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Abstrakt

Cilem této bakalarské préace je srovnani zobrazovacich moznosti transmisniho a rastrova-
ciho elektronového mikroskopu. Teoreticka c¢ast se zabyva popisem konstrukce a vysvétle-
nim principu kazdého typu mikroskopu. Daéle je sestaven prehled pouzivanych detektort
signalu a popsan princip ziskavani obrazu. Prostor je vénovan i vzorklim a jejich priprave.
Prakticka ¢ast je vénovana porovnani zobrazovacich moznosti obou mikroskopii. Ke srov-
nani byly pouzity standardni kalibrac¢ni vzorky. Jsou zminény vyhody a nevyhody obou
mikroskop1.

Summary

The aim of this work is to compare the imaging capabilities of the transmission and
scanning electron microscope. The theoretical part describes the construction and the
principle of each type of microscope. The principle of signal detection and imaging is
explained. The samples and their preparation is described. The practical part is aimed to
imaging possibilities of both microscopes. A standard calibration samples were used for
comparison. The advantages and disadvantages of both microscopes are discussed.
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1. UVOD

1. Uvod

Elektronovy mikroskop pouziva k zobrazeni vzorku elektronovy svazek. Mikroskopy
muzeme rozdélit na dvé skupiny z hlediska jejich principu tvorby obrazu. Transmisni
elektronova mikroskopie (TEM) funguje na principu prozafeni preparatu elektronovym
svazkem podobné, jako je tomu u svételného mikroskopu. Rastrovaci elektronova mikro-
skopie (SEM) rastruje vzorek bod po bodu. Interakce elektronového svazku s preparatem
generuje signaly, které jsou poté zpracovany pomoci vhodného detektoru.

Cilem této bakalaiské prace je vysvétlit princip obou téchto mikroskopii a popsat
zpusob vytvareni obrazu. Dale pak srovnat moznosti zobrazeni standardnich kalibra¢nich
vzorki v TEM a SEM a zminit hlavni vyhody a nevyhody téchto mikroskopi.

Prvni ¢ast prace je stru¢nym tvodem do elektronové mikroskopie a zabyva se popisem
konstrukénich prvki, které jsou pro oba typy mikroskopt totozné, to jest elektronovy
zdroj, elektronové cocky a pozadavky na vakuum. Vysvétlen je i princip deflektorti a stig-
matort.

Druha ¢ast se zabyva jiz popisem konstrukce a funkce jednotlivych mikroskopt. V tvodu
jsou zminény zakladni parametry mikroskopu, jako jsou bézna urychlovaci napéti, maxi-
malni rozlisSeni a moznosti vyuziti mikroskopi v praxi. Pfi pouzivani transmisniho elek-
tronového mikroskopu je velmi dulezita priprava vzorkt. Jsou popsany principy ziskavani
vzorkl jak pro neorganické, tak i pro organické materidly. Na zakladé typu ziskaného
signalu, ktery vznikne interakci svazku se vzorkem je mozné vyuzit nékolik detektort
signalti. Je uveden prehled téchto detektori a vysvétlen princip téch, které byly pouzity
v praktické casti.

Posledni — prakticka ¢ast je vénovana porovnani rastrovaciho elektronového mikro-
skopu FEI Helios NanoLab 460F1 a transmisniho elektronového mikroskopu FEI Tecnai
G2 Spirit. Pristup k mikroskoptim béhem experimenti umoznila firma FEI. Experiment
probihal na ¢tyfech standardnich kalibra¢nich vzorcich Agar S128B, S168, S106 a FEI
Si (110). Na nich jsou ukazény vyhody a nevyhody obou mikroskopt a technik uzitych
k zobrazeni.



2. Elektronova mikroskopie

Svételny mikroskop dokaze rozeznat dva body, vzdalené od sebe maximélné 200 nm [7].
Vyssiho rozlieni jiz neni mozno dosahnout, protoze dle Raileyghova kritéria jsme limi-
tovani vinovou délkou viditelného svétla 390-790 nm. Elektronova mikroskopie pouziva
k zobrazeni obrazu vzorku elektrony s mnohem mensi vinovou délkou, typicky 2-40 pm pro
urychlovaci napéti 1-300 kV. Diky tomu dosahujeme na korigovanych systémech rozliseni
az 50 pm [10].

Elektronové mikroskopy miizeme rozdélit na dva zékladni typy. Transmisni elektronovy
mikroskop a rastrovaci elektronovy mikroskop. Kazdy pouziva jiny zptisob zobrazeni, ale
zakladni prvky konstrukce jsou shodné pro oba typy mikroskoptd. Spoleénym castem se
budeme vénovat v této kapitole.

2.1. Elektronové zdroje

Funkci elektronového zdroje je generovat elektronovy svazek. V modernich elektronovych
mikroskopech se vyuziva nékolik typt elektronovych zdroji. Jejich rozdily jsou predevsim
v maximalnich dosazitelnych proudech, zivotnosti, koherentnosti a samoziejmé i cené.
Tyto zdroje mizeme rozdélit na tzv. teplé zdroje — wolframové vldkno a LaBg, ¢i auto-
emisni zdroje bud studené ¢ prizhavované — tzv. Schottkyho [7, 10].

I vztazeny na velikost plochy zdroje S a na prostorovy thel €2, do kterého jsou elektrony

vyzafovany
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kde d je primeér plochy zdroje a « je vyzarovaci thel svazku. Jas je v jakémkoliv misté
mikroskopu stéle stejny [7].

2.1.1. Wolframové vlakno

Pouziti wolframového vldkna jako elektronového zdroje je dnes nejlevnéjsi technologie.
V1dkno je velmi spolehlivé, s nizkymi naroky na kvalitu vyroby nebo ¢istoty vakua elek-
tronového zdroje. Vldkno ma primeér 100 yum a je ohnuté do pismene V s polomérem
100 um — viz obr. 2.1a). Odporovym zahiatim tohoto vldkna na 2 000-2 700 K (ter-
moemise) se za¢ne z plochy hrotu o rozmérech asi 100 x 150 pm produkovat silny proud
elektronti. Vldkno umoziiuje ziskat jas az 5 x 10 Am~2sr~!. Typick4 Zivotnost je 40 az
100 h v zévislosti na dosahovaném maximélnim proudu [7].

2.1.2. Zdroj z LaB6

Zdroj z LaBg je tvoren krystalem zbrousenym do Spicky o priméru typicky 40 um —
viz obr 2.1b). Jeho Zzhaveni musi byt pomalejsi nez u vldkna wolframu, jelikoZ se jedna
o kfehky keramicky material a pti jeho rychlém zahtati by hrozilo jeho prasknuti. Vyhodou
tohoto zdroje je vyssi jas 5 x 10 Am~2sr~! a vys&i Zivotnost cca 1000 h [5, 7].
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2.1.3. Autoemisni elektronovy zdroj (FEG)

Autoemisni elektronovy zdroj mé hrotovou katodu z monokrystalu wolframu. Pomoci
tunelovaciho jevu za ptisobeni silného elektrického pole v blizkosti hrotu dochézi k ,vy-
trhavani“ elektroni z katody. Tento zdroj se vyznacuje velmi vysokym jasem. Bohuzel
autoemise je degradovana fyzisorpci a chemisorpci zbytkovych plynt na povrchu hrotu.
Proto je nutné, aby komora trysky byla ¢erpana na ultravakuum, coz déla z tohoto zdroje
jeden z nejdrazsich [7].

Studend autoemisni tryska (CFEG) pracujici pfi teploté 300K, je velmi citlivd na
vngjsi vlivy (magnetické pole, vibrace). Nejvysstho jasu 101-10" Am—2sr~! se dosahuje
po specialnim zaostfeni emisniho hrotu za soucasného ptisobeni elektrostatického pole
a teploty. Po tomto oSetfeni mize katoda pracovat nékolik hodin, poté jas zacne klesat
a je nutné hrot zregenerovat. Zivotnost trysky je zhruba 1 rok [7, 10].

Mnohem stabilnéjsi jsou termoautoemisni trysky (tzv. Schottkyho) pracujici pii tep-
loté 1800 K. Tato teplota ptisobi pozitivné na udrzeni ¢istoty hrotu. Na emisi elektronti
se z vetsi casti podili Gcinek elektrického pole a teplota emisi podporuje a hlavné stabili-
zuje. Zaroven se tim zvysi hodnota emisniho proudu. Ke sniZzeni vystupni prace wolframu
se poté pouziva aktivace tenkou vrstvou ZrO,. V porovnani se studenymi autoemisnimi
katodami je jas ,jen“ 5 x 102 Am~2sr™!, ale vyrazné vzriisti stabilita emise a proud
ve svazku. Termoautoemisni trysky navic nevyzaduji, pfi stejné zivotnosti, tak vysoké
vakuum jako nizkoteplotni autoemisni trysky [7, 10].

Obréazek 2.1: Elektronové zdroje: (a) wolframové vlakno, (b) LaBg, (¢) wolframovy hrot
autoemisni trysky. Pfevzato z [7].

2.2. Elektronové cocky

Drahu elektronu meéni elektrické i magnetické pole. Proto se pouzivaji dva zakladni typy
c¢ocek — elektrostatické a magnetické.

Elektrostatické ¢ocky maji obecné vétsi optické vady, ale na druhou stranu jsou rych-
lejsi ve zméné optické mohutnosti a netrpi hysterezi. Presto jejich uziti neni tak rozsitené
a uzivaji se prevazné v elektronovych zdrojich. Skladaji se minimalné ze dvou elektrod
mezi kterymi je dany potencidlovy rozdil [10].

Magnetické ¢ocky umoznuji snadnéji fokusovat elektrony na vysokych energiich. Bo-
huzel trpi hysterezi uzitych magnetickych materiali. Tyto cocky se skladaji ze dvou mag-



2.3. POZADAVKY NA VAKUUM

netickych pdla a civky, ktera generuje magneticky tok, ktery je témito poly usmérnovan
— viz obr 2.2 [4, 10].

svazek
magneticky
obvod
N N
5§> <§s civka

Obréazek 2.2: Rez magnetickou ¢ockou.

2.2.1. Stigmatory a deflektory

Jelikoz neni mozné vyrobit dokonalou ¢ocku (nepfesnosti v obrabéni, asymetrie vinuti, na-
hromadéni necistot v tubusu mikroskopu atd.) dochézi ke vzniku astigmatismu elektrono-
vého svazku. K zabranéni tomuto jevu se pouzivaji stigméatory. Jedna se o korekéni prvek,
ktery kompenzuje tyto konstrukéni nedokonalosti mikroskopu. Stigméatory jsou nejcastéji
umistény v blizkosti objektivové ¢ocky a skladaji se vétsinou z nékolika magnetickych ¢i
elektrostatickych pdli, vytvarejicich kvadrupdlové pole [9].

Deflektory se pouzivaji pro rastrovani svazku po povrchu vzorku. Toho se dosahuje po-
moci vychylovacich civek umisténych nad objektivem. Tyto civky jsou v tubusu umistény
tak, ze vytvareji magnetické pole kolmé k optické ose a vychyluji tim svazek. Deflektory
se také pouzivaji k centrovani optické osy jednotlivych magnetickych cocek [9].

2.3. Pozadavky na vakuum

Jelikoz je st¥edni volnd draha elektronu na vzduchu pouze 1cm [8] je nutné elektronovy
mikroskop Cerpat na nizsi tlaky. Vakuum také poméaha udrzet vzorek cistym. Typicka
hodnota tlaku v tubusu elektronového mikroskopu je 10~ Pa [2, 7).

Pro ¢erpéni se pouziva nékolik typt pump. Pii zapnuti mikroskopu je nejdiive spusténa
rotac¢ni vyvéva. Ta dokdZe ¢erpat na hodnotu tlaku 107! Pa. Rotac¢ni vyvéva je sériové
zafazena pied vyvévu diftzni ¢i tubomolekularni, kterd umi cerpat do tlaku 10~° Pa. Pro
spravnou funkci CFEG je ale nutny tlak alespoii 10~ Pa. Pro ¢erpani nad 10~° Pa je tedy
pouzivana iontova vyvéva, ktera je sepnuta po predcerpani tubusu a komory elektronové
trysky diftzni nebo turbomolekularni vyvévou [4, 7].
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3. Transmisni elektronovy
mikroskop (TEM)

Prvni transmisni elektronovy mikroskop byl zkonstruovian Maxem Knollem a Ern-
stem Ruskou v roce 1933. Transmisni (prozafovaci) elektronovy mikroskop je piistroj
hojné pouzivany prevazné v biologickych a materialovych laboratorich. V biologii slouzi
k zobrazovani submikronové struktury bunék, nadmolekularnich komplexti ¢i viri. U anor-
ganickych materialt umoznuje zobrazit jejich mikro a nanostrukturu a to az na troven
jednotlivych atomi. Pokud je mikroskop vybaven pfislusSnymi spektrometry, lze s nim
provést lokalni kvantitativni chemickou analyzu vsech prvkt kromé vodiku a helia [7, 10].

Pouzivané urychlovaci napéti je v rozmezi 60-300kV. Urychlovaci napéti 60-200 kV
se pouziva predevsim pro biologické vzorky, protoze mikroskop vykazuje lepsi kontrast
a nedochéazi k degradaci vzorku vlivem ozareni. Urychlovaci napéti nad 200 kV umoznuje
dosahnout lepsiho rozliseni, pouziva se tedy v materidlovém vyzkumu. Rozliseni TEM je
ovliviiovano predevsim sférickou vadou ¢ocek. V posledni dobé ale byly vyvinuty korektory
sférické a chromatické vady, které umozni dosazeni rozliseni az 0,05 nm [10].

3.1. Konstrukce a princip

Obrazek 3.1 ukazuje schematicky konstrukci TEM. Z elektronového zdroje prochazi elek-
tronovy svazek nejprve soustavou kondenzorti. Kondenzory spolu s objektivem ovliviiuji
velikost a intenzitu svazku na vzorku. Poté svazek prozaii vzorek, podobné jako je tomu
u svételného mikroskopu. Interakci svazku se vzorkem vznikaji elasticky a neelasticky
rozptylené elektrony, které jsou uzity pro tvorbu obrazu pii konkrétnich zobrazovacich
technikach. Poté co svazek projde vzorkem je finalné zfokusovan objektivem do zadni ob-
jektivové roviny. V soucasnosti se uziva vylucné imerzni objektivova cocka, coz znamena,
ze preparat je vlozen v jejim poli, a to z divodu minimalizace vad. Obraz je néasledné
zvétSen projektivovou soustavou, dnes vyluéné slozenou ze tii az ¢tyf c¢ocek [2, 7, 10].

Elektrony poté dopadaji na fluorescencni stinitko, fotograficky film, CCD kameru nebo
STEMovy detektor, kde je obraz pfeveden do digitalni podoby [10].

3.2. Vzorky a jejich priprava

Standardni neorganické vzorky pro TEM maji tvar malych diskti o priméru 3 mm. Z prin-
cipu TEM vyplyva, ze vzorky musi byt co nejtenéi (obvykle 10-100 nm). Ze vseho nejdiive
je nutné material nafezat na platky o tloustce asi 0,5 mm. K tomu se pouzivaji kotoucova,
dratova nebo elektrojiskrova pila. Tyto platky jsou zality do epoxidu a poté zbrouseny
na tloustku asi 120 ym. Z takto tenkych platk se na specidlni vyrazecce vyrazi disky
o prumeéru 3 mm. V piipadé kifehkjch materiadli se pouziva vyjiskfeni. V této fazi se
vzorky obvykle oznaci na potiebnych mistech, abychom znali jejich orientaci. Disky jsou
poté opét zality do epoxidu a pomoci brusnych papiri s diamanty o drsnosti 1200 jsou
zbrouseny na tloustku 50-100 pm. Nésledné jsou disky uchopeny do jehel, mezi kterymi

Vv

teriadlu. Tento proces je ukoncen, dokud v materidlu nevznikne otvor. K zastaveni tohoto
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elektronova
tryska

akcelerator

kondenzor 1

kondenzor 2

clona kondenzoru

objektiv

clona objektivu ——— drzak vzorku

objektiv

selekéni clona
projektiv 1

projektiv 2
projektiv 3

projektiv 4

vysuvna CCD kamera

fluorescencni stinitko

CCD kamera -

vysuvny
detektor BF S

/ detektor HAADF
detektor ADF

EELS detektor

Obrazek 3.1: Schéma TEM. Upraveno podle [7].

procesu se pouzivaji fotoc¢idla umisténa na kazdé z jehel. Vzorek je poté iontové bom-
bardovan ve specialnim zarizeni kde je uchopen do klestin, které se mohou otacet kolem
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vertikalni osy. Z boku je prichycen iontovy zdroj s tryskou. Ionty bombarduji material
pod thlem 1-2° a maji energii 1-4 keV. Tim ho zten¢i na konec¢nou tloustku 10-100 nm.
Takto zhotovené preparaty se pfed pouzitim ¢isti v alkoholech a nésledné se susi [6, 7].
Druhym dnes velmi rozsifenym zptisobem vyroby vzorkt pro TEM je vyroba lamel
v Small Dual Beam systémech. Na vybraném misté vzorku se pomoci iontového svazku
(typicky ionty Ga't) vyfeze lamela a ta se nasledné lesti do poZadované tloustky. P¥esné
techniky p¥ipravy vzorki jsou utajenym know how vyrobct téchto systému [7].
Organické materialy a bunky zivych organismii jsou slozeny z vodnych roztoki. Jelikoz
se ale v mikroskopii pouziva vakuum je nutné tuto vodu z preparatl odstranit, jinak by
nastalo jeji bouflivé odparovani a nasledna destrukce vzorku. Proto se vzorky fixuji che-
micky nebo mrazem. Tyto vzorky lze v TEM pozorovat celé (suspenze virt, nebo bakterii),
v ultratenkych fezech nebo jako otisk reliéfu do tenkého plastového filmu transparentniho
pro elektrony. Pri chemické fixaci se pouzivaji aldehydy. Ty vytvori nové chemické vazby,
které vedou ke stabilizaci bunécné struktury a umoznuji dehydrataci tkdné bez jejiho
poskozeni. P¥i mrazové fixaci se vzorek prudce zchladi natolik, aby voda kterou obsahuje
nestacila zkrystalizovat a preménila se v amorfni led. Takto ziskany vzorek je pak pomoci
specialniho drzaku mozno p¥imo pozorovat v mikroskopu. Ke zchlazeni se pouziva kapalny

dusik [7].

3.3. Signaly a detektory

P1i interakci elektronti se vzorkem vznikd mmnoho signalti. Nejcastéji pouzivané je zob-
razeni vzorku proslymi elektrony. Muzeme zobrazovat ve svétlém poli (BF) pomoci ob-
jektivové clony, tmavém poli (DF) pomoci naklonéni svazku, nebo pfi pouziti STEMové
techniky elektrony odchylenymi (HAADF). Dalsimi signdly jsou sekundarni elektrony
a RTG zareni. Je mozné vyuzit také energiového spektrometru pro méfeni energiovych
ztrat proslych elektront (EELS) [3,7].

Pti STEM technice zachytava HAADF detektor neelasticky odchylené elektrony. Ma
tvar disku a je umistén hned pod fluorescenénim stinitkem. Uhel odchyleni elektronu od
optické osy je zavisly na nukleonovém cisle atomu vzorku. Plati tedy, ze ¢im je prvek tézsi,
tim vice signali zachyti HAADF detektor. Pod HAADF detektorem je DF detektor. Ma
také tvar disku, ale detekuje pouze elasticky odchylené elektrony. Pod nim se nachazi
BF detektor, ktery méri intenzitu nerozptyleného svazku. Schematicky ukazuje soustavu
STEM detektort obr. 3.1 [5].

Nékteré casto pouzivané detektory jsou popsany v nasledujicim textu.

3.3.1. Princpip zobrazovani

Pro zobrazeni v TEMu se nejéastéji pouziva technika tzv. svétlého pole (BF) — tzn. Ze
vSechny elektrony proslé vzorkem jsou pouzity pro vytvoreni obrazu. Kontrast v obraze
u vzorkt do zvétseni cca 100000 vznika pomoci hmotnostniho kontrastu, tzn. ze tlustsi
mista ¢i tézsi atomy pohlti vice elektronid. Pri zvétseni vétsim nez 200 000 jiz prevazuje
tzv. fazovy kontrast, kdy hlavni roli hraje interference proslych elektront na strukturach
daného vzorku. To umoznuje dosdhnout atomarniho rozliSeni, avsak nejedna se o pravé
atomarni rozliSeni, protoze obraz vznika interferenci a neni mozné v ném odhalit zie-
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telné atomarni nedokonalosti. Pti zvétseni mezi 100 000-200 000 je obraz tvofen kombinaci
hmotnostniho a fazového kontrastu.

Dalsi moznosti pro zobrazeni je pouziti tzv. temného pole (DF), kdy dojde k selekci
elektronti odrazenych ve vybraném sméru na vybranych atomovych rovinach vzorku —
viz obr. 7.4 a 7.5.

3.3.2. CCD kamera

CCD kamera pouziva pro detekei elektronti scintilator (YAG — Y3Al5012) spojeny s polem
polovodicovych prvki, ktery prevadi signal neseny elektrony na svétlo [5, 7].

Maximéalni velikost jednoho CCD ¢ipu se v soucasnosti pohybuje okolo 4 096 x4 096
pixelti. Je mozné spojit nékolik CCD ¢ipii vedle sebe a pomoci softwaru vytvorit jediny
obraz. Samotné pixely maji velikosti od 10 do 15 pum. Cas potiebny k nacteni obrazu
z CCD je silné zavisly na jeho velikosti (po¢tu bunék). V soucasnosti se rychlost nacteni
obrazu pohybuje nejc¢astéji okolo 1 s, nejrychleji za 1 ms [7, 10].

V soucasné dobé se pro techniky s nizkym signdlem pouzivaji CMOS kamery s ex-
trémné vysokou citlivosti. Jejich nevyhoda je vSak v nebezpeci zniceni kamery po osvétleni
velkou davkou elektront. Hlavni vyhodou CMOS je velice maly sum, veliky dynamicky
rozsah a citlivost na velmi slaby signal.

3.3.3. Digitalni desky

Digitalni desky se zasouvaji do béznych drzakt fotografické kazety v mikroskopu. Obraz
vznikd ve vrstvé krystalki zalitych v pryskyftici. Obraz se nevyvolava chemicky ale je
precten pomoci specialni ¢tecky. Informace ulozené na desce se vymazou expozici na
viditelném svétle (mozné provést asi 1000x). Obrovskou vyhodou téchto desek je jejich
velikost. Stejné jako CMOS kamery jsou i desky citlivé na mensi davky elektronti a maji
také vysoky dynamicky rozsah. Nevyhodou je cena a také to, Ze preCteni jedné desky
pomoci ¢tecky trva asi 3 minuty. Obraz tedy neni k dispozici okamzité jako je tomu
u CMOS kamery [7].

3.3.4. Fotografické negativy

Pro potizovani dokumentace jsou dodnes v nékterych laboratorich vyuzivany specialni
fotografické negativy. Jejich vyhodou je cena, velké zorné pole a velké rozliseni. Nevyhodou
je pak saturace pri vysokych davkach elektronu a také fakt, ze k vyvolani je nutno pouzit
temnou komoru (chemicka cesta) [7].

3.3.5. Princip STEM

Transmisni elektronovy mikroskop umi pracovat i ve STEM médu (Scanning transmission
electron microscopy). Elektronovy svazek zfokusujeme do co nejmensiho bodu, typicky
o prameéru 0,2-0,3 nm pro systémy s nekorigovanou sférickou vadou a 0,05 nm pro systémy
s korigovanou sférickou vadou. Svazek je poté skenovan po vzorku v pravouhlém rastru.
Pod vzorkem jsou umistény tii detektory proslych elektroni. HAADF (high—angle annular
dark field), DF (dark field) a BF (bright field) detektor. Pro detekci neelasticky odrazenych
elektronu se pouziva HAADF detektor, pro elasticky odrazené elektrony DF detektor. BF
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3. TRANSMISNI ELEKTRONOVY MIKROSKOP (TEM)

meéri intenzitu nerozptyleného svazku. Jelikoz obraz vzniké detekei intenzity elektronového
svazku interagujiciho s jednotlivym bodem vzorku a ne interferenci, je mozné pomoci
tohoto principu dosdhnout pravého atomarniho rozliseni [5].

3.3.6. Dalsi detektory a signaly

Mezi dalsi detektory je mozné zaradit detektor spektra energiovych ztrat (EELS). Elek-
trony interaguji s kazdym materidlem odlisné. Tento detektor umoziuje vyselektovat elek-
trony pouze o urcitych energiich a tim ziskat lokalni chemické slozeni vzorku.

V TEM byva nad vzorkem zatazen jesté detektor RTG, pro detekci rentgenového
zateni, které vznikd pii interakci svazku se vzorkem. Timto detektorem muzeme zjistit
taktéz chemické slozeni vzorku. Tyto detektory nebyly pouzity v praktické ¢asti, proto je
zde uveden pouze jejich vycet [9].
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4. Rastrovaci elektronovy mikroskop
(SEM)

Rastrovaci elektronovy mikroskop (Scanning electron microscope) dovoluje pozorovat
a charakterizovat organické i neorganické materialy. Prvni SEM navrhl Manfred von Ar-
denne v roce 1937. Mikroskop neprozatfuje vzorek jako TEM, ale zfokusuje svazek do
co nejmensi stopy a po vzorku se pohybuje v pravouhlém rastru, coz generuje signaly.
Pouzivané urychlovaci napéti je 50 V-30kV. Maximélni rozliSovaci schopnost pfi uziti
termoautoemisni trysky je 0,4nm [5].

Jeho popularita souvisi s nizsi cenou a jednoduchou pripravou vzorka oproti TEM.
Pokud je vzorek dostatecné tenky, mtze mikroskop fungovat v rezimu STEM. Detektor
proslych elektroni je v tomto piipadé umistén pod vzorkem [5, 7).

4.1. Konstrukce

SEM se sklada z podobnych prvkia jako TEM, ale na zakladé jiného principu funkce je
pouzito méné cocek. Jak 1ze vidét z obr 4.1, vSechny ¢ocky jsou umistény nad vzorkem.
Funkci cocek je fokusovat elektronovy svazek do tzké stopy na vzorku. Samotné komora,
kde se vzorek nachéazi, je ale vétsi, protoze kolem vzorku jsou rozmistény detektory. Ty-
picky tlak v komote je 10~ Pa [9)].

V TEM vznikd obraz prozarenim vzorku elektronovym svazkem. V SEM je svazek
elektronti fokusovan na vzorek a po jeho povrchu se pohybuje v pravoihlém rastru. Pti
interakci elektrontt v povrchové vrstvé vzorku jsou generovany signaly. Vzorek je takto
skenovan bod po bodu, dokud neni obraz kompletni. Detektory jsou tedy umistény nad
vzorkem. Diky této technice nepotiebujeme vzorek pruhledny pro elektrony. Stejné jako
TEM lze i SEM vybavit detektorem RTG zafeni a polovodicovym STEM detektorem
(5,7, 9]

4.2. Vzorky a jejich priprava

Obrovska vyhoda SEM oproti TEM je pravé v pripravé vzorku. Velikost vzorku je omezena
pouze rozméry komory, pripadné drzaku vzorku. Dilezité ale je, aby vzorek byl elektricky
vodivy. Kovové vzorky staci pfed pozorovanim vétSinou pouze ocistit. Na nevodivé mate-
ridly, ¢i biologické vzorky se vétsinou nanese velmi tenkd (10-20 nm) vrstvicka vodivého
materiadlu, nejcastéji zlata nebo se tyto vzorky pozoruji ve specidlnim moédu enviromen-
talnitho SEMu (tzv. ESEM), kdy se do komory piipousti plyn, ktery ndboj na nevodivych
vzorcich pomaha vybijet [1, 6, 10].

4.3. Signaly a detektory
Pfi interakei svazku se vzorkem dojde k produkovani sekundéarnich (SE) a zpétné odraze-
nych elektront (BSE), které opoustéji vzorek s riiznou energii a tthlem. Kazdy typ signélu

potencialné nese informaci o rtiznych aspektech zkoumaného vzorku. Tyto informace mo-
hou byt obsazeny v poctu zpétné odrazenych a sekundarnich elektronti, v rozdéleni jejich
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4. RASTROVACI ELEKTRONOVY MIKROSKOP (SEM)

zdroj

kondenzor 1

clona
kondenzoru

kondenzor 2
rastrovaci civky

objektiv
detektor

RTG zéFenim detektor BSE
vzorek detektor SE

STEMova &ast mikroskopu

/. 0/ detektor HAADF
[ detektor ADF
vysuvny
detektor BF

Obrazek 4.1: Schéma SEM. Ohranicend oblast je STEMova ¢ast mikroskopu. Upraveno
podle [3].

energii, ve sméru jejich emise nebo kombinaci téchto tii faktor. Interakci svazku se vzor-
kem ilustruje obr 4.2 [5].

Zpétné odrazené elektrony vzniknou jako vysledek elastického odrazu od vzorku. Maji
energii nejcastéji v intervalu 0,7-0,9F, (primérni energie) [5].

Sekundarni elektrony jsou elektrony vyrazené z atomového obalu. Maji velmi malou
kinetickou energii v rozmezi mezi 0-50 eV, nejcastéji vSak jen 3-5 eV a dokonce 90 %
vSech sekundéarnich elektronti lezi v rozmezi 0-10 eV. Z obrazku vyplyva, ze sekundarni
elektrony vznikaji tésné€ pod povrchem vzorku. Jsou tedy velice dtilezité k vytvareni obrazu
povrchu vzorku. Zpétné odrazené elektrony vznikaji i v mnohem vétsich hloubkach, nesou
tedy informace o slozeni vzorku. Kromé sekundarnich a zpétné odrazenych elektronii jesté
ve vzorku vznika charakteristické RTG zafeni. Pokud je mikroskop vybaven prislusnym
detektorem RTG zafeni, 1ze s nim provadét lokalni chemickou analyzu [5].

Do jaké hloubky pronikne svazek elektront silné zavisi na atomovém c¢isle materialu,
pricemz plati, Zze ¢im vétsi je atomové cislo, tim svazek pronika hiife pod povrch. Naopak
¢im je vétsi energie elektront, tim lépe pronikaji do vzorku. Pro uhlik zasazeny svazkem
o energii 15 keV je interakéni hloubka pfiblizné 2 pm [5].

V experimentalni ¢asti jsem pouzival Everhartiv-Thorneytv detektor a polovodicovy
STEM detektor, proto se jejich funkci vénuji podrobnéji.
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svazek

vzorek

sekundarni
elektrony ~ 10 nm

hloubka

zpétné odrazené
elektrony

~5pum

charakteristické RTG

~3 um

Obrazek 4.2: Interakce svazku se vzorkem. Hloubka zasazeného objemu klesa s rostoucim
atomovym ¢islem a roste se zvétsujici se energii elektronti. Upraveno podle [1].

4.3.1. Everharttiv-Thorneyuv detektor

Detektor k zobrazeni vzorku vyuziva sekundarni nebo zpétné odrazené elektrony. Tento
detektor je velice popularni kviili svému velkému prostorovému tthlu sbéru, nizkému sumu,
robustnosti a nizkym pozadavkim na udrzbu. Jedna se o nejcastéji pouzivany detektor
v SEM [5].

Jak ukazuje obrazek 4.3, E-T detektor funguje na jednoduchém principu. Pokud elek-
tron narazi na povrch scintildtoru, zaéne emitovat svétlo (scintildtor byva vyroben z krys-
talické slouceniny CaF's). Svétlo je pfeneseno pomoci svétlovodu do fotonésobice. ProtoZe
signalem je praveé svétlo, mtze projit skrz kfemenné sklo, tvorici vakuovou bariéru k prvni
elektrodé fotonasobice. Ve fotonasobici je signal zesilen az milionkrat [5].

svazek

scintilator
+12 kV

Faradayova

vzorek

+250 V

Obréazek 4.3: Schéma E-T detektoru; SV - svétlovod [5].

4.3.2. Polovodi¢ovy STEM detektor

Tento detektor pracuje na principu vzniku paru elektron—dira v polovodi¢i pomoci elek-
troni s vysokou energii. Pokud dojde ke kontaktu mezi proslym elektronem a polovodicem,
dojde v polovodici k pfemisténi elektronii z valen¢niho pasu do vodivostniho pasu. Ener-
gie potfebna k prekonéani zakazaného pasu je u kiemiku ptiblizné 3,6 eV. Prosly elektron
s energii 10 keV tedy vyprodukuje asi 2 800 part elektron—dira. Po pfipojeni externiho na-
péti na tenké povrchové elektrody se zacnou volné elektrony a diry pohybovat. Elektricky
proud na elektrodéch je poté vstupnim signalem do proudového nésobice [5].
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4. RASTROVACI ELEKTRONOVY MIKROSKOP (SEM)

Mezi hlavni vyhody tohoto detektoru patii bezesporu jeho tvar. Nejcastéji se pouziva
ve tvaru velice tenkého waferu. Protoze je tenky mize byt osazen i velmi blizko vzorku
a zajistovat tim velky prostorovy tihel sbéru. Jako detektor proglych elektront se umistuje
pod vzorek. Jako detektor BSE se umistuje na spodni pélovy néstavec [5].

Jelikoz je princip detektoru zavisly na dodani vnéjsi energie, mize fungovat pouze jako
detektor zpétné odrazenych nebo proslych elektronti. Detektor je také ovliviiovan i jinym
zéfenim a to RTG zéfenim a viditelnym svétlem z katodoluminiscence [5].

4.3.3. Dalsi detektory

Existuje jesté cela fada dalsich detektori lisicich se umisténim a principem funkce. Na-
piiklad inlens detektor, umistény primo uvnitf magnetickych cocek, detektor RTG, ¢i
katodoluminiscen¢ni detektor. Posledné zminovany vyuziva k zaznamu viditelné svétlo
vzniklé pri interakci svazku se vzorkem. Jako jediny tedy miize produkovat barevné ob-
razy [9].

V praktické casti ale tyto detektory nebyly pouzity, proto je zde uveden pouze jejich
vycet.
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5. Porovnani zobrazovacich
schopnosti TEM a SEM

Snimky v experimentalni ¢asti této prace byly pofizeny na mikroskopech FEI Tecnai
G2 Spirit a FEI Helios NanoLab 460F1. Pro srovnani zobrazovacich schopnosti systémi
byly pouzity standardni kalibra¢ni vzorky firmy Agar S128B, S168, S106 a vzorek Si (110).
Vzorky jsem zkoumal pod vedenim Ing. Hynka Stétiny, RNDr. Zuzany Hlavenkové a Ing.
Ondfeje Shanéla, Ph.D.

5.1. Prehled vzorku

5.1.1. Agar S106

Standardni kalibracni vzorek pro TEM. Jedna se o zlato s piimési paladia (kolem 1 %)
naprasené ve tvaru ¢tvercové miizky o rozmérech 463x463 nm? a o vysce 20 nm na
uhlikové blané o tloustce 10 nm. Tvar m¥izky odpovida rozliSeni 2160 ¢ar/mm, tedy diive
pouzivanym fotografickym deskam pro zobrazovani v TEMu. Tento vzorek se dnes pouziva
pro kalibraci ve vysokém rozliseni [3].

5.1.2. Vzorek Si (110)

Kalibrac¢ni vzorek pro STEM. Jedné se o vzorek specidlné vyrabény pro firmu FEIL. Vzorek
je orientovany tak, Ze atomarni roviny kfemiku (110) jsou rovnobézné s rovinou vzorku.

5.1.3. Agar S128B

Standardni kalibra¢ni vzorek pro SEM. Je to médénd miizka, mezi kterou je natazena
latexové félie. Na latexu je napraseno zlato a polystyren. Miizka mé tloustku 0,5 mm.
Vzorek je vhodny pro kalibraci STEM detektoru [3].

5.1.4. Agar S168

Standardni kalibrac¢ni vzorek pro SEM. Je to zlato na uhlikové folii. Velikosti ¢astic zlata
jsou od 5 do 150 nm. Félie tvoii ¢tvercovou sit. Nejveétsi ¢éstice jsou umistény upro-
stfed Ctvercil, nejmensi jsou naopak v tésné blizkosti sité. Vzorek se pouziva pro kalibraci
vysokého rozliseni SEM detektort [3].

5.2. TEM vzorek Agar S106

Pro prvni sadu TEM obrazkt byl zvolen vzorek Agar S106. K detekci elektronti byla
pouzita CCD kamera Gatan XP1000. Snimky byly pofizeny pii zvétseni 7800, 19000
a 1050000 pti urychlovacim napéti 200 kV. Doba expozice byla vzdy 1 s pri proudu
svazku 12 nA.

U vybranych snimki je zobrazen i difraktogram, ktery zobrazuje Fraunhoferovu difrakci
vzorku v zadni objektivové roviné objektivové ¢ocky. Zjednoduseneé se da tici, ze zobrazuje
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5. POROVNANI ZOBRAZOVACICH SCHOPNOSTI TEM A SEM

orientaci a vzdalenost periodicky se opakujicich motivli na vzorku — v TEM nejcastéji
atoméarnich rovin. Pokud je vzorkem monokrystal, je difraktogram tvoren jednotlivymi
body zobrazujici dané krystalické roviny. V ptipadé polykrystalickych vzorki jsou vidét
krouzky, které vznikaji slozenim jednotlivych bodi malych monokrystalti na polykrysta-
lickém vzorku.

P1i zvétseni 7800 je vidét kontrast mezi uhlikovou miizkou a zlatem, které je na ni
napraseno — viz obr. 7.1. V levé horni ¢asti obrazu je pomérné velky, tmavsi nepravi-
delny Gtvar. Jedna se kontaminaci zptisobenou dlouhodobym osvitem vzorku zapric¢inujici
zachyceni zbytkovych plynt CH, na vzorku. Uprostied obrazu je vidét bila linie. Jedna
se o zlom v uhlikové blan€. Jeji detail je velice dobfe vidét na snimku pfi zvétseni 19 000
— viz obr. 7.3. Pii tomto zvétseni byl navic porizen snimek s uzitim objektivové clony —
clona vlozena v zadni roviné objektivové cocky, tedy v misté difraktogramu — obr. 7.4
a 7.5. Vzorek rozptyluje elektrony do vsech smért prislusejicich orientaci atomarnich ro-
vin na ném piitomnych. Objektivova clona v misté difraktogramu ndm umozni vybrat
difrakéni sméry, které chceme pozorovat tim, ze odstini pro nas nezajimavé sméry — viz
obr. 5.1. V nasem ptipadé jsem vybral vzdalenosti krystalografickych rovin s Millerovymi
indexy (111), (200), (220), (222), (113) a ve sméru 100 az 190 ° na roviné vzorku. V praxi
to znamend, ze jenom krystaly v dané orientaci vytvareji obraz — presnéji feceno maji
vysokou intenzitu na pozadi tvoreném prevazné Sumem. Této technice se tika zobrazeni
v temném poli. Redlné vyuziti této techniky je zobrazovani vzorkdi namahanych tahem,
tlakem ¢i sledovani zlomi, protoze atomové roviny jsou vici sobé preferované natocené
a my je mame moznost vybrat a timto zptisoben zvyraznit. Vzorek byl jesté nafocen pfi
zvétseni 1050000, kde lze jiz pozorovat atomarni roviny se vzajemnou vzdalenosti 0,235
nm — viz obr. 7.6.

dopadajici svazek

L
NIZSI l_

hustota

vySSi
hustota

et { 7 33y > objektiv

clona objektivu

obrazova rovina

Obrazek 5.1: Ukéazka pouziti objektivové clony v zadni roviné objektivové cocky. Clona
umoznuje vybrat difrakéni sméry, které chceme pozorovat tim, Ze odstini ty jiné. Pfevzato
ze [7].

5.3. STEM vzorek Si (110)

Pro druhou sérii snimki na TEMovém mikroskopu byl pouzit vzorek Si (110). Jedna se
o vzorek pro kalibraci rozliseni mikroskopu ve STEMovém mddu. Pro vytvoreni obrazu
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5.4. SEM VZOREK AGAR S128B

byl pouzit detektor HAADF. RozliSeni obrazka bylo 1024x1024 bodt. Dwell time (Cas,
po ktery ztistava svazek nad jednim bodem) byl 29 us. Celkovy ¢as (tzv. Frame time)
byl 36 s. Obrazy byly pofizeny pii zvétseni 5100000 a pii proudu svazku 150 pA a pro
srovnani STEMové techniky s TEMovym zobrazenim ve svétlém poli také pii zvétseni
1050000 s pouzitim CMOS kamery.

Obr. 7.7 zobrazuje vzorek porizeny ve STEMovém mddu pti zvétseni 5100 000 a jsou
na ném jasné viditelné atomarni roviny. V obraze jsou viditelné vodorovné cary (tzv.
prustiely) a misty i zvlnéné regiony. Toto je zptisobeno vibracemi podlahy a hlukem
v mistnosti pii pofizovani snimku. Pro jejich dplnou eliminaci by bylo nutno umistit
mikroskop do zcela bezhlu¢né a nevibrujici mistnosti, nebo jej umistit na antivibracni
desku. Toto je vSak velmi technicky a finanéné naro¢né. Druhou moznosti je pouzit kratsi
casy, které ale zptisobi zhorSeni pomeéru signalu a Sumu.

Atomové struktury a jejich rozméry jsou popsany v obr. 7.8. Vlevo je obraz vzorku
a vpravo je jeho rychla Fourierova transformace (FFT). Cervend ¢isla odpovidaji vzdale-
nostem meziatomarnich rovin v FFT a zluté c¢ary ukazuji jejich pifitomnost v obraze.

Pro potla¢eni Sumu muzeme pouzit filtraci obrazu. Aplikovani vysokofrekvenéni masky
na FFT je ukdzano na obr. 7.9. Tato maska mé kruhovy tvar a odstrani vyssi prostorové
frekvence, typicky prislusejici Sumu. Obraz se tim vyrazné projasni. Obr. 7.10 ukazuje apli-
kaci masky, ktera ma podobu sité kruhi v pozicich na kterych se maji nachazet difrakéni
maxima atomi v roviné (110). Obraz se tim jesté vice projasni a na snimku je mozné
pozorovat i jeho clenitost. U takto upravenych snimki je vSak nutno vzdy uvést, ze byla
dana maska aplikovand, protoze tim ztracime urcitou informaci.

Pro porovnani STEMové a TEMové techniky byl pofizen obraz i v TEMu a to pomoci
CMOS kamery FEI CETA — viz leva ¢ast obr. 7.11. Hlavnim rozdilem oproti STEM,
kromé toho Ze je obraz pootoceny, ackoliv byl nasniméan nad stejnym mistem, je ve stabilité
obrazu. To je zptisobeno predevsim velmi kratkou expozici ve srovnanim se STEMem (1's
vs. 36s). Na snimku vpravo dole je dobfe vidét atomarni struktura. Ve sméru vedlejsi
diagonély je obraz mirné rozostieny. To mutze byt zptisobeno tloustkou materidlu, nebo se
jedna o kontaminaci. S jistotou to ale nejsme schopni rozeznat. FFT obraz je na pravé ¢asti
obr. 7.11. Cisla opét odpovidaji vzdalenostem atomérnich rovin a éervené ¢ary zobrazuji
jejich pritomnost na vzorku.

5.4. SEM vzorek Agar S128B

Pro prvni sadu SEM experimentii byl pouzit vzorek Agar S128B. K zachyceni elektronii
byl zvolen standardni Everhartiiv-Thorneytv detektor a polovodicovy STEM detektor.
Snimky byly ziskany pii zvétseni 7800 a 19000 na obou detektorech. Everhartiv-Thor-
neytiv detektor uz pii zvétseni 19000 vykazoval prilis velky Sum, proto byl pro vétsi
zveétseni pouzit jen STEM detektor. U STEM detektoru byly obrazy navic zaznamenany
v rezimu svétlého a tmavého pole. Vsechny snimky byly porizeny pfi urychlovacim napéti
30 kV pfi proudu svazku 13 pA. Pracovni vzdélenost byla 3,6 mm a doba snimani 10 us.

5.4.1. Everhartuv-Thorneytv detektor

Pri zvétseni 7800 je vidét velky kontrast mezi médénym povrchem mrizky a latexem —
viz obr. 7.12. Kontrast mezi latexem a kulickami polystyrenu je uz ale velmi maly. Pr1i
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5. POROVNANI ZOBRAZOVACICH SCHOPNOSTI TEM A SEM

zvétseni 19000 je kvili vysokému Sumu a malému kontrastu obraz prakticky nepouzitelny
— viz obr. 7.15. Tento vzorek tedy neni prili§ vhodny pro pozorovani timto detektorem.

5.4.2. STEM detektor

Uz pii zvétseni 7800 tento detektor vykazuje mnohem lepsi kontrast nez
Everharttiv-Thorneytiv detektor — viz obr. 7.13. Na druhou stranu ale ztracime jakou-
koliv informaci o médéné miizce. Jelikoz je mnohem tlustsi nez vSe ostatni, elektrony
ji neprojdou. P¥i pozorovani ve svétlém poli (obr. 7.13) na detektor nedopadne zadny
signél a miizka je v obrazu tmava. P¥i pozorovani v tmavém poli (obr. 7.14) jsou za-
chytavany pouze ty elektrony, které jsou pii prosviceni vzorku rozptyleny mimo optickou
osu. Kruhové otvory v latexové félii jsou svétlé pfi pozorovani ve svétlém poli a tmavé
prii pozorovani v tmavém poli. Pii zvétseni 19 000 je zachycen obraz ve svétlém a tmavém
poli — obr. 7.16 a 7.17

Pri zvétseni 120 000 je v obraze vidét polystyrenova kulicka — viz obr. 7.18 a 7.19. Pti
pozorovani této kulicky ve svétlém poli (obr. 7.18) naprosto ztracime obrazovou informaci
jejiho povrchu. Je to dano tim, ze kulicka svazek rozptyli, takze pfi pozorovani ve svétlém
poli na detektor nedopadne zadny signal. Rozdil v pozorovani ve svétlém a tmavém poli
tedy neni pouze v invertovani barev. Pii zvétSeni 1200000 jsou v obraze vidét uz jen
krystaly zlata — viz obr. 7.20. Maximalni rozliSeni pfi tomto zvétseni je 0,42 nm. Obraz
je mirné rozmazany, protoze pii tomto zvétseni je mikroskop velice citlivy na jakékoliv
vnéjsi vibrace.

5.5. SEM vzorek Agar S168

Pro druhou sadu SEM experimett byl pouzit vzorek Agar S168. Signal byl zachycen pouze
pomoci Everhartova-Thorneyova detektoru. Pracovni vzdalenost byla 3,6 mm a doba sni-
mani 10 us. Rozliseni obrazkt bylo 1536x 1103 pixelt. K zobrazeni byly pouzity sekun-
déarni elektrony. P¥i zvétSeni 2500 (obr. 7.21) je ve vzorku vidét cinova kulicka. Ta se na
vzorek dostala nejspis z vedlejsiho preparatu. Pti zvétseni 50 000 (obr. 7.22) jsou v obraze
jasné rozeznatelné cCastice zlata. Pti zvétseni 100000 byl detektor pro porovnani prepnut
do rezimu zpétné odrazenych elektront (obr. 7.23). V obraze je vidét obrovsky narist
Everhartova-Thorneyova detektoru. BSE se po interakci svazku se vzorkem S§ifi vSemi
sméry. Na pomérné maly Everhattiv-Thorneytv detektor tedy dopadne jen ta ¢ast BSE,
kterd se odrazila ve sméru k detektoru.

5.6. Zhodnoceni

7 pozorovani experimentt vyplyva, ze jednotlivé zpisoby zobrazovani v TEM a SEM se
lisi a jejich vyhody a nevyhody jsou diskutovany v nasledujicim textu.

V transmisnim elektronovém mikroskopu jsme na vzorku Agar S106 schopni dosdhnout
atoméarniho rozliseni 0,235 nm. K zaznamu jsem pouzil CCD a CMOS kameru. Zaroven
bylo demonstrovano pouziti objektivové clony jako nastroje pro zobrazeni pouze vybra-
nych difrakénich sméra a odstinéni téch, které jsou pro nas nezajimavé. Tato technika je
pro transmisni elektronovy mikroskop jedinecna a nenapodobitelna v SEMu.
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5.6. ZHODNOCENI

Pro sniméani SEM obraz jsem pouzil Everhartiiv-Thorneytv detektor, ktery se pou-
Ziva primarné pro zobrazeni povrchi vzorki a zobrazuje pomoci sekundarnich elektront
— viz obr. 7.22. Tyto fotografie bychom jen tézko potizovali konvekénim TEMem. I kdyz
detektor umi zobrazovat i pomoci BSE, vysledna fotografie vykazuje prilis mnoho Sumu,
coz je zpusobeno pomérné malym thlem sbéru detektoru. Jelikoz BSE vznikaji ve vétsi
hloubce nez SE nesou informaci o vnitinim slozeni vzorku — viz obr. 4.2. Proto SEMy
byvaji osazeny i jednotucelovym detektorem BSE umisténym pod objektivem, ktery se
vice hodi na analyzu rozlozeni jednotlivych prvki ve vzorku. Bohuzel pouzity mikroskop
nebyl timto typem detektoru osazen.

Oba typy mikroskopti byly osazeny STEM detektorem. Porovnanim obr. 7.7 a 7.20 1ze
zjistit, ze oba obrazy nejsou dokonalé. V 'TEMu obraz obsahuje vodorovné ¢ary a SEM
obraz je mirné rozmazany, coz je zpusobeno piredevsim vibracemi. Transmisni elektronovy
mikroskop dokaze zobrazit atomarni strukturu vzorku, coz na rastrovacim elektronovém
mikroskopu neni mozné. Je to dano predevsim mohutnéjsi konstrukci a dosazitelnym
urychlovacim napétim transmisniho elektronového mikroskopu.
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6. ZAVER

6. Zavér

V prvni ¢asti prace byly popsany konstrukéni dily, které jsou spolecné pro oba typy
mikroskop1i, to jest elektronové zdroje, magnetické c¢ocky a pozadavky na vakuum.

Druha c¢ast se vénuje transmisnimu elektronovému mikroskopu. Byla popsana kon-
strukce mikroskopu a vysvétlena tvorba obrazu, kdy elektronovy svazek prozari vzorek.
Nérocnou ¢asti pouziti transmisniho elektronového mikroskopu je priprava vzorki. Byly
popsany principy ziskavani vzorki jak pro neorganické, tak i pro organické materialy. Na-
sledné byl uveden vycet detektorti a signall, které se pouzivaji v transmisni elektronové
mikroskopii.

Treti ¢ast se vénuje rastrovacimu elektronovému mikroskopu. Hlavnim rozdilem proti
transmisnimu elektronovému mikroskopu je princip ziskavani obrazu, kdy vzorek nepro-
zafime skrz, ale elektronovy svazek zfokusujeme do co nejmensi stopy a po vzorku se
pohybujeme v pravoihlém rastru. Priprava vzorkl pro rastrovaci elektronovy mikroskop
je mnohem jednodussi. Sta¢i ndm, aby byl vzorek vodivy. V této casti byly popsany dva
zékladni druhy signali pouzivanych v rastrovaci elektronové mikroskopii, tedy sekundar-
nich a zpétné odrazenych elektront. Na zakladé toho, kterym typem signalu zobrazujeme
vzorek, byl sestaven seznam detektorii a vysvétlen jejich princip.

V experimentalni ¢asti byly porovnany dva mikroskopy FEI Helios NanoLab 460F1
a FEI Tecnai G2 Spirit. Piistup k mikroskoptim umoznila firma FEI. Experiment probi-
hal na ¢tyfech standardnich kalibra¢nich vzorcich Agar S128B, S168, S106 a FEI Si (110).
Vzorek S168 je urcen pouze pro pozorovani rastrovacim mikroskopem a vzorek S106 zase
jen pro transmisni elektronovy mikroskop. Z divodi tplné jiné technologie ziskavani ob-
razu by nemélo smysl porovnavat tyto snimky mezi sebou. Na vzorku S168 jsou nicméné
ukazany prednosti rastrovaciho mikroskopu, to jest dokonalé zobrazeni povrchu materialu.
Zbylé dva vzorky jsou urceny pro zobrazovani STEM detektorem, ktery je mozno osadit
do obou mikroskopti. Z obrazk lze celkem snadno vy¢ist, ze transmisni elektronovy mik-
roskop dokaze zobrazit i atomarni strukturu vzorku. To na rastrovacim mikroskopu zatim
neni mozné.
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7. SEZNAM PRILOH

7. Seznam priloh

] 500 lm
Obrazek 7.1: Vzorek Agar S106, rezim TEM. K zachyceni elektront pouzita CMOS ka-

mera. Zvétseni 7800. Je vidét jasny kontrast mezi uhlikovou mftizkou a zlatem, které je
na ni napraseno.

——1 20.0 1/Gm
Obrazek 7.2: Difraktogram, vzorek Agar S106, zvétseni 7800. Jehla pouzita k zastinéni

kamery, aby nedoslo k jejimu zni¢eni z dfivodu velké intenzity svazku. Cervené jsou zvy-
raznény vzdalenosti meziatomarnich rovin v jednotkach Angstrom.
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Obrazek 7.3: Vzorek Agar S106, rezim TEM. Detail zlomu v uhlikové blané. ZvétSeni
19000.

Obrazek 7.4: Vzorek Agar S106, rezim TEM. K zachyceni elektrontt pouzita CMOS ka-
mera. ZvétSeni 19 000. Ukazka pouziti objektivové clony. Zrna ve vybrané krystalografické
orientaci (viz obr. 7.5) maji vyssi interzitu.
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7. SEZNAM PRILOH

F— 20.0 1/Gm
Obrazek 7.5: Vzorek Agar S106, zvétSeni 19 000. Difraktogram obr. 7.3. Aplikovana ob-

jektivova clona pro vybér preferovanych krystalografickych rovin s indexy (111), (200),
(220), (222), (113) a ve sméru 100 az 190 ° na roviné vzorku.

I;| 10 nm - . p———— 5.00 1/nm
Obrazek 7.6: Vzorek Agar S106, rezim TEM. K zachyceni elektront pouzita CMOS ka-
mera. Zvétseni 1050 000. Pti tomto zvétseni jsou jiz vidét atomarni roviny se vzdalenosti

0,235 nm. Vpravo pak rychld Fourierova transformace. Cervené jsou oznaceny vzdalenosti
meziatomarnich rovin v jednotkach Angstrom.
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7. SEZNAM PRILOH

_FILTROVANY OBRAZ VY SOKOFREKVENCNI MASKA

Obrazek 7.9: Vzorek Si (110) v rezimu STEM. Vylepseni obrazu aplikovanim vysoko-
frekven¢ni masky. Maska ma kruhovy tvar a zapfi¢ini ofiznuti vSech vyssich frekvenci.

Obraz se tim projasni. Vlevo je origanal, vpravo pak maska a jeji tvar. Uprostied je obraz
po aplikaci masky.

FILTROVANY OBRAZ
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Obrazek 7.10: Vzorek Si (110) v rezimu STEM. VylepSeni obrazu aplikovanim masky,
kterd ma podobu sité kruhtt v pozicich na kterych se maji nachazet difrakéni maxima
atomt v roviné (110). Obraz se projasni a lze poté pozorovat ¢lenitost zkoumaného vzorku.
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| L]

Obrazek 7.11: Vzorek Si (110) v rezimu TEM. ZvétSeni 1050000. K zachyceni obrazu
pouzita CMOS kamera. Vlevo original obrazu, uprostied je detail pravého dolniho rohu.
Vpravo FFT. Je vidét atoméarni struktura. Cervené jsou vyznaceny vzdalenosti meziato-
marnich rovin v jednotkadch Angstrom.

2:1 M 10 ps | 30.0 f | 53. 1 mm | : n ETD Electrons

Obrazek 7.12: Vzorek Agar S128B, zvétseni 7800. Pouzity Everharttiv-Thorneytiv detek-
tor. Je zde vidét vysoky kontrast mezi médénou mrizkou vpravo a latexovou folii.
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7. SEZNAM PRILOH

Obréazek 7.13: Vzorek Agar S128B, zvétseni 7800. Pouzit STEM detektor, pozorovani ve
svetlém poli. Jesté lepsi kontrast nez u E-T detektoru. Médéna mrizka vpravo je tmava,
protoze skrz ni neprojdou zadné elektrony.

b 100 1) ——t

F 1PM |1 30 53.1 pm )11 mm | : mm
Obrazek 7.14: Vzorek Agar S128B, zvétseni 7 800. Pouzit STEM detektor, pozorovani v
tmavém poli.
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ETD Electrons SkV/100p#A

tor.

36 mm

Obrazek 7 16: Vzorek Agar 8128B zvétseni 19 000. Pouzit STEM detektor, pozorovani ve
svétlém poli. V latexové f6lii jsou kruhove diry. Malé ¢erné tecky jsou kulicky polystyrenu.
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el HV
10 ps | 30.00 kv

tmavém poli.

dwell HV HPW z WD = 500 nm ——

F oM 10ps | 30,00kV | 3.45pm |1 % 46199 mm | 4.6 mm
Obrazek 7.18: Vzorek Agar S128B, zvétseni 120 000. Pouzit STEM detektor, pozorovani
ve svétlém poli, pii kterém naprosto ztracime obrazovou informaci povrchu polystyrenové
kuli¢ky (¢erny kruh vpravo nahoie). Pti detailnim pohledu jsou jiz patrnd malinka zrnka
zlata na latexové folii.
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WD — 500 nm ——

199 mm 4.6 mm

Obrazek 7. 19 Vzorek Agar Sl28B zvétseni 120 000. Pouzit STEM detektor, pozorovani

v tmavém poli.

Obrazek 7.20: Vzorek Agar SlZSB zvétseni 1 200 000. Pouzit STEM detektor pozorovani
v tmavém poli. Svétld mista jsou castice zlata, tmava castice uhliku. Obraz je mirné
rozostfen kvili jemnym vibracim celého mikroskopu. Rozliseni je 0,42 nm.
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7. SEZNAM PRILOH

s 3 kY | 166 pm mm
Obrazek 7.21: Vzorek Agar S168, zvétseni 2 500. Pouzit Everhartiv-Thorneytv detektor.
Malé tecky jsou krystaly zlata. Svétlé a mnohonasobné vétsi kulicky jsou z cinu. Ty se do
vzorku dostaly omylem z jiného preparatu.

| 4.0306 mm 4.0 mm

Obrazek 7.22: Vzorek Agar S168, zvétseni 50 000. Pouzit Everhartiuv-Thorneytv detektor
v rezimu sekundarnich elektronii. Jednotlivé krystaly jsou ze zlata.
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WD 1 pm —

=130 JPM | 30ps | 30.00 KV | 4.14 pm -1.[].'::'1':[3 mm 3.9 mm
Obrazek 7.23: Vzorek Agar S168, zvétseni 100 000. Pouzit Everharttiv-Thorneytv detektor
v rezimu zpétné odrazenych elektronti. Obraz vykazuje vysoky sum.

i 10 ps | 30,00 kY | 4.14 pm
Obrazek 7.24: Vzorek Agar S168, zvétseni 100 000. Pouzit Everharttv-Thorneytv detektor
v rezimu sekundarnich elektront. Obraz je mnohem ostfesi nez v rezimu BSE.
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