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Abstrakt

Prace pojednava o teoretickych poznatcich z oblasti rastrovaci elektronové mikroskopie
a environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie. Popisuje princip ¢innosti, signaly
vznikajici pfi interakci primarniho svazku elektronli se vzorkem a zpusob detekce signalu
sekundarnich elektroni v environmentalnich podminkach pomoci scintilacniho detektoru.
Dale se prace zaméfuje na optimalizaci detekce sekundarnich elektrond pomoci uprav
elektrodového systému scintilacniho detektoru. Kupravé je vyuzit pocitaCovy program
Simion, kterym jsou modelovany trajektorie signalnich elektronti v elektrostatickych polich
uvnitt detektoru. Provedené simulace byly vychodiskem pro konstrukéni tpravy detektoru.
Detekcni ucinnost upraveného detektoru byla urena popsanou metodou z vyhodnoceni
velikosti  signalu z pofizenych snimkt, schopnost detekovat sekundamni elektrony
z napétoveého kontrastu a kvalita snimkt z poméru signalu k Sumu.

Klicova slova

Rastrovaci elektronovy mikroskop, environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop,
sekundarni elektrony, scintilacni detektor, scintilacni detektor pro environmentalni rastrovaci
elektronovy mikroskop, napét'ovy kontrast, pomer signal/Sum.



Summary

Thesis deals with theoretical knowledge about scanning electron microscopy and
environmental scanning electron microscopy. It describes principle of operation, signals
generated by interaction between primary electron beam and specimen and means of detection
of secondary electron signal in environmental conditions using scintillation detector.
Furthermore, thesis focuses on optimization of detection od secondary electrons by adjusting
electrode system of scintillation detector. Computer program Simion is used for modelling
signal electron trajectories for proper adjustments. Simulation were starting-point for
adjusting the design of the detector. Detection efficiency of adjusted detector was determined
by evaluating signal magnitude from captured images, secondary electron detection capability
from voltage contrast and quality of the captured images from signal/noise ratio.

Keywords

Scanning electron microscope, environmental scanning electron microscope, secondary
electron, scintillation detector, scintillation detector for environmental scanning electron
microscope, voltage contrast, signal/noise ratio
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Uvod

Elektronova mikroskopie je jednou z mnoha odvétvi mikroskopii, kterd umoziiuje
pozorovani ruznych vzorkd se zvétSenim, kterého klasické optické mikroskopy nemohou
docilit. Svételné paprsky jsou nahrazeny svazkem urychlenych elektrond, pficemz vinova
délka tohoto svazku je vyrazné nizsi oproti vinové délce svétla. To je divodem mnohem
vétsiho zvétSeni a rozliSovaci schopnosti elektronovych mikroskopt. Dale jsou sklenéné
coCky nahrazeny coCkami elektromagnetickymi, kterymi fidime a fokusujeme elektronovy
svazek [6].

Elektronovou mikroskopii délime na transmisni (TEM) a rastrovaci (REM). Prvni
jednoduchy TEM zkonstruoval Ernst Ruska uz roku 1931. V soucasné dobé lze docilit
pomoci TEM az stotisickrat zvétSeného obrazu a rozliSeni az pod 0,1 nm. REM nevykazuje
takové rozliSeni (v soucasné dobé je vSak nékterymi piistroji mozné docilit az 0,5 nm), ale
vyhodou je rychla pfiprava a libovolné rozméry vzorku (v rdmci drzdku a komory vzorku)
[11.[4].

REM rastruje po povrchu zkoumaného vzorku fokusovanym svazkem elektront.
Interakci svazku elektronti a povrchu vzorku vznika fada signald, jejichz sbérem ziskavame
informace o topografii, materidlovém slozeni vzorku, elektrickych a magnetickych
vlastnostech. Jednim z téchto signalli jsou sekundarni elektrony (SE). Velmi dilezitym
faktorem funkce je vnitini prostiedi elektronového mikroskopu. Bez zajisténi urcité hodnoty
tlaku neni mozné elektronovy svazek generovat, natoz tidit. Hodnota tlaku je odvisla od typu
pouzité katody. Nutnost vakua vSak omezuje vyuzitelnost elektronového mikroskopu ke
zkoumani biologickych vzorktl a vzorkd, které jsou nevodivé. U nevodivych vzorki totiz
dochazi ke kumulaci elektrického naboje na povrchu, coz je nezadouci jev. Tato omezeni ale
byla vyfeSena v 70. letech, kdy byl vynalezen environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop (EREM), jehoz konstrukce umoziiuje pracovat pii vyssich tlacich plyna v komote
vzorku. V téchto tlacich dochazi ke kompenzaci povrchového naboje vzorku srazkovymi
ionty, které jsou produktem srazek atomt ¢i molekul plynt s elektrony. Pouzitim vodnich par
muzeme pozorovat i biologické vzorky, u kterych nedochazi k vysouseni [8].

K detekci SE v rastrovacich mikroskopech se bézné€ vyuzivaji scintilacni detektory
(SD), které se vyznaCuji velmi vysokym zesilenim, nizkym Sumem a velkou Sitkou
prenesené¢ho pasma. Problém nastava pti vysSich tlacich, jelikoz na scintilacni material je
piivedeno napéti v fadech nékolika kilovolti. Takto vysoké napéti by ve vysSich tlacich
zpusobovalo vyboje v komofe vzorku. Vhodnou tpravou SD je mozné docilit oddéleni
komory vzorku s vys§im tlakem a komory scintilatoru s pozadovanym tlakem v fadech
jednotek Pascalt.

Cilem této diplomové prace je optimalizovat detekci SE vhodnou upravou
elektrodového systému SD, ktery ovliviiuje efektivitu sbéru SE, spolecné s jejich zaostienim
do optické osy scintilatoru. Zména tvaru elektrod by mohla positivné ovlivnit pocet
zachycenych, a tedy detekovanych SE. Soucasti prace jsou simulace drah elektrona
v elektrostatickém poli detektoru, jejichz vystupy poslouzily k navrhu upravy elektrodového
systému.

-10 -



1. Princip rastrovaciho elektronového
mikroskopu

REM je zafizeni, které se pouziva ke zkoumani povrchi pevnych vzorkd s velkym
zvétSenim, vysokou rozliSovaci schopnosti (v soucasné dobé az 0,5 nm) a velkou hloubkou
ostrosti. Principialni schéma pfistroje je na Obr. 1.1. Oproti optickym mikroskopim
vyuzivajicim viditelného svétla se k zobrazeni povrchu wvyuziva urychleného svazku
elektront. Tento svazek lze generovat dvéma zpusoby. Prvnim je termodynamicka emise
(zhavené wolframové vlakno nebo krystal LaBg), druhym autoemise (studené wolframové
vlakno vyleptané do hrotu). Elektrony jsou urychleny napétim mezi anodou a katodou
(obvykle v rozmezi 1-50 kV), ¢imz ziskaji pozadovanou energii a jsou sméfovany dale do
optické soustavy mikroskopu [8].

Zdroj elektroni —— )
(katoda) Svazek primdrnich
5\ B elektroni
Kondenzorova |
¢ocka ﬂ

Druha
kondenzorova |
¢ocka

<::|0vlédaim’ ¢ Rastrovaci
ZvétSeni generator

U

mﬁ -
/ JC> AMP >
Vzorek N \Detektor il

I@I

. ,oor
Cerpani

Rastrovaci
civky %
Projekéni—/
¢ocka

Obr. 1.1 Principidlni schéma REM [8]

Opticka soustava mikroskopu mé za ukol co nejlépe koncentrovat paprsek na povrchu
vzorku do co nejmensi mozné stopy. Jelikoz je elektron ¢astice s nabojem, jeji drahu je mozné
ovlivitovat zménou elektromagnetického pole. Pusobenim elektromagnetického pole je tedy
mozné elektronovy svazek urychlovat, fokusovat a smérovat podle potieby. Optické soustavy
jsou v dnesni dobé& vétsinou konstruovany jako tiistupniové, coz znamena, ze se zde nachazeji
dvé kondenzorové Cocky a jedna projekéni Cocka. Z Obr. 1.2 je patrné, jak kondenzorové
cocky fokusuji elektronovy svazek vzdy do mensiho primeéru stopy (kfizisté). Projekcni
CoCka ma poté za ukol zobrazit svazek elektronti na povrchu vzorku. V optické soustavé se
jesté nachazi vychylovaci civky, které rastruji paprskem po povrchu vzorku v fadcich.
Rastrovani svazku po povrchu musi byt synchronizovano se zobrazovanim v ovladacim
pocitaCovém programu. Vychylovani je realizovano opét zménou elektromagnetického pole

[8].
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Obr. 1.2 Uprava elektronového svazku v optické soustavé REM [8]

Z divodu zpétné projekce aperturni clony vznikaji jeji obrazy (OAC) v prednich
ohniscich kondenzorovych CoCek. Svazek elektroni muze projit posledni aperturni clonou
pouze v piipad€, ze projde vSemi jejimi obrazy (OAC 2 a OAC 1). Clony v kondenzorovych
cockach jsou pouzity k zachyceni pfilis rozptylenych elektron [8].

Hloubka ostrosti je vertikalni vzdalenost, ve které jsou vSechny body snimku
pozorovatelné s dostateCnym rozliSenim. V REM hloubka ostrosti zavisi na velikosti
aperturniho thlu projekéni ¢ocky a,, (viz. Obr. 1.2), se kterym fokusovany svazek elektronti
dopada na povrh vzorku. Pokud aperturni thel a,, klesa, roste hloubka ostrosti snimk [1].

Zakladni podminkou pro Cinnost REM je udrzovani jisté hodnoty vakua v celém
prostoru mikroskopu. Hodnota vakua se voli podle potieb elektronové trysky. Pfi pouziti
piimo haveného wolframového vlakna je pozadovana hodnota vakua v rozmezi 10~ az 10™
Pa. V&tsi naroky ma tryska autoemisni, kdy je potiebna hodnota tlaku niz§i nez 107 Pa.
Kudrzeni pozadované hodnoty tlaku v pfipadé wolframového vlakna obvykle postaci
dvoustupniovy Cerpaci systém tvoreny rotacni, resp. turbomolekularni vyvévou. Pii vySSim
nez doporuCeném tlaku dramaticky klesa zivotnost zdroje elektront, nejcastéji tedy
wolframového vlakna [3].

-12 -



2. Environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop

Pro zkoumani kovovych (vodivych) vzorkd je pouziti REM pomérné nenarocné a
rychlé. Problém nastava, pokud chceme zkoumat jiné typy materialt. Jak bylo zminéno vyse,
podminkou pro funkci REM je udrzeni vysokého vakua. Z toho vyplyva, ze vzorek musi
vysoké vakuum snést. Ve vzorku se tedy nesmi nachézet tékavé latky, které by kontaminovaly
vakuum a zdroj elektronti. To vylucuje studium biologickych vzorkd, pén, emulzi a dalSich
latek obsahujicich tékavé slozky, bez ptedchoziho pfipraveni vzorku. Existuje fada metod
ptipravy vzorku, jako rizné formy dehydratace ¢i chemického zafixovani stavu. Nevyhodu
téchto metod je jejich naroCnost a hlavné fakt, ze wvnitfni struktura vzorku je témito
procedurami zménéna [9].

Dalsi fakt je, ze vzorek je bombardovan elektrony s velkou energii, coz vede ke
kumulaci zaporného naboje na povrchu nevodivych vzorka. Diky tomuto jevu se elektricka
pole kolem vzorku deformuji a snizuje se kvalita pofizenych snimkt. Je tedy tieba, aby byly
nevodivé materidly pokryty vrstvou kovu, ktera bude naboj odvadét. K tomuto ucelu se bézné
vyuzivaji zlato, platina, palladium, chrom, a dalsi [9].

V 70. letech byla hledana cesta, ktera by umoznila zkoumani biologickych vzorka bez
predchozich uprav vzorku. Bylo zjisténo, ze snimani nevodivych vzorki v tlaku nad 10 Pa
redukuje efekty nabijeni povrchu. Naboj je kompenzovan kladnymi ionty, které vznikaji
srazkami atomt a molekul plyna s elektrony. Ionty jsou pfitazeny k zaporné€ nabitému
povrchu a neutralizuji akumulovany naboj. Na Obr. 2.1 je patrné nabijeni korundové
keramiky ve vakuu a eliminace toho efektu pouzitim tlaku 300 Pa. Obraz byl ziskan detekci
SE [2].[9].

Obr. 2.1 Eliminace nabijeni. Obraz SE korundové keramiky ve vakuu (vlevo) a pri tlaku 300 Pa (vpravo) [1]

Zakladni rozdil mezi REM a EREM je tedy tlak v komote vzorku. I kdyz je elektronova
tryska umisténa ve vysokém vakuu, v komofe vzorku EREM muze byt udrzovan tlak od
jednotek do tisict Pa.
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2.1. Konstrukce EREM

Konstrukce vychazi z klasického rastrovaciho mikroskopu, ale navic umoziiuje dosazeni
rozdilnych tlaka v jednotlivych ¢astech mikroskopu. To je zajisténo uzitim tlak omezujicich
clon a Cerpanim jednotlivych oblasti, oddélenych témito clonami. Clony maji malé otvory,
jimiz se potlaci proudéni plyni mezi ¢astmi mikroskopu, zaroven umoziuji projit elektrontim
primarniho svazku do komory vzorku. Tok plynt v tomto pfipad€ roste se Ctvercem pruméru
otvoru, tudiz je nutné, aby otvory byly co nejmensi. Velikost je ovS§em omezena pozadavky
elektronové optiky na pramér otvoru v cloné C2, zmensovani otvoru C1 zase snizuje velikost
zorného pole pfi pozorovani vzorku. Prostor mezi clonami se nazyva komora diferencialniho
Cerpani [2].

]

T
komora U
diferencialniho B
cerpani U
S

V1

\V} C2 V2
RV2FT—=N Rv1
C1 bV
komora vzorku JV V1

V4 o

Obr. 2.2 Principiialni schéma EREM, RV - rotac¢ni vyvéva, DV - difuzni vyvéva,
JV - jehlovy ventil, V - vakuovy ventil [2]

2.2. Rozptyl primarnich elektront v plynném prostiedi EREM

Jelikoz se v komote vzorku nachazi plyn, dochazi ke srazkam elektrond s atomy cCi
molekulami plynu a tim i k rozptylu primarnich elektront. Tento rozptyl nariista s rostoucim
tlakem v komofte vzorku. Nasledujici obrazek (Obr. 2.3) ukazuje, Ze ve vakuu existuje pouze
mala Sance, ze bude PE vychylen ze své puvodni trasy. Naopak ve vysokém tlaku muze byt
primarni svazek rozptylen upln€. Dilezité je, ze pfi urcitém tlaku 1ze dosahnout toho, Ze se
dostateCna Cast elektronu drzi stale ve fokusovaném svazku (Obr. 2.3b). Timto svazkem lze
docilit témét shodného rozliSeni jako ve vakuu, ale snizi se urovei signalu ziskaného z mista
dopadu elektrond. Rozptylené elektrony dopadaji i do okoli mista dopadu PE a pridavaji
k uzite¢nému signalu podil Sumu. Vysledkem je ztrata topografické informace ve snimku. I
presto 1ze v EREM ziskat velice kvalitni snimky s vysokym rozliSenim. Pro posileni signalu
je také mozné zvySit proud PE (napf. pouzitim katody s vyssi proudovou hustotou) nebo
prodlouzit dobu rastrovani primarniho svazku (riziko lokéalniho nabijeni a poskozeni citlivych
vzorku) [9].
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Obr. 2.3 Obecné znazornéni rozptylu PE v prostiedi komory vzorku, a)
ve vysokém vakuu, b) v norméilnim tlaku, ¢) v pfili§ vysokém tlaku [9]

2.3. Pripousténi vodnich par do komory vzorku

V EREM se ¢asto vyuziva prostfedi vodnich par, které umoziiuje mnoho ojedinélych
experimentd. V komote vzorku muzeme dosahnout prostiedi nasycenych vodnich par (100%
relativni vlhkost), kdy molekuly vody na povrchu vzorku kondenzuji a odpatuji se stejnou
rychlosti. To umoziiuje stabilizovat a pozorovat vzorky obsahujici vodu, zejména pak vzorky
biologické povahy. Dale je mozné pozorovat zmény vzorku pii hydrataci, resp. dehydrataci.

Graf zavislosti tlaku nasycenych vodnich par na teploté je na nasledujicim obrazku.
Body na kfivce predstavuji rovnovazny stav (100% relativni vlhkost). Teploty a tlaky mohou
byt pii praci s EREM nastavovany piesné podle potieby experimenti. Pokud budeme
pracovat v oblasti nad kfivkou, budou na vzorku kondenzovat molekuly vody. V oblasti pod
kiivkou se bude voda vice odpafovat, nez kondenzovat [9].

Tlak vodnich par
[Pa]
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0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Teplota [°C]
Obr. 2.4 Zivislost tlaku nasycenych vodnich par na teploté [9]
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3. Interakce primarnich elektronu se
vzorkem

Po dopadu PE na povrch vzorku vznika fada uzite¢nych signal(, viz Obr. 3.2. Elektrony
pronikaji do objemu vzorku, kde dochazi k pruznym a nepruznym srazkam elektroni s atomy
zkoumaného materialu. Nejdulezitéjsi z téchto signala jsou zpétné€ odrazené elektrony (BSE)
a sekundarni elektrony (SE).

Pruzna srazka znamena, ze se elektron vlivem elektrického pole jadra atomu odchyli od
své puvodni drahy bez ztraty energie. Jev nastava, pokud se elektron dostane do blizkosti
jadra atomu, kde na n& zaGnou pUsobit piitazlivé sily. Uhel vychyleni elektronu mdze byt
teoreticky 0 az 180°, typicky je vSak 2 az 5° pii jedné udalosti [9].

Pfi nepruzné srazce dopadajici elektron preda cast své energie atomu (presnéji
elektronovému obalu), do kterého narazil. Elektron tedy ztraci energii, kterd je vyzarena
v podobé& spojitého rentgenového zafeni. Uhel jeho vychyleni je velmi maly, asi 0,1° nebo
méné pii jedné udalosti [9].

Primarni elektrony

Zpétné odrazené elektrony Sekundarni elektrony

Katodoluminiscence

Spojité RTG zareni

Augerovy elektron:
Charakteristické gerovy \

RTG zafeni

Absorbované elektrony
“a—" VZOREK

Nepruzné rozptylené

Pruzné rozptylené elektrony

elektrony
Proslé elektrony

Obr. 3.2 Signaly vznikajici po dopadu PE na povrch vzorku [8]

Ey Energie primarnich elektron(

Povrch vzorku \ l /

1 nm - Augerovy elektrony

-50 nm_ £33 Sekundarni elektrony

_—
[¢,]
e
- bQ
[~

Zpétné odrazené elektrony

A% Charakteristické RTG zafeni

Spojité RTG zareni

Rozliseni BSE
signalu

Rozliseni RTG

Obr. 3.1 Zobrazeni rozptylu PE a procesi v objemu vzorku [8]
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3.1. Zpétné odrazené elektrony

Zpétné odrazené elektrony (BSE) jsou elektrony primarniho svazku, které byly kolizemi
s atomy vzorku vychyleny natolik, Ze se nasmérovaly zpét a uvolni se z povrchu vzorku. V
zavislosti na poctu prodé€lanych srazek se mize jejich energie pohybovat od energie PE az po
stanovenou hranici SE. Ta byla konvenci ustalena na 50 eV [8].

SE;_ BSE

N(E) —=

be—— AE —=f

| \ :

|
|
T g A Ll
0 S0ev 2keV E=zeU
Energie elektronll E —e

Obr. 3.3 Spektrum emitovanych elektront po dopadu PE na vzorek [8]

Zpétné odrazené elektrony se mohou uvolfiovat z jisté vystupni hloubky T, ktera je
rovna pfiblizné€ poloviné maximalni dosahu primarni elektrond R (Obr. 3.1). Emise BSE je
charakterizovana koeficientem emise zpétné odrazenych elektront m, ktery je definovan jako
pomér poctu zpétné odrazenych elektroni ku poctu primarnich elektrond. Koeficient emise je
siln¢ zavisly na protonovém Ccisle vzorku Z a na uhlu dopadu primarniho svazku ¢, viz. Obr.
3.4. Uhel dopadu ¢ je definovan jako uhel, ktery svira svazek PE s norméalou roviny povrchu
vzorku v misté dopadu PE. Jelikoz je mnozstvi generovanych BSE zavislé na protonovém
Cisle vzorku Z, je patrné, ze sbérem BSE ziskavame informace o materidlovém slozeni

vzorku, zavislost koeficientu n na thlu dopadu ¢ je zdrojem topografické informace v signalu
BSE [8].

——

E =252 keV

0.2

0 1 1 ] L ]
0 20 40 60 80 100

y Py

Obr. 3.4 Zivislost koeficientu emise BSE na
protonovém Cisle Z a iuhlu dopadu ¢ [8]
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3.2. Sekundarni elektrony

vvvvv

uvolnéni elektrond z elektronového obalu dochazi k dal§im nepruznym srazkam a ztratam
jejich energie. Maji-li elektrony i1 po téchto dé&jich dostateCnou energii a dostanou se k
povrchu, opousti vzorek jako SE. Jak bylo zminéno vySe, maximalni energie SE je konvenci
stanovena na 50 eV, ale nejCastéji se pohybuje mezi 2 — 5 eV (Obr. 3.3). Emise SE je
kvantifikovana koeficientem emise sekundarnich elektront 9o, ktery je definovan jako pomér
poctu sekundarnich elektront uvolnénych ze vzorku ngg ku poctu PE npg. Na rozdil od BSE je
koeficient SE relativné€ nezavisly na protonovém cisle vzorku Z [9].

Diky jejich nizkym energiim unikaji SE pouze z malé vystupni hloubky, ktera se
pohybuje v fadech desitek nanometri. Detekované SE vznikaji blizko povrchu a diky tomu
jejich sbérem ziskavame informace o topografii zkoumaného vzorku.

Nejdalezit€jsim faktorem ovliviiujicim emisi sekundarnich elektront, tedy koeficient 9,
je uhel dopadu primarnich elektrond ¢. Cim vétsi Ghel svira vzorek s primarnim svazkem
elektrond, tim vétsi je mnozstvi uvolnénych sekundarnich elektront. Je to z toho divodu, ze
pfi naklonéném povrchu se zvétsi oblast zasazena PE, a tim je vétsi poCet emitovanych SE.
Dalsim faktorem ovliviiujicim emisi SE je energie primarniho svazku. S rostouci energii klesa
mnozstvi uvolnénych SE (Obr. 3.5) [8].
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Obr. 3.5 Zivislost koeficientu emise SE na energii PE a ihlu dopadu pro Al a Cu [8]
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Existuje nékolik druht SE, které se 1i§i zpisobem vybuzeni. Nejvyznamnéjsi jsou SE; a
SE,. Na Obr. 3.6 je naznaCen vznik jednotlivych druha SE. [8].

SE; — tento typ je uvolnén z bezprostredni blizkosti mista dopadu svazku PE.
Detekci tohoto signalu ziskavame nejlepsi informaci o topografii zkoumaného
vzorku. Jedna se o nejdilezit€jsi signal s nejvy$Sim rozliSenim a s velkou
hloubkou ostrosti.

SE; — jsou vybuzeny zpétné odrazenymi elektrony pfi jejich cesté vzorkem
zpét k povrchu. V disledku toho prenaseji kromé topografické informace i
materialovou informaci.

SE; — vznikaji dopadem BSE na konstrukci komory vzorku. Ve vysledném
obrazu je tento signal nezadouci.

ESE — neboli environmentalni SE vznikaji pfi narazové ionizaci atomt plynu
signalnimi elektrony v komote vzorku EREM.

+200V

—= PM

SIS,

'
1SE , =

Detektor SE
Vzorek

Obr. 3.6 Vznik jednotlivych typu SE [8]
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4. Detekce sekundarnich elektronu

Velice rozsifenym usporadanim pro detekci sekundarnich elektronti je soustava
scintilacni material — fotonasobi¢, pojmenovana po vynalezcich jako Everhart - Thornleyho
detektor (Obr. 4.1). Jedna se o velmi efektivni metodu detekce SE, ktera se vyznacuje nizkou
urovni Sumu a zaroven velkym zesilenim.

Kolektor a mfizka

Fotonasobic

Fotokatoda Dynody Anoda
Svétlovod 2N nA\_n B\

Vystupni

\ A}%\ AN signal
x \\ / \ \
- 10 nF 1MQ
1 - 3 ololal o
+ 100k,
—
Upy = 500 — 1000V ww

Obr. 4.1 Principilni schéma scintila¢niho detektoru v Everhart - Thornelyho uspoiidani [8]

Scintila¢ni detektor (SD) tedy ke své funkci vyuziva jevu scintilace. Jev spociva v tom,
ze elektron, ktery dopada na scintilatni material, excituje jeho atomy (molekuly) do vysSich
(nestabilnich) stavii. Z tohoto nestabilniho stavu ma atom ¢i molekula tendenci prejit zpét na
zakladni energeticky stav. Pii tomto pfechodu je vyzareno elektromagnetické zarfeni, jehoz
frekvence je umérna rozdilu energetickych hladin, mezi kterymi pfechod nastal.

Pro ucinnou scintilaci je obvykle poZzadovana energie dopadajicich elektront 10 keV.
Z tohoto divodu je na scintilacni krystal naprasena vrstvicka kovu, aby bylo mozné aplikovat
urychlovaci napéti 10 kV a dodat tak potfebnou energii SE. Scintilaci generované fotony jsou
vedeny svétlovodem k fotonasobici. Svétlovod (obvykle PMMA) je pokryt vrstvou reflexniho
materialu, aby nedochazelo k uniku fotont. Fotony dopadaji na fotokatodu fotonasobice a
jsou opét transformovany na tzv. fotoelektrony. Proud téchto fotoelektront je zesilovan na
dynodach v procesu sekundarni emise (dynody pokryva vrstva kovu s vysokym koeficientem
sekundarni emise 8) a vystupni zesileny signal (az 10°- krat) je odebiran ze sb&mé anody.
Nasobici systém obvykle obsahuje 8 nebo 12 dynod [8].

4.1. Scintila¢ni detektor v EREM

Scintilacni detektory lze vyuzivat i v environmentalnich pfistrojich, ale problémem zde
je velky potencial pfivedeny na scintilatni krystal. V plynném prostiedi by takto vysoké
napéti zplsobovalo vyboje, coz by nasledné vedlo mimo jiné i ke zniCeni scintilaéniho
krystalu. Reseni tohoto problému bylo nalezeno na Ustavu piistrojové techniky AV CR a
Ustavu elektrotechnologie (Obr. 4.2). Toto feSeni spo&iva v umisténi scintilatoru do
scintilatni komory oddélené od komory vzorku dvéma clonami, ¢imz muZeme snizit tlak
v okoli scintilatoru na hodnotu nékolika Pa. V tomto tlaku uz je mozné pfivést na scintilator
pozadované urychlovaci napéti v fadech nekolika kV. Tyto clony omezuji prutok plynu mezi
komorami, ale umoziuji projit signalnim elektrontim. Plyn z jednotlivych komor oddélenych
clonami od komory vzorku je odCerpavan vhodnym systémem vakuového Cerpani [4].
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KOMORA DIFERENCIALNIHO CERPANI

Scintilator
El1 E2

KOMORA
SCINTILATORU

Obr. 4.2 Schéma scintila¢niho detektoru pro EREM [1]

Na vstupu detektoru se nachazeji elektrody E1 a E2. Napétim pifivedenym na tyto
elektrody fidime efektivitu sbéru signalnich elektroni a jejich zaméfeni do optické osy
scintilatoru. Prostor mezi dvéma clonami A1 a A2 (diferencialni komora detektoru) je vhodné
cerpan, ¢imz je docileno tlaku jednotek Pa v blizkosti scintilatoru, zatimco v komote vzorku
je tlak az 1000 Pa. K clonam A1 a A2 je ptilozeno vhodné napéti a slouzi jako elektrostatické
cocky pro prenos signalnich elektronti ke scintilatoru. Obé elektrody i clony jsou elektricky
izolovany od uzemnéného kovového télesa detektoru [4].
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5. Optimalizace detekce sekundarnich
elektronu

Cilem této prace je navrhnout feSeni pro optimalizaci detekce SE scintilatnim
detektorem. Jak bylo zminéno vyse, efektivita sbéru SE je fizena elektrodami E1 a E2, a proto
by zmeéna napéti ¢i zmeéna tvaru téchto elektrod mohla vést ke zlepseni detekce SE. Pomuckou
k tomuto navrhu byl pocitacovy program Simion verze 8. Tento program slouzi mimo jiné i
k modelovani chovani nabitych ¢astic v elektrostatickych polich, a byl tedy s vyhodou vyuzit
k simulacim.

Simulace soucasného i upraveného detektoru prob&hly s t€émito konstantnimi parametry:

e Praméry otvort clon: Al =0,5 mm, A2 =1,5 mm
e Pocet vyslanych elektront s danou energii: 90 s uhlem 0° - 89° vici optické ose
scintilatoru

5.1. Simulace souc¢asného stavu detektoru

Prvnim tkolem bylo modelovat chovani elektront pfi stavajicim tvaru elektrod. Napéti
na elektrodach bylo nejdfive zvoleno podle predchozich zkusenosti nasledovne:
o Ug =300V, Ug =310V, U =550V, Up, = 1500 V, Ugine = 10 kV

Obr. 5.1 ukazuje 2D model (fez) souc¢asného stavu detektoru s naznacenim elektrickych poli,
které v detektoru ptisobi.

/-’ioov 300V

10V 430V 50V

Obr. 5.1 Model puvodniho detektoru s vyobrazenim elektrickych poli (energie SE 3 eV)

Vysledky simulace byly zaneseny do Tab. 5-1. V oblasti nejpravdépodobnéjsich energii
SE byl zvolen krok zmény jejich energie 1 eV, pro méné pravdépodobnou oblast 10 eV. Méné
pravdépodobné energie SE jsou v tabulce uvedeny v samostatném sloupci.

Z modelovanych drah elektroni na Obr. 5.1 se predpokladalo, Ze zvySeni napéti na
elektrodé E2 by mohlo zacilit vice SE do otvoru clony A1 a positivné tak ovlivnit detekci SE.
Model detektoru byl tedy upraven, vypoCty probehly i pro napéti 400 V na elektrodé E2.
Vysledky simulace byly zahrnuty také do nasledujici tabulky (Tab. 5-1).
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Tab. 5-1 Vysledky simulace sou¢asného stavu detektoru (UE2 = 300V vlevo, UE2 = 400V vpravo)

Energie SE | Detekované | Energie SE | Detekované | | Energie SE | Detekované | Energie SE | Detekované

[eV] SE [eV] SE [eV] SE [eV] SE
1 54 20 4 1 44 20 3
2 46 30 2 2 40 30 2
3 44 40 2 3 41 40 2
4 45 50 2 4 43 50 2
5 46 5 45
6 48 6 47
7 32 7 30
8 24 8 22
9 19 9 19
10 16 10 16

Vysledky simulace vSak, jak je z Tab. 5-1 patrné, vyvratily predpoklad, ze zvySeni Ug,
ptinese zvySeni poctu detekovanych SE. Dalsi krokem tedy byla zména tvaru elektrody E2
tak, aby doslo k lepsimu zaméfeni elektronti do optické osy scintilatoru.

5.2. Simulace pro zménu tvaru elektrody E2

Model detektoru s upravenou elektrodou E2 je na Obr. 5.2. Plocha c¢ast elektrody E2
byla zkosena tak, aby se postupné zuzovala smérem do otvoru clony Al. Zmeéna tvaru by
mohla mit za nasledek zvySeni poctu elektront, které projdou otvorem clony Al.

¢ 10V * 30V

o 50V

Obr. 5.2 Model upraveného detektoru s vyobrazenim elektrickych poli (energie SE 3 eV)

Vysledky jsou opét zpracovany v nasledujici tabulce (Tab. 5-2). Pro lepsi srovnani jsou
zde zahrnuty 1 hodnoty neupraveného detektoru. Ze simulace vyplyva, ze zména tvaru
elektrody E2 pfinesla oCekéavany efekt v oblasti nejpravdépodobnéjsich energii SE 1 az SeV.
Pti vysSich energiich doslo spisSe ke snizeni poctu detekovanych SE. Tato oblast energii SE
vSak neni tak vyznamna vzhledem k mensimu mnozstvi SE uvoliiyjicich se s takovou energii.
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Tab. 5-2 Vysledky simulaci neupraveného a upraveného detektoru

Plocha E2 Zkosena E2
Energie SE | Detekované | Energie SE | Detekované | | Energie SE | Detekované | Energie SE | Detekované

[eV] SE [eV] SE [eV] SE [eV] SE
1 54 20 4 1 90 20 4
2 46 30 2 2 79 30 2
3 44 40 2 3 65 40 2
4 45 50 2 4 50 50 2
5 46 5 34
6 48 6 28
7 32 7 23
8 24 8 20
9 19 9 18
10 16 10 16

Tyto vysledky podporuji hypotézu, ze zkoseni elektrody E2 napomuze SE ve vakuu
projit az do komory scintilatoru, kde dopadnou na scintila¢ni krystal. Ukazalo se, ze by bylo
vhodné provést experimenty se zkosenou elektrodou E2, které by prakticky ovéfily vysledek
provedenych simulaci, a to i pfi zvySeném tlaku v komote vzorku mikroskopu.

5.3. Simulace zmény tvaru elektrody E1

Jelikoz obe dvé elektrody E1 i E2 ovliviiyji detekci sekundarnich elektront, bylo dale
simulovano zkoseni elektrody E1 tak, aby plynula zména praméru otvoru u obou elektrod
nasmérovala je§t€¢ vice signalnich elektroni do otvoru clony Al. Model pro simulaci je
uveden na Obr. 5.3.

*10v * 30V

#100v

* 50v

Obr. 5.3 Model detektoru s obéma zkosenymi elektrodami

Tato zména tvaru elektrody se vSak neukazala byt pfinosnd, protoze ptfi simulacich
nedoslo ke zvysSeni poctu detekovanych SE, jak je patrné z Tab. 5-3. Pocet detekovanych
signalnich elektront se nijak nezménil.
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Tab. 5-3 Vysledky simulaci detektoru se zkosenou E2 (vlevo) a obéma zkosenymi elektrodami (vpravo)

Zkosend E2 Zkosend E1i E2
Energie SE | Detekované | Energie SE | Detekované | | Energie SE | Detekované | Energie SE | Detekované

[eV] SE [eV] SE [eV] SE [eV] SE
1 90 20 4 1 90 20 4
2 79 30 2 2 79 30 2
3 65 40 2 3 65 40 2
4 50 50 2 4 50 50 2
5 34 5 34
6 28 6 28
7 23 7 23
8 20 8 20
9 18 9 18

10 16 10 16

5.4. Vyhodnoceni simulaci

Pocitacové simulace prokazaly, ze tvar elektrody E2 mé vyznamny vliv na nasmérovani
drah SE clonami A1 a A2 do komory scintilatoru. Zvyseni elektrického napéti piivedeného na
tuto elektrodu nepfineslo navzdory predpokladim ocekavany efekt. Pro zlepSeni detekce SE
bylo nutné upravit tvar elektrody. Bylo zvoleno zkoseni, které se postupné svazuje k otvoru
v clon€ A1, a sméruje tak nizkoenergiové SE k prichodu touto clonou.

Vezmeme-li v ivahu oblast nejpravdépodobnéjsi vystupni energie SE 1-5 eV [8], doslo
podle simulaci ke zlepSeni detekce o 18,5% (viz. Tab. 5-4), je vSak zapotiebi si uvédomit, ze
uvedené simulace odpovidaji stavu, kdy se neuvazuji srazky signalnich elektrona s plynnym
prostfedim komory vzorku. Trirozmérny model stavajici (ploché) elektrody byl upraven a byl
vytvoren vyrobni vykres nové elektrody.

Tab. 5-4 Vyhodnoceni aspé$nosti simulované detekce

Vyslané SE Detekované SE Usp&3nost

(oblast 1-5 eV)[-] | (oblast 1-5 eV) [-] detekce [%]
Plocha E2 450 235 52,2
Zkosena E2 450 318 70,7
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6. Experimentalni ovéreni simulovanych
vysledkii

V experimentalni asti prace bylo cilem ovéfit vystupy ze simula¢niho programu
Simion. Z pocatku bude rozebran experiment se scintilacnim detektorem s upravenou
(konickou) elektrodou. Vystupy budou pouzity ke zjisténi vhodnych napéti na novém
elektrodovém systému z hlediska velikosti detekovaného signalu, napétového kontrastu a
Sumu v obraze. Dale bude nasledovat srovnani ziskanych dat, pfi pouziti konické a ploché
elektrody, za ucCelem zjiSténi redlného piinosu zmény tvaru elektrody E2 k detekci
sekundarnich elektront.

6.1. Podminky experimenti a mérici zarizeni

Vsechny experimenty probihaly na environmentalnim rastrovacim elektronovém
mikroskopu Tescan AquaSem, umisténém v laboratofi elektronové mikroskopie Ustavu
piistrojové techniky Akademie véd Ceské republiky.

V pfistroji je jako katoda pouzito pfimo zhavené wolframové vldkno. Urychlovaci
napéti primarnich elektroni bylo po celou dobu experimenti nastaveno na hodnotu
Upg =20 kV pfti proudu Ipg = 100 pA a vzdalenosti 4 mm mezi povrchem vzorku a posledni
tlak omezujici clonou vakuového systému mikroskopu, pokud neni v textu uvedeno jinak.

6.1.1. Vakuovy systém mikroskopu

Vakuovy systém mikroskopu se sklada ze dvou rotacnich vyvév a jedné difuzni vyvévy,
viz schéma na Obr. 6.1. Jako plynné prostiedi je v komotre mikroskopu vyuzita vodni para,
piidemz tlak v komofe vzorku je mozné nastavit v rozsahu 107 az 1000 Pa. Cerpani je
ovladano pomoci sedmi ventild V1 — V7. Pripousténi vodnich par do komory vzorku je
realizovano otocnym ventilem V6.

- :M) P3: 1.0e+05 Pa
P1: 1.0e-02 Pa
L

va vs5
v7 -
- % v3 X vz e
| |
V6 DP
i Vi
P2: 4.4e+01 Pa I ?
()

RP2

Status: 0b 4 min

P4: 1.0e-02 Pa

Obr. 6.1 Vakuovy systém mikroskopu
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6.1.2. Detektor sekundarnich elektronu

Sekundarni elektrony jsou detekovany detektorem se scintilatnim krystalem LuminiX
LXSR, ktery ma zjedné strany naprasenou vrstvu hliniku pro pfipojeni vysokého napéti.
Krystal je umistén na svétlovodu z polymethylmetakrylatu (PMMA). Na svétlovod navazuje
fotonasobi¢ Hamamatsu R6094.

Signal SE je zesilovan narazovou ionizaci v plynném prostiedi komory vzorku
mikroskopu a detektoru. Na dynodach fotonasobiCe, ktery zajistuje dalsi zesileni
detekovaného signalu, je mozné nastavit maximalni napéti az 1000 V. Zvolené napéti, jehoz
velikost urCuje zesileni signalu, je v ovladacim programu uvadéno v procentech, tedy
napfiklad 35% odpovida 350 V na dynodach fotonasobice.

Na elektrody a clony detektoru (viz Obr. 4.2) jsou pripojeny zdroje napéti, které vytvari
elektrostatické pole umoziujici pfenos SE ke scintilatoru. Optimalizaci téchto napéti 1ze
ovliviiovat zesileni signalu pfi zkoumani vzorkli. Béhem nastavovani napéti pfilozenych na
elektrody a clony je tfeba mit na paméti, ze pii praci v tlaku mize nevhodnym nastavenim
napéti dojit k vybojim, coz vyplyva z Paschenova zakona. Optimalizace napéti je hledani
kompromisu mezi kvalitou obrazu a stabilitou detektoru. Na zakladé predchozich experimentu
bylo na cloné Al zvoleno napéti Uy, = 650 V, na cloné A2 napéti Uap =2 kV. Praméry
otvori clon byly zvoleny da; = 4mm a dax = 1,5mm. Na scintilator je nutné z davodu
dosazeni dostatecné urovné scintilaci pfilozit napéti 10 kV. Tyto parametry zistaly po celou
dobu experimentd konstantni. Napéti na elektrodach Ug; a Ugy byla v prubéhu experimentd
meénéna.

Z piedchozich zkuSenosti a experimentd bylo jiz znamo, ze v rozmezich tlakii vodnich
par 100 az 300 Pa v komote vzorku dochazi k nejvétsimu zesileni signalu SE. To je dano
narazovou ionizaci signalnich elektront s plynnym prostfedim, ktera je nejsiln€jsi pravé v této
oblasti tlakii. V procesu narazové ionizace vznikaji dalsi elektrony, které se scitaji
s puvodnimi sekundarnimi elektrony uvolnénymi ze vzorku a zesiluji tak signal, ktery je
posléze detekovan scintilacnim detektorem. V této oblasti tlaki muze nastat situace, kdy
uroven signalu presahne hodnotu 255, tedy je v nasem piipadé neméfitelna. Hodnotu je vSak
mozné dopocitat, proto se v diplomové praci objevuji hodnoty urovni Sedi presahujici 255.
Zpusob vyhodnoceni velikosti signalu z arovni Sedi a postup prepoctu nad uroven Sedi 255 je
uveden v kapitole 6.3.1.

KOMORA DIFERENCIALNIHO CERPANI

KOMORA

:].AZ,_._/‘/ Scintilator
SCINTILATORU

Obr. 6.2 Schéma upraveného scintila¢niho detektoru pro EREM se zkosenou elektrodou E2
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6.2. Mérené vzorky

6.2.1. Standardni vzorek

Standardni vzorek pro posouzeni velikosti detekovaného signalu se sklada z uhlikového
valce o pruméru 10 mm, do jehoZ stfedu je vyvrtan otvor o priméru 500 um a hloubce 15
mm. Podle Obr. 6.3 jsou pies otvor nalepeny dva plisky z platiny a médi. Na snimku je patrny
materialovy kontrast téchto dvou kovii navzdory tomu, ze snimek je pofizen signalem SE. To
je zpusobeno sekundarnimi elektrony typu 2 (viz. kap. 3.1 a 3.2). VSechny snimky
standardniho vzorku byly snimany pfi zvétSeni 600x.

Obr. 6.3 Snimek standardniho vzorku, platina (vlevo) a méd’ (vpravo)

6.2.2. Vykonovy tranzistor NPN

Vzorek slouzi k pozorovani napétového kontrastu. Jedna se o prechod baze-emitor
vykonového NPN tranzistoru s pfilozenym zavérnym napétim 10 V (Obr. 6.4). Napétovy
kontrast je hodnocen jako rozdil velikosti signalu z oblasti P (10 V) a z oblasti N (0 V).
Porovnanim vysledkii napétového kontrastu bude posuzovana schopnost detekce SE ve
vysSich tlacich. VSechny snimky napét'ového kontrastu jsou snimany pii zvétSeni 890x.

-

Obr. 6.4 Snimek prechodu bize emitor vykonového tranzistoru NPN pripojeného
na zavérné napéti 10V
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6.2.3. Vzorek kuli¢ek cinu

K ¢asteCnému posouzeni rozliSovaci schopnosti detektoru a pomeéru uzite¢ného signalu
k Sumu (SNR) byl pouzit vzorek kuli¢ek cinu na uhlikovém substratu Agar Scientific S1937.
Pro posouzeni bylo tfeba nalézt kulicku cinu pii zvétSeni 15 000x a vétSim. Zaroven musela
disponovat vhodnou topografii pro posouzeni rozliSovaci schopnosti detektoru. Priklad
vhodného exemplare kuli¢ky cinu je na Obr. 6.5.

Obr. 6.5 Kulicky cinu pro posouzeni rozliSovaci schopnosti a SNR (zvétSeni 18 000x)
6.3. Vyhodnoceni méreni

6.3.1. Posouzeni velikosti detekovaného signalu

Snimky pofizené v mikroskopu jsou ukladany v rozliSeni 512x512 pixell s bitovou
hloubkou 8 bitt. Kazdy pixel na snimku ma tedy pfifazenu uroven Sedi v rozsahu 0 az 255.
Uroveii $edi je zji§téna za pomoci programu Adobe Photoshop. Pro ucely méfeni je
zjistovana uroven signalu ziskana ze standardniho vzorku. V programu Photoshop je tedy
potfeba vymezit oblast na vzorku bez necistot a zmén reliéfu, aby nedoSlo ke zkresleni
meéfeni, a poté zobrazit histogram se stfedni hodnotou trovné Sedi (Obr. 6.6). Tato hodnota
reprezentuje signalovou (kontrast) a stejnosmérnou (jas) slozku signalu.

| Navigator | Histogram x | Informace |

Q

Stfedni hodnota: 55,18 Uroveii:
Odchylka: 599 Podet:
Medidn: 55 Percentil:

Obr. bodd: 5251 Pocet rovni: 1

Obr. 6.6 Snimek s nac¢tenou maskou a histogramem vybrané oblasti
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Pro zjisténi velikosti signalu se od stfedni hodnoty Sedi vzorku odecte stejnosmérna
slozka signélu, kterd je zjisténa z oblasti otvoru v grafitovém valci (z néhoz by se nemél
uvolnovat zadny signal).

Béhem vyhodnoceni mize nastat situace, kdy velikost signalu pfesahne hodnotu 255.
V tomto pfipadé je mozné snizit stejnosmérnou slozku signalu pod nulovou uroven a pii
znalosti zavislosti stejnosmérné slozky na trovni Sedi pro dany vzorek pfi urcitych pracovnich
podminkach dopocitat rozdil a stanovit velikost signalu nad méfitelné maximum 255. Dalsi
moznosti je pofizeni stejné série snimkll pfi zménénych podminkach, stanoveni zavislosti
mezi standardnimi a zménénymi podminkami a poté dopocitat potiebné hodnoty. Béhem
experimentt byly pouzity obé metody podle vhodnosti jejich pouziti.

6.3.2. Posouzeni kvality snimku z poméru signal/Sum

Vysledna kvalita pofizenych snimkd je ovlivnéna Sumem pozadi. Ten se pricita
k uziteCnému signalu a zkresluje tak ziskané informace. K Sumu pfispivaji rozptylené
primarni elektrony v plynném prostfedi ESEM (dopad na povrch vzorku mimo stopu
primarniho svazku. Kvalitu snimku lze za danych pracovnich podminek posoudit z SNR.
Ovladaci software mikroskopu AquaSem neumoziuje zjistit SNR piimo. K t€émto tcelim byl
vyuzit software Scion Image. V tomto programu bylo pouzito makro SMART, které analyzuje
dva po sobé jdouci fadky snimku pomoci metodiky podrobné popsané v [5]. Makro pocita
variance a kovariance dvou po sobé jdoucich fadk na snimku, z c¢ehoz dostavame korelacni
koeficient R,. Korela¢ni koeficient je definovan jako

_cov(X,Y)
" Jvar(X)var(Y)

(1)

kde cov (X,Y) je kovariance po sob€ jdoucich fadku a var(X) resp. var(Y) jsou variance
pislusnych fadkt. SNR je poté vypocten ze vztahu

SNR = 1-R. (2)
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7. Vlastnosti scintila¢cniho detektoru
s konickou elektrodou E2

Konicka elektroda byla vyrobena z mosazi podle vyrobniho vykresu na Obr. 7.1.
Nasledovalo pripajeni vodici, osazeni do scintilaéniho detektoru a umisténi sestavy zpét do
komory vzorku mikroskopu.

8
540,05
| |
& 4 3 0| ~ ‘gj
M~ ] S 9 o
= = a
|
/]
G 1,1x0,1

Obr. 7.1 Vyrobni vykres konické elektrody E2

Kritickym krokem bylo vyCerpani detektoru do pracovni oblasti tlakt, které probéhlo
bez problému. Detektor byl nasledné oziven postupnym zvySovanim napéti na elektrodach a
clonach, kdy bylo nutné sledovat pfipadny vznik vyboja ¢i nestability detektoru. V tomto
kroku byla zjisténa vhodna stabilni napéti elektrod E1 a E2, ktera jsou soucasti Tab. 7-1, a
také rozsah pracovni oblasti tlaka. S detektorem je mozné pracovat v rozsahu tlakii vodnich
par v komote vzorku mikroskopu 0 az 950 Pa, kdy zacalo dochazet k vybojum v detektoru a
velkému narastu Sumu v obraze.

Cilem této kapitoly je stanovit optimalni napéti prilozend na elektrody E1 a E2
detektoru pro vysoky zisk signalu sekundarnich elektroni a zarovefi nizky podil Sumu
v obraze.

Tab. 7-1 Pi‘ehled napéti pouzitych v ruznych tlacich (vlevo) a jejich pracovni oznaceni (vpravo)

Oblast tlakd [Pa] PfiloZzena napéti Pouzité napétové kaskady |Oznaceni
Ug; = 300V, Ug, = 400V Ug; =300V, Ug, = 400V A
o Ugr = 300V, Ug, = 310V Ugs = 300V, Ug, = 310V B

Ug, =300V, Ug, = 400V Ug, =300V, Ug, = 450V AA

20300 Ugr = 300V, Ug, = 450V Ugs = 200V, Ug, = 210V BB

400 - 500 Ug; = 300V, Ug, = 310V

G Ug; = 300V, Ug, = 310V
Ug =200V, Ug, = 210V
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7.1. Zavislost velikosti signalu na tlaku v komore vzorku

Meéfteni zévislosti velikosti signalu na tlaku v komote vzorku mélo za cil zjistit
optimalni napéti na elektrodach E1 a E2 pro dosazeni co nejvyssi urovné detekovaného
signalu za souCasné stability detektoru a nizkého podilu Sumu v obraze. Méfeni probihala
v podminkach stanovenych v kapitole 6.1. VétSina méfeni byla provedena pii napéti 350 V na
dynodach fotonasobiCe. Ze zavislosti na Obr. 7.2 je patrné, Ze v oblasti nizSich tlaku je
nastaveni AA ( viz. Tab. 7-1) z hlediska velikosti signalu vyhodnéjsi, od tlaku 600 Pa lze
vy§§iho signalu dosahnout pouzitim nastaveni BB. PH tlaku 107 Pa bylo lepsi volbou
nastaveni B.

signal [-]
180,00 +
160,00
140,00
120,00
100,00
80,00
60,00
40,00
20,00
0,00

N —

X""""X‘“""'X""""x

} } } ix 0 A
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900
tlak v komore vzorku [Pa]

=3¢ Pt - nast. A —3¢— Pt - nast. AA Pt-nastB —3¢— Pt - nast. BB
e+ Cu-nast. A ce+¥++ Cu - nast. AA Cu-nast.B ee<¥-- Cu- nast. BB

Obr. 7.2 Zivislost velikosti signidlu na tlaku v komore vzorku pro konickou elektrodu

Vizualnim srovnanim snimkt na Obr. 7.3 Ize stanovit, Ze nastavenim AA je dosaZeno
kvalitnéjSiho zobrazeni topografie povrchu vzorku. Toto tvrzeni bylo v dalsim kroku ovéfeno
méfenim napétového kontrastu.

Obr. 7.3 Snimky standardniho vzorku, nastaveni A (vlevo) a nastaveni AA (vpravo) pri tlaku 200Pa
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Ackoliv je od tlaku 600 Pa z hlediska velikosti signalu nastaveni BB vyhodné&jsi nez
nastaveni B, v obraze je patrny velky nartst Sumu (Obr. 7.4). Z téchto duvodu je v kapitole
7.3 ovéfen pomér signal/Sum.

Obr. 7.4 Snimky standardniho vzorku, nastaveni B (vlevo) a nastaveni BB (vpravo) pri tlaku 600 Pa

7.2. Zavislost velikosti napét’ového kontrastu na tlaku v komorie vzorku

Z vysledkii mé&feni vyplyva, Ze nap&fovy kontrast je pozorovatelny od 10™ Pa do 600 Pa
tlaku vodnich par v komorte vzorku. Z divodu dosazeni lepSich vysledkl byla vétsina méfeni
provedena pro vétsi proud primarnich elektroni Ipg =200 pA a pracovni vzdalenost
WD =5 mm, ktera vykazovala nejvyssi napétovy kontrast. Napétova nastaveni byla pouzita
podle Tab. 7-1, pfiCemz pro nastaveni BB pfi tlaku 600Pa byl kontrast neméfitelny.

napétovy
kontrast [-]

0 100 200 300 400 500 600
tlak v komore vzorku [Pa]

=3=nast. A =d=nast. AA nast. B |

Obr. 7.5 Zavislost velikosti napétového kontrastu na tlaku v komoie vzorku pro kénickou elektrodu
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Z grafu lze usoudit, e nastaveni AA vykazuje v oblasti 10" az 300 Pa vyssi Grovefi
napétoveho kontrastu, a tedy lepsi schopnost detekovat sekundarni elektrony nez nastaveni A.
Nad 300 Pa je vhodnéjsi nastaveni B, coz koresponduje s vysledky kapitoly 7.1.

7.3. Zavislost velikosti poméru signal/Sum na tlaku v komoie vzorku

Cilem méfeni bylo stanovit, které z napéfovych nastaveni je vhodnéjsi z hlediska
velikosti pomeéru signalu k Sumu v obraze. Pracovni podminky se shodovaly s podminkami
stanovenymi v kapitole 6.1. Kulicka s vhodnou topografii povrchu byla nalezena pfi zvétSeni
18 000x. Pii tomto zvétSeni dochazi se zménou tlaku k posunu kulicky cinu mimo oblast
zajmu, proto bylo nutné pii experimentech centrovat kulicku do stfedu obrazu. Z potfizenych
snimkl byl vypocten pomér signal/Sum podle metody popsané v kapitole 6.3.2. Vypoctené
hodnoty jsou uvedeny v Tab. 7-2. Vysledky ukazuji, ze nastaveni A a AA poskytuji podobné
kvalitni snimky pro tlaky do 400 Pa. Od toho tlaku v komote vzorku je jiz vhodné pouzit
nastaveni B, které vyslo kvalitou pofizeného obrazu podstatné 1épe nez BB.

Tab. 7-2 Pomér signdl/Sum v zdvilosti na tlaku v komoie vzorku pro riiznd nastaveni elektrod

Tlak v komore vzorku [Pa]
50 100 150 200 300 400 500 600 700 | 800 | 900

Pomér signal/Sum [-]
A 9,3 12,8 9,9 10,9 14,5 6,9

'

S | AA |84] 104 |98 | 123 | 104 | 81

g

2 B 102 | 75 | 103 | 54 | 40 | 1,0
< | 88 54 | 59 [ 23] 2108

7.4. Vyhodnoceni optimalniho napéti na elektrodach detektoru s kénickou
elektrodou E2

Z provedenych experimenti popsanych v této kapitole byly wvybrany optimalni
kombinace napéti na elektrodach E1 a E2 podle dosazené velikosti signalu sekundarnich
elektront pii souCasné nizké arovni Sumu v obraze.

Nastaveni AA dosahuje v oblasti 10" az 300 Pa vyssi hodnoty velikosti signalu (Obr.
7.2) a lepsi schopnosti detekovat sekundarni elektrony (Obr. 7.5). Uroveii umu v obraze je u
tohoto nastaveni nepatrné vyssi, podle subjektivniho hodnoceni ze snimkt je vSak shodna
s nastavenim A (Obr. 7.6). Z tohoto divodu je nastaveni AA zvoleno pro tuto oblast tlakt
jako optimalni.

Nastaveni B je vhodné pouzit i pro tlaky vétsi nez 600 Pa v komote vzorku navzdory
niz§i arovni signalu. Je to z davodu kvalitn€jSich snimkd (Obr. 7.7) a lepsi schopnosti
detekovat sekundarni elektrony, které nebylo nastavenim BB dosazeno. V Tab. 7-3 jsou
shrnuta optimalni napéti elektrod pro dané tlaky.

Tab. 7-3 Optimalni napéti elektrodového systému s konickou elektrodou E2

Kdnicka elektroda - Optimum Oznaceni
0,1Pa Ug1 =300V, U, =310V B
50Pa - 300Pa U, =300V, Ug, =450V AA
400Pa - 900Pa U =300V, U, =310V B
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Obr. 7.6 Srovnani snimku kuli¢ky cinu p¥i pouZiti nastaveni A a AA pro tlak 100, 200 a 400 Pa v komore vzorku

BB

Obr. 7.7 Srovnani snimku kulicky cinu p¥i pouziti nastaveni B a BB pro tlak 500, 700 a 800 Pa v komofe vzorku
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8. Zhodnoceni prinosu zkoseni elektrody
E2 k detekei sekundarnich elektronu
scintilacnim detektorem

Cilem této kapitoly je porovnani vysledkid experimenti elektrodového systému se
zkosenou elektrodou E2 s pavodnim stavem scintilatniho detektoru, tedy s plochou
elektrodou E2. Scintilacni detektor s plochou E2 bylo mozné proméfit v celé tlakové oblasti
10" Pa — 1000 Pa. Tlakové zavislosti uvniti detektoru pro upraveny i neupraveny stav jsou
vyneseny v grafech na Obr. 8.1 a Obr. 8.2. Je znich patrné, ze zkoseni elektrody E2 ma
pomémé vyznamny vliv na proudéni plynt v t€lese detektoru. V diferencialni komote i
v komote scintilatoru je pouzitim konické E2 dosazeno vyssich tlakd, které ovSem v komote
scintilatoru nepfesahuji povolenou mez, ktera je 5 Pa. Plati, ze dosaZzeni co nejnizsich tlakt
v komore scintilatoru je vzdy vyhodnéjsi z hlediska moznych vybojt.

Tab. 8-1 Piehled optimalnich napéti elektrod pro oba typy elektrod v riznych tlacich

Konicka elektroda - Optimum Oznateni
0,1 Pa U =300V, U, =310V B
50 Pa—300 Pa U, =300V, Ug, =450V AA
400 Pa —900 Pa Ug =300V, Ug, =310V B

Plocha elektroda - Optimum Oznateni
0,1 Pa—200 Pa Ug =300V, Ug, =400 V A
300 Pa — 700 Pa Ug1 =300V, U, =310V B
800 Pa—1 kPa U =200V, Ug, =210V BB

tlak v
diferencialni
komove [Pa]

30 T
25 A
20
15

10

O x ] ] ] ] ] ]

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
tlak v komore vzorku [Pa]

X Plochda XKonus |

Obr. 8.1 Zivislost tlaku v diferenciilni komoie detektoru na tlaku v komore vzorku pro
srovnavané typy elektrod
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tlak v komore
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Obr. 8.2 Zavislost tlaku v komofre scintilitoru detektoru na tlaku v komore vzorku pro
srovnavané typy elektrod

Optimalni napéfova nastaveni pro scintilatni detektor s plochou E2 byla znama
z predchozich experimentd. Pro uplnost méfeni bylo provedeno jejich ovéfeni, ale nebyla
zjisténa jind nastaveni, kterd by vykazovala vyssi arovné detekovaného signalu. Z tohoto
divodu jsou napéti uvedena v Tab. 8-1 brana jako optimalni.

8.1. Porovnani velikosti detekovaného signilu detektorem s plochou a
konickou elektrodou E2

V této kapitole bude nejdfive porovnana velikost signalu detekovana pii tlaku 107 Pa.
Simulace provedené v programu Simion totiz neuvazuji tlakovou oblast, ale pouze vakuum.
Ke srovnani detekovanych trovni signalu byly pouzity hodnoty pii napéti na fotonasobici
U = 350 V a pii optimalnich nastavenich uvedenych v Tab. 8-1.

8.1.1. Detekce pri tlaku 0,1Pa

Jelikoz v nizkych tlacich nedochazi k zesilovani signalu procesem narazové ionizace, je
nutné zvysit pii tlaku 10" Pa zesileni fotonasobiGe. Srovnavané hodnoty odpovidaji napéti
Uy = 600V, pro oba typy elektrodového systému je pouzito nastaveni A. Z grafu na Obr. 8.3
lze pozorovat, ze detektor s konickou E2 vykazuje u signalu z platiny téméf trojnasobné vyssi
velikost oproti pfedchozimu stavu. To potvrzuje vysledky dosazené béhem simulaci
v programu Simion. Ve vakuu jsme schopni pouzitim zkosené elektrody E2 zvysit pfi danych
podminkach velikost detekovaného signalu, zietelné vSak narostl podil materialového
kontrastu v obraze, coz je nezadouci.
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Obr. 8.3 Srovnini velikosti signali v tlaku 0,1 Pa p¥i pouziti ploché a kénické elektrody

8.1.2. Detekce v tlakové oblasti nad 0,1Pa

Jiz v prubéhu experimenti bylo patrné, Ze v oblasti tlakti 50 Pa a vyse byl signal pfi
pouziti ploché elektrody a napéti fotonasobice Ugy=350 V vyrazné vyssi, presahujici 255
urovni Sedi. Z tohoto divodu bylo nutné vétsinu hodnot dopocitat. Zavislosti ziskané méfenim
jsou vyneseny do grafu Obr. 8.4. Pouzitim ploché elektrody E2 je vzdy detekovan
mnohonasobné vétsi signal bez ohledu na zesileni fotonasobiCe. Z tohoto hlediska nema
zkoseni elektrody E2 pozitivni pfinos k detekci. Na Obr. 8.5 lze vizualné srovnat potfizené
snimky standardniho vzorku.
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Obr. 8.4 Srovnani velikosti signali v oblasti tlaki nad 0,1 Pa pii pouziti ploché a kénické elektrody E2
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Konicka E2

Obr. 8.5 Vizudlni srovnani snimka standardniho vzorku pofizenych pii pouziti
ploché a konické elektrody E2 pro optimalni napéti elektrodového systému
(tlaky 0.1, 100, 700, 800 Pa; Uy, = 350 V)
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8.1.3. Srovnani podilu materialového kontrastu v obraze

Dale byl stanoven podil materialového kontrastu v obraze pii pouziti obou typa elektrod
E2. Ten je pozadovan co nejmensi, jelikoz detektorem maji byt detekovany pfevazné SE,
které prenaseji primarné topografickou informaci o zkoumaném vzorku. Materialovy kontrast
(MK) je vypocten podle vzorce

SPt - SCu

MK = ———,
Spt + Scu )

kde Sp; je uroven signalu platiny a Sc, je urovenl signdlu médi. Ze srovnani na Obr. 8.6
muzeme pozorovat, ze konicka elektroda vykazuje od 0,1 Pa do 600 Pa nizsi podil
materialového kontrastu v obraze nez puvodni plocha elektroda. Nad 700 Pa je situace
opacna. Z tohoto hlediska je konicka elektroda vyhodnéjsi nez ptivodni plocha.
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Obr. 8.6 Srovnini podilu materidlového kontrastu v obraze pri pouziti ploché a konické elektrody E2
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8.2. Porovnani detektoru s plochou a kénickou elektrodou E2 z hlediska
schopnosti detekovat sekundarni elektrony

V této podkapitole je srovnana schopnost elektrodovych systémi detekovat sekundarni
elektrony vyhodnocenim velikosti napétového kontrastu. Napétova nastaveni elektrodového
systému 1 fotonasobiCe byla nastavovana pro dosazeni nejlepSich vysledkd. ZvétSeni pii
experimentu bylo 890x. Porovnani zavislosti obou elektrodovych systémua je vyneseno
v nasledujicim grafu (Obr. 8.7).

napétovy
kontrast [-]
45 -
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| X plocha Xkonus|

Obr. 8.7 Porovnani schopnosti detektoru detekovat sekundarni elektrony pii pouziti ploché a
konické elektrody E2

Obé¢ zavislosti vykazuji srovnatelny napétovy kontrast, da se usoudit, ze systém
s puvodni plochou E2 je schopen ve vyssich tlacich 1épe detekovat sekundarni elektrony.
Pofizené snimky je mozné porovnat na Obr. 8.8.

Plocha

Konus

Obr. 8.8 Snimky napét’ového kontrastu pri riznych tlacich v komore vzorku (plochi a kénicka E2, zvétSeni 890x)

_41 -



8.3. Porovnani detektoru s plochou a kénickou elektrodou E2 z hlediska
velikosti poméru signal/Sum

Cilem tohoto méfeni bylo stanovit, ktery z elektrodovych systémt bude vykazovat lepsi
pomér SNR v rozmezi tlakd 10" az 1000 Pa v komofe vzorku. Snimky kulicky cinu jsou
srovnavany pii zvétSeni 18 000x a pii standardni pracovni vzdalenosti WD = 4 mm. Napéti
pfivedena na elektrodovy systém odpovidaji optimalnim hodnotdm uvedenym v Tab. 8-1,
zaroven bylo hledano zesileni fotonasobice pro dosazeni nejlepsich snimk(. SNR byl ziskan
metodou popsanou v kapitole 6.3.2.

Tab. 8-2 Pomér signil/Sum v riznych tlacich v komoie vzorku (ploch4 a kénicka E2)

Tlak v komore vzorku [Pa]
50 | 100 | 150 | 200 300 | 400 500 | 600 | 700 | 800 | 900

Pomér signal/Sum [-]

Plocha| 4,6 | 6,0 6,8 | 17,4 7,7 7,8 109 | 103 | 89 | 35 | 1,2

Konus | 8,4 | 10,4 | 9,8 | 12,3 | 10,4 | 10,2 7,5 103 | 54 | 40 | 1,0

Elektroda E2

Na zéakladé subjektivniho posouzeni z potfizenych snimkl kulicky cinu (Obr. 8.9) se
jevi, ze systém s konickou E2 schopen 1épe zobrazit topografii povrchu zkoumaného vzorku
v celé méfitelné oblasti tlakti 50 az 800 Pa. To Castecné odporuje vysledkim z predchozi
kapitoly 8.2, kde o néco lepsi schopnost detekce sekundarnich elektroni vykazoval systém
s plochou E2. Pti pouziti ploché E2 se topograficka informace zacala ztracet pii tlaku 500 Pa
v komote vzorku, kdezto pfi pouziti konické elektrody pii stejném tlaku je topografie stale
patrna. Problémem je, ze snimky nemohly byt pfi pouzitém zvétSeni pofizeny vzdy pro
stejnou kulicku cinu. Z tohoto divodu nelze vizualni srovnani brat jako rozhodujici faktor.

Z vypocti poméru SNR (Tab. 8-2) se da usoudit, ze pouzitim konické elektrody se da
docilit kvalitnéjsich snimka do tlaku pfiblizn€ 500 Pa, kdy zacina vétsi SNR vykazovat
systém s puvodni plochou elektrodou E2.
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Obr. 8.9 Srovnini pofizenych snimki kuli¢ky cinu p¥i pouZiti ploché a
konické E2 (tlak 50, 100, 300, 500, 700 Pa)
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8.4. Vyhodnoceni prinosu zkoseni elektrody E2

Ze vsech provedenych experimentt l1ze vyvodit nasledujici zavéry:

Zkoseni elektrody E2 zpusobilo zménu tlakové zavislosti scintilacniho detektoru.
Doslo k narastu tlaku v obou komorach télesa, ale nebyl prekrocen limit 5 Pa
v komote scintilatoru. I pfesto nebylo mozné pracovat pii tlaku nad 950 Pa
v komote vzorku z divodu vyskytu vyboju pii jakémkoliv napéti pfilozeném na
elektrody detektoru.

Pouzitim kénické E2 lze dosahnou vétsiho signalu pii vakuu (10" Pa) v komote
vzorku. Snimky jsou podle subjektivniho dojmu kvalitné;si.

V tlakové oblasti nad 10" Pa se konicka E2 projevuje podstatnd niz§i Grovni
detekovaného signalu. Zavislosti materidlového kontrastu na tlaku v komote vzorku
maji srovnatelnou tendenci, o néco niz§i podil materidlového kontrastu vykazuje
v tlakovém rozsahu 107" a7 600 Pa konicka E2. Celkové nepfineslo zkoseni E2
o¢ekavany prinos vétsi velikosti signalu.

Ve schopnosti detekovat sekundarni elektrony se oba méfené elektrodové systémy
prili§ nelisi. Do tlaku v komote vzorku 50 Pa je lepsi detekce dosazeno u konické
E2, dale se situace obraci. Pfinos zkoseni elektrody E2 se tedy ani z tohoto hlediska
neprojevil.

Z vypocti SNR Ize usoudit, Ze systém s konickou E2 vykazuje lepsi (vyS$si) pomeér
signal/Sum prtiblizné do 500 Pa v komote vzorku. Snimky jsou pfi pouziti konusu
subjektivne kvalitnéj$i a topografie je 1 pfi tlaku nad 500 Pa stale pozorovatelna.

Z dosazenych vysledkii se potvrdily simulace z programu Simion. Ve vakuu lze
zkosenim E2 dosahnout lepsi detekce sekundarnich elektrond. Scintilacni detektor, na kterém
byly experimenty provadény, byl ov§em navrzen pro praci v §irokém rozsahu tlaka v komore
vzorku, a zde jiz Uprava nepiinesla pozadované zlepSeni. Pti optimalizaci detekce uvedenym
scintilacnim detektorem se zkosenim elektrody E2 nema smysl nadale zabyvat.
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Z.aver

V ramci diplomové prace jsem se podrobné seznamil s problematikou environmentalni
rastrovaci elektronové mikroskopie, ktera je v soucasné dobé velmi aktualni. V tomto odvétvi
probiha neustaly vyvoj a hledani novych moznosti pro pozorovani nejriznéjsich vzorkd, které
nelze v béznych rastrovacich mikroskopech pozorovat bez predchozich Uprav. Soucasti prace
je teoreticky uvod do environmentalni elektronové mikroskopie, dale je nastinéna
problematika detekce sekundarnich elektront scintila¢nim detektorem. V praktické Casti je na
zakladé modelovani drah elektront v elektrostatickém poli detektoru realizovana uprava
elektrodového systému stavajiciho detektoru.

Hlavnim cilem této prace bylo zlepsit detekci sekundarnich elektront scintilacnim
detektorem pracujicim v Sirokém rozsahu tlaki v komofe vzorku environmentalniho
rastrovaciho mikroskopu. Elektrody E1 a E2, které se nachdzeji v pfedni ¢asti detektoru,
pfimo ovliviuyji sbér a zaméreni signalnich elektrond na scintilacni krystal. Z tohoto divodu
bylo predpokladano, ze zména parametrt elektrod (napéti, tvaru), a hlavné elektrody E2, bude
mit positivni vliv na detekci sekundarnich elektronda.

Ze simulaci vyplynulo, ze zmeéna napéti piivedeného na elektrodu E2 neme¢la
pozadovany efekt, doslo naopak ke snizeni poctu detekovanych signalnich elektronti. Bylo
tedy pfistoupeno ke zméné tvaru elektrodového systému detektoru. Elektroda E2 byla zkosena
tak, aby se postupné zuzovala do otvoru clony Al. Tato uprava pfinesla pii pfi simulaci
zlepSeni detekce o témér 19%. Stejné bylo uvazovano i v ptipadé elektrody E1. Pfedpokladalo
se, ze plynula zména pruméru otvoru u obou elektrod zaméfi jesteé vice signalnich elektront
do otvoru clony Al. K tomuto efektu vSak nedoslo. Z tohoto divodu se zmény tvaru elektrod
tykaly pouze elektrody E2.

Dalsi krokem diplomové prace bylo praktické ovéfeni dosazenych vysledktu simulaci.
Nova elektroda byla zadana do vyroby podle uvedeného vykresu, poté osazena do télesa
detektoru. Novy elektrodovy systém byl vyhodnocen sérii uskuteCnénych experimentd.
Z vyhodnoceni vyplynulo, ze ackoliv byly potvrzeny vysledky simulaci pro oblast vakua,
v pozadovaném rozsahu tlakii do 1000 Pa nebylo dosazeno zvySeni urovné detekovaného
signalu. Velikost detekovaného signalu pfi pouziti konické elektrody E2 je podstatné nizsi nez
u plochého uspotadani. Jednim z moznych divodu je zména podminek pro narazovou ionizaci
signalnich elektrona v prostoru konické elektrody E2 oproti ploché elektrodé E2.

Vysledkem diplomové prace je upraveny detektor sekundarnich elektront s kénickou
elektrodou E2 pro environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop. Vlastnosti tohoto
detektoru byly experimentalné ovéfeny a vyhodnoceny. Scintila¢ni detektor je plné funkcni,
ale nesplnil pozadavek na o¢ekavané zvysSeni urovné detekovaného signalu v celém rozsahu
tlaka 107" az 1 kPa v komofe vzorku.
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