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ABSTRAKT

Tato prace se zabyvd vyvojem mikromanipuldtoru pro rastrovaci -elektronovy
mikroskop. Nejprve poskytuje shrnuti zakladnich poznatkti o elektronové mikroskopii
zamétené predevSsim na navrh a vyrobu vakuovych systémii pro mikroskopy. Shrnuje také
moznosti vyuziti 3D tisku pii vyrobé prototypti vakuovych systémii.

Poté pristupuje k samotnému vyvoji mikromanipuldtoru, ktery umozni meéfeni
katodoluminiscence V rastrovacim elektronovém mikroskopu. Zafizeni se sklada z prichodky,
ptes kterou je dovnitt mikroskopu pfivedeno optické vlakno, a z ptesného manipulatoru, ktery
umozni konec optického vldkna namifit na vybrané misto na vzorku. Signal z optického
vldkna je zpracovavan ve fotondsobici, pro ktery je v rdmeci této prace vytvoren kryt, nebo ve
spektrofotometru. Soucasti je také popis testi a méfeni provadénych v priabéhu vyvoje a
naslednych opattfeni pro dosazeni lepsi funkcnosti a uzivatelského komfortu.

Klicova slova

Elektronovy mikroskop, SEM, mikromanipulator, prichodka, optické vlakno, vakuum,
katodoluminiscence, 3D tisk

ABSTRACT

This thesis describes the process of design, manufacture and testing of a device for the
detection of cathodoluminescent effect in scanning electron microscope. Firstly, it
summarizes the basics of electron microscopy, specifically the design and manufacture of
vacuum systems. It also deals with ways of using 3D printing in the prototyping of vacuum
components.

Then it describes the process of development of a device, which enables the user to
measure cathodoluminescence in an electron microscope. The device consists of a
feedthrough for optical fibre and a micromanipulator which allows the user to position the tip
of the fibre to the sample. The signal from the fibre is processed in a photomultiplier for
which a case is designed as a part of this thesis, or in a spectrophotometer. During the
development process the device is being tested by performing some measurements and is
adjusted to increase functionality and user comfort.

Key words

Electron microscopy, SEM, micromanipulator, feedthrough, optical fibre, vacuum,
cathodoluminescence, 3D printing
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Uvod

Elektronova mikroskopie je jednou z nejrozsifenéjSich metod zkoumani mikro
a nanostruktur. Zaroven v soucasnosti roste snaha kombinovat pozorovani v elektronovém
mikroskopu s dalSimi metodami, naptiklad AFM (Atomic Force Microscopy — mikroskopie
atomarnich sil) [1]. O takovéto kombinace se pokousi také ndkteré projekty na UFI (Ustav
fyzikalniho inzenyrstvi Fakulta strojniho inzenyrstvi Vysoké uceni technické v Brng)
avramci jednoho z téchto projekti vznikl pozadavek na zafizeni, které je vyvijeno v této
praci. Ukolem tohoto zafizeni je navést do elektronového mikroskopu optické vlakno
anasmérovat ho do konkrétniho mista na vzorku. To umoziluje méfit naptiklad
katodolominiscenci vzorku nebo naopak jeho reakci na intenzivni laserové zafeni.

Tato prace je rozd€lena do dvou ¢asti.

V prvni, teoretické Casti, je strucné popsan vyznam elektronové mikroskopie,
konstrukce elektronového mikroskopu a zakladni poznatky 0 navrhovani vakuovych systému
pro mikroskopy. Zaroven jsou kratce zminény moznosti vyuziti 3D tisku pii vyvoji prototypi
vakuovych komponent, na coz navazuje vyuziti metod 3D tisku pro Gcely praktické ¢asti této
prace.

Ve druhé ¢asti je popsan postup vyvoje prichodky s mikromanipulatorem, ktera spliiuje
vyse popsané cile, tedy piivedeni optického vldkna ke vzorku v rastrovacim elektronovém
mikroskopu a jeho ovladatelny jemny pohyb. Zaroven je prichodka navrhovana tak, aby skrz
ni bylo po drobnych upravach mozné protdhnout i jiné prvky nez optické vlakno, napiiklad
vodi¢ elektrického proudu. Je také kladen dlraz na to, aby zafizeni neomezovalo bézny
provoz mikroskopu.

Pti feSeni tohoto technického problému se autor snazi vyuZivat ncékteré méné Casté
metody a prozkoumat tak jejich potencial v navrhu soucasti a piisluSenstvi k elektronovym
mikroskopiim. Jedna se o jiz zminéné usnadnéni vyroby prototypu pomoci 3D tisku a také
0 specificky mechanismus pienosu pohybu do vakua, ktery se svymi technickymi parametry
muze vyrovnat bézné proddvanym ru¢nim mikromanipulatorim, ovSem naklady na jeho
vyrobu i naro¢nost navrhu jsou podstatné niz$i. Tuto snahu povaZuje autor za vyznamnou
ptidanou hodnotu piedlozené prace.






1 Teoreticka cast
1.1 Vyznam a princip elektronovych mikroskopu

RozliSovaci schopnost lidského oka je pro zkoumani svéta kolem nas Casto
nedostate¢nd. Jednim z moznych feSeni je pouziti mikroskopu. Jako prvni byly vynalezeny
svételné mikroskopy, které zobrazuji pomoci viditelného svétla, coz je elektromagnetické
zateni o vinovych délkéch piiblizn€ 390 nm az 760 nm. Jejich rozliSovaci mez je omezena
difrak¢nim limitem, kterym je piiblizné¢ polovina vinové délky pouzitého svétla [2].
S rozvojem nasich poznatkti o mikrosvéte zacala rust také potieba pozorovat struktury mensi,
nez je tato hranice. Bylo tedy nutné sestrojit mikroskop, ktery bude pracovat s vinénim o
krat$i vinové délce. Timto vinénim byl proud elektronii a prvnim, kdo sestavil funkéni
transmisni elektronovy mikroskop (TEM — Transmission Electron Microscope) byl tym
Vysoké skoly technické v Berlin€ pod vedenim Maxe Knolla a Ernsta Rusky v roce 1931 [2].
Po transmisnim elektronovém mikroskopu nasledoval rastrovaci elektronovy mikroskop
(SEM — Scanning Electron Microscope), jehoz princip byl pfedstaven roku 1938 Maxem von
Ardennem, komeréné byl vSak realizovan az firmou Cambridge Scientific Instruments
roku 1965 [2].

V soucasné dobé¢ patii elektronové mikroskopy k nejvSestrannéj$im a nejpouzivanéj$im
pfistrojim pro pozorovani mikro a nanostruktur. Vyvojem a vyrobou elektronovych
mikroskopli se zabyva mnoho firem po celém svété, s vyznamnym zastoupenim v Ceské
republice piedevs§im v Brné, kde se nachazeji pobocky firem Thermo Fisher Scientific,
Delong Instruments a TESCAN. V Brné se vyrabi zhruba jedna tfetina celosvétové produkce
elektronovych mikroskopt [3].

Na nasledujicich obrazcich je pro ilustraci SEM mikroskop Verios 5 od Thermo Fisher
Scientific (Obrdzek 1) a snimek materidlu z lithiové elektrické baterie pofizeny timto
mikroskopem (Obrdzek 2).

Obrazek 1: Mikroskop Verios 5 XHR SEM [4].
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Obrazek 2: SEM snimek materialu z lithiové elektrické baterie [4].

Princip fungovani SEM je znazornén na schématu (Obrdzek 3), které déli piistroj na tii
casti: zdroj elektront, elektronova optika a detekce.
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Obrazek 3: Schéma fungovani SEM (pievzato z [5]).

Zdroj elektronu: Ve zdroji jsou elektrony urychlovany napétim mezi katodou a anodou
o hodnotach nejcastéji 1 kV az 30 kV. Dochazi ke vzniku elektronového svazku [5].

Elektronova optika: V elektronové optice je tento svazek fokusovan soustavou
elektromagnetickych cocek, které zmensi jeho primér na 1 nm az 10 nm. Clony nebo



kondenzorové CocCky umoznuji ménit proud dopadajicich elektronii v rozsahu od desitek
pikoampér do desitek nanoampér [6]. Dale jsou soucasti elektronové optiky rastrovaci civky,
které vychyluji svazek, aby dopadal na jednotliva mista povrchu vzorku, a objektivova ¢ocka,
urcujici vysledny tvar paprsku [5].

Detekce: Obraz je bod po bodu vytvaren napiiklad pomoci detekce sekundarnich
elektront, zpétn¢ odrazenych elektrond nebo proudu indukovaného elektronovym svazkem
V jednotlivych mistech vzorku. Informace z detektorti jsou zpracovany pocitacem, ktery
Z nich sestavi obraz [5].

Nezbytnou soucasti SEM je také vakuovy systém, ktery umoziiuje vycerpat vzduch
z vnitiniho prostoru tubusu a komory k dosazeni pozadovaného stupné vakua (jednotlivé
stupné jsou popsany Vv podkapitole 1.2.1).

1.2 Navrh a vyroba vakuovych komponent

Elektronovy mikroskop je velice komplexni zatfizeni a jeho vyvoj vyzaduje odbornost
Vv oblastech strojirenstvi, elektrotechniky, fyziky i softwaru. Popis vSech ¢asti je mimo rozsah
této prace, proto jsou zde popsany pouze otazky z oboru strojirenstvi, konkrétné navrhu
vakuovych komponent, které tvofi vyznamnou ¢ast konstrukce elektronového mikroskopu.

1.2.1 Déleni vakua a tésnost vakuovych komponent

Zakladni podminkou pro fungovéni elektronového mikroskopu je vytvotfeni a udrzeni
vakua v tubusu a komote mikroskopu. Pokud by totiz uvniti mikroskopu byl atmosféricky
tlak, elektrony by se srazely s molekulami vzduchu. Plati zde, ze ¢im niz$i tlak, tim méné
interakci elektront se vzduchem a tim lepSi fungovani mikroskopu. Ruzné druhy
elektronovych mikroskopi maji odlisSné poZadavky na maximalni dovoleny tlak, a proto
vakuum délime na nékolik stupii:

nizké vakuum (LV — Low Vacuum) znamena tlak 10° Pa a7 10% Pa,
sttedni vakuum (MV — Medium Vacuum) 10 Pa az 10" Pa,

vysoké vakuum (HV — High Vacuum) 10 Pa a7 10 Pa,

velmi vysoké (UHV — Ultra HighVacuum) 10 Pa az 10" Pa,

extrémné vysoké (XHV — Extreme High Vacuum) méné nez 10™° Pa [7].

Rastrovaci elektronové mikroskopy pracuji nejcastéji v HV, ale nékteré vyZzaduji
UHV [5].

K dosazeni vakua je potiebnd co nejlepSi tésnost jednotlivych soucasti vakuového
systému, a piedevs§im jejich spoji. K popisu tésnosti se pouziva veli¢ina ,,leakage rate” [8],
tedy v doslovném piekladu ,,mira Gniku®, ale ¢asto se pro usnadnéni pouziva oznaceni
»tesnost™ ¢i anglicky ,,tightness™ [9], navzdory tomu, Ze popisuje naopak netésnost. Leakage
rate je popsana vztahem:

Ap-V

QL =—7

At

kde Q. je leakage rate, Ap je zména tlaku béhem ¢asového tseku méfeni, V je objem

a At je ¢asovy usek méteni. Zakladni jednotka je Pa- m3 - s™1, ale &asté&ji se pouziva ve tvaru
mbar - 1-s71 [9].

1.2.2 Konkrétni vakuové komponenty

Vakuova komora

Zakladem kazdého vakuového systému (tedy 1 elektronového mikroskopu) je vakuova
komora. Jednd se o zpravidla ocelovou nadobu, kterda musi byt vakuové tésnd a schopna



odolavat rozdilu tlaki atmosféry a vnitiniho vakua. Tvar komory se pfizptisobuje aplikaci,
a pokud je to mozné, voli se valcovy, protoze se nejsnadnéji obrabi a je idealni z hlediska
rozlozeni napéti. Vakuové komory mikroskopli obsahuji riizné vstupy pro prichodky,
manipulatory, detektory a podobné, jednd se tedy o tvarové pomérné slozité komponenty,
které navic musi spliiovat vysoké naroky na rozmérovou i geometrickou piesnost a jakost
povrchu. Dulezité jsou zavéreéné povrchové upravy a Cisténi [7] [8]. Mozny vzhled vakuové
komory je na fotografii (Obrdzek 4).

50 mm

Obrazek 4: Vakuova komora [10].

Vyvévy

Vyvéva odCerpava plyn z komory pro vytvofeni pozadovaného stupné vakua. Pro
dosazeni vysSich stupiiti vakua je nutné vyvévy za sebou tadit v nékolika stupnich, protoze
kazda vyvéva je schopna pracovat pouze v uréitém rozmezi tlaki [7].

Na obrazku (Obrazek 5) je ukazka suchobézné spiralové vyvévy od firmy EDWARDS.

Obrazek 5: Suchobézna spiralova vyvéva [11].

Potrubi, hadi¢ky a vinovce

Vzduch z vakuové komory je odéerpavan pomoci potrubi [7]. Vakuové potrubi jsou
trubky, které se vyrabi nejCastéji z Korozivzdorné oceli a jsou navzajem spojovany
svafovanim nebo pomoci pfirub s t€snénim. Pokud je tfeba umoznit mechanicky pohyb nebo
kompenzovat pii montdzi vyrobni nepiesnosti, jsou trubky nahrazeny hadickami nebo
vinovci. Technicky nejjednodussim fesenim je pouziti plastové hadicky, ta je vSak pouzitelna



pouze pro nizké stupné vakua. Pro vys$i stupné vakua je zapotiebi pouzit hadicky z kovu.
Tenkosténna kovova trubka, jejiz stény jsou zvIinéné, aby ji bylo mozné ohybat, stlacovat
nebo natahovat, se nazyva vlnovec. Tyto soucdstky umoziuji flexibilni spojeni a pienos
pohybu dovniti vakua. Pfi ndvrhu konstrukce je tieba brat ohled na to, Zze po vyCerpani
komory pusobi na vlnovec atmosféricky tlak, ktery ho muize deformovat [8] [10]. Na
nasledujicich obrazcich (Obrdzek 6, Obrazek T) jsou zobrazeny soucasti vakuovych potrubi.

40 mm

Obrazek 6: Trubka s vakuovou ptirubou [11].

[ —

Obrazek 7: VInovec [7]

Pruzor

Prazor (téz pruhleditko, anglicky viewport) se sklada z pruhledného skla piipojeného
K pfirubé a umoznuje pozorovat vnitick vakuového systému pouhym okem nebo pies
kameru [8]. Alternativou je kameru (vhodnou pro pouziti ve vakuu) umistit pfimo do komory
mikroskopu. Ukazka pruzoru je na obrazku (ukazka Obrdzek 8).

25 mm

Obrazek 8: Viewport [11].
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Prichodky
Prichodky umoziuji pfenést do vakuové komory elektricky proud (elektrické
prichodky opatiené sklenénou nebo keramickou izolaci), tekutiny nebo zéateni (prachodky pro

opticka vlakna) [8]. Mozny vzhled prichodky je zobrazen na nasledujicim obrazku (Obrdzek
9).

20 mm ' -

N

Obrazek 9: Pruchodka [11].

Vakuové ventily

Ventily jsou mechanicka zatizeni regulujici pratok tekutin. Ve vakuové technice maji
vice riznych funkci a délime je na oddélovaci, napoustéci, zavzdusiovaci a omezujici
rychlost ¢erpani [8] [12]. Ukazka ventilu je na obrazku (Obrdazek 10).

40 mm

Obrazek 10: Ventil [12].

Manipulatory

Mnoho aplikaci v elektronové mikroskopii vyzaduje, aby se vzorek nebo jiny prvek
zafizeni pohyboval. To je umoznéno pomoci manipulatorii. Ovladaji se z vnéjsi strany
a prenasi pohyb do vakua. Lisi se nejen moznostmi pohybu (od jednoosych az po nékolik os
pohybu i s rotacemi), ale také principem fungovani (nékteré z principti budou popsany
v praktické ¢asti této prace pii vybéru koncepcniho feseni) [8] [13].
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Na nasledujicim obrazku (Obrdzek 11) je zobrazen dvouosy ru¢ni mikromanipulator od

Pfeiffer Vacuum.

50 mm

Obrazek 11: Mikromanipulator [13].

1.2.3 Volba materiala

Ptfi vyrobé elektronovych mikroskopii je na materidly kladeno mnoho rdznych

pozadavkil v zavislosti na konkrétni aplikaci. V této ¢asti budou shrnuty naroky a popsany
nejcasteji pouzivané materialy pfedevsim pro vakuové komponenty. Vyznamnym faktorem je
zde pozadovany stupenn vakua, kterému musi byt imérnd kvalita a tedy i cena pouzitych
materiald.

V nasledujicich odstavcich jsou uvedeny a popsany dulezité vlastnosti vakuovych

komponent (vy¢et podle [8]):

Dostate¢na pevnost je vyzadovdna proto, Ze na vakuovou komoru puisobi velkymi
silami atmosféricky tlak a je nutné, aby v materidlu nevznikly zadné prasklinky ani
deformace, které by mohly omezit vakuovou té€snost. Pfi normalnim atmosférickém
tlaku (101325 Pa) pisobi na kazdy Gtvere&ni centimetr sila 10 N.*

Vakuova tésnost je rovnéz vyznamnou vlastnosti. Kazdy materidl propousti urcité
mnozstvi vzduchu [14], ¢imz se zhorSuje kvalitu vakua, ale vhodnou volbou materialu
lze tento problém redukovat. Nejslabsim mistem jsou z tohoto pohledu zpravidla
elastomerova tésnéni a jejich volba je jednim z hlavnich parametrti urcujicich vysledny
stupen vakua. Pro nejvyssi stupné vakua je ¢asto nutné vyuzit tésnéni kovova [15].

Z hlediska zajiSténi kvality vakua hraje vyznamnou roli Cistota povrchl, protoze
chemicky nebo fyzikalné adsorbované necistoty z povrchu materiald mohou kvalitu
vakua zna¢né zhorsit, pokud se béhem provozu uvoliuji do vnitiku komory. Je tieba
volit takové materidly a vyrobni technologie, které toto riziko omezi, jak bude popsano
v dalsi ¢asti [14].

Déle je pozadovana odolnost proti korozi, odolnost proti zménam teplot a dostatecné
vysokd teplota tani. Z technologickych davodii je také velmi casto nutna dobra
svafitelnost.

Nejcastéji volenym materidlem jsou korozivzdorné oceli, a to prevazné chrom-niklova

austenitickd ocel 1.4301 evropské normy nebo jeji protéjSek v normach ANSI s ciselnym

! Tlak je definovan jako sila ptisobici na plochu. Jednotka Pascal odpovida sile 1 N na metr &tvereéni a

na &tvere¢ni centimetr tedy piisobi sila: Fypm = Patm * S = 101325 Pa- 0,0001 m? = 10,1325 N.
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oznacenim 304. Pouziva se pro komory, pfiruby i trubky. Alternativou je ocel 1.4305, ktera je
diky obsahu siry snadnéji obrobitelnd, ale na druhou stranu je S$patné svafitelnd a méné
korozivzdorna. Korozivzdorné oceli lze stabilizovat pfidanim titanu a niobu. Tyto dva prvky
na sebe navazi uhlik, ktery by jinak vytvarel chromové karbidy a snizil tak mnozstvi chromu
vV matrici a s nim spojenou korozivzdornost [16]. Oceli s obsahem titanu se ovSem huie
lesti [8] [15].

Pro nékteré aplikace (naptiklad komory SEM) Ize pouzit také uhlikovou ocel, kterd je
levnéjsi, snadné&ji obrobitelna a jednodusSe svafitelna. Jeji nevyhodou je nizsi odolnost proti
korozi (na vakuové strané je mozné povrch chranit niklovanim, z vnéj$i strany pomoci
riznych natért). Dale se z rliznych divodu pouzivaji nezelezné kovy, predev§im slitiny
hliniku [8].

V podminkadch UHV miuiZe pfi kontaktu dvou stejnych materialt dochézet k takzvanému
svafeni za studena, proto je vhodné volit kombinaci riznych materialt [17].

1.2.4 Spoje

Spoje vakuovych komponent se d€li na nerozebiratelné a rozebiratelné, pricemz
rozebiratelné spoje musi byt opateny t€snénim [8].

Nerozebiratelné spoje jsou na kovovych komponentich realizovany nejcastéji
svafovanim. Svary musi dokonale tésnit, coz vyZaduje pouziti kvalitniho materidlu bez
prasklin s hladkou a ¢istou svarovou plochou a nékdy také konstrukéni upravy. Kdykoli je to
mozné, voli se svafovani z vnitini (vakuové) strany. Pokud je nutné svarovani provadét
z vnéjsi strany, mé¢l by svar byt proveden pres celou tloustku materidlu az k vnitinimu
povrchu. Vngj§i svary lze také doplnit pro zajiSténi dostatecné mechanické pevnosti.
Svarovani vakuovych komponent se idi komplexnim know-how a mé¢la by ho provadét pouze
vySkolend obsluha. Kazdy svar se zpravidla testuje a méti se jeho tésnost. Svatfovani v tepelné
ovlivnéné oblasti svaru zptuisobuje kiehkost a deformace a muze zpusobit i praskliny, proto se
u vakuovych komponent voli takové metody, u kterych je tepelné ovlivnéna oblast co
nejmensi [8] [15].

Nejcastéji se pouziva metoda TIG (Tungsten Inert Gas - obloukové svafovani netavici
se wolframovou elektrodou v inertnim plynu). Touto metodou Ize svafovat i1 bez ptidavného
materidlu, dochazi pouze k malym deformacim a zmé&ndm mechanickych vlastnosti v oblasti
svaru. Oproti jingm metodam je relativné pomald, coz u elektronovych mikroskopt
vyrabénych zpravidla v malych sériich neni tak zadvazny problém. Oproti svafovani laserem
nebo svazkem elektrontt ma vyrazné nizsi pocateéni naklady a jeho dalsi vyhodou je, Ze se
hodi pro automatizaci i ru¢ni obsluhu [10] [18]. Na fotografii (Obrazek 12) je ukazka ru¢niho
svafovani metodou TIG.

Obrazek 12: Ukazka ru¢niho svafovani metodou TIG [10].
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Dalsi metodou je svarfovani laserem, ktery svatfuje velice rychle, presné, diky
koncentrovanému piivodu energie tepelné ovlivni jen velmi malou plochu, zvladne provaftit
materidl do velké hloubky a da se skvéle automatizovat. Nevyhodou je pouze vysoka
pofizovaci cena a nemoznost ru¢ni obsluhy [18]. Podobné vlastnosti ma svafovani svazkem
elektront, které je ale jesté piesnéjsi, ovlivni jeSté mensi oblast a jelikoz svafovani probiha ve
vakuu, lze svafovat i velmi reaktivni materialy. Rovnéz nevyhody jsou podobné jako u
svafovani laserem, navic je nutné pro kazdy svarfovany kus znovu od¢erpat svarovaci komoru.
Nekdy se pouziva také svarovani mikroplazmou [19].

Krom¢ svafovani se k tvorbé nerozebiratelnych spoji vakuovych komponent pouziva
také tvrdého 1 mekkého pajeni. Vhodnou pajkou jsou slitiny vzacnych kovl nebo slitiny niklu
a paji se predevsim tam, kde z néjakého diivodu nelze svarovat. Dalsi vyuZzivanou technologii
jsou zatavy skla a kovu, tedy spojovani skla a kovu za pouziti vysokych teplot. Toho se
vyuziva pro prichodky s vodi¢em elektrického proudu a pro prizory. Pro spojeni keramiky
na kov se pouziva slinovani, coz je spékani vzajemné nesvaritelnych materiali ve formée
prasku [8].

Rozebiratelné spoje spojuji dohromady jednotlivé komponenty piimo nebo pomoci
trubek ¢i pruznych prvka. Kontakt samoziejmé musi byt vakuové té€sny a rozebiratelnych
spojii se pouziva co nejméné, nebot jsou zdrojem netésnosti mnohem castéji nez spoje
nerozebiratelné. Jako spojovaci prvky se vyuZzivaji pfiruby opatfené tésnénim. Téchto piirub
existuje vice typul, zpravidla se vyuzivaji normalizované (naptiklad podle ISO-KF, 1SO-K,
ISO-F, CF) nebo si konkrétni vyrobce vytvoii svou standartni ptirubu (naptiklad Standart
TESCAN Port pouzivany firmou TESCAN) [8].

Material tésnéni je velice dilezity, protoze zpravidla rozhoduje o stupni dosazeného
vakua. Nejcastéjsi jsou té€snéni vyrabéna z elastomerti. Pro vétSinu vakuovych aplikaci je
nejvhodnéjsi fluoroelastomer, ozna¢ovany zkratkou FKM [8]. Elastomerova tésnéni je nutné
pravidelné vyménovat, nebot’ Casem ztraci své vlastnosti [15].

V aplikacich vyzadujicich velice nizkou propustnost vzduchu se vyuZzivaji kovova
tésnéni, protoze maji vyrazné nizsi propustnost vzduchu [15].

Princip fungovéani kovovych tésnéni je ukdzan na obrazku (Obrazek 13). Kovovy
krouzek (zobrazen zlut¢) je vlozen mezi dvé soucasti, které jsou spojeny pomoci Sroubi nebo
svornikli. Na obou soucastech krouzek doseda na bfit, ktery je silou predpéti Sroubového
spoje vtlatovan do tésniciho krouzku. Dochazi tak k plastické deformaci, diky ¢emuz je spoj
tésny. Krouzek je timto trvale deformovén a pii kazdém otevieni je nutné pouZzit novy. Je
nutné, aby material tésnéni mél niz$i mez kluzu neZ spojované soucasti, jinak by se takeé
deformovaly. Proto se vyrabé&ji naptiklad z médi, hliniku nebo v nékterych ptipadech i stiibra,
zlata ¢i india [9].

Obrazek 13: Nakres kovového tésnéni [20].
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Dale je tfeba kontrolovat vznik takzvanych virtualnich netésnosti. Tento termin se
pouziva pro oznaeni neprichozich dér (naptiklad pro Srouby), ve kterych po vycerpani
vzduchu z komory nadale zlstava malé mnozstvi vzduchu, jenZ se postupné uvoliuje
a zhorsuje tak kvalitu vakua. Castou konstrukéni upravou pro zabranéni vzniku téchto
netésnosti je navrtani dal§iho otvoru k pivodné nepriichozi dife nebo pouziti dutych Sroub,
¢imz je umoznén rychlejsi odchod vzduchu [15].

1.2.5 Vyrobni technologie vakuovych komponent

Jelikoz je u vakuovych komponent nutna vysoka rozmérova i geometricka piesnost,
jsou v podstaté vSechny soucdsti zhotoveny tfiskovym obrabénim. Velka cast téchto soucasti
(ptedevsim pfiruby) je rotacniho charakteru, a tudiz jsou zhotoveny na soustruhu. Soucasti
obecnych tvart jsou zpravidla frézovany, naptiklad metodou trochoidniho obrabéni [10].

Pozadovana rozmérova piesnost funk¢nich ploch se pohybuje v desetinach, v nékterych
ptipadech i setinach milimetri. VSeobecna drsnost povrchu se na vykresech ¢asto predepisuje
Ra 1,6 a pro tésnici plochy je vyZadovano Ra 0,8, povrch nesmi byt nijak poskozen a né€kdy
byva také doplnén pozadavek na kruhovy charakter nerovnosti. U nékterych ploch jsou
pozadavky na drsnost i ptisnéjsi, az po Ra 0,.2.2

Kvili témto pozadavkiim jsou voleny obrdbéci podminky vhodné pro nejjemnéjsi
dokoncovani. Funkéni plochy poté casto byvaji dokoncovany pomoci operaci brouseni,
lesténi ¢i lapovani, a to strojné i rucné. Slozité soucastky pro vysoké stupné vakua lze
dokoncovat také elektrolytickym leSténim.

U nefunkénich ploch se casto vyuziva dokoncovaci metoda balotinovani (tryskéani
sklenénymi kulickami), které zlepSuje vizualni vzhled soucastky a jeji inavovou pevnost a
vytvati v povrchu soucasti tlakova napéti, ktera brani moznosti Sifeni trhlin. Soucasti byvaji
nékdy oznacovany sériovymi ¢isly pomoci laserového gravirovani [10].

Elektronové mikroskopy a vakuové systémy obecné jsou finanéné velice naro¢na
védecka zafizeni, Casto byvaji uzpusobena konkrétnimu zékaznikovi, a proto se nejedna o
velké vyrobni série. Ani velkym firmam jako TESCAN ¢i Thermo Fisher Scientific se
nevyplati zavadét automatizované vyrobni linky. VétSina soucasti se tedy vyrdbi na CNC
obrabécich centrech, mensi série dokonce na manualnich univerzalnich soustruzich ¢i
frézkach. Dokoncovaci a kompletaéni prace jsou provadény ruéné [21].

Pro dosazeni nezbytné Cistoty se vyrobené¢ dily Cisti v ultrazvukovych cistiCkach a
montdZ musi probihat v Cistych prostorach. Pro UHV se navic pouZiva takzvané vypékani,
neboli bake-out, tedy zahtati na teploty 100 °C az 300 °C, které zbavuje povrch soucastky
adsorbovanych molekul vody [15].

1.2.6 Vyuziti 3D tisku v prototypech vakuovych komponent

3D tisk je souhrnné oznaceni rozsahlé skupiny aditivnich technologii, které vytvari
ttidimenzionalni pevny objekt z digitalniho souboru nandSenim souvislych vrstev materialu.
3D tisk se zacal objevovat ve druhé poloving 20. stoleti a plivodné byl ozna¢ovan terminem
Rapid Prototyping (rychlé prototypovani), ktery popisoval jeho nejcastéjsi vyuziti - snadné a
rychlé vytvofeni prototypu, na jehoz zéklad¢ bylo mozné otestovat vyrobek pfedtim, nez bude
zavadén do sériové vyroby. Pozdé€ji se jeho vyznam rozsitil. Diky tomu, ze je pofizeni 1
provoz tiskarny stale levnéjsi, se uz vyuzivaji i k malosériové a kusové vyrobé. Zaroven je
diky vyvoji novych technologii mozné 3D tiskem vyrdbét produkty, které jinymi zplsoby
vyrobit nelze nebo se vyroba nevyplati [22].

% Tyto informace nevychazi z literatury, ale ze studia vyrobnich vykresii od n&kolika riznych vyrobci
vakuovych komponent.

14



Jelikoz elektronové mikroskopy jsou vyrabény kusové ¢i malosériové a jejich soucasti
jsou kvuli své tvarové slozitosti ¢asto nakladné na vyrobu tfiskovym obrabénim, nabizi se
otazka, zda by bylo mozné vyuzit pfi jejich vyrobé 3D tisku. Problém je ovSem s volbou
vhodné metody.

Existuje mnoho rtznych metod 3D tisku, pficemz kazda z nich ma své vyhody a
nevyhody a je vzdy tfeba vybrat tu nejoptimalnéjsi pro danou aplikaci. Metody 3D tisku lze
rozdélit do tii kategorii:

1. Material je nataveny a vytlaCovany skrz rozehtatou trysku. Ptikladem tohoto
zpusobu je metoda FDM (Fused Deposition Modeling), ktera je v soucasnosti
nejrozsifenéjsi ze vSech metod. Materidlem je zde termoplast, nejcastéji ABS
(akrylonitrilbutadienstyren) nebo PLA (polylactic acid - kyselina polymlécna).
Do plastu je mozné piidat pfimési pro zlepSeni vzhledu nebo mechanickych
vlastnosti. Povrch takto vytisténych dili je hruby a jsou na ném viditelné vrstvy
tisku, coz lze u ABS ¢aste¢né odstranit pomoci vyhlazovani acetonem [22].
Hruby povrch je pro vakuové komponenty velkou piekazkou. Dalsim
problémem je také to, Ze jednotlivé vrstvy na sebe nemusi vzdy dokonale
doléhat a vytisky tak ¢asto nejsou ani vodotésné, natozpak vzduchotésné. A
navic je vyuzivanym materidlem plast, ktery obecné neni pfili§ vhodny pro
vyuziti ve vakuu. Z téchto diivodu se tyto metody zdaji pro vyrobu vakuovych
komponent zcela nevhodné, ale v nasledujici ¢asti bude popsano, Ze se v urcitém
rozsahu vyuzit daji.

2. Tekuty materidl je na pozadovanych mistech vytvrzovan, naptiklad pomoci
laseru. Pfikladem je stereolitografie (zkracen¢ SLA), kdy je vychozim
materidlem fotoreaktivni pryskyfice. V porovnani s metodou FDM je tisk
pomalejsi, ale lze dosdhnout lepSich detailt a hladSiho povrchu. Vytistény
material je soudrzny a tiskové vrstvy na ném jsou nepatrné [22]. Tato metoda se
zda pro dily elektronovych mikroskopli vhodnéjsi, stale je zde ale problémem
materidl, ktery pro vakuové aplikace opét neni nejvhodnéjsi. Vyuziti této
technologie v prototypu zafizeni do vakua bude testovano v praktické ¢asti této

prace.
3. Material ve formé prasku je na potfebnych mistech spékan piisobenim tepla.
Predstavitelem je SLS (Selective Laser Sintering — selektivni laserové

spékani) [22]. Tato technologie se jevi pro vyrobky ur¢ené k pouziti ve vakuu
jako nejvhodnéjsi, protoze umoziiuje tisk z kovu. Jeji hlavni nevyhodou je
vysoka cena, coz plati nejen pro vakuové aplikace. DalSim problémem je drsnost
povrchu, ktera je sice lepsi nez u jinych technologii 3D tisku, ale pfece jen
vyrazné hor$i nez u tiiskového obrabéni. Vyuziti této technologie pro vakuové
systémy bude popséano v nésledujicim odstavci.

Clanek s nazvem Additively manufactured ultra-high vacuum chamber for portable
quantum technologies [23] popisuje projekt, ve kterém skupina védci a inZenyri vyrobila
vakuovou komoru pro UHV pomoci aditivnich technologii (Obrdazek 14). Vyuzili k tomu
laserového spékani prasku z hlinikové slitiny AISi10Mg. Komora vazi o 70 % mén¢, nez
kdyby byla obrobena z plného materidlu, a béhem nékolika mésicl testovaciho provozu se
neprojevila zadna degradace materialu. Tim bylo dokazano, ze aditivni technologii 1ze vyuzit
pro vyrobu vakuovych komponent.
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Obrazek 14: Vakuova komora vyrobena pomoci laserového spékani [23].

T. Chaneliere ve svém ¢lanku Vacuum compatibility of ABS plastics 3D-printed objects
[24] popisuje dokonce snahu vyrabét vakuové komponenty pomoci FDM tisku z materialu
ABS. Jako testovaci vzorky tiskne pifiruby KF40 a porovnava Cerpaci kiivky pii vyuZiti
ptiruby klasické a piirub vytisténych s rliznymi nastavenimi. Dochazi k zavéru, ze pfi
vhodném nastaveni a pro soucastky s dostate¢né malou plochou na vakuové strané¢ mize byt
tato technologie vhodnd, obzvlast' pro niz$i stupné vakua. Zaroven testuje vliv aplikovani
ochranné vrstvy Vacseal® a zjiSt'uje, Ze ma vyrazny pozitivni vliv na té€snost plastovych dild.

V praktické casti této prace budou nékteré ztechnologii 3D tisku vyuzivany. Na
tiskarné FDM budou vyti§tény prvotni prototypy, které budou slouZit k ovéfeni spravné volby
rozméri a geometrie jednotlivych dili, a také soucastky, které se nachazeji mimo vakuum
anejsou u nich Zadné poZzadavky na tésnost. Pomoci tiskarny SLA bude vytiSténa i jedna
soucastka, od které¢ je tésnost vyzadovana, a bude zjiStovano, zda neomezi funkci
elektronového mikroskopu.
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2 Prakticka cast
2.1 Vyvaoj prichodky pro optické vliakno bez manipulatoru

Po konzultaci s vedoucim prace bylo rozhodnuto, Ze vyvoj zafizeni budu rozdélen do
dvou casti. V prvni ¢asti bude vyrobena pouze nehybna prichodka pro optické vldkno, ktera
vlakno nasméruje do stitedu komory pod objektiv. Ta bude uzite¢na jednak proto, ze umozni
autorovi prace ziskat zkuSenosti a védomosti pottebné k navrhu celého zatizeni, a také proto,
ze ji bude mozno vyuzivat k méteni v prubéhu vyvoje mikromanipulatoru.

2.1.1 Cil vyvoje prichodky bez manipulatoru

Cilem této casti bylo navrhnout prichodku do SEM mikroskopu VEGA od firmy
TESCAN. Tato prichodka by méla byt umisténa do uré¢en¢ho otvoru v komote, takzvaného
Standart TESCAN Portu. M¢la by primarné slouzit pro protazeni optického vldkna
0 praméru 125 pm (v¢etné ochranné vrstvy je pramér 250 um) do vakua a k namifeni konce
tohoto vldkna pod objektiv. Zaroven by mélo byt mozné ji snadno upravit tak, aby se skrz ni
dal protdhnout naptiklad vodivy drat. Od komeréné€ dostupnych prichodek pro optické vlakno
se bude lisit v tom, Ze tyto prichodky ptfenasi pouze signal z vlakna, nikoli vlakno samotné.
Obsahuji kratky kus optického vldkna navateného do stfedu priichodky, do které se upevni
jedno optické vldkno z venku a druhé z vakua a prichodka mezi nimi pifenese
elektromagnetické vinéni [25].

2.1.2 Navrh priichodky bez manipulatoru

Pro tésnéni samotného optického vldkna byl vybran systém vyuZzivajici tésnici spoje
Union Fitting od spole¢nosti Swagelok, které slouzi k vzduchotésnému spojeni dvou trubic.
Zde tato prace navazuje na piedchozi projekty realizované na UFI [1]. Princip fungovani
tohoto spoje je zobrazen na nasledujicich dvou nakresech. Prvni nakres (Obrdzek 15) ukazuje
jeden spoj, ktery vzduchotésné spojuje dvé trubice. Na druhém nakresu (Obrdzek 16) je
detailni tez, ktery ukazuje, jak jsou obé¢ trubice utésnény ke spoji. Trubice je do téla spoje
protazena skrz matici a ob¢ feruly (pfedni ferula, zadni ferula). Utazenim matice vznika tlak
na feruly, které se timto tlakem deformuji a uté€sni spoj. Na druhy konec spoje je stejnym
zpusobem piipojena druhd trubice. Feruly se podobné jako tésnici krouzky kovovych tésnéni
dotaZenim poskodi a vyZzaduji tedy vyménu pii kazdém opakovaném spojeni [26].

SWAGELOK
MOTIDVMS

Trubice 1 Trubice 2
Matice 1 Té&lo spoje Matice 2

Obrazek 15: Spoj Swagelok Union Fitting (upraveno [26]).
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Zadni
ferula

Sevieni

Misto ohybul | ltrubitky [TEsnici plocha]
Plocha Sténa trubicky|

dotyku

Obrazek 16: Swagelok Union Fitting detailni fez (upraveno [26]).

Tento systém musel ov§em byt upraven tak, aby mohl s trubickou spojit optické vlakno.
K tomu je vyuZito teflonové tdsnéni navrzené v piedchozich projektech UFI (Obrizek 17),
které na jednom konci Union Fittingu nahradi ob¢ feruly a spojovanou trubicku a je jim
provrtana dira pro protazeni optického vlakna. Pti dotaZzeni matice se toto tésnéni pruzné
zdeformuje a utésni tak optické vlakno.

0 Inim
|

Obrazek 17: Teflonové tésnéni s optickym vlaknem [15].

Hlavnim rozhodnutim bylo, jakym zpisobem bude té€snéni vlakna spojeno s
pruchodkou. V prvni varianté bylo t€snéni vlakna upevnéno k trubicce pfivafené do vyvrtané
diry ve stiedu priichodky. Délka trubi¢ky byla zvolena tak, aby optické vlakno koncilo
nekolik centimetri od objektivu. Tato varianta méla nevyhodu v tom, Ze by délka trubicky
byla pevné urcena a nebylo by mozné ji v piipadé potieby ménit.

Druha varianta byla krokem trochu jinym smérem. JelikoZz se zvazovalo také vyuziti
dutych optickych vlaken, kterymi by byl ke vzorku pfivadén pracovni plyn ¢i kapalina, byla
prichodka navrzena tak, Zze by obsahovala prostor pro nadrzku na pracovni tekutinu pfimo
uvniti mikroskopu, jak je vidét na obrazku (Obrdazek 18). Na konci prichodky by poté byl
vnitini zavit NPT (Nation Pipe Thread, tésnici zavit podle americké normy), do kterého by
byl zaSroubovan Swagelok Union Fitting s vn&j$im NPT z4vitem na jedné stran¢ a popsanym
tésnénim pro vladkno na druhé stran€. Od tohoto navrhu bylo upusténo proto, Ze by vyroba
byla drazsi, soucastka téz8i a rozmérnéjsi a nebylo jisté, zda viibec prostor pro nadrzku bude
vyuZzit.
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20 mm

Obrazek 18: Rez navrhem priichodky s vnitinim prostorem.

Nakonec zvolené teSeni (Obrdzek 19) vychazi z prvni varianty s tim rozdilem, ze
trubicka nebyla napevno svarend s priichodkou, nybrz uchycena ptes dal$i Swagelok tésnéni
(spojeni NPT zavitu na jedné stran¢ a Swagelok Union Fitting na stran¢ druhé¢). Diky tomu je
trubicka vymeénitelnou soucasti a lze ji tedy zkratit nebo vyménit za delsi, kdykoli se ukaze, ze
zvolena délka z né¢jakého divodu nevyhovuje.

Swagelok
NPT

Trubice

Swagelok

S tésnénim

vlakna \
WSS

Vv Prichodka

Obrazek 19: Sestava pruchodky bez manipulatoru.

2.1.3 3D tisk prototypu priuchodky bez manipulatoru

Pied samotnou vyrobou byl nejprve vytisknut prototyp pruchodky na FDM tiskarné
(Obrazek 20). S timto prototypem bylo ovéfeno, ze vSechny rozméry jsou zvoleny spravné,
soucasti do sebe zapadaji a sestava je dobfe smontovatelnd. Takova kontrola ma vyznam
predev§im proto, Ze pii navrhu zatizeni kompatibilniho s komerénim mikroskopem nema
konstruktér k dispozici model ani vykres protikusu (komory mikroskopu). Tim padem je
vytistény prototyp skvélou moznosti, jak ovéfit, Ze si kusy odpovidaji.
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Obrazek 20: Vytistény prototyp téla prichodky bez manipulatoru.

2.1.4 Vyroba prichodky bez manipulatoru

Vyroba téla prichodky byla provedena firmou Tecpa s.r.0. Soucastka se vyrabéla z
kulatiny o priméru 50 mm oceli ANSI 304, tvafené za studena a ufiznuté na pasové pile na
délku 50 mm. Tvar, véetné té€snici plochy, byl vysoustruzen na CNC soustruhu. Diry pro
Srouby byly vyvrtany a také byla ptfedvrtand dira pro NPT zavit. Obrobeni samotného zavitu
bylo provedeno strojnim zavitnikem NPT. Hrany vsSech dér byly srazeny rucni vrtackou. Poté
byla soucast zméefena na 3D méficim centru a bylo zjiSténo, zZe vSechny rozméry jsou v
toleranci. Soucast byla pfed zabalenim umyta v ultrazvukové isti¢ce pii teplot€ 60 °C po
dobu 8 minut. Pouzit byl Cistici prostiedek Steel Mate fedény s demineralizovanou vodou v
poméru 1:20.

Ostatni Casti sestavy byly objednany z webovych stranek vyrobcii. Hotova sestava je
zobrazena na fotografii (Obrazek 21).

Obrazek 21: Hotova sestava prichodky bez manipulatoru.
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2.1.5 Testovani prichodky bez manipulatoru

Pomoci této prachodky bylo nejprve provedeno pozorovani katodoluminiscenéni
odezvy struktury fosforu ve formé prasku. Neni zde dulezité konkrétni pozorovani, ale spise
prokazani, ze navrzenym zafizenim lze v komote SEM katodoluminiscenci pozorovat.
Prichodka v mikroskopu je na fotografii (Obrdzek 22).

Obrazek 22: Prichodka bez manipuldtoru umisténd v SEM (oznacena Sipkou).

Na nasledyjicich snimcich je vzdy na levé strané obraz vytvofeny samotnym
mikroskopem pomoci detekce sekundarnich elektroni a na pravé strané obraz
katodoluminiscence vytvoteny soucasné pomoci fotondsobice, do které¢ho byl piivadén signal
z optického vlakna v testované prichodce.

Na prvnim snimku (Obrdzek 23) s malym zvétSenim (zorné pole 400 um) vidime
v levém dolnim rohu konec optického vlakna. Napravo pozorujeme zorné pole, ze kterého
muzeme méfit vyzatované fotony. Ma pfiblizné tvar elipsy, protoze optické vlakno neni na
vzorek namifeno kolmo. Délka hlavni poloosy elipsy zorného pole je piiblizné 300 pum

v

a vedlejsi 150 pm, ale nejjasnéjsi je obraz ve stfedu a k okrajim bledne.

4
SEM HY: 30.00 kv WD:17.92 mm L
View field: 437.1 pm Det: SE Detector + PMT 200 pm

SEM MAG: 230 % Date{midiy): 03/30/22 Digital Microscopy Imaging n

VEGAW TESCAN
-

Obrazek 23: Struktura fosforu v zorném poli 400 pum.
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Na druhém snimku (Obrdzek 24) jiz strukturu pozorujeme V zorném poli 10 um a
vysledek 1ze jednozna¢né povazovat =za Uspéch. Obraz vytvofeny méfenim
katodoluminiscence je ostry, v nékterych mistech plisobi i ostieji nez obraz SEM.

SEM HY: 30.00 kv ) WD:17.92 mm L
View field: 10.000 pm Det: SE Detector + PMT spm
SEM MAG: 10.05 kx Date(m/diy): 03/30/22

PR T R VEGAN TESCAI;I

Digital Microscopy Imaging n

Obrazek 24: Struktura fosforu v zorném poli 10 pm.

Je tedy prokazano, ze zafizenim lze katodoluminiscenci méfit a nasleduje snaha ho
upravit tak, aby bylo uzivatelsky pfivétivéjsi. Jako zasadni problém byla identifikovana
sloZitost namifeni vlakna na sprdvné misto vzorku. Zafizeni sice vldkno navadi sprdvnym
smérem, ale kvtli drobnym vyrobnim nepfesnostem jednotlivych soucastek a neptesnostem
skladani sestavy, kterym se vyhnout nedd, muiZe byt vldkno mirn€ posunuto oproti
pozadované poloze. Jedna se o rozdily v fddech maximalné jednotek milimetrt, i ty ovSem
znemoznuji méfit s dostatenym zvétSenim. BohuZel bylo nutné sestavu opakované rozkladat
a skladat, dokud se v podstat¢ nahodou nedosahlo takového sestaveni, kdy se jednotlivé
nepresnosti navzadjem vykompenzovaly. Pfi kazdém pokusu bylo potteba zavzdu$nit komoru
mikroskopu a naslednéji znovu vycerpat. Pokud by sestavu takto stacilo zkompletovat jednou
a nechat ji v mikroskopu trvale, byl by tento nedostatek pfijatelny. Mikroskop je ovSem
vyuzivan i k jinym meéfenim a zafizeni by v ném piekazelo. Z tohoto divodu je nutné
zkonstruovat zafizeni s mikromanipuldtorem, aby bylo mozné vldkno namifit pfimo na
vybrané misto.

Celkové¢ vytvoreny systém splituje uréeny cil, ma ovSsem mnohé nevyhody, ze kterych
se daji vyvodit poznatky pro dalsi navrh. Kromé potieby doplnéni piesného pohybu, ktera
byla od pocatku ziejma, je také tieba piesunout tésnéni vlakna ven z komory mikroskopu.
Umisténi t€snéni uvnité vakua nebylo vhodné, protoze je tak nutné vzdy zavzdusnit komoru
mikroskopu a odmontovat prichodku, aby bylo mozné vlakno posunout nebo protahnout
vlakno nové. Vhodnéjsi by tedy bylo, kdyby se tésnéni nachazelo mimo vakuum a uvnitf
mikroskopu byl pouze nastavec, ktery by vldkno namifil spravnym smérem.
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2.2 Vyvaoj prichodky s mikromanipulatorem
2.2.1 Cil vyvoje prichodky s manipulitorem a soufadnicovy systém

V této casti bylo cilem doplnit k prichodce moznost pfesné manipulace konce
optického vlakna. Pro srozumitelnost popisu jsou na naértu (Obrdzek 25) definovany nazvy 0s
mikroskopu (v levé ¢asti) a mikromanipulatoru (v pravé ¢asti). Uhel mezi osou Z mikroskopu
a 0sou Z mikromanipulatoru bude pfi navrhu vyznamny a bude oznacovan f (Obrdzek 26).

/ \\ /I
Objektiv 1‘ v

.
mikroskopu \
P Manipulator /
Drzak T
vzorku

/ iy
_|* a»

e

I T

Obrazek 25: Popis os mikroskopu a manipulatoru.

U

Obrazek 26: Oznaceni uhlu 3

Pohyb ma byt umoznén v osach X, Y a Z, a také s rotaci kolem osy Z. V osach X a Y se
bude jednat o pohyb po vzorku a je tedy nutna co nejvyssi piesnost. Zvoleny cil byl 10 pm.
V ose Z se bude jednat o pfisunuti konce manipulatoru ke vzorku a dostacuje tedy o néco
niz8i presnost (konec vldkna se nemusi nachézet upln¢ t€sné€ nad vzorkem). Pfesnost rotace
nebyla urcena a ptizpiisobi se technickym moznostem.

2.2.2 Koncepéni navrh priichodky s manipulitorem
Jako prvni byla provedena reSerSe aktualn¢ dostupnych mikromanipulatora. Nejcastéji
se pouziva typ, ktery je zde zobrazen v realizaci firmou Pfeiffer Vacuum na obrazku (Obrazek
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27). Jeho zékladem je vinovec, ktery umoznuje pienaset pohyb do vakua. Jeden konec
vinovce je spojen s komorou mikroskopu a druhy je upevnén ke konstrukci, kterd umoznuje
fizeni jeho posuvi ve tfech samostatnych osadch pomoci pohybovéni pojezdi po kolejnicich.
Pfesné pohybovani pojezdy je zajisténo pomoci mikrometrickych hlavic. Takovyto
manipulator je velmi spolehlivy, umoziuje vysokou piesnost pohybu a ma velkou tuhost, ale
vyzaduje robustni konstrukci a mnoho presnych dilt, kviili cemuz je jeho vyroba draha.

Obrazek 27: XYZ mikromanipulator od Pfeiffer Vacuum [13].

Dals8i mozZnosti je naklapéci manipulator. Ten opét vyuZziva vlnovec, jenZe nepotiebuje
tak robustni konstrukci. Misto pohybu c¢asti konstrukce po kolejnici zde dochazi pouze
k ohybani vinovce. To je vytvareno Sroubem, ktery tlaci proti pevné podlozce a tim se od ni
odtlacuje, ¢imz vytvaii néklon v jedné ose. Druhy Sroub posunuty o 90° generuje naklon
v druhé ose. Oba Srouby se také k podloZzce mohou naopak pfitahovat, ¢imz naklani sestavu
v opac¢nych smérech. Takovy manipulator je primarn¢ pouze dvouosy a bylo by k nému nutné
pfidat jesté néjakou formu jednoosého posuvu. PfedevSim ale toto technické feSeni plsobi
jako nedostatecné presné a spolehlivé.

15 mm

Obrazek 28: Naklapéci mikromanipulator Tilt od Thermionics Laboratory [27]
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Déle byla zvazena feSeni, ktera pohyb prenaSi s vyuzitim elektroniky. Komeréné
uspésnym produktem je napiiklad zatizeni MM3E od firmy Kleindiek Nanotechnik, které se
sklada z elektromotorkit umisténych pifimo v komote mikroskopu a ovladanych pomoci
elektrickych signdli. Zatfizeni lze kombinovat do sestav a vytvafet tak takzvané
Nanoworkstations.

15 mm

Obrazek 29: Manipulator Kleindiek [28].

Pravdépodobné nejptesnéj$Simi sondovymi manipuldtory pro vakuové aplikace jsou
zatizeni fady Omniprobe od OXFORD INSTRUMENTS, ktera svym hrotem manipuluji
pomoci piezoelektrickych komponent a dosahuji opakovatelné ptesnosti az 10 nm.

40 mm

Obrazek 30: Omniprobe 350 [29].

Dalsi dva koncepty jsou napady autora této prace, které se u vakuovych
mikromanipulatori nepouZzivaji.

Prvni se podobéa naklapécimu manipulatoru (Obrdzek 31). Na piirubu upevnénou do
mikroskopu je pfipevnéna Konstrukce. Na tu je uchycena soucastka Naklon vétsi pomoci
dvou ceptl, ve kterych se mize protacet, ¢imz je umoznén naklon v jedné ose. Soucéstka
Naklon mensi je v podstat¢ mald htidel, kterd se muze otacet v Naklonu vétSim, ¢imz je
umoznén naklon v druhé ose. V této soucasti je dira, kterou prochdzi samotna Trubice s
vlaknem a miize se v ni pohybovat v ose Z a rotovat kolem osy Z. Tésnost je zajiSténa pomoci
vlnovce, ktery je na jedné strané svarfen s pfirubou a na druhé strané piivafen k trubicce.
Otaceni obou naklont je realizovano pomoci ozubenych soukoli s pfevodem do pomala, ¢imz
je umoznéna piesna manipulace (na nékresu pro jednoduchost zobrazeno pouze na jedné ose).
K tomuto konceptu byl metodou FDM vyti§tény prvni prototyp. Z prototypu bylo patrné, Ze
zkonstruovat a vyrobit takovéto zafizeni tak, aby mélo potiebnou tuhost, by bylo velice
komplikované. Navic by bylo nutné zakoupit vinovec s dostate¢nym rozsahem pohybu.
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/ Naklon

Trubice s vlaknem mensi

Naklon
vetsi
Vlakno
Prevody
naklonu
Konstrukce 20 mm

Obrazek 31: Naklapéci koncept manipulatoru.

Na nakresu (Obrdzek 32) je zobrazen druhy vlastni navrh. Zakladna je upevnéna do
komory mikroskopu pomoci Sroubl a je t€snéna pomoci té€snictho O-krouzku (Krouzek
komory). V horni ¢asti zakladny je vnitini zavit, do kterého je naSroubovana Matice. Mezi
Matici a Zakladnou jsou dva tésnici krouzky (Krouzky koule), mezi kterymi je uchycena
soucastka Koule. Fungovani tohoto konceptu vychazi z myslenky, Zze gumové tésnéni
O-krouzkem umoziuje prokluz (toho se vyuziva v nékterych jednoosych manipulatorech, kdy
je trubice protaZzena skrz O-krouzek, ve kterém se mize pohybovat). Koule se tak mize mezi
krouzky otacet, ¢imz je umoZnén pohyb ve dvou osach. Timto feSenim odpadd potieba
vlnovce (coz je velmi drahd soucast mikromanipuldtorti) a zaroven neni tfeba robustni
konstrukce, jez by sestavu drzela v n¢jaké pozici. Stiedem koule povede Trubice opatiena
dvéma mens§imi té€snicimi krouzky (Krouzky trubice), kterymi mtze prokluzovat pro posuv
i rotaci kolem osy Z. Trubici bude protazeno optické vlakno. Pohyb, ktery bude na trubici
proveden na atmosférické strané, se pievracené¢ pienese na vakuovou stranu. Muze byt
realizovan bud’to ruén€¢ nebo pro vyssi piesnost mikrometrickymi hlavicemi, které vsak
nevyzaduji tak robustni konstrukci jako v piipadé klasického 3osého manipulatoru. Navic
tento systém oproti mikromanipulatoru s vlnovcem zcela ptirozené disponuje i rotaci kolem
vlastni osy.
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Obrazek 32: Rez koncep&nim navrhem priichodky mikromanipulatorem.

Tento zpiisob byl zvolen jako nejvhodngjsi feSeni. V porovnéni s ostatnimi se zda
podstatné jednodussi na navrh a mén¢ nakladny na vyrobu a zaroven nejsou zjevné zadné
nedostatky pro danou aplikaci.

Pii pozdgjsi resersi bylo zjisténo, e se nejedna o zcela novou myslenku. Clanek
A 17 T horizontal field cryomagnet with rapid sample change designed for beamline use [30]
popisuje vyuziti podobného mechanismu k vymeéné vzorku bez zavzdusnéni vakuové komory.
V komeréné dostupnych mikromanipuatorech vSak podobny mechanismus dosud neni

vyuzivan.

2.2.3 Konstrukéni navrh priichodky s mikromanipulatorem

Zvoleny koncepéni navrh byl rozpracovan do konstrukéniho navrhu, ktery je zobrazeny
na nasledujicim nakresu (Obrazek 33).

Zakladna je pomoci Sroubli M4 a tésniciho O-krouzku upevnéna do komory mikroskopu
(pro ptehlednost nejsou spojovaci prvky zobrazeny, jsou stejné jako v koncepcnim néavrhu).
V horni ¢asti zakladny je metricky zavit, do kterého je naSroubovana Matice koule. Mezi
zakladnou a Matici koule jsou umistény tésnici krouzky (Krouzek 1 a Krouzek 2), které drzi
soucastku Koule. Dotazenim Matky koule proti zdkladné je kulové plocha Koule zmacknuta
mezi obéma tésnicimi krouzky, a tak drZi polohu i tésnost. Diky namazani krouzki vakuové
kompatibilnim mazivem se ovSem koule v krouZzcich mtze otacet. Kouli prochazi Trubice
s optickym vlaknem. Pro lepsi drzeni a tésnéni Trubice byly na Kouli doplnény véalcoveé ¢asti,
pficemz horni valcova ¢ast ma na sob¢ zavit pro Matici trubice. Trubice je t€snéna pomoci
dvou mensich O-krouzkd (Krouzek 3 a 4), mezi kterymi jsou piidany Pfitla¢né vlozky 1 a 2.
Pfi dotazeni Matice trubice viuc¢i Kouli vznika tlak na Pfitlanou vlozku 1, ktera ho predava
dal na Krouzek 4, Pritlacnou vlozku 2 a krouzek 3. Pusobenim tlaku v axialnim smeéru se
krouzky roztdhnou do stran a utésni Trubici. Na koncich Trubice je na vakuové strané
naSroubovan nastavec, kterym prochézi dira o priméru optického vlédkna, a tak nasmeéruje
vlakno spravnym smérem. Na atmosférické strané se nachazi Swagelok Union Fitting, ktery
optické vlakno tésni (kvuli lepsi piehlednosti budou tyto soucastky zakresleny az na nakresu
finalni verze).

27



Trubice
Matice trubice Vldkno
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Obrazek 33: Rez konstrukénim navrhem priichodky s mikromanipulatorem.

V této fazi byla zvazena také potieba provést pevnostni vypocty. Sily plsobici od
atmosférického tlaku jsou vyznamné u tenkych soucasti s vétsi plochou, napftiklad
u vakuovych komor. U soucasti s malou plochou kontaktu s atmosférou (jako jsou soucasti
vV navrhované sestave) l1ze takové vypocty bez obav vynechat. K ptfekroceni meze pevnosti by
mohlo dojit u pfitlacné vlozky a u zavitu Koule, na které budou pusobit sily od utazeni Matky
trubice. V daném okamziku ovSem nebylo mozné urcit, jakou silou bude na Té&snici vlozku
(potazmo na tésnéni) nutné pusobit a bylo tedy rozhodnuto, ze misto vypoctd bude dostate¢na
pevnost ovéfena experimentalné na prototypu.

2.2.4 3D tistény prototyp prichodky s mikromanipulatorem

Po vytvofeni navrhu popsaného v piedchozi podkapitole jiZ nebyly na modelu nalezeny
zadné zjevné nedostatky. Proto byla sestava vytisknuta na FDM 3D tiskarné s cilem odhalit
pfipadné skryté nedokonalosti. N&které soucasti nebylo tfeba tisknout a mohly byt rovnou
vyrobeny finalné, naptiklad trubicka, u které jisté k vyraznym zméndm nedojde.
zéaroven obsahuje kulovy tvar, ktery je na FDM tiskarnach ¢asto nutné tisknout s podporami.
Zvolena byla tloustka vrstvy 0,06 mm, rychlost 50 mm/s a tisk bez podpor. Soucéstka se
vytiskla hladce a bez vady.

Po vytisknuti vSech soucastek a slozeni sestavy byla ovéfena funkénost nékolika
myslenek. Nejvyznamnéjsi zjisténi bylo, ze Koule je schopna se protacet mezi O-krouzky
I v pfipad€, ze jsou na ni pritlaceny dotazenim matice. Nebyl divod pochybovat o tom, ze
tento mechanismus bude tésnit, pokud bude spravné piipravena té€snici plocha Koule. Dalsim
ovéfovanym konceptem je, zda se dotazenim Matice trubice stlacené O-krouzky skutecné
roztahnou a upevni Trubici na misté. I tento koncept byl ovéien.

Zaroven z prototypu vyplynulo, ze je nutné Kouli zajistit proti rotaci pfi dotahovani a
povolovani matice na ni.
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Obrazek 34: Vytistény prototyp prichodky s mikromanipuldtorem.

2.2.5 Upravy a finalni navrh priichodky s mikromanipulitorem

Finalni navrh zahrnoval oproti prvnimu prototypu n¢kolik drobnych zmén. Soucést
Koule byla protazena a byla na ni ptidana drazka umozniujici uchyceni klicem pro zajisténi
proti rotaci pti dotahovani a povolovani maticky na ni.

Dalsi zmé&ny byly drobné a slouZily priméarné ke zjednoduSeni procesu vyroby.

V tomto navrhu zafizeni zatim disponuje pouze ru¢nim posuvem, piesnéjsi posuv
pomoci mikroSroubll bude doplnén pozdé&ji

A

Nastavec R
Tésnéni

35 mm

Obrazek 35: Rez finalnim navrhem priichodky s mikromanipulatorem

2.2.6 Kombinovany prototyp pruchodky s mikromanipulatorem

Bylo zfejmé, ze nechat vyrobit vS§echny dily v jednom kusu by bylo finan¢n€ narocné,
nebot’ je tfeba pro kazdou soucastku nutné provést ptipravné prace, které se v cené série
rozpocCitavaji mezi vice kusli. Proto byla pro prvni funkéni prototyp zvolena levné;si
alternativa vyroby. Ve firmé Tecpa byla vyrobena soucastka Zakladna. Soucastky Matice
koule, Matice trubice a Pfitlatna vlozka jsou na vyrobu jednoduché a byly tedy vyrobeny na
manudlnich soustruzich v dilng UFI.

Vyroba soucasti Koule by byla na manualnim soustruhu velmi komplikovana, protoze
na téchto strojich se zpravidla neobrabi kulové ¢asti. Jeji technologicka slozitost spociva také
v pruchozi dife s proménnym prifezem, kde v misté zizeni bude dosedat O-krouzek a plocha
by tedy méla byt rovna a hladka. To by znamenalo nutnost pouziti vrtaku s rovnym ¢elem,
jehoz potizovaci naklady by na vyrobu jednoho kusu byly velmi vysoké, nebo vyuziti
elektroerozivniho obrabéni, které je rovnéz financné néarocéné. Soucast tedy nakonec byla
vytiSténa na SLA tiskarné, kterd oproti FDM tiskne plny materidl S jemnéjSimi hranicemi
mezi vrstvami a je tedy vétsi Sance, Ze sestava s takovou soucasti bude te€snit. Vytistény
povrch byl hruby a bylo ho tedy potieba vylestit. To bylo provedeno ruéné na soustruhu
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pomoci smirkovych papir s hrubosti od 320 zrn/cm? az po 2500 zrn/cm® a na zavér
diamantové lestici pasty 0 zrnitosti 0,5 um. Vylesténa Koule je zobrazena na fotografii
(Obrazek 36).

Dalsim problematickym momentem byla vyroba nastavce na vakuové strané trubicky,
a to kvuli velmi malému praméru diry (0,3 mm) a potiebé konického tvaru malych rozméru s
tthlem vice nez 45°. Nakonec se oviem podafilo tuto souéast vyrobit v dilné UFI pomoci
specidln¢ upraveného vrtaku.

Swagelok Union Fitting a tésnici krouzky byly pouzity ze zasob koupenych na
ptedchozi projekty. Na zavér byla sestava ru¢né montovana po vycisténi vSech soucastek
v Cistych prostorach.

Obrazek 36: Vylesténa Koule tisténa metodou SLA.

2.2.7 Testovani kombinovaného prototypu prichodky s mikromanipulitorem

Po zhotoveni prvniho prototypu bylo zafizeni umisténo do SEM (Obrazek 37) a
testovano ve spolupraci s Martinem Vackem. Testovalo se pfimo vyuziti zatizeni, nebot’ testy
jednotlivych vlastnosti (vakuova té€snost, presnost manipulace) bude nejvhodnéjsi provést az
na finalni verzi. V ramci tohoto testovani jiz bylo zpracovano nékolik méteni pro konkrétni
projekty a také byly identifikovany problémy zatizeni, které je vhodné odstranit.

Obrazek 37: Kombinovany prototyp prichodky s mikromanipulatorem v SEM.
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2.2.8 Doplnéni piresnych posuvi prichodky s mikromanipulatorem

Po umoznéni vakuové tésného pohybu pfislo nutné na fadu zajisténi toho, aby pohyb
splnoval nutné pozadavky na piesnost a opakovatelnost.

V osach X a Y bude posuv realizovan pomoci mikrometrickych hlavic. Ty musi pouze
otlatovat nebo pfitahovat trubic¢ku mikromanipulatoru, ¢imz zajisti pievraceny pohyb na
konci trubicky ve vakuu. Pokud umistime mikrometrické hlavice do stejné¢ vzdalenosti od
sttedu otaceni jako je vzdalenost vzorku, dojde k pieneseni pohybu o stejné velikosti.
V piipad¢ jinych vzdalenosti bude pomér pohybu mikrosroubii a konce vlakna roven poméru
mezi vzdalenosti umisténi mikroSroubli od stiedu otaCeni a vzdalenosti konce vlakna od
stiedu otaceni.

Bude vyuzito ru¢né otaéenych mikrometrickych hlavic italské firmy Dasqua, predev§im
pro jejich nizkou cenu. Umoziuji rozsah pohybu 25 mm, coz vice nez dostacuje, a
rozliSeni 0,01 mm, coZ piesné¢ odpovida zadani.

Pro uchyceni téchto mikrometrickych hlavic byla navrzena konstrukce (Obrdzek 38), ve
které byly hlavice upevnény v pravém thlu vii¢i sob€ navzdjem a zajistény v dirach pomoci
Sroubtt M3. Konstrukce byla vytisténa na FDM 3D tiskarné.

50 mm

Obrazek 38: Kombinovany prototyp s posuvy X a'Y.

Nevyhodou vybranych hlavic je jejich otacejici se hiidel posuvu. To komplikuje
zajiSténi pohybu v obou smérech. Kdyby byl htidel zajiStény proti otaceni, bylo by mozné na
jeho konec umistit nastavec (Obrdzek 39), ktery by Trubici posouval v obou smérech
a zarovenl umoznoval pohyb v druhé ose. S pohyblivym hiidelem by musel tento nastavec byt
zajistén proti otaceni, coz by bylo zbytecné komplikované. Bylo tedy uptfednostnéno feseni,
ve kterém hlavice Trubici pouze odtlacuji, a zpét je pfitahovana pomoci pruzinek uchycenych
na konstrukci drzici mikrometrické hlavice. Jedna se o fteSeni, které je ekonomicky
nejvyhodnéjsi a pti pozdé€jSim testovani se ukaze byt i velice dobtfe funkénim.
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Obrazek 39: Nastavec posuvu.

Na obrazku (Obrazek 40) je nastinén zpusob, jakym by k zafizeni bylo mozné doplnit
pocitacem fizeny pohyb, pomoci elektromotorkt M-228.11S od firmy Physik Instrumente.
Konstrukce, na které jsou upevnény, je podobna té predchozi, ov§em vybrané aktudtory jsou
dodavany s hiidelem zajisténym proti otaceni a je tedy mozné pouzit popsané nastavce.

Nastavce
posuvu

\\

Upravena
konstrukce

Elektromotorky

50 mm

Obrazek 40: Posuv pomoci elektromotorkii.

vvvvvv

rozhodnuto, ze presnost rucniho otaceni bude dostacujici. Z pohybu po ose Z nebylo snadné
vymyslet, vi¢i cemu pohyb realizovat, jelikoz se Trubice vuci zbytku konstrukce naklani.
Zajisténi posuvu tedy musi byt umisténo na soucast Matice trubice, ktera je ovsem pomeérné
malé a bude tedy narocné zajistit pottebnou tuhost mechanismu. Vzniklo opét nékolik navrhi
a finaln¢ zvoleny je popsan v nasledujicim odstavci.

Na Trubici na atmosférické stran¢ bude nasazena duta valcova soucast se zavitem (dale
Sroub Z), jejiz jmenovity vnitini primér bude shodny s vn&jsim primérem Trubice. Jedn se
V podstaté¢ o Sroub, do které¢ho byla v axialnim sméru vyvrtana dira. Piesné tak byl také
vyroben prvni prototyp (Obrdizek 41, ¢ast A). Ulozeni Trubice do Sroubu Z bude provedeno
s vili, aby byl umoznén hladky pohyb. Zavit na Sroubu Z pasuje do protikusu (Protikus Z),
ktery byl v prvnim prototypu vytvofen navaienim kruhové podlozky s dirou o priaméru
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Trubice na matici. Na obou souc¢astech se nachazi také hranol s podstavou Sestitthelniku, za
ktery je mozno souc¢astku uchopit rukou nebo klicem a realizovat otacivy pohyb soucasti proti
sob&. Zavity na soucastech pievedou tento pohyb na pfiblizovani nebo oddalovani ve sméru
osy Trubice. Jedna se o tedy princip pohybového Sroubu [31]. Problematické bylo najit
zpiisob, jak pohyb Sroubu Z a Protikusu Z pienést na pohyb Trubice vici zbytku
manipulatoru. Snahou bylo tento pienos realizovat bez pouziti nerozebiratelnych spoji, aby
byla zachovana jednoducha demontovatelnost sestavy a moznost ji snadno pfizplsobit
riznym  komoram elektronovych mikroskopii’.  Zvolené feSeni vyuzivda misto
nerozebiratelného spoje stavici krouzek. Ten bude upevnén na Trubici a pfes n&j bude
prenasena sila ze Sroubu Z pii odsouvani vlakna od vzorku. Pro pohyb v opaéném sméru
poslouzi pruziny, uchycené na stavicim krouzku, které budou tlacit stavici krouzek proti
Protikusu Z a tim pfiblizovat vldkno ke vzorku tak, jak to dovoli rozevieni soucasti
Sroub Z a Protikus Z. Jak jiz bylo popsano, mechanismus posuvu v ose Z byl nejprve
realizovan pomoci jednoduché tpravy bézného Sroubu a matice. Po otestovani byl vyroben
soustruzenim z mosaznych kulatin podle vyrobniho vykresu (Obrazek 41, ¢ast B).

Obrazek 41: Realizace posuvi v 0se Z

2.2.9 Kompletni prototyp priichodky s mikromanipulatorem

Po otestovani kombinovaného prototypu bylo pfistoupeno k vyrobé finalniho prototypu.
O vyrobu jednotlivych soucasti se postaral Ustav strojirenské technologie Fakulty strojniho
inzenyrstvi Vysokého uceni technického v Brn¢. Celkem byl kompletni prototyp zhotoven ve
dvou kusech a kombinovany prototyp byl zachovan. Vyrobené soucastky jsou zobrazeny na
fotografii (Obrdzek 42)

% Sestava bude na UFI pouzivana minimaln& ve dvou riznych modelech SEM mikroskopt, které maji
kazdy jinou vzdalenost vzorku od portu pro prichodku a potiebuji tedy jinak dlouhou trubicku. Kdyby byla
jedna ze soucéasti pfivaiena k Trubici, nebylo by mozné Trubici snadno vyménit za delsi.
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Obrazek 42: Zhotovené soucastky prichodky s mikromanipulatorem

Konstrukce drzici mikrometrické hlavice byla zachovana v 3D tisténé podobé, protoze
to jeji funkci nijak neomezuje. Gumové pruZziny zajiStujici zpétny pohyb u kombinovaného
prototypu byly nejprve nahrazeny kovovymi, ale od této zmény se béhem testovani ustoupilo,
nebot’ plivodni gumové fungovaly 1épe (kovové se v nékterych pozicich mirn¢ zadrhévaly)

Obrazek 43: Kompletni prototyp priichodky s mikromanipuladtorem v SEM.

V této fazi byly také provedeny Upravy umoziujici pouZziti mikromanipulatoru na jiném
modelu SEM, nez na ktery byl pivodné navrhovan. Pro jakykoliv SEM se vstupem pro
Standard TESCAN Port namifenym piiblizn¢ do pozice pracovni polohy vzorku je jedinou
potiebnou Gpravou zkraceni nebo prodlouzeni Trubice na potiebnou délku. Na UFI byl oviem
pofizen jiny model TESCAN VEGA, jehoz jediny vhodny vstup Standard TESCAN Port
mifil vyrazn¢ pod béZnou pracovni polohu vzorku. Z toho divodu byla navrzena zkosena
spojovaci pfiruba, ktera zméni thel £ (podle popisu v kapitole 2.2.1) dostate¢né na to, aby
rozsah pracovniho pole mikromanipulatoru umoznoval namifeni optického vlakna do vhodné
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pracovni polohy pod objektiv. Podobnou ptirubou by rovnéz bylo mozné upravit zatizeni pro
pouziti v SEM bez Standart TESCAN Portu (tedy SEM od jiné firmy nez TESCAN).

20 mm
Obrazek 44: Zkosena ptiruba.

Dale byla upravena konstrukce drzici mikrometrické hlavice. U piivodné€ navrzené byl
jeden ze Sroubt tézko ptistupny (bylo nutné pouzit dlouhy imbusovy Sroubovak) a konstrukce
také komplikovala utahovani Matice koule. Upravena konstrukce je navic upeviiovana ¢tyfmi
Srouby misto dvou pro vétsi stabilitu (prichodky firmy TESCAN jsou ¢asto upnuty pouze na

dvou Sroubech, mohlo by ovSem dochazet k nechténym naklonim celé sestavy vlivem
zmacknuti O-krouzku).

Obrazek 45: Upravena konstrukce pro mikrometrické hlavice.

Navrzena byla také zkosena varianta této konstrukce, umoznujici mirnou korekci stiedni
pozice mikromanipulatoru bez nutnosti vyroby zkosené pfiruby, kterd je technologicky
pomérné naro¢nd. Tato konstrukce ovsem umoziuje mensi korekci nez zkosena ptiruba. Na

UFI bude tato konstrukce vyuzivana v kombinaci se zkosenou pfirubou pro korekci v druhé
ose.
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20 mm

Obrézek 46: Zkosena konstrukce pro mikrometrické hlavice.

Toto byly zatim veskeré provedené Uipravy na navrhovaném zatizeni. Za zavér popisu
uprav je zde zobrazena definitivni podoba prichodky s mikromanipulatorem (ve varianté bez
zkosené ptiruby a konstrukce) na vizualizaci (Obrazek 47).

Obrazek 47: Vizualizace kompletni sestavy prichodky s mikromanipulatorem.

2.2.10 Testovani vakuové tésnosti prichodky s mikromanipulatorem

Meteni tésnosti bylo provedeno v prostorach firmy Thermo Fisher Scientific na
heliovém hledaci netésnosti ASM 340 od firmy Pfeiffer Vacuum. Jelikoz sestava ma nékolik
zcela nebo témét novych feSeni tésnéni, bylo pravdépodobné, Ze nékteré z téchto tésnéni bude
vyrazn€ zhorSovat celkovou tésnost. Pro odhaleni nejslabSiho ¢lanku byla piipravena tato
metodika: Nejprve bude zmétena tésnost celé sestavy. Poté bude Trubice nahrazena plnou
kulatinou stejného primeéru, ¢imz se odstrani vliv netésnosti v tésnéni optického vlakna
a méfeni bude provedeno znovu. Podobné bude nahrazena soucast Koule loziskovou kouli,
¢imz bude odstranén vliv té€snéni mezi jejim vnitinim priimérem a Trubici. Na zavér bude
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zmgéfena tésnost zaslepky z plného materialu. Z dil¢ich hodnot bude mozno usuzovat, v jakém
misté je nejvetsi zdroj netésnosti.

Pfi méfeni celé sestavy byla naméfena tésnost 8,4 - 10~ mbar - 1/s. Tato hodnota je
natolik dobra, ze méfeni dil¢ich netésnosti jiz postradalo smysl. Pro srovnani firma Pfeiffer
Vacuum na svych mikromanipulatorech uvadi t&snost nizsi nez 110719 mbar - 1/s, kterou
vyvijeny manipulator neptekracuje. Sestava je tedy vhodna pro pouziti ve vysokém vakuu.
Priibéh méfeni je zdokumentovan na fotografii (Obrdzek 48)

Obrazek 48: Pribeh méfeni teésnosti prichodky s mikromanipuldtorem.

2.2.11 Testovani presnosti prichodky s mikromanipulitorem

Ptesnost souhrnné 0znacuje miru odchylek méfeni nebo pokusu od hodnoty, kterou
povazujeme za spravnou (napiiklad na zakladé vypoétu nebo jinych méifeni). Norma CSN
ISO 5725-2 [32] pouziva dva hlavni terminy: pravdivost a preciznost. Pravdivost zna¢i miru
shody mezi aritmetickym primérem vysledkti provedenych méteni se skutecnou (referencni)
hodnotou. Preciznost popisuje shodu mezi jednotlivymi vysledky.

Me¢teni pravdivosti je z hlediska funkce navrhovaného mikromanipuldtoru méné
dilezité, jelikoZ je ovladan ruéné a uZivatel pfi manipulaci mize sledovat pfesnou polohu na
obrazovce mikroskopu a nepotiebuje tedy pfemyslet nad tim, o kolik se manipulator pohnout
mél, pouze o kolik se pohnul. Kdyby uzivatel chtél pohybovat manipuldtorem bez sledovani
obrazovky, musel by pohyb mikro$roubi piepocitavat na pohyb konce manipulatoru. Tento
pfepocet nelze stanovit univerzalné jednim cislem. Manipulator je totiz navrhovan pro rizné
modely elektronovych mikroskopii za cenu toho, Ze na kazdém modelu bude mit odlisny
ptevodovy pomér pohybu (zalezi na vzdalenosti vstupu do komory od vzorku). Navic je
pohyb vici vzorku zkresleny tim, Ze je sestava do komory instalovdna pod urcitym thlem,
ktery se rovnéz u riznych modeltt mikroskopt lisi. Dal§im vlivem je pievod ze sférickych
soufadnic mikromanipuldtoru do kartézskych soufadnic vzorku, ovSem pro dostatecné malé
posuvy by tento vliv mél byt zanedbatelny [33].

Urcit pifevodovy pomér a pravdivost pienosu pohybu tedy neni dulezité z hlediska
fungovani sestavy, je to ovSem dilezité k ovéfeni moZnosti vyuziti nového mechanismu
pienosu pohybu pro jiné aplikace, ptipadné pro budouci doplnéni elektronizace pohybu, ke
které by bylo tfeba pievod pohybu presné zmapovat.

Pro dosazeni co nejvétsiho rozliSeni méfeni byla pfesnost méfena piimo v komoie
mikroskopu, ktery je vybaven funkci pro méfeni vzdalenosti na vzorku. Méfeni bylo
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realizovano na dvou raznych SEM mikroskopech TESCAN VEGA (jeden disponuje vétsi
komorou, druhy ma komoru mensi). K méfeni byl manipuldtorem protazen misto optického
vlakna tenky drat s roztfepenym koncem. Diky tomu bylo na konci dratu mozné vybirat
konkrétni vystupky v rozmérech v fadu jednotek mikrometrii. Podrobné vysledky méfeni jsou
zobrazeny v tabulce v pfiloze.

V prvni sadé¢ méfeni byl méfen pohyb pouze v ose X (Obrdzek 25), kde odpada vliv
uhlu 8 (podle popisu Obrdzek 26). Pro mikroskop s vétsi komorou byla vzdalenost vzorku od
stiedu otaceni manipulatoru (stfed kulové casti soucasti Koule) ptiblizné 233 mm, zatimco
mikrometrické hlavice jsou od stiedu vzdalené 98,8 mm. Pro mikroskop s mensi komorou
byla vzdalenost vzorku od stfedu otaceni 121 mm. V mikroskopu budeme ve skutec¢nosti
meéfit primét posuvu do roviny mikroskopu XY, ale t0 zméni obé ramena pomérné stejné
a prevod tedy bude zachovan. Rysky na pouzitych mikrometrickych hlavicich znaci linearni
posuv 0 0,01 mm, coz bude brano jako nejmensi krok pro méteni (rozliSeni mize byt i lepsi,
nebot’ je mozné pooto¢it mikrometrickou hlavici jen o ¢ast vzdalenosti mezi ryskami). Méfeni
probihalo nasledovné: v softwaru mikroskopu byl zaznacen vychozi bod konce manipulatoru,
bylo oto¢eno mikrometrickou hlavici o urcity pocet dilkti a poté byla zmétena vzdalenost,
0 kterou se konec manipulatoru v komote posunul. Toto méteni bylo provadéno pro rizné
posuvy mikrometrickych hlavic (0,01 mm, 0,02 mm, 0,03 mm, 0,05 mm). Posuvy
mikrometrické hlavice byly nasledné prepocitdny na teoreticky posuv konce manipuldtoru
a porovnany s naméfenou hodnotou.

Primérna odchylka hodnoty naméfené od hodnoty teoretické byla v mikroskopu
s velkou komorou 24,7 % a v mikroskopu s malou komorou 21,7 %. V relativnich ¢islech se
tedy jednd o pomérn¢ vyznamnou odchylku, je vSak tfeba doplnit, Ze se jedna o velmi malé
pohyby, tedy i odchylka je v absolutnich vzdalenostech mala (pro krok 12 pm byla primérna
odchylka 3 um). Procentualni odchylka se pro jednotlivé vzdalenosti posuvu nijak vyrazné
nelisila. Podstatné 1épe v tomto méfeni vychazely hodnoty preciznosti (tedy jednotliva méteni
se velice dobfe shodovala). Variaéni koeficient jednotlivych skupin méfeni se pohyboval
okolo 5 %.

Dale bylo dulezité urcit, jak dobie funguji pruziny zajiStujici zpétny pohyb. Toto
méfeni je popsano na obrazku (Obrdzek 49). Tato vlastnost byla méfena v osach X a Y. Vzdy
byl proveden pohyb v dané ose o uréity pocet dilkti mikrometrickych hlavic, bylo zméfeno,
k jakému posuvu doslo na konci manipulatoru, proveden stejny pohyb zpét a zméieno, o kolik
se konec manipulatoru skutecné vratil. Toto méfeni zanedbava fakt, Ze se pohyby v ose Y
manipuldtoru na mikroskopu oba ¢aste¢né promitaji do zmény vySky nad vzorkem. Tuto
zménu nelze presné zméfit, ale jelikoz nezjiStujeme absolutni posuv, ale pouze rozdily mezi
podobnymi posuvy, méla by se tato chyba sama kompenzovat.

V ose X se zpétny pohyb lisil od piivodniho v priméru o 2,8 %. Velka ¢ast vysledki se
dokonce liSila 0 mensi vzdalenost, nez jakou bylo pouzitou metodou mozné naméfit (rozdil
vzdalenosti byl mensi nez 1 um, tedy i nez vybrany vystupek dratu, jehoz pohyb se mé&fil).
Z4dny rozdil (ani u posuvu o 1,6 mm) nepiekro¢il 10 pm. V ose Y se zpétné pohyby od
puvodnich liSily v priméru o 7,2 %. V této ose nebylo ani jednou dosazeno rozdilu mensiho
nez naméfitelny, ale ani zde zadny rozdil neptekro¢il 10 um. Celkoveé primér vSech
puvodnich posuvi v ose X ¢inil 209,4 pm a zpétnych 208,2 um, v ose Y 401,6 um, respektive
403,4 um. V obou osach se tedy pohyb vratil v priméru o 1,2 pm méné, nez byl piivodni
posuv. Vzhledem k malé hodnoté rozdilu ovSem nelze jednoznacné fict, zda se jedna
0 problém zpétnych pruZin, nebo o ndhodnou chybu méteni. KaZzdopadné je rozdil dostatecné
nizky na to, aby nijak neomezoval funkci manipulatoru pro danou aplikaci.
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Vyrchozi poloha . Finalni poloha V-

Finalni poloha Vychozi poloha

1.60 pm

Vzdalenost posuvu Vzdalenost zpétného posuvu

ISEM HV: 30.00 kV WD: 24.06 mm | R D RV E] ISEM HV: 30,00 kV WD: 24 .06 mm [ 15 A e o TP Y YT S ]|
PC: 10 Del: SE 1 mm PC: 10 Del: SE 1 mm

Obrazek 49: Méfeni zpétného pohybu mikromanipulétoru.

Proveden byl také test opakovatelnosti série posuvl. V tomto testu byla vytvofena série

posuvi (5 dilkti mikrometrické hlavice 0Sy X po sméru hodinovych rucicek, 3 dilky osy Y
proti sméru hodinovych rucicek, 3 dilky osy X proti sméru hodinovych rucicek, 5 dili osy Y
po sméru hodinovych ruéicek), ktera byla provedena dvakrat se stejnymi posuvy, ale
vV rizném potfadi. Mezi jednotlivymi provedenimi byl manipuldtor navracen do plvodni
polohy provedenim obracené série. Méfena byla vzdalenost vychoziho a kone¢ného bodu po
cesté tam 1 zp&t. Celkova teoreticka draha posuvu Vv jedné sérii by méla byt pfiblizn€ 190 um
a vzdalenost pocatecniho bodu od kone¢ného kolem 35 pum. Pro prvni cestu byla vzdalenost
46 pm, zpet 41 um, pro druhou cestu 43 pum a zpét 44,5 um. VSechny hodnoty se pohybuji v
rozmezi 5 pm.
V tomto testu bylo zjistovano, jak presné je mozné konec manipuldtoru navést na urcité
misto. Pfi méfeni byl na konci dratu protaZzeného mikromanipulatorem vybran bod (Spicka
dratu nejvice vycnivajici smérem vlevo doll) a testujici osoba se snazila napozicovat ho co
nejblize ke stfedu zorného pole mikroskopu. Toto méfeni je pochopitelné zavislé na
zkuSenostech a schopnostech testujici osoby, nicméné 1 tak popisuje, ¢eho je zatizenim mozné
doséhnout.

Vysledkem je, Ze mikromanipuldtorem je mozZné se celkem rychle piibliZit na
vzdalenost 5 pm od pozadovaného mista. S uritymi obtizemi bylo dosazeno vzdalenosti
1,45 um, kde uz se ovSem jednalo spiSe o nahodilé posouvani nez spolehlivou piesnou
manipulaci. Na snimcich (Obrdzek 50) je vidét vychozi pozice a nejpiesnéjsi piiblizeni ke
stfedu zorného pole.
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L1=11427 ym

SEM HV: 30.00kV  WD: 23.23 mm VEGAW TESCANJESEM HV: 30.00kV ~ WD: 2347 mm Lot VEGAW TESCAN
Pc: 10 Det: SE

Obrazek 50: Ptiblizeni bodu na dratu ke stiedu zorného pole.

2.2.12 Testovani prichodky s mikromanipulitorem v provozu

Manipulator byl v riznych fazich vyvoje vyuzivan v praxi a diky tomu bylo mozné ho
pribézné upravovat podle zpétné vazby od uzivateld. Vyuzivan byl k méfeni
katodoluminiscence, tedy jevu, pii kterém dopad elektronli na luminiscen¢ni material vyvola
vyzafeni fotoni, jejichz vinové délky mohou byt ve viditelném spektru. Tim lze zjistovat
optické vlastnosti materialu, které souvisi také s jeho strukturadlnimi vlastnostmi.

Nize uvedené vybrané snimky zachycuji nékteré zajimavé vysledky méfeni. Pozorovan
byl testovaci vzorek smési krystali od firmy CRYTUR, spol. s r.o., které vykazuji
katadoluminiscen¢ni vlastnosti ve viditelném spektru.

Ve smési se nachazi nasledujici vzorky, které byly zalisovany do cinu:

e Ce:YAG (Yttrium aluminum garnet doped by cerium) — material pouzivany jako
scintilator,

e YDb:YAG (Ytterbium doped yttrium aluminium garnet) — material pouzivany pro
vyrobu lasert,

e Nd:YAG (Neodymium doped yttrium aluminium garnet) — material pouzivany pro
vyrobu lasert,

e Pr:.LUAG (Lutetium aluminium garnet doped with praseodymium) — material
pouzivany jako scintilétor,

e Rubin — téZ pouzivany pro lasery.

Na prvnim obrazku (Obrdzek 51) vidime oblast povrchu cinu s krystaly. Kromé krystala
snimek zachycuje i diry po krystalech, které ze vzorku vypadly. Déle jsou na snimku ze SEM
vidét stopy po pripravé vzorku (rovné ¢ary). Zajimavé je, Ze tyto ¢ary jsou patrné i na obrazu
z mefeni katodoluminiscence. Krystaly zafi rlizné intenzivné V zavislosti na tom, o jaky
material se jedna.

Na druhém obrazku (Obrdazek 52) jiz vidime detail jednoho z krystali, pravdépodobné
se jedna o Ce:YAG. Snimek mé velmi dobré rozliSeni. Obéma metodami miizeme pozorovat
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drobné kulicky cinu na povrchu krystalu (v obrazu katodoluminiscence jsou ¢erné, nebot
zakryvaji katodoluminiscenéné aktivnikrystal pod sebou). Velkou vyhodou zobrazeni pomoci
katodoluminiscence je to, Ze na okraji krystali sbirame signal i z mist, ktera v obrazu SEM
nevidime.

MRV A \ A N
SEM HV: 30.00 kV .38 mm
View field: 250.0 ym Det: SE Detector + BSE 200 pum

PC: 1 Date(m/dfy): 01/30/23 Digital Microscopy Imaging

! VEGAW TESCAN

Obrazek 51: Vétsi detail oblasti povrchu cinu s krystaly.

T , \,

38 mm

; VEGAW TESCAN
View field: 100.0 ym Det: SE Detector + BSE 50 pm 7
PC: 14 Date(m/d#y): 01/30/23 Digital Microscopy Imaging E

Obrazek 52: Detail jednoho z krystala (pravdépodobné Ce:YAG).

Podrobnéjsi popis provedenych experimentli je mimo rozsah této prace a bude tématem
jinych praci na UFI.
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2.2.13 Navrh Kkrytu na fotonasobic

Aby bylo mozné svételny signal z optického vldkna zpracovavat, je tieba ho pfevést na
signal elektricky. K tomu se pouziva fotonasobi¢ a elektronicky zesilova¢. Zvolen byl
fotonasobi¢ Hamamatsu R6094 pfipojeny k zesilovaci od firmy TESCAN, ktery je pfimo
kompatibilni se softwarem SEM mikroskopt, na kterych bude zafizeni navrhované v této
praci vyuzivano. Diky tomu je mozné obraz meéfeni katodoluminiscence zpracovavat
Vv softwaru samotného SEM a vytvaret tak piesné si odpovidajici obrazy povrchu vzorku a
jeho katodoluminiscen¢nich vlastnosti.

Fotonasobic€ i zesilovac jsou ovsem velmi kiehké zafizeni, a proto bylo tfeba navrhnout
kryt zajiStujici ochranu pied mechanickym poSkozenim a zaroven odstifujici jiné zdroje
svétla. Na tento ucel by nebylo vhodné pouzit kryt kovovy, protoze by mohl sklo fotonasobice
poskrabat. Kryt byl tedy vyroben z plastu. Jako nejvhodnéjsi vyrobni metoda byl zvolen opét
3D tisk, konkrétn€ metoda FDM, protoZe je nejdostupnéjsi a nejméné ndkladna. Vyroba jinou

Na nésledujicim obrazku (Obrdzek 53) je model navrZzeného krytu. Fotonasobi¢ je
umistén do diry o pfesném prameéru v uzsi ¢asti krytu a zesilovac do diry v Sirsi c¢asti. Ob¢e
soucastky jsou do krytu vkladany ze zadni strany a axidlni zajiSténi soucésti je realizovano
pomoci Sroubku na boku. Dira pro zesilovac je rozsifena o bo¢ni otvor pro zapojeni kabelaze.
V ptedni ¢asti krytu se nachdzi pozice pro optické vlakno, které je do ni uchyceno pomoci
terminatoru BFT1 od firmy ThorLabs a adaptéru od stejné firmy.

30 mm

Obrézek 53: Kryt fotonasobice.

Pro méfeni katodoluminiscenéniho zareni o konkrétnich vlnovych délkach je mozné
pfed fotonasobi¢ umistit opticky filtr. Pro néj je shora v krytu pfipraven vstup slouzici pro
vloZeni filtru uchycené¢ho v domku (Obrdzek 54). Toto feSeni umoznuje jednoduse navrhovat
vhodné domky pro rizné tvary a velikosti optickych filtri bez nutnosti upravovat cely kryt.
Aby kolem domku nemohlo prochazet svétlo, je v jeho horni ¢asti rozsiteni, které proudéni

svétla brani.

S

30 mm

Obrazek 54: Domek optického filtru.
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3 Diskuze

Piedlozena bakalafska prace nejprve v ¢asti Kapitole popisuje zaklady rastrovaci
elektronové mikroskopie. Tato kapitola nema ambici pifinést nové myslenky a slouzi jako
uvod ke zbytku prace pro ¢tenare, ktery by s danou tématikou nebyl seznamen. Nejpiinosné;si
pro pochopeni dal$ich ¢asti je pravdépodobné podkapitola 1.2.1, ktera popisuje déleni vakua a
stanovovani vakuové tésnosti, nebot’ s t€mito pojmy se ve zbytku textu ¢asto pracuje.

Podkapitola 1.2 se jiz zabyva prvnim cilem ze zadani piedlozené prace, kterym bylo
shrnout problematiku navrhu dilti pro podminky vysokého vakua. Autor pii reSerSi nenalezl
zadny Ceskojazyény zdroj, ktery by vénoval souhrnné nejen navrhu a volbé materialu, ale
i vyrobé vakuovych komponentli, proto povazuje shrnuti v pfedloZzené praci za uZite¢né.
V cizojazy¢né literatufe se takové texty vyskytuji, piikladem je ptfirucka The Vacuum
Technology Book Vol. II., ktera pro nékteré pasaze slouzila jako zdroj. Ve srovnani
s uvadénou priruckou mize mit text predlozené prace urcité¢ vyhody, predevsim doplnéni ¢asti
a informaci, které se ve zminéné ptirucce nevyskytovaly. Text se opird o dalsi akademické
texty i materidly zpracované vyrobci vakuovych komponent, dile o studium vyrobnich
vykrest vakuovych komponent a ¢astecné o know-how, které autor ziskal od odbornikii.

V podkapitole 1.2.6 je zpracovan druhy cil prace, tedy studium moznosti vyuziti metod
3D tisku ve vyrobé vakuovych komponent. Nejprve je v ni popsan 3D tisk jako takovy, poté
jeho jednotlivé metody a jejich vyhody i nevyhody pro vyuziti pro vysoké vakuum a dale je
shrnuto nékolik uspésnych projekti vénujicich se této problematice. Jejich vycet zajisté neni
vycerpavajici, m¢l by ovSem postacovat pro ziskani ramcové predstavy. Popsat vSechny
projekty vtomto sméru by bylo vyrazné¢ mimo rozsah této prace. Metodé 3D tisku je
vénovana pozornost i v praktické ¢asti, ovSem ne zcela systematicky. Autor 3D tisk vyuziva
pro feSeni konstrukéniho problému a snazi se pfitom popisovat, pro¢ byl 3D tisk v dané
situaci vhodny.

V praktické ¢asti autor nejprve navrhuje nehybnou prichodku pro optické vldkno. Tento
cil nebyl popsan v zadani prace, bylo k nému ovSem pfistoupeno po konzultaci s vedoucim.
Smyslem bylo, aby autor ziskal zkuSenosti s konstruovanim vakuovych komponent a aby jiz
existovalo funkéni zafizeni, které bude k méfeni katodoluminiscence slouzit béhem doby, kdy
bude vyvijen mikromanipulator. Oba tyto tkoly byly splnény.

Hlavni ¢asti pfedloZené prace je ovSem navrh prichodky s mikromanipulatorem. Na tu
byly v zadani kladeny tii pozadavky. Prvnim bylo umoznit jemny pohyb optického vlakna
uvnitt vakuové komory. S vedoucim prace byl zvolen pozadovany krok 10 um a podle toho
byl vybran posuv pomoci mikrometrické hlavice s krokem pravé 10 um. Dosdhnout lze 1
podstatné¢ mensiho kroku oto¢enim jen o ¢ast vzdéalenosti mezi dvéma ryskami. Pii méteni
ptesnosti bylo zjisténo, ze zafizeni je mozné napolohovat do uréitého mista na vzorku
s presnosti pod 5 pm. Velice pozitivnich vysledkli bylo dosazeno pfi méteni zpétného
pohybu, kdy rozdil v pohybu jednim smérem a v névratu zpét byl velmi maly (jednalo se o
odchylky v jednotkach procent, kdy hlavnim zdrojem nepfesnosti mohla byt nepiesna
manipulace rukou). Hors$i vysledky byly zaznamenany pi#i snaze urcit pievodovy pomér
mikromanipuldtoru. Pii méfeni se vSak konec manipuldtoru posouval o vzdalenosti v priméru
0 25 % krats$i, nez bylo pfi navrhu ptredpokladano. Tento rozdil muze byt zpisoben
deformacemi O-krouzku, ve kterych se manipulator prota¢i. Omezeni uvedeného rozdilu by
bylo mozné dosdhnout pouzitim tésnéni s vyssi tuhosti. Uréeni pfesnych prevodovych poméri
(které se navic méni pro rizné pozice mikromanipulatoru) by byl hlavni tikol dal§iho rozvijeni
této prace. Vhodné by mohlo byt pfi méfeni piesnosti pohybu pouzivat nejen zvolenou
metodu méfeni uvnitit komory mikroskopu, ale také méfeni mimo komoru pomoci
uchylkoméru.

Druhym pozadavkem na manipulator bylo umoznéni piivedeni elektrického signalu na
konec manipuldtoru. Tento pozadavek byl naplnén, nebot’ v manipulatoru byla pouzitd
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pomémn¢ Sirokd trubicka pro protazeni optického vldkna a touto trubickou Ize snadno
protahnout také vodivy drat. Samotna trubicka (i jeji nastavec) je navic také vodiva, diky
cemuz se vldkno v komote nenabiji. Tietim pozadavkem bylo, aby zafizeni neomezovalo
bézny provoz mikroskopu. To je rovnéz splnéno, nebot” konec manipulatoru lze odsunout
daleko od pracovni polohy.

Manipulator byl realizovdn pomoci mechanismu, ktery se U komerc¢né¢ dodavanych
manipulator bézn€ nepouziva, a proto je jist¢ vhodné polozit si otazku, zda byla volba tohoto
mechanismu vhodna. V tomto odstavci je tedy zkonstruované zafizeni porovnano s komeréné
dodavanym manipulatorem od firmy Pfeiffer Vacuum. Komercéni manipulator udava tésnost
lepsi nez 1-10"°mbar-1/s. Na navrzeném zafizeni byla zméfena tésnost

8,4+ 107 mbar-1/s, lze tedy fict, Ze tésnost je srovnatelnd. RozliSeni udavané firmou
Pfeiffer je 5 um. Navrzené zatizeni je ovladané mikrometrickymi hlavicemi s krokem 10 um,
je ovSem mozné mikrometrickou hlavici posunout jen o ¢ast kroku a rozliSeni 5 pm by tedy
bylo mozné dosahnout. V pienosu pohybu se ovSem vyskytuji urcité neptesnosti a pro piesné
porovnani kvalit obou zafizeni by bylo vhodné je podrobit stejné sadé testi. Hlavni vyhodou
zde vyvinutého manipulatoru je jeho konstrukéni i vyrobni nendro¢nost a také mensi rozméry,
protoze klasicky manipulator vyzaduje robustni nosnou konstrukci. Nevyhodou naopak muze
byt spolehlivost, nebot’ v ramci bakalaiské prace bylo sice zafizeni testovano pomérné dlouho
a problémy se neprojevily, ale nebylo mozné ovéfit, zda bude bezchybné fungovat napiiklad
po dobu nékolika let. Dals$i nevyhodou je, ze O-krouzky je nutné pravidelné (udava se jednou
ro¢né) ménit a u navrzené¢ho zafizeni to znamena celou sestavu rozloZit. Celkové byla volba
pouzitého mechanismu nejspiSe spravnd, protoze klasicky mikromanipulator by v ramci
bakalatské prace asi nebylo Casov€ mozné navrhnout, vyrobit a otestovat. Zaroven se takto
vyrobeny manipulator mize komeréné doddvanym v mnohych aspektech témét nebo zcela
vyrovnat, pfestoZe jeho néklady na vyvoj a vyrobu jsou podstatné niZsi.
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4 Zavér

Predlozena bakalarskd prace se zabyva vyvojem mikromanipuldtoru pro rastrovaci
elektronovy mikroskop. Nejprve kratce popisuje vyznam a princip elektronové mikroskopie
a definuje stupné vakua a vakuovou tésnost. Dale shrnuje poznatky o ndvrhu a vyrobé
vakuovych komponent pro elektronovou mikroskopii. V této Casti dochazi k tomu, Ze
nejcastéj$i vyrobni metodou je presné obrabéni kovovych soucastek zpravidla z nerezové
oceli. Nejuzivanéjsi spoje jsou nerozebiratelné svarové spoje a rozebiratelné spoje musi byt
doplnény tésnénim. Pfi navrhu je tieba brat v potaz nékterd specifika vakuovych komponent
a provadét nekteré tipravy umoznujici dosazeni vyssiho stupné vakua. Prace zaroven ovéiuje
moznosti vyuziti 3D tisku jako vyrobni metody vakuovych komponent. Zjistuje, ze vyznamné
vyuziti ma 3D tisk pii vyvoji a prototypovani, ale pti dodrzeni urcitych opatieni je mozné ho
vyuzivat i pro vyrobu findlniho produktu.

Hlavnim pfinosem této prace je ovSem navrh dvou zafizeni umoZznujicich méfeni
katodoluminiscence v elektronovém mikroskopu. Nejprve se jednd o nehybnou prichodku
pro optické vlakno a pozdéji o prichodku s mikromanipuldtorem. Mikromanipulator spliiuje
pozadavky ze zadani této prace, tedy umoznuje hladky pohyb vlakna nad povrchem vzorku,
umoznuje ptivedeni elektrického signilu a zdroven neomezuje b&zny provoz mikroskopu.
Manipulator je snadno upravitelny pro pouziti v riznych mikroskopech a po vyméné nastavce
a tésnéni mize manipulovat jinymi prvky nez optickym vlaknem. Nékteré jeho parametry se
vyrovnaji komer¢né¢ dodavanym manipuldtorim a ma proti nim i néktery vyhody, které
spocivaji napiiklad v tom, Ze nezabira tolik prostoru, je mozné jej snadno odsunout mimo
pracovni prostor komory a jeho vyroba je podstatné levngjsi.

Zatizeni bylo jiz v prabéhu prace vyuzivano k nekterym métenim, diky ¢emuz je jeho
funkce pomérn¢ dikladné provéfena a do findlni podoby mikromanipulatoru byly
zakomponovany pfipominky a navrhy na vylepSeni od uZivateli. Krom testovani v provozu
byly provedeny také testy vakuové té€snosti a piesnosti pohybu a v obou byly naméfeny
parametry srovnatelné s bézné dostupnymi ru¢né ovladanymi mikromanipulatory.
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Seznam pouzitych zkratek

AFM — Atomic Force Microscopy — mikroskopie atomdrnich sil

UFI - Ustav fyzikdlniho inZenyrstvi Fakulta strojniho inZenyrstvi Vysoké uceni
technické v Brné

TEM — Transmission Electron Microscope — transmisni elektronovy mikroskop
SEM — scanning electron microscope — rastrovaci elektronovy mikroskop

LV — Low Vacuum — nizké vakuum

MV — Medium Vacuum — stredni vakuum

HV — High Vacuum — vysoké vakuum

UHYV — Ultra HighVacuum — velmi vysoké vakuum

XHV — Extreme High Vacuum — extrémné vysoké vakuum

TIG — Tungsten Inert Gas — obloukové svarovani netavici se wolframovou elektrodou
v inertnim plynu

FDM — Fused Deposition Modeling — 3D tisk nandsenim roztaveného materidlu
ABS — akrylonitrilbutadienstyren

PLA — polylactic acid — kyselina polymlécna

SLA - stereolithography — stereolitografie (metoda 3D tisku)

SLS — Selective Laser Sintering — selektivni laserové spékani

NPT — Nation Pipe Thread — tésnici zavit podle americké normy
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Mikroskop Verios 5 XHR SEM [4].
SEM snimek materidlu z lithiové elektrické baterie [4].
Schéma fungovani SEM (pievzato z [5]).

Obrazek 4: Vakuova komora [10].
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Obrazek 10
Obrazek 11

Obrazek 12:
Obrazek 13:
Obrazek 14:
Obrazek 15:
Obrazek 16:
Obrazek 17:
Obrazek 18:
Obrazek 19:
Obrazek 20:
Obrazek 21:
Obrazek 22:
Obrazek 23:
Obrazek 24:
Obrazek 25:
Obrazek 26:
Obrazek 27:
Obrazek 28:
Obrazek 29:
Obrazek 30:
Obrazek 31:
Obrazek 32:
Obrazek 33:
Obrazek 34:
Obrazek 35:
Obrazek 36:
Obrazek 37:
Obrazek 38:
Obrazek 39:
Obrazek 40:
Obrazek 41:
Obrazek 42:
Obrazek 43:
Obrazek 44:
Obrazek 45:
Obrazek 46:

Obrazek 47

Suchobéznd spirdlova vyvéva [11].
Trubka s vakuovou piirubou [11].
Vinovec [7]
Viewport [11].
Prichodka [11].
: Ventil [12].
: Mikromanipulator [13].
Ukazka ruéniho svafovani metodou TIG [10].
Nakres kovového tésnéni [20].
Vakuova komora vyrobend pomoci laserového spékani [23].
Spoj Swagelok Union Fitting (upraveno [26]).
Swagelok Union Fitting detailni fez (upraveno [26]).
Teflonové tésnéni s optickym vldknem [15].
Rez navrhem prichodky s vnitinim prostorem.
Sestava prichodky bez manipulétoru.
Vytistény prototyp téla prichodky bez manipulatoru.
Hotova sestava prichodky bez manipulétoru.
Prichodka bez manipulatoru umisténa v SEM (oznacena Sipkou).
Struktura fosforu v zorném poli 400 um.
Struktura fosforu v zorném poli 10 pm.
Popis os mikroskopu a manipulétoru.
Oznaceni thlu 3
XYZ mikromanipulator od Pfeiffer Vacuum [13].
Naklapéci mikromanipulator Tilt od Thermionics Laboratory [27]
Manipulator Kleindiek [28].
Omniprobe 350 [29].
Naklapéci koncept manipulatoru.
Rez koncepénim navrhem priichodky mikromanipulatorem.
Rez konstrukénim navrhem priichodky s mikromanipulatorem.
Vytistény prototyp prichodky s mikromanipulatorem.
Rez finalnim navrhem priichodky s mikromanipulatorem
Vylesténa Koule tisténa metodou SLA.
Kombinovany prototyp prichodky s mikromanipulatorem v SEM.
Kombinovany prototyp s posuvy X a Y.
Nastavec posuvu.
Posuv pomoci elektromotorki.
Realizace posuvl v 0se Z
Zhotovené soucastky prichodky s mikromanipulétorem
Kompletni prototyp prichodky s mikromanipulatorem v SEM.
Zkosena priruba.
Upravena konstrukce pro mikrometrické hlavice.
Zkosend konstrukce pro mikrometrické hlavice.
: Vizualizace kompletni sestavy prichodky s mikromanipuldtorem.
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Obrazek 48: Priabeh méfeni té€snosti prichodky s mikromanipulatorem.
Obrazek 49: Méreni zpétného pohybu mikromanipulatoru.

Obrazek 50: Priblizeni bodu na dratu ke stfedu zorného pole.

Obrazek 51: Vétsi detail oblasti povrchu cinu s krystaly.

Obrazek 52: Detail jednoho z krystala (pravdépodobné Ce:YAG).
Obrazek 53: Kryt fotonasobice.

Obrazek 54: Domek optického filtru.
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Seznam priloh

1 Tabulka naméfenych dat ze zjistovani pfesnosti manipulatoru

2 Pocitaovy model sestavy manipulatoru, modely jednotlivych soucasti, vyrobni
vykresy jednotlivych soucasti a dalsi podklady
Obe¢ piilohy jsou umistény ve slozce, ktera je piilohou online formy této prace.

Pro ziskani jakychkoli dalSich podkladi ¢i informaci je mozno psat na mail:
adam.palouda@gmail.com
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