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Abstrakt

Prace se zabyva charakterizaci polovodi¢ového detektoru zpétné odrazenych elektroni.
Teoreticka ¢ast popisuje dva typy elektronovych mikroskopt, interakci primarniho
svazku se vzorkem a jednotlivé druhy elektronl a zafeni vznikajici pfi interakci. Déle
jsou shrnuty nejpouzivanéjsi typy detektorid elektronti v rastrovacim elektronovém
mikroskopu. Jsou popsany zakladni charakteristiky polovodicového detektoru zpétné
odrazenych elektront a metody jejich méfeni. Experimentalni ¢ast se zabyva méfenim
charakteristik detektoru firmy Delong Instruments a jeho porovnanim s komeréné
dostupnymi detektory. Bylo provedeno méfeni voltampérové charakteristiky a proudu za
temna, zavislosti zisku na urychlovacim napéti a také ¢asové odezvy detektoru.

Klicova slova

Elektronovy mikroskop, zpétné¢ odrazené -elektrony, polovodicovy detektor,
charakterizace detektoru, voltampérova charakteristika, zisk detektoru, ¢asova odezva

Abstract

The thesis deals with the characterization of a semiconductor detector of backscattered
electrons. The theoretical part describes two types of electron microscopes, the interaction
of the primary beam with the sample and individual types of electrons and radiation
arising during the interaction. The most used types of electron detectors in scanning
electron microscope are summarized. The basic characteristics of the semiconductor
backscattered electron detector and their measurement methods are described. The
experimental part deals with measuring the characteristics of the detector made by Delong
Instruments and comparing it with commercially available detectors. Volt-ampere
characteristic and dark current, the dependence of the gain on the accelerating voltage, as
well as the time response of the detector were measured.

Keywords

Electron microscope, backscattered electrons, semiconductor detector, detector
characterization, volt-ampere characteristic, detector gain, time response
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Uvop

Elektronovéa mikroskopie se stala kli¢ovou technikou pro pozorovani a analyzu material
na mikro a nano urovni, kde svételna mikroskopie jiz nedostacuje. Nachazi uplatnéni jak
v primyslu, tak v riznych védnich oborech, jako je biologie a biomedicina, materidlové
védy, chemie a mnoho dalSich. Detekce elektronil je zdsadnim krokem pro vytvofeni
kvalitniho obrazu vzorku. Vybér spravného detektoru je dulezity, protoze urcuje, jaky typ
elektront bude detekovan. Na zdklad€¢ druhu detekovanych elektroni mlzeme ziskat
informaci o topografickém ¢i materidlovém kontrastu. Jednim z oblibenych detekénich
systtmi v elektronové mikroskopii je polovodicovy detektor zpétné odrazenych
elektront (BSE). Tento detektor nabizi vynikajici i€¢innost detekce, zesileni a vynikajici
materidlovy kontrast. Diky mozZnosti segmentace detektoru lze jednotlivé signaly
zpracovavat oddélené, a tak je mozné pozorovat i topograficky kontrast.

Teoretickd Cast diplomové prace se vénuje popisu riznych typu elektronovych
mikroskopt a jejich zékladni konstrukei. Dale se zabyva interakci primdrniho svazku se
vzorkem a popisuje jednotlivé elektrony a zateni vznikajici pifi srazce elektronu s
materidlem. Také se zamétuje na detekcei elektront v elektronovych mikroskopech. Jsou
zde popsany nejcastéjsi typy detektorii pouzivanych v rastrovaci elektronové mikroskopii
aje popsan princip jejich funkce. Dalsi ¢ast prace se vénuje popisu riznych charakteristik,
které urcuji zékladni vlastnosti detektoru. Jsou zde také popsdny metody méieni téchto
charakteristik a o¢ekavané vysledky.

V praktické ¢asti jsou zméteny charakteristiky polovodicového BSE detektoru firmy
Delong Instruments a porovnani jeho vlastnosti s dvéma komercné dostupnymi detektory,
SXUVPSI/LP od firmy Opto Diode a BSD-40-4-1-10 od firmy PNdetector. Cilem
experimentll je zjistit, zda jsou parametry detektoru firmy Delong Instruments
srovnatelné¢ s ostatnimi detektory na trhu. Bylo provedeno métfeni voltampérové
charakteristiky pro urceni velikosti proudu za temna a méfeni zisku detektoru v zévislosti
na zmén¢ urychlovaciho napéti. V posledni ¢asti prace byla zméfena casova odezva
detektoru, kterd je kliGovym faktorem ovliviiujicim rychlost rastrovani. Casova odezva
byla méfena v zapojeni se zesilovaCem pouzivanym u elektronového mikroskopu
LVEMS. Nasledné byla zméfena Casovd odezva v zapojeni s experimentdlnim
piedzesilovacem. Na zavér bylo provedeno méteni vlivu parazitni kapacity na ¢asovou
odezvu celého zapojeni.
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1 ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Elektronova mikroskopie vznikla jako zplisob zkoumani objektl, které nejsme schopni
zobrazit pomoci klasického optického mikroskopu. U optického mikroskopu vyuzivame
fotony viditelné¢ho svétla s vinovou délkou ve stovkach nanometrt. Kvili tomu je
maximalni rozliSovaci schopnost zhruba 200 nm. U elektronového mikroskopu
vyuzivame misto fotond urychlené elektrony, jejichz vinova délka je mnohonasobné nizsi
a diky tomu jsme schopni dosdhnout lepsiho rozliSeni. Moderni elektronové mikroskopy
dosahuji rozliSeni v jednotkach nm az ve stovkach pm.

1.1 Elektronovy mikroskop

Elektronovy mikroskop se sklada ze zdroje primarnich elektronii, kondenzorovych cocek,
clon, drzdku vzorku a detek¢niho systému. Nedilnou soucasti elektronového mikroskopu
je Cerpaci systém vakua, nebot’ vakuum je nezbytné pro spravnou funkci elektronového
mikroskopu. Nutnost vakua souvisi hlavné se snizenim stiedni drahy doletu elektronu,
ale je nutné 1 pro spravnou funkci katody a udrzeni jeji zivotnost. Elektronovy mikroskop
vyzaduje pro optimalni funkci tlaky kolem 107 Pa. V komoie elektronové trysky oviem
muze byt tlak az na urovni ultra vysokého vakua (UHV). [1] Pro dosazeni pozadované¢ho
vakua se nejcastéji pouziva soustava nékolika ¢erpacich jednotek pro riizné irovné vakua.
Nejcastéjsi pouzivané typy pump a vyveév jsou membranové pumpy, turbomolekuldrni
pumpy, iontové vyveévy a getrové vyveévy. Jsou znamy hlavni dva typy elektronovych
mikroskopti, transmisni elektronovy mikroskop (TEM) a rastrovaci elektronovy
mikroskop (SEM).

1.2 Zdroje elektronového svazku

Zdrojem primarniho svazku elektroni je elektronovd tryska. V elektronovych
mikroskopech se pouZzivaji hlavné termoemisni trysky, kde k emisi dochazi zhavenim
hrotu trysky, a autoemisni trysky, kde jsou elektrony z hrotu vytrhavany pomoci silné¢ho
elektrického pole.

1.2.1 Termoemisni zdroje

U termoemisnich trysek se emise elektronu dosdhne Zzhavenim hrotu katody, kdy
elektrony ziskaji dostateCnou energii a jsou emitovany. NejjednodusSim zdrojem
elektronti je wolframové vlakno. Wolframovym vlaknem prochazi elektricky proud, ktery
vlakno zahteje az na teplotu 2700 K, elektrony ziskaji vyssi energii, nez je vystupni prace,
a jsou emitovany. Wolframové vlakno ma ze vSech zdrojii elektronti nejmensi naroky na
vakuum, nicméné vy$si hodnota tlaku snizuje jeho Zivotnost. Zivotnost wolframového
vlakna se pohybuje maximalné kolem 100 hodin. [2] Dal§im typem termoemisniho zdroje
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je krystal LaBs. Hrot katody je tvofen krystalem LaBs a je zZhaven nepiimo, pomoci
topného télesa. Vyhodou LaBg katody je funkce pti nizSich teplotach, okolo 1700 K, a
vetsi zivotnost az 1000 hodin. [2]

1.2.2 Autoemisni zdroje

U autoemisni trysky, tzv. studené katody, dochazi k emisi elektront pomoci elektrického
pole. Katoda je tvofena tenkym wolframovym vlaknem, na které je piisobeno silnym
elektrickym polem. Elektrony jsou diky elektrickému poli vytrhavany z katody ven.
Studena katoda je velmi nachylnd na adsorbci plynti na povrchu, a proto pii provozu
vyzaduje vysoké naroky na vakuum. Zaroven muze byt katoda zahtivéna, aby se adsorpce
eliminovala. Studené¢ katody se vyznacuji vysokou zivotnosti v fadech tisici hodin
v zavislosti na urovni vakua. Konstrukce studené katody je ovSem slozita, a tedy i1 dost
draha.

1.2.3 Schottkyho katoda

Specialnim typem zdroje elektront je Schottkyho katoda. U Schottkyho katody je
kombinovéana termoemise s autoemisi. Na wolframovém hrotu je vytvofena tenka vrstva
ZrO, kterd snizuje vystupni praci. Hrot je nasledné zhaven na teplotu kolem 1800 K a
zaroven na n¢j pusobi elektrické pole. Teplota ma stabiliza¢ni ti€inek na katodu a zaroven

vvvvv

zivotnosti se jedna o oblibeny zdroj v elektronovych mikroskopech.

Tabulka 1: Srovnani zdroji elektront. [2]

Typ zdroje Wolframové Autoemisni Schottkyho
Krystal LaB
elektront vlakno rystat Labe zdroj katoda
P p
rovoen 2700 1700 300 1700
teplota [K]
Svételnost 1010 540! 1013 541012
[A/m?sr]
Vakuum 102 10 10 10
[Pa]
Doba
Zivota 100 1000 >5000 >5000
[hod]
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1.3 Transmisni elektronovy mikroskop

U transmisniho elektronového mikroskopu prochazi priméarni svazek skrze vzorek a
vysledny obraz je promitan na fluorescencni stinitko, které prevadi dopadajici elektrony
na viditelné svétlo. MnoZstvi proslych elektront zavisi na tloust’ce a materialu vzorku.
U transmisniho mikroskopu je velkym omezenim tloustka zkoumaného vzorku. Pro
ziskani obrazu v TEM musi elektron projit skrz vzorek bez interakce s atomy vzorku.
S rostouci tloustkou pocet elektronti ubyva a slabne signal vysledného obrazu.

Elektronova
tryska

E:B

Kondenzorové

Cocky ;
-

&= Vzorek

E T a Projektiv

Fluorescenéni
stinitko

Obrazek 1: Schématické zobrazeni transmisniho elektronového mikroskopu.
Ptevzato z [3]

1.3.1 Konstrukce

Zakladni konstrukce TEM je zobrazena na obrazku 1. Od zdroje elektronti prochazi
primarni elektronovy svazek do soustavy kondenzorovych ¢ocek. Kondenzorové ¢ocky
fokusuji svazek na pozadovanou velikost stopy. Vzorek je prozéten a priichozi svazek je
pomoci objektivu a projektivu, zvétsen na poZzadovanou velikost. Svazek nasledné dopada
na fluorescencni stinitko, kde jsou elektrony pievedeny na viditelné svétlo a vznika
zvétSeny obraz vzorku. Obraz ze stinitka je poté sniman kamerou a obraz je dale
zpracovan. V ose elektronového svazku mohou byt umistény dalsi prvky elektronové
optiky jako naptiklad clony a korektory. Clony slouzi k ofezani svazku na pozadovanou
velikost a tim padem pfispivaji k potlaceni vad ¢ocek. Korektory jsou prvky elektronové
optiky, které koriguji elektronovy svazek a také napomahaji k minimalizaci vad.
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1.4 Rastrovaci elektronovy mikroskop

U rastrovaciho elektronového mikroskopu (SEM) se primarni svazek zaostti do co
nejmensi stopy, ktera se vychyluje pomoci deflektoru. Postupné se skenuje povrch vzorku
a z jednotlivych boda nasledné skladame vysledny obraz. Pfi interakci se vzorkem
vznikaji, mimo jiné, sekundarni a zpétné odrazené elektrony, které nasledné¢ mizeme
pomoci detektorti detekovat. Kontrast vysledného obrazu je vytvaren diky rozdilné
intenzité signdlu z jednotlivych bodii na vzorku. Pii dopadu elektronti na vzorek vznika
vedle sekundarnich a zpétné odrazenych elektront také naptiklad rentgenové zareni, které
se v SEM mikroskopech dé vyuzit pro analyzu latkového slozeni vzorku.

Elektronova
tryska
anoda  (H——
=
Kondenzorové
-——

cocky
Rastrovaci civka
[—]

Objektivova
cocka

= Detektor zpétné
@ odrazenych elektront

Detektor Detektor sekundarnich
rentgenového zareni [\ elektronu

Vzorek

Obrazek 2: Schématické zobrazeni rastrovaciho elektronového mikroskopu. Prevzato z

[3]

1.4.1 Konstrukce

Zékladni sestava SEM je zobrazena na obrazku 2. Cast pro vedeni primarniho svazku je
velice podobnd TEM, ale obsahuje navic deflektor neboli rastrovaci civku, kterd zajistuje
vychylovani svazku na pozadovana mista a objektiv, ktery zajistuje zaostieni svazku na
co nejmensi primér. Po dopadu na vzorek neprochézi elektronovy svazek dal, ale odrazi
se zpét na detektor. Detekeni systémy jsou tedy obvykle umistény nad vzorkem.

Rastrovaci mikroskop poskytuje lepsi informaci o povrchu a podpovrchové casti
vzorku. U TEM mikroskopti, kde detekujeme prochazejici svazek, ziskdme pouze
informaci o vnitini struktuie vzorku. Jelikoz u SEM elektrony neprochazi skrz vzorek,
ale po interakci primarniho svazku se emituji elektrony z povrchové a podpovrchové ¢asti
vzorku, miiZzeme pomoci SEM mikroskopt zkoumat i topografii.
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2 INTERAKCE ELEKTRONU SE VZORKEM

U TEM mikroskopu projde elektronovy svazek skrz vzorek, aniz by doslo k interakci.
K tomu je nutné dodrzet podminku, aby tloustka vzorku byla mensi, nez je penetracni
hloubka elektronu. Pokud je vzorek silngjsi, elektrony nemohou prochazet skrz a
interaguje uvniti vzorku. Oblast, ve které dochazi k interakcim, se nazyva excitacni ¢i
interakéni objem. Excitacni objem je zavisly na urychlovacim napéti a protonovém cisle
atomu vzorku. V disledku interakci mohou vznikat rizné druhy elektront a zateni, které
jsou vyzateny zpét nad vzorek, a jsme schopni je nasledné detekovat.

lyse

Specimen thickness

Obrazek 3: Schématické zobrazeni interakce primarniho svazku se vzorkem. [4]

U interakei urychleného elektronu s atomy vzorku rozliSujeme dva déje, pruzné a
nepruzné srazky. Pruzna srazka nastava, kdyz se elektron primarniho svazku dostane do
elektrostatického pole jadra atomu vzorku. Elektron pfi pruzné srazce neztraci téméf
zadnou energii a vznikaji tzv. zpétné€ odrazené elektrony. Pravdépodobnost pruzné srazky
z4&visi na protonovém cisle atomu vzorku a na velikosti energie primarniho svazku. [5]
Nepruzna srazka nastava pii srazce urychleného elektronu s jadrem nebo elektronovym
obalem atomu vzorku. Pfi srdzce elektron primarniho svazku ztrati ¢ast kinetické energie,
kterou preda elektronu atomu vzorku. Elektron, ktery ziské energii, je nasledné excitovan
nebo ionizovan. Pfi zpétném sestupu elektronu na nizsi energetickou hladinu se uvolni
¢ast energie. Tato energie mize byt uvolnéna ve formé fotonu nebo je predana jinému
elektronu v elektronovém obalu, ktery se miize uvolnit a emitovat pryc.
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2.1 Sekundarni elektrony

Sekundarni elektrony (SE) vznikaji pii nepruznych srdzkach elektronu se vzorkem.
Elektrony primarniho svazku pii narazu ptredaji urcité mnozstvi své energie valenénim
elektronim atomim vzorku. Pokud je velikost predané energie vétsi, nez je vystupni
prace valencniho elektronu, elektron se odpoutd a je emitovan z atomu vzorku. Emisi
sekundarniho elektronu muze vyvolat srdzka s elektronem primarniho svazku a zaroven
1 srazka se zpétné odraZzenym elektronem, vracejicim se na povrch vzorku. Kinetickd
energie sekundarnich elektronii se pohybuje v hodnotach do 50 eV, jak je zobrazeno na
obrazku 4. Kvuli malé kinetické energii téchto elektronti mohou vzorek opustit pouze
elektrony generované v hloubce maximalné 5 nm pro kovy a 50 nm pro izolanty. [6]

4
Mg
SE BSE
= Pl S 3 -
AE
N
~,
Y
‘_.. .- _4, E
50 eV Ey
Eae

Obrazek 4: Schématické rozlozeni energie emitovanych elektront ze vzorku. [4]

Sekundarni elektrony proto poskytuji dobré informace o topografii vzorku. Na
obrazku 5a) je zobrazen obraz z elektronového mikroskopu ziskany pomoci detekce
sekundarnich elektronti. Je zietelny kontrast topografie vzorku, ale obraz nenese zadnou
informaci o materialu. Obrazy ziskané¢ pomoci sekundarnich elektroni se pouzivaji
hlavné pro zkoumani povrchu vzorku. Pro ziskéni informaci o materidlovém slozeni
vzorku musime detekovat elektrony s vEétsi energii, které se mohou emitovat z vEtsi
hloubky vzorku, naptiklad zpétn¢ odrazené elektrony.
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2.2 Zpétné odrazené elektrony

Zpétn€ odrazené elektrony (BSE) vznikaji pfi pruznych i nepruznych srazkach elektroni
s atomy vzorku. Pfi dopadu elektronu primarniho svazku muaze dojit k jedné, nebo vice
srazkam, nez dojde k odrazu elektronu zpét nad vzorek. V zévislosti na typu a poctu
srazek elektronu se 1i$i i1 vysledna kineticka energie BSE elektrond, ktera je v rozmezi 50
eV < Egsk < Eo, jak je zobrazeno na obrazku 4. VétSina BSE ma vsak energii jen o néco
mensi, nez je energie primarniho svazku Eo. [4]

Schopnost pruznych srazek elektronti vyjadiuje koeficient zpétné odraZenych
elektronti #, ktery je definovan jako

__Npsg _ lBsg

Npg ip

Kde np je pocet elektroni svazku interagujicich se vzorkem, npse pocet zpétné
odrazenych elektronll. Zarovent muze byt koeficient vyjadien jako podil proudu svazku
primarnich elektront iz a proudu zpétné odrazenych elektroni uvolnénych ze vzorku
iBse. [5]

Na rozdil od sekundarnich elektronti se zpétné odrazené elektrony generuji ve vétSim
interakénim objemu vzorku a také ve vétsi hloubce. Interakéni objem, ze kterého se
mohou BSE generovat, roste s energii primarniho svazku a zaroven klesa se vzristajicim
protonovym ¢islem atomu vzorku. [4] Z materiali s vétSim protonovym cislem budeme
tedy ziskavat vice zpétné odrazenych elektroni a vysledny obraz bude v tomto bod¢
svétlej§i. Diky rozdilnému kontrastu u riznych chemickych prvklt jsme schopni
pozorovat materidlovy kontrast na vzorku jako je zobrazeno na obrazku 5b). Je patrny
kontrast mezi jednotlivymi materialy vzorku, ale nelze dobfe pozorovat topografii, jako
v ptipad¢ obrazu ziskaného pomoci sekundarnich elektronii (5a)).

Obrazek 5: Porovnani obrazu elektronového mikroskopu ziskaného pomoci detekce
a) sekundarnich elektront b) zpétné odrazenych elektronii [7]

19



2.3 Rentgenové zareni

Rentgenové zatfeni se nachazi v rozsahu vinovych délek 10 nm az 1 pm. Toto zafeni se
de€li na dva typy, spojité rentgenové zatreni a charakteristické rentgenové zareni. Spojité
(brzdné) rentgenové zareni vzniké pii dopadu elektronu na vzorek. Elektron je brzdén
atomem vzorku a kinetickd energie, kterou elektron ztratil, je vyzarena ve formé fotonu
rentgenového zafeni. Energie fotonu zavisi na energii urychleného elektronu a na
vzdalenosti prilletu od jadra atomu. Brzdné zafeni se vyznacuje spojitym spektrem.
Charakteristické rentgenové zateni vznika pii neelastickych srazkéach elektronu s atomem
a zavisi na materialu vzorku. Urychleny elektron excituje nebo zcela ionizuje elektron
z vnitini slupky elektronového obalu atomu vzorku. Excitovany elektron se ndsledné
vraci zpét na svoji pozici. lonizovany elektron je nahrazen elektronem z vyssi energetické
hladiny. Pii1 sestupu elektronu na niz$i hladinu je vyzarena energie ve form¢ fotonu
rentgenového zareni. Charakteristické zafeni vytvaii Carové spektrum, které je
superponovano na spektru spojitého rentgenového zareni.

Energie fotonu odpovidd energii mezi energetickymi hladinami daného prvku.
Rozdily hladin jsou zavislé na protonovém ¢&isle. Cim vétsi je protonové ¢&islo atomil
vzorku, tim vétsi je energie vyzafen¢ho fotonu. Jelikoz energetické hladiny kazdého
prvku maji urcitou a neménnou hodnotu, je mozné charakteristické rentgenové zafeni
vyuzit pro analyzu chemického slozeni vzorku.

Charakteristické rentgenové zaieni miize byt pouzito v tzv. rentgenové spektralni
mikroanalyze. Pomoci této nedestruktivni metody, jsme schopni urcit chemické slozeni
zkoumaného vzorku. Pro rentgenovou spektralni mikroanalyzu je mozné vyuzit dvé
metody. VInové disperzni spektroskopii (WDS) a energiové disperzni spektroskopii
(EDS). U WDS se k detekci charakteristického rentgenového zafeni vyuziva odraz lomu
v zavislosti na vinové délce. Pro detekci rentgenového zéateni u EDS se vyuzivaji dva
nejznaméjsi typy detektorti. Si(Li") detektor a kiemikovy driftovy detektor (SDD). SDD
detektory jsou dnes oblibenéjsi diky svym vlastnostem. Skladaji se z ¢asti ochuzené
oblasti naboje, ve které se generuji pfi dopadu ionizujiciho zafeni pary elektron-dira.
Generované elektrony jsou néasledné silnym elektrickym polem pfitahovany ke sbérné
anodé¢. Elektrické pole je vytvotreno fadou prstencil s rostoucim zavérnym napétim, ¢imz
energii. Na anod¢ je nasledné diky FET piedzesilovaci pfeveden naboj na napéti, ze
kterého nasledn¢ vytvofime spektrum. Takto vytvofené spektrum je mozné pomoci
pocitace vyhodnotit a urcit chemické slozeni vzorku. [8]
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2.4 Katodoluminiscence

Katodoluminiscence je jev, ktery nastava pii nepruzné srazce elektronu s materialem, pii
kterém mohou byt vyzateny fotony viditelného svétla. Ke katodoluminiscenci miize
dochazet v materidlech, které maji plné¢ zaplnény valencni a vodivostni pas oddé€leny
bariérou, tedy v izolantech a polovodicich. [4]

Pfi nepruzné srdzce mtze dojit k excitovani elektronu z valen¢niho pasu do
vodivostniho pasu. Excitovany elektron ma tendenci se vratit zpét na nizsi energetickou
hladinu do valen¢niho pasu. Elektron v§ak miize byt zachycen v pasti, naptiklad v defektu
krystalické struktury, nebo ptiméesi materidlu. Ve chvili, kdy se elektron uvolni z pasti, je
vyzateno mnozstvi energie ve form¢ fotonu. VétSina fotond vyzaiuje s vinovou délkou
viditelného svétla, ovSem Cast je vyzafena ve form¢ ultrafialového nebo infracerveného
zareni. [9]

Tohoto jevu je mozné vyuzit v tzv. katodoluminiscen¢ni spektroskopii, pro zkoumani
defektli a necistot v materialech. Tuto techniku lze vyuzit pro zkoumani defekti
v integrovanych obvodech, nebo v geologii pro zkouméani rista krystalovych miizek,
deformacnich mechanismu v hornindch, vnitini struktury fosilii, cementace a diageneze
u sedimentarnich hornin. [9]

2.5 Augerovy elektrony

K vyzéteni Augerova elektronu, dochdzi podobnym zpisobem jako pii charakteristickém
rentgenovém zafeni. Letici elektron excituje elektron z vnitini slupky elektronového
obalu atomu. Excitovany elektron se nasledn¢ piesune zpét na své piivodni misto a
uvolnénou energii predd elektronu ve valen¢ni vrstvé. Pokud je energie dostatecna,
elektron valen¢ni vrstvy se uvolni z elektronového obalu. Takto vyzareny elektron je
oznacovan jako Augertv elektron. Energie Augerovych elektront je dana vztahem

Esg = AEcy — Eionr

Kde AEch je rozdil energii mezi elektronovymi slupkami a Eionr zahrnuje ionizacni
energii Augerova elektronu a zaroven relaxacni efekt. [4]

Augerovych elektronii je mozné vyuzit k Augerové elektronové spektroskopii.
Jelikoz se tyto elektrony generuji v maximalni hloubce do 5 nm, Ize pomoci této techniky
analyzovat povrchy materidlli. Vyuziva se pro charakterizaci materiali a k analyze
defektd a tenkych filmu. [10]
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3 DETEKTORY

V transmisnim elektronovém mikroskopu se pro detekci pouziva flourescencni stinitko,
které prevadi elektrony na viditelné svétlo, které nésledné snimame kamerou.
V rastrovacich mikroskopech se detektory liSi podle typu elektronii a zafeni, které maji
byt detekovany. Musi byt uzptisobeny pro kazdy typ elektronil ¢i zafeni, aby byla detekce
co nejucinnéjsi. Nejcasteji se detekuji sekundarni elektrony a zpétné odrazené elektrony,
z kterych miZzeme vytvofit obraz vzorku.

Z hlediska Zivotnosti nemé na detektory, diky vakuu uvnitt komory, vliv vlhkost ani
reaktivni plyny, které by mohly zptisobovat degradaci. Vliv téchto faktort je mozné zcela
zanedbat. Velky vliv na degradaci vétSiny detektord méa ovSem kontaminace uhliku uvnitf
komory. Kontaminace vznik4 rozkladem organickych materialt v dasledku ozatovani
elektronovym svazkem. MnoZzstvi organickych materialti a nasledna kontaminace jsou
z4&vislé na urovni vakua v komofte a necistotach na vzorku. Pti provozu roste na povrchu
detektoru vrstva uhliku, coz mize zpUsobit ztraty v detekci elektront a snizovat hodnotu
detekovaného signalu.

3.1 Everhart-Thornley detektor

Everhart-Thornley (E-T) detektor se pouziva hlavné pro detekci sekundarnich elektrond,
je ho vSak mozné pouzit i pro detekci zpétné odrazenych elektronti. Jelikoz sekundarni
elektrony maji malou energii a kratkou trajektorii, je detektor umistén v blizkosti vzorku.
Schématické zobrazeni E-T detektoru je na obrazku 6. Na vstupu E-T detektoru je miizka
s kladnym potencidlem, kterd naldka elektrony s malou energii dovnitf detektoru.
Elektrony jsou nasledné pfivedeny na scintilator s napafenou vrstvou vodivého materialu.
Vodiva vrstva je na vysokém potencialu kolem 10 kV, ktery urychli elektrony a na
scintilatoru pfeméni elektrony na fotony. Fotony jsou nasledné vedeny svétlovody do
fotonasobice, kde jsou opét pievedeny na elektricky signal. Vysledny signal se nasledné
jesté mize upravovat zesilovaci. [11]

Mrizka Fotonasobic
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Obrazek 6: Schématické zobrazeni E-T detektoru. [12]
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Pokud je na miizku pfivedeno malé zaporné napéti, sekundarni elektrony nemohou
vstoupit a detektor funguje jako detektor zpétné odraZenych elektront. Detekce BSE
elektront neni u tohoto typu detektoru pfili§ ¢innd, nebot’ detekuje pouze elektrony se
spravnym odrazovym uhlem, které sméfuji pfimo na detektor. Lepsi detekce BSE se da
dosdhnout zvétSenim scintilatoru.

Pro ideélni fungovani detektoru a co nejmensi Sum musi kazdy elektron, ktery dopada
na scintildtor opét vybudit aspoii jeden elektron ve fotonasobici. Pocet elektrond,
vybuzenych ve fotondsobici z jednoho sekundarniho elektronu vstupujiciho do detektoru
se rovna

n= {(Es - Ea)CpCOCef(UP)}/EP

kde Es je energie elektronu dopadajiciho na scintilator, E. energie ztracenad pfi
prichodu pies napafenou vodivou vrstvu, C, u€innost pfemény energie na fotony o
pramérné energii Ep, Co u€innost optického systému, Ce pieménna t¢innost fotokatody a
f(vp) spektralni odezva fotokatody na foton o energii Ep. [11]

3.2 Microchannel-plate detektor

Microchannel-plate detektor se pouziva pro detekci sekundarnich 1 zpétné odrazenych
elektronti. Microchannel-plate je tvoien polem mikro kandlkl, nejcastéji z olovnatého
skla, usporadanych rovnobézné vici sob€. Pozadovany prumér jednotlivych kanalki je
10 um az 20 um. Uvnitf jednotlivych kanalkii je vytvofena vrstva polovodi¢ového
materidlu s vysokym koeficientem emise sekundarnich elektronti. Na zadni strané
detektoru je vytvotrena kovova vrstva, ktera je na vysokém potencialu 1000 V. Diky tomu
muzeme navadét elektrony na kolektorovou elektrodu. Pokud poté vleti elektron o
dostateCné energii do kandlku, na povrchu vygeneruje velké mnozstvi dalSich
sekundarnich elektronti a cely proces se lavinové opakuje. Emitované elektrony poté
dopadaji na elektrodu a vytvoii pozadovany detekovany signal. Signal musi byt izolovany
od vysokého napéti kolektoru a musi byt zesilen, nez maze byt zpracovavan. [13]

Tento typ detektort je vyuzivan hlavné pro detekci sekundarnich elektronti, pro své
vyhody oproti E-T detektoru. Vyuziti nachazi piedevSim v nizkonapétovych
urychlovacich aplikacich pti nedestruktivni inspekci a pti inspekei nepokovenych vzorkd,
kde je nizké urychlovaci napéti potfeba, aby se omezilo nabijeni vzorku. Pti nizkém
urychlovacim napéti md E-T detektor maly pomér signdlu vaci Sumu. Zaroven E-T
detektor trpi nesymetrickym umisténim detektoru viici vzorku a nerovnomeérnou detekci
sekundarnich elektronti. Jednou z nevyhod microchannel-plate detektoru je kontaminace
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povrchu kanalkil vlivem Spatného vakua. Na povrchu se mize vytvofit uhlikova vrstva,
ktera poté snizuje citlivost detektoru. [13]

3.3 Scintilaéni BSE detektor

Utinnost detekce zpdtné odrazenych elektronti u E-T detektoru je velice mala, kvili
nevyhovujicimu umisténi detektoru v komote. U nizkoenergiovych sekundarnich
elektronti je mozné dosdhnout vysoké UCinnosti upravenim trajektorie a naldkanim
elektronti do detektoru. U BSE elektronti se trajektorie upravovat ptili§ neda. Pro detekci
BSE elektront je tedy nutné umistit detektor do drahy letu téchto elektrond. Zpétné
odrazené elektrony se vyzaiuji pfimo nad vzorek a je tedy nutné umistit detektor tésné
nad vzorek, nejcastéji pfimo na horni polovy nastavec ¢ocky. Tim dosdhneme nejlepsi
detekce BSE elektronii. Zaroven se pouzivaji detektory prstencového typu, které zajisti
pruchod primarniho svazku, ale zaroven nejlepsi detekci elektronti.

Scintila¢ni BSE detektor funguje na podobném principu jako E-T detektor, tedy na
pouziti scintila¢niho materidlu, ktery preméni dopadajici elektrony na fotony viditelného
svétla. Mezi nejpouzivanéjsi scintilatni materidly patii krystaly YAG (Yttrium-
Aluminium Granat), ptipadné YAP (Yttrium-Aluminium Perovskite). [14]
Na scintilatoru je napafend slaba vrstva hliniku, ktera slouzi k odvadéni naboje. Zaroven
slouzi k odrazu svétla, které je z detektoru dale vedeno svétlovodem na fotonasobic. Ve
fotonasobiCi je svétlo opét pievedeno na elektricky signal, ktery muzeme dale
upravovat. [15]

Na rozdil od jinych typi detektorti nezavisi u scintilacniho detektoru Sitka pasma,
Sum a kapacita na vzdalenosti detektoru od vzorku. S klesajici vzdalenosti od vzorku
zéaroven roste detekovatelny prostorovy uhel BSE a s nim i vysledny signal. Nevyhodou
téchto detektord muze byt vétsi pozadavek na prostor uvniti komory mikroskopu.
Samotny scintila¢ni krystal miize mit tloustku v jednotkach milimetr, ale svétlovod a
fotonasobi¢ potiebuji vice prostoru. Zaroven nelze scintilacni detektor rozdélit na vice
segmentl. Kvili tomu nejsme schopni sc¢itat a odecitat signaly generované v riznych
mistech detektoru, jako je to mozné u polovodicového BSE detektoru. Nelze tedy ziskat
topograficky kontrast. [15]

34 Polovodicovy detektor

Polovodi¢ovy detektor (obrazek 7) se vyuziva predevsim pro detekci BSE elektrond.
Jedna se o fotodiodu ur¢enou pro detekci elektront a hlavni vyhodou je velmi tenky tvar
diky kterému muze byt umistén piimo nad vzorek, tzv. in-beam. JelikoZ je detektor
umistén piimo nad vzorkem dosahuje velkého prostorového thlu detekce elektroni.
Polovodicovy detektor mize byt konstruovéan jako klasickd polovodi¢ova dioda s PN
prechodem nebo jako Schottkyho dioda.
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Princip detektoru je zaloZzen na generaci paru elektron-dira pfi dopadu zpétné
odrazené¢ho elektronu do depleticni vrstvy detektoru. Odrazeny elektron dopadne na
detektor a preda svoji energii. Pokud piedand energie je vEtsi nez excitacni energie
elektronu valen¢niho pésu, elektron se uvolni a pfejde do pasu vodivostniho. Na jeho
puvodnim misté vznikne dira. Tento par je pied svou rekombinaci separovan a vytvaii
elektricky proud. Pocet part elektron-dira je dan vztahem

_ Epsg

nm
Eexm

kde Egsk je energie dopadajicich odrazenych elektronli a Eexm je stfedni excitacni
energie. [4]

Obrazek 7: Polovodicovy detektor STD-BSD-40-4-1-10 firmy PN detector [16]

Energie potfebna na vytvoteni paru elektron-dira se 1isi podle materialu. U kiemiku,
jako nejpouzivanéjs$iho materialu, se tato energie rovna 3,6 eV. Primérna energie zpétné
odrazeného elektronu se pohybuje v fadech keV a pocet vygenerovanych part dira-
elektron miize byt az nékolik tisic. Polovodi¢ové detektory tedy dosahuji vysokého zisku.
Uginnost kolekce BSE elektrontl zavisi na vice parametrech. DilleZitym parametrem je
Sitka depleti¢ni vrstvy v polovodic¢i. Pro dosazeni lepsi kolekce elektronii musi byt
penetra¢ni hloubku elektronu. Sitku depleti¢ni vrstvy lze zvétsit pomoci zaporného
predpéti na detektoru. DalSim dilezitym parametrem je také tloustka pasivacni vrstvy.
[17]

S rostouci velikosti depleticni vrstvy roste 1 kapacita, ktera snizuje Sitku pasma
detektoru a tim se zvétSuje Casova odezva. Pti vysSSich skenovacich rychlostech tak
detektor nemusi stihat reagovat na velké a rychlé zmény a obraz mlize byt rozmazany.
Pro vylepSeni obrazu je nutné pouzit pomalejSi skenovaci rychlost, ¢imz docilime
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mensiho Sumu obrazu a dosdhneme lepSiho rozliSeni. [5] Pokud je ¢asova odezva
polovodicového detektoru pfili§ dlouhd a nelze pouzit vysoké skenovaci rychlosti, je
mozné v elektronovém mikroskopu pouzit v prvnim kroku rychlejsi E-T detektor pro
orientaci na vzorku a nasledné pfepnout na pomalejsi polovodicovy BSE detektor.

Polovodic¢ovy detektor se pouziva zejména pro detekci zpétné odrazenych elektrontl,
které vznikaji v hloubce objemu vzorku a jejich energie zavisi na atomovém c¢isle. Diky
tomu jsme schopni polovodicovym detektorem ziskat dobry materidlovy kontrast.
Pomoci tohoto typu detektoru miizeme dosahnout také topografického kontrastu pouzitim
dvou jednotlivych segmentti detektoru (A, B) umisténych naproti sob¢, jak je naznaceno
na obrazku 8. Elektrony se od nerovnosti na povrchu vzorku mohou odrazet do riznych
sméril a pti dopadu na segmenty ziskdme odlisné signaly. Pti odecteni signdlu (A-B)
z téchto dvou segmentl se odecte signal z nitra vzorku a zlstane pouze signal z povrchu.
Tim vytvofime topograficky obraz vzorku. Pouzitim dvou detekénich ploch jsme schopni
pozorovat nerovnosti na vzorku v rovnobézném smeru se segmenty. Pokud je nerovnost
na vzorku v paralelnim sméru s jednotlivymi segmenty, topograficky obraz se nezobrazi.
Vytvofenim lepSiho obrazu je mozné dosahnout pouzitim ¢tyf segmenti (A, B, C, D),
kdy se s¢itaji vzdy rozdily protéjSich signalti (A-C) + (B-D). [18]

Primdrmd svazek Primarni svazek

Primdrni svazek

\ £pBtné odralend
@ elaktrony

Viorek Viorek Vizorek
3 B) c)

Obrazek 8: Vliv polohy detektoru ke vzorku pii zkoumani topografického kontrastu
u dvou segmentového detektoru a) rovnobézné se vzorkem, b) kolmo ke vzorku, c) Ctyt
segmentovy detektor. Pfevzato z [19]

Béhem provozu je detektor vystaven ozafovani elektrony a rentgenovym zarenim. Pti
ozafovani muze dochazet k defektim v polovodiCovém materialu nebo na rozhrani
polovodice s oxidem, které mohou degradovat vlastnosti detektoru. Velky vliv na
zivotnost ma také kontaminace uhliku. Vrstva uhliku na povrchu mize sniZzovat ti¢innost
detekce a tim zhorSovat kvalitu vysledného obrazu.
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4 CHARAKTERIZACE BSE DETEKTORU

4.1 Elektrické parametry

Polovodi¢ovy BSE detektor je ve své podstaté fotodioda a ma tedy i stejné elektrické
vlastnosti. Na obrazku 9 je zobrazeno nahradni schéma polovodi¢ového detektoru, kde
D je ideélni dioda, Cj je bariérova kapacita, Rsn svodovy odpor a Rs je sériovy odpor.
L4et ve schématu reprezentuje proud vyvolany detekei urychlenych elektronti a 14 je proud
za temna, protékajici diodou pii nulovém napéti.

lo Rs
. M
& 5 P | | O

ONRVAREE SN

Obrazek 9: Nahradni schéma fotodiody

4.1.1 Bariérova kapacita

Hranice depleti¢ni vrstvy funguji jako elektrody deskového kondenzéatoru. Hodnota
kapacity je zavisla na velikosti plochy p-n piechodu. Zaroven je nepfimo umérna tloust'ce
ochuzené oblasti ptfechodu. JelikoZ tloustku ochuzené oblasti Ize zvétSovat privedenim
zaveérného napéti, miizeme meénit 1 vyslednou bariérovou kapacitu detektoru. Velikost této
kapacity ma vliv na Sitku pasma detektoru a na rychlost piechodu. Bariérovou kapacitu
1ze vyjadiit vztahem

kde & je relativni permitivita, gsi permitivita kiemiku, S plocha p-n ptechodu a Wp je
tloust’ka ochuzené oblasti naboje. [20]
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4.1.2 Svodovy odpor

Svodovy odpor je zpasoben poruchami a nec¢istotami v polovodici. Vlivem téchto poruch
muze dochazet k rekombinaci a je ovlivnén vystupni proud. V idedlnim ptipad¢ by tento
svodovy odpor mél byt nekonecny, aby veskeré pary dira-elektron byly odvedeny na
vystup detektoru a nedoslo k nechténé rekombinaci. Pro nejlepsi funkci detektoru je tedy
potieba co nejvetsi svodovy odpor. Typické hodnoty tohoto odporu se pohybuji v fadech
desitek az stovek megaohmt.

Svodovy odpor Ize ziskat pfivedenim malého napéti v fadu milivoltd a zmétenim
proudu. Nasledné jsme schopni z namétenych dat dopocitat hodnotu svodového odporu.
[20]

4.1.3 Sériovy odpor

Sériovy odpor se sklada z parazitniho odporu kontaktu na povrchu polovodice a odporu
polovodic¢ového materidlu. V idealnim polovodici by byl sériovy odpor nulovy, nicméné
v redlnych soucastkach se hodnota sériového odporu pohybuje v desitkach az tisicich
ohmu. [20]

4.2 Voltampérova charakteristika

Voltampérova charakteristika je zéavislost mezi elektrickym proudem a pfilozenym
napétim na elektrickém prvku. Jednd se o jednu z nejpouzivanégjSich charakteristik, ktera
popisuje funkci dané soucdstky. Na obrazku 10 je zobrazena typicka voltampérova
charakteristika polovodi¢ového BSE detektoru bez osvétleni. Jedna se o voltampérovou
charakteristiku méfenou pii nulovém osvétleni soucastky, kdy na povrch nedopadaji
zadné fotony ani elektrony. Proud méfeny v této voltampérové charakteristice se oznacuje
jako dark current neboli proud za temna. Temny proud je pfitomny vzdy i pti nulovém
nap¢ti, kvili ndhodné generaci pari dira-elektron v ochuzené oblasti p-n pfechodu.
V zavérném sméru je mozné pii zvétSujicim se napéti pozorovat rostouci proud.
Pti kladném napéti pfivedeném na detektor zacne tento proud razantné rist. Jelikoz
detektory vétSinou funguji pii nulovém napéti, zajima nds hodnota tohoto proudu pfi
nulovém napéti na detektoru. Typicky se pohybuje v fadu desitek pikoampéra, je tedy asi
tisickrat mensi nez detekovany proud a jeho vliv na detekovany proud lze zanedbat.
Nicméné¢ mikroskopy pracujici snizkym urychlovacim napétim generuji proud
srovnatelny s hodnotami proudu za temna a v téchto piipadech miize ovliviiovat vysledny
detekovany proud. [21]

28



1,4x10™*
1,2x10™
1,0x10™

8,0x10°

Ia [A]

6,0x10°
4,0x10° -

2,0x10°
0,0

-2!DX1 0‘5 7 Ld T L3 T T L3 L
-5 -4 3 -2 x| 0 1 2
U [V]

Obrazek 10: Voltampérova charakteristika BSE detektoru bez osvétleni [prevzato z 22]

Schéma zapojeni pro méfeni voltampérové charakteristiky je zobrazeno na obrazku
11. Pfi méfeni je dilezité zajistit temné prostiedi, aby na detektor nedopadaly zadné
fotony, které by méfeni mohly ovlivnit. Na detektor je pomoci napétového zdroje
ptfivedeno pozadované napéti. Pomoci ampérmetru je nasledné odectena hodnota proudu
za temna. Méfeni se opakuje pro pozadovany rozsah napéti. Z namétenych hodnot proudu
pro kazdé napéti je mozné nasledné vytvoftit voltampérovou charakteristiku.
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Obrazek 11: Schéma méteni voltampérové charakteristiky

Typické hodnoty méfeného proudu se mohou pohybovat od jednotek pikoampéra az
po stovky miliampéri, je tedy nutné pouzit ampérmetr, ktery je schopen méfit v tomto
rozsahu hodnot proudu.
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4.3 Zisk detektoru

Zisk se da definovat jako pomér detekovanych elektronit k elektronim primarniho
svazku. Vztah pro vypocet zisku detektoru je uveden ve vzorci

detekované elektrony  ljor — lyork  liet

Zisk = = ~
ks elektrony prim. svazku lyeam Iyeam

kde lget je detekovany proud, Iveam proud primarniho svazku, lgark proud za temna. Ve
vzorci vidime, ze do detekovaného proudu vstupuje 1 proud za temna, nicmén¢ jak bylo
jiz zminéno, tento proud dosahuje fadoveé mensSich hodnot a ve vétSin€ pripadi je mozné
ho zanedbat bez vlivu na vysledek. Zisk detektoru je zavisly na energii elektronového
svazku, nebot’ proud vznikajici v detektoru roste se zvétSujici se energii svazku, a tim
roste 1 hodnota efektivniho zisku detektoru. [21]

Pro méteni zisku jde pouzit piimo elektronovy mikroskop. Blokové schéma zapojeni
je zobrazeno na obrazku 12. Detektor je umistén na pozici vzorku a je ozafovan
elektronovym svazkem. Hodnotu proudu elektronového svazku zméiime naptiklad
pomoci Faradayovy sondy a detekovany proud detektoru zmétime pfimo na ozafovaném
detektoru pomoci ampérmetru. Jak bylo zminéno, zisk roste se zvétSujici se energii
primarniho svazku. Pro vytvotfeni zavislosti efektivniho zisku detektoru v na energii
primarniho svazku se méfeni provadi v pozadovaném rozsahu urychlovaciho napéti.

BSE
detektor
Zdroj Ampérmetr
elektronu
\ Faradayova
sonda

Obrazek 12: Blokové schéma zapojeni pro méfeni zisku

Jak bylo popsano diive, na vytvofeni jednoho paru elektron-dira je potieba energie
zhruba 3,6 eV. Energie BSE elektronti se mize pohybovat az v desitkach keV a diky tomu
muze jeden detekovany elektron vygenerovat velké mnozstvi part elektron-dira v
detektoru. Vlivem nedokonalé detekce a ztrat v polovodi¢ovém materidlu neni veskera
energie BSE elektront pfeménéna na pary elektron-dira. I pfesto dosahuji polovodicové
BSE detektory dostatecného zisku jiz pfi nizkych urychlovacich napétich.
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Na nedokonalé detekci polovodice se podili n¢kolik riiznych ztratovych slozek. Pied
tim, neZ elektron pronikne do depleti¢ni vrstvy, musi projit pasivacni vrstvou detektoru,
ve které miiZe interagovat a ztratit ¢ast své energie. Tyto ztraty mohou byt posileny také
vrstvou uhliku vlivem kontaminace na povrchu detektoru. Dale prochazi skrz
neochuzenou ¢ast polovodice, kde mlze vytvaret pary elektron-dira. Tyto pary Casto
rekombinuji, nez je stihneme rozdélit, a nepodili se tedy na vystupnim proudu detektoru.
Pti klesajici energii dopadajicich zpétné¢ odrazenych elektront probihd téchto interakci
vice a elektron ztraci zna¢nou ¢ast své energie. To miize vést k tomu, ze elektron neprojde
do ochuzené oblasti a negeneruje pozadovany proud. Detektor tedy funguje jako
vysokoenergiovy filtr. Pro omezeni téchto ztrat je dilezité, aby ochuzené oblast byla co
nejblize u povrchu a dosahovala co nejvétsi Sitky. Tak pokryje velkou €ast penetracni
hloubky elektronu. Sitku ochuzené oblasti lze zvétsit pomoci piivedeného zaporného
napéti. Dal§im diivodem nedokonalé detekce jsou odrazivé ztraty. Stejné jako pfi generaci
zpétné odrazenych elektroni na vzorku, mohou i zde byt elektrony odrazeny pryc
z detektoru a snizovat tak jeho tucCinnost. Jednd se o nejvyznamnéjSi ztratovy
mechanismus pro energie E > 1,5 keV. Déle se na ztratich mlze podilet také vliv
rekombinace part elektron-dira v depletiéni vrstv€. Tyto ztraty jsou vétSinou malé a
muzeme je zanedbavat. [23]

4.4 Casova odezva

Casova odezva je doba, za kterou stihne zareagovat soucastka na vstupni impuls.
U polovodic¢ové fotodiody se jednd o Cas, za ktery se po ozafeni prvku objevi na vystupu
vybuzeny proud. U fotodiod rozliSujeme nastupnou a sestupnou hranu, respektive cas
nab&hu a &as dobshu. Cas nabéhu je doba, za kterou fotodioda zméni vystupni proud
z 10 % na 90 % své finalni hodnoty. Obdobné pro ¢as dob&hu pro hodnoty 90 % a 10 %.
Casova odezva detektoru je zavisla na jeho odporu a kapacité a zarovei na rychlosti
nosicl naboje. Celkova doba nabéhu se da vyjadrit jako

tr = \/tRCZ + taripe” + taipr” = \/tRCZ + taips?

kde trc je Casova konstanta RC obvodu detektoru, tant je driftova rychlost nosic¢t
naboje a taifrje difuzni rychlost. Pfi nulovém piedpéti na detektoru prevlada vliv difuzni
rychlosti a driftovou rychlost lze zanedbat. [20] Casovou konstantu RC obvodu trc
muzeme vyjadiit jako

tRC = 2,2 RC

kde R je soucet sériového odporu detektoru a odporu zatéze a C je soucet bariérové
kapacity a parazitnich kapacit detektoru. Jelikoz bariérova kapacita je zavisla na Sifce
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depleti¢ni vrstvy, je mozné tuto ¢asovou konstantu meénit privedeném zaveérného napéti
na detektor. Tim vroste Sitka ochuzené oblasti pfechodu, klesne Casové konstanta a
zmensi se ¢asova odezva detektoru. [20]

Pomoci ¢asové odezvy jsme schopni také vypocitat pribliznou teoretickou hodnotu
Sitky pasma BW podle vzorce

0,35
W =
tr

kde t; je Cas nab¢hu. [20]

Méfeni Casové odezvy na detektoru muzeme provést napiiklad pomoci pulsniho
laseru. Na detektor vysilame jednotlivé pulsy, kterymi vybudime pary elektron-dira a tim
se generuje vystupni proud. Pomoci osciloskopu nasledné mizeme pozorovat prib¢h a
z naméfenych pribehit odecist ¢as nabéhu na néstupni hrané¢ a cas dobéhu na hrané
sestupné.

Pulsni | BSE
Laser | detektor

\ 4
A 4

Zesilova¢ Osciloskop

Obrazek 13: Blokové schéma méteni ¢asové odezvy BSE detektoru

Velikost nastupné a sestupné hrany se typicky muze pohybovat u BSE detektorti
v tadu desitek nanosekund. Je tedy nutné pro métfeni pouzit dostate¢né rychly osciloskop,
ktery je schopny méfit tyto rychlé pulsy. Pfi osvitu detektoru generujeme proud. Aby bylo
mozné tento signal zméftit, musime ho prevést na napéti, jehoz priitbéh jsme schopni
nasledné pozorovat osciloskopem. Pfevod proudu na napéti zajist'uje transkonduktance
zesilovace, ktery zaroven signal zesiluje. Zesilovace pro BSE detektor musi dosahovat
vysokého zesileni, protoze detekovany signal se miize pohybovat vtadu jednotek
nanoampéri. Zarovenn musi dosahovat velké Sitky pasma, aby neovliviiovaly ¢asovou
odezvu detektoru.
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5 EXPERIMENTALNI CAST

5.1 Mérené detektory

Me¢éieni probihalo na polovodicovém BSE detektoru vyrdbéném firmou Delong
Instruments (DI). Jedna se o dvou segmentovy polovodicovy detektor, ktery je pouzivany
v elektronovém mikroskopu LVEMS. Jedna se o vhodny typ pro tento mikroskop
vzhledem k jeho tenkého tvaru a dobré u¢innosti pii nizkych energiich primarniho svazku
v tomto mikroskopu. Zaroven dosahuje dobré zivotnosti. Diky nizké energii primarniho
svazku v elektronovém mikroskopu LVEMS5 nebyla pozorovana degradace ozafovanim
elektrony a rentgenovym zatfenim. Tyto vlivy tedy nemaji vyrazny vliv na jeho Zivotnost.
V¢étsi vliv na degradaci detektoru byla pozorovana u kontaminace uhlikem na povrchu.
Diky dobrému vakuu a nizké energii svazku u LVEMS je kontaminace mensi nez u
vysokoenergiovych mikroskopti, avSak neni zcela potlacena. Pii inspekci detektora s
dlouhou provozni dobou byla pozorovana tenka vrstva uhliku na povrchu. Vrstva vSak
nedosahovala tloustky, kterd by vyrazné¢ ovlivnila detekci a ovliviiovala kvalitu obrazu.

Déle byly vybrany dva komercné dostupné detektory pro srovnani nameétenych
charakteristik. Pro méfeni byly vybrany detektory SXUVPS1/LP od firmy Opto Diode a
BSD-40-4-1-10 od firmy PNdetector. N¢které vybrané vlastnosti jsou uvedeny
v tabulce 2.

Tabulka 2: Vybrané vlastnosti komercné dostupnych detektorti [16, 24]

SXUVPSI1/LP BSD-40-4-1-10
Aktivni plocha A 4x11 mm? 4x10 mm?
Svodovy odpor Rgn >10 MQ -
Cas nab&hu trise <2 us 30 ns (U= -60)
Proud za temna I4 - <InA (U= -60)
Kapacita C 2 nF 6 pF (U=-60)

Kde U; je zaporné predpéti detektoru.

5.2 Voltampérova charakteristika

Pfi méteni voltampérové charakteristiky byl detektor zapojen podle schématu na obrazku
9. Detektor byl béhem méfeni umistén v temném prostiedi, aby byla zajiSténa nulova
detekce fotond, které by ovliviiovaly vysledek. Pomoci napétového zdroje jsme privadéli
napéti. Napét'ovy zdroj ovsem nedosahuje dostate¢né piesnosti, proto byla hodnota napéti
uréovana pomoci presnéjsiho métidla, a to pomoci multimetru UNI-T UT70A. Multimetr
také nedosahuje idedlni pfesnosti, nicméné v méfeném rozsahu neni pfesnost métidla
zasadni a lze ji zanedbat. Nésledné pomoci pikoampérmetru Keithley 6485 byl méfen
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vyvolany proud za temna detektoru. Zapojenim pikoampérmetru zavadime do obvodu
napctovy offset ze vstupu pikoampérmetru, ktery miiZze ovlivnit napéti na detektoru.
Tento ampérmetr je ovSem vybaven funkei korekce napétového offsetu a vliv na méteni
je tedy minimalni a tedy zanedbatelny. Namétené pribéhy jsme vynesli do grafu a jsou
zobrazeny na obrazku 14.

Voltampérové charakteristiky mérenych polovodicovych

detektoru
1.0E+00
e D |
1.0E-01
1.0E-02
1.0£-03 —+—PN

detectors
1.0E-04

1.0E-05 —e— Opto
1.0E-06 diode

1.0E-07 ptain

1.0E-08

Proud za temna I [A]

175 pA

70 pA
1.0E-10 20 pA

1.0E-11

1.0E-09

35 -3 25 -2 15 -1  -05 0 0.5 1
Napéti U [V]

Obrazek 14: Voltampérové charakteristiky méfenych detektort

Naméfené prabehy voltampérové charakteristiky odpovidaji piedpokladanym
vysledkim. Z charakteristik byla odectena hodnota proudu za temna pii nulovém napéti,
kdy dosahuje nejmensich hodnot. Nejmensi proud za temna byl namétfen na detektoru
firmy Opto Diode SXUVPSI1/LP Is = 20 pA. Pro detektor od firmy PNdetector vysel

proud I4= 70 pA apro detektor firmy Delong Instruments byl naméfen proud za temna
La= 175 pA.

5.3 Vypocet svodového odporu

Ze zapojeni pro méteni voltampérové charakteristiky lze také naméfit hodnoty proudu
pro vypocet svodového odporu detektoru. Pti nizkém napéti 10 mV byl odecten proud.
Hodnota proudu pro detektor od firmy Opto Diode byla namétena Is = 55 pA. Pomoci
ohmova zakona lze nasledné vypocitat hodnota svodového proudu.

U 10 * 1073
Rep = —

Id = W = 181,82 M
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Obdobn¢ jsme vypocitali hodnoty svodového odporu i pro dalsi dva detektory.
Namétené hodnoty proudu za temna pii napéti 10 mV a vypocitané hodnoty svodového
proudu kazdého detektoru jsou uvedeny v tabulce 3.

Tabulka 3: Naméiené hodnoty proudu za temna pii napéti 10 mV a vypocitané hodnoty

svodového odporu
PNdetector

Is [pA] 2600 55 550
Ra [MQ] 3,85 181,82 18,82

5.4 Zisk detektoru

Pro méfeni zisku detektoru byl pouzit rastrovaci elektronovy mikroskop s nastavitelnym
urychlovacim napétim. Béhem méteni zisku byl detektor umistén na pohyblivém stolku
uvniti komory elektronového mikroskopu. Na stolku byla zaroven umisténa také
Faradayova sonda pro méfeni proudu primarniho svazku. Umisténi detektoru a
Faradayovy sondy na stolku je zobrazeno na obrazku 15. Detektor byl pfipojen na vodic,
ktery je nasledné vyveden ven z komory mikroskopu ptes prichodku. Ptes prichodku je
také vyveden vodi¢ od Faradayovy sondy.

Obrazek 15: Rozmisténi komponent na pohyblivém stolku elektronového mikroskopu
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Rozsah urychlovaciho napéti U; byl zvolen v zavislosti na konfiguraci elektronového
mikroskopu pouzitého pro méfeni. Maximalni napéti pouzitého pftistroje bylo 20 kV.
Spodni hranice rozsahu byla zvolena na 5 kV. Pfi této hodnot¢ zacal jiz razantné klesat
proud svazku a pro niz8i napéti jiz nebylo mozné meéteni provést.

Béhem meéfeni byl pro kazdé urychlovaci napéti U; nejprve pomoci pohyblivého
stolku navedena do osy primarniho svazku Faradayova sonda a byl odecten proud
primarniho svazku Ipeam. Méfeni proudu primarniho svazku bylo nutné provést pro kazdé
urychlovaci napéti, nebot’ s kazdou zménou urychlovaciho napéti bylo nutné upravit
hodnotu zhaviciho proudu I, ¢imZ se zménila hodnota proudu svazku. Také bylo nutné
upravit nastaveni kondenzorii, pro nastaveni optimalniho proudu primarniho svazku.
Proudy primarniho svazku pouzitého elektronového mikroskopu se pohybuji v fadech
nanoampéri. Pro méteni takového proudu bylo nutné pouzit ampérmetr s dostate¢nym
méficim rozsahem. Jak pro méfeni proudu primarniho svazku, tak pro proud detektoru,
byl pouzit pikoampérmetr Keithley 6485. Zmétené hodnoty proudii pro jednotlivé

detektory a proudy primdrniho svazku pro jednotliva urychlovaci napéti jsou uvedeny
v tabulce 4.

Tabulka 4: Namétené hodnoty proudl primarniho svazku a proudy detektorti pro rtizna
urychlovaci napéti

U: [kV] ldet [UA] | Ifeup [NA] | ldet [uA] | Ifcup [NA] | ldet [UA] | Ifeup [nA]
20 88.6 22,6 125,0 26,8 60,6 26,9
18 108,0 31,9 79,8 29,2 67,3 30,9
16 70,0 27,1 132,0 36,0 50,4 29,6
14 69,6 30,9 74,8 243 31,6 25,3
12 16,3 24.6 71,5 25,6 30,1 28,1
10 23,5 16,9 27,6 14,4 274 23,5
8 13,8 12,7 29,0 17,2 12,9 13,9
6 4.3 10,3 12,8 9,3 8,4 10,1
5 1,6 7,7 7.9 7.4 3.8 5,2

Ze zmétenych proudl jsme nasledné vypocitali zisk pro kazdé urychlovaci napéti

podle vztahu

Stejnym zptsobem byly vypocitany hodnoty zisku pro vSechny detektory a ziskané

Zisk =

loec 60,6 %1076

hodnoty jsou uvedeny v tabulce 5.

Lyoam 26,9 % 107°

= 2252,79
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Tabulka 5: Zisk detektort pro dana urychlovaci napéti

PNdetector
U, [kV] zisk [-] zisk [-] zisk [-]

20 3920 4664 2252
18 3385 2732 2177
16 2586 3666 1701
14 2103 3078 1249
12 1882 2793 1071
10 1390 1916 1166
8 1086 1686 928

6 417 1372 831

5 205 1073 729

Priibéh zisku v zavislosti na urychlovacim napéti byl vynesen do grafu na obrazku 16.

Zavislost zisku detektord na urychlovacim napéti

primarniho svazku
5000

4500 ?
4000
3500
3000
2500
2000
1500
1000
500

@ Opto Diode
® PNdetector

e DI

Zisk [-]

4 6 8 10 12 14 16 18 20
Urychlovaci napéti U, [kV]

Obrazek 16: Zavislost zisku detektori na urychlovacim napéti priméarniho svazku

Pribéhy zisku vSech méfenych detektorti odpovidaji teoretickym datim a maji
predpokladany linearni pribeh.

Jemné odchylky od linearniho priibéhu mohou byt zplisobeny nestabilitou katody a
naslednou zménou proudu primarniho svazku. Elektronovy mikroskop pouzity pii méteni
pouziva termoemisni katodu z wolframového vldkna. Tento typ katod nedosahuje velké
stability a proud svazku mtize kolisat. Kolisani proudu bylo zietelné jiz pti méteni proudu
primarniho svazku pomoci Faradayovy sondy. Hodnota proudu kolisala i v fadu jednotek
nanoampéri. Pro méfeni byla pouzita vzdy primérna hodnota proudu. U detektoru od
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firmy Opto Diode, byla u urychlovaciho napéti 18 kV namétena velika odchylka od
predpokladaného pribéhu. Pravdépodobné se jedna o chybu v méfeni a Spatné odecteni
hodnot.

Béhem elektronového ozatovani byl detektor vystaven také ozafovani fotony
z rozzhaven¢ho vldkna termoemisni katody. Toto fotonové ozafovani je nutné brat
v uvahu, nebot’ mize zkreslovat hodnotu zisku a navySovat neméfené¢ hodnoty na
detektoru. Pro eliminaci tohoto vlivu by bylo nutné zméfit samotny proud vyvolany
fotony Iftn na detektoru a nasledné tuto hodnotu odecist od proudu zméteného pii
ozatovani elektrony. Méfeni tohoto proudu by bylo nutné provést opct pro kazdé
urychlovaci napéti, nebot’ byla upravovana hodnota zhaviciho proudu katody a tim se
ménilo mnozstvi emitovanych fotont, ale v pouzitém elektronovém mikroskopu nebylo
mozné takové méteni provést.

Rizné smérnice pribéht detektori mohou byt zplsobeny odliSnou strukturou
polovodi¢ového materidlu, hlavné tlouStkou pasivacni vrstvy a hloubkou a Sitkou
depleti¢ni vrstvy detektoru. Hodnota zisku detektoru od firmy DI je srovnatelna s obéma
komer¢n€ dostupnymi detektory a jiz pfi napéti kolem 8 kV dosahuje zisku 1000.
Nicméné pfi nizSich napétich kolem 5 kV je zfetelné, Ze hodnota zesileni razantné¢ klesa.
Tato nizkd hodnota je nejspiSe zplisobena silnéj$i pasivacni vrstvou, pifipadné také
umisténim depleti¢ni vrstvy ve vétsi hloubce polovodicového materidlu, v disledku
¢ehoz elektrony s nizkou energii nejsou schopny dopadat do depleticni vrstvy a interaguji
jesté pred depleti¢ni vrstvou, kdy mize dochazet k vétsi rekombinaci a hodnota zesileni
klesa.
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5.5 Casova odezva

Meéieni asové odezvy detektoru bylo provedeno pomoci pulsniho laseru s definovanou
délkou pulsu, kterym byl ozafovan métfeny detektor. Pro méteni byl pouzit pulsni laser
Brilliant b od firmy Quantel, pracujici ve viditelném spektru na vlnové délce 532 nm
s frekvenci 10 Hz. Pulsni laser Brilliant b pfed samotnym pulsem laseru blika
integrovanou vybojkou, jejiz puls méa dlouho sestupnou hranu a ovlivituje méfeni. Pro
potlaceni negativniho vlivu svétla vybojky byl vlozen pied detektor absorb¢ni filtr pro
odfiltrovani tohoto pulsu svétla. Nicméné svétlo z vybojky nebylo potlaceno uplné a pii
zapojeni zesilovace s velikym zesilenim byl méfeny ¢asovy priibéh stale zatizen timto
jevem.

Detektor byl umistén v optické ose laseru. Béhem méieni byly vSechny segmenty
detektorti propojeny, nebylo tedy nutné, sméfovat laser na jeden vybrany segment.
Detektor byl pfipojen na zesilova¢ pomoci koaxidlniho kabelu Belden 83269. Zakladni
délka kabelu byla zvolena 40 cm. Tato délka byla zvolena v zavislosti na zapojeni na
elektronovém mikroskopu LVEMS, aby naméiené vysledky co nejvice odpovidaly
hodnotam u zminéného elektronového mikroskopu. Zesilova¢ byl napdjen pomoci
laboratorniho zdroje a zaroven byla pomoci laboratorniho zdroje nastavovéana i hodnota
zesileni. Vystupni signal zesilovace byl nasledné ptfiveden do osciloskopu Teledyne
LeCroy HDO6104A-MS. Pomoci osciloskopu byly naméfené pribéhy uloZzeny a
nasledn¢ vyneseny do grafii. Z vynesenych Casovych prabeha byly néasledné odecteny
¢asy nastupnych a sestupnych hran.

Méfeni Casovych prubéhti bylo provedeno pro tii rizné zesilovace. U kazdého
zesilovace bylo méfeni opakovano pro vSechny tii méfené detektory. Nasledné bylo
provedeno méteni casové odezvy v zavislosti na zméné parazitni kapacity vlivem riizné
délky propojovaciho kabelu.

5.5.1 Detektor + zesilova¢ LVEMS5

Zapojeni pro méfeni Casové odezvy detektoru bylo provedeno v co nejvétsim souladu se
zapojenim na elektronovém mikroskopu LVEMS. U tohoto mikroskopu je detektor
piipojen pomoci koaxialniho kabelu Belden 83269 o délce d = 40 cm na zesilovac
LVEMS. Béhem experimentu byl zesilova¢ napdjen pomoci laboratorniho zdroje a
zaroven bylo pomoci napétového zdroje fizeno zesileni zesilovace. Pfi méfeni bylo
zesileni nastaveno na stejnou hodnotu pro vSechny detektory. Na vystupu zesilovace byly
nasledné pomoci osciloskopu odecteny vysledné pritbhy.

Vysledny pribéh je vyznamné ovlivnén vybojkou blikajici spole¢né s laserem.
Jelikoz pouzity zesilova¢ ma vysoké zesileni, bylo svétlo z vybojky velice zesilené a kviili
dlouh¢ sestupné hran¢ vybojky je zkresleny priibé¢h po osvitu pulsem laseru a napéti
neklesne aZ na nulovou hodnotu.
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Detektor DI

Casovy pribéh detektoru DI po osvitu pulsem laseru
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Obrazek 17: Celkovy namétfeny casovy prubéh po osvitu pulsem vybojky a laseru na
detektoru DI se zesilovacem LVEMS5

Sestupna hrana detektoru DI po osvitu pulsem laseru
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Obrazek 18: Sestupna hrana odezvy na puls laseru detektoru DI se zesilovacem LVEMS
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Detektor Opto Diode

Casovy pribéh detektoru firmy Opto Diode po osvitu
pulsem laseru
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Obrazek 19: Celkovy naméteny ¢asovy prubéh po osvitu pulsem vybojky a laseru na
detektoru firmy Opto Diode se zesilovacem LVEMS

Sestupna hrana detektoru firmy Opto Diode po osvitu
pulsem laseru
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Obrazek 20: Sestupna hrana odezvy na puls laseru detektoru Opto Diode se zesilovacem
LVEMS
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Detektor PNdetector

Casovy prabéh detektoru PNdetector po osvitu pulsem
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Obrazek 21: Celkovy naméteny asovy prubéh po osvitu pulsem vybojky a laseru na
detektoru firmy PNdetector se zesilovacem LVEMS5

Sestupna hrana detektoru Opto diode po osvitu pulsem
laseru
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Obrazek 22: Sestupna hrana odezvy na puls laseru detektoru PNdetector se zesilovacem

LVEMS
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Na obrazku 17 je zobrazen cely cCasovy prubéh detektoru DI pozorovany na
osciloskopu. Prvni puls na pritbéhu je zptisoben vybojkou s naslednou dlouhou sestupnou
hranou, na které je nésledné superponovan puls vyvolany laserem. Z naméfené¢ho
prabéhu je ziejme, ze ndstupnd hrana bude vice zkreslena nez sestupnd a pro toto méfeni
byla odecitana pouze hrana sestupnd. Na obrazku 18 je zobrazena samotna sestupnd hrana
po osvitu laserem.

Z naméteného prubehu byl odecten ¢as sestupné hrany ts detektoru DI. Hodnota byla
odecitana jako rozdil ¢asu pii hodnotach 90 % a 10 % napéti.

ts = tigy — ooy, = 50943 * 10™* — 5,0667 * 10™* = 2,7640 * 107 = 2,76 us

Na obrazku 19 je zobrazen cely naméteny ¢asovy pribéh pro detektor od firmy Opto
Diode. Na naméieném pribéhu je patrné, ze detektor méne detekuje svétlo z vybojky a
diky tomu neni tolik ovlivnén puls vyvolany laserem. Mensi detekce svétla z vybojky
muze byt zpisobena horsi citlivosti detektoru na vinové délky svétla, generované¢ho
vybojkou. Na sestupné hrané po osvitu laserem jsou viditelné prekmity signalu. Tyto
piekmity jsou zpusobeny samotnym detektorem, jak je zfejmé z nasledujicich
experimentl. U Casového priibéhu detektoru od firmy PNdetector na obrazku 21 je
obracena polarita vystupniho signalu. Obracena hodnota je zptisobena vlivem opacného
uspotadani polovodicli N a P ve struktute detektoru.

Byly odecteny Casy sestupnych hran pro ostatni detektory stejnym zpusobem jako
v ptipad¢ detektoru DI a ziskané hodnoty byly vyneseny do tabulky 6.

Tabulka 6: Namétené hodnoty Casti sestupnych hran jednotlivych detektorti v zapojeni
se zesilovatem LVEMS

Sestupnd hrana ts Sestupnd hrana t, Sestupnd hrana ts
2,76 ys 1,01 ps 26,22 us

Nejlepsi hodnoty ¢asu sestupné hrany v zapojeni se zesilovaéem LVEMS dosahuje
detektor od firmy Opto Diode ts= 1,01 ps. Detektor firmy DI dosahnul ¢asu ts= 2,76 ps.
Detektor PNdetector dosahl délky sestupné hrany t;= 26,22 ps. Tato hodnota je podstatné
vEétsi nez ostatni dva detektory a neodpovida piredpokladanému vysledku.

Vsechny namétfené hodnoty jsou vétsi, nez byl predpoklad a je ziejmé, ze Casova
odezva je ovlivnéna pouzitym zesilovatem. Pro zjisténi ¢asové odezvy samotného
detektoru je nutné provést méfeni s rychlej§i zesilovadem, ktery nebude negativné
ovlivilovat vysledny signal.
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5.5.2 Detektor + zesilova¢ UVA

Béhem tohoto méteni byl zesilovac LVEMS nahrazen zesilovatem UV A, ktery ma vétsi
Sitku pasma a piedpokladana casova odezva by méla byt kratsi. Ostatni ¢asti zapojeni
zustaly totozné s pfedchozim meéfenim. Méfeni ovSem bylo neuspéSné. Pii osvitu
detektoru se zesilovac rozkmital a nebylo mozné zméfit Casy nastupnych a sestupnych
hran. Casovy pribéh je zobrazen na obrazku 23. Méfeni bylo provedeno se viemi
detektory, ale vzdy doslo k rozkmitani zesilovace.

Casovy pribéh detektoru Opto Diode se zesilovaéem UVA
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Obrazek 23: Naméteny Casovy prubéh detektoru Opto Diode se zesilovacem UVA

Na vystupu zesilovace byl naméten zdznam plny kratkych pulst. Puls vybojky a
laseru vygeneroval na detektoru piili§ silny signél a zesilova¢ piesel do saturace, coz
zpisobilo rozkmitani zesilovace a nebylo mozné pozorovat Zadnou reakci na puls laseru.
Pro méfeni by bylo nutné pouzit slabsi zdroj svétla, ktery by generoval mensi proudu na
vystupu detektoru a zesilova¢ by neptesel do saturace a nerozkmital se.
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5.5.3 Detektor + piedzesilovac

V dalsim meétfeni byl jako zesilova¢ detekovaného signalu pouzit prvni stupen
experimentalniho zesilovace, ktery funguje jako piedzesilovac pro cely zesilovac. Jelikoz
se jednd pouze o jeden zesilovaci stupeii s malym zesilenim, ¢asova odezva vystupniho
odezva detektoru. Zaroven diky predzesilovaci byl také potlacen vliv vybojky na casovy
prubéh, jak je zobrazeno na obrazku 24. Diky malému zesileni neni tento nezddouci signal
dostateCné zesilen a v Case pulsu laseru neni jiz Casovy prubéh negativné ovlivnén.
M¢éfeni bylo provedeno pro vSechny detektory a nésledné byla zobrazena nastupna a
sestupna hrana.

Casovy pribéh detektoru DI s predzesilovaéem
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Obrazek 24: Casovy pribéh detektoru DI v zapojeni s piedzesilovaéem po osvitu
pulsem laseru
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Detektor DI

Nastupna hrana detektoru DI s predzesilovacem
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Obrazek 25: Nastupnd hrana detektoru DI v zapojeni s predzesilovacem po osvitu
pulsem laseru

Sestupna hrana detektoru DI s predzesilovacem
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Obrazek 26: Sestupna hrana detektoru DI v zapojeni s predzesilovacem po osvitu
pulsem laseru
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Detektor Opto Diode

Ndastupna hrana detektoru Opto Diode s predzesilovacem
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Obrazek 27: Nastupna hrana detektoru Opto Diode v zapojeni s piedzesilovacem po
osvitu pulsem laseru

Sestupna hrana detektoru Opto Diode s predzesilovacem
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Obrazek 28: Sestupna hrana detektoru Opto Diode v zapojeni s piedzesilovacem po
osvitu pulsem laseru
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Detektor PNdetector

Ndastupna hrana detektoru PNdetector s predzesilovacem
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Obrazek 29: Nastupna hrana detektoru PNdetector v zapojeni s piedzesilovacem po
osvitu pulsem laseru

Sestupna hrana detektoru PNdetector s predzesilovacem
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Obrazek 30: Sestupna hrana detektoru PNdetector v zapojeni s piedzesilovacem po
osvitu pulsem laseru
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Na obrazcich jsou zobrazeny pribéhy nastupnych a sestupnych hran jednotlivych
detektort. Na obrazku 28 jsou na prubchu sestupné hrany detektoru firmy Opto Diode
patrné prekmity, stejné jako pii méteni se zesilovacem LVEMS. Lze tedy predpokladat,
ze prekmity nejsou zpiisobeny vlivem prvniho zesilovace, ale jednd se o vlastnost
detektoru. Stejné tak je patrny slaby ptekmit u detektoru DI na obrazku 26. U casového
pribéhu detektoru PNdetector je opét patrna obracend polarita vystupniho signalu, ktera
je zptisobena vlivem opa¢ného uspotadani polovodicii N a P ve struktuie detektoru.

Odectené¢ hodnoty nastupnych a sestupnych hran vSech detektori jsou uvedeny
v tabulce 7.

Tabulka 7: Namétené hodnoty nastupnych a sestupnych hran pro jednotlivé detektory

Nastupna Sestupna Nastupna Sestupna Nastupna Sestupna
hrana t, hrana ts hrana t, hrana ts hrana t, hrana ts
113,4 ns 156,0 ns 141,0 ns 34,4 ns 197,6 ns 17,2 us

Pro detektor DI byla zméfena doba nastupné hrany t, = 113,4 ns. Doba nastupné hrany
u detektoru DI je nejrychlejsi ze vSech zmétenych detektorti. Rozdily nastupnych hran
nejsou prili§ veliké a vSechny se pohybuji v nizkych stovkach nanosekund.

Nejkratsi doba sestupné hrany byla naméfena u detektoru firmy Opto Diode
ts = 34,4 ns. Doba sestupné hrany detektoru DI byla delsi a to ts = 156,0 ns. Nejdelsi doba
sestupné hrany byla naméfena u detektoru PNdetector ts = 17,2 us. Tato namétena
hodnota se jako v pripad¢ méfeni se zesilovatem LVEMS vyrazné 1i$i od pfedpokladané
hodnoty.

5.5.4 Vliv délky kabelu na ¢asovou odezvu
Na vysledné ¢asy nastupnych a sestupnych hran ma vliv kapacita jednotlivych prvki
zapojeni. Pfi méfeni Casové odezvy pii riznych délkach propojovaciho kabelu jsme
schopni zjistit vliv parazitni kapacity na ¢asovy prub¢h vystupniho signalu. Pro propojeni
detektoru se zesilovacem je pouzity koaxialni kabel Belden 83269, ktery ma definovanou
parazitni kapacitu Cp = 95 pF/m. Pfi délce kabelu 40 cm, kterd je standardné pouzita na
mikroskopu LVEMS, odpovidéa hodnota parazitni kapacity Cp = 38 pF. Pti zkraceni délky
kabelu na 20 cm klesne hodnota parazitni kapacity o polovinu na Cp = 19 pF. [25]
Zapojeni zistalo stejné jako v pfedchozim experimentu, tedy detektor byl pfipojen
na ptredzesilovag, na jehoz vystupu jsme nésledné odecitali vystupni signal osciloskopem.
Me¢teni bylo provedeno pro vSechny detektory. Prubéhy nastupnych a sestupnych hran
byly zaznamenany a nasledné vyneseny do grafl.
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Detektor DI
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Obrazek 31: Namétené prubéhy nastupnych hran detektoru DI s piredzesilovacem pro
ruzné délky kabelu
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Obrazek 32: Nameétené priubéhy sestupnych hran detektoru DI s pfedzesilovadem pro
ruzné délky kabelu
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Detektor Opto Diode
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Obrézek 33: Namétfené prubéhy nastupnych hran detektoru Opto Diode
s predzesilovacem pro razné délky kabelu
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Obrazek 34: Namétené prubeéhy sestupnych hran detektoru Opto Diode
s predzesilovacem pro razné délky kabelu
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Detektor PNdetector
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Obrazek 35: Namétené prubehy nastupnych hran detektoru PNdetector
s predzesilovacem pro razné délky kabelu
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Obrazek 36: Namétené prubehy sestupnych hran detektoru PNdetector
s predzesilovacem pro razné délky kabelu

52



Z vynesenych Casovych prubéhil je patrné, Ze pti zapojeni kabelu o délce 20 cm je
vystupni signal zatizen Sumem, ktery muiZe negativné ovlivnit zkoumané Casy. Ze
zaznamenanych pribéht byly néasledné odecteny ¢asy nastupnych a sestupnych hran a
jednotlivé hodnoty byly zaznamenéany do tabulky 8.

Tabulka 8: Zmétené hodnoty ¢asu nastupnych a sestupnych hran méfenych detektorti

pro rtizné délky kabelu
DI [ Optodiode """ Pndetector
Délka | Nastupnd | Sestupnd | Nastupnd | Sestupnd | Nastupnd | Sestupna
kabelu | hrana t, hrana ts hrana t, hrana ts hrana t, hrana ts
40cm | 113,4ns 156,0 ns 141,0 ns 34,4 ns 197,6 ns 17,2 ps
20cm | 484,8 ns 146,0 ns 177,6 ns 32,0 ns 84,0 ns 16,1 ps

Z odectenych hodnot je patrné, ze vSechny Casy sestupnych hran se pii kratsi délce
propojovaciho kabelu mezi detektorem a zesilovac¢em zmenSily. U vSech métenych
detektorii se jednd zhruba o 7% pokles. Rozdily u jednotlivych detektorti jsou velice
konsistentni a pfedpoklad snizeni Casové odezvy pii mensi parazitni kapacité kabelu byl
potvrzen.

U nastupnych hran jsou vysledky rizné. U detektoru firmy PNdetector doslo
k vyraznému zkraceni ndstupné hrany z t,= 197,6 ns na t, = 84,0 ns. Jedna se o vice jak
50% pokles Casu nastupné hrany. U detektori DI a Opto Diode doSlo naopak k nartstu
¢asu nastupnych hran. U srovnédni ¢asovych pribéhti nastupnych hran detektoru Opto
Diode na obrazku 33 je patrné, ze pii méteni s kabelem o délce 20 cm je prubéh zatizen
Sumem, ktery mohl negativné ovlivnit vyslednou odectenou hodnotu nastupné hrany. U
detektoru DI je rozdil ¢ast néastupnych hran razantnéj$i. Pii pohledu na srovnani
nastupnych hran detektoru DI na obrazku 31 je vidét, ze pii kratsi délce kabelu je pribéh
na zacatku nastupné hrany lehce zdeformovan, ¢imz je ovlivnéna doba nastupné hrany.
Zaroven je vidét, ze je signal opét ovlivnén Sumem.
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5.6 Diskuse namérenych vysledkii

V experimentalni ¢asti byly zméteny charakteristiky detektoru DI. Zaroveini byla méteni
provedena i pro dal$i dva komercni detektory. Cilem méteni bylo zjistit, zda detektor DI
dosahuje svymi vlastnostmi podobnych vysledk, jako komercni detektory.

Prvnim experimentem bylo métfeni voltampérové charakteristiky, diky které jsme
ovetili zakladni funkci detektoru a zméfili proud za temna tohoto detektoru. Proud za
temna pro detektor byl I4 = 175 pA. V porovnani s ostatnimi detektory se jedna o vyssi
hodnotu. U proudu za temna je dualezité, aby jeho hodnota byla alespont 1000krat mensi
nez proud vyvolany dopadajicimi elektrony, aby negativné neovliviioval vystupni signal.
Elektronovy mikroskop LVEMS, kde se detektor vyuziva, pracuje na urychlovacim
napéti kolem 5 kV. Pfi tomto napéti, nedosahuje polovodi¢ovy detektor vysokého zisku
a generovany proud nemusi splnit podminku tisicinasobku hodnoty a proud za temna
muzZe plisobit Sum na vystupnim signalu.

V dalsSim méfeni byla zkoumana pravé hodnota zesileni v zavislosti na energii
elektronti. Zde vSechny detektor dosahovaly ptfedpokladanych vysledk, a predevsim pii
vysSich napétich dosahoval detektor DI vysokych hodnot zesileni. Pro mikroskop
LVEMS je dulezitd hodnota zesileni pti SkV. Pfi nizkych napétich pod 8kV zalina
zesileni detektoru DI vyrazné klesat a pii napéti SkV dosahuje hodnoty 205. Ostatni
méiené detektory dosahuji pii tomto urychlovacim napéti podstatné lepSich vysledkl a
jsou vhodné;jsi pro pouziti v nizkonapétovych aplikacich.

Nasledujici ¢ast byla vénovana métfeni Casové odezvy detektoru. Toto méieni bylo
provedeno ozafovanim detektoru pulsnim laserem. Prvni métfeni bylo provedeno pro
detektor se standardnim zesilovacem, ktery je pouzity u elektronového
mikroskopu LVEMS. Vysledny €as sestupné hrany detektoru DI byl ts=2,76 pus. Hodnota
sestupné hrany detektoru od firmy PNdetector ts = 26,22 ps nedosahla ptedpokladanych
vysledki, a proto bylo provedeno porovnani predevsim s detektorem Opto Diode, jehoz
hodnota sestupné hrany byla ts= 1,01 ps. Doba sestupné hrany detektoru DI byla asi
dvojnasobnd oproti tomuto detektoru. Nicméné casy neodpovidaly ocekavanym
hodnotam sestupnych hran detektori a predpoklada se, ze vysledné Casy jsou ovlivnény
pouzitym zesilovaCem. Bylo tedy provedeno dalsi méfeni s experimentalnim
pfedzesilovacem. Pii tomto méfeni byla stanovena ndstupna hrana t,=113,4 ns a
sestupnd hrana t; = 156,0 ns. Zmé&fena néastupna hrana detektoru DI byla nejrychlejsi ze
vSech detektorti. U Sestupné hrany byla hodnota témétf 5x pomalejsi nez v piipadée
detektoru od firmy Opto Diode.

Na zavér bylo provedeno méfeni vlivu parazitni kapacity kabelu na vyslednou
casovou odezvu. Méteni bylo provedeno pro dvé rtizné délky kabelu, a to pro standardni
délku 40 cm, kterd je pouzitd v zapojeni na elektronovém mikroskopu LVEMS, a pro
poloviéni délku 20 cm. Zkracenim kabelu na poloviéni délku klesne hodnota parazitni
kapacity na polovinu. Z naméfenych dat je patrné, Ze pro sestupnou hranu dojde ve v§ech
pripadech k poklesu ¢asu zhruba o 7 %. U néstupnych hran nebyly pozorovan podobny
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trend jako u sestupnych hran. U detektoru PNdetector doslo k vyraznému poklesu o vice
jak 50 %. U detektori DI a Opto Diode doslo naopak k nartistu v ¢asech nastupnych hran,
coz neodpovida ofekavani. Nicméne z vynesenych dat je patrné, ze Casovy prub¢ch je
zatiZzen Sumem, ktery mohl negativné ovlivnit vysledné casy.

Z naméfenych charakteristik je patrné, Ze detektor DI je zcela funk¢ni a jeho aplikace
v elektronovém mikroskopu je mozna. Nekteré parametry ovSem nedosahuji takovych
hodnot jako jiné komeréné dostupné detektory. Pro detektor pouzity v elektronovém
mikroskopu LVEMS by bylo idedlni, snizit proud za temna a zvysit zisk detektoru. Pfi
nizkém urychlovacim napéti mtize byt detekovany signal maly a miiZe byt zatizen Sumem
vlivem vys$siho temného proudu. Pro zlepSeni téchto parametrii by bylo nutné pouzit jiny
polovodi¢ovy material a optimalizace by byla slozita.

V ptipadé casové odezvy, kterd je dilezitd pro celkovou rychlost rastrovani, opét
detektor DI nedoséahl vysledki, jako ostatni méfené. Nicméné méfenim se zesilovacem
LVEMS jsme zjistili, ze vystupni signél je ovlivnén samotnym zesilovacem a Casova
odezva by mohla byt optimalizovana zménou jeho navrhu. Zaroven by bylo mozné docilit
krat$i Casové odezvy snizenim parazitni kapacity propojovaciho kabelu mezi detektorem
a zesilovacem jeho zkrdcenim. Dal§i moznosti, jak by bylo mozné zlepsit ¢asovou
odezvu, je pouZiti jiného typu kabelu s mensi parazitni kapacitou.
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6 ZAVER

Cilem prace bylo seznamit se s principem funkce polovodi¢ového detektoru zpétné
odrazenych elektront a provést méteni vybranych charakteristik detektoru firmy Delong
Instruments. Zarovenn bylo provedeno meéfeni charakteristik dvou dal§ich komeréné
dostupnych detektorti, a to SXUVPSI/LP od firmy Opto Diode a BSD-40-4-1-10 od
firmy PNdetector.

V teoretické ¢asti byl vysvétlen princip funkce elektronového mikroskopu a jeho
jednotlivych rezimt. Nasledné byla popsana interakce elektronu s latkou a jednotlivé
elektrony a zafeni, které pfi interakci vznikaji. Byla provedena reSerSe rtiznych typt
detektorti a popsany jejich vyhody a nevyhody. V dalsi Casti prace byly popsany
jednotlivé metody charakterizace polovodiového detektoru, mozné zplisoby meéteni
jednotlivych charakteristik a ptedpokladané vysledky.

V experimentalni ¢asti prob&hlo méfeni vybranych charakteristik detektort. Nejdiive
byla zméfena voltampérova charakteristika. Z namétenych charakteristik byl nésledné
odecten proud za temna pii nulovém napéti na detektoru. Temny proud detektoru Delong
Instruments byl Ia = 175 pA.

Dale byla zméfena zavislost zisku na urychlovacim napéti primarniho svazku.
Detektor DI dosahuje pii vysSich urychlovacich napétich vysokého zisku. Pfi nizSich
urychlovacich napétich zisk klesa, pti urychlovacim napéti 5kV, coz je urychlovaci napéti
elektronového mikroskopu LVEMS5, dosahuje hodnoty 205.

V dalsi casti byla méfena Casovd odezva detektoru v zapojeni se zesilovacem
LVEMS. Vysledné casové odezvy vSech méfenych detektori neodpovidaly
pfedpokladanym vysledklim, a proto byl experiment zopakovdn v zapojeni
s experimentalnim predzesilovaCem. Pfi tomto méfeni jiz hodnoty odpovidaly
ptedpokladiim. Pro detektor DI byla naméfena hodnota nastupné hrany t, = 113,4 ns a
sestupné hrany t; = 156,0 ns.

V poslednim experimentu byl méfen vliv parazitni kapacity propojovaciho kabelu na
vyslednou ¢asovou odezvu. M¢éteni bylo provedeno pro délku 40 cm, pouzivanou u
elektronového mikroskopu LVEMS, a pro délku 20 cm. Sestupné hrana detektoru DI pfi
zapojeni s krat§im kabelem dosahla Casu t, = 146,0 ns. Jedna se asi o 7% zkraceni Casu.
Identickych vysledki bylo dosaZeno i u &asii sestupnych hran ostatnich detektortl. Casy
nastupnych hran se vyrazné liSily a neodpovidaly pfedpokladanym vysledkiim. Signal byl
ovSem zatizen Sumem, ktery zatézoval vystupni signdl a mohl ovlivnit odec¢itané hodnoty.

56



LITERATURA

[1]

KARLIK, Miroslav. Transmisni elektronova mikroskopie: pohled do nitra
materiali. Ceskoslovensky c¢asopis pro fyziku. 2005, 2005(55), 457- 464.
Dostupné také z:
https://nanoed.tul.cz/pluginfile.php/603/mod_resource/content/1/TEM 05 Karlik.
pdf

WILLIAMS, David Bernard a C. Barry CARTER. Transmission electron
microscopy: a textbook for materials science. Second edition. New York:
Springer, [2009]. ISBN 978-0-387-76500-6.

GLEICHMANN, Nicole. SEM vs TEM. Technology Networks [online]. 2020,
February 25, 2020 [cit. 2021-12-22]. Dostupné z:
https://www.technologynetworks.com/analysis/articles/sem-vs-tem-331262

HAWKES, Peter W. a John C.H. SPENCE. Science of Microscopy. Volume I.
Springer, 2007. ISBN 978-0387-25296-4.

GOLDSTEIN, Joseph I., Dale E. NEWBURY, Patrick ECHLIN, David C. JOY,
Charles E. LYMAN, Eric LIFSHIN, Linda SAWYER a Joseph R. MICHAEL.
Scanning Electron Microscopy and X-ray Microanalysis [online]. Boston, MA:
Springer US, 2003 [cit. 2021-12-17]. ISBN 978-1-4613-4969-3. Dostupné z:
doi:10.1007/978-1-4615-0215-9

SEILER, H. Secondary electron emission in the scanning electron microscope.
Journal of Applied Physics [online]. 1983, 54(11), R1-R18 [cit. 2021-12-17].
ISSN 0021-8979. Dostupné z: https://doi.org/10.1063/1.332840

Backscattered electron image, BSE image. Jeol [online]. [cit. 2023-04-30].
Dostupné z:
https://www .jeol.com/words/semterms/20190129.113542.php#gsc.tab=0

VIDENSKY, Ondfej. Analyza bateriovych hmot metodami EDS. Brno, 2019.
Dostupné také z: https://www.vutbr.cz/studenti/zav-prace/detail/119524.
Diplomova prace. Vysoké uceni technické v Brn¢, Fakulta elektrotechniky a

komunikaénich technologii, Ustav elektrotechnologie. Vedouci prace Pavel
Cudek.

What is SEM-Cathodoluminescence (SEM-CL)? Www.horiba.com [online]. [cit.

2021-12-17]. Dostupné z: https://www.horiba.com/en_en/molecular-
spectroscopysem-cathodoluminescence-sem-cl/

57



[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]

[17]

[18]

Auger Electron Spectroscopy. Physical Electronics [online]. [cit. 2021-12-18].
Dostupné z: https://www.phi.com/surface-analysis-techniques/aes.html

EVERHART, T. E. aR. F. M. THORNLEY. Wide-band detector for micro-
microampere low-energy electron currents. JOURNAL OF SCIENTIFIC
INSTRUFKFESTS. 1960, 1960(vol. 37), 246-248. Dostupné také z:
https://authors.library.caltech.edu/12086/1/EVE;jsi60.pdf

CUDEK, P. Scintila¢ni detektor sekundarnich elektront pro ESEM. Brno: Vysoké
uceni technické v Brné€, Fakulta elektrotechniky a komunikaénich technologii,
2015. 137 s. Vedouci dizertacni prace doc. Ing. Josef Jirdk, CSc

POSTEK, Michael T. a Nolan V. FREDERICK. Low-profile high-efficiency
microchannel- plate detector system for scanning electron microscopy
applications. Review of Scientific Instruments [online]. 1990, 1990(61), 1648-
1657 [cit. 2022-11-20]. Dostupné z:
https://aip.scitation.org/doi1/pdt/10.1063/1.1141127

AUTRATA, R. Backscattered Electron Imaging Using Single Crystal Scintillator
DetectorsDetector. Scanning Microscopy [online]. 1989, 1989(3), 739-763 [cit.
2022-11-19]. Dostupné¢ z:
https://digitalcommons.usu.edu/cgi/viewcontent.cgi?article=2034&context=micro

scopy

AUTRATA, R., P. WALTHER, S. KRIZ a M MULLER. A BSE scintillation
detector in the (S)TEM. Scanning [online]. 1986, 1986(Vol. 8), 3-8 [cit. 2022-11-
15]. Dostupné z: https://doi.org/10.1002/sca.4950080103

The Standard BSD - STD-BSD-40-4-1-10. In: Pndetector [online]. 2021 [cit.
2022-12-19]. Dostupné¢ z: https://pndetector.de/products-applications/standard-
bsd-module/

RADZIMSKI, Zbigniew J. SCANNING ELECTRON MICROSCOPE SOLID
STATE DETECTORS. Scanning Microscopy [online]. 1987, 1987, 1(3), 975-982
[cit. 2021-12-22]. Dostupné z:
https://digitalcommons.usu.edu/cgi/viewcontent.cgi?article=1823&context=micro

scopy

KACZMAREK, Danuta. BACKSCATTERED ELECTRONS TOPOGRAPHIC
MODE PROBLEMS IN THE SCANNING ELECTRON MICROSCOPE.
Scanning Microscopy [online]. 1998, 12(1), 161-169 [cit. 2021-12-21]. Dostupné
z: https://www.ecmjournal.org/smi/pdf/smi98-17.pdf

58



[19]

[20]

[21]

[22]

[23]

[24]

[25]

Joel: topographic image,BSE topographic image. Joel [online]. [cit. 2021-12-21].
Dostupné z:

https://www jeol.co.jp/en/words/semterms/search_result.html?keyword=BSE%?20t
opographic%20image

OSI OPTOELECTRONIC. Photodiode Characteristics and Applications [online].
2-7 [cit. 2022-12-13]. Dostupné z:
https://www.osioptoelectronics.com/application-notes/an-photodiode-parameters-
characteristics.pdf

SAKIC, Agata, Gerard VAN VEEN, Kees KOOIJMAN, et al. High-Efficiency
Silicon Photodiode Detector for Sub-keV Electron Microscopy. /[EEE
Transactions on Electron Devices [online]. 2012, 59(10), 2707-2714 [cit. 2022-
12-05]. ISSN 0018-9383. Dostupné z: doi:10.1109/TED.2012.2207960

FRITZ, G. S., H. S. FRESSER, F. E. PRINS a D. P. KERN. Lateral pn-junctions
as a novel electron detector for microcolumn systems. Journal of Vacuum Science
& Technology B: Microelectronics and Nanometer Structures [online]. 1999,
17(6) [cit. 2022-12-07]. ISSN 0734211X. Dostupné z: doi:10.1116/1.591078

FUNSTEN, H.O., D.M. SUSZCYNSKY, S.M. RITZAU a R. KORDE. Response
of 100% internal quantum efficiency silicon photodiodes to 200 eV-40 keV
electrons. IEEE Transactions on Nuclear Science [online]. 1997, 44(6), 2561-
2565 [cit. 2023-05-03]. ISSN 0018-9499. Dostupné z: doi:10.1109/23.650863

AXUV/SXUV/UVG: Salient Applications. In: Optodiode [online]. 2011 [cit.
2022-12-19]. Dostupné z: www.optodiode.com

Belden 83269, Mil-Spec Coax, 50 Ohm, RG-188, 26 AWG Str SCCS, 95% SC
Braid, PTFE Tape Jkt, Commercial Non-QPL , Data sheet [online]. 2023 [cit.
2023-05-19]. Dostupné¢ z:

https://catalog.belden.com/techdata/EN/83269 techdata.pdf? gl=1*1fowr6h* ga
*MTESMzc4Njgd4OS4xNjgONDglOTM2* ga X6Q7YESB3L*MTY4NDQ4NTk
zNi4xLjAuMTY4NDQ4NjAzMC4wLjAuMA.

59



