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ABSTRAKT

Tato prace vychazi ze série odbornych ¢lanki vénovanych problematice ¢erpani v diferencialné
Cerpané komote environmentalniho rastrovaciho mikroskopu. Prace je zaloZena na studii Dr.
Danilatose, kde je Cerpani diferencidlni ¢erpané komory feSeno pomoci Monte Carlo statistické
metody. Prace provadi analyzy proudéni plynu v nizkych tlacich clonkou oddélujici prostory s
velkym tlakovym spadem Dr. Danildta. Analyzy budou pouzity pii konstrukci experimentalni
komory, ktera bude slouzit pro experimentalni vyhodnoceni vysledkl proudéni v dané komote pti
pouziti mechaniky kontinua.

KLICOVA SLOVA

Staticky tlak, Celkovy tlak, Dynamicky tlak, Recovery Factor, Diferencialné cerpana komora.

ABSTRACT

This thesis is based on the series of scholarly article dedicated to the issue ofpumping in the
differential scanning chamber of an environmental scanning microscope. The thesis is based on
Danilatos’s study where the pumping of the differential pumped chamber is solved by means of
the Monte Carlo statistical method. The thesis performs analysis of gas flow at low pressures
through orifice separating the spaces with a large pressure drop Dr. Danilate. The analyses will be
used for the design of the experimental chamber which will serve for the experimental evaluation
of the flow results in the chamber using the continuum mechanics.

KEY WORDS

Static Pressure, Total Pressure, Dynamic Pressure, Recovery Factor, Differentially Pumped
Chamber.
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UvOoD
Trendy v rozvoji vypocetni techniky vznikaji i systémy uréené pro modelovani
objemovych téles a moznosti realizovat matematicko-fyzikalni analyzy
nemodelovanych zafizeni. Tyto analyzy umoziuji zjistit optimélni navrh zatizeni
jesté pied zahajenim vyroby zatfizeni. Tyto technologie jsou vyuzity i pfi nadvrhu
environmentalniho elektronového mikroskopu.

Tato semestralni prace se nejprve zabyva teoretickymi podklady pro ptipravu
praktické casti. Prace obsahuje kapitoly vénujici se obecnym informacim o
elektronové mikroskopii, poté presnéji environmentélni elektronové mikroskopii.
Dale je v praci uvedena studie Dr. Danilata, ktery analyzy Cerpani v diferencialné
cerpané komote provadi pomoci statistické metody Monte Carlo, a jeji srovnani s
metodou kontinua, ze které nasledné vychazi provedené simulace matematicko-
fyzikélnich podminek pfi Cerpani diferencialné cerpané komory environmentéalniho
elektronového mikroskopu.

Dale jsou popsany systémy pouzité¢ pro feSeni ukolu a matematicky model,
ktery systém Ansys Fluent pouziva. Na tento rozbor navazuje kapitola popisujici
struéné metodu konecnych objemu, kterou Ansys Fluent diskretizuje vypocetni
oblast a fesi dany problém.

V praktické ¢asti, kterd navazuje na poznatky popsané v teoretické ¢asti, jsou
uvedeny vysledky analyz proudéni plynu pfes vybrané tvary clon odd€lujici
komory s velkym tlakovym spadem, kterou budou pouzity jako podklad pro vyrobu
experimentaln i komory slouzici pro vyzkum nadzvukového proudéni v nizkych
tlacich. Cilm daného vyzkumu je provést optimalizaci prichodu primarniho
svazku elektronti v rastrovacim elektronovém mikroskopu.



1 ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Elektronova mikroskopie umoziuje studium mikrostruktury zkoumanych objekta.
Struktura je zkouména pomoci elektronového svazku, ktery je fokusovadn magnetickym polem,
nebo elektromagnetickym polem. Elektronovou mikroskopii je mozné pozorovat povrch
materialu, jeho struktura a také je mozné ud¢lat jeho prvkovou analyzu.

Elektronové mikroskopy vyuzivaji svazku urychlenych elektrond. Svazek urychlenych
elektronti ma ptiblizné 100 000 x mensi vinovou délku nez svétlo pouzité u optického mikroskopu.
Elektronové mikroskopy proto dosahuji vyssi rozliSovaci schopnosti nez optické mikroskopy.
Tvar svazku elektronii se d4 ovliviiovat elektrickym nebo magnetickym polem. Elektronové
mikroskopy délime podle vyuziti elektronového svazku na transmisni a rastrovaci.[1]

1.1 Historie elektronové mikroskopie

K prilomu, ktery vedl k vynalezu elektronového mikroskopu doslo v roce 1897, kdy J.J
Thompson objevil elektron. V roce 1925, pak doslo k dalSimu dilezitému objevu, kdyz Luis de
Broglie tvrdil, Ze rychle letici ¢astice maji nejen korpuskularni, ale i vinovy charakter jako napf.
viditelné svétlo. Pro objeveni elektronového mikroskopu bylo ale za potiebi mnoha dalSich
poznatkl a objevl riznych badatelti a védci.

Prvni prototyp elektronového mikroskopu byl zkonstruovan v roce 1931 inzenyry
Ruskomem a Knollomem na Vysoké skole technické v Berlin€. Komer¢ni vyroba transmisnich
elektronovych mikroskopli byla zahédjena o osm let pozd¢ji firmou Siemens a Halske, ktery
garantovala rozliSovaci schopnost mikroskopii na 10 nm. [1]
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Obr. 1: Prvni mikroskop zkonstruovany Knollem a Ruskou v roce 1930 [18]



1.1.1 Historie v Ceskoslovensku

V Sedesatych letech v byvalém Ceskoslovensku v Ustavu pfistrojové techniky v Brné
vznikla skupina vedend A.Delongem, V.DrahoSem a L.Zobacem zabyvajici se konstrukci
elektronovych mikroskopt. Vysledkem byla velmi uspésna fada elektronovych mikroskopt Tesla
BS. Prvni sériové vyrabény model Tesla BS 242 ziskal na EXPO 1958 zlatou medaili. Za 20 let
vyrobili ptes tisic kust tohoto pfistroje, ktery se vyvazel do dvaceti zemi svéta.

Obr. 2: Tesla BS 242 [2]

Dale v Sedesatych letech doslo kobrovskému rozvoji oboru. Byly postaveny unikatni
prozafovaci, emisni i rastrovaci elektronové mikroskopy. Velmi tispé$ny prozatovaci mikroskop
vyrabény v TESLE Brno byl TEM TESLA BS 413, ktery mé¢l rozliSeni az 0,6 nm a urychlovaci
napéti do 100 kV. V postupné vylepSovanych verzich se jich vyrobilo do roku 1975 témét 400
kusi.

Obr. 3: Tesla BS413 z roku 1962 [2]



V této dobé byly rozvijeny i nekonvenéni elektronové mikroskopie, naptiklad
interferencni, stinova, Lorentzova a tunelova emisni mikroskopie a také difrakce pod malymi thly.
V casopise Nature se roku 1971 byly publikovany prvni aplikaéni moznosti nizkoenergiové
elektronové difrakce, presentované v novém emisnim elektronovém mikroskopu. Na konci
Sedesatych let bylo dosazeno ultravysokého vakua 10-6 Pa v komote preparatu emisniho
mikroskopu. Obor se zacal zabyvat i vypocty magnetickych poli ocek a trajektorii elektronti. Od
roku 1973 byla pouzivana metoda konecnych prvki pro vypocty elektrostatickych a magnetickych
rotacné symetrickych ¢ocek. Vypoclty byly velmi obtizné, jelikoz tstav nevlastnil pocita¢. Nové
vytvoteny tym v polovin¢ sedmdesatych let realizoval origindln¢ koncipovany spektrometr
Augerovych elektronii ve spojeni svyvijenym rastrovacim elektronovym mikroskopem s
autoemisni tryskou, ktery byl pozdéji vyrabén a oznaovan jako Tesla BS 350.

Obr. 4: Tesla BS 350 [2]

V sedmdesatych letech se také pracovalo na vyvoji novych scintilatnich a
katodoluminiscenc¢nich stinitek. Znacného pokroku ve vyvoji bylo dosazeno hlavné zavedenim
monokrystalu typu YAG (ytritohlinity granat). Roku 2001 bylo voblasti tenkych vrstev dosazeno
svétového prvenstvi sestrojenim multivrstvého rentgenového zrcadla s rezonancni absorpci, které
slouzilo jako analyzator pii rentgenovém zobrazeni biologickych preparati fazovym kontrastem
vtmavém poli. Vlivem rozvoje vypocetni techniky dochazi k mimofadnému zdokonalovani
programu pro elektronovou optiku. [2]

1.2 Princip mikroskopu

Pro zkoumani struktury vzorku pouzivame mikroskopy. Piivodné mikroskopy slouzily pro
zkoumani povrchu vzorku, ovSem v dnes$ni dobé€ jsou typy mikroskoptl, diky kterym miZzeme
zkoumat 1 vnitini strukturu vzorku.

Mikroskopy délime na elektronové nebo optické podle tzv. mezni rozliSovaci schopnosti,
ktera je imernd vinové délce zatfeni vyuzivané danym typem mikroskopu a je tedy jednou z
hlavnich charakteristik mikroskopt. [3]

1.3 Rozdéleni mikroskopu

Podle metody zobrazovani délime mikroskopy na optické a elektronové. Princip obou dvou
typl je podobny. Opticky mikroskop tvoii opticka ¢ast, kterd zajisti vznik a promitnuti obrazu,
mechanicka ¢ast a tubus, ktery chrani optickou ¢ast. Zakladem optické ¢asti jsou Cocky, které tvori
objektiv a okular. U elektronového mikroskopu jsou misto optickych ¢ocek pouzity cocky
elektromagnetické a misto fotonil se pro zkoumani objektu vyuzivé elektroni. [3]



Rozliseni optického mikroskopu je ovlivnéno vinovou délkou pouzitého svételného zareni
a pfi pouziti kvalitni optiky je mozné dosahnout hodnoty zvétseni az 1 500x. U elektronovych
mikroskopti mtiizeme dosahnout hodnot zvétSeni az 1 000 000x. Je to déno tim, Ze vinové délky
urychlenych elektronti jsou mnohem nizsi nez je hodnota vinové délky fotonu a tim miizeme
dosahnout vétsi rozliSovaci schopnosti.

Elektronové mikroskopy podle vyuziti elektronového svazku miizeme rozdé€lit na dva
zakladni druhy, které mizeme vidét na obrazku €. 5. Prvnim z nich je transmisni elektronovy
mikroskop (TEM — z angl. transmission electron microscope), kde se vyuziva elektronti, které
projdou vzorkem a poskytuji informaci o vnitini struktufe vzorku. Druhym typem je rastrovaci
elektronovy mikroskop ( SEM - z angl. Scanning electron microscope), u kterého je vyuzivano
elektronti odrazenych od povrchu a slouzi ke zkoumani povrchu vzorku. [3]

TEM SEM
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Obr. 5: Schématické zndzornéni elektronovych mikroskopti

1.3.1 Transmisni elektronovy mikroskop (TEM)

Jako prvni se objevil transmisni elektronovy mikroskop, ktery byl kolem roku 1930
sestrojen tymem vedenym M. Knollem a E. Ruskou na Vysoké skole v Berling€. U toho typu je
vyuzivano elektrond, které projdou vzorkem a poté poskytuji informaci o vnitini struktuie vzorku.

[1]

TEM je velice podobny svételnému mikroskopu. Svételny zdroj je zde nahrazen
elektronovym délem, misto sklenénych cocek jsou zde Cocky elektromagnetické a okuldr zde
nahrazuje fluorescencni stinitko. Ohniskovéa vzdalenost u elektromagnetickych ¢ocek 1ze nastavit
velikosti proudu prochdzejiciho civkou. TEM pro svou ¢innost vyzaduje vakuum. Je to z toho
divodu, aby v prostoru, ve kterém prochézeji elektrony, nemohlo dojit ke kontaminaci tubusu a
vzorku molekulami vzduchu a také proto, Ze elektron by byl ve vzduchu absorbovan. Vysledny
obraz zkoumaného pfedmétu mizeme pozorovat pomoci fluorescencniho stinitka pies okno v
projekéni komote, nebo pomoci CCD kamery. [4]

Vyhodou TEM je velké zvétSeni, az stotisicindsobné. Je ale potfeba vzorek specialné
pfipravit. Tloustka pozorovaného vzorku mize byt v zavislosti na materialu a energii elektronti



0,1 az 5 um. Jeho primér musi byt uzptsoben drzaku vzorku a musi také byt zbaven veskeré vody

[5].

Zakladnimi C¢éastmi transmisniho elektronového mikroskopu je tubu s elektronovou
optikou, vakuovy systém, elektronika a software.

Svételny mikroskop TEM

< 2droj svitla zdroj elektronu

kondenzorova
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vzorek
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clona

intermedialni
colky

projektivy

fluorescendni

oko stinitko

RozliSeni 200nm 0. I1nm

Obr.6: Zjednodusené schéma transmisniho elektronového mikroskopu a jeho porovnani se
svételnym elektronovym mikroskopem

Zkoumany vzorek je do mikroskopu vkladan ve formé tenké folie ozafované elektrony. Pti
dopadu elektront na pozorovany vzorek dochéazi k vice druhtim interakci. VéEtsina elektroni projde
vzorkem. Tyto proslé elektrony interaguji se vzorkem bud’ pruzné ¢i nepruzné. V piipadé pruzné
interakce si se vzorkem vyméni minimalni kinetickou energii a dojde pouze ke zméné sméru
leticiho elektronu s tim, ze toto odchyleni od plivodniho sméru je tim vétsi, ¢im blize kolem jadra
atomu elektron prolétne. U nepruznych interakci dochazi k elektronovym excitacim vlivem
nepruzné interagujicich elektront, jejich energie se vyrazné€ snizuje a dochézi i ke zméné vlnové
délky, coz ma za nasledek zhorSeni chromatické aberace. [5]

Tubus mikroskopu je slozen z trysky, anody, clon, Cocek, upevnéni pro vzorek a
zobrazovaciho systému. Zdrojem elektroni je tryska. Poté je témto elektronim v poli
urychlovaciho napéti mezi katodou a anodou dodéana kineticka energie. Takto urychleny svazek
elektrontli je pak pro prichod vzorkem formovan a smétfovan diky soustavé Cocek a clon. Pti



prichodu vzorkem elektrony interaguji s atomy vzorku a nasledné se vychylené elektrony deteku;i
na fluorescen¢nim stinitku, poptipadé na CCD kamefte.

Na stinitku mizeme pozorovat obraz, ktery je tvofen pouze cCasti elektront. Piili§
vychylené elektrony jsou zachyceny clonou objektivu a nasledné jsou vyrazeny. Fazovy kontrast
je zpusoben elektrony, které jsou vychyleny pod riznymi uhly, coz mé za nasledek rizné stupné
Sedi na zobrazeni zkoumaného vzorku. Trvaly zdznam vzorku, ktery mlze byt zaznamenan na
fotograficky material, nebo v digitalni form¢ pomoci CCD (SSC) kamery. [5]

1.3.2 Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM)

V zésad¢ myslenku konstrukce elektronového mikroskopu formuloval v roce 1935 M.
Knoll (myslenka optického skenovaciho mikroskopu byla diive vyjadiena a implementovana
jednim z tvlirclh moderni televize V.K. Zvorykin v roce 1924). V souladu s touto myslenkou je
kazdy bod vzorku postupné ozatren zaosttenym elektronovym paprskem, ktery se pohybuje podél
sledované¢ho povrchu, podobné jako skenovani elektronového paprsku v televiznich systémech.

Mikroskopické mikroskopy (SEM) se proto zasadné lisi od mikroskopti, jako jsou difrakéni
zafizeni, timo. SEM je v podstaté televizni mikroskop.

Navzdory zjevné jednoduchosti myslenky, kterou vyjadiil M. Knoll, bylo velmi obtizné jej
realizovat ve formé¢ spolehlivého zatfizeni s rozliSenim dostate¢nym pro praktickou praci kvili
velmi omezenym technickym moznostem té doby. V roce 1939 (Azerbajdzan) a v roce 1942
(Zvorykin) u€inili sva rozhodnuti. Rozsahlé vyuzivani SEM ve véd¢ a technice vSak bylo mozné
az v 70. letech, kdy se objevily vysoce spolehlivé pfistroje zalozené na GspéSich mikroelektroniky
a vypocetni techniky

Rastrovaci elektronovy mikroskop se vyuziva pro pozorovani povrchu zkoumaného
objektu. Je vyuzivan zejména pro sledovani struktur pevnych latek. I u tohoto typu elektronového
mikroskopu je zapotiebi vakuum. Vzorky pfipravené pro pozorovani pomoci SEM nemusi byt tak
tenké jako je zapotiebi u TEM, jejich velikost je omezena velikosti vakuové komory. Do urcité
miry mizeme také pozorovat analogii SEM aoptického mikroskopu sdopadajicim svétlem, ale
srozdilem ve vytvoreni vysledného obrazu. [6]

Pti zkoumani vzorku pomoci SEM dopada tenky svazek elektronti na povrch vzorku. Diky
vychylovaci soustavé se elektronovy svazek postupné posouva na vSechna mista vzorku. Po
dopadu svazku elektrond o vysoké energii se ne¢které z nich odrazi, ptipadné muze dojit k emisi
sekundarnich elektronti z povrchu vzorku. Vyhodnocenim odraZenych a emitovanych elektronti
se poté zobrazi poZadovana struktura na monitoru. [7]

Pro vysvétleni principu SEM jej rozdélime na tubus a komoru. V horni ¢asti tubusu se
nachazi katoda, slouZici jako zdroj primarnich elektronii. Pfi dopadu elektronii na vzorek dochdzi
k pruznym a nepruznym interakcim. Energie primarnich elektronti vyznamné ovliviiuje excitacni
objem - oblast nachdzejici se pod povrchem, ze které se uvoliiuji jednotlivé signaly. Tato oblast je
tim mél¢i a Sirsi, ¢im je energie primarnich elektronti nizsi. V1iv na velikost excitacni oblasti ma
také materidlové slozeni zkoumaného vzorku. Pokud bude ve vzorku obsazeno vétsi mnozstvi
téz8ich kovi, tim vice elektronti bude odrazeno. Hloubka priniku primarnich elektront pak bude
mensi. U vzorku slozen¢ho z leh¢ich kovli tomu bude naopak. Primarni elektrony, které maji
dostate¢nou energii na to, aby pronikly pod povrch, se za¢nou pohybovat chaotickym zpiisobem.
Tento pohyb poté napomahd k vytvoteni dalSich signali. [1]
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Obr. 7: Rastrovaci elektronovy mikroskop

Jak uz bylo zminéno, pro vyhodnoceni vzorku jsou u SEM dilezité 2 typy signalu, které
vznikaji interakci svazku elektront spovrchem vzorku. Odrazené primarni elektrony vznikaji pti
pruznych deformaci, sekundarni elektrony pak pii deformacich nepruznych. Vyhodnoceni probiha
pomoci statistické metody simulace drah elektroni Monte-Carlo, diky které 1ze urcit podminky,
za kterych signaly vznikaji. Tato metoda pouziva nahodna Cisla a umoznuje priblizn¢ popsat pohyb
elektronti a jejich objem. [1]

1.3.3 SEM device a princip prace

Skenovaci elektronovy mikroskop je vakuové zafizeni, protoze pifi normalnim
atmosférickém tlaku je elektronovy paprsek silné rozptylen a absorbovan, coz znemoziuje
zaostfeni. Proto pracuje vakuum v mikroskopickd komora by méla byt 10 - 6 torr. nebo lepsi.
Elektronovy paprsek ze zdroje elektrontl, specidlni kondenzéatorovy systém, je vytvoren ve forme
dobte zaméfené sondy a prochdzi systémem fidicich elektrod nebo elektromagnet, které pohybuji
paprskem podél povrchu vzorku podél cesty, ktera tvoii rastr podobny televiznimu rastru.

Pohyb destniku na povrchu vzorku musi probihat s velmi vysokou ptesnosti. Odezva je
vytvofena. Signdl zaznamenany senzory se pouziva v dalSich modularnich podminkach. Vzorek
sekundarniho signéalu bude zaviset na fyzikalnich vlastnostech povrchu vzorku. Obrazek povrchu,
obrazek, obrazek povrchu. Lze tedy studovat topografii defektnich heterogenit a stav povrchu:
napiiklad povrchovou topologii (hranice zrna, pory, trhliny, nehomogenita slozeni atd.) - v
odrazenych nebo sekundarnich elektronech; vybér elementarniho slozeni na povrchu vzorku v
rentgenovém zafeni; ptidéleni darcovskych nebo akceptacnich center - podle velikosti
absorbovaného proudu; struktura magnetické domény - v sekundéarnich elektronech atd.

Rozliseni dosazitelné v SEM je omezené elektronicka sonda majici praimér dz. Tento
elektronoveé opticky systém vytvarejici sondu by mél poskytovat maximalni mozny proud s co
nejmensi velikosti sondy. [6][7]



2 ENVIRONMENTALNI ELEKTRONOVA
MIKROSKOPIE

Environmentalni rastrovaci elektronova mikroskopie je jednim z poslednich vyvojovych
stadii rastrovaci elektronové mikroskopie. Jeji pocatky se datuji od 70. let, kdy pfedmétem zajmu
mnohych badatelti, napt. Monterieffa a Robinsona bylo odstranéni elektrického naboje zpovrchu
nevodivych vzorkl napusténim plynti do komory vzorku. Bylo zjisténo, ze v disledku ioniza¢nich
srazek atomil a molekul plyni s elektrony se neprojevuje zadny povrchovy negativni naboj na
izola¢nim vzorku, nebot’ tento naboj je kompenzovan srazkovymi ionty. Kompenzace elektrického
naboje umoziuje piimé pozorovani elektricky nevodivych preparatii bez jejich pokryti elektricky
vodivou vrstvou.

Podstata environmentalnich rastrovacich elektronovych mikroskopt spoc¢ivd vmoZznosti
pozorovat vzorky obsahujici uréité mnozstvi vody nebo pozorovat je pii vysSich tlacich ve
vzorkové komote. Skupina védcl kolem Robinsona a Laneho zjistila, Zze kdyz pfitomny plyn v
okoli vzorku obsahuje vodu, je mozné vzorek udrzet vlhky. Roku 1979 se objevila Danilarova a
Robinsonova prace, v niz jsou popisovany zakladni principy ESEM za podminek relativné
vysokého tlaku plynt ve vzorkové komote. V 80. letech doslo ke zvratu ve vyvoji mikroskopii
ESEM, ktery byl iniciovan Danilatovymi pracemi. [8]

Obr. 8: Environmentalni rastrovaci mikroskop AQUASEM [§]

2.1 Principy a metodika

Environmentalni rastrovaci elektronovd mikroskopie (ESEM) umoZziiuje pozorovani
vlhkych vzorkli a izolantii, které neni nutno nijak specialné pfipravovat, takze na rozdil od
konvenénich SEM, které pracuji ve vakuu, mizeme zkoumat prakticky jakékoli vzorky za
jakychkoli plynnych podminek. To je umoznéno odd€lenim prostoru komory vzorku a tubusu
systémem diferencialniho Cerpani a specialniho dvojitého parového scintilaéniho detektoru zpétné
odrazenych elektronti. V Takto realizovany je mikroskop AQUASEM. Pii provadéni experimentt
s elektricky nevodivymi vzorky se potvrdilo, Ze pfi tlacich v komote vzorku vyssich nez 100 Pa
dochazi k odstranéni tzv. nabijeciho jevu, ktery by u klasického SEM bez specialni tpravy vzorku
pozorovani znemoznil. [9]

V posledni dobé byl vyvinut rastrovaci elektronovy mikroskop umoziujici pozorovani
povrcht biologickych vzorka v jejich pfirozeném stavu.



Specialni konstrukce ionizacniho detektoru umoziuje snimat sekundarni elektrony za ptitomnosti
vodnich par, pfi nizkém vakuu v komote vzorku. Tomu je pfizpiisobena konstrukce vakuového
systému. Komora vzorku, ve které lze velikost tlaku regulovat pfipoustécim ventilem, je od
vysokovakuové ¢asti tubusu oddélena pies clony s malymi otvory zvlast odcerpavanou
diferencialni komorou. Svazek elektronti fadkuje po povrchu vzorku a vznikajici signdl je sniméan
ioniza¢nim detektorem, poté pteveden do digitalni formy a pozorovan na obrazovce. Obraz lze
podle potieby ukladat do paméti pocitace a opakované prohlizet, po ptipadé vhodnou tiskarnou
reprodukovat ve fotografické kvalité.

Mikroskopy ESEM jsou konstruovany tak, Ze umoziuji jak klasickou rastrovaci
elektronovou mikroskopii s vysokym vakuem, tak i pozorovani vlhkych, nefixovanych a
nevodivych vzorktl a nékterych dynamickych dé&jt (napf. zmén skupenstvi i rekrystalizace latek).
Vzdy je vSak tfeba pocitat s tim, Ze vSechny zplisoby vySetieni jsou v riizném stupni zatiZzeny
vznikem artefakti. [9]

2.2 Vakuovy systém environmentalniho elektronového
mikroskopu

Studium vzorku v komote pfi tlaku do 2000 Pa je umoznéno diky vakuovému systému
environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu (ESEM), zobrazeného na obrazku ¢.
5, kde RV znaci rotacni vyvévy, DF vyvévu diftzni, V1-V4 vakuové jehly, JV jehlovy ventil a C1
s C2 tlak omezujici clony. V tubusu ESEM je oviem potieba velmi vysoké vakuum a to az 10 Pa
pfi pouziti autoemisnich trysek. Pokud by v tubusu byl vyssi tlak, nebyla by umoznéna spravna
funkce trysek. Pfi vytvareni priméarniho svazku elektronti by mohl nastat minimalni rozptyl tohoto
svazku. Vytvéteni vakua v tubusu je realizovano predCerpanim rotacni vyvévou na troven vakua
stanovenou pozadavky na uroveil vakua, poté dochazi k naslednému cerpéni difuzni vyvévou, kde
se dosazeny tlak v tubusu pohybuje fadové 107 Pa a nakonec je pouzita turbomolekularni vyvéva,
diky které mazeme dosahnout tlaku v tubusu fadové 10~ Pa. [9][10]
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Obr. 9: ZjednoduSené schéma vakuové soustavy ESEM [9]

Pro udrzeni velkého rozdilu tlakii mezi komorou a tubusem je zavedena diferencialni
komora, kterd je Cerpadna samostatnou vyvévou a vytvaii plynuly pfechod mezi oblastmi s
rozdilnymi pracovnimi tlaky. Cerpani diferencialni komory se provadi rotaéni nebo
turbomolekularni vyvévou. [11]



Vzhledem k tomu, Zze v komote vzorku, na rozdil od tubusu, neni tieba vakua, je pro jeji
¢erpani pouzita jen rotacni vyvéva. Jako pracovni plyn zde byva pouzit dusik, ale byvaji zde
pouzity i vodni pary, aby nedoslo k vysuSeni vzorku pfi nizkych tlacich.

2.3 Interakce elektronu s plynnym prostredim

V klasickém vakuovém mikroskopu dochézi k ptisobeni elektronového svazku na vzorek,
jehoz disledkem je vznik signali, ohfev a nabijeni vzorku pfipadné zmény stavu vzorku. Nachazi-
li se v§ak vokoli vzorku plyn, pocet interakci se zvySuje. Vzajemné se ovliviiuji svazek primarnich
elektrond, plynné prostiedi, vzorek a signaly emitované ze vzorku. Nejvyznamnéjsi zmény v
¢innosti pfistroje jsou spojeny s interakci mezi svazkem a plynem, signadlem a plynem, plynem a
vzorkem. Pfi plisobeni svazku a plynu dochézi k rozptylu primérnich elektronii, generaci signalu
(SE, BSE, fotontl, rentgenového zareni) a celkové zméné stavu plynu tvorbou iontd, excitovanych
atomu, molekul a podobné. Signaly generované svazkem primarnich elektronli se pficitaji k
odpovidajicim uzite¢nym signalim ze vzorku. Obdobn¢ v prib¢hu vzajemného plsobeni mezi
signaly a plynem nastavaji jak zmény vlastnich signall, tak i ionizace a vybuzeni ¢astic plynu.
Plyn v komote vzorku omezuje moznost pouzit nekteré klasické detektory, naopak umoziuje
vyuzit nové zpisoby detekce. Pfitomnost plynu a jeho plisobeni na vzorek rozsitfuje aplikacni
oblast elektronovych mikroskopti (vlhké vzorky, korozni reakce, krystalizace z kapalné faze a
podobn¢). Tonizované plyny navic kompenzuji elektricky ndboj, ktery se vytvaii pfi pozorovani,
bez ptedchozich uprav. Hlavni pozornost je zaméfena na rozptyl svazku primarnich elektronti v
plynu, ktery vyrazné ovliviiuje funkci pfistroje. Cinnost mikroskopt pracujicich za vyssich tlaki
v komote vzorku je zalozena na skuteCnosti, ze lze vytvofit takové podminky pozorovani, pii
kterych zastava urcita cast elektront svazku i po prichodu plynnym prostiedim v ptivodni stopé.
Tato cast elektroni pak interakci se vzorkem vytvaii signal, obdobné jako ve vakuovém
mikroskopu. Pfi priichodu elektront priméarniho svazku prostiedim s vys$imi tlaky plynt dochdzi
k jejich srazkam s atomy a molekulami plynt. Elektrony pii téchto srdzkdch mohou ztratit ¢ast své
energie a zménit smér drahy. D& ma statisticky charakter. Primérny uhel vychyleni pfi jedné
srazce, stejné jako ztrata energie vzhledem k ptivodni energii primarniho svazku, jsou velmi malé.
Je-1i primérny pocet srazek ptipadajici na elektron pohybujici se v plynném prostiedi maly, je
malé i vysledné odchyleni elektronu z plivodni stopy svazku v rovin€ preparatu a délku drahy
elektronu mizeme polozit rovnu tloustce vrstvy plynu, kterou se elektron pohybuje. V daném
ptipadé lze primérny pocet srazek ptipadajici na elektron stavit ze vztahu:

__ozpd
kT

(1

kde m je primérny pocet srazek ptipadajicich na elektron, oz je celkovy zachytny priifez plynu
(m?), p znadi tlak (Pa), d je tloustka vrstvy plynu, kterou elektron prochéazi (m), k piedstavuje
Boltzmannovu konstantu (J.LK™! ) a T je absolutni teplota (K). [12]

Pravdépodobnost, Ze se elektron na své draze srazi s atomy, piipadn€ s molekulami plynu
x-krat je ddna Poissonovym rozlozenim. Oblast ¢innosti mikroskopti, pracujicich za vyssich tlakd,
se omezuje na takové pracovni podminky, pii niz je m mensi nez 3. Napftiklad pro podminky, pti
nichZz m = 1, neinteraguje piiblizné 37% elektronii primarniho svazku s plynnym prostfedim, stejny
pocet elektront podléhd jedné srazce atd.

Vypocet laterdlniho rozloZeni elektronti primarniho svazku po prichodu vrstvou plynu
vychdzi ze svazku o nekone¢né malém priméru. V daném piipad¢ je pocet elektronti, které
neinteraguji splynnym prostiedim. RozloZeni rozptylenych elektront je vyjadieno kumulativni



pravdépodobnosti, ktera pro konkrétni podminky pozorovani (energie primarnich elektronti, plyn,
tlak, a pracovni vzdalenost vzorku) umozni urcit podil elektront rozptylenych do vzdalenosti od
primarniho svazku na celkovém poctu rozptylenych elektroni. Na zéklad¢ kumulativni
pravdépodobnosti je stanovena i hodnota udavajici vzdalenost od osy svazku, ve které se nachézi
50% rozptylenych elektronti. Elektrony primarniho svazku, které dopadaji v pivodni stopé,
vytvareji v piipad€¢ detekce elektronli uziteCny signal, podédvajici informaci o pozorovaném
vzorku. Rozptylené elektrony ptispivaji k tvorbé pozadi signal. RozliSovaci chorost mikroskopu
vychézejici pouze z velikosti priméru stopy zistdva zachovana. V piipadé, Ze detekovanym
signalem je rentgenové zafeni, rovnéZ rozptylené elektrony primarniho svazku pfispivaji k jeho
generaci. Toto zéfeni je vSak emitovano z oblasti vzorku mimo stupu tvofenou nerozptylenymi
elektrony priméarniho svazku a miize byt pti¢innou nespravné informace o zkoumaném miste. [12]

2.4 Detekce signala v environmentalnim mikroskopu a
detekce zpétné odrazenych elektronu

V ESEM lze detekovat stejné signaly jako v klasickém rastrovacim elektronkovém
mikroskopu. Vzhledem k pouzivanym tlakiim v komote vzorku nemé smysl uvazovat o detekci
Augerovych elektrond.

Zpétné odrazené elektrony se vzhledem ke své energii pohybuji plynnym prostfedim
komory vzorku na krat$i vzdalenosti bez velké ztraty energie. Pokud neni vzdalenost mezi
vzorkem a detektorem pfilis velka, je ¢ast elektronti vychylend do vétsi vzdalenosti od ptivodniho
sméru emise rovnéz zanedbatelnd. Detektory zpétn€é odrazenych elektrond proto musi byt
konstrukéné navrzeny tak, aby jejich geometrické uspotadani vyhovovalo pozadavku na omezeni
délky drahy elektront v plynném prostiedi. Pro detekci se uzivaji scintilaéni nebo polovodicové
detektory. Plyn v komote vzorku zajistuje omezeni nabijecich jevil, proto scintilator detektoru
nemusi byt pokoven, pokud kovova vrstva slouzi pouze k odvedeni elektrického ndboje z jeho
povrchu. Scintilaéni monokrystal s kruhovym otvorem o priméru stovek mikrometrii ve svém
sttedu umoziuje prichod priméarniho svazku elektroni do komory vzorku a soucasné omezuje
proudéni plynli mezi prostory s riznymi tlaky. Pro zajiSténi co nejmenSich ztrat elektroni
primarniho svazku jejich srazkami s plyny, a to zejména pfi pouziti vysokych hodnot tlakt v
komote vzorku, je nutné pouzit co nejmensi pracovni vzdéalenost vzorku od clony. Pokud se tato
vzdalenost zmenSuje a stava srovnatelnou sprimérem otvoru vscintilaénim krystalu, potom pfti
pouziti detektoru znacnd Cast zpétné¢ odrazenych elektroni unikd otvorem ve scintildtoru do
prostoru komory diferencialniho Cerpani. V takovém piipadé je mozna realizace a vyuziti dal$iho
detek¢niho patra, umisténého v prostoru diferencidlniho Cerpani, které zajisti detekci i téchto
zpétné odrazenych elektronti. [12]



3 KRITICKE PROUDENI

Vzhledem ke konstrukci environmentalniho elektronového mikroskopu, kterd je
charakteristickd oblastmi oddélenymi malou clonkou svelkymi tlakovymi spady, musime
uvazovat tzv. kritické proudéni. Jednd se o zvlastni fyzikalni jev proudéni vznikajici za clonou
oddélujici dveé oblasti s velmi vyraznym tlakovym spadem. Ve clonce dochédzi k rychlému
proudéni. Rychlost proudéni ve clonce vzristd umérné rozdilu tlaki na obou stranach clonky,
ovSem jen do chvile, kdy rychlost proudéni dosdhne hodnoty 1Mach. V tento moment dochazi k
tzv. kritickému proudéni, kdy rychlost proudéni ve clonce nenabyde hodnoty vétsi nez 1 Mach a
to ani pii dal$im zvySovani rozdilu tlakli na obou stranach clonky. Stejné tak plati, Ze neni mozné,
aby clonkou proslo vétsi mnozstvi plynu za jednotku ¢asu, nez je mnozstvi, které clonkou prochazi
v moment¢, kdy se rychlost plynu prochazejiciho clonkou rovna hodnoté 1 Mach. [13]

Za clonkou pak vznika nadzvukové proudéni, ovSem s jistou oblastni snizeného tlaku. Ta
vznik4 z divodu, Ze clonkou nemiZze projit vétSi mnozstvi plynu, nez jaké clonkou projde pfi
rychlosti odpovidajici rychlosti zvuku. V oblasti, kde rychlost proudiciho plynu klesa pod hodnotu
rychlosti zvuku, vznika rdzova vlna — je to velmi tenkd oblast, ve které je zvySena hustota plynu.
Kterych lze vidét, Ze za clonou tedy vznikd oblast nadzvukového proudéni se snizenym tlakem,
znazornéna svétlejsi barvou, kterd konci v misté, kde dochazi k razové vin€. Ta je zobrazena uzkou
tmavou oblasti vy$si hustoty plynu. Jednd se o obrazky proudiciho toku z osové symetrické
zuzujici se trysky. V prvnich dvou pfipadech se jedna o slabé ziskané metodou optického lomu,
na expanze, zbyvajici dva ptipady znazoriuji expanzi silnou. [13][14]

Obr.10: Kritické proudéni



4 MECHANIKA KONTINUA
4.1 Mechanika kontinua

Vyuziti Navier-Stokesovy rovnice je jednoznac¢nou vyhodou tam, kde se jedna o spojité
prostiedi. Je to diky pfesnému popsani spojitosti, nebot’ Navier-Stokesova rovnice se odvozuje od
sil, které pisobi na jednotlivé casti tekutiny, kterymi jsou gravitace, tlak, tfeni o sousedni Casti
tekutiny nebo vznik turbulence. Stav tekutiny mizeme popsat jeji rychlosti a tlaky ve vSech
bodech, ve kterych se tekutina nachazi. Vkontinuu plisobi na kazdy element tekutiny dv¢ sily,
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popis. Tim, ze Navier Stokesovy rovnice netfe$i na rozdil od metody Monte Carlo problém
statisticky, ale pfesnym popisem slozitého chovani kapaliny, dokéazi velice dobfe bilancovat
slozity proces kontinua. [15]

4.2 Reynoldsovy rovnice

Navier-Stokesovy rovnice, doplnéné o rovnici kontinuity, popisuji okamzité stavy
proudového pole nestlacitelné kapaliny, avSak feSeni téchto okamzitych stavi je pro praktické
ptipady z riznych divodi stézi aplikovatelné. Z toho diivodu se pouziva Gprava matematického
modelu pro statisticky vypocet stfednich stavii. Pfislusné rovnice byly formulovany Reynoldsem
a jsou po ném také nazvany. [16]

Reynolds vychazi z pfedpokladu, Ze 1ze rychlostni pole u(x,t) rozloZit na ¢asov¢ stfedni slozku u
(x,t) a luktuaci u (x,t). Jedna se o takzvany ,,Reynoldstv rozklad*:

u(x,t)=u(x,t)+u'(x,1)
()

Stejny rozklad miizeme aplikovat i na ostatni veli¢iny, napt. tlak. Reynoldsovy rovnice vzniknou
z N-S rovnic aplikaci operace stfedovani.

— -2 Nl ,
Du, _, S oy _1cp

Dt &, éx,  péx
' A3)
Pravou stranu rovnice miizeme psat ve tvaru:
Du 1 ¢ -—. {ou, éu, | ——
—=——| =P, + i, —+— |- puu,
Dt poxg| Lox,  Ox; ) '

- (4)

V hranaté zavorce rovnice je soucet tif ¢lend, které miizeme interpretovat jako napéti. Prvni
Clen predstavuje napéti zpisobené stfednim tlakem, druhy tenzor stiedniho vazkého napéti a treti
pak tenzor napéti, jehoz vznik souvisi s fluktuacemi rychlosti a je oznacovéan jako ,.tenzor
Reynoldsovych napéti”.

Reynoldsova napéti pfedstavuji silu na jednotku plochy spojenou s pienosem hybnosti
fluktuaénim rychlostnim polem. Pfi praktickém pouziti Reynoldsovych rovnic je pak tieba
vyporadat se s problémem neuzavienosti jejich systému. [16]



5 SYSTEMY POUZITE PRO RESENI PROBLEMU
5.1 Ansys Fluent

Pro simulace bude vyuzit systtm ANSYS Fluent. Jedna se o Spickovy software pro
vypocetni dynamiku kapalin (CFD, z anglického Computational Fluid Dynamics), ktery se
vyuziva pro feSeni fyzikdlnich, ale i chemickych modeli uloh jako jsou napf. laminarni a
turbulentni proudéni, nestlacitelné a stlacitelné tekutiny ¢i modelovani chemickych reakci od téch
jednoduchych az po heterogenni chemické reakce probihajici pii spalovani plynd, uhli, ¢i oleju.
[17]

Tento program je vyuzivan celosvétoveé a nachéazi své uplatnéni jak u malych firem, tak i u
velkych nadnarodnich koncernt kde je vyuzivan hlavng pro simulace pii vyvojové fazi produkti
pted tim, nez jde produkt do vyroby, ale je mozno jej vyuziti v pozdéjsi fazi jako kontrolu jiz
hotového vyrobku a tim odhalit ptipadné nedostatky, coz vyznamn¢ snizuje vyrobni naklady. [17]

V soucasnosti nejvyuzivangjsi celosvétovy program, jak malymi firmami, tak i velkymi
nadnérodnimi koncerny, pro vypocetni dynamiku kapalin je Ansys Fluent. Tento program vyuziva
fyzikéalni modely pro rychly vypocet piesnych vysledkd. Tento program se vyuzivd v mnoha
odvétvich jako naptiklad v automobilovém primyslu, letectvi, ptfi stavbach nebo tieba zvySovani
spolehlivosti védeckych néstrojt. [17]

Software ANSYS Fluent nabizi rtizné konkrétni nastroje dle Gcelu pouziti. Pro vypocty
proudéni kapalin je vyuzivana platforma s ndzvem Ansys Meshing, ktera pro dany fyzikalni model
vytvoii sit’ vhodnou pro konkrétni analyzu. V ptipad¢ odbornych uzivateld je pak mozno tuto sit’
upravovat pro jejich specifické pozadavky. [17]

Pro efektivitu a zkraceni doby vypocti je také mozné paralelizovat tilohy na vice procesori
nebo jader. Také je mozno kdykoli vypocet pozastavit pro posouzeni vysledkl a pfipadnym
zménam parametri nastaveni a naslednému pokracovani ve vypoctu. [17]



6 DANILATOS, STATISTICKA METODA MONTE
CARLO
6.1 Dr. Danilatos

Gerasimos D. Danilatos je fecko-australsky fyzik a prukopnik voblasti environmentalni
elektronové mikroskopie. Narodil se roku 1946 v fecké Cefalonii. Vdusledku zemétfeseni se jeho
rodina pfestéhovala do Patrasu, kde zil az do dostudovani stiedni Skoly. Ziskal fyzikalni titul na
Nérodni a Kapodistrianské univerzité v Aténach. Poté v roce 1972 emigroval do Austrélie, kde za
praci o Dynamickych mechanickych vlastnostech keratinovych vldken, kterou dokonc¢il v lednu
roku 1978 na University od New Wales, ziskal titul Ph.D. Na téze univerzité poté jako védec
vyvinul Environmentalni skenovaci elektronovy mikroskop (ESEM). [14]
Dr. Danilatos pro své matematické studie pojednavajici o proudéni plynu pfi ¢erpani vakuovych
komor pouzivd metodu Monte Carlo.

6.1.1. Uvod

Technika mokrych vzorki pro zkoumani vzorki v prostfedi s vysokym tlakem par v SEM
se ukézala jako vhodnd pro mnoho aplikaci (Robinson, 1975 a). Patii sem schopnost zkoumat
hydratované vzorky s vodou zadrZenou v kapalném stavu (pfi teplotach blizkych 0 © C), schopnost
zkoumat vzorky bez nabiti artefaktii (Robinson 1975 b, Moncrieff et al 1978), jakoz i schopnost
zkoumat vzorky, jako jsou oleje, které maji vysoky tlak par (Robinson 1976). Kromé téchto
aplikaci ma mikroskopie pii vysokych tlacich par n€kolik dalSich potencialnich aplikaci, z nichz
nckteré byly uvedeny v Parsons (1974). [14]

Princip diferencialni apertury s diferencialnim Cerpanim ukazal nejvétsi slib pro studium
povrchové topografie vzorki pii vysokém tlaku par. Dosud byly dosazeny vysledky pfi tlacich
kolem tlaku vodni pary pii teplotach blizkych 0 ° C, tj. Asi 6,7 mbar, a obecné; Byly piedstaveny
principy fungovani JEOL JSM-2 SEM v rezimu vysokého tlaku par, obvykle zndmé jako
modifikace bun¢k v prosttedi (ECM) (Robinson 1978). I kdyz tato publikace predstavila néktera
omezeni a vysledky dosazitelné pfi tlacich az 6,7 mbar v JSM-2 SEM, obecné principy
vysokotlaké mikroskopie nebyly fadné vyhodnoceny. Cilem této publikace je plné diskutovat
principy zapojené do provozu SEM pii vysokych tlacich par, stanovit horni mez tlaku, pti které
mize byt SEM provozovana, a prezentovat vysledky, které byly ziskany smérem k hornimu limitu
tlaku JSM-2, a prodiskutovat uvahy o konstrukci SEM tak, aby poskytovaly optimalni vykon na
horni hranici tlaku par v komote pro vzorky. Pro vypocet rozsahu rozptylu paprskii byly pouzity
vypocty Moncrieff et al (1979). [14]

6.1.2. Vlastnosti vakuového systému

Aby bylo mozné zkoumat vzorky v prostiedi s vysokym tlakem par v komote pro vzorky,
musi byt generace elektronového paprsku chranéna pred vysokym tlakem a délka drahy paprsku
musi byt v podstat¢ bez vysokého tlaku. Mechanika, jak toho dosdhnout pro JSM-2, byla
diskutovéna jiz dfive (Robinson 1975 a, 1976, 1978). Obr. 1 ukazuje mikroskopicky vakuovy
systém. Komora se vzorkem se Cerpd vzduchovym uzaviracim ventilem E, zatimco jeho tlak se
méii manometrem M. U-trubice M. naplnénym olejem. Tlak v horni ¢asti kolony se méfi ioniza¢ni
manometrem. [14]

Clona cocky objektivu, umisténd na A, sestavala z o 3,05 mm o.d. médéna mtizka s jednim
otvorem lepend pomoci rychle tuhnouci epoxidové pryskyfice na dno pfislusné tvarovaného
drzaku. Byl vytvofen maly piipravek pro centralni umisténi otvoru na drzdku. Béhem lepeni byla



vénovana pozornost tomu, aby se zajistilo, ze zadna z pryskyfice neproudi do otvoru pro otvor
clony, aby byla vystavena paprsku na stran¢ vysokého vakua, aby se zabranilo astigmatismu.
Pryskyfice byla nanesena na vnéjsi stranu otvoru, do drzaku otvoru, aby se zajistilo dobré vakuové
utésnéni. Toto uspofadani umoznilo, aby otvor omezujici tlak byl tak tenky a nizky, jak je to
praktické. [14]

Jakmile tlak ve sloupci dosdhne nad pfiblizné 4 x 10- * mbar, rychlost ¢erpani difizniho
Cerpadla klesa pomérné rychle, coz vede k ndhlému nérastu tlaku ve sloupci s jen malym zvySenim
tlaku v komote vzorku. To u¢inné nastavuje horni mez tlaku v komote pro vzorek piiblizné 10
mbar pro otvor 140 um, 19 mbar pro otvor 100 m a 59-mbar pro otvor 58 wm. Tyto tlaky byly
maximalni tlaky v komote, které by stdle umoziiovaly generovani elektronového paprsku, ackoli
z diivodu rozptylu elektronti byly maximalni uzitecné provozni tlaky ponékud pod nimi. [14]

6.2 Zakladni ideje metody Monte Carlo

Monte Carlo je numerickd metoda zalozend na vztahu mezi pravdépodobnosti riznych
charakteristik nahodnych procesti a proménnych, které jsou feSenim dané ulohy. Zakladni
myslenkou této metody je urcit sttedni hodnotu veliCiny, ktera je vysledkem ndhodného déje.
Vytvoii se pocitacovy model tohoto déje a po probéhnuti dostatecného mnozstvi simulaci se
mohou data zpracovat klasickymi statistickymi metodami. [19]

Ptesnost a efektivnost celého vypoctu metodou Monte Carlo pomoci vypocetni techniky je
ovlivnéna kvalitou generovanych ndhodnych ¢&isel, vybérem racionalniho algoritmu vypoctu a
kontrolou ptesnosti ziskané¢ho vypoctu. [19]

Statistickd Metoda Monte Carlo neklade zékladni pozadavek na spojitost vypocetniho
prostoru, proto miize popisovat efekty, které neni mozné popsat spojitou funkci, ale naopak mtize
vracet §patné vysledky pravé proto, Ze nema spojitost. Metoda Monte Carlo je vhodna pouze pro
vypocet pohybu osamocenych molekul. Tedy tam, kde jiz neplati Navier-Stokesovy rovnice. [19]

6.2.1 Metoda Monte Carlo
Nejcastejsi postup metody Monte Carlo je modelovani takové ndhodné veliciny X, Ze jeji
sttedni hodnota E(X) je rovna hledané hodnot¢ a.

1. Jak vybrat ndhodnou veli¢inu X, resp. jak vybrat nejvhodnéjsi ndhodnou veli¢inu X pro
vypocet hledané veliciny?
2. Jak najit hodnoty X, X,, ... libovolné ndhodné veli¢iny X?

Odpovédi na tyto otazky budou dany v nasledujicich kapitolach. Co se tyce druhé otdzky lze
fici, ze v prevazné vétsiné metod Monte Carlo se postupuje tak, ze se nejdiive generuji hodnoty
nahodné veli¢iny Y rovnomérné rozdélené na intervalu (0, 1) a ty se pak transformuji transformaci
Xi = (¥ Yicys )

kde f je vhodn¢ zvolena funkce, na hledané hodnoty x,, x,, ... . Vypocet hodnot xj nemusi byt
zadéan pfimo funkéni zévislosti, ale mize se provadét pomoci vhodného algo- ritmu. Druhé otdzka
se tedy redukuje na otazku generovani nahodnych ¢isel rovhomérné rozdélenych na intervalu (0,
1) a nalezeni vhodné transformace. Obecné schéma vypoctu metodou Monte Carlo je tedy
nasledujici:

1. Generuji se ndhodna Cisla yj s rovhomérnym rozdélenim na intervalu (0, 1);
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3. pomoci ndhodnych ¢isel zj se bud’ ptimo pocitaji odhady charakteristik nahodné velic¢iny
X (v tomto pfipad€ z, = x;) nebo se pocitaji pomoci vhodného algoritmu hodnoty xj a
odhady charakteristik ndhodné veli¢iny;

4. ziskané vysledky se statisticky zpracuji. [19]

Odhad chyby muZeme ziskat pomoci Ceby3evovy nerovnosti. Pfedpokladejme tedy, Ze
odhadujeme stfedni hodnotu E(X) pomoci aritmetického priméru z n hodnot x,, x,, . . . , X

nahodné veli¢iny X. Jestlize zvolime dostate¢né malé o a polozime

n

Dostaneme

)

coz znamena, ze s pravdépodobnosti 1 — a se aritmeticky primér nezavislych realizaci ndhodné
veli¢iny X nelisi od E(X) vice nez D(X)/n. Pti fixovanych a a D(X) chyba klesa jako 1/An

Jestlize jsou splnény piedpoklady centrdlni limitni véty, pak pfi dostate¢né velkém n
muzeme predpokladat, Ze veli¢ina xj/n méa norméalni rozdéleni se stfedni hodnotou E(X) a disperzi
D(X)/n. To nam dava moznost sestrojit interval spolehlivosti pro hleda- nou hodnotu E(X), tak,
jak bylo uvedeno v odstavci vénovaném matematické statistice. Hodnota disperze, kterd urcuje
chybu, miize byt ur€ena jediné v pritbé¢hu vypoctu. Mizeme tedy v prubéhu vypoctu urcit ¢islo n,
které nadm zabezpeCi pozadovanou chybu se zadanou pravdépodobnosti. [19]

Jak je vidét metoda Monte Carlo je spojena s ulohou odhadu parametri normalniho
rozdéleni. Pfitom odhad stifedni hodnoty nam dava hledanou hodnotu a odhad disperse
zabezpetuje odhad chyby. Trebaze fad ubyvani chyby O(1/Vn) neni piili§ vysoky, pro piesné
vypocty existuji rizné transformace ndhodnych veli¢in, které zachovavaji stfredni hodnoty a snizuji
disperzi ndhodné veli€iny, ¢imZ se snizi i chyba metody Monte Carlo. [19]

Odhad chyby a konvergence metody Monte Carlo ma tu zvlaStnost oproti klasickym
numerickym metodam, Ze zde nejde o obycejnou konvergenci, resp. obycejny odhad chyby, ale o
konvergenci skoro jist¢ a pravdépodobnostni odhad chyby. Tim se ovSem cena metody Monte
Carlo nijak nesnizuje, protoze napt. vysledky méfeni maji stejny charakter jako vysledky metody
Monte Carlo. [19]



7 OPTIMALNI PRENOS PAPRSKU V
RASTROVACIM ELEKTRONOVEM
MIKROSKOPU

Nasledujici kapitola byla pfevzata z publikace Dr. Danilata.

7.1 Souhrn

Hustota plynu argonu podél osy tlakové omezujiciho otvoru v elektronickém mikroskopu
pro snimani prostiedi je zjiSténa pfimou simulaci metodou Monte Carlo. Otvor je vytvofen na
tenké desce materialu, kterd vytvari nejostiej$i moznou pfechodovou oblast mezi komorou vzorku
a diferen¢né Cerpanou oblasti za proudem plynu. Byl studovan cely rezim od volné molekuly do
toku kontinua, ktery pokryva jakoukoli velikost priméru otvoru a jakykoli tlak od vakua do jedné
atmosféry. Mnozstvi elektronového paprsku piendsené¢ho bez rozptylu v kterémkoli bod¢ podél
osy clony se nachédzi v oblasti urychlovaciho napéti mezi 1 a 30 kV pro argon. Pienos
elektronového paprsku je dale pocitan pro helium, neon, vodik, kyslik, dusik a vodni pary. Tato
studie predstavuje zéklad pro navrh a konstrukci skenovaciho elektronového mikroskopu s
optimalnim pfenosem elektronovym paprskem, coz je primarni pozadavek na nastroj pro optimalni
vykon. [20]

7.2 Uvod

Environmentalni skenovaci elektronovy mikroskop (ESEM) byl zkoumén a vyvijen od 70.

let, ackoli prvni komer¢ni nastroj byl uveden na trh v roce 1988 spole¢nosti ElectroScan
Corporation, Boston, USA. V priibéhu tohoto obdobi se objevilo velké mnozstvi publikaci jak o
vyvoji této technologie, tak o jejich aplikacich, jak ukazuje ¢asna bibliografie (Danilatos, 1993), a
tento trend pokracuje dodnes. Hlavni vyvoj této technologie se objevil ve dvou hlavnich
prazkumech (Danilatos, 1988, 1990a) a dalsich klicovych dilech, jak bude ukézano pozdé;ji.
Uspésny ESEM zahrnuje synergii nékolika technik pracujicich v souzvuku. Mezi né patii mimo
jiné diferencidlni Cerpani, které oddéluje vysoké vakuum komory elektronovych pistoli od
vysokotlaké komory vzorku, nové techniky detekce elektroni v plynném médiu, regulace plynu a
manipulace se vzorky, spolu s pfenosem vzorku z okolnich podminek do vzorku komora
mikroskopu. Technika diferencidlniho Cerpani umoznuje vytvoreni a prenos elektronového
paprsku z vakua kolony s elektronovou optikou do vysokotlakého plynného prostfedi komory pro
vzorky. Proto musi byt tato technika navrZena optimalnim zptisobem, aby byl umoznén maximalni
ptenos elektronovym paprskem, tj. s minimalnim rozptylem a ztratou elektronti. Optimalni
podminky byly potvrzeny a stanoveny praci provedenou s laboratornim experimentalnim
prototypem ESEM a velka ¢ast této prace byla publikovéana v rtiznych stadiich vyvoje. [20]
Komer¢ni nastroje vSak dosud plné nezavedly tato zjiSténi pro optimalni provoz.
Vysledkem je velké mnozstvi uzivateli komerénich ESEM jsou pfisné omezeny s ohledem na
maximalni tlak dosazitelné¢, minimdlni zrychlovaci napéti mozné, mnozstvi svobody pohybu
vzorkl, umisténi a konstrukce detektoru, meze zorného pole, kontaminace kolony a astigmatismus
obrazu, zivotnost elektronovych zbrani a udrzba pfistroje. Vysledkem je ¢asté poskozeni vzorkl
nebo obtizné zachdzeni se vzorky, ztrata praktického rozliSeni a obecné omezeni poctu
proveditelnych aplikaci. [20]

Jedna studie o dvou komer¢nich modelech ESEM jiz byla zvetejnéna, ve které je ukazano,
ze pred vstupem paprsku do komory pro vzorky je ztracena vyznamnd cast primarniho
elektronového paprsku (Danilatos, 2001). Zejména bylo zjisténo, Ze star§i model funguje lépe nez
ten pozdgjsi. Dale bylo zjiSténo, ze oba tyto modely fungovaly hor$i nez laboratorni ESEM
vyuzivajici clonu omezujici tlak na tenké desce (PLA). Tenka clona byla prezentovana pro ucely
srovnani za stejnych podminek tlaku v komote a velikosti clony jako u komer¢nich néstroji. Muze
byt ukazano, Ze tenky otvor piedstavuje minimdlni tloustku plynné hmoty, kterou musi
elektronovy paprsek béhem svého prenosu piekonat. Z tohoto diivodu je zde nyni pfedstaveno



roz§iteni této studie v celém rozsahu tlaku a velikosti otvort, s nimiz se l1ze setkat pii ndvrhu a
konstrukei jakéhokoli ESEM. [20]

Aby bylo mozné co nejuplnéji pokryt pozadovany rozsah podminek, je nutné zahrnout
minimalni mnozstvi vysledkii nezbytnych pro pouziti projektantem nebo uzivatelem ESEM.
Pfedmétem této prace je poskytnout komplexni studii, ktera okamzit¢ stanovi optimalni
konstrukéni specifikace pro ESEM s ohledem na pienos elektronovym paprskem. [20]

7.3 Materialy a metody

V oblasti vyzkumu dynamiky plynt byly provedeny rozsahlé studie tokti vzicného plynu
tryskami riznych tvarti, ale o tokech skrz otvor vytvoieny na tenké desce jsou k dispozici pouze
omezené informace, zejména pokud se tyto informace tykaji ESEM. Zejména mame zdjem o
stanoveni hustoty plynu jak v dalekém, tak v blizkém poli PLA, jak se pouziva v ESEM. Casto
musime pracovat velmi blizko k této cloné pfi vysokém tlaku a nizkém kV svazku a pottebujeme
znat hustotu plynu po celé délce paprsku. Studie jiz byla zvetejnéna pro ptipad tenkého otvoru, t.
otvoru majiciho primér 0,5 mm na desce o tloustce 0,1 mm s dolnim rozbihavym okrajem pod
uhlem 45 °, jak je zndzornéno na obr. 1 (Danilatos, 2000a). Stejny otvor je pouzit v této studii,
ktera ptedstavuje pokracovani v ¢asti predchozi prace. [20]

Slozitost studia toku plynu vyplyva ze skutecnosti, Ze poZadované hustoty plynu a velikosti
otvorll odpovidaji celému rezimu od volné molekuly do toku kontinua, protoze tlak v komote
vzorku se miize ménit od vakua k atmosférickému tlaku a priméru otvoru je fddové 1 mm a s
vyhodou mnohem mén€. Dostupna teoreticka feSeni jsou nedostatecna nebo neprakticka k pouziti,
zejména v rezimu toku vzacného nebo piechodného plynu. Teoretické a numerické metody
(Beylich, 1979, 1984) i experimentalni metody (Liepmann, 1961; Anderson a kol., 1966;
Ashkenas & Sherman, 1966) Ize pouzit az do urcitého bodu, ale vSechny jsou pro nas nedostatek
ucely. [20]

Situace byla vyfeSena pfichodem pfimé simulace metody Monte Carlo (DSMC) (Bird,
1995) a jejim piizplisobenim této praci. Tim se oteviel relativné snadny a prakticky zpisob studia
systémt, u nichZ jsou zmény geometrie a stavu plynu kritické pii ur€ovani optimalniho provozniho
stavu. Tato metoda umoznuje studovat toky slozité geometrie, napiiklad pti studiu Cerpacich
vlastnosti prstencového nadzvukového paprsku, coz vedlo k novému diferencidlnimu ¢erpacimu
systému (Danilatos, 2000b). Bylo také pouzito ke studiu G¢inku zmény thlu a tloustky okraje
stény clony, ucinku pfitomnosti vzorku pfed vstupem do otvoru a ucinku na dva kombinované
otvory ve dvoustupniovém diferencialnim cerpacim systému. Podle téchto studii, za predpokladu,
ze uhel okraje (méfeny od osy otvoru) je vétsi nez 45 °, je tok pro vSechny praktické ucely blizky
uhlu pro nekoneéné tenky otvor ve zdi. [20]
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Obr. 11. Obrysy izodenzity pii hodnotach uvedenych na barevné listé pro proudéni argonového plynu skrz otvor 0,5
mm (PLA1) z komory vzorku pfi tlaku po =1 000 Pa a 293 ° K do vakuové oblasti nad otvorem. Elektronovy
paprsek putuje z vakuové oblasti do komory vzorku podél osy clony proti nadzvukovému proudu plynu
vytvorenému nize. [20]



Metoda DSMC pouziva né€kolik tisic nebo milionti simulovanych molekul pro pocitacové
modelovani skutecného toku plynu. Poloha a rychlost molekul se ukladaji a upravuji v pocitaci v
prabéhu ¢asu, jak plyn proudi v danych meznich podminkach. Pocet potiebnych simulovanych
molekul zavisi na hustoté plynu a prostorovém rozsahu pratokového pole, které urcuji vypocetni
Cas pottebny pro dany pocita¢. Program za¢ind pocate¢nimi podminkami tlaku na obou stranach
otvoru a po uplynuti doby pfechodu je dosazeno ustaleného toku, o ktery se zajimadme. Ve
skutecnosti je pfechod k toku v ustaleném stavu dosazen béhem zlomku sekundy, ale doba vypoctu
obsazené¢ v tomto Clanku byly ziskdny soub&zné a jsou soucasti prace publikované dfive na
jediném otvoru (Danilatos, 2000a). [20]

Jako zkuSebni plyn se pouZziva argon pii dané vstupni (stagnacni) hustoté poctu €astic no
mezi 4,94 x 10*°° m= a 1,235 x 10** m>, coZ odpovida vstupnim tlakiim po mezi 2 Pa a 5 000 Pa
pti teplote 293 K a ve vSech v téchto pripadech se plyn vycerpa ve vakuu za otvorem. Podobnost
principu toku byla také testovdna a ovéfena normalizovana hustota ¢astic, n / no zménou primeéru
D otvoru az o pét fadt nepfimo na vstupni tlak. Udrzovanim produktu poD konstantni, bylo
zjisténo, Ze byla reprodukovana stejna vlastnost toku, kdyZ jsme normalizovali pole na vlastnost
vstupniho toku a na priimér otvoru. Vlastnosti toku (hustota, teplota, rychlost atd.) byly studovany
pro rizné hodnoty parametr poD, ktery ma piimé technické pouziti v technologii ESEM (napft. v
detekcni Gcinnosti, zisku atd.) a byl upfednostiiovan pted Reynoldsovym ¢islem Casto pouzivanym
v poli dynamiky plynu. Toto je dulezita situace, protoze pro kazdou hodnotu poD odpovida rodina
hodnot tlaku a clony, které pokryvaji Siroky rozsah provedeni pfistroje a provoz. Naptiklad s poD
= 2,5 Pa-m odpovida dvojice 50000 Pa — 50 um a také dvojice 5000Pa — 500 um hodnot tlaku a
priméru atd. argon byl pouzivan v minulosti, jak je pouzivan nyni, jako standardni plyn, s nimz
lze srovnavat riizné faze vyvoje a designu. Argon je preferovany plyn, protoze je inertni (tj. "Cisty"
pro mikroskop) a, protoze je monatomicky, priiez elektronovym rozptylem je lépe stanoven pro
nasledny vypocet rozptylu elektronového paprsku. Dalsi plyny byly také pouzity ve studiich
DSMC a prezentovany v tento papir. [20]

Pocitatovy program poskytuje, mezi jinymi parametry, hustotu poctu molekul (¢astic),
rychlost, Machovo ¢islo a teplotu v proudovém poli, spolu s ptenosovou rychlosti molekul pies
rozhrani mezi zénami nebo skrz otvor. Zde poskytujeme pouze zménu hustoty poctu ¢astic podél
osy otvoru, protoze to ptfimo urcuje rozptyl a ptenos elektronového paprsku. [20]

7.4 Vysledky DSMC

Hodnota hustoty ¢astic vypocitand metodou DSMC je normalizovdna délenim vstupni
hodnotou hustoty a poté je primér zjistén podél osy otvoru od hodnot ve tfech polomérech r =
0,05, 0,1 a 0,2 mm od osy. Vzdalenost podél osy je také normalizovdna na prumér otvoru. Vypocet
byl proveden s pevnymi hodnotami poD = 0,001, 0,005, 0,025, 0,05, 0,1, 0,25, 0,5, 1,0 a 2,5 Pa-
m. Na obrdzku 12 jsou pro ilustrativni ucely uvedeny pouze tfi typické ptipady pfi znadzornénych
hodnotéach poD, které odpovidaji prutoku plynu ve volné molekule, vzacném toku (pfechod) a
rezimu kontinualniho toku. Vypocty pokryly vzdalenost podél osy clony od Etyt pramért ,,pod*
(. Proti proudu) clony az do 20 primért ,,nad* (tj. Po proudu) za clonou. Pro pfehlednost je vSak
na obrazcich znédzornéna pouze vzdalenost do ¢tyt praiméri nad otvorem, protoze hodnoty hustoty
jsou prili§ malé na to, aby byly viditeln¢ nakresleny nad touto vzdalenosti. Pfi vypoctu pfenosu
paprsku se vSak pozdé€ji pouzije uplnd vzdalenost. [20]
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Obr. 12. Normalizovana hustota ¢astic argonu podél osy otvoru znazornéné na Obr. 11 pro tfi hodnoty
produktu poD. [20]

Na obr. 2 si v§imneme, Ze kiivka hustoty je téméf antisymetricka kolem osy ordinatt pro

poD = 0,001 Pa-m, coz odpovida pratoku volné molekuly. Kdyz se vSak pohybujeme v oblasti
ptechodového toku (napt. poD = 0,025 pa-m) a dale v toku kontinua (poD > 1 Pa-m), kiivka hustoty
je naklonéna (nebo tlacena) doprava, tj. po proudu.
Dtivodem pro zastaveni vypocti ve ¢tyfech primérech pod otvorem je, ze se zjistilo, ze hustota
Castic je konstantni a rovnd se hustoté¢ stagnace v komote pod timto bodem. Divodem pro
zastaveni vypoctu ve 20 primérech nad otvorem je, Ze se zjistilo, ze hustota plynu nad timto bodem
je zanedbatelna v piispévku k rozptylu elektronového paprsku zbyvajicim plynem nad nim. Ta se
dobfe vztahuje na clonovy systém podle této studie, ale tato vzdalenost (nad kterou je rozptyl
zanedbatelny) se muze lisit pro jiné konstrukéni systémy (Danilatos, 2001). [20]

7.5 Prenos elektronovym paprskem

Jak je uvedeno v predchozich pracich, proces rozptylu elektronového paprsku je
fizen pravdépodobnosti Poissonovy distribuce P (x):

xe—m

P(x) = . x!

(6)

coz dava pravdépodobnost, Ze se elektron podrobi x poctu srazek, kdyz primérny pocet srazek na
elektron je m. Znalost parametru m nam umoziuje okamzité zjistit proud / elektronového paprsku,
ktery je pfenaSen Upln€ bez jakéhokoli rozptylu molekulami plynu 0,99, kdyz pocate¢ni proud
dopadajiciho paprsku ve vakuu je /p. Podil vysilaného paprsku f (nebo elektronového pienosu) je
dén exponencidlni rovnici:

—m

S

1
— =
lo )

Parametr m se nachazi z funkce hustoty poctu ¢astic n (z) podél osy z a celkového rozptylu
prifez or plynu:

m= orT/n(z)dz.
(8)



Vyse uvedena integrace se provadi mezi libovolnymi dvéma limity definujicimi
pozadovanou vrstvu plynu. V tomto piipad¢ se nejprve zajimadme o to, ze definitivni integral
vezmeme postupné od 20 primért nad otvorem do nizsi vzdéalenosti az do Ctyf primért pod
otvorem ve stejném sméru, ve kterém elektronovy paprsek putuje podél osy, a potom vykreslime
vysledek. Integracni faktor v ekv. (8) se oznacuje jako molekularni (Castice) tloustka, coz je
celkovy pocet ¢astic plynu ve sloupci plynu s jednotkovou zékladni plochou. Toto mnozstvi
normalizované na hustotu vstupniho ¢isla a priimér otvoru poskytuje bezrozmérnou konstantu ,
normalizovanou tlouStku ¢isla molekul (¢astic) a je dano integralem:

.= % n(z)dz.

no

©

Rovnici (8) lze poté prepsat jak:

m=aTnoD§. (10)

Druhé forma je pfimo aplikovatelnd na normalizované funkce hustoty ¢astic prezentované v této
préaci. Hustota stagnac¢niho c¢isla ng se vztahuje k tlaku py v komote
bo

n0=m,

(1)

kde k je Boltzmannova konstanta a 79 je absolutni teplota v komofte. Pfenos elektronového
paprsku je tedy dan jednoduchym vzorcem:
(o}
f =exp(—ornoD¢) = CXP(—#PODC> .
0
(12)

Timto zplsobem je prenos paprsku vynesen podél osy paprsku, jak je zndzornéno na Obr.
3—11, z nichz kazdy odpovidd pevné hodnoté ppD pro vSechny piipady, pro které byla diive
vypoctena hustota plynu, a kazdy ptipad se sadou pevnych hodnot urychlovaciho napéti paprsku
okamzit¢ ziskat intenzitu elektronového paprsku v kterémkoli bod¢ podél osy pro elektronové
paprsky 1, 2, 3,4, 5, 10, 15, 20 a 30 kV. Prlfezy rozptylu o7 siln¢ zavisi jak na povaze plynu, tak
na zrychlovacim napé€ti a hodnoty pouZité pro argon jsou uvedeny v tabulce 1. Numerické hodnoty
hustoty plynu pouzité ve vzdalenosti od Ctyt primért pod otvorem k 20 primeéry nad otvorem jsou
tésn¢ rozmistény podél osy a jejich pocet je velmi velky, aby mohly byt uvedeny v tomto
dokumentu, ale sada grafi miZze poskytnout dostatecné informace pro dal$i analyzu jinymi
pracovniky. [20]
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Obr.13. Faktor ptfenosu elektronového paprsku pro argon podél osy otvoru odpovidajici obr. 11, kdyz paprsek putuje
shora dolti, s pevnymi hodnotami zrychlujictho napéti zndzornéného v kV pro hodnotu poD. [20]
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Obr. 14. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon podél osy otvoru odpovidajici obr. 1, kdyz paprsek putuje shora dold, s pevnymi

hodnotami zrychlujiciho napéti znazornéného v kV pro hodnotu poD. [20]

Parametr { se vypocitava numerickymi prostiedky tak, ze se nejprve ulozi hodnoty funkce
hustoty ¢isel # (z) vytvoifené metodou DSMC do tabulky. Celkem se ve vzdalenosti od —4 do +20
pramérii podél osy clony pouziva 1200 hodnot. Tabulka vytvari parametr { v samostatném sloupci,
ze kterého je ptenos elektronového paprsku vypocitan pomoci Eq. (12) v jiném sloupci pomoci
konstant ptevzatych z tabulky 1 pro kazdy piipad uvedeny na obrazcich. Podobné zpracovani se
provadi pro dalsi uvedené plyny, jakoz i pro vysledky v nésledujici analyze a diskusi. [20]
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Obr. 15. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon Obr. 17. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon podél

podél osy otvoru odpovidajici obr.1, kdyz paprsek osy otvoru odpovidajici obr. 1, kdyz paprsek putuje shora dold,
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Obr. 16. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon Obr. 18. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon podél
podél osy otvoru odpovidajici obr.1, kdyz paprsek osy otvoru odpovidajici obr. 1, kdyz paprsek putuje shora doli,
putuje shora doli, s pevnymi hodnotami zrychlujiciho s pevnymi hodnotami zrychlujiciho napéti znazornéného v kV pro
napéti znazornéného v kV pro hodnotu poD hodnotu poD

7.6 Analyza vysledkii

Vyse uvedené vysledky tvoti zaklad pro ziskavani informaci pti ndvrhu specifikaci pro
optiméalni ESEM. Neékteré vyznamné disledky vSak nemusi byt okamzit¢ ziejmé, aniz by se
provedla minimalni analyza provedena niZe.
P&t pouzitych parametrl, jmenovité pramér otvoru, tlak v komote, vzdalenost vzorku od clony,
napéti urychlujici paprsek a prenos paprsku podél osy, jsou vzajemné propojeny, takze vzhledem
ke vSem ¢tyfem z nich mize byt paty jedinecné urcen. Alternativné mohou byt vzhledem ke viem
ttem z nich zbyvajici dva parametry vykresleny proti sob€. Je poskytnut minimalni pocet hodnot
poD, které jsou dostatecné pro spolehlivou interpolaci mezi témito hodnotami. Parametr
normalizované hustoty ¢astic, jako na obr. 12, je zaclenén do grafli pfenosu paprsku a jeho hodnota
pro jakoukoli vzdalenost vzorku vétsi nez Ctyfi priméry pod otvorem lze spolehlivé povazovat za
rovnou jednoté. Databaze muize byt pocitacovym programem pouzita k vypoctu téchto parametrii
jakymkoli poZadovanym zplsobem, a uplnou prezentaci lze ziskat od soucasné¢ho autora v
budoucnu pfes internet. [20]
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Obr. 19. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon
podél osy otvoru odpovidajici obr.1, kdyz paprsek
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Obr. 21. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon podél
osy otvoru odpovidajici obr. 1, kdyz paprsek putuje shora doli,

s pevaymi hodnotami zrychlujiciho napéti znazornéného v kV pro

hodnotu poD
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Obr. 20. Faktor pfenosu elektronového paprsku pro argon podél osy otvoru odpovidajici obr. 1, kdyz paprsek putuje shora dold, s pevnymi
hodnotami zrychlujiciho napéti znazornéného v kV pro hodnotu poD.

Na obr. 13 si vS§imneme, Ze 1 pfi nejnizsim 1 kV paprsku je vice nez 93% paprsku pienaseno
do ¢tyt primérti pod clonou. Naptiklad s otvorem 50 um miize byt maximalni tlak 20 Pa (tj. Nizké
vakuum) pro tento piipad distribuce hustoty plynu podél osy. Jak se pohybujeme smérem nahoru
s hodnotami poD, pfenasend frakce paprsku klesa: pro stfedni hodnotu poD = 0,025 Pa-m (obr. 15),
stale mame 18% vysilané¢ho paprsku i s nejniz§im paprskem 1 kV. S otvorem 50 pm tedy muiize
byt maximalni tlak 500 Pa, coz znamend provozni podminky ESEM. Pfi poD = 0,25 Pa-m (obr.
18) pozorujeme lepsi nez 10% pienos ve Ctyfech priimérech pod clonou pro vSechny paprsky nad
10 kV. Napftiklad s otvorem 50 pm mizeme mit 5 000 Pa v komote, nebo s otvorem 500 pm
muzeme mit 500 Pa se vzorkem umisténym ve vzdalenosti 2 mm od otvoru. V krajnim piipadé,
kdy poD = 2,5 Pa- m (obr. 21), nepfezije pii Ctyfech primérech ani pii 30 kV zadné uzitecné
mnozstvi svazku elektronil. Stale vSak existuje uziteCny elektronovy paprsek prenaSeny v komote
vzorku v krat$i vzdalenosti vzorku od clony. [20]



Tabulka 1. Celkovy priifez rozptylu elektront riiznych plynd, ot x 10?° m?, pro rtizna urychlovaci napéti. [20]

Accelerating voltage, kV  Argon Neon Helium Nitrogen Oxygen Hydrogen Water

1 6.77 1.72 0.287 441 4.24 0.723 2.87

2 3.62 0.946 0.165 241 2.32 0.406 1.58

3 2.50 0.662 0.118 1.68 1.61 0.287 1.10

4 1.92 0.513 0.0923 1.3 1.25 0.224 0.855
5 1.56 0.421 0.0763 1.06 1.02 0.184 0.701
10 0.827 0.226 0.0420 0.571 0.547 0.101 0.377
15 0.572 0.158 0.0296 0.398 0.381 0.0708 0.263
20 0.442 0.122 0.0232  0.309 0.296 0.0554 0.205
25 0.363 0.101 0.0192 0.254 0.244 0.0458 0.169
30 0.309 0.0862 0.165 0.218 0.208 0.0393 0.144

Proto je dulezité urcit nejblizs§i vzdalenost vzorku od otvoru, kde je tlak prakticky stejny
jako zaznamenany tlak stagnacni komory, protoze tlak se pii pfiblizovani k otvoru vyznamné
snizuje. Z grafli na obr. 12 jsme vypocitali hodnoty normalizovaného poctu tlousték pro kazdou
vrstvu plynu o tloust’ce jednoho primeéru a vysledky jsou uvedeny v tabulce 2. Integrace ekv. (9)
uvnitf vrstvy jednoty (tj. Tlusty jeden primér) s hustotou cisla jednoty dava jednotu. Ve
skutec¢nosti si v§imneme, ze tyto obrazky jsou velmi blizko k jednoté pro vSechny vrstvy plynu
pod jednim primérem od otvoru, ale velké odchylky od jednoty jsou pozorovany ve vrstvach
bezprostiedné pod a nad otvorem. Tato pozorovani plati nejprve v ptipadé€, Ze oblast neobsahuje
zadné ptitomné vzorky. Situace jiz byla dale zkoumana také v piipadé plochého vzorku
umisténého pod otvorem v rtiznych vzdalenostech, protoze se ocekava, ze vzorek zmeéni vlastnosti
tokového pole (Danilatos 1991, 1992). Tyto studie vSak ukazaly, Ze i za pfitomnosti typického
vzorku je pokles tlaku zanedbatelny nebo maly, za predpokladu, zZe vzorek neni umistén blize nez
jeden pramér od otvoru. Mizeme tedy predpokladat, Ze tok je stejny nebo blizky piipadu bez
vzorku, jak je uvedeno v tomto dokumentu. Mizeme proto nastavit jeden pramér jako omezujici
pracovni vzdalenost, pfi které je mozné provozovat ESEM, a piesto pifedpokladat, ze zaznamenany
tlak v komote je prakticky stejny jako tlak zaznamenany v prabéhu pozorovana plocha vzorku.
Pro toto kritérium fungovéani, my miizeme extrahovat z ptfedchozich grafii ptenosové faktory pii
jednom priméru pod clonou proti zrychlovacimu napéti paprsku pii stalych hodnotach poD, jak je
znazornéno na obr. 22.
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Obr. 22 Prenos elektronového paprsku pro argon versus zrychlovaci napéti pti jednom priiméru pod otvorem pro
rizné zobrazené hodnoty poD.



Tabulka 2. Normalizovana tloust’ka ¢astic pro jednotné vrstvy pod (zapornou) a nad (pozitivni) clonou pfi tfech
hodnotach poD pro argon.

Layer poD=0.001 Pa-m poD=0.025 Pa-m poD=1Pa-m
-4 0.99 1.003 0.988
-3 0.986 1.002 0.985
-2 0.969 0.995 0.984
-1 0.832 0.880 0.944
1 0.192 0.225 0.331
2 0.03 0.039 0.068
3 0.011 0.014 0.025
4 0.006 0.007 0.013

Dale mGzeme definovat dalsi kritérium pro ty aplikace, které umoziiuji umisténi vzorku na
jesté kratsi vzdalenost, tj. Do jednoho priméru od otvoru. Naptiklad malé vzorky umisténé na
vrcholu tenké jehly, zatimco se mohou volné pohybovat v blizkosti otvoru, vykazuji na zakladé
vlastnosti toku plynu jak proménlivy tlak, tak i chladici ucinek. DalSim ptikladem je prace pti
atmosférickém tlaku nebo blizko atmosférického tlaku, kde je vzorek umistén velmi blizko otvoru,
a snizeni tlaku na pozorované oblasti nemusi mit na aplikaci zadny Skodlivy ucinek, protoze
absolutni hodnota tlaku zlstdva velmi vysokd. Ve skuteCnosti bylo zobrazovani uspésné
provedeno pro tento stav a v nékterych zvlastnich pfipadech i za vloZenim jehly nad otvor, zatimco
je stale uvniti proudu plynu, a obrazky horni strany otvoru byly zobrazeny Danilatosem (1985).
Detekce byla Gspésna jak se systémem scintilacnich detektorti zpétné rozptylenych elektront
(BSE) umisténych nad a pod otvorem, tak s plynnym detekénim zafizenim prostfednictvim
systému vodicl umisténych jak pod, tak nad otvorem (Danilatos, 1990b). Detekce plynnych
scintilacnich lavin byla také pouzita ve vSech téchto ptipadech operace (Danilatos, 1986, 1993).
Jinymi slovy, existuji vzorky, které nejsou ovlivnény niz§im tlakem, nez je tlak zaznamenany v
komote, ani nejsou ovlivnény proudem plynu ptes jejich povrch, kdyZ plyn proudi skrz otvor. Pro
vSechny tyto aplikace je konecnym kritériem mnoZzstvi elektronového paprsku prenadseného dold
uzite¢ného paprsku je relativni k aplikaci a mnozstvi kontrastu vytvoreného prostiednictvim
povahy vzorku a konstrukce detektoru, jakoz i po¢atecni intenzity proudu Io (nebo pouzitelné) v
paprsku v zavislosti na typ mikroskopu s elektronovou pistoli. Proto je odlivodnéné extrahovat
informace z ptedchozich grafi o tom, co se stane, naptiklad v nulové vzdalenosti od clony, coz je
stav, na ktery mizeme pii ndvrhu optimalniho ESEM odkazovat jako na ,,mez fyzického vykonu*
operace. [20]
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Obr. 23. Priimé&rna kritické tloustka ¢astic proti produktu poD pro riizné plyny. [20]



V disledku posledné uvedeného kritéria jako konecného nebo omezujiciho provozniho piipadu
odpovida odpovidajici tloustka ¢astic plynu, tj. Kone¢ny integral {c,
1 o0
{e = no—D ) n(z)dz,

(13)

byla definovana jako charakteristickd normalizovana tloustka ¢isla pro jakykoli tenky otvor, na
ktery mlizeme v této praci kratce odkazovat jako ,kriticka tloustka c¢astic*. Z toho ziskame
odpovidajici ptenos kritického elektronového paprsku f:

o
fe = exp(=ornoD¢,) = exp | —-—-poD&. | -
kTo

(14)

Hodnoty (. byly shrnuty v piedchozi praci (Danilatos, 2000a) na nebo velmi blizko k ose clony,
zatimco zde uvadime priméry hustoty plynu mezi ttemi poloméry podél osy clony. Tyto priméry,
které jsou o néco mensi nez vrcholové hodnoty, se nyni pouzivaji, protoze konvergujici (kuzel)
elektronového paprsku snimaného kolem osy clony mé spiSe primérnou hustotu plynu nez
maximalni hodnotu. V obou piipadech je rozdil maly pro jakékoliv praktické ucely a praimérné
hodnoty () jsou nyni uvedeny jako datové body pro argon na obr. 23.
Stejnym postupem jako v piedchozich pracich byly body opét osazeny kiivkou:

_ 1+bx+dx?

T a+cox+ex?’

(15)

kde nové konstanty a, b, ¢, d a e jsou uvedeny v tabulce 3, kde y = ({' ) a x = poD. Celkova
odhadovana chyba v grafech je + 5% smérem k konci toku kontinua (vpravo) a méné nez + 1%
smérem k konci molekularniho toku (vlevo).

Tabulka 3. Konstanty ekv. (15) pro riizné plyny. [20]

Gas a b c d e

Argon 4.0915 23.5058 45.9232 1.3150 2.9067
Helium 4.1206 11.6470 29.8438 24.2696 47.5001
Hydrogen 4.0961 73.2387 281.1271 1212.3227 2752.7335
Neon 4.0226 9.7785 20.2649 11.7383 23.6059
Nitrogen 4.0554 23.3237 54.0130 147.3236 350.4308
Oxygen 4.0628 24.0250 55.6308 90.8792 215.0981

Water vapour 4.0394 26.1171 60.6801 28.1944 72.3453
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Podle stejnych postupii jako u argonu byly pomoci metody DSMC studovany dalsi plyny
a odpovidajici konstanty kiivkovych zachyta jsou uvedeny také v tabulce 3 pro helium, neon,
dusik, kyslik, vodik a vodni paru (pro pfehlednost jsou vynechany datové body). Tyto nové
vysledky ¢astecné potvrzuji nékteré teoretické tivahy v predchozim ¢lanku, zejména smérem k
toku volnych molekul a pro monatomické plyny, ale vyznamnd odchylka nastdva smérem k
kontinudlnimu toku molekularnich plynt. Oc¢ekavani diive vyjadiené, ze pomér mérného tepla by
mohl ovlivnit kritickou tloustku castic, se zda byt z novych studii, protoze se zda, ze plyny jsou
seskupeny podle poctu stupiii volnosti s odkazem na zatizeni véty o energii. Modifikovana teorie
jiného mozného transformacéniho vzorce mezi plyny je mimo ucely této prace.
Nyni mizeme pouzit pfizptisobenou kiivku Eq. (15) pro argon, aby ukazal skupinu kritickych
prenost versus poD kiivek pro sadu pevnych zrychlujicich napéti, jako na obr. 24. Miizeme ud¢lat
totéz pro jakykoli jiny plyn, pokud dostaneme spolehlivé experimentalni prufezy elektronového
rozptylu. Dosud nebyla nalezena zZadna takova data pro ucely tabulky 1, s vyjimkou rovnic a
vypoctil poskytnutych pro nékolik plynt nejprve Danilatosem (1988), zaloZzenych na existujicich
teoretickych derivacich rozptylovych prifezl plynt, které mohou nebo nemusi byt spolehlivé.
Tyto vypoctené hodnoty jsou uvedeny v tabulce 1. Na zaklad¢ téchto hodnot provedeme
srovnavaci prezentaci kritického pfenosu f. pro rizné plyny pro dvé typicka (nizkd a vysokd)
urychlovaci napéti 5 a 30 kV na Obr. 25 a 26 odpovidajicim zptisobem. [20]

7.7 Diskuse

Pro vysoké akcelera¢ni napéti a nizké poD je paprsek prenasen se zanedbatelnou ztratou.
Nejvyssi poptavka po pouziti ESEM je vSak pii nizkych kV a s vyhodou vysokych podminkéch
poD, coz vyzaduje préci co nejblize k otvoru. To ¢ini pfedkladané Setfeni nezbytnym, protoze je
zifejmé, ze paprsek mize podstoupit kritickou nebo katastrofickou ztratu jesté predtim, nez paprsek
vstoupi do komory pro vzorky. Je dilezité si uvédomit, ze argonovy plyn ma nejhorsi pfenosovou
rychlost ze vSech zde uvedenych plynti, které jsou fazeny v nasledujicim potadi:

helium> vodik> neon> voda> kyslik>dusik> argon.

Dusik je velmi blizko kysliku, a proto velmi blizko vzduchu. Nasleduje vodni péra jako
jesté lépe fungujici plyn, ktery je Stastny, protoze se jedna o nejpouzivanéjsi plyn v ESEM. To
také vysvétluje, pro¢ mnoho uzivatelil ,,preferuje® plyn z vodni pary jako obecny zobrazovaci plyn,
kromé jeho ,,sméacecich vlastnosti. Pokud aplikace vyZzaduje zvySeny tlak jako takovy, pak je
helium na vrcholu seznamu pienosovych rychlosti. Tato klasifikace plyni je tfeba mit na paméti,
pokud pouzivame argon jako referen¢ni plyn pro tiidéni vykonu pfenosu elektronti u néstroje. V



soucasné dob¢ poskytuje argon nejlepsi odkaz na kalibraci nebo stanoveni vykonovych specifikaci
jakéhokoli daného nastroje ESEM. V tomto smyslu je splnén hlavni ucel této prace a vysledky pro
jiné plyny jsou zde zahrnuty pro okamzité srovnavaci a praktické ucely, ale mély by byt podrobeny
dal$imu zkoumani v budoucnosti, v pokracovani a ve spojeni s teoretickymi a zde jsou uvedeny
praktické podklady. [20]
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Obr.26. Prenos kritického elektronového paprsku pro rizné plyny versus poD pii 30 kV urychlovacim napéti.

Zejména, s odkazem na obr. 25, pro 30% pienos mame poD = 0,663 Pa-m pro argon a poD
= 1,781 Pa-m pro vodni paru, coz je rozdil, ktery ma vyznamny prakticky vysledek. Naptiklad, s
otvorem 500 um je odpovidajici tlak 1326 Pa pro argon, ale odpovidajici tlak se zvySuje na 3562
Pa pro vodni paru. Dale, pfi pouziti otvoru o velikosti 50 um s argonem se odpovidajici tlak opét
zvysi na 13260 Pa. Posledn¢ uvedené zjisténi pro maly otvor neni pouhym teoretickym cvicenim,
protoze ma skutecny prakticky disledek. Zpoc¢atku mnohem mensi PLA nemusi nutné znamenat
mensi zorné pole, pokud je pouzito ve spojeni s novou konfiguraci skenovacich civek a parem
otvorti podle patentu US 6809322 B2 (Danilatos, 2004). Pfi malém zvétSeni bylo dosazeno
zornych poli vétSich nez 1 a 2 mm s otvory o velikosti 50 a 100 um. Timto pfistupem jsou vyhody
obrovské. Elektronové svazky s relativné nizkym kV jsou proveditelné pfi relativné vysokych
tlacich (tj. Ve srovnani se stavajicim vykonem komer¢nich nastrojii). Kromé toho je mira tniku
plynu skrz malou PLA vyrazné sniZena ve srovnani se stejnym zornym polem dosazenym
prostfedky dosud pouzivanymi vyrobci ESEM. Tato studie ve skutecnosti ukazuje, ze je to
nespravny zpusob pouziti velkych otvorti pro zvétSeni zorného pole, jako je tomu v soucasné praxi
v obchodnich néstrojich. Mira uniku N pies PLA je dana:

_ mpoD

N =
4:kT()

sD,
(16)

kde s je charakteristickd rychlost clony podle Danilatose (2000a). Rychlost s je funkci poD. Pro
jakoukoli pevnou hodnotu poD (podminka podobnosti) je tedy mira tniku tmérna priméru otvoru.
Proto ve vySe uvedeném numerickém piikladu pfechodem z 500 pm na 50 pm PLA sniZzujeme
rychlost Uniku desetkrat a soucasné zvySujeme tlak desetkrat a stale udrzujeme 30% pienosova
rychlost elektronového paprsku pii 5 kV! ZvétSeni priméru PLA jako prostiedku k dosazeni
velkého zorného pole ma katastrofalni vysledky tykajici se vykonu ESEM, které se v praxi
redukuji pouze na nizkakuové piistroje. [20]

Vysledky této prace jsou v souladu s praxi. Napiiklad, byla rutinné provadéna prace pii
pokojové teploté€ a tlaku nasycenych vodnich par pomoci paprsku nizkého kV, aniz by bylo nutné
ke snizovani tlaku vody pouZzivat chladici stupen. Kromé toho bylo dosazeno velmi dobrého
zobrazovani az do tlaku jedné atmosféry s otvorem 100 az 150 um. Na zékladé¢ této analyzy lze
tuto zkusenost interpretovat jednim z téchto dvou zptisobti:



a) velmi nizké pfenosy mohou stale produkovat uspokojivé zobrazeni, nebo
b) rozptylové prifezy pouzité ve vypoctech jsou nadhodnoceny.
Proto je zapotiebi dalsi prace (a) experimentalné kvantifikovat soucasné pfenos elektronového
paprsku, spolecné s absolutnim dopadajicim paprskovym proudem potiebnym pro vytvoreni
uspokojivého zobrazeni na standardnim vzorku, a (b) experimentalné potvrdit nebo opravit prifez
elektronovym rozptylem raznych plyni. [20]

V souvislosti s navrhem experimentalniho stanoveni rozptylovych priifezi plyntt mizeme
zvazit nasledujici ptistup: pro homogenni vrstvu plynu s konstantnim tlakem a teplotou ekv. (12)
redukuje se pouze na exponencialni funkci vzdalenosti:

I = I; exp(—ornoz),

(17)

kde 7 je zméteny proud paprsku ve vystupni rovin€ a [; je ,,pocatecni* proud ve vstupni roving
plynné vrstvy o tloust’ce z. Vynesenim logaritmu proudového poméru 7 / I; proti vzdalenosti z
mizeme okamzit¢ odvodit rozptylovy prifez ze sklonu pfimocarého grafu. Déle provedenim
dalich méfeni co nejbliZze otvoru, miizeme urcit bod, ve kterém se méteni odchyluji od pfimky.
Tato odchylka znamenad, Ze jsme piekrocili oblast homogenity plynu a vstoupili jsme do oblasti
toku plynu s proménnymi vlastnostmi. Posledné jmenovana oblast mize byt kombinovanym
ucinkem interakce méficiho snimaciho zafizeni s geometrii otvoru. Pokud je sonda dostate¢né
mald, aby neovliviiovala proudéni plynu zadnym vyznamnym zptsobem, pak by odchylka od
pfimky byla zcela zplsobena vycerpavaci zonou plynu proudiciho pod otvorem. Druhd situace
mize byt snadno vidét opakovanim stejnych ktivek, naptiklad na obr. 17, ale na logaritmickych
osach, jako na obr. 27, kde se pfimé ¢ary odchyluji v prvni plynové vrstvé o jednom praméru pod
otvorem.
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Obr.27. Ktivky z obr. 17 piekreslené na log-linearnich osach.

Pro méfeni prifezil je tieba nejprve zvazit ziedény plyn s dlouhou pracovni vzdalenosti a
nizkym proudem elektronového paprsku. Tim se zajisti slabd ionizace plynu, aby se zabranilo
jakymkoli spekulativnim Uc¢inkiim siln€¢ ionizovaného média, které by mohly mit za nasledek
samoostieni elektronového paprsku nebo jiné neocekavané ucinky ovliviiujici presnost méfeni
(Danilatos, 1988). Po té, co ziskdme konecné hodnoty pro priiezy, mizeme pokradovat v
opakovani stejnych méfeni progresivné pii zvySeném tlaku plynu a vysokém proudu paprsku (se
siln¢ ionizovanym plynem), abychom zjistili existenci ¢i neexistenci odchylek od ocekavaného
trendu pfenos paprsku; to by naznacovalo pfitomnost novych jevi, které stoji za studium v ESEM.
Cely tkol je proto omezen na vyrobu a pouzivani vhodného zatizeni pro méfeni proudu elektrond.
Tato sonda vyzaduje péci z divodu piitomnosti ioniza¢nich proudi a u¢ink kontaminace. Tento



problém podrobné prozkoumal Danilatos (1988, str. 171-178) a k piekonéni téchto obtizi byla
navrzena stinénd Faradayova klec spolu s vyhfivanym platinovym dritem o malém priméru.
Elektronovy paprsek je sniman pfes okraj vyhfivaného dratu a pfendSeny proud paprsku je
zaznamenavan bud’ elektromérem, nebo profilem paprsku na obrazku. Toto zatizeni bylo ptivodné
pouzivano pro demonstraci stalosti priméru paprsku se zvySenim tlaku, ale mize byt také pouZzito
pfi konstantnim tlaku pro méfeni prendSené¢ho proudu paprsku proti vzdalenosti. Z téchto méteni
lze pritezy rozptylu snadno a spolehlivé urcit jednou provzdy. Timto zptisobem by experimentalné
ziskany prifez or. odpovidal experimentdlnimu pifenosu elektron fe. Posledné jmenovany
vstupuje do pomérového vztahu k pienosu poskytovanému v rovnici. (12) takto:

fi = exp[—n()D{(O’T — O'T(.)])'
: (18)

Z vyse uvedeného jednoduchého odvozeni vidime, kdy muze byt dilezitd presnost v
prifezovych hodnotach. To znamenda, Zze kdyz je faktor noD{ dostatetné velky, mlze mit
vyznamny vliv na pomér pienost pro dany rozdil v prifezech; toto se velmi 1iSi od nejnizsi
hodnoty poD s prakticky zadnym tc¢inkem po nejvyssi s vyznamnym ucinkem, pficemz vSechny
ptipady jsou pouzitelné pro navrh a provoz ESEM. [20]

Navrh, konstrukce a pouziti vySe uvedeného zatfizeni s elektrénovym proudem ma dalsi
vyhody, protoze miize byt pouzito pro experimentalni stanoveni tloustky poctu ¢astic plynu v
kterémkoli bod¢ podél osy otvoru za predpokladu, ze zafizeni neovlivni tokové vlastnosti plyn.
Poté, co jsme stanovili spravny experimentalni prifez pro dany plyn, miZeme zméfit prenos
paprsku v kterémkoli daném bod¢ a daném tlaku, ze kterého miizeme odvodit tloust’ku poctu ¢astic
z Eq. (12). U optimdalniho konstrukéniho néstroje by experimentalné¢ méfené pienosy pro argon
meély byt stejné jako prenosy ziskané pro argon na zakladé prace DSMC. Naopak s takovym
optimélnim néstrojem pak mizeme pfistoupit ke stanoveni stejnych optimalnich konstrukénich
charakteristik pouzitim jakéhokoli jin¢ho plynu také jako kalibracniho média. Jako spinoff lze
zafizeni pro méfeni probu také pouzit jako tlakomér pfistroje po odpovidajici kalibraci. Proto se
navrhuje, aby jakykoli komeréni néstroj mél byt doprovazen zafizenim s proudovym
elektronovym proudem, aby se prokdzal narokovany vykon pfistroje nebo aby se pravidelné
kontroloval jeho vykon z divodu kontaminace, tniku plynu nebo jiné nespravné funkce a vedl
dalsi experimenty a méfeni. Budoucim tkolem je také miniaturizovat sondové zatizeni pomoci
nanotechnologické mikrofabrikace, aby bylo mozné provadét méfeni také v blizkosti clony.

Nakonec bychom meéli objasnit, Ze ackoli jsme stanovili absolutni fyzikalni limity pro
ptenos elektronového paprsku v ESEM pomoci metody diferencidlniho ¢erpani mezi komorou
vzorku a sloupcem elektronové optiky, tyto limity lze stale pfekonat v ESEM vyuzivajicim metodu
zpétného toku PLA (Danilatos, 2000b). Timto zptisobem proudi prstencovy paprsek plynu kolem
PLA ve sméru elektronového paprsku, ¢imz vytvati Cerpaci €inek ve svém jadru a nad otvorem
se netvoii zadny proud plynu. To vyznamné snizuje ztratu elektronového paprsku nad clonou,
kterd by jinak nastala pii konven¢nim diferencidlnim pumpovani. [20]

Pozd¢jsi publikace predstavi praci na (a) plochych otvorech s proménnou tloustkou stény,
coz potvrzuje tvrzeni, Ze tenky otvor je optimalni konstrukce, a (b) konickych otvorti s tenkym
lemem v rtiznych uhlech kuzele, které ukazuji charakteristické ¢islo ¢astic tloustka je blizko tihel
tenkého otvoru za predpokladu, ze uhel kuzele je vétsi nez 45 stupnd. [20]



8 SROVNANI VYSLEDKU S PUBLIKACI DR.
DANILATA

V prvnim kroku byla provedena srovnavaci analyza proudéni clonou, kterou publikoval Dr.
Danilatos.

Provedli jsme analyzu pomoci mechaniky kontinua v systému Ansys Fluent. Vzhledem
k nizkych tlakii a vysokym gradientim tlaku a nadzvukového proudéni v cloné se jako
nejvhodnéjsi nastaveni ukazalo nastaveni systému Ansys.

Pro vypocty kontinudlni metodou byl pouzit systém Ansys Fluent, ktery nam umoziiuje
pouzit vypocetni metodu Divers-Based Solver, kterd byla potiebna z diivodu velkych tlakovych
gradientt, které jsou vytvareny kvuli kritickému proudu. Tento proud je vytvafen za otvorem,
ktery oddéluje oblasti vyznamnych tlakti. V ptipadé nadzvukové rychlosti, ke které doslo v otvoru
proudu plynu, nastava tzv. Kriticky proud, ktery zptisobuje, Ze koryto nemiize otvorem projit vetsi
mnozstvi plynu za jednotku Casu, nez kdyZ nastane kriticky proud. Z tohoto diivodu dochézi k
velké rychlosti a tlakovym gradientim za clonou, kterou fesitel zaloZzeny na tlaku nemiize spravné
popsat ani ve spojeném rezimu. Regitel hustoty by to mohl udélat, protoze vladnouci rovnice
kontinuity, hybnosti a v tomto ptipadé také energie a druhy transportuji soucasné jako mnozinu
nebo vektor rovnic. Ridici rovnice pro dalsi skalary budou feseny postupné (tj. Oddéleny od sebe
navzajem a od sdruzené mnoziny).

Bylo pouzito schéma vypoctu vazané na hustotu pii vypoctu s druhou diskretizaci smérem
vzhiru metodou rozdélovani dopiedu (AUSM), a to kviili kritickému toku, ktery se vyskytuje v
oblasti.
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Obr. 28 Obrysy izodenzity pii hodnotach uvedenych na barevné listé pro proudéni argonového plynu skrz otvor 0,5
mm (PLA1) z komory vzorku pfi tlaku po = 1 000 Pa a 293 ° K do vakuové oblasti nad otvorem.
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Z ptilozenych vysledkt vidime, ze vysledky publikované Dr. Danilatem ziskané metodou
Monte Carlo a ndmi ziskané vysledky pomoci mechaniky kontinua pomoci systému Ansys Fluent
jsou srovnatelné.



9. ANALYZA DALSICH VARIANT VYCHAZEJICI
ZE SROVNAVACI ANALYZY

Na zaklad¢ ptedchozi srovnavaci analyzy byly vytvoteny dalsi analyzy n¢kolika zvolenych
tvart pro vyhodnoceni charakteru proudéni.
K existujici srovnavaci dyze byly zvoleny dalsi varianty (nasledujici tii obrazky pod sebou):
e Dyza (pfedchozi srovnavaci varianta)
o Klasicka valcova clona
e Lavalova dyza v thlu 12 stupnii

e Lavalova dyza s rozsSifenym hrdlem na 18 stupiii

U vSech variant byly na vyznacené Cervené draze vyhodnoceny veli¢iny tlaku, Normalized
Number density a Machova ¢isla.

0 2.500 5.000 (mm)
[ E—
1.250 3.750

Obr. 29 Veliciny tlaku, Normalized Number density a Machova ¢isla pro dyzu.
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Obr. 30 Veli¢iny tlaku, Normalized Number density a Machova ¢isla pro klasickou valcovou clonu
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Obr. 31 Veliciny tlaku, Normalized Number density a Machova ¢isla pro lavalovou dyzu v uhlu

12 stupiii
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Obr. 32 Veli¢iny tlaku, Normalized Number density a Machova ¢isla pro lavalovou dyzu
s rozSifenym hrdlem na 18 stupit. Vypocet byl proveden jako 2D axysymetricky se zjemnénim
vypocetni sité¢ v mistech ocekavanych gradientu.

Okrajova podminka:
Staticky tlak 1000 Pa Staticky tlak 1 Pa

\

Osa symetrie

Obr. 33 Nastaveni okrajovych podminek

Vytvotend sit ma 595892 elementl a je kombinaci typu Quadratic elementli a triangles, nebot
quadratic umoznuji zasitovat stejnou plochu mensim poctem prvkl a lépe prendsi vysledky
z buniky na buiiku. Triangles byly pouzity na mista, ktera neni mozna bez slozité piipravy zasit'ovat
quadratic prvky.

Na obr. 34 je vidét hustotu sité kvili velkym gradientim a nizkym tlakiim
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Proto na obr. 35 je vyfez umoziujici podrobnéji videt charakter sitovani i pfechod mezi Quadratic
a triangles prvky.

9.1. Dyza

Na obr. 36 je vyobrazeno rozlozeni rychlosti v podobé Machova ¢isla. Z obrazku 36 i grafu
(obr. 41) je patrné, Ze nadzvukové proudéni zasahuje do vzdalenosti 2 mm od konce dyzy. U této
varianty rychlost za dyzou rovnomérné stoupa az do hodnoty 2,6 Mach Number a nasledné plynule
klesa do hodnoty 0,5 Mach.
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Obr. 36 Mach Number pro dyzu



Hodnoty Normalized Number Density za clonou rovnomérné klesaji v zavislosti na
vzdalenosti od clony. Nejvétsiho poklesu je dosazeno ve vzdalenosti 1,2 mm.
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Obr. 37 Normalized Number Density pro dyzu

Rozlozeni statického tlaku vykazuje dvojitou vinu, coz zplsobuje pokles rychlosti
proudéni pod rychlost zvuku.
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Obr. 38 Staticky tlak pro dyzu



Rozlozeni vektorii prokazuje ocekavané zavireni v kout¢ komory.
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Obr. 39 Rozlozeni vektort proudéni pro dyzu

Hodnoty gradientu tlaku ukazuji nevyraznou Sikmou rdzovou vinu vychazejici z hrany
dyzy.
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Obr. 40 Pressure Gradient pro dyzu
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oklesu rychlosti pod rychlost zvuku mirny nérust tlaku.
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Obr. 41 Grafické vyobrazeni pribéhu rychlosti a tlaku.




9.2. Klasicka valcova clona

U valcové clony je patrné, ze nadzvukové proudéni zasahuje podobné jako u dyzy do
vzdalenosti 2 mm od konce dyzy, ale u této varianty rychlost za dyzou rovnomérné stoupa pouze
do hodnoty 2,6 Mach Number a nasledné plynule kles4a do hodnoty 0,5 Mach.
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Obr. 42 March number pro klasickou valcovou clonu

Hodnoty Normalized Number Density za clonou rovnomérné klesaji v zavislosti na
vzdalenosti od clony. Nejvétsiho poklesu je dosazeno podobné jako v predchozim piipadé ve
vzdalenosti 1,2 mm.
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Obr.43 Normalized Number Density pro klasickou valcovou clonu



Rozlozeni statického tlaku vykazuje dvojitou rozmazanou vlnu, coz zplsobuje pokles
chlosti proudéni pod rychlost zvuku a nizsi rychlost proudéni.
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Obr.44 Staticky tlak pro klasickou valcovou clonu

Rozlozeni vektort prokazuje podobné ocekavané zavifeni v kouté komo
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Obr.45 Rozlozeni vektort pro klasickou valcovou clonu



Hodnoty gradientu tlaku ukazuji roztfisténou Sikmou rdzovou vinu z divodu odtrzeni
proudéni na hrané dyzy.
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Obr. 46 Hodnoty gradientu tlaku pro klasickou valcovou clonu

oklesu rychlosti pod rychlost zvuku mirny nartst tlaku.
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Obr.47 Grafické vyobrazeni priibéhu rychlosti a tlak pro klasickou valcovou clonu



9.3. Lavalova dyza v ahlu 12 stupniu

Na obr. 48 je vyobrazeno rozlozeni rychlosti v podobé Machova ¢isla v Lavaloveé dyze
s hodnotou uhlu 12 stupnid. Z obrazku 48 1 grafu (obr. 53) je patrné, ze nadzvukové proudéni
zasahuje do vzdalenosti az 4 mm od konce dyzy. U této varianty Lavalovy dyzy rychlost v dyze
béhem vzdalenosti 0,3 mm velmi rychle vystoupa az hodnoty 1,4 Mach, po té se udrzuje na
priblizn¢ stejné hodnoté az na konci Lavalovy dyzy expenduje do prostoru a hodnota Machova
¢isla vystoupana na rychlost hodnotu 1,75 Mach a nasledné plynule klesa do hodnoty 0,3 Mach.
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Obr. 48 Mach number pro lavalovou dyzu v thlu 12 stupia

Hodnoty Normalized Number Density klesnou v lavalové dyze plynuje az na minimalni hodnotu
a maji rovnomeérné rozlozeni v pficném smeéru.
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Obr. 49 Normalized Number Density pro lavalovou dyzu v tuhlu 12 stupiiti



Rozlozeni statického tlaku vykazuje charakter pficné rovnomérného rozlozeni podle Prandtlovy
teorie, podle které byla lavalova dyza navrzena. Hodnota statického tlaku prudce klesa v oblasti
velkého nartstu rychlosti do vzdalenosti 0,3 mm od kraje dyzy, po té pokles tlaku zmirni
v zavislosti na rychlosti proudéni.
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Obr. 50 Staticky tlak pro lavalovou dyzu v uhlu 12 stupiiti

I zde rozlozeni vektorti prokazuje ocekdvané zavitreni v kout¢ komory.
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Obr. 51 Rozlozeni vektort pro lavalovou dyzu v tthlu 12 stupna



Hodnoty gradientu tlaku ukazuji velmi vyraznou Sikmou rdzovou vinu vychdzejici z hrany
zy, kterou bude mozné sledovat pomoci optickych metod.

I4

Lavalovy d

[ 1.000 2.000 (mm)
[ EEaaa— ES—

0.500 1.500

Obr. 52 Hodnoty gradientu tlaku pro lavalovou dyzu v thlu 12 stupiiti

Z grafu vyplyva zavislost Machova ¢isla na poklesu statick¢ho tlaku. Ukonceny prudky nartst
rychlosti ma vliv na zmirnéni poklesu statického tlaku, coz pro tcely konstrukce diferencialné
cerpané komory neni vhodné. Proudéni dosahuje hodnoty 1,7 Macha.
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Obr. 53 Grafické vyobrazeni pribéhu rychlosti a tlak pro lavalovou dyzu v uhlu 12 stupiiti



9.4. Lavalova dyza s rozSifenym hrdlem na 18 stupnu

Na obr. 54 je vyobrazeno rozlozeni rychlosti v podobé Machova ¢isla v Lavaloveé dyze
s hodnotou uhlu 18 stupnd. Z obrazku 54 i grafu (obr. 59) je patrné, ze nadzvukové proudéni
zasahuje do vzdalenosti az 3,8 mm od konce dyzy. U této varianty Lavalovy dyzy rychlost v dyze
velmi rychle vystoupa az do hodnoty 1,7 Mach béhem delsi vzdalenosti, nez tomu bylo v minulém
ptipad¢é — az 0,5 mm. Po té zvolna stoupé az na hodnotu 1,9 Mach a nasledné plynule klesa do
hodnoty 0,3 Mach.
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Obr.54 Mach Number pro lavalovou dyzu s rozsitenym hrdlem na 18 stupiii

Hodnoty Normalized Number Density klesnou na minimalni hodnotu az za lavalovou
dyzou a maji rovnomérné rozlozeni v pfiéném sméru.
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Obr. 55 Normalized Number Density pro lavalovou dyzu s rozsitenym hrdlem na 18 stupiiti



I zde rozloZeni statického tlaku vykazuje charakter pfi¢né rovnomérného rozlozeni podle
Prandtlovy teorie, podle které¢ byla lavalova dyza navrzena. Hodnota statického tlaku u této
varianty prudce klesd na delSi vzdalenosti az na hodnotu 200 Pa, po té se pokles tlaku zmirni. Je
to dano vys§im Machov
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Obr.56 Staticky tlak pro lavalovou dyzu s rozs§itenym hrdlem na 18 stupmii
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Obr. 57 Rozlozeni vektort pro lavalovou dyzu s rozsitenym hrdlem na 18 stupiiti



Vzhledem k vétSimu rozevieni dyzy hodnoty gradientu tlaku ukazuji velmi mirné&;jsi
Sikmou razovou vlnu vychdazejici z hrany Lavalovy dyzy, kterou bude mozné sledovat pomoci
optickych metod.
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Obr. 58 hodnoty gradientu tlaku pro lavalovou dyzu s rozSifenym hrdlem na 18 stupni

I vtéto varianté¢ Lavalovy dyzy vyplyva z grafu zavislost Machova cisla na poklesu
statického tlaku. V této lavalové dyze vétsi expanze plynu, kterd umozni prudky pokles tlaku
vhodnéjsi pro ucely konstrukce diferencidlné ¢erpané komory. Proudéni dosahuje hodnoty az 1,9
Macha.
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Obr. 59 Grafické vyobrazeni pritbéhu rychlosti a tlak pro lavalovou dyzu s rozSifenym hrdlem na
18 stupii



9.5. Celkové vyhodnoceni vysledki

Matematicko-fyzikalni analyzy srovnavajici ¢tyii varianty dyz oddé€lujici dvé komory
s velmi rozdilnymi tlaky ukazaly, ze proudéni za valcovou dyzou dosahne nejvyssi rychlosti a tim
i nejprudsiho poklesu tlaku. Podobné vysledky, ale diky rozevieni dosahuje mensi maximalni
rychlosti ma varianta dyza. Diky mensi maximalni expanzi ma o néco mensi pokles tlaku. (obr.

60)
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Obr. 60 Grafické vyobrazeni pribéhu rychlosti a tlak pro vse varianty

Oproti tomu Lavalovy dyzy dosahuji mens$i maximalni rychlosti diky fizené expanzi a tedy
mensi prudkosti poklesu tlaku. Rozdil ale je, Ze proudéni za lavalovymi dyzami po ukonceni
nadzvukového rezimu dosdhne niz$i hodnoty statického tlaku, coz je patrné v dal§im grafu (obr.

61), kde je zvyraznéna oblast tlaku do 200 Pa.
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Obr. 61 Grafické vyobrazeni pribéhu rychlosti a tlak pro vSe varianty



ZAVER

Pro splnéni cilti diplomovou prace bylo nejprve tifeba zpracovat a nastudovat informace
potiebné pro pochopeni praktické ¢asti zadani, ktera byla realizovana v ramci diplomovou prace.

Prvni kapitola obsahuje vSeobecné informace tykajici se mikroskopti a jejich rozd¢lent,
zejména pak mikroskopt elektronovych.

Druh4 kapitola je jiz zaméfena pfimo na environmentalni elektronovy mikroskop, kterého
se bude tykat nasledujici studie a jeho vakuovy systém.

Nasledujici 4 kapitoly slouzi k seznameni se studii Dr. Danildta a jeho statistickym
pfistupem k simulaci Cerpani diferencidln¢ Cerpané komory pomoci metody Monte Carlo a
seznameni s poc¢itacovym systémem ANSYS Fluent.

V kapitole sedm jsem se nejprve zabyvala studii Dr. Danildta ohledné simulaci gradientd
hustoty argonu prochazejici pies clonu PLA v ESEM. S hustotou ur¢enou jako funkce polohy bylo
zjiSténo mnozstvi poctu Castic integraci podél vrstvy plynu, kterd je proniknuta elektronovym
paprskem. Na zaklad¢ toho byla stanovena intenzita paprsku prochazejicitho bez jakéhokoli
rozptylu podél osy clony, coz je nezbytné pro diferencialni Cerpaci systém, ktery se pouziva v
ESEM. Geometrie clony PLA ma velky vliv na gradient plynu a tedy na vysledny rozptyl paprsku.
Studie Dr. Daniléta ukazje, Ze ostrd hrana a otvor o malém priiméru predstavuji ve vysledku vznik
nejostiejSiho mozného gradientu hustoty u erpani mezi komorami s velmi rozdilnymi tlaky. Déle
byl ve studii prezentovan ptenos elektronovym paprskem pro zrychleni napéti mezi 1 a 30 kV.

Na uvedené studie navazaly analyzy pfedstavené v této praci. Byly zvoleny zakladni tvary
dyz s ostrou hranou u kterych byly porovnan character proudéni. Vysledky matematicko-
fyzikalnich analyz budu slouzit jako podklad pfi konstrukci experimentalni komory pro vyzkum
nadzvukového proudéni v nizkych tlacich probihajici na Ustavu elektrotechnologie VUT Brno ve
spolupraci s Ustavem piistrojové techniky akademie véd Brno. Dané vysledky a vysledky ziskané
z experimentalni komory, budou pouzity pii konstrukci diferencidlné cCerpanych komor u
Environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu.
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