd zde tvorba obrazu
a difrakéni interference. Kvalita objektivu uréuje kvalitu informaci, které jsou ziskdvany ze
vzorku. Existuji dva typy objektivu, a to symetrické a asymetrické cocky. [1, 4]

4.2.2.1 Asymetrické ¢ocky

Pti pouziti asymetrickych ¢ocek jsou vzorky umistény v jedné tietiné vzdalenosti mezi konci
cocky. Toto rozmisténi je znazornéno na Obrazku 70. Ve dvou tfetinach je pak umisténa clona.
Horni ¢ast ¢o¢ky ma vétSinou uzsi primér otvoru nez ta spodni, proto jsou tyto ¢ocky nazyvany
jako asymetrické. [4]
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Obrazek 70 - Schematické znazornéni asymetrické cocky [4]
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4.2.2.2 Symetrické ¢ocky

V tomto uspotadani je vzorek umistén uprostied mezi obéma ¢astmi objektivu, jak je zobrazeno
na Obrazku 71. Jak je z tohoto schematického znazornéni patrné je u ¢asti Obrazku a) dosazeno
konvergentniho paprsku a u ¢asti b) je dosazeno paralelniho paprsku. U symetrickych cocek
jsou otvory objektivu stejné velké. [4]
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(a) . Objective
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= Objective
“imaging lens
Back focal plane
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L Dhbjective
» condensor lens

— — - Specimen
: Objective

“imaging lens
Biz) T e Back focal plane

Ml

i
Objective aperture

Obrazek 71 - Schematické znazornéni symetrické ¢ocky [4]

4.2.3 Zobrazovaci systém

Na konci celého zobrazovaciho procesu transmisniho elektronového mikroskopu je detekce
signall anasledné zformovani obrazu. Ve vétSin€ piipadl je vyuZivdna fluorescencni
obrazovka, ktera po dopadu elektronu produkuje fotony o vinové délce 450 nm. Aby byl obraz
snadno Citelny lidskym okem je nutno zvétsit vinovou délku na 550 nm. Ve spektru viditelného
svétla odpovida tato vinova délka zelené barvé. Tohoto navySeni je dosaZeno povlakem ZnS,
ktery je umistén na povrch obrazovky. Mnoho modernich transmisnich elektronovych
mikroskopli stale obsahuje fluorescenéni obrazovky. Ale ani tato oblast neodold
digitalizujicimu trendu a ty nejmodernéj$i mikroskopy jiz obsahuji displej, ktery je umistén
mimo sloupec. Digitalizace také umoznuje nasledny post processing. [1, 10]
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4.3 Priprava vzorku

Ptiprava vzorku je dilezitou ¢asti transmisni elektronové mikroskopie, nebot’ vzorek musi byt
natolik tenky, aby jim prosly elektrony. Vzorky jsou rozdéleny do dvou skupin. Na vzorky, co
musi byt umistény na podporné mftizce, a na ty, co podptirnou mfizku nepotiebuji. Tato mfizka
je vétsinou vyrobena z médi, nebo zlata, niklu, beryllia, uhliku, nebo olova. Metoda piipravy
vzorku zavisi na informaci, kterou chceme pomoci mikroskopie ziskat. [1, 10]

Je-1i vzorek tvofen jednim materidlem, pak neni zapotiebi vyuzit zddnou podporu. Ostatni
druhy vzorki musi byt umistény na miizku. Pokud bude pouzita miizka, pak mé vzorek pramér
3 mm. Pouzivané typy mtizek, které jsou vyobrazeny na Obrazku 72, se odliSuji tvarem mftizky
a tvarem. [1]

200P

1
™
1.
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50/100 100/100

100 Hexagonal 1x2 mm 0.4x2 mm

Obrazek 72 - Miizky pro transmisni elektronovou mikroskopii [1]

Jelikoz je vzorek pro transmisni elektronovou mikroskopii velmi tenky, je manipulace s nim
mozna pouze pomoci vakuovych pinzet. [1, 10]

4.4 Priprava vzorku bez podpory

4.4.1 Priprava vzorku pro koneéné ztenceni

Tato ptiprava se sklada ze tfi nasledujicich krokti. Prvnim krokem je prvotni ztenceni materialu
na 100200 um. Poté je z materialu vyfezan kotou¢ 0 priméru 3 mm. Poslednim krokem pied
je ztenceni stfedni oblasti z jedné, nebo z obou stran tohoto disku na nékolik mikrometra.
Metoda, ktera je pro ptipravu vzorku vhodna zavisi na charakteristice materialu. [1, 21]
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4.4.1.1 Ztenceni materialu

Pokud se jednd o tvarné materialy, jako jsou naptiklad kovy, neni vhodné, aby byl material
mechanicky poskozen. Proto se vyuziva strunova pila, kotoucova pila, nebo jiskrova eroze.
Teémito nastroji je mozno vytezat material 0 tloust’ce mensi, nez 200 um. Zatimco pro kiehké
materidly, jako je keramika, existuji dva pfipady. Prvnim je nemoZznost mechanického
poskozeni a ve druhém na poskozeni nezalezi. Materidly s definovanou rovinou S$tépeni je
mozno opakované oddélit ziletkou. Pokud je zapotfebi zkoumat rovinu, ktera nesouhlasi
S rovinou $té€peni je nutno fezat material diamantovou kotouc¢ovou pilou. [1, 21]

4.4.1.2 Rezani kotoude

Pokud je material tvarny, a mechanické poSkozeni neni rozhodujici, pak disky vzorku mohou
byt vyrobeny pomoci mechanického pritbojniku. Pokud je toto zatfizeni dobie navrzeno, pak je
dosazeno minimalniho poskozeni v okoli obvodu nastroje. Pro kieh¢i materidly je vyuzivano
bud’ jiskrové eroze, ultrazvukového vrtani, nebo brouseného vrtani. [1]

Nastroj pro fezani kotouce je tvoten trubkou 0 velikosti vnitiniho priméru 3 mm. Je tieba, aby
stény trubky byly co nejtenci, coz zplisobi mensi mnoZzstvi odpadu. Jiskrova eroze je vyuzivana
pro vodivé materialy a zajiStuje nejmensi velikost poSkozeni. Pti pouziti ultrazvukového, nebo
brouseného vrtani je fezani docileno mechanickym zptisobem a dochazi tak k mechanickému
poskozeni. Jsou vyuzivany zejména pro keramiky a polovodice. Tyto brusné¢ metody produkuji
oblast poSkozeni, ktera je 3x vétsi nez oblast brouseni. [1]

4.4.1.3 Ztenceni stiredni oblasti vzorku

Cilem tohoto kroku je ztencit stfed kotouce a minimalizovat poSkozeni na povrchu vzorku.
Jakékoliv poskozeni zplisobené timto krokem bude odstranéno kone¢nym procesem piipravy
vzorku. Pro brouseni a leptani je vyuzivano néstroje 0 malém poloméru, ktery zajisti konstantni
polomér zaobleni. Pomoci tohoto ndstroje je mozno dosahnout tlouStky materialu az 10
mikrometru. [1, 21]

Po brouseni a leptani nésleduje lesténi, které probihd postupné od nejvétsich ubéri, po ty
nejmensi. Cim 1épe bude vzorek vylestén, tim kvalitngjsi bude kone¢ny vzorek. [1]

4.4.2 Koneéné ztenceni vzorku

4.4.2.1 Elektrolytické lesténi

Toto lesténi mulize byt pouzito jen pro elektricky vodivé materialy, jako jsou kovy a slitiny.
Ztenceni vzorku probihd bez mechanického poSkozeni, mize vSak byt pozménéno chemické
slozeni vzorku. [1]

Po dosazeni pozadované tloustky vzorku je nutné, aby byl vzorek omyt ve vhodném
rozpoustédle. Bude tak odstranéno veskeré residuum elektrolytu, které by mohlo zpusobit
nechténé leptani povrchu. [1]
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4.4.2.2 Tontové vymilani

Pti iontovém vymilani dochdzi k bombardovani velmi tenkého vzorku ionty, nebo neutralnimi
atomy. Dochazi tak k odstranéni vrstvy materialu, dokud neni dosazeno dostatecné tenkého
vzorku pro zkoumani transmisnim elektronovym mikroskopem. lontovy paprsek vzdy do urcité
miry projde vzorkem. Aby byla tato skute¢nost minimalizovana je uskutecnén naklon mezi
povrchem vzorku a paprskem iontt. [1]

Pfi ionizujicim vymilani je typické postupovat od rychlych vymilacich procest, kdy je na
vzorek aplikovan paprsek tézkych iontti pod vysokym tthlem naklonu, a postupné tento proces
zpomalovat. [1]

Pro témér vSechny materidly je doporuceno chlazeni vzorku, jelikoz iontovy paprsek by jinak
mohl ohiat vzorek az na 200 °C. Iontové vymilani je vhodné pro keramiku, kompozice,
polovodice i slitiny. [1]

4.5 Priprava vzorku na mriZce

Pro tento typ pfipravy jsou na miizku umistény drobné c¢astecky vzorku. Mezi miizkou
a vzorkem se nachazi tenka vrstva amorfni, nebo krystalické latky. Tato vrstva musi mit po
celém povrchu stejnou tloustku, aby minimalné€ ovliviiovala zobrazovani vzorku umisténém na
ni. Céstice vzorku bud’ pfilnou k vrstvé, nebo jsou drzeny mezi dvéma miizkami. [1]

45.1 Elektrolytické leSténi

Elektrolytické lesténi 1ze pouzit pro velké mnozstvi kovi a slitin. Vysledkem jsou velké oblasti
vylesténého materidlu. Prvnim krokem elektrolytického lesténi je fezani materidlu o tloust'ce
0,1- 0,5 mm na ¢tverec 0 délce stény 10 mm. Poté jsou rohy tohoto Ctverce natfeny polymernim
lakem, ktery je odolny vici kyselindm. Nepokryta ¢ast vzorku je namocena do elektrolytu. Na
vzorek je aplikovano napéti, které zajistuje, Ze se elektrolyt uchyti na povrchu vzorku.
Elektrolyt zptsobi kontrolovany ubytek na tloust’ce materialu. V pribéhu celého procesu musi
byt zajiSténa provozni teplota a napéti na konstantni hodnoté. Po dosaZzeni poZadované tloustky
je nutno ocistit vzorek. Vysledkem tohoto lesténi je ztenéeni vzorku jen v centralni oblasti. [1,
21]

45.2 Ultramikrotomie

Mikrotom je nastroj pro fezani extrémné tenkych vzorkli. Pro transmisni elektronovou
mikroskopii jsou vyuzivadny vzorky 0 tlouStce mensi, nez je 100 nm. Ultramikrotomie je
vyuzivana pro mékké materialy, jako jsou biologické vzorky a polymery. Tuto technologii Ize
vyuzit pro vicefazové materidly. Dals§i vyhodou je, Ze pii fezani nedochazi k chemickeé
modifikaci materialu. Ultramikrotomie vSak vyZaduje zlomeni a deformaci materidlu, coz neni
vhodné pro vzorky, které nesmi byt mechanicky poskozeny. [1]

Béhem tohoto procesu je vzorek fezan Cepeli noze, ktery miize byt zhotoven ze skla, nebo
Z diamantu. Muze dojit ke dvéma pfipadim. V prvnim je m&kky vzorek fezdn nozem ave
druhém je vzorek podroben kontrolovanému lomu. Kontrolovany lom je aplikovan na vzorky
0 vétsi tvrdosti. [1]
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45.3 Brouseni a drceni

Tato metoda je vhodna pro kiehké materidly. Drceni probihd ve hmozdifi, vétSinou za
pritomnosti tekutiny. Kapka této tekutiny je pak umisténa na vrstvu na miizce. V suchém

rowr

prostfedi se vSak odpafi a zanecha ¢astice na miizce. [1]

Pokud je zapotiebi, aby byl vzorek nadrcen v suchém stavu je zde nebezpeci, ze elektrostatické

sily zpiisobi spojeni astic, coz miize zplisobit obtize v umistovani vzorku na miizku. Tato obtiz
mize byt napravena smichanim ¢astic s epoxidem a naslednou ultramikrotomii této smési. [1]

45.4 Replikace a extrakce

Tato metoda patii K nejstarSim metodam piipravy vzorku pro transmisni elektronovou
mikroskopii. Slouzi pro studium lomovych struktur a topografii vzorku. Princip replikace je
zobrazen na Obrazku 73. V prvnim kroku je na povrch vzorku nanesen aceton. Poté je na vzorek
aplikovana vrstva plastického materialu. Po zatvrdnuti plastického materialu je tato vrstva
sejmuta. V nasledujicim kroku je na plast aplikovana vrstva uhliku, chromu, nebo olova. Plast
je poté roztaven pomoci acetonu, pii¢emz vrstva uhliku si zachovava ptivodni topografii. [1]

(A)
Plastic
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Plastic
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Evaporate ‘\

C,Cror Pt Self-supporting

replica
Obrazek 73 - Metoda replikace a extrakce [1]

Metoda extrakce replikace je zobrazena na Obrazku 74. Matrice obsahujici ¢astice je naleptana,
coz zpusobi, Ze ¢astice materidlu vystoupi z povrchu. Na tento povrch je aplikovana vrstva
amorfni uhlikové latky. Poté je leptan zbytek matrice a ¢astice jsou tak zcela uvolnény. [1]
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Obrazek 74 - Extrakce replikace [1]
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4.6 Moznosti a limity

Ackoliv je transmisni elektronovy mikroskop velmi univerzalnim nastrojem pro zkoumani nano
struktur materialu se zvétSenim az 1500000x a rozliSitelnou vzdalenosti az 0,1 nm ma i mnoho
nevyhod. Tou nejvétsi je samotnd piiprava vzorku, ktery musi byt dostateéné tenky, jinak
neposkytne zadné informace. [1]

Dale je nebezpeci, ze ionizujici zateni poskodi vzorek. Pravdépodobnost poskozeni vSak klesa
s vyuzitim elektronovych trysek 0 vyssi intenzité spolu s citlivéjsimi detektory. Dale je mozné
vyuzit nasledného pocitacového zpracovani, kdy je vylepSen Sum obrazu. [1]

Jelikoz je vystupnim obrazem transmisniho elektronového mikroskopu 2-D obraz, ktery vznikl
z 3-D obrazu je mozné Spatnd interpretace. Obrazy vytvorené timto mikroskopem nemayji
hloubku ostrosti, nebot’ jsou snimany z velmi tenkého vzorku. Proto je transmisni elektronova
mikroskopie doplnéna i jinymi technologiemi jako jsou techniky vyuZivajici fokusovany
iontovy svazek, skenovaci elektronovy mikroskop a Augerova spektroskopie. Dal$i moznosti
je elektronova tomografie, kdy je 3-D obraz vytvoten skladbou obrazii ziskanych pfi riznych
natoceni vzorku. [1]

Pted zkoumanim vzorku pomoci transmisni elektronové mikroskopie je vzorek podroben
zkoumani pomoci jinych technik, které nejsou tak invazivni a zajist'uji lepsi vyuziti vzorku. Ale
tyto techniky maji horsi rozlisitelnou vzdéalenost. Mezi tyto techniky patii zkoumani vzorku
pohledem, svételnym mikroskopem a pomoci skenovaci elektronové mikroskopie. [1]
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5 Podstata iontové optiky

51 Uvod

Elektrony nejsou jedinymi nabitymi ¢asticemi, které mohou byt urychlovany a fokusovany
s vyuzitim elektrickych a magnetickych poli. Atomy jsou sloZzeny z kladn¢€ nabitého jadra
a elektronového obalu. Obvykle jsou atomy neutralni, nebot’ obsahuji stejné mnozstvi protonti
a elektronti. Mohou se vSak vyskytovat iatomy, kterym elektrony chybi, nebo naopak
piebyvaji. Predmétem této kapitoly jsou atomy, které maji 0 jeden, nebo vice elektronii méné
nez protonu. Takové atomy pak maji kladny nédboj a mohou byt urychlovany, vychylovany
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hmotnost, kdy ten nejleh¢i iont je 2000krat t€z8i nez elektron. [12, 14, 22]

Konstrukce piistroje vyuzivajici metodu fokusovaného iontového svazku je velmi podobna
konstrukci skenovaciho elektronového mikroskopu. Namisto elektronového svazku vsak
vyuziva svazku ionti. lontovy paprsek je schopen uvolnit neutralni i nabité ¢astice z povrchu
vzorku. lonizované atomy a molekuly vytrzené ze vzorku jsou nazyvany jako sekundarni ionty.
Tyto sekundarni ionty pak mohou byt vyuZzity pro vytvoreni obrazu a ke kompozitni analyze.
Spolu se sekundarnimi ionty jsou vlivem bombardovani vzorku svazkem iontil vytvofeny také
sekundarni elektrony, které mohou byt vyuzity stejné jako U skenovaci elektronové mikroskopii
pro vytvofeni obrazu.[14]

Fokusovany iontovy svazek muze byt pouZit nejen pro tvorbu obrazu, nebo analyzu materialu,
ale také k modifikaci vzorku pomoci mikro-obrabéni. Jakmile svazek elektronti dopadne na
povrch materidlu je atomiim v misté dopadu a jeho blizkém okoli dodana energie. K mikro-
obrabéni dochazi, pokud je tato energie dostatecné velka, aby byly atomy vytrZzeny z povrchu
materialu. Mikro-obrabéni tak umoznuje ptresné a lokalizované vyrazeni atomu ze vzorku. Tim
dochazi k vymilani (odprasovani) materialu. Princip tohoto obrabéni je zobrazen na
Obrazku 75, kde je svazek iontll posouvan z mista na misto, atato mista se navzajem

prekryvaii. [12, 22]

» . fe—— Pixel spacing
: Direttion of beam
advance

Substrate

Obrazek 75 - Princip mikro-obrabéni [22]

Mikro-obrabéni je primarnim pouzitim fokusovaného iontového svazku aje vyuzivano pro
vyrobu, analyzu, nebo opravu soucéastek. Praktické vyuziti tak nachazi v polovodi¢ovém
pramyslu. V tomto piipadé je svazek iontd vyuZivan pro fezani a prifez oblasti, kde je
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piepokladano poskozeni a pro modifikaci tohoto zafizeni. Draty a tim i vodivé cesty mohou byt
pfipojeny, nebo naopak odpojeny od integrovaného obvodu za pomoci fezani mikro-
obrabénim. Mezi dalsi aplikace jsou zafazeny piiprava vzorku pro transmisni elektronovou
mikroskopii, materidlova analyza pro SIMS a oprava optickych a rentgenovych masek. [12, 22]

5.2 Zdroj ionti

5.2.1 Zdroj ionti s tekutym kovem

Tento zdroj je pouzivan ve vétSin€ piipadii pro vytvoreni nabitého svazku iontl. Ostatni typy
zdrojii jsou pouzivany jen ve specialnich aplikacich. Jak je schematicky zndzornéno na
Obrazku 76 se tyto zdroje skladaji z ostré wolframové jehly pokryté tekutym kovem. Tekuty
kov je uskladnén v zasobniku, ktery je ohfivan civkou. [12, 14]

Electrical feed-throughs

Coil heater —* ©

™ Gallium reservoir
Tungsten needle ~_

%

\

Extractor electrode

Obrazek 76 - Schéma emisni trysky [14]

Jako tekuty kov je nejcastéji vyuzivano galium, ato zejména kvili jeho nizké teploté tani
(29,8 °C). Galium také slabé reaguje na wolframovou jehlu a difunduje s ni pouze minimalné.
Dale ma nizkou tékavost pii teploté tani, coZ ochraiuje zivotnost zasobniku tekutého kovu.
Galium je mozno pouzit v surovém stavu, nebot’ ma nizky tlak pary pfi teploté tani. Tato
skutecnost zajist'uje dlouhou zivotnost zdroje, nebot’ kov nebude vyparovan. Mezi dalsi vyhody
pouziti galia jako tekutého kovu patii také jeho vysoké povrchové napéti a jednoduchost
pouziti. [12, 14]

Wolframova jehla smétuje k otvoru v extrakeni elektrod€. V této pozici je udrzovana pomoci
dratu, ktery je k ni ptivafen. Jehla je ohfivana na teplotu taveni galia, které se na povrchu jehly
roztavi a obali $picku jehly 0 priméru 2-5 um. [12, 14]

Extrakéni elektroda je napojena na vysoké napéti, které¢ formuje tekuté galium do tvaru kuzele.
Tento kuZzel je nazyvan Tayloriiv kuZel. Kuzelovy tvar se vytvaii jako odezva na vyrovnani
elektrostatického a povrchového napéti. Jakmile je této rovnovahy dosazeno, pak je Spicka
kuZele dostate¢né mald na to, aby napéti zpiisobené extrakéni elektrodou vypafilo galium
z wolframové jehly. Vypateni galia z povrchové vrstvy je mozno diky sniZeni energetické
bariéry napétim elektrody. [12, 14]
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5.3 Iontova optika

Jakmile jsou ionty vytrzeny z vrcholu iontového zdroje O priméru 5 nm plsobi na né
Coulombovy sily, které zpiisobi, Ze efektivni pramér svazku bude v fddu 50 nm. Je tedy
zapotiebi tento svazek iontli fokusovat, coz zajistuje iontova optika. [12, 14]

Iontova optika sestava predevsim z elektrostatickych Cocek. Tento typ Cocek je vyuzivan,
jelikoz magnetické sily nemaji na ionty prakticky zadny ucinek, nebot” jsou, jak je popsano
Vv rovnici 2.14., zavislé na rychlosti. Rychlost je podle rovnice 2.20. zavisla na hmotnosti a jak
jiz bylo feceno, ionty jsou mnohem hmotnéjsi nez elektrony, a tim padem dosahuji mnohem
mensich rychlosti. Jedina sila, ktera na ionty ptisobi je tedy elektricka. Elektrostatické cocky
sestavaji z dvou a vice elektrod s rozdilnymi potencialy. [12, 14]

5.4 Interakce iontu s hmotou

Pomoci metod vyuZzivajicich svazek iontli je mozné ze vzorku nejen vytvaiet obraz, ale i vzorek
analyzovat a modifikovat jeho povrch. Tyto funkce zavisi na povaze interakce iontti s hmotou.
Na Obrazku 77 jsou schematicky znazornény nékteré mozné interakce iontli s hmotou, které
jsou zptisobeny bombardovanim vzorku iontovym svazkem. [14]

Primary lon— ‘
secondary electrons

. - — Sputtered Particle
vacuum e X f (ion or neutral)

Implanted lon

Obrazek 77 - Interakce iontu s hmotou [14]
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6 Fokusovany iontovy svazek

6.1 Uvod

Metody vyuzivajici fokusovany svazek ionti (FIB) jsou zalozeny na stejném principu jako
skenovaci elektronova mikroskopie, jen jsou elektrony nahrazeny ionty. lonty maji vyssi
hmotnost nez elektrony, coz umoziuje svazku narusit povrch vzorku. Nejenze budou touto

interakci produkovany sekundarni elektrony potiebné k tvorbé obrazu, ale dojde také k procesu
vymilani. [14, 22]

Pokud je fokusovany iontovy svazek zkombinovan se skenovacim elektronovym mikroskopem
vznikne tak velmi ucinny nastroj. Tyto dva svazky umoznuji zobrazovani s vysokou
rozlisitelnou schopnosti pomoci skenovaciho elektronového mikroskopu béhem vymilani

povrchu fokusovanym iontovym svazkem. Tyto systémy kombinuji vyhody obou mikroskopt.
[23]

6.2 Historie

Roku 1975 byl sestrojen prvni systém vyuzivajici fokusovany iontovy svazek. Tato konstrukce
byla provedena Orloffem a Swansonem. Jako zdroj iont byl vyuzit iontovy zdroj vyuZzivajici

plynu. [12]

V roce 1961 byl Krohnem a Ringem vyvinut prvni iontovy zdroj vyuzivajici tekutého kovu.
[22]

V roce 1978 byl zkonstruovan systém vyuzivajici iontovy svazek, ktery obsahoval zdroj iont
s tekutym kovem. Toto konstrukéni feSeni bylo provedeno Seligerem a jeho spolec¢niky.

6.3 Konstrukce

Konstrukce systému vyuzivajici svazek nabitych Castic je obvykle slozena ze zdroje ionti,
iontového sloupce, vakuového systému, drzdku pro vzorek, detektorii a pocitace. Cela
konstrukce je velmi obdobna konstrukci skenovaciho elektronového mikroskopu. lontové
sloupce téchto systéml byly zabudovany také do dalSich analytickych néstroji jako je
skenovaci elektronovy mikroskop, Augerova elektronova spektrometrie a transmisni
elektronovy mikroskop. [14]

6.3.1 Iontovy sloupec

Uvnitt iontového sloupce je vytvoren gradient potencidlu, jenZ slouZi k urychleni iontl
vychazejicich z iontového zdroje. Urychlovaci napéti se pohybuji v rozmezi 5-50 keV.
Soucasti iontového sloupce je i iontova optika. Ta se obvykle sklada z dvou ¢ocek, kondenzaéni
cocky aobjektivu. Stejn¢ jako U elektronové mikroskopie slouzi kondenzac¢ni Cocka k
zformovani paprsku, kdezto objektiv slouZzi pro jeho soustiedéni na vzorek. lontovy sloupec ma
velkou pracovni vzdalenost, tedy 2 cm nebo ménég, coZ umoziiuje zkoumat vzorky s rozliSnou
topografii. [14, 22]
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6.3.2 Vakuovy systém

Vakuum je stejné jako pro elektronovou mikroskopii i zde velmi dulezité, zamezuje totiz
kontaminaci zdroje avybijeni ve vysokonapétovém iontovém sloupci. V systémech
vyuzivajicich fokusovany iontovy svazek jsou umistény obvykle tfi vakuové pumpy. Jedna pro
zdroj iontti a iontovy sloupec, druha pro vzorek a detektory a tieti pro vyménu vzorku. [14]

6.3.3 Drzék pro vzorek

Drzék vzorku umoznuje pohyb po péti osach. Po ose x, y, Z a ddle umoziluje jeho rotaci
a natoCeni. Tento pohyb je vétSinou motorizovan, aby byl umoznén ptesny posun. [14]

6.3.4 Detektory

Detekce signélu je umoznéna pomoci scintilacniho detektoru, nebo detektor s usmériiovaci
deskou. Oba tyto detektory byly zminény v ptedeslé kapitole. [12, 14]

6.4 Princip funkce

Stejné jako u elektronové mikroskopie jsou ionty galia, které byly vytrzeny z iontového zdroje,
urychleny a fokusovany do svazku pomoci elektrického pole. Soustfedéni iontti do tenciho
svazku je docileno iontovou optikou. Svazek iontl pak dopadd na povrch vzorku. Interakce
iontového svazku s atomy ve vzorku mohou byt pruzné, nebo nepruzné. Mezi pruzné interakce
patii vymilani, kdezto pti nepruzné interakci dochazi k pfesunu energie, coz vede k emisi
sekundarnich elektroni a iontd. [12, 14, 22]

6.5 Pouziti

6.5.1 Zobrazovani

Diive souzily systémy s fokusovanym iontovym svazkem pouze pro piipravu vzorkil pro
zobrazovaci technologie jako skenovaci elektronové mikroskopy, transmisni elektronové
mikroskopy a skenovaci transmisni elektronové mikroskopy. Fokusovany iontovy svazek vsak
mize slouzit i K tvorbé obrazu, pak se jedna 0 skenovaci iontovy mikroskop (SIM). Tento
mikroskop vytvari obraz béhem celého procesu vymilani. RozliSovaci vzdalenost dosazitelna
timto mikroskopem je 5 nm. JelikoZ je iontova mikroskopie citlivéj$i na povrch vzorku je zde
dosazeno viditelngjsiho kontrastu zrn nez u skenovaciho elektronového mikroskopu. [12, 14]

Skenovaci iontova a skenovaci elektronova mikroskopie vytvati obraz bod po bodu. V ptipadé
iontové mikroskopie jsou vytvarené signaly iontem indukované sekundarni elektrony (ISE),
iontem indukované sekundarni ionty (ISI), iontem indukované atomy (IA) a fotony. Atomy
a fotony se vSak pro zobrazovani nevyuzivaji. [12]

Hlavnim rozdilem mezi skenovaci elektronovou mikroskopii a mikroskopii vyuzivajici
fokusovany iontovy svazek je v hloubce, do jaké prostupuji primarni nabité ¢astice ze svazku.
Pro ionty je tato hloubka obvykle mensi nez pro elektrony, coz znamena, ze skenovaci iontovy
mikroskop je citlivejsi na povrchovou topografii. [12, 22]
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Iontem indukované sekundarni elektrony jsou generovany bud’ pomoci nizkoenergetickych,
nebo vysokoenergetickych iontl. V prvnim z téchto piipadd jsou sekundéarni elektrony
vytvofeny Augerovym, nebo rezonanénim procesem. Jakmile nizkoenergeticky iont dopadne
na povrch vzorku, je vysoka pravdépodobnost, ze vznikne Augeruv elektron. Vznik tohoto
elektronu byl jiz pospan v predchozi kapitole. [1, 12]

Pokud iontem indukované sekundarni elektrony vzniknou pusobenim vysokoenergetickych
iontll, pak je energie iontli dostatecné velkd na to, aby byly elektrony z materialu vzorku
vyrazeny. lonty tak ionizuji vzorek a vzniknou vakance. Pak mohou byt Augerovy elektrony
zpétné emitovany. [12]

U iontem indukovanych sekundarnich iontd je moznost, ze jsou emitovany s pozitivnim, nebo
negativnim nabojem. Mnozstvi téchto iontd produkovanych interakci svazku s materidlem
zavisi na chemickém slozeni vzorku, energii a atomové hmotnosti svazku iontt. [12]

6.5.2 Leptani

Zatizeni vyuzivajici fokusovany iontovy svazek umoziuji velmi pfesné odstranovani materialu
Z vybrané oblasti na vzorku. Jednim ze zplisobu odbéru materidlu je leptani. Aby bylo mozno
materidl leptat pomoci fokusovaného iontového svazku je potieba do systému piivést reaktivni
neutrdlni plyn, ktery zplsobi zpomaleni redepozice odprdSené¢ho materidlu. Tento plyn je
pfivadén pomoci tenkych kapilar. Proces leptani je zalozen na reakci odpraSenych castic
materidlu vzorku s pfivadénym plynem. Touto reakci tak vznikne nestala sloucenina, kterd je
nasledn¢ odvedena vakuovym systémem. [12, 22]

6.5.3 Depozice

Depozice, tedy tuhnuti molekul z roztoku, je dilezitym doplitkem odstrafiovani materialu,
stejné tak je to samostatny proces pro zobrazovani struktur s vysokym rozliSenim, aniz by bylo
tieba tuto strukturu predem naleptat. [12, 14]

6.5.4 Priprava vzorku pro transmisni elektronovou mikroskopii

Pro transmisni elektronovou mikroskopii je tfeba ptipravit velmi tenky vzorek, ktery umoziuje
priachod elektronti. Prvnim krokem je urcit oblast zajmu na vzorku, tato oblast je poté natiena
ochrannou vrstvou wolframu, nebo olova. K tomuto natéru je vyuzivana depozice. Cést vzorku
je poté odstranéna za pomoci vymilani. Tato odstranéna ¢ast je nazyvana jako mikro vzorek.
Tento mikro vzorek je nasledné umistén do drzdku a mize byt ztencen za pomoci mikro-
obrabéni. [12, 14]
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[ Zavér
Cilem této prace bylo porozumét teoretickym zakladiim technik vyuzivajicich svazku nabitych
¢astic pro zobrazeni a analyzu materialu, tvorbé signalii a podstaté¢ elektronové a iontové

optiky.

O podstaté elektronové optiky bylo pojednano v ivodu prace. Do této kapitoly byly zatazeny
nejen fyzikalni podstaty funkce elektronové optiky, ale ifunkce jednotlivych ¢asti
elektronovych mikroskopti avady optickych zafizeni. Déle zde byly zahrnuty interakce
elektronti s materialem vzorku, kterd vysvétluji podstatu tvorby signalu. Poté, co je signal
vytvofen je nutno jej detekovat, aby bylo mozné vytvofit obraz. Proto byly do této kapitoly
zafazeny také detektory, at’ uz pro detekci sekundérnich elektronti, nebo zpétné odrazenych
elektrond.

V dalsi ¢asti této reserSni prace byly uvedeny zakladni elektronové mikroskopy, jako jsou
skenovaci elektronovy mikroskop a transmisni elektronovy mikroskop. V téchto kapitolach
byly popsany jejich konstrukce, princip jejich funkce, ptiprava vzorkii ajejich moznosti
a limity.

Druha oblast zajmu této prace byla podstata iontové optiky. Pfi metodach vyuZzivajicich
fokusovany iontovy svazek je nahrazen svazek elektronl iontovym, nebot’ vykazuje podobné
vlastnosti jako elektrony. Kromé zobrazovani vzorku umoziiuji tyto techniky také modifikaci
materialu jako je mikro-obrabéni, leptani a depozice materialu.
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9 Seznam pouzitych zkratek a symboli

Zkratky

AE

BSE

EBSD

ECCI

ESCA

ET

FIB

IA

ISE

ISI

LaBs

RTG

SE

SEM

Si

SIM

SIMS

TE

TEM

TTL

Symboly

o [rad]
ap [rad]

B [Alcm?/sr]
Afa [m]
AE [9]

P [°]

A [m]

p [kg-m™]
A [kg-mol™]
A [m]

B [T]

Cc [cm]
Cs [cm]

c [m-s?]

Augerovy elektrony

Zpétné€ odrazené elektrony

Difrakce zpétn¢ odrazenych elektront
Elektronové kandlovaci kontrastni zobrazovani

Elektronova spektrometrie pro chemickou analyzu

Everhart-Thornley

Fokusovany iontovy svazek

Iontem indukovany sekundérni atomy
Iontem indukovany sekundarni elektron
Iontem indukované sekundérni ionty
Hexaboridlanthan

Rentgenové zateni

Sekundérni elektrony

Skenovaci elektronovéa mikroskopie
Sekundarni ionty

Skenovaci iontova mikroskopie
Hmotnostni spektrometrie sekundarnich iontt
Elektrony, které projdou materidlem
Transmisni elektronova mikroskopie
Through-the-Lens

Aperturni tthel ocky

Uhel konvergence

Jas katody

Rozdil ohniskovych vzdalenosti
Rozsah energie elektronil
Polovina vrcholového thlu
Vlnova délka Castice
Hustota

Atomova hmotnost

Primér apertury

Magneticka indukce
Koeficient chromatické vady
Koeficient sférické vady
Rychlost svétla ve vakuu
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Da
Do
DcH
dmin

[m]
[cm]
[cm]
[cm]
[m]
[mm]
[cm]
[J]
[V-m]
[C]

[N]

[m]
[J-s/eV-s]
[A]

[-]

[ka]
[ka]
[ka]
[mol™]
[-]

[-]

[-]
[mm]
[kg'm-s™]
[cm?]
[m]

[m]

[m]
[m-s™]

[m]

Optimalni nastaveni elektronového mikroskopu
Polomér disku nejmensiho zkresleni
Polomér interference krouzku
Polomér chromatické vady
Rozlisitelnd vzdalenost

Primér katody

Polomér krouzku rozostieni

Stedni energie elektronového svazku
Intenzita elektrického pole
Elektricky naboj elektronu
Elektricka sila

Hloubka ostrosti

Planckova konstanta

Proud elektronti

Zvétseni

Hmotnost

Klidova hmotnost

Hmotnost elektronu

Avogadrova konstanta

Mnozstvi atomt na jednotku objemu
Index lomu

Numericka apertura

Velikost pixelu

Hybnost

Prifez elastického rozptylu
RozliSovaci schopnost mikroskopu
Polomér kruhové trajektorie
Tloustka

Rychlost

Pracovni vzdalenost
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Schéma scintila¢niho detektoru
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Detekované signaly
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