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ABSTRAKT

Tato prace se zabyva problematikou detekce sekundarnich elektronti ionizacnim detektorem pro
environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop. V préci je vysvétlen rozdil mezi rastrovacim
elektronovym mikroskopem a environmentalnim rastrovacim elektronovym mikroskopem. Dale
je popsana emise a detekce vybranych signala vznikajicich pfi interakci primarnich elektront se
vzorkem v rastrovacim elektronovém mikroskopu. Duraz je kladen na popis, rozdé€leni a zptsob
detekce sekundarnich elektront. V praci je popsan princip funkce ionizacnich a scintilacnich
detektord. V experimentalni ¢asti prace je uveden navrh konstrukce tfi raznych elektrodovych
systémtu deskového ionizacniho detektoru pro environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop. Na zakladé méfeni s navrzenymi detektory je vybran detektor s nejvyssi kvalitou

detekce signalu.
ABSTRACT

This thesis deals with problematics of a detection of secondary electrons by ionization detector
for environmental scanning electron microscope. In this thesis is described the difference
between scanning electron microscope and environmental scanning electron microscope. Further
there is described emission and detection of the choosen signals that arise while primary
electrons are interacting with a specimen in scanning electron microscope. A special emphasis is
placed on a description, sorting and on the form of detection of secondary electrons. In thesis
there is described principle of a function of ionization a scintilation detectors. Experimental part
of thesis describes design of 3 different elctrode systems of a tabular ionization detector, which
will be intended to be placed in environmental scanning electron microscope. Based on
measuring with the detectors, with experimental design, there is chosen one with the highest

quality of signal detection.
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1 Uvod

Mikroskopie je fyzikalni véda, zabyvajici se pozorovanim objektd, jejichz velikost lezi pod
hranici rozliSovaci schopnosti lidského oka. Ke sledovani objekti mikrosvéta se pouziva
mikroskop. Prvnim pouzivanym mikroskopem byl opticky mikroskop. Opticky mikroskop je
pfistroj urCeny k pfesnému méfeni a pozorovani predméti nepatrnych rozmérd pod zornym
uhlem zvétSenych optickou soustavou slozenou z cocek. Pro optické mikroskopy plati zakony
svételné optiky. RozliSovaci schopnost mikroskopu je omezend vinovou délkou pouzitého
zatfeni. Pro optické mikroskopy je limitni rozliSeni 200 nm.

Vyssiho rozliSeni 1ze dosahnout pouzitim elektromagnetického zafeni o kratsi vinové délce.
Typicky se jedna o signal urychlenych elektroni vyuzivanych v elektronové mikroskopii.
Elektronovou mikroskopii lze rozdélit na transmisni elektronovou mikroskopii a rastrovaci
elektronovou mikroskopii. V transmisni elektronové mikroskopii je obraz vzorku tvofen na
stinitku elektrony proslymi vzorkem. V rastrovaci elektronové mikroskopii je obraz tvofen

signaly vznikajicimi pfi interakci elektronti s povrchem vzorku.



2 Popis funkce rastrovaciho elektronového
mikroskopu

Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM) se sklada z tubusu a komory vzorku. V tubusu je
umistén zdroj primarnich elektrond (PE) (kapitola 2.1), kondenzorové a projekcni Cocky,
rastrovaci civky a clony. Komora vzorku obsahuje detektory signalu (kapitola 4) a stolek
vzorku. Rastrovaci elektronové mikroskopy pracuji ve vakuu. K udrzeni pozadovaného

vysokého vakua slouzi vakuové vyvévy.
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Obr.2.1: Principialni schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu [1].

Urychlené PE, vyzafené ze zdroje elektront, jsou fokusovany elektromagnetickymi ¢o¢kami.
Elektromagnetické Cocky jsou civky, skrz néz prochazi proud, a funguji jako spojky. PE pfilis
rozptylené z piivodni drahy jsou zachyceny clonami vlozenymi mezi jednotlivé civky. Schopnost
elektromagnetickych CoCek presné fokusovat PE je v soucasné dobé limitujicim faktorem pro
rozliSovaci schopnost rastrovacich elektronovych mikroskopt. Elektromagnetické cocky
neumoznuji fokusovat elektrony do stejného bodu, ale pouze do plochy s ur¢itym minimalnim
prufezem, oznaCované jako prumér stopy primarniho svazku. Béhem procesu fokusace
primarniho svazku pozorujeme vady elektromagnetickych ¢ocek [1].

Po té, co PE projdou soustavou fokusacnich Cocek a clon je signalem pomoci soustavy
vychylovacich civek rastrovano po povrchu vzorku. Zobrazeni na obrazovce je synchronni
s rastrovanim primarniho svazku po povrchu vzorku. Rychlost rastrovani primarniho svazku

ptimo udava kvalitu obrazu. S rostouci dobou setrvani primarniho svazku v jednom bod¢ vzorku
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roste doba prijimani signalu. Del$i doba pfijimani signalu poskytuje vice podklada pro zlepSeni
poméru signal - Sum (kapitola 2.2). Omezujicim faktorem maximalni mozné doby setrvani
primarniho svazku v jednom bodé€ je odolnost vzorku. Delsi doba setrvani primarniho svazku
v jednom bodé¢ piinasi vétsi zahfivani a hromadéni naboje na povrchu vzorku. V SEM nelze
pozorovat nevodivé vzorky, biologické vzorky, ¢i vzorky obsahujici vodu, nebot’ by dochazelo
k jejich nabijeni, degradaci nebo vysouSeni. Je mozno vzorek pokovit, ale tim se ztrati nékteré
detaily [1].

Pii dopadu PE na povrch vzorku vznikaji signaly, k jejichz detekci potiebujeme detektory
afiltry pro filtrovani signalu. Na detektory jsou pfipojené razné zesilovaCe signalu.
V elektronové mikroskopii detekujeme celou Skalu signala (kapitola 2.4). Pro kazdy z téchto
signali se vyuziva jiny detektor, jednotlivé signaly vznikaji jinymi fyzikalnimi jevy, pfipadné

stejnymi fyzikalnimi jevy s riznymi parametry.
2.1 Zdroje elektronu

Zdrojem primarnich elektronli je v rastrovacim elektronovém mikroskopu katoda umisténa
v tubusu mikroskopu (Obr. 2.1). Primarni elektrony se mohou z katody generovat na zakladé
dvou raznych fyzikalnich jevi, termoemisi nebo autoemisi. Oba typy zdroji PE vyzaduji
pfivedeni vysokého napéti na katodu [1].

- Termoemisni zdroj

Termoemisni zdroj vyuziva fyzikalniho jevu uvoliovani elektrond z povrchu latky pfi vysoké
teploté ve vakuu. Mirou nejmensi energie potiebné pro uvolnéni elektronu je vystupni prace W.
Hodnota W je zavisla na druhu kovu a velikosti elektrického pole. Termoemisni zdroje jsou
vyrobeny z tenkého wolframového dratku tvarovaného do pismene V nebo z pyramidoveé

tvarovaného lanthan hexaboridu (LaB ) [1].

- Autoemisni zdroj elektronu
Autoemisni zdroje elektrond extrahuji elektrony z hrotu katody silnym elektrickym polem.
V porovnani s termoemisnimi zdroji elektronti maji autoemisni zdroje elektronti vétsi proudovou
hustotu az o 3 tady. V porovnani stermoemisnimi zdroji maji autoemisni zdroje nékolika
nasobn¢ vétsi zivotnost. Nevyhodou jsou ale vyssi pozadavky na kvalitu vakua. Jsou vyrobeny

z wolframového dratu leptaného do hrotu [1].



2.2 Charakteristické parametry mikroskopu

- RozliSeni

Rozliseni 1ze definovat jako minimalni vzdalenost dvou bodd, které je mozno mikroskopem
zobrazit jako dva body. V SEM plati, ze dva body, oddé€lené od sebe vzdalenosti d ., 1ze od sebe
rozliSit, pokud proudova hustota signalu nepfesahne v poloving€ jejich vzdalenosti 75 %
maximalni intensity. Vzdalenost d, je teoreticky urCena polovinou vlnové délky A pouzitého
signalu. Plati tedy, ze rozliSeni d, = A / 2. V rastrovaci elektronové mikroskopii je limitujicim
faktorem rozliSeni prumér stopy primarniho svazku. Primarni svazek neni fokusovan do jediného

bodu, ale do stopy o priméru konecné velikosti [1].

Obr. 2.2: grafické vyjadreni Rayleghova kriteria, definice pro rozliSeni 2 bodt [1].

- ZvétSeni

ZvétSeni rastrovacich elektronovych mikroskopi M je dano pomérem velikosti snimané
plochy na vzorku k velikosti plochy zobrazované na monitoru.

- Pomér signal - Sum

Pomér signal - Sum urcuje velikost uzitecného signalu k velikosti signalu Sumu pozadi. Pro
rozlisitelnost malych signalt vii¢i Sumu pozadi je zapotiebi, aby velikost uzite¢ného signalu byla
minimalné 5x vétsi nez je Sum. Pomeér signal - Sum se da vyjadiit pomoci poctu signalovych

udalosti jejichz minimalni pocet je dan vzorcem:
A48>5n""? 2.1
, kde 4S5 je rozdil vysek trovné signédlu a n je pocet signalovych udalosti. Pro kvalitni zobrazeni

je nezbytné signal Sumu co nejvice potlacit vzhledem k uzite¢nému signalu, ¢ehoz lze docilit

napfiklad primérovanim nebo integraci po sob€ jdoucich obraza [1].



- Kontrast

Kontrast je definovan poctem signalovych udalosti. Pro moznost pozorovani vzorku s uréitym
kontrastem C je potieba na 1 pixel detekovat nejméné n signalovych udalosti, jejichz pocet je
minimalng:

n> ? 2.2)

Kontrast muze byt doladén pfimo na obrazovce. Dosahneme tak zvétSeni absolutni hodnoty
uziteCného signalu 1 signalu pozadi [1].

- Hloubka ostrosti

Hloubka ostrosti je dana hloubkou vrstvy, ve které lze sledovat souCasné vSechny body
pozorovaného objektu s dostate¢nou ostrosti, bez ohledu na jejich vyskovou polohu ve vrstve.
Rastrovaci elektronovy mikroskop vynika svou hloubkou ostrosti oproti jinym typum
mikroskopd. Pro dosazeni velké hloubky ostrosti je potfeba minimalizovat rozbihavost svazku
PE, ¢ehoz muze byt dosazeno sestavenim vhodného systému cocek a clon. Nékteré rastrovaci
elektronové mikroskopy nabizeji moznost dynamického ostfeni, tzn. automatické zmeény mista

zaostfeni podle aktualni polohy svazku PE [1].

2.3 Vady elektromagnetickych ¢ocCek

- Sféricka vada €ocky

Sféricka vada se projevuje ostiejSim odklonem drahy letu elektront leticich ve vétsi
vzdalenosti od osy primarniho svazku. V disledku rizné miry odklonu prekfizi elektrony z vétsi
vzdalenosti od osy primarniho svazku osu dfive, a pod ostfejsSim uhlem, nez elektrony,

fokusovany ze vzdalenosti mensi (Obr.2.3).Sféricka vada se kompenzuje zaclonénim [1].

Obr. 2.3: Sféricka vada cocky [4].
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- Chromaticka vada €ocky

Chromaticka vada je zpusobena riiznou vinovou délkou PE, respektive jejich rizné velkou
energii. PE s mensi vinovou délkou protne osu primarniho svazku diive, nez PE s vétsi vinovou
délkou(Obr.2.4). Pro minimalizaci u¢ink(i chromatické vady je nutné minimalizovat rozptyl

energii PE. Mensi rozptyl energii poskytuji autoemisni zdroje elektrona. [1], [3].

Obr. 2.4: Chromaticka vada ¢ocky A (a) > A (b) [4].

- Astigmatismus
Astigmatismus je zpusoben vadou v zakiiveni elektromagnetického pole Cocky nebo
nedokonalosti ¢i neCistotou v cloné. Vada se kompenzuje pouzitim kombinace vice Cocek

nezavisle na sob¢ nastavujicich intenzitu elektromagnetického pole ve smérech osy x ay [1].

Obr. 2.5: Astigmatismus [5].

- Difrakce

Difrakce je jev pozorovany pii vlozeni S$térbiny do sméru S§ifeni vinéni a projevuje
se zavaznéji pri piiblizeni velikosti §térbiny k vlno délce prochazejicich vinéni. Clona omezujici
prumér primarniho svazku zptsobuyje difrakci vinéni svazku PE. Difrakce se vyznacuje vznikem
tzv. difrakénich obrazca. V ptipadé kruhové stérbiny se vytvoii obrazce v podobé série

soustifednych kruhti. Jejich rozmisténi je dano gaussovym rozloZzenim s maximem ve
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sttedu (Obr. 2.6). S klesajici velikosti clony roste velikost centralniho maxima. Centralni

maximum utvarejici se na posledni clon€ piimo udava velikost primeéru stopy primarniho svazku
[1], [6].
Ciza primarniho svazku

ntenzita

i
*

vedalenost od osy primarniho svazku
Obr. 2.6: Schématické vyjadreni difrakce na aperturni cloné [1].

oy
rd

2.4 Signaly uvolriujici se pri interakci primarniho svazku se vzorkem

primarni elektronovy
svazek

gpéiné odraient elektrony

charakteristicke
RTG zifeni sekundarni elektrony
i.
[ L
kiltlldtllullllﬂlhktll& Augerovy elektrony
I_L /

‘ viorek

Obr. 2.7: Signaly vznikajici pfi interakci primarniho svazku se vzorkem [7].

Pii interakci PE s povrchem vzorku dochéazi k pruznym a nepruznym srazkam mezi PE
a atomy vzorku. Pfi pruzné srazce se meni draha letu primarniho elektronu, ale kineticka energie
zustane stejna. Elektron mize byt pii pruzné srazce vychylen az o thel 180°, nejCastéji se vSak
velikost vychylky pohybuje v rozmezi 2-5°. Nasledkem pruzné srazky PE s atomem dochazi
k exitaci atomu, popiipadé k uvolnéni SE. Pfi nepruzné srazce je trajektorie elektronu zménéna
oméne nez 0,1° a kinetickd energie elektronu je zmenSena o hodnotu rovnajici se velikosti
energie, kterou pii srazce piijal atom vzorku. Plati, ze s klesajici energii primarniho elektronu,
roste pravdépodobnost interakce s atomem vzorku. S rostouci energii primarniho svazku se

zvétsuje hloubka vniku elektronu a jeho stfedni volna drdha. Hloubku vniku se zmenSuje 1
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s rostoucim atomovym Cislem vzorku. Vét§i  sila pusobici na elektron znamena vétsi

pravdépodobnost srazky [1].
F_j Energie primarnich elekironi

Priimiér elektronoveho evazlo

Anggrovy elekivory
Selundarmd elektrony
Zping odradené elekirony

Charakteristické rig, zifeni

Spoqité mg, zadeni

1

Obr. 2.8: Informacni hloubka vzniku signalt pfi interakci PE se vzorkem [3].

- Zpétné odrazené elektrony
Zpétne odrazené elektrony (BSE), jsou PE, jez v dasledku interakce se vzorkem zménily
svoji trajektorii o vice nez 90°. BSE se uvoliyji z hloubky R / 2, kde R je hloubka vniku PE.
Mnozstvi BSE emitovanych ze vzorku je stanoveno koeficientem 1, ktery je definovan:
n= Lose (2.3)
IPE

, kde I, je proud BSE uvolnénych ze vzorku a /,, je proud PE.

. Energie BSE se pohybuje od energie SE (50 eV) az po energii PE. Majoritni ¢ast BSE méa
energii rovnajici se 75 - 80 % energie PE. BSE prenaseji materialovou informaci [1].

- Augerovy elektrony

Augerovy elektrony (AE), vznikaji v dusledku nepruzné srazky wnéjsiho elektronu
s elektronem, vazanym ve spodnich vrstvach atomu vzorku. Pfi srazce je vazanému elektronu
pfedana energie, coz vede k excitaci elektronu. Pfi relaxaci elektronu se uvolni mnozstvi
energie urcené rozdilem energii mezi hladinami. Uvolnéna energie mize byt predana nékterému
z elektrontl v horni vrstvé a ten se uvolni z atomu. Alternativnim mechanismem pro vznik AE je
vyrazeni vazaného elektronu ze spodni vrstvy atomu. Elektrony z vysSich vrstev postupné
zapliyji nizsi, energeticky vyhodnéjsi stavy. Pii kazdém piechodu se uvolni energie. Uvolnéna
energie muze byt predana nekterému z elektront ve vyssich vrstvach, ktery se v disledku toho
vyzaii jako AE. K analyze signali AE slouzi Augerova spektralni analyza [1].

- Charakteristické RTG zareni

Energie uvoliujici se po relaxaci vazaného elektronu nemusi byt pifedana jinému elektronu,
ale muze byt uvolnéna v podobé charakteristického RTG zafeni. Kvantum energiem RTG

zafeni je urCeno vzdalenosti hladin, mezi nimiz probé¢hla relaxace elektronu. Z konkrétniho
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prvku se generuje zafeni o presné dané vinové délce L. Detekci charakteristického RTG zateni
lze provadét kvalitativni i kvantitativni prvkovou analyzu. Pravdépodobnost, ze po relaxaci
elektronu dojde k vyzareni charakteristického RTG zateni nebo k uvolnéni AE je 1:1 [1].

- Spojité RTG zareni

Spojité RTG zafeni uvoliujici se ze vzorku vznika v dasledku pruznych srazek elektrona.
Neprenasi zadnou informaci o vzorku, a projevuje se pouze jako Sum pifi detekci
charakteristického RTG zareni [1].

- Katodoluminiscence

Pti excitaci vazaného elektronu ve vnéjSich energetickych hladinach atomu, je namisto AE
nebo charakteristického RTG zareni generovan signal katodoluminiscence. Energie uvolilujici
se pii relaxaci elektronu ve vnéjSich energetickych hladinach atomu je mensi nez v ptipadech
generace signali AE a charakteristického RTG zafeni. Je vyzafena ve formé fotonu. Foton
uvolnény pfi katodoluminiscenci se muze nachazet v ultrafialové, viditelné i infraervené Casti
spektra [1].

- Sekundarni elektrony

Sekundarni elektrony (SE) se uvolfiuji pfi nepruzné srazce prolétajiciho elektronu s atomem
vzorku. Nepruznd srazka dod4d vazanému elektronu energii potfebnou pro prechod do
vodivostniho pasu. Energie SE je 3 - 5 eV maximalné€ 50 eV. Energetické spektrum elektront
emitovanych ze vzorku po dopadu primarnich elektronti je zobrazeno na Obr. 2.9. Tvar kiivky
distribuce energie elektront je pro v§echny materialy stejny, méni se pouze méfitko [1].

SE BSE

|

A

Augerovy elektrony

T~

0 50 eV E,u E,u EP‘
— [ {keV)

Obr. 2.9: Energetické spektrum elektront emitovanych ze vzorku po dopadu PE [3].

Koeficient emise SE & je definovan jako pomér poctu SE emitovanych ze vzorku k poctu

dopadajicich. PE a plati pro né vzorec:

0= Lse (2.4)

PE
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, kde I je proud sekundarnich elektronti a /,, je proud primarnich elektrond.

Koeficient d je nezavisly na atomovém ¢isle vzorku. Hodnota & se typicky pohybuje okolo 0,1.
SE vznikaji v celém zasazeném objemu latky. Maximalni hloubka uniku SE se pohybuje na
hranici 50 nm. Pravdépodobnost emise SE z materialu exponencialné klesa s hloubkou vniku
PE. Maximalni hloubka tniku SE je zavisla na sledovaném materialu. Pro kovy je maximalni
hloubka uniku SE fadové v jednotkach nm, pro izolanty fadové v desitkdich nm. Maximalni
hloubka uniku SE je rovna pétinasobku stfedni volné drahy elektronu. Pfi vhodném nastaveni
energie PE muze byt hodnota 6 > 1, tzn. muze byt vyzafeno vice SE neZ je pavodné elektront
v primarnim svazku. Pravdépodobnost, ze SE opusti vzorek je dana uhlem dopadu PE.
VyvySené a snizené oblasti vzorku maji vétsi pravdépodobnost emise SE, jedna
se o tzv. hranovy kontrast [1].

Signal SE ptenasi topografickou informaci o vzorku. SE lze rozdélit do 3 kategorii, podle
mista vzniku (Obr. 2.10) .
SE I - Sekundarni elektrony uvoliujici se ze vzorku v mist¢ dopadu PE na povrch vzorku,
prenaseji topografickou informaci o vzorku.
SE 1II - Sekundarni elektrony uvolriujici se v disledku pohybu BSE. Vznikaji v hloubce do 50
nm, prenaseji topografickou i materidlovou informaci o vzorku. Pomér sily signalu SE II k sile
signalu SE 1 je zavisly na atomovém Cisle pozorovaného materialu. U lehkych prvka je sila
signalu SEII rovna asi 20% sily signalu SE I. U tézkych prvkt mize dosahnout sila signalu
SEII az 1,5 nasobku sily signalu SE L.
SE I - vznikaji pfi dopadu BSE na sténu komory vzorku. Pfenaseji pouze materidlovou
informaci a nejsou vhodné pro pozorovani topografie vzorku. Signal SE III proto je vhodné

odfiltrovat [1]. PE

| I{“o{"l-;a objektivu

e l&i
Oblast produkce

BSE

Obr. 2.10: Misto vzniku riznych typtu SE [8].
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3 Environmentalni rastrovaci elektronovy
mikroskop

3.1 Rozdil mezi rastrovacim elektronovym mikroskopem a
environmentalnim rastrovacim elektronovym mikroskopem

Oproti  vysokovakuovym SEM pracuyjicim ve vakuu umoziuje environmetnalni SEM
(ESEM) pracovat stlaky az 3000 Pa v komoife vzorku mikroskopu. Moznost pracovat
s vysokymi tlaky v komofe vzorku a udrzet vysoké vakuum u zdroje elektroni poskytuje
systém diferencialniho Cerpani. Tubus je od komory vzorku odd€len komorou diferencialniho

cerpani umoznujici postupné snizeni tlaku (Obr.3.1).

Wentily Zdroj e-

Rotazni L] Difuzni
WS vivéva

= Komaora diferencialniho
Rotacni  Cerpan
WyEVA

Rotaéni |_ komara se _I Zavadéni
WEYE M wZorkem _| plynu

Tlak omezujici
clony

Obr. 3.1: Principialni schéma konstrukce ESEM [1].

Vyhodou ESEM je kompenzace nabijeni nevodivych vzorkii pomoci kladnych iontt
vznikajicich pfi kaskadovém zesileni (kapitola 3.5). V ESEM je tedy mozné pozorovat
nevodivé vzorky bez nutnosti pokovit vzorek. VESEM lze pozorovat dée na fazovych
rozhranich, coz v SEM nelze, protoze pii snaze o udrzeni vysokého vakua by se vzorek neustale
odpafoval az by se nakonec cely znehodnotil. Pro optimalizaci pozorovani déju na fazovych
rozhranich je potifeba udrzovat tlak, umoziujici vzorku zachovat se stejny objem kapaliny.
Objem vzorku je neménny za predpokladu, ze se ze vzorku vyparuje stejny objem kapaliny jako
se na ném zkapaliiuje. Pro udrzeni rovnovazného stavu je potieba pii urCité teploté nastavit
takovy tlak, aby se hodnoty teploty a tlaku setkaly na zelené kiivce fazového diagramu (Obr.
3.2) [1].
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Obr. 3.2: fazovy diagram [9].

Nevyhodou ESEM je rozptyl primarniho svazku vlivem pfitomnosti tlaku v komote vzorku.
Rozptyl primarniho svazku se zvySuje s rostoucim tlakem (Obr. 3.3 a Obr 3.4). Je tfeba vybrat
optimum mezi dobrym odvodem nahromadéného nadboje a rozptylem primarniho svazku.

Simulace byla realizovana v programu electron flight simulator 3,5.

= ——

28 ®ooe~w -0 oo-m-o &
28 enose~w-T E@3->=-0 &

2= eese—-

3

I B B [ )
B 40 10 A0 10 0 10 2 0 4 S0

6 5 0 5 116

B Microns :
Microns Microns

A) B) C)

Obr. 3.3: Simulace rozptylu primarniho svazku pfi urychlovacim napéti U, =20 kV, pracovni

vzdalenost WD = 4 mm, pfi tlaku vodnich par v komote vzorku A —p =1 Pa, B — p= 100Pa,

C—-p=1000 Pa
=
©
o
=]
»
>
c
x
2
N
e
2 D T T T 1
0 500 1000 1500 2000

tlak(Pa)

Obr. 3.4: Zavislost rozptylu primarniho svazku na tlaku vodnich par v komorte vzorku pfi

urychlovacim napéti U, = 20 kV a pracovni vzdalenostt WD =4 mm
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Pri tlaku mezi p = 500 Pa az p = 550 Pa zlstanou z puvodniho primarniho svazku
nerozptyleny zhruba 2/3 PE. Pti prekroceni tlaku p = 850 Pa je rozptylena uz vice nez polovina

PE. Tlak, ktery je potfeba nastavit zavisi na pozorovaném vzorku.

3.2 Fyzikalni veli¢iny

Pii meéfeni s pouzitim ESEM je potfeba definovat fyzikalni veliCiny, popisujici chovani
elektront pii prachodu prostiedim se zvySenym tlakem.

- Stfedni volna draha elektronu

Stfedni volna draha elektronu Ae udava, jakou vzdalenost urazi prumeérny elektron
v definovaném prostfedi. Velikost stiedni volné drahy elektronu je dana vztahem 3.1.

ﬂe:ﬂ (3.1
N,opM

, kde A je atomova hmotnost prvku (g), R je plynova konstanta 8,314472 PaK 'mol™, T je
teplota (K), N, je Avogadrova konstanta 6,022 x 10>’ mol ™", p je hustota ( kg/m’) a M je

molarni hmotnost (g/mol) [1].

- Délka cesty plynem

Délka cesty plynem (GPL) je fyzikalni veli¢ina souvisejici se stfedni volnou drahou
elektronu. S rostouci délkou cesty plynem stoupa pravdépodobnost vychyleni elektronu ze své
puvodni drahy, proto se doporuCuje délku cesty plynem minimalizovat. Pfi vyneseni
pravdépodobnosti rozptylu elektronu v zavislosti na GPL do grafu, byl by tvar kfivky stejny pro
vSechny Ae, stiedni volna draha ovliviluje pouze méfitko vzdalenosti [1].

- Pracovni vzdalenost

Pracovni vzdalenost (WD) urcuje vzdalenost mezi vzorkem a deskovym ioniza¢nim
detektorem umisténém na polovém nastavci mikroskopu. Pracovni vzdalenost se standardné
pohybuje v fadu jednotek mm. GPL a WD jsou dvé rozdilné veliiny. Je snaha o minimalizaci
vzdalenosti GPL. ZmensSeni GPL nelze provézt zmensenim WD, kvili nepfiznivym vlivim
na kvalitu signalu. Posledni otvor tvoii rozhrani mezi dvéma riznymi tlaky, pokud by byl otvor
ptili§ blizko vzorku jen tézko by plnil svou funkci, je doporuceno, aby velikost WD nebyla
nikdy mensi nez je prumér posledniho otvoru. V piipadé pozorovani mékkych nebo tekutych
vzorkt, by mohlo dojit k nasati vzorku do tubusu. Pro rizné analyzy je tieba ménit WD,
zatimco GPL ma byt vzdy udrzeno na minimu. Nékdy se tento problém fesi pfidanim trubicky

za posledni §térbinu, ¢imz se minimalizuje GPL pfti zachovani WD [1].
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3.3 Vybér vhodného plynu

Standardné se v ESEM vyuziva plynu vodnich par a dusiku, ov§em je mozné pouzit 1 dalsi
plyny, napiiklad vzduch, argon, oxid uhli¢ity, helium nebo oxidy dusiku. Vybér plynu
vhodného pro pozorovani v environmentalnim rezimu ESEM zavisi na vlastnostech
pozorovaného vzorku, velikosti molekuly plynu, atomovém Cisle Z a ionizacni energii. Pro své
charakteristické vlastnosti maze byt vybran i plyn, ktery se obtizné ionizuje nebo plyn
zpusobujici vétsi rozptyl prolétajicich elektront. Naptiklad pii pouziti vodnich par Ize piimo
korigovat vlhkost biologickych vzorki, zatimco argon se vyuziva pro svou nete¢nost a malé
ovliviiovani vzorku, zejména téch nachylnych ke korozi Volba plynu zavisi i na typu provadéné
analyzy. Napfiklad pti analyze RTG spektra musi byt zvolen spravny plyn i jeho tlak. Mohli by
vznikat faleSné signaly pii srdzkach PE a BSE splynem v komote vzorku. To by se
na spektrografu projevovalo jako Sum. Ve spektru by se zobrazovaly i prvky, které nejsou
pfitomny v ndmi pozorovaném vzorku. [1].

- Atomové cislo

Zakladni sledovanou vlastnosti pouzitého plynu je atomové ¢islo Z. Se zvysujici se hodnotou
Z roste procentuelni podil rozptyleni elektronti prolétajicich plynem. Kvuli nejmensim
atomovym cislim by idealnimi plyny byli vodik nebo helium, ale takto malé atomy se obtizné
ionizuji [1].

- Ionizac¢ni energie

Ionizaéni energie je fyzikalni veli¢ina udéavajici minimalni mnozstvi energie, potfebné
k ionizaci atomu (kapitola 3.4). Nejlépe ionizovatelnym plynem je vodni para s energii prvni

ionizace 12,6 eV [1].
3.4 lonizace plynu

Ionizace plynu je dé&j, pfi némz je elektronu dodano dostate¢né mnozstvi energie potiebné
k uvolnéni z atomu. Druhym produktem ionizace je vzdy kationt. Potfebna ionizacni energie je
charakteristickd pro kazdy prvek (Obr 3.5). Elektrony na vys§ich energetickych hladinach se
uvolni z obalu pfi dodani mensi energie, nez elektrony na nizsich energetickych hladinach. Pro
kazdy atom lze rozlisit prvni, druhou az n-tou ionizacni energii, tedy mnozstvi energie, potiebné
pro uvolnéni jednoho, dvou az n elektronii z atomu. Se stoupajicim fadem ionizace roste

mnozstvi energie potfebné pro uvolnéni elektronu z atomu [1], [2].
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Obr. 3.5: Prvni ionizacni energie ruznych prvka [10].

Opacnym jevem k ionizaci je rekombinace. Pfi rekombinaci je volné se pohybujici elektron
zachycen kladné nabitym iontem. Rekombinace muze byt pro meéfeni v ESEMem zadouci
i nezadouci. Pfi rekombinaci kladnych iontt s elektrony nahromadénymi na povrchu vzorku
dochazi k ¢astecné kompenzaci nabijeni vzorku [1].

Nevyhodou vyssiho tlaku v komofe vzorku je, ze voln€ se pohybujici kationty mohou
rekombinovat i zadoucimi signaly, a tim snizovat velikost signali. Koncentraci kationu je
vhodné optimalizovat mezi kompenzaci naboje hromadiciho se na povrchu vzorku a ztratou
signald. Zeslaben bude zejména signal SE, vlivem jejich malé energie. Se snizujici se rychlosti
/ energii elektronu roste pravdépodobnost rekombinace s plynem v komote vzorku [1].

Stejné mnozstvi energie, potfebné k dodani pro ionizaci atomu, se uvolni pii rekombinaci.
Uvolnéna energie muze zpusobit generaci parazitnich signali ve formé fotonu, RTG zafeni

nebo AE [1].

3.5 Kaskadové zesileni

Kaskadové zesileni vyuziva principu ndrazové ionizace. SE uvoliiyjici se z povrchu vzorku
jsou urychlovany smérem k detektoru (kapitola 4.1 a 4.2). V komote vzorku dochézi
ke srazkam volnych elektronti s molekulami plynu. Srazkami jsou generovany dal§i volné
elektrony. Generované elektrony se mohou déle srazet s molekulami plynu a tim kaskadové
zesilovat signal. Celkové zesileni se oznacuje jako zisk. Zisk muze byt méfen na zakladé Gvahy,
ze pocet elektroni vzniklych pfi kaskadové ionizaci je stejny jako pocet vzniklych kationtd.
Pii méfeni proudu kationtl lze zjistit velikost zisku. Zesilovaci Cinitel je pomér naméfeného
proudu kationtt a proudu PE [1].

Pro udrzeni pozadovaného zesileni je tfeba optimalizovat tlak a WD. Pfi pfili§ malém tlaku

nemusi vubec dojit ke kaskadovému zesileni. Pii pfili§ velkém tlaku bude signal PE pfili§
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rozptylen a bude generovano pfili§ malé mnozstvi elektroni ze vzorku. SE maji v dob¢, kdy
opoustéji povrch vzorku energii jen nékolik eV. Aby ziskaly energii potfebnou pro ionizaci
plynu museji byt dostatecné urychleny mezi vzorkem a anodou.

Pii nastaveni piili§ malé hodnoty WD by elektrony nestihly nabrat energii potfebnou pro
vyvolani kaskadového zesileni [1].

Elektrony vzniklé v dusledku srazky s SE I nelze oddélit od elektronti vzniklych pii srazkach
s SE II, SE III, PE a BSE. Je tedy zesilovan chtény i nechtény signal. Mizeme vyuzit faktu, ze

pii raznych tlacich je rizny piispévek jednotlivych signall k signalu celkovému (Obr 3.6.).

0.8t Celkovy

06}

04}

0.2}

B.S.E.

0 133,3 266,6 400 533,3 6666 800 9333 10666 1200

Relativni piispévek k celkovému signalu (-)

Tlak (Pa)

Obr. 3.6: Relativni piispévek dilich signall k celkovému [1].

Pro ziskani co nejsilngj§iho signalu SE vuci ostatnim signalim je vhodné udrzovat tlak
v oblasti komory vzorku zhruba mezi 260 - 530 Pa. Pfi piekroceni hranice 950 Pa se signal SE

jiz ztraci v Sumu ostatnich signald.
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4 Detektory signalnich elektronu
4.1 Scintilaéni detektory

Pro detekci signalu SE v SEM se pouzivaji detektory fungujici na scintilaCnim principu.
Scintila¢ni detektory se skladaji ze scintilatoru, svétlovodu a fotonasobice (Obr. 4.1) [2], [12].

K detektoru jsou SE pfitdhnuty elektrickym polem vytvofenym potencialem nékolika set
voltl ptivedenych na mfizku. Mrizka pred detektorem funguje jako Faradayova klec. Elektrické
pole pfed miizkou ovliviiuje pouze trajektorie nizkoenergiovych SE. Ostatni elektrony
prolétajici okolo nejsou miizkou pfitazeny, v detektoru se zachyti pouze elektrony majici pfimo
kolizni trajektorii. Elektrony pfitazené miizkou jsou nadale urychlovany napétim az 10 kV
pfivedenym na tenkou vodivou vrstvu na scintilatoru. Urychlovaci napéti slouzi k dodani

potfebného mnozstvi energie pro vyvolani scintilaci ve scintilatoru [2].

fotomasobié
svétlovod
Miizlia
//f" /_,_, i’ vodiva vrstva
SE
«——fotony —
Scmtilator
anoda
fotoelektrony 2w
dvnody otoelelirony katoda fotonasobife

Obr. 4.1: Principielni schéma Everhart Thornleyho scintila¢niho detektoru

Scintilator signal SE pfevadi na signal fotonti ve viditelném nebo ultrafialovém spektru
vlivem jeva ionizace, excitace a relaxace. Vytvorené fotony jsou piivedeny svétlovodem na
katodu fotonasobice. Pii dopadu fotonti na katodu fotonasobice dochazi k sekundarni emisi a
generovani tzv. fotoelektroni. Ve fotonasobici je signal zesilovan za pomoci soustavy dynod.
Elektrony z katody jsou piivedenym potencidlem urychlovany smérem k nejbliz§i dynodé. Na
dynodé vyvolaji sekundarni emisi elektronii a jsou urychleny k dal§i dynodé. Dynody jsou
pfipojeny na postupné se zveétSujici kladny potencial napt. 100V na prvni dynod€, 200V na
druhé atd. Zesileni fotonasobice je az 10”7 [2].

Scintilacni detektory je mozné pouzit i pro detekci jinych typl ionizacniho zafeni. Pro
detekci BSE scintilacnim detektorem je detektor umistén nad vzorkem (Obr. 4.3) a neni na néj
ptivedeno urychlovaci napéti. Bez urychlovaciho napéti vyvolaji odezvu ve scintilatoru pouze

BSE s vyssi energii nez SE [11].
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Obr. 4.2: Zapojeni scintilacniho detektoru pro detekci SE [11]
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Obr. 4.3: Zapojeni scintilaéniho detektoru pro detekci BSE [11]
Scintila¢ni detektory se v ESEM vyuzivaji pouze k detekci signalu BSE. Pro detekci SE
v plynném prostiedi nelze scintilacni detektory vyuzit, nebot’ napéti nékolika k'V na scintilatoru

by vedlo k vybojim v plynu.

4.2 lonizaéni detektory

Ionizacni detektory vyuzivaji principu narazové ionizace v plynu. Na detektor je pfivedeno
kladné napéti do 500V. Piivedené napéti urychluje SE uvolnéné ze vzorku. Urychlené SE
se béhem letu plynem srazeji s molekulami plynu a ionizyji je. Elektrony uvolnéné pii srazce
SE a molekuly plynu jsou pfitahovany napétim pfivedenym na detektor. Na detektoru
detekujeme signal SE i signal nové vzniklych elektronti. Kladné ionty jsou pfitahovany
k povrchu vzorku, kde kompenzuji nabijeni povrchu vzorku (Obr. 4.4) .

Ionizaéni detektory byvaji realizovany na nevodivém materialu, napt. FR4. Z jedné strany je
nevodivy material cely pokoveny a je na potencidlu zemé. Z druhé strany je vytvarovana

elektroda, na kterou je pfivedeno napéti.
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Molekuly plynu
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d

J«—Povrch vzorku

Obr. 4.4: Princip funkce deskového ioniza¢niho detektoru [12].
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5 experimentalni cast

5.1 Méfeni se stavajicim deskovym ionizaénim detektorem

Nejprve byla proméfena zavislost velikosti signalu detekovaného ptivodnim ID, s elektrodou
o pruméru 8 mm, na tlaku vodnich par v komofe vzorku mikroskopu. Méfeni probihalo
na vzorku platiny na uhlikovém valci s otvorem pro méfeni proudu primarniho svazku I,
a nastaveni nulové hodnoty stejnosmérné slozky signalu. Pfi méfeni Byla pozorovana oblast
na rozhrani vyvrtaného otvoru a platiny. Béhem experimentu byla nastavena pracovni

vzdalenost WD = 5 mm, urychlovaci napéti U, = 20 kV. Méfeni probihalo v rozsahu tlaku
vodnich par v komofe vzorku p = 50 — 1000 Pa, pii napétich U, =300 Va U, =350 V na

elektrodovém systému detektoru a proudu primarniho svazku I, =50 pA al =75 pA. Piiklady

Obr. 5.1: Platina na uhlikovém valci s otvorem uprostied. Proud primarniho svazku I, =75 pA,

napéti na elektrodeé U =350V, tlak vodnich par v komfe vzorku A —p = 100 Pa,
B -p=200Pa, C—p=300Pa, D—-p=400Pa, E—p=500Pa, F-p=600Pa

Meéfteni velikosti signalu bylo provedeno metodou vyhodnoceni urovné Sedi ze ziskanych
snimkt vzorku. Zavislost velikosti signalu, ziskaného z platiny, na tlaku v komote vzorku jsou

vyneseny v grafech na obr. 5.2 a) a obr. 5.2b)

230

200 4

190 —Ud =350V
100 1 = Ud =300V

Velikost signalu (-)

a

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

tlak v komore vzorku (Pa)

Obr. 5.2 a): Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komote vzorku, proud primarniho

svazku Ip = 75pA
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Velikost signalu (-)
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tlak v komore vzorku (Pa)

Obr. 5.2 b): Zavislost velikosti signalu na tlaku vodnich par v komote vzorku, proud priméarniho

svazku Ip = 50pA

Pfi méfeni s puvodnim detektorem bylo zjisténo, Ze sila signalu roste se zvySujicim
se tlakem v oblasti tlakti od p = 50 Pa do p = 400 Pa. Po ptesazeni tlaku p = 400 Pa zacina
signal s rostoucim tlakem klesat. Se zvySujicim se proudem primarniho svazku i se zvySujicim

se napétim na elektrodé detektoru roste sila ziskaného signalu.

5.2 Navrh a vyroba vlastnich deskovych ioniza¢nich detektoru

V ramci bakalarské prace byly navrzeny tfi elektrodové systémy deskového ioniza¢niho
detektoru pro ESEM (obr. 5.5). Zakladem elektrodového systému detektoru je deska z FR4 o
velikosti 20 x 20 mm a tloustce 1,5 mm. Z jedné strany je detektor cely potazeny vodivym
materialem (médi) kromé odleptaného pruhu o Sifce 1,5mm, slouzici pro izola¢ni oddéleni obou
stran desek. Dvé protilehlé tenké hrany detektoru je nutné galvanicky pokovit, prvni slouzi
k uzemnéni vrchni strany detektoru a druha je urCena pro vodivé propojeni mezi elektrodou a
zesilovacem detektoru.

Z druhé strany je na desce vytvarovana elektroda z médi, ur€ena k zachytavani SE, a od niz
vede vodiva cesta k jedné galvanicky pokovené hrané. Pouzity detektor je zarover posledni tlak
omezujici clonou diferen¢ni komory ESEM. Z uvedeného divodu musi byt uprostied vyvrtan
otvor aby jim mohl prochazet signal PE. Z celoplo$né pokovené strany je prumér otvoru 2 mm.
Do poloviny tloustky nevodivého materialu je vyvrtan konicky otvor zuzujici na prumér
0,6 mm a po celé ploSe je pokoven. V druhé poloviné tloustky materialu ma otvor valcovity
tvar a pokoven neni aby nedochazelo ke zkratu signalu vlivem vodivého propojeni obou stran

desky. Ze strany s tvarovanou elektrodou je primér otvoru 0,6 mm.
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Obr. 5.3: Navrh deskového ioniza¢niho detektoru s elektrodou o priméru 2 mm, 4 mm a 10 mm

Pokovena hrana urcena pro prenos signalu

Sl

€L0

Pokovena hrana urcena pro uzemnéni
Vodivé propojeni elektrody s hranou  Elektroda

Obr. 5.4: Rez ionizaénim detektorem

Obr. 5.5: Zhotovené deskové ionizacni detektory s elektrodou o priméru 2 mm, 4 mm a 10 mm

V navrzich, realizovanych v programu EAGLE layout editor, je modrou barvou oznacen
nevodivy material a tmaveé Cervenou jsou oznaCeny médeéné Casti. Navrh byl vyuzit k realnému
zhotoveni ionizacnich detektort.

Prvni fazi vyroby deskového ioniza¢niho detektoru bylo rozdéleni zakladniho materidlu na
ctverce o hrané€ 20 mm. Nasledovalo vyvrtani otvoru ve stfedu desky. Nejprve byl vyvrtan otvor
o pruméru 0,6 mm a nasledn€ se vrtakem o praméru 3 mm vytvaruje konické zeSikmeni z jedné
strany zakladniho materialu. Po vyvrtani otvoru probéhlo pokoveni zeSikmeni a dvou
protilehlych hran zakladniho materialu, slouzici pro vodivé propojeni mezi elektrodou

a zobrazovacim zafizenim resp. pro uzemnéni vrchni strany detektoru.
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Elektroda byla nanesena metodou panel plating. Nasledovalo druhé vrtani pro odstranéni

vodivé vrstvy médi z otvoru, aby obé strany desky nebyly vodive spojeny.

5.3 Méreni velikosti signalu s navrzenymi deskovymi ionizaénimi
detektory

Se vSemi navrzenymi ioniza¢nimi detektory bylo provedeno meéteni na vzorku uhlik-otvor-
meéd’-wolfram. Pracovni vzdalenost byla nastavena na hodnotu WD = 4 mm, urychlovaci napé&ti
U, = 20 kV. M¢feni probihalo v rozsahu tlaku p = 50 Pa — 800 Pa vodnich par v komore
vzorku pfi napétich na elektrodovych systémech detektor U, =300 Va U, =350V a proudu
primarniho svazku I, =50 pAal, =75 pA.

Rozhrani vzorku uhlik-otvor; (Obr. 5.6 A) z otvoru uprostied uhliku se neuvoliiuje zadny
signal, slouzi k méfeni I, a nastaveni nuloveé hodnoty stejnosmérného signalu. Naméfeny
stupen Sedi z otvoru je tvofen pouze stejnosmérnou slozkou a jeho velikost je potieba odecist od
naméfenych signalll z uhliku, médi a wolframu pro ziskani jejich skute¢né velikosti.

Rozhrani vzorku uhlik-méd’-wolfram; (Obr. 5.6 B) z rozhrani je detekovan signal Cua W.
Oba tyto kovy maji stejny koeficient emise SE & = 0,38, ale rozdilny koeficient emise BSE

Nee = 0,34 amy, =0,43. Je-1li v oblasti Cu a W namé&fen rozdilny signal je tento rozdil tvofeny

signalem BSE a znaci se jako kontrast. Pro detektory SE je vyzadovan co nejnizsi kontrast.

Obr. 5.6: Vzorek uhlik-otvor-méd’-wolfram tlak vodnich par v komote vzorku p = 300 Pa,

proud primarniho svazku I, =75 pA, napéti piivedené na elektrodu U ,= 350 V, elektroda o

pruméru 2 mm A — rozhrani otvor-uhlik, B — rozhrani uhlik-méd’-wolfram
Signal z wolframu muze pii vhodné nastavenych parametrech nabyvat maximalni mozné

hodnoty na stupnici Sedi (255) a jevit se jako zcela bily. V takovém piipad¢ je tfeba snizit

stejnosmérnou slozku napéti na detektoru pod nulovou hodnotu. Nasledné je porovnana sila
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signalu z uhliku ze snimku s nulovou hodnotou stejnosmérné slozky napéti na detektoru se silou
signalu z uhliku ze snimku se snizenou hodnotou stejnosmérné slozky napéti na detektoru.
Rozdil signala z uhliku se pficte k sile signalu namérené z wolframu ze snimku se snizenou
stejnosmérnou slozkou. Soucet obou signali udava skutecnou velikost signalu z wolframu.
Velikosti signali ziskanych z obou rozhrani vzorku jsou uvedeny v tabulkach v pfiloze 1.

Obrazové podklady pro zjisténi sily signala jsou v priloze 2.

Méreni velikosti signalu z uhliku —

P
]
—
= 300 A
“@ 250 A
% +Ud =300, Ip=250pA
= 200 A mUd=2350%, Ip=450pA
w180 1 aUd =300, Ip=75pA
g «Ud=350%, Ip =75 pA
= 100
2 90 . z
>

-

0 100 200 300 400 500 600 700 800

Tlak v komore vzorku (Pa)

Obr. 5.7: Zavislost velikosti signalu z uhliku na tlaku v komote vzorku, velikost detek¢ni
elektrody: 2 mm
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Obr. 5.8: Zavislost velikosti signalu z uhliku na tlaku v komote vzorku, velikost detek¢ni
elektrody: 4 mm
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Obr. 5.9: Zavislost velikosti signalu z uhliku na tlaku v komote vzorku, velikost detek¢ni
elektrody: 10 mm
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Z grafii na obr. 5.7 — obr. 5.9 je patrné, ze detektory s elektrodami o priméru 2 mm a 4
mm detekovali nejsilng§i signal zuhliku pfi tlaku p = 400 Pa. Detektor s elektrodou o

prumeéru 10 mm detekoval nejsilngjsi signal z uhliku pfi tlaku p = 500 Pa.

Méreni velikosti signal z médi-

340
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Obr. 5.10: Zavislost velikosti signalu z médi na tlaku v komorte vzorku, velikost detekcni
elektrody: 2 mm
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Obr. 5.11: Zavislost velikosti signalu z médi na tlaku v komorte vzorku, velikost detekcni
elektrody: 4 mm
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Obr. 5.12: Zavislost velikosti signalu z médi na tlaku v komote vzorku, velikost detekcni
elektrody: 10 mm

Pfi méfeni signalu z mé&di byla maximalni hodnota signalu namétena vSemi detektory pii

tlaku p = 500 Pa
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Méreni velikosti z wolframu -
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Obr. 5.13: Zavislost velikosti signalu z wolframu na tlaku v komote vzorku, velikost detek¢ni

elektrody: 2 mm
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Obr. 5.14: Zavislost velikosti signalu z wolframu na tlaku v komofte vzorku, velikost detek¢ni
elektrody: 4 mm
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Obr. 5.15: Zavislost velikosti signalu z wolframu na tlaku v komorte vzorku, velikost detekcni
elektrody: 10 mm

Pfi nastaveni napéti na detektoru U ,, = 350 V detekuji vSechny tf1 detektory pro obé mozna
nastaveni proudu primarniho svazku I. nejsilngsi signal z wolframu pii tlaku 500 Pa.

Pti nastaveni napé€ti na detektoru U, = 300 V detekuji vSechny tii detektory pro obé mozna

nastaveni proudu primarniho svazku I, nejsiln€jsi signal z wolframu pfi tlaku 400 Pa.
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Z nameétenych vysledkl je patrné, ze maximalni zisk signalu ID se pohybuje mezi 400 —

500 Pa v zavislosti na protonovém cisle prvku.

Detektor detekujici nejvétsi signal -

Pro vyhodnoceni nejsilnéjsi detekce signalu jsou vyuzity grafy zobrazujici velikost signalu
z uhliku, médi 1 wolframu v zavislosti na tlaku vodnich par v komote vzorku. Z graft
naobr. 5.7 — obr. 5.15 je patrné, ze velikost signalu roste s velikosti elektrody detektoru.
Nejveétsi signal z uhliku, médi 1 wolframu je mozné detekovat detektorem s elektrodou

o priméru 10 mm a to pfi vSech kombinacich nastaveni U, a I , . Hodnota tlaku, pfi némz je
detekovan nejsiln€jsi signal, je zavisla na pouZitém detektoru a nastaveni parametrd U , a I .
Nejsilnéjsi signal je detekovan pfi tlaku p = 400 Pa pro elektody o priméru 2 mm a 4 mm
pii detekci velikosti signalu z uhliku a pro vSechny tii elektrody pii nastaveni U, = 300V

pii detekci velikosti signalu z wolframu. Pro vSechna ostatni nastaveni byl nejsilnéj§i signal

detekovan pii tlaku p = 500 Pa.

5.4 Stanoveni kontrastu v detekovaném signalu SE

Na celkovém signalu detekovaném ionizacnim detektorem se kromé& SE podili 1 BSE. Miru
pfispéni k sile celkového signalu signalem BSE je mozné ziskat z kontrastu mezi signaly
ziskanymi z médi a wolframu. Experimentalni detektory jsou urCené k detekci SE, je tedy

vhodné, aby byl podil signalu BSE na celkovém signalu co nejmensi.

-t +2mm
@ 404 =4 mm

Eau- a10mm

0 100 200 300 400 500 600 oo goo

Tlak v komore vzorku (Pa)
Obr. 5.16: Zavislost velikosti kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku, napéti na

elektrodé€ detektoru Ud = 300 V, proud primarniho svazku Ip = 50 pA
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Obr. 5.17: Zavislost velikosti kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku, napéti na

elektrodé€ detektoru Ud = 350 V, proud primarniho svazku Ip = 50 pA
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Obr. 5.18: Zavislost velikosti kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku, napéti na

elektrodé€ detektoru Ud = 300 V, proud primarniho svazku Ip =75 pA
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Obr. 5.19: Zavislost velikosti kontrastu na tlaku vodnich par v komote vzorku, napéti na

elektrodé€ detektoru Ud = 350 V, proud primarniho svazku Ip =75 pA

Detektor s nejsilnéjsi detekci signalu SE —

U,=300V,1,=50pA -

V oblasti do 400 Pa detekuje ID s elektrodou o priméru 10mm nejsilnéjsi signal BSE. Od
400 Pa detekuje vice BSE ID s elektrodou o priméru 4 mm.

U,=350V,1,=50pA -
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V oblasti do 350 Pa detekuje nejmensi signal BSE ID s elektrodou o priméru 4mm, pii
vysSich tlacich detekuje nejslabsi signal BSE ID s elektrodou o praméru 2mm.
U,=300V,I,=75pA-

Nejslabsi signal BSE detekuje ID s elektrodou o priméru 4 mm do tlaku 450 Pa. Pfi zvySeni
tlaku detekuje mensi signal BSE ID s elektrodou o praméru 2mm.

U,=350V,I,=75pA -

V oblasti tlakii do 350 Pa detekuji ID s elektrodou o priméru 2 mm a ID s elektrodou

o pruméru 4mm témér stejné silny signal BSE. Pii tlacich nad 350 Pa detekuje nejslabsi signal

BSE ID s elektrodou o praméru 2mm.

Nejslabsi signal BSE detekuje ID s elektrodou o priméru 4 mm az do urcitého hrani¢niho

tlaku. Velikost hraniCniho tlaku se v zavislosti na nastavenych hodnotach U, a I, pohybuje

vrozmezi p = 250 Pa az p = 450 Pa. Po prekroceni tohoto tlaku detekuje nejslabsi signal

detektor s elektrodou o priméru 2 mm.
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6 Zavér

Tato prace se zabyvala problematikou detekce sekundarnich elektronti v environmetnalnim
rastrovacim elektronovém mikroskopu. V praci byl popsan princip méfeni v tlaku
s environmetnalnimi rastrovacimi elektronovymi mikroskopy, stejné jako vyhody a nevyhody,
které méfeni v tlaku piinasi. Byl zde popsan princip funkce ioniza¢niho detektoru uréeného
k detekci  sekundarnich  elektront v environmentalnich  rastrovacich  elektronovych
mikroskopech.

Na zakladé ziskanych teoretickych znalosti byli zhotoveny 3 experimentalni deskové
ionizacni detektory. Pro 3 zhotovené detektory bylo provedeno méfeni pii napéti na elektrodé

detektoru U , =300 VaU , =350 V, s proudem primarniho svazku I, =50 pAal, =75 pA

a v rozsahu tlaka p = 50 Pa az p = 800 Pa. Pro zjisténi podilu signalu BSE na signalu celkovém
byl pozorovan vzorek otvor-uhlik-méd-wolfram, kde méd’ a wolfram maji stejny koeficient
emise SE, ale rozdilny koeficient emise BSE. Signal BSE zvysuje materialovy kontrast.

Z namétenych charakteristik vyplynulo, Zze pokud jde wvyhradn¢ o detekci SE,
s co nejmensim prispévkem BSE, na ziskaném signalu je vhodné pouzit detektor s elektrodou
o pruméru 2 mm s vyjimkou méfeni, u nichz tlak v komofe vzorku nepfesahne hodnotu
p =300 Pa. V takovém pfiipadé je vhodné&jsi pouzit detektor s elektrodou o priméru 4 mm.
V pfipadé, ze je pii méfeni smérodatné ziskat co nejsilnéjsi signal bez ohledu na pfispévek
signalu BSE je vhodné pouzit detektor s nejvétsi elektrodou.

Z prace vyplynulo, ze vSechny tfi detektory mohou byt pouzity pro detekci SE. Vhodnost
pouziti daného experimentalniho deskového ionizacniho detektoru zavisi na nastavenych

pracovnich podminkach.
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SE sekundarni elektrony

PE primarni elektrony

BSE zpétné odrazené elektrony (back scattered electron)

AE augerovy elektrony

SEM rastrovaci elektronovy mikroskop (scanning electron microscope)
ESEM environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop

WD pracovni vzdalenost (working distance)

GPL délka cesty plynem (gas path length)

C kontrast (contrast)
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