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Cesky

Tato prace se zabyva skenovaci elektronovou mikroskopii nevodi-
vych a nestandardnich vzorkd. Popisuje zdklady elektronové mi-
kroskopie a interakci elektronového svazku se vzorkem. Méfeni
bylo provddéno na p¥istroji Tescan Vega 3 LMU. V experimen-
taln{ ¢asti jsou na p¥ikladech popséany zavislosti parametrti mik-
roskopu a v p¥iloze prace je umisténo nékolik snimkii z méfent.
skenovaci elektronovy mikroskop, nevodivé vzorky, nestan-
dardni vzorky
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Uvod

Téma bakalarské prace jsem si vybral, protoze mé vzdy fascinovaly snimky z elektronového mikro-
skopu. Umoznilo mi to naucit se ovlddat a pracovat s elektronovym mikroskopem a potidit takové
snimky sdm. Jako studenta oboru nanotechnologii mé zajimala podoba nanostruktur a nanostruk-
turovanych povrchti, se kterymi pracuji kolegové, ktefi se touto oblasti védeckého vyzkumu za-
byvaji. Caste¢né mi skenovaci elektronovy mikroskop na katedte experimentdlni fyziky P¥F UP
pooteviel dvefe ke studiu tohoto odvétvi.

Skenovaci elektronovy mikroskop je univerzalni analyticky nastroj. Neslouzi jen k zobrazo-
vani, ale m4 i spousty uZite¢nych aplikaci: podava informaci o prvkovém sloZeni materidlu, zob-
razuje materidlovy kontrast nebo modifikuje povrch s vyuZzitim litografickych technik. K zobrazo-
vani pouziva misto paprski svétla elektronovy svazek, ktery na jednu stranu umoznuje dosaZeni
mnohem lepsi rozliSovaci meze, na druhou stranu, pfi interakci s nestandardnimi (zejména nevo-
divymi) vzorky zptisobuje vedlejsi efekty, které omezuji rozliSeni mikroskopie. Z tohoto diivodu
jsem chtél provést klasifikaci téchto vzorkt a jejich vliv na dosaZeni kvalitniho zobrazent, bez vétsi
dodate¢né tipravy povrchu, napf. naprasovanim nebo napafovanim téZzkych kovti.

Cile bakalarské prace

Préce spociva v zobrazovéani nevodivych a nestandardnich vzorkti pomoci skenovaciho elek-
tronového mikroskopu. Pro feSeni bakalafské prace jsem volil ndsledujici cile:

1. Na zédkladé reSerSe odborné literatury zpracovat problematiku interakce priméarniho svazku
se vzorkem, hlavné pfi pozorovani nevodivych a nestandardnich vzorkd.

2. Sezndmeni se s rutinni obsluhou mikroskopu a napsat jeho zékladni popis.

3. Popsat a zdokumentovat analyzu nevodivych a nestandardnich vzork riiznych typd, podle
dosavadnich zkuSenosti a v ndvaznosti na analyzy provadéné v laboratofi nanotechnologii
KEF PfF UP.



1. Teoretickéa ¢éast

Svételnd mikroskopie pouziva k zobrazeni vzorku svétlo, viditelnou ¢ast spektra elektromag-
netického zafeni. Jeji rozliSeni je vSak omezeno difrakénim limitem, ktery tvo¥i pfiblizné polovina
vinové délky pouzitého svétla (390 — 780 nm). Tato technika je vhodna pro zkoumani mikrosvéta,
ale s rozliSovaci mezi 190 nm neni vhodnd pro nahliZeni do nanosvéta. Je tedy potieba zéfeni s nizsi
vinovou délkou. S elektromagnetickym zafenim, které ma pozadovanou vlnovou délku (rentge-
nové zafeni, gama zafeni), se pracuje obtizné a neda se pro mikroskopii pouZit. Cesta do nanosvéta
se otevfela aZ s objevem Luis de Broglieho roku 1925. P¥iSel s tim, Ze jakékoliv rychle se pohybu-
jict castice vykazuji kromé korpuskularniho chovani, také vlnové a lze jim pfifadit odpovidajici

vinovou délku: 5,
A= ; 1)

\/2mer (1 + mi%)

kde h je Planckova konstanta, mg klidova hmotnost ¢astice, e ndboj ¢astice (elektronu), U urychlo-
vaci napéti a c rychlost svétla. Pti typickém urychlovacim napéti 10 kV je vinova délka elektronu
12 pm. Ve skute¢nosti je toto rozliSeni horsi, ale moderni transmisni mikroskopy maji rozliseni
v desetindch nanometrt.

Prvni transmisni elektronovy mikroskop, jehoZz konstrukce je dosti podobna optickému mik-

roskopu, byl pfedstaven Maxem Knollem a Ernstem Ruskou v roce 1932 v Berliné. Prvni komer¢ni
skenovaci elektronovy mikroskop byl uveden na trh pozdéji roku 1965 firmou Cambridge Scienti-
fic Instruments. Vyvojem a vyrobou elektronovych mikroskopti se v sou¢asné dobé zabyvé nékolik
firem: Tescan, Zeiss, Hitachi, FEI a JEOL. Cesko ptispélo také k vyvoji elektronové mikroskopie,
hlavné v Brné, kde sidli firmy Tescan a Delong Instruments.[1]
Mikroskop se sklada z elektronového déla, série vyvév, dvou a vice magnetickych ¢ocek, drzaku
vzorkll a detektor (obrdzek 1). Elektronové délo je zdrojem elektronti a urychluje je na energii
1 - 40 keV. Takto generovany svazek elektronti je prili$ siroky a rozbihavy, nez aby vytvofil ostry
obraz. K tomu jsou v mikroskopu umistény elektromagnetické cocky, které svazek zfokusuji do
malého bodu. Svazek pak prochazi do komory se vzorkem a dopadd na jeho povrch. Elektrony
interaguji s povrchem az do hloubky nékolika mikrometrti a generuji signal, ktery se nasledné
vyuziva k sestaveni obrazu. Signal nese informaci o malém objemu, do kterého dopadaji elek-
trony, a tedy pro urceni struktury povrchu vzorku je potfeba proskenovat paprskem elektront
cely vzorek. K tomu slouZzi dvé magnetické vychylovaci civky (slouzici nékdy k detekci signalu
odrazenych elektronit), které vychyli paprsek elektront tak, Ze skenuje povrch po fadcich.

elektronové délo

magnetické ¢ocky ><d E><
ﬂ Eﬁ

t€><

apertura

RTG detektor

vychylovaci civky ——— objektivova

¢ocka
BSE detektor
vzorek SE detektor
Obréazek 1 Schéma elektronového mikroskopu zobrazujici elektronové délo, systém ¢ocek

a detektory (poupraveno z [2])
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Obrazek 2 a) Schéma interakce elektronti se vzorkem a Everhart-Thornleyho detektor,

b) Parametry dopadajiciho svazku (poupraveno z [3])

Po dopadu elektronti a jejich interakci s povrchem vzorku jsou generovéany signdly, z nichZ jsou
nejcastéji pouzivany sekundarni elektrony (SE) a odraZené elektrony (BSE). Velka cast téchto elek-
tronti je sbirdna do Everhart-Thornleyho detektoru, ktery se skldd4 z nabité klece, scintilatoru a fo-
tondsobice (obrdzek 2a). Elektrony jsou pfitahovany nabitou m¥izkou umisténou pfed detektorem
(nabitd na +300 V) a po priichodu urychleny napétim +12 kV. Elektrony dopadnou na scintilator,
ten vyzafi fotony, které jsou vedeny k fotonasobici, kde se signél zesili a pfevede na elektricky
signdl. Je moZzné detekovat jen odraZené elektrony zménou napéti klece na -100 V a odpuzovat
sekundarni elektrony. Zbytek odraZenych elektronti je detekovdn pomoci polovodi¢ovych nebo
scintilaénich detektort umisténych v prostoru nad vzorkem.

Ostrost, kontrast a hloubka ostrosti zdvisi na tfech dtlezitych parametrech: sitka dopadajiciho
svazku d, elektronovy proud i, a konvergentni thel «;, (obrazek 2b). Pro dobré rozliseni obrazu
ziskaného skenovaci elektronovou mikroskopii (SEM) je potfeba co nejtenc¢iho svazku elektronti
dopadajictho na preparat. Pro mikroskopii se pouziva svazek tloustky mensi nez 10 nm. Mnoz-
stvi elektrontl ve svazku urcuje intenzitu emitovaného signalu (sekundarni a odrazené elektrony
nebo rentgenové zafeni). BohuZzel pokud je zvétSen proud ¢éstic, roste Sifka svazku a pokud zmen-
$ime svazek nejsme schopni dodavat velky proud elektront. Je tedy na operatorovi mikroskopu,
aby vyladil hodnoty $ifky svazku a proudu ¢astic pro dané meéteni.[3]

Elektronovy mikroskop pofizuje snimky z jinak neviditelného mikrosvéta a nanosvéta. Ty-
picky poskytuje zvétseni 10x az 300 000x. Obrazky z elektronového mikroskopu jsou ¢erno-
bilé (barevnosti je dosaZeno az naslednou grafickou dpravou), vypadaji trojrozmérné, kvtili velké
hloubce ostrosti mikroskopu, a mapujf pouze povrch vzorku, kvtili nizké prostupnosti elektronu
materialem.

V porovnani s klasickym optickym mikroskopem, ktery poskytuje rozliseni bodt do 200 nm,
elektronovéd mikroskopie mé rozliseni typicky 5 nm. Miize tedy dosahovat daleko vétsitho zvétSeni.
Dalsi vlastnosti elektronové mikroskopie je jeji hloubka ostrosti. Ma 300x vétsi hloubku ostrosti
nez klasicky opticky mikroskop. To umoziiuje ziskat dobrou informaci o topografii vzorku. Treti
nejdiileZzitéjsi vlastnosti je moznost analyzy materidlového sloZeni, analyzy chemickych prvki,
krystalografické, magnetické a elektrické charakteristiky.

MEéfit je nutno jen ve vakuované komorte, protoZe elektrony nejsou schopny se efektivné $i-
Fit vzduchem. Vzorky, které jsou vlhké, mohou byt vakuovanim poniceny, stejné tak mikroskop.
To omezuje okruh vzorkt pouzivanych k mikroskopii. Vzorek by mél byt idealné vodivy, aby ne-
dochézelo k jeho nabijeni a zhorseni kvality obrazu. Vétsina vzorkt je nevodivych, a proto je po-
tteba je pokryt vodivou vrstvou. Mikroskop neni schopen zobrazovat strukturu pod povrchem
vzorku. Pro takové zobrazeni musi byt vrchni vrstva odstranéna, napiiklad pomoci FIB (focused
ion beam) techniky. TaktéZ neni moZné zobrazovat skrz vodu nebo jiné kapaliny.

Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM) je technika ¢asto vyuzivand ve védé a primyslu.
Ma vyuziti v materidlovych védach, biologii, geologii, l1ékafstvi a forenznich védach. V materi-
dlovych védach se pouZziva pro kontrolu kvality pfi vyrobé, pro analyzu kovi, slitin, keramiky
a polymert. Vyuziti ma v leteckém primyslu, elektronice a chemii. V biologii je studovédno po-
moci SEM od velkych vzorkti hmyzu aZ po bakterie. VyuZiti nachdzi v entomologii, archeologii
a pfi vyzkumu bunék. SEM se pouziva Casto p¥i vyhodnoceni ptid a geologickych vzorkt. Pouziva
se pro zjisténi prvkového sloZeni, a proto je dtilezita v téZzebnim primyslu. Mikroskopie nasla vy-
uzitii v mediciné, pfi zjiStovani chorob a vyrobé implantati. Dale se pouZziva ve forenznich védach
pro analyzu dikazti.[4]



1.1. Elektronové délo

Elektrony jsou vazany v systému atomu energii I,,. K vystfeleni elektronu je potieba systému
dodat energii vétsi neZ je E,. Elektronova déla pouzivaji nejcastéji nasledujici typy emise:
¢ Sekundarni emise - Studené kovové vldkno je bombardovano urychlenymi ionty, které vy-

VVVVVV

e Termoemise - Zahfivanim katody doddvame energii systému, ktery vlivem dostate¢né tep-
loty emituje elektrony.

¢ Autoemise - Studeny hrot v silném elektrickém poli. Elektrony jsou vytrhavany z povrchu
hrotu. Potfeba velmi vysokého vakua (1076 az 10~7 Pa).[1]

2 Moy

Cilem elektronového déla je vytvofit velky a stabilni proud elektront1 v malé Sifce svazku. Pro ske-
novaci mikroskopii se vyuZiva nékolik druhii elektronovych dél s riiznou velikosti proudu, $itkou
svazku, stabilitou a Zivotnosti.

Termoemisni zdroje

Pti zahfivani katody je dodavédna energie elektronim vazanych v latce katody. Pokud je katoda
zahFata dostate¢né, elektrony ziskaji energii vy$si nez je energie potfebnd k odtrzeni elektronu £,
aelektron je vystfelen ven z materidlu. Hustota proudu elektronti J. z rozzhavené katody je zavisla
na teploté a lze vyjadfit pomoci Richardsonovy rovnice:

J. = A T?e ¥, )

kde A, je konstanta pro viechny termoemisni zdroje (4.=120 A cm~2K ?)[3], T teplota zdroje
a k Bolzmannova konstanta. Je vidét, Ze proud zavisi na teploté zdroje a vazebné energii F,,. Z tech-
nickych dtivodi je potfeba vyuZzivat materidly s nizkou vazebnou energii, aby nebyly materiély
tepelné namdahany. Wolframovy drét je vyuZzivan pro jeho nizkou vazebnou energii (4,5 €V) a re-
lativné vysokou teplotou tani T;= 3695 K. [5] P¥i pouzivané teploté T' = 2700 K dosahuje wolfram
katodového proud (s vyuZzitim vzorce 2), J. =2,4 A cm 2.

katoda \5

Wehnelttv vélec

zhaveni katody

=

zdroj
vysokého
@ napéti

emisni proud

Obrézek 3 | Schéma termoemisniho déla (poupraveno z [3])

Nejjednodussi elektronové délo se skldd4 z wolframového dratu (katody), Wehneltova vélce
a anody, které je mozné vidét na obrdzku 3. Wolframovy drat je zhaven vlivem priichodu elek-
trického proudu. Drét je vytvarovan do pismene V, pro lep$i koordinaci emise elektronti, a p¥ipo-
jen ke zdroji vysokého napéti (U = 1-40 kV). Wehnelttv vélec je pFipojen k jesté vySsimu napéti,
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usmérnuje elektrony a reguluje jejich pocet. Valec vytvari elektrické pole. Zdporny potencial roz-
kladajici se na povrchu vélce odpuzuje elektrony. Emitované elektrony jsou vlivem nehomogenity
pole fokusovény. Elektrony maji tendenci se pohybovat ve sméru gradientu pole a jsou emitovany
jen tam, kde se kladny potencial dotyka dratu. Mimo valec se vytvaii uzel o velikosti dy s kon-
vergentnim tthlem «. Anoda je uzemnénd a vytvaii vysoky potencidl mezi katodou a anodou,
ktery urychluje emitované elektrony. Kruhova dira v anodé umozriuje priichod ¢sti urychlenych
elektronti. Pro spravné fungovani elektronového mikroskopu je potfeba staly elektronovy proud.
Po prekroceni urcitého elektrického proudu se jiz elektronovy proud neméni, dochazi k saturaci.
Dvé dutileZité hodnoty kaZdého elektronového zdroje jsou: hustota elektronového proudu J. ajas 5.
Hustota elektronového proudu je definovana jako:
4i,
c = nd2’ (3)

kde i. je elektronovy proud a d prameér elektronového svazku. P¥i prichodu tubusem (skrz aper-
tury a ¢ocky) je elektronovy proud zeslabovan. Druhou dtilezitou hodnotu elektronového zdroje je
jas (. Ten je definovan jako pomeér mezi hustotou elektronového proudu a prostorovym tihlem aa je
vyjadfen jako:
4i,

b= —pae (4)
Dtilezitou vlastnosti jasu je, Ze se pfi prichodu mikroskopem zachovéava. Pokud je rozdil napéti
mezi dratem a valcem pfili§ velky, elektrony neprochdzi vlivem elektrického pole a vraci se zpét,
pokud je napéti ptili§ malé, nedochdzi k fokusaci a vétsina elektronti nardzi na anodu. Ke sprav-
nému fungovani je potfeba vyladit rozdil napéti, ktery je mozny meénit vzdalenosti nebo odporem.

Nejdéle pouzivany a nejlépe popsany zdroj elektronti pro elektronovou mikroskopii je wolfra-
movy drét. Drat o praméru 100 pm je ohnut do tvaru V a zahfivan priichodem proudu. Vyhodou
wolframu je, Ze jako zdroj elektronti je levny a stabilni. Naopak vlivem velkého teplotniho nama-
héni je zivotnost zdroje mala (40-100 hodin), mé& maly jas (8 = 10°Acm~2sr~! p¥i napéti 20 kV)
ptilis velkou $itku svazku (dg = 30-100 pm) a je energeticky rozbihavy (AE = 1-3 eV). Pro jeho vlast-
nosti je wolframovy zdroj elektronti pouzivan pro zobrazovani s malym zvétSenim a rentgenovou
mikroanalyzu kvili velké stabilité svazku.

Nejcastéji pouzivany zdroj elektronti s vysokym jasem je hexaborid lanthanu (LaBs), pro jeho
vy$si jas (106 Acm~2sr~1) a delsi Zivotnost (200-1000 hodin) v porovnéani s wolframem. To je zpfi-
sobeno niZ&i vazebnou energii £,=2,5 eV. Na druhou stranu je LaBg daleko reaktivnéjsi a proto je
potfeba v komote udrzovat mnohem vyssi vakuum ( 10~° Pa). Porovnani wolframového zdroje
a LaBg je vidét v tabulce 1.[3]

Zvysovanim hodnoty proudu, ktery prochazi wolframovym dratem, roste i emise elektron.
S rostoucim proudem dochdzi k saturaci, pfi které s vétsim proudem nedochéazi k réistu emise.
Bod saturace je optimélnim nastavenim proudu, protoZe dochédzi k maximdlni emisi elektronii
a minimdln{ teplota zarucuje optimalni Zivotnost zdroje.

Autoemisni zdroje

Termoemisni zdroje maji tu nevyhodu, Ze nedosahuji vysokych jasti a odpafuje se z nich ma-
teridl. Autoemisni zdroje takové nevyhody nemaji. Zdrojem autoemisniho elektronového déla je
wolframovy krystal s extrémné tenkym hrotem (100 nm a méné) vystaveny vysokému napéti.
Elektrické pole na hrotu wolframu je tak silné, Ze vytrhava elektrony z materidlu. To je zptisobeno
sniZenim a zlZenim energetické bariéry natolik, Ze elektrony mohou tunelovat skrz energetickou
bariéru. Schéma autoemisniho zdroje je zobrazeno na obrazku 4. Proudova hustota z&visi na pfi-

-

Wolfram LaBg Autoemisni

Obrazek 4 | Schéma nékolika druhti zdrojt pro elektronova déla (pievzato z [4])
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loZzeném napéti (105Acm=2sr~! pti 20 kV). Druhd anoda slouZi k urychleni proslych elektronti
a dvojice anod se chova jako elektromagneticka ¢ocka a fokusuje svazek. Vyhodou autoemisniho
zdroje je vysoky jas, malé tepelné zatiZeni zdroje, dlouha Zivotnost, mala $ifka svazku (mensi nez
5 nm) a malé energetickd rozbihavost. Nevyhodou je potfeba velmi vysokého vakua (10~% Pa)
a mald stabilita. Pokud je hrot zah¥ivan, je zvySena jeho stabilita, umoznéno pracovat v o fad niz-
$im vakuu a neni potfeba tolik ¢istit elektronovou trysku. Takova tryska se nazyvéa Shottkyho

zdroj.[3]

Wolfram LaBg autoemisni
Pramér elektronového svazku u zdroje (nm) 30000 10000 5
Jas (Acm~2sr1) 106 107 10°
Energeticky rozptyl (eV) 1-5 0,5-3 0,2-0,3
Zivotnost 50 hodin 1000 hodin | vice nez 12 mésict
Vakuum (Pa) 1072 -1073 | 1074 —-107° 1077 —10"8
Teplota katody (°C) 2330 1530 25
Tabulka 1 Porovndni vlastnosti elektronovych dél: wolframové, LaBs a autoemisni (pte-

vzato z [4])

Prostor kolem elektronové trysky musi byt dostate¢né vyvakuovany, protoze by mohlo do-
chazet k elektrickému vyboji vlivem toho, Ze vzduch neni ideélni izolant. Pro dosaZeni takového
vakua se pouZivd série vakuovych pump: na za¢atku rota¢ni olejova pumpa (do 10! Pa), déle di-
fusni nebo turbomolekuldrni pumpa (do 10~ Pa), nakonec iontova pumpa (do 10~7 Pa). Druhym
déivodem pro vakuovani prostoru je moznost kontaminace prostoru trysky nebo komory prachem
nebo plyny kysliku a dusiku. Vyssi tlak v komofte vede ke zhorseni rozliSeni a neni mozné dete-
kovat sekundarni elektrony.

1.2.  Tubus elektronového mikroskopu

Ke zmenseni 8itky elektronového svazku vystupujici z elektronového déla se pouziva sou-

stava elektronovych ¢ocek, ktera zmensi $itku svazku pro termoemisni zdroj az 10 000x a pro
autoemisni 10x az 100x.[3] Termoemisni déla pouZzivaji k fokusaci svazku elektrostatickou ¢ocku,
kterd se v soustavé cocek ale nepouziva. Pro dodate¢nou fokusaci svazku se pouzivajf elektromag-
netické cocky, které tvofi solenoid s dostatecné homogennim magnetickym polem. Prostupujici
elektron je magnetickym polem fokusovan spirdlovym pohybem k ose ¢ocky.
Soustava zmensovacich ¢ocek je tvofena ze dvou druht: kondenzovaci ¢ocky, které predpfipravi
svazek, zmens{ $ifku svazku a upravi intenzitu zafeni, a objektivové ¢ocky, které fokusuji svazek
na povrch vzorku a upravuji kone¢nou $itku svazku. V piipadé vice nebo méné fokusovaného
svazku dochdzi ke zhor$eni rozliSeni. JelikoZ je objektivova ¢ocka nejsilnéjsi cockou v mikroskopu,
velky tok jde pres zavity solenoidu a je potfeba ¢ocku chladit. Objektivovéa ¢ocka obsahuje skeno-
vaci civky, které maji za tikol pohybovat zfokusovanym svazkem ve sméru soufadnych os, stig-
mator, snazici se doladit homogenitu magnetického pole, a korigujici aperturu.

Existuje nékolik druhti objektivovych ¢ocek, asymetrické dirkové a kénické ¢ocky, pouzivané
pro velké vzorky umisténé mimo ¢ocku. Takové ¢ocky jsou vhodné pro sbér sekundérnich elek-
tront, protoZe nejsou ruseny magnetickym polem ¢ocky. Maji vyhodu v moZnosti méfit velké
vzorky a kvili moznosti ménit pracovni vzdalenost, maji také velkou hloubku ostrosti. Druhou
moznosti objektivové ¢ocky je imerzni ¢ocka, kterd vklada vzorek p¥imo do ¢ocky, tim sniZuje oh-
niskovou vzdélenost, se kterou klesa i aberace ¢ocky. Poskytuje nejnizsi $itku svazku a nejvyssi
rozliSeni. Takova sestava je také schopna detekovat sekundarni elektrony detektorem umisténym
mimo ¢ocku, do kterého sekundérni elektrony doleti po spiralovité draze kolem optické osy. De-
tektor mé¥i jen sekundérni elektrony, nikoliv zpétné odrazené, které se nemaji jak dostat do de-
tektoru.

12



do

Elektronové
delo
P,
X
Kondenzovaci
£ Cocka
q !
d;
P,
Qi
aa
apertura objektivova
cocka
@ F
2
d;
2
Obréazek 5 | Schéma soustavy cocek v elektronovém mikroskopu (poupraveno z [3])

Pro elektronovou optiku platf stejné zdkonitosti jako pro svételnou. Napfiklad lze obdobnym
zptisobem urcit ohniskovou vzdalenost cocky pomoci vztahu:

D=—=-+-, 5

kde D je elektrooptickda mohutnost ¢ocky, f je ohniskova vzdalenost ¢ocky, p vzdélenost objektu
od stfedu ¢ocky, a g vzdalenost obrazu od ¢ocky. Obraz je obrdceny, zmenSeny a pro magnetické
¢ocky zrotovany.

Pfi prachodu ¢o¢kou se zmensi 8itka svazkuna d = dy/m, kde m = p/qje velikost zmenseni ¢ocky.
Tedy s rostouci elektrooptickou mohutnosti po prtichodu klesa sitka svazku, ale thel svazku se
zvysuje s podobnou zévislosti oy = agm. Konvergentni tihel 1ze zmenSit aperturou umisténou
mezi kondenzovaci a objektivovou ¢ocku. Tato apertura redukuje vystupni thel o na «, jak je
vidét na obrdzku 5. Apertura zmensuje konvergentni tihel a s tim i spojené aberace ¢ocek, kontro-
luje proud elektronového svazku a upravuje konvergentni thel pro vyssi hloubku ostrosti. Dalsi
moznosti nastaveni mikroskopu je pracovni vzdédlenost WD, vzdalenost vzorku od objektivové
¢ocky. S vyssi vzdalenosti klesd rozliSent, ale roste hloubka ostrosti. Pro danou vzdalenost WD je
potieba nastavit proud protékajici objektivovou ¢ockou. Zvysenim proudu v kondezovaci ¢occe
zmens$ime velikost svazku a tim i proudu elektrond.

Vady ¢ocek ovliviiuji kontrast, hloubku ostrosti a rozliSeni. V porovndni s klasickymi sklenénymi
¢ockami, ty pouzivané v elektronovém mikroskopu nelze zbavit vady dodate¢nymi tipravami.
Nékteré vady je potfeba brat v potaz pfi méfent:

e Sféricka aberace je jedna z vad ¢ocek, kterd omezuje rozliseni elektronového mikroskopu.
U této vady jsou elektrony vstupujici dale od osy vice fokusovany neZ ty, co prochazi skrz
osu ¢ocky. Elektronovy svazek pak nenf cely fokusovan do jednoho bodu, ale do sférického
aberaéniho disku. Jeho velikost je imérna . Tuto vadu je moZné korigovat zmengenim kon-
vergentniho thlu o, ktery ma za nésledek snizeni proudu svazku.

¢ Aperturni difrakce je jev, ke kterému dochézi priichodem elektronového svazku tizkou aper-
turou (k eliminovani sférické aberace). Elektrony difraktuji na stérbiné podobné jako svétlo.

%

Svazek je zobrazen do Airyho disku o vét§fm priéiméru neZ je sitka svazku. Sitka Airyho
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disku je imérnd vlnové délce, ale nepfimo timérna konvergentnimu thlu a. Sférickéd abe-
race a aperturni difrakce jsou dva protichtidné efekty a je potieba najit ihel o takovy, ktery
nejlépe eliminuje oba efekty.

* Chromaticka aberace je jev, ke kterému dochdzi vlivem rozdilné energie elektronti ve svazku.
To zptisobuje rtiznou fokusaci elektronti pro rtizné energie elektronti. Elektrony jsou pak
fokusovany na disku o priméru timérnému konvergentnimu thlu « a rozdilu energie a ne-
piimo stfedni energii elektronti. Tato chyba se koriguje zvolenim adekvéatniho zdroje s vyso-
kou energii elektronti a nizkym energetickym rozptylem nebo zmensenim konvergentniho
thlu o

¢ Astigmatismus je vada ¢ocky, vlivem nesymetri¢nosti vzniklé p¥i vyrobé nebo pouzivanim
mikroskopu. Tento efekt zvétsuje pramér a méni tvar zfokusovaného svazku na elipticky.
Lze ji pfedchazet pouzitim stigmatoru (vloZena civka upravujici magnetické pole) vloZzenym
v tubusu elektronového mikroskopu.

1.3. Interakce svazku elektronti se vzorkem

Analytické moZnosti elektronového mikroskopu jsou ddny mnoZstvim signalti, které vznikaji
pfi interakci svazku se vzorkem, diky kterym je mozné méfit topografii, krystalografii, elektricky
potencial, magnetické vlastnosti a sloZeni vzorku.[3] Interakce je mozné rozdélit na dvé kategorie:

e Pruzny rozptyl — Tento jev ovliviiuje trajektorii elektronu bez toho, aniZ by vyrazné zmé-
nil energii elektronu. Pruzny rozptyl je zodpovédny za vznik zpétné odrazenych elektront,
vyuzivanych pfi pozorovani vzorku elektronovym mikroskopem.

* Nepruzny rozptyl — Pfi srazkach elektronti se vzorkem dochazi ke ztratdm energie, vedouci
ke vzniku sekunddrnich elektronti, Augerovych elektront, charakteristického a spojitého
rentgenového zafeni a viditelného, infracerveného a ultrafialového zafeni.

1.3.1. Rozptyl elektronti

Rozptyl elektronti je interakce mezi elektronem a atomy vzorku za zmény trajektorie nebo ener-
gie. DtileZitou veli¢inou pro rozptyl je tcinny priifez o charakterizujici pravdépodobnost inter-
akce. Je definovan jako:

R
0= —" 6
— ©)
kde R je Cetnost interakci, NV je pocet &astic ve vzorku a T je tok ostfelujicich &astic. Uéinny priitez
ma jednotku m? a charakterizuje plochu, kterou musi elektron proletét, aby doslo k interakei.
Podobny vyznam ma veli¢ina, stfedni volna draha ), kterd charakterizuje priimérnou vzdalenost,

po které dojde k interakci.

Pruzny rozptyl

oA

Pruzny rozptyl méni smér Sifeni ¢éstice, ale nemeéni velikost rychlosti, a tedy i velikost ener-
gie. Elektron je vychylen diky Coulombické interakci s nabitym jadrem. Vlivem interakce dvou
nabitych téles se ztraci energie mensi nez 1 eV, zanedbatelna k ptivodni energii (Fadové keV).
Pfi pruzném rozptylu se miize elektron rozptylit az o thel 180° (primeérné o 2° az 5°). U¢inny
prufez pruzného rozptylu lze popsat:

72 P?
o=1,62-10"2"= coth —, 7
o 2 ?)
kde t¢inny priifez zavisi na atomovému ¢islu atomu Z, na kterém dochézi k rozptylu, energii £
elektronu a thlu rozptylu ®. Sttedni volna draha tedy roste s energii elektronu a klesa s atomovym
¢islem nebo thlem rozptylu.
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Nepruzny rozptyl

Pfi nepruzném rozptylu dochazi k interakci s elektrony vazané v atomech vzorku. V zavis-
losti na typu interakce dochdazi k tibytku energie od zanedbatelného mnoZstvi (fononové excitace)
az po celou energii elektronu (spojité rentgenové zafeni). I ptes velké energetické ztraty dochdzi
k vychyleni svazku o maly thel (az 0,1°).

Dochézet mtize hned k nékolika druh@im interakei:

e Fononova excitace - Dopad elektronti do pevné latky zptisobi excitaci oscilace krystalové
miizky. Kvantum této energie je oznacovano jako fonon. Fononové excitace vede k zahti-
vani vzorku.

* Plasmonové excitace - V kovovych vzorcich jsou elektrony sdileny mezi atomy vzorku a tvoii

,elektronovy plyn”. Dopadajici elektron vytva¥i viny v elektronovém plynu. Vlivem pravi-
delného uspofadani atomti v kovech jsou energetické ztraty charakteristické pro dané kovy.

e Sekundarni elektronové excitace - Dopadajici urychlené elektrony mohou elektrony vdzané
ve valen¢nim pdasu vystfelit do vodivostniho pasu. Vystfelené elektrony se pak mohou pohy-
bovat vodivym nebo polovodivym materidlem. Takové elektrony se mohou dostat na okraj
vzorku, pfekonat povrchovou bariéru a vycestovat ven ze vzorku. Sekundarni elektrony maji
energii mensi nez 10 eV. Elektrony s energif mens$i nez 50 eV jsou nazyvany pomalé sekun-
darni elektrony, ale elektrony s vétsi energii, rychlé sekundarni elektrony, jsou daleko méné
Casté.

* Generace spojitého rentgenového zéfeni - Elektron mtiZze byt zpomalen p¥i priichodu Cou-
lombickym polem a vlivem zpomaleni vyzafit foton. Vyzafeny foton miiZe mit energii aZ cel-
kové energie urychleného elektronu. Energetické spektrum je spojité a nabyva hodnot od nuly
do energie dopadajiciho elektronu.

¢ Jonizace vnitfnich slupek - Dopadajici elektron mtiZe interagovat s elektrony ve vnitfnich
slupkéach atomu a vystfelit elektron z atomu. Po sobé zanecha excitovany atom s volnym

mistem ve vnitfni slupce, kterd je zaplnéna nédsledné elektronem z vyssi slupky. To vede
ke generaci charakteristického rentgenového zafeni nebo Augerovskych elektronti.

Procesy pruzného a nepruzného rozptylu probihaji soucasné. Pruzny rozptyl zapficiiiuje rozptyl
elektronového svazku ve vzorku a nepruzny rozptyl zpomaluje dopadajici elektrony a limituje
jejich dosah. Vysledny objem, do kterého elektronovy svazek zasahuje, se nazyva interakéni objem.

1.4. Interakéni objem

Interakéni objem lze zmé¥it pomoci nékolika fyzikdlné-chemickych metod.[3] Napfiklad né-
které plasty, polymethylmethakrylat (PMMA), prochdzi chemickou zménou vlivem prtichodu
elektronového svazku. Interakéni objem lze pak urcit pomoci leptani, protoZe takto postizeny ma-
terial je k leptani nachylnéjsi. Vlastnosti interakéniho objemu:

e [ pfesto, ze dopadajici svazek ma primeér mensi neZ jeden mikrometr, dochdzi k interakci

s materidlem v fddu né€kolika mikrometri.

¢ Intenzita ozafeni svazkem je v interakénim objemu nehomogenni. Nejvétsije v misté dopadu
svazku.

¢ Interakéni objem ma charakteristicky hruskovity tvar.
Priichodem svazku materidlem dochdzi k Gtlumu energie elektronii a ke zméné trajektorie.

K pruznému rozptylu dochdazi ¢astéji p¥i nizsich energiich elektrond, a to je divodem hruskovitého
tvaru.
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Vliv energie svazku na interak¢ni objem

Po dopadu se elektron pohybuje hloubéji do vzoru a vlivem neustélych interakci svou energii
ztréci. Udinny priifez pruzného rozptylu zavisi na energii o o< 1/FE?. Elektrony s niZ3i energif jsou
proto nachylnéj$i k pruznému rozptylu a za¢nou se $ifit do vSech smérti v materidlu. Energetické
ztraty jsou nep¥imo zavislé na energii svazku dE/ds x 1/E, tedy rychlejsi elektrony se dostavaji

hloubéji do vzorku. Interakéni objem roste s energit, ale jeho tvar se zna¢né nemeéni.

Vliv protonového ¢isla na interakéni objem

Materidl, ze kterého je vzorek slozen, ma vliv na interakéni objem. S rostoucim protonovym ¢&fs-
lem klesa interakéni objem, a to vlivem rostouciho t¢inného prifezu pruznych srazek se zavislosti
o « Z%. Ve vzorcich s vy$8im protonovym &islem dochazi k vice pruznym rozptyléim, elektrony
se vychyluji od ptivodniho sméru a dochdzi k mensi penetraci vzorku. Tvar interakéniho objemu

se s rostoucim protonovym ¢islem méni od hruskovitého k vice kulovitému tvaru.

Vliv ndklonu vzorku na interakéni objem

Se zvétSujicim se ndklonem vzorku dochézi ke zmenSovani interakéniho objemu a jeho tvar
se stavd nesymetrickym. P¥i nulovém naklonu se vétsina elektronti pohybuje ve sméru elektrono-
vého svazku a pronikaji hloubéji do vzorku. Pfi ndklonu se vice elektronti ldme smérem k povrchu
vzorku a nedochazi k tak hluboké penetraci vzorku. Interakéni objem pfi naklonu neni tak hlu-
boky, ale je $ir$i nez interakéni objem bez néklonu.

1.5. Signaly z pruzného rozptylu

Rada signald je generovéna pti rtiznych jevech v interakénim objemu. Znalost t&chto signdlti
je potfebna k praci s elektronovym mikroskopem. Signaly 1ze fadit podle toho, zda vznikly kvili
pruznému nebo nepruzného rozptylu. Zpétné odrazené elektrony vznikaji hlavné kvtili pruznému
rozptylu, ale jejich vlastnosti jsou ovlivnény i nepruznym rozptylem.[3]

1.5.1. Zpétné odrazené elektrony (BSE - Backscattered Electrons)

Zpétné odrazené elektrony vznikaji p¥i pruznych srazkach ve vzorku, do kterého dopada elek-
tronovy svazek. Vétsina BSE vznikne pfi velkém poctu sraZek vychylujici elektron o maly tdhel,
ale nékdy dochézi i ke vzniku BSE jiZ pfi jednom rozptylu s velkym tihlem. BSE jsou pocetnym
druhem vzniklych elektronti a odebiraji znacnou ¢ast proudu elektronti z dopadajictho svazku.
Zastoupenti jevu je popsano koeficientem zpétného rozptylu #:

- Josz _ lpse (®)
b 1
kde Npsk je pocet zpétné odraZenych elektront, IV, je pocet elektronti ve svazku nebo igsg
je proud zpétné odraZenych elektront ze vzorku a i je proud elektronti dopadajici do vzorku.
Zpétné odrazené elektrony nesou dtilezitou informaci o vlastnostech vzorku. Tyto elektrony mo-
hou poskytnout informaci o sloZeni vzorku, topografii, krystalografii nebo o vnitfnim magnetic-
kém poli.

Vliv protonového ¢isla

S rostoucim protonovym ¢islem roste i pocet zpétné odrazenych elektronti. Tato zavislost je
zobrazena v grafu la) a je z ni vidét, Ze tato zdvislost roste monoténné s protonovym ¢islem a zpi-
sobuje kontrast protonového ¢isla ve snimku (Z kontrast). Zavislost je zpocatku strma4, ale s ros-
toucim protonovym ¢islem tato strmost klesd. Dochazi k vétsimu kontrastu mezi leh¢imi atomy

kolisavé. Vykreslena zavislost v grafu 1 odpovida nafitované rovnici:

n=—0,025440,016Z — 1,86 107422 +8,3 107" Z>. 9)

Vliv energie svazku

Koeficient zpétného rozptylu 7 je téméf konstantni pro rtizné hodnoty energie. To je mozné
vidét v grafu 1b).
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Graf 1 a) Zavislost koeficientu zpétného rozptylu n na protonovém ¢isle Z vzorku

podle rovnice (9) b) Zavislost koeficientu zpétného rozptylu 1 na energii vstu-
pujicitho svazku E vykreslena pro Zelezo c) Zavislost koeficientu zpétného roz-
ptylu 1 na thlu ndklonu vzorku 6 vykreslena pro vzorek ze Zeleza. (grafy vy-
kresleny z rovnic v [3])

Vliv nédklonu vzorku

Koeficient zpétného rozptylu n zavisi na ndklonu vzorku, zavislost monoténné vzriista s tihlem
néklonu vzorku, jak je vidét v grafu 1c). Vzrist je zpocatku pomaly, ale roste s vétsim thlem. To je
zdtivodnéno tim, Ze vétSina pruznych rozptyl vznikd pod malym tihlem a pokud elektronovy
svazek vstupuje pod thlem, je potfeba méné pruznych interakci k tomu, aby se elektron dostal
ven ze vzorku.

Uhlové rozloZeni

Dosud bylo uvazovéano o celkovém poctu elektronti vychdzejici ze vzorku. Déle je tedy potteba

uvazovat i o prostorovém Sifeni odrazenych elektronti. Pokud svazek dopadd kolmo na vzorek,
pak v zavislosti na tthlu méfenf je mozné méfit koeficient zpétného rozptylu »:

1 = 1)n COs 0, (10)

kde 7, je hodnota koeficientu zpétného rozptylu méfend ve sméru normaly povrchu. Pokud elek-
tronovy svazek dopada pod velkym thlem, rozptyl do prostoru je nesymetricky a mé tendenci
se §ifit ve sméru odrazu elektronového svazku pry¢ od dopadajictho svazku. P¥i dopadu pod ma-
lym thlem se tthlové rozloZeni podobé tomu symetrickému dopadu pod nulovym thlem.

Energetické rozlozeni

Elektrony pfi priichodu vzorkem vlivem nepruznych srazek ztraci energii okolo 10 eV /nm.
Vlivem chaotickych odrazli ve vzorku se jejich drahy navzajem lisi, a tedy i jejich energie. Ener-
geticky rozptyl pokryva celé spektrum energie od nulové energie, kdy jsou elektrony zastaveny
ve vzorku aZz po téméf energii dopadajictho svazku. Pfi dopadu do stfedné tézkych a tézkych
vzork se vétsina elektronti vraci s energii vétsi neZ 50 % ptivodni energie a stfedni hodnota ener-
gie zpétné odrazenych elektronti roste s rostoucim protonovym ¢&islem. Energetické rozlozent je
zavislé i na dopadovém thlu a to tak, Ze stfedni hodnota energie roste s velikosti dopadového
thlu, vlivem mensiho poc¢tu potfebnych interakci.

Prostorové rozlozeni

vz

Elektrony podstoupi mnoho srazek pfedtim, néz se dostanou na povrch. Vlivem toho se vynoii
dale od mista dopadu. Nejvyssi pravdépodobnost vystupu elektronu je v okoli mista dopadu s tim,
ze pravdépodobnost se vzdalenosti klesa k nule. Pro t€Z8i prvky je rozdéleni uzsi nez pro lehké
prvky. To, Ze elektrony mohou vystupovat ddle od svazku, zptisobuje nepfesnosti méfeni a Sum.
Elektrony jsou ovliviiovany prichodem skrz jednotlivé vrstvy a mohou podat informaci o jejich

sloZeni.
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1.6. Signdly z nepruzného rozptylu

ZNz

Energie, kterou elektronovy svazek vnasi do vzorku, vede k vytvofeni fady sekundarnich
procesti.[3] Nékteré signdly dtilezité pro mikroskopii a analyzu (obrdzek 6):

¢ Sekundarni elektrony se spojitou energetickou distribuci
¢ Augerovy elektrony s charakteristickou energii

* Rentgenové zafeni se spojitou energetickou distribuci

Rentgenové zafeni s charakteristickou energii

Katodoluminiscence - vznik ultrafialového, viditelného nebo infracerveného zaieni

Vibrace atomové miizky (ohfivani vzorku)

Augerovy elektrony (AE) Sekundéarni elektrony (SE)
Charakteristické ‘s .
Z
Rentgenové zafeni (EDX) e{)eekt};%(;c}llr?éggi
h
\ Spojité rentgenové
Katodoluminiscence (CL) zafeni

\Pruﬁn}’l rozptyl

Nepruzny rozptyl Proglé elektrony

Obrézek 6 Druhy interakci (poupraveno z http://users.aber.ac.uk/ruw/teach/334/
electron-interactions.png)

1.6.1. Sekundérni elektrony (SE - Secondary Electrons)

Sekundarni elektrony jsou elektrony ptivodem ze vzorku, které jsou vlivem nepruznych srdzek
vystfeleny ven. Tyto elektrony maji nékolikandsobné mensi energii neZ odraZené elektrony (50 eV).
Zastoupeni sekundarnich elektront popisuje koeficient sekundarnich elektronti ¢:

Nsg  isp
Np i’ (1
kde Nsg je pocet sekundérnich elektront vystupujici ze vzorku, Np je pocet elektronti bombardu-

jici vzorek a podobné isg je proud sekundérnich elektronti vystupujicich ze vzorku a i je proud
elektronti do vzorku.
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Energetické rozlozeni

Sekundarni elektrony vznikaji interakci urychlenych elektronti a slabé vazanych elektroni
okupujici vodivostni pas u kovili nebo valenéni pas polovodic¢t a izolantd. I pfes velky energeticky

rozdil elektrontl je pfeddna jen mald ¢ast kinetické energie sekunddrnimu elektronu. Energeticka
distribuce je kviili tomu tzka a nabyva maxima pfi malych energiich, 2 -5 eV.

Zavislost na slozeni vzorku

V porovnéni s odrazenymi elektrony, kdy jejich zavislost na protonovém ¢isle vzorku Z byla
monoténné rostouci funkce, je zavislost koeficientu sekundarnich elektronti 6 na protonovém
Cisle relativné neménna funkce. Koeficient nabyva hodnoty pfi klasickych podminkéach okolo 0,1,
ale existuji dvé zajimavé vyjimky, a to uhlik s malou hodnotou 0,05 a zlato s velkou hodnotou 0,2.
Ke zméné koeficientu dochdzi pfi sniZeni intenzity svazku, dochdzi k vyraznému rastu koefici-
entu sekundarnich elektronti. Tuto zavislost koeficientu SE ovliviiuje i mnoho dal$ich parametrt,

YN

a to napfiklad typ molekulovych vazeb, pfimési v polovodicich nebo orientace krystalové m¥izky.

Zavislost na energii svazku

Koeficient sekundarnich elektronti ¢ klesd s rostouci energii svazku. To miize byt vysvétleno
tim, Ze elektrony se s vy$si energii dostdvaji hloubéji do vzorku a s jejich nizkou energif nejsou
schopné se dostat zpét na povrch. Pro popis veSkerych emitovanych elektront je pouzit koeficient
71 + 6. Tento koeficient roste s klesajici energii svazku do energie I3, kdy 7 + J je roven jedné. Déle
nabyva koeficient 7 + J maxima. Jeho hodnota pro nékteré izolanty mize dosahovat hodnoty 5 az
20. Hodnota koeficientu nasledné prudce klesd s klesajici energif k energii £, kde je 4+ ¢ znovu
rovna 1. Znalost zavislosti 7 + 0 a energie E5 je dtilezitd pro pozorovani nevodivych vzorkd.

Zavislost na ndklonu vzorku

Produkce sekundérnich elektronti roste s rostoucim naklonem vzorku podle rovnice:

§= 5—[), (12)

cos
kde 4y je koeficient sekundarnich elektronti pfi nulovém naklonu a § tthel ndklonu vzorku. Tato za-
vislost 1ze popsat tim, Ze existuje vzdalenost Ry od povrchu vzorku, ze které vSechny sekundarni
elektrony uniknou ze vzorku. Ndklonem se zvétSuje vzddlenost R, do které se elektrony mohou
dostat, aby mohly uniknout ze vzorku k povrchu vzdalenost Ry. R roste s tthlem se zavislosti 2,
generace sekundarnich elektronti je imérna vzdalenosti, kterou urazi a tedy s rostoucim tthlem

roste koeficient sekundarnich elektronti. Pro energie mensi nez 5 rovnice 12 neplati.

Uhlové rozloZzeni

Uhlové rozlozeni sekundarnich elektronti se podobéa rozlozeni zpétné odrazenych elektronti.
Je popsano podobnou rovnici jako pro odrazené elektrony (10) :

6 = b, cosb, (13)

kde 4, je koeficient sekundarnich elektronti p¥i méfeni vystupu elektronti ve sméru normaély po-
vrchu. Chovani sekundérnich elektronti se v8ak 1isi p¥i ndklonu vzorku. Na rozdil od asymetric-
kého chovani pro odrazené elektrony, tthlové rozlozeni sekundarnich elektront nezédvisi na na-
klonu vzorku. Jediné co roste s ndklonem vzorku, je tedy pocet ¢astic, nikoliv tthlové rozloZzeni.

Dosah a tinikova hloubka sekundéarnich elektront

Charakteristickou vlastnosti sekundarnich elektronti je mélka hloubka materialu, o které poda-
vaji informaci. Ta je zptisobena jejich malou energii. Sekundarni elektrony jsou tlumeny nepruz-
nymi srazkami a pro priichod ven ze vzorku musi pfekonat povrchovou bariéru (fddové néko-
lik eV). Pravdépodobnost tiniku ze vzorku p z hloubky z je popsédna:

p=e %, (14)

M
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kde A je stfedni drdha sekundarniho elektronu. Maximdlni hloubka, ze které je mozné mé¥it, se
udava 5\ (pro kovy 5 nm, pro izolanty 50 nm). Vy35i hodnota hloubky pro izolanty je zptso-
bena tim, Ze sekundérni elektrony jsou hlavné brzdény nepruznymi interakcemi s vodivostnimi
elektrony. Funkce pravdépodobnosti (14) md strmy pritbéh a v porovnani s funkei pro odrazené
elektrony ma asi stokrat mensf hodnotu p#i klasickém napéti 10 - 30 kV.

Sekundarni elektrony nejsou produkovény jen v objemu, o kterém podévaji informaci, ale jsou
tvofeny v celém interakénim objemu, ale jen ty vyprodukované v hloubce, ze které se dostanou
na povrch, je mozné méfit. Tyto elektrony mohou vznikat dvéma zptisoby:

1. Sekundarni elektron je vyprodukovéan v hloubce do 5A. Tento elektron pochazi z malého
objemu a je nazyvan SE;.

2. Elektron prochdzi vzorkem jako zpétné odrazeny elektron a pfi vynofovani vytvori sekun-
dérni elektron v hloubce 5\, SE;; elektrony. Tim Ze je vytvofen odrazenym elektronem,
ma SE;; elektron obdobnou distribuci polohy vystupu elektronu ze vzorku nebo hloubky;,
do které se elektron dostal. Takovy elektron pochazi z daleko vétsiho objemu.

Koeficient sekundérnich elektronti § 1ze zapsat jako p¥ispévek SE; a SE;; elektronti:
0 =07 +ndrr, (15)

kde 07 a 0 jsou koeficienty sekundarnich elektront pro SE;a SE;; elektrony. Generace SE; elek-
tront je oslabena vlivem ztratovosti 1. Koeficienty 6; a d;; nejsou stejné velké, podil SE;/SE;;
se pohybuje kolem 3-4. To je zptisobeno tim, Ze zpétné odrazené elektrony jsou lepsi v produkci
sekundarnich elektronti nez ty pfimo dopadajici. SE;; elektrony jsou pfi klasickém napéti, 10 kV,
a nulovém néklonu generovény jen ve vzdalenosti 5\. Zpétné odraZené elektrony se pohybuji
ve vzorku pod thlem a tim i po delsi draze. To méa za nésledek vys$si generaci sekundarnich elek-
jednodussi predani kinetické energie mezi elektrony a vétsi mnozstvi vygenerovanych sekundar-
nich elektronti. Ve vzorcich s nizkou atomovou hmotnosti, jako uhlik a hlinik, pfevlada generace
SE; elektronti, pro stfedné tézké prvky je generace vyrovnand a pro tézké prvky, napiiklad zlato,
prevlada SE;; generace.
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2. Soucasny stav problematiky elektronové mikroskopie

Kromeé klasickych technik elektronové mikroskopie vyuZzivajici sekundérni elektrony k zobra-
zeni topografie vzorku, zpétné odraZenych elektronti ke zjisténi prvkového kontrastu nebo cha-
rakteristické rentgenové zafeni pro ziskani informace o prvkovém sloZeni, jsou pouzivany specia-
lizované techniky, které vyuZzivaji jiny signdl z interakce elektrond, specidlni podminky v komote
nebo jinych ¢astic nez elektrond.

Pro maximdlni zvétSeni je pouZivan transmisni elektronovy mikroskop s ultravysokym roz-
lisenfim (UHRTEM)[6] s vysokym, pro TEM typickym, napétim (200 kV) a autoemisni tryskou.
UHRTEM je schopen subangstromovych rozliSeni, az 50 pm,[7] a je vhodny pro studium vlast-
nosti materidlu na atomarni drovni, napfiklad tranzistorti nebo nanocastic.

Pro pozorovani nevodivych a nestandardnich vzorkt lze pouZit napfiklad skenovaci elek-
tronovy mikroskop FEI NanoSEM [6] vyuZzivajici technologii nizkého vakua zabratiujici nabijeni
vzorkt a Schottkyho diodu [8], ktery poskytuje vysoké rozliSeni i p¥i nizkém urychlovacim na-
péti, a je idedIni pro méfeni nanodastic a praskdli, nanotrubicek, nanodratt a organickych vzork.
Organické vzorky mohou byt pozorovany v jejich pfirozeném stavu tak, Ze je v komofe mozné
ménit teplotu a vlhkost. Timto Ize pozorovat dynamické procesy taveni, krystalizace materidlu
nebo kli¢eni seminek rostlin. [4]

Dalsi technikou pro pozorovéni biologickych vzorkii je Cryo-SEM. UmoZiiuje pozorovat vzorky
ve zmrzlém (stabilnim) stavu. Vhodné pro méfeni vlhkych vzork, tukd, voski, 1é¢iv nebo nano-
Castic. [4]

Pro simultanni zpracovani vzorku a jeho pozorovani je pouzito FIB-SEM elektronového mik-
roskopu, ktery pouziva iontovy (FIB - focused ion beam) a elektronovy svazek (SEM). Klasicky
SEM poskytuje informaci ve vysokém rozliSeni o stavu vzorku a iontovy svazek umoZriuje mo-
difikaci nebo sniméni vzorku. Pfi zobrazovani vznikaji sekundarni elektrony, které nesou infor-
maci o krystalografické orientaci, a sekundarni ionty, zobrazujici rozdilné chemické sloZzeni. Ionty
s vy$si energif odpryskavaji atomy z povrchu vzorku a nahrazujf je iontem. Tato metoda se pou-
ziva k cilenému fyzikalnimu leptani. FIB je moZné pouZit napfiklad pro testovani integrovanych
obvodti, k pferusovani nebo znovu navazovani vodivych spojii pomoci iontové depozice, kdy ion-
tovy svazek rozlozi plyn obsahujici kov a kovova vrstva ulpi na vzorku v misté skenovani.[9] FIB
je ¢asto pouzivan k p¥ipraveé vzorkt pro transmisivni elektronovy mikroskop. Diky jeho p¥esnosti
je mozné zaméfit se jen na hranu zrna nebo defekt materialu, napfiklad pfi analyze chyb inte-
grovanych obvodil. Jsou pouzivany galliové ionty, které poskytuji velkou pfesnost pozadovaného
procesu, nebo xenonova plasma, kterd je vhodna pro rychlé a nepfesné procesy.[10] FIB je moZné
pouzit také k uréeni 3D struktury vzorku do vétsi nez mikronové hloubky. Iontovy svazek po-
stupné odstranuje tenké vrstvy vzorku, to je pozorovano pomoci SEM a obraz je zrekonstruovan
do 3D modelu. Kryo-elektronova tomografie byla pouzita pro zkoumani viru eboly nebo procesu
vzniku neurodegenerativnich onemocnéni, vzniklych akumulaci proteinovych agregatti. Moznost
studie proteinti a virti v molekuldrnim rozliSeni a 3D modelu, vrhlo na tyto onemocnénf a jejich
1é¢bu nové svétlo.[11]

Skenovaci elektronovd mikroskopie je ¢asto pouzivdna pro charakterizaci nanoc¢éstic: jejich
tvar, velikost a shlukovani. Pro maximalni rozli$eni se pouzivé skenovaci elektronovd mikroskopie
s vysokym rozlisenim (HRSEM) vyuzivajici autoemisni elektronovy zdroj v ultravysokém vakuu
a detektoru sekundarnich elektronti uvnitf soustavy ¢ocek pro velmi nizké pracovni vzdalenosti.
Nové technika heliové iontové mikroskopie (HIM), vyuZivajici urychlené heliové ionty k produkci
sekunddarnich elektronti a zpétné odraZenych helii, je vyhodna kviili jejimu vysokému rozliSeni
(0,29 nm). Pro zobrazeni kovovych jader nanocéstic je vhodna SEM technika, ale pro pozorovani
obalovych slupek je lepsi HIM. Sitku slupky lze uréit pomoci pofizenych snimki sekundarnich
elektronti a zpétné odraZenych iontti. Sitku lze zjistit také z porovnani snimkt SEM s vysokym
a nizkym urychlovacim napétim. [12]
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3. Experimentalni ¢ast

Obrazek 7 Skenovaci elektronovy mikroskop Tescan Vega 3 LMU (pfevzato z https:
//www.tescan.com/getattachment/content/Gallery/Technology/SEM/
VEGA3/VEGA3/N02_1918. jpg.aspx?width=1100)

Pro méfeni byl pouzit skenovaci elektronovy mikroskop Tescan Vega 3 LMU. Jeho snimek je
zobrazen na obrazku 7. Jako zdroj mtize byt pouzit LaBg nebo wolfram. Zpocatku mikroskop pou-
zival LaBg, ale kviili nestabilité a poruchovosti zafizeni byl namontovan wolframovy termoemisni
zdroj. Systém disponuje zabudovanym SE detektorem, vysunovatelnym BSE detektorem a ptidav-
nym detektorem charakteristického rentgenového zateni Brucker XFlash Detector 410-M. Déle ob-
sahuje pikoampérmetr pro méfeni absorbovaného proudu, TouchAlarm signalizujici dotyk stolku
nebo vzorku se sténou komory a infrakameru pro nahled do komory. Vzduch je od¢erpavan sérii
vyveév. Za¢ina rotaéni olejovou vyvévou, pokracuje turbomolekuldrni a konci iontovou vyvévou,
ktera se stard o vakuum pro katodu a udrzuje ho na hodnoté kolem 3,3 - 10~ Pa. Prostor v ko-
mote mikroskopu je udrzovan na hodnoté tlaku 4,6 - 1072 Pa. Té&lo mikroskopu je pneumaticky
chranéno pfed vibracemi z okoli. Mikroskop je ovladan programem VegaTC béZzicim na pocitaci
s Windows. Mikroskop je ovladan kldvesnici, mysi nebo trackballem.[13]

Vzorek byl pfilepen ke kovovému nosi¢i pomoci adhezivni a vodivé uhlikové pasky a pro dosa-
Zeni niz8i pracovni vzdalenosti byl pouZit nastavec pro vyvyseni vzorku.

Mikroskop byl ovladan ze studentského ti¢tu, ktery ma omezené moZnosti nastaveni, aleiz tétu
superviser s maximaln{ moznosti ovladani mikroskopu, pro vyménu stolku nebo jiné studentovi
nedostupné funkce. Ovladani bézi ve dvou rezimech: EasySEM™, kompletné zjednoduSeny re-
zim ovladani mikroskopu vhodny pro prvotni prace s mikroskopem, a manudlni rezim s moz-
nosti plného ovladani (prostfedi programu na obrazku 8). Mikroskop umoziiuje nékolik maédi,
vhodnych pro rtizné aplikace. M6d WIDE FIELD umoZiiuje zobrazit velké pole, téméf cely sto-
jan vzorki a je vhodny pro rychlou orientaci mezi vzorky. Méd Resolution nabizi nastaveni pro
maximdlni moZné rozliSeni a méd Depth je vhodny pro zobrazeni vétsich vzorka s velkou hloub-
kou ostrosti. Dalsimi dtilezitymi nastavitelnymi parametry jsou: urychlovaci napéti HV, udavajici
energii elektront, zvétSeni, nastavitelné od 50x do 500 000x, pracovni vzdalenost WD, rychlost
méfeni, intenzita svazku BI, parametry posuvu a rotace stolku a nastaveni stigmatort pro korekci
vad.

Pro prvotni analyzu vzorku byl pouzit opticky mikroskop Keyence VHX-5000 se zvétsenim
od 500x do 5000x. Digitalni mikroskop ma velkou hloubku ostrosti diky nédslednému zpracovani
obrazu v programu a moznost vytvofeni 3D modelu pozorovaného vzorku.[14]
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Obrazek 8 Prosttedi programu VegaTC ovladajici skenovaci elektronovy mikroskop Tes-

can Vega 3 LMU

Jako vzorky byly pouzity:

vodivy kovovy prasek CL 20ES - Kovova slitina pouzivand pro laserovy 3D tisk kovovych
modelt.

NaCl - Pomleta kuchytiskd stl byla pouZita pro demonstraci pouZziti EDX detektoru pravé
kvli jejimu jednoduchému chemickému sloZzeni.

kancelarsky papir - Pouzity pro ukdzku nabfjeni vzorku v oblasti skenovani.

pyly - Ze zastupcti nevodivych biologickych vzorki byly pouZity pyly ze smetanky 1ékatské,
sedmikrédsky chudobky, narcisu Zlutého, tulipdnu a prvosenky bezlodyZzné.

semeno maku setého - Mak byl pouZit pfi méfeni za nizkého urychlovaciho napéti.

hmyz - Jako dalsibiologicky vzorek byly pouZzity Supinky z kiidel a hlava zavije¢e moucného,
svlecka tfesavky sekadcovité, kiidlo a noha mouchy domadci a i celé télo vosy obecné pokryté
tenkou vrstvou zlata.

nanocastice - Byly pozorovany uhlikové nanotrubicky, vzniklé vsttikovanim kapalnych uh-
lovodiktl do rozehfaté pece za pfitomnosti katalyzatoru.
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4. Vysledky a diskuze
4.1. Kovovy prasek CL 20ES

SEM HV: 30.0 kV WD: 39.38 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kV WD: 9.29 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 10.9 kx Det: SE 10 ym SEM MAG: 11.1 kx Det: SE 10 ym

BI: 7.00 Date(m/dly): 02/27/19 KEF UPOL BI: 7.00 Date(m/dly): 02/27/19 KEF UPOL
R\

<) d) | f)

Obrazek 9 Porovnani dvou snimkti kovového prasku CL 20ES pfi dvou riiznych pracov-
nich vzdalenostech a) pracovni vzdalenost 39,38 mm b) pracovni vzdalenost
9,29 mm c) detail popfedi prvniho obrazku d) detail pozadi prvniho obrazku
e) detail popfedi druhého obrazku f) detail pozadi druhého obrazku

Snimek na obrazku 9 byl pofizen svazkem o intenzité 7 elektrony urychlenymi napétim 30 kV
se zvétSenim 11 000x. Obrazek 9a) byl potizen s pracovni vzdalenosti 39,38 mm a snimek b) se
vzdélenosti 9,29 mm.

Obrézek 9 je jasnym piikladem zévislosti pracovni vzdalenosti na rozliseni a hloubce ostrosti.
Pro nejlepsi rozliSeni je potfeba udrzovat nizkou pracovni vzdalenost, a to asi od 3 do 6 mm.
Pti niZ$i pracovni vzdalenosti by byly vystupujici elektrony stinény a signal by byl slaby. P¥ilis
velkd pracovni vzdalenost vede k rozsifeni sifky stopy a zhorSeni rozliSeni. Na obrazku 9a) je
zobrazen kovovy prasek CL 20ES s pracovni vzdalenosti 39,38 mm. Tato velkd vzdalenost vedla
k sifce stopy 157 nm a tim i zhorSeni rozliSeni. Detail povrchu ¢éstice je vidét na obrazku 9c).
Na obrazku 9b) je ta stejna ¢astice nasnimana s pracovni vzdalenosti 9,29 mm. Sitka stopy 54,4 nm
vedla k daleko lepsimu rozliSeni, jak je vidét na obrazku 9e).

Opacny vliv ma pracovni vzdalenost na hloubku ostrosti obrazku. Velkd pracovni vzdale-
nost znamend velkou hloubku ostrosti a obrazek se pak jevi zaostfeny cely. To je vidét na pozadi
snimku, které je na obrazku 9d). S nizkou pracovni vzdélenosti se pozadi jevi rozmazané vlivem
velkého konvergentniho tihlu svazku dopadajiciho na vzorek. Sitka stopy se pak s rostouci hloub-

kou zvétsuje rychle a zptisobuje rozmazané pozadyi, jak je vidét na obrazku 9f).
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a) b) C)

SEM HV: 30.0 kv WD: 39.55 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kV WD: 24.44 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kv WD: 9.33 mm VEGA3 TESCAN]|
SEM MAG: 242 kx Det: SE 500 nm SEM MAG: 242 kx Det: SE 500 nm SEM MAG: 248 kx Det: SE 500 nm
BI: 7.00 Date(m/dly): 0212719 KEF UPOL BI: 7.00 Date(m/dly): 02127119 KEF UPOL BI: 7.00 Date(m/dly): 02127119 KEF UPOL

Obrézek 10 Zavislost kvality obrazu na pracovni vzdalenosti pfi méfeni CL 20ES (zvétseni
242 000x, HV 30 kV, BI 7) a) pracovni vzdalenost 39,55 mm b) pracovni vzda-
lenost 24,44 mm c) pracovni vzdalenost 9,33 mm

Snimek na obrazku 10 byl pofizen svazkem o intenzité 7 a urychleny napétim 30 kV se zvét-
Senim 242 000x. Obrazek 10a) byl potizen s pracovni vzdalenosti 39,55 mm vedouci k sifce stopy
157,9 nm a absorbovanému proudu 108,4 pA. Snimek b) byl vytvofen ve vzdélenosti 24,44 mm,

Y v

ktera vedla k Sifce stopy 106,1 nm a proudu 112,5 pA. Posledni méfeni bylo provedeno v pracovni
vzdalenosti 9,33 mm. To vedlo k $ifce stopy 54,5 nm a absorbovanému proudu 106 pA.

Velky rozdil zobrazeni viditelny na obrdzku 10 je zptisoben rtiznou velikosti pracovni vzdale-
nosti. Prvni snimek pofizeny p¥i pracovni vzdalenosti 39,55 mm se jevi nepfehledny a rozmazany.

To je zptisobeno pouzitim prili§ velké pracovni vzdalenosti, vedouci k velké ifce stopy 157,9 nm.
Takova Sitka je nevhodnd k pozorovani objektu velikosti fadové 500 nm. Na druhém obrazku je
objekt podobné rozmazany vlivem pouZité velké pracovni vzdalenosti 24,44 mm. P¥i takové vzda-

Zv.z

lenosti nedokéze soustava ¢ocek zfokusovat svazek do tenkého svazku a vytvafi stopu na vzorku
o velikosti 106,1 nm. P¥i méfeni s pracovni vzdalenosti 9,33 mm je obraz nejostiejsi diky nejnizsi
§ifce stopy 54,5 nm. Pro jesté lepsi rozliSeni mohl byt vzorek pozorovéan s pracovni vzdalenosti

vvvvvvv

vanych elektrond.

a) s) C)

SEM HV: 30.0 kV WD: 9.34 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kV. WD: 9.33 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kV. WD: 9.34 mm VEGA3 TESCA!
SEM MAG: 241 kx Det: SE 500 nm SEM MAG: 248 kx Det: SE 500 nm SEM MAG: 241 kx Det: SE 500 nm
BI: 4.00 Date(m/dly): 02127/19 KEF UPOL BI: 7.00 Date(m/dly): 02/27/19 KEF UPOL BI: 12.00 Date(midly): 0212719 KEF UPOL

Obrazek 11 Zavislost kvality obrazu na intenzité svazku pfi méfeni CL 20ES (zvétSeni
241 000x, HV 30 kV, WD 9,34 mm) a) intenzita svazku 4 b) intenzita svazku 7
¢) intenzita svazku 12

Snimek na obrdzku 11 byl pofizen svazkem urychlujicim napétim 30 kV p¥i pracovni vzdale-
nosti 9,34 mm se zvétSenim 241 000 x. Obrazek 11a) byl pofizen intenzitou svazku 4 vedouci k $ifce
stopy 21,5 nm a absorbovanému proudu 18,7 pA. Snimek b) byl vytvofen s intenzitou 7, coz vedlo
k sifce stopy 54,5 nm a proudu 106 pA. Posledni méfeni bylo provedeno s intenzitou 12. To vedlo
k sifce stopy 167,9 nm, ale absorbovanému proudu 1356 pA.

Rozdilna kvalita obrdzku 11 je zptisobena rtiznou hodnotou intenzity svazku. Snimek 11a) je
rozostfeny vlivem nizkého detekéniho signdlu, zptisobeného nizkou intenzitou svazku 4. Nizka
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a) )

SEM HV: 15.0 kV WD: 9.31 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 30.0 kV WD: 9.33 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 241 kx Det: SE 500 nm SEM MAG: 248 kx Det: SE 500 nm
BI: 7.00 Date(m/dly): 02/27/19 KEF UPOL BI: 7.00 Date(m/dly): 02/27/19 KEF UPOL

Obréazek 12 Zavislost rozliSeni obrazu vzorku kovového prasku CL 20ES na urychlujicim

napéti a) urychlovaci napéti 15 kV b) urychlovaci napéti 30 kV

MM My

intenzita vedla k nejniZzsi $ifce stopy 21,5 nm, ale vlivem nizkého detekovaného signélu se jevi za-
sumény. Pro lepsi snimek p¥i nizkych intenzitdch nebo slabém detekovaném signdlu je potieba
pouzit delsi cas detekce. Pomalé méfeni miize byt vlivem teploty nebo elektrostatického pole na-
ruSeno. Obrazek 11c) je nejvice rozmazany a neni z néj poznat, co je pozorovano. Prili§ velkd in-
tenzita svazku 12 md za nasledek vysokou hodnotu 3itky stopy 167,9 nm, kterym nelze pozorovat
objekt velikosti 500 nm. Takové nastaveni intenzity svazku nenf vhodné pro dany typ vzorku. Ob-
razek 11b) se jevi nejosttejsi z méfenych vzorkd, a to vlivem dobré kombinace tzké stopy svazku
54,5 nm a dostate¢ného mnozstvi detekovaného signélu. Je tedy vzdy na operatorovi mikroskopu,
aby nasel spravnou kombinaci intenzity svazku a doby méfeni k dosazenf nejlepsiho vysledku.

Snimek na obrdzku 12 byl pofizen svazkem o intenzité 7. Obrazek 12a) byl pofizen pomoci
urychlovaciho napéti 15 kV p¥i pracovni vzdalenosti 9,31 mm se zvétSenim 241 000x a snimek b)
s napétim 30 kV pfi pracovni vzdélenosti 9,33 mm a zvétSenim 248 000x.

Rozdilnost obrazti je zptisobena rtiznym urychlovacim napéti a to 15 kV a 30 kV. Material CL
20ES je vodivym materidlem, tedy nedochézi k nabijeni vzorku. Proto bylo pouZzito i vysoké na-
péti 30 kV, které bychom pro nevodivé vzorky nemohli pouzit. Oba snimky byly zobrazeny pfi
srovnatelné pracovni vzdalenosti. Pro lep$i rozliSeni mohla byt pouZzita nizsi pracovni vzdale-
nost, 4 - 6 mm. Viditelny rozdil kvality obrazu je zptisoben rtiznym urychlovacim napétim, které
mélo za nasledek zménu $itky svazku dopadajictho na vzorek. Urychlovaci napéti 30 kV vytvo-
filo sifku stopy 54,54 nm, ale niz$1 napéti 15 kV mélo $itku stopy nepatrné vétsi, 59 nm, coz vedlo
k nepatrnému zhorseni kvality obrazu. Hlavni p¥i¢inou zhorSeni kvality bylo rtizné mnozstvi de-
tekovaného signalu. Absorbovany proud pfi nizkém napéti dosahoval hodnoty 19 pA, ale vyssi
napéti 30 kV produkovalo proud 106 pA. To je zptisobeno vyssi energii elektrond, ty se dostavaji
hloubéji do vzorku a nejsou schopny se vrétit na povrch.
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4.2. EDX

oy
40rﬁ " Map data 1038 40 ym Map data 1038
»

MAG: 667x HV: 30kV WD: 12.4mm MAG: 667x HV: 30kV WD: 12.4mm

Map data 1038
MAG: 667x HV: 30kV_WD: 12.4mm

Obrazek 13 Mapa prvkového slozeni a spektrum kuchytiské soli (NaCl) na uhlikové pod-
loZce (méfeno pomoci EDX)

Snimek na obrazku 13 byl pofizen detektorem sekundérnich elektronti a externim detektorem
EDX Brucker pro prvkovou analyzu pfi pracovni vzdalenosti 12,4 mm svazkem o intenzité 14
se zvétSenim 667x. Prvni snimek SE zobrazuje ndhled na vzorek pomoci klasického zobrazeni
elektronovym mikroskopem. Z ného je patrné nabijeni vzorku, ktery je dielektrikem. Snimky C, Cl
a Na pofizené pomoci detektoru EDX zobrazuji mapu prvkového sloZeni uhliku, chléru a sodiku.
Z rozboru spektra vyplynulo sloZeni zobrazené oblasti: 54,1 % uhliku, 5,7 % kysliku, 19,4 % sodiku
a 20,8 % chléru. Naméfené tdaje oznacuji hmotnostni zastoupeni.

Pri méfeni detektorem EDX pro prvkovou analyzu se pouZivé jiné nastaveni mikroskopu neZ
pro klasické zobrazovéni. Je potfeba vyssi pracovni vzdélenost, aby mohlo dochézet k efektivni
detekci signalu detektorem umisténym v horni ¢asti komory. Déle je potfeba pouZzit urychlovaci
napéti vétsi nez 5 kV (pro téz8i prvky vyssi napéti)[15] a vétsi intenzitu svazku k dostatecnému
mnozstvi detekovaného signalu. IR kamera, umoziiujici pohled do komory, musi byt pfi méfeni
vypnuta. P¥ili§ ovliviiuje detekci rentgenového zéfeni. Pro méfeni je potieba externiho programu
ovladajici EDX detektor, ve kterém je potieba zméfit spektrum zafeni vystupujici ze zobrazované
oblasti (spektrum na obrdzku 13). Z pikti naméfeného spekira je mozné urcit nejcastéjsi prvky
obsazené ve vzorku. Nejcastéj$i nebo hledané prvky je ndsledné mozné zobrazit mapovacim rezi-
mem zobrazujici plosné rozlozeni prvki.

Na obrazku 13 SE jsou vidét nadrcené krystalky kuchyriské soli (NaCl) nalepené na uhlikové
podloZce. Snimek C zobrazuje prosvitajici stopu uhlikové pasky, kterd neni pokryta soli. Na pasce
prekryté soli téméf nedochézi k produkci rentgenového zéteni vlivem stinéni krystaly. Na snimku
Cl a Na jsou viditelné signdly chléru a sodiku vychdazejici z krystalkd soli, prozrazujici chemické
slozeni zobrazovanych krystalti. Krystaly kuchyriské soli byly vybrany kvtli jejich relativni che-
mické cistoté a absenci uhliku v tomto vzorku.

JiZ ze spektra z méfené oblasti je patrné zastoupeni jednotlivych prvki ve vzorku. Pro velké
mnozstvi naméfenych hodnot v oblasti chléru a sodiku je potfeba ale uvaZovat korekci na proto-

nové Cislo, absorpci a fluorescenci. A tedy i pfes maly pik uhlikuy, je nejvice zastoupenym prvkem
ve vzorku.
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43. Pyly

£

Y ;. -
SEM HV: 30.0 kV WD: 6.35 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kV. WD: 6.34 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 30.0 kV WD: 6.34 mm VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 39.3 kx Det: SE 2pm SEM MAG: 39.3 kx Det: SE 2pm SEM MAG: 39.3 kx [ 2pm
BI: 5.00 Date(m/dly): 03/28/19 KEF UPOL BI: 10.00 Date(m/dly): 03/28/19 KEF UPOL BI: 15.00 Date(m/dly): 03/28/19 KEF UPOL

Obrézek 14 Vliv intenzity svazku na kvalitu snimku p#i mé¥feni nevodivého vzorku pylu
narcisu zlutého (zvétseni 39 300x, HV 30 kV, WD 6,34 mm) a) intenzita svazku
5 b) intenzita svazku 10 c) intenzita svazku 15

Snimek na obrdzku 14 byl pofizen pti pracovni vzdalenosti 6,34 mm svazkem urychleny napé-
tim 30 kV se zvétSenim 39 300x. Obrazek 14a) byl pofizen intenzitou svazku 5, absorboval proud
57 pA a sitka stopy byla 23,6 nm. Snimek b) byl pofizen intenzitou svazku 10, kterd zptisobila sifku
stopy 104,6 nm, a absorboval proud 786 pA. Nakonec snimek c) byl pofizen intenzitou svazku 15,

¥y

absorboval proud 12 nA a $ifka stopy byla 243,4 nm. Na obrazku 14 je vidét zavislost kvality ob-
razu na intenzité svazku pro nevodivé biologické vzorky. Snimek a) ma dobrou kvalitu, ale pti

vy

blizsim pohledu je zaSumény vlivem nizkého signalu. Diky nejniz$i intenzité 5 vyuZziva nejmensi
sitku stopy 23,6 nm, vhodnou pro vysoké rozliseni. Nizky signal 1ze kompenzovat ¢asem méfent,

ale pak miize dochézet k nabijeni vzorku nebo k jeho pohybu. Snimek b) vyuziva vy$si mnoZzstvi

v ¥

zaznamenaného signalu vlivem vys§i intenzity svazku 10 a $ir${ stopy 104 nm. Sitka stopy je sice
velkd, ale pfindsi dostatecné silny signal. Snimek c) byl pofizen s intenzitou svazku 15 vedouci

k velmi vysoké Sifce stopy 243,4 nm, kterd nenf vhodna pro pozorovani oblasti velikosti 9 pm.
Velké mnozstvi detekovanych elektrontl je v tomto p¥ipadé zbytecné.

300

WD 5
250 f WD 6 1
WD 7
= 200 rwp 14 1
) ’
— 150 p
0
w100 |
50 | - 1
0
5 6 7 8 9 10 11 12
Intenzita svazku
Graf 2 | Zavislost velikosti stopy SS na intenzité svazku a na pracovni vzdalenosti WD.

Na vzorku pylu narcisu byla proméfena fada nastaveni intenzit svazku a pracovnich vzdale-
nosti. Vyslednd zavislost je zobrazena v grafu 2. Z této zavislosti je vidét, Ze pro nejlepsi rozliSeni
je vhodnd nizkd pracovni vzdélenost a intenzita svazku. Pro méfeni na obrazku 14 bylo vhodno
pouzit jesté o trochu nizsi pracovni vzdalenost a intenzitu niz$f nez 10 pro nizs{ ifku stopy nebo
intenzitu 5 a prodlouzit ¢as méfeni. Tato moznost zvySuje nabijeni vzorku, které Ize zmirnit zmé-

nou urychlovaciho napéti.
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b) c)

SEM HV: 10.0 kV. WD: 6.32 mm VEGA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kV. WD: 6.32 mm VEGA3 TESCAN|  SEM HV: 30.0 kv WD: 6.35 mm VEGA3 TESCAN|
SEM MAG: 11.0 kx Det: SE 20 ym SEM MAG: 11.0 kx Det: SE 20 pm SEM MAG: 10.4 kx Det: SE 20 pm
BI: 9.00 Date(m/dly): 03/28/19 KEF UPOL BI: 8.00 Date(m/dly): 03/28/19 KEF UPOL BI: 7.00 Date(m/dly): 03/28/19 KEF UPOL

Obrézek 15 Vliv urychlovactho napéti na kvalitu snimku p#i méfeni nevodivého vzorku
pylu narcisu zlutého (zvétseni 11 000x, WD 6,32 mm) a) urychlovaci napéti
10 kV b) urychlovaci napéti 20 kV c) urychlovaci napéti 30 kV

Snimky na obrazku 15 byly pofizeny pti pracovni vzdalenosti 6,32 mm a se zvétSenim 11 000 x.
Obrazek 15a) byl pofizen pomoci urychlovactho napéti 10 kV, intenzitou svazku 9 vedouci k $ifce
stopy 91,7 nm. Snimek 15b) byl pofizen s urychlovacim napétim 20 kV a intenzitou svazku 8 pro-
dukujici $itku stopy 58,8 nm. Fotografie 15¢) byla pofizena intenzitou svazku 7 a urychlovaciho
napéti 30 kV vedouci k Sifce stopy 44,5 nm. Velikost zrnka pylu je 56 pm x 34 pm.

Snimek 15a) byl pofizen pomoci urychlovaciho napéti 30 kV a intenzity 9. Tato kombinace vedla

napéti mélo za nésledek to, Ze se vzorek tolik nenabijel, jak je vidét na dalsich snimcich. Obrazek
b) byl vytvofen urychlovacim napétim 20 kV a intenzitou 8 vedouci k Sifce stopy 58,8 nm. Vyssi

vvvvvvv
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vzorku, které méa za nasledek zhorseni rozliSeni.

Nabijeni vzorku a $ifka stopy jsou pro nevodivé vzorky v zavislosti na urychlujicim napéti dva
protichtidné parametry, které je potfeba vhodnym zptisobem vyfesit.

Snimky na obrazku 16 byly pofizeny v pracovni vzdalenosti 6,16 mm se zvétSenim 16 700 x.
Obrazek 16a) byl pofizen urychlovacim napétim 1,5 kV s intenzitou svazku 6 vedouci k Sifce elek-
tronové stopy 81 nm. Snimek 16b) vyuzil urychlovaciho napéti 3 kV a intenzitu 5, kterd méla za na-
sledek 3itku stopy 49 nm. Pro obrazek 16¢) bylo pouzito napéti 6 kV, intenzita svazku 6 a $itka stopy
53 nm. Snimek 16d) byl pofizen s urychlovacim napétim 10 kV, intenzitou svazku 6 a $itkou stopy
42,8 nm.

Snimky na obrdzku 16 byly vytvofeny urychlovacim napétim niz$im nez 10 kV, aby nedo-
chézelo k nabfjeni vzorku. Snimek a) byl pofizen pfi urychlovacim napéti 1,5 kV, které vzorek
nenabifji, ale $itka stopy je pak vysokd (81 nm) a signal sekundarnich elektronti je slaby. To bylo
mozné nahradit del$i dobou detekce, protoZe se vzorek nenabfjel a nepohyboval. Snimek b) byl
nabfjeni uz nebyla na nékterych mistech vidét jemna struktura povrchu. Naopak nabijeni zptiso-
bilo vétsf kontrast v topografii vzorku. Snimek c) byl pofizen urychlovacim napétim 6 kV. Uzk4
vzorku. Vlivem nabijeni doslo dokonce k pohybu vzorku. Proto byl snimek vytvofen s daleko vétsi
rychlosti, aby nedochézelo k jeho rozmazani nebo k chybdm zptisobenych nabfjenim. Snimek d)
nebylo médlem moZné ani vytvofit, pravé kvili vysokému urychlovacimu napéti 10 kV. Nejmensi
sitka stopy 42,8 nm neméla vliv na dobré rozliSeni, vlivem pfilisného nabfjeni vzorku. P¥i méfeni
s malou rychlosti byl obraz vZdy rozmazany vlivem pohybu vzorku, proto byl méfen s velkou
rychlosti. Jemna struktura povrchu viditelnd na obrazku 16a) je pfehlusena nabfjenim vzorku.

Malé vzorky, které se rychle nabfjeji, je tedy dobré méfit s velmi nizkym urychlovacim napé-
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spektralni prvkovou analyzu.
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Obrézek 16 Vliv urychlovactho napéti na kvalitu snimku p#i méfeni nevodivého vzorku
pylu smetanky lékatské (zvétSeni 16 700x, WD 6,16 mm) a) urychlovaci napéti
1,5 kV b) urychlovaci napéti 3 kV c) urychlovaci napéti 6 kV d) urychlovaci
napéti 10 kV

4.4. Nabfijeni vzorkt

Snimek nabijejiciho se pylu narcisu (obrazek 17a)) byl pofizen v pracovni vzdalenosti 6,25 mm
urychlovacim napéti 5 kV s intenzitou svazku 6 a se zvétSenim 544 x. Obrazek papiru byl pofizen
elektronovym svazkem o intenzit€ 4 v pracovni vzdalenosti 8,85 mm urychleny napétim 30 kV.

Snimky na obrazku 17b) byly pofizeny tak, Ze po méfeni v dané oblasti urychlovacim napétim,
které zptisobovalo nabijeni vzorku, bylo méfeni pozastaveno (pfepnuto do rezimu single, ktery
proskenuje danou oblast jen jednou) a obraz byl oddélen, jak to bylo v pfipadé prvniho vzorku,
nebo byl vzorek papiru posunut o kousek doleva. Snimek byl pak okamZité vytvoren, aby nedoslo
k vybiti vzorku. Je vidét, Ze nabité ¢asti vzorku vypadaji na snimcich z elektronového mikroskopu
jinak nez nenabité. Nabijeni pfehluSuje jemné detaily v topografii vzorku a nékdy znemoziuje
méfeni vlivem pohybu ¢asti vzorku. Néboj se ve vzorku hromadi na hrandch, a proto vlivem na-
bijeni dochazi ke zvyraznéni topografie vzorku. P¥ili§ velky naboj vytvofi zaf kolem vzorku a je
znatelny jen jeho obrys.
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SEM HV: 5.0 k\V/ WD: 6.25 mm VEGA3 TESCAN SEM HV: 30.0 kV 'WD: 8.85 mm

| sEmmaG:ss4x | DetSE | KEFUPOL SEMMAG:76x | Det:SE |
Obréazek 17

Zy.2

Nabijeni nevodivych vzorkt a) Zétici zrnka pylu narcisu nachézejici se v ob-
lasti mikroskopie b) Ozafena oblast listu papiru

Detail oka zavije¢e mouc¢ného na obrazku 18a) byl pofizen elektronovym svazkem urychleny
napétim 3 kV o intenzité 5 ve vzdalenosti 18,52 mm. Sitka elektronové stopy byla 96 nm. Obraz je
zvétsen 7 260 x . Obrazek vosy 18b) byl potizen urychlovacim napétim 10 kV intenzitou 6 ve vzdéle-
nosti 15,63 mm se zvétSenim 4 350 x. Toto nastaveni vedlo k $ifce stopy 74 nm. Vosa je potaZena asi
10 nm tlustou vrstvou zlata, kterd byla vytvofena plazmovou naprasovackou. Pro vyssi hloubku
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ostrosti snimku byla pouZzita vy$si pracovni vzdélenost.

% 2
SEM HV: 3.0 kV WD: 18.52 mm | VEGA3 TESCAN  SEM HV: 10.0 kV WD: 15.63 mm | VEGA3 TESCAN

BI: 5.00 Det: SE 20 ym Bl: 6.00 Det: SE 20 ym
SEM MAG: 7.26 kx  Date(m/dly): 04/18/19 KEF UPOL SEM MAG: 4.35 kx  Date(m/dly): 04/18/19 KEF UPOL

Obrézek 18 Porovnani snimkfi: a) nepokovenych oci zavije¢e mouc¢ného a b) pozlacené oci

vosy obecné

Na snimku 18a) je dobfe znatelna Sestitihelnikova struktura oka zavije¢e mouc¢ného. Pro jeho
zobrazeni bylo pouZzito nizké urychlovaci napéti, aby se zabranilo nabijeni vzorku nebo elektrosta-
tickym pohybtim (takové pohyby jsou zaznamendny na obrazku 19). Nizké napéti vedlo k vyssi

Yy

Sitce stopy svazku. Oko vosy na obrdzku 18b) bylo pozlaceno, aby se zabranilo nabfjeni vzorku.

V¥ ~ PRANP NP

Diky tomu mohlo byt pouzito vy$si napéti pti zobrazovani vzorku, a tedy i niz${ $itka stopy. Dals{
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vyhodou pozlaceného vzorku bylo to, Ze nebyl kontaminovan Supinkami z kiidel zavijece, které
se pfi méfeni lepily na zobrazovanou oblast. Oko vosy neni tak prostorové ¢lenité, natozpak s na-
nesenou zlatou vrstvou. Je viditelné zvlnéni povrchu a na nékterych mistech vrstva i chybi (svétlé
¢asti vlivem nabijen).

a) b)

Obréazek 19

Detail oka zavijece moucéného a) Vzorek zachyceny pfi pocatku meéfeni
b)Vzorek zachyceny po delsi dobé méfeni

Vzorek na obrdzku 19 byl potfizen vysokym napétim 30 kV v pracovni vzdélenosti 9,3 mm
s intenzitou svazku 4. Sitka stopy dosahovala velikosti 21,5 nm. Obraz je zvétsen 4660 x.

Mikroskop byl zaostfen na ¢istou ¢ast oka zavijece. Kviili nabfjeni pozorované ¢asti vzorku
dochdzelo k pohybu supinek (velikost 250 ym) vlivem elektrostatickych sil. V kontinudlnim rezimu
méfeni bylo vidét, jak se upinky pomalu pohybovaly ve sméru ozafené oblasti. Supinky zakryly
pozorovanou oblast a zabranily méfeni. Nebylo mozné méfit dlouho na jednom misté, obraz byl
pak rozmazany.

Nizké urychlovaci napéti zabranilo pohybu Supinek (pouzité pro snimek 18), nedochézelo to-
lik k nabfjeni vzorku. Dalsi mozZnosti je Supinky odstranit stlacenym dusikem, ktery se pouziva
k vyvakuovéni komory nebo k jeji ¢isténi. Tato metoda by byla vhodna jen pro pozorovani oci,
protoze by byl zbytek vzorku poni¢en. MoZnosti je také vzorek pokovit. Zabrani se tak nabijeni
vzorku a $upinky jsou vrstvou upevnény na misté.
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4.5. Porovnani skenovaciho elektronového mikroskopu a optického mikroskopu

Obrézek 20 Porovnéani snimku hlavy zavijece mouc¢ného a) snimek z elektronového mik-
roskopu b) snimek z optického mikroskopu

Snimek zavijec¢e byl vytvofen elektronovym svazkem urychleny napétim 3 kV pfi pracovni
vzdalenosti 17,9 mm s intenzitou 8. Sitka dopadajictho svazku byla 645 nm. Snimek je zvétsen
280 x. Druhy snimek je z optického mikroskopu Keyence. Ten byl vytvofen pomoci rezimu s velkou
hloubkou ostrosti, diky nékolikandsobnému nasniméni vzorku s rtiznou pracovni vzdalenosti.

Prvni rozdil mezi elektronovou a svételnou mikroskopii je zfejmy. Svételnd mikroskopie zob-
razuje barvy, tak jak je vidi lidské oko, naopak snimky z elektronového mikroskopu jsou ¢ernobilé.
Svételny mikroskop byl jednodussi na ovlddani a prace s nim byla daleko rychlejsi. U elektrono-
vého mikroskopu bylo potfeba nastavit mnoho vzdjemné provdzanych parametrti. VétSinou bylo
pofizeno nékolik testovacich snimkii pfed hlavnim méfenim, které obcas dopadlo jesté htife. Op-
tickd mikroskopie se zkomplikovala a zpomalila pfi vytvafeni 3D modelu vzorku, kdy mikroskop
vytvéfel snimky pro nékolik ohniskovych vzdélenosti a déle je spojoval pro zmapovani vétsi ob-
lasti. Vlivem tohoto komplikovaného procesu je snimek také trojrozmérny, ale jeho kvalita a os-
trost je horsi nez z elektronového mikroskopu. To je zptisobeno tim, Ze elektronovy mikroskop
ma velkou hloubku ostrosti a sta¢f mu na fotografii jeden snimek. Optickd mikroskopie kompen-
zuje malou hloubku ostrosti vytvofenim mnoha snimk a jejich zkombinovanim. Vytvofeni jed-
noho snimku je rychlé, ale u elektronového mikroskopu lze rychlosti nastavit kvalitu pofizovaného
snimku. To je zptisobeno tim, Ze elektronova mikroskopie detekuje v jednom okamziku informaci
o malém kousku vzorku a optickd detekuje v jednom okamziku informaci o celém vzorku.

Pro méfeni elektronovym mikroskopem jsou kladeny specidlni podminky. Vzorek je tfeba vy-
stavit vakuu a mél by byt idealné vodivy. Vzorek pro optickou mikroskopii takové pozadavky
splitovat nemusi. Vzorek miZe byt kompletné nevodivy a mtize byt vlhky nebo byt pfimo umis-
tény v roztoku. Limitem optického mikroskopu je jeho maximalni zvétSeni. Opticky mikroskop
Keyence mél rozsah zvétseni od 500x do 5000x. Skenovaci elektronovy mikroskop Vega 3 ma
vsak zvétseni az 500 000 x.
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4.6. Uhlikové nanotrubicky

|

a) b) ’
SEM HV: 30.0 kV WD: 5.51 mm | ‘ VEGA3 TESCAN SEM HV: 30.0 kV WD: 5.77 mm | VEGA3 TESCA

SEM MAG: 459 kx Det: SE 200 nm SEM MAG: 102 kx Det: SE 2 pm
Bl: 4.00 Date(m/dly): 03/13/19 KEF UPOL BI: 4.00 Date(m/dly): 03/13/19 KEF UPOL

Obréazek 21 Uhlikové nanotrubicky a) zakroucend trubicka vznikla za teploty 700 °C
a tlaku 1 bar b) nanotrubicky vzniklé za teploty 800 °C a tlaku 0,5 bar

Uhlikové nanotrubi¢ky zobrazené na obrazku 21 byly vytvofeny kolegyni v rdmci jeji baka-
larské prace. Syntéza kapalnych uhlovodiki s Zelezo obsahujicim katalyzatorem byla provadéna
v peci za vysokych teplot a rtiznych tlakdl. Na obrdzku 21a) je spiralovité zkroucena uhlikova na-
notrubic¢ka ptipravend pfi 700 °C a tlaku 1 bar. Jeji snimek byl vytvofen urychlovacim napétim
30 kV v pracovni vzdélenosti 5,51 mm intenzitou svazku 4 se zvétsenim 459 000 x.. Sitka stopy byla
16 nm. Pramér této trubicky se pohybuje kolem (156 & 9) nm. Nanotrubicky na obrazku 21b) byly
pripraveny za teploty 800 °C a tlaku 0,5 bar. Snimek byl pofizen intenzitou svazku 4 pfi pracovni
vzdélenosti 5,77 mm urychlovacim napétim 30 kV se zvétsenim 102 000x. Sitka stopy byla 17 nm.
Trubi¢ky maji pramér (55 £+ 5) nm.

Pro pozorovani nanocastic nebo nanotrubicek je potfeba jiného nastaveni mikroskopu nez pro
biologické vzorky. Pro tento mikroskop nenf jednoduché zobrazovat nanocéstice, a proto je potfeba
vyladit nastaveni mikroskopu pro maximaln{ rozliSeni (minimélni $itku stopy). Mikroskop musi
byt v rezimu RESOLUTION, urychlovaci napéti je potfeba vysoké, i pfes moZnost nabfjeni vzorkd.
Pracovni vzdalenost je potfeba nizka, ale tak aby nebyla zaclanéna detekce, a intenzita svazku co
nejmensi. Intenzita a rychlost méfeni musi byt v dobrém poméru, aby obraz nebyl zaSumény nebo
rozmazany.

Na snimku a) se povedlo zobrazit s téméf maximalnim zvétsenim mikroskopu konec jedné
znanotrubicek. Pfi dané teploté 700 °C a tlaku 1 bar vznikly, narozdil od ostatnich vzorkd, trubicky
zakroucené.

Na obrazku b) je zobrazen shluk uhlikovych nanotrubicek z davky za teploty 800 °C a tlaku
0,5 bar. Ty jsou naopak tenké a dlouhé. Navic je na jejich povrchu, a hlavné na koncich nanotrubi-
¢ek, mozno vidét zbytky Zelezoobsahujictho katalyzatoru.
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Zaveér

Cilem bakalafské prace bylo naucit se ovladat skenovaci elektronovy mikroskop Tescan Vega 3
LMU a v experimentdlni ¢4sti prace se zaméfit zejména na analyzy nevodivych a nestandardnich
vzorkt. Soucasti toho byla teoretickd pfiprava zaméfend na popis interakce primarntho svazku se
vzorkem a obsluhu skenovaciho elektronového mikroskopu.

V teoretické ¢asti je popsana stavba skenovaciho elektronového mikroskopu a jeho kompo-
nent, dale jsou uvedeny vzniklé signély po dopadu elektronového svazku a detailné popsan vznik
sekunddrnich elektronti a zpétné odraZenych elektronti. V experimentalni ¢asti jsou uvedeny pa-
rametry mikroskopu Tescan Vega 3 LMU, popsany funkce programu VegaTC ovladajici mikro-
skop a vypsany vSechny vzorky, které byly pouZzity pro méfeni. V &asti vysledky a diskuze jsou
naméfené snimky diskutovany a na pfikladech porovnany vlivy vstupnich parametrt na kvalitu
snimku.

Pracovni vzdélenost WD (vzdalenost mezi zaostfenou rovinou vzorku a objektivovou ¢oc¢kou)
ma velky vliv na rozliSeni mikroskopie. Nizké pracovni vzdélenosti jsou vzdy pouzivany pro vyssi
rozliseni (vétsi parametr konvergetniho tthlu), naopak vétsi pracovni vzdélenosti umoziuji vyssi
hloubku ostrosti a zobrazeni celého vzorku. Dal$im dileZitym parametrem je urychlovaci napéti
HYV, které udava energii elektronovému svazku, a tim i ovliviiuje interakéni objem nebo nabijeni
vzorku. Vysokd urychlovaci napéti vedou k malym $itkam elektronového svazku potfebnych pro
dobré rozliSeni. Pfi nizkych napétich nedochazi tolik k zachytdvani elektronu ve vzorku a tim
i jeho nabfjeni. Intenzita svazku BI ur¢uje mnoZstvi dopadajicich elektronti. Pro vznik kvalitniho
$imu nabfjeni vzorku. Naopak nizka intenzita vede k nedostate¢né detekci a obraz je zaSumény.
V neposledni fadé nastaveni os stigmatorti upravujici tvar svazku vede ke zlep$eni kvality snimku.

I pfesjednoduché vztahy mezijednotlivymi veli¢inami, je kvili jejich velké provazanosti a pro-
pletenosti nemoZzné sestavit univerzalni pracovni postup pro pouzivani skenovaciho elektrono-
vého mikroskopu, hlavné pro nevodivé vzorky, kviili nabfjeni, nebo p¥ili§ malé vzorky, typu na-
nodastic, u kterych byl mikroskop pouzit na hrané svych moznosti. A proto pro jednotlivé aplikace,
je potieba pouZit specidlni nastaveni mikroskopu.

Zobrazovani vodivych vzorki je nejjednodussi. MiiZe byt nastavena libovolna hodnota urych-
lovaciho napéti, intenzity nebo pracovni vzdalenosti. Pro maximalni rozliSeni bylo pouzito pfi
méfeni kovového prasku CL 20ES vysoké urychlovaci napéti, mald pracovni vzdalenost a stfedné
velka intenzita svazku.

Pro prvkovou analyzu je naopak potieba vyssi pracovni vzdalenosti, aby dochézelo k efektivni
detekci, a IR kamera, slouZzici k ndhledu do komory, musi byt vypnuta. Urychlovaci napéti musi
byt vyssi, aby energie dopadajicich elektronti byla 2x az 3x vétsi neZ charakteristickd energie
rentgenového zafeni méfenych prvki.

Pti méfeni nevodivych vzorkt je potfeba vyladit efekt nabijeni vzorku, $itku stopy a inten-
zitu signalu. Pro minimalizaci efektu nabijeni je tfeba volit nizké urychlovaci napéti (elektrony
se nedostdvaji hluboko do vzorku a mohou uniknout) a nizkou intenzitou svazku (dopad4 méné
elektronti, které mohou zptisobit nabfjeni). Nabijeni také zptisobuje dlouhy ¢as méfeni. Vysledné
nastaveni vede ke slabému signalu a je tedy potfeba najit optimdlni nastaveni urychlovactho na-
péti, intenzity svazku a rychlosti méfeni.

Pro pozorovani nanod¢éstic bylo potfebné nastaveni vedouci k nejnizsi sifce stopy. To bylo do-
cileno nastavenim vysokého urychlovaciho napéti, malé pracovni vzdélenosti a nizké intenzity
svazku. Timto nastavenim bylo docileno $ifky stopy 16 nm.

Snimky v kapitole vysledkt byly pofizeny pro demonstraci zavislosti parametrti na kvalitu
snimku. Vzorky byly méfeny ale i pro maximalni kvalitu snimku a z celkového poc¢tu 103 namé-
fenych snimkt bylo vybrano 8 nejlepsich, které jsou zafazeny v p¥iloze: Fotodokumentace.
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Seznam pouzitych symbolti a zkratek

SEM  Scaning Electron Microscope - skenovaci elektronovy mikroskop
BSE  Backscattered elektrons - zpétné odrazené elektrony

SE Secondary elektrons - sekundérni elektrony
dp gitka svazku

ip proud svazku

ap konvergentni thel svazku

E, vazebnd energie

Je hustota proudu

B jas

o aéinny prifez

A stfedni volnd draha elektronu

i koeficient zpétného rozptylu

o koeficient sekundarnich elektront

BI beam intensity index - intenzita elektronového svazku

HV  high voltage - urychlovaci napéti

SS spot size - $ifka stopy elektronového svazku v misté dopadu na vzorek

WD  working distance - pracovni vzdélenost
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Piiloha 1. Fotodokumentace

SEM HV: 30.0 kV WD: 9.29 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 11.1 kx Det: SE 10 pm
Bl: 7.00 Date(m/dly): 02/27/19 KEF UPOL

Obrazek 22 | Snimek kovového prasku CL 20ES uzivany pro kovovy 3D tisk
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SEM HV: 5.0 kV WD: 9.57 mm ‘ VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 2.25 kx Det: SE 100 pm
Bl: 8.00 Date(m/d/y): 02/05/19 KEF UPOL

Obrazek 23 | Snimek nohy tfesavky sekacovité (Pholcus opilionoides)
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SEM HV: 2.0 kV WD: 6.93 mm VEGA3 TESCAN
Bl: 6.00 Det: SE 20 uym
SEM MAG: 14.6 kx Date(m/d/y): 05/09/19 KEF UPOL

Obrazek 24 | Snimek k¥idla mouchy domaci (Musca domestica)
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SEM HV: 30.0 kV WD: 9.80 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 3.17 kx Det: SE 50 um
Bl: 6.00 Date(m/d/y): 02/14/19 KEF UPOL

Obrazek 25 | Snimek Supinky zavijece moucného (Ephestia kuehniella)
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SEM HV: 3.0 kV WD: 17.89 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 280 x KEF UPOL

BI: 8.00

Obrazek 26 | Snimek hlavy zavije¢e mou¢ného (Ephestia kuehniella)
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SEM HV: 3.0 kV WD: 5.61 mm VEGA3 TESCAN

Det: SE 200 pym
SEM MAG: 492 x  Date(m/dly): 04/18/19 KEF UPOL

Obrézek 27 | Snimek semene maku setého (Papaver somniferum)
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SEM HV: 1.5 kV WD: 6.16 mm VEGA3 TESCAN

SEM MAG: 16.7 kx  Date(m/d/y): 04/18/19 KEF UPOL

Obrazek 28 | Snimek pylu smetanky lékafské (Taraxacum officinale)
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SEM HV: 1.5 kV WD: 6.29 mm VEGA3 TESCAN

Bl: 7.00 Det: SE 20 pm
SEM MAG: 13.1 kx Date(m/d/y): 05/09/19 KEF UPOL

Obrazek 29 | Snimek pylu narcisu Zlutého (Narcissus pseudonarcissus)
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