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Abstrakt

Prace se zabyva problematikou scintilacniho detektoru sekundarnich elektront pro
environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop, vcetné jeho navrhu a konstrukce.
Vychodiskem bylo modelovani elektrostatickych poli v elektrodovém systému detektoru,
pohybu elektronti v téchto polich a simulace rozlozeni tlakd a proudéni plynt
vjednotlivych castech detektoru. Na zdkladé provedenych simulaci byly postupné
realizovany konstrukéni upravy detektoru. Detekéni ucinnost jednotlivych verzi
detektoru byla urcena v praci popsanou metodou vyhodnocovani velikosti signalu
z pofizenych snimki, kvalita snimkd byla stanovena z poméru signdlu k umu. V praci
je popsan cely postup prfi upravach detektoru, od pocate¢niho stavu, kdy detektor
pracoval v rozsahu tlaku 300 - 900 Pa vodnich par v komote vzorku mikroskopu s nizsi
ucinnosti, az po finalni verzi detektoru umoznujici jeho pouziti v rozmezi tlaktt mensich

nez 10" Pa do 1000 Pa vodnich par v komote vzorku mikroskopu.

Kli¢ova slova

Rastrovaci elektronovy mikroskop, environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop, scintila¢ni detektor sekundarnich elektront, primarni elektrony, sekundarni
elektrony, zpétné odrazené elektrony, detekce sekundarnich elektront, uroven

detekovaného signalu, pomér signal — Sum.



Abstract

The thesis deals with the scintillation secondary electron detector for environmental
scanning electron microscope, its design and construction. The starting point was
numerical simulation of electrostatic fields and electron trajectories in the electrode
system of the detector and simulation of pressure distribution and flow of gases
in different parts of the detector. On the basis of modeling and simulation, construction
changes of the detector were gradually implemented. Detection efficiency of each version
of the detector was determined by the method described in the work. This method
enables to evaluate signal level from the captured images of the specimen, quality
of images was stated from signal to noise ratio. The thesis describes the whole process
of the detector improvement from initial state, when the detector operated with lower
efficiency in the pressure range from 300 to 900 Pa, to final version that enables usage of
the detector in the range from vacuum up to 1000 Pa of water vapors in the specimen

chamber of the microscope.

Keywords

Scanning electron microscope, environmental scanning electron microscope,
scintillation secondary electron detector, primary electrons, secondary electrons,
backscattered electrons, detection of secondary electrons, detected signal level, signal

noise ratio.
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Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

1 Uvod

Mikroskopie je védni obor zabyvajici se pozorovanim a diagnostikou objektti jejichz
velikost je pod rozliSovaci schopnosti lidského oka. Mikroskopii rozdélujeme
na mikroskopii pracujici s elektromagnetickym vlnénim (opticka mikroskopie,
rastrovaci elektronova mikroskopie, atd.) a mikroskopii blizkého pole (tzv. mikroskopii

rastrujicim hrotem).

Rastrovaci elektronova mikroskopie predstavuje diilezitou metodu vyuzivanou pro
pozorovani struktury a slozeni vzorki v mnoha védnich ipramyslovych oborech.
Moderni rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM) je zafizeni slouzici k ziskavani
detailnich snimka povrchu vzorki s vysokym rozlisenim pod 0,5 nm (v pfipadé extreme
high resolution SEM). Limitujicim faktorem rozliseni vedle priméru stopy primarnich
elektronti (PE) dopadajicich na vzorek, je i velikost excita¢niho objemu pro jednotlivé

detekované signaly.

Po dlouhou dobu byly vyrabény pouze rastrovaci elektronové mikroskopy pracujici
s tlakem fadové 10 Pa v komote vzorku mikroskopu. V obdobi od 80 let dvacatého
stoleti se zacaly vyvijet rastrovaci elektronové mikroskopy dovolujici pracovat s plynnym
prostfedim v komore vzorku mikroskopu. Plynné prostiedi vkomore vzorku
mikroskopu umoznuje eliminovat nabijeni elektricky nevodivych vzorkdt a pfimé
pozorovani vzorka obsahujicich kapalnou fazi. Uvedeny typ mikroskopu ma vseobecné

oznaceni environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop (ESEM') [1], [2].

V literatufe je mozno nalézt rozdilné oznaceni pro environmentdlni rastrovaci
elektronovy mikroskop od rtiznych vyrobcti (napf. Univac SEM, Variable-Pressure SEM,
Low-Vacuum SEM, atd.), vzdy se vSak jedna o rastrovaci elektronovy mikroskop,

umoznujici pracovat s vy$$im tlakem v komore vzorku.

Ditlezitym milnikem v environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopii byl rok
1988, kdy Danilatos [3] dosahl v ESEM tlaku 2,66 kPa (20 Torr) a ziskal signal

zabudovanym detektorem sekundarnich elektront, unéhoz k zesileni signdlu dochazi

1 ESEM" je registrovanou obchodni znamkou FEI Company. Reg. Number: 1704613; S/N: 74093365

-1-
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V procesu narazové ionizace v plynném prostiedi komory vzorku mikroskopu [2].
V nasledujicim obdobi doslo k prudkému nartstu zédjmu o environmentalni rastrovaci

elektronovou mikroskopii a masivni komer¢ni vyuziti [1].

Posledni novinkou v oblasti environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie jsou
tzv. atmosférické rastrovaci elektronové mikroskopy (atmosferical SEM) umoznujici
pozorovani velmi tenkych vzorki v transmisnim usporadani pri bézném atmosférickém

tlaku.
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2 Environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie

2.1 Princip funkce rastrovaciho elektronového mikroskopu

Rastrovaci elektronovy mikroskop, schématicky zobrazeny na Obr. 2.1, je zafizeni
skladajici sez tubusu, komory vzorku a vakuového cerpaciho systému. Tubus
mikroskopu obsahuje katodu (zdroj elektronii), na niz je pfivedeno zaporné napéti

viadu stovek voltd az desitek kV. Katoda termoemisi, autoemisi nebo na zdkladé

Zdroj elektroni —|———+) | -Anoda
(katoda) ﬁ_ Svazek primarnich
ey elektronu
Kondenzorova _; “l\ o
¢ocka 7/ 1777:—:
Druha (] /7
kondenzorova | ;
coctka A ‘ Ovladani .. Rastrovaci
Rastrovaci L 1 zvetseni $ generator
- SN 3
Projekéni —l]/ "L
cocka - -
. C=OC > AMP >
1-’zorek—4%
\Detekmr -B.

nr
1]
-1
=
Bl
=
-y

Obr. 2.1: Zjednodusené schéma zakladnich komponenti SEM [1].

Schottkyho principu emituje primarni elektrony (PE). PE jsou urychleny ze zdroje

elektronti smérem k anod¢, kterd je na zemnim potencialu. Pri pouziti termoemisnich

yyyyy

vvvvv

emitovanym z katody (zdanlivym zdrojem) [4]. Rozdil potencidlu mezi anodou a
katodou udava vyslednou energii primarnich elektroni. Za anodou svazek PE dale

prochazi elektronové optickou casti mikroskopu obsahujici jednu nebo dvé

-3-
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kondenzorové ¢ocky fokusujici primarni svazek a zmensujici primér kfizisté. Vsechny
elektromagnetické ¢ocky rastrovaciho elektronového mikroskopu se chovaji jako spojky.
V optické soustavé mikroskopu jsou umistény clony zabranujici priichodu elektroni,
jejichz trajektorie je prilis vzdalena od osy mikroskopu, ¢imz prispivaji ke zmenseni
¢ocky umoznuji nastaveni velikosti proudu ve stopé primarniho svazku. Projekéni ¢ocka
dale zmensuje pramér kfizisté elektronii a umozinuje zaostfeni do roviny vzorku.
V oblasti projekéni cocky se nachazeji stigmatory slouzici ke korekei astigmatické vady a
rastrovaci civky zajiStujici rastrovani zaostfeného svazku primarnich -elektrond
po povrchu vzorku. Pfi interakci PE se vzorkem dochdzi k emisi signald, jejichz detekci

lze ziskat specifické informace o vzorku [1], [4], [5].

Nevyhodou SEM je, Ze pro spravnou funkci musi byt cely pfistroj vakuové cerpan.
Termoemisni zdroje elektront vyzaduji tlak minimalné 10~ Pa a v ptipadé autoemisnich
katod tlak az 10® Pa u zdroje elektronti. MoZnost pozorovéni vzorki je tedy omezena.
Nevodivé vzorky se musi pokovovat, nebot by dochdzelo k jejich nabijeni a biologické
vzorky se musi specidlné pripravovat, aby pfi nizkém tlaku nedoslo k jejich vysuseni a

degradaci [5].

2.2 Environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop

vy

Oproti SEM pracujicim s tlakem niz$im nez 10? Pa v komoie vzorku mikroskopu
dovoluje ESEM pouzivat v komore vzorku rtizné plyny (vétsinou dusik, vodni para)

[1], [5], s tlakem aZz 3000 Pa [6].

Dosazeni vysokého tlaku vkomofe vzorku pfi udrzeni nizkého tlaku u zdroje
elektront (az 10® Pa u autoemisnich ESEM) je umoznéno diky systému diferencidlniho
vakuového cerpdni ESEM. Vakuové schéma mikroskopu AquaSem’ na kterém byly
provadény experimenty uvedené vtéto praci, je zobrazeno na Obr. 2.2. Jednotlivé
prostory mikroskopu jsou oddéleny pomoci tzv. tlak omezujicich clon, s otvory

o priméru fadové stovky mikrometrd omezujicimi proudéni plynd mezi raznymi,

2 AquaSem je typ ESEM, vyrobeny ve spolupréci fy. TESCAN, a.s., UPT AV CR, v. v. i. a FEKT VUT

v Brné
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separatné vakuové ¢erpanymi prostory mikroskopu. Otvory soucasné umoznuji priichod

primarnich elektront od zdroje elektroni ke vzorku [1].

'—__‘_...--Clona C1

Komora
—differencialniho
>4 cerpani
V4 Clona C2

T | v1xX Rotacni
Difazni m m vyveva 1
Rotacni vyveva
vyveva 2
Obr. 2.2: Schéma diferencialniho cerpani environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu

AquaSem. M: vakuové mérky; V1 - V5: vakuové ventily; V6: jehlovy ventil pro pfipousténi plynia

komory vzorku; V7: ventil pro pfipousténi vodni pary.

Vysoky tlak v komore vzorku ESEM vsak zptisobuje rozptyl svazku primarnich
elektronti (viz Obr. 2.3). Se vzristajicim tlakem v komofe vzorku mikroskopu, popt.
vzrustajici pracovni vzdalenosti (vzdalenost mezi posledni tlak omezujici clonou a
vzorkem), roste pravdépodobnost srazky primarniho elektronu s atomy ¢i molekulami
plynu, a tim irozptyl primarnich elektrond. Zaroven dochazi ke zvétSovani prameéru
mista zasazeného rozptylenymi PE. Ve vysledku je oblast zasazena rozptylenymi PE
vetsi, nez je pozorované misto na vzorku. Signaly generované z této oblasti se projevuji

ve vysledném obraze pozorovaného mista jako $um, coz vede ke snizeni celkového

pomeéru signal - Sum (SNR) v pozorovaném obraze [1].

Vysledek simulace rozptylu svazku PE vplynném prostfedi komory vzorku,
provedeny pomoci pocitacového programu Electron Flight Simulator 3.1-E, je zobrazen

na Obr. 2.3. Pracovni podminky pro simulaci byly zvoleny nasledovné: pracovni

-5-
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vzdalenost k vzorku Wp =4 mm, urychlovaci napéti primarniho svazku Uy =20 kV.
Podminky odpovidaji nastaveni mikroskopu pfi experimentech v praktické casti prace.
Procentudlni zavislost poc¢tu nerozptylenych PE na tlaku vodnich par v komore vzorku
mikroskopu pro tlaky v rozmezi 0,1 Pa az 1000 Pa je vynesena na Obr. 2.4. Zavislost
poloméru rozptylu pro 10 - 90 % rozptylenych primarnich elektront na tlaku vodni

pary v komorte vzorku na Obr. 2.5.

B BFS Simulation Edl

Ezport Data
" Interaction Volume Simulabion

" Sample Conditions
EV: 200 Tik: 0
Ho. Trajectones: 32000

GagWaler

Prezzure: 500 Pazcal
Woaking Dist.: 4mm
Unscattered: 72,55
10-30% Aad: B0, Bum

Worst Case X-Ray Gen
Riandiug: 123um

" Comments

35 soate=~w-0 E3-®=0E

[ton | (5o | (oo | [[2in | [[Save | [t | [Rascse] [itosom] [concel]

Obr. 2.3: Simulace drah 32 000 elektronii v plynném prostiedi vodnich par pomoci pocitacového
programu Electron Flight Simulator 3.1-E. Pracovni vzdalenost Wy, = 4 mm, urychlovaci napéti

Uk = 20 kV, tlak P = 500 Pa.
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Obr. 2.4: Zavislost poctu nerozptylenych PE v plynném prostiedi ESEM na tlaku vodnich par

v komofte vzorku. Pracovni vzdalenost W, = 4 mm, urychlovaci napéti Ug = 20 kV.

180 -
E 160 -

E 140 - X
X 120+

K

. 100 - X

S

=z 801 X

>~

5 601 X

N

S 40-

>0

s 20

o

'B O T T T T T T L L 1
(=W

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Tlak vodni pary [Pa]

Obr. 2.5: Zavislost poloméru rozptylu pro 10 - 90 % primarnich elektronii na tlaku vodnich par

v komofe vzorku. Pracovni vzdalenost Wy, = 4 mm, urychlovaci napéti Ux = 20 kV.

2.3 Interakce primarnich elektronii se vzorkem

Pti vniku PE do objemu vzorku dochazi k nadhodnému pruznému a nepruznému

rozptylu (pruznym a nepruznym srazkam) primarnich elektront s atomy vzorku.
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2.3.1 Pruzny rozptyl

Pfi pruzném rozptylu elektron zméni drahu letu bez vyznamnéjsich ztrat své
kinetické energie EO = E1 [1], [7]. K pruznému rozptylu dochazi, pokud se primarni
elektron v ramci své drahy dostane do dosahu elektrostatického pole jadra atomu plochy
do vzdélenosti b od jadra atomu (Obr. 2.6). Jakmile se primarni elektron ocitne v misté
ptsobeni Coulumbovské ptitazlivé sila jédra dojde k odchyleni elektronu o tihel ©. Uhel
© muze nabyvat libovolné velikosti od 0° do 180°, v zavislosti na vzdalenosti od jadra

atomu, vétsinou vsak 2°-5° pro kazdy rozptyl [1], [5], [7].

Obr. 2.6: Schématicky diagram znazornujici klasicky model pruzného rozptylu elektronu
prolétajiciho plochou do ve vzdalenosti b od jadra atomu a vychyleného o tihel © do plochy dQ.

E,: energie prilétajiciho elektronu; E;: energie rozptyleného elektronu [1], [5], [7].

Pravdépodobnost pruzného rozptylu se zvySuje se snizujici se energii primarniho

elektronu a se zvysujicim se protonovym c¢islem vzorku [1].

2.3.2 Nepruzny rozptyl

Nepruzny rozptyl miize nastat s jadrem nebo elektronovym obalem atomu vzorku.
Pfi nepruzném rozptylu elektron ztraci kinetickou energii. Zména trajektorie

pohybujiciho se elektronu pfi nepruzném rozptylu je méné nez 0,1° [1].
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Nepruzny rozptyl s elektronovym jadrem zpuisobi, Ze elektron ztraci ¢ast své kinetické
energie a ta je vyzarena v podobé spojitého RTG zareni. Vlnova délka vzniklého RTG
zafeni je zavisla na vzdalenosti mezi elektronem a jadrem pfi nepruzném rozptylu a je
pfimo umérna ztraté energie prolétajiciho elektronu. Pravdépodobnost nepruzného
rozptylu zavisi pouze na energii primarniho elektronu Ep;. Vice informaci o nepruzném

rozptylu elektronu s jadrem atomu lze najit napt. v [8].

V ptipadé nepruzného rozptylu mezi PE a elektronovym obalem muze dojit

k ionizaci nebo excitaci atomu.

Pfi ionizace atomu je v disledku interakce PE s elektronovym obalem emitovan
sekundarni elektron, viz Obr. 2.7. Pokud je vrdmci rozptylu emitovan néktery
z elektronti z vnitfnich vrstev atomu, vznikla vakance je spontanné zaplnéna elektronem
z vys$i energetické hladiny a rozdil energii se realizuje emisi Augerova elektronu (AE)
nebo emisi kvanta charakteristického rentgenového zareni (RTG). Pravdépodobnost
emise kvanta charakteristického RTG nebo Augerova elektronu je priblizné 1:1 a je

zavisla na atomovém Cisle atomu vzorku [4], [5].

Obr. 2.7: Model nepruzného rozptylu elektronu s elektronovym obalem atomu.

V ptipadé excitace atomu vlivem interakce primarniho elektronu s elektronovym
obalem piedd PE cast své kinetické energie néjakému zelektrond na nizdich
energetickych hladinach v elektronovém obalu atomu a ten prechdzi z niz$i energiové

hladiny na nékterou z vyssich hladin. Neprodlené po excitaci atomu prechazeji elektrony

-9-
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z vyssich hladin zpét na niz$i az do ptivodniho stavu. Rozdil energii je opét vyzaren

v podobé AE nebo kvanta charakteristického RTG [5].

2.3.3 Zpétné odrazené elektrony

V ramci rozptylu dochazi k situaci, Ze primarni elektron pfi interakcich se vzorkem
zméni drahu letu o vice nez 90° a je emitovan ze vzorku v podobé zpétné odrazeného
elektronu (BSE) nebo elektron postupné ztrati veskerou svoji kinetickou energii a
zlistane ve vzorku jako absorbovany elektron [1]. Hloubka, ze které mohou byt BSE
emitovany zavisi na energii PE a protonovém cisle vzorku. Protoze PE pfi nepruzném
rozptylu ve vzorku ztraci svoji kinetickou energii, mohou byt BSE emitovany z hloubky
odpovidajici priblizné poloviné hloubky vniku primarnich elektronti (Obr. 2.8). Dolet

primarnich elektront v latce 1ze spocitat z empirického vzorce

He

2
cm

R=10-E"* , (1)

kde E je energie svazku primarnich elektronti vkeV. Hloubka vniku h primarnich

elektront pro konkrétni vzorek je

R
h :F [cm] , (2)
kde p je hustota materialu v pg/cm’. Hloubku ze které mohou byt BSE emitovény je tedy

ptiblizné h/2.

V zavislosti na poctu srazek PE s atomy vzorku mtize energie BSE dosahovat hodnot
od 50 eV do energie svazku primarnich elektront Ep;. Nejvy3si podil BSE emitovanych
ze vzorku vSak predstavuji BSE s energiemi mezi 75 - 85 % (nékdy uvadéno 65 - 85 %)

energie primarnich elektront dopadajicich na povrch vzorku, viz Obr. 2.9 [1], [5].

Obecné se BSE dale déli na nizkoztratové BSE (LLE) typu I s energiemi nad 50 %
energie PE a typu II nizkoenergiovych BSE. Materidly s vy$§im protonovym cislem
Z maji celkové vysoky podil BSE typu I. Typ II BSE pfedstavuji primdrni elektrony proslé
vétsim objemem vzorku, pricemz ztratily vétsinu své energie vlivem velkého poctu

srazek s atomy vzorku nez byly emitovany ze vzorku.

-10 -
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1 nm - Augerovy elektrony
sekundarni elektrony

zpétné odrazené
elektrony

charakteristické RTG

spojité RTG
4 ___fluorescen¢ni RTG

rozliseni BSE

-{ rozliseniRTG =
Obr. 2.8: Schématicky diagram zobrazujici rozptyl PE v objemu vzorku a nékteré procesy souvisejici

s interakcemi primarnich elektrona s atomy vzorku [1], [4], [5].

SE « BSE N
SN
G
Z
« A > HEs
E = Ere

0eV 50eV 2 keV
E[eV]—>

Obr. 2.9: Energetické spektrum elektront emitovanych ze vzorku po dopadu PE.
SE - sekundarni elektrony, BSE - zpétné odraZzené elektrony, AE - Augerovy elektrony,

LLE - nizkoztratové zpétné odrazené elektrony [1], [4], [5].

Protoze hloubka, zekteré sezevzorku mohou uvolnovat BSE, sezmensuje

se vzristajicim protonovym cislem vzorku (resp. hustotou vzorku), bude pocet BSE

v

emitovanych ze vzorku se vzriistajicim protonovym cislem stoupat. Materialy s vy$$im
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protonovym ¢islem budou poskytovat vétsi signdl BSE nez materidly s niz$im

protonovym ¢islem. BSE tedy prenaseji materialovou informaci o vzorku.

Mnozstvi emitovanych BSE ze vzorku stanovuje koeficient emise zpétné odrazenych

elektront ) definovan vztahem

n= , (3)

kde Ips: je proud BSE uvolnénych ze vzorku a I, proud ve stopé svazku primarnich

elektront [1], [5], [9]. Koeficienty emise BSE lze nalézt napt. v [5] nebo [10].

2.3.4 Sekundarni elektrony

Pfi interakci primarniho svazku se vzorkem dochazi v ramci nepruzného rozptylu PE
s elektronovymi obaly atomt k emisi sekundarnich elektront (SE). Z [11] vyplyva,
ze kvyvolani emise sekunddrnich elektronli ze vzorku je nutno dodat elektrontim
vazanym ve vzorku energii oznacovanou jako vystupni prace W [10]. Uvolnéné
sekundarni elektrony maji typicky energii Ez = 1 - 5 eV, maximalné 50 eV viz Obr. 2.9.
Vzhledem k nizké energii, se sekundarni elektrony mohou pohybovat ve vzorku pouze
na omezenou vzdalenost (nékolik jednotek az desitek nm v zavislosti na typu materialu).
Ze vzorku se tedy uvolnuji pouze sekundarni elektrony vznikajici vtenké vrstvé
u povrchu do hloubky maximalné ds < 3 - 5 nm pro kovy, dg < 10 nm pro uhlik a
ds <50 nm pro izolanty (Obr. 2.8) [1], [5]. Velikost koeficientu emise sekundarnich

elektront 8, definovaného vztahem

I
o=—= | 4
. (4)

P
je mimo jiné zavisla i na energii primarnich elektronti Ep;. Pri energiich primarnich
elektront Epg, kdy plati, Ze hloubka vniku primarnich elektront do vzorku je mensi nez
hloubka, ze které se emituji sekundarni elektrony h < ds, dochazi se zvySovanim E
ke zvySeni § az do stavu, kdy h =ds. Pri rostoucich energiich Epz a hloubce vniku
primdrnich elektronti vét$i nez je hloubka, ze které se emituji sekundarni elektrony

h > ds za¢ina dochazet k mirnému poklesu velikosti koeficientu § [5], [10].

-12 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

Velky vliv na pocet emitovanych SE ze vzorku ma uhel dopadu ¢ PE na povrch
vzorku a urychlovaci napéti U, viz Obr. 2.10. Vétsi thel dopadu mezi osou primarniho
svazku a normalou k povrchu v misté dopadu primarnich elektront zvysuje mnozstvi
sekundarnich elektronti emitovanych ze vzorku [10]. Dle mista a zptisobu vzniku délime

sekundarni elektrony na nékolik typti zobrazenych na Obr. 2.11 [1], [5].

5[-]

70°

1,25

1,00

0,50

0,25

| | | | | |
0 100 200 300 400 500 600
Eu' [6\'7]
Obr. 2.10: Zavislost koeficientu emise sekundarnich elektront § na energii primarnich elektroni pri

riznych uhlech dopadu primarnich elektronii na vzorek NiC [10].

tubus

| Imikmskopu

BSE| ™.
T SE3
r— > SE[{ Detektor
R a1 v

o -~
":\\ hloubka

uniku BSE
Obr. 2.11: Misto a zpusob vzniku sekundarnich elektront v SEM / ESEM [1], [12].
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SE 1 - Casto nazyvané jako pravé sekundarni elektrony, vznikaji pfimo v misté
dopadu primarnich elektronti napovrch vzorku. Prenaseji pouze topografickou

informaci o povrchu vzorku [1], [5].

SE 2 - Sekundarni elektrony emitovany v dlsledku interakce BSE se vzorkem.
Vznikaji v tenké vrstvicce (do 50 nm) pod povrchem vzorku. Pfendseji topografickou a

materialovou informaci o vzorku [1], [5].

SE 3 - Vznikaji pfi interakci BSE uvolnénych ze vzorku s konstrukci mikroskopu,

jejich detekce je nezadouci [1], [5].

ESE - Sekundarni elektrony vzniklé v procesu narazové ionizace signélnich elektront

s atomy plynu v plynném prostredi ESEM [1], [5].

SEM MAG: 500 x View field: 277 um ‘ View field: 277 pm VEGA3 TESCAN

SEMHV:200kV | WD:810mm | Brno University of Technology SEMHV: 200KV | WD:8A0mm | Brno University of Technology

Obr. 2.12: Vzorek platina, méd, sira a uhlik s pfimésemi kfemiku. Porovnani obrazu sekundarnich

elektronii vlevo s obrazem ze zpétné odrazenych elektronii napravo.

Na Obr. 2.12 je znazornén rozdil v obraze sekundarnich elektronii vlevo oproti

obrazu zpétné odrazenych elektront vpravo.
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2.4 Charakteristické hodnoty SEM

2.4.1 Rozliseni rastrovaciho elektronového mikroskopu

Kontrast a rozliSeni v SEM je ovlivnéno vlastnostmi svazku primarnich elektront,
typem pozorovaného vzorku a pouzitym detekénim systémem. Primdrni elektrony jsou
po prichodu elektronové optickou casti mikroskopu zaostfeny do mista na povrchu
vzorku. Kone¢ny primér stopy primarnich elektronti v misté dopadu na vzorek udavajici
rozliSeni je ovlivnén velikosti urychlovaciho napéti, pouzitym zdrojem elektronti a

vadami elektromagnetickych cocek.

Rozlisovaci schopnost je minimalni vzdalenost dvou bodii predmétu, které jsou
po zobrazeni mikroskopem rozlisitelné jako dva body. Dle obecné definice pro rozliseni
tzv. Rayleigh kritéria, 1ze od sebe dva body ve vzdalenosti d rozlisit, pokud velikost
emitovaného signalu nepresahne v poloviné jejich vzdalenosti 75 % maximalni intenzity

signalu, viz Obr. 2.13 [1], [3], [5].

dg

N
4

100 %

75 %

Obr. 2.13: Schématické znazornéni Rayleigh kritéria pro rozliSeni dvou bodi v SEM [1], [5].

2.4.2 Zvétieni rastrovaciho elektronového mikroskopu
Zvétseni M rastrovaciho elektronového mikroskopu je definovano jako délka hrany
zobrazené na monitoru bod pobodu kudélce hrany oblasti vzorku rastrované

primarnimi elektrony.

Lmonilor
. ®

Zavislost zvétseni na daném typu monitoru nebo velikosti vytisknutého snimku mtize

vzorek
vést k zavadéjicim informacim pfi porovnani téhoz obrazu na rtiznych pfistrojich, nebot
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zvétSeni neumoznuje stanoveni velikosti pozorovaného objektu. Pro stanoveni velikosti
objektti je nutno znat délku hrany rastrované oblasti (field of view) nebo ve snimcich

zobrazovat méritko [1].

2.4.3 Hloubka ostrosti rastrovaciho elektronového mikroskopu

Hloubka ostrosti D rastrovaciho elektronového mikroskopu je vertikalni vzdalenost,
ve které jsou vSechny body pozorovatelné s dostatecnym rozlisSenim. V SEM je hloubka
ostrosti zavisla na velikosti aperturniho uhlu projekéni ¢ocky a, pod kterym fokusovany
svazek primarnich elektrontt dopada na vzorek viz Obr. 2.14. Se snizujicim se a roste

hloubka ostrosti [1], [5].

1
Obr. 2.14: Schématické znazornéni jak hloubka ostrosti D zavisi na uhlu a. Mensi thel a (vlevo)

poskytuje vétsi hloubku ostrosti D nez velky uhel a (vpravo) [1], [5].

Zmen$eni thlu « lze realizovat zmenSenim findlni apertury v projekéni cocce
mikroskopu. Velikost clony je vSak vyrobcem vidy optimalizovana pro dany typ
mikroskopu. Druhou moznosti jak zmensit thel a je zvétSeni pracovni vzdalenosti nad
vyrobcem doporucené hodnoty, ¢imz se vSak zhorSuje rozliseni a kvalitu obrazu, coz
se projevi hlavné pfi vétsich zvétSenich. Pro zachovani optimalni pracovni vzdalenosti a
zaroven velké hloubky ostrosti jsou dnesni SEM vybaveny rezimem s automatickym

preostfovanim [1].
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3 Dosavadni vyvoj v oblasti detekce sekundarnich

elektronu v ESEM

V ESEM se pro ziskani informaci o pozorovanych vzorcich vyuziva prevazné signalu
sekundarnich a zpétné odrazenych elektront, popf. charakteristicktho RTG a
katodoluminiscence. Vzhledem ke kontaminaci povrchu pozorovanych vzorkid
adsorbovanymi plyny se Augerovy elektrony uvolnujici se z hornich atomovych vrstev
vzorku v ESEM nedetekuji.

Pro detekci SE a BSE se vyuzivaji predev$im detektory jejichz funkce je zalozena

na ioniza¢nim nebo scintila¢nim principu.

3.1 Ionizacni detektory
lonizaéni detektor (ID’), pracuje na principu zesileni signalu SE a BSE v procesu
narazové ionizace v plynném prostiedi v komore vzorku mikroskopu. Optimalni energie

elektront pro vyvolani narazové ionizace s vét§inou pouzivanych plynti je okolo 100 eV,

— T Pfevod na Pascaly
"5 1 cm™-torr /1333,2  pardG iont-elektron - mm™'Pa’
+ mm™” - torr' /133,32 pérd iont-elektron - mm™*Pa’
40-4 -
g5 10 Hg
=
= C
59 5 L
ss ¢
8% 3 T
NoD ;
55 2 1/
3
g1 L
05 &
03 LHg
0,21 3
0,19 02 F Ar
0,,CO, NO
L e — e ————————————" N,
0,08 i
005 - | N,
003 +  Nefe
————++ —1 } i — t =
10 2030 50 100 1000 10 000 E [eV]
20 000

15 000
Obr. 3.1: Ionizac¢ni u¢innost nékterych plyna [13]

3Princip detekce signdlnich elektront ioniza¢nimi detektory je chranén patenty fy. FEI company
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viz Obr. 3.1. Sekundarni elektrony emitované ze vzorku s energii nejcastéji v rozmezi
1-5 eV ziskavaji potfebnou energii v elektrickém poli vytvoreném mezi elektrodou
ioniza¢niho detektoru a uzemnénym vzorkem. BSE a PE také vstupuji do procesu
ndrazové ionizace. Ucinnost ioniza¢niho procesu BSE a PE s plynnym prostiedim ESEM

je vzhledem k jejich vysoké energii nizsi [2].

3.1.1 Deskovy ionizac¢ni detektor

Principialni schéma deskového ioniza¢niho detektoru (gaseous detector device
(GDD)"), selektrodou umisténou nad vzorkem je zndzornéno na Obr. 3.2 [2].
Na elektrodu deskového ioniza¢niho detektoru se priklada napéti do 500 V. V procesu
srazek SE, BSE a PE s plynnym prostfedim se uvolnuji dalsi elektrony a kladné ionty.
Nové vzniklé elektrony se po ziskani potfebné energie opét ucastni procesu narazové
ionizace. Uvedeny mechanismus zesileni signalnich elektronti je detailné popsan

napt. ve [14], [15].

PE

vzorek

Obr. 3.2: Principialni schéma funkce deskového ioniza¢niho detektoru [16].

Kladné ionty vznikajici v priibéhu narazové ionizace se pohybuji smérem ke vzorku a
kompenzuji zdporny naboj, ktery vznika na povrchu elektricky nevodivych vzorkt a
znemoznuje jejich pozorovani v klasickém SEM. Zesileni signdlu elektront v procesu
narazové ionizace dosahuje hodnot 100 - 1000 krat. Elektrony proslé déjem narazové
ionizace jsou sbirany kladnou elektrodou nad vzorkem a po dal$im elektronickém

zpracovani obvykle moduluji jas na obrazovce monitoru.

4Na pouziti detektoru GDD se vztahuje US patent No. US 4785182 A
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Nevyhodou GDD je detekce smési signdlu sekundarnich izpétné odrazenych
elektronti. Vyvoj v oblasti ioniza¢nich detektorti se proto zaméfil i na tuto problematiku.

Byly hledany detek¢ni systémy umoziujici detekci signalu prevazné SE nebo BSE.

Cinnost GDD je zavisla na narazové ionizaci elektronti v plynu (Obr. 3.3) a tedy
i na tlaku v komorte vzorku mikroskopu. S klesajicim tlakem dochazi k ubytku atomi a

molekul plynii nezbytnych pro funkci GDD a tim ke snizeni zisku detekovaného signalu.

1,0m
Celkovy
0,9+
0,8+
0,75 SE
0,6=
0,5

0,4+

Relativni zesileni [-]

0,34
0,24
0,14 BSE

0+ T T T T T T -1
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Tlak [Pa]

Obr. 3.3: Zesileni signali v procesu narazové ionizace pri detekci ioniza¢nim detektorem. Pracovni

vzdalenost Wy, = 7 mm, Napéti na detek¢ni elektrodé 300 V. Upraveno dle [1].

Se vzrustajicim tlakem plynu nad urcitou hodnotu roste pocet kladnych iontt plynu
vzniklych ndrazovou ionizaci pfitahovanych ke vzorku. Kladné ionty v blizkosti povrchu
vzorku tvori tzv mrak a snizuji prichod sekunddrnich emitovanych ze vzorku
do prostredi, kde dochazi kuplatnéni narazové ionizace, ¢imz dochazi k poklesu

detekovaného signalu.

V procesu narazové ionizace signalnich elektront s plyny dochazi i ke vzniku fotond.
Variantou pro detekci signdlnich elektront v ESEM jsou i tzv. fotonové detektory, které
detekuji fotony vzniklé v procesu ndrazové ionizace. Tyto fotonové detektory jsou

popsané v [17], [18].
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3.1.2 Segmentovy ionizacni detektor

Jednou z moznosti pro ziskani signalu prevazné SE nebo BSE je segmentovy ionizacni
detektor (SID) zobrazeny na Obr. 3.4. Princip SID vychazi z klasického GDD, kde misto
jediné elektrody je nékolik soustfednych elektrod. Pokrocilé verze tohoto detektoru jsou
vhodné pro detekci SE (slozek SE1 a SE2) nebo pro detekci BSE. Detekce signalu
z riznych elektrod a volba vhodného napéti na ostatnich segmentovych elektrodach

ovlivni podil signdlu ziskaného z SE nebo BSE. Detailnéj$i informace o funkci a

technickych feSenich segmentového ioniza¢niho detektoru jsou uvedeny v[2], [19].

Obr. 3.4: Segmentovy i-onizaém' detektor [19].

Cinnost SID, stejné jako GDD jsou zavislé na tlaku v komote vzorku a pii tlacich pod
100 Pa je jejich funkce znacné omezena. Popsané problémy s detekci pfi nizkém tlaku

jsou vyfeseny u detektoru Helix [16], [20], [21].

3.1.3 Detektor Helix

Detektor Helix’, jehoz konstruk¢éni schéma je naObr. 3.5, je pouzivan
v environmentdlnich rastrovacich elektronovych mikroskopech s imerznim objektivem
[22] firmy FEI company. Detektor Helix slouzi k detekci sekundarnich elektront
do tlaku 300 Pa vkomofe vzorku mikroskopu. Na sekundarni elektrony uvolnéné
ze vzorku pusobi kombinace magnetického pole imerzni cocky objektivu a elektrického

pole vytvoreného napétim privedenym k elektrodé detektoru.

Vysledkem kombinace plisobeni magnetického a elektrického pole na sekundarni
elektrony je, Ze se pohybuji spiralovité okolo svazku primarnich elektroni smérem
k detekéni elektrodé jak je zndzornéno na Obr. 3.5. Prodlouzeni drahy letu sekundarnich

elektrontt od vzorku k detektoru ptisobenim magnetického pole zptsobi zvyseni

5 Na pouziti detektoru Helix se vztahuje US. patent No. US 6972412 B2
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narazové jonizace v plynném prostiedi komory vzorku, coz prispiva ke generaci vétsiho

poctu ESE a vyssi ucinnosti detektoru Helix oproti detektoru GDD pfi nizsich tlacich

Yyv7s

do 300 Pa v komore vzorku. Vys$i ionizace sekundarnich elektrond umoznuje funkci

Primarni elektrony

Oblast vakua

Tlak
omezujici
apertura

AN

Oblast
T
tlaku

Sekundaérni elektrony ) \

lontova past

Pdlovy ndstavec

I

Detekéni elektroda

Vzorek

Obr. 3.5: Konstruk¢ni usporadani detektoru Helix [21], [16].

detektoru i pfi mensich pracovnich vzdalenostech vzorku od posledni tlak omezujici
clony, coz vede ke zkraceni drahy letu primdrnich elektrond v plynném prostiedi
komory vzorku mikroskopu a tim ke sniZeni jejich rozptylu. Disledkem zvysené
narazové jonizace plynu mezi vzorkem a detektorem je nartst velkého mnozstvi
kladnych iont plynu. Detektor Helix je proto vybaven regulovatelnou iontovou pasti

slouzici k eliminaci nadmérného mnozstvi volnych kladnych ionta [20], [21], [16].

3.1.4 Ionizacni detektor sekundarnich elektront

Ioniza¢ni detektor sekundarnich elektronti (gaseous secondary electron detector
(GSED)®), vyuzivany v environmentédlnich rastrovacich elektronovych mikroskopech
firmou FEI Company, ma elektrodovy systém uspotfadany pro potlaceni prispévku BSE
v detekovaném signalu. Pod polovym nastavcem projekéni cocky mikroskopu je

umisténa tzv. potlacujici elektroda s vhodnym potencialem, ktera pritahuje slozku SE3

6  Na pouziti detektoru GSED se vztahuje US. patent No. US 5412211 A
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PE
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SE III

etekéni elektroda
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Obr. 3.6: Ioniza¢ni detektor sekundarnich elektroni.

generovanou signalem BSE. Detekéni elektroda, slouzici k detekci sekundarnich
elektronti uvolnénych ze vzorku, je oproti potlacujici elektrodé umisténa blize ke vzorku
jak je patrné z Obr. 3.6. Uvedeny zpusob konstrukce ioniza¢niho detektoru umoznuje

detekci prevazneé slozku SE1 a SE2 sekundarnich elektront emitovanych ze vzorku [14].

3.2 Scintila¢ni detektory

Klasicky scintila¢ni detektor oznacovany po svych tvircich jako Everhart — Thornley
(ET) detektor je vyuzivan v rastrovacich elektronovych mikroskopech k detekci
sekundarnich nebo zpétné odrazenych elektroni [5], [10]. Hlavnimi prvky ET detektoru
znazornéného na Obr. 3.7 jsou scintilator, svétlovod a fotondsobi¢. Ve scintilatoru
dochazi podopadu elektronti ke generaci foton. Fotony jsou nasledné vedeny
svétlovodem k fotonasobi¢i a dopadaji na fotokatodu. Na fotokatodé fotonasobice
dochazi ksekundarni emisi tzv. fotoelektront. Fotoelektrony jsou pritahovany
potencialem na dynodach fotonasobice a dochazi kdal$i sekundarni emisi a tim
zesilovani signalu. Po priichodu soustavou dynod dopadaji elektrony naanodu
fotonasobice a jsou zde prevedeny na elektricky signal, jenz je dale zpracovan

na obrazovou informaci.
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Obr. 3.7: Scintila¢ni Everhart - Thornley detektor [5], [10].

Nevyhodou celého systému je nizka ucinnost scintilatoru (cca 8 - 15 % dle pouzitého
materialu) a ztraty ve svétlovodu. Ztraty jsou kompenzovany ve fotonasobici jehoz

hodnota zesileni je az 10° krat pii nizké drovni Sumu.

Detekce BSE scintila¢nim detektorem je vzhledem kjejich vysoké energii
bezproblémova. Pro uc¢innou detekci SE o energiich 1 - 5 eV ET detektorem je nezbytné
dodat sekunddrnim elektroniim potiebnou energii k vyvoladni scintilaci ve scintildtoru.
Na scintilatoru se pro ucel detekce SE vytvari tenké vodivé vrstvy (< 30 nm), vétsinou
z hliniku nebo Indiumoxidcinu (90 hm.% In,0; a 10 hm.% SnO, (ITO)). Na vrstvu je
pfilozeno napéti minimalné 3 kV (obvykle 10 kV), které pred scintilatorem vytvari
elektrické pole slouzici k dodani potfebné energie SE pro vyvolani scintilaci [5], [10]. ET
detektor byva pro detekci SE rovnéz vybaven sbérnou sitkou s potencialem nékolika set

Voltd, toto napéti slouzi k pritazeni SE emitovanych ze vzorku k usti detektoru.

V ESEM se klasicky SD vyuziva pouze k detekci BSE. Pro detekci SE nelze pfilozit
na scintilator umistény pfimo v komore vzorku pozadované napéti, nebot by dochazelo

k vybojam v plynu.

3.3 Scintilacni SE detektory pro ESEM

Scintila¢ni SE detektory pro ESEM vychazi zumisténi scintilatoru do zvlast
¢erpaného prostoru, s tlaky dosahujicimi maximalné jednotek Pascalt pfi tlaku az tisict
Pascalii v komote vzorku mikroskopu. Tlak jednotek Pascalti vkomorfe scintilatoru

umoznuje prilozit napéti az 10 kV na scintilator a urychlit nizkoenergiové sekundarni
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elektrony kvybuzeni scintilaci. Pro dosazeni tlaku jednotek Pascal v komote
scintilatoru je nutné vyuzit systém diferencialniho vakuového cerpani. Zpisob oddéleni
jednotlivych prostor systému diferencialniho cerpani musi umoznit prichod SE

z komory vzorku mikroskopu ke scintilatoru.

3.3.1 Scintila¢ni SE detektor pro ESEM

Pavodni navrh scintila¢niho SE detektoru pro ESEM obsahoval tfi clony a jednu
extrakeni elektrodu, slouzici pro pritazeni SE ze vzorku k detektoru [23]. Clony slouzily
k omezeni proudéni plyni mezi komorou vzorku a komorou se scintildtorem a zaroven

tvorily elektrostatickou ¢ocku umoznujici priichod SE ze vzorku ke scintilatoru.

U dal$ich navrha detektoru byl nejprve snizen pocet tlak omezujicich clon na dvé
apoté byla pridana je$té¢ vychylovaci elektroda jak je patrné z Obr. 3.8. Jednalo se
ovyslednou verzi detektoru, ktera byla zkonstruovana a posléze prihlasena

do patentového fizeni (prihlaska ¢. PV 2004 - 1139).

Vychylovac
elektroda ]
Extrakcni Pokoveny
elektroda scint\ilétor
/
1000 Pa R P P.~ 5 Pa \
Svétlovod |Fotonasobic
| =m0 |

Obr. 3.8: Scintila¢ni SE detektor pro ESEM

(varianta pro vyssi tlak v komore vzorku mikroskopu). Upraveno podle [23].

Pfi experimentech stimto detektorem byl pouzivan proud svazku primarnich
elektront az 750 pA a pracoval v rozsahu tlaktt 200 Pa az 900 Pa vodnich par v komore
vzorku mikroskopu. Nevyhodou prototypu detektoru byla nizsi ac¢innost detekce oproti
komer¢nim typtim detektort pracujicich pfi nizkych tlacich v komote vzorku
mikroskopu [23]. Navrh detektoru byl vsak unikatni a vychazi z néj dalsi koncepce
scintila¢nich detektort pro ESEM.
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3.3.2 Dvoukomorovy scintilacni detektor sekundarnich elektroni

s kanalkovym zesilovacem pro ESEM

Dvoukomorovy scintila¢ni detektor sekundarnich elektront s kanalkovym
zesilovacem pro ESEM je znazornén na Obr. 3.9. Mezi komorou vzorku mikroskopu a
scintildtorem se nachdzi komora cerpand rota¢ni vyvévou, kterd je od komory vzorku
oddélena tlak omezujici clonou a od komory se scintilatorem kanalkovym zesilovacem.
Uvedené feSeni umoznuje dosazeni tlaku do 1 Pa v komoie scintilatoru coz dovoluje
prilozeni napéti potfebného k urychleni SE na scintilator. Napéti ptilozené na kanalkovy
zesilovac je az 3 kV. Pouziti kanalkového zesilovace na misté druhé tlak omezujici clony

zvysovalo ucinnost detektoru [24], [25].

PE Scintilator

| Vzorek
Obr. 3.9: Principialni schéma SD s kanalkovym zesilovacem SE pro ESEM [25].

Nevyhodou pouziti kandlkového zesilovace jako druhé tlak omezujici clony detektoru
byla jeho rychla degradace pfi tlacich fadové stovek Pa v komote vzorku mikroskopu.
Vzhledem k ukonceni vyroby daného typu kanalkového zesilovace Izraelskou firmou

byly experimenty s timto detektorem pozastaveny.

3.3.3 Nizkovakuovy detektor sekundarnich elektroni Tescan

V roce 2003 publikoval Jacka a kol. [26] scintila¢ni detektor SE pro nizkovakuovy
rastrovaci elektronovy mikroskop zobrazeny na Obr. 3.10. Pozdéji byl detektor
prejmenovan na nizkovakuovy detektor sekundarnich elektront Tescan (low-vacuum
secondary electron Tescan detector (LVSTD)’). Komora scintildtoru detektoru byla

v ptivodnim feSeni detektoru oddélena od komory vzorku mikroskopu perforovanou

7 Na pouziti detektoru LVSTD se vztahuje US. patent No. 7.93.222
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plastovou membranou svelkym poctem malych otvorti. Plastovda membrdna byla
pokovena a bylo nani pfivedeno napéti pro smérovani SE do prostoru scintilatoru.
Detektor vykazoval nizky podil detekovanych BSE. Problém byl s funkci detektoru pri

vy$$im tlaku v komofte vzorku mikroskopu.

GF’E Scintilator

Cerpani |::>

Svétlovod

e

Obr. 3.10: Scintila¢ni detektor SE pro nizkovakuovy SEM [26].

- o

Resenim se stalo nahrazeni plastové membrdny kovovou sitkou s otvory, kterd
zajistovala lepsi prichod SE na scintilator. Sitka byla umisténa ve vzdalenosti 45 mm
od vzorku a bylo na ni pfivedeno napéti 500 V pro smérovani SE do prostoru detektoru.
Detektor byl posléze doplnén o dalsi sitku. Prostor mezi obéma sitkami je separatné
vakuové Cerpan, coz umoznuje pouziti detektoru i pfi tlaku nad 300 Pa [26]. LVSTD je
v soucasnosti vyuzivan v rastrovacich elektronovych mikroskopech firmy Tescan, a. s.

Yy s

pracujicich s vys$im tlakem v komore vzorku.

Nevyhodou LVSTD je absence soustavy elektrod umoznujici sméfovani SE
na scintilator. Pfimé umisténi sitky na okraj detektoru se nejevi jako idedlni a dochazi

ke ztratam pri detekci sekundarnich elektront.
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4 Cile disertace

Scintilacni detektor sekundarnich elektroni pro ESEM predstavuje komplexni
zafizeni, ukterého je nutné fe$it kromé problematiky optimalizace prenosu
sekundarnich elektronii generovanych zevzorku ke scintilatoru ioblast spojenou
s proudénim a Cerpanim plyni. Systém diferencialniho Cerpani detektoru musi zajistit
v prostoru scintilatoru tlak do 5 Pa, pfi tlacich az 1000 Pa v komore vzorku mikroskopu.
Dvé tlak omezujici clony s pfilozenym napétim stovek voltd, pouzité v navrhu
scintila¢niho detektoru, pilisobi zdroven jako elektrostatickd cocka, usmérnujici drahy
elektronti ke scintildtoru. Tvar a umisténi clon musi byt optimalizovan jak z pohledu
elektronové optiky, tak proudéni plynit. Vzhledem k faktu, Ze sevkomotfe vzorku
mikroskopu iv prostoru scintila¢niho detektoru nachazeji plyny, je nutné pocitat pri
pohybu signdlnich elektronti od vzorku ke scintilatoru s uplatnénim procesu narazové

ionizace, komplikujiciho problematiku detekce sekundarnich elektront.

V soucasné dobé neexistuje detektor sekundarnich elektrontt umoznujici pozorovani
vzorki odvakua azdo tlakii pouzivanych v pfistrojich ESEM. Navrzena koncepce

scintila¢niho detektoru pro ESEM by mohla tyto ambice naplnit.

K hlavnimu cili disertace nalezi studium a feSeni elektrodového systému detektoru,
ktery by zajistoval optimalni pfenos sekundarnich elektrond od vzorku ke scintilatoru
v Sirokém rozmezi tlakt. K naplnéni tohoto cile se vyuzije dfive ziskanych poznatkii,
moznost simulace drah elektronti v elektrostatickych polich elektrodového systému
detektoru ve vakuu pomoci dostupnych pocitacovych programt a konfrontace simulaci
s experimenty. Problematika musi byt fesena i s ohledem na uplatnéni procesu narazové
ionizace pfi pohybu signalnich elektronii ke scintilatoru. Elektrony se zde pohybuji

v prostorech s riznymi intenzitami elektrického pole a pfi riznych tlacich.

Dal$im cilem disertace je feSeni problematiky diferencialniho vakuového cerpani
detektoru. Obdobné k naplnéni tohoto cile bude kromé dosavadnich poznatkii vyuzita
moznost simulace proudéni plynd pomoci pocitacového programu. Vzhledem
ke skutecnosti, Ze ¢asti vakuového systému detektoru jsou isoucasti elektrodového

systému detektoru, musi byt oba cile feSeny ve vzajemné navaznosti.
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K vedlejsim cilim disertace lze zaradit moznost vyuziti nejnovéjsich scintila¢nich
materiald pro scintilator detektoru, které se vyznacuji nejen vétsi scintila¢ni u¢innosti,

ale mohou i prispét ke snizeni narokti na hodnotu tlaku v komore scintilatoru.
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5 Uvod k feSeni disertacni prace

Navrh a konstrukce scintila¢niho detektoru sekundarnich elektroni pro ESEM
(SSED) vychazi z praci popsanych ve [23]. Ke studiu vlastnosti a optimalizaci konstrukce
detektoru byly vyuzity poznatky zodborné literatury, pocitacovych simulaci a

experimenta.

Pocitacové simulace byly realizovany za vyuziti programi Simion, slouziciho
k simulacim elektrostatickych poli v elektrodovém systému detektoru a pohybu
elektricky nabitych castic v téchto polich a Cosmos FloWorks a Ansys umoznujicich
simulace proudéni plynt, rozlozeni tlaku plyna ¢i vypocet gradientu proudéni plyni.
Navrh konstrukce detektoru byl realizovan s vyuzitim pocitacovych programt AutoCAD

a Solidworks.

5.1 Laboratorni podminky experimentalniho méreni
Veskeré experimenty byly provadény s vyuzitim environmentdlniho rastrovaciho
elektronového mikroskopu AquaSem fy. Tescan a. s. Umisténém v laboratofi na Ustavu

ptistrojové techniky AV CR, v. v. i.

Pokud neni v textu uvedeno jinak, byla vSechna méfeni provadéna pfi nastaveném
urychlovacim napéti primarnich elektrontt Uy =20 kV, proudu svazku primarnich
elektront I, = 100 pA (méfeno a nastaveno ve vakuu) a pracovni vzdalenosti (vzdalenost
mezi posledni tlak omezujici clonou vakuového systému mikroskopu a povrchem
vzorku) Wy, = 4 mm. Z konstrukénich diivodt a umisténi otvort pro zavedeni externich
zafizeni do komory vzorku mikroskopu, byl stfed vzorku ve vzdalenosti 13 mm od usti
detektoru a povrch vzorku se nachazel v ose detektoru, viz Obr. 5.1. Pfi experimentech
pfi vyssim tlaku v komore vzorku mikroskopu se pouzivala vodni para. K méreni tlaku
vodnich par byly pouzity kapacitni mérky fy. Pfeiffer, typ CMR 363 a CMR 364. Mérky
umoznuji praci v rozmezi teplot 5 °C az 50 °C s chybou méfeni 0,2 % [27], [28]. Veskeré

experimenty se uskute¢nily pfi pokojové teploté.
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Obr. 5.1: Umisténi scintilacniho SE detektoru pro ESEM v komore vzorku mikroskopu AquaSem

5.2 Stanoveni velikosti detekovaného signalu

Pro vyhodnoceni velikosti signalu byla stanovena metoda odecitani stupnu Sedi
z porizenych snimki. Jedna se o typickou metodu vyhodnocovani velikosti signalu,
v dnes$ni dobé bézné dostupnou primo v ovladacim prostfedi modernich mikroskopt.
Programové vybaveni mikroskopu AquaSem vsak neumoziuje pfimy odecet velikosti
signalu ve stupnich $edi. Z daného dtivodu byly vyuzity externi nastroje pro zpracovani

obrazu.

Princip stanoveni velikosti signalu spociva v pofizeni snimku vzorku, viz Obr. 5.2
za pfedem stanovenych neménnych podminek. Z ¢asti obrazu neobsahujici artefakty,
oblast folie platiny vyznacena cervené a oblast folie médi oznac¢ena modre, je odectena
stfedni hodnota $edi reprezentujici signalovou (kontrast) a stejnosmérnou (jas) slozku
signalu. Nasledné je za stejnych podminek pofizen snimek z otvoru ve grafitovém valci,
ze kterého by se nemély uvolnovat Zddné elektrony rovnéz odectena stfedni hodnota
$edi. Otvor v grafitovém valci viz Obr. 5.2, kde je oblast otvoru pro méfeni stfedni
hodnoty Sedi vyznacena zelené, nahrazoval pfi experimentech Faradayovu klec. Protoze
z otvoru v grafitovém valci, stejné jako z Faradayovy klece, by se nemél uvolnovat zadny

signal, ziskana stfedni hodnota Sedi odpovida stejnosmérné slozce signalu. Pro urceni
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velikosti signalu z méfené ¢asti vzorku se od sttedni hodnoty $edi vzorku odecte velikost

stfedni hodnoty $edi z obrazu otvoru Faradayovy klece (otvoru v grafitovém valci).

platinova folie

otvor v grafitovém valci
Obr. 5.2: Vizualni znazornéni masky pr%]vyhodnoceni signalu z platiny a médi méfeného vzorku.
Pti vyhodnocovani muze dojit k situaci, kdy za danych pracovnich podminek signal
nabude neméritelné hodnoty, kdy rozdil mezi stfedni hodnotou $edi z otvoru
v grafitovém valci a vzorkem je vice nez 255 urovni $edi. V daném pripadé lze snizit
stejnosmérnou slozku signalu pod nulovou droven a pii znalosti zavislosti mezi
stejnosmérnou slozkou signdlu a urovni Sedi pro dany vzorek pfi urcitych pracovnich
podminkach dopocitat rozdil ze série snimkl a stanovit velikost signalu nad jeho

métitelné maximum 255.

Druhou metodou stanoveni velikosti signdlu nad hodnotu 255 je pofizeni stejné série
snimkd pfi zménénych pracovnich podminkach, stanoveni zavislosti mezi standardnimi

a zménénymi podminkami a nasledné dopocitani chybéjicich hodnot.

Obé¢ zminéné metody byly béhem méfeni kombinovany v zavislosti na moznostech
a vhodnosti pouziti. Pfi porovnavani obou metod s testovaci sérii snimka pro prepocet

bylo dosahovéano piiblizné stejnych vysledka s chybou méfeni do 10%.
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5.3 Stanoveni kvality obrazu (pomér signal - Sum)

Obraz porizeny detektorem je tvoren informacemi o vzorku, uzitecnym signalem a
Sumem pozadi. Sum v obraze miZe byt zptsoben umisténim a kvalitou detektoru,
velikosti detekovaného signalu, mnozstvim rozptylenych primarnich elektront
v plynném prosttedi ESEM a jejich produkty pfi srdzkach s plynnym prostfedim a
po dopadu na povrch vzorku mimo stopu svazku, popt. dal$imi vlivy. Kvalitu snimku
porizeného detektorem za danych pracovnich podminek lze stanovit z poméru

signal - sSum (SNR) [23], [29], [30].

Nebot softwarové vybaveni mikroskopu AquaSem neumoziuje pfimo stanovovat

SNR, bylo vyuzito externich programi pro zpracovani dat, popsanych v [23] a [30].

Metodika stanoveni SNR byla publikovana poprvé v [29]. Vyhodnoceni velikosti SNR
se ddle vénuje [30], kde je popisovana metoda vyhodnoceni SNR ze dvou snimki téhoz
mista vzorku, pofizenych za stejnych podminek, s minimalni casovou prodlevou.
Rovnéz jsou v [30] uvedeny podminky, pfi jejichz dodrzeni 1ze stanovit SNR z jediného
snimku vzorku, aniz by dochazelo k vétsi chybé pri vyhodnoceni. Pfi této zjednodusené
metodé stanoveni SNR se metodika omezuje na vypocty varianci, kovarianci a korelaci
mezi dvéma po sobé jdoucimi fadky snimaného obrazu téhoz vzorku. Pomér SNR je

v tomto pripadé definovan vztahem

Rn
SNR= , (6)
kde

R = ,
12 ATRRE: A\ (7)
LS (- e(x)p || L2 (v £(r)
1 1
coz lze vyjadrit vztahem
cov(X,Y)
) (8)

" \/var(X) var(Y)
kde X, Y; jsou hodnoty trovné Sedi (0-255) i-tych pixeli v po sobé jdoucich fadcich

obrazu, n je pocet pixelti v fadku obrazu [23], [30]. Uvedené metody vypoctu vyuziva
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makro SMART pro program Scion Image, jenz byl vyuzit ke stanoveni SNR pri

experimentech.

Vypocet SNR byl provadén z porizenych snimkii standardniho vzorku cinovych
kuli¢ek na uhlikovém substratu, vzorek Agar Scientific S1937, pfi vychozich pracovnich

podminkach a nastaveni detektoru pro ziskani vizualné nejlepsiho snimku vzorku.

5.4 Scintila¢ni detektor sekundarnich elektroni pro ESEM

Scintila¢ni detektory maji vSeobecné velmi dobré vlastnosti (vysoka rychlost snimani,
nizky $um apod.), avsak nelze je vyuzit pro detekci sekundarnich elektroni pri vysokém
tlaku v komore vzorku ESEM, vzhledem k elektrickym vybojim v plynu, které by
zptsobilo napéti o velikosti az 10 kV prilozené na scintilator. Zakladni myslenka navrhu
SSED vychazi z[23] a predpokladd umisténi scintilatoru scintila¢niho detektoru

do zvlast cerpané komory s tlakem do 5 Pa, oddélené od komory vzorku soustavou tlak

omezujicich clonek ¢i siték, umoznujicich prilet sekundarnich elektronti ke scintilatoru,

viz Obr. 5.3.

El E2 — Al A2 — Scintillator

Obr. 5.3: Scintila¢ni SE detektor pro ESEM [31].

V usti detektoru je elektroda El, slouzici k pritazeni a smérovani SE ze vzorku
do prostoru detektoru, dale elektroda E2, jejiz funkci je fokusovat SE do otvoru
aperturni clony Al. Aperturni clony Al a A2 s pfilozenym napétim radové stovek voltii

vytvari elektrostatickou ¢ocku, slouzici k prenosu signalnich elektrond ke scintilatoru a

zaroven pusobi jako tlak omezujici clony, oddélujici komoru scintilatoru detektoru,
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Cerpanou turbomolekulérni vyvévou s ¢erpaci rychlosti 36 m*/hod., od komory vzorku
mikroskopu. Prostor mezi clonami Al a A2, ¢erpany rotacni vyvévou s Cerpaci rychlosti
4 m’/hod., je oznalen jako komora diferencidlniho ¢erpdni a je urcen k postupnému
snizeni tlaku mezi komorou vzorku mikroskopu a komorou scintilatoru detektoru.
Uvedeny systém vakuového cerpani detektoru umoziuje dosazeni tlaku do 5 Pa
v komore scintilatoru detektoru, pfi tlaku az 1000 Pa v komore vzorku mikroskopu.
Podle Paschenova zékona [32] tlak vodnich par do 5 Pa v komore scintilatoru umoznuje

prilozeni napéti 10 kV na scintilator, aniz by dochazelo k vybojim v plynu.
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6 Experimentalni cast

6.1 Vychozi usporadani detektoru

Plivodni scintila¢ni detektor sekundarnich elektrond, zobrazeny na Obr. 5.3,
obsahoval dvé mosazné tlak omezujici clony Al a A2 s otvory uprostfed o primeéru
0,6 mm zajistujici dosazeni tlaku pod 5 Pa v komore scintilatoru, pfi tlaku az 1000 Pa
vkomore vzorku. Tloustka clon byla 0,3 mm. Prostor scintilatoru byl cerpan
turbomolekuldrni vyvévou s ¢erpaci rychlosti 36 m’/hod., a prostor mezi clonami
rotaéni vyvévou s Cerpaci rychlosti 4 m’/hod. Tloustky clon a ¢erpaci rychlosti vyvév se
béhem prace nezménily. Méfena zavislost tlaku v komorte scintilatoru na tlaku v komore

vzorku detektoru je vynesena v grafu na Obr. 6.1.

5-
4,5 -
— 4-
£ 3,54
= 3
g
5 2,51
g 2
3
= 1,54
RN
=
0,5 -
0 T T T T T T T T T 1

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Tlak vodni pary v komote vzorku mikroskopu [Pa]
Obr. 6.1: Zavislost tlaku v komofe scintilatoru scintilacniho SE detektoru pro ESEM na tlaku

v komofte vzorku mikroskopu s clonami s otvory Al = 0,6 mm a A2 = 0,6 mm.

K detekci SE byl pouzit scintila¢ni krystal YAG: Ce’* (Y;Al;0,,: Ce™) s naprédsenou
hlinikovou vrstvou o tloustce 50 nm pro pripojeni vysokého napéti. Detektor byl osazen
svétlovodem z polymethylmetakrylaitu (PMMA) a fotonasobicem Hamamatsu R6094
[33]. Télo detektoru bylo zhotoveno z oceli. Elektricky izola¢ni prvky detektoru byly
vyrobeny z polyoximetylenu® (POM), ktery se vyznacuje dobrou elektrickou pevnosti,

8  Registrovana obchodni znamka polyoximethylenu fy. Du Pont je Delrin.
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malym uvolnovanim plynt v prostfedi s nizkym tlakem, minimalni navlhavosti a velmi

dobrymi mechanickymi vlastnostmi, viz Tab. 6.1. Soucasti z POM jsou odolné a vydrzi

opakovanou demontdz a montaz, aniz by dochazelo k jejich vyraznému opotiebeni nebo

poskozeni.
Tab. 6.1: Fyzikalni vlastnosti vybranych izola¢nich materialt
., PTFE POM PMMA
Material . .
Polytetrafluorethylen| Polyoximethylen |Polymethylmetakrylat
Hustota
5 2100 1410 1190
[kg - m”]
Absorpce H,O
za 24 hod. pri 0,01 15 0,6
20 °C [mg]
Povrchovi
.OV.I'C. ova 4. 1013 1013 1014
rezistivita [Q]
Vnitfni
o >10'6 10" 10
rezistivita [QQm]
Relativni
e 2,1 3,7 3,3
permitivita [-]
Elektricka
pevnost 48 70 15
[kV - mm™]

Pouzité vodice o priaméru 0,1 mm privadéjici napéti na elektrodovy systém detektoru

obsahovaly polytetrafluorethylenovou’ (PTFE) izolaci nebot se jedna o material s dobrou

elektrickou pevnosti, nizkym uvolfiovanim plyni a minimalni navlhavosti jak je téz

patrné z Tab. 6.1.

9  Registrovand obchodni znamka polytetrafluorethylenu fy. DuPont je Teflon.
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6.2 Stanoveni pracovniho rozsahu pivodniho detektoru

Nejprve byl stanoven pracovniho rozsahu detektoru, definovany jako rozmezi tlaku
vodnich par vkomore vzorku mikroskopu, pfi kterych je mozna detekce signalu
scintila¢nim detektorem. Detekce signalu je dokumentovana zavislosti velikosti signalu
na tlaku v komore vzorku mikroskopu. Soucasti méfeni je i stanoveni pracovniho napéti
na elektrodovém systému detektoru a maximdlniho napéti, které lze prilozit

na scintilator.

Pro stanoveni velikosti signalu na tlaku v komote vzorku byl pfipraven vzorek
skladajici se z platinové folie na grafitovém valci s otvorem o priméru 1 mm a hloubkou
10 mm uprostfed viz Obr. 6.2. Otvor v grafitovém valci slouzi pro nastaveni proudu

primarniho svazku I, a stanoveni stejnosmérné slozky signalu.

Obr. 6.2: Platina na grafitovém valci s otvorem uprostfed. Platina vpravo, otvor v grafitovém valci

nahofe uprostied. Tlak v komore vzorku mikroskopu: A - 300 Pa, B - 500 Pa, C - 900 Pa.
Velikost zorného pole: 299,3 pum.

Vysledky méfeni velikosti signdlu na tlaku v komote vzorku jsou dokumentovany
naObr. 6.2 a prokazaly moznost detekce signalu detektorem v rozsahu tlakd
cca 300 - 900 Pa vodnich par v komofte vzorku mikroskopu, s pozorovatelnym nartistem
Sumu v obraze pfi tlaku nad 700 Pa. Zméfend zavislost velikosti signalu na tlaku

v komofte vzorku detektoru je vynesend na Obr. 6.3.

Napéti prilozené na elektrodovy systém detektoru, zajistujici cinnost detektoru
v uvedeném rozmezi tlaki, bylo stanoveno nasledovné: napéti na elektrodé E1: Uy, =9V,
napéti na elektrodé E2: Ug, = 30 V, napéti na cloné Al: U,, =430 V, napéti na cloné
A2:U,, =550 V.
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Obr. 6.3: Zavislost velikosti signalu na tlaku v komoie vzorku mikroskopu.

Dal$im vystupem praci bylo ur¢eni maximalni hodnoty napéti trvale udrzitelného
na scintilatoru, aniz by dochazelo k vybojim pfi tlacich vodnich par v komore vzorku
mikroskopu do 1000 Pa. Konstrukce scintilacniho detektoru umoznovala trvale prilozit
na scintildtor napéti Ui, = 7 kV. Pro efektivni detekci elektrond scintilitorem YAG: Ce’*
je vSak vhodné, aby energie dopadajicich elektront byla alespon 10 keV. Niz$i napéti

V.

na scintilatoru zptisobuje nizsi uc¢innosti detektoru.

6.3 Dalsi postup pri reSeni disertacni prace

Cilem disertace bylo realizovat koncepci scintilacniho detektoru umoznujiciho
detekci sekundarnich elektrond v rozmezi tlaku vodnich par od 0,1 Pa do 1000 Pa
v komore vzorku mikroskopu. U stavajici verze detektoru byl pracovni rozsah znacné
ovlivnén castou nestabilitou zplisobenou elektrickymi vyboji na izola¢nich prvcich

detektoru.

Vychozi stanovené cile byly spojeny s odstranénim uvedené nestability, s pfiblizenim
elektrostatického pole detektoru ke vzorku za tcelem zlepSeni detekce sekundarnich
elektronti detektorem, s optimalizaci velikosti otvori tlak omezujicich clon,

resp. s moznosti uziti siték s velkym poctem malych otvorii pro dosazeni vyssi t¢innosti

detektoru.
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Dalsi cile byly spojeny s upravou konstrukce detektoru, pro zajisténi moznosti
trvalého pripojeni napéti 10 kV na tenkou vodivou vrstvu na scintilatoru pti tlacich
do 1000 Pa vodnich par v komofe vzorku mikroskopu, pfipadné s moznosti vyuziti

nejnovéjsich scintila¢nich materiald.

Predpokladalo se, ze splnéni téchto cild a dalsi Gpravy detektoru prispéji ke snizeni

$umu v obraze vzorku pfi vyssich tlacich v komote vzorku mikroskopu.

Prvnim krokem pii feSeni disertacni prace byla stabilizace detektoru a omezeni
vybojii uvnitf detektoru. To bylo realizovano na zakladé dosavadnich zkusSenosti
nahrazenim izola¢nich materidld z POM za prvky z jiného izolantu. Po odstranéni
vybojti v oblasti detektoru byl dalsi postup zaméfen na rozsireni elektrostatického pole
detektoru blize ke vzorku pfiddnim sbérné sitky s kladnym potencidlem na usti

detektoru.

Nasledné byly prace zaméfeny na optimalizaci clon a proudéni plynti detektorem.
Pro rtizné typy clon A1l a velikosti otvoru v nich se sledoval dopad na detekovany signal.
Obdobné experimenty byly provedeny se clonou A2, kdy byly hleddny i moznosti

nahrazeni clony s jednim otvorem za clony s vét§im poc¢tem malych otvort.

V priibéhu vsech praci stale probihaly simulace proudéni plynii detektorem pro rtizné
varianty clon a siték, které mély umoznit nahrazeni clon efektivnéjsim reSenim.
Na zékladé simulaci v pocitacovém programu Ansys byly nakonec navrzeny specialni
clony s velkym poctem malych otvord, které byly realizovany a moznost jejich pouziti

v detektoru byla ovérena.

Realizace upravy detektoru a pouziti ucinéjsiho scintila¢éniho materidlu umoznily
dosahnout dostate¢né urovné signalu v celém pracovnim rozsahu detektoru pri nizké

urovni Sumu v obraze vzorku pfi dvou optimalnich kombinacich otvort ve clonach.

Zavérem byly moznosti detekce signalu detektorem ovéfeny pfi pozorovani
biologickych vzorka v fizeném prostfedi komory vzorku mikroskopu AquaSEM a pri

pozorovani vzorkl pfi proudech 100, 10 a 1 pA.

-390 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

6.4 Pouziti nového izolacniho materialu pro stabilizaci detektoru
Pouziti izolacnich konstrukénich prvki detektoru z polyoxymethylenu zptisobovalo
obcasnou nestabilitu a vyboje uvnitf detektoru, projevujici se svétlanim obrazu
do urc¢itého maxima nasledovaného elektrickym vybojem, naslednym ztmavnutim
obrazu a opakovanim celého procesu. Jev se dal caste¢né omezit snizenim napéti
na elektrodovém systému detektoru, coz vsak vedlo k poklesu detekovaného signalu.
Pro omezeni negativnich jevil spojenych s pouzitim izolacnich soucasti z materiala
POM, oznacenych cervené na Obr. 6.4, doslo k pouziti jinych izolacnich materialt.
Pozadavky na izola¢ni materialy byly nizka adsorpce vody, velka hodnota povrchové
ivnitini rezistivity, dobré mechanické vlastnosti a zpracovatelnost. Uvedenym
pozadavkiim vyhovuji mimo POM jesté PTFE a PMMA. Zakladni fyzikalni vlastnosti

uvedenych materialti jsou uvedeny v kapitole 6.1 Tab. 6.1.

Scintillator

Obr. 6.4: Piedni ¢ast SSED detektoru. Cervené znazornéno pouziti dilt z izolaénich materiali

Pro experiment byly izola¢ni soucastky detektoru vyrobeny kromé ptivodniho POM
jesté z PTFE a PMMA. Nasledné byly jednotlivé izola¢ni ¢asti detektoru ménény a byla
provedena pozorovani rtiznych vzorki, véetné standardniho vzorku cinovych kuli¢ek
na uhliku (Agar Scientific S1937), pfi nichz byla sledovana stabilita detektoru pfi

rtizném tlaku vodnich par v komore vzorku.

Experimentdlné bylo zjisténo, ze nejvyssi stability detektoru lze dosahnout pfi pouziti
izola¢nich konstrukénich prvkd z PMMA. Dalsim cilem bylo stanoveni pracovniho

rozsahu detektoru pouzivajiciho jako izola¢ni material PMMA. Experiment, jehoz
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vysledky jsou zobrazeny na Obr. 6.5, a ktery byl publikovan v [34], prokazal schopnost
SSED pracovat nové v rozsahu tlaka vodnich par v komote vzorku mikroskopu od 50
do 900 Pa. Pro stanoveni kvality obrazu, porizeného detektorem, byl z celé série snimkit
vzorku Agar Scientific S1937, jejichz ukazka je zobrazena na Obr. 6.5, vyhodnocen

pomér signdl — $um a zavislost byla vynesena do grafu na Obr. 6.6.

Obr. 6.5: Standardni vzorek Agar Scientific $1937. Tlak vodnich par v komoie vzorku mikroskopu:

A - 50 Pa, B - 400 Pa, C - 900 Pa. Velikost zorného pole: 19,8 um.
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Obr. 6.6: Zavislost SNR na tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu pfi standardnich

pracovnich podminkach viz Kapitola 5.1, pro clony o velikosti otvori Al = 0,6 mm, A2 = 0,6 mm.

Z grafu na Obr. 6.6 je patrny rychle klesajici pomér signal — Sums rostoucim tlakem
v komore vzorku mikroskopu. Graf zachycuje pocate¢ni stav detektoru a v pribéhu
dalsich méfeni slouzil k vyhodnoceni vlivu zmén detektoru na zmény poméru

signal - Sum.
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Pti tlaku klesajicim pod 100 Pa v komorte vzorku mikroskopu dochdzi k omezeni jevu
narazové ionizace sekundarnich elektrond v plynném prostfedi uvnitf detektoru
a detektor detekuje prevazné sekundarni elektrony uvolnujici se pfimo ze vzorku.
I presto byl signal pri tlaku 50 Pa kvalitni. Pod 50 Pa velikost signalu prudce poklesla

a pod 40 Pa nebylo mozné ziskat obraz vzorku.

Zména izola¢niho materidlu rovnéz umoznila pfilozit vy$si napéti na elektrodovy
systém detektoru. Nové prilozena napéti na elektrodovy systém detektoru byla

UEIZ IIO\CUEZZ 150\/,UA1:430V3UA2:550V

6.5 Priblizeni elektrostatického pole detektoru ke vzorku

Predpoklada se, ze zvétseni pracovniho rozsahu scintila¢niho detektoru sekundarnich
elektronit pro ESEM smérem k nizkym tlakiim v komofe vzorku mikroskopu lze
dosahnout prilozenim vys$iho napéti na elektrody E1, E2 a pfiblizenim elektrostatického
pole detektoru blize ke vzorku. Pro ovéfeni této teorie byly provedeny simulace

elektrostatickych poli v programu Simion, zobrazené na Obr. 6.7 a Obr. 6.8.

Ze simulaci je patrné, ze zvySeni napéti na vstupnich elektrodach elektrodového
systému detektoru z ptvodnich Uy =9 V, Ug, =30 V na U =110V, Uy, =150 V
priblizilo elektrostatické pole detektoru ke vzorku. Elektrostatické pole blize mista emise
ze vzorku pritahne vice SE o nizkych energiich k detektoru, coz by se mélo projevit

nartistem signalu zejména pfi nizsich tlacich v komore vzorku mikroskopu.

Obr. 6.7: Pocitacova simulace rozlozZeni elektrostatického pole v pfedni casti detektoru a komoie
vzorku mikroskopu z programu Simion. Napéti na elektrodach: Uy, =9V, U, =30V, U, =430V a
UAZ =550 V.
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Obr. 6.8: Pocitacova simulace rozloZeni elektrostatického pole v pfedni ¢asti detektoru a komoie
vzorku mikroskopu z programu Simion. Napéti na elektrodach: Uy, =110V, U, =150V, U, =430V a
UAZ =550 V.

Pro zisk co nejvétsiho signalu pfi nizkych tlacich a priblizeni elektrostatického pole
pred detektorem smérem ke vzorku byly provedeny simulace rozlozeni elektrostatického
pole pfi napéti prikladaném na elektrodu E1 detektoru (Obr. 5.3) az Uy, = 400 V. Dale
bylo na zakladé pocatec¢nich simulaci a experimentli ovéreno, zZe plati, Ze pro zajisténi
prichodu SE detektorem a efektivni detekci signalu, se napéti na elektrodach smérem
ke scintilatoru musi postupné zvySovat. Experimenty publikované v [35] vSak ukazuji,
ze prili§ vysoké napéti na cloné Al miize zptlsobit nestabilitu systému pri vy$sim tlaku
v komore vzorku mikroskopu. Proto je nezbytné volit napéti na elektrodovém systému
detektoru tak, aby napéti byla dostatecné vysoka pro efektivni detekci sekundarnich

elektront a zaroven byl detektor stabilni.

Nasledné byly hledany moznosti dalsiho rozsifeni elektrostatického pole pred
detektorem pfi zachovani nebo sniZeni napéti na elektrodovém systému detektoru.
Pavodni navrh detektoru neuvazoval miizku. Po simulacich vsimula¢nim programu
Simion byla pfidana mfizka na Gsti detektoru. Ta pfi zachovani pouzivanych napéti
na elektrodovém systému detektoru rozsifila elektrostatické pole pred detektorem.
Mrizka pro prvni experimenty byla vyrobena z Cu vodi¢e o priméru 0,1 mm a fixné
pfipevnéna naizola¢ni dil z PMMA, slouzici kromé uchyceni mfizky zaroven k jeji

elektrické izolaci vidi elektrodé E1.

Po umisténi mfizky na vstupu detektoru bylo provedeno méfeni, publikované v [36],

stanovujici zavislost velikosti detekovaného signalu nanapéti na mfiZzce a
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na elektrodovém systému detektoru. Vysledky experimentt, stanovujici optimalni napéti
na elektrodovém systému detektoru s ohledem na velikost detekovaného signélu, jsou
uvedeny pro jednotlivé tlaky vodnich par v komorfe vzorku mikroskopu v Tab. 6.2.
Z vysledkii uvedenych v Tab. 6.2 je patrné, Ze optimalni napéti pro mfizku a elektrodu

El, je pro tlaky 400 a vice Pascalt vodnich par v komote vzorku stejné.

Tab. 6.2: Optimalni nastaveni elektrodového systému detektoru s otvory v aperturach 0,6 mm a

oddélenou mfizkou pro razny tlak v komore vzorku mikroskopu pro maximalni zisk signalu.

Tlak
v komofte Ugria [V] Uy, [V] U, [V] Ua [V] Uys, [V]
vzorku [Pa]

100 150 200 300 470 750
200 100 150 250 460 750
400 100 100 110 400 750
600 100 100 110 420 750
800 100 100 110 400 750

Sohledem na tuto skute¢nost byla mrfizka pfipevnénd naizolantu z PMMA
odstranéna a nahrazena novou mfizkou, pfipevnénou na médény prstenec, elektricky
propojeny s elektrodou E1. Elektrické propojeni mfizky s elektrodou E1 celkové
zjednodusilo praci s detektorem. Pro nové usporadani detektoru s mfizkou bylo opét
provedeno stanoveni zavislosti velikosti signalu na napéti na elektrodovém systému
detektoru. Vysledné optimalni nastavenim detektoru s mfizkou, elektricky propojenou
s elektrodou El, vzhledem k velikosti detekovaného signalu je pro jednotlivé tlaky

vodnich par v komore vzorku mikroskopu uvedeno v Tab. 6.3.

Na zékladé dosazenych vysledkt bylo nasledné provedeno méfeni, jehoz cilem bylo
stanovit rozsah tlaki vodnich par v komote vzorku mikroskopu, pfi kterych je mozna
prokazatelna detekce signalu, s vysokym podilem SE, scintilacnim detektorem.

Schopnost detekce sekundarnich elektronti byla ovéfovana pozorovanim tenké
uhlikové vrstvy o tloustce 3 nm, naprasené na kifemikovém substratu, pres masku

vytvorenou z podlozni sitky vzorku pro transmisni elektronovy mikroskop viz Obr. 6.9 a
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napétového kontrastu mezi bazi a emitorem vykonového NPN tranzistoru s pfilozenym

zavérnym napétim 10 V , Obr. 6.10.

Tab. 6.3: Optimalni napéti na elektrodovém systému detektoru s m¥izkou elektricky propojenou

s elektrodou E1 pro dosazeni maximalniho signalu pfi tlacich v rozmezi 50 az 800 Pa vodnich par

v komofe vzorku mikroskopu.

Tlak vodnich Napéti Napéti Napéti na cloné | Napéti na cloné
par v komore na mfiZzcea | na elektrodé E2 Al A2
vzorku [Pa] elektrodé E1 Ug, [V] U [V] U [V]
Ugria + U [V]

50 200 400 550 750
100 200 400 550 750
200 200 400 550 750
300 200 220 440 750
400 100 120 420 750
600 100 120 420 750
800 5 30 370 750

Moznost pozorovani velmi tenkych uhlikovych vrstev na kfemikovém substratu a

napétového kontrastu je typicka pravé pro detekci sekundarnich elektroni. Pfi detekci

BSE nejsou tenké uhlikové vrstvy pozorovatelné a napétovy kontrast se neprojevi [5],
(201, [371], [34], [38].

Obr. 6.9: Uhlikova vrstva o tloustce 3 nm, naprasena na kiemikovém substratu, tlak vodnich par:

A -50Pa, B - 100 Pa, C - 250 Pa. Velikost zorného pole: 442,4 um.
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Obr. 6.10: V}'lkn PNranstor, prechod baze - emitor. A - tlak vodnich par: 300 Pa, bez
prilozeného napéti, B - tlak vodnich par: 30 Pa, prilozené zavérné napéti U = 10 V, C - tlak vodnich
par: 420 Pa, priloZené zavérné napéti U = 10 V. Velikost zorného pole: 518,2 um.

Nasledné byly stanoveny podminky pro optimalni detekci signalu s vysokym podilem
detekovanych SE. Vysledkem experimenti bylo zjisténi, Ze snizovanim napéti
na elektrodé E1 pri vzrustajicim tlaku dochazi k nartstu detekovaného signalu, avsak
soucasné k poklesu podilu SE ve vysledném obraze. Napéti na elektrodovém systému
detektoru byla proto opétovné optimalizovana, tentokrat pro docileni maximalniho
podilu signalu SE pii dostatecné kvalité obrazu. Zaroven byly zjistovany hodnoty napéti,
umoznujici jejich pouziti pro co nejvyssi rozsah tlaki v komote vzorku mikroskopu, bez

nutnosti jejich zmény. Experimentalné zjisténé hodnoty napéti jsou uvedeny v Tab. 6.4.

Tab. 6.4: Optimalni nastaveni elektrodového systému detektoru s mrizkou propojenou s E1 pro

rizny tlak v komore vzorku mikroskopu pro maximalni zisk signalu ze SE.

Tlak vodnich Napéti Napéti Napéti na cloné | Napéti na cloné
par v komore na mfiZzcea | na elektrodé E2 Al A2
vzorku [Pa] elektrodé E1 U, [V] U [V] U [V]
Ugria + Ug: [V]

<50 300 500 550 1000

100 300 500 550 1000

200 300 500 550 1000

300 300 500 520 1000

400 300 320 520 1000
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Uvedenym detektorem bylo mozné pozorovat napétovy kontrast v rozsahu tlaka

vodnich par od 30 Pa do 420 Pa.

6.6 Optimalizace proudéni plynii detektorem zménou clony Al
Nasledné prace byly spojeny s optimalizaci proudéni plynt detektorem s cilem
udrzeni tlaku v komore scintilatoru do 5 Pa pfi tlaku 1000 Pa vodnich par v komore
vzorku a s tim spojenych moznosti zlepseni detekce sekundarnich elektronti. Nejprve
byly provedeny simulace proudéni plynti detektorem pro rtizné kombinace clon Al a A2
s otvory o primérech 0,6 mm a 0,8 mm, pii tlacich vodnich par 200, 400, 600, 800 a
1000 Pa na vstupu detektoru. Simulace byly provadény v pocitacovém programu Cosmos
FloWorks. Grafické znazornéni vystupu simulaci tlaku v detektoru, pfi pouziti tlak
omezujicich clon Al a A2 sotvory o primérech 0,6 mm je na Obr. 6.11. Vysledky
uskutecnénych simulaci jsou shrnuty v Obr. 6.12, kde jsou uvedeny vypoctené hodnoty

tlaku v komore scintilatoru v zavislosti na tlaku vodnich par na vstupu detektoru.

130
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Obr. 6.11: Vystup simulace rozloZeni tlakd v SSED. Simulace provedena v pocitacovém programu

Cosmos FloWorks. Tlak na usti detektoru P = 1000 Pa vodnich par [39].

Pocitacové simulace proudéni plynt, nazakladé jejichz vysledkdi byly vyneseny
zavislosti na Obr. 6.12, naznacily, ze velikost otvorti ve cloné Al vyraznéji neovliviuje
hodnotu tlaku u scintilatoru. Z uvedeného divodu byla clona Al o priméru otvoru
0,6 mm nahrazena clonou o priméru 0,8 mm a nasledovalo proméfeni zavislosti tlaku

v komore scintilatoru na tlaku v komore vzorku mikroskopu pro tuto kombinaci clon.
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Obr. 6.12: Zavislost tlaku v komofre scintilatoru na tlaku vodni pary na vstupu detektoru stanovena

pocitacovou simulaci v programu Cosmos FloWorks pro riizné kombinace priuméru otvori

ve clonach Al a A2.

Porovnani namérené zavislosti a zavislosti ziskané simulaci pro priméry otvora

ve clondch Al = 0,8mm a A2 = 0,6 mm je vyneseno v grafu na Obr. 6.13.
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X Naméfené hodnoty =~ X Hodnoty ziskané na zdkladé simulaci
Obr. 6.13: Zavislost tlaku v komofe scintilatoru na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu

pro clony o velikosti otvora Al = 0,8 mm, A2 = 0,6 mm.
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Zgrafu naObr. 6.13 lze vycist, Zezméfend hodnota tlaku a hodnota tlaku
u scintilatoru ziskana simulaci se lisila az o 1 Pa. Presto v8ak lze simulace proudéni plynt
pouzit k urceni, zda pfi zméné urcitého konstrukéniho prvku detektoru dojde k nartstu

¢i poklesu tlaku u scintilatoru oproti stavajicimu stavu.

Nasledné byl stanoven pracovni rozsah detektoru s clonami o primérech otvort
Al1=0,8mm a A2 = 0,6 mm pozorovanim univerzalniho vzorku cinovych kulicek na

uhlikovém substratu (Agar Scientific S1937) viz Obr. 6.14.

Tlak vodnich par v komofe vzorku mikroskopu: A - 0,1 Pa, B - 20 Pa, C - 150 Pa, D - 200 Pa.

Z provedeného pozorovani, jehoz vystupy jsou vyobrazeny na Obr. 6.14 vyplynulo,
ze zvétSenim prameéru otvoru ve cloné Al z 0,6 mm na 0,8 mm doslo ke zlepSeni detekce
signalu detektorem v oblasti nizkych tlak(l. Nové bylo mozné, i kdyz pfi nizké trovni
signdlu a nizkém SNR, ziskat obraz vzorku jiz pfi tlacich 10 Pa, nad 20 Pa vodnich par
v komote vzorku pak kvalitni obraz vzorku. Pro stanoveni kvality obrazu byla vynesena
zavislost velikosti SNR na tlaku vodnich par vkomote vzorku mikroskopu pro
kombinaci clon sotvory o priméru Al=0,8mm a A2=0,6mm a porovnana
se zavislosti SNR na tlaku v komofe vzorku pro ptivodni kombinaci clon s otvory

o priméru Al = 0,6 mm a A2 = 0,6 mm, vynesena na Obr. 6.15.

Zvétseni otvoru clony Al vsak rovnéz zpisobilo prudky nartst Sumu v obraze pri
tlacich nad 150 Pa v komore vzorku, jak je patrné z Obr. 6.14 a nemoznost ziskat kvalitni
obraz vzorku pfi vy$sim tlaku. Z experimentu lze usoudit, Ze zvétseni otvoru ve cloné Al
zpusobuje nezadouci nartst Sumu v obraze. Nasledujici prace, tykajici se optimalizace
rozlozeni tlakii v detektoru, byly zaméreny na zmény otvoru ve cloné A2. Primér otvoru

ve cloné A1 byl nadale volen 0,6 mm nebo mensi.
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Pomér Signal - Sum [-]

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Tlak vodnich par v komorte vzorku [Pa]

X Al=0,6mm;A2=0,6 mm X Al=0,8mm;A2=0,6 mm

Obr. 6.15: Zavislost SNR na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu pfi standardnich

pracovnich podminkach viz Kapitola 5.1, pro clony o riznych velikostech otvort.

Presto dany experiment podporil myslenku, Ze je mozné, pomoci optimalizace
detektoru, navrhnout detektor schopny pracovat jak v podminkach nizkého tlaku
v komorte vzorku mikroskopu (SEM rezim), tak v podminkach vyssich tlakl v komote

vzorku (ESEM rezim).

6.7 Optimalizace proudéni plynii detektorem zménou clony A2
Pro optimalizaci clony A2 byly vyuzity simulace proudéni plynii (vodni pary) clonou
v pocitatovém programu Ansys a nasledné simulace drah elektront v pocitacovém

programu Simion.

6.7.1 Simulace proudéni plynii detektorem

Do programu Ansys byl importovan upraveny model aktualni verze SSED. Na model
detektoru byly pridany zaslepky otvori a trubice simulujici délku hadic mezi detektorem
a vyvévami. Misto clony A2 s jednim otvorem vsak byla simulovana sitka s 300 oky
hexagonalniho tvaru. Takovéto sitky se pouzivaji jako podlozni sitky preparati v
transmisni elektronové mikroskopii. Sitka byla zvazovana jako nahrada klasické clony s
jednim otvorem. Okrajové podminky simulace byly nastaveny na cerpani komory
scintilatoru vyvévou s éerpaci rychlosti 36 m*/hod. a staticky tlak na vstupu detektoru

byl nastaven na hodnotu 1000 Pa plynného prostfedi vodnich par. Prostor mezi clonami
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byl Cerpan vyvévou s lerpaci rychlosti 4 m’/hod. Nastaveni simulace odpovidalo

redlnym pracovnim podminkdm. Graficky vystup simulace je zndzornén na Obr. 6.16.

Obr. 6.16: Graficky vystup simulace rozlozeni tlaku v SSED s vyzna¢enymi vektory proudéni tekutin.

Detailni pohled

Vysledkem simulace byl tlak 2,2 Pa vodni pary u scintilatoru a 38,1 Pa v diferencidlni
komore, respektive na mistech, kde jsou u detektoru umistény mérky pro meéreni tlaku,
pri tlaku 1000 Pa vodnich par na usti detektoru. Z vysledného simulovaného tlaku 2,2 Pa
u scintilatoru se da predpokladat vyrazné zlepSeni funkce detektoru z hlediska
dosazeného poklesu tlaki. Pocitacové simulace proudéni plynid v programu Ansys tedy
podporily myslenku, Ze klasické clony lze nahradit sitkami s vétsim poctem malych

vy

otvort, pfi docileni nizsiho tlaku v oblasti scintilatoru [40].

6.7.2 Simulace drah elektronii v programu Simion

Pro zjisténi ucinnosti detekce sekundarnich elektronti scintilacnim detektorem
sekundarnich elektrontt pro ESEM byly provedeny simulace drah elektront detektorem
v pocitatovém programu Simion viz Obr. 6.17. Simion umoznuje tvorbu jednoduchych
modelu s elektrodami z elektricky vodivého materidlu ve vakuu a pfifazeni elektrického

potencialu tomuto materialu. Izola¢ni material v programu simulovat nelze. Vzhledem
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ke zna¢nym omezenim pouzité 32 bitové verze programu byly veskeré simulace

provadény ve 2D modelu detektoru.

Obr. 6.17: Pocitacova simulace rozloZeni elektrostatickych poli v SSED s priméry otvori ve clonach
0,6 mm a drah jednotlivych elektroni s energiemi od 1 do 10 eV s pocatecnim hlem pohybu ze

vzorku 0° - 90° a krokem 2°, pocet simulovanych elektrona 450.

Celkem byly vytvofeny a modelovany 3 detektory a to detektor s clonami
o primérech otvorti Al =0,6 mm a A2 = 0,6 mm, dale s clonami o primérech otvora
Al=0,6 mm a A2 =1mm a nakonec s clonou s otvorem o priméru Al =0,6 mm a
na misté clony A2 s idealni sitkou o priméru 3 mm. Vzhledem k moznostem programu

Simion sitka predstavovala elektrodu, prichozi pro vsechny na ni dopadajici elektrony.

Pro simulace drah elektront v programu Simion byl volen pocate¢ni pocet elektront
45 s uhlem uniku 0° - 90° z mista umisténi stfedu vzorku a s krokem 2° pro kazdou
simulaci. VSechny simulace byly provedeny pro energii elektronu 1 - 50 eV s krokem
1 eV, rozdélenych po 10 eV. Celkem bylo provedeno 5 simulaci pro kazdy model
detektoru a véechny simulace obsahovaly drahu 450 elektronti. U vysledku jednotlivych
simulaci byl nasledné stanoven pocet elektronti dopadajicich na scintilator a vyjadren

procentudlni podil dopadajicich elektroni, zaznamenany do Tab. 6.5.

Zvysledkti simulaci drah elektrond v elektrostatickém poli detektoru vyplynulo,
ze pouziti clony s vétsim otvorem nebo sitky na misté clony A2 mirné zvysi efektivitu
detekce sekundarnich elektronti s energiemi do20 eV. Vzhledem k celkové nizké
ucinnosti detekce sekundarnich elektrond pfi simulacich (4 % - 14 %), i narast
detekovaného signalu o 1% by zvysil celkovy pocet detekovanych elektront uvolnujicich

se ze vzorku.
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Tab. 6.5: Vysledky simulaci drah elektroniu v elektrostatickém poli detektoru

Energie Pocet elektronti dopadajicich na scintilator vyjadieny v [%]
sttt Clony s otvory Clony s otvory Clona s otvorem
sekundarnich _ _ _ . -

. Al = 0,6 mm; Al = 0,6 mm; Al=0,6 mma
elektront [eV] A2 =0,6 mm A2 =1,0 mm idealni sitka na
pozici clony A2

1-10 14,2 (viz Obr. 6.17) 15,4 15,6

11-20 6,2 6,4 7,1

21 -30 44 44 4,4

31 -40 44 44 44

41 - 50 4,4 4,4 4,4

6.7.3 Mg¢éfeni s pouzitim riiznych clon A2

Pro experiment, publikovany v [40], byla clona A2 s primérem otvoru 0,6 mm
nahrazena clonou s primérem otvoru 1 mm a téz médénymi sitkami o vnéjsim prameéru
3,05 mm s 300 otvory hexagondlniho tvaru, viz Obr. 6.18, 400 otvory hexagondlniho
tvaru a 1000 otvory ctvercového tvaru. Jedna se o standardni sitky, vyuzivané pro
uchyceni vzorku v transmisnich elektronovych mikroskopech. Standardni tloustka siték
je 0,1 mm. Pro detektor byly navrzeny a vyrobeny specialni drzaky téchto siték,

umoznujici jejich pouziti na pozici clony A2.

Obr. 6.18: Sitka s 300 oky hexagonalniho tvaru [41]

Méfeni tlaku vkomore scintilaitoru natlaku vodnich par vkomore vzorku
mikroskopu, graficky zpracované na Obr. 6.19, prokazalo, Ze pfi pouziti clony Al

s otvorem o priméru 0,6 mm a clony A2 s otvorem o priméru do 1 mm, popt. clony A2
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s 1000 oky ¢tvercového tvaru na plose 3,05 mm, lze dosahnout tlaku do 5 Pa v komote
scintilatoru, pri tlaku 1000 Pa vodnich par v komote vzorku. Pti pouziti clon s 300 a 400
oky hexagonalniho tvaru na plose 3,05 mm nebylo dosazeno pozadovaného tlaku pod

5 Pa v komote scintilatoru, pti tlaku 1000 Pa vodnich par v komore vzorku [40].

9-
— 8-
&

—_— 7-
=

S

S 64
=

E
3 4
:

£ ]
~ 2+
>

= 17
H O T T T T T L L L L 1

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Tlak vodnich par v komote vzorku mikroskopu [Pa]

Velikost otvoru ve cloné A2 = 0,6 mm

Velikost otvoru ve cloné A2 = 1 mm

Pocet otvort v sitce na pozici clony A2 ~ 300 hexagonalniho tvaru
Pocet otvort v sitce na pozici clony A2 ~ 400 hexagonalniho tvaru
Pocet otvoru v sitce na pozici clony A2 ~ 1000 ¢tvercového tvaru

Obr. 6.19: Zavislost tlaku v komofe scintilatoru na tlaku vodnich par v komore vzorku mikroskopu pfi

XX XXX

pouziti riiznych typi a praméra otvorii ve cloné A2. Priumér otvoru ve cloné Al = 0,6 mm [40].

Nasledné byl stanoven rozsah tlak vodnich par v komote vzorku mikroskopu, pri
kterych je moznd detekce sekundarnich elektront pozorovanim napétového kontrastu
na pfechodu baze - emitor vykonného NPN tranzistoru. Pfi experimentu byla pouzita
clona A1 s otvorem o priiméru 0,6 mm. Na pozici clony A2 byla pouzita clona s otvorem

o praméru 1 mm a nasledné sitka s 1000 oky ¢tvercového tvaru.

Pfi pouziti siték s 1000 oky ctvercového tvaru vSak dochazelo pfi vys$$im tlaku
v komofte vzorku mikroskopu k jejich opakovanym destrukcim z diivodi velkého rozdilu
tlak®t mezi diferencialni komorou a komorou scintilatoru. Dany problém se béhem
experimentt nepodafrilo vyfesit. Funkéni rozsah detektoru byl tak omezen na tlaky 20 Pa
az 500 Pa vodnich par v komofe vzorku mikroskopu. Pod 20 Pa nebylo mozné poridit

obraz vzorku a pfi dlouhodobém nastaveni tlaku nad 500 Pa vodnich par v komore
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vzorku dochazelo k ndhodnym destrukcim siték. Z uvedenych davoda byly dalsi

experimenty se sitkami pozastaveny.

Vysledek pozorovani napétového kontrastu detektorem osazenym kombinaci clon
s otvory o primérech Al =0,6 mm a A2 =1mm naObr. 6.20 ukazuje, Ze nové bylo
mozné pozorovat napétovy kontrast v rozmezi tlaku 0,1 — 600 Pa vodnich par v komore
vzorku mikroskopu. Napéti na elektrodovém systému detektoru bylo se zménou tlaku
vodnich par pribézné ménéno, pro dosazeni nejlepsich vysledkd. Nevyhodou pouziti
clon s otvory o primérech A1 = 0,6 mm a A2 = 1 mm pii tlacich nad 650 Pa vodnich par

v komore vzorku mikroskopu byl pozorovatelny vzriistajici Sum v obraze.

Obr. 6.20: Vykonovy NPN tranzistor, pfechod baze - emitor, pfilozené zavérné napéti U =10 V.
Pouzita kombinace clon s otvory o primérech Al = 0,6 mm, A2=1mm
Tlak vodnich par: A: 0,1 Pa, B: 50 Pa, C: 500 Pa, D: 600Pa

Nasledné byla hleddna optimalni napéti na elektrodach detektoru, ktera poskytuji
dostate¢né velky signal, bez potfeby zmeény tohoto napéti s ménicim se tlakem v komore
vzorku mikroskopu. Pfi experimentech byl vyuzit vzorek platinové félie na grafitovém
valci s otvorem uprosted viz Obr. 6.21A, vzorek kfemikového fotovoltaického ¢lanku
viz Obr. 6.21B, vzorek korundové keramiky opracovan laserovym paprskem a plazmou

viz Obr. 6.21C a vzorek cinovych kuli¢ek na uhliku viz Obr. 6.21D.

Yy s

Vychozim predpokladem bylo pfilozeni co nejvyssiho napéti na elektrodu E1 pro
priblizeni elektrostatického pole detektoru co nejblize ke vzorku a vzrastajici napéti
na elektrodach a clondch elektrodového systému detektoru smérem ke scintilatoru.
Zaroven napéti na elektrodach a clonach detektoru nesmélo vyvolavat vyboje v plynu

nebo nestabilitu detektoru, projevujici se postupnym svétlanim obrazu.

Bylo zjisténo, ze pti tlaku pod 10" Pa v komote vzorku mikroskopu ma zvy$ovani

napéti na elektrodé E1 nad 300 V minimalni vliv na velikost signdlu. Optimalni napéti
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Obr. 6.21: Sada vzorki pouzitych pfi stanovovani optimalniho nastaveni napéti na elektrodovém
systému detektoru. A - platinova folie na grafitovém valci s otvorem uprostied; B — kifemikovy
fotovoltaicky ¢lanek; C - korundova keramika opracovana laserovym paprskem a plazmou; D - cinové

kulic¢ky na uhlikovém substratu.

na elektrodé E2 bylo o 10 V vét$i nez na elektrodé El, bez ohledu na velikost napéti
na této elektrodé. Hodnota napéti na cloné Al = 550 V pfinesla nejvétsi zesileni signalu
pfi napétich na elektrodach E1 =300 V a E2 = 310 V. Se zvyS$ujicim se napétim na cloné

A2 rostla velikost signalu, vyssi napéti natéto cloné vSak miize vést k vybojim

v detektoru.

Pti tlacich vyssich neZ je 10" Pa platilo, Ze optimdlni hodnota napéti na elektrodé E2
byla 0100 V vys$si nez hodnota napéti na elektrodé El. Se vzrustajicim tlakem nad
150 Pa vodnich par vkomofe vzorku mikroskopu se optimalni rozdil napéti mezi
elektrodami E1 a E2 postupné snizoval az na 10 V (zhruba pfi tlaku 250 Pa vodnich par
v komore vzorku). Se vzristajicim tlakem vSak hrozily elektrické vyboje zptisobené
napétim nacloné A2 =550V, proto bylo nezbytné toto napéti postupné snizovat
azk hodnoté 440 V. Vzhledem k tomu, Ze pii tlacich nad 1 Pa v komofe vzorku
mikroskopu dochazelo pfi napéti 1500 V na cloné A2 k elektrickym vybojtim, byla tato
hodnota napéti snizena na 1000 V. Souhrn pouzitelnych hodnot napéti pro tuto verzi

detektoru je uveden v Tab. 6.6.

Zvétseni otvoru ve cloné A2 vedlo nové k moznosti pozorovat vzorky ve vakuu,
resp. pii tlacich pod 0,1 Pa v komofte vzorku mikroskopu. Pro rozsah tlaku od vakua do
tlaku 650 Pa vodnich par v komofe vzorku mikroskopu pak byla stanovena dvé
optimalni nastaveni elektrodového systému detektoru. Nad hodnotu 650 Pa vodnich par
v komore vzorku musela byt napéti na elektrodovém systému detektoru postupné

snizovana se vzristajicim tlakem, aby nedochazelo k vybojim v detektoru. Maximalni
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tlak vodnich par v komore vzorku mikroskopu, kdy bylo mozné potidit snimek vzorku

byl 900 Pa.
Tab. 6.6: Optimalni nastaveni elektrodového systému detektoru.
Pouzitelné pfi | Ugq + Ug [V] Ug, [V] U [V] U, [V]
tlaku v komofe
vzorku [Pa]
<0,1 300 310 550 1500 (2000)
1 -400 300 400 550 1000
100 - 650 300 310 440 1000

6.8 Uprava konstrukce detektoru za téelem moznosti prilozeni

napéti az 10 kV na scintilator

Pro uc¢innou detekci sekundarnich elektroni je potfebné prilozit na tenkou elektricky
vodivou vrstvu, vytvofenou na povrchu scintildtoru detektoru, napéti Uy, =10 kV.
Stavajici konstruk¢ni feSeni detektoru s drzdkem clony A2 z PMMA v8ak umoznovalo
trvale prilozit napéti pouze Uy, =7 kV, viz kapitola 6.2. Z daného divodu doslo
k navrhu a realizaci nového drzdku clony A2 znazornéného cervené na Obr. 6.22. Nové

vvvvvv

materidlu jak od osy detektoru, kde se nachdzi nejvice elektron, tak od scintildtoru.

Upravena konstrukce drzdku clony A2 umoznila pfilozit az 10 kV na scintilator
v environmentalnim rezimu mikroskopu, pfi vakuu v komore vzorku mikroskopu vsak
pouze 9 kV. Vyssi napéti nebylo mozné ve vakuu na scintilator prilozit, nebot dochazelo
k elektrickym vybojiim a ¢astecné nestabilité detektoru zptisobené nabijenim izola¢niho

materialu.

Na zdkladé této zkutecnosti tak dalsim krokem bylo naprosté omezeni pouziti
izola¢nich konstrukénich dilt z PMMA v komore scintildtoru. Z dvod mozZnosti
uchyceni nového drzaku clony A2 z PMMA o minimalnich rozmérech, musela byt

zaroven navrzena a vyrobena nova predni ¢ast detektoru z ocele. Konstrukéni zmény
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detektoru jsou na Obr. 6.23 vyznaceny cervené pro drzik clony A2 z PMMA a modre

pro predni konstrukéni dil z oceli.

scintillator

Scintillator

Obr. 6.22: Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM. A - piivodni verze detektoru;

B - Upravena verze detektoru s novym drzakem clony A2.

Scintillator

Obr. 6.23: Scintila¢ni SE detektor pro ESEM. Cervené znazornén novy drzik clony A2 z PMMA,

modfe znazornén upraveny konstrukéni dil z oceli.

Uvedené feSeni umoznilo trvale pfilozit napéti 10 kV navodivou vrstvu
na scintilatoru jak pfi vakuu v komore vzorku mikroskopu, tak v environmentalnim

rezimu mikroskopu. Pro ovéfeni zvySené ucinnosti detektoru bylo provedeno méreni
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velikosti signdlu ze vzorku z félie platiny na grafitovém valci s otvorem uprostred
v zavislosti na napéti na vodivé vrstvé na scintilatoru SSED. Experiment byl proveden pri

tlaku vodnich par v komote vzorku 100, 200 a 400 Pa.

Vysledky méfeni, vynesené do grafu na Obr. 6.24, ukazuji linearni nartst velikosti
detekovaného signdlu se vzristajicim napétim na vodivé vrstvé scintilatoru detektoru.
Nartst velikosti detekovaného signalu nové upravenym detektorem umoziujicim
prilozeni napéti 10 kV na scintilator, oproti predchozi verzi umoznujici prilozeni napéti
maximalné 7 kV, byl pro méfené hodnoty mezi 75 - 85 %. Vypocet byl proveden

z tabulky naméfenych hodnot uvedené v Ptiloze I, Tab. LIX.

— 2501
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.—% 50 1
g
0 1 1 1 1 1 1 1
2 3 4 5 6 7 8 9 10

Napéti na scintilatoru [kV]
X Tlak v komore vzorku mikroskopu 100 Pa
X Tlak v komote vzorku mikroskopu 200 Pa
X Tlak v komote vzorku mikroskopu 400 Pa
Obr. 6.24: Zavislost velikosti detekovaného signalu na velikosti napéti na scintilatoru YAG: Ce’* pfi

ruzném tlaku v komote vzorku mikroskopu. Priimér otvori ve clonach A1 = 0,6 mm, A2 =1 mm

6.9 Vyuziti uc¢innéjsich scintila¢nich materiala

Pro dalsi zvySeni ucinnosti detektoru byl nasledny postup zaméfen na vyménu
stavajiciho scintildtoru YAG: Ce’ za scintildtor s vys$$i scintila¢ni G¢innosti. Po srovnani
parametri komercné dostupnych scintilacnich materiala byl vybran material CRY-18
leské firmy Crytur s.ro. Z porovnéni parametri scintilitort YAG: Ce™* a CRY-18,

viz Tab. 6.7, je patrné, ze CRY-18 ma oproti YAG: Ce’* vys$i u¢innost a rychlejsi odezvu
[42], [43]. Nevyhodou CRY-18 oproti YAG: Ce’" je kratsi vinova délka emitovaného
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zéfeni a cena scintildtoru. Vice o porovnani scintildtord YAG: Ce** a CRY-18 Ize nalézt

napr. v [42].

Tab. 6.7: Srovnani vlastnosti scintilatortt YAG: Ce** a CRY-18 [42], [43].

YAG: Ce™* CRY-18
Hustota [g / cm-’] 4,55 4,5
Index lomu svétla|-] 1,82 1,79
Scintila¢ni aéinnost 100 150
[% vzhledem k YAG: Ce*']
VInova délka emitovanych 550 425
fotona [nm]
Odezva [ms] 70 45

V diasledku kratsi vlnové emitovaného zafeni musel byt pro kompletaci detektoru
rovnéz nové porizen svétlovod z kfemenného skla, nebot stavajici svétlovod z PMMA
neumoznoval ucinny prenos fotonti o vlnovych délkach 425 nm. Dosud pouzivany
fotonasobi¢ Hamamatsu R6094 ma navic pii vinové délce zafeni 425 nm vyssi uc¢innost
nez pti vlnové délce 550 nm a své maximalni Gc¢innosti dosahuje pti 420 nm. Spektralni

rozsah fotonasobi¢e Hamamatsu R6094 je od 300 do 650 nm [33].

Dalsi zménou bylo nahrazeni stavajici hlinikové vrstvy o tloustce 50 nm, naprasené
na scintilator za ITO vrstvu o $ifce 20 nm. Vyhodou ITO vrstvy oproti hlinikové je,
zelze pouzit vrstvu o mensi tloustce, coz usnadnuje prilet urychlenych elektronti
vrstvou. Dal$i nespornou vyhodou ITO vrstvy oproti hlinikové je index lomu svétla.
Zatimco index lomu hliniku je 1,0972, index lomu ITO vrstvy je 1,8270, coz odpovida

priblizné indexu lomu pouzitych scintila¢nich materialti uvedenych v Tab. 6.7.

Celkové prinesla zména scintila¢niho krystalu a na ném vytvorené tenké vodivé
vrstvy vyrazné zvySeni ucinnosti detektoru. ZvySeni ucinnosti vSak nemohlo byt
v laboratornich podminkach zméfeno pfimo, nebot pii stejném nastaveni napéti
na elektrodovém systému detektoru a napéti na fotonasobici, coz je nezbytny predpoklad
k relevantnimu porovnani zmeén ve velikosti detekovaného signdlu, byl prekrocen

maximalni méfitelny rozsah velikosti detekovaného signalu.
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6.10 Ovéreni mozZnosti pouziti clon s vét§im mnozstvim malych

otvoru

V ramci snizeni tlaku v prostoru detektoru pfi zachovani nebo zvySeni ucinnosti
detekce signalu, byly hledany rtizné varianty tlak omezujicich clon. Byly provedeny
pocitacové simulace drah elektront v programu Simion, viz Obr. 6.25, které ukazaly,
Ze pfi pouziti zcela transparentnich siték pro elektrony o priméru otvord 2,3 mm
na pozicich obou clon dojde k detekci 100% elektront o energiich do 10 eV uvolnénych
ze vzorku. U detektoru s clonami s velkym poctem malych otvori se vsak
da predpokladat urcity pokles velikosti detekovaného signalu oproti simulaci, zpisobeny

konecnou velikosti jednotlivych malych otvort a jejich vzédjemnou vzdalenosti.

Obr. 6.25: Pocitacova simulace rozlozeni elektrostatickych poli v SSED s transparentnimi sitkami a

drah jednotlivych elektronii s energiemi od 1 do 10 eV, s poc¢atecnim tthlem pohybu 0° - 90° a
krokem 2°. Pocet elektronii 450.

Byla provedena fada simulaci proudéni plynii s riznymi clonami, na jejichz zakladé
byly navrzeny specialni clony s velkym poctem malych otvort o priméru 0,1 mm.
U konstrukce nové navrzenych clon bylo navic vyuzito jevu, Ze rychlost proudéni
pri sténé otvoru je men$i neZ v ose otvoru, coz popisuje pratokovy soucinitel, ktery
vyjadfuje tzv. efektivni pritocny prifez. Vysledkem simulaci byl navrh clon s velkym
poctem otvort o priameéru 0,1 mm, které v§ak propusti stejné mnozstvi proudiciho plynu
jako clona s jedinym centralnim vét$im otvorem. Vyhodou daného feSeni je skute¢nost,
ze celkovy prirfez vSech malych otvort je vétsi nez prurez jediného vétsiho otvoru. Napt.
simulace ukazaly, ze clonou o priméru otvoru 0,6 mm bude protékat priblizné stejné

mnozstvi plynu jako clonou se 127 otvory o priméru 0,1 mm umisténymi na kruhové
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plose o priméru 2,5 mm, zobrazené na Obr. 6.26. Pfitom celkova plocha otvori je
uclony z Obr. 6.26 trikrat vétsi, nez plocha jednoho otvoru o priaméru 0,6 mm.
Obdobnym zpiisobem byla navrzena clona, jejichz efektivni prato¢ny priifez odpovidal

cloné o priméru otvoru 1 mm.

Obr. 6.26: Clona o priméru 9 mm se 127 otvory o priméru 0,1 mm na plose kruhu o priméru 2,5 mm

Po zku$enostech se sitkami byly clony vyrobeny na zakazku z titanového plechu
o tloustce 0,3 mm. Otvory byly pfipraveny pomoci laseru. Pro kontaktovani clon, byl

na titanové sitky nabodovan niklovy drat.

Nasledovalo méfeni tlaku u scintilatoru v zavislosti na tlaku v komore vzorku
mikroskopu, pro kombinace rtiznych typt clon. Po proméfeni vSech zavislosti bylo
zjisténo, ze kombinace s jakoukoli clonou obsahujici vétsi mnozstvi malych otvort je
lepsi nez kombinace dvou klasickych clon. Vysledky veskerych méfeni jsou vyneseny

v grafu na Obr. 6.27.

V ramci méfeni s upravenymi clonami byl detektor upraven. Zadni clona A2 byla
docasné z detektoru odstranéna a na misté clony Al byla umisténa clona se 127 otvory
o priméru 0,1 s efektivnim prato¢nym prifezem odpovidajicim cloné o primeéru otvoru
0,6 mm. Nasledné bylo realizovano pozorovani vzorku platinové félie na grafitovém valci
s otvorem uprostied, viz Obr. 6.28. Vzhledem k rychle rostoucimu tlaku v komote
scintilatoru pfi zvySovani tlaku vodnich par v komore vzorku mikroskopu vsak bylo

provedeno pouze pozorovani ve vakuu.

Vzhledem k tomu, Ze se nepodafilo poridit obraz vzorku pfi pouziti dvou clon
s velkym poctem malych otvori, popf. pfi kombinaci klasické clony s jednim otvorem

s clonou s velkym poctem malych otvorti se vSak pfinos tohoto feseni neprokazal.
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Tlak vodnich par v komote vzorku mikroskopu [Pa]

X Clona o priiméru otvoru Al = 0,6 mm; Clona o priaméru otvoru A2 = 1,0 mm

X  Clona jejichz efektivni priito¢ny prifez odpovida cloné o priiméru otvoru Al ~ 0,6 mm;
Clona o pruméru otvoru A2 = 1,0 mm

X Clona o priméru otvoru Al = 0,6 mmy;
Clona jejichz efektivni pritoény prirez odpovidaloné o priméru otvoru A2 ~ 1 mm

X Clona jejichz efektivni priito¢ny prifez odpovida cloné o priméru otvoru Al ~ 0,6 mm;
Clona jejichz efektivni prito¢ny prirez odpovida cloné o priimeéru otvoru A2 ~ 1 mmy;

X  Clona jejichz efektivni priito¢ny prifez odpovida cloné o priiméru otvoru Al ~ 1 mm;
Clona jejichz efektivni prito¢ny prirez odpovida cloné o priimeéru otvoru Al ~ 1 mmy;

Obr. 6.27: Zavislost tlaku u scintilatoru na tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu pro

rizné typy clon Al a A2

Obr. 6.28: Pt na C valci s otvorem uprostied. Snimek pofizen upravenym detektorem s clonou o 127

otvorech na pozici clony A1, bez clony A2. Tlak v komofe vzorku mikroskopu: 0,1 Pa.
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Nemoznost poridit obraz vzorku detektorem osazenym clonami s velkym poctem
malych otvort lze zfejmé prisoudit prilis velké vzdalenosti jednotlivych malych otvort.
V ptipadé pouziti dvou clon s velkym poctem malych otvorti pak nebylo mozné dat
jednotlivé malé otvory v obou clonach do zakrytu. Vzhledem k celkové financ¢ni
narocnosti experimentu a nejistym vysledkim byly dal$i experimenty se clonami
o velkém poctu malych otvort ukonceny. Dal$i optimalizace detektoru byly nadale

soustfedény na varianty s clonami Al a A2 s jednim otvorem uprostred.

6.11 Optimalizované feseni detektoru se scintilatorem CRY-18
Béhem feSeni prace byla na detektoru provedena rada uprav. Soucastky z izola¢niho
materidlu POM byly nahrazeny materidlem PMMA. Na vstup detektoru byla pfidana
sbérna sitka. Dale byla provedena konstrukéni zmeéna predni c¢asti detektoru z oceli a
drzdku clony A2. Posledni vyznamnou zménou pak bylo nahrazeni scintilatoru
YAG:Ce™ s napréa$enou tenkou hlinikovou vrstvou za scintilitor CRY-18 s ITO vrstvou.
Vsechny tyto zmény vychazejici i z modelovani elektrostatickych poli detektoru a
proudéni plyni v ném zvysily ucinnost detektoru. Béhem praci na detektoru byly
provedeny i upravy, jez mély nahradit clony s jednim otvorem uprostred za sitky ¢i clony
s velkym poctem malych otvor. Od téchto uprav se ocekavalo dosazeni jak lepsiho
¢erpani plynu v jednotlivych ¢astech detektoru, tak zvyseni Gc¢innosti detekce signalnich

elektront. Pfinos takovychto reseni vSak nebyl potvrzen.

Celkové provedené zmény v konstrukci detektoru pfinesly kromé zvyseni jeho
ucinnosti i zna¢né zmeény v chovani detektoru a moznost prikladat mnohem vyssi napéti
na cely elektrodovy systém detektoru. Z uvedenych dtéivoda byly dal$i kroky opét
zaméfeny na stanoveni nové optimalni kombinace clon pro upravenou verzi detektoru.
Vzhledem k vysoké ucinnosti upraveného detektoru byl tentokrat kladen vétsi diiraz

na velikost poméru signal — §um i za cenu sniZeni velikosti detekovaného signalu.

Z méfeni provedenych v kapitole 6.6 je patrné, ze zvétSovani otvoru ve cloné Al
pfimo ovliviiuje narist Sumu v obraze vzorku. Tento jev Ize pfisoudit vzristajicimu tlaku
v diferencialni komore detektoru. Velikost otvoru ve cloné Al vSak rovnéz pozitivné
ovlivituje velikost detekovaného signalu. Z vysledk(i uvedenych v kapitole 6.7 pak

vyplyva, ze zvétseni otvoru ve cloné rovnéz A2 prispiva ke zvyseni detekovaného signalu,
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ale negativné se projevuje zvyS$enim tlaku u scintildtoru. Proto je nezbytné volit vhodnou
kombinaci clon s ohledem na velikost detekovaného signalu, mnozstvi Sumu v obraze

a tlak v komofte scintilatoru detektoru.

Doposud byla na pozici clony Al zachovavana clona s otvorem o priméru 0,6 mm
ana pozici A2 clona o priméru otvoru 1 mm, coz poskytlo dostate¢nou ucinnost
detektoru. Nevyhodou se jevilo, Ze optimalni napéti na elektrodovém systému detektoru,
viz Tab. 6.6, bylo mozné udrzovat pouze do hodnoty 650 Pa vodni pary v komore vzorku
mikroskopu. Pfi vyssich tlacich bylo potfebné tato napéti snizovat, coz vedlo k poklesu
velikosti detekovaného signalu sekundarnich elektrond. Reenim se jevilo zmenseni
otvoru ve cloné Al, pii zachovani nebo zvétSeni otvoru ve cloné A2, coz by mélo pfinést
niz$i Sum v obraze vzorku pfi vyssich tlacich v komore vzorku mikroskopu a zéroven
umoznit udrzeni optimalniho napéti na elektrodovém systému detektoru i pfi vyssich
tlacich. Doposud tento postup nebyl mozny, nebot uz pfi kombinaci clon s otvory
o primeérech 0,6 mm na pozici clony Al a 1 mm na pozici clony A2 byl signal ve vakuu
velice nizky a dal$i zmensSeni otvoru ve cloné Al by jej dale snizilo. Zmény konstrukce
detektoru, popsané v kapitole 6.8 a pouziti nového scintila¢cniho materialu uvedené
v kapitole 6.9 vSak znacné zvysily ucinnost detektoru, coz umoznilo zabyvat se
myslenkami na dal$i zmény praméru otvori ve clonach za tucelem rozdifeni pracovniho
rozsahu detektoru od vakua do 1000 Pa vodnich par v komote vzorku mikroskopu pri

nizké trovni Sumu.

Stanovenym cilem tedy bylo zjisténi nejlepsi pouzitelné kombinace clon pro
upravenou verzi detektoru se scintilatorem CRY-18. Méfeni byla provedena pro
kombinace clon sotvory o primérech A1=0,3-0,7mm a A2=1-1,5mm. Béhem
praci byla promérena zavislost tlaku u scintilatoru a tlaku v diferencialni komore
detektoru na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu, zavislost velikosti signalu
na tlaku vodnich par vkomorfe vzorku mikroskopu a velikost SNR pfi tlacich

0,1 - 1000 Pa vodnich par v komofte vzorku mikroskopu.
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6.11.1 Méreni zavislosti tlaku v diferencialni komore a u scintilatoru na

tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu

Méfeni vlivu velikosti otvort ve clondch Al a A2 na zavislosti tlaku u scintilatoru
na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu mélo za cil stanovit maximalni
nastavitelnou hodnotu tlaku v komore vzorku mikroskopu, pro kterou hodnota tlaku
u scintildtoru nepfesahne hodnotu 5 Pa. Navic dosaZeni nizsi hodnoty tlaku v komore

scintilatoru je vzdy vyhodnéjsi zejména z hlediska moznosti vzniku nezadoucich vyboj.

Vysledky méreni tlaku v komote scintilatoru na tlaku vodnich par v komote vzorku

mikroskopu jsou zobrazeny na Obr. 6.29.

Z grafu na Obr. 6.29 lze vycist, ze az na kombinace clon s otvory o primérech
Al =0,5mm, A2 = 1,3 mm a Al = 0,7 mm, A2 = 1 mm spliovaly vechny ostatni
zvolené kombinace clon podminku pro udrzeni tlaku do 5 Pa v komofte scintilatoru,
pti tlaku 1000 Pa vodnich par v komofte vzorku mikroskopu. Nejlepsich vysledkt pak
bylo dle o¢ekavani dosazeno pti pouziti clon s men$imi prameéry otvord, kdy vzdy plati,

ze ¢im je mensi prameér otvoru ve clonach, tim je mensi tlak v komore scintilatoru.

Zavislosti tlaku v diferencialni komore detektoru na tlaku vodnich par v komote
vzorku mikroskopu jsou vyneseny na Obr. 6.30. Ze zavislosti je patrné, ze velikost tlaku
v diferencialni je pfimo ovlivnéna velikosti otvoru ve cloné¢ Al. Dal$im zajimavym
zjisténim je, Ze zvétSeni otvoru ve cloné A2 v kombinaci s malym otvorem ve cloné Al
zptsobilo nartst tlaku v diferencidlni komore, zatimco zvétSeni otvoru ve cloné A2
v kombinaci s vétsim otvorem ve cloné A1l zptsobilo pokles tlaku v diferencialni komore

detektoru.

- 66 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

VeIV
uop nroajo nywnid dseurquioy suzni oxd ndoyson[rur nyIoza dyouwroy A Jed YoIUPOA NYE[} BU NI0IYI9P NIOIB[IIUDS JJOWOY A N[} ISO[SIARZ :67°9 “IqO

[ed] ndoxsonjruu ny10zA 9Jowoy A Jed yoTuUpOA e[,
000T 006 008 00 009 009 00% 00¢ 00¢ 00T 0

L 1 1 1 1 1 1 1 1 1 L O

ww 1 =7y
+ W £ = TV %

ww | =gy
+WwW 9 = 1Y
ww ¢ =gy

+WW G0 = 1V %

wu ‘T =7V
+Ww g =1V
T =7V

+WW S0 =TV %

ww g7 =gy
+WwW 0 = 1V

wuw 7 = 7y
+WW ) = TV %

[ed] nIOIR[IUIDS SJOWOY A Ye[],

ww T =7y
+WW 0 =1V
ww G =7y - S

+WW 0 =TV %

ww ¢ =7y X
+WW 0 =TV %

-67 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

wuw [ =7y
+ W L0 =TV %

ww [ =27V
+Ww 90 =1V
wuw ¢°T =7V

+WW S0 =1V %

ww ] =7y
+WwW g0 = TV
ww | =7y

+UWW GO = TV %

ww ¢ = 7y
+WWHQ =1V %

wuw g7 =7y
+WWHQ = 1V %

w1 =27V
+Ww o =1V
ww 6T =7V

+WW €0 = TV %

ww ¢ = 7y
+WW 0 = TV %

0001

KAASA

[eq] ndoxson[rur my10ZA aJowoy A Jed Yo1uUpoA e[,

006 008  00L 009  00S 00k 00  00Z OO 0
[ [ [ [ [ [ [ [ w [ o
x -~
\ = S
. o1
%

- Gl

- 0C

- GC

- 0¢

- G¢

- 0%

- SV

- 09

uop nroajo nywnid dseurquioy suzni oxd ndoyson[rur n}I0zA dyouroy A Jed YoIUPOA N[} BU NIOINIIP JOWOY IU[LIOUIIIP A N e[} ISO[SIARZ :0€'9 IqO

[ed] 2J0WOY TU[RIOUISJIP A B[],

- 68 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

6.11.2 Méfeni velikosti signalu na tlaku v komofe vzorku mikroskopu

pro ruzné otvory ve clonach A1 a A2

Pro stanoveni zavislosti velikosti signalu na tlaku vodnich par v komofe vzorku
mikroskopu byl vyuzit vzorek pripraveny prilepenim platinové a médéné folie
na grafitovy valec s otvorem uprostied, viz Obr. 6.31. Vsechna méfeni probihala pri
nastavenych standardnich podminkach popsanych v kapitole 5.1. vétsina méreni byla

provadéna pfi napéti 500 V na dynodach fotonasobice. Pro méfeni byly stanoveny dva

Obr. 6.31: Vzorek platinové a médéné folie na uhlikovém valci s otvorem uprostfed

soubory napéti na elektrodovém systému detektoru pfi nichz byl detektor stabilni a
vykazoval dobry zisk signalu. Napéti byla Uy =300V, Ug, =400V, U,, =550V,
Uy, =1000V (U, =1500V  vevakuu) a Uy =300V, Ug=310V, U, =440V,
Uy, =1000V (Uy, =1500 V ve vakuu). V legendach jednotlivych zavislosti jsou tato
napéti uvedena v zavorce. Napéti na tenké vodivé vrstvé scintilatoru bylo pti véech
mérenich Uy, =10 kV. Uvedené hodnoty napéti byly udrzovany do co nejvyssiho tlaku
vodnich par v komoie vzorku mikroskopu, kdy bylo mozné ziskat obraz vzorku a
zaroven nedochazelo kvybojim v detektoru. Poté byly dle potieby napéti na
elektrodovém systému detektoru snizovany. Pokud byly snizené napéti na elektrodovém
systému detektoru stalé, jsou uvedeny v legendé jejich hodnoty. U nékterych piipada
dochazelo k situaci, Ze napéti se musela se vzristajicim napétim stdle ménit. Z daného
divodu je u dané hodnoty uvedeno pouze ,xxx“. U nékterych kombinaci clon lze
pfedem stanovena napéti zvysit, aniz by to mélo vliv na stabilitu detektoru. V takovém

ptipadé je misto hodnot napéti v legendé uvedeno pouze ,,Optimum®.

Kompletni sady méfeni velikosti signalu ze vzorku platinové a médéné fdlie

na grafitovém valci s otvorem uprostied v zavislosti na tlaku vodnich par v komorte

- 69 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

vzorku mikroskopu, pro rtizné velikosti otvori ve clonach Al a A2 jsou uvedeny
v grafech na Obr. 6.32 az Obr. 6.41. Kazdy jednotlivy graf reprezentuje jednu kombinaci

clon a danou zavislost velikosti signalu z Pt a Cu pro vySe uvedenda napéti
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2
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< 504
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=
<

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Tlak vodnich par v komote vzorku [Pa]
—>¢— Pt (300,400,550,1000)  eeeeee > STLLLLE Cu (300,400,550,1000)
—¢—— Pt (300,330,440,1000) e > STLLLLE Cu (300,330,440,1000)

Obr. 6.32: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu.

Velikost priméru otvoru ve clonach Al = 0,3 mm, A2 = 1,3 mm
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—»— Pt (300,400,550,1000) eeeeess > STLLLLY Cu (300,400,550,1000)
—¢—— Pt (300,330,440,1000) eeeeess >, STLLLLE Cu (300,330,440,1000)
——3—— Pt (Optimum) e > CIELEIY Cu (Optimum)

Obr. 6.33: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu.

Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,3 mm, A2 = 1,5 mm
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—»— Pt (300,400,550,1000) eeeessd > SLLLELL Cu (300,400,550,1000)
—¢— Pt (300,330,440,1000) e > SLELLEE Cu (300,330,440,1000)
Obr. 6.34: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu.

Velikost priiméru otvori ve clonach Al = 0,4 mm, A2 = 1,0 mm
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——— Pt (Optimadlni nastaveni) e ) CIILILE Cu (Optimalni nastavent)

Obr. 6.35: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore vzorku mikroskopu.

Velikost priiméru otvori ve clonach Al = 0,4 mm, A2 =1,3 mm
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Obr. 6.36: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu.

Velikost priuméru otvori ve clonach Al = 0,4 mm, A2 = 1,5 mm
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—— Pt (100,130,250,1000) e > SLELELL Cu (100,130,250,1000)

Obr. 6.37: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu.

Velikost priméru otvori ve clonach A1 = 0,5 mm, A2 = 1,0 mm

-72 -



Scintilacni detektor sekundarnich elektronii pro ESEM

= 500
=

g

&b 400 1
(@]

<

g 300-
<

>

2

< 2004
Q

FU 3
2 100 -
§ A <

: . s T o

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Tlak vodnich par v komorte vzorku [Pa]

——— Pt (300,400,550,1000) e -+ Cu (300,400,550,1000)
———— Pt (300,330,440,1000) e -+ Cu (300,330,440,1000)
——%—— Pt (100,130,250,1000) e -+ Cu (100,130,250,1000)

Obr. 6.38: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu.

Velikost priiméru otvori ve clonach Al = 0,5 mm, A2 = 1,1 mm
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Obr. 6.39: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore vzorku mikroskopu.

Velikost priiméru otvori ve clonach Al = 0,5 mm, A2 = 1,3 mm
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Obr. 6.40: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu.

Velikost priméru otvori ve clonach A1 = 0,6 mm, A2 = 1,0 mm
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Obr. 6.41: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu.

Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,7 mm, A2 = 1,0 mm
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na elektrodovém systému detektoru. Vyznacena uroven 255 v grafech symbolizuje
teoretickou maximalni hodnotu signalu. Velikosti signalu nad hodnotu 255 jsou

prepocteny dle kapitoly 5.2.

Z grafti lze stanovit, Ze vétsina kombinaci clon je pouzitelna pro cely rozsah tlaki
vodnich par. Nejlepsich vysledka vs$ak, vzhledem k celému rozsahu tlakd, pro ktery je
detektor urcen, s ohledem na velikost detekovaného signalu bylo dosazeno pfi pouziti
clon s otvory o primérech Al = 0,4 mm a A2 = 1,5 mm, resp. Al =0,5mm a

A2 =1,0 mm.

Kromé uvedenych dvou kombinaci clon lze ptipadné jesté vyuzit kombinace clon
s otvory o primérech Al = 0,3 mm a A2 = 1,5 mm, resp. Al = 0,4 mm a A2 = 1,3 mm.

Zbyvajici kombinace velikosti otvort ve clonach se projevily jako znatelné horsi.

6.11.3 Méfeni velikosti poméru signal - Sum na tlaku v komore vzorku

mikroskopu pro rizné otvory ve clonach A1 a A2

Cilem méfeni bylo stanovit nejlepsi kombinaci velikosti otvorii ve clonach Al a A2
vzhledem k velikosti poméru signalu k $umu, pro tlak 0,1 - 1 000 Pa vodnich par
v komote vzorku mikroskopu. Pii méfeni byl pouzit vzorek cinovych kuli¢ek na uhliku.
Nastavené zvétSeni pfi pozorovani vzorku bylo 15 000x, coz odpovida zornému poli
13,3 um. Pracovni podminky odpovidaly standardnim pracovnim podminkam,
definovanym v kapitole 5.1. Ze ziskanych snimkd byl metodou popsanou v kapitole 5.3
vypocitan pomér signal — Sum. Vypocitané hodnoty jsou uvedeny v Tab. 6.8, zelené jsou
vyznaceny hodnoty, kdy je pomér signal - Sum vyssi nez 10. Tato hodnota byla urcena
subjektivné jako mez, kdy se opticky ve snimcich zacind projevovat sum. Cervené jsou
pak vyznaceny hodnoty, kdy je pomér signal - Sum 0,1 nebo niz$i. Pfi poméru
signal - Sum pod hodnotou 1 se jevi snimky, dle subjektivniho hodnoceni, zna¢né

zasuméné, hodnota poméru signal - Sum 0,1 je mezni pro informace o vzorku.

Ze stanovenych hodnot poméru signal - $Sum vyplyva, ze nejlepsich vysledka lze
dosahnout s clonami o primérech otvord Al =0,4 mm a A2 =1,3mm, Al =0,4 mm a

A2 =1,5mm, Al =0,5mm + A2 = 1,0 mm.
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Tab. 6.8: Pomér signal - Sum pii tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu 0,1 - 1000 Pa pro

ruzné velikosti otvort ve clonach A1 a A2.

; . Tlak v komore vzorku mikroskopu [Pa]
Velikost otvort
, 0,1 | 50 | 100 | 200 | 300 | 400 | 500 | 600 | 700 | 800 | 900 | 1000
ve clonach S
Pomeér signal - Sum [-]

Al = 0,3 mm;

20,8 | 47,4 1 20,7 | 20,5 14,5| 7,3 | 3,8 | 1,5 1 0,8 | 0,4 | 0,2 [ 0,1
A2 =1,3 mm
Al =0,3; mm

1,6 | 53,3 | 66,7 | 53,6 | 33,3 18,2 | 7,8 | 2,5 1 0,51 0,2 F0O,1
A2 =15mm
Al = 0,4 mm;

12,71 32,8 | 36,7 | 37,3 | 34,2 | 15,2 | 10,7 | 2,9 | 1,7 | 1,1 2 1,4
A2 =1,3mm
Al = 0,4 mm;

11,8 69,8 | 78,5|47,3 | 43 |121,9| 31 |14,6| 6,1 | 2,5 | 1,2 | 0,5
A2 =1,5mm
Al = 0,5 mm;

29,6 | 36,5 | 37,1 | 42,6 | 41,3 | 37,4 | 25,8 | 15,7 | 6,4 | 4,5 3 1,9
A2 =1,0 mm
Al = 0,5 mm;

20,7 127,31 42,2 | 49,7 | 45,3 | 38,7 | 25,5| 13,8 | 4 3,3 10,1
A2 =1,3mm
Al = 0,6 mm;

18,81 24,3 18,2 |14,8| 8,7 | 8,7 | 43 | 1,2 | 2,5 | 34 | 0,8 | 0,9
A2 =1,0 mm
Al =0,7 mm;

27,6 142,7 | 51 |46,5|45,4|10,5| 86 | 5,4 | 2,6 | 0,1
A2 =1,0 mm

6.11.4 Vyhodnoceni naméfenych vysledki pro optimalizované feSeni

detektoru se scintilatorem CRY-18

Optimalni kombinace velikosti otvorti clon Al a A2 pro detektor se scintilatorem
CRY-18 byly vybrany na zakladé dosazeni dostate¢né vysokych hodnot detekovaného
signalu v rozmezi tlak@ od 0,1 do 1000 Pa vodnich par v komore vzorku mikroskopu

pfi nizké drovni Sumu v obraze vzorku v co nejvétsim rozmezi tlaki.

Vysledky méfeni velikosti signalu a vypoctu SNR ukazaly dvé optimalni kombinace
clon Al a A2. Jednd se okombinace clon s otvory o primérech Al =0,4 mm
aA2=15mm, resp. A1=0,5mm a A2 =1,0 mm. Vyhodou pouziti kombinace clon
sotvory Al=04mm a A2=15mm jemoznost udrzeni vysokého napéti
na elektrodovém systému detektoru i pfi tlaku 1000 Pa vodnich par v komore vzorku
mikroskopu, coz prispiva k lepsi detekci sekundarnich elektronii. Vyhodou kombinace

clon s otvory A1=0,5mm a A2=1,0mm je vy$$i hodnota velikosti signalu,
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a to predev$im ve vakuu. Tlak u scintilatoru se pro jednotlivé kombinace clon lisil

pouze o 0,1 Pa.

Kvalita snimki ziskanych pfi obou kombinacich velikosti otvori clon Al a A2
je podobnd. Na zakladé dosazenych vysledkt se ukazalo, Ze je jedno, ktera z obou
kombinaci velikosti otvort clon Al a A2 bude v detektoru vyuzita. Vzhledem k nutnosti
snizovani napéti na elektrodovém systému detektoru pii pouziti clony o priméru
0,5 mm na pozici clony A1l vs$ak lze doporucit pouziti spiSe varianty se clonou o priméru

0,4 mm na pozici clony Al a s otvorem clony A2 o priméru 1,5 mm.

6.12 Ovéreni moznosti pozorovani biologickych vzorka SSED

detektorem

V kapitole je prezentovano pouziti detektoru v jedné z oblasti predpokldadanych
aplikaci detektoru, konkrétné pii pozorovani biologickych vzorkdi umisténych

v kontrolovaném prostfedi vodnich par v komofe vzorku mikroskopu

Pro pozorovani biologickych vzork byl do komory vzorku mikroskopu pfipojen
Peltiértiv  ¢lanek firmy TESCAN, a.s., umoznujici teplotni stabilizaci vzorku
v environmentdlnim prostfedi mikroskopu AquaSem. Teplota vzorki byla béhem
experimentd nastavovana na hodnotu 1 az 5 °C a nésledné bylo provedeno pozorovani
vzorkl pfi postupném snizovani tlaku vodnich par v rozmezi od 900 Pa do 0,1 Pa
v komore vzorku mikroskopu. Cilem bylo prokazani schopnosti pozorovat detektorem
biologické vzorky v regulovaném prostredi. Cast vysledkéi byla publikovana v [44].
Z fazového diagramu vody zobrazeného na Obr. 6.42, popt. z Tab. I.XXIII v priloze I, je
patrné, Ze vzorek se pifi teploté 5°C zacne vysuSovat uz pfi tlaku vodnich par
pod 865 Pa, zatimco pfi teploté 1 °C az pfi tlaku 652 Pa vodnich par v komore vzorku
mikroskopu [1].

Pro pozorovani byl detektor vybaven clonami o primérech otvortt A1 = 0,5 mm a
A2 =1 mm. Proud primarniho svazku byl nastaven na hodnotu 200 pA. Dalsi nastaveni

mikroskopu odpovidalo optimalnim pracovnim podminkdam popsanym v kapitole 5.1.
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Obr. 6.42: Fazovy diagram vody. Data pro graf pievzataz [1].
Byla pozorovana fada vzorkd, znichZz uvedeny jsou plisen vyrostld na mrkvi

zobrazena na Obr. 6.43, fez brokolici znazornén na Obr. 6.44 a pyl lilie na Obr. 6.45.

Ze snimkd je patrné postupné vysusovani biologickych vzorkd spojené
s vystupovanim detaild v obraze a i rdst projevil nabijeni se snizujicim se tlakem

v komorte vzorku mikroskopu. U vzorku pylu lilie neni uveden snimek pfi tlaku 0,1 Pa

= Py 2 F i . 7
i z ) ‘. / v
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Obr. 6.43: Plisen vyrostla na mrkvi, zorné pole 200 pm, teplota vzorku 5 °C, proud primarniho
svazku 200 pA. Tlak vodnich par: A: 900 Pa, B: 800 Pa, C: 300 Pa, D: 0,1 Pa.

/2 P

Obr. 6.44: Rez brokolici, zorné pole 288 um, teplota vzorku 1 °C; proud primarniho svazku 200 PA.

Tlak vodnich par: A: 700 Pa, B: 500 Pa, C: 100 Pa, D: 0,1 Pa.
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Obr. 6.45: Pyl lilie, zorné pole 198 um, teplota vzorku 1 °C, proud primarniho svazku 200 pA. Tlak

vodnich par: A: 800 Pa, B: 600 Pa, C: 300 Pa, D: 100 Pa.
vkomore vzorku mikroskopu, kdy dochdazelo k extrémnimu nabijeni vzorku,

znemoznujicimu jeho pozorovani

Experiment prokazal moznost detektorem pozorovat biologické vzorky pfi tlaku

od vakua do 900 Pa vodnich par v komore vzorku mikroskopu.

6.13 Pozorovani vzorkua pri malych proudech

Pfi pozorovani vzorki v rastrovacim elektronovém mikroskopu, lze za urcitych
okolnosti zvySovat proud primarniho svazku a tim kompenzovat nizkou uroven signalu
detekovaného detektorem. Vys$i proud primarniho svazku vsak zptsobuje namahami
vzorkl a v pfipadé jemnych struktur na povrchu vzorku, mutze vést k jejich destrukci.
Nizky proud primarniho svazku je tedy zadouci zvlasté v rezimu ESEM pii pozorovani
nékterych biologickych vzorkd, polymernich materialti, geld apod. V komer¢nich
mikroskopech vybavenych standardnimi detektory se pfi pozorovani vzorkt v rezimu
ESEM, k ziskani kvalitniho obrazu povrchu vzorku, bézné pouzivaji proudy primarnich
elektront o velikosti nékolika set pA. Pouziti tak velkych proudu vsak vede u citlivych

vzorki k jejich degradaci.

Proto byly prace zaméfeny i na ovéfeni moznosti pozorovani vzorkd detektorem
pfinizkych proudech primarniho svazku elektront. Béhem méfeni byl pozorovan
standardni vzorek cinovych kulicek na uhliku (Agar Scientific S1937) v rozmezi tlaku
0,1az 1000 Pa vodnich par v komorfe vzorku mikroskopu, pfi proudech svazku
primarnich elektrond 1 pA, 10 pA a 100 pA. Pozorovani vzorku probéhlo
pfi standardnich pracovnich podminkach a detektor byl osazen clonami o praméru
otvorti Al = 0,4 mm a A2 = 1,5 mm. Na Obr. 6.46 az Obr. 6.49 je vidy zobrazena série

snimkd povrchu vzorku cinovych kuli¢ek na uhliku, pficemz snimky oznacené A byly
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porizeny pfi proudu primarniho svazku I, = 1 pA, B pfi proudu I, = 10 pA a C pii
proudu I, = 100 pA. Na Obr. 6.46 je uvedena série pro tlak P = 0,1 Pa, na Obr. 6.47 série
pro tlak 50 Pa, na Obr. 6.48 série pro tlak 500Pa a na Obr. 6.49 série pro tlak 800 Pa

vodnich par v komore vzorku mikroskopu.

Obr. 6.46: Univerzalni vzorek cinovych kuli¢ek na uhliku. Tlak vodnich par v komofe vzorku: 0,1 Pa.
Urychlovaci napéti Uy = 20 kV. Proud primarniho svazku A - 1 pA, B - 10 pA, C - 100 pA.

¥ 0 ._
Obr. 6.47: Univerzalni vzorek cinovych kulicek na uhliku. Tlak vodnich par v komofe vzorku: 50 Pa.

Urychlovaci napéti Uk = 20 kV. Proud primarniho svazku A - 1 pA, B - 10 pA, C - 100 pA

.

Obr. 6.48: Univerzalni vzorek cinovych kulicek na uhliku. Tlak vodnich par v komore vzorku: 500 Pa.

Urychlovaci napéti Uk = 20 kV. Proud primarniho svazku A - 1 pA, B - 10 pA, C - 100 pA
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Obr. 6.49: Univerzalni vzorek cinovych kuli¢ek na uhliku.Tlak vodnich par v komoie vzorku: 800 Pa.
Urychlovaci napéti Uk = 20 kV. Proud primarniho svazku A - 1 pA, B - 10 pA, C - 100 pA

Vysledky pozorovani ukazaly moznost pozorovani vzorki detektorem pii proudech
primarniho svazku od 1 pA v ESEM rezimu mikroskopu do 800 Pa. Pfi tlacich
nad 800 Pa vodnich par v komore vzorku mikroskopu jiz nebylo mozné pii proudech
primarniho svazku 1 pA a 10 pA poridit obraz standardniho vzorku. Bylo zapotiebi
pouziti vys§iho proudu primarnich elektront. Pfi tlaku v komote vzorku pod 1 Pa bylo
mozné ziskat kvalitni obraz vzorku az pfi proudu 100 pA. Provedené méfeni ukazalo,
ze detektor lze s urcitymi omezenimi vyuzit v rezimu ESEM pro pozorovani vzorkd,

vyzadujicich pouziti velmi malych proudt primarniho svazku.
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7 Zaver

Environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop je jedinecné zafizeni, umoziujici
pozorovani elektricky nevodivych a biologickych vzorku bez specialnich tprav, pripadné
jevi odehravajicich se na fazovych rozhranich s pfitomnosti latky v plynné, kapalné
apevné fazi. Celé odvétvi environmentdlni rastrovaci elektronové mikroskopie
se neustale vyviji a stale se hledaji nové moznosti pozorovani riznych typt vzorki, které
nelze v SEM bézné pozorovat. V soucasné dobé jsou znamy dva zplisoby detekce
sekundarnich elektronii a to s vyuzitim detektort pracujicich na scintila¢nim principu
ana joniza¢nim principu. Princip detekce elektronii detektory na ioniza¢nim principu
je vSak chranén patenty vlastnénymi firmou FEI Company. V této praci je popsan navrh
a upravy detektoru sekundarnich elektront pro environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop, pracujici na scintilacnim principu. Realizovany experimentalni detektor
sekundarnich elektron pro ESEM je plné funk¢ni a je umistén v environmentalnim
rastrovacim elektronovém mikroskopu AquaSem na Ustavu ptistrojové techniky
AV CR, V. V..

Soucasti predkladané prace je tvod do environmentalni rastrovaci elektronové
mikroskopie a nastinéni problematiky detekce signalt rtznymi typy detektort.
V praktické casti je uveden pouzity zptisob vyhodnocovani velikosti signalu ze snimki
porizenych mikroskopem a ndsledné je popsana metodika, pouzita pfi vyhodnocovani

kvality obrazu ziskanych snimka.

Hlavnim cilem prace bylo realizovat scintila¢ni detektor sekundarnich elektronii
pracujici v $irokém rozsahu tlakdi v komore vzorku environmentdlniho rastrovaciho
elektronového mikroskopu. K cili patfil i navrh realizace elektrodového systému
detektoru umoznujici efektivni pfenos sekundarnich elektronti ze vzorku ke scintilatoru.
Reseni této problematiky bylo tizce spojeno s optimalizaci diferenciélniho, vakuového
cerpani detektoru pro zajisténi dostatecné nizkého tlaku v komore scintilatoru, ktery
umozni prilozit napéti 10 kV na tenkou vodivou vrstvu na jeho povrchu. S uvedenymi

cili souvisi i konstrukéni tpravy detektoru.
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Pfi navrhu elektrodového systému detektoru byl vyuzit simula¢ni program Simion,
ve kterém byla modelovana elektrostaticka pole detektoru a pohyb elektricky nabitych
¢astic v téchto polich. Dale byly vyuzity pocitacové programy Solidworks
FlowSimulation a Ansys, ve kterych bylo simulovadno rozloZeni tlak{i a proudéni plyna
detektorem pro rtzné navrhované varianty detektoru. Na zdkladé dosazenych vysledki
byly provedeny konstrukéni navrhy uprav detektoru pomoci CAD systémt AutoCAD a
Solidworks, které byly ndsledné¢ realizovany. Vysledky uprav byly vyhodnoceny sériemi

uskutecnénych experimentalnich méfeni.

Vysledna varianta detektoru, popsand v kapitole 6.11, obsahuje sbérnou sitku
pro pritazeni SE ze vzorku, optimalizovanou predni ¢ast a nové uchyceni clon Al a A2.
Detektor je osazen scintilaitorem CRY-18, svétlovodem z kfemenného skla a
fotondsobicem Hamamatsu R6094. Pro efektivni ¢innost detektoru lze vyuzit kombinace
clon s otvory o primérech Al = 0,4 mm, A2 = 1,5 mm nebo Al = 0,5 mm, A2 = Ilmm.
Vyhodou pouziti kombinace clon s otvory Al = 0,4 mm, A2 = 1,5 mm je moznost
udrzovat vysoké napéti na elektrodovém systému detektoru v celém jeho pracovnim
rozsahu. Kombinace clon Al = 0,5 mm, A2 = Imm pak umoznuje dosdhnout vétsi
urovné signalu. Nespornou vyhodou detektoru je moznost jeho pouziti uz pti proudech
primarnich elektroni 1 pA oproti komer¢nim detektorim vyzadujicim fadoveé veétsi

hodnoty proudu primarniho svazku pro zajisténi obrazu vzorku.

Redeni diserta¢ni prace pfineslo spoustu novych poznatkéi v oblasti detekce
sekundarnich elektront detektory, pracujicimi na scintilacnim principu. Vystupem prace
je unikatni scintilacni detektor sekundarnich elektront pro environmentalni rastrovaci
elektronovy mikroskop pracujici v rozsahu od 0,1 Pa do tlaku 1000 Pa vodnich par

v komote vzorku mikroskopu.
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Seznam pouzitych zkratek

AE

Al

A2
BSE
C
Cu

El

E2
ESE
ESEM
ET
GDD
GSED
ID

LaBé6
LLE
LVSTD
PE
PMMA
POM
Pt
PTFE
RTG
SE

SE1
SE2
SE3
SEM
SNR
SSED

Augerovy elektrony

Apertura experimentalniho scintila¢niho detektoru sekundarnich elektroni pro
ESEM

Apertura experimentalniho scintila¢niho detektoru sekundarnich elektront pro
ESEM

Zpétné odrazené elektrony

Uhlik

Med

Elektroda experimentalniho scintila¢niho detektoru sekundarnich elektront pro
ESEM

Elektroda experimentalniho scintila¢niho detektoru sekundarnich elektroni pro
ESEM

Typ sekundérnich elektront

Environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop

Everhart - Thornley

Deskovy ioniza¢ni detektor

Ioniza¢ni detektor sekundarnich elektront

Ioniza¢ni detektor

Lanthan hexaborid

Nizkoztratové zpétné odrazené elektrony
Nizkovakuovy Tescan detektor sekundarnich elektronii
Primarni elektrony

Polymethylmetakrylat

Polyoxymethylen

Platina

Polytetrafluorethylen

Rentgenové zareni

Sekundarni elektrony

Typ sekundarnich elektront

Typ sekundarnich elektront

Typ sekundarnich elektront

Rastrovaci elektronovy mikroskop

Pomér signdl - Sum

Scintila¢ni detektor sekundarnich elektront pro environmentalni rastrovaci
elektronovy mikroskop
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Seznam pouzitych symbolii

0 Koeficient emise sekundarnich elektront [-]

n Koeficient emise zpétné odrazenych elektront [-]

p hustota [ug/cm’]
d, Hloubka ze které se uvolnuji SE [nm]
Epg energie primarnich elektront [keV]
Eq: energie sekundarnich elektront [eV]

h hloubka vniku primarnich elektront [em]

I proud primarnich elektront [pA]

L Délka hrany [mm]

M zveétseni [-]

P tlak [Pa]

R dolet primérnich elektront [ug/cm’]
Uy, Napéti na cloné Al [V]

U, Napéti na cloné A2 [V]

Ug Napéti na elektrodé E1 [V]

Up, Napéti na elektrodé E2 [V]

Ucgrid Napéti na sitce [V]

Uk Urychlovaci napéti [kV]
Uscint Napéti na scintilatoru [kV]
Wp Pracovni vzdalenost [mm]
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I. Priloha

Tab. I.I: Data pro grafy na Obr. 2.4: Zavislost poctu nerozptylenych PE v plynném prostiedi ESEM
na a Obr. 2.5: Zavislost poloméru rozptylu pro 10 - 90 % primarnich elektronii na tlaku vodnich par

v komofte vzorku. Pracovni vzdalenost WD = 4 mm, urychlovaci napéti UK = 20 kV.

Tlak vodni pary [Pa] Nerozptylené PE [%] Polomér rozptylu 10 — 90%
elektronti [pum]
0,1 100 0
50 97,4 0
100 93,8 0
200 87,9 12,2
300 85,1 26,8
400 77,3 62
500 74,7 73,2
600 73,9 88,6
700 68,4 95,7
800 64,8 102
900 61,5 129
1000 56,6 136




Tab. L.II: data pro graf na Obr. 6.1: Zavislost tlaku v komore scintilatoru scintila¢niho SE detektoru

pro ESEM na tlaku v komore vzorku mikroskopu s clonami s otvory A1 = 0,6 mm a A2 = 0,6 mm.

Tlak vodni pary | Tlak u scintilatoru Tlak vodni pary | Tlak u scintilatoru

v komore vzorku [Pa] v komore vzorku [Pa]

mikroskopu [Pa] mikroskopu [Pa]
40 0,91 500 1,75
60 0,94 550 1,87
80 0,98 600 1,99
100 1,02 650 2,14
150 1,11 700 2,28
200 1,2 750 2,43
250 1,28 800 2,6
300 1,35 850 2,76
350 1,43 900 2,93
400 1,54 950 3,1
450 1,63 1000 3,28

Tab. I.III: Data pro graf na Obr. 6.3: Zavislost velikosti signalu na tlaku v komoie vzorku

mikroskopu.
Tlak v komore vzorku | 300 400 500 600 700 800 900
mikroskopu [Pa]
Velikost signélu [-] 5,57 36,05 73,12 | 113,42 | 167,48 | 219,92 | 151,99

Tab. I.IV: Data pro graf na Obr. 6.6: Zavislost SNR na tlaku vodnich par v komofe vzorku

mikroskopu pfi standardnich pracovnich podminkach viz Kapitola 5.1, pro clony o velikosti otvort

Al =0,6 mm, A2 = 0,6 mm.

Tlak v komore vzorku mikroskopu [Pa] 50 100 200 300 400
SNR [-] 28 19,7 | 255 6,6 6,7
Tlak v komore vzorku mikroskopu [Pa] 500 600 700 800 900
SNR [-] 42 5,4 2,6 2,7 1,1
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Tab. 1.V: data pro graf na Obr. 6.12: Zavislost tlaku v komofe scintilatoru na tlaku vodni pary na

vstupu detektoru stanovena pocitacovou simulaci v programu Cosmos FloWorks pro rizné

kombinace priméru otvori ve clonach Al a A2.

Tlak v komore | A1=0,6 mm; | A1 =0,8mm; | Al=0,6mm; | Al=0,8 mm;
vzorku [Pa] A2 =0,6 mm A2 = 0,6 mm A2 =0,8 mm A2 =0,8 mm
200 1,24 1,4 2 2,3
400 2 2,6 3,6 4
600 1,6 1,8 3 34
800 2,6 2,9 4,9 5,4
1000 3,4 4 5,6 6,5

Tab. I.VI: Data pro graf na Obr. 6.13: Zavislost tlaku v komofie scintilatoru na tlaku vodnich par v

komofte vzorku mikroskopu pro clony o velikosti otvorit Al = 0,8 mm, A2 = 0,6 mm.

Tlak v komore | Tlak u scintilatoru Tlak v komore | Tlak u scintilatoru
vzorku [Pa] vzorku [Pa]
mikroskopu [Pa] mikroskopu [Pa]
50 0,9 600 2,6
100 0,9 700 3,2
200 1,1 800 3,7
300 1,4 900 4,3
400 1,8 1000 49
500 2,1

Tab. I.VII: Doplikova data pro graf na Obr. 6.15: Zavislost SNR na tlaku vodnich par v komofre

vzorku mikroskopu pii standardnich pracovnich podminkach viz Kapitola 5.1, pro clony o réznych

velikostech otvori.

Tlak [Pa]

0,1 10

20 30

50 100

150 200

SNR

3,2 4,9

13,6 15,1

13,1 10,1

10,2 2,3
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Tab. I.VIII: Data pro graf na Obr. 6.19: Zavislost tlaku v komofe scintilatoru na tlaku vodnich par v

komofte vzorku mikroskopu pii pouziti riznych typi a priméri otvorii ve cloné A2. Primér otvoru

ve cloné Al = 0,6 mm [40].

Tlak v komorte Tlak v komore scintilatoru scintila¢niho detektoru [Pa]
vzorku pro razné typy otvor(i v aperture A2
mikroskopu [Pa] A2~1000CT
A2=0,6mm | A2=Imm |A2~300HEX|A2~400HEX \Y

50 0,9 0,8 1 1 0,9
100 0,9 1 1,4 1,4 1,4
200 1 1,4 2,1 1,9 1,5
300 1,2 1,8 2,8 2,5 1,8
400 1,5 2,3 34 3 2,2
500 1,7 2,7 4 3,5 2,6
600 2 3,1 4,7 4 2,9
700 2,3 3,6 53 4,5 3,3
800 2,6 4 6,1 5 3,7
900 2,9 4,5 7 5,7 4,1
1000 3,3 5 8,3 6,3 4,5

Tab. I.IX: Data pro graf na Obr. 6.24: Zavislost velikosti detekovaného signalu na velikosti napéti na
scintilatoru YAG: Ce3+ pfi rizném tlaku v komofe vzorku mikroskopu. Priimér otvorii ve clonach Al

=0,6 mm, A2 =1 mm

Tlak v komore vzorku mikroskopu
Napéti 100 Pa 200 Pa 400 Pa
na scintilatoru [kV] | Velikost signalu [-] | Velikost signalu [-] | Velikost signalu [-]

3 3,84 13 11,24
4 10,6 36,36 30,12
5 21,16 61,63 54,68
6 43,69 86,71 96,48
7 61,5 110,82 107,93
8 78,02 134,14 129,32
9 90,15 162,51 151,48
10 114,81 193,91 178,71
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Tab. I.X: Data pro graf na Obr. 6.27: Zavislost tlaku u scintilatoru na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu pro rizné typy clon Al a A2

Tlak v komote Tlak v komore scintilatoru scintila¢niho detektoru [Pa]

vzorku Al=0,6 mm|Al ~0,6 mm| Al =0,6 mm|Al ~0,6 mm| Al ~1 mm
mikroskopu [Pa]| A2 =1mm | A2=1mm | A2~1mm | A2~1mm | A2~1mm

50 0,5 0,3 0,2 0,2 0,4

100 0,7 0,5 0,3 0,3 0,8

200 1,2 0,8 0,6 0,5 1,3

300 1,6 1,1 0,8 0,7 1,8

400 2 1,35 1 0,8 2,4

500 2,4 1,65 1,2 0,9 2,9

600 2,8 1,95 1,3 1,1 3,4

700 3,1 2,2 1,5 1,2 3,8

800 3,5 2,5 1,6 14 4,3

900 3,9 2,8 1,8 1,6 4,8

1000 4,4 3,1 1,9 1,7 53




Tab. I.XI: Data pro graf na Obr. 6.29: Zavislost tlaku v komofe scintilatoru detektoru na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu pro riizné kombinace

praméri otvort clon Al a A2.

Tlak v diferencialni komote detektoru [Pa] pro riznou velikost otvort ve clonach [mm)]

Tlak v komore
vzorku SEM | A1=03 | A1=03 | Al=04 | Al=04 | Al=04 | Al=05 | Al=05 | Al=05 | Al=06 | Al=07
[Pa] A2=13 | A2=15 | A2=1 | A2=13 | A2=15 | A2=1 | A2=11 | A2=13 | A2=1 A2=1
0,1 7 4 8 11 10 10 11
50 1 1 8 7 5 7 5 5
100 4 1 5 8 3 8 6 8 8 8
200 4 2 7 11 4 11 9 11 11 13
300 7 5 9 14 5 17 14 18 17 19
400 8 8 10 16 9 19 17 22 19 23
500 10 10 13 17 11 22 20 26 23 28
600 12 12 14 19 12 25 24 28 27 33
700 13 13 17 20 13 28 27 31 30 36
800 15 14 18 22 15 30 30 34 33 40
900 16 16 20 24 17 34 32 37 35 44
1000 18 18 22 26 19 36 34 41 39 47
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Tab. I.XII: Data pro graf na Obr. 6.30: Zavislost tlaku v diferencialni komoie detektoru na tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu pro riizné kombinace

praméri otvort clon Al a A2.

Tlak v komote Tlak u scintilatoru detektoru [Pa] pro riznou velikost otvort ve clonach [mm)]
vzorku SEM | A1=03 | A1=03 | Al=04 | Al=04 | Al=04 | Al=05 | Al=05 | Al=05 | Al=06 | Al=07
[Pa] A2=13 A2=15 A2=1 A2=13 A2=1,5 A2=1 A2=1,1 A2=13 A2=1 A2=1
0,1 0,6 0,7 0,5 0,4 0,5 0,8 0,9 0,6 0,5
50 0,4 0,4 0,6 0,3 0,4 0,4 0,6 0,5 0,4
100 0,6 0,6 0,3 0,8 0,5 0,5 0,6 0,9 0,7 0,8
200 0,8 0,8 0,5 1,1 0,9 0,9 1,1 1,5 1,2 1,3
300 1,1 1,2 0,8 1,4 1,3 1,4 1,5 2 1,6 1,9
400 1,4 1,5 1 1,7 1,7 1,7 1,8 2,5 2 2,3
500 1,6 1,8 1,3 1,9 2,1 2 2,2 3 2,4 2,8
600 1,9 2,1 1,4 2,2 2,5 2,4 2,6 3,5 2,8 3,3
700 2,1 2,4 1,7 2,4 2,8 2,7 2,9 4,1 3,1 3,8
800 2,3 2,7 1,8 2,7 3,1 3 3,2 4,5 3,5 4,3
900 2,6 2,9 2 3 3,5 34 3,6 5 3,9 4,8
1000 2,8 3,2 2,2 3,3 39 3,8 4 5,6 4,4 54
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Tab. I.XIII: Data pro graf na Obr. 6.32: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,3 mm, A2 = 1,3 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

UAl = 550 \[, UAZ = 1000 V)

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 1,33 2,05
50 78,77 111,66
100 175,75 258,29
200 111,19 157,27
300 43,26 59,5
400 19,5 19,5
500 9,55 9,55
600 5,36 7,06
700 5,81 5,81
800 5,14 6,55
900 2,74 3,75
1000 3,39 4,43
(Ug, =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, U,, = 1000 V)
0,1 1,85 2,61
50 31,53 44,5
100 70,29 99,59
200 155,17 217,8
300 150,61 204,62
400 92,59 118,84
500 38,32 48,32
600 18,91 23,82
700 8,49 10,8
800 6,69 8,49
900 3,38 4,46
1000 3,85 3,85
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Tab. I.XIV: Data pro graf na Obr. 6.33: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komofe

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al =0,3 mm, A2 = 1,5 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 0 0

50 53,46 80,82
100 119,66 189,71
150 114,6 187,44
200 75,98 122,78
300 24,85 38,57

(UE1 =300V, UE2 =330V, UA1 =440 V, UA2 = 1000
V)
0,1 0 0
50 10,57 15,65
100 10,59 16,8
150 9,19 14,94
200 11,2 18,09
300 8,97 13,9
400 4,09 6,2
(Priibézné ménéna napéti nastavend na optimum)

0,1 2,48 4,04
50 53,46 80,82
100 119,66 189,71
150 114,6 187,44
200 99,38 160,76
300 167,04 167,04
400 84,91 132,67
500 50,98 50,98
600 15,64 24,45
700 18,08 18,08
800 36,2 107,71
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900

23,96

75,25

1000

19,42

60,93

Tab. I.XV: Data pro graf na Obr. 6.34: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komoie

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al =0,4 mm, A2 =1,0 mm

Tlak v komofre vzorku
mikroskopu [Pa]

UAl =550 \7, UAZ = 1000 V)

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signalu z Pt [-]

0,1 3,832 5,828
50 47,47 72,62
100 47,01 74,33
200 60,59 96,24
300 36,58 59,57
400 15,66 27,02
500 7,53 12,42
600 2,79 4,81
700 1,82 3,18
(Ug, =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, U,, = 1000 V)

0,1 2,60 3,88
50 7,73 11,49
100 9,51 14,86
200 24,34 38,27
300 26,71 41,37
400 23,04 36,80
500 16,64 27,35
600 13,21 19,93
700 7,56 11,84
800 4,97 7,55
900 4,46 6,38
1000 4,58 6,42




Tab. I.XVI: Data pro graf na Obr. 6.35: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,4 mm, A2 = 1,3 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

UAl = 550 \[, UAZ = 1000 V)

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 0,9 0,77
50 54,87 63,3
100 131,45 155,03
200 105,5 130,99
300 30,88 41,93
400 14,93 20,77
500 6,71 9,47
600 5,02 6,98
700 4,75 6,5
800 5,45 7,1
900 6,56 8,12
1000 7,3 8,82
(Ug, =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, U,, = 1000 V)

0,1 0,88 0,75
50 28,78 33,47
100 30,99 36,69
200 33,9 42,15
300 28,25 37,56
400 18,88 26,87
500 12,38 18,11
600 9,94 14,13
700 9,63 12,95
800 10,45 13,02
900 9,17 11,33
1000 10,46 12,45

-XI -




(Pribézné ménéna napéti nastavend na optimum)

0,1 6,3 6,01

50 72,15 83,43
100 135,64 160,4
200 79,78 103,66
300 191 249,24
400 114,44 161,98
500 51,65 76,17
600 25,72 36,86
700 14,81 20,55
800 12,08 15,51
900 8,44 15,94
1000 11,11 16,29

Tab. I.XVII: Data pro graf na Obr. 6.36: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,4 mm, A2 = 1,5 mm

Tlak v komore vzorku (Ug; =300V, U, =400V, Uy, =550 V, Uy, = 1000 V)
mikroskopu [Pa] Velikost signalu z Cu [-] Velikost signélu z Pt [-]
0,1 0,66 1,16
50 74,43 102,32
100 236,05 340,08
200 250,48 368,4
300 103,42 155,49
400 61,31 91,63
500 37,08 54,79
600 29,2 41,63
700 22,97 29,35
800 23,52 30,06
900 24,96 29,9
1000 25,27 30,24
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0,1 2,08 4,04
50 19 26,36
100 27,32 38,79
200 56,96 84,94
300 59,46 89,04
400 47,99 71,03
500 31,92 45,87
600 26,3 35,62
700 16,73 21,26
800 19,17 23
900 22,76 24,72
1000 29,21 29,31
(Prabézné ménéna napéti nastavena na optimum)

0,1 2,35 4,58

50 74,43 102,32
100 236,05 340,08
200 250,48 368,4
300 103,42 155,49
400 61,31 91,63
500 189,12 316,92
600 84,9 125,5
700 43,06 60,37
800 29,08 39,05
900 27,88 34,21
1000 38,97 40,98
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Tab. I.XVIII: Data pro graf na Obr. 6.37: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,5 mm, A2 = 1,0 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

UAl = 550 \[, UAZ = 1000 V)

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 1,96 2,17
50 103,7 133,78
100 330,24 442,53
200 305,07 391,79
300 269,62 340,81
400 183,05 256,63
(Ug, =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, Uy, = 1000 V)
0,1 0,93 0,89
50 15,53 20,15
100 38,27 49,65
200 121,77 157
300 197,01 270,92
400 172,88 228,98
500 130,32 175,19
600 111,09 154,7
(Ug, =100V, Ug, = 130 V, Uy, =250V, Uy, = 1000 V)
500 12,3 13,96
600 13,5 15,51
700 22,61 26
800 30,58 35,29
900 49,06 57,83
1000 85,44 101,4
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Tab. I.XIX: Data pro graf na Obr. 6.38: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,5 mm, A2 =1,1 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 7,95 8,48
50 170,12 236,67
100 370,29 510,63
200 181,5 242,24
300 62,01 76,8
400 16,67 18,65
500 5,05 5,77
(Ug; =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, U,, = 1000 V)
0,1 6,78 6,86
50 19,09 26,7
100 44,38 61,54
200 63,16 83,95
300 57,76 68,7
400 54,19 59,89
500 45,86 48,2
600 42,25 45,22
700 52,56 52,49
(Ug, =100V, Ug, = 130 V, Uy, =250V, Uy, = 1000 V)
500 1,04 2,59
600 1,45 4,04
700 2,08 5,85
800 2,54 7,76
900 3,12 10,58
1000 4,69 16,54
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Tab. I.XX: Data pro graf na Obr. 6.39: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komofe

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,5 mm, A2 = 1,3 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 0 0
50 108,56 167,61
100 297,33 483,49
200 238,96 399,14
300 78,38 129,37
400 33,88 56,56
500 19,13 32,13
(Ug; =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, U,, = 1000 V)

0,1 6,09 8,96
50 39,87 60,96
100 49,91 80,55
200 66,93 110,42
300 42,22 68,74
400 34,91 57,7
500 21,37 34,91
600 24,94 41,11
700 25,69 44,51
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Tab. I.XXI: Data pro graf na Obr. 6.40: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,6 mm, A2 = 1,0 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 3,02 3,06
50 198,77 253,7
100 451,43 639,10
200 170,93 231,5
300 106,21 135,87
400 76,01 93,44
500 50,6 93,43
(Ug; =300V, Ug, =330V, Uy, =440V, U,, = 1000 V)
0,1 3,65 3,6
50 37,55 53,25
100 38,64 55,03
200 32,55 43,48
300 33,42 42,21
400 38,8 47,04
500 31,89 37,34
600 24,49 28,27
(Ug, =100V, Ug, = 130 V, Uy, =250V, Uy, = 1000 V)
500 7,38 17,04
600 9,22 22,22
700 9,01 23,48
800 10,81 28,77
900 12,79 34,77
1000 15,39 43,31
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Tab. I.XXII: Data pro graf na Obr. 6.41: Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore

vzorku mikroskopu. Velikost priméru otvori ve clonach Al = 0,7 mm, A2 = 1,0 mm

Tlak v komote vzorku
mikroskopu [Pa]

Velikost signalu z Cu [-]

Velikost signélu z Pt [-]

0,1 58,91 62,62
50 281,02 311,59
100 468,43 547,72
200 651,64 810,23
300 460,04 610,08
400 704,83 999,48
(Ug, =300V, Ug, =330V, Uy, =440 V, Uy, = 1000 V)
0,1 32,2 31,09
50 52,74 69,68
100 80,77 107,75
200 158,31 208,99
300 172,14 215,07
400 481,18 686,58
(Ug, =100V, Ug, =130 V, Uy, =250V, Uy, = 1000 V)
400 1,89 3,93
500 3,29 6,89
600 5,08 11,87
700 6,86 17,26
800 15,01 39,69
900 63,86 171,76
1000 67,74 192,3
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Tab. I.XXIII: Data pro graf na Obr. 6.42: Fazovy diagram vody. Data pro graf pfevzata z [1].

Teplota [°C] Tlak vodni pary [Pa] Teplota [°C] Tlak vodni pary [Pa]
0 612 6 931
1 652 7 998
2 705 8 1064
3 758 9 1144
4 811 10 1224
5 865
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