Laborator charakterizace nano a mikromateridli
Elektronova mikroskopie — [EM]

(Jitka Kopeckd, Petra Salamtnovd)

1. Uvod

Elektronovd mikroskopie je uZitecny ndstroj k pozorovani a pochopeni nano a
mikrosvéta. Nachazi své uplatnéni jak vteoretickém vyzkumu, tak i v primyslu (vyroba
polovodi¢ovych soucdstek, soldrnich panelld, tézba nerostnych surovin atd.). Pomoci
elektronové mikroskopie lze zobrazit a analyzovat povrch i vnitini strukturu, zkoumat
krystalografii i chemické sloZeni vzorku. Se snizujicimi se naklady na potizeni elektronovych
mikroskopl a jednodussim ovladanim se zvysuje dostupnost téchto zafizeni i v oblastech,
kde to dfive nebylo mozné.

2. Teorie

Elektronovy mikroskop je pfFistroj, ktery umozZnuje pozorovat zkoumané objekty o
velikosti az jednotek nm. V porovnani s optickym (nebo téZz svételnym) mikroskopem, ve
kterém se vyuZiva proud fotonl prochazejici skrz soustavu cocek, zde jsou vyuZity elektrony
prochazejici elektromagnetickymi cockami, coz jsou civky vytvarejici vhodné tvarované
magnetické pole. Pouziti elektroni misto fotonU vede ke zvySeni rozliSovaci schopnosti
mikroskopu, jeji hodnotu lze vypocitat ze vztahu:
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kde A je vinova délka zéareni, n je index lomu, a je polovina otvorného uhlu kuzele paprska,
které mohou vstoupit do objektivu. Soucin ve jmenovateli se souhrnné nazyva numericka
apertura (jeho hodnota je pfiblizné 1). Takto vypocitand hodnota rozliSovaci schopnosti
mikroskopu je pouze teoretickd, v praxi dosahuje z konstrukénich dlvod( nizSich hodnot.
Z uvedeného vztahu vyplyvda, Ze elektronové mikroskopy vyuZivajici elektrony dosahuji
vyrazneé vyssi rozliSovaci schopnosti v porovnani s optickymi mikroskopy vyuzivajici fotony.

RozliSovaci schopnost elektronového mikroskopu lze ovlivnit tzv. urychlovacim napétim U,
coZ je napéti mezi katodou (jakoZto zdroj elektron(l) a anodou. Urychlovaci napéti doda
elektronu s ndbojem e (1,602:10*° C) a hmotnosti m (9,109-10-3! kg) kinetickou energii Ex,
jenz je umérna druhé mocniné rychlosti v elektronu:

E,=eU= %mvz (2)

Navic elektron lze povaZovat nejen za hmotnou castici, ale z pohledu korpuskularné
vinového dualismu i za rovinnou monochromatickou vinu o vinové délce A:

1=t (3)
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kde h je Planckova konstanta (6,626:1073* Js) a p je hybnost elektronu.

Dosazeni rovnice (3) do rovnice (2) ziskame vztah mezi urychlovacim napétim a vinovou
délkou elektronu:

hZ
el =
2mA2

Dosazenim konstant a naslednou Upravou lze snadno vypocitat vinovou délku (v
nanometrech) elektronu pfi zndmém urychlovacim napéti:

1,226
2 =22 (5)

Elektronovy mikroskop pouZity vtéto laboratorni Uloze umoziuje urychlovat elektrony
v rozsahu 5 aZ 30 kV, odpovidajici vinové délky elektronl jsou uvedeny v tabulce 1.

Tab. 1: Priklady vinovych délek elektron pfi konkrétnim urychlovacim napéti

Urychlovaci napéti (kV) VInova délka (nm)

5 0,0173
10 0,0123
15 0,0100
20 0,0087
25 0,0078
30 0,0071

Zdrojem elektront v elektronové mikroskopii je elektronova tryska, popr. elektronové délo.
Ucinnost emise elektrond emitovanych z katody lze zvysit vhodnym tvarovanim katody
(napt. do tvaru pismene V). Elektronové trysky lze rozdélit dle zplsob(i dodavani energie
emitovanym elektronlim na:

* termoemisni — zde dochazi kzahtivani katody, coz vede knarGstu jeji vnitini
energie. PrekroCenim tzv. mezni teploty dochazi k emisi elektronli z povrchu zahraté
katody. Materidly pouZivané pro tuto katodu: wolframové vldkno (Zivotnost
priblizné 40 hodin), krystal hexaboridu lanthanu (Zivotnost priblizné 250 hodin).

* autoemisni — katoda ve tvaru hrotu, naproti studenému hrotu je umisténa elektroda
s vysokym kladnym napétim. V okoli hrotové katody vznika silné elektrické pole,
které je schopné vytrhavat elektrony z povrchu hrotu. Autoemisni katoda vyzaduje
vysoké vakuum. Material pouzivany pro tuto katodu: monokrystal wolframu
(Zivotnost neomezena).

Z uvedeného textu vyplyva, Ze elektronové mikroskopy vyzaduji pro svoji praci vakuum.

2.1. Interakce elektroni a vzorku
Pfi interakci zareni s latkou dochazi k rozptylu. V pfipadé elektronové mikroskopie,
pri interakci primarnich elektron( (vylétajicich z elektronové trysky) se vzorkem dochazi k
pruznym a nepruznym rozptylidm. Vysledkem je Siroké spektrum signalu, ze kterého lze
ziskat radu informaci o povaze vzorku. Interakci elektronl a vzorku nazorné popisuje obrazek
1.



Laborator pripravy nano a mikromateriald

RENTGENOVE ZARENI
informace o povrchoveém shoZeni

ZPETME ODRAZFENE ELEKTRONY
informace o atomovemn tisle a topografi

KATODOLUMINISCENCE
informace o elekt rickych vizstniostech

AUGERDOVY ELEKTRONY

informace o povrchovém sloZeni SR NTRLNE DL EE RO

informace o topografi

ELEKTRICKY PROUD VIORKEM
informace o elektrickych viastnostech

PROSLE ELEKTRONY
informace o strukture tenkych vzorkd

Obr. 1: Signal generovany interakci primarnich elektron( se vzorkem

2.2. Typy elektronovych mikroskopt

skenovaci elektronovy mikroskop (SEM, nékdy téz radkovaci elektronovy mikroskop)
— pusobenim urychleného primarniho elektronového svazku na vzorek (ve sméru
radek po fadku) dochazi k ovlivnéni tvaru oblasti pod povrchem vzorku. Zde se
zacnou ndhodné pohybovat primarni elektrony (pruzny a nepruiny rozptyl). Na
zakladé svého chaotického pohybu generuji signaly, jejichz matematickou Upravou
lze ziskat informace o povrchu vzorku. Zkoumany vzorek je deponovdn na substrat,
je-li vzorek elektricky nevodivy, je nutné jej pokovit.

transmisni elektronovy mikroskop (TEM) — je zaloZen na detekci elektrond proslych
skrz zkoumany vzorek o tloustce priblizné 200 nm. Z tohoto dlvodu je nutné vyssi
urychlovaci napéti. Zkoumany vzorek je deponovan na kovovou mtizku potaZenou
uhlikovou blankou.

Schematické zndzornéni skenovaciho a transmisniho elektronového mikroskopu je
zobrazeno na obrazku 2.

SEM a TEM jsou zakladni elektronové mikroskopy. Jejich kombinaci Ize ziskat dalsSi typy
mikroskopl, napt. skenovaci transmisni elektronovy mikroskop ¢i SEM s detektorem
proslych elektron(.
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Obr. 2: Schéma transmisniho a skenovaciho elektronového mikroskopu

3. Cil prace

1. Nasnimani vnéjsi morfologie vzork( pripravenych asistentem, zméreni velikosti ¢astic.
PouZiti programu Imagel.

2. Sada analyzovanych vzork( zahrnuje r(zné typy materidld srlznymi velikostmi
analyzovanych objektl (organické a anorganické nanocastice a mikrocastice, biologické
vzorky, krystalické vzorky apod.). Pro kazidy vzorek bude otestované specifické
nastaveni mikroskopu s ohledem na odolnost vzorku vic¢i dopadajicimu svazku
elektrond a zaroven sohledem na dostatecné zaostfeni a zvétSeni v pripadé velmi
malych c¢astic.

4. Popis zarizeni

Laboratorni uloha bude provadéna na skenovacim transmisnim elektronovém
mikroskopu (STEM) Vega 3SBU od brnénské firmy Tescan. Schémata uvedena na obrazku 2
tedy presné neodpovida skolnimu elektronovému mikroskopu.

V elektronovém mikroskopu Vega 3SBU je zdrojem elektronl termoemisni katoda
z wolframu. Hodnotu urychlovaciho napéti Ize plynule nastavovat od 5 do 30 kV, ¢imz lze
jednoduse regulovat vinovou délku a energii emitovanych elektron(. Elektronovy mikroskop
je vybaven detektorem sekundarnich elektront (SE), zpétné odrazenych elektron( (BSE) a
proslych elektronl (TE).

Elektrony z elektronové trysky vstupuji do tubusu vybaveného elektromagnetickymi
CoCkami. Soustava centrovacich civek vycentruje elektronovy proud do stfedu tubusu,
pomoci clon jsou ofezany jeho okrajové oblasti a silné magnetické clony kondenzori jej dale

4
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zUzi. Vysledny paprsek je rozmitan pomoci rastrovacich civek, které jsou buzeny fizenym
zdrojem proudu pilového charakteru. Posledni magnetickou ¢ockou zafazenou v tubusu je
objektiv, ktery formuje vysledny elektronovy paprsek a urcuje tzv. pracovni vzdalenost.
IdedIni hodnota pracovni vzdalenosti pro detekci sekundarnich a proslych elektront je 6 mm
(hodnota pro tento konkrétni mikroskop).

Obr. 3: Skenovaci transmisni elektronovy mikroskop Vega 3SBU od firmy Tescan

Vakuova komora je vybavena manipulacnim stolkem, na néjz lze upevnit az Ctyri
substraty se vzorky. Manipulaéni stolek je automaticky ovladan v osach x, y a manualné v ose
z. Manualné lze stolek také naklapét. Polohu stolku snima CCD kamera s infracervenym
prisvitem.

Vakuum komory vytvafi soustava externi olejové rotaCni vyvévy a turbomolekularni
vyvévy. Méfeni elektronového mikroskopu mizZe byt provadéno ve vysokém (pFiblizné 103
Pa) i nizkém vakuu (pFiblizné 102 Pa).

5. Postup prace

5.1. Pripravné prace pro skenovaci elektronovou mikroskopii

= Zapnéte elektronovy mikroskop pomoci velkého tlagitka umisténého z predni strany
stolu, na némz je umistén elektronovy mikroskop. Spustte program Vega, jehoz
zastupny symbol je umistén na ploSe, a prihlaste se do néj. Asistent otevre tlakovou
lahev s dusikem a nastavi pozadovany tlak.

* Okno programu si pripravte dle predlohy zobrazené na obrazku 4. Vyznam
jednotlivych oken je uveden za obrazkem.

* Na misté zadaném asistentem si vytvorte slozku, do které budete ukladat své
soubory.
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Se vzorkem manipulujte pouze v laboratornich rukavicich! Na substrat si pfipevnéte
vzorek, ktery vam poskytnul asistent.

Zapustte vakuovou komoru dusikem pomoci tlac¢itka VENT (Vacuum; bod 3). Na
stoleCek upevnéte substraty se vzorkem ¢astic a vzorek nanostrukturovaného
vodivého polymeru. PF¥izasouvani vzorkti do komory kontrolujte pozici stolku
pomoci kamery! Vyvakuujte komoru pomoci tlacitka PUMP (Vacuum; bod 3).

5.2. Vlastni méreni

Zkontrolujte si nastaveny detektor pro snimdani sekundarnich elektron( (Channel A —
SE; bod 5). Nastavte si hodnotu urychlovaciho napéti na 15 kV (Electron Beam; bod 4)
a zapnéte elektronovy svazek (HV).

Umistéte vybrany vzorek pod svazek elektronl pomoci Nano stage Control (bod 1).
Pracovni vzddlenost (WD; bod 7) nastavte na 6 mm a pomoci Sroubu na komore
posunujte stolecek v ose z, dokud neziskate ostry obraz. Pozorujte polohu stolku na
kamefre!

Nastavte si zvétSeni (Magnification; bod 7) na hodnotu 500 a pokuste se doostfit
obraz pomoci Sroubu ovladajici polohu stolecku.

Nyni budete zpracovavat obraz vaseho vzorku softwarové. Kliknéte do okna SEM
Scanning Windows pravym tlaéitkem mysi a vyberte nabidku Auto signal (coz je
automaticka Uprava jasu a kontrastu). Dale pouZijte funkce z Info Panel (bod 6) nebo
panelu pro nastaveni zakladnich parametrd (bod 9): zvétseni (Magnification),
pracovni vzdalenost (WD), stigmator (Stigmator; oprava asymetrie projevujici se
deformaci kulovitych ¢asti), intenzita elektronového svazku (Beam Intensity). Jste-li
se svym obrazem spokojeni, nastavte rychlost skenovani (Speed) na vyssi hodnotu a
sejméte obraz pomoci posledni ikony v panelu pro nastaveni zakladnich parametr(
(bod 9).

Vytvorte sadu obrazk( vzorkd o definovaném zvétseni.

Obdobné pracujte i se vzorkem nanostrukturovaného vodivého polymeru.

Po ukonceni méreni vypnéte elektronovy svazek (HV; bod 6).

Pomoci funkce méreni (na listé Tools - Measurement) zmérte zakladni rozméry
nasnimanych struktur. Namérené hodnoty si vyexportujte do vhodného formatu.

Po ukonceni prace tykajici se snimani vnéjsi struktury zavzdusnéte vakuovou komoru
dusikem (VENT; bod 3). Pomoci Sroubu sjedte stoleckem dol( a oteviete komoru.
Pozorujte polohu stolku na kamefie!

5.3. Zavérem:

evvs

Po odebrdani vzork( z vakuové komory zasSroubujte zpét vSsechny Sroubky upeviujici
vzorky na stolecku.
Nezapomerite si uloZit své snimky na flash disk.
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6. Zpracovani vysledk

Vypracovany protokol se bude skladat ze dvou casti:

1. Pozorovani vzorku od asistenta pomoci SEM, rozméry Castic a jejich vyhodnoceni.

2. Sada vybranych analyzovanych vzorkd — vyhodnoceni vnéjsi morfologie a rozméru
Castic. Pouziti programu Imagel. Popis a zdlvodnéni zvoleného nastaveni mikroskopu
s ohledem na material a velikost pozorovaného vzorku.
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Obrazek 4 Ovladaci okno mikroskopu Vega 3SBU

1. Nano Stage Control — ovladani stolku ve vakuové komore (na listé SEM - Nano Stage
Control)

2. Chamber View — pohled do vakuové komory snimany CCD kamerou (na listé Tools -
Chamber View)

3. Vacuum - slouzi k vyvakuovani komory (PUMP) Ci zapusténi inertnim plynem (VENT)

Electron Beam — slouZi k zapnuti a nastaveni elektronového svazku

5. SEM Detectors & Mixer — nastaveni jednoho ¢i dvou detektor(l detekujici zpétné elektrony
(SE), zpétné odrazené elektrony (BSE), proslé elektrony ve svétlém (TE Bright) ¢i tmavém poli
(TE Dark)

6. Info Panel — poskytuje informace o procesu snimani (zvétSeni — Magnification, rychlost
snimani obrazu — Speed, pracovni vzdalenost — WD, intenzita elektronového svazku — Beam
Intesity atd.)

7. Pad - poskytuje podrobné informace o vybraném parametru snimani

SEM Scanning Windows — okno zobrazujici snimany vzorek

9. Panel pro nastaveni zakladnich parametrd snimani
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Bezpecnostni pokyny

Se vzorkem manipulujte pouze v laboratornich rukavicich.
Pti zasouvani vzork(l do komory kontrolujte pozici stolku pomoci kamery.

Kontrolni otazky

Popiste skenovaci elektronovy mikroskop.

Popiste na jakém principu funguje skenovaci elektronovy mikroskop.

Na ¢em zavisi rozliSovaci schopnost elektronového mikroskopu a ¢im je mozné ji ovlivnit?
Vymenujte typy mikroskop(, které znate.

Popiste princip transmisniho elektronového mikroskopu.

Co je to elektrénova tryska (elektronové délo)? Jaké znate elektronové trysky?

Na jakych principech fungu;ji?

Proc je nutné dosahnout vakuum v komore SEM?

Proc je nutné nevodivé vzorky pred skenovanim pokovovat?

Které signdly miZeme méfit pfi interakci elektron(i se vzorkem?

10. K ¢emu u elektronového mikroskopu slouZi soustava elektromagnetickych civek?



