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Abstrakt
Bakalafskd  prace  seznamuje s cCinnosti  nizkovakuového  elektronového

rastrovaciho mikroskopu a popisuje jeho jednotlivé soucasti. Vysvétluje rozdil mezi
nizkovakuovym a vysokovakuovym rastrovacim elektronovym mikroskopem. Obsahuje
informace o vzniku signdli a detekci sekundarnich elektronti pomoci scintilaéniho
detektoru. Zjednodusené popisuje vypocet poméru signal Sum a metodu ziskavani hodnoty
velikosti signalu. Prace se zamétuje na zkoumani vlivu pracovnich podminek na velikost
signdlu ziskaného pomoci Low Vacuum Secondary Electron TESCAN Detectoru
(LVSTD) a na méteni poméru signal Sum. Cilem prace je zjistit stabilitu a vliv pracovnich
podminek na LVSTD.

Klicova slova

Rastrovaci elektronovy mikroskop, nizkovakuovy rastrovaci elektronovy mikroskop,
nizkovakuovy Tescan detektor sekundarnich elektrond, scintilacni detektor, pomér signal -
Sum, sekundarni elektrony, velikost signélu.

Abstract

This bachelor project includes information about function of low vacuum scanning
electron microscope and describes it’s parts. It explains the difference between low
vacuum and high vacuum scannig electron microscope. Contains informations about
creation and detection of secondary electrons using scintillation detectors. It describes the
calculation of signal to noise ratio and the method for obtaining the values of signal.
Project is focused to determine the value of signal with a change in working conditions
obtained by using Low Vacuum Secondary Electron Detector TESCAN (LVSTD). The
aim is to determine the stability of the effect of working conditions on LVSTD.

Key words

Scanning electron microscope, enviromental scanning electron microscope, Low
Vacuum  Secondary  Electron  TESCAN  Detectoru, secondary  electrons,
scintillation detector, noise, signal, detector, environmental,.
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Uvod

Mikroskopie je v SirSim smyslu odvétvi aplikované fyziky zabyvajici se zobrazenim
struktur vzorki mensich, nez je rozliSovaci schopnost lidského oka pomoci mikroskopu.
V uz§im smyslu je mikroskopie technicka prace s mikroskopem.

Pro pozorovani struktur s rozliSenim do 0,2 pum lze pouzit optické mikroskopy.
Opticky mikroskop je ptistroj ur€eny k presnému méteni a pozorovani vzorki pod zornym
uhlem zvétSenym optickou soustavou slozenou z cocek, pro néz plati zdkony svételné
optiky. [12]

Pro dosazeni rozliSeni vysSiho nez 0,2 um je tfeba vyuzit mikroskop pracujici
s elektromagnetickym zafenim o krat$i vlnové délce. Jedna se predev§im o elektronové
mikroskopy pracujici se svazkem urychlenych elektront.

Elektronové mikroskopy lze rozdélit na transmisni elektronové mikroskopy
a rastrovaci elektronové mikroskopy. V transmisnim elektronovém mikroskopu (TEM) je
obraz tvoten elektrony proslymi pozorovanym vzorkem a dopadajicimi na stinitko nebo
CCD kameru pod pozorovanym vzorkem. V rastrovacim elektronovéem mikroskopu je
obraz tvofen signaly emitovanymi ze vzorku vzniklymi pfi interakci svazku urychlenych
elektront s povrchem.

Cilem bakalafské prace je seznamit se s teorii ¢innosti nizkovakuového rastrovaciho
mikroskopu, s problematikou a funkci scintilacniho detektoru, ziskat informace o zptisobu
vyhodnocovani poméru signdl — Sum a provést pozorovani vzorku pomoci LVSTD
detektoru a vyhodnotit vliv pracovnich podminek na velikost signalu.

Pro vyhodnocovani pomé&ru signal Sum byl vybran program DC Joy — SMART.

K vyhodnocovéni velikosti signdlu je vyuZito metody vyhodnoceni stupni Sedi a
osciloskopické metody, jenz je soucésti softwarové vybavy mikroskopu

Teoreticka Cast prace popisuje princip rastrovaciho elektronového mikroskopu a
nizkovakuového rastrovaciho elektronového mikroskopu, jejich rozdily a vyhody. Déle
popisuje druhy zdroju elektronti, signaly emitované ze vzorku a detektory sekundarnich
elektroni.

Nasledné se lze seznamit S postupy méfeni velikosti signalu a zpisoby vyhodnoceni
pome¢ru signal - Sum.

Prakticka ¢ast se zaméfuje na méfeni konkrétnich vzorkl a ur€eni vlivu pracovnich

podminek na velikost signalu.



1 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM), jehoz principidlni schéma je zobrazeno
na obr. 1.1, se sklada z tubusu a komory vzorku. Elektronovy svazek o energii nejcastéji do
20 - 30 keV je emitovan ze zdroje elektronti neboli katody (1) umisténé ve wehneltove
valci (2). Wehneltontv valec na zaporném potencialu slouzi k utvofeni shluku elektront
v prostoru pred katodou. Shluk elektront slouzi jako bodovy zdroj elektronti. Anoda (3)
pripojenda k zemi pfitahuje elektrony ze shluku ptfed katodou. Dodéva ptitazenym
elektronim energii danou rozdilem potenciald na katodé¢ a anodé¢. Urychlené elektrony
prochazeji tubusem pies dvojici kondenzori a n¢kolik clonek. Kondenzory slouzi jako
elektromagnetickd coCka zaosttujici paprsek. Clonky jsou v tubusu z divodu nastaveni
uhlové apertury objektivu a redukci sférické vady objektivu. Na konci tubusu v objektivu
jsou vychylovaci civky, slouzici k ovladani rastrovani svazku elektronli po povrchu
sledovaného vzorku a stigmator slouzici k opravé astigmatismu kondenzorové soustavy.
Svazek elektront poté dopada na sledovany objekt. Pii dopadu svazku elektronti na povrch
vzorku jsou generovany signdly v podob¢ elektronil, rentgenového zareni a fotont. Signaly
mohou byt dale zpracovany detektory pro ziskani riznych informaci o vzorku.

U — 1. katoda
I_ J —_ 2.Wenheltav vélec
3. anoda
—

4. svazek primarnich elektroni

-—'—#-—-#

> prvni kondenzorova ¢ocka
—_—t 5.

druha kondenzorova ¢ocka

10. clonky

6. rastrovaci civky

- R
=

9. stigmator

11. projektcni ¢ocka [|:| - 7. detektor

8.vzorek

Obr. 1.1. Princip funkce rastrovaciho elektronového mikroskopu [2], [3].
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Vyhodou rastrovaciho elektronového mikroskopu je jeho vysoké rozliseni az 0,8 nm
oproti optickému mikroskopu s maximalnim rozlisenim 0,2 pm. Nevyhodou rastrovaciho
elektronového mikroskopu je potieba vakua v komote vzorku. Vzhledem k nutnosti vakua
v komoie vzorku musi byt pozorovany vzorek vodivy a nesmi obsahovat kapalnou fazi.
Nevodivé a biologické vzorky se musi pfed pozorovanim v SEM specialné upravovat
napft. pokovenim ¢i kryofixaci. Pokud by vzorek nebyl zbaven vody, doslo by k prudkému

vyparovani a tim k jeho znehodnoceni. [2]

1.1 Zdroje elektroni

Zdroje elektronti mizeme rozd¢lit na termoemisni a autoemisni.

1.1.1 Termoemisni zdroje

Prichodem elektrického proudu vldknem zdroje elektront doch&zi k termoemisi.
Termoemise je jev, pii kterém elektrony kovu ziskaji dostate¢nou kinetickou energii
tepelnym puasobenim. Do vakua emituji elektrony s energii dostatecnou pro piekonani
potencidlni bariéry. Energie potiebna k emitaci elektronli je rovna energetické urovni
volnych elektront ve vakuu.

Nejbézngjsi termoemisni zdroj je wolframové vldkno o priméru asi 0,1mm ohnuté
do tvaru pismene V. Wolfram vynikd svymi vlastnostmi. Velkd Zivotnost a optimalni
proudovd hustota spolu snizkou cenou a potiebou nizkého vakua déla z wolframu
nejcastéji pouzivany zdroj elektroni. Wolframové katody lze najit v riznych provedenich
jak je vidét na Obr. 1.2. Wolfram mutze byt z kulatého dratku, ve Spicce slisovaného
popftipad¢ s malym hrotem na Spicce.

Dalsi termoemisni zdroj je katoda z materialu LaBg (Lanthanhexaboridu) zobrazena
na Obr. 1.3, k provozu potiebuje lepsi vakuum neZ u wolframu ale dosahuje vétsi emise

elektrond pii niZsi teploté nez wolframova katoda. Tlak je potfeba alespoii 10™ Pa. [3]
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Obr. 1.2. a) narys b) bokorys [3].

Obr. 1.3. LaBg[3].

1.1.2 Autoemisni zdroje

Autoemisni zdroje jsou zdroje vyuZzivajici silného elektrického pole. Silné elektrické
pole poméha volnym elektronlim piekonat potencidlové bariéry mezi kovem a vakuem
kolem trysky a vytrhava je z kovu ven. Vyhodou autoemisniho zdroje je téméf stejna
energie vyzafenych elektronti. Diky tomu ma vysokou smérovou proudovou hustotu
2 - 10° A cm™ s, coZ je o dva fady vice neZ u termoemisniho zdroje. Problémem
u autoemisnich zdrojii je potfeba vysokého vakua 10® Pa. Pro autoemisni zdroje

se pouziva nejcastéji wolfram [3].



Obr. 1.4 Autoemisni zdroj elektroni [9].

1.1.3 Tabulka vlastnosti zdroji elektronu [3]

Zdroj elektront Proudova Zivotnost Velikost Rozptyl energii Stabilita
hustota zdroje elektront
[Alcm®sr] [h] - [eV] [%/h]
Wolfram 10° 3000 30/100 pm 1-3 1
LaBs 10° 1500 5/50 pum 1-2 1
Autoemisni wolfram 108 > 1000 <5nm 0,3 5
Schottkyho 10° > 1000 15-30 nm 03-1 1

2 Nizkovakuovy rastrovaci elektronovy mikroskop

Nizkovakuovy rastrovaci elektronovy mikroskop (LV-SEM) se od Kklasického
vysokovakuového SEM li§i moznosti pozorovani vzorki pfi tlacich az 4000 Pa v komoie
vzorku mikroskopu. Vysoky tlak v komoife vzorku mikroskopu je velkou vyhodou
a poskytuje moznost pozorovani elektricky nevodivych vzorku a biologickych vzorka bez
specialnich uprav, vzorka obsahujicich kapaliny a déje na fazovych rozhranich. Pouziti
ruznych plynt v komote vzorku pii vyZzsich tlacich umoziuje dosazeni lepSich vysledka
pozorovani neZ pii pozorovani ve vakuu. V atmosférach napf. dusiku a vodnich par
dochazi k mensimu rozptylu elektront.

V LV-SEM, jehoz zjednodusené vakuové schéma je zobrazeno na Obr. 2.1,
je komora vzorku oddé¢lena od tubusu pomoci komory diferencidlniho Cerpani slouzici
k postupnému snizeni tlaku. Diferencialné ¢erpana komora dosahuje tlaku nékolik desitek
Pascali. Rozdilu mezi jednotlivymi komorami je dosaZzeno pomoci systému
diferencialniho Cerpani. Diferencialné Cerpana komora obsahuje tlak omezujici clony
sotvory spramérem V desitkach az stovkach mikrometri. Malymi otvory je zajisténo
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spolehlivé omezeni proudéni plynti mezi tubusem a komorou. Zaroven neni omezen
prachod elektronti. Spravnd a ucinna funkce diferencialné cerpané komory je dilezitym
faktorem ovliviiujicim  kvalitu  pozorovani v mikroskopu. Hlavnim pozadavek
na konstrukci diferencialni komory je minimalni tlak v oblasti pruchodu elektronového
svazku komorou.

Tlak v komote vzorku ovliviiuje interakci elektront s plynem. Rozptyl primarniho
svazku elektronti se zvySuje S rostoucim tlakem, pracovni vzdalenosti a klesajicim
urychlovacim napétim. Se zvySenym tlakem zlistane velmi mélo nerozptylenych elektront,
nasledkem je pokles poméru signal Sum. [6]

elektronova tryska

Vi iontova vyvéva+ turbomolekularni vyvéva
+ rotacni vyvéva

« | clony omezuijici tlak

komora diferencialniho — rotacni vyvéva
Cerpani

= rotacni vyvéva
vzorek

komora vzorku

7

— zavadéni plynu

Obr. 2.1 Zjednodusené vakuové schéma LV-SEM [6]

3 Signaly emitované ze vzorku

Pfi interakci svazku primarnich elektronti (PE) se vzorkem dochazi ke generaci celé
fady signala viz Obr. 3.1. Dopadem svazku na povrch vzorku mize dojit k pruzné nebo
nepruzné srazce.

Pii pruzné srazce dochazi k vychyleni elektronu vlivem elektrického pole atomu
bez srazek s elekrony na energetickych hladinach atomu. Pokud dojde k vétsimu poctu
pruznych srdzek, mize se stat, Ze vychyleny elektron zcela obrati svlij smér. Elektrony

pruznou srazkou ztraceji jen malo ze své energie.
11



Nepruzna srazka muze nastat interakci s elektronovym obalem atomu, coz muze
zpusobit generaci sekundarniho elektronu nebo interakci s atomovym jadrem a zptsobit
generaci spojitého tzv. brzdného rentgenového zafeni. Vlivem nepruzné srazky ztraci

urychleny elektron ¢ast své energie [3]

primarni svazek elektroni

ES3
rentgenove zareni X-ray BSE
- ESE
fotony o+
SE1
Augerovy elektrony SE2
VZOREK

Obr. 3.1. Interakce elektroni se vzorkem [7].

3.1 Sekundarni elektrony

V ptipadé nepruzné srazky priméarnich nebo zpétné odraZenych elektronii (BSE)
se zatomt uvoliuji sekundarni elektrony (SE). Sekundarni elektrony maji energii
do 50 eV viz Obr. 3.2, pficemz nejcastéji se energie sekundarnich elektroni pohybuje
mezi 3-5 eV a 90 % vsech sekundarnich elektront ma energii mezi 0 a 10 eV. Sekundarni
elektrony jsou emitovany z tenké povrchové struktury vzorku, proto prenaseji topografickée
informace. Jsou vhodné pro pozorovani slozitych povrchovych struktur. Z mist, které
nejsou kolmeé k primarnimu svazku elektront, se emituje vice sekundarnich elektront. Tim
je dosazeno viditelnych rozdilt ve struktufe.[3]

Sekundarni elektrony mtizeme zjednodusené rozdélit na 4 druhy.
SE1 - Sekundarni elektrony vyzatené z povrchové struktury vzorku v misté dopadu
priméarnich elektronti.

SE2 — Sekundarni elektrony emitované interakci zpétné odrazenych elektronti
S pozorovanym vzorkem.
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SE3 - Sekundéarni elektrony emitované ze stény komory vzorku pii interakci zpétné
odrazenych elektront.

ESE - Sekundarni elektrony vzniklé v procesu narazové ionizace interakci signalnich
elektrond s molekulami plynu v komoie vzorku mikroskopu

3.2 Zpétné odrazené elektrony

V piipadé pruzné srazky primarnich elektronii se vzorkem dochazi k prichodu
elektronti vzorkem. Elektrony, které vnikaji do vzorku vlivem mnohonéasobnych pruznych
srazek s malym thlem dopadu, ztraceji cast své energie. Pokud vSak nedojde k velké ztraté
energie vlivem nepruzné srazky, mohou vzorek opustit. Elektrony, které vzorek opusti,
nazyvame zpétné odrazené elektrony. Energie BSE se pohybuje od 50 eV do energie
primarniho svazku. Zpétné odrazené elektrony prenaseji pfevazné materidlovou informaci.

[3]
SE BSE
\;:/ i

0eV 50eV 2 keV E =Ere
E[eV]—>

N [E]—>

Obr. 3.2 Schématické energetické spektrum elektronii emitovanych ze vzorku po dopadu PE [7].

3.3 Augerovy elektrony

Pokud je z vnitini struktury atomu vyrazen elektron napf. elektronem primarniho
svazku, vznikne na vrstvé dira. Dira je nezaplnéna energeticka hladina atomu.
Nesrovnalost na energetické hladiné je okamzité vyrovnana prechodem elektronu z vnéjsi
vrstvy. Elektron z vnéjsi vrstvy atomu pfi svém prechodu uvoliuje energii, ktera mtize byt
vyzafena jako rentgenové zafeni nebo muze byt pohlcena jako Kkinetickd energie
elektronem z vyss$i hladiny atomu. Pfijatda energie umozni elektronu opustit strukturu
atomu. Elektrony emitované vySe popsanym zpusobem Se nazyvaji Augerovy elektrony.
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Augerovy elektrony lze vyuzit ke kvantitativni a kvalitativni spektroskopické analyze
lehkych prvki jako jsou uhlik, dusik, bor. [3]

4 Scintila¢ni detektory

4.1 Everhart-Thorney Scintila¢ni detektor

Everhart-Thorney scintilatni detektor se sklada z miizky, scintilatoru, svétlovodu
a fotondsobice.

Mrizka je umisténa vné detektoru a je na ni pfivedeno kladné napéti priblizné 300 V.
Mrizka slouzi k ptitahovani SE z komory vzorku na detektor. Pritahované SE dopadaji
na tenkou vodivou vrstvu scintilatoru nejcastéji tvotenou z hliniku, popt. ITO (Indium tin
oxide). Vodiva vrstva scintilatoru je piipojena na vysoké napéti okolo 10 kV. Energie
dodand vysokym napétim scintildtoru umozni dopadajicim elektronim vyvolat scintilaci,
ktera by jinak nebyla moznd z diivodu malé energie sekundarnich elektrond. Scintilace
vyvolana na scintilatoru generuje fotony s Gc¢innosti okolo 10%. Scintilator je umistén
na vstupu svétlovodu. Na svétlovod navazuje fotonasobi¢. Fotony generované
scintilatorem se premist'uji svétlovodem a dopadaji na katodu fotondsobice. Fotonasobic
je slozen z katody na vstupu, soustavy dynod uvnitf a anody na vystupu. Na katod¢
fotonasobice dochazi k sekundarni emisi tzv. fotoelektrond, ty jsou pfitahovany
potencialem na soustavé dynod, kde dochazi k jejich zesileni. Po prichodu soustavou
dynod dopadaji na anodu fotonasobi¢e. Anoda pohlcuje znasobené fotoelektrony a pievadi
je na elektrické impulsy. Elektrické impulsy vzniklé na anodé tvoii obraz sledovaného
vzorku. [7]

miiZka s predpétim
50 - 300V
tenka vrstva scintilatoru

s predp&tim 10kV fotonéasobig

vystupni signal

svatlovod

katoda dynody
Obr.4.1 Everhart-Thorney Scintilaéni detektor [2]
Everhart-Thorney detektor ma dobrou t¢innost. Velkou nevyhodou vsak je, Ze muze
byt pouzit pouze ve vakuu. V nizkovakuovém rezimu mikroskopu nelze pfilozit
na scintilator vysoké napéti, nebot’ by dochazelo k vybojum v plynu.
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4.2 Nizkovakuovy Tescan detektor sekundarnich elektroni (LVSTD)

Detektor LVSTD spole¢nosti TESCAN chranény patentem [5] zroku 2003
umoznuje detekci sekundarnich elektronti v nizkovakuovém rastrovacim elektronovém
mikroskopu. LVSTD detektor je tvofen miizkou, clonou, scintilatorem, svétlovodem
a komorou s ptipojenou vyvévou. Vné detektoru je polokulovita elektricky vodiva miizka
prekryta zvenci vstupni sitkou pfipojenou na nizké napéti 50 — 500 V. Komora detektoru
je pfipojena na vyvévu pro vytvoreni vakua uvnitt detektoru potfebného pro spravnou
funkci scintiladtoru. Komora ma na vstupni stran¢ clonu ur¢enou k oddéleni vakua komory
detektoru od tlaku komory vzorku. Clona je tvofena elektricky vodivou miizkou z médi,
nebo kaptonovou membranou s otvory o priméru desitek az stovek mikrometru. Velikosti
otvorll v mfizce je zajistén vysoky odpor vici prostupu plynu. Maly odpor vici prostupu
elektronti je =zajistén elektronovymi mikro¢ockami tvofenymi elektrickym polem.
Elektrické pole vznikd na vodivych povlacich, kterymi je pokryta clona z obou stran.
Povlaky jsou od sebe elektricky oddéleny a jsou pfipojeny na zdroj piedpéti 50 — 2000 V.
Uvniti komory je na svétlovodu umistény scintilator s vodivym povlakem na povrchu,
pfipojenym na zdroj vysokého napéti umoziujici vyvolani scintilace dopadajicimi

sekundarnimi elektrony [5], [11].

svazek elektroni

O miizka s napétim + 50 - 500 V
O clona s napétim + 50 - 2000 V

© tenka vrstva na scintilatoru
s napétim + 10 kv

L
[
' I svétlovod

-

vyvéva

Obr.4.2 Zjednodus$eny nakres LVSTD detektoru [5]
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Pouziti LVSTD v LV-SEM k detekci sekundarnich elektronti je umoznéno pravé
oddélenim tlaku v komote vzorku od vakua v komote detektoru coz je vyhodou oproti ET
detektoru, ktery v LV-SEM nelze pouzit pro detekci sekundarnich elektrond. Pii pouziti
LVSTD detektoru spolu s atmosférou vodnich par je mozné pozorovat vzorky obsahujici
vodu nad teplotou 0°C bez potieby specialnich ptiprav.[11]

5 Program Smart

5.1 Stru¢ny uvod k programu

Pomér signal Sum (SNR) je Cislo definujici uroven méteného signalu vzhledem

k Sumu. Hodnota poméru vychazi ze vztahu (1) a (2) viz [4].

SNR = ke
N =
1-R, (1) [8]

po_ (- -V _ cov@.V)

(O = U= VPN frarG)y« vardT

(2) [8]

Pii zjistovani SNR jsou vyfoceny dva obrazky X a Y na stejném mist€ a jednotlivé pixely
obrazka jsou porovnavany pomoci vztahu [2] kde X; a Y jsou shodné pixely dvou obrazku
aXa¥ jsou stiedni hodnoty pixelt, cov(X,Y) je kovariance X a Y, var(X) a var(Y) jsou
rozptyly obou obrazku.

Program Smart miize vyuzivat k vypoctu poméru signal Sum vztahti (1) a (2), nebo mtze
vyuzit zjednodusenou metodu vypoétu SNR. Misto porovnavani pixeli dvou obrazki
porovnava fadky jednoho obrazku. VZdy porovnava dva po sobé& jdouci fadky pixeli. Prvni
fadek porovna s druhym fadkem a vypocte SNR, pokracuje porovnanim druhého s tietim
vypoctem SNR. Postupné porovna vSechny fadky obrazku a pribézné hodnoty SNR
zprimeéruje pro ziskani vysledné celkové hodnoty SNR.

Zjednodusena metoda je odvozena od ptivodni metody s dvéma obrazky. Funguje spravné
za ptredpokladu, Ze rozliSeni obrazku je 3 nm nebo min. Tim je zajiSténo, Ze dva po sobé

jdouci fadky jsou v podstaté stejné na rozdil od Sumu, ktery bude rozpoznatelny.
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6 Meéieni hodnoty signalu

Velikost signalu udava mnozstvi detekovaného signalu na urcitém misté. Pi1 méteni
na plose vzorku métime relativni hodnotu signalu.

Pro zjisténi redlné velikosti signdlu je potfeba odecist stejnosmérnou slozku.
Namétena hodnota v dife vzorku je stejnosmérna slozka, odecteme-li stejnosmérnou
sloZku signalu od relativni hodnoty signalu dostavame redlnou velikost signalu na urcitém

miste.

= o

L= L o

Sir. hodnota: 17002

Obr. 6.1. Priklad histogramu vybrané plochy snimku

Pro méfeni velikosti velikosti signalu je potfeba pouzit histogram viz Obr. 6.1.
Histogram je grafické znazornéni distribuce signalu, ze kterého lze ziskat stfedni hodnotu
signalu.
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7 Prakticka c¢ast

V experimentalni ¢asti byly na zacatku provedeny simulace rozptylu primarniho
svazku elektronti ve vodnich parach a v dusiku. Dale prob&hlo méteni poméru signal Sum a
velikosti signalu na Case na ruznych vzorcich a dale prob&éhlo méteni zavislosti zmény
velikosti signalu na tlaku pfii riznych napétich a v riznych atmosférach.

Pro v8echny méfeni bylo stanoveno optimalni (vyrobcem doporu¢ené) nastaveni pro
pracovni vzdalenost Wd = 5 mm, proud primérniho svazku Ip = 100 pA, napéti na
dynodach fotonasobic¢e 500 V a troven stejnosmérné hodnoty signalu na 90%, pokud neni
uvedeno jinak.

Pro experimenty byly zvoleny vzorky standardnich cinovych kulicek na uhliku (tin
on carbon universal resolution Agar S1937) a experimentalné pfipraveny vzorek prouzku
platiny na uhlikovém valci o velikosti 5 cm a praméru 1 ¢cm s dirou o priméru 1 mm pro

méieni proudu primarniho svazku uprostied.

7.1 Simulace rozptylu elektronii ve vodnich parach

a dusiku pii zméné tlaku

Elektrony prolétajici komorou vzorku interaguji s molekulami plynu a tim dochazi
K jejich rozptylu vlivem pruznych a nepruznych srazek. S rostoucim tlakem se v atmosféte
nachazi vice molekul plynu coz ma za nasledek vétsi rozptyl elektront. Na Obr. 7.1 je
ukéazka vystupu simulace pro 50 Pa (vlevo) a 800 Pa (vpravo).

Sample Conditions
kY: 20.0 Ti: 0
- Mo. Trajectories: 10000

Sample Conditions
RY: 20.0 Tie 0
No. Trajectories: 10000

Working Dist: 5mm
Unscattered: 55.6%
10-90% Rad: 142.9um

Worst Cage X-Ray Gen.
Radius: 248um

Comment ts

L L L i T
50 40 30 20 10 0 10 20 30 40 50

Obr. 7.1 Okno simulace nerozptylenych elektroni v atmosféfe vodnich par
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Zavislost nerozptylenych elektronti na tlaku

Nerozptylené
Pty 100

elektrony
(%] 9 -
80
70
60 * # dusik
* \’\. \.\!ﬂ

50 \ M vodni para
40 &
0 X e
20
10

0 T T T T ]

0 200 400 600 800 1000 Tlak [Pa]

Obr. 7.2 Simulace zavislosti nerozptylenych elektronii na tlaku

Z vysledku simulaci vynesenych do grafu viz Obr. 7.2 miZzeme vidét patrny rozdil
mezi atmosférou vodnich par a dusiku, kdy v atmosféie vodnich par dochazi k menSimu
rozptylu elektront nez v dusikové atmosfére. Ze simulace lze soudit, Ze ve vodnich parach

bude pii stejném tlaku lepsi pomér signal Sum.

7.2 Meéreni stability LVSTD v c¢ase

Prvnim experimentem bylo stanoveni stability LVSTD v case pii tlaku 100 Pa
vodnich par v komote vzorku mikroskopu.

Standardni vzorek cinovych kulicek na uhliku (Obr. 7.3) byl umistén do komory
vzorku mikroskopu a nasledné byl v komote nastaven tlak 100 Pa vodnich par. Po ustéleni
tlaku na pozadovanou hodnotu bylo provedeno kontrolni pozorovani vzorku a nastaveny
vSechny pracovni podminky mikroskopu. Pii experimentalnim pozorovani vzorku bylo
nastaveno zvétseni 1 000 krat, urychlovaci napéti Uy = 30 kV.

Béhem experimentu bylo pofizeno 30 snimkl, jenz jsou vSechny uvedeny
v piiloze ¢. 1 na CD, nastaveného mista vzorku v ¢asovém intervalu cca 1 hod. 50 min
(pofizeni jednoho snimku trvalo 3 — 4 min).
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O e” L. P
SEM HV: 30.0 kV View field: 208 pm

Det: LVSTD | LowVac, 100 Pa, H:0 | 50 ym

Date(m/dly): 12/03/13 | WD: 5.01 mm

Obr. 7.3. Stadardni vzorek cinovych kuli¢ek na uhlikovém substratu.

Brno University of Technology

Po celou dobu méfeni vykazoval mikroskop i detektor nestabilitu projevovanou

samovolnym posunem vzorku a svétlanim obrazu. Pomér signal — Sum byl ziskavan z celé

plochy fotky. Z dtivodu posunu vzorku byla pfi vyhodnocovani velikosti signalu obrazu

pouzita vzdy stejna vyiezana ¢ast obrazu. Pomoci histogramu byla zji$téna velikost signalu
a zaznamenana do grafu viz Obr. 7.4. Pii stalych podminkach rostla relativni hodnota

signalu a klesal pomér signal - Sum.

30 -
SNR
_ .
[-] 25 - cessseteeee
u o000
[ ‘,,000 * e
20 Bafigny i
¢ el T Rl Ll Lt T LT YT L
.
15 + :
10 . i
. i
& L
0 L
10:40 11:20 12:00 12:40
¢as [h:min]

15
145

- 140

135
130
125
120
115
110
105
100

0 L
velikost signalu

-]

B SNR

+ velikost signalu

Obr. 7.4 Zavislost SNR a velikosti signalu na ¢ase pro experiment ¢&. 1.
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Pro ovéfeni spravnosti vysledkll byl experiment opakovan. Nejprve byl mikroskop na piil
hodiny odstaven. Po ptil hodin¢ probihalo méfeni pfi stejnych podminkach jako prvni ¢ést.
Prabéh vypada podobné viz Obr. 7.5, ale hodnota SNR pokracovala v klesani od hodnot
na konci prvni Casti experimentu. Velikost signalu byla po odstavce na pavodnich
hodnotach, ale béhem pull hodiny se zvysila na svou maximalni hodnotu, a to pfiblizné
145. Béhem méieni bylo potizeno 30 snimki, vSechny snimky jsou uvedeny v ptiloze ¢. 2
na CD. Experiment prokazal zna¢nou nestabilitu detektoru v ¢ase projevenou kolisanim
pomeéru signal Sum a narustem velikosti signalu s ¢asem. Teoretickym piedpokladem byly

stabilni pribéhy poméru signdl Sum na Case a velikosti signdlu na Case.

SNR ** 150
k.
16 = - - 145 velikost signalu
[ e seectestoiiaiiantanaynR Y | ¢
14 l.‘..ll. aB I [-]
* I
B 135
10 ¢ - 130
- 125
8
¢ - 120
6 - 115
4 - 110
2 | e 105 WSNR
0 L 100  # velikostsignalu
13225 13:55 14225 14:55

cas [h:min]

Obr. 7.5 Zavislost SNR a velikosti signalu na ¢ase druhé ¢asti experimentu ¢&. 1.

Prokézana nestabilita se projevila znatelné svétlanim vzorku kulicek a neni jasné jestli
roste jen stejnosmérna slozka nebo velikost signalu. Svétlani mtizeme vidét na ziskanych
snimcich, tmavsi prvni snimek a svétlejsi posledni snimek viz Obr. 7.6 Snimky cinovych
kuli¢ek na za¢atku a na konci méfeni.. Je to zptisobeno rastem velikosti signélu v Case.
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Date(m/dly): 12/03/13 WD: 5.01 mm Brno University of Technology Date(m/dly): 12/03/13‘ WD: 5.01 mm Brno University of Technology

Obr. 7.6 Snimky cinovych kuli¢ek na za¢atku a na konci méfeni.

7.3 Méreni stability LVSTD v ¢ase na vzorku platiny

Druhym experimentem bylo méfeni vzorku platiny na uhlikovém valci. Experiment
mél potvrdit chovani detektoru LVSTD na jiném vzorku a zjistit jestli se méni velikost
signalu nebo stejnosmérna slozka. Probéhlo méfeni poméru signal Sum a velikosti signalu
na Case v atmosféte vodnich par pii tlaku 100 Pa v komote vzorku mikroskopu.

Vzorek platiny na uhlikovém vélci (Obr. 7.7) byl umistén do komory vzorku
mikroskopu a nasledné byl v komote nastaven tlak 100 Pa vodnich par. Po ustaleni tlaku
na pozadovanou hodnotu bylo provedeno kontrolni pozorovani vzorku a nastaveny
pracovni podminky mikroskopu. Nastavené zvétSeni 1 000 krat, urychlovaci napéti
Uy =30 kV.

Béhem experimentu bylo pofizeno 30 snimkl, jenz jsou vSechny uvedeny
v piiloze ¢. 3 na CD, nastaveného mista vzorku v ¢asovém intervalu cca 1 hod. 40 min

(potizeni jednoho snimku trvalo 3 — 4 min).
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SEM HV: 30.0 kV ‘ View field: 208 ym VEGA3 TESCAN

Det: LVSTD LowVac, 100 Pa, H-O | 50 pm
Date(m/dly): 12/04/13 Brno University of Technology

Obr. 7.7. Vzorek platiny na uhlikovém valci

Pii vyhodnocovani vysledkt byla velikost signalu ziskavana z jednoho mista na
vzorku o velikosti 40 x 40 pixelt. Pro ziskani redlné velikosti signalu byla od namétené
stfedni hodnoty signalu vzorku odeétena stejnosmérna velikost signéalu v dife na vzorku
viz kapitola 6 M¢teni hodnoty signdlu. Béhem méfeni byl pozorovan nartst stejnosmérné
slozky signalu projevujici se svétlanim obrazu. Pomér signal — Sum byl ziskdvan z celé
plochy fotky.

Ziskané hodnoty byly vyneseny do grafu viz Obr. 7.8.
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Zavislost velikosti signalu a SNR v case
SNR 35 150 velikost signalu
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Obr. 7.8 Zavislost SNR a velikosti signalu na ¢ase pro experiment ¢. 2

Experimentem se podafilo potvrdit chovani detektoru i1 na jiném vzorku. Nestabilita
pretrvava a lze ji jednoduse vidét na potizenych snimcich viz prvni a posledni snimek série
experimentu ¢. 2. Z grafu viz Obr 7.6 vidime pribéh méteni v které velikost signalu béhem
prvni ptl hodiny méfeni narostla na maximalni hodnotu a dale se pohybovala s odchylkou
+ 5 coz se da povazovat ze relativné stabilni. Vzhledem ke svétlani mizeme fict ze jde o

narust stejnosmérné slozky.

2 3

SEM HV: 30.0 kV View field: 208 ym VEGA3 TESCAN
Det: LVSTD LowVac, 100 Pa, H:O | 50 ym
Date(m/dly): 12/04/13 WD: 5.00 mm Brno University of Technology

SEM HV: 30.0 kV View field: 208 ym VEGA3 TESCAN|

Det: LVSTD LowVac, 100 Pa, H:O | 50 ym
Date(m/dly): 12/04/13 WD: 5.00 mm Brno University of Technology

s

Obr. 7.9 Snimky platiny na uhlikovém valci na za¢atku a na konci méieni.
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7.4 Méreni velikosti signalu na tlaku dusiku v komore vzorku

Treti experiment bylo méfeni zavisloti velikosti signalu na tlaku v komote vzorku
v atmosféie dusiku pfi dvou riznych urychlovacich napétich. Pouzity vzorek byla platina
na uhlikovém valci. Probéhly dvé méfeni, zjisténi velikosti signalu prob&hlo pomoci
metody vyhodnocovani stupni Sedi a osciloskopické metody, jenz je soucati softwarové
vybavy mikroskopu.

Vzorek platiny na uhlikovém vélci (Obr. 7.10) byl umistén do komory vzorku
mikroskopu a nasledné¢ byl v komofe nastaven tlak 10 Pa dusiku. Po ustaleni tlaku
na pozadovanou hodnotu bylo provedeno kontrolni pozorovani vzorku a nastaveny
pracovni podminky mikroskopu: zvétSeni 500 krat, urychlovaci napéti Uy = 20 KV,
Uy = 30 kV a troven stejnosmérné hodnoty signalu na 80 % - 90 %.

b

SEM MAG: 500 x View field: 415 pm I VEGA3 TESCAN
Det: LVSTD LowVac, 53 Pa, N | 100 pm
SEM HV: 30.0 kV WD: 5.02 mm Brno University of Technology

Obr. 7.10 Vzorek platiny na uhlikovém valci

Béhem experimentu bylo pofizeno 42 snimkil, jenz jsou vSechny uvedeny
v ptiloze ¢. 4 na CD, nastaveného mista vzorku v tlakovém rozsahu 10 Pa — 1000 Pa.
Ziskané hodnoty byly vyneseny do grafu viz Obr. 7.11. Z grafu je patrné neptfedvidatelné
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chovani detektoru zplisobené nestabilitou. Pribéhy pro méfeni na obou urychlovaci

napétich si méli byt podobné.

velikost signsiu ZaVislost velikosti signalu na tlaku
M,

200 “

150 - —20kV
=30 kV

100 l N |

50
Tlak [Pa]

0 T T T T T 1
0 200 400 600 800 1000 1200

Obr. 7.11 Zavislost velikosti signélu na tlaku dusiku p¥i urychlovacim napéti 30 kV a 20 kV

7.5 Méfeni velikosti signalu na tlaku vodnich par v komore vzorku

Ctvrtym experimentem bylo méfeni zavisloti velikosti signalu na tlaku v komote
vzorku v atmosféte vodnich par pii urychlovacich napétich Uy = 20 kV, Uy = 30 kV
a urovni stejnosmérné hodnoty signalu 75 % - 94 %. Pouzity vzorek byla platina
na uhlikovém valci. Probéhly dvé meéfeni, zjisténi velikosti signalu prob&hlo pomoci
metody vyhodnocovani stupni Sedi a osciloskopické metody, jenz je soucati softwarové
vybavy mikroskopu.

Vzorek platiny na uhlikovém valci (Obr. 7.10) byl umistén do komory vzorku
mikroskopu. Po ustaleni tlaku na hodnotu 10 Pa bylo provedeno kontrolni pozorovani
vzorku a nastaveno zvétseni 500 krat.
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Obr. 7.12 Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par p¥i urychlovacim napéti 20 kV a 30 kV

Bé&hem experimentu bylo pofizeno 42 snimkd Vv tlakovém rozsahu 10 Pa — 1000 Pa,
jenz jsou vSechny uvedeny V pfiloze ¢. 5 na CD. Pti vyhodnocovani velikosti signalu byla
brana na snimku plocha platiny, umisténa na vzorku vpravo a plocha diry umisténé
nalevo. Ziskané hodnoty jsou vyneseny do grafu viz Obr. 7.12. Z grafu mizeme vidét
zménu velikosti signdlu s rostoucim tlakem. Ve vodni pafe detektor pracoval

neptedvidatelné a prubéhy na dvou riznych napéti jsou rozdilna.
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Z.aveér

V teoretické ¢asti je popsan princip funkce SEM, LV-SEM a popsany rozdily mezi
obéma pfistroji. Dale byly popsany signaly uvoliujici se ze vzorku po dopadu svazku
primarnich elektroni se zaméfenim na sekundarni elektrony. Nasleduje popis funkce
Everhart-Thornley scintilaéniho detektore sekundarnich elektroni pro vysoké vakuum
na kterou navazuje popis nizkovakuového TESCAN detektoru sekundarnich elektronu.

V zavéru teoretické casti je popsan program Smart ureny pro vypocet poméru
signal — sum a postup pro stanoveni velikosti signalu metodou odecitani stupii Sedi.

Prakticka ¢ast byla zaméfena na stanoveni vlivu pracovnich podminek na funkci
LVSTD detektoru.

Nejprve byly provedeny simulace rozptylu priméarniho svazku se vzristajicim tlakem
dusiku a vodnich par v komote vzorku mikroskopu. Ze simulaci vyplynulo, Ze v dusikové
atmosféte dochazi k vys$simu rozptylu primédrniho svazku oproti prostfedi vodni pary.

Prvnim experimentem bylo méfeni stability LVSTD v ¢ase. Detektor i mikroskop
vykazovali nestabilitu. Posuvny stolek v komoie vzorku se zneznamych davodu
samovoln¢ pohyboval, coz mélo za nasledek posun vzorku viditelny na ziskanych
snimcich. Z toho dtivodu byli nékteré snimky posunovany manualné nazpét aby nedoslo
K uplnému piesunuti sledované plochy. Detektor vykazoval v prvnich 30 minutach
znacnou nestabilitu projevujici se nardstem velikosti detekovaného signalu a zhorsujicim
se pomérem signal Sum. Zhruba po piilhoding jiZ nedochazelo k vyraznéjSim zméndm a
velikost signalu i pomér signal — Sum se ménili jen pozvolna.

Dale bylo provedeno opakované méteni po pulhodinové odstavce mikroskopu, které
mélo potvrdit chovani detektoru. Byla zjiSténa stejné nestabilita velikosti signalu projevena
svétlanim vzorku a rostouci prub&éh poméru signal Sum. Pribéhy obou méteni vSak nelze
srovnavat, oba jsou nestabilni. Z vysledku vsak lze fict, ze po uplynuti zhruba 30 minut se
detektor zacina mirné stabilizovat.

Nasledné prob&éhlo méfeni téze stability se vzorkem platiny na uhlikovém valci
s dirou uprostied, aby se vyloucila moznost chyby vzniklé vzorkem. Méfenim se potvrdila
nestabilita detektoru. Velikost signalu béhem putl hodiny vzrostla ze 110 na 140.
U pribéhu pomeéru signal Sum dochézelo k nepfedvidatelnym vykyvim.

I pfes nestabilitu detektoru byly provedeny experimenty stanovujici zéavislost
velikosti signdlu a SNR na tlaku vodnich par a dusiku v komoife vzorku pro rtzna
urychlovaci napéti Uy, jejichz vysledkem by méli byt sobé podobné prubéhy. Méfeni
probihali na vzorku platiny na uhlikovém valci. Vystupy pii méteni v dusiku vychézeji pro
urychlovaci napéti 20 kV a 30 kV naprosto odlisné. Lze tedy opét stanovit, ze detektor se

chova nestabilné. Pii méfeni zavislosti ve vodnich parach vSak vypadaji pribéhy velikosti
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signalu podobné. Lze tedy stanovit, ze lepsi je provadét méfeni v prostiedi vodnich par nez
Vv prosttedi dusiku

Z naméienych hodnot vypliva, ze detektor je naprosto nestabilni a nelze s nim dojit
k zadnym opakovatelnym vysledkiim. I kdyz se s detektorem méti hodinu a pul, porad
se chova nestabilné a prakticky neni mozné ho jakkoli stabilizovat. Nelze ptedpokladat jak
se bude chovat na jinych vzorcich se stejnym nastavenim pracovnich podminek
ani v dlouhodobém méfeni. Se zménou tlaku dochazi ke kolisani hodnot nepiedvidatelnym
zptisobem. Dal$im problémem je posun stolku mikroskopu se vzorkem, coz komplikuje

jakékoli opakovatelné méfeni.
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Seznam zkratek

SE sekundarni elektrony (secondary electrons)

BSE zpétné odrazené elektrony (backscattered electrons)

SEM rastrovaci elektronovy mikroskop

LV-SEM nizkovakuovy rastrovaci eletronovy mikroskop

LVSTD Detektor sekundarnich elektroni pro nizké vakuum (Low Vacuum
Secondary Electron TESCAN Detector)

ITO Indium Tin Oxide

SNR Signal Noise Ration

LaBg Lanthanhexaborid

AE Augerovy elektrony (Augers elecrons)

ET Everhart-Thorney
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