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Anotace:

Prvni ¢ast této prace je teoretické pojednani o zakladech rastrovaci elektronové mikroskopie,
slozeni a funkci -elektronového mikroskopu, jeho specidlnim pfipadu rastrovacim
elektronovém mikroskopu pro vyssi tlak (VP SEM), interakci elektront s prostiedim a o
scintilaénim detektoru.

Praktickd c¢ast je zaméfena na vyhodnoceni materidlového kontrastu na vzorku médi a
wolframu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu a podminkach

detekce.
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Abstract:

First part of this thesis is a theoretical essay which deals with the basics of scanning electron
microscopy, with structure and function of a scanning electron microscope, its’ special case of
an various pressure scanning electron microscope, electron interaction with surrounding
environment and with a scintillation detector.

The applied part of the thesis is focused on evaluation of material contrast on Cu-W
specimen. Material contrast is evaluated for different pressures of water vapors in the
microscope specimen chamber and for different detection conditions.
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Uvod

Prace pojednava o problematice detekce signalnich elektronii scintilaénim detektorem
SE v rastrovacim elektronovém mikroskopu pracujicim pii vys$$im tlaku v komote vzorku
(VP SEM). V teoretické casti se zabyva zdklady rastrovaci elektronové mikroskopie a
popisem rastrovaciho elektronového mikroskopu, pfistroje slouziciho k zobrazeni povrchi
vzorkid. V sou€asnosti v§ak samotna funkce zobrazovani povrchu materidlu nestaci, pfiddnim
ruznych detektor a spektrometrii je mozné pfistroj pouzit k prvkovym analyzam materiala.
Ve VP SEM dochazi k ozafovani zkoumaného materialu dopadajicim svazkem primarnich
elektrond, ktery je zdkladnim prostfedkem pro ziskani informaci. Nasledné zpétné odrazené
a sekundarni elektrony se vyuzivaji k diagnostice povrchu zkoumaného materialu a ziskani
informace o jeho slozeni. Vznik jednotlivych typi elektront je rozdilny a bude jim vénovana
samostatna kapitola. Jednou z vyhod VP SEM je moznost pozorovat vlhké vzorky a déje na
fazovych rozhranich. Elektricky nevodivé materialy nepotfebuji pokoveni a diky podminkdm
vV komoie vzorku je mozné pozorovat i zivé biologické vzorky. Ve VP SEM nebyvaji ani
problémy se vzorky ohfivanymi na vyssi teplotu.

V praktické Casti se prace bude zabyvat vyhodnocovanim materialového kontrastu na
vzorku wolframu a médi pii riiznych napétich na elektrodéach scintilacniho detektoru pro tlaky
vodnich par v komote vzorku v rozmezi 50 az cca 600 Pa.

Vynalezcem rastrovaciho elektronového mikroskopu je némecky fyzik Manfréd von
Ardenne, ktery pfistroj publikoval vroce 1938. V roce 1942 Zworkyn pouzil poprvé
rastrovaci princip a detekci sekundéarnich elektronii pomoci fotonasobice. Po 2. Svétové valce
v Anglii skupina védci kolem Oatleye vytvofila rastrovaci elektronovy mikroskop s
rozliSenim 50 nm.[7]

Pocatky VP SEM se datuji od 70. let, kdy se védci snazili odstranit plsobeni
elektrického naboje na povrchu elektricky nevodivych vzorkli napousténim komory vzorku
plynem. Bylo doké4zéano, Ze ionizovany plyn v komote vzorku je schopen zabranovat ptsobeni
negativniho naboje na vzorku izolantl. Védci kolem Robinsona a Lanea zjistili, ze pokud plyn
obsahuje vodu, je mozné, aby vzorek zlstal vlhky, coZ je podstatou VP SEM - pozorovat
vlhké vzorky. Na konci 70. a v prabéhu 80. let dochazi ke zvratu ve vyvoji elektronovych
mikroskopt pracujicich pii vys$Sim tlaku zejména diky Danilatovi a jeho pracem. Spocival v
pouziti dvou tlak omezujicich clon mezi komorou vzorku a tubusem, ¢imz bylo mozné

vytvotit v komoie vzorku prostiedi o vyrazné jiném tlaku nez v tubusu. [7]



1. Rastrovaci elektronovy mikroskop REM

Rastrovaci elektronovy mikroskop se vyznacuje vysokou rozliSovaci schopnosti kolem
1 nm a zvétsSenim tadoveé 100 000x. Klasické optické mikroskopy pouzivaji ke své funkci
fotony a zvétSuji obraz pomoci optickych cocek. Elektronové mikroskopy vyuZzivaji urychlené
elektrony, které maji mnohem mensi vlnovou délku nez fotony, a elektromagnetické cocky.
Elektronovy svazek je za pomoci elektromagnetického pole ¢ocek tvarovan a rastruje po
povrchu vzorku. Dle vlastnosti povrchu se méni trovné signilu v detektorech na jejichz
zéklad¢ je sestavovan vysledny obraz.

Na obrazku 1.1 je schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu. V rastrovacim
elektronovém mikroskopu dopada na povrch vzorku uzky svazek urychlenych elektronti. Ty
jsou emitovany piimo zhavenou katodou z vlakna wolframu ¢i krystal hexaboridu lanthanu
nebo autoemisni katodou. V urcité vzdalenosti od katody se nachazi anoda. V prostoru mezi
katodou a anodou jsou elektrony urychlovany urychlovacim napétim v fadu KV, obvykle v
rozmezi 0,1 az 50 KV. Jejich rychlost se po urychleni dale neméni. Pohyb elektront je az

K prvni elektromagnetické Cocce piimocary, pak se zméni na pohyb po spirale. Kondenzorova

vvvvv
vvvvv

vvvvv

mikroskopu. V oblasti projekéni ¢ocky se nachazi soustava civek pro korekci astigmatismu,
coz je nedokonalost osové symetrie magnetického pole elektromagnetické cocky

Zaostfeny svazek elektroni je vychylovacimi civkami vychylovan a rastruje po
povrchu vzorku. Po dopadu elektronového svazku na plochu vzorku dochazi k dé&jim
popisovanych v nésledujici kapitole prace. Signaly, které se uvolni ze vzorku, jsou
detekovany a poté analyzovany.

Dilezitym poznatkem je, ze komora se vzorkem, detektory i cely tubus mikroskopu
jsou vakuove Cerpany a to pii pouziti wolframové pfimo zhavené katody na hodnotu nejméné

1.10% Pa. [7]
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Obr. 1.1 Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu [ 13 ]
RTG — rentgenové zafeni, SC — proud vzorkem (specimen current), SE — sekundarni
elektrony (secondary electrons), BSE — zpétn¢ odrazené elektrony (backscattered electrons),

EBIC — proud indukovany svazkem elektront (electron beam induced current)
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2. Interakce elektronu se vzorkem

2.1. Rozptyl elektroni

Jedna se o jev, ke kterému dochazi pii prichodu elektronu hmotou. Tento d&j si
muzeme predstavit jako velké mmnozstvi srazek, ke kterym dochazi mezi dopadajicim
elektronem a atomy latky, kterou elektron prochéazi. V souvislosti s rozptylem elektronti se
zavadi veliina zachytny prifez o, jez vyjadiuje v soucinu s N (koncentrace rozptylujicich

¢astic ve vrstve) pravdépodobnost, Ze nastane rozptyl. [7]

2.2. Mechanismy rozptylu

Pii prichodu elektront latkou mohou nastat dva déje. Jev, kdy elektron pouze zméni
smér své drahy, aniz aby predal Castici, s niz interaguje svou energii, se nazyva pruzny
rozptyl. Jev, kdy €ast své energie pieda a zmensi svou kinetickou energii, se nazyva nepruzny

rozptyl.

2.2.1. Pruzny rozptyl

Jak jsem jiz napsal vySe, pfi tomto jevu nedochdzi k piedani energie, resp. zména
energie je velmi mald. Elektron je pfi pruzném rozptylu ovliviiovan kladnym nabojem jadra a
to zpusobi, ze se jeho draha zakiivi. Zakfiveni trajektorie elektronu je tim vétsi ¢im mensi je

vzdalenost mezi jadrem a pohybujicim se elektronem. Tato vzdalenost se znaci p [7].

a i

elekfron b~
D

Obr. 2.1 Zakiiveni trajektorie elektronu v elektrickém poli jadra [ 7 ]

-11 -



Uhel odchyleni drahy elektronu od ptivodniho sméru se znaéi - rozptylovy uhel, Ize
jej vypocitat dle rovnice
6 m, v

cotg—= —P, 1
92 2ezzp (1)

Zavislost rozptylového thlu na vzdalenosti pohybujiciho se elektronu od jadra vyjadiuje

obrazek 2.2.
.

Obr. 2.2 Zavislost rozptylového uhlu na namérné vzdalenosti [ 7 ]

Pti pruzném rozptylu dochézi téz ke vzniku tzv. brzdného zéateni. Jev nastane, kdyz
pohybujici se elektron zptisobi ¢asovou zménu elektrického pole v okoli jadra. Casova zména
indukuje magnetické pole. Vzniknou elektromagnetické viny Sifici se prostorem. Elektron,

ktery zapfiCinil jejich vznik, pfeda malou ¢ast své energie latce. [7]

2.2.2. Nepruzny rozptyl

Oproti pruznému rozptylu dopadajici elektron pfedava atomu ¢ast své energie a mize
dojit bud’ kionizaci atomu nebo ptechodu elektronii v elektronovém obalu atomu do
excitovaného stavu. Elektron uvolnény pfi ionizaci atomu se nazyva sekundarni elektron.
Celkovy zachytny prifez pro nepruzny rozptyl je roven souctu zachytnych priifezii na

jednotlivych hladinach. [7]

-12 -



2.3. Signaly uvoliiujici se ze vzorku

Pii dopadu svazku primarnich elektronti na vzorek dochédzi k mnoha déjim. Nékteré
elektrony jsou ve vzorku absorbovany, jiné jim v piipad¢ velmi tenkych vzorkl projdou, ¢ést
elektronil je emitovdna ze vzorku. Obrazek 2.3 zobrazuje déje nasledujici po dopadu svazku

primarnich elektront.

Primarni svazek
elektronu

Augerovy
elektrony

i elektrony

Rentgenové
zareni

Preparat

W
=
[=]
=
[ —
o
@D
~©
<C

Obr. 2.3 Interakce primarniho elektronového svazku s hmotou vzorku [ 10 ]

Zpétné odrazené elektrony — (BSE)
Zpétn¢ odrazené elektrony jsou ty primarni elektrony, které prosly jednou a vice

pruznymi a nepruznymi srazkami a poté se uvolnily z povrchu vzorku. (vice viz kapitola 2.5.)

Sekunddrni elektrony — (SE)

Sekundarni elektrony pochazeji z atomli materidlu vzorku, kterym byla nepruznou
srazkou s primarnim elektronem dodana energie, jez jim umoznila uvolnit se z elektronového
obalu atomu. Pokud vzniknou v dostatecné blizkosti povrchu, je pravdépodobné, Ze se z latky

uvolni jako sekundérni elektron. Pokud zlistanou v latce, stavaji se absorbovanymi elektrony.

(vice viz kapitola 2.6.)

-13-



Rentgenové zdreni (RTG) a Augerovy elektrony

RTG zareni je elektromagnetické vinéni s vinovou délkou ptiblizn¢€ 0,01 — 10 nm. Ma
2 slozky, spojit¢ RTG a charakteristické RTG. Dopadajici urychlené primarni elektrony
predavaji svou kinetickou energii vnitinim vrstvam elektronového obalu atomt vzorku, a
dochéazi k uvolnéni SE. Navrat atomi do plvodniho energetického stavu byvéa doprovazen
vyzatenim fotonu charakteristického rentgenového zafeni, nebo je energie rozdilu
energetickych hladin pfedana dalsimu elektronu z elektronového obalu atomu, ktery se
uvolnuje jako Augeriiv elektron. [13]

Augerovy elektrony se ve VP SEM nedetekuyji.

Luminiscence (katodoluminiscence)
Pohlcovanim energie primarnich elektronti v atomech materialu vzorku muze dojit
K vybuzeni luminiscen¢nich center a vyzafeni fotonu ultrafialového, viditelného ¢i

infracerveného svétla. [13]

Absorbované elektrony
Absorbované elektrony jsou tvotreny ¢asti primarnich a sekundarnich elektrontl, jenz
se neuvolni ze vzorku. V piipad¢, ze vzorek je elektricky nevodivy, vytvareji tyto elektrony

ve vzorku oblast zaporné nabitou, kterou znehodnoti pozorovany obraz.

-14 -



2.4. Energiové rozloZeni signdlnich elektronii a jejich excitovany objem

Na obrazku 2.4 je zobrazeno energiové rozlozeni signalnich elektront.
Sekundarni elektrony se vyskytuji s energii do 50 eV. Od 50 eV vysSe se nachdzeji zpétné
odrazené a Augerovy elektrony. Augerovy elektrony jsou v intervalu 50 — 2000 eV.
Pik v blizkosti energie primarnich elektronli piedstavuje zpétné odrazené elektrony, které
prosly pruZznou sraZkou a jejich energie se téméf nezménila od energie primarnich elektront.
Toto pasmo je Siroké piiblizné 100 — 200 eV. [7]
SE BSE

- ——
-uif-

N(E)
T Pruzné zpétné
odrazené BSE

Augerovy elektrony

0 50 eV E

— F (keV)
Obr. 2.4 Energiové rozlozeni signalnich elektronti [ 5 ]

Obrazek 2.5 ukazuje, z jakého objemu se jednotlivé typy signald uvoliuji ze vzorku.

E_; Energie primarnich elektronti

Primeér elektronového svazku

S\

L0

Augerovy elektrony
Sekundéarni elekirony
Zpétné odrazené elektrony

Charakteristické rtg. zaieni

Spojité rtg. zareni

Obr. 2.5 Velikost excitovaného objemu pro nekteré signaly [ 5 ]

Dosah primarnich elektroni R je zéavisly na jejich energii a hustoté vzorku. Roste
s rostouci energii primarnich elektronti E;, a klesa s rostouci hustotou vzorku. T je hloubka, ze

které jesté uniknou zpétn€ odrazené elektrony, plati pro ni pfiblizny vztah:

1
T=§-R, (2)

-15-



2.5. Zpétné odraZené elektrony

Vznik zpétné odrazenych elektront vyplyva z pruzného rozptylu primarnich elektront.
Zpétné odrazené elektrony jsou ty, které se po jedné ¢i vice pruznych a nepruznych srazkach
s atomy vzorku uvolni z povrchu vzorku. [9]

Za BSE se obecné povazuji elektrony s energii vyssi nez 50 eV, viz obr. 2.4.

V souvislosti se zpétn¢€ odrazenymi elektrony je definovan pomeér proudu zpétné
odrazenych elektront Igse k proudu dopadajicich primarnich elektront Ipe jako koeficient

emise zpétné odrazenych elektronti #.

n:IBSE, (4)

Na tenkych vrstvach je koeficient emise BSE zpocatku imérny tlouSt’ce vrstvy, av§ak
od urcité tloustky nabyva konstantni hodnoty, jez odpovidd hodnoté koeficientu emise pro
tlusté vzorky. Jeho hodnota nikdy neptesahuje hodnotu 1.

Zavislost koeficientu emise zpétné odrazenych elektronli na hustotni tloustce vzorku
je zobrazena na obrazku 2.6. [7]

Podilem hustotni tlouStky a hustoty materidlu vzorku ziskdme dosah primarnich

elektronu R

050 10'3 keV '!2,6|<EV 75,3 keV _'ZE&E‘V 30]3 kaV
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Obr. 2.6 Zavislost koeficientu emise BSE # na hustotni tloustce folie pro rizné energie primarnich elektronti

(Experiment provadén s foliemi Au) [ 7]
U vzorkidl zavisi koeficient emise BSE velmi siln€ na thlu dopadu primarnich

elektrontl o a protonovém &isle Z, viz obr 2.7. Uhel dopadu je definovan jako uhel mezi
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dopadajicim svazkem elektronti a kolmici k povrchu vzorku v misté dopadu primarniho
svazku.
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Obr. 2.7 Zavislost koeficientu emise BSE # na protonovém &isle Z pro riizné thly dopadu oL [ 7 ]

2.5.1. Kontrast v obraze BSE

V obraze BSE se uplatiuji tyto typy kontrasti:
e Topograficky kontrast
e Materidlovy kontrast

¢ Kontrast kanalovanim

Topograficky kontrast v obraze BSE je dan:
e Kontrastem ndaklonu vyplyvajicim ze zavislosti koeficientu emise BSE # na thlu
dopadu priméarnich elektroni
e Stinovym kontrastem, ktery je ovlivnén reliéfem povrchu a polohou detektoru.
Caésti povrchu za hranou & prohlubni se budou ve vysledném obraze jevit tmavsi v

dasledku ptimoc¢arého pohybu BSE k detektoru.
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e Hranovym kontrastem, ktery se projevuje presvétlenim hran. Na hranach je pii
rastrovani svazkem PE vétsi plocha, odkud se uvolni BSE. Kontrast je opét silné

zavisly na poloze detektoru vici dané hrané. [9]

Materidlovy kontrast je dan zavislosti koeficientu emise BSE # na protonovém cisle

materialu jak je patrné z obr 2.7. [9]
S kontrastem kanalovanim se setkavame u polykrystalickych vzorkii. V zavislosti na thlu,

ktery sviraji hlavni krystalografické roviny polykrystalu s dopadajicim svazkem elektrond,

dochazi k vétsimu ¢i mensimu uvolnovani BSE ze vzorku. [9]
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2.6. Sekunddrni elektrony

Jedna se o skupinu elektront s energii do 50 eV, nejvice se jich uvoliuje ze vzorku
s energii 3-5 eV, viz obr. 2.4. Vznikaji jako produkt nepruznych srazek primarnich elektrond.
Pfi ionizaci se uvolni z elektronového obalu jadra, pokud maji dostateCnou energii a nejsou
prilis hluboko ve vzorku, mohou uniknout. Maximalni hloubka tsg, ze které mohou jesté
uniknout, se udava 0,5 + 3 nm u kovi, 10 nm u uhliku a do 50 nm u izolanti. Koeficient
emise SE ¢ slouzi pro posouzeni u¢innosti emise sekundarnich elektront a je roven podilu
proudt sekundarnich elektront Isg a primarnich elektront Ipe dopadajicich na vzorek. [7]

5::& (3)
PE
Koeficient emise SE 6 prudce vzrista s rostoucim tthlem dopadu primarnich elektront

a, viz obr 2.8. Srostouci energii primarnich elektronli se zmenSuje, nejvétSich hodnot

dosahuje pii energiich primarnich elektronti fadové stovek eV, viz obr 2.8.

125F Nic 07
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Obr. 2.8 Zavislost koeficientu emise SE 6 na energii primarnich elektront Ep pfi riznych tihlech dopadu o [ 7 ]

Sekundarni elektrony lze rozd¢lit do tii slozek:
o Slozka SE; — jedna se o elektrony, které se uvoliuji do hloubky ts v oblasti dopadu
svazku elektronti o priméru dp, jsou to SE s nejvyssim rozliSenim, nesou Cisté

topografickou informaci o vzorku.
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e Slozka SE; — jsou to elektrony vybuzené do hloubky ts. zpétn¢ odrazenymi elektrony,
ale mimo oblast dopadu svazku primarnich elektronti. Nesou informaci jak o
topografii, tak i o materialu vzorku.

e Slozka SE3 — vznika srazkou zpétné odrazeného elektronu s konstrukci mikroskopu,

tyto elektrony jsou nejméné zaddouci pii detekci.[9]

dopadajic
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Obr. 2.9 Vznik slozek sekundarnich elektront SE; a SE,

2.6.1. Kontrast v obraze SE

V obraze sekundarnich elektront se uplatiiuji tyto typy kontrastu
e Topograficky kontrast
e Materidlovy kontrast

e Kontrast napétovy a magneticky

Topograficky kontrast v obraze SE je dan:
o Kontrast naklonem - vychazi ze zavislosti koeficientu emise SE ¢ na thlu dopadu
o primarnich elektrond.
e Stinovy kontrast - ovlivnén reliéfem povrchu a polohou detektoru. Casti povrchu
za hranou ¢i prohlubni se budou ve vysledném obraze jevit tmavsi.
e Hranovy kontrast - projevuje se presvétlenim hran, nebot’ na hranéch je pti

rastrovani svazkem PE mnohem vétsi povreh, odkud se SE mohou uvoliiovat.[9]
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Materialovy kontrast:
Slozka sekundarnich elektront SE; vybuzend BSE prochéazejicimi tenkou povrchovou

vrstvou obsahuje kromé topografické informace i informaci o materialu vzorku.[9]

Kontrast napét'ovy a magneticky.
Vyplyva z pisobeni elektrickych a magnetickych poli ve vzorcich na sekundarni
elektrony. Tento typ kontrastu umoznuje pozorovani rozlozeni elektrickych a magnetickych

poli na pozorovanych vzorcich.[9]
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3. VP SEM

Rastrovaci elektronovy mikroskop pro vyssi tlak v komote vzorku neboli VP SEM,
pracuje na stejném principu jako vyse popsany rastrovaci elektronovy mikroskop, je zde vsak
dilezitd odliSnost. U VP SEM je komora vzorku tlakové oddélena od tubusu systémem tlak
omezujicich clon, PLA1 a PLA2: Jednotlivé prostory jsou samostatn¢ vakuové Cerpany, coz
umoziiuje dosdhnout v nich rozdilnych tlaku.

Obrazek 3.1 nastifiuje vakuové Cerpani v VP SEM. Jednotlivé prostory byvaji Cerpany

rotacnimi, difusnimi, turbomolekuldrnimi vyvévami, pfipadné jinymi typy vyveév.

zdroj elektrond

) vakuové
/ Cerpani

P diferencialni vakuové
2 komara cerpani

pfipousténi
plynd

komora se vzorkem

vakuové
cerpani

Obr. 3.1 Schéma vakuového ¢erpani ve VP SEM [ 2]

Po.1.2 - tlak v komoie vzorku, diferencialni komote a v tubusu, PLA — tlak omezujici clona

(pressure limiting aperture)

Uvedeny systém tzv. diferencialniho ¢erpani umoznuje dosdhnout hodnotu tlaku

v tubusu ~ 107 Pa pii tlacich tisice Pa v komote vzorku.
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3.1. Detekce signalit ve VP SEM

3.1.1. Ioniza¢ni detektor

Ionizaéni detektor je typ detektoru pouzivajici k zesileni signalu ndrazovou ionizaci
v plynech. Cinnost detektoru Ize popsat na funkci deskového kondensétoru s plynnym
dielektrikem. Uzemnény vzorek si predstavime jako spodni elektrodu deskového
kondensatoru, detektor jako horni. Detektor je na kladném potencialu oproti vzorku v fadu
stovek voltl. Mezi elektrodami je dostatend intenzita elektrického pole k vyvolani podminek
narazov¢ ionizace. PE dopadnou na vzorek a zpisobi emisi SE a BSE. V procesu narazové
ionizace dochazi k zesileni signdlii z jednotlivych generacnich zdrojt, které predstavuji SE,
BSE a PE. Kladné ionty vzniklé v procesu narazové ionizace se pohybuji ke vzorku a
kompenzuji z&porny naboj na povrchu vzorku. Elektrony generované v plynném prostiedi
narazovou ionizaci jsou zachyceny horni elektrodou (detektorem), tento signal je dale

zpracovavan a piinasi informaci o vzorku.[13]

PE
| | | |
\J
9
d @ ¥ GP E
¢
BSE SE
Vzorek il

Obr. 3.2 Princip ¢innosti ioniza¢niho detektoru [ 6 ]

d — pracovni vzdalenost, E — intenzita elektrického pole
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3.1.2. Scintila¢ni detektor

Everhart-Thornleyav detektor - ETD, je velmi ¢asto pouzivany typ detektoru. Vyuziva
se k detekci sekundarnich i zpétné odrazenych elektront.

Na obrazku 3.3 je znazornéno zachyceni signalnich elektronti detektorem: BSE jsou
detekovany pouze v pfipadé, Ze sméfuji do detektoru. Sekundarni elektrony je mozné

kladnym napétim na miizce do detektoru pfitdhnout.

/ Primarni elektrory

Fotonasobid

fotokatoda dynody anoda
_ oS N

svétlovod

|
b
L]
[
T, =500+ 1000V “L“

Obr. 3.3 Everhart-Thornleyho detektor v uspotadani pro detekci SE [ 5]

Sekundarni elektrony, které projdou mtizkou, jsou dale urychleny predpétim obvykle
10 kV pfilozenym na vodivou vrstvu na scintilatoru. Vodiva vrstva je velmi tenky film o
tloust’ce jednotek nanometrl, vétSinou byva realizovana napraSenim hliniku nebo nanesenim
oxidu indiocinicitého. [13]

Scintilator mize byt vyroben z YAG:Ce - itrito-hlinity-granat dotovany cerem, nebo
Y AP - itrito-hlinitého-petrovskitu

Urychlené SE elektrony jsou schopné tenkou vrstvou prochdzet a uvnitt scintilatoru
generuji velké mnozstvi part elektron-dira. Energie E, potfebnd pro vznik jednoho paru
elektron-dira je asi 3 eV. Z poméru energii vyplyva, ze jeden sekundarni elektron urychleny
potencidlem 10 kV generuje ve scintilatoru ptiblizné 3000 parii elektron - dira. Tyto pary
rekombinuji na luminiscenénich centrech, jen mala c¢ast asi 1-3% se pfeméni na fotony.
Fotony se déle §ifi svétlovodem do fotonasobice. Svétlovod byva obvykle z PMMA, pro
scintilator z YAP je vyroben z kiemenného skla.[13]

Fotony ze svétlovodu dopadaji na fotokatodu fotonasobice, ze které vyrazi
fotoelektrony. Fotoelektrony jsou urychleny k prvni dynodé s kladnym piedpétim vzhledem k
fotokatod€. Dynody jsou z materialu s vysokou emisi sekundarnich elektroni, ve fotonasobici

dochazi az k milion-nasobnému zesileni signalu s velmi nizkou trovni Sumu.[13]
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3.1.2. Scintila¢ni detektor BSE pro VP SEM

Zpétné odrazené elektrony se do urcité vzdalenosti od vzorku pohybuji pfimocare.
Pokud neni vzdalenost vzorku a detektoru pftilis velka, je vychyleni elektronti od ptivodniho
sméru emise zanedbatelné. Proto musi byt detektory BSE pro VP SEM konstruk¢né navrzeny
tak, aby jejich geometrické uspofddani umoznilo omezit délku drahy elektron v plynném
prostiedi. Zpétné odrazené elektrony maji dostateCnou energii, aby produkovaly velké
mnozstvi kvant zafeni ve scintilatoru bez toho, aby byly v elektrostatickém poli o potencialu
cca 10 kV urychleny. Obrazek 3.4 nastifiuje nékolik moznych poloh scintilatoru vii¢i vzorku,
kdy dojde k zachyceni velkého mnozstvi BSE scintilacnim detektorem. Je ziejmé, Ze ¢im
vetsi plocha detektoru, tim vétsi mnozstvi BSE detektor zachyti a detekovany signal je
kvalitnéjsi. Ve verzi C je scintilatni detektor pouzit i ve funkci tlak omezujici clony
vakuového systému rastrovaciho elektronového mikroskopu pracujiciho pti vyssim tlaku, kde
scintilaéni monokrystal obsahuje kruhovy otvor umoZiujici priichod svazku primérnich

elektront a zaroven omezuje proudéni plynti mezi komorou vzorku a diferencidlni komorou.

RN/ 77

f'ntnnas Dbil:

B SE
" &
vzorek scintilator VIOIe

770

scintilator fotonasobit

fotonasobié
—

scintilator

c

FE
B3E B3E

vzorek

Obr. 3.4 Typy scintilaéniho detektoru BSE pro VP SEM [ 13 ]
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3.1.4. Scintila¢ni detektor SE pro VP SEM

Vysoky tlak plyni v komote vzorku u VP SEM znemoziuje pouziti klasického
Everhart-Thornleyova detektoru, kvili poZzadavku vysokého piepéti privedeného na scintilator

detektoru k urychleni SE, proto se musi pouzit jeho modifikovana verze, viz Obr. 3.5.

ROTACNI VYVEVA  TURBOMOLEKULARNI VYVEVA

POKOVENY
SCINTILATOR

—————— 4 SVETLOVOD| FOTONASOBIC

i S——

Obr. 3.5 Modifikace scintila¢niho detektoru SE pro VP SEM [ 9]

Prostor mezi komorou vzorku a scintilatorem je oddélen dvéma clonami, diky nimz je
mozné vytvoftit u scintiladtoru prostiedi s niz§im tlakem oproti komote vzorku. Aby mohly byt
sekundarni elektrony urychlovany pfedpétim 10 kV, a nedochéazelo k vyboji v plynech, musi
byt v prostoru pied scintildtorem tlak maximalné¢ 5 Pa.

Extrakéni a vychylovaci elektroda snapétim stovek voltd (E1, E2) pftitahuji
sekundarni elektrony emitované ze vzorku a umoziuji jejich prichod smérem ke clondm CI1 a
C2. Clony C1 a C2 snapétim do cca 1000 V vytvareji elektrostatickou ¢o¢ku umoznujici
priachod elektroni smérem ke scintilatoru. Elektrody i clony jsou od téla detektoru elektricky
izolovany. Prostor mezi clonami je ¢erpan rotacni vyvévou a slouzi k postupnému snizovani
tlaku mezi komorou vzorku a komorou scintilatoru. Za clonou C2 u scintilatoru je prostor

cerpan turbomolekuldrni vyveévou. [8]
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4. Experimentalni ¢ast

V experimentalni ¢asti diplomové prace bylo mym ukolem vyhodnotit materidlovy
kontrast mezi wolframem a mé&di pfi riznych napétich na elektrodach scintila¢niho detektoru
pro tlaky vodnich par v komote vzorku v rozmezi 50 az cca 600 Pa. Méfeni probihalo na
rastrovacim elektronovém mikroskopu pracujicim pii vysSim tlaku typu AQUASEM na

Ustavu piistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky v Brng.

Obr. 4.1 Snimek pracovisté VP SEM na UPT AVCR

Mikroskop je fizen pocitatem. Pomoci obsluzného softwaru mizeme pozorovat
povrch vzorku, ménit rychlost rastrovani, ménit napéti na dynodach fotondsobice, také
ovladat nastaveni mikroskopu. Pozorovany obraz se d4 zaostfit, zvétSovat a v neposledni fade
i ukladat. Zdrojem primarnich elektronii je pfimo Zhavend wolframova katoda, jejiz pracovni
napéti (urychlovaci napéti) dosahuje hodnoty az 20 kV. Zhaveni lze zapinat &i vypinat pomoci
softwaru. Dal§im nastavitelnym parametrem mikroskopu je proud svazku PE. U scintila¢niho
detektoru nastavujeme jas obrazu (stejnosmérnd slozka signalu) a zesileni fotonasobice

detektoru (napéti na dynodach).
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Obr. 4.2 Snimek obsluzného softwaru Proxima k VP SEM

Neménné nastaveni mikroskopu

Proud svazku primarnich elektronti Ipg = 100 pA

Urychlovaci napéti U =20 kV

Napéti na scintilatoru detektoru Us = 9 kV

Napéti na cloné U= 1000 V

ZvétSeni obrazu 500x
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Vzorek byl umistén v prostfedi nasycenych vodnich par. Zkoumany vzorek je na
obrazku 4.3. Jedna se o vélecek z uhliku, ve kterém je tenky drat z wolframu a nékolik velmi
tenkych dratkd médi, detail viz obr. 4.4.

Wolfram — Sedy az stiibfité bily kov, tézky, tvrdy, ma nejvyssi bod taveni ze vSech
kov, je velmi staly —netecny k vodé€ a atmosférickym plyniim.

Méd — nacervenaly usSlechtily kov, dulezity pro elektrotechniku kvuli velmi dobré
elektrické a tepelné vodivosti. Je to kov mékky a dobie se opracovava.

Uhlik — jedné se o nekovovy prvek, jeho nejcastéjsi modifikaci je grafit, vyuziva se

naptiklad k vyrob¢ nanotrubic. Jeho tvrdost se odviji podle alotropni modifikace.

Tab. 1.: Koeficienty emise BSE a SE wolframu, médi a uhliku [3], [4]

material | Koeficient emise BSE # | Koeficient emise SE o
w 0,43 0,38
Cu 0,34 0,38
C 0,10 0,23

V pribéhu méteni jsem ménil napéti na extrakéni elektrodé E1 v rozmezi 300 - 425 V
Vv zavislosti na napéti na vychylovaci elektrodé E2 a tlak v komote vzorku v rozsahu 50 +
600 Pa.

V préci byl sledovan vliv zmén napéti na elektrodach E1, E2 a na cloné C1 na kontrast
V obraze pozorovaného vzorku W, Cu pfi pracovnich vzdalenostech vzorku WD (vzdalenost
mezi vzorkem a posledni tlak omezujici clonou tubusu mikroskopu) v rozmezi od 4 do 6 mm.

Pomoci programu COREL PHOTO PAINT jsem z histogramil snimkti z mikroskopu
zjistoval trovné Sedi v obraze vzorku z mist W, Cu a C.

Kontrast v obraze mezi wolframem a médi Cw.c, byl stanoven jako rozdil kontrasta
mezi wolframem a uhlikem Cw.c a médi a uhlikem Ccy.c Viz rovnice 4.

Cuw-cu =Cw-c ~Ceuc (4)
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Obr. 4.3 Pozorovany vzorek ve stolku vzorku mikroskopu

~ R R S A s e Y .f. % .g-?\- 3

Obr. 4.4 Detail ¢asti povrchu vzorku, zvétSeni obrazu 500x (W — wolfram, Cu — méd’, C - uhlik)
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4.1. Experiment 1

Vychozi méfeni bylo uskutecnéno pro nastaveni mikroskopu VP SEM:

Napéti na elektrodé E2 Ug, = 400 V;
Napéti na cloné C1 Ucy =500 V;

Napéti na dynodach fotonasobice Up = 500 V;

Pracovni vzdalenost WD = 4 mm;

Vysledky méfeni jsou uvedeny v na obr. 4.5 pfipadné v Tab. A.1. v ptiloze A
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Obr. 4.5 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu pro napéti na
E1 v rozmezi 300 — 400 V, Up =500 V

Ze zméfenych zavislosti z obr. 4.5 je patrné, Ze uvedenym detektorem je detekovana

nejen slozka SE; sekundarnich elektront, ale i slozka SE,, zdvislad na materidlovém slozeni

vzorku a pfinasejici materialovy kontrast v obraze sekundarnich elektron.

Na materialovém kontrastu v obraze se v§ak mohou podilet i elektrony vzniklé pii

narazové ionizaci zpétné€ odrazenych elektronii s plynnym prostfedim, které mohou byt

napétim na elektrodach E1 a E2 pfitaZzeny a smérovany do detektoru.

Ze zavislosti dale uvedenych je ziejmé, Ze nejveétsi kontrast (ale 1 detekovany signal)

se Vv oblasti niz§ich tlakd (do 200 Pa) projevi pti velkém rozdilu napéti na E1 a E2 ( Ug; =

300 V, Ug, =400 V), zatimco nejveEtsi kontrast v oblasti tlakli nad 300 Pa je pfi rozdilu napéti
mezi E1 a E2 kolem 25 V (Ug1 = 375 V, Ug, = 400 V).
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Vzhledem ke skute¢nosti, ze u rozdilnych méteni (Experiment 2 a dale) se jiz zacaly
projevovat problémy s nastavenim jasu (stejnosmérné slozky v obraze) a aby bylo mozné
jednotlivé zmétené zavislosti mezi sebou porovnat, byl experiment opakovan, ale s nap&tim
na dynodéch fotonasobice snizenym na 450 V. Vysledky méfeni jsou uvedeny na obr. 4.6,
tendence zminéné v pfedchozim odstavci textu zde jiz nejsou tak patrné.

Vysledky méteni pro snizeni napéti na dynodéach fotonasobice 450 V jsou uvedeny na

obr. 4.6 pripadné v Tab. A. 3. v priloze A
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Obr. 4.6 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu pro napéti na
E1 v rozmezi 300 — 400 V, Up =450 V
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4.2. Experiment 2

Nasledujici méfeni bylo uskutecnéno pro nastaveni mikroskopu VP SEM:

Napéti na elektrodé E2 Ug, = 425V,
Napéti na cloné C1 Ucy =500 V;

Pracovni vzdalenost WD = 4 mm;

Napéti na dynodach fotonasobice Up = 450 V;

Vysledky uskute¢néného méteni jsou uvedeny na obr. 4.7 a v priloze A Tab. A. 5.
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Obr. 4.7 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komoie vzorku mikroskopu pro napéti na
El v rozmezi 325 - 425V, Uc; =500 V

Ze zavislosti uvedenych na obr. 4.7 je zfejmé, ze vyssi hodnota napéti na elektrodé E2

(425 V) oproti zavislosti na obr. 4.6 (400 V) pfinesla vys$si kontrast v obraze vzorku W,Cu

(ale 1 vyssi detekovany signal).

Maximdlni hodnoty kontrastu se posouvaji k ponékud vy$§im hodnotam tlaki

v komote vzorku. Nadale plati, Ze vétsi kontrast (i signal) pfi niz$ich tlacich se projevi pii

veétsim rozdilu napéti na elektrodach E1 a E2, zatimco pfi tlacich vyssich nad 300 Pa se vétsi

kontrast uplatni u sniZovani rozdilu napéti mezi elektrodami E1 a E2.
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4.3. Experiment 3

Nasledujici méteni si dalo za cil posoudit vliv ristu napéti na cloné C1 na velikost

kontrastu. Hodnota napéti Ucy = 530 V byla zvolena jako limitni, nebot’ pii jejim prekroceni

se jiz zacinaly projevovat nestability v obraze vzorku, zejména pii vysSich hodnotéach tlaku

v komote vzorku.
Nastaveni mikroskopu VP SEM:
e Napéti na elektrodé E2 Ug, = 425V,
e Napéti na cloné C1 Ugy =530V,
e Nap¢éti na dynodach fotonasobice Up = 450 V;

e Pracovni vzdalenost WD = 4 mm;

Vysledky uskuteénéného méteni jsou uvedeny na obr. 4.8 a v ptiloze A Tab. A.7.
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Obr. 4.8 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu pro napéti na

El v rozmezi 325 -425V, U =530V

Oproti predchozimu méfeni je patrné, ze doslo k dal§imu zvySeni kontrastu v obraze

vzorku W, Cu (ale 1 velikosti signalu z jednotlivych materialit). Tendence s velikosti signalu

Vv zavislosti na rozdilu napéti mezi elektrodami E1 a E2 jsou stejné jako v experimentu 1
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4.4. Experiment 4

Dalsi série méfeni se zaméftila na vyhodnoceni vlivu pracovni vzdalenost na velikost

kontrastu v obraze vzorku.

Nastaveni mikroskopu VP SEM:

e Napcti na elektrodé E2 Ug, = 400 V,

e Nap¢éti na cloné C1 Ucy =500 V;

e Napéti na dynodach fotonasobice Up = 450 V;

e Pracovni vzdalenost WD = 5 mm;

Vysledky méfeni pro pracovni vzdalenost 5 mm a napéti na elektrodé E2 Ug, =
400 V jsou zobrazeny na obr. 4.9 a v tabulce Tab. A. 9. a pro Ug, = 425 V na obr. 4.10 a
v tabulce Tab. A. 11.
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Obr. 4.9 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu pro napéti na
E1l v rozmezi 300 — 400 V, WD =5 mm,Ug, = 400 V

Mirn¢ vyssich hodnot dosahuje kontrast pfi nizSich tlacich a vy$§im rozdilu napéti na

elektrodach E1 a E2, coz je stejny trend jako u obr. 4.6.
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Obr. 4.10 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu pro napéti na
El v rozmezi 325 - 425V, WD =5 mm, Ug, =425V

Nasledujici obr. 4.11 je vysledkem meéfeni pro pracovni vzdalenost 6 mm, napé€ti na

elektrodé E2 Ug, = 425 a napéti na clon¢ C1 Ug; = 500 V, namétfené hodnoty viz Tab. A. 13.
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Obr. 4.11 Kontrast v obraze W a Cu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku mikroskopu pro napéti na
E1l v rozmezi 325 - 425V, WD =6 mm

-36 -



Ze srovnani zavislosti pro pracovni vzdalenosti 4, 5 a 6 mm a srovnatelna napéti na

elektrodach E1, E2 a clon¢ C1 vyplyva:

70
* 300
B 3EV
50 330
o 373V
3 .
(ics)
s oo e 0
I = akreom Kk GO0 W

=P ok om kky (323 W)
(] Poknom kky (330 W
=P okom kky 3750
= Pokeom kky (L W

30
20
10
0 . . . . .
0 100 200 300 400 00 )
P [Fa]
Obr. 4.12 Pivodni obr. 4.6, WD =4 mm
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Obr. 4.13 Pavodni obr. 4.9, WD = 5 mm
Pii napéti na elektrodé E1 (300 — 400 V), Ugz = 400 V a na cloné C1 Uc; = 500 V

doslo pouze k mirnému navysSeni kontrastu, pii zvétSeni pracovni vzdalenosti o 1 mm (ze 4

mm na 5 mm).
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Obr. 4.15 Puvodni obr. 4.10, WD = 5 mm
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Obr. 4.16 Puvodni obr. 4.11, WD = 6 mm
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Pro napéti na elektrodé E1 (325 — 425 V), Ug, = 425 V a napéti na cloné C1 Ug; =
500 V dochazi v oblasti vyssich tlakd u obr. 4.15 k vyraznému zvySeni kontrastu, kdezto pfi
pracovni vzdalenosti 6 mm (obr. 4.16) jiz nastava pokles kontrastu v obraze vzorku. Pii
velkém rozdilu napéti mezi E1 a E2 dosahuje kontrast mezi W, Cu pti WD = 6 mm stejné

urovné jako pii WD = 4 mm. Kromé téchto nezaznamenadvam ve vyslednych grafech zadné

dalsi odchylky.
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4.5. Shrnuti dosaZenych vysledkii

Wolfram a méd’ se vyznacuji stejnym koeficientem emise sekundarnich elektront,
tudiz by mély byt na obrazcich zrastrovaciho elektronového mikroskopu pracujiciho pfi
vysSim tlaku téméf nerozeznatelné. To, Ze je budu schopen rozeznat, je dano vySSim
koeficientem emise zpétn¢ odrazenych elektronti u wolframu viz Tab. 1. Scintila¢ni detektor
SE pro VP SEM malou ¢ast BSE zachyti, a proto se wolfram bude jevit v obraze svétlejsi.
Dale se na kontrastu podileji elektrony z ionizovanych molekul plynu v komote vzorku, které
jeho hodnotu zvysuji.

Zmény v rozdilu mezi napétimi elektrod E1 a E2 maji za nasledek v zavislosti na tlaku
vzrist ¢i pokles kontrastu. Podle dal§ich nastaveni scintilatoru detektoru bych mohl
konkrétnéji popsat, ktery z déji nastane. Je to vSak d¢j velmi proménlivy.

Zvysovani napéti na elektrodé E2 ma za nasledek zvySovani kontrastu v obraze vzorku
W, Cu a snim 1 vys$i detekovany signal. Nejvetsi navySeni nastalo pii vysSich tlacich a
mensich rozdilech napéti mezi elektrodami E1 a E2.

Zvyseni napéti na cloné C1 ma stejny vliv jako vzriist napéti na E2, dostavame vétsi
kontrast v obraze, ten narlst je vSak mnohem vétsi neZ pti zméné napéti na elektrodé E2.

Vliv pracovni vzdalenosti na kontrast v obraze vzorku W, Cu neni ptilis velky. Pii
napéti na elektrodé E1 (300 — 400 V), Ug, = 400 V a na cloné C1 Ucy = 500 V je patrny pouze
mensi narust.

Pro napéti na elektrodé E1 (325 — 425 V), Ug, =425V ana cloné C1 Uc; =500 V je u
pracovni vzdalenosti 5 mm vyrazny nartst kontrastu pti vyssim tlaku a menSim rozdilu napéti

mezi E1 a E2. U pracovni vzdalenosti 6 mm doslo k opacnému jevu, kdy pti nejvétsim rozdilu

fvwr
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Obr. 4.17 Snimky zkoumaného vzorku ziskané pomoci scintilaéniho detektoru pii tlacich v komofte vzorku 50 —
500 Pa, konstantni proud svazku primarnich elektroni Ipg = 100 pA, napéti na extrakéni elektrodé Ug; = 300 V,
napéti na vychylovaci elektrodé Ug, =400 V, napéti na cloné 1 Ugy = 500 V, napéti na dynodach Up = 500 V,

pracovni vzdalenost WD = 4 mm,
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4.6. Modelovani drah elektronii v programu SIMION 8

SIMION 8 je software primarné uréeny k modelovani elektrickych poli a simulovani
drah nabitych cCastic v téchto polich za dané konfigurace elektrod, napéti na nich a pii
definovanych vstupnich vlastnostech nabitych ¢astic. SIMION 8 jsem pouzil k simulaci drah
elektronii mezi vzorkem a scintilatorem scintilacniho detektoru pro nékolik nastaveni napéti
na elektrodach a clonach scintilacniho detektoru SE ve VP SEM. Tato nastaveni

korespondovala s nastavenim elektrod a clon realného scintilaéniho detektoru SE pro VP

SEM pouzitém pii méfeni experimentalni ¢asti.

Obr. 4.18 Simulace drah SE, Ug; = 300 V, Ug, =400 V, Uc; = 500 V, energie simulovanych SE = 3 eV, pocet
generovanych elektronti n = 100, poc¢atecni thel @ = 0°, thel rozptylu Aw = 0,1°

Pfi tomto nastaveni detektoru proslo ke scintilatoru 23 elektronti ze 100.

Obr. 4.19 Simulace drah SE, Ug; =400 V, Ug, =400 V, Uc; =500 V, energie simulovanych SE = 3 eV, pocet
generovanych elektronti n = 100, poc¢ateéni thel @ = 0°, tthel rozptylu Aw = 0,1°
Pro nastaveni na obrazku 4.19 proslo ke scintilatoru detektoru 21 elektront za 100,

z ¢ehoz vyplyva, Ze k detektoru se dostane pfiblizné stejné mnoZstvi elektronl (jsou vice

rozptylené) jako na obr. 4.18, ikdyz zmensime rozdil napéti na elektrodach E1 a E2.
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Obr. 4.20 Simulace drah SE, Ug; =325V, Ug, =425V, Uc; =500 V, energie simulovanych SE = 3 eV, pocet
generovanych elektronti n = 100, poc¢atecni thel @ = 0°, thel rozptylu A = 0,1°
Simulace pii vétSim napéti na elektrodé E2, ale se stejnym rozdilem jako u obr. 4.18

nevykazuje jakoukoliv zménu, 1 zde se ke scintilatoru detektoru dostane 23 elektronti ze 100.

Obr. 4.21 Simulace drah SE, Ug; =425 V, Ug, =425V, Uc; = 500 V, energie simulovanych SE = 3 eV, pocet
generovanych elektronti n = 100, poc¢atecni thel o = 0°, thel rozptylu Ao = 0,1°

A4

Simulace pii vys$Sim napéti na elektrodé E2, ale se stejnym rozdilem jako u obr. 4.19

vykazuje ubytek jednoho elektronu oproti obr. 4.19.

Obr. 4.22 Simulace drah SE, Ug; = 300 V, Ug, =400 V, Uc; = 530 V, energie simulovanych SE = 3 eV, pocet

generovanych elektronti n = 100, poc¢ateéni thel @ = 0°, Gthel rozptylu A = 0,1°

-43-



Zopakoval jsem simulaci pro napéti na clon¢ C1 Uc; = 530 V a srovnani s obr. 4.18 je

shodné. Také zde proslo ke scintilatoru detektoru 23 elektront ze 100.

Obr. 4.23 Simulace drah SE, Ug; = 300 V, Ug, =400 V, Uc; = 500 V, energie simulovanych SE =4 eV, pocet
generovanych elektronti n = 100, poc¢atecni uhel o = 0°, thel rozptylu Ao = 0,1°
Na scintilator detektoru dopadlo 22 elektronti ze 100, coz je skoro totéz jako u

ostatnich nastaveni.

Obr. 4.24 Simulace drah SE, Ug; = 300 V, Ug, =400 V, Uc; = 500 V, energie simulovanych SE =5 eV, pocet

generovanych elektronti n = 100, poc¢ateéni thel @ = 0°, tthel rozptylu Aw = 0,1°
Zvyseni energie elektronli zplsobilo, Ze elektrony jsou vice rozptylené a konci na
clon¢ Cl1, ke scintilatoru detektoru jich prochézi 21 ze 100 a tedy stale piiblizn€ stejné

mnozstvi.
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5. Zavér

Cilem mé prace bylo prostudovat problematiku interakce elektronii s prostfedim,
poznat funkci rastrovaciho elektronového mikroskopu a sezndmit se s jeho specialnim
piipadem rastrovacim elektronovym mikroskopem pro vys$i tlak a praci na ném, dale
prostudovat problematiku sekundarnich elektroni a jejich detekce pomoci scintilacniho
detektoru. Prvni kapitoly prace jsem tedy vénoval popisu rastrovaciho elektronového
mikroskopu, interakci elektronti s prostfedim a zpétn¢ odrazenym a sekundarnim elektrontim,
signalovych elektronti se zabyva treti kapitola, ve které se zminuji o ionizacnim detektoru.
V této kapitole blize popisuji Everhart — Thornleyliv scintila¢ni detektor, jeho modifikaci
scintilaéni detektor sekundarnich elektronti pro VP SEM, ktery je stéZejni pro meéfeni
experimentalni ¢asti mé diplomové préce i scintilacni detektor BSE pro VP SEM.

V praktické ¢asti jsem se naucil pracovat s rastrovacim elektronovym mikroskopem
pro vyssi tlak a vyhodnocoval jsem kontrast obrazu na vzorku sloZzeném z uhliku s vlaknem
wolframu a nékolika vlakny médi. V rozmezi tlaki v komote vzorku 50 — cca 600 Pa jsem
pozoroval zmény kontrastu v obraze vzorku pii ménicim se napéti na extrakéni elektrodé
scintilaéniho detektoru v rozmezi 300 — 425 V, vychylovaci elektrodé¢ E2 (400 — 425 V),
cloné C1 (500 — 530 V) a ménici se pracovni vzdalenosti (4 — 6 mm).

Jak jsem jiz zminil v kapitole Shrnuti dosazenych vysledkid, wolfram a méd se
vyznacuji stejnym koeficientem emise sekundarnich elektronti. Protoze méa wolfram vyssi
koeficient emise zpétné odraZzenych elektronli bylo mozné oba materialy od sebe rozeznat.

Nejvyssiho kontrastu v obraze vzorku bylo dosaZeno v Experimentu 3, tudiZ bych toto
nastaveni: napéti na elektrodé¢ E2 Ug, = 425 V; napéti na cloné C1 Ucy = 530 V; napéti na
dynodach fotonasobice Up = 450 V; pracovni vzdalenost WD = 4 mm; volil jako nejvhodné;jsi
pro pozorovani kontrastu v obraze vzorku W,Cu. Zvolené nastaveni potvrzuje fakta zjisténa
pii srovnavani vliva jednotlivych parametr scintilacniho detektoru a pracovni vzdalenosti.
Vychylovaci elektroda E2 a clona C1 ovliviiyji drahy sekundérnich elektronli a umoziuji
zvySeni poctu proslych SE az ke scintilatoru detektoru. Ze srovnani je ziejmé, ze rust obou
napéti je spjat s naristem kontrastu v obraze vzorku a zaroven se zvySuje i1 signal. Vliv
pracovni vzdalenosti na materidlovy kontrast je zanedbatelny.

Za kapitolu Shrnuti dosazenych vysledkt jsem umistil obr. 4.17 znazornujici, jak se
ménil materidlovy kontrast na vzorku s rostoucim tlakem. Z vyobrazeni je znatelné, ze snimek

byl nejostiejsi a S nejlepSim signalem pii tlacich do 200 Pa. Co vSak nejde poznat je, Ze i
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napéti na elektrodé¢ E1 musi byt velmi nizké, aby bylo dosazeno nejvyssi kvality obrazu.
S rostoucim tlakem a napétim na E1 nartista Sum.

Pro Uplnost jsem simuloval v programu SIMION 8 drahy sekundarnich elektronti od
vzorku ke scintilatoru detektoru pro né€kolik nastaveni elektrod a clony C1 detektoru pro
energie sekundarnich elektronti 3 — 5 eV. Pfi bliz§im prozkoumani vysledkl viz obr. 4.18 —
4.24 jsem dosSel k zavéru, ze pocet elektrond, které se dostaly az ke scintilatoru, byl v rozmezi
20 az 23 elektront ze 100 a tedy vzdy témeft stejny. Na jednotlivych vysledcich jsou patrné
jen minimalni odli$nosti. Musim v$ak dodat, ze v SIMIONU 8 nelze simulovat tlak v komote
vzorku, ktery je vyznamnym cCinitelem projevujicim se na poctu elektroni dopadajicich na
scintilator detektoru.

Me¢éteni doprovazela dlouha fada technickych obtizi.
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Seznam symbolu a zkratek

a — Uhel dopadu priméarnich elektronti [rad]

Aw — Uhel rozptylu [deg].

o — Koeficient emise SE [-]

n — Koeficient emise zpétné odrazenych elektront [-]

6 — Nejpravdépodobnéjsi thel rozptylu [rad]

o — Zachytny prifez [ cm? ]

o — Pocate¢ni thel [deg]

Ccu-c — Materidlovy kontrast méd’ - uhlik [-]

Cw-c — Materialovy kontrast wolfram - uhlik [-]

Cw-cu — Materialovy kontrast wolfram - méd’ [-]

dp — Pramér svazku PE [m]

e — Naboj elektronu [C]

Ep — Energie primarnich elektronti [eV]

Igse — Proud zpétné odrazenych elektrond [A]

Ipe — Proud dopadajicich primarnich elektronti [A]

Ise — Proud sekundarnich elektronti [A]

me — Hmotnost elektronu [kg]

n — Pocet generovanych elektronti [-]

N — Koncentrace rozptylujicich se ¢astic [-]

p — Namérna vzdalenost [m]

po — Tlak v komote vzorku [Pa]

p1 — Tlak v diferencialni komote [Pa]

p2 — Tlak v tubusu mikroskopu [Pa]

R — Range (dosah primarnich elektront) [mg.cm'z]

tse — Hloubka, z niZ se uvolni SE [m]

T — Hloubka, ze které jesté uniknou zp&tné odrazené elektrony [mg.cm™]
U — Urychlovaci napéti [V]

Ug1 — Napéti na extrakeni elektrod€ scintilaéniho detektoru SE [V]
Ue2 — Napéti na vychylovaci elektrodé scintilaéniho detektoru SE [V]
Uci — Napéti na cloné 1 scintilaéniho detektoru SE [V]

Ucz — Napéti na cloné 2 scintilacniho detektoru SE [V]
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Up — Napéti na dynodach fotonasobice ve scintilaénim detektoru SE [V]
Us — Napéti na scintilatoru scintilacniho detektoru SE [V]

v — Rychlost elektronu [m.s™]

WD — Pracovni vzdalenost [mm]

Z — Protonové ¢islo [-]

BSE — Backscattered electrons

C — Uhlik

C1 — Tlak limitujici clona 1 ve scintilaénim detektoru SE pro VP SEM
C2 — Tlak limitujici clona 2 ve scintilaénim detektoru SE pro VP SEM
Cu—-Med

E1 — Extrakeni elektroda scintilacniho detektoru SE pro VP SEM
E2 — Vychylovaci elektroda scintila¢niho detektoru SE pro VP SEM
EBIC — Electron beam induced current

ETD — Everhart-Thornleyho detektor

PE — Primarni elektrony

PLA — Pressure limiting aperture

PMMA — Polymethylmetakrylat

REM - Rastrovaci elektronovy mikroskop

RTG — Rentgenové zareni

SC — Specimen current (proud vzorkem)

SE — Sekundarni elektrony

SE; 23— Slozky sekundarnich elektrona

VP SEM - Various pressure scanning electron microscope

W — Wolfram

YAG:Ce — Itrito-hlinity-granat dotovany cerem Cce®*

Y AP — Itrito-hlinity-petrovskit
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Priloha A

Tab. A. 1. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlakt 50 — 500 Pa, Up =500 V

U [V] p [Pa] 50 100 200 300 400 500
300 Cw-cu 17,49 34,15 32,64 13,63 17,85 20,16
325 Cw-cu 16,15 21,5 22,71 26,27 25,85 32,25
350 Cw-cu 17,83 20,46 29,62 32,67 42,78 31,95
375 Cw-cu 14,6 14,29 38,55 43,48 53,28 30,4
400 Cw-cu 8,23 13,14 18,99 26,14 16,55 10,33

Tab. A. 2. Kompletni experimentalné zjist€éné hodnoty pro experiment 1, Up = 500 V

upvi | plpa 50 100 200 300 400 500
300 Cw-cu 17,49 34,15 32,64 13,63 17,85 20,16
Ceuc 82,69 8767 | 11822 | 11538 | 12203 | 9231
Cwc | 10018 | 12182 | 150,86 | 12901 | 139,88 | 11247
325 Cuw-cu 16,15 21,50 22,71 26,27 25,85 32,25
Ceuc 7641 | 10166 | 11441 | 11134 | 10006 | 12712
Cuw-c 9256 | 12316 | 13712 | 13761 | 12591 | 159,37
350 Cuw-cu 17,83 20,46 29,62 32,67 42,78 31,95
Ceuc 6148 | 12916 | 12283 | 90,16 7121 | 106,17
Cuwc 7931 | 14962 | 15245 | 12283 | 11399 | 13812
375 Cw-cu 14,60 14,29 38,55 43,48 53,28 30,40
Ceuc 56,84 73,11 94,48 71,45 67,77 84,91
Cuw.c 71,44 8740 | 13303 | 11493 | 12105 | 11531
400 Cuw-cu 8,23 13,14 18,99 26,14 16,55 10,33
Couc | 11655 | 9764 | 17028 | 9169 | 12311 | 10327
Cwc | 12478 | 11078 | 18927 | 11783 | 13966 | 1136
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Tab. A. 3. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlaka 50 — 500 Pa, Up = 450 V

upv] | plpral 50 100 200 300 400 500
300 Cu-cu 11,49 20,45 22,01 19,54 16,06 9,42
325 Cw-cu 8,44 19,34 26,50 22,63 18,58 15,88
350 Cucy 7,21 10,86 19,35 23,44 16,71 9,96
375 Cucu 6,83 8,30 18,85 17,03 13,94 8,96
400 Cw-cu 7,01 3,46 9,53 9,98 3,68 2,45

Tab. A. 4. Kompletni experimentaln¢ zjisténé hodnoty pro experiment 1, Up = 450 V

urvi | pipal 50 100 200 300 400 500
300 Cw-cu 11,49 20,45 22,01 19,54 16,06 9,42
Ceuc | 101,00 | 13306 | 15313 | 10372 | 10645 | 14811
Cwc | 11339 | 15351 | 17514 | 12326 | 12251 | 157553
325 Cu-cu 8,44 19,34 26,50 22,63 18,58 15,88
Cevc | 11122 | 12032 | 141,23 | 113,93 | 11630 | 14567
Cwc | 11966 | 14866 | 16763 | 13656 | 134,88 | 16155
350 Cwcy 7,21 10,86 19,35 23,44 16,71 9,96
Ceuc | 14004 | 13931 | 14413 | 131,06 | 13813 | 152,12
Cwc | 147,25 | 15017 | 16348 | 1545 | 154,84 | 162,08
375 Cw-cu 6,83 8,30 18,85 17,03 13,94 8,96
Ceuc | 13647 | 15766 | 151,44 | 11566 | 17160 | 157,44
Cwec 1433 | 16596 | 17029 | 13269 | 18563 | 166,40
400 Cwcy 7,01 3,46 9,53 9,98 3,68 2,45
Ceuc | 13516 | 136,81 | 14471 | 14500 | 137,13 | 129,27
Cwc | 14217 | 14027 | 15424 | 15588 | 14081 | 131,72
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Tab. A. 5. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlakt 50 — 500 Pa, Uc; = 500 V

upv] | plpral 50 100 200 300 400 500
325 Cu-cu 11,17 15,90 32,92 40,83 18,54 15,63
350 Cw-cu 7,26 8,15 24,03 39,39 20,39 14,47
375 Cucy 9,75 4,55 22,78 27,85 24,10 13,86
400 Cucu 8,66 4,28 24,16 38,86 21,30 9,72
425 Cw-cu 431 1,34 3,41 12,98 6,06 3,83

Tab. A. 6. Kompletni experimentaln¢ zjisténé hodnoty pro experiment 2, Uc; = 500 V

urvi | pipal 50 100 200 300 400 500
325 Cw-cu 11,17 15,90 32,92 40,83 18,54 15,63
Cac | 14428 | 8530 73,01 7192 | 10442 | 117,20
Cwc | 15545 | 10120 | 10593 | 112,75 | 122,96 | 132,83

350 Cu-cu 7,26 8,15 24,03 39,39 20,39 14,47
Cac | 142,00 | 83,30 78,79 8221 | 11194 | 11806
Cwc | 14935 | 9145 | 102,82 | 12160 | 132,33 | 132553

375 Cwcy 9,75 4,55 22,78 27,85 24,10 13,86
Cewc | 14050 | 12360 | 5842 | 10834 | 14697 | 11957
Cwc | 15025 | 12815 | 8120 | 13619 | 171,07 | 13343

400 Cw-cu 8,66 4,28 24,16 38,86 21,30 9,72
Ceuc | 13650 | 14094 | 5423 | 10098 | 10768 | 131,28
Cwc | 14516 | 14522 | 7839 | 139,84 | 128,98 | 141,00

425 Cw-cu 4,31 1,34 3,41 12,98 6,06 3,83
Ceuc | 14041 | 123030 | 13311 | 11830 | 12620 | 127,13
Cuwc | 14472 | 13164 | 13652 | 131,28 | 132,26 | 130,96
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Tab. A. 7. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlakt 50 — 500 Pa, Uy =530 V

upv] | plpral 50 100 200 300 400 500
325 Cu-cu 26,02 54,72 76,23 49,07 17,92 16,24
350 Cw-cu 27,16 39,80 53,00 27,87 20,10 13,00
375 Cucy 18,07 28,05 38,18 44,03 22,58 12,49
400 Cucu 24,13 25,25 40,87 44,42 43,71 16,43
425 Cw-cu 9,99 8,07 13,71 14,51 10,60 6,64

Tab. A. 8. Kompletni experimentaln¢ zjisténé hodnoty pro experiment 3, Uc; = 530 V

urvi | pipal 50 100 200 300 400 500
325 Cw-cu 26,02 54,72 7623 | 49,07 17,92 16,24
Cec | 12196 | 61,07 7271 | 106,12 | 97,91 | 13074
Cwc | 14798 | 11579 | 14894 | 15519 | 11583 | 146,98

350 Cu-cu 27,16 39,80 53,00 27,87 20,10 13,00
Cac | 12889 | 51,66 9024 | 11343 | 11642 | 137,53
Cwc | 156,05 | 9146 | 14324 | 141,30 | 13652 | 15053

375 Cwcy 18,07 28,05 38,18 | 44,03 22,58 12,49
Cewc | 11035 | 71,94 87,18 81,29 93,86 | 148,01
Cwc | 12842 | 9999 | 12536 | 12532 | 11644 | 160,50

400 Cw-cu 24,13 2525 | 40,87 44,42 43,71 16,43
Cauc | 13504 | 7322 92,67 86,83 | 10440 | 12756
Cwc | 159,17 | 9847 | 13354 | 13125 | 148,11 | 143,99

425 Cwcy 9,99 8,07 13,71 14,51 10,60 6,64
Ceuc 98,43 8332 | 15494 | 14821 | 13967 | 132,65
Cwc | 10842 | 9139 | 16865 | 162,72 | 150,27 | 139,29
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Tab. A. 9. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlaka 50 — 500 Pa, Ug, = 400 V

urv] | plPal 50 100 200 300 400 500
300 Cw-cu 17,77 25,89 25,67 22,15 15,25 7,31
325 Cucu | 1332 | 1559 | 2615 | 2097 | 1464 9,49
350 Cw-cu 13,14 13,38 18,61 21,23 17,93 17,01
375 Cw-cu 10,83 15,96 31,20 26,49 20,76 12,06
400 Cw-cu 4,98 4,70 7,39 8,73 2,11 1,08

Tab. A. 10. Kompletni experimentalné zjisténé hodnoty pro experiment 4, Ug; = 400 V
urvl | plPal 50 100 200 300 400 500
300 Cw-cu 17,77 25,89 25,67 22,15 15,25 7,31
Ccuc 174,39 71,23 83,74 156,19 91,96 139,74
Cw-c 192,16 97,12 109,41 178,34 107,21 147,05
325 Cw.cu 13,32 15,59 26,15 20,97 14,64 9,49
Ccuc 167,14 96,79 100,60 151,29 99,40 139,30
Cw.c 180,46 112,38 126,75 172,26 114,04 148,79
350 Cw-cu 13,14 13,38 18,61 21,23 17,93 17,01
Ccuc 161,49 106,17 95,40 165,33 113,34 126,75
Cw.c 174,63 119,55 114,01 186,56 131,27 143,76
375 Cw-cu 10,83 15,96 31,20 26,49 20,76 12,06
Ccuc 159,48 113,84 107,86 119,00 142,81 137,11
Cw.c 170,31 129,80 139,06 145,49 163,57 149,17
400 Cw-cu 4,98 4,70 7,39 8,73 2,11 1,08
Ccuc 141,00 139,98 145,80 143,73 135,94 124,56
Cw.c 145,98 144,68 153,19 152,46 138,05 125,64
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Tab. A. 11. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlaka 50 — 500 Pa, Ug, = 425V

urv] | plPal 50 100 200 300 400 500
325 Cw.cu 8,75 10,74 33,32 32,14 19,24 13,21
350 Cw-cu 8,06 9,79 28,95 38,59 18,80 12,17
375 Cw-cu 7,97 6,88 27,26 50,16 40,50 30,62
400 Cuw-cu 8,72 4,99 2290 | 4879 | 4019 | 2436
425 Cw-cu 4,72 1,77 3,06 5,67 4,31 1,59

Tab. A. 12. Kompletni experimentalné zjisténé hodnoty pro experiment 4, Ug, = 425V
urvl | plPal 50 100 200 300 400 500
325 Cw-cu 8,75 10,74 33,32 32,14 19,24 13,21
Ccuc 93,72 101,62 92,28 112,94 115,22 128,68
Cw-c 102,47 112,36 125,60 145,08 134,46 141,89
350 Cw.cu 8,06 9,79 28,95 38,59 18,80 12,17
Ccuc 130,08 114,21 128,14 126,04 135,56 141,73
Cw.c 138,14 124,00 157,09 164,63 154,36 153,90
375 Cw-cu 7,97 6,88 217,26 50,16 40,50 30,62
Ccuc 126,38 123,51 114,56 122,40 147,54 119,15
Cw.c 134,35 130,39 141,82 172,56 188,04 159,77
400 Cw-cu 8,72 4,99 22,90 48,79 40,19 24,36
Ccuc 124,59 133,11 125,36 110,19 111,35 132,89
Cw.c 133,31 138,10 148,26 158,98 151,54 157,25
425 Cw-cu 4,72 1,77 3,06 5,67 4,31 1,59
Ccuc 133,08 130,77 135,40 145,16 139,26 130,93
Cw.c 137,80 132,54 138,46 150,83 143,57 132,52
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Tab. A. 13. Kontrast v obraze wolfram a méd’, v rozmezi tlaka 50 — 500 Pa, WD = 6 mm

urv] | plPal 50 100 200 300 400 500
325 Cw.cu 8,97 15,41 45,64 25,97 14,90 12,48
350 Cw-cu 9,37 15,80 22,26 35,06 26,95 15,59
375 Cw-cu 8,46 8,88 23,02 28,16 24,18 11,30
400 Cuw-cu 5,89 4,70 1652 | 2840 | 2302 | 1765
425 Cw-cu 1,63 1,08 0,48 2,56 3,44 1,78

Tab. A. 14. Kompletni experimentalné zjisténé hodnoty pro experiment 4, WD = 6 mm
urvl | plPal 50 100 200 300 400 500
325 Cw-cu 8,97 15,41 45,64 25,97 14,90 12,48
Ccuc 160,22 169,51 106,17 139,55 106,90 146,29
Cw-c 169,19 184,92 151,81 165,52 121,80 158,77
350 Cw.cu 9,37 15,80 22,26 35,06 26,95 15,59
Ccuc 139,49 162,45 89,35 148,23 132,58 126,3
Cw.c 148,86 178,25 111,61 183,29 159,53 141,89
375 Cw-cu 8,46 8,88 23,02 28,16 24,18 11,30
Ccuc 134,52 134,41 104,13 119,99 147,27 168,72
Cw.c 142,98 143,29 127,15 148,15 171,45 180,02
400 Cw-cu 5,89 4,70 16,52 28,40 23,02 17,65
Ccuc 131,52 134,18 143,27 126,62 152,04 127,56
Cw.c 137,41 138,88 159,79 155,02 175,06 145,21
425 Cw-cu 1,63 1,08 0,48 2,56 3,44 1,78
Ccuc 115,32 130,21 129,00 129,83 134,14 139,77
Cw.c 116,95 131,29 129,48 132,39 137,58 141,55
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Priloha B

Snimky z mikroskopu - Experiment 1 — Up = 500 V
Ug; =300 V, p =50 — 500 Pa

L5 A

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =325V, p=50-500 Pa

400 Pa 500 Pa

50 Pa 100 Pa
Ug: = 350 V, p = 50 — 500 Pa

400 Pa 500 Pa

50 Pa 100 Pa
Ug1 =375V, p =50 -500 Pa

50 Pa 100 Pa 400 Pa 500 Pa

Ug; = 400 V, p = 50 — 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
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Snimky z mikroskopu - Experiment 1 — Up =450 V
Ug; =325V, p =50 - 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =350V, p =50 -500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =375V, p =50 - 500 Pa
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Ug; = 400 V, p = 50 — 500 Pa
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Ug1 =425V, p =50 - 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
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Snimky z mikroskopu - Experiment 2 —
Ug1 =325V, p =50 — 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =350V, p =50 -500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =375V, p =50 - 500 Pa
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Ug1 =400V, p =50 —500 Pa
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Ug1 =425V, p =50 -500 Pa
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Snimky z mikroskopu - Experiment 3 —
Ug1 =325V, p =50 — 500 Pa

\ )
L4
g
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Ug1 =350V, p =50 -500 Pa
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50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa

Ug1 =425V, p =50 - 500 Pa

Y
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Snimky z mikroskopu - Experiment 4 — WD =5 mm,Ug; = 400 V
Ug1 =300V, p=50-500 Pa
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Ug: = 325V, p = 50 — 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug: = 350 V, p = 50 — 500 Pa
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Ug1 =375V, p =50 -500 Pa
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Ug1 =400V, p =50 —500 Pa
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Snimky z mikroskopu - Experiment 4 — WD =5 mm, Ug, =425V
Ug1 =325V, p=50-500 Pa
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Ug1 =350V, p =50 -500 Pa
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Ug1 =375V, p =50 - 500 Pa
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Ug1 =400V, p =50 —500 Pa
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Ug1 =425V, p =50 -500 Pa
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Snimky z mikroskopu - Experiment 4 — WD =6 mm
Ug; =325V, p =50 - 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =350V, p =50 -500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =375V, p =50 - 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug; = 400 V, p = 50 — 500 Pa

50 Pa 100 Pa 200 Pa 300 Pa 400 Pa 500 Pa
Ug1 =425V, p =50 - 500 Pa
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