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ABSTRAKT

Diplomova praca popisuje elektronovy rozptyl v STEM systémoch na objektoch rozne-
ho tvaru, akymi su hranol, gula alebo dutd kapsula. Na kvantifikaciu viacnasobného
rozptylu elektronov v materidloch st vyuzité Monte Carlo simulacie. Okrem teoretické-
ho rozboru elektronového rozptylu a metodiky simulacii, obsahuje praca aj navrh
a realizaciu algoritmu pre simulacie na zadanych objektoch. Praca zahrfia overenie ro-
bustnosti simulacii na zaklade porovnania vysledkov so znamymi signalmi pre dany
objekt. Funkénost’ algoritmu bola overend experimentdlnym meranim elektronového
rozptylu na vrstve uhlika.

KEUCOVE SLOVA

STEM, elektronova mikroskopia, pruzny anepruzny rozptyl, viacndsobny rozptyl,
Monte Carlo simulacie, robustnost, MATLAB.

ABSTRACT

This thesis deals with an electron scattering in STEM microscopy on objects with dif-
ferent shapes, such as cuboid, sphere and hollow capsule. Monte Carlo simulations are
used for description of multiple electron scattering. Except the theoretical analysis of
the electron scattering and simulation methods, the thesis contains design and realiza-
tion of an algorithm simulating electron scattering in given objects. In addition, there is
a design for robustness evaluation of the simulation, based on comparison between re-
sults and known signals for a given object. Reliability of the algorithm was verified by
experimental measurements of the electron scattering on a carbon layer.

KEYWORDS

STEM, electron microscopy, elastic and inelastic scattering, multiple scattering, Monte
Carlo simulations, robustness, MATLAB
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UVOD

Hlavnym cielom préce je simulovat’ a kvantifikovat’ elektronovy rozptyl v réznych ma-
terialoch a Struktarach pri  zobrazovani v elektronovej mikroskopii, konkrétne
Vv rastrovacom — transmisnom STEM moéde. Monte Carlo simulacie stt vhodnym nastro-
jom pre analyzu tohto typu problému. Simulacie poskytuju iba odhad realneho rozptylu
elektrénov, preto je potrebné vysledné data overit’ na skuto¢nom preparate. Cielom tejto
préace je okrem tvorby simulacného algoritmu v prostredi MATLAB aj navrh a realiza-

cia testov, ktoré potvrdia funkénost’ a doveryhodnost’ algoritmu.

Metdda Monte Carlo je numericka simula¢na metoda, ktorej zdklady st postave-
né na teorii pravdepodobnosti a zdkladoch matematickej Statistiky. Umoznuje simulo-
vat’ systém a modelovat’ nahodnu veli¢inu, z ¢oho je nasledne mozné odvodit’ charakte-
ristiky tejto veli¢iny, popripade stanovit’ odhad jej hodnoty. Podobne ako iné matema-
tické metody, aj tato sa vyznacuje velkou vypoétovou naro¢nostou a preto aj jej roz-
mach nastal az po rozvoji vypocétovej techniky. Zaujimavé vyuZitie nasla v oblasti ter-
modynamiky a transportu castic. Okrem toho byva casto pouzitd napriklad aj
v ekonomickej sfére pre odhad vyvoja finanénych trhov. Zaujimavostou je vyuzitie
Monte Carlo metody pocas vyvoja atbmovej bomby v roku 1944, kedy J. Neumann pre
svoje vypocty skombinoval matematicky aparat pravdepodobnosti S vypoctovou silou

pocitaca.[2]

V praci su simulacie pouzité na stanovenie rozptylu primarneho zvizku elektro-
nov dopadajtcich na preparat. Rozptylové mechanizmy je moZné pomerne presne popi-
sat’ vzt'ahmi z kvantovej mechaniky, daju sa v§ak pouzit’ aj jednoduchsie ale stale dove-
ryhodné vzt'ahy zalozené na klasickej mechanike. Rozptylové udalosti sa delia do dvoch
zakladnych skupin, ktorymi st pruzné (elastické) anepruzné (neelastické) kolizie.
V ramci skupin existuje viac typov interakcii elektronu s latkou. Na zdklade tychto in-
terakcii, ktoré su bliZSie popisané v prvej kapitole vznikaju sekundéarne, spétne odraze-
né, preziarené (nerozptylené) alebo augerove elektrony a iné formy ziarenia akym je
napriklad charakteristické rontgenové ziarenie. Pruzna kolizia vychyli elektron z jeho
povodného smeru bez straty energie. Naopak Vv pripade nepruznej kolizie je elektron
okrem vychylenia z povodného smeru ochudobneny o isté kvantum energie, v zavislosti
od typu koliznej udalosti.

Prva kapitola prace sa venuje strucnému popisu STEM mikroskopu a priblizuje
problematiku pruzného a nepruzného rozptylu. Popisuje aj typy elektrénov a signaly,
ktoré pri koliziach vznikaju. Dotyka sa aj popisu viacnasobného rozptylu.

1



Druha kapitola obsahuje teoreticky zaklad ku simulaciam Monte Carlo a popisuje
algoritmus vypoétu elektronového rozptylu v prostredi MATLAB. V kapitole su ob-
siahnuté aj navrhy pre vypocet rozptylu na zadanych Strukturach, ktorymi su tenka vrst-
va, gul'a, duta kapsula a vyplnena kapsula. Spolu s navrhmi je v kapitole zhrnuté prak-
tické prevedenie algoritmu do prostredia MATLAB. Kapitola obsahuje popis funkcii
a Struktaru algoritmu. Okrem toho je v kapitole zahrnuté overenie funk¢nosti programu.
Simulované data boli porovnané s experimentalnym meranim a vysledky boli graficky
spracované. Kapitola tieZ pojednava o moznych chybach a odchylkach vznikajucich pri
vypoctoch. Funkénost’ simulacii bola overena redlnym experimentom, ktory je zahrnuty

Vv zavere kapitoly.



1 INTERAKCIA ELEKTRONOV S LATKOU

Nasledujuca cCast’ sa zaobera fyzikdlnymi principmi interakcii medzi elektronmi
a materidlom, ktoré su ddlezité pre pochopenie celej problematiky elektronového roz-
ptylu a naslednych Monte Carlo simulécii. Elementarnymi interakciami sa v tomto pri-
pade pruzny (elasticky) a nepruzny (neelasticky) rozptyl elektronov. Prvy menovany jav
je vyznaény svojou Sirokou uhlovou distribuciou rozptylu, kedy nedochadza ku vymene
energie, meni sa iba draha elektronu. Nepruzny rozptyl je naopak charakteristicky ener-
getickymi stratami dopadajiceho elektronu, ktory sa od primarneho smeru po kolizii
takisto odklana. V skuto¢nosti vSak okrem spominanych javov nastava mnoho inych
typov interakcii, ktoré ovplyviiuju proces zobrazovania. Navyse treba podotknut’, ze len
zriedka je elektron ovplyvneny jedinou interakciou v materiali. V skuto¢nosti dochadza
k elektronovej difazii, strate energie a pocetnym interakciam, produkujicim Ziarenie
alebo iné typy elektronov. Takto postupujuci elektron preto podlicha mnohonasobnému

rozptylu, ktory moze byt popisany prave simulaciami typu Monte Carlo. [13]

1.1  Popis STEM systému

Na tvod je vhodné priblizit’ zakladny princip prace rastrovacieho transmisného elektro-
nového mikroskopu, skratene nazyvaného STEM (z angl. Scanning Transmission Elec-
tron Microscope). Nazov poukazuje na kombinaciu dvoch zobrazovacich procesov, kto-
rymi su rastrovanie a prezarovanie. Prvym rozumieme tvorbu rastru, ktory vznika po-
stupnym postvanim stopy elektronového zvizku preparatom. Tento proces je charakte-
risticky pre SEM (rastrovaci elektronovy mikroskop). Na rozdiel od SEM systémov,
kde je informacia (obraz) ziskavana z povrchu materialu pomocou spitne odrazenych
a sekundarnych elektronov, STEM pracuje s elektronmi prechddzajucimi skrz material.
Zobrazovanim prechadzajucich elektronov sa priblizuje TEM systému teda transmis-

nému elektronovému mikroskopu. [9]

Elektrénovy zvdzok vznika v elektronovom zdroji (byva nazyvany aj elektronoveé
delo). Rozlisuju sa tri zakladné typy zdrojov. Termoemisné zdroje vyuzivaju volframo-
vé vladkno zahriate na vysoku teplotu, ¢im elektrony vo vldkne ziskavaju dostatok ener-
gie na prekrocenie potencidlovej bariéry a si uvolnené do okolia vldkna. U autoemis-
nych zdrojov slizi na extrakciu elektrénov z hrotu silny gradient elektrického pola
(zvycajne 3-5 kV). Kombinaciou autoemisie a termoemisie je zdroj typu Schottky, ktory
vyuziva vyhody obidvoch emisnych metdd. Zdroj d’alej obsahuje silny gradient elek-
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tromagnetického pol’a, na konci ktorého je kruhova andda formujtca elektrony do pri-

marneho zvizku.[4]

Elektronovy zvizok sa finalizuje v tubuse pomocou elektronovej optiky. Magne-
tické a elektrostatické SoSovky usmeriiuju elektrony do tizkeho zvazku a fokusuji ho na
preparat. Vyuzivaju silu elektromagnetického pol'a posobiacu na pohybujuce sa nabité

Castice (Lorentzov vzt'ah)

F= —e(B+9x5) &)
kde v je rychlost’ pohybu elektronov, E intenzita elektrického pol'a, B magneticka
indukcia a elementarny néboj elektronu e (1,602 x 10™° C). Opticka sustava zahriiuje
kondenzorové a objektivové Sosovky, formujuce primarny zvdzok. Tubus tiez obsahuje
vychylovacie cievky, ktoré pohybuji primarnym zvizkom v X a y suradniciach po pre-
parate a rasterizuju snimant scénu. Okrem toho je nutné vyuzivat’ stigmatory a iné pri-
davné Sosovky vo forme kvadrupdlov (oktupdlov a inych), ktoré kompenzuju optické
vady mikroskopu. Zjednodusena schéma STEM mikroskopu je zobrazena na Obr. 1.1.

[41.[7]
elektronove delo

kondenzorove SoZovky

kondenzorove SoSovky

— ] B skenovacie
== B (vychylovacie) cievky

apertlra objektivu

> Eofovky objektivu
L LR preparat

] /ﬁ\ S prstencovy ADF detektor
axialny detektor

Obr. 1.1 - Schéma STEM [9]

Konfiguracia systému je podobna transmisnym mikroskopom. Tubus so zdrojom
a optikou sa z pravidla nachadza nad preparatom. Preparat je ozarovany zvdzkom po-
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stupne bod po bode. Pri prechode elektronov preparatom dochadza ku viacerym typom
interakcii, ktoré su popisané v nasledujucich kapitolach 1.2, 1.3 a 1.4. Primarne elektro-
ny podliehaju koliziam, alebo prechadzaji bez zmeny energic a drahy cez preparat. Tak-
to rozptylené alebo nerozptylené elektrony st zachytavané detektormi umiestnenymi
pod preparatom. Ide prevazne o polovodi¢ové kruhové detektory zlozené z niekolkych
segmentov, ¢im je mozné separovat’ typy dopadajicich elektrénov a tym vyuzit' roz-
dielne médy zobrazenia Obr. 1.2.[4][16]

e Zobrazovanie vo svetlom poli (bright-field imaging, BF) vyuziva axialny
detektor zachytavajuci nerozptylené elektrony a tiez frakciu rozptylenych
elektronov, ktoré v tomto pripade predstavuju Sum. Elektrony rozptylené na
Strukturach preparatu nedopadaju na detektor, preto sa Struktary javia ako
tmavé, kym pozadie je svetlé.

e Mod zobrazenia v tmavom poli (dark field imaging, DF) je zalozeny na
prstencovych detektoroch, ktoré zachytdvaju najmi elektrony rozptylené
pruzne pod vy$§imi uhlami. Rozptyl'ujice Struktry sa v obraze javia svetlé,
pozadie je tmavé. Modifikaciou je pouzitie detektoru obsahujuceho pridav-
né segmenty pre zachytenie elektronov vystupujicich z preparatu pod vel-
kymi uhlami (high-angular dark-field, HAADF)

e Existuji aj d’alsie zobrazovacie mody ako napriklad elektronovy spektro-

meter, ktory analyzuje energetické straty elektronov po nepruznom rozpty-

le. [7]

Primarny zvazok

‘Y

Vzorka

- mmmmm Detekiory

.
BF DF HAADF

é" %
w»N

Obr. 1.2 Schéma zobrazovacej ststavy a nakres STEM detektoru [10]




1.2  Pruzny rozptyl
Elasticky alebo inak nazyvany pruzny rozptyl je typ interakcie, kedy dopadajica Castica

nemeni svoju energiu ale meni smer pohybu. Za pruzny rozptyl sa vSeobecne povazuje

rozptyl na atdbmovych jadrach (predstava nekone¢nej hmotnosti jadra).

Primarny zvizok

Rozptylené de

elektrony

dQ

v Nerozptylené
elektrony

Obr. 1.3 - Pruzny rozptyl [20]

Pruzny rozptyl je tak ako aj nepruzny popisany diferencialnym u¢innym priere-
zom (do/dQ), ktory udava pravdepodobnost’, ze elektron priblizujuci sa k atbmu bude
odchyleny do priestorového uhlu dQ2. Parameter ¢ je u¢inny prierez udavajuci celkova
pravdepodobnost’ rozptylu v plosnych jednotkach (efektivna plocha ter¢a) [13]

dog, etZ? 1 (2)
dQ  16(4mey)2E? sin*(6/2) ’
kde e = -1.602 x 10 C je elementarny naboj elektronu, Z atémové &islo, 6 uhol

rozptylu, e, permitivita vakua. Zaporne nabity elektron —e je ku kladnému atomovému
jadru +Z pritahovany na zaklade Coulombove;j sily [20]

—e?Z (3)

Vztah vysSie predpoklada, Ze nenastava ziadna interakcia sinymi elektronmi
v atomovom obale. Zakrivenie drahy elektronu pri prelete okolo jadra je hyperbola, za-

visla od parametru b, ktory udava vzdialenost’ trajektérie elektronu od jadra. Cim blizsie
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preleti elektron okolo atdmu, tym vyssia je sila F a tym viac je zakrivena trajektoria.

Model klasickej mechaniky vSak postacuje pre vysvetlenie uc¢inného prierezu len

ak uhol 6 > 5°, preto je vypocet stanoveny pomocou kvantovej mechaniky.[13]

Celkovy pocet vychylenych elektrénov je mozné pocitat’ rozdelenim uhlu Q na
mensie segmenty dQ2 =2r sinf df aich integraciu, ¢im dostdvame celkovy (totalny)

pruzny ucinny prierez [14]

Tdo 4)
al=f — 21sinB6 do ,
€ o dQ

ktory je mozné aproximovat’ pomocou nasledujuceho vzt'ahu

0, = 1.5 x 107* 73/2 /B2
(®)
p? = (/c)? =1— [meec?/(meoc? + EDI,
kde meo je hmotnost’ elektronu a spolu s jeho rychlostou ¢ vystupuji ako konstanta
Meo.C> = 511 keV.[13],[14]

1.3 Nepruzny rozptyl

Neelasticky alebo inak povedané nepruzny rozptyl sa vyznacuje stratou energie primar-
neho elektronu pocas kolizie s okolitym materidlom. Je znamych viac typov nepruznych
rozptylov od ionizacie vnutornej hladiny atomu, cez emisiu brzdného ziarenia, az po

Comptonov rozptyl.

1.3.1 Rozptyl na kvazi - voI'nych elektréonoch (Comptonov rozptyl)

Dochadza ku zrazke primarneho elektronu s vol'nymi alebo kvazi volnymi elek-
tronmi v atdome (kedy energia dopadajuceho elektronu Ei je 0 mnoho vyssia nez vazob-
na energia viazaného elektronu Ex >> E,). Zrazka je popisana vztahom pre Comptonov
rozptyl

e ©)

1—
mec( cos 0)

znazorneny na Obr. 1.4. [8]



Obr. 1.4 - Comptonov efekt [8]

Tento jav je pravdepodobny pre malé zmeny energie a malé rozptylové uhly. Po
zrazke je pohyb elektronov navzajom kolmy. Pre vypocet ucinného prierezu

a rozptylového uhlu je rozhodujica zmena energie primarneho elektronu W [1]
docom, ~ me* 1 (7
dQ  (4mep)? EW?2
kde E je energia dopadajuceho elektronu a uhol rozptylu sa vypocita ako

W (8)
f 2 —
sin“fg = T

1.3.2 lonizacia vnutornej hladiny

Inciden¢ny elektron odovzda pri zrazke kvantum energie viazanému elektronu, na nie-
ktorej energetickej hladine K v atome. Ak je tato energia dostato¢na pre prechod do
vysSej hladiny alebo pre postup do pdsma vodivosti, atdbm je ionizovany. Tento typ in-
terakcie je najvyznamnejSou zlozkou celkového nepruzného rozptylu. Vypocet ucinné-
ho prierezu je v tomto pripade dany

doj,n  me*  zyby Inu 9
dQ ~ (4ng)? E 2 u
kde u = E/Ey, z«je pocet elektronov na hladine K, b=0,35.[14],[1]

Okrem dvoch najvyznamnejSich typov nepruznej interakcie dochédza napriklad aj
ku excitacii fononu alebo emisii brzdného Zziarenia, kde sa tiez straca ista Cast’ energie
incidenéného elektronu [11]. Tieto javy st pri simulaciach zanedbatelné. Dalej je po-
trebné stanovit’ celkovy nepruzny ucinny prierez oeel

1 ( 1 )2 (10)
dopeer 4e*7 1+ (824 62)/6¢
dQ  (4mep)?my2vt (62 + 62)? ’
kde 6 = J/AE, kde J je stredny ionizaény potencial. [14],[1]
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Na Obr. 1.5 je mozné sledovat’ prispevky jednotlivych typov interakcii pre hlinik
amed’. Z obrazku je zjavny vplyv ionizacie a comptonovho rozptylu na celkovy u¢inny
prierez. Zrejmé je aj poradie nastupu jednotlivych interakcii v zavislosti na energii pri-
marneho elektronu, pocinajic comptonovym rozptylom, naslednym nastupom ionizacie

a so stipajicou energiou rastie pravdepodobnost’ ostatnych javov.

Giolem’]
10" 10"
10" f 107}
10" ) - . I-;\\ 10" . . . .
1 10 100 1000 E[eV] 1 10 100 1000 E[eV]

— Celkovy uéinny prierez
=== lonizéacia

== Compton

== Excitécia plazmonu

Obr. 1.5 - Nepruzny rozptyl pre prvky Al a Cu, prispevky jednotlivych typov interakcii [13]

Celkova pravdepodobnost’ rozptylu ¢i uz pruzného alebo nepruzného je popisana
celkovym ucinnym prierezom [13], ako suma pravdepodobnosti pruznej a nepruznej
interakcie v jednotkach cm®

11
sin6 do . (11)

ﬂ do_el do_neel
Otot = O¢l T Oneel = ZTEJ;) (dﬂ +d—ﬂ>
Vz4jomny vzt'ah pruzného a nepruzného ucinného prierezu po d’alSom odvodeni

zavisi len na atbomovom ¢&isle Z

daneel/dﬂ _ 1 (12)
doy,/dQ 7

1.4  InterakCény objem, spektrum

Vysledkom mnohonasobného rozptylu je postupné prerozdelenie energie dopada-
juceho elektronu, ¢o vedie ku limitacii jeho pohyblivosti. Obvyklé rozmedzie pohybu je
10 nm az 10 u, v zavislosti od miesta dopadu a hustoty vzorky. Vysledny signal vsak
pochadza z hibky a miesta, ktoré st dané poziciou interakcie. Vznika interakény objem
elektronu (Obr. 1.6), ktory zavisi od energie primarneho zvazku, uhlu dopadu a hustoty
materialu. [14]



Primérny zvdzok generuje rozne typy elektronov, v zavislosti na type interakcie.

«— Dosah elektronu R

Obr. 1.6 - Interak¢ény objem elektronu (BSE — Spétne odrazené el., SE — Sekundarne el., AE —
Augerove el., PE — Primarny zviazok, X — rontgenové ziarenie) [14]

Zastupenie vystupnych elektronov pre SEM v kone¢nom signali je znazornené na
Obr. 1.7, kde vidime vysledné spektrum ako pocet (frakciu) dopadajucich elektronov,
v zavislosti na ich energii. Spektrum je rozdelené na tiseky znazornujice typ vznikajui-

cich elektronov.

-t BSE -
SE |
I —————
[ 1 LLE
|
|
w ||
z ] Plasmon
IX l
|
[
T T 1
0 50eV 2keV E=zel

Electron energy —=

Obr. 1.7 - Spektrum emitovanych elektronov: BSE - Spétne odrazené, SE - sekundarne, AE -
Augerove, LLE — nizko stratové [14]
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1.4.1 Sekundarne elektrony (SE)

Sekundarne elektrony pochadzaju z povrchu materialu (niekol’ko nm) a vznikaja ne-
pruznym rozptylom primarneho zvézku, ale aj interakciou spétne odrazeného elektronu
pocas jeho spiatocnej cesty. Ich povod je vo valencnom alebo vodivom pase, odkial
unikli ziskom energie pocas kolizie. V spektre st SE zaradené na zaciatku, maju niZSiu
energiu (do 50 eV) a preto musia byt’ vytiahnuté z oblasti povrchu kladnym napétim na
detektore. Mnozstvo vyprodukovanych SE zavisi okrem energie primarneho zvézku aj
na uhle a mieste dopadu. Na hranach objektov je zvy$ena miera vzniku SE. Prave vd’aka
malej hibke a nizkemu interakénému objemu st vhodné na zobrazovanie povrchu, kde
je mozné dosiahnut’ rozlisenie 1-10 nm. [13],[14],[19]

1.4.2 Spéitne odrazené elektrony (BSE)

Tento typ elektronov vznika pruznym rozptylom, vyznacuje sa rovnymi trajektoriami a
nebyva vychyleny coulombovskymi interakciami. BSE su v spektre zastiipené
v §irokom rozmedzi. Je to spdsobené roznou hibkou vzniku, pretoze s vyssou prekona-
nou hibkou sa energia BSE elektronu znizuje. BSE s niZ$ou energiou pochadzaju
z va&sej hibky, naopak nizko-stratové BSE vznikajii v blizkosti povrchu (v spekire

oznacené ako LLE).

Oproti SE sa zobrazovanie vyznacuje slabSim priestorovym rozliSenim, av§ak BSE
nesie informaciu 0 materiali - materidlovy kontrast, pretoze pravdepodobnost’ spdtného

odrazu stipa so stupajicim atdbmovym ¢islom Z. [14],[19]

1.4.3 Nerozptylené elektrony

Primérne elektrony, ktoré nepodlahli kolizii, prechddzaju materialom ako priehl'adnou
vrstvou s nulovym alebo len minimalnym rozptylovym uhlom a s nulovou stratou ener-
gie. Su detegované v rovine dopadajiiceho zvizku, kde sa pozadie javi ako svetlé. Ho-
vorime o zobrazovani vo svetlom poli (bright-field). [19]

1.4.4 DalSie interakcie elektrénu

V materialoch prebiehaju aj iné procesy. Velka Cast’ dopadajucej energie sa meni
na teplo alebo fondny. Dochadza k tvorbe parov elektron - diera, ktoré pri rekombindcii
emituju svetlo. Dolezitou zlozkou je charakteristické rontgenové Ziarenie, ktoré vznika,
ak ma dopadajuci elektron dostatok energie na excitaciu inych elektronov v obale ato-
mov. Excitovany elektron potom putuje spat’ na nizSie energetické hladiny a zvys$na
energia sa vyziari vo forme rontgenového vinenia. Tento typ interakcie tak isto poskytu-
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je informéaciu o chemickej Struktire preparatu. Komplementarnym javom Ku emisii

rontgenového ziarenia je vznik Augerovych elektronov. [9]

1.5

Viacnasobny rozptyl

Mnohondasobny rozptyl nastava vtedy, ak jeden primarny elektron podlieha viacerym

interakciam. Interakcie mozu byt v zavislosti na ich distribacii pruzné aj nepruzné

a v priemere su od seba vzdialené strednou vol'nou drahou elektrénu A. Kolizie sp6-

sobuju zmenu vlastnosti elektronu, ktora je najznacnejsia pri prekonani pruznych aj ne-

pruznych kolizii, kedy elektron okrem zmeny drahy straca energiu.[12],[17]

Zakladné pojmy tykajice sa mnohonédsobného rozptylu:

12

Stredna vol'na draha A - priemerna vzdialenost’ medzi dvoma koliziami pri-
marneho elektronu (v materiali s hustotou p, poctom atomov N a t¢innym prie-

rezom pre atom oatom)[7]

__ 4 (13)

B NogtompP .

Pruzna (nepruzna) stredna volna draha A (A;) — priemerna vzdialenost’ po
sebe nasledujtcich elastickych (neelastickych) rozptylov.
Pravdepodobnost’ rozptylu — vyplyva z predchadzajiiceho vzt'ahu ako pocet
rozptylovych udalosti ku hriibke preparatu t [7]

p= == Natompl (14)

A A

Dolet elektronu — celkova dréha elektronu v preparate.
Brzdna sila — priemerna strata energie na jednotku dizky dréhy [eV/nm].

Pocet nerozptylenych elektronov po priechode vrstvou t

I =Ie t/? (15)

Dalsie vplyvy, napriklad postupné rozsirovanie prierezu zvizku, uhlové rozde-
lenie zvdzku a podobne, nebudeme pre ich zlozitost’ v nasich simulaciach vyu-

Zivat'.



Parametre x ‘ definujiice koliznu udalost’ su vyberané ndhodne, na zaklade distri-
bucnej funkcie

X/ (16)
P(x") = f p(x)dx, x;<x'<x,,
x1

rovnej nadhodnému ¢islu R v intervale 0 < R < 1. Hustota pravdepodobnosti p(x)
udava distribuciu konkrétneho parametru na intervale X; < X < X, . P(x ‘) mapuje rovno-
merne rozlozené nahodné ¢isla do skupiny parametrov x °, rozloZzenych podla p(x). P(x°)
potom reprezentuje pravdepodobnost’, ze hodnota X bude pritomna v intervale x;<x<x".
Ako priklad je mozné uviest’ vyber typu rozptylu. Parametrami st celkovy, pruzny a
nepruzny uéinny prierez. Ak je pravdepodobnost’ pruzného rozptylu dana jeho u¢innym
prierezom rovna 0,4, pravdepodobnost’ nepruzného bude 0,6. Vysledkom bude kumula-
tivna distribucia tvorend dvoma intervalmi «0; 0,4» a (0,4, 1,. Generujme nahodné ¢islo
z rovnomerného rozlozenia R2 = 0,55. Toto ¢islo spada do intervalu pre nepruzny roz-
ptyl a preto bude v simulacii vybrany prave tento typ kolizie Obr. 1.8.[12]

Uéinny prierez:

NepruZny ‘

0 0,4 R2=0,55 1

Obr. 1.8 - Princip vyberu typu rozptylovej udalosti

Na Obr. 1.9 je ilustrovany zjednoduseny princip viacnasobného rozptylu primar-
neho elektronu. V Tavej Casti obrazku je zndzorneny nepruzny rozptyl nasledovany
pruznym. Nepruzna kolizia nastdva na atbmovom obale, kde primarny elektron straca
Cast’ energie AEn; Draha elektronu sa od primarneho zvidzku odklonila o uhol 6.
Rozptyleny primarny elektron pokracuje d’alej, kde dochadza ku pruZznej interakcii na
atomovom jadre. Jeho draha je vo¢i osi primarneho zvizku vychylena o uhol &y, energia

sa nemeni AE,=0.

V pravej Casti obrazku je znazorneny dvojity pruzny rozptyl. Priméarny elektron ne-
straca svoju energiu a z preparatu vystupuje pod uhlom 6.
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AEn.1= 0

Obr. 1.9 Viacnasobny rozptyl. VI'avo viacnasobny rozptyl za¢inajtci nepruznou koliziou na
elektronovom obale atdému. Dochadza ku strate energie. Vpravo je znazorneny dvo-
jity pruzny rozptyl.

Pocas letu elektronu nastali viaceré kolizie. Miesto kolizie je vzdy determinované
vol'nou drahou letu elektronu (stredna vol'na draha je modifikovana logaritmom nahod-
ného ¢isla, pretoze v redlnej situdcii je draha elektronu vzdy odlisnd vzhl'adom na husto-
tu ausporiadanie atdbmov). V kazdom kroku sa stanovil typ rozptylu a podla energie
elektronu a vlastnosti materidlu prebieha vypocet zmeny energie a uhlu rozptylu 6, az
0n. Nasledne sa dopocita pozicia nového rozptylu a cely proces sa opakuje az kym elek-
tron neopusti material. Informacia o vSetkych koliziach (uhly, pozicie a zmena energie)
je ulozend do vystupnych premennych. Podrobnejsi popis, ktory bol implementovany
V ramci nasho algoritmu je popisany v kapitole 2.2.
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2 MONTE CARLO SIMULACIE

Pod nazvom Monte Carlo sa ukryvaju numerické simula¢né metddy pre rieSenie mate-
maticko-fyzikalnych uloh. Vyuzivaji modelovanie nahodnych veli¢in a popisujui ich
pomocou Statistického odhadu. Simulacia nahrddza redlny experiment, hlavne pokial
stanovenie vysledku alebo pravdepodobnosti vysledku nepripadd do uvahy. Opakované
simulacie experimentu $ dostato¢nym poctom iteracii su schopné vel'mi presne aproxi-
movat realitu. Simula¢né metoédy st vypoctovo naro¢né a vynimkou nie st ani MC me-
tody, ktorych rozmach nastal s rozvojom vypoctovej techniky. [18]

2.1  Teoreticky zaklad

Zakladnou myslienkou MC je skibenie pravdepodobnostnych charakteristik ndhod-
nych veli¢in s vystupnymi veli¢inami matematickej analyzy. Namiesto komplikovaného
analytického rieSenia je vhodné simulovat’ ndhodny proces a vyuzit’ Statisticky odhad k
aproximdcii redlneho vystupu. Presnost’ metddy rastie s poctom vykonanych iteracii.
[18]

2.1.1 Prechody medzi stavmi

Vypocet MC ja v podstate realizaciou markovovského procesu Q, s diskrétnym ca-
som a kone¢nym poctom stavov (w1, s ... wy). Proces sa nachadza v jednom zo stavov
v kazdom ¢asovom okamihu w(n) a tvori tak diskrétnu usporiadant postupnost. Ak sa
systém nachadza v okamihu n v stave w; potom existuje nenulova pravdepodobnost’ pjj,
ze v Case n+1 sa bude nachadzat’ v stave wj, Pre aplikaciu elektronového rozptylu je
mozné pribliZit’ stavy ako rozptylové udalosti elektronu. Predstavme si elektron v Case
n=0 teda nerozptyleny elektron, ktory prave vstupuje do materialu (nachadza sa v stave
®1(0)). V ¢asovom okamihu n=1, kedy sa elektron uz nachadza v materiali existuje ne-
nulova pravdepodobnost’ rozptylu elektrénu pi2. Ta je dana velkostou celkového ucin-
ného prierezu pre konkrétny atom rozptylovym uhlom a energiou elektronu. Na zéaklade
distribtcie typu rozptylu (elasticky / neelasticky) je vybrand udalost’, napriklad elasticky
rozptyl. Elektron teda presiel zo stavu wi(preziareny, nerozptyleny) do stavu w- (elas-
ticky rozptyleny). [2]

Takymto sposobom dochadza ku zmene stavov v diskrétnych ¢asovych okamihoch.
Zmeny stavov su dané pravdepodobnost’ou prechodu medzi stavmi a ti je mozné stano-
vit’ pomocou ucinného prierezu pre pruzny a nepruzny rozptyl. V skuto€nosti sa to da

predstavit’ ako kumulativna suma spominanych u¢innych prierezov a pomocou vyberu
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nahodného ¢isla R (z rovnomerného rozdelenia) je vybrany druh rozptylu. V simulécii
sa nahodné ¢islo pouziva pre vyber atdmu, na ktorom prebehne kolizia, ale aj na stano-

venie vlastnosti rozptylu. [2]

2.1.2 Absorpcné stavy

Absorpcné stavy su stavy, z ktorych nie je mozné vystapit. Ak sa systém do-

stane do tohto stavu, pravdepodobnost’ prechodu do iného stavu pjj je nulova

pi=1  p;=0. (17)

Pre elektron su to kone¢né stavy. Bud’ je absorbovany v materidli, kde stratil svoju
energiu a d’alej necestuje, alebo unika z materialu ako SE, BSE alebo nerozptyleny
elektron. Elektréon opustil material auz donho druhykrat nevstupuje. Systém sa
v kone¢nom ¢ase vzdy dostane do jedného z absorpénych stavov. Vsetky stavy a ich
vzajomné prechody by sa potom dali vyjadrit’ v matici prechodov Tab. 2.1, kde v kazdej
bunke matice je pravdepodobnost’ prechodu zo stavu i do stavu j. [3]

Tab. 2.1 Zjednodusena matica prechodov

Stav J Bez Elasticky ~ Neelasticky  Absorpcia Vystup
Stav rozptylu rozptyl rozptyl elektronu elektronu
Bez
P1 P2 P3 P4 P5
rozptylu
Elasticky
P6 P7 P8 P9 P10
rozptyl
Neelasticky
P11 P12 P13 P14 P15
rozptyl
Absorpcia
j 0 0 0 1 0
elektronu
Vystup elek-
R 0 0 0 0 1
tronu

2.1.3 Stredna doba zivota

MC umoznuje vypocet strednej doby Zivota, ¢im je mozné odhadntt’ napriklad tr-
vanie vypoctu. V pripade elektronového rozptylu sa systém vzdy dostane do jedného

z absorpcnych stavov. Pre kazdy stav wj, ktory nie je absorpcny, existuje konecny pocet
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krokov n;, za ktoré sa systém £ dostane s pravdepodobnost'ou p > 0 do absorp¢ného
stavu [3]. Po¢itame s najhor$imi moZznymi podmienkami (najdlh§im vypoétom), preto:

n = maxn;, p = minp; . (18)

Pravdepodobnost’ Ze systém neprejde do absorpéného stavu za vn krokov (kde v je

celé cislo) je dané ako
1-p)7, (19)
Z ¢oho je mozné dopocitat’ stredntt dobu behu systému ako

- n(1—p? (20)
> on [ - pyr -1 -yt = 0D,
- p
v=1
V pripade elektronového transferu sa na stredni dobu Zivota da pozerat’ ako na po-
¢et rozptylovych udalosti, ktorym podlieha elektron pocas svojho postupu v preparate
s hribkou h. Ked’Ze vzdialenost’ medzi dvoma koliziami je dana strednou volnou dra-

hou elektronu 4, mézeme vyuzit' vztah

;A 1)
h

pre aproximaciu poc¢tu udalosti a tym aj vypocétovej naro¢nosti. V skutocnosti elek-

trén nemusi podliehat’ ziadnej kolizii (preziareny elektron) alebo desiatkam kolizii po

ktorych elektron uviazne v materiali, ide tu v8ak o strednu dobu Zivota. [2],[3]

2.1.4 Vystup a zhrnutie MC

Simulacia (markovovsky retazec) sa nachadza v poé¢iato¢nom stave Q(0) (dopada-
juci elektron), z ktorého proces vykona niekol’ko prechodov, az kym sa nedostane do
niektorého z absorpénych stavov Q(n) v n-tom kroku (absorpcia alebo vystup elektronu

z preparatu). Priebeh procesu je moZzné zapisat’ stavmi v diskrétnych krokoch ako

Q00) » Q(1) » -+ > Q(n). (22)

Vystupom celého procesu je hodnota skiimanej ndhodnej veliiny X (typ konecného
stavu elektronu — SE, BSE, preZiareny, absorbovany), ktora je funkciou jedného proce-
su. Proces nasledne vratime do pociatocnej podmienky Q(0) a opakujeme ho N — krat,
¢im ziskame N hodndt vystupnej nahodnej veliiny. Realizacie procesu su separdtne
a teda navzdjom nezavislé, preto sa priemernd hodnota ziskanej ndhodnej veli€iny z N

pokusov nebude prili§ odchyl'ovat’ od skuto¢nej strednej hodnoty
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(23)
X =

2|

N
i=1

Presnost’ metody rastie s po¢tom opakovani N. V nasom pripade je pre obstojné vy-

sledky potreba simulovat’ elektrony v pocte 10° a viac.[2]

2.2  Aplikacia MC metody na elektronovy rozptyl

Aplikacia MC simulacii bola in$pirovana navrhom algoritmu podl’a Reichelta a Engela
[12]. Samotny simula¢ny algoritmus bol upraveny a implementovany do prostredia
MATLAB veducim prace Ing. Vladislavom Krzyzankom, Ph.D. Program simuluje elek-

tronovy rozptyl na zadanej hriibke vrstvy.

2.2.1 Vstup algoritmu

Vstup algoritmu je oSetreny funkciou samplpar.m. Na vstup je potrebné zadat’
chemicky vzorec preparatu, na ktorom bude analyza prebiehat. Prikladom moéze byt
CsH1206. Okrem rovnice je potrebné zadat’:

e hustotu vzorku p,

e energiu primarneho zvizku E,

e maximalnu hrabku preparatu maxH v nm,

e objektivova apertara 6 (uhol dopadu elektronu je z intervalu «0; 0y »),
e priemer stopy r.

Zo zadanych vstupnych parametrov sa néasledne dopocitavaju fyzikalne vlastnosti
vzorky, koncentrécie a relativne koncentracie, priemerna hustota a priemerna hmotnost’.
NajdolezitejSou sucast'ou vstupného algoritmu je vypocet G¢innych prierezov ato cel-
kovych pre pruzny aj nepruzny rozptyl, d’alej celkovy ucinny prierez a aktudlne uc¢inné

prierezy pre vSetky prvky, ktoré su sucast’ou vstupnej rovnice.

Vypocet rozptylu je zalozeny na databaze ELSEPA [15], ktora vyuziva relativistic-
ké vIinovo-Casticové kalkulacie rozptylu na zaklade lokalneho centralneho interakéného
potencidlu. Pre atomy a idény je tu adaptovany princip statického pola, s interakénym
potencialom rovnym elektrostatickej energii medzi statickym (atom) ciel'om a letiacim
projektilom (elektron). Tato databdza obsahuje experimentalne presne namerané data
ucinnych prierezov pre konkrétne energie a uhly dopadu. Pre potreby simulacie je data-
baza interpolovana (zmensenie energetickych intervalov a praca S jemnejsimi uhlami).
Vo vyvojovom diagrame (Priloha 1) je tato ¢ast’ algoritmu znazornena prvymi dvoma
blokmi.
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2.2.2 Realizacia viacnasobného rozptylu

Po vypocte vstupnych dat algoritmus prechadza ku vlastnej simulécii viacnasobné-
ho rozptylu vo funkcii monca2 1.m. Rozsah simulécii je dany poctom simulovanych
elektrénov, kde je potrebné uvazovat kompromis medzi vypoctovou naroc¢nostou
a presnostou algoritmu, medzi ktorymi existuje priama imera. So zvySujucim Sa pPoc-
tom simulovanych elektronov sa zvysuje vypoctova narocnost’ a zarovei rastie presnost’
simulacie a naopak. Pomerne hladky vystup je mozné ziskat' pri simulacii 10° a viac

elektronov.

Simulécia bezi v podmienke while pokial nie je dosiahnuty maximalny pocet
elektronov. Vstupujucemu elektronu je pridelena pociato¢na energia a pozicia. Na za-
klade strednej vol’'nej drahy elektronu A s danou energiou a v danom materiali je sta-
novené miesto kolizie. VolI'na draha je konStanta rovnaka pre cely material, preto je po-
uzity logaritmus ndhodného ¢isla R6, ktory na zdklade rovnomerného rozlozenia né-

hodnej veli¢iny modifikuje velkost’ voI'nej drahy aby t4 viac odpovedala skuto¢nosti.
A; = —log(R6) X A (24)

V realnych materidloch moze byt elektron rozptyleny vo vzdialenosti mensej alebo
vicsej ako je dopocitana volna draha, v zavislosti na hustote vzorky, rozlozeni atomov

a inych faktoroch ako st necistoty, povrchové odlisnosti a pod.

Elektronu je na zaklade preletenej vzdialenosti pridelena nova stiradnica v 0Se z
(hibka). Ak elektron presiel skrz material
Znovs > MmaxH , (25)

simulacia pre i-ty elektron je ukoncend, pretoze elektron nebol rozptyleny, dopada
na axialny BF detektor. Pokial’ elektron ostal v materiali, dochadza ku determinovaniu
typu koliznej udalosti (pruznd alebo nepruznd). Rozhodovanie je znovu zavislé na néa-
hodnom c¢isle R2, generovanom z rovnomerného rozlozenia. Druhym parametrom je
pomer R, ktory udava podiel elastického u€inného prierezu z celkového t¢inného prie-
rezu (frakciu).
R= Oel. { R > R2 ... pruzny rozptyl (26)
Orot R < R2 ... nepruzny rozptyl
Ak je ndhodné ¢islo vyssie ako podiel pruzného ucinného prierezu na celkovom, je
zrejmé, ze ide o nepruzny rozptyl a naopak. Algoritmus sa na zaklade predchadzajice;j
podmienky vetvi do dvoch podskupin.

Pruzny rozptyl zacina stanovenim stradnic novej koliznej udalosti, ktora prebieha

procedurou newcor .m. Nové stiradnice (v okamihu n+1) st stanovené zo starych (n)
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pomocou nasledovnych vztahov [12]

cos 0, = cosB,_,cosfO — sinB,_; sinf sin Y
sin@,, = /1 — cos?6,

[sin y,,_; (cos 0,,_1 sin B sin Y + sin B,,_; cos 8) + cos Y,_; sin 6 cos Y]
cos Y sin 6, (27)

[cos Y,,_1(cos B4 sin O siny + sinB,,_; cos O) — sinY,,_; sin 6 cos Y]
sin 6,

siny,, =

Konecne je mozné stanovit’ suradnice novej koliznej udalosti
Xpny1 = X+ Ay sing, cosy,

Yii1 = Y+ Ay sin@, siny, 28)
Zpy1= Zy,+ N,cosB, .

Stanovenie pruzného rozptylu pokracuje vyberom atému, na ktorom bude prebie-
hat' kolizia. Je stanoveny z kumulativnej pravdepodobnosti, ktord je reprezentovana
relativnou koncentraciou prvkov v preparate. Vyber nastava ndhodnou hodnotou tak ako

v predchadzajtcich pripadoch Obr. 2.1.

Relativha koncentracia:

P 2 3

I I
0 R4

A

Obr. 2.1 - Vyber prvku z kumulativnej pravdepodobnosti. c1, c2 a ¢3 odpovedajt relativnym

koncentraciam prvkov 1,2 a 3. R4 - ndhodne generované Cislo z intervalu <0,1>

Relativne koncentracie cl az c3 predstavuji kumulativnu pravdepodobnost’ dant
intervalmi hodnét «0,c1> pre atom 1, (c1,c2> pre atom 2 a (c2,1> pre atomy prvku 3. Vy-
berom nahodného ¢isla R4 z rovnakého intervalu <0,1> vyberame rozmedzie, do ktoré¢ho
R4 spada a tym je stanoveny druh atomu. Na Obr. 2.1 spada nahodna hodnota R4 do
intervalu <0,cl», ktory odpoveda prvku 1. Rozptyl prebehne na jednom z atomov prvku
1.
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Procedura findthvk.m pocita rozptylovy uhol 0, pod ktorym elektron opusti ko-
liziu. Vypocet je dany interpolaciou hodndt u€innych prierezov pre konkrétny atém,
energiu a uhol dopadajticeho elektronu, ziskanych z databazy ELSEPA. Na zaklade
nahodného ¢isla R4 stanovuje tiez azimut rozptylu

Y =2nXR4, (29)

ktory je spolu s novymi stradnicami a rozptylovym uhlom znazorneny na Obr.
2.2.

&!

xn,yn.zn

Obr. 2.2 Geometricky popis rozptylu [5]

Nepruzny rozptyl sa od pruzného lisi tym, Ze sa nevybera typ atomu, na ktorom
rozptyl prebehne (ako bolo spomenuté v kapitole 1.3 nepruzny rozptyl nie je sposobeny
jadrami atdbmov). Namiesto toho je pocitana strata energie primarneho elektrénu a roz-
ptylovy uhol.

Vypocétom novych stradnic a rozptylovych uhlov, ktoré st ulozené do vystupnej
premennej je ukoncena praca v aktudlnom kroku n. Elektron vstupuje do d’alej iterécie,
kde znovu dochadza ku overeniu pozicie (je elektrén stale vo vnutri alebo uz opustil
maximalnu hribku preparatu ?). a ku rovnakym krokom, aké boli popisané v predcha-
dzajucej sekcii. Pokial’ elektron opustil vzorku (z > maxH alebo z < 0) je praca s tymto
elektronom ukoncena a algoritmus zacina simuldciu d’alSieho elektronu, az kym nie je
dosiahnuty definovany pocet simulovanych elektronov. Vystupom algoritmu je histo-
gram H(E,0), ktory pre kazdy elektron obsahuje popis vSetkych koliznych udalosti. Po-
pisuje zmenu energie a rozptylového uhlu pocas kolizie. Vysledny histogram, spolu so

Struktrovanymi premennymi Electron (vlastnosti kazdého elektrénu) a Sample
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(vlastnosti preparatu) su ulozené do *.m suboru. Stbor je vyuzity na naslednu analyzu
vrstiev.

2.2.3 Funkéné celky algoritmu

Pre lepsiu prehl'adnost’ je potrebné pribliZit’ a popisat’ vSetky funkcie naprogramované v
prostredi MATLAB, ktoré su sucast’ou algoritmu.

e samplpar.m — pocita vlastnosti materidlu zadané¢ho rovnicou. Overuje che-
micky vzorec zadaného materialu, pocita relativnu koncentraciu a hustotu mate-
ridlu, vyhodnocuje G¢inné prierezy a uhly pomocou databazy ELSEPA,

e monca2_ 1.m - vykonna funkcia (kostra) algoritmu, ktord vold samplpar.m
a d’alsie vypoctové pod funkcie. Hlavnou ulohou je samotna simulacia
a krokovanie pohybu elektronov a ulozenie vysledkov

e newcor.m — vypoctova funkcia, ktord ma na starosti vypocet novych pozicii
z predchadzajucich suradnic a uhlov pohybu elektrénov,

e findthvk.m - vypocet uhlu rozptylu 6 na zéklade typu elektronu, diferen-
cidlneho uc¢inného prierezu z databazy ELSEPA a aktualneho ucinného prierezu
pre dany atom,

e mcrand.m- vyber ndhodného ¢isla z rovnomerného rozloZenia,

e sigelt.m, sigint.m, siginl.m a sigin2.m — vypocet pruzné¢ho
a nepruzného ucinného prierezu,

e mc layers multipf.m-analyza vrstiev z celkovej hrabky materialu.

2.3 Analyza viacnasobného rozptylu

Funkcia mc layers multipf.m zodpoveda za analyzu vrstiev. Materidl s de-
finovanou maximalnou hribkou maxH je rozdeleny na vrstvy dH definované uzivate-
lom (znazornené na Obr. 2.3). V kazdej vrstve je mozné spocitat’ BF, DF a HAADF
signal, d’alej frakciu BSE, rozptylenych a nerozptylenych elektronov. BSE st v tomto
pripade brané ako vSetky spétne letiace elektrony bez uvaZovania uhlu. HAADF signal
je pre zjednodusenie pocitany pre vystupné uhly 54 mrad az n/2 rad, obvykle je maxi-
mum pre HAADF asi 1000 mrad.
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Obr. 2.3 - Analyza vrstiev (ilustracia rozptylu na vrstve materialu)

Prikladom vysledku méze byt Obr. 2.4, ktory zobrazuje frakciu BF a DF signal
v zavislosti na hrubke nekoneéne vel'kej tenkej vrstvy. V grafe je vyznaceny signal pre
vrstvy 0 az 350 nm.

BF signal PSS DF signal PSS
1 T T 0.18 T T
0.9y 0.16
081 0.14
0.7
0.12
06}
= 0.1
0.5 5‘
® 0.08
04r
0.06 +
0.3
0.2t | 0.04
0.1} ] 0.02
0 . ) . ) L . 0 . s . s L .
0 50 100 150 200 250 300 350 0 50 100 150 200 250 300 350
Thickness [nm] Thickness [nm]

Obr. 2.4 Vysledok analyzy vrstiev. VIavo BF signal v zavislosti na hrubke vrstvy, vpravo DF
signal (maxH 350 nm; dH 1nm). Data pre material PSS su v kapitole 2.4.6
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2.4  Navrh analyzy rozptylu na zadanych atvaroch

Analyza rozptylu je navrhnuta pre objekty: hrana vrstvy, gula, duta kapsula a duta kap-
sula s vypliou. Pre simulacie na zadanych tvaroch st vyuzité vystupy zo simula¢ného
algoritmu monca2 1. Okrem navrhu st v kapitole popisané aj dosiahnuté vystupy zo

simulacii na objektoch.

Funkcia monca2 1 .m pocita rozptyl pre definovanu hribku materialu v ose z, av-
$ak v smere X ay nijako neohrani¢uje plochu (objem) vypoétu. Ulohou tejto prace je
vytvorit’ nadstavbu aktudlneho simula¢ného algoritmu a pocitat’ rozptyly v Strukturach
s definovanymi rozmermi, so zameranim na okrajové Casti objektov. Nasledujtci popis
navrhu bude pre zjednodusenie v 2D priestore.

2.4.1 Uprava vlastnosti primarneho zvizku

Navrhu simulacii pre zadané objekty predchadzala Gprava vlastnosti dopadajiceho
zvazku elektronov. Simulacny algoritmus pre zjednoduSenie predpoklada nekonecne
maly priemer zvizku a nulovy uhol dopadu elektrénov. V realite vSak zvizok dopada
pod uhlom, ktorého maximum je apertirny uhol objektivu. Tak isto plocha zvizku je
nenulova. Aby simulacie ¢o najviac odpovedali realite, je nutné tieto skuto¢nosti zahr-

nut’ vo vypoctoch. Uhol dopadu & je pocitany pomocou vzt'ahu
06 = OpmaxVR, (30)

kde R je nahodné ¢islo z rovnomerného rozlozenia medzi 0 a 1, Onax je maximalny
apertirny uhol objektivu. Miesto dopadu elektronu je definované z priemeru zvizku D
ako

Xo= D(R—0,5) %2, (31)

kde R je rovnako ako v predchadzajicom pripade ndhodné ¢islo. Obr. 2.5 popisu-
je vyber zviazku podrobnejSie. V rovine zaostrenia ma zvézok nenulovy priemer. V tom-
to pripade bol vybrany zvidzok vo vzdialenosti Xo 0d 0Si zobrazovacej ststavy. Maxi-

malny apertirny uhol je Onax, Z ktorého bol ndhodnym ¢islom vybrany uhol 6.

Rovina zaostrenia sa nemusi nutne rovnat’ rovine preparatu. V niektorych praktic-
kych aplikaciach sa pouziva mierne posunuta hibka ostrosti, najma pri zobrazovani ob-
jemnych objektov. Kvoli tomu bolo nutné korigovat’ posun zvézku v rovine preparatu,
sposobeny vyssou hibkou ostrosti f. Korekcia je pocitana pomocou uhlu 6y a hibky
ostrosti f ako
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Xf = tanf, X f. (32)

Upravy pozicie a naklonu dopadajuceho elektronu sa prejavia najmé pri simula-
ciach objemnych objektov za pouzitia velkého priemeru zvizku a vysSieho apertirneho
uhlu.

Vstupné prepocty st vyuzivané na zaciatku simuldcii pre vSetky tvary. Okrem toho
je mozné nastavit’ ¢i sa budu generovat’ Xg, X; a 6 rovnaké pre vsetky elektrony alebo
bude novy naklon a posun pre kazdy elektron unikéatny. V zadkladnom nastaveni sa kvoli

zvyseniu presnosti pouziva druhy pristup.

1

i

i
Dopadajuci : Objektiv
elektrén !

|

i

|

! /

! ) KuZel dopada-

/
: //«—— juceho zvdzku
; ’
X

Preparat

- --- Rovina zaostrenia

Obr. 2.5 - Popis vyberu zvizku a zaostrenia

2.4.2 Zaciatok simulacii na objektoch

Zaciatok kazdej simulacie je v podstate rovnaky, nezélezi o aky objekt ide. Zo za-
kladne;j simulacie na vrstve materidlu  je pomocou programu
mc_create electron file.m vytvoreny subor Electron.mat obsahujuci
stiradnice elektronu v kazdom koliznom bode, rozptylovy uhol, azimut a stratu energie.
Tento subor je s dal§Simi vstupnymi Gdajmi o simuldcii posielany na vstup simulaénych

funkecii.
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Na zaciatku simulacie sa pre kazdy elektron generuje vstupna pozicia a uhol dopa-
du na preparat pomocou vztahov popisanych v predchadzajucej kapitole. Celd matica

suradnic sa pomocou rotacnej matice a operacie rotovanie nakloni o vstupny uhol 6

Xrot, Zrot, X, 7, cosf, —sinf, (33)
Xrot, Zroty| =X, Zpf X sinf, cos@, |
Xrot; Zrots X3 Z3 0 0

kde suradnice Xrot;.3 st nové naklonené stiradnice. Nasledne sa suradnice upravia

vzhl'adom na posun zvizku a hibku ostrosti podl'a vztahov (32) a (33).

Po uprave vstupnych dat je elektron pripraveny na vstup do materialu. Miesto vstu-
pu sa urc¢i vypo¢tom prieseéniku v 3D priestore (Obr. 2.6). Sturadnice [X0; YO; Z0] su
miestom V rovine zaciatku preparatu a slizia ako pociatoény bod drahy elektronu. St-
radnice [X1; Y1; Z1] st koncovym bodom V rovine podstavy preparatu. Po ureni vza-
jomnej polohy priamky a objektu ziskavame body [PX0; PYO; PZ0] a [PX1;PY1;PZ1],
ktoré reprezentujt priese¢niky s objektom.

Dopadajuci
elektron !
E
[Xo;Yo;Zo] ' Vrchna rovina
objektu
[PXo;PYo;PZo]

[PX1;PY1;PZy] Spodna rovina

[X1;Y1;24] objektu

Obr. 2.6 - Vypocet priesecniku s objektom. Priklad na guli.

V pripade simulacie na hrane ide o vypocet vzajomnej polohy priamky a roviny

pomocou ststavy rovnic kde priamka a rovina st definované ako

X =aq+ tu
y=a2+tu2 (34)
Z=a3+tU3

ax+ by+cz+d=0,
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V pripade gule a kapsle ide o podobnu situaciu akurat sa uruje prienik priamky
agule
F=d+td
x2+ y2+2z2—R=0.

(35)

V oboch pripadoch ziskavame rieSenie parametru t, na zaklade ktorého sa pocita
prienik. Tento postup sa opakuje pre simuldcie na vSetkych tvaroch. OdliSnosti nastava-

ju pri prepocte stradnic a rozptylovych uhlov.

2.4.3 Simulacia na hrane vrstvy

Vstupom pre vypocet rozptylu na hrane je vysledok z funkcie monca2 1. Kazdy
elektron ma pridelené stradnice kolizii, rozptylové uhly a straty energie. Elektron
V povodnej simuldcii vstupuje pod nulovym uhlom a dopada na jeden bod, ktory sa ne-
meni. Cielom simulacie na hrane je zvyraznit’ javy, ktoré sa odohravaji v blizkosti ok-

raja rovnomernej vrstvy.

Prvym krokom je naklon a posun zvdzku podla postupu popisanom v kapitole
2.4.1. Cela trajektoria elektronu sa nakloni podl'a ndhodne vybraného uhlu z rozsahu 0
aZ Omax, @ zo zndmej hibky ostrosti a priemeru zvizku sa modifikuje miesto dopadu pri-
marneho elektrénu. Pomocou znameho miesta dopadu a néklonu sa vztahom (35) overt,

¢i elektron pretina hrany a vstupuje do vrstvy. Ak nie, ukladd sa ako BF elektron.

V pripade, Ze elektron vchadza a rozptyl'uje sa v materidli, je potrebné stanovit
miesto vystupu elektronu. V pripade vrstvy ide o jednoduché porovnanie suradnice roz-
ptylu Z (hibka) a polohy podstavy objektu. Poloha prvého rozptylu, ktory sa nachadza
mimo vnutra vrstvy (Zi > maxH) je koniec trajektorie aktualneho elektronu. Tymto spo-

sobom sa prepocitaji data vSetkych primarnych elektronov v subore.

Nasledne je zvdzok virtualne posuvany smerom k hrane s definovanou velkost'ou
kroku dL, az za hranu objektu. Pre kazdy posun je kvantifikovana frakcia BF, DF, HA-
ADF a BSE elektronov, na zaklade ich posledného rozptylového uhlu 6.
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[Xo; Yo; Zol|  [Xo +dL;; Yo; Zo] [Xo + dL;; Yo; Zo]

Vrstva

Obr. 2.7 Posun elektronu smerom ku hrane objektu

Upriamime pozornost’ na signal v tmavom poli (dark-field, DF). Vystupny rozpty-
lovy uhol 8, musi byt’ v intervale pre konkrétny DF segment detektoru (v tomto pripade
<39 mrad, 54mrad>). Ako je zrejmé z Obr. 2.7, posun elektronu smerom ku hrane ob-
jektu bude mat’ vplyv na vyber uhlu 6, a tym aj na konecny signal. Signal zavisi aj od
pomeru medzi priemerom zvizku a posunom dL. Cim bude tento pomer vagsi tym viac
sa VvV signali zdorazni pritomnost hrany asigndl sa bude menit plynulejsie.

S priblizujucou sa hranou stapa BF signdl, zatial’ ¢o DF proporcionalne klesa.

Simulacia na hrane je implementovana vo funkcii MC layer. Funkcia uskuto¢nu-
je cely vypocet od vstupu elektronu az po vystup a tak isto postiiva zvizkom smerom ku
hrane. Vystupom je graf (Obr. 2.8) odpovedajuci signalom BF, DF a HAADF.

1 MC na hrane vrstvy

0.91 HAADF 1

Signal
o
(4]

0 5 10 15 20 25 30
Posun dL [nm]

Obr. 2.8 - Vystupny signél zo simulécie rozptylu na hrane - MC_layer
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Vysledok simuldcie je mozné overit pomocou analyzy vrstiev. Algoritmus
mc_ layers multipf zobrazi zavislost’ konkrétneho signdlu na hribke vrstvy. Ide o
zavislost’ réznych Studovanych signalov na hrabke nekonecne velkej tenkej vrstvy. Na
Obr. 2.9 je rozmedzie 0-50 nm s vyznacenou hodnotou signalu pre hrabku 40 nm.
Kazdej hibke doletu odpoveda ista velkost’ signalu. V pripade simulacie na hrane uhli-
kovej vrstvy bola pouzita spominana hrabka 40 nm. V BF oblasti jej odpoveda signal
0,6712 (Obr. 2.9). Tento signal je mozné porovnat’ so signalom ziskanym zo simulacie

na hrane uhlikovej vrstvy (Obr. 2.8). Analogicky st porovnané aj signaly v DF
a HAADF oblasti Tab. 2.2.

BF signal pre uhlikovu vrstvu) DF signal pre uhlikovu vrstvu

0.3 HAADF signal pre uhlikovu vrstvu

025 /

n
027 X: 40

Y:0.2102

Signal
=]
o

0.1

0.05 +

0 10 20 30 40 50
Hrubka [nm]

Obr. 2.9 Vysledok analyzy vrstiev. Signaly BF, DF a HAADF pre 40 nm uhlikovu vrstvu
29
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Tab. 2.2 - Hodnoty signalu pre 40 nm vrstvu uhliku

Hrubka BF DF HAADF
5 40 nm 0,6712 0,1186 0,2102
Uhlik (2 g/cm’)
0nm 1 0 0

Signaly odvodené z analyzy vrstiev a signaly ziskané zo simuldcie na hrane su po-
rovnané v Obr. 2.10. Prvé spominané st v obrazku vykreslené ¢iarkovane. Tieto signa-
ly nezahrituju vplyv blizkosti zvdzku a hrany objektu. Simulacia na hrane vrstvy zrkadli
skuto¢nu situaciu vernejSie. Nenulovy interakény objem elektronu sposobi to, ze elek-

trony vystupujui aj z bo¢nej hrany a ukazu sa na detektore, ¢im dochadza k rozostreniu
hrany.

Co sa tyka porovnania samotnych signalov, je mozné zhodnotit’ Ze si vzajomne od-
povedajt s vynimkou tvaru v okoli hrany a malou odchylkou v amplitade (Obr. 2.10).

MC na hrane vrstvy
1 T T T T

0.9+F .
0.8F+ .
0.7 - 1
0.6+
— — — — - BF bez zahrnutia tvaru
g — — — - HAADF bez zahrnutia tvaru
o 05} ,
0 — — — - DF bez zahrnutia tvaru
04+ BF na hrane
’ HAADF na hrane
DF na hrane
0.3F
02F - - - .
D 1 ____\__‘—\-\:—'_—'=|_=:—=‘=—=‘—'=-__—'_—-=_— — T —_ . i
A\
D 1 1 1 L | L ———
0 5 10 15 20 25 30

Posun dL [nm]

Obr. 2.10 Overenie MC simulécii na hrane. Ciarkovany signal odpoveda signélu pre simulova-

nu hrabku vrstvy.

Okrem porovnania signalov je vysledky mozné reprezentovat’ aj prepocitanim
hrabky vrstvy. Hrubku je mozné stanovit’ interpolaciou signalov ziskanych simulaciou
na hrane a kriviek z Obr. 2.9. Vrstva, na ktorej bezala simulacia je znama (40 nm). Po-
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rovnanie je na Obr. 2.11. Teoreticka hribka vrstvy sa vyznamne nelisi od hrabok dopo-
¢itanych pomocou MC simulécie na hrane. Signaly zo simulacie nie st prilis hladké.
Odpovedou je maly pocet simulovanych elektrénov. Signal DF je najcitlivejsi vd’aka

malému zbernému uhlu DF detek¢ného segmentu.

Simulacia na hrane - vypocet hrubky z roznych signalov

D" —""—""—"—"—""—"—"—"—"—"—"—"—"——— = 1
AN S
351 .
E‘ 30+ .
A= — — — - Realna hrubka
_'::;‘25 — BF na hrane -
g DF na hrane
E 20 L HAADF na hrane i
o
=
I 15} J
10F .
5 L -
D 1 1 1 1
0 5 10 15 20 30

Posun ku hrane dL [nm]

Obr. 2.11 - Overenie simulacii na hrane. Porovnanie teoretickej a simulovanej hrubky vrstvy

Podmienky, na ktorych bola simulacia poc¢itana st znazornené v Tab. 2.3 Na tych-
to podmienkach boli overované aj ostatné tvary, menili sa iba rozmery objektu a krok
posunu zvizku. Pocet elektronov by mal byt’ ¢o najvacsi, minimalna odporuc¢ana hodno-
ta je 10°. V ramci obmedzenych vypoctovych kapacit nebolo mozné simulovat’ vysoky
pocet elektronov.

31



Tab. 2.3 - Podmienky simulacie na uhlikovej vrstve

Material

Hustota

Pocet elektrénov

Hrubka vrstvy

Dizka hrany

Krok

Zberné uhly det. segmentov
Energia zvazku

Apertarny uhol

Priemer zvazku

[g/cm?]

[nm]
[nm]
[nm]
[mrad]
[keV]
[mrad]

[nm’]

C (uhlikova vrstva)

2
10°
40
250
1

BF: 0-34; DF: 34-54; HAADEF: >54

30
0,76
1

Na Obr. 2.12 st zobrazené trajektorie elektronov v uhlikovej vrstve. V blizkosti

hrany je vidiet' zvySeny pocet elektronov opustajucich vrstvu bo¢nou hranou, ¢o ma

vplyv na vysledny signal a efekt rozmazania hrany.

4000

2000

-2000

Hibka [A]

-4000

-6000

MC layer - simulacia na hrane

-8000
-1000

Obr. 2.12 - Ilustracia rozptylu na hrane.

vu (Tab. 2.3)
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2.4.4 ZloZena vrstva

Algoritmus pre simulaciu viacvrstvovej Struktury je zalozeny na simulacii hrany. Pri-
marnemu elektronu sa priradi naklon, posun a prepocitaji sa suradnice. Do procediry
MC MultiLayer vstupuje 2-5 *.mat suborov. Kazdy z nich obsahuje vysledok simu-

lacie pre iny materidl. Hlbka vrstiev je variabilnd, uzivatel’ ju m6ze menit’.

Pre kazdy elektron sa najde priesecnik s rozhranim vrstiev. V priese¢niku je ukon-
¢ena draha elektronu vo vrstve i. Vystupom je posledny uhol rozptylu (i), strata ener-
gie AE(i) aazimut y. Vystupné premenné su pripo€itané ku premennym nového elek-
tronu na vstupe vrstvy i+1. Proces spajania trajektorii prebicha iterativne az kym nie su
vSetky vrstvy spojené do jedného objektu. Nasledne je spustend analyza na hrane
MC_Layer, ktora postiva zvizok smerom k okraju zlozenej vrstvy. Spéjanie vrstiev je
znazornené na Obr. 2.13.

Bo(i) | Eoli) )
Po(l) E0(|+1)
AEl 90(|+1) P0(|+1)
Vrstvai AE,
Pa(i)
AE(i)
Eo(i)
B0(i)
Poli)
Vrstva i

AE (i)

Bo(i+1) = Bo(i+1) + 6,(i)

0,(i+1) = 0,(i+1) + 6,(i)

Obr. 2.13 - Popis skladania vrstiev
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Dalo by sa predpokladat, Zze dalSia simulovana vrstva by mala pocitat
s ubytkom energie elektronu v predchadzajiucej vrstve. Pre budice vyuzitie programu
vsak nie je potrebné uvazovat energeticky ubytok. V porovnani s energiou primarneho

zvéazku je ubytok zanedbateI'ny. Dokaz je uvedeny v kapitole. 2.5.2.

Funkénost” algoritmu pre simulaciu hrany na zloZenej vrstve bola overena podobne
ako v pripade jednoduchej vrstvy. Parametre simulacie zostali okrem materialu nezme-

nene.

Tab. 2.4 - Podmienky simulacii na zlozenej vrstve.

Material vrchnej vrstvy Latex (polystyrén) H1C1
Hustota obalu [g/cm®] | 1,049

Material spodnej vrstvy Silica, SiO,

Hustota jadra [g/cm®] | 2,648

Pocet elektronov 10°

Hrabka vrchnej vrstvy [nm] | 200

Hrabka spodnej vrstvy [nm] |50

Krok [nm] |1

Zberné uhly detektoru [mrad] | BF: 0-34; DF: 34-54; HAADEF: 54-1t/2
Energia zvdzku [keV] | 30

Apertarny uhol [mrad] | 0,76

Priemer zvazku [nm’] |1

Vrchna latexova vrstva s hribkou 200 nm a spodna vrstva SiO, s hrubkou 50 nm
boli pomocou procediiry MC MultiLayer spojené. Nasledne bola vyuzitd procedura
pre simulaciu na jednoduchej vrstve MC layer. Vystupom su signaly odpovedajuce
aktualnej hribke vrstvy, vo vztahu k priblizujucej sa hrane objektu (Obr. 2.14). Vyssia
hustota spodnej vrstvy a hriibka vrchnej vrstvy spdsobili vyznamny rozptyl elektronov.
Signdl HAADF je dominantny. V blizkosti hrany plynule silnie BF signal
a proporcionalne klesa zastipenie rozptylenych elektronov. Vystup simuldcie na hrane
dvojitej vrstvy reflektuje pritomnost’ okraja objektu.
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Obr. 2.14 - Vysledok simulacie na zlozenej vrstve

Overenie vysledku je zaloZzené na utlme BF signalu v prvej a nasledne v druhej
vrstve. Vysledny BF signal vznikne prienikom BF signalov z oboch vrstiev. Pri vypocte
je DF a HAADF signal s¢itany do jedného sumarneho. Velkost” BF signalu odpoveda-
juci hrabke latexovej vrstvy 200 nm je 0,3745. Z celkovej frakcie 37,45% prechadzaju-
cich elektronov je v spodnej vrstve SiO, utlmenych este 42,59%. Vysledny o¢akavany
BF signal ma velkost' 0,1595. Hodnoty pochadzaju z procedtry pre analyzu vrstiev
(Obr. 2.15) a st ulozené v Tab. 2.5. Takto vypocitany signal je v podstate skokova

funkcia, ktora nezahfiia vplyv tvaru objektu.

Tab. 2.5 - Ocakavané signaly ziskané analyzou vrstiev (bez efektu hrany) a signaly ziskané

z MC simulacii na zlozenej vrstve (s efektom hrany).

Hrubka BF HAADF + DF
Vrstva H,C, 200 nm 0,3745 0,6255
Vrstva SiO, 50 nm 0,4259 0,5741
Bez efektu hrany 250 nm 0,1595 0,8405
S efektom hrany 250 nm 0,1363 0,8623
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BF signal pre SiO2 vrstvu

BF signal pre H1C1 vrstvu
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Obr. 2.15 - Velkost’ BF signalu pre vrstvu latexu s hriibkou 200 nm a SiO2 s hrubkou 50 nm

Vysledok poukazuje na podobnost’ signalov. V obrazku je badate'na mala odchyl-

ka v amplitidach. Tvar signalu sa podoba ofakavanému. Znovu je mozné sledovat

vplyv blizkosti hrany. S bliziacim sa koncom hrany stupa BF signdl a klesa sumarny
signal pre rozptylené elektrony (HAADF + DF).

MC MultiLayer -overenie simulacie na zlozenej vrstve

0.9

0.8F

— — — - HAADF + DF bez zahrnutia tvaru
E — — — - BF bez zahrnutia tvaru
D 0.5¢ HAADF + DF so zahrnutim tvaru
b BF so zahrnutim tvaru

D Il Il Il

0 5 10 15
Posun dL [nm]

30

Obr. 2.16 - Simulacia na zlozZenej vrstve - efekt hrany
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Grafické znazornenie rozptylu na zlozenej vrstve je na Obr. 2.17. Cervenou znag-

kou je vyznaceny prienik trajektorie elektronu s rozhranim vrstiev.

MC MultiLayer - simulacia na dvojitej vrstve

2000 -

1000

Hibka [nm]
'5
o
(=]

-2000

-3000

-4000 -

-5000 ° : :
-500 0 500

dL [nm]

Obr. 2.17 - Obrazok zlozenej vrstvy. Vrchna 200 nm vrstva latexu, spodna 50 nm vrstva SiO;.

245 Gula

Algoritmus na zaciatku funguje obdobne ako v predchddzajlicom pripade. Kazdé-
mu elektronu je prideleny ndhodny naklon a posun Vv ramci primarneho zvédzku. U za-
kriveného objektu je problém s miestom vstupu elektronu. Priese¢nik s okrajom gule sa
pocita pomocou vztahu (34). Ak prienik neexistuje, elektron je automaticky zapocitany
do BF signélu. Doteraz sa hibka kolizie poéitala v kladnych hodnotach. Pre zjednoduse-
nie vypoctov na guli bolo nutné pozmenit’ siradnicovy systém a pracovat’ so stredom
gule v bode [0;0;0] (detail na Obr. 2.18). Poloha rozptyleného elektrénu sa bude overo-

vat’ vzdialenost'ou d od nového pociatku stiradnicového systému na zaklade

d= X+ dx)2+ Y2+ 22, (36)

kde X, Y aZ su stradnice elektronu. Elektron bude vo vnutri objektu ak vzdiale-
nost’ d od stredu bude mensia ako polomer gule r (d <r).
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Obr. 2.18 - Stradnicovy systém pre vypocet rozptylu na guli

Znovu sa opakuje koncova Cast’ algoritmu. Néjde sa posledny vnutorny rozptyl
elektronu a tieto hodnoty sa beru ako konecné. Z vystupného uhlu alebo polohy rozpty-
lu je mozné urcit’ typ elektronu a smer jeho pohybu. Vystup algoritmu je rovnaky ako
Vv pripade predchadzajicej struktary — hrany. Pre zvysujtcu sa vzdialenost’ od [Xo,Y0,Z0]
sa bude menit’ BF, DF a HAADF signal. Ich pomer zavisi na vzdialenosti primarneho
zvazku od vrcholu gule. So zvySujicou sa vzdialenostou od stredu gule sa zmenSuje
vel'kost’ vrstvy, ktora musi elektron prekrocit’ aby gulou preletel. Mensia draha letu vo

vnutri objektu znamena menej kolizii, ¢o vedie k narastu BF signalu v oblasti hrany.

Algoritmus bol overeny simulaciami. Podmienky sa okrem tvaru objektu a materia-
lu nezmenili (Tab. 2.6).

Tab. 2.6 Podmienky simulacii na uhlikovej guli

Material C (uhlikova vrstva)

Hustota [g/cm?] | 2

Pocet elektrénov 10*

Polomer [nm] 45

Krok [nm] 1

Zberné uhly detektoru [mrad] BF: 0-34; DF: 34-54; HAADF: >54
Energia zvazku [keV] 30

Apertarny uhol [mrad] | 0,76

Priemer zvazku [nm?] 1
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Obr. 2.19 Simulacia na uhlikovej guli. Ciarkovane je znazorneny signal odpovedajuci hribke

objektu, plnou ¢iarou signal ziskany zo simulacii na guli

Na Obr. 2.19 je znazornena simul4cia na uhlikovej guli. Ciarkovany signal bol
ziskany analyzou vrstiev. V kazdom bode posunu zvizku smerom k okraju je spoc¢itana
aktudlna hrubka gule. Kazdej hriibke odpoveda signal z analyzy vrstiev. Spocitany sig-
nal zahfna tvar objektu a vystup simulacii na guli by sa mu mal v idedlnom pripade rov-
nat. V pripade simulacie na uhlikovej guli sa vystupny signal rovnd dopocitanému.
Jemnym artefaktom je zvlnenie signdlu spdsobené nedostatoénym poctom simulova-
nych elektronov (iba 10%).

Vizualizacia rozptylu na guli je zobrazena na nasledujiicom obrazku Obr. 2.20. Ide
0 schematické znazornenie rozptylu v ose x a hibke z, zo simulacie na guli s polomerom
300 nm. Material a parametre zvizku odpovedaju podmienkam v Tab. 2.6. Na obrazku
je mozné vidiet’ priesecniky s gul'ou a rozptyly. V obrazku je zachovany aj prvy rozptyl
mimo objekt.
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Obr. 2.20 - 2D vizualizacia simulacie na guli. Ciarkovane je znazorneny dopadajuci elektron,

oznacéeny je aj prieseénik drahy a gule.

Prikladom redlneho objektu, pouzivaného v STEM aplikaciach je latexové (poly-

styrénova) gula. Vysledky simulacii na nej sii znazornené na obrazkoch Obr. 2.21 a
Obr. 2.22.

Tab. 2.7 Parametre simulacii na latexovej guli

Material Latex (polystyrén) H1C1

Hustota [o/cm3] | 1,049

Pocet elektronov 10°

Polomer [nm] 175

Krok [nm] 1

Zberné uhly detektoru [mrad] | BF:0-34; DF: 34-54; HAADF: >54
Energia zvizku [keV] 30

Apertirny uhol [mrad] | 0,76

Priemer zvizku [nm2] 1
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Overenie MC simulacie so zahrnutim tvaru gule
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Obr. 2.21 - Porovnanie vypocitanych a simulovanych signalov
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Obr. 2.22 Simulécia na latexovej guli — porovnanie realnej hrabky a hrabky stanovenej simu-

laciami.
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V pripade porovnania teoretického signdlu z analyzy vrstiev a signdlu zo simulacie
na guli Obr. 2.21 je zrejmé, Ze simulované data zodpovedaju odhadovanym. Signal je
hladky a takmer identicky Vysledky sa potvrdili aj v pripade overenia hribky vrstvy na
Obr. 2.22. Realna hribka by sa mala rovnat’ hriibke stanovenej na zaklade signalov zo
simulacii. Ziskané¢ BF, DF a HAADF signaly boli interpolované s vysledkami analyzy
vrstiev. Vysledkom interpolacie je krivka udavajuca hribku vrstvy v kazdom bode po-

sunu. Obr. 2.22 potvrdzuje spravnost’ vysledkov simulécie pre latexova gul’u.

2.4.6 Duta kapsula

Specifickym objektom je kapsula. V tomto pripade ide hlavne o kapsulu s dutym vnut-
rom, ale navrh sa tyka aj kapsule, ktord vo vnutri obsahuje material iné¢ho chemického
zlozenia. Postup zmeny pociatku suradnic je analogicky zmene pre gul'u. Elektron sa

bude nachadzat’ vo vnutri kapsule ak je splnena podmienka

2 < JX+ dx)2+22<7 . @37)

Posun stradnic do nového pociatku [0,0,0] je znazorneny na Obr. 2.23.

Obr. 2.23 Suradnicovy systém pre vypocet rozptylu na kapsli

Vypocet je postaveny na vysledkoch zo simulacie na guli. Vystup simulacie na guli
je vstupom do simula¢nej funkcie pre dutd vrstvu. Dévodom je zniZzenie vypoctove]
naroc¢nosti. Na zacCiatku sa na zéklade vstupnych premennych simuluje rozptyl na guli
s rovnakymi parametrami aké ma kapsula. Pomocou vztahu (37) sa ur¢i, ktora kolizia
sa nachadza v dutine (pozicia P2). Ked’ze musi byt’ zachovana vol'na draha letu elektro-
nu materialom, prepocita sa pozicia kazdého rozptylu tak, aby vo vnutri dutiny nenasta-

val Ziadny rozptyl (vo vnutri sa uvazuje dokonalé¢ vakuum). Priese¢nik trajektorie
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s vnutornou vrstvou kapsule udava poziciu, kde elektron vstupuje do dutiny. Situaciu
sledujeme na Obr. 2.24. Kolizia P2 nastala vo vnutri kapsule. Vzdialenost' d udava
zvySok volnej drahy elektronu medzi koliziami P1 a P2, ktord musi byt zachovana.
Tento zvySok je pripoc¢itany ku druhému prieniku, kde sa elektron vracia spat’ do kapsle.
Pozicia rozptylu P2 sa postiva do novej pozicie P2 ‘. Nova kolizia sa uz nachadza mimo
objektu. Ukladaju sa jej pozicie, vystupny uhol a celkovéa strata energie elektronu.
Pokial’ sa novy rozptyl nachadza v materiali, trajektoria sa zachovava a hl'ada sa miesto
vystupu elektronu z objektu. Simulécia zapocitava aj elektrony, ktoré prechadzaju kap-

sulou bez rozptylu a aj tie ktoré prechadzaji len obalom a do vnutra sa nedostavaju.

P2

Obr. 2.24 - Prepocet vol'nej drahy - simulacia na dutej kapsli

Pre overenie simulacie na realnom objekte bola pouzita simulacia na PSS kapsli

s nasledovnymi parametrami (Tab. 2.8).

Tab. 2.8 - Parametre simulacie na dutej kapsli

Material PSS (sodium poly(styrene sulfonate), C8H7NaSO3
Hustota [o/cm3] | 1,023

Pocet elektronov 10°

Vonkajsi Polomer [nm] 175

Vnutorny Polomer [nm] 165

Krok [nm] 1

Zberné uhly detektoru [mrad] | BF:0-34; DF: 34-54; HAADF: >54

Energia zvizku [keV] 30

Apertirny uhol [mrad] | 0,76

Priemer zvizku [nm2] 1
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Overenie MC simulacie so zahrnutim tvaru gule
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Obr. 2.25 Overenie vysledkov simulécii. Plna &iara je signal ziskany zo simulacii. Ciarkovana
Ciara je signdl zodpovedajuci hrabke vrstvy v danom kroku (interpolovany z MC

simulacie vrstiev pre PSS).

Vysledok simulacie z Obr. 2.25 poukazuje na odchylku pri vypocte simulacie. Pl-
na Ciara reprezentuje signal ziskany z procediry MC HollowCapsle, ktora simuluje
rozptyl na dutej kapsli. Ciarkovany signal je signal ziskany z analyzy vrstiev. Odpoveda
spravnemu signalu pre dant vrstvu. BF signal z kapsule je vyssi nez by mal byt, z toho
vyplyva, Ze elektrony sa rozptyl'ujii menej akoby sa mali a preto aj vypocitana hrabka je
niz$ia ako by mala byt (Obr. 2.26). V proceduire sa vSak elektronovy rozptyl neprepoci-

tava, takZe by nemalo ist’ o fyzikalny problém.

Tvar signalu zodpoveda realite, signal v BF oblasti postupne klesa a minimum do-
sahuje vtedy, ked’ je elektronovy zvizok tesne za polomerom vnuatornej dutiny (dR>Ry).

Naésledne sa draha, ktort musi elektrén urazit’ zvySuje a BF znovu stapa.

Vysledky st z pohl'adu hrubky vrstvy skreslené. Dovodom je pravdepodobne chy-

ba vo vypoctovom algoritme.
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Simulacia na kapsuli - vypocet hrubky z roznych signalov
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2.26 Overenie vysledkov simulacii na kapsli. Ciarkovana ¢iara reprezentuje skutocnu

hrabku kapsule, ostatné su ziskané zo simulacie na kapsli

Podobné vysledky boli ziskané aj pre uhlikovl kapsulu. Parametre si uvedené

Vv nasledujucej tabul’ke.

Tab. 2.9- Parametre simulacie na uhlikovej kapsli

Material C (uhlikova vrstva)

Hustota [g/em?] | 2

Pocet elektronov 10*

Vonkajsi polomer [nm] | 45

Vnutorny polomer [nm] |20

Krok [nm] |1

Zberné uhly detektoru [mrad] | BF: 0-34; DF: 34-54; HAADF: >54
Energia zvazku [keV] | 30
Aperturny uhol [mrad] | 0,76

Priemer zvizku [nm’] |1

Vysledok simul4cie na PSS a uhlikovej kapsli je podobny. Elektronovy rozptyl je
kvantifikovany nespravne, vysledkom simulécie je prili§ velky BF signdl a prili§ mala
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hrabka steny kapsule.

1 Overenie MC simulacie so zahrnutim tvaru kapsule
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Obr. 2.27 - Porovnanie signalu z analyzy vrstiev (Ciarkovany) a signalu z MC simulacie na
dutej kapsli.
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Obr. 2.28 Porovnanie skutoénej a nasimulovanej hriibky kapsule
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2.4.7 Vyplnena kapsula

Vyplnena kapsula je objekt zlozeny z dvoch casti, z vonkajsieho obalu a jadra. Z toho
dovodu je potrebné simulovat’ dva rézne materidly. Pri vypocte je nutné zachovat’ pa-
rametre zvizku a materidlu (zberné uhly, apertirny uhol, energiu primarneho zvézku,
priemer zvizku, poéet dopadajucich elektronov, hibku ostrosti a typ simulécie), inak by
simulacie neodpovedali realite. Princip prepoctu stiradnic a vystupného uhlu je podobny

vypoctom na zlozenej vrstve.

Simulaciu vykondva procedira MC FilledCapsle. Vstupom st parametre

zvizku a dve premenné obsahujice nasimulované data na pozadovanych materialoch.

Prvym krokom je simulacia na guli s polomerom vonkajsicho obalu kapsule. Na-
sledne st spocitané parametre vnutra kapsule. Pre kazdy elektron sa overuje pozicia
rozptylov a ur¢i sa, ktory z rozptylov nastal vo vnutri kapsule. Vypocita sa priese¢nik
trajektorie elektronu s prechodom medzi vnlitrom a vonkajSkom. Na priesecniku konci
draha elektronu z obalu kapsule a zacina tu draha elektronu z vnutra (elektron pochadza
zo simulacie druhého materialu). Draha druhého menovaného elektronu musi byt upra-
vend. Zaciatok trajektorie je posunuty na priesecnik a draha je naklonenda o rozptylovy

uhol prvého elektronu.

Elektron sa pohybuje vo vnutri kapsule po trajektorii danej simuldciu druhého ma-
teridlu. Znovu sa hl'ada miesto, kde elektron opusta vnutro kapsule a prechadza rozhra-
nim do obalu alebo tplne opusta objekt. V pripade prechodu do obalu, kde znovu do-
chadza k aspon jednej kolizii, sa pocita priese¢nik trajektorie a rozhrania jadra s oba-
lom. Od priese¢niku sa napojuje novy elektron z obalu (zo simulécie na prvom materia-
li). Nasledne sa ur¢i miesto vystupu z objektu a ulozi sa rozptylovy uhol, zmena energie
a pozicia posledného rozptylu. Ubytok energie elektronu sa kumulativne sumuje vzdy
na rozhrani materialov, do simulacie sa ale nezahffia. Dovod je vysvetleny v kapitole
2.5.2.

Rozptyl na plnej kapsli je znazorneny na Obr. 2.29. Znazornuje korektny vypocet
priesecniku letiaceho elektronu s rozhranim materidlov (znazornené Cervenym kraz-
kom). Rozptylovy uhol je zachovany (naklon celej trajektorie elektronu v nasledujiicom
materiali). Obrazok je iba ilustraciou funkénosti, nie je vysledkom redlneho experimen-
tu. Pouzité polomery vrstiev kapsule boli 500 nm a 300 nm, materialom je v oboch pri-
padoch cisty uhlik, s hustotou 1,6 g/cm® v obale a 2,0 g/cm® vo vnutri kapsle. Posun dR
bol generovany nahodne s imyslom zobrazit' spravny vypocet priesecnikov v celom
rozmere objektu.
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Obr. 2.29 - Simulacia na plnej kapsli. Ide o ilustraciu funkénosti vypoctu prienikov (¢erveny

kriizok) a naklonu zvazku pri prechode z materialu do materialu. Nejedna sa o prak-

ticka simulaciu.

Vypocet rozptylu na plnej kapsli bol overeny pomocou dat zo simulacie vrstiev

mc_layers multipf. Simulované materidly boli PSS a Silica. Polomery obalu
a jadra boli 175 a 155 nm. Ide o objekt realne vyuzivany v praxi.

Tab. 2.10 - Podmienky simulacie na plnej kapsli.

Material obalu
Hustota obalu
Material jadra
Hustota jadra
Pocet elektronov
Vonkajsi Polomer
Vnutorny Polomer
Krok

Zberné uhly detektoru
Energia zvizku
Apertirny uhol

Priemer zvazku

[o/cm3]

[o/cm3]

[nm]
[nm]
[nm]
[mrad]
[keV]
[mrad]
[nm2]

PSS (sodium poly(styrene sulfonate), C8H7NaSO3
1,023

Silica, SiO2

2,648

105

175

155

1

BF: 0-34; DF: 34-54; HAADF: 54-1/2
30

0,76

1
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Pre kazdy posun primarneho zvizku smerom k hrane dR bola kvantifikovana cel-
kové hribka obalu a tiez hrubka jadra. Kazdej hrabke vrstvy bol priradeny odpovedaji-
ci signal z grafu pre analyzu vrstiev Obr. 2.30. Vysledny signal vznikne prienikom sig-
nalov z oboch vrstiev. Frakcia BF elektronov, ktoré prejdu z PSS obalu s minimalnym
rozptylom je 80,35 %. Tieto elektrony vstupuju do jadra (Silica) a tam sa ich rozptyli
96,61 %. Vysledny BF signal vznika prienikom BF signalu z obalu a BF signalu z jadra
(Tab. 2.11).

Tab. 2.11 - Signal odpovedajuci hriibke vrstvy pri posune dR=0

Hribka pre dR=0 BF HAADF + DF
Obal 40 nm 0,8035 0,1965
Jadro 310 nm 0,0339 0,9661
Vysledok 350 nm 0,0272 0,9728

BF pre PSS 40nm HAADF pre PSS 40nm

; ' ; . : 0.7
09}t X: 40 4
¥: 0.8035 061
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Hrubka vrstvy [nm] Hrubka vrstvy [nm]

Obr. 2.30 - Signal z analyzy vrstiev odpovedajtci hrabke vrstvy pre aktualny posun na objekte

Takto vypocitany signal je ocakavanym signalom, ktory by sme mali ziskat’ zo si-
mulacie. Vysledok simulécie je na Obr. 2.31. Pre posun dR=0 je hodnota signalu BF
0,0263. Ocakavany signal v tomto bode je 0,0272. Na signaloch zo simulécie je pritom-
ny artefakt v oblasti polomeru jadra. Tvar a amplitada signalu takmer odpoveda oc¢aka-
vanému signalu. Simulacia na plnej kapsli odpoveda oCakdvanému signalu s vynimkou

artefaktu, ktory vznikd na rozmedzi materidlov. Procedura funguje spravne.
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MC na plnej kapsli

0.9+ ——

T DF
50.5F HAADF
7

[ |
0 1 1 L L 1 1 L L
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Posun dR [nm]

Obr. 2.31 - Vysledok rozptylu na reélnej plnej kapsli s vyznacenou hodnotou signalu BF pre
posun dR=0
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Obr. 2.32 - Porovnanie celkového o¢akavaného a simulovaného signalu
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2.5 Porovnanie simulacii s vysledkami experimentu

Pre overenie funkcnosti simulacii bol uskuto¢neny experiment s amorfnym uhli-
kom. Amorfny uhlik bol napareny a splaveny na podpornu mriezku. Sila vrstvy bola
zmerana pomocou vibrujuceho krystalu v pristroji Leica Microsystems ACE 600.
V experimente boli pouzité vrstvy s hrabkou 2,5 nm; 5 nm; 16,2 nm; 21,6 nm; a 43,2
nm.

Pripravené vzorky boli vlozené do systému SEM Magellan 400L (FEI) a zobrazené
V zobrazovacom rezime STEM. V prvom kroku prebehla kalibracia detektoru, ktory bol
vystaveny priamemu elektronovému zvézku a naslednym odklonenim zvézku bolo zme-
rané pozadie Obr. 2.33. Po kalibracii boli postupne zobrazované jednotlivé vzorky. Na
kazdej vzorke bolo nasnimanych 10 obrazkov v bright-field (dalej len BF) rezime
STEM detektoru. Vysledny obraz nesie vV kazdom pixli fyzikalnu informaciu o pocte
dopadajucich elektronov, rozptylenych maximalne do zberného uhlu BF detektoru (v
nasom pripade O - 34 mrad). Analyzou obrazu bolo mozné stanovit’ signal na BF seg-

mente. Elektrénovy rozptyl je zavisly na atdbmovom hmotnostnom Ccisle ale aj hribke

osvetlenej vrstvy, ¢o je dolezité zahrnit’ do vypoctov.

Obr. 2.33 — VTavo plny kalibracny bright-field signal, vpravo pozadie
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Obraz uhlikovej folie neobsahuje ziadne Struktiry, iba spominant informéciu
o frakcii BF elektronov. Z obrazku je nutné vybrat’ homogénnu oblast’, na ktorej prebie-

ha vypocet.

100
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700
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200 400 600 800 1000

Obr. 2.34- Obrazok 2,5 nm vrstvy uhliku. Frakcia nerozptylenych elektrénov je 0,9765. Stvorec

vo vnutri slazi na vyber vhodnej oblasti pre vypocet signalu.

Vyber zaujmovej oblasti moze ovplyvnit’ velkost’ ziskaného BF signalu. Kvoli mi-
nimalizacii tohto vplyvu bolo pre kazdi vrstvu uloZenych 10 obrazkov a na kazdom
obrazku prebehol vyber oblasti dva krat. Z celkového poctu 20 hodndt signalu pre jednu
vrstvu bola spocitand priemernd hodnota a Standardna odchylka. Priemerné hodnoty
signalu na danej vrstve boli pouzité pre porovnanie so signalom ziskanym z MC simu-

lacii.
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Tab. 2.12 - Tabul’ka obsahuje velkosti BF signalov stanovené z obrazkov vrstiev uhlika.

Frakcia BFE

Vrstva [nm] 2,5 5 16,2 21,6 43,2
1 0,969 0,976 0,852 0,829 0,671

2 0,963 0,968 0,862 0,831 0,680
3 0,963 0,959 0,858 0,825 0,684

4 0,962 0,957 0,866 0,811 0,691

5 0,970 0,951 0,868 0,819 0,685

6 0,972 0,958 0,868 0,825 0,691

7 0,979 0,958 0,865 0,834 0,689

8 0,981 0,959 0,865 0,828 0,692

Oblast’ 9 0,987 0,964 0,865 0,830 0,688
vybrana 10 0,988 0,957 0,868 0,830 0,695
pre 11 0,985 0,951 0,864 0,840 0,678
vypocet 12 0,987 0,982 0,855 0,829 0,684
13 0,986 0,979 0,864 0,831 0,691

14 0,992 0,976 0,859 0,829 0,691

15 0,985 0,966 0,866 0,814 0,689

16 0,980 0,958 0,869 0,815 0,691

17 0,971 0,951 0,869 0,830 0,696

18 0,988 0,960 0,864 0,834 0,690

19 0,980 0,958 0,864 0,857 0,688

20 0,971 0,960 0,863 0,841 0,680

Priemer 0,978 0,962 0,864 0,829 0,687

Odchylka 0,010 0,009 0,005 0,010 0,006

Experimentalne podmienky boli nésledne pouZzité v simulaciach elektronového
rozptylu.

Tab. 2.13 - Podmienky experimentu (WD - pracovna vzdialenost’)

Energia Prud WD Zvicsenie Zobraz. Mod Hribka vrstvy
[keV]  [pPA]  [mm] [nm]
30 1,6 4,5 100 000x STEM Bright Field 2,5;5; 16,2; 21,6; 43,2
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Simulécie boli vyhodnotené algoritmom mc layers multipf, ktory zadana
Struktaru virtudlne rozdeli na rezy a v kazdom reze stanovi frakciu (signal) rozptyle-
nych, nerozptylenych a spitne odrazenych BSE elektronov a kvantifikuje signaly dopa-
dajuce na STEM detektor (viac v kapitole 2.3). Interpolaciou experimentalne namera-
ného signalu pre dant vrstvu a signalu z MC simulacii je mozné stanovit, v ktorej na-
simulovanej vrstve sa signal zhoduje a aka je hribka tejto vrstvy. Tymto sposobom bola

kvantifikovana GspeSnost’ simulacii.

Priklad takéhoto porovnania je na Obr. 2.35. BF signal z obrazku Obr. 2.34 ma
velkost’ 0,9765. Hodnota je interpolovana so signalom ziskanym z MC simulacii analy-
zy vrstiev. Hodnota 0,9765 odpoveda v simulécii hrubke 2,6 nm. Reélna vrstva ma

hrabku 2,5 nm. Takymto spdsobom boli kvantifikované data zo vSetkych obrazov.

BF signal pre uhlikovu vrstvu

T

1 "-... T
X 26
Y: 0.9765

0.8 1

Velkost signalu
e o o e
Lo o [=2] =~
T T T T
L L 1 L

=

W
T
1

0.2 1

0+ 1 1 L L )
0 10 20 30 40 50

Hrubka vrstvy [nm]

Obr. 2.35 - Vysledok simulacie na vrstve S maximalnou hrubkou 50 nm — bright-field signal.
Rezy vrstvou su s krokom 0,1 nm.

V tomto pripade su vysledky vel'mi podobné a dé sa hovorit’ o presnosti simulécii.
Na druhej strane je nutné zahrnat’ faktory ovplyvitujuce vysledky simulacii a tiez realne
nameranych dat. NajdodlezitejSie st najmi tri nezname — hustota uhliku, zberny uhol
detektoru a skuto¢na hrubka uhlikovej vrstvy stanovena pristrojom. Prvé dve veliciny je
mozné v simuldcidch zahrnut’ a urc€it’ ich vplyv na vysledok. Avsak redlna hrubka vrstvy

je stanovena samotnym naparovacim pristrojom a je kontrolovana krysStalom, zabudo-
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vanym vV pristroji. Nie je znama citlivost’ ani presnost’ pristroja a preto predpokladame,

ze hodnota na pristroji zodpoveda skutoc¢nej hribke materialu.

Hustota uhliku sa v dokumentacii k pristroju pohybuje od 1,6 do 2 glcmg. Pocas
testovania boli simulacie uskuto&nené s hustotami 1,6; 1,8 a 2 g/cm® aby bol zvyrazneny
efekt zlozenia materialu. Zberny uhol BF detektoru je zavisly od geometrie zobrazova-
cej sustavy, pocinajic objektivom, kon¢iac samotnym detektorom. Pri experimente bola
pracovna vzdialenost pevne nastavena na 4,5 mm. Vzdialenost STEM detektoru od
objektivu je podl'a technickej dokumentacie 18 mm. STEM detektor je umiestneny na
retraktabilnom mechanizme, prebiehaji na iom konstrukéné a tdrzbové ¢innosti preto
je nutné brat’ do tivahy horizontalny pohyb detektoru vzhl'adom ku objektivu, ktoré
mohli spdésobit’ malti zmenu v zbernom uhle BF segmentu STEM detektoru. Vzdiale-
nost’ detektoru a objektivu namerana zaostrenim zvizku priamo na STEM detektor
v rezime SEM bola stanovena na 17 — 19 mm (12,5 — 14,5 mm od preparatu). Ak po-
zname polomer pouzitého BF segmentu na STEM detektore, ktora je 0,455 mm, je jed-
noduché dopoéitat’ zberny uhol f. Ten sa pohybuje od asi 32 mrad do 36 mrad.
V simulacii boli pouzité uhly 32, 34 a 36 mrad.

1
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i
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i< >!
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Obr. 2.36 Geometria zobrazovacej sustavy
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Vysledky simulacii pre uhlik poukazuju na vplyv hustoty a zberného uhlu. Hriibka
bola stanovend najpresnejsie pri hustote 2 g/cm® a zbernom uhle 34 mrad.

Hustota | Uhol Hrabka vrstvy [nm]

[g/ml] | [mrad] |Priemer StD | Priemer StD |Priemer StD | Priemer StD | Priemer | StD
32 2,85 1,27 4,94 1,23 19,21 0,72 24,60 1,65 50,00 0,63

1,6 34 3,04 1,34 5,26 132 | 20,48 0,73 26,22 1,77 | 44,58 4,90
36 3,26 1,43 5,62 1,41 | 21,82 0,79 27,96 1,90 >50 -
32 2,57 1,12 4,41 1,08 | 17,05 0,65 21,82 1,45 | 45,30 1,12

1,8 34 2,72 1,19 4,68 1,15 18,25 0,67 23,28 1,54 48,36 1,51
36 2,91 1,26 4,98 1,23 19,41 0,68 24,83 1,67 51,26 0,92
32 2,29 1,00 3,93 0,98 15,12 0,58 19,44 1,32 40,22 1,09

2 34 2,44 1,08 4,20 1,05 16,23 0,61 20,84 1,40 43,13 1,09
36 2,60 1,15 4,46 1,11 17,31 0,64 22,26 1,49 46,01 1,19

Experiment 2,5 - 5 - 16,2 - 21,6 - 43,2 -

Tab. 2.14 Vysledky simulacie pre amorfny uhlik. V tabul’ke je vysledna hriibka so $tandardnou
odchylkou (StD) v zavislosti na hustote a zbernom uhle.

V nasledujucich grafoch st znazornené vysledky z Tab. 2.14. Pre kazda vrstvu je

porovnana simulovana hriibka s redlnou v zavislosti na zbernom uhle a hustotou uhlika.

Hrubka [nm]

Vrstva 2,5 nm 32 mrad

34 mrad

T I I H 36 mrad
-[ [ m Experiment

Hruibka [nm]

1,6 1,8 Hustota [g/ml] 2,0
Vrstva 5 nm =32 mrad
o 34 mrad
H 36 mrad

W Experiment

1,8 Hustota [g/ml] 2,0
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Vrstva 16,2 nm w32 mrad

25
34 mrad
20 H 36 mrad
m Experiment
E 15
©
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510
I
5
0
1,6 1,8 Hustota [g/ml] 2,0
35 Vrstva 21,6 nm w32 mrad
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M 36 mrad
50

Hrubka [nm]
= N w B
o o o o

o

N Experiment
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Obr. 2.37 Grafy vysledkov MC simulécii a porovnanie s redlnou hriibkou vrstiev. (V grafe 43,2
nm pre hustotu 1,6 g/ml a uhol 32 a 36 mrad nebolo mozné vypocitat’ silu vrstvy)

Vysledky nie st jednoznaéné. Na nizsich vrstvach je Standardna odchylka vzhla-
dom na hrubku vrstvy pomerne vysoka. Ked’ sa pozrieme na vysledky a budeme hl'adat’
variantu, ktord je najpodobnejsSia so skutoénymi hodnotami, dostaneme sa ku variante
s hustotou 2,0 g/cm® a zbernym uhlom 34 mrad. V grafe pre vrstvu 43,2 nm je mozné
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sledovat’ chybné data. Pri hustote 1,6 g/cm® a zbernom uhle 32 a 36 mrad vysiel signal
prili§ vysoky a z grafu nie je mozné odcitat’ presni hodnotu hrabky vrstvy. Vypocitana

sila vrstvy by ale bola urcite vac¢sia nez 50 nm, ¢o hovori o chybnom vysledku.

Hrabka Hustota ~ Zberny uhol

[nm] [9/ml] [mrad]
2,5 2,0 34
5,0 18 36
16,2 2,0 34
21,6 1,8 32
43,2 2,0 34
Konsenzus 2,0 34

Tab. 2.15 - Konsenzus vysledkov- najpodobnej$ia varianta simulacii

Vol'ba zberného uhla je vyznamnym faktorom ovplyvitujucim vysledok simulacie.
So zvySujicim sa zbernym uhlom sa zvySuje velkost’ vrstvy stanovend MC simulacia-
mi. Fyzikdlne ide o zvédc¢Senie rozmedzia rozptylovych uhlov, ktoré eSte patria do
bright-field oblasti. Vy$$i uhol znamena viac elektronov zachytenych na detektore, ¢o
Vv simulécii spdsobi virtudlne zvysenie hribky materidlu. Mierny vplyv je mozné sledo-
vat’ aj u hustoty uhlika. So zvySujicou sa hustotou klesa stanovena hrubka vrstvy. Vys-
Sia hustota znamené vyssi elektronovy rozptyl, preto dopadd na BF detektor mensia
frakcia z celkového poctu elektronov. Vo vysledkoch sa tento jav vzhl'adom na kalibra-

ciu prejavi ako zniZenie hribky materialu.

Vysledky je moZné reprezentovat’ aj vel'kost'ou BF signdlu pre roznu hrubku mate-
rialu. Na nasledujucich obrazkoch (Obr. 2.38 a Obr. 2.39) je ¢ervenou farbou vyznace-
ny signal ziskany analyzou experimentalnych dat. Hodnoty signalu pre konkrétnu hrab-
ku vrstvy st spolu so Standardnou odchylkou ziskané z Tab. 2.12. Ostatné signaly su

ziskané z MC simulacii, kde kazdej hriibke vrstvy odpovedd hodnota BF signélu.

Prvy graf na Obr. 2.38 obsahuje vsetky signaly ziskané simulaciami, pre vSetky
kombinacie hustot a zbernych uhlov. V grafe je mozné sledovat’ rozdiel v sklone expe-
rimentdlneho a simulovanych signalov. Pri hodnotach nad 5 nm sa viaceré simulované
signaly neprekryvaju s oblast'ou obojstrannej standardnej odchylky. Avsak pokial’ pod-
mienky nastavené v MC simulaciach odpovedaju realite, signaly ostavaju v tizkej oblas-
ti okolo experimentalneho signalu (Obr. 2.39). Najlepsi vysledok bol ziskany pre simu-
laciu so zbernym uhlom 34 mrad a hustotou 2g/cm®.
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Obr. 2.38 Graf BF signalov MC simulacii na hodnotach hrabky vrstvy v experimente. Cerve-
nou je vyznaceny signal ziskany z experimentu aj s jeho Standardnymi odchylkami.

1 .
—e—'Experiment’
0,95 -
—e—32mrad-1,8g/ml'
0,9 -
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0,85 -
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@
w 0,8 -
0,75 -
0,7 -
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Obr. 2.39 - Z predchadzajiceho grafu vybrané len krivky odpovedajice redlnemu signalu z
experimentu
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Z experimentéalnych a simulovanych dat a ich vzajomnej podobnosti je mozné usu-
dit, Zze simulédcie odpovedaju realite. Podmienky vypoctu vSak musia pomerne presne
odpovedat’ realnym hodnotam. UZ mald zmena nastavenia zberného uhlu a hustoty pre-

paratu moze sposobit’ odklon od presnych vysledkov.

2.5.1 Odchylka pri stanoveni hrubky vrstvy

Pri hodnoteni hrubky vrstvy sa okrem spominanych faktorov (hustota, zberny uhol, ove-
renie redlnej hribky) vyskytuji aj iné mozné skreslenia. Stanovenie signalu ziskané¢ho
Z obrazku sa deje vyberom homogénnej oblasti z obrazku uhlikovej vrstvy (priklad Obr.
2.34). Vybrana oblast’ v grafe ovplyvni hodnotu vysledného signalu. V Tab. 2.16 je
mozné vidiet’ vplyv vyberu oblasti na kone¢ny signal.

Velkost’ signalu pre rézne oblasti zaujmu
Obrazok 24340.tif  24347.tif 24371.tif 24384.tif 24399.tif
Hrubka [nm] 2,5 5 16,2 21,6 43,2
1| 09802  0,9768 0,8614  0,8318  0,6833
2 | 09788  0,9752 0,8605  0,8155  0,6847
3| 09804 09772 0,8600  0,8286  0,6821
4 | 09771  0,9761 0,8598  0,8189  0,6851
Oblast 5| 09801 09754 08610 0,8305 0,6823
6 | 09799 09764  0,8607 0,8273  0,6845
7| 09770 09764 08606 0,8122  0,6841
8 | 09794  0,9762 0,8614  0,8231  0,6833
9 | 09787 0,9751 0,8602 0,8230  0,6815
10| 09788  0,9760  0,8609 0,8237  0,6840
Priemer 0,9790  0,9761 0,8607 0,8235  0,6835
St. Odchylka 0,0012  0,0007 0,0005  0,0064  0,0012

Tab. 2.16 - Hodnotenie odchylky pri vypocte frakcie nerozptylenych elektronov. Signal ziskany
pre obrazok z vybraného miesta obrazku.

Pre kazdu vrstvu bol vybrany jeden obrazok z ktorého sa frakcia pocita. V kazdom
obrazku bol 10 krat vybrany iny region pre vypocet a z vysledkov bol stanoveny prie-
mer a Standardna odchylka. Odchylka sa pohybuje v jednotkach percent, ¢im je mozné
konsStatovat’, ze vyber oblasti nie je rozhodujicim faktorom chyby pri stanoveni hrabky
VIstvy.
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2.5.2 Strata energie primarneho elektréonu

Simulécia na viacerych plochych vrstvach a simuldcia na vyplnenej kapsli vyzadu-

je zlozenie trajektorii a dat z dvoch réznych simulécii.

Dopadajuci
elektrén
Eo1
Vrstva 1 AE,
Vrstva 2

AE,

Obr. 2.40 - Simulacia na dvojitej vrstve a straty energie dopadajuceho elektronu

Zdalo by sa, Ze po priechode elektronu prvou vrstvou materialu, straca elektron
Cast’ svojej primarnej energie Eoy. Pri vstupe elektronu do druhej vrstvy by mala byt
uvazovana strata jeho energie (AE1 az AEs3). Simuldcia druhého materidlu v poradi by
mala byt pocitana pre novi energiu Egp=E;-SUM(AE13). AvSak ako je zrejmé
z vysledkov simulacii, strata energie pre vysSie energie primarneho zviazku (> 5 keV) je
pre zamery budiceho vyuZitia programu zanedbatel'na. Pre simuladciu druhej vrstvy ma-
teridlu je mozné pouzit’ rovnaki energiu ako v prvej vrstve Ep. Vysledky simulacii

a percentualny ubytok energie primarneho zvazku su uvedené v Tab. 2.17.

Energia zvazku [keV] 0,5 1 1,5 4,5 5 55 Vrstva
4,87 3,29 2,19 0,50 0,43 0,37 20 nm

Strata energie [%] 8,96 7,81 5,69 1,30 1,11 0,96 50 nm
- 9,50 10,13 2,79 2,35 1,99 100 nm

Energia zvizku [keV] 9,5 10 10,5 29,5 30 30,5 Vrstva
0,16 0,15 0,13 0,03 0,03 0,02 20 nm

Strata energie [%] 0,40 0,37 0,34 0,06 0,06 0,06 50 nm
0,81 0,76 0,70 0,13 0,12 0,12 100 nm

Tab. 2.17 - Percentudlna strata energie v zavislosti na energii primarneho zviazku a hrabke vrst-

vy. Pouzity material je uhlik s hustotou 2 g/ml.

Z analyzy vyplyva, Ze strata energie elektrébnu pre nizke energie primarneho
zvizku (< 2 keV) je aj pre tenké vrstvy vyrazna (5 — 10 %). Skuto¢nost’, ze simulacie na
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nizkych energiach nie s presné bola znama uz pri navrhu algoritmu. Fyzikalny model
pouzity pre simulacie funguje pre I'ahsie (biologické) prvky a vyssie energie (=5 keV).

Jeho buduce vyuzitie bude zamerané prave na tento druh vypoctov.
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ZAVER

Pochopenie tedrie elektronového rozptylu a Monte Carlo simulacii, bolo kI'i¢ovym fak-
torom pre naslednt orientaciu vV problematike. Detailné porozumenie simula¢ného algo-
ritmu, ktory bol navrhnuty Reicheltom a Engelom [12] aaplikovany do prostredia
MATLAB veducim prace, bolo ¢asovo najnaroc¢nejSou ulohou. Algoritmus slizi na vy-
pocet elektronového rozptylu pre material a parametre zvizku zadané uzivatelom. Vy-
stupom st informacie o povahe rozptylu a jeho vlastnosti pre kazdy jeden simulovany
elektron na nekonecnej vrstve.

Prva Cast’ prace zahfna strucny popis STEM systému, pre ktory su simulacie urce-
né. Okrem toho bol popisany matematicko-fyzikalny princip pruzného, nepruzného
a viacnasobného rozptylu elektronov a tiez typ vznikajucich castic.

Dalsou tlohou v ramci diplomovej prace bol navrh nadstavby algoritmu, kvantifi-
kujuci elektronovy rozptyl na objektoch s rézne definovanym tvarom a rozmermi. Kon-
krétne ide o objekty v tvare hrany, gule a dutej kapsule. Okrem spominanych objektov
bol vypocet navrhnuty aj pre vrstvu zlozenu z viacerych materiadlov a vyplnenu kapsulu.
Doraz je kladeny na zmensSujucu sa vzdialenost miesta dopadu primarneho zvizku
a hrany objektu, kedy nastavaju vyznamné efekty v detegovanom signdli. Zmena vy-
stupného signalu je jedinecnd pre kazdy typ objektu a je pozorovatelnd pri zobrazovani
vo svetlom aj tmavom poli. Navrhnuté simula¢né algoritmy boli vo forme vypoctovych
funkcii implementované v prostredi MATLAB.

Vstupom algoritmov su parametre materialu a objektu. Algoritmus prepocitava po-
lohu elektronu a néklon jeho trajektorie vzhl'adom na vlastnosti priméarneho zvéazku. Pre
kazdy elektron su pocitané polohy kolizii, uhly rozptylu, ubytok energie a suradnice
vystupu z objektu v 3D priestore. Na zaklade tychto veli¢in je kvantifikovany vystupny
signal. Velkosti BF, DF alebo HAADF signalu zavisia na tvare objektu. Najzaujimavej-

$1 vplyv ma pritomnost’ hrany objektu.

Simulacie na objektoch boli overené pomocou analyzy vrstiev. Z vysledkov analy-
zy bolo mozné vyjadrit’ signal nezahrniujuci tvar Struktiry pre dany materidl. V pripade
simulacie na hrane vrstvy, guli a zloZenej vrstve je vysledny signal blizky ocakavané-
mu. Vysledky simulacii na vyplnenej kapsli obsahuji mierny artefakt spojeny z precho-
dom medzi materidlmi. Simulacie na dutej kapsli nedopadli prili§ presne. Vystup algo-

ritmu sa vyrazne li$i od ocakévaného vysledku.

Funk¢nost’ simulacii bola overend experimentalne. Pri pokuse boli pouzité vrstvy

amorfného uhlika. Vrstvy s hribkou od 2,5 nm az po 43,2 nm boli zobrazené vo svetlom
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poli. Na zéklade kalibracie obrazu, bola vyhodnotena davka a z nej prepocitana velkost
signalu, dopadajuceno na BF segment detektoru. Vysledok realneho experimentu
a signaly zo simulécii boli porovnané. Vysledky simulécii odpovedaja skutocnym sig-
nalom. Experiment poukazal na citlivost’ simulécii, kde mald zmena zberného uhla ale-

bo hustoty preparatu, spdsobi vyraznll zmenu v detegovanom signali.

Na zaver bola overena skutoCnost’ ze pri simulacii na zloZzenej vrstve alebo vyplne-
nej kapsli, je mozné zanedbavat’ stratu energie v predchadzajicej vrstve. Pouzity fyzi-
kalny model je presny pre vyssie energie primarneho zvizku (viac ako 5 keV) a malé
hustoty preparatu. Model je urceny pre simuldcie na biologickych vzorkach, ktoré maju

z pravidla mala hustotu a obsahuja 'ahké prvky.

Simulacie na zadanych objektoch moézu byt v biomedicinskych aplikaciadch vyuzité
napriklad pri navrhu kapsulovanych, polymérne balenych lieciv. Simulacie su vhodnym
nastrojom pri vySetrovani moznych vlastnosti biologickych vzoriek, ktoré su ¢asto né-
kladné a ndro¢né na pripravu. Funkénost’ vypoctov by bolo vhodné testovat’ na redlnej

kapsli, guli alebo zloZenej vrstve.
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PRILOHA 1

Vyvojovy diagram simula¢ného algoritmu.
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PRILOHA 2

Priklad zostavenia algoritmu pre vypocet rozptylu na kapsli - vyvojovy diagram.
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