VYSOKE UCENI TECHNICKE V BRNE

BRNO UNIVERSITY OF TECHNOLOGY

FAKULTA STROJNIHO INZENYRSTVI
FACULTY OF MECHANICAL ENGINEERING

USTAV FYZIKALNIHO INZENYRSTVi
INSTITUTE OF PHYSICAL ENGINEERING

NAVRH ZDROJE ULTRAKRATKYCH ELEKTRONOVYCH

PULSU V RASTROVACIM ELEKTRONOVEM MIKRO-
SKOPU

DESIGN OF A SOURCE OF ULTRASHORT ELECTRON PULSES IN A SCANNING ELECTRON
MICROSCOPE

DIPLOMOVA PRACE
MASTER’S THESIS

AUTOR PRACE Bc. PREMYSL PACHL
AUTHOR

VEDOUCI PRACE doc. Ing. ANDREA KONECNA, Ph.D.
SUPERVISOR

BRNO 2025






VYSOKE UCENi FAKULTA

TECHNICKE STROJNIHO
V BRNE INZENYRSTVI

Zadani diplomové prace

Ustav: Ustav fyzikalniho inzenyrstvi

Student: Bc. Pfremysl Pachl

Studijni program: Fyzikalni inZenyrstvi a nanotechnologie
Studijni obor: bez specializace

Vedouci prace: doc. Ing. Andrea Koneéna, Ph.D.
Akademicky rok: 2024/25

Reditel ustavu Vam v souladu se zakonem &.111/1998 o vysokych $kolach ase Studijnim
a zkusebnim fadem VUT v Brné urcuje nasledujici téma diplomové prace:

Navrh zdroje ultrakratkych elektronovych pulst v rastrovacim
elektronovém mikroskopu

Stru€na charakteristika problematiky ukolu:

Ultrarychla elektronova mikroskopie se opira o stroboskopicka méfeni vyuzivajici velmi kratké
elektronové pulzy synchronizované s externim stimulem vzorku. NejmodernéjSi experimentalni
sestavy poskytuji femtosekundové nebo dokonce attosekundové Casové rozliSeni, které umoznuje
detekci velmi rychlych jev(, jako je vyvoj optickych blizkych poli nebo fazové prechody.

Tato diplomova prace se bude zabyvat navrhem a testovanim fotoemisniho elektronového zdroje
pro adaptaci konvencniho rastrovaciho elekironového mikroskopu (SEM) na ultrarychly SEM.
Konstrukce bude vyzadovat upravy souCasné komory elektronového zdroje, aby bylo mozné
zaveést femtosekundovy laser, a pfipravit souvisejici optickou aparaturu pro zavedeni, kolimaci
a fokusaci laserového paprsku. Po UspésSném dokonceni a sestaveni fotoemisniho zdroje student
také otestuje jeho funkénost a parametry.

Cile diplomové prace:

1) Provedte reSersi literatury tykajici se ultrarychlé elektronové mikroskopie a nedavném vyvoji
v oboru.

2) Pripravte navrh modifikace konvenéniho elektronového zdroje na fotoemisni zdroj umoziiujici
vytvareni ultrakratkych elektronovych pulzi. Navrhnéte optickou aparaturu umoznujici zavedeni
laserovych pulzu k elektronovému zdroji.

3) Sestavte navrzeny modifikovany zdroj elektron(i a optickou aparaturu.

4) Navrhnéte a — pokud to bude mozné - provedte experimenty pro otestovani vlastnosti nové
vyvinutého zdroje.

Fakulta strojniho inzenyrstvi, Vysoké uceni technické v Brné / Technicka 2896/2 / 616 69 / Brno



Seznam doporucené literatury:

CHIRITA MIHAILA, Marius Constantin; WEBER, Philipp; SCHNELLER, Matthias; GRANDITS,

Lucas; NIMMRICHTER, Stefan et al. Transverse Electron-Beam Shaping with Light. Physical
Review X. 2022, ro€. 12, €. 3. Dostupné z: hitps://doi.org/10.1103/PhysRevX.12.031043.

SOLA GARCIA, Magdalena. Electron-matter interaction probed with time-resolved
cathodoluminescence. Online, PhD Thesis. Amsterdam: AMOLF, 2021. Dostupné z:
https://www.Impv.nl/wp-content/uploads/2021/05/MSolaGarcia_PhDThesis_complete.pdf

FEIST, Armin; BACH, Nora; RUBIANO DA SILVA, Nara; DANZ, Thomas; MOLLER, Marcel et al.
Ultrafast transmission electron microscopy using a laser-driven field emitter: Femtosecond

resolution with a high coherence electron beam. Ultramicroscopy. 2017, ro€. 176, s. 63-73.
Dostupné z: https://doi.org/10.1016/j.ultramic.2016.12.005.

Termin odevzdani diplomové prace je stanoven ¢asovym planem akademického roku 2024/25

V Brné, dne

L.S.

prof. RNDr. Toma$ Sikola, CSc. doc. Ing. Jifi Hlinka, Ph.D.
feditel ustavu dékan fakulty

Fakulta strojniho inZzenyrstvi, Vysoké uéeni technické v Brné / Technicka 2896/2 / 616 69 / Brno



Abstrakt

Ultrarychlé elektronova mikroskopie kombinuje vysoké prostorové rozliseni konvenéni elek-
tronové mikroskopie s detailnim c¢asovym rozliSenim, ¢imz umoznuje sledovat extrémné
rychlé dynamické procesy v materidlech. Tato technika vyuziva stroboskopickd méreni zalo-
zena na velmi kratkych elektronovych pulzech synchronizovanych s externi stimulaci vzorku.
Prestoze nejmodernéjsi sestavy nabizeji femtosekundové az attosekundové rozliSeni, tato
méfeni jsou prevazné provadéna na transmisnich elektronovych mikroskopech, které jsou
vSak velmi drahé a neumoznuji studium objemovych vzorki. Tato diplomova prace se za-
byva moznosti realizace dostupnéjsiho ultrarychlého rastrovaciho elektronového mikroskopu
a to upravou komercéné dostupného rastrovaciho elektronového mikroskopu. Konkrétné se
jednalo o navrh a realizaci dprav kontinualniho standardniho zdroje elektront na zdroj
schopny generovat ultrakratké elektronové pulzy pomoci procesu fotoemise, iniciované fem-
tosekundovym laserem. Prace zahrnovala navrh a realizaci konstrukénich zmén funkéniho
rastrovaciho elektronového mikroskopu, sestaveni optické drahy laserového svazku a zpro-
voznéni celého systému. Funkénost modifikovaného mikroskopu byla tispésné ovérena pro-
stfednictvim prvnich experimentalnich méreni, pri kterych byla demonstrovana generace
ultrakratkych elektronovych pulzi. Vysledky diplomové préace tak predstavuji zakladni krok
ve vyvoji ultrarychlého rastrovaciho elektronového mikroskopu na CEITEC Nano VUT.

Abstract

Ultrafast electron microscopy combines the high spatial resolution of conventional electron
microscopy with detailed temporal resolution, allowing extremely fast dynamic processes
in materials to be observed. This technique uses stroboscopic measurements based on very
short electron pulses synchronized with external stimulation of the sample. Although state-
of-the-art set-ups offer femtosecond to attosecond resolution, these measurements are mostly
performed on transmission electron microscopes, which are very expensive and do not allow
the study of bulk samples. This thesis examines the possibility of realizing a more afforda-
ble ultrafast scanning electron microscope by modifying a commercially available scanning
electron microscope. Specifically, this involved the design and implementation of a modi-
fication of a continuous standard electron source to one capable of generating ultrashort
electron pulses through a photoemission process initiated by a femtosecond laser. The work
included the design and implementation of structural modifications to the functional scan-
ning electron microscope, the assembly of the optical path of the laser beam and the commis-
sioning of the entire system. The functionality of the modified microscope was successfully
verified through the first experimental measurements, which demonstrated the generation
of ultrashort electron pulses. The results of the thesis thus represent a fundamental step
in the development of the ultrafast scanning electron microscope at CEITEC Nano BUT.
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6.2 Tvorba elektronovych pulzi
Zavér

Literatura



Uvod

Rastrovaci elektronovd mikroskopie je dlouhodobé osvédéenym néstrojem pro zobra-
zeni povrchové struktury materialt s vysokym prostorovym rozlisenim. V poslednich letech
se vSak stale vice ukazuje potreba nejen analyzovat statické struktury, ale také sledovat
rychlé déje a procesy, které probihaji na ultrakratkych casovych skalach. Tradi¢ni rastro-
vaci elektronové mikroskopy vSak nemaji dostatec¢né ¢asové rozliseni pottebné k pozorovani
rychlych déji na trovni femtosekund az pikosekund, coz vyznamné omezuje jejich aplikace
v dynamickych studiich.

Ultrarychla elektronova mikroskopie predstavuje feseni tohoto problému diky své schop-
nosti kombinovat vysoké prostorové rozliseni s pokrocilymi technikami ¢asového rozliseni.
Dosavadni aplikace ultrarychlé elektronové mikroskopie byly realizovany prevazné v ramci
transmisnich elektronovych mikroskoptu. Ackoliv ty nabizeji vynikajici prostorové i casové
rozliseni, jejich vysoka porizovaci cena a nutnost slozité pripravy tenkych vzorkd znacné
omezuji jejich sirsi vyuziti v béznych laboratornich podminkach.

Cilem této diplomové préace je navrhnout, realizovat a otestovat novy zdroj ultrakrat-
kych elektronovych pulzii v rdmci komercéniho rastrovaciho elektronového mikroskopu TES-
CAN S6000 MIRA. Integraci femtosekundového ultrafialového laserového zareni k fotoemisi
elektronovych pulzt jsme vytvorili zakladni pilit pro ziskani dostupné varianty ultrarychlé
rastrovaci elektronové mikroskopie, kterd zachovava vyhody konvenéniho kontinuélniho re-
zimu a zaroven poskytuje potiebné casové rozliSeni pro studium dynamickych procest.
V nésledujicich kapitolach je detailné popsan navrh systému, konstrukéni tpravy, prak-
tickd implementace a experimentalni ovéreni funkénosti navrhu.



1 Elektronova mikroskopie

Mikroskopie je védeckd metoda, kterd umoznuje pozorovani malych objektl, jez nejsou
viditelné pouhym okem. K tomuto tcelu vyuziva pristroj nazyvany mikroskop, jenz zvét-
suje obraz pozorovaného objektu. Mikroskopie se déli do mnoha skupin, pricemz optické
mikroskopie je nejrozsirenéjsi v bézné praxi, zatimco elektronova mikroskopie je klicova pro
zkoumani vlastnosti materiali, biologickych systémi, nanotechnologii a zejména v polovo-
dicovém prumyslu.

Elektronova mikroskopie je zobrazovaci metoda, jenz vyuziva svazek urychlenych elek-
tron misto svétla k dosazeni velmi vysokého rozliSeni a to mnohonasobné vétsiho nez
u konvencni svételné mikroskopie. To je zpusobeno Abbeho zdkonem, ktery ndm tiké, ze
miniméalni vzdalenost mezi dvéma body d, jenz lze rozlisit, je pfimo imérna vlnové délce A
dopadajiciho zareni:

0.61)\

d = Tara

NA

kde NA je numerickd apertura. Tento zdkon tak nastavuje limit pro prostorové rozliseni

vSech mikroskopt. U béznych optickych mikroskoptu pracujicich s viditelnym svétlem je

limit pfiblizné 250 nm [1]. V elektronové mikroskopii zaru¢uje mnohonésobné kratsi vinova

délka elektronu posunuti tohoto rozliSovaciho limitu az do pikometrovych méfitek. Vinova

délka elektronu se 7idi de Broglieho teorii [2], kterd ¥ikd, Ze vlnova délka pohybujici se
castice je neprimo umeérnd jeji hybnosti p:

(1.1)
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kde A je Planckova konstanta, m klidova hmotnost elektronu, v jeho rychlost a ¢ je rychlost
svétla ve vakuu. Diky rovnici (1.2) muzeme ur¢it vlnovou délku elektronu urychlenych na
30keV, kterd je 7pm, coz je mnohem mensi nez vlnova délka viditelného svétla (380 nm-
750nm) a to m4 za nasledek mnohem vétsi prostorové rozliseni nez u optickych mikroskopi.
V praxi je rozliseni soucasnych elektronovych mikroskopti vS8ak omezeno predevsim abera-
cemi elektromagnetickych cocek a fyzikalnimi mechanismy interakce elektronu se vzorkem
a nikoli Abbeho rozlisovaci schopnosti [3].

Historie elektronové mikroskopie sahd do 30. let 20. stoleti, kdy Ernst Ruska prisel
s myslenkou nahradit svételné zareni urychlenymi elektrony. Prvni prototyp elektronového
mikroskopu byl sestrojen roku 1931 a dosahoval skromného zvétseni 14,4 [4]. Nésledné se
v roce 1939 dostavd na trh prvni komeréni elektronovy mikroskop se zvétsenim 30000 [5].
Jednalo se o transmisni elektronovy mikroskop (TEM) od firmy Siemens, kde obraz byl
zaznamenavan na fotograficky papir. Vice nez padesat let vsak trvalo, nez v roce 1986 ziskal
E. Ruska Nobelovu cenu za fyziku za tento prillomovy objev a ptinos do svéta elektronové
mikroskopie.

Dalsim dilezitym krokem ve vyvoji elektronové mikroskopie byla realizace prototypu
rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) v roce 1935 M. Knollem s rozliSenim pri-
blizné 0,1 mm a to z divodu velkého priméru stopy zaostieného svazku na vzorek. V roce
1938 M. von Ardenne jasné vyjadril teoretické principy, na nichz je zalozen SEM, jak jej
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Obrézek 1.1: Typy signalu vznikajici po dopadu vysokoenergetického paprsku elektronti na
vzorek.

zname dnes a nasledné prvni skutecny SEM popsal a vyvinul v roce 1942 V. K. Zworykin,
ktery ukazal, ze sekundarni elektrony poskytuji topograficky kontrast. To bylo umoznéno
tim, Ze kolektor byl na kladnéjsim potencialu nez vzorek, diky ¢emuz byly sekundarni elek-
trony pritahovany ke kolektoru. Jednim z jeho hlavnich vylepseni bylo pouziti elektronového
nasobice jako predzesilovace emisniho proudu sekundéarnich elektront. Nasledné zlepsovani
rozliSovaci schopnosti SEM vSak neprinédselo kyzeného vysledku dostat se na stejné hodnoty
rozliSeni jako u TEM. Z tohoto divodu a obtiznosti vytvareni tenkych vzorki pro TEM
byl SEM orientovan spisSe na pozorovani povrchu vzorku. Zavedeni prumyslové vyroby SEM
vsak branila absence v praxi pouzitelného detektoru sekundarnich elektront. Vhodny de-
tektor sestrojili az roku 1960 T. E. Everhart a R. F. M. Thornley. Nasledné zdokonalovani
elektronové optiky a detektoru sekundarnich elektront vedlo k uvedeni prvniho komerc-
niho rastrovaciho elektronového mikroskopu firmou Cambridge Scientific Instruments v roce
1965 [6].

1.1 Interakce elektron-vzorek

Elektrony pri interakci se vzorkem mohou podléhat riznym typtim rozptylu, pricemz kli-
¢ovou roli hraje jejich elasticka a neelasticka interakce s atomy materidlu. V zavislosti na
vlastnostech vzorku a zvoleném pozorovacim moédu lze vyuzivat primarni elektrony proslé
vzorkem nebo odrazené elektrony. Pri interakci vznikaji i dalsi signaly, jak je ukdzano na
obrazku 1.1, mezi néz patii sekundéarni elektrony, na jejichz detekci se zejména zamérim
v ramci mé prace, Augerovy elektrony ¢i charakteristické rentgenové zareni. Tyto produkty
interakce nachézeji Siroké uplatnéni v analytické elektronové mikroskopii (AEM), ktera
umoznuje ziskat detailni informace o chemickém slozeni a struktute vzorku [7]. Podrobnéjsi
popis jednotlivych mechanismi interakce bude uveden v nasledujicich podsekcich.



Sekundarni elektrony

Sekundérni elektrony (SE) jsou excitované elektrony s energii mensi nez 50 eV, které vznikaji
v dusledku nepruzného rozptylu priméarnich elektronti na atomech vzorku. Tyto elektrony
se uvolnuji, kdyz primarni elektrony predavaji svou energii atomtim, ¢imz vytrhnou slabé
vazané valen¢ni elektrony (u iontové nebo kovalentné vazanych materiéli) nebo elektrony
z vodivostniho pasu s nizkou vazebnou energii (u kovit).

Tyto elektrony jsou emitovany z povrchovych vrstev vzorku, obvykle do hloubky nepte-
sahujici 20 nm. Diky témto vlastnostem se sekundérni elektrony vyuzivaji predevsim pro
topografickou analyzu povrchu vzorku, napiiklad k hodnoceni drsnosti, poréznosti nebo
k identifikaci drobnych defekti, vad a pripadného zneéisténi [8].

Nejpouzivanéjsim detektorem sekundérnich elektronu (SE) je Everhart-Thornley detek-
tor, pojmenovany po svych vynalezcich. Tento detektor se skldda z kolektoru, scintildtoru
potazeného hlinikovou folii, vlnovodu, fotondsobice a zesilovace. Kolektor, ktery ma tvar
miizky, je napajen napétim 100 V, coz pritahuje sekundarni elektrony. Tyto elektrony jsou
dale urychlovany vysokym kladnym napétim 10 kV, které je pfipojeno na hlinikovou f6-
lii scintildatoru. Po dopadu elektronu na scintilator dochézi k emisi svétla. Toto emitované
svétlo je nasledné vedeno vinovodem k fotondsobici, kde je zesileno a preménéno zpét na
elektrony. Elektrony jsou v zesilovaci dale nasobeny a néasledné prevedeny na elektricky
signal a zesileny. V univerzalnich SEM systémech je detektor obvykle umistén mezi objek-
tivem a vzorkem na jedné strané. Toto usporadani ma vsak nevyhody, jako je nesymetricka
detekce sekundarnich elektront a potieba vétsi pracovni vzdalenosti vzorku kvili prosto-
rovym omezenim. Naopak v SEM s vysokym rozlisenim je detektor sekundarnich elektroni
umistén uvnitt objektivu. Toto usporddani umoznuje mensi pracovni vzdalenost a zajistuje

vvvvv

Zpétné odrazené elektrony

Zpétné odrazené elektrony (BSE) vznikaji pruznym rozptylem priméarnich elektrontu dopa-
dajicich na vzorek a jejich energie je vyssi nez 50 eV. BSE se pouzivaji na urceni chemického
slozeni vzorku a ¢astecné k urceni jeho topografie. Obecné je prostorové rozliseni obrazu BSE
horsi nez rozliseni obrazu SE a to az o jeden rad. BSE jsou emitovany z velké hloubky i né-
kolika mikrometri od povrchu (v zavislosti na urychlovacim napéti dopadajiciho svazku).
To zptsobuje velkou difizi BSE, nez dosdhnou povrchu vzorku, coz ma za nésledek nizké
rozliseni [10].

Pro detekci BSE se nejcastéji vyuziva polovodicovy detektor, ktery pracuje na principu
kremikové fotodiody typu PN. Na pfechodu mezi vrstvou P a vrstvou N se vytvari prazdna
vrstva, ve které nejsou pritomny vodivé elektrony ani diry. Kdyz BSE vstoupi do této vrstvy,
dochézi k tvorbé part elektron-dira. Potencidlovy rozdil mezi vrstvami P a N pak zpusobi,
ze elektrony proudi smérem k vrstvé N, zatimco diry se presouvaji do vrstvy P. Elektricky
proud, ktery je vysledkem pohybu téchto ¢astic, je zesilen a nésledné pouzit k vytvoreni ob-
razu zpétné odrazenych elektronti. K detekci BSE lze pouzit i Everhart-Thornley detektor,
avsak bez ptrivedeného potencidlu na kolektor, jak bylo popséno u detekce SE [11].

Augerovy elektrony

Augerovy elektrony vznikaji pfi zaplnéni vakance po vyrazeném SE, coz je zpiisobeno do-
padem priméarniho svazku. Tento proces uvoliiuje energii, kterd muze byt predana jinému
elektronu, jenz nasledné opousti atom a stava se tzv. Augerovym elektronem. Augerovy elek-



trony se vyznacuji piky na charakteristickych energiich, které jsou specifické pro jednotlivé
chemické prvky. Toho se vyuziva v analytické metodé znamé jako Augerova elektronova
spektroskopie (AES), ktera umoznuje identifikaci chemickych prvkia ve vzorku. Augerovy
elektrony maji nizkou energii, typicky v rozmezi 50 eV az 3 keV a jsou emitovany z hloubky
okolo 1 nm. Diky tomu je AES extrémné citlivd na povrchové vrstvy materialii. Nicméné pri
analyze povrchu vzorku je nutné pocitat s pritomnosti necistot na jeho povrchu. Abychom
mohli ziskat spolehlivé vysledky, je casto zapotiebi umistit vzorek do ultravysokého vakua,
coz je vSak finanéné velmi nakladné. Z tohoto duvodu se Augerovy elektrony nepouzivaji
pro povrchovou analyzu tak casto jako jiné metody, i kdyz nabizeji vyjimecnou povrchovou
citlivost [12].

Charakteristické rentgenové zareni

Charakteristické rentgenové zatreni vznikd, kdyz se elektron dostane z vyssi energetické
hladiny na nizsi, coz vede k uvolnéni energie ve formé rentgenového zareni. Dochézi k tomu,
kdyz je elektron z vnitini slupky atomu vyrazen dopadajicim primarnim svazkem (vznikne
tedy SE). Vlnova délka emitovaného zareni je specifickd, nebot rozdily mezi energetickymi
hladinami jsou jedine¢né pro kazdy chemicky prvek. Tyto piky umoznuji urcit pritomnost
konkrétnich prvku ve vzorku a vyuzivaji se v disperzni rentgenové spektroskopii (EDS) [13].

Pro detekci rentgenovského zareni se pouziva zarizeni, jenz slouzi k méreni energie pii-
chozich fotonil na zakladé mnozstvi ionizaci, které tyto fotony vyvolaji v detekénim mate-
ridlu. Diive byly pouzivany Si(Li) detektory, které vSak musely byt chlazeny dusikem kvuli
eliminaci Sumu. Dnes se ¢astéji pouzivaji SDD polovodicové detektory, které diky soustavé
prstencovych elektrod usmérnuji pohyb naboje k malé sbérné elektrodé, ¢imz minimalizuji
sum a zvySuji detekéni rychlost [14].

Brzdné rentgenové zareni

Brzdné rentgenové zareni (Bremsstrahlung) vznikd, kdyz elektrony z primérniho svazku
prolétaji v blizkosti atomil vzorku a interaguji s jejich elektrickym polem. Tato interakce
zpusobuje vychyleni elektront, coz vede ke zméné jejich sméru a velikosti rychlosti. V da-
sledku tohoto zrychleni dochazi k emisi elektromagnetického zareni, jehoz spektrum je spo-
jité a zasahuje do oblasti rentgenového zareni. Prestoze toto zafeni vznikd pii interakci
elektronu se vzorkem, neni obvykle prili§ vyuzivano pro analytické ucely [15].

Cathodoluminiscence

Cathodoluminiscence (CL) je jev, pfi kterém materidl emituje viditelné svétlo, kdyz je
vystaven elektronovému paprsku. Jedna se o jev, kdy dojde k vytvoreni paru elektron-
dira v polovodici, coz vede k emisi svétla pri rekombinaci téchto pari. Pokud je material
primym polovodi¢em, tedy s primym zakizanym pasem, svétlo, které je emitovano, bude
mit frekvenci odpovidajici energii zakazaného pasu délené Planckovou konstantou. Diky
této vlastnosti je mozné studovat velikosti zakazanych past v zavislosti na vinové délce
vyzéareného svétla [16].

Proslé pruzné rozptylené elektrony

Pruzné rozptylené proslé elektrony vznikaji pti interakci priméarniho paprsku s atomy ten-
kého vzorku, pricemz si zachovavaji puvodni energii, avsak zméni smér pohybu. Tento typ



Obréazek 1.2: Diagram hld rozptylu elektront na vzorku s prislusnymi detektory. Prevzato
a upraveno z [19].

rozptylu vznikd v disledku Coulombovskych interakei mezi primérnimi elektrony a atomo-
vymi jadry nebo elektronovymi obaly atomi. Uhel rozptylu elektront zavisi na vzdalenosti,
v jaké elektron interaguje s atomem. Pt¥i malych thlech rozptylu typicky v rozmezi 10-
50 mrad je elektron ovlivnén zejména elektronovym obalem atomu vzorku. To nadm prinasi
informaci o krystalovych strukturach, jako jsou fazové prechody, usporadani atomi a ori-
entace krystalovych zrn. Naopak pri vétsich tihlech rozptylu typicky vétsich nez 50 mrad,
dochéazi k Rutherfordovu rozptylu, kdy primarni elektrony jsou ovlivnény zejména jadry
atomu vzorku. To lze vyuzit pro analyzu chemického slozeni a zobrazovani atomové struk-
tury vzorku [17].

Pro detekci elasticky rozptylenych elektront se vyuzivaji specializované detektory v za-
vislosti na jejich hlu rozptylu, jez jsou zobrazeny na obrazku 1.2. Elektrony nerozptylené
jsou detekovany detektorem svétlého pole (BF), jenz je umistén v ose paprsku. Elektrony
rozptylené pod vétsimi uhly jsou zachycovany anuldrnim detektorem temného pole (ADF),
ktery umoznuje rozlisit krystalové struktury. Pro velmi vysoké uhly rozptylu se pouziva
anularni detektor temného pole na vysokych thlech (HAADF), ktery poskytuje Z-kontrast,
tj. obraz zavisly na atomovém ¢isle [18].

Proslé nepruzné rozptylené elektrony

Proslé nepruzné rozptylené elektrony béhem svého prichodu vzorkem v transmisnim elek-
tronovém mikroskopu (TEM) ztrati ¢ast své energie v dusledku interakce s atomy vzorku.
Tyto elektrony jiz nemaji plivodni energii urychlovaciho paprsku, coz je odlisuje od elasticky
rozptylenych elektront, které neztraceji energii. Dle velikosti ztraty energie je mozné urcit
povahu interakce pomoci metody ztrat energie elektronii (EELS). Tato metoda umoziiuje
zkoumat chemické slozeni, vazebné stavy, elektronovou strukturu materidlii a analyzovat
excitace fononi [20].



Obrazek 1.3: Snimky ze SEM z detektoru SE srovnavajici tfi typy hrotu slouzicich jako
zdroje elektroni: a) wolframové vldkno, b) krystal LaBg a ¢) hrot zdroje se studenou emisi.
Prevzato a upraveno z [24]. Métitko vSech snimkd je stejné.

1.2 Zdroje elektronu

Standardni elektronové mikroskopy vyuzivaji jako zdroj elektronu kovové hroty, jejichz
spicka miva polomér zakiiveni v rfadu nizsich jednotek mikrometra, coz zajistuje dosta-
tecné malou emisni oblast pro efektivni generaci elektronového svazku. Nejcastéji pouzivané
zdroje se déli do tii kategorii, jenz se lisi predevsim fyzikdlnim principem emise, materia-
lem, vhodnosti pro rizné technologie a vyslednou kvalitou elektronového paprsku. Jedné se
o termoemisni zdroj (TE), zdroj se studenou emisi a Schottkyho zdroj, ktery budu zejména
vyuzivat v ramci mé prace. Kazdy z téchto zdroji mé své vyhody a nevyhody. V tabulce 1.1
jsou uvedeny zakladni charakteristiky jednotlivych druhti elektronovych zdroji. Jsou zde
uvedeny tyto hodnoty: W je vystupni prace , T je provozni teplota, Eeyt oznacCuje velikost
extrakéniho pole, J je proudova hustota, B je jas, AEy energiovy rozptyl, p oznacuje tlak
vakua, pii kterém zdroj pracuje, , Zivotnost“ uréuje dobu, po kterou zdroj pracuje a ,,Cena®
urcuje porovnani porizovaci ceny zdrojiu mezi sebou. Vystupni prace W je definovana jako
energie, kterou je potfeba dodat elektronu, aby mohl opustit material do vakua [21]

W = —e® — Ep, (1.3)

kde —e urcuje naboj elektronu, ® je elektrostaticky potencial ve vakuu nad povrchem a Ep
je Fermiho energie vzorku. Jas zdroje B je dilezita charakteristika zdroje elektront, kterd
je definovana jako schopnost zdroje generovat elektronovy paprsek o jednotkovém proudu

na jednotku plochy:
I
B=— 14
AQ ) ( )
kde I urcuje celkovy vyzareny proud, A je plocha zdroje a €2 je prostorovy thel, do kterého
se elektrony vyzaruji [22].

Termoemisni zdroj

Termoemisni zdroje jsou zaloZeny na principu, ze pokud zahfejeme materidl na vysokou
teplotu, jsme schopni elektrontim dodat dostatecnou energii k prekonani vystupni préce
a tim mohou uniknout z materidlu. Tento jev lze popsat pomoci Richardsonova zikona,



Tabulka 1.1: Charakteristika zdkladnich zdroju elektronti. TE oznacuje termoemisi, ¢ je
vystupni prace, T je provozni teplota, et oznacuje velikost extrakéniho pole, J je proudova
hustota, B je jas, AEy energiovy rozptyl, p oznacuje tlak vakua pri kterém zdroj pracuje,
»Zivotnost“ ur¢uje dobu po kterou zdroj pracuje a ,,Cena uréuje porovnani pofizovaci ceny
zdroju mezi sebou. Data byla ziskana z [23].

Parametry LaB¢ (TE) | W (TE) | Shottky Studena emise
Materiél LaBg W ZrO/W [100] | W [310]
W (eV) 2.4 4.5 3.0 4.5

T (K) 1700 2700 1700 300
Fext (Vm™1) - - ~ 108 > 107
J (Am~2) pti 100 kV 10? 5 10° 10°

B (Am~2sr71) pii 100 kV | 5 x 10! 1010 5 x 10'2 1013
AEj (eV) 1.5 3 0.7 0.3

p (Pa) 104 102 1076 107°
Zivotnost (hod) 1000 100 > 5000 > 5000
Cena nejnizsi nizsi vyssi nejvyssi

jenz vyjadruje vyzarenou proudovou hustotu J v zavislosti na teploté materidlu 7"
J = AT?e 7t (1.5)

pricemz k je Boltzmannova konstanta a A je Richardsonova konstanta, kterd je charakte-
ristickd pro dany material zdroje.

Z rovnice (1.5) je patrné, Ze pro ziskani elektronu je nutné zahtét materidl na dostatecné
vysokou teplotu, kterda prekond vystupni praci. Bohuzel vétSina materidli se pfi téchto
teplotach roztavi, coz znamena, ze jsou vhodné pouze materidly s vysokou teplotou tani
nebo nizkou vystupni praci. Diive se hojné pouzivalo wolframové vlakno, jenz je zobrazeno
na obrazku 1.3 a). Jak je z obrazku zrejmé, jedna se o velmi tenky zahnuty dréatek, jenz nema
presné definovany hrot. Jeho pouziti vsak v nynéjsi dobé klesa kvtili vysokému energiovému
rozptylu, nizkému proudu a kratké zivotnosti. V soucasnosti se nejcastéji pouziva hexaborid
lanthanu (LaBg), jenz je zobrazen na obrézku 1.3 b). Zde je jiz presnéji definovany hrot a to
prinasi delsi zivotnost, vétsi stabilitu, robustnost a o néco vyssi jas. Na druhou stranu jsou
zde vyssi naroky na vakuum, coz zvysuje jeho cenu oproti wolframovému vldaknu. Velkou
vyhodou termoemisnich zdroji v porovnani s ostatnimi typy zdroju je jejich nizka cena
a schopnost fungovat pri relativné nizkém vakuu, ale neexceluji v mnozstvi vyzarovaného
proudu, stabilité a jejich zivotnost je pomérné kratka [23].

Samotnéd konstrukce termoemisniho zdroje je zndzornéna na obrazku 1.4. Pii zahiéti
hrotu se uvoliuji elektrony, které jsou nasledné urychlovany diky vysokému napéti mezi
napéti privedeného na Wehneltovu elektrodu. Tento bod se také nékdy oznacuje jako vir-
tudlni obraz zdroje. Wehneltiv valec tedy funguje jako jednoducha cocka, ktera zaroven
ovliviiuje intenzitu paprsku [25].
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Obrazek 1.4: Schéma termoemisniho elektronového zdroje. Mezi hrotem zdroje a anodou
je vytvoreno velké elektrické pole, které je modifikovano potencidlem na Wehneltové valci,

vvvvv

zdroje pro nasledné ¢ocky v mikroskopu. Pfevzato a upraveno z [26].

Zdroj se studenou emisi

Zdroj se studenou emisi (CFEG) funguje na principu emisi elektronu z velice ostrého hrotu
pri pusobeni intenzivniho elektrického pole, pficemz je hrot udrzovan na pokojové teploté.
Takovy hrot je ukdzan na obrazku 1.3 ¢). U tohoto typu zdroje je vyuzivano zvySeného
elektrického pole na ostrém hrotu, kde je intenzita elektrického pole znac¢né vyssi diky
malému poloméru hrotu [27]. KdyZ je na tento hrot aplikovdno napéti, dochdzi k emisim
elektronti z materialu na zakladé tunelového jevu [28], coz znamenad, Ze elektrony prochézeji
pres potencidlovou bariéru, i kdyz nemaji dostatek energie k jejimu klasickému prekonani.
K dosazeni tohoto efektu je treba, aby byl povrch hrotu ¢isty, coz se zajistuje pomoci ultra-
vysokého vakua (UHV), diky kterému se povrch udrzuje bez kontaminantt a oxidi. Pokud
dojde ke znecisténi povrchu, muze byt potreba provést tzv. ,flashing” proces, coz spociva
v otoceni polarizace potencidlu na hrotu nebo jeho rychlém zahtati, aby se odstranily po-
vrchové kontaminanty [29].

Samotna konstrukce zdroje se studenou emisi je znazornéna na obrazku 1.5. Mezi hro-
tem zdroje a anodami je vytvoreno velké elektrické pole, diky némuz elektrony tuneluji
a nasledné jsou urychlovany. Tato dvojice anod také funguje jako cocka, kterd fokusuje

vvvvv

Schottkyho zdroj

Schottkyho zdroj vyuziva kvantovy jev znamy jako Schottkyho efekt, ktery byl popsin
W. Schottkym v roce 1939 [31]. Tento efekt se projevuje na kovovych povrsich pii aplikaci
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Obrazek 1.5: Schéma zdroje se studenou emisi. Mezi hrotem zdroje a anodami je vytvoreno
velké elektrické pole. Anody zde funguji také jako c¢ocky, jenz fokusuji svazek. Prevzato
a upraveno z [30].

velmi silného elektrického pole. To snizuje potencidlovou bariéru na povrchu materidlu
a tedy vystupni préaci elektronti. Tento jev je nasledné zkombinovan se zahiatim zdroje,
¢imz dodame elektroniim potrebnou energii k prekondni vystupni prace a tim moznost
uniknout z materidlu. Tato teplota vSak neni tak vysokd jako u termoemisniho zdroje,
nebof potencidlovd bariéra byla snizena diky Schottkyho efektu a elektron nepotfebuje
dodat tolik energie k jejimu prekonani.

Konstrukce Schottkyho zdroje (hrotu) je zndzornéna na obrazku 1.6. Na obrazku 1.6 a)
jsou popsany komponenty zdroje. Hrot je navafen na zahfivacim wolframovém vlaknu,
kudy tece proud a zajistuje, ze hrot ma presné stanovenou teplotu. Na ném je nésledné
navafen krystal wolframu (100) se zdsobnikem oxidu zirkoni¢itého ZrO, jenz funguje jako
rezervoar pro povlak ZrO, ktery pokryva hrot zdroje. Tato vrstva snizuje vystupni praci
elektronii z materidlu a zvysuje tak zivotnost zdroje. Zasobnik se vsak v pribéhu pouzivani
vyprazdnuje a pokud dojde k jeho iplnému vycerpani, je zapotiebi celou katodu vymeénit
za novou. Samotnd Spicka hrotu je zndzornéna na obrazku 1.6 b), kde je vidét, ze jeji
prumeér se pohybuje okolo jednoho mikrometru [32]. Nésledna konstrukce samotného zdroje
je podobna jako u zdroje se studenou emisi, az na to, ze samotny hrot se zahtiva typicky
na teplotu 1700 K.

Porovnani zdroja

Kazdy z téchto zdroji ma své misto v Sirokém spektru aplikaci elektronovych mikroskopii.
Termoemisni zdroje jsou cenové dostupné, jednoduché a nekladou velké pozadavky na iro-
ven vakua, ale nabizeji nizsi kvalitu a stabilitu paprsku. Schottkyho zdroje jsou vykonnéjsi,
stabilngjsi a poskytuji lepsi kontrolu nad emisi, ale jsou drazsi. Zdroje se studenou emisi
se pouzivaji pro aplikace vyzadujici extrémné vysoké rozliSeni a stabilitu, avsak s vys$simi
na konkrétnich pozadavcich dané aplikace, véetné potiebné presnosti, nakladt a provoznich
podminek.
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Obrézek 1.6: Snimky ze SEM z detektoru SE Schottkyho katody, kde a) popisuje kompo-
nenty hrotu a b) ukazuje detail $picky hrotu. Pfevzato a upraveno z [33, 34].

1.3 Typy elektronovych mikroskopt

Ve svété elektronové mikroskopie existuji dva hlavni typy mikroskopt, jsou to jiz zmino-
vané transmisni elektronové mikroskopy (TEM) a rastrovaci elektronové mikroskopy (SEM).
V soucasnosti ziskadva stale vétsi pozornost také rastrovaci transmisni elektronovy mikro-
skop (STEM), ktery kombinuje vyhody obou hlavnich technik a tim nabizi vyssi rozlisovaci
schopnost.

Transmisni elektronovy mikroskop

TEM umoznuje zkoumani struktur s vysokym rozliSenim a to az na atomarni droven. Tato
technika vyuzivd urychleny svazek elektronu, jenz jakozto rovinnd vlna osvétluje tenky
vzorek. Zareni prochézi vzorkem a na zdkladé interakce elektronti s materialem vytvari obraz
vzorku. Z duvodu nutnosti prozareni vzorku je zapotiebi vyuzivat extrémné tenké lamely
s tloustkou v raddu desitek nanometria. Plati pfitom, Zze ¢im tenci vzorek, tim detailnéjsi
obraz lze ziskat a to az na troven jednotlivych atom.

Zjednodusené schéma TEM je zndzornéno na obrazku 1.7 a). Nejcastéji se v TEM pou-
ziva termoemisni nebo Schottkyho zdroj, ze kterého jsou urychlovany elektrony na energii
typicky v rozmezi 80-300 keV. Nasledné je pomoci dvojice kondenzorovych ¢ocek zformo-
vana rovnobéznd elektronova vlna, jez nasledné osvétluje vzorek. Mezi kondenzorovymi
¢ockami se nachazi ,,Apertura 1, ktera slouzi k vybéru elektront na zakladé jejich konver-
genc¢niho ihlu. Tato komponenta reguluje proud elektront, které dopadaji na vzorek a tak-
téz filtruje elektrony s vysokym konvergenénim thlem. Po prichodu vzorkem elektronovy
paprsek prochézi ,,Aperturou 2%, kterd slouzi k dalsimu filtrovani elektronového paprsku.
Nasledujici optickou komponentou je objektivova ¢ocka, kterd je klicova pro zvétseni a je
zodpovédnd za dosazeni pozadovaného rozliseni. Objektivova ¢ocka se muze sklddat ze dvou
casti, horni, ktera se nachazi{ nad vzorkem a pomahd kondenzorovému systému pii formo-
vani osvitu, a spodni, jez slouzi k projekci obrazu. Po objektivové ¢occe elektronovy paprsek
prochézi intermedialni ¢ockou, ktera slouzi k upravé velikosti obrazu a redukci pripadnych
optickych vad. Tato ¢ocka zajistuje korekci a jemné doladovani obrazu, coz je dulezité pro
dosazeni co nejostrejstho zobrazeni vzorku. Na zavér elektronovy paprsek prochazi jednou
nebo vicero projekénimi cockami, které zajistuji finalni zaostfeni, zvétseni obrazu a jeho
nasmérovani na detektor nebo obrazovku. Projekéni ¢ocka je tedy zodpovédna za zobrazeni
findlniho obrazu vzorku, ktery je ndsledné analyzovan a interpretovan [35].
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Obrézek 1.7: ZjednodusSené schéma: a) transmisniho elektronového mikroskopu (TEM), b)
rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM). Prevzato a upraveno z [36].

Rastrovaci elektronovy mikroskop

SEM umoznuje detailni zobrazeni a zkoumdani povrchu vzorku, aniz bychom potfebovali
tenké vzorky, jak je tomu u TEM. V SEM se pouziva urychleny elektronovy paprsek, ktery
je fokusovan do malého bodu na vzorek. Tento paprsek interaguje s povrchem vzorku a vy-
tvari rizné typy signala, které jsou nasledné detekovany. Pomoci rychlého skenovani tizce
zfokusovaného svazku po vzorku ziskdavame signal z jednotlivych mist, ktery nasledné pre-
vadime do obrazu.

Zjednodusené schéma SEM je zndzornéno na obrazku 1.7 b). Na tomto schématu je
elektronovy paprsek vychazejici ze zdroje, pricemz nejcastéji se pouziva termoemisni nebo
Schottkyho zdroj, dale urychlovan na 1-30 keV a kolimovan pomoci dvou kondenzoro-
vych ¢ocek. Mezi kondenzory se nachézi tzka apertura, kterd slouzi k regulaci konvergence
elektronového paprsku, ¢imz se minimalizuji optické vady. Nasledné paprsek prochézi pres
vyménitelnou aperturu, kde regulujeme proud elektronti, ktery dopada na vzorek. Tento
svazek elektronti pak prochazi skenovacimi civkami, které umoznuji pohyb paprsku po
vzorku. Dalsim dilezitym optickym prvkem je objektivova ¢ocka, ktera zaostii paprsek do
co nejmensiho bodu a hraje klicovou roli v dosazeni vysokého rozliSeni. Po dopadu paprsku
na vzorek vznikd mnozstvi signalu 1.1, zejména sekundédrni elektrony (SE), zpétné rozpty-
lené elektrony (BSE) a rentgenovské zareni, které vyuzivame k ziskani informaci o povrchu
vzorku [37].
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Obrazek 1.8: Zjednodusené schéma: a) rastrovaciho transmisniho elektronového mikroskopu
(STEM). b) Detail radiofrekvencéni kavity K1 - deflektor, K2 - korektor. Pfevzato a upraveno
z [36, 38].

Rastrovaci transmisni elektronovy mikroskop

Rastrovaci transmisni elektronovd mikroskopie (STEM) je technika, kterd kombinuje vy-
hody SEM a TEM, coz ji umoznuje zkoumat vzorky na atomdarni trovni a analyzovat
jejich chemické slozeni. Stejné jako u TEM je i zde nezbytné pouzit extrémné tenké lamely
s tloustkou v radu desitek nanometri, aby elektronovy paprsek mohl prochazet vzorkem.

Na obrazku 1.8 a) je zobrazeno schéma STEM, kde elektronovy paprsek je generovén
obvykle Schottkyho zdrojem nebo zdrojem se studenou emisi. Elektrony jsou urychlovany
na energii v rozmez{ 30-300 keV, v zavislosti na pozadované analyze vzorku. Tento urych-
leny paprsek je nasledné kolimovan pomoci dvojice kondenzorovych c¢ocek. Mezi nimi se
nachazi izka apertura, ktera reguluje konvergenci elektronového paprsku a ridi jeho proud
dopadajici na vzorek. Elektronovy paprsek prochazi skenovacimi civkami, které umoznuji
pohyb paprsku po vzorku a objektivovou ¢ockou, kterd zaostruje paprsek do co nejmensiho
bodu, ¢imz zajistuje vysoké rozliSeni. Po dopadu na vzorek paprsek interaguje s materialem
a generuje ruzné signaly, které jsou detekovany. Mezi hlavni detektory ve STEM patii EDS
detektor (detektor pro energii disperzniho rentgenového zareni), ktery umoziuje analyzu
chemického sloZzeni vzorku, a detektory HAADF (High-Angle Annular Dark-Field) a ADF
(Annular Dark-Field), které umoznuji ziskdvani obrazu na zdkladé elastického rozptylu
elektrona 1.1. Tyto detektory poskytuji obrazy s vysokym kontrastem a detailni zobrazeni
atomdérni struktury vzorku. V soucasnosti se v STEM stéle castéji pouziva také detektor
energiovych ztrat elektronu (EELS), ktery detekuje neelasticky rozptylené elektrony. Tato
metoda poskytuje cenné informace o chemickém slozeni, elektronové strukture a vazbéach
zkoumaného materidlu [35].
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1.4 Ultrarychla elektronova mikroskopie

Ultrarychla elektronova mikroskopie (UEM) predstavuje moderni technologii, kterd kombi-
nuje vysoké prostorové rozliseni konvenéni elektronové mikroskopie s mimoradnym c¢asovym
rozliSenim na drovni femtosekund. Tato metoda umoznuje ziskavat informace o dynamic-
kych strukturnich zménach materiala, které probihaji v extrémneé kratkych ¢asovych tsecich
a tak prinasi zcela nové moznosti pro zkoumani rychlych procest na atomarni trovni. Ty-
pické rozliseni se pohybuje okolo stovek femtosekund a jednotek nanometri [39]. Nejcastéji
se UEM vyuzivad v rdmci TEM, zatimco v SEM se zatim bézné neprovadi. Ve své praci
se vSsak zamérim na jeho realizaci pravé v SEM, coz je méné obvykly pristup. Elektronové
pulzy budu generovat pomoci laserem buzené katody a k jejich detekci vyuziji sekundarni
elektrony.

Zakladem UEM je stroboskopicky princip, ktery spocivd v opakovaném osvétlovani
vzorku ultrakratkymi pulzy elektront synchronizovanymi s laserovymi impulzy. Laser zde
plni funkci spoustéce analyzovaného déje, zatimco elektronovymi pulzy se tento déj snima.
Synchronizace elektronovych pulzli a laseru se provadi postupnym zvysovanim c¢asového
zpozdéni mezi témito pulzy, coz umoznuje zachytit dynamicky proces v rtuznych stadiich
jeho vyvoje. Jednotlivé snimky z riznych ¢asovych bodil jsou nésledné slozeny do sekvence,
kterd vytvari dynamicky obraz (video) procesu. Diky této metodé lze detailné analyzovat
rychlé zmény v materidlu, avSak pouze u procest, které lze opakované spustit za stejnych
podminek [40].

Technologie ultrarychlé elektronové mikroskopie nachazi siroké uplatnéni. Jednim z kli-
covych vyuziti je studium fazovych prechodt, napriklad taveni, tuhnuti nebo prechodu mezi
riznymi krystalovymi strukturami. Diky vysokému ¢asovému rozliseni lze sledovat nukle-
aci a rust novych fazi na atomarni drovni [41]. Dalsim dulezitym polem aplikaci je prenos
energie a nadboje [12], kde UEM umoznuje sledovat dynamiku elektronovych excitaci, rela-
xacnich procesti nebo prenosu tepla v nanostrukturach. Tato technologie rovnéz umoznuje
detailni zkoumani restrukturalizace nanocastic béhem katalytickych reakei, kdy dochazi ke
zménam jejich tvaru, velikosti a povrchovych vlastnosti [43]. V oblasti nanomechanickych
pohybu UEM odhaluje dynamiku deformaci, jako jsou vibrace [44] nebo napéti [45] v na-
nostrukturach, coz je klicové pro vyvoj nanotechnologii. Tyto aplikace nachézeji uplatnéni
v mnoha oblastech od materidlového vyzkumu pies biomedicinu az po energetiku [46, 47].
umoznuji snimani déju s vysokym casovym rozliSenim. Téchto pulzu lze dosdhnout né-
kolika zpisoby, pricemz nejbéznéjsi metodou je pouziti fotoemise, kde pulzni laserovy pa-
prsek osvétluje katodu a uvolnuje elektronové pulzy [48, 49]. Alternativni pristup vyuziva
radiofrekvencni kavity, které pretvareji kontinudlni elektronové svazky do ultrakratkych
pulzu [50, 51, 52]. Tyto technologie jsou klicové, protoze detektory nejsou dostatecné rychlé,
aby zachytily déje probihajici na femtosekundové casové skale. Presna kontrola délky a frek-
vence elektronovych pulzl je proto nezbytna pro dosazeni pozadovaného casového rozliseni.

1.4.1 Mikrovinné kavity

Mikrovlnné kavity slouzi ke generovani ultrakratkych elektronovych pulzi pomoci vysoko-
frekvencniho elektromagnetického pole, ¢ehoz je nasledné vyuzivano v aplikacich pro UEM.
Opakovaci frekvence provozu téchto kavit se pohybuji v Sirokém rozmezi od 1 Hz do 12 GHz,
coz zajistuje flexibilitu jejich vyuziti. Generované elektronové pulzy mohou dosahovat délky
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nékolika pikosekund, pricemz kvalita svazku zlistava zachovana diky minimalizaci Coulom-
bovskych odpudivych efektu [53].

Princip fungovéni téchto kavit je zndzornén na obrazku 1.8 b) a spo¢iva v tom, Ze elek-
tronovy svazek prochazi prvnim rezonancénim polem K1, kde je oscilujicim polem o vysoké
frekvenci rozkmitan. Tento rozkmitany svazek poté prochézi fezaci aperturou, kterou pro-
jde jenom ¢ést svazku a vytvari tak diskrétni elektronové pulzy. Nasledné druhé rezonanéni
pole K2, které pracuje s opatnym fazovym posunem pole nez K1, eliminuje indukované
lateralni oscilace a obnovuje ptuvodni dréhu svazku podél optické osy [38, 51].

Spolec¢nost Euclid Techlabs vyvinula elektrické hiebinkové systémy, které vytvareji elek-
tronové pulzy prerusovanim kontinualniho elektronového svazku pomoci radiofrekvencéniho
pole. Tyto systémy jsou jednoduché na implementaci a lze je snadno synchronizovat se sté-
vajicimi mikroskopy. Jejich hlavni nevyhodou vsak je, Ze jsou omezeny na pevnou energii
svazku, coz omezuje jejich flexibilitu pri aplikacich, které vyzaduji riiznorodé energetické
rozsahy [54].

Na druhé strané magnetické mikrovinné kavity vyuzivaji oscilujici magneticka pole k mo-
dulaci svazku. Tento pristup umoznuje generovat vysoce kvalitni ultrakratké pulzy s mini-
mélnim rozptylem energie a zachovat tak emisni charakteristiky zdroje [51].

Zatimco elektrické systémy jsou jednodussi a cenové dostupnéjsi, magnetické nabizeji
lepsi kontrolu nad délkou a kvalitou pulzi. Nicméné pouziti mikrovinnych kavit ma i své
nevyhody. Klicovym problémem je citlivost na presnou synchronizaci RF pole mezi jed-
notlivymi kavitami. Jakykoli nesoulad v této synchronizaci mize vést k rozostfeni svazku
a ztraté casového nebo prostorového rozliseni. Déle je nutné zajistit precizni fizeni RF zdroji
a synchronizacnich systému, coz muze zvySovat slozitost implementace [38].

1.4.2 Laserem buzena katoda

Laserem ftizena fotoemise umoznuje generovat ultrakratké elektronové pulzy s vysokou ca-
sovou a prostorovou koherenci v Sirokém rozmezi opakovacich frekvenci od 1 Hz do 25 MHz.
Tento proces vyuziva pulzniho laserového zdroje zaostieného na hrot katody zdroje (zobra-
zeno na obrazku 1.9), kde jsou diky fotoelektrickému jevu uvoltiovany elektrony. Typicky se
vyuziva Schottkyho zdroj se zirkoniovym oxidem nanesenym na wolframu (ZrO/W), jehoz
vystupni prace je 3 eV. Ten je nejcastéji ozarovan ultrafialovym zafenim laseru o vlnové
délce 258 nm, coz odpovida energii 4,82 eV. Energie fotont laseru je tedy vyssi nez vystupni
prace, coz zajistuje efektivni uvolnovani elektronii prekonanim potencidlové bariéry. Tento
proces umoznuje dosdhnout kontinualni a stabilni emise. Pokud je fotonova energie nizsi nez
pracovni funkce materidlu, mize dochazet k vicefotonové fotoemisi, kdy elektrony absorbuji
vice fotoni, aby prekonaly energetickou bariéru. Nicméné tento jev je méné Casty a zavisi
na presném nastaveni experimentélnich parametru [48].

Redlna implementace laserem rizené fotoemise zahrnuje praci s nizkou teplotou hrotu
katody, kterd minimalizuje kontinualni tepelnou emisi. Extrakéni pole se pritom vyuziva
k redukci energiové bariéry a laserové svétlo poskytuje vétsinu energie potiebné k uvolnéni
elektrond v pulzech. Nicméné s ochlazenim hrotu je spojeno i s jednim z hlavnich problém1,
a to snizovani efektivity fotoemise béhem dlouhotrvajicich experimenti. V praxi bylo po-
zorovano, ze Ucinnost emise klesd o ptiblizné 30% po 90 minutach provozu [55]. Divodem
je snizend difuze povlaku ZrO a tim zvySeni vystupni prace. To lze Tesit zahfatim hrotu
na vysokou teplotu mezi experimenty, coz obnovi vrstvu ZrO a tak i pivodni vlastnosti
katody. Dalsim omezenim je nizky proud elektronti generovany timto zplsobem, coz muze
byt nevhodné pro aplikace vyzadujici vysokou intenzitu svazku.
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1.4.3 Srovnani moznosti vytvareni elektronovych pulzi

Pri srovnani laserem rizené fotoemise s mikrovinnymi kavitami pro vytvareni elektronovych
pulzi zjistime, Ze je zde nékolik zdsadnich rozdild v implementaci a provozu. Laserem
Fizend fotoemise ma vyhodu jednodussiho sladéni s excitaci vzorku, diky jednomu laseru, ze
kterého pulzy vytvarime, coz umoznuje vyssi presnost pri ¢asoveé rozlisenych experimentech.
upravy zdroje. Navic lasery generuji pulzy s nizsi frekvenci nez mikrovlnné kavity, coz mize
byt omezenim pro nékteré aplikace.

Mikrovinné kavity nabizeji vyssi frekvence pulzii a snadnéjsi instalaci do stavajicich
mikroskopti bez nutnosti rozsahlych tprav. Kromé toho poskytuji vétsi flexibilitu pfi na-
kavity s laserem, jenz vybuzuje vzorek, nutnost precizniho fizeni RF systémi a jejich omeze-
nost na jednu pevné danou energii svazku. V soucasnosti jsou kavity navrhovany vyhradné
pro TEM a nejsou znamy zadné aplikace v SEM.

1.4.4 Vyvoj v ultrarychlé elektronové mikroskopii

Jednim z hlavnich smért soucasného vyzkumu UEM je piimé zobrazovani fotoindukova-
nych fazovych prechodu. Napiiklad dynamika fotoindukované viny hustoty naboje (CDW)
v 1T-TaSy [56] byla sledovina s prostorovym rozliSenim 5 nm a ¢asovym rozliSenim 200 fs
pomoci techniky elektronové difraktometrie, pro jeji piimy pristup ke krystalografickym
informacim [57, 58]. Tento vyzkum odhalil fizovy prechod ze skoro ,commensurate“ fize
pri nizkych teplotach do ,incommensurate” faze pri vyssich teplotach, coz zahrnuje tani
supermrizek a ztratu satelitnich piki v difraktogramech.

Dalsi dulezitou oblasti vyzkumu je dynamika akustickych fononu a napéfovych vin
v dvourozmérnych materidlech, spousténych riuznymi prvky, jako jsou hrany vrstev [45],
nedokonalosti miizky [59] a plazmonické nanodraty [44]. Tyto experimenty vyuzivaji vysoké
citlivosti elektronového svazku na miizkové deformace, coz umoznuje ¢asové a prostoroveé
rozlisit sifeni a relaxaci akustickych fononti. Tyto studie prokézaly schopnost UEM vizu-
alizovat anisotropni chovani fononti na atoméarn{ trovni a korelovat je s krystalografickou
orientaci a lokalnimi defekty v materialu.

Mapovani dynamiky nédboje v pevnych latkach umoznuje sledovat casovy vyvoj nosicu
naboje a jejich korelace se strukturou atoméarni miizky. PTi studiu polovodice InAs byly
rekonstruovany prostorové a casové rozlisené mapy blizkého pole oscilujiciho na THz frek-
vencich, které vznikaji v disledku rozdila v difuzi dér a elektronti. Tento pristup odhalil
dynamiku prenosu naboje a jeho interakci s miizkovymi deformacemi, coz je klicové pro
pochopeni fotovoltaickych procest a optimalizaci materidlii pro energetické aplikace [42].

V Lorentzové mikroskopii bylo zobrazeno fototermalné indukované magnetické pole
a tzv. magnetické skyrmiony, které predstavuji topologické magnetické textury. UEM mé-
feni dokazalo poskytnout nové poznatky o ¢asovém vyvoji magnetickych skyrmiont a jejich
interakcich s elektronovou miizkou, coz je zédsadni pro vyvoj spintronickych zafrizeni a ma-
teriali [60].

Dale byl zobrazovan casovy a prostorovy vyvoj polaritonovych vlnovych baliki v dvou-
rozmérnych materidlech. Byla sledovdna dynamika fonon-polaritonovych (PhP) excitaci
v hexagondlnim nitridu boru (hBN) s nanometrovym prostorovym a femtosekundovym ¢a-
sovym rozliSenim. Tento pristup umoznil odhalit jevy, jako je stépeni vlnovych baliki, jejich
zrychlovani a zpomalovani béhem s§ifeni, coz souvisi s disperzni povahou PhP [61].
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Obrazek 1.9: Lokalizovana emise elektronti ze spicky katodového hrotu pomoci fokusovaného
laseru. Pfevzato a upraveno z [48].

V budoucnu se nejspise UEM bude kombinovat s dalsimi technikami pro simultanni
analyzu chemickych, strukturnich a elektronickych vlastnosti materialt. Dale také v ob-
lasti biologie pro in-situ studium citlivych organickych materidlii a pochopeni ultrarychlé
molekuldrni interakce v kapalném nebo kryogennim prostiedi, jakozto formovani a stépeni
chemickych vazeb na femtosekundové skéle, pti minimalnim poskozeni elektronovym svaz-
kem [62].

1.4.5 Ultrarychla rastrovaci elektronova mikroskopie

Ultrarychly rastrovaci elektronovy mikroskop (USEM) obohacuje konvenéni SEM o UEM.
V porovnani s ultrarychlym transmisnim elektronovym mikroskopem (UTEM), ktery je
s objemovymi vzorky a pozorovat jejich povrch. Diky tomu jsou minimalizované néroky na
jejich pripravu a tedy i pravdépodobnost jejich poskozeni pri vyrobé.

Z technického hlediska USEM vyuziva laserem buzenou katodu pro generaci ultrakrat-
kych elektronovych pulzti synchronizovanych s excitujicimi laserovymi pulzy. Skenovani
vzorku probiha podobné jako v klasickém SEM, avsak s moznosti zachytit ¢asovou dyna-
miku signalu. Jednotlivé snimky porizené s riznym casovym zpozdénim mezi laserovym
a elektronovym pulzem lze nasledné skladat do casové rozlisenych sekvenci a néasledné ana-
lyzovat dynamické procesy ve vzorku.

Praktické aplikace USEM se soustfeduji predevsim na studium fotony generovanych
nosic¢u néboje v polovodi¢ich [63, 64] a ¢asové rozlisenou katodoluminiscenci [65, 66, 67].
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2 Motivace a cile prace

Zakladni myslenkou projektu, v rdmci kterého zpracovavam svoji diplomovou praci,
je modifikovat konven¢né dostupny rastrovaci elektronovy mikroskop do podoby, ktera by
umoznila vytvoreni elektronovych pulzi, korekci vad elektronového svazku a externi stimu-
laci vzorku, to vSe pomoci vysoce energetického pulzniho synchronizovaného laseru. V mi-
nulosti byla jiz podobnd myslenka realizovina na videnské univerzité [49]. Tento projekt
mél vSak nékolik konstrukénich nedostatkd, neumoznujicich presné a rychlé ostfeni laseru
k tvorbé elektronovych pulzti a dale pouze omezené moznosti aplikaci. Z téchto duvodu
jsme prisli s vlastnim nédvrhem modifikaci, jenz tyto nedostatky odstrani.

Nase Teseni spociva ve vyuziti vysoce vykonného pulzniho femtosekundového laseru,
ktery budeme zavadét do mikroskopu hned ve tfech mistech (1, 2, 3), jak je zndzornéno
na zjednoduseném schématu rastrovaciho elektronového mikroskopu na obrazku 2.1. Op-
tickd vétev ¢islo 1 mé za tcel vytvorit elektronové pulzy, které se nasledné budou sitit déle
mikroskopem. Opticka vétev ¢islo 2 moduluje opticky pulz, jenz nasledné interaguje s elek-
tronovym pulzem a méni ho do nami pozadované podoby. Na zavér optickd vétev cislo 3
slouzi ke stimulaci vzorku pro zkoumani dynamickych procestt v ném probihajicich.

Sestava na obrazku 2.1 se sklada z vysokoenergetického femtosekundového pulzniho
laseru emitujictho svételné zafeni, které dopada na prvni déli¢ svazku (D1), jenz 90 % in-
tenzity propusti a 10 % odrazi. Paprsek s vétsi intenzitou nasledné dopada na druhy délic
svazku (D2), jenz 10 % propusti a 90 % odrazi. Prosly paprsek s mensi intenzitou nasledné
prochazi dvojici nelinedrnich krystalt, které zméni jeho vlnovou délku do ultrafialovych
hodnot. Svétlo je poté zaostfeno pomoci ¢ocky na Schottkyho katodu, ktera je udrzo-
vana na takovych podminkach, kdy dopadajici pulz fotonti dokaze ze zdroje emitovat pulz
elektroni, jenz se zaostfi pomoci kondenzorové ¢ocky do roviny interakce (IP). Svétlo ne-
pohlceno Schottkyho katodou projde a je zobrazeno na CCD kameru (CCD1), kde slouzi
pro rychlejsi a presnéjsi ostfeni laseru na hrot zdroje. To je nezbytné, nebot prumeér hrotu
zdroje je 1 pm a primeér fokusovaného svazku je okolo 9 pm. Najit spravnou pozici je tedy
velmi naro¢né na presnost a CCD kamera (CCD1) ndm tak usnadnuje nalezeni optimélniho
nastaveni.

Laserové pulzy odrazené na déli¢i svazku (D2), jenz obsahuji témér 80 % celkové inten-
zity vyzarené laserem, nasvétluji prostorovy modulator svétla (SLM), ktery slouzi k fazové
i amplitudové modulaci svétla. Ten je tvoren matici pixeld, které lze individualné ridit,
aby ménily vlastnosti odrazeného svétla. Kazdy pixel mize ménit fazi nebo intenzitu své-
telného paprsku, coz umoznuje vytvaret slozité vzory a obrazy v pricném profilu laseru.
Takto upraveny svételny pulz je nasledné fokusovan do roviny interakce (IP), kde moduluje
pulz elektronii emitovanych ze Schottkyho zdroje do ndmi pozadované podoby. Aby doslo
k presné interakci laserového pulzu s elektronovym pulzem, je do optické vétve vlozena zpoz-
dovaci linka, kterd umoznuje prodlouzeni, pripadné zkraceni optické trasy (t1), coz zajistuje
synchronizaci obou pulzi. Pro lepsi orientaci a kontrolu interakce, se nepohlcené laserové
zéreni zobrazuje na CCD kameru (CCD2) a pom&hd ndm tak se spravnym nastavenim.

Laserové pulzy odrazené na déli¢i svazku (D1), slouzi k externi stimulaci vzorku. To
miize vést napriklad k lokalnimu zahrati nebo fazové preméné zkoumané struktury. Timto

20



zpusobem jsme schopni vytvorit ¢asove rozlisené snimky, které ukazuji, jak struktura vzorku
reaguje na optickou stimulaci v redlném case. Opticka vétev taktéz obsahuje zpozdovaci
linku, kterd umoznuje prodlouzeni, pfipadné zkrdceni optické trasy (t2) a tim zajistit syn-
chronizaci jiz modulovaného elektronového pulzu a stimulaci vzorku.

Pro tyto ucely je zapottrebi velké mnozstvi konstrukénich modifikaci samotného SEM.
Projekt je tudiz rozlozen do tfi samostatnych etap, kde prvnim krokem je ziskani elek-
tronovych pulzt. Zde je zapotrebi upravit komoru Schottkyho zdroje do podoby, kde je
mozny vstup i vystup laseru pomoci okének, aniz by byla naruSena jeho funk¢nost. Dru-
hym krokem bude zavedeni laseru do interakéni roviny (IP), kde pro optimélni zobrazeni
této roviny na objektiv bude muset byt do mikroskopu priddna dalsi magnetickd konden-
zorova, ¢ocka. Tento tkon bude velice naroc¢ny, nebot bude zapottrebi taktéz velké zmény
v softwaru a hardwaru mikroskopu. Zavére¢nym tikolem bude zavedeni laseru na vzorek
pomoci modifikace dveri do komory a drzaku vzorku.

Tato diplomova prace se zabyva prvni etapou modifikaci, tedy ndvrhem a testovanim
fotoemisniho elektronového zdroje pro adaptaci konvenéniho SEM na ultrarychly SEM,
k ¢emuz bylo zapottebi:

o Navrhnout schéma sestavy.

— Seznamit se s konstrukei a vykresovou dokumentaci mikroskopu.
— Seznamit se s provozem laseru.
— Vytvorit schéma optické sestavy.

e Navrhnout konstrukéni feseni modifikaci mikroskopu.

— Provést konstrukéni zmény mikroskopu ve 3D modelu.
— Vytvotit vykresy modifikovanych dilt a sestav.

— Zadat vykresy do vyroby a nechat dily zhotovit.

— QOcistit a zkontrolovat spravnost vyrobenych dili.

e Vymeénit upravené soucésti v mikroskopu.

— Rozebrat ¢ast mikroskopu pro pristup k vyméné dilu.
— Zaménit upravené soucasti.
— Sestavit mikroskop s modifikovanymi dily.

— Seridit, spustit a zkontrolovat spravnou funkci mikroskopu v kontinudlnim rezimu
provozu Schottkyho zdroje.

o Zkompletovat optickou sestavu.

— Prevést vlnovou délku laseru do ultrafialovych hodnot.
— Prenést zareni laseru mezi optickym stolem a stolem mikroskopu.
— Nasmérovat laser na hrot katody.

— Odzkouset funkénost tvorby pulzi.
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Obrazek 2.1: Schéma sestavy pro casové rozlisenou ,ultrafast®“ rastrovaci elek-
tronovou mikroskopii, modulaci elektronového svazku pomoci laseru a externi
stimulaci vzorku. Pulz vyzafeny laserem dopada na prvni déli¢ svazku (D1), jenz 90 %
intenzity propusti a 10 % odrazi. Paprsek s vétsi intenzitou nésledné dopadd na druhy déli¢
svazku (D2), jenz 10 % propusti a 90 % odrazi. Prosly paprsek s mensi intenzitou nasledné
prochézi dvojici nelinedrnich krystali (CR). Paprsek je poté fokusovan pomoci ¢ocky na
Schottkyho katodu a proslé svétlo je zobrazeno na CCD kameru (CCD1). Laserovy pulz
odrazeny na déli¢i svazku (D2), prochédzi skrz zpozdovaci linku (t1) a nasvétluje prostorovy
modulator svétla (SLM). Upraveny svételny pulz je fokusovan do roviny interakce (IP), kde
moduluje pulz elektroni. Nepohlcené svétlo zobrazujeme na CCD kameru (CCD2). Lase-
rovy pulz odrazeny na déli¢i svazku (D1) prochdzi skrz zpozdovaci linku (t2) a vybuzuje
déje ve vzorku.

22



3 Opticky navrh

V této kapitole se budeme zabyvat optickym navrhem trasy navedeni pulzniho lase-
rového svazku na hrot katody zdroje v SEM. Nejprve bude nutné se seznamit se samot-
nym elektronovym mikroskopem, ktery budeme modifikovat, a rovnéz s pulznim laserem,
z diivodu bezpecné a spolehlivé obsluhy. Nasledné bude nutné zvazit veskeré optické kompo-
nenty, které upravuji laserovy svazek ptred jeho dopadem na hrot, uréit jejich presné umisténi
v optické dréze, navrhnout jejich vhodny zptisob uchyceni a zajistit jejich objednani.

3.1 Rastrovaci elektronovy mikroskop S6000 MIRA

Rastrovaci elektronovy mikroskop TESCAN MIRA, postaveny na platformé S6000, je vy-
baven Schottkyho katodou s Zivotnosti minimalné dva roky. Tato katoda zajistuje stabilni
elektronovy svazek v energiovém rozsahu od 200eV do 30keV, pficemz je mozné vyuzit
zpomalovani svazku nad vzorkem a zmensit dopadovou energii elektronu na 50eV. To je
vyhodné zejména pro vysoké rozliseni pri nizkych urychlovacich napétich. Systém je také vy-
baven inovativnim optickym fesenim ,,Wide Field“, které umoznuje realny piehled o vzorku
jiz od dvojnasobného zvétseni.

Ovladani mikroskopu zajistuje moderni a uzivatelsky piivétivy software , TESCAN Es-
sence”, ktery umoznuje presné nastaveni dopadového proudu elektronového svazku. Soucasti
softwaru je také 3D kolizni model, jenz v redlném case vizualizuje polohu vzorku, detektorii
a dalsich komponent v komote a tim zabranuje jejich kolizim.

Mikroskop je osazen dvéma detektory v komore a to Everhart-Thornley detektorem pro
sekundarni elektrony a motorizované vysouvatelnym detektorem pro zpétné odrazené elek-
trony. Déle je vybaven dvojici ,in-column® detektort (pro sekundérni i zpétné odrazené
elektrony), které zajistuji vysokou kvalitu snimani i pti malé pracovni vzdélenosti. Mikro-
skop je taktéz pripraven pro moznost vlozeni pridavnych detektori. Maximalniho rozliseni
1nm lze u mikroskopu dosdhnout pri pouziti urychlovaciho napéti 30 keV, pri detekci sekun-
dérnich elektront a proudu svazku 300 pA.

Komora je vybavena pétiosym stolem, ktery umoznuje komplexni manipulaci se vzorkem
v rozsahu: X = 80mm, Y = 60mm, z = 50 mm, naklon £80° a rotace 360°. Maximalni
velikost vzorku miize byt az 100 mm v primeéru, s hmotnosti az 1kg v zavislosti na rezimu
manipulace.

3.2 Pulzni laser Monaco 1035

Laser Monaco 1035 od spolecnosti Coherent je diodou pumpovany vldknovy femtosekun-
dovy laser, ktery vyuziva architekturu typu MOPA (Master Oscillator Power Amplifier)
v kombinaci se dvéma akusto-optickymi modulatory (AOM). Princip jeho ¢innosti spociva
ve vytvoreni femtosekundovych pulzi v zédkladnim oscilatoru, jejich ¢asovém rizeni, zesileni
a nasledném findlnim zpracovani.

Generovani téchto ultrakratkych pulzi je zalozeno na jevu médové synchronizace (mode-
locking). Laserovy rezondtor pumpovany diodami umoznuje soucasnou oscilaci mnoha po-
délnych médu o diskrétnich frekvencich rovnomérné rozmisténych podle délky rezonatoru.
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Pokud tyto médy osciluji nezavisle, vysledny svazek je spojity a neobsahuje zadné pulzy.
V rezimu moédové synchronizace jsou vsak faze jednotlivych méda sladény pomoci elektro-
optického modulatoru, ktery méni ztraty v rezonatoru na vysokych frekvencich. Tim do-
chazi ke konstruktivni interferenci a generovani periodické rady ostrych femtosekundovych
pulzii s vysokou opakovaci frekvenci. Vzniklé femtosekundové pulzy nasledné prochéazeji
prvnim akusto-optickym moduldtorem, ktery umoznuje vybér a flexibilni nastaveni jejich
opakovaci frekvence ¢i poc¢tu pulzu v ¢ase. Vybrané pulzy jsou poté vedeny do vlaknového
zesilovace, ktery vyznamné zvysuje jejich energii pii zachovani jejich puvodni délky, spek-
tralnich vlastnosti a kvality svazku. Druhy akusto-opticky modulator zarazeny na vystupu
systému slouzi jako rychld bezpecnostni zavérka, schopnd okamzité zablokovat vystupni
svazek a zaroven umoznuje externé fizenou modulaci vystupni energie. Stabilita celého la-
seru je zajisténa umisténim vSech komponent do monolitického frézovaného bloku hliniku,
coz zarucuje vysokou mechanickou stabilitu a dlouhodobou provozni spolehlivost.

Laser pracuje na stfedni vinové délce 1035 £ 5 nm a umoznuje generovani pulzii o délce
az 400 fs, pricemz délku pulzu lze ladit s presnosti na 10 ps. Maximéalni primérny vystupni
vykon systému dosahuje az 40 W a energie jednoho pulzu miize byt az 40nJ. Systém je
schopen pracovat s Sirokym rozsahem opakovacich frekvenci od jednotlivych pulzi az po
50 MHz.

Kvalita laserového svazku v prostorovém médu TEMgg je M? < 1,2. Primér svazku,
méfeny v mistech, kde intenzita klesne na 1/e? hodnoty maxima ve stiedu, se pohybuje
v rozmezi 2,4 az 3,0 mm a divergence neptresahuje 1 mrad. Polarizace svazku je linedrni verti-
kélni s polarizacnim pomérem 100:1. Stabilita vystupni energie se pohybuje pod 1,5 % RMS
(stfedni kvadratickd odchylka relativné ke stfedni hodnoté), coz spolu s dlouhodobou smé-
rovou stabilitou < 25nrad/°C zajistuje velmi konzistentni provoz. Zatizeni je klasifikovdno
jako laser tridy 4.

3.3 Teoretické schéma optické sestavy

Optické trasa laserového svazku byla navrzena s cilem nasmérovat generované laserové
pulzy na hrot zdroje SEM, aby zde mohlo dojit k fotoemisi elektroni. Svazek prechazi mezi
optickym stolem a stolem SEM a je tedy zapotiebi korigovat vzajemné vibrace pro stabilitu
svazku. Celkové usporadani je znazornéno na obrazku 3.1.

Pulzni laser Monaco generuje linedrné polarizovany svazek, ktery nejprve dopada na
pulvlnnou desticku. Ta slouzi ke stoCeni roviny polarizace tak, aby ovlivnila pomér mezi
odrazenou a proslou ¢asti svazku na nasledném délici, ktery propousti p-polarizované svétlo
a odrazi s-polarizovanou slozku. Upravou thlu natoceni ptlvinné desticky lze tedy Fidit
rozdéleni intenzity mezi obé vétve. Odrazena ¢ast paprsku pokracuje déle k nelinedrnimu
krystalu generujicimu druhou harmonickou, kde dochazi k c¢astecné konverzi ptivodniho
infracerveného zareni (1035 nm) na zelené svétlo (518 nm). Vystup z tohoto krystalu obsa-
huje smés infracerveného a zeleného zareni, coz je na obrazku 3.1 zndzornéno ¢erchovanymi
Carami. Tento smiSeny svazek nésledné dopadd na IR zrcétko, které z 95 % odréazi infra-
cervené zatfeni do tlumice. Zbyld cast svazku, obsahujici prevazné zelené svétlo, postupuje
déle na ¢ocku, kterd zaostii svazek do druhého nelinearniho krystalu, abychom zvysili jeho
ucéinnost. V tomto druhém krystalu dochézi ke generaci ¢tvrté harmonické, tedy k preméné
zeleného zareni na ultrafialové (256nm). I v tomto pfipadé vsak ke konverzi nedochdazi
zcela, vysledny svazek obsahuje priblizné 25 % ultrafialového zareni, 65 % zeleného a 10 %
zbytkového infracerveného. Néasleduje kolimace svazku pomoci ¢ocky. Déle je nutné oddélit
ultrafialovou slozku, kterd se bude vyuzivat pro fotoemisi, coz zaridime sérii filtracnich zr-
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catek. Svazek nésledné tedy dopadéd na UV zrcatko, které odrazi 95 % ultrafialové slozky,
zatimco ostatni spektralni slozky propousti. Z propusténé c¢asti paprsku je vyfiltrovana in-
fracervena slozka pomoci IR zrcatek, kterd nasledné slouzi jako referenc¢ni signél pro korekei
relativniho pohybu mezi optickym stolem a stolem SEM. Dvojice paprskil tedy prochéazi
dvojici motorizovanych zrcatek, kterymi diky nasledné referenci infracerveného paprsku do-
vedeného na senzor pohybu mizeme kompenzovat vzdjemné vibrace obou optickych stoli
a tim stabilizovat optickou drahu. Motorizovand zrcatka vyuzivaji krokové motory k regu-
laci vétsich thlovych odchylek, zatimco pro jemné doladéni slouzi piezoelektrické motory.
Pohyb zrcatek je fizen pomoci senzoru pohybi, ktery se skladd z dvojice detektort za-
znamenavajicich zménu polohy a thlu referenéniho svazku. Nyni jiz témér spektralné Cisty
ultrafialovy svazek dopadd na dalsi pilvlnnou desticku, ktera stoc¢i polarizaci tak, aby pre-
vazovala p-polarizovand slozka, nebot puvodni polarizace se prichodem optickymi prvky
zménila. Ta je pak selektivné propousténa polarizatorem nastavenym pod Brewsterovym
thlem, zatimco s-polarizace je odrazena. Toto nastaveni provadime kvili tomu, aby po-
larizace laserového svazku souznéla se smérem elektrického pole kolem hrotu zdroje, ¢imz
vyznamné zvysime uc¢innost emise elektronu. Vysledny p-polarizovany ultrafialovy svazek
dopad4 na cocku, ktera jej zaostti na hrot zdroje v komote SEM. Tato ¢ocka je upevnéna
v tchytu s justaznimi srouby, které umoznuji precizni navedeni svazku na spicku hrotu. Po
pruchodu timto bodem svazek prochazi jesté jednou ¢ockou, kterd jej znovu kolimuje. Na
zavér dopadé svazek na UV zrcatko, které odrazi priblizné 95 % zafeni a zbylou ¢ést pro-
pousti na ¢ocku, kterad zobrazuje rovinu hrotu zdroje na ¢ip CCD kamery. Tim je zajisténo,
ze kamera neni presycena intenzivnim zarenim a zaroven je mozné vizualné kontrolovat
pozici svazku vaci hrotu zdroje.

Naslednym krokem bylo zapotrebi vybrat vhodné komponenty do optické cesty, jez
odpovidaji nasim pozadavktm. Klicovymi kritérii byly jejich funkce, vhodnost pro pozado-
vanou vlnovou délku a odolnost vii¢i vysokému vykonu pulzniho laseru. V tabulce 3.1 jsou
vypsany hlavni komponenty dle optického schématu z obrazku 3.1. S ndvrhem optické trasy
mi byl ndpomocen Ing. Zdenék Nekula, ktery jiz v minulosti mél zkusSenosti s podobnym
systémem na videnské univerzité.
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Obrazek 3.1: Schéma optické sestavy pro generovani elektronovych pulzt foto-
emisi z hrotu v komore SEM pomoci ultrafialovych laserovych pulzi. Laserovy
svazek vychazejici z pulzniho laseru Monaco nejprve prochéazi pilvlnnou destickou, ktera
staci polarizaci a nésledné vstupuje do délice svazku. Ten rozdéluje zafeni podle polarizac¢ni
slozky, kde p-polarizace je propousténa, s-polarizace odrazena. Odrazena slozka pokracuje
ke dvéma nelinedrnim krystaliim, ve kterych dochézi k postupné generaci druhé a ctvrté
harmonické. Tim se vlnovad délka méni z infracervené (1035 nm), pres zelenou (518 nm),
az po ultrafialovou (256 nm). Vystupni smiSeny svazek prochdzi sérii selektivnich zrcé-
tek, kterda oddéluji jednotlivé spektralni slozky. Infracervend slozka je pomoci systému IR
zrcatek vedena na senzor pohybu, ktery sleduje zménu thlu a polohy dopadajiciho refe-
ren¢niho paprsku. Tyto informace slouzi k aktivni stabilizaci optické trasy mezi optickym
stolem a mikroskopem prostfednictvim motorizovanych zrcatek. Ultrafialova slozka, urcena
pro fotoemisi, je filtrovana sérii UV zrcéatek a je dale vedena na druhou ptlvinnou desticku,
ktera staci polarizaci tak, aby vzniklo prevazné p-polarizované svétlo. Nasledné svazek vstu-
puje do polarizatoru pracujictho pod Brewsterovym thlem, kde je p-polarizace propousténa
a s-polarizace odrazena. Vysledny ultrafialovy svazek je poté ostien cockou na hrot zdroje
elektroni v komore SEM, kde dochazi k vlastni fotoemisi. Po dopadu na hrot je svazek
kolimovan druhou c¢ockou a néasledné dopadd na UV zrcatko, které odrazi vétsinu zareni
a propousti malou ¢ast na cocku, kterd zobrazuje rovinu hrotu zdroje na ¢ip CCD kamery.
Tim je zajisténa moznost vizualni kontroly zarovnani svazku na hrot.

Nelin. krystal Nelin. krystal
2. harmonické 4. harmonické
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Tabulka 3.1: Komponenty vyuzité v optické sestaveé.

Zde f oznacuje ohniskovou vzdélenost.

VlInova délka

Komponenta Oznaceni dopadajiciho Dodavatel
zareni [nm]
Pulvinné desticka 16-889 1035 Edmund Optics
Polarizujici déli¢ svazku PBSW-1030 1035 Thorlabs
IR zrcatko 042-1030HHR 1035 EKSMA Optics
Nelinearni krystal
BBO-655H 1035 EKSMA Optics
2. harmonické
Cocka f = 300 mm LA4579-532 518 Thorlabs
Nelinearni krystal
BBO-644H 518 EKSMA Optics
4. harmonické
Cocka f = 300 mm LA4579-UV 256 Thorlabs
Aktivni stabilizace svazku Aligna - TEM Messtechnik
Pilvinnd desticka 48-486 256 Edmund Optics
Polarizator 420-1240E 256 EKSMA Optics
Coc¢ka f = 150 mm 38-665 256 Edmund Optics
Cocka f = 200 mm LA4102-UV 256 Thorlabs
BVS CA-SF2-
CCD kamera 256 Balluff

0016Z2G-111120-001
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4 Konstrukéni modifikace SEM

V této kapitole se budeme vénovat konstrukci rastrovaciho elektronového mikroskopu,
ktery budeme upravovat tak, abychom mohli privést laserovy svazek piimo na hrot zdroje
elektronii a zaroven vizualné sledovat presnou pozici laserového svazku vici hrotu. Pro tento
ucel vyuzijeme dvojici protilehlych okének instalovanych na komoru mikroskopu. Nejprve se
seznamime s puvodni konstrukei elektronového mikroskopu a néasledné detailné rozebereme
jednotlivé komponenty. Dale popiSeme postup navrhu a uvedeme konkrétni dily a jejich
modifikace, které byly nutné pro zachovani plné funkénosti mikroskopu jak v klasickém
kontinualnim rezimu, tak i v nové implementovaném pulznim rezimu proudu elektront. Pro
realizaci konstrukénich zmén jsme méli k dispozici 3D model mikroskopu s jednotlivymi
soucastmi, které jsme postupné upravili tak, aby byla zajisténa optimélni prichodnost
laserového paprsku az na samotny hrot zdroje a kontrola jeho polohy.

Pri kontrole vykresové dokumentace a ovérovani spravnosti provedenych tprav na modi-
fikovanych dilech mi byli vyznamné ndpomocni Ing. Irena Antosové, Ph.D a Ing. Stanislav
Petras ze spolecnosti TESCAN GROUP, a.s., ktefi mi rovnéz poskytli cenné informace
o samotné konstrukci mikroskopu.

4.1 Puvodni konstrukce SEM

Nyni si popiSeme puvodni konstrukei rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) na za-
kladé obrazku 4.1, ktery predstavuje svisly Tez jeho tubusem. Obrazek zobrazuje hlavni
komponenty mikroskopu, které budou nasledné modifikovany, osu elektronového svazku od
zdroje az po vzorek a misto, kde se bude mikroskop rozebirat. Zdrojem elektronii je Schott-
kyho katoda, kterd se nachézi v katodovém modulu, jez zajistuje emisi elektroni a prvni
upravu stopy svazku. Napajeni modulu je umisténo v keramickém nosi¢i v horni ¢asti se-
stavy a vSe je pro presné ustaveni vuci optické ose mikroskopu umisténo na centrovacim
vlnovci trysky, umoznujici jemné polohovani ve vodorovném smeéru pomoci ¢tverice stave-
cich sroubti. Z divodu nutnosti provozu ve velmi vysokém vakuu (UHV) je modul umistén
v komore trysky, ktera je cerpana iontovou pumpou. Pro dosazeni maximalni Cistoty a vy-
sokého vakua je komora vybavena topnym pasem, ktery ji obepind po celém obvodu a je
uchycen pomoci plechové objimky. Modrou ¢arou je na obrazku znazornéna osa elektrono-
vého svazku. Ten opousti katodovy modul a vstupuje do titanového trychtyre, kde je draha
elektronii ovliviiovina magnetickym polem generovanym civkami kondenzoru. Déle svazek
prochézi skenovacimi civkami, které umoznuji pohybovat elektronovym paprskem po po-
vrchu vzorku. Nasledné elektronovy svazek prochézi clonou o pruméru 10 pm, kterd presné
nastavuje proud elektronového svazku a vyznamné ovliviiuje jeho vyslednou kvalitu. Tato
clona je umisténa ve specialni patroné uvnitt titanového trychtyte. Protoze kvalita svazku
zavisi prfimo na tvaru a Cistoté clony, jde o jedno z nejcitlivéjSich mist celého mikroskopu.
Z tohoto divodu je béhem montaze nutné clonu peclivé kontrolovat a chranit ji pred znecis-
ténim nebo pripadnym ucpanim. Veskeré doposud zminéné komponenty jsou upevnény na
plasti kondenzoru, ktery slouzi jako nosnda kostra. Uvniti néj se nachazi vnitini permalloy,
jehoz tkolem je odstinit nezadouci magnetické pole. Tento permalloy je oddélen od plasté
kondenzoru pomoci teflonové vlozky. Nize v sestavé se pak nachédzi ventil zdroje (GVL),
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ktery oddéluje vysokovakuovou ¢ast zdroje od zbytku mikroskopu. Elektronovy svazek poté
prochazi objektivem, ktery jej ostfi prfimo na povrch vzorku. V objektivu je rovnéz inte-
grovan specialni detektor typu ,in-column®, ktery umoznuje dosdhnout vyssi rozliSovaci
schopnosti mikroskopu. Cely tubus je nasledné zakryt vnéjsim permalloyem, jenz odstinuje
veskeré magnetické pole.

4.2 Modifikovana konstrukce SEM

V této Casti se zaméfime na samotnou modifikaci jednotlivych dild SEM tak, abychom
umoznili prichod laserového paprsku piimo na hrot zdroje elektronti. Jak jiz bylo zminéno,
k tomuto ucelu vyuzijeme dvojici protilehlych okének. Prvni okénko zajisti vstup laseru
do tubusu, druhé bude slouzit jako vystupni okno, kterym lze na kamere sledovat presnou
polohu laserového svazku vici hrotu.

Nejprve bylo zapotiebi dikladné posoudit vhodné misto pro zavedeni laseru. Zde se
ukazalo, ze jedinou moznosti, kterd nenarusovala stavajici geometrii a byla tak nejméné
invazivni, bylo navrtat otvory do plného materialu, abychom se vyhnuli vSem dtlezitym
komponentam. Po provedeni modifikaci jednotlivych ¢asti ve 3D modelu v programu Soli-
dWorks jsme vytvorili vyrobni vykresy, podle nichz byly dily nésledné zadany do vyroby
a vytvoreny.

4.2.1 Katodovy modul

Jako prvni jsme pfistoupili k apravé konstrukce katodového modulu, protoze jde o nejslo-
sestaveni, vhodném umisténi hrotu a stabilité v silném elektrickém poli. Tyto faktory totiz
znacné zvysuji riziko komplikaci jak béhem montéze, tak i nasledného provozu. Na piicném
svislém fezu na obrizku 4.2 je znézornén jiz upraveny katodovy modul s vyznacenou dra-
hou laserového paprsku. Modul obsahuje Schottkyho katodu, z niz vystupuje hrot zdroje
elektrond. Pod katodou se nachazi extraktorova clona o prameéru 400 pm, umisténd v presné
definované vzdalenosti od hrotu zdroje, coz zajistuje distancni podlozka extraktoru. Tato
vzdalenost je jednim z klicovych parametri kvality elektronového svazku, proto je presné
mérena. Extraktorova clona spolecné s podlozkou je pripevnéna k centrovacimu krouzku
extraktoru pomoci matice. K centrovacimu krouzku extraktoru je také pripevnéno tita-
nové celo trysky, které tvori ochranny plast celého modulu. Povrch cela trysky musi byt
dokonale hladky a leskly, bez jakychkoli skrabanci, vsechny jeho hrany a otvory musi byt
peclivé zaobleny a vylestény. Toto je nezbytné proto, aby se zabranilo tvorbé nezadoucich
vysokych elektrickych poli na otfepech, kterd by mohla narusit trajektorii elektronového
svazku. V cele trysky je navic vsazena jesté jedna clona o priméru 300 nm, ktera také slouzi
k prostorovému omezeni svazku. Na jiz zminéné ¢asti je privadéno extrakéni napéti, které
napomaha efektivni extrakci elektroni ze zdroje. Se zbytkem modulu jsou tyto dily spojeny
pomoci nevodivych keramickych soudeck.

Konkrétni modifikace zahrnovaly tpravu titanového cela trysky, centrovaciho krouzku
extraktoru a distancéni podlozky extraktoru. V titanovém cele trysky byly vyvrtany dva
protilehlé otvory, jejichz hrany byly peclivé zahlazeny. V titanovém centrovacim krouzku
extraktoru byly vyfrézovany dvé drazky umoznujici prichod laserového paprsku. Samotna
distan¢ni podlozka z nerezové oceli byla rozdélena na dvé ve tvaru pismene C, ¢imz se
uvolnil prostor pro prichod laseru. Pfi ndvrhu téchto uprav bylo také dilezité myslet na
smontovatelnost, proto byl do postupu montaze zahrnut pomocny pripravek a to dvé jeh-
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Obrazek 4.1: Svisly fez 3D modelem ptivodni konstrukce SEM.
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Obrazek 4.2: Svisly fez 3D modelem modifikovaného katodového modulu s vyznacenou
drahou laseru.

licky, které umoznuji presné ustaveni upravenych komponent tim, Ze je prostré¢ime skrz nové
zhotovené otvory tak, aby byla zarucena prichodnost laseru.

4.2.2 Komora a topny pas

Dalsi dtlezitou ¢asti mikroskopu, kterd vyzadovala tpravy, je komora trysky. Tento dil za-
jistuje ultravysoké vakuum (UHV) s hodnotami az 1 x 1078 Pa v okoli hrotu elektronového
zdroje. Takto vysoké vakuum je nezbytné pro spravné fungovani zdroje a umoznuje elektro-
nim volné prolétat bez kolizi s molekulami plynu. Pfi prvnim spusténi systému je prostor
komory nejprve vycerpan pomoci rota¢ni pumpy a nésledné turbomolekularni pumpou. Po
dosazeni potfebné hodnoty vakua se uzavie privod k mechanickym pumpam a vakuum je
nadale udrzovano pouze iontovou pumpou.

Pro dosazeni maximalni cistoty a optimalniho vakua je komora z vnéjsku obepnuta
topnym pasem. Ten pii prvnim spusténi umoziuje vypékani komory, coz odstrani zbytkové
necistoty. Topny pas tvori odporové dratky, které po privedeni proudu zahiivaji povrch
komory. Pfichyceni pasu ke komore zajistuje plechovy tchyt, ktery rovnomeérné pritlaci
topny plast po obvodu komory trysky, aby dochézelo k rovnomérnému prenosu tepla.

Celé sestava upravené komory trysky véetné okének, topného pasu a tchytu je znazor-
néna na obrazku 4.3. V ramci modifikace byly na komoru proti sobé navareny dvé prirubové
trubky o pruméru DN 16. Okraje trubek byly upraveny do tvaru komory, aby nezasahovaly
do jejtho vnitintho prostoru. Na opa¢ném konci trubek jsou umistény normované CF 16
priruby, na které byla namontovana specidlni okénka z taveného oxidu kremicitého. Tato
okénka maji vysokou propustnost pro ultrafialové zareni a minimalizuji jeho pohlceni. Je-
jich utésnéni zajistuje meédéné tésnéni, které se vtlaci do britu priruby pomoci sSesti Sroub.
Do objimky kazdého okénka byla navic vyvrtdna Sestice otvort pro uchyceni optického
systému s Cockou, kterd zajisti presné smérovani a zaostfeni laserového paprsku na hrot
elektronového zdroje. Velmi dtilezitou soucasti iprav je také kontrola kvality svart, protoze
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Obrazek 4.3: 3D model modifikované komory trysky s topnym pasem, tchytem topného
pasu, klickou teplotniho ¢idla, okénky a prirubami.

jakakoli netésnost by znemoznila dosazeni pozadovaného vysokého vakua a spusténi emise
elektroni.

Kvli instalaci novych prirub bylo nutné upravit i ptivodni topny pés, jak je zndzornéno
na obrazku 4.3. Byly do néj vyfiznuty dvé drazky, diky kterym lze pas bez problémt nasadit
i po provedenych modifikacich. Topny pés je napdjen napétim 240V a jeho provoz je fizen
softwarem pomoci kontrolniho teplotniho ¢idla. Pro uchyceni topného pasu a ¢idla byl
navrzen a vyroben novy plechovy tchyt, prizptisobeny nové geometrii komory s navarenymi
prirubami. Drzak byl vytvoren vyriznutim zakladniho tvaru z plechu, ktery byl poté ohnut
a stocen do finalni podoby.

4.2.3 Nosné prvky a stinéni

Dale se zamérime na nosné prvky mikroskopu a jeho stinéni proti vlivu magnetického pole.
Prvnim dulezitym komponentem je plast kondenzoru, ktery je zobrazen v modifikované
podobé na obrazku 4.4 a) a predstavuje pomérné slozitou soucastku, kterd obsahuje velké
mnozstvi frézovanych otvori a dér. Tento plast slouzi nejen jako nosnéd konstrukce pro
magnetickou ¢ocku kondenzoru a jeji vystredéni, ale zaroven nese i komoru trysky. Uvnitt
plasté kondenzoru je umistén vnitini permalloy, jehoz tikolem je odstinéni magnetického
pole. Aby nedochézelo ke kontaktu mezi plastém kondenzoru a permalloyem, je mezi né
vlozena teflonova vlozka. Tyto komponenty bylo nutné upravit tak, aby mohly byt spojeny
s jiz zminénou komorou trysky, na kterou byly navareny dvé nové piiruby s trubkami pro
prichod laserového svazku. Ve vsech tiech dilech byly proto vyfrézovany dveé protilehlé
drazky, které umoznuji nasunuti komory shora. Samotna komora je néasledné pfipevnéna
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Obrazek 4.4: a) 3D model modifikovaného plasté kondenzoru se vsunutou teflonovou vlozkou
a vnitfnim permalloyem, b) 3D model modifikovaného vnéjsiho permalloye.

k plasti kondenzoru Srouby po obvodu, jejichz rozmisténi bylo rovnéz upraveno. V prubéhu
navrhu panovaly mirné obavy, ze vyfrézovani téchto otvorti by mohlo zpisobit deformaci
plasté kondenzoru a naruseni jeho kruhovitosti, coz by znemoznilo presné usazeni komory.
Po konzultaci s vyrobcem vsak bylo rozhodnuto, Ze se tato moznost vyzkousi a v pripadé
neuspéchu bude hledana jina alternativa. Nastésti vyrobce dodrzel pozadované tolerance
a nedoslo k deformaci, takze komora mohla byt presné usazena na plast kondenzoru, ktery
ji zaroven stredi.

Posledni dil, ktery vyzadoval tpravy, je vnéjsi permalloy zobrazeny na obrazku 4.4 b).
Tento dil slouzi jako findlni magnetické stinéni a obepina cely tubus mikroskopu. V tomto
vnéjsim permalloy byly vyvrtdny dva otvory vétsiho pruméru, nez maji samotnd okénka,
coz umoznuje nasunuti stinéni na upravenou konstrukci mikroskopu.

4.2.4 Sestava

Zavérecnym krokem bylo navrzeni uchyceni ostrici ¢ocky k okénku a ke komore trysky, jak
je zndzornéno na obrazku 4.5. Pro konstrukéni feseni byl zvolen ,cage“ systém s normo-
vanym uchytem c¢ocky od spolec¢nosti Thorlabs, ktery umoznuje presné nastaveni polohy
¢otky v osdch X a Y a jemné zaostieni v ose Z. Uchyt je piichycen na &tyfech nosnych
tyckach, které rovnéz umoznuji hrubé polohovani v ose Z. Tyto nosné tycky maji imperidlni
zavit, proto bylo nezbytné pouzit adaptéry na metricky systém. Samotné ptichyceni celého
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Obrazek 4.5: 3D model uchyceni osttici ¢ocky na prirubovou trubku na komoru s vyznace-
nym laserem.

systému k okénku bylo realizovano pomoci specidlné navrzeného dilu ,prechodka“, ktery
spojuje nosné tycky s okénkem. Diky tomu tvori ¢ocka s komorou kompaktni celek bez
nezadoucich vibraci.

Na zavér bylo nutné vytvorit celkovy 3D model modifikovaného tubusu mikroskopu,
ktery je zobrazen na obrazku 4.6 ve formé svislého fezu. Poté nasledovala tvorba kom-
pletni vykresové dokumentace vSech upravenych dila a vyhledani vhodnych firem pro jejich
vyrobu. Nezbytnou soucasti tohoto kroku byla aktivni komunikace s vyrobnimi firmami,
béhem které probihaly konzultace vykresa a reseni pripadnych technickych komplikaci. Pro-
blémy se objevily zejména v situacich, kdy firmy, které ptivodné vyrobu prislibily, ji nakonec
nerealizovaly. Bylo proto nutné hledat nové dodavatele, coz cely proces ponékud prodlou-
zilo. Nékteré dily navic musely byt vyrabény u vice dodavateld, jelikoz findlni povrchova
uprava vyzadovala specidlni podminky, které nékteré firmy samy nezajistovaly. Proto bylo
dilezité také koordinovat navaznost jednotlivych vyrobnich operaci.

Timto postupem vznikla ucelend konstrukéni modifikace rastrovaciho elektronového mi-
kroskopu (SEM), kterd umoznuje pristup laserového svazku k hrotu zdroje elektront a za-
roven poskytuje moznost kontroly jeho polohy. Tato modifikace je nezbytnym krokem pro
pripravovany ultrarychly SEM.
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Obrézek 4.6: 3D model svislého fezu tubusem SEM s modifikovanymi dily pro zavedeni
vyznaceného laseru na hrot zdroje.
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5 Montaz SEM

V naésledujici kapitole se detailné zaméfime na cely postup montdze a vymény dila
rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) pro umoznéni vstupu laseru na hrot zdroje.
Popsany budou jednotlivé kroky od dodani vyrobenych modifikovanych dilu, ¢isténi, mon-
taze az po opétovné zprovoznéni mikroskopu do ptuvodniho kontinualniho rezimu.

V pribéhu stize ve vyrobnich prostorach spoleénosti TESCAN GROUP, a.s. mi byl
velkou oporou pan Igor Darda, ktery mi podrobné ukazal spravny postup pri rozebirani
mikroskopu a upozornil na klicové body, kterym je treba vénovat pozornost. Byl mi také
napomocen pri samotné demontazi a vyméné modifikovanych dilti na nasem mikroskopu.

5.1 Vyména dild v tubusu SEM

Prvnim krokem byla dikladna kontrola vsech dodanych modifikovanych dili podle vykre-
sové dokumentace. Po ovéreni spravnosti a kvality dilt nasledovala deaktivace a rozebrani
puvodni konstrukce mikroskopu, jenz je zobrazen na obrazku 5.1 a). Ta spocivala ve vy-
pnuti emise elektronti, odpojeni napdjeni, odpojeni iontové pumpy a zavzdusnéni systému.
Déle byly odpojeny mechanické pumpy a vSechny elektrické i signalni kabely. Nasledné bylo
odstranéno vnéjsi permalloyové stinéni a byla odebrana ¢ast tubusu nad objektivem, jak
ukazuje obrazek 5.1 b).

Poté byl tubus prenesen do superéistych prostor (tiida ¢istoty 100/1.000), kde pracovnici
musi nosit kompletni ochranné obleceni, obli¢ejovou masku, specidlni boty a dvojité ruka-
vice, aby se zabranilo jakékoli kontaminaci, coz je zasadni i pro zachovani ¢istoty tubusu pti
demontazi starych a nasledné montazi novych dil. V téchto prostorach probéhlo dalsi roze-
brani tubusu: vyndani katodového modulu, byla odpojena iontova pumpa, kterd se vlozila
do exsikatoru, dale centrovaci vlnovec trysky, titanova trubka, komora trysky s topnym pa-
sem s Uchytem, kondenzorova magnetickd ¢ocka se skenovacimi civkami, vnitfni permalloy,
teflonova vlozka a plast kondenzoru. Na obrazku 5.1 ¢) je zndzornén tubus s odebranym
katodovym modulem a na obrdazku 5.1 d) jiz je cely tubus rozebran az do mista rozebrani
nad ventilem zdroje (GVL), ktery je ¢erpan ,,getterovou* pumpou.

Velmi dillezitou ¢asti montaze byla vyména dili v katodovém modulu. Bylo nutné vymeé-
nit celo trysky, centrovaci krouzek extraktoru a distan¢ni podlozku extraktoru. Katodovy
modul byl nejprve oddélen od keramického nosice 5.2 e) a vlozen na specidlni drzék, kde
bylo odebrano ¢elo trysky 5.2 a), extraktorova clona a centrovaci krouzek extraktoru. Na-
sledovalo peclivé ¢isténi novych modifikovanych dila v ultrazvukové lazni po dobu 15 minut
s povrchové aktivnim 5% Cdisticim roztokem DECON 90 rozpusténého v demineralizované
vodé. Poté nasledovalo oplachnuti v ¢isté demineralizované vodé a znova ultrazvukova la-
zen, tentokrat po dobu 8 minut v demineralizované vodé a poté taktéz oplach. Nakonec
jsme dily plazmaticky ¢istili po dobu 10 minut. Po ¢isténi byla docasné nasazena testovaci
katoda, ktera slouzila ke kontrole pfipadnych vysokych elektrickych poli na hranach dild.
Dale byl zpét namontovan novy centrovaci krouzek extraktoru spolu s novou distan¢ni pod-
lozkou 5.2 b), kterd byla vybrana dle presné zmérené tloustky a to 1,2 mm, jak je zobrazeno
na obrézku 5.1 ¢). Pfi montézi byla pouzita dvojice nerezovych jehel k zajisténi spravné ori-
entace pro pruchod laserového svazku. Extraktorova clona byla nasledné peclivé vystfedéna

36



Obrézek 5.1: a) SEM v puvodnim stavu, b) SEM po odmontovéani tubusu, ¢) tubus SEM
s odebranym katodovym modulem, d) ventil zdroje (GVL) u SEM v misté rozebréni a ,, get-
terova® pumpa.
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vuéi hrotu katody, jak je zobrazeno na obrazku 5.1 d). Povrch cela trysky byl zkontrolovan
v SEM, aby bylo ovéfeno, ze vSechny povrchové hrany byly precizné vylestény a bez necistot,
které by mohly ovliviiovat elektronovy svazek. Nésledné bylo stejnym zptisobem jako ex-
traktorovéd clona vystredéno také celo trysky. Nasledovalo odzkouseni katodového modulu
proti nezadoucimu nabijeni a spravné funkénosti pomoci testovaci katody. Po tspésném
testu byla katoda vyménéna zpét za plivodni provozni a znovu bylo provedeno vystredéni.
Slozeny katodovy modul je zndzornén na obrazku 5.2 f) i s vyznacenym vstupem pro laser.

Dalsim krokem byla kontrola 10 pm clony v titanové trubce. Samotné clona se nachazi
v takzvané patroné, kterd je vlozena do titanové trubky a drzi tak clonu na presné defi-
novaném misté. Patronu se clonou bylo nutné vyjmout a podrobit kontrole v.SEM. Kvuli
zjisténému silnému znecisténi a nabijeni byla clona vymeénéna. Nova clona a patrona byly
opét ¢istény vyse uvedenym zpusobem s doplnénim specidlniho procesu opalovani clony nad
plamenem. Po vyméné byla clona opét zkontrolovina v SEM, jak je vidét na obrazku 5.3
a vlozena zpét do titanové trubky.

Montaz pokracovala vlozenim kondenzorové magnetické cocky do nového plasté kon-
denzoru s vnitinim permalloyem a teflonovou vlozkou 5.4 a). Nésledné byla komora trysky
osazena upravenym topnym pasem, drzékem topného pasu a teplotnim ¢idlem 5.4 b). Poté
byla instalovana iontovd pumpa a titanova trubka do komory trysky. Pro ochranu 10 pm
clony v titanové trubce byl pouzit specidlni tésnici Spunt 5.4 ¢), jenz zabranil spadu necistot
a moznému ucpani clony béhem montaze.

Po sestaveni bylo nutné otestovat tésnost sestavy pomoci rotaéni pumpy a héliového de-
tektoru. Jednalo se o vycerpani tubusu pomoci rota¢ni pumpy a nasledné ofukovani tubusu
héliem, pti kterém se sledovalo na héliovém detektoru mozné proniknuti helia do tubusu
mikroskopu. Diky testu byla ovéfena tésnost vSech spoji a médénych tésnéni, coz je nutné
pro spravnou funkcénost systému.

Zavérecnym krokem montaze bylo opétovné nasazeni kompletné sestaveného tubusu
na télo mikroskopu, pripojeni vSech potiebnych kabelii a mechanickych pump a nasledna
instalace vnéjsiho permalloyového stinéni. Mikroskop byl poté tepelné izolovan a vypékéan po
dobu 48 hodin, coz zajistilo odstranéni vSech zbytkovych necistot a nastartovani iontovych
pump. Vysledny tlak v komoie se ustalil na hodnoté 1,1 x 10~8 Pa. Kompletné smontovany
mikroskop s modifikovanymi ¢astmi a prihledem na hrot zdroje skrz laserové okénko je
znézornén na obrazku 5.4 d).

5.2 Prvni start SEM a jeho odzkouseni

Po tspésném slozeni SEM, jeho vypékani a spusténi iontovych pump, se nyni pfesuneme
do faze uvedeni modifikovaného mikroskopu do provozu v kontinudlnim rezimu.

Prvnim krokem bylo pripojeni vysokonapétovych konektor napajeni ke zdroji. Nasledo-
vala prvni kondice trysky, ktera spocivala v pomalém nastartovani za dikladného sledovani
tlaku v komore a pripadnych anomélii. Maximalni provozni proud katody dle specifikace
¢inil 2,34 A, pro prodlouzZeni Zivotnosti dle doporuceni vyrobce jsme ho mirné snizili na hod-
notu 2,32 A. Déle bylo nastaveno napéti na extraktoru na maximalni hodnotu 5kV a napéti
na supresoru na 0,3kV. Pii automatickém nastartovani trysky dochézelo k postupnému
zvysovani proudu protékaném hrotem i napéti na supresoru, pricemz jsme kontrolovali tlak
v komote, aby nepfesahl hodnotu 3 x 10~7 Pa. Néasledovalo ru¢ni nastaveni napéti na ex-
traktoru, kdy jsme postupné zvysovali napéti s kratkymi pauzami mezi jednotlivymi kroky
az do hodnoty extrakéniho proudu 65 pA pti koneéné hodnoté napéti na extraktoru 3,1kV.
Po dokonceni této procedury byl zdroj vypnut.
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Obrézek 5.2: a) Originalni klicka katodového modulu v drzdku, b) modifikovanéd klicka
katodového modulu v drzadku s vyznacenou cestou laseru, ¢) urcovani tloustky distanéni
podlozky extraktoru, d) centrovani clony extraktoru vuci katodé, e) keramicky nosi¢ kato-
dového modulu, f) modifikovany katodovy modul s vyznac¢enym vstupem laseru.
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Obrézek 5.3: a) Pohled v SEM na patronu s 10pm clonou s vyznafenym otvorem, b)
priblizeny pohled v SEM na 10 pm clonu s vyznacenym otvorem.

Nésledné probéhla druhd vysokonapéfova kondice trysky. Béhem této kondice jsme po-
malu nastavili urychlovaci napéti na maximum 30kV a toto napéti jsme udrzovali po dobu
jedné hodiny. Poté jsme periodicky rychle ménili urychlovaci napéti a zaroven sledovali
hodnoty vakua. Obé kondice trysky probéhly tspésné a vakuum ztistavalo v pozadovanych
mezich.

Dalsim krokem bylo mechanické vystfedéni zdroje vici 10 pm cloné. To jsme prova-
déli pomoci CtyT justaznich sroubi, které posouvaji zdroj v centrovacim vlnovci, pricemz
centrovani bylo nutné provést pri dvou hodnotéch urychlovactho napéti (30kV a 200V)
s vypnutou kondenzorovou ¢ockou. Obtiznost spocivala v tom, Ze nastaveni v jednom re-
zimu ovliviiovalo druhy rezim. Po nékolika pokusech se vSak podarilo najit optimélni polohu
vyhovujici obéma rezimtm.

Poté nasledovalo vystfedéni magnetické kondenzorové cocky, opét ve dvou rezimech
a to pri hodnoté urychlovaciho napéti rovné napéti na extraktoru 3,1kV a nizsimu napéti
200 V. Kondenzorova ¢ocka byla nyni opét zapnuta. Pomoci tfi justaznich Sroubt jsme
nastavovali presné prekryti obrazci v obou rezimech. Toto vystredéni bylo komplikovano
kvili vzajemnému ovliviiovani obou rezimi, nicméné nakonec jsme dosahli pozadovaného
vysledku.

Dalsim krokem bylo mechanické vystiedéni magnetické cocky objektivu. Nejdrive bylo
nutné mirné povolit uchyceni tubusu, aniz by dovniti pronikl vzduch. Poté jsme pouzili
funkci ,,wobbler“, ktera zptisobuje malé a rychlé kolisani proudu objektivové ¢ocky. Pomoci
sroubu, které stiedi magnetickou ¢ocku objektivu, jsme minimalizovali bo¢ni posun obrazu.
Po tspésném vystredéni jsme tubus pevné dotahli.

Dalsi krokem bylo elektronické vystiedéni elektronového svazku v tubusu. Toto nasta-
veni jsme provedli pomoci funkce ,,Wizard“, umoznujici pfesné vycentrovani vsech klico-
vych komponent (zdroj, kondenzor, objektiv). Pro kazdy zobrazovaci rezim, vybrané hod-
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Obrézek 5.4: a) Pohled na osazeny plast kondenzoru s vnitinim permalloyem, teflonovou
vlozkou a magnetickou ¢ockou kondenzoru na tubus SEM, b) pohled na komoru trysky
s osazenym topnym pasem s tichytem, teplotnim ¢idlem a ventilem k mechanickym pumpam,
¢) osazend komora trysky na tubus SEM s vlozenou titanovou trubkou, kterd je zakryta
vyznacenym docasnym Spuntem proti spadu necistot na 10 pm clonu, d) mikroskop osazeny
modifikovanym tubusem i s vnéjSim permalloyem a vyznacenym vstupnim okénkem pro
laser.
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noty proudu svazku a urychlovaciho napéti, byly uloZzeny odpovidajici hodnoty zarovnani
svazku. PTi tomto kroku jsme vyuzili rozliSovaci vzorek slozeny z cinovych kulicek na uhli-
kovém substratu, které jsou dobrymi referenénimi objekty.

Poté bylo nutné provést trasovani kondenzoru, nebot se zménil prameér clony v patroné,
z divodu jeji vymény. Tato nova hodnota byla zadana do softwaru a néasledné jsme provedli
trasovani, pri kterém byl softwarové nastaveny proud svazku srovnavan se skute¢nym prou-
dem svazku mérenym na Faradayové mérce v komore pro kazdy zobrazovaci rezim, vybrané
hodnoty proudu svazku a urychlovaciho napéti. Pro kazdé nastaveni se tedy urc¢ilo buzeni
civek kondenzorové ¢ocky tak, aby softwarové ukazany proud svazku odpovidal skute¢nému
proudu svazku.

Posledni operaci bylo ovéreni rozliSovaci schopnosti mikroskopu pfi maximalnim zvétseni
s vyuzitim cinovych kulicek na uhlikovém substratu jako vzorku. Z tohoto testu vyplynulo,
ze rozliseni nebylo omezeno samotnou konstrukci mikroskopu, ale vibracemi v laboratori
zpusobenymi mechanickymi pumpami. K dosazeni lepsiho rozliseni by bylo nutné mikroskop
instalovat na betonovy podstavec, odstranit rotacni pumpy z laboratore a minimalizovat
okolni vibrace. Muzeme tedy konstatovat, ze mikroskop byl tspésné uveden do provozu
v puvodnim kontinudlnim rezimu s modifikovanymi dily a diky vyméné ptvodni 10pm
clony se rozliseni dokonce mirné zlepsilo.
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6 Montaz optické sestavy

Mikroskop je nyni pripraven pro vstup laserového svazku na hrot elektronového zdroje
a tvorbu elektronovych pulzii. V této kapitole se budeme soustiedit na zavedeni laserového
paprsku na hrot zdroje a jeho tpravu po cesté podle teoretického schématu z obrazku 3.1.
Postup zavedeni laseru na hrot bude probihat v nasledujicich krocich:

o Pripojeni ostfici ¢ocky ke komore zdroje dle modelu na obrazku 4.5.

¢ Prevod vlnové délky laserového paprsku z infracervené oblasti na ultrafialovou pomoci
nelinedrnich krystalu.

o Vyfiltrovani laserového svazku od nezadoucich vlnovych délek.

e Prevod laserového paprsku na druhy opticky stul pomoci motorizovanych zrcatek za
ucelem kompenzace vzajemnych vibraci.

e Vedeni svazku do vyssi irovné pro dosazeni potfebné vysky odpovidajici irovni zdroje.

o Polarizace laserového svazku, jeho zaostfeni na hrot zdroje a zobrazeni polohy svazku
pomoci kamery.

o Test emise elektrond s vyuzitim pulzniho laseru a ovéreni maximéalniho dosazitelného
rozliseni.

6.1 Sestaveni a kalibrace optické cesty laseru

Prvnim krokem pfi sestavovani optické cesty bylo namontovani ostfici ¢ocky na okénka ko-
mory trysky pomoci prechodky a standardizovaného ,,cage“ systému od firmy Thorlabs, dle
modelu 4.5. Nejdrive jsme namontovali prechodku pomoci Sesti sroubti. Protoze systém po-
uziva imperidlni zavity, vyuzili jsme adaptéry, které umoznuji prechod z metrického zavitu
na imperidlni. Na tyto adaptéry byla nasroubovana ctverice tycek, na které byl nasledné
upevnén uchyt ¢ocky ve vzdalenosti 150 mm od hrotu zdroje, coz odpovida ohnisku cocky.
Samotné cocka byla vlozena do tchytu vypouklou stranou smérem k prichdzejicimu lase-
rovému svazku, aby doslo ke spravnému zaostfeni. Stejny postup jsme zopakovali také na
druhé strané komory trysky, kde ¢ocka slouzi k zobrazovani polohy laserového paprsku na
kamete vici hrotu zdroje, konstrukce je zobrazena na obrézku 6.1 a).

Dale bylo zapottebi spravné navést laserovy svazek primo na hrot elektronového zdroje
dle schématu 3.1. Vzhledem k tomu, Ze jsme pracovali s laserem ve vykonnostni tridé 4,
museli jsme po celou dobu pouzivat ochranné bryle, jelikoz pfimé zasazeni oka by mohlo
zpusobit vazné poranéni.

Jiz linedrné polarizovany laserovy svazek nejprve dopadd na pulvinnou desticku, ktera
staci jeho polarizaci. To umoznuje rizeni poméru proslého a odrazeného svazku na polari-
zacnim délic¢i svazku, kde p-polarizace prochazi a s-polarizace je odrazena. Prosla slozka je
zachycena v tlumic¢i a pozdéji bude vyuzita pro modulaci elektronového svazku. Odrazena
s-polarizace dopadé na zrcitko a je odrazena k dalsi apraveé.
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Obréazek 6.1: a) Pohled na tubus SEM s okénky, na kterych je namontovana ostfici ¢ocka,
b) pohled na tvar laseru vstupujictho do komory trysky SEM.

Néasleduje prevod vinové délky laserového svazku z infracervené oblasti do ultrafialové
oblasti pomoci dvojice nelinedrnich krystalti. Prvni nelinearni krystal druhé harmonické
provadi prevod infracervené slozky (1035nm) na zelenou (518 nm). Protoze t¢innost pre-
vodu neni stoprocentni, zistava v paprsku ¢ast infracerveného zareni, které je odstranéno
pomoci filtracéniho zrcatka, které odrazi 95 % infracervené slozky do tlumice. Dilezitou sou-
¢asti tohoto kroku je presné natoceni krystalu, které vyrazné ovliviiuje ti¢innost prevodu.
Spravny thel natoceni krystalu je obtizné nalézt, nebot jen v malém rozsahu hld dochézi
k efektivnimu prevodu. K nalezeni maximalni Gc¢innosti prevodu bylo zapotiebi presného
natoceni krystalu vici svazku za pomoci spektrometru, kde jsme se snazili ziskat nejvétsi
intenzitu svazku na vlnové délce 518 nm.

Nasledné probiha pievod vlnové délky do ultrafialové oblasti (256 nm) pomoci druhého
nelinearniho krystalu ¢tvrté harmonické. Pred timto krystalem je umisténa ostfici ¢ocka,
ktera zvysuje ucinnost prevodu zaostrenim svazku do krystalu. Nastaveni druhého krystalu
je jesté narocnéjsi, protoze prevod na ultrafialovou oblast je méné efektivni a soucasné
se objevuje zna¢né mnozstvi zbylé zelené slozky. Pro ziskani ¢isté ultrafialové slozky byla
pouzita sada filtra¢nich zrcatek odrazejicich pouze ultrafialovou slozku. Pfesné natoceni
druhého krystalu je opét kontrolovano spektrometrem, pricemz se snazime ziskat nejveétsi
intenzitu svazku na vlnové délce 256 nm.

Dalsim krokem je rozdéleni laserového svazku na dvé samostatné vétve. Prvni, vykon-
néjsi vétev v ultrafialové oblasti bude nasmérovana primo na hrot elektronového zdroje.
Druhé vétev tvorend zbyvajici infracervenou slozkou slouzi jako referen¢ni paprsek pro re-
gulacni systém motorizovanych zrcatek, ktery kompenzuje vibrace mezi optickymi stoly.
Motorizovand zrcatka jsou rizena dvéma typy motoru: krokovymi a piezoelektrickymi. Kro-
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kové motory jsou uréeny pro vétsi a hrubsi pohyby, zatimco piezoelektrické motory umoznuji
jemnéjsi a presnéjsi regulaci polohy svazku. Tento regulac¢ni systém je nejprve peclivé na-
staven tak, aby referen¢ni paprsek presné dopadal na detektor snimajici jeho polohu a tihel.
Pro spravnou regulaci vibraci mezi stoly je nutné nejprve motory naucit specifické pohyby.
Tento proces zac¢ina vytvorenim matice pohybi pro krokové motory. Matice je navrzena tak,
aby pohyby v jednotlivych osach X, Y a na sebe kolmych thlech « a 8 se neovliviiovaly.
Tato matice zajistuje efektivni a nezavislou hrubou regulaci. Nasledné probiha piesnéjsi ka-
librace pomoci piezoelektrickych motoru, které zajistuji jemnou regulaci. I pro tyto motory
je vytvorena samostatna matice pohybu, kterd zabezpecuje, ze pohyby v jednotlivych osach
a thlech jsou navzdjem nezavislé. Béhem kalibrace se ukazuje, ze detektory jsou pti vyssich
intenzitach laserového paprsku presviceny (saturovany), a proto je do optické cesty pridéno
zrcatko, které snizuje intenzitu infracerveného zareni. Spravna funkc¢nost regulacniho sys-
tému je ovérena testem, pri kterém je zdrojovy opticky stil mirné rozhyban. Diky aktivni
regulaci pomoci motorizovanych zrcatek vSak paprsek zustava stabilni na stole mikroskopu.

Poté je ultrafialovy svazek pomoci zrcatek preveden do stejné vyskové arovné, ve které
se nachézi hrot elektronového zdroje. Néasledné laserovy paprsek dopadd na pulvinnou
desticku, kterd staci jeho polarizaci tak, aby byl vysledny svazek prevazné p-polarizovany,
nebot puvodni polarizace se pruchodem optickymi prvky zménila. Spravnost natoceni pil-
vinné desticky kontrolujeme pomoci nasledujiciho polarizatoru vyuzivajictho Brewsteruv
thel, jenz je 56°, ktery odrazi s-polarizaci a propousti p-polarizaci. Otacenim piulvinné
desticky maximalizujeme intenzitu prochazejiciho p-polarizovaného svazku. Toto nastaveni
provadime, aby polarizace laserového svazku souznéla se smérem elektrického pole kolem
hrotu zdroje, ¢imz vyznamné zvysime ic¢innost emise elektront. Za timto polarizatorem je
umisténa ostrici cocka, kterd zaostiuje laserovy svazek primo na hrot elektronového zdroje.

Dalsi naro¢nou fazi je presné nasmérovani laserového svazku skrz okénka komory mi-
kroskopu tak, aby svazek prosel skrz komoru zdroje a vystoupil na opacné strané. Toto
nastaveni vyzaduje velmi presnou tpravu jak polohy, tak i thlu laserového paprsku, pro-
toze prichod komorou je dlouhy a otvory, kterymi svazek prochazi, jsou velmi malé. Je
nezbytné zajistit, aby paprsek nenarazil do stény komory. Po prichodu komorou je sva-
zek kolimovan ¢ockou a néasledné dalsi cocka zobrazi rovinu hrotu elektronového zdroje na
kameru. Aby nedoslo k presviceni a poskozeni kamery vysokym vykonem ultrafialového za-
feni, je pfed kamerou umisténo zrcatko, které propousti pouze 5 % intenzity ultrafialového
svazku.

Pohled na tvar laseru vstupujictho do komory trysky SEM je ukézan na obrazku 6.1 b).
Cela sestava optické cesty je zobrazena na obrazku 6.2, kde je barevné vyznacena trajektorie
laserového svazku podle jednotlivych vinovych délek, véetné hlavnich optickych prvku.

6.2 Tvorba elektronovych pulzi

Pro vlastni zaostieni svazku na hrot zdroje v kontinudlnim rezimu je nejprve vyuzit obraz
z kamery 6.3 a). Zde se ukazuje, ze skutecna poloha zaostieni svazku se lisi od viditelného
obrazu kvuli rozdilim v lomu ultrafialového a viditelného svétla v optické soustavé. Proto
je sledovan stin vytvoreny absorpci laserového zafeni, ¢imz je zajiSténo presné nasmérovani
svazku na hrot zdroje, jak ukazuje obrézek 6.3 b). Spravné zaostteni je kontrolovino pomoci
zvyseni proudu méfeného na Faradayové mérce. Na obou obrazcich 6.3 je nad redlnym
hrotem zdroje taktéz slaby odraz od vylesténé c¢asti katodového modulu, jenz je vidét také
okem pri pohledu do okénka komory trysky.
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Obrazek 6.2: Pohled shora na realizaci cesty laseru, jenz je ostfen na hrot zdroje SEM.
Barevnymi tseckami je vyznacena trajektorie laserového svazku, kde barvy symbolizuji

jednotlivé vinové délky (Cervené 1035 nm, zelené 518 nm, fialové 256 nm). Nejdulezitéjsi
optické prvky jsou zvyraznény zluté.

Obrézek 6.3: a) Pohled CCD kamerou do roviny hrotu zdroje se stopou laserového svazku
mimo hrot s vyznacenou pozici laseru a hrotu, b) pohled CCD kamerou do roviny hrotu
zdroje se stopou laserového svazku zaostienou na hrot s vyznacenou pozici laseru a hrotu.
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Postup pro dosazeni pulzniho rezimu emise elektronu ilustruje grafu 6.4, ktery ukazuje
zavislost proudu elektronti zaznamenanych na Faradayové mérce v logaritmickém méritku
na Case. Laser byl nastaven na vystupni frekvenci 1 MHz, délku pulzu 283 fs a vykon zesileny
na 100 %. Teoretickd hodnota proudu elektront byla nastavena v softwaru mikroskopu na
BC =100 nA.

Nejprve jsme pomoci Faradayovy mérky, umisténé v komore mikroskopu pri zakry-
tém elektronovém svazku, zméfili hodnotu pozadi proudu, kterd byla stanovena na 2 pA.
Tudiz se jednd cisté o sSum detektoru. Néasledné jsme na Faradayovu mérku nasmeérovali
elektronovy svazek v kontinudlnim rezimu a naméfili hodnotu proudu 33,1 nA. Poté jsme
ovérili vliv laseru na zahiatou katodu v kontinudlnim rezimu, coz je v grafu 6.4 znazornéno
oznacenim , Laser ON + OFF*“ Timto krokem do$lo ke zvySeni proudu na 40,5 nA, coz
prokazalo vliv laseru na zvyseni emise elektronti. Po vypnuti laseru nasledovala faze ochla-
zovani katody, béhem niz jsme snizovali postupné proud protékany katodou, jenz ji zahrivé,
z hodnoty 2,32 A na 1,9 A, coz eliminuje kontinualni emisi elektront. To bylo ovéreno na
Faradayové mérce diky poklesu proudu svazku az k vychozi hodnoté pozadi 2 pA, jak je
znazornéno v oblasti mezi dvéma zelenymi svislymi carami v grafu 6.4. Nasledné jsme opét
zapnuli laser (oznaceno ,Laser ON“ v grafu 6.4), coz vedlo k vytvofeni fotoemisniho proudu
elektronii o hodnoté 150 pA. Prii pokracujicim zapnutém laseru jsme monitorovali zménu
proudu svazku v ¢ase. Pozorovali jsme postupny pokles proudu, jak ukazuje sestupné ten-
dence. Tento pokles proudu je zpusoben tim, ze Schottkyho zdroj, ktery je optimalizovan
pro vyssi provozni teploty, ma pri nizsich teplotach zvysSenou vystupni praci vlivem snizené
difuze viz 1.2. Cely tento experimentalni pribéh potvrzuje, ze emise elektront je zptisobena
absorpci ultrafialového zafeni laseru na hrotu Schottkyho katody.

Dalsim ovérenim laserem stimulované emise elektront je experiment na vzorku tvoreném
cinovymi kulickami na uhlikovém substratu. Béhem skenovani je laser na chvili zakryt, coz
se projevi jako tmava oblast v obrazku 6.5 a), protoze bez laseru nedopadaji elektrony na
vzorek. Po odkryti laseru je vzorek opét viditelny, coz potvrzuje, Ze emise elektroni zavisi
vyhradné na ultrafialovém laserovém svazku. Stejny test je proveden i s vét$im zvétSenim,
coz je zobrazeno na obrazku 6.5 b). Na obou téchto obrazcich je vsak pii srovnani sitky
tmavé oblasti bez signalu a doby deaktivace laserového osvitu viditelné mirné zpozdéni
,hadbéhu obrazu® a to pouze pri opétovném spusténi fotoemise, kdy emise jakoby nabiha.
To by mohlo byt zpisobeno tim, Ze zde nedochazi pouze k primé fotoemisi, ale laser taktéz
zahriiva katodu a dochazi tak také ke kontinudlni emisi diky zvyseni teploty katody.

Dalsim krokem bylo testovani modifikovaného SEM v pulznim rezimu s réiznymi na-
stavenimi laseru. Vychozi konfigurace laseru byla stanovena na frekvenci 1 MHz, délku
pulzu 283 fs a vykon 100 %. Experiment spoé¢ival v méfeni proudu elektronu zachycenych
na Faradayové mérce pfi zméné jednoho parametru laserového svazku (frekvence, délky
pulzu nebo vykon), zatimco zbyvajici dva parametry byly vzdy zachovany puvodni. Nej-
prve byla ménéna délka laserovych pulzi, coz je zachyceno na grafu 6.6 a). Tento vyvoj je
pomérné neobvykly. Pokud by emise elektronti probihala prevazné na zakladé linearni foto-
emise, pak by pri konstantnim vykonu laseru neméla samotna délka pulzu vyrazné ovlivnit
vysledny proud, nebot celkovy pocet fotonii dopadajicich na hrot béhem jednoho pulzu totiz
zustava nezménén. Pozorovana zavislost vSak naznacuje, ze vyznamnym faktorem muze byt
hustota fotont, tedy jejich pocet dopadajici na jednotkovou plochu za jednotku ¢asu. Lze
proto predpokladat, ze pravdépodobnost uvolnéni elektronu zavisi také na koncentraci do-
padajicich fotont. Pokud by tento vliv nehral roli, byla by zavislost proudu na délce pulzu
priblizné konstantni. V dalsim kroku byla ménéna frekvence laserovych pulzi, kde vysledky
jsou znazornény v grafu 6.6 b). Zde je patrna rostouci tendence proudu se zvysujici se frek-
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Obréazek 6.4: Znazornéni experimentalniho pribéhu dosazeni pulzniho rezimu emise elek-
troni, kdy je proud elektroni detekovan pomoci Faradayovy mérky v logaritmickém mé-
fitku v zdvislosti na case. Experiment byl provadén s laserem o vystupni frekvenci 1 MHz,
délce pulzu 283 fs a vykonu nastaveném na 100 %. Na zacatku experimentu byla stanovena
zékladni hodnota pozadi proudu 2 pA. Nésledné byla ur¢ena hodnota proudu pro svazek
v kontinudlnim rezimu a byla naméfena hodnota proudu 33,1 nA. Kratké zapnuti a vy-
pnuti laseru na zahfétou katodu (oznaceno ,Laser ON + OFF*) zpusobilo zvyseni proudu
na 40,5 nA, coz prokazalo piimy vliv laseru na emisi elektroni. Nasledovala faze ochlazo-
vani katody, béhem niz byl snizovan zahtivaci proud katody z 2,32 A na 1,9 A, coz vedlo
k eliminaci kontinualni emise elektroni a poklesu proudu na vychozi hodnotu 2 pA. Zacatek
a konec ochlazovani je vyznaceno dvéma zelenymi svislymi ¢arami. Po opétovném aktivo-
vani laseru (oznaceno ,Laser ON“) byl zaznamenan fotoemisni proud o hodnoté 150 pA.
P1i delsim osvitu hrotu laserem byl nasledné monitorovan pokles proudu, ktery je dusled-
kem zvysSeni vystupni prace Schottkyho katody pri nizsich teplotach, jak bylo podrobné
vysvétleno v kapitole 1.2.
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Obrazek 6.5: a) Pohled v SEM na cinové kulicky na uhlikovém substratu pomoci elektront
emitovanych laserem. Jako diukaz emise byl v poloviné skenovani laser zakryt, proto zde
je tmava oblast a nésledné znova odkryt, coz je schématicky zndzornéno v grafu vlevo od
obrazku. Na obrazku je taktéz vyznacen smér skenovani elektronového svazku. b) Pohled
v SEM (v porovnéni s a) vétsi zvétseni) na cinové kulicky na uhlikovém substratu pomoci
elektrontd emitovanych laserem. Jako ditkaz emise byl v poloviné skenovani laser zakryt,
proto zde je tmava oblast a nasledné znova odkryt, coz je schématicky znazornéno v grafu
vlevo. Na obrazku je taktéz vyznacen smeér skenovani elektronového svazku.
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venci pulzi. Limitni spodni frekvence pro detekovatelny proud byla stanovena na 111 kHz.
Tato zavislost je intuitivni, nebot se zvysujici se frekvenci pulzi dopadad na hrot vice la-
serovych pulzi za jednotku casu, ¢imz roste i celkovy pocet fotonti, které mohou vyvolat
emisi elektronti. Vysledkem je tedy vyssi emitovany proud. Zajimavé vysledky byly ziskany
pri méreni zavislosti proudu na vykonu laseru, ktery je fizen nastavenim zesilovace, jak
ukazuje graf 6.6 c). Prekvapivé jsme zjistili, ze maximdlni hodnota proudu neni dosazena
az pri 100 % zesileni, ale jiz pti 40 %. Toto chovéani bylo ndsledné vysvétleno méricem vy-
konu, ktery ukézal, ze skutecny vykon laseru dosahuje svého maxima jiz pii 40 % nastaveni
zesileni a pri dalsim zvysovani vykonu jiz nedochazi k jeho zesilovani. Z priubéhu této zavis-
losti jsme schopni ziskat informace o charakteru emise elektronti. Pokud by emise probihala
vyhradné prostiednictvim linedrni fotoemise (jeden foton emituje jeden elektron), oceka-
vali bychom linedrni vztah mezi proudem a vykonem laseru. Redlny pribéh vsak ukazuje
slozitéjsi chovani a to v pocatecni fazi proud roste linearné, poté dochazi k jeho nelinear-
nimu zalomeni a nésledné se opét vraci k priblizné linearnimu rtstu. Tato zména trendu
naznacuje, ze se na vysledné emisi podili vice mechanismil. Kromé samotné fotoemise se do-
mnivame, Ze laserové zafeni muze zpusobovat lokalni ohrev katody, coz vede ke zvyseni jeji
teploty a kontinualni emisi elektroni. Zaroven se muze uplatiovat i vicenasobné fotoemise
zpusobena pritomnosti zbytkového, ne zcela odfiltrovaného, infracerveného a zeleného lase-
rového zareni. K urceni presného charakteru emise bude zapotrebi dalsiho experimentalniho
zkoumani.

Pro urceni rozlisovaci schopnosti modifikovaného SEM bylo provedeno srovnani a to za
ruznych rezimi provozu mikroskopu. Porovnani bylo provedeno na vzorku, ktery se sklada
z cinovych kulicek na uhlikovém substratu a to vzdy na identickém misté, aby vysledky
byly vzajemné porovnatelné. Nejprve jsme vyhodnotili rozliseni v klasickém kontinualnim
rezimu, jak ukazuje obrazek 6.7 a). Zde je vyznacen skenovany rddek zelenou vodorovnou
carou, podél néhoz byl proveden profil fezu, kde graf intenzity v ném je ukdzan na ob-
razku 6.7 b). Jednotlivé cinové kulicky jsou zde ostré a jasné rozliSitelné s vyraznymi piky,
které odpovidaji jednotlivym kulickdm. RozliSovaci schopnost v tomto rezimu je odhadem
kolem 10 nm. Déle bylo provedeno porovnani rozliSovaci schopnosti v pulznim rezimu s na-
stavenim laseru na vystupni frekvenci 1 MHz, délkou pulzu 283 fs a vykonem zesilenym
na 100 %. Odpovidajici snimek z SEM je na obrazku 6.7 c). Graf pricného fezu ve stej-
ném skenovacim radku, uvedeny na obrazku 6.7 d), ukazuje vyrazné sniZenou viditelnost
mensich kulicek, které se ztraceji v Sumu. Zietelné viditelné jsou pouze vétsi kulicky. Rozli-
Sovaci schopnost se zde odhadem zhorsila priblizné desetkrat na 100 nm. Jako posledni krok
jsme provedli stejny experiment, tentokrat s jinym nastavenim laseru s vystupni frekvenci
250 kHz, délkou pulzu 400 fs a vykonem zesilenym na 100 %. Snimek z tohoto nastaveni
je zobrazen na obrazku 6.7 e) a prislusny graf pfiéného fezu na obrazku 6.7 f). V tomto
rezimu je patrny znac¢ny sum, ktery vyrazné snizuje rozliSovaci schopnost. I vétsi kulicky
se jiz castecné ztraceji v Sumu. Rozliseni bylo odhadnuto na pfiblizné 400 nm. Diky to-
muto porovnani muzeme Konstatovat, ze rozliSovaci schopnost modifikovaného mikroskopu
v pulznim rezimu se oproti kontinuadlnimu zhorsila a v ramci nastaveni laseru se taktéz
zhorsuje s mensi frekvenci laseru a del$im trvanim jednotlivych pulzi.

Témito kroky byla tspésné dokoncena tprava a navedeni laserového svazku, dosazeno
emise elektrond vyvolané laserem a ovérena funkcénost celého systému. Dalsi faze bude
zahrnovat provedeni dalsich experimentu s pulznim elektronovym svazkem, jeho dikladné
ovéreni a posouzeni spravnosti hypotézy tykajici se zahrivani katody laserem a moznosti
vzniku pulzniho svazku elektroni s kontinualnim pozadim.

50



Obrazek 6.6: Testovani modifikovaného SEM pomoci zmén proudu na Faradayové mérce
v zavislosti na zménach parametru laseru. Vychozi konfigurace laseru byla nastavena na
frekvenci 1 MHz, délku pulzu 283 fs a vykon 100 % a nésledné byl ménén jeden parametr
(frekvence, délky pulzu nebo vykon), zatimco zbyvajici dva parametry byly vzdy zachoviny
puvodni. Graf a) ukazuje zdvislost proudu elektroni na délce pulzu laseru. Graf b) znézor-
nuje zavislost proudu elektronu na frekvenci laserovych pulzi. Graf ¢) zndzornuje zavislost
proudu elektront na vykonu laseru ovladaného zesilovacem.
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Obréazek 6.7: Srovnani rozlisSovaci schopnosti modifikovaného SEM pfi riiznych provoznich
rezimech. Test byl proveden na vzorku sestdvajicim z cinovych kuliéek na uhlikovém sub-
stratu, vzdy na stejném misté vzorku. Na obrazku a) je zobrazen snimek vzorku v klasickém
kontinualnim rezimu s vyznacenym piiénym fezem (zelend ¢éra). Graf intenzity tohoto fezu
je uveden na obrazku b). Na obrézku c) je snimek vzorku v pulznim rezimu s laserem nasta-
venym na frekvenci 1 MHz, délku pulzu 283 fs a vykon 100 % a odpovidajici pfi¢ny fez na
obrazku d). Snimek e) zachycuje rezim s nizsi frekvenci laseru 250 kHz, delsi délkou pulzu
400 fs a vykonem 100 %, kde odpovidajici pfiény fez je vynesen v grafu f).
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Zaver

V ramci této diplomové prace byl navrzen, realizovin a testovan novy zdroj ultrakrat-
kych elektronovych pulzil pro rastrovaci elektronovy mikroskop. Integraci pulzniho ultra-
fialového femtosekundového laserového zareni do komerc¢niho rastrovaciho elektronového
mikroskopu TESCAN S6000 MIRA vznikla zdkladni ¢ast budouciho ultrarychlého rastro-
vaciho elektronového mikroskopu, ktery bude kombinovat vyhody klasického rastrovaciho
elektronového mikroskopu s pokrocilymi casové rozlisitelnymi metodami.

Navrzeny systém vytvari ultrakratké elektronové pulzy pomoci fotoemise, vyvolané ul-
trafialovym p-polarizovanym femtosekundovym laserovym zafenim. Vysledky tohoto expe-
rimentu odpovidaji podobnym realizacim vyuzivajicim fotoemisi v rastrovacich elektrono-
vych mikroskopech, avsak navrzend metoda poskytuje vyrazné rychlejsi sefizeni. Oproti
drahym transmisnim elektronovym mikroskoptim, které bézné vyuzivaji femtosekundové az
attosekundové rozliseni, nabizi nase reseni ekonomicky dostupnéjsi variantu vhodnou pro
studium objemovych vzorkda.

Mezi hlavni omezeni navrzeného systému patii nizsi velikost prumérného proudu ve
srovnani s kontinualnim rezimem, ¢asové klesajici proud elektront zpusobeny ochlazenim
zdroje s nutnosti pravidelného ozivovani zahtivanim katody a nutnost precizniho nasta-
veni laserového systému. DalSim omezenim je také snizeni prostorového rozliseni, které se
vsak podle provedenych testt pohybuje pouze okolo desetindsobného zhorseni. Pro budouci
vylepseni a dosazeni optiméalnich parametr je nezbytnd detailnéjsi kalibrace optomecha-
nickych a elektronoptickych komponent, diukladnéjsi testovani systému a pripadné imple-
mentace pokrocilych metod kompenzace vibraci.

Na tuto praci v budoucnu navaze nasledny krok v podobé korektniho otestovani pulz-
niho charakteru elektronového svazku. Déale budou nésledovat dalsi konstrukéni dpravy,
které povedou k plné funkénimu ultrarychlému rastrovacimu elektronovému mikroskopu

v CEITEC Nano VUT.
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