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Abstrakt

Tato bakalarska prace se zabyva rastrovaci elektronovou mikroskopii vzorki, které jsou zahiivany
na teploty do 750 °C pomoci prichodu elektrického proudu. V praci je podan teoreticky popis
zékladnich principti elektronové mikroskopie. V praktické ¢asti je rozebran vliv jednotlivych
faktorii ovliviiujicich pribéh a kvalitu zobrazovani vzorki.

Kli¢ova slova

Elektronovy mikroskop, rastrovaci elektronovy mikroskop, termoclanek, teplotni roztaznost,
termoemise elektrontll, magnetické pole plochého vodice

Abstract

This bachelor thesis deals with scanning electron microscopy at samples which are heated (by
electric current) up to 750 °C. The theoretical description of basic principles of electron microscopy
is given. The effect of different factors that influence sample imagining and image quality is
analyzed in experimental part.

Key words

Electron microscopy, scanning electron microscopy, thermocouple, thermal diletation,
thermoemision, magnetic field of planar wire
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UVOD

Tato bakalarskd prace se vénuje rastrovaci elektronové mikroskopii vzorkil pozorovanych pii
zvysené teploté a problematice méfeni této teploty pomoci termoclanku.

V teoretické Casti prace je v€novana pozornost fyzikdlnim principim, kterych je
vyuzivano pii zobrazovani povrchu vzorku. Jsou popsany dva rizné pristupy k vytvareni
zvétSen¢ho obrazu vzorku. Jednim je transmisni elektronova mikroskopie, jejiz principy maji
analogii ve svételné optice. Druhym je rastrovaci elektronovd mikroskopie, kterd se
v poslednich letech stala velmi populérni a vyuzivanou metodou pro zobrazovani vzorki.

V praktické ¢asti se tato prace zamétuje na pozorovani koloidnich zlatych nanokulicek na
kiemikovém substratu pfi teplotach do 750 °C.

Depozice a modifikace zlatych kulicek je dulezitou soucasti technologickych procest,
které jsou na Ustavu fyzikalniho inZzenyrstvi FSI VUT v Bmé& vyuzivany pfi pfipravé
nanostruktur. Proces interakce koloidnich zlatych kuli¢ek s kfemikovymi substraty pfi
ruznych teplotich je determinovan termodynamickou teplotou systému. Pfimé pozorovani
pomoci rastrovaci elektronové mikroskopie umozituje odhalit a pochopit jeho jednotlivé faze.

Pti zahtivani kiemikovych vzorkili pomoci prichodu elektrického proudu vznika nékolik
efektd, které vyrazné ovliviuji kvalitu jeho obrazu v elektronovém mikroskopu.

V praci je teoreticky posouzen jejich vliv na vysledny obraz. Prakticky je ovéfen vliv
magnetického pole generovaného proudem protékajicim vzorkem, teplotni roztaznosti
manipulatoru a drzaku vzorku a termoemise elektronti z povrchu vzorku.

Na zakladé teoretického rozboru a experimentdlnich zkuSenosti je v praci realizovan
konstrukéni navrh drzaku vzorku.



1. ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Mikroskopie se v obecném slova smyslu vyvijela jiz od starovéku. Rytci v Mezopotamii si pfi
vyryvani malych pismenek do desti¢ek pomahali kiemenem, vybrousenym do tvaru ¢ocky.
Nésledovaly lupy a optické mikroskopy riznych druhli. Zobrazovaci moznosti mikroskopie
fadoveé posunula elektronova mikroskopie, kterd vyuziva kratké vinové délky urychlenych
elektronil.

Historie elektronové mikroskopie za¢ina roku 1931, kdy Ernst Ruska pfisel s mySlenkou
nahradit svételné zéafeni urychlenymi elektrony. Zacal vyvijet elektronovy mikroskop, ktery
byl poprvé sestrojen v roce 1939. Byl to elektronovy mikroskop prozafovaciho typu, s
rozliSenim 10 nm. Ernst Ruska dostal za zasadni praci v elektronové optice a za navrh prvniho
elektronového mikroskopu v roce 1986 Nobelovu cenu. Dalsim dulezitym krokem ve vyvoji
elektronové mikroskopie byla realizace prototypu rastrovaciho elektronového mikroskopu v
roce 1948. Zavedeni prumyslové vyroby tohoto druhu mikroskopu vSak branila absence
v praxi pouZzitelného detektoru sekundarnich elektroni. Vhodny detektor sestrojili az roku
1960 T. E. Everhart a R. F. M. Thornley. Spole¢né s vyvojem vypocetni techniky se stal
rastrovaci elektronovy mikroskop zakladnim zobrazovacim ndstrojem védcl a inzenyri ve
vyzkumu i v prumyslu.

Elektronovd mikroskopie je v soucasné dobé =zakladni zobrazovaci technika s
nanometrovym rozliSenim. Elektronovou mikroskopii lze rozdélit do dvou zakladnich skupin
podle zptisobu, jak dochézi k vytvafeni obrazu vzorku.

Rastrovaci elektronova mikroskopie (dale jen SEM, Scanning Electron Microscopy)
vyuziva spise ¢asticovou povahu urychlenych elektronti. V piipadé prozatovaci elektronové
mikroskopie (dale jen TEM, Transmission Electron Microscopy) se vyraznéji uplatiuje
vlnovy charakter elektronového svazku. Pro de Brogliecho vinovou délku urychlenych
elektront plati vztah

A= , (1.1)

kde 4 je Planckova konstanta, m hmotnost elektronu a £= Ue je energie elektronu
urychleného potencidlovym rozdilem U.

V ptipad¢ TEM nachdzime vyznamnou analogii se ,,svételnou optikou®, proto budou
zakladni principy této metody vysvétlovany v navaznosti na ,,svételnou optiku®.

1.1 Motivace a rozliSovaci podminka

Lidské oko dokaze pii pozorovaci vzdalenosti 25cm, rozliSit bod o velikosti
ptiblizn¢ 0,1 mm. Dva body, které jsou od sebe vzdaleny vice nez 0,1 mm tedy lidské oko
rozezna. Je-li vzdalenost bodti mensi, lidské oko je nerozlisi. Pokud je sdm pozorovany bod
mensi nez 0,1 mm, lidské oko jej vidi, jako by mél velikost 0,1 mm. Intenzita tohoto bodu je
ovSem nizsi.

V optice je pojem limitni rozliSeni definovan jako minimalni vzdalenost dvou bodd, jez se
od sebe daji rozeznat. Pokud pfi pozorovani dosdhneme limitniho rozliSeni, nepfindsi dalsi
zvétSeni obrazu kvalitativné nové informace. Analogii k tomuto jevu je napiiklad opticky a
digitdlni zoom u digitalnich fotoaparatli, kde digitdlni zoom poskytuje takzvané prazdné
zvétSeni.



V geometrické optice je v idedlnim ptipadé obrazem bodu opét bod. Redln¢ tomu tak neni
a to vlivem difrakce zareni.

Ernst Abbé dokazal, ze limitni rozliSeni zavisi na vlnové délce pouzitého zateni [1].
Vysledny obraz bodu je tvoien rozmazanym diskem, ktery se skldda ze soustfednych kruznic
s kolisavou intenzitou, tento disk je zobrazen na obrazku 1.1. (a), prub¢h intenzity v ose disku
je na obrazku 1.2. (a). Centralni ¢ast, tzv. maximum 1. fadu, kde je intenzita zafeni nejvetsi,
obsahuje pfiblizn¢ 84 % celkové energie disku, intenzita vysSich tadu rychle klesa. Radius
takovéhoto disku je definovdn jako vzdéalenost mezi stfedem maxima 1. fadu a prvnim
minimem, na obrazku 1.2. (a) oznacena jako vzdalenost d. Pokud jsou dva body zobrazeny
tak, Ze jejich stfedy prvnich fadli jsou od sebe vzdaleny alesponli o d, lze tyto dva body
rozeznat, jak je znazornéno na obrazcich 1.1. (¢) a 1.2. (c). Na obrazcich 1.1. (b), 1.2.(b), je
vzdélednost stfedl e < d a tyto dva body budou nerozliSitelné [1].

Obr 1.1. Zobrazeni bodu a jejich rozlisitelnost. (a) Obraz bodu, (b) obraz dvou bodu, jez jsou
nerozliSitelné, (c) obraz dvou bodd, jez se daji od sebe rozlisit. [1] (str.2)
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Obr 1.2. Intenzita zafeni napti¢ diskem. (a) jeden bod, (b) dva nerozlisitelné body, (c) Dva
rozlisitelné body. [1] (str.2)
Limitni rozliSeni v idedlni optické soustave zle popsat pomoci Abbeovy rovnice
0,6124
d =

—, (1.2)
nsina

kde d je limitni rozliSeni, 4 je vlnova délka zafeni, n je index lomu prostredi,
a je polovina aperturniho thlu, 7 sin o je numerické apertura.

Z této rovnice vyplyva, ze limitni rozliSeni Ize snizit zvétSenim aperturniho thlu, vétsim
indexem lomu prostfedi mezi objektem a objektivem, nebo zmenSenim vinové délky
pouzitého zafeni [1].

De Broglieho vlnovéa délka elektronli, urychlenych potencidlovym rozdilem 30kV, je
pfiblizng 2=7- 10> m. Z toho je patrné, e limitni rozliseni pro takto urychlené elektrony
bude mnohondsobné mensi, nez pro elektromagnetické zateni z optické ¢asti spektra.
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1.2 Princip transmisni elektronové mikroskopie

Transmisni elektronova mikroskopie vyuziva pro zobrazeni ¢asti vzorku svazku urychlenych
elektront. Tyto elektrony maji jak Casticovy, tak vlnovy charakter. S ohledem na casticovy
charakter je potfeba zajistit, aby elektrony doletély ze zdroje az k preparatu beze srazek s
jinymi atomy ¢i molekulami plynu. Z tohoto diivodu musi byt prosttedi, v némz se elektrony
pohybuji velmi fidké.

Zakladni princip zobrazovani pomoci TEM je podobny, jako u optické mikroskopie,
pouze s tim rozdilem, Ze elektrony se rozptyluji na vzorku jinym zptsobem nez svétlo. Vznik
kontrastu na stinitku je tedy kvalitativné jiny [2].

1.2.1 Vznik kontrastu v optickém mikroskopu

Ke vzniku kontrastu v obrazové roviné optického mikroskopu dochazi vlivem rozdilné
propustnosti (pozorovani proslého zareni) ¢i odrazivosti (pozorovani odrazeného zareni)
zafeni riznymi ¢astmi vzorku. Pokud vzorek v urCitém mist¢ pohlcuje vice zafeni nez jeho
okoli, bude se toto misto v obrazové roving jevit jako tmavsi (pozorovani ve svétlém poli).
Proto je u optické mikroskopie zadouci, aby vzorek ¢ast zareni pohlcoval a ¢ast propoustél,
diky ¢emuz vznika kontrastni obraz. Schéma optického mikroskopu a TEM je porovnano na
obrazku 1.3.

Obr. 1.3. Schématické znazornéni vzniku obrazu v mikroskopech: a) svételném,
b) elektronovém. a - zdroj svétla nebo elektrond, b - kondensor, c - pfedmét, d - objektiv,
e - meziobraz, f - projektiv, g - vysledny obraz. [2] (str.40)

V TEM je naopak zZadouci, aby vzorek prochézejici elektrony propoustél. Pokud by
vzorek v ur€itém misté urychlené elektrony pfili§ pohlcoval, dochazelo by k jeho naméhani, a
to by v kombinaci s jeho velmi malou tloustkou mohlo vést k jeho destrukci [2].
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1.2.2 Vznik kontrastu v TEM

Princip vzniku kontrastu na stinitku TEM je zndzornén na obrazku 1.4. Svazek urychlenych
elektront (dale primarni svazek) dopadd na amorfni vzorek. V bodé A je tloustka vzorku
nulova, elektrony se v tomto bod¢ nerozptyli, jsou vSechny vychyleny polem cocky a projdou
clonou do bodu A4’ na fluorescenénim stinitku. V bodé¢ B jsou urychlené elektrony rozptyleny
atomy a jejich elektronovymi obaly ve vzorku. Ze vzorku vychézi pod prostorovym uhlem p.
Tento rozbihavy svazek elektronti je vychylovan polem cocky, avSak pouze ¢ast z nich (ty jez
jsou rozptyleny maximalné pod thlem o) projde clonou a pfispiva k vytvoreni obrazu v bodé
B'. Obdobné v bod¢ C, kde je tloustka vzorku nejvétsi. Na atomech a jejich elektronovych
obalech se vychyli nejvice elektronli z pivodniho svazku, tyto vychéazi ze vzorku pod
nejvetsim prostorovym thlem £’ a opét pouze Cast z nich (ty jez sou rozptyleny maximalné
pod thlem a) projde clonou a pfispiva k vytvaieni obrazu na stinitku v bod¢ C'. Na stinitku
tedy v bod¢ A' dopada nejvice elektrond, a proto je zde obraz nejjasnéjsi. V bod¢ B' dopada
mén¢ elektrontl a v bodé C' nejméné elektrond, proto je bod C' v obraze nejtmavsi [2].

Roving
pregméiy

] Oblast pote
j cocky

|
NN
! k‘\. "‘."
! \h\‘ 'l\
! A
I W
! N
. !_ “‘u\,;'
| Fluorescendni stinitk

Obr. 1.4. Schéma vzniku kontrastu na stinitku v prozafovacim elektronovém mikroskopu.
V bodé A v predmétové rovin€ se nerozptyli zadny elektron, bod A' bude v obrazové rovingé
nejjasné€jsi. V bodé B se elektrony rozptyli na elektronovych obalech atomt predmétu, do bodu
B' dopadne pouze ¢ast pivodnich elektronti. V bodé C ma predmét nejvetsi tloustku, v tomto
bod¢ se tedy rozptyli na elektronovych obalech atomil nejvice elektrond primarniho svazku,
do bodu C' dopadne nejméné elektronti. [2] (str.43)



2. RASTROVACI ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

Zékladni rozdil mezi transmisni elektronovou mikroskopii a rastrovaci elektronovou
mikroskopii je ve zplsobu vytvareni obrazu vzorku. V. TEM vznikd obraz jako celek
najednou a kontrast je dan ubytkem elektrond, jez byly vzorkem vychyleny natolik, Ze
neprosly skrze clonu. V. SEM vznika obraz postupné bod po bodu. Elektronovy svazek je
zaostfen na malou ploSku vzorku. Elektrony ze svazku interaguji s atomy a jejich
elektronovymi obaly ve vzorku a vznikd tada signall, jez se daji detekovat. Detektor tyto
signaly zachyti, pocitac je vyhodnoti a pfifadi jas tomuto bodu obrazu. Poté se elektronovy
svazek pomoci vychylovaci soustavy mikroskopu pfesune na dalsi bod vzorku a cely proces
se opakuje, az se nakonec vytvoii obraz celé pozadované ¢asti vzorku.

2.1 Vakuovy systém

Soucasti elektronového mikroskopu jsou mimo jiné vakuové pumpy a dalsi vakuové
soucastky. Pumpy zajiStuji dostatecné fidkou atmosféru pro pohyb elektroni a spravnou
funkci zdroje elektronti uvnitt mikroskopu. U béznych mikroskopi je pracovni vakuum vyssi
nez 107 Pa.

Vakuovy cerpaci systém mikroskopu je zpravidla dvoustupiiovy. Prvnim stupném je
obvykle rotani vyvéva, jez je schopna dosdhnout tlaku pfiblizné€ 1 Pa, coz je tlak pfili§
vysoky pro elektronové zdroje, ale zajistuje spravnou funkci dalsiho stupné, kterym byva
napiiklad turbomolekularni pumpa. Turbomolekularni pumpa je schopna vytvorit tlak
v komote mikroskopu 107 Pa az 10 Pa.

2.2 Zdroje elektronového svazku

K zobrazovani vzorku v elektronovém mikroskopu slouzi urychlené elektrony. Je tedy
nejprve zapotiebi ziskat volné elektrony, které je mozné urychlit. Elektrony jsou véazany
v atomech nebo jako elektronovy plyn v kovech. Elektrony musi piekonat takzvanou vystupni
praci @, aby se znich staly volné elektrony. K ziskavani volnych elektronti slouzi rizné
postupy, které klasifikuji elektronové zdroje do n€kolika zékladnich skupin.

Pro potteby elektronové mikroskopie je zadouci, aby urychlené elektrony mély pokud
mozno stejnou vinovou délku, tedy stejnou energii a byly emitovany z co nejmensi oblasti ve
stabilnim mnozstvi.

2.2.1 Termoemisni zdroje

Termoemisni zdroje vyuzivaji k piekonani vystupni prace elektrontl jejich tepelnou energii.
Elektrony, jakozto ¢astice s polociselnym spinem se fidi Fermiho-Dirackovym rozdélenim.
Pravdépodobnost obsazeni stavu s energii £ v idedlnim plynu volnych elektronti v tepelné
rovnovaze je dano rovnici

1
FE) =/t 5 1 (1.3)
kde u je chemicky potencidl a &z je Boltzmannova konstanta.

V oboru hodnot, kde (E — u) > kgT lze rozdéleni zapsat ve tvaru
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f(E) = eW—E)/kpT (1.4)
coz je Boltzmanovo rozdéleni [3].

Stfedni energie elektronti pfi teploté 7" je umérné soucinu E =~ kzT. Hodnota této energie
pro teploty, které se pouZivaji v termoemisnich zdrojich elektronti je fadové 10™ eV. Vystupni
prace prvki pouzivanych jako zdroje elektron je v jednotkéch eV. Boltzmannovo rozdéleni
vSak udava nenulovou pravdépodobnost vyskytu elektronu s energii, ktera je postacujici
k ptekonéni vystupni prace. Tato pravdépodobnost stoupa se vzristajici teplotou.

2.2.1.1 Zhavené wolframové vlakno

Pravdépodobné nejpouzivanéjSim elektronovym zdrojem je Zhavené wolframové vlakno.
Toto je ve tvaru pismene V a prochazi jim zhavici proud Iz Kolem vlékna je tzv. Wehneltiv
valec. Teplota vlakna dosahuje 2800 K. Vystupni prace wolframu je @ =4,5¢V, cozZ je o fad
vice nez je stfedni energie elektronti pii teplot¢ 2800 K, E,gp0~kzT=0,25eV. Nekteré
elektrony maji ovSem energii véts$i a mohou tedy opustit povrch vlakna. Tyto elektrony jsou
nasledné urychleny potencidlovym rozdilem od 0,1 kV do 30 kV smérem k anod¢€. Vldkno
elektronového zdroje je obvykle na zdporném potencidlu. Tésné pod Spickou vldkna se
nachazi otvor ve Wehneltové valci. Wehneltiv valec md mirné zépornéjsi potencial, (jeho
pole vSak neni dost silné, aby odstinilo kladny potencial anody), coz ma za nasledek slabé
odpuzovani elektronii a elektrony se fokusuji do sbihavého svazku. Schéma zdroje je na
obrazku 2.1.

Katoda
Wehnelttv valec =
A T*
Zhavené P I'
wolframove Svazek
vlakno

' elektronu

Obr. 2.1. Schématické znazornéni termoemisniho zdroje elektronti.

2.2.1.2 Zdroj elektronii LaBg

Princip ¢innosti zdroje je obdobny jako u Zhaveného wolframového vldkna. Wolframové
vlakno je nahrazeno monokrystalem LaBs ve tvaru kuzelu s ostrym hrotem. LaBs ma mensi
vystupni praci, @=2,4¢eV, coZz znamend, ze pii stejné¢ teplot¢ emituje vice elektront.
Elektrony jsou emitovany z mensi plochy nez u wolframového vldkna a energiovy rozptyl
uvolnénych elektronti je mensi, coz snizuje aberickou vadu mikroskopu. Nevyhodou je ovSem
jeho snadnd oxidace pii vysokych teplotach. Z tohoto diivodu musi pracovat ve vyssim vakuu
nez wolframové vlakno.



2.2.1.3 Shottkyho emisni zdroj

Shottkyho emisni zdroj je ve své podstaté stejny, jako zdroj se zhavenym wolframovym
vlaknem, s tim rozdilem, ze povrch vlakna je upraven Oxidem zirkonu ZrO, coz snizuje
vystupni praci elektronii. Diky niz8i vystupni praci nemusi byt vldkno Zzhaveno na tak
vysokou teplotu, jako je tomu u oby¢ejného wolframového vldkna. Na druhou stranu je tento

Vewr

vlakna je za optimalnich podminek fadové az 10* hodin.

2.2.2 Autoemisni zdroje elektroni

Pokud zajistime na Spic¢ce hrotu zdroje elektronii dostate¢né velkou intenzitu elektrostatického
pole (fadové 10" Vem™), zméni se tvar potencidlové bariéry, kterou elektrony museji
protunelovat, pokud maji opustit povrch vlakna. Elektrony jsou z materidlu katody
vytahovany pomoci velkého gradientu elektrostatického pole. Autoemisni zdroje vyzaduji
velmi vysoké vakuum, kolem 107 Pa.

2.3 Interakce svazku elektronu se vzorkem

Urychlené elektrony (dale primarni svazek) se mohou na atomech vzorku rozptylovat dvojim
zpusobem, pruzné ¢i nepruzné, piitom jeden elektron z pivodniho svazku muze prodé¢lat
mnoho interakci obou druhli. Pivodni elektron se tedy pohybuje v objemu vzorku a vytvari
takzvanou zonu prvotni excitace, velikost i tvar této zony zavisi na velikosti urychlovaciho
napéti a na hustoté vzorku, tedy na atomovém ¢isle atomu tvoticich vzorek viz. obr. 2.2.

1 VySSi napéti = NiZ5l napéti

Obr. 2.2. Zavislost velikosti a tvaru zony prvotni excitace na urychlovacim napéti a atomovém
¢isle atomutl vzorku. (a) nizké atomové Cislo (b) vysoké atomové Cislo. [1](str.4)

2.3.1 Nepruzny rozptyl

Pfi dopadu na povrch vzorku interaguji urychlené elektrony s elektronovymi obaly atomi
vzorku. Pfi této interakci elektron z primarniho svazku ztraci energii a miize se ménit i smer
jeho pohybu. Energie, kterou piivodni elektron ztrati pfi takovéto interakci miize excitovat
elektrony v elektronovych obalech atomi vzorku, nebo byt vyzafena ve formé fotonu



brzdného zateni. Simulace trajektorii elektronti z primarniho svazku v objemu vzorku jsou na
obrazku 2.3.

Au(79)
Cu{28)

1 um

Obr. 2.3. Monte Carlo simulace trajektorii elektronti o energii 20 kV dopadajici na vzorky s
riznymi atomovymi ¢isly. Pocitano je pouze s nepruznymi interakcemi. [4](str.29)

2.3.2 Pruzny rozptyl

Pruzny rozptyl mtize nastat pii interakci elektronu svazku s kladnym potencidlem jadra atomu
vzorku. Pfi tomto rozptylu si elektron zachovéava témét veSkerou svou pitvodni energii a thel
jeho rozptylu miize byt velky.

2.4 Vznik signali uzite¢nych pro zobrazovani v SEM

Pfi interakci elektronti primrniho svazku se vzorkem vznika fada signdld, jejichz rozborem lze
ziskat informace o topografii, ¢i chemickém slozeni vzorku. Jedna se o sekundarni elektrony,
zpétn€ odrazené elektrony, charakteristické rentgenové zéafeni, katodoluminiscenci a
Augerovy elektrony. Monitorovat 1ze rovnéz velikost proudu prochdzejiciho vzorkem.

Jak bylo zminéno, elektrony ze svazku podstupuji fadu interakci s atomy vzorku. Pfi
pruzném rozptylu se elektrony primarniho svazku ,,odrazeji“ od jader atomi. Pfesnéji proleti
tésné kolem jadra a jsou vychyleny o urcity thel, ktery mize dosahovat az 180°. Takto
vychyleny elektron si téméf zachovava svou ptivodni energii, ta je zmensena pouze o energii
brzdného zareni, které elektron emituje pii zmeéné sméru. Takto vychyleny elektron se dale
pohybuje vzorkem a mtize vzorek opustit. Elektrony, které alespoii jednou elasticky interaguji
s jadrem atomu vzorku a jsou odrazeny pod thlem vétSim nez 90°, jsou nazyvany zpétné

odrazené elektrony (BSE, Back Scattered Electron) [1].

Pfi nepruzném rozptylu elektrony z plivodniho svazku interaguji s elektronovymi obaly
atomt vzorku a excituji elektrony v nich obsazené. Pii této interakci se smér ptivodnich
elektronii méni v porovndni s pruznym rozptylem jen nepatrné a ptivodni elektrony, po velké
fad¢ interakci nakonec ztraceji témér veskerou svou energii. Nakonec jsou vzorkem pohlceny.
Vzorek se timto zptisobem nabiji. Naboj mize byt ze vzorku odveden v podobé& proudu, ktery
vzorkem prochdzi a lze jej méfit.



Elektronti na vzorek dopada velké mnozstvi a stale excituji elektrony v elektronovych
obalech atom, tyto nakonec mohou ziskat dostate¢nou energii k ptekonani vystupni prace @
a opustit elektronovy obal atomu. Pokud jsou navic tyto elektrony dostateéné blizko povrchu
vzorku mohou opustit 1 vzorek jako takovy a byt detekovany. Tyto elektrony se nazyvaji
sekundarni elektrony (SE, Secondary Electron).

Na obrazku 2.4. jsou zndzornény rizné moznosti interakce elektronu primérniho svazku s
jednim atomem vzorku. Elektron 1 proléta nejdale od jadra, zména jeho sméru i ubytek
energie je nejmensi, vyzaii foton brzdného zafeni s nejnizsi energii, tedy nejvétsi vinovou
délkou nebo excituje elektron v obalu atomu. Elektron 2 proléta v blizkosti jadra a je
vychylen pod velkym thlem za soucasné emise brzdného zéateni s vétsi energii. Elektron 3
interaguje piimo s jadrem za souCasné emise zafeni s maximalni energii. Elektron 4 vyrazi
jeden z elektronli z vnitinich slupek elektronového obalu atomu. Oba elektrony ,,opousti‘
atom. Do vzniklého nezaplnéného energiového stavu se rekombinuje elektron z vnéjSich
slupek za soucasné emise tzv. charakteristického rentgenového zéateni.

Elektron 2 proléta v

blizkosti jadra atomu.
Wyzafi foton s energii Eq o

Elektron z wy35i slupky
rekombinuje na
uvolnéné misto za Wy
soucasne emise fotonu | \
charakteristického \ -
rentgenového zafeni Kg

~——— Atomové jadro

o<
Vyrazeny :
elekiron opousti - - —y
elekironovy obal e g
atomu Brzdne zareni Brzdné zafeni

Eihfs (EED Ex~hf, (ExE)

Elektron 3 z
primamiho svazku
opousti elektronovy
.. o obal atomu s mensi
Elektron 1 z primarnino energii

svazku proléta ve velké

vzdalenosti od jadra. Vyzari

foton s energii Eo

Obr. 2.4. Interakce elektront svazku s atomem vzorku. Elektron 1 proléta daleko od jadra
atomu, dochazi k malé zméné¢ smeru pohybu elektronu za soucasné emise fotonu s nizkou
energii, elektron 2 proléta v blizkosti jadra atomu, dochazi k velké zméné sméru pohybu
elektronu za soucasné emise fotonu s vetsi energii, elektron 3 interaguje s elektronem z vnitini
slupky, pifi rekombinaci elektronii vobalu atomu dochdzi kemisi charakteristického
rentgenového zafeni, ptivodni elektron ztraci znacnou ¢ast své plivodni energie.

S vyjimkou méfeni proudu absorbovaného vzorkem, je nutno ostatni produkty srazky
detekovat vné vzorku. Sekundarni elektrony maji vétSinou pomérné malou energii, jsou tedy
schopny vzorek opustit jen v jeho povrchové ¢asti. Zpétné odrazené elektrony maji energii
mnohem vétsi a jsou schopny vzorek opustit 1 z vétsi vzdalenosti od povrchu vzorku. Takto
vznikaji zony, ze kterych se jednotlivé signaly §ifi, jejich tvar a velikost jsou zavislé zejména
na atomovém c¢isle atomli vzorku a na velikosti urychlovaciho napéti elektrontt primarniho
svazku. Obrazek 2.5. znazoriiuje takovéto zony a jejich typické rozmeéry.
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Primarni svazek slektroni

Augerovy elektrony (=1 nm)
Sebundimi elekirony (~10 nm)

VIS

Zptind odraZené elektrony (~1 pum)

Charaktenistické rentgenové
zifend (=10 pm)

Brzdné rentgenové ziteni (<10 pm)
Fluorescenéni 2afeni{~10 pm)

Obr. 2.5. Tvar a velikost zon, ze kterych se §ifi signaly vzniklé interakci svazku primarnich
elektronil se vzorkem. [10]

2.4.1 Sekundarni elektrony

Sekundéarnimi elektrony, jsou oznacovany ty elektrony, které opoustéji vzorek s energii mensi
nez 50eV. Zobna, ze které jsou tyto elektrony schopny opustit vzorek je pomérné¢ dobie
ohrani¢end v malém okoli dopadu elektronového svazku. Jeji hloubka je v zavislosti na
urychlovacim napéti a typu vzorku fddové 10 nm. Detekci SE ziskame informaci o topografii
povrchu vzorku 1 o jeho chemickém sloZeni. Vznik kontrastu v zavislosti na topografii
povrchu je dobie patrny na obrazku 2.6. Elektronim v levé ¢asti obrazku v dosazeni
detektoru brani zakiiveny povrch vzorku. Vznik kontrastu v zavislosti na chemickém slozeni
pii povrchu vzorku je dan rtiznou emisivitou SE v zévislosti na atomovém c¢isle atomi pfi
povrchu vzorku.

Detektor

Obr 2.6. Znazornéni vzniku kontrastu v zavislosti na topografii vzorku.
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2.4.2 Zpétné odraZené elektrony

Elektrony z piivodniho svazku, které jsou elasticky rozptyleny pod uhlem vét§im nez 90°,
jsou nazyvany zpétné odrazené elektrony. Tyto elektrony mivaji obvykle mezi 60 % az 80 %
puvodni energie a vylétaji, v zavislosti na urychlovacim napéti a atomovém Ccisle atomi
vzorku, z hloubky az 1 um. Oblast ze které se tyto elektrony mohou uvolnit je tedy fadove
vetsi nez v piipadé SE, a to jak hloubkou, tak i Sitkou kolem dopadu primérniho svazku. Podil
BSE k poctu elektronti dopadajicim ve svazku, je zna¢né zavisly na atomovém Ccisle atomi
vzorku. Napftiklad pro lehky uhlik je podil BSE ~ 6 %, zatimco pro pomérné tézké zlato je
podil BSE ~50% [1]. Z tohoto divodu vznikd ptfi detekci zpétn€¢ odrazenych elektron
zejména chemicky kontrast. Topograficky kontrast je mensi, neZ v piipadé detekce SE vlivem
velkého objemu, ze kterého BSE pochézeji. Rozdil mezi detekei SE a BSE je dobfe patrny na
obrazku 2.7.

(@ (b)

- 3um | EHT=500kV Sig ens  Date :13 Nov 2004
Mag=10.00kx © 2 4 wp “7mm  ph 884 Time :16:13:36

{Mage 1um  EHT=19.00kV Signal A=QBSD Date :13 Nov 2004
Mag =10.00kx (T4 W5 "7 mm  Photo No. = 9889 Time -1629:31

Obr. 2.7. Zobrazeni Ni/Au nanodratt, (a) pomoci SE, (b) pomoci BSE. [1] (str.7)

2.4.3 Charakteristické rentgenové zareni

Pokud elektron z primarniho svazku vyrazi jeden z elektrond z vnitfnich slupek atomu,
elektrony rekombinuji a vznikla prdzdnd energiova hladina je zaplnéna nékterym z elektronil
z vngjSich slupek. Tento proces s sebou piindsi emisi tzv. charakteristického rentgenového
zafeni.

Rekombinaci se atom dostava opét do stavu s nejnizsi energii. Jelikoz rozdil energii mezi

jednotlivymi hladinami je pfesné dany, emitované zafeni mé pifesné definovanou vlnovou
délku.

Rizné prechody znazoriiuje obrazek 2.8. Tyto ptechody a jim odpovidajici energie
vyzéarenych fotonid jsou rizné pro riizné atomy. Diky tomu se da pii analyze vznikajiciho
rentgenového zafeni urCit, o jaky prvek se jednd. Charakteristické rentgenové zareni je
obvykle oznacovano pomoci velkého pismene K, L, M, ... , tedy hlavniho kvantového cisla,
které oznacuje z jaké slupky byl elektron vyrazen a feckym pismenem a, fB, vy, ... , které
oznacuje z jaké pozice byl elektron, ktery rekombinoval na jeho misto. Naptiklad, pokud byl
v atomu zlata vyrazen elektron ze slupky L a nahradil jej elektron ze slupky M, bude vzniklé
zateni oznaceno jako série Lo a bude mit energii asi 9,6 keV. Hodnoty pro riizné prvky jsou
uvedeny v tabulce 1.

V elektronovych slupkach vsak muze byt vice diskrétnich energii, ze kterych mize byt
elektron vyrazen, stejné tak muize byt vice diskrétnich energii ve slupce, ze které elektron
rekombinuje do uvolnéné pozice. To zpisobuje dalsi déleni jednotlivych sérii, jak je vidét na
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obrazku 2.8. Toto jemnéjsi déleni se provadi indexovanim jednotlivych popisujicich pismen v
sérii. V atomech existuji také takzvané zakdzané pfechody, coZ n&které rekombinace ze sérii
vylucuje.

Charakteristické rentgenové zareni je typické hlavné pro t€zké prvky. Jeho detekei je
rekonstruovan vyhradné chemicky kontrast vzorku.

Obr. 2.8. lustrace raznych povolenych pfechodt jednotlivych sériich v atomu. [4](str.29)

Prvek Fe Cu Zn Ag Cd Au

Série Ko | KB | Ko | KB | Ko | KB | Ka | KB | Koo | KB | La | LB

Energie

6,4 7,06 ]804| 89 | 864 9,6 |22,1 (24,9 |23,1]26,1| 9,6 | 11,5
[keV]

Tabulka 1. Hodnoty energii pfechodt pro nékteré prvky. [11]

2.4.4 Augerovy elektrony

Proces pifi vzniku Augerovych elektronii je podobny, jako pfi vzniku charakteristického
rentgenového zareni az do faze, kdy elektron z vnéjsi slupky rekombinuje na uvolnéné misto
ve slupce nizsi. V tomto ptipadé ovSem nedojde k vyzaieni fotonu rentgenového zéreni, ale
jeho energie je spotfebovana k vyraZeni elektronu z vnéjSich slupek. Energie Augerovych
elektront je charakteristickd pro kazdy prvek. Je mozné ji proto vyuzit k analyze chemického
sloZeni vzorku.
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2.4.5 Proud prochazejici vzorkem

Pokud je pocet elektronli zachycenych vzorkem, tedy téch které nejsou elasticky odrazené,
rizny od poctu SE které vzorek opusti, zaéne se vzorek nabijet. Tento naboj lze ze vzorku
odvést a méfit prochéazejici proud. Kontrast vznika jednak vét§im podilem zpétné odrazenych
elektronti u tézsich prvki, jednak rtiznou emisivitou SE s ohledem jak na chemické slozeni
vzorku, tak na jeho topografii.

2.5 Detektory

Detektory v SEM jsou zafizeni slouzici k zachyceni vzniklych signélti z interakce priméarniho
svazku se vzorkem a k jeho pfevodu na signal zpracovatelny pocitacem, nej€astéji na casovy
prabéh elektrického proudu nebo napéti.

2.5.1 Everhart-Thornley detektor

Everhart-Thornley detektor (dale jen ETD) je scintilacni detektor ur¢eny k detekci elektront.
Schematické znazornéni detektoru je na obrazku 2.9. Detektor, ktery byva nejcastéji piimo
v komote se vzorkem, je uzavien do Faradayovy klece. Na scintilator je privedeno kladné
napéti kolem 10 kV. Toto napéti dodd elektroniim dostate¢nou energii k vyzafeni fotonu na
scintilatoru, ktery je optickou soustavou odveden ven z komory. Emitované fotony poté
dopadaji na fotonasobi¢, ve kterém se pfeméni zpét na elektrony, jejichz mnozstvi se
mnohonasobné¢ zvysi pomoci dynod. Toto zesileni mize dosahovat az milion nasobku
puvodniho signalu. Na konci fotonasobice se zesileny proudovy impuls elektronil pfeméni na
napéti. Toto napéti potom urcuje jas bodu na monitoru, ktery odpovida zobrazovanému bodu
na povrchu vzorku.
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Grid and screen

Photomufitiplier

Photocathode  Dynodes Anode

Specimen ¥ . ) Light pipe Fal o o
" 1
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AOkV | 100kQ
il |

Upyy = 500 —1000V

Obr 2.9. Schematické znazornéni Everhart-Thornley detektoru. [5](str.135)

2.5.1.1 Detekce SE

SE maji energii mensi nez 50 eV. Z tohoto diivodu je na Faradayovu klec, kterd obklopuje
scintilator ETD, ptivedeno kladné napéti (80 V az 250 V). Toto napéti ptitahuje SE smérem

14



k detektoru. Pii tomto zapojeni do detektoru dopadaji i BSE, jez ndhodou mifi smérem
k detektoru.

2.5.1.2 Detekce BSE

Pro detekci BSE je na Faradayovu klec ETD pfivedeno zaporné napéti (-50 V). SE tedy
nemaji dostateCnou energii, aby dosahly povrchu scintilatoru. BSE maji energii
mnohonasobné vét§i a mohou tedy povrchu scintilatoru dosdhnout. U detekce BSE je velmi
dialezitd pozice detektoru vzhledem ke vzorku. Do detektoru totiz dopadnou pouze ty BSE,
které po interakci se vzorkem mifi ptimo do detektoru.

BSE detektor je zpravidla ve tvaru prstence a umistuje se symetricky kolem osy
primarniho svazku.

Elektronovy mikroskop Tescan Vega, na kterém byla provedena vSechna prezentovana
méfeni, neni BSE detektorem vybaven.
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3. TERMOCLANEK

Termoclanek vyuziva principu termoelektrického jevu k méteni rozdilu teplot mezi dvéma
spoji vodict z rozdilnych material. Mezi jeho piednosti patii jednoduchost, velky rozsah
mefitelnych teplot, rychlost métfeni a u specidlnich typt chemickd odolnost i moznost pouziti
ve vakuové technice. Rovnéz tepelna kapacita a tepelnd vodivost jsou ve vétSing aplikaci
vyhovujici.

3.1 Termoelektricky jev

Pokud vystavime vodi¢ teplotnimu gradientu A7, objevi se mezi jeho konci elektrické napéti
U.n. Tento jev se nazyva Seebecklv nebo také termoelektricky jev.

Vznik napéti zptisobuje ptreskupeni naboje difundujicich elektrond ve vodici. Energie
vodivostnich elektronil, tedy 1 jejich rychlost, zavisi na teploté. Elektrony s vétsi energii
difunduji rychleji nez elektrony s energii nizSi. Dale elektrony nemohou vodi¢ opustit.
Rychlejsi elektrony z teplého konce vodice difunduji smérem k chladnéjSimu konci rychleji,
nez pomalejsi elektrony z chladného konce vodice difunduji smérem k teplému. Na chladném
konci vodice se tedy zacne hromadit zaporny elektricky naboj. Toto ma za nasledek vyvolani
elektrického pole uvnitt vodice. Toto pole piisobi proti sméru dalsi difuze, tedy odpuzuje
elektrony, které difunduji z teplejSiho konce vodi¢e smérem k chladnéjSimu. Pokud jsou
konce vodic¢e udrzovany na teplotach 7; a T, kde T; # T», utvofi se po ustanoveni rovnovahy
mezi konci vodice napéti U, které odpovida rozdilu teplot (pfesnéji teplotnimu gradientu)
mezi konci vodice. Toto napéti v zavislosti na teplot¢ je charakteristické pro rizné latky.

3.2 Princip termoc¢lanku

Pokud chceme zméfit napéti mezi konci jednoho vodi¢e, musime nutné pouzit druhy vodic,
jehoz konce spojime s vodi¢em prvnim, a tim ho vystavime stejnému teplotnimu gradientu.
Pokud jsou vodice z riiznych materidl, mize byt pro stejny rozdil teplot 7, a 7> rizné U,y a
Uemz. Rozdil Ugpy — Upyz = AU,y 1z zméfit milivoltmetrem a pievést na rozdil teplot.

Jeden ze spojii v termoclanku se nazyva méfici spoj, ten prikladdme na misto, kde chceme
teplotu zmétit. Druhy se nazyva srovnavaci spoj, jehoz teplota je zndma. Z naméfeného napéti
AU, a ze znamé teploty srovndvaciho spoje nakonec uréime teplotu méticiho spoje.

Rozdil teplot mezi srovnavacim a métficim spojem lze vypocitat pomoci rovnice

AUgm = aypTy + apaTs = aup (T, — T), (1.5)
kde koeficient asp =- apa je charakteristicky pro kazdou dvojici materidla A a B, 7, je
teplota meticiho spoje a T je teplota srovnavaciho spoje [12].

Obecné neni koeficient aapg konstantni, ale méni se s teplotou. Proto rovnice (1.5) plati
pouze pro maly rozsah teplot, kde Ize koeficient aap povazovat za konstantni. Pro vétsi rozsah
teplot je potteba rozdélit rozsah métenych napéti, ptipadné teplot, na intervaly, na nichz lze
koeficient oz povazovat za konstantni.

Pouzivaji se rizné typy termoclankl, které se 1iSi pouzitymi materidly jednotlivych
vodict. Naptiklad termoclanek typu K, ktery byl pouzit v naSem ptipadé, je tvoren vodici
vyrobenymi z NiCr a NiAl. Jeho vyhodou je téméf linearni zavislost AU,,, na 7.

16



3.3 Kalibrace termoc¢lanku

Yvr o7

Kalibrace termoclanku probihala s odporovym teplomérem. Méfici spoj termoclanku byl
spolu s koncem odporového teploméru uchycen do hlinikového drzaku, ktery byl na ploténce
zahtivan. Dale byla méfena teplota srovnavaciho spoje. Vysledky méfeni jsou zobrazeny v
grafu 3.1. V grafu jsou plnymi krouzky oznaceny tabelované hodnoty pro termoclanek typu K
[13], témito body je pro lepsi orientaci prolozena pfimka. Trojuhelniky orientované vzhiru
oznacuji data naméfend pii ohfevu a trojuhelniky orientované dolii oznacuji data pii
ochlazovani. Z grafu je patrna pomérné dobrd shoda z tabulkovymi hodnotami. Déle je z
grafu patrné, Ze zavislost napéti na teploté je témet linedrni, coz je patrné z velikosti
parametru R’ linearni regrese, ktery se velmi blizi jedné. Z dtvodu prehlednosti je v grafu
zobrazen pouze Castecny rozsah teplot. Pro teplotni rozsah 0°C az 700°C je koeficient
R =10,999906.
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Graf 3.1. Kalibrace termoclanku. PIn¢ krouzky oznacuji hodnoty z tabulky pro stanoveni teploty
méticiho spoje pro termoclanek typu K (kalibrovano pro 0°C na srovnavacim spoji) [13], Cerna
ptimka potom regresni piimku téchto hodnot, R* uréuje spolehlivost linearni regresni pfimky,
trojuhelnicky orientované nahoru oznacuji hodnoty namétené pfi kalibraci za stoupajici teploty
a trojuhelnicky orientované dolli oznacuji hodnoty namétené pii kalibraci pii poklesu teploty.
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4. NEGATIVNI EFEKTY OVLIVNUJIiCi MERENI

Zlaté nanokulicky o priméru 80 nm byly naneseny z koloidniho roztoku na kiemikovy
substrat o rozméru pfiblizné 10 mm % 10 mm. Tento vzorek byl uchycen v drzéku. Ke vzorku
bylo pomoci dvou kobaltovych svorek ptivedeno elektrické napéti. Teplota byla méfena
pomoci termoclanku, jehoz méfici spoj byl v kontaktu se spodni ¢asti vzorku.

Vzorek byl zahtivan prochazejicim proudem. Teplota vzorku zavisi na vykonu P proudu
prochdzejiciho vzorkem. Pfi zahtivani bylo pozorovano, ze se kulicky spolu se substratem
pohybuji, tedy méni svou polohu vzhledem k ose objektivu. Vzhledem ke kiemikovému
substratu se zlaté nanokulicky nepohybuji. Pohyb obrazu je vysledkem kombinace né€kolika
efekt.

Na ¢asovy prubéh polohy zobrazovaného bodu a na kvalitu zobrazeni maji vliv:

e magnetické pole generované proudem prochdzejicim vzorkem a piivodnimi
vodici uvnitt komory mikroskopu

e teplotni roztaznost vzorku a jednotlivych ¢asti drzaku a manipulatoru
o zavislost elektrické vodivosti kifemikové desticky na teploté

e termoemise elektronil z povrchu vzorku

4.1 Vliv magnetického pole na primarni svazek

Proud prochdzejici vodi€em generuje podle Biotova - Savartova zakona v okoli tohoto vodice
magnetické pole [6].

5 IdSs X 7
dB =2

1.6
4t 713 (16)

SiloCary magnetické indukce v fezu plochého vodice, ktery dobfe odpovida nasemu
vzorku, jsou zndzornény na obrazku 4.1.

T
-}

—¢C€7j
A

Obr. 4.1. Nacrt siloar magneticke indukce B generovaného elektrickym proudem [
protékajicim v zaporném sméru osy y. Casti plochého tenkého vodiCe $itky dx prochazi
proudova hustota o velikosti j = I /A, kde A je §itka vodice.
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Kiemikovou desticku spolu se svorkami nahradime pifi vypoctu nekonecné dlouhym
plochym vodi¢em S$itky A. Tato aproximace je dilezitd vzhledem k mozZnosti analytického
vypoctu velikosti magnetické indukce B na ose symetrie kolmé k tomuto vodici. Neni vhodné
desticku s proudem nahrazovat kruhovym, nekonecné tenkym vodicem, jelikoz magneticka
indukce v tomto ptipadé v z=0 diverguje. Proud / v naSem piipad¢ nahradime proudovou
hustotou j = I/4 a integraci ziskame

HoJ 2z
By = % (n — arctan 7), (1.7)
kde up=4n107 Hm™' je permeabilita vakua.

Velikost magnetické indukce na ose symetrie kolmé ke vzorku je zobrazena v grafu 4.1.
Hodnota proudové hustoty je vypoctena z hodnoty proudu /=4 A. Vzdalenost z je vynesena
pouze do 9 mm od vzorku coz je ptiblizn¢ vzdalenost k objektivu mikroskopu.

\ —+—— B [mT]

8 \
6 \
E
g
N 4 \
2 \\
0
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3

B [mT]

Graf 4.1.Velikost magnetické indukce v zavislosti na kolmé vzdalenosti méfené v ose symetrie
plochého vodice.

Ze symetrie ulohy vyplyva, ze smér magnetické indukce v bod€¢ na ose z bude kolmy
k ose z a bude mit smér zaporné osy x.
Na elektron pohybujici se v magnetickém poli plisobi Lorentzova sila podle vztahu
F(mag) = q‘l}) X B, (18)
kde ¢=1,06-10""C je naboj elektronu, ¥ je vektor rychlosti elektronu a B je vektor
magnetické indukce [6].

Trajektorie elektronu ziskané numerickym feSenim pohybové rovnice vzhledem
k Lorentzové sile vyvolané magnetickym polem elektrického proudu prochazejiciho
destickou je zndzornéna v grafu 4.2. Predpoklada se, Ze magnetické pole za¢ne ovliviiovat
letici elektron az poté, co vyleti z objektivu.
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Graf 4.2. Zavislost vychylky elektronu primarniho svazku na vzdélenosti od vzorku. Kineticka
energie elektronu byla zvolena 30 keV.

Z grafu 4.2. lze odhadnout vychylku elektronového svazku na povrchu desticky, tedy
hodnotu, o jakou se ndm vlivem magnetického pole posune obraz na monitoru. Tato hodnota
je pro proud /=4 A a sitku desticky 10 mm pfiblizn€ rovna 6 um. Pti praktickém zjistovani
této vychylky byly naméfeny hodnoty okolo 5 pum. Vzhledem k aproximaci nekonecné
dlouhého plochého vodice, pro kterou je magnetickd indukce vétsi, nez v redlném piipade, je
tento vysledek pfedpovidatelny.

4.2 Teplotni roztaznost manipulatoru

Manipulator s ru¢nim posuvem mikroskopu Tescan Vega, na kterém bylo provadéno méfeni,
je zobrazen na obrazku 4.2. Z prevdzné Casti je vyroben zocelovych soucastek. Tyto
soucastky jsou vystaveny teplotni zatézi. Teplo ze zahfivaného vzorku je odvadéno skrze
soucastky drzaku vzorku do oto¢ného stolku a skrze n¢j do celého manipulatoru. Zahtaty
vzorek teplo také vyzatuje ve formé tepelného zareni. Mechanismus ochlazovani proudénim
skrze fidkou atmosféru v komofte je ve srovnani s vyzafovanim a vedenim tepla zanedbatelny.

Srovnani teplotni roztaznosti, tepelné vodivosti a tepelné kapacity pro hlinik, Zelezo,
keramiku, kfemik a kobalt pti pokojové teploté je v tabulce 4.1. [7,14,15]

material Hlinik Zelezo K(e;;g;( a Kiemik Kobalt
a[10° K] 0,024 0,012 0,01 0,0026 0,013
A[Wm'K"] 209 47 3 149 100
c[Tkg'K" 896 450 - 703 421

Tabulka 4.1. Srovnani koeficientl teplotni roztaznosti a, tepelné vodivosti 4 a tepelné kapacity ¢
pro hlinik, Zelezo, keramiku, kifemik a kobalt.
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5

Obr. 4.2. Schématické zndzornéni manipulatoru v mikroskopu Tescan Vega.
1 - oto¢ny stolek pro uchyceni vzorku s péti otvory, 2 - rameno manipulatoru (nejdelsi Cast
manipulatoru), 3 - Snekovy pfevod pro otaceni stolku, 4 - dvitka mikroskopu, 5 - posuvné
spojeni dvifek a komory mikroskopu, 6 - komora, 7 - opérné konstrukce manipuldtoru, 8 - tdhlo
pro posuv v ose X, 9 - tahlo pro otaceni Snekového prevodu, 10 - ovladani posuvii manipulatoru
a rotace stolku, ¢ - naklon ramene ¢ zajistuje posun v ose y.

Manipulator je namontovdn k posuvnym dvitkim mikroskopu. Posun vose x je
realizovan pomoci tahla 8, které ma rozsah 25 mm. Celkova délka manipuldtoru od dvifek
k prostfednimu otvoru pro uchyceni vzorku je 12,5 cm (v pfipad€, Ze je manipulator nastaven
na pozorovani vzorku v prostfedni pozici). Tato ¢ast manipuldtoru je nejdel$i a pfi jejim
ohfevu nejvice ovliviiuje pozici pozorovaného vzorku pod objektivem. Tato ¢ast je vyrobena
z hliniku. Jednoduchym vypoctem zjistime ze pokud primérnd teplota ramene manipuldtoru
stoupne o 1 °C, délka tohoto ramene se zvétsi o 2,88 um.

Manipulator vazi ptiblizné€ 300 g. Pfi vykonu proudu P =20 W prochézejiciho vzorkem a
predpokladu, Ze vSechna tato energie se pfeméni v teplo, které je beze zbytku odvedeno do
manipulatoru, by primérna teplota manipulatoru vzrostla o jeden stupenn Celsia pfiblizn¢ za
13s.

4.3 Zavislost elektrické vodivosti kiremikové destiCky na teploté
Elektricka vodivost ¢istych polovodict zavisi zejména na koncentraci elektronil, jez jsou
excitovany z valen¢niho pasu do vodivostniho. Pfi teploté absolutni nuly, kdy jsou vSechny

elektrony pod Fermiho hladinou, se tedy Cisty polovodi¢ chové jako izolator. Zacneme-li
zvySovat teplotu, n¢které elektrony mohou ziskat dostate¢nou energii k ptekonani energiové
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bariéry mezi valenénim a vodivostnim pasem. Tyto elektrony se stavaji vodivostnimi. Po
téchto elektronech ziistdvaji ve valencnim pdsu neobsazené stavy, které se nazyvaji diry a
prispivaji k vodivosti podobnym zptisobem, jako vodivostni elektrony. Elektricka vodivost je
tedy ve tvaru
2 2
_ Me€°T,  MNpe-Ty

o= + : (1.9)
me mpy

kde e je naboj elektronu, n. je koncentrace elektronti ve vodivostnim pasu, n, je
koncentrace dér ve valen¢nim pasu, m, resp. m; je hmotnost elektronu resp. diry a z, resp. 7; je
relaxaéni doba elektronu resp. diry. V Cistém polovodici se n, = n;. Relaxaéni doba 7 také
zavisi na teplot¢.

Teplotni zavislost vodivosti polovodice je dana zejména teplotni zavislosti poctu nositelt.
Vodivost je tedy umérna [3]

o~e Fg/2kBT (1.10)
kde E, je Sitka zakdzaného pasu a kg je Boltzmannova konstanta.

Pti zahtivani vzorku dochézi k nartistu vodivosti, tedy k poklesu odporu vzorku. Toto ma
za nasledek nestabilitu vykonu proudu, kterym se vzorek zahiiva. Méni se proud / protékany
vzorkem, coz ma za nasledek zménu velikosti magnetického pole v okoli vzorku.

4.4 Vliv termoemise elektronu na zobrazeni vzorku

Jelikoz je vzorek zahtivan na teplotu vice nez 600 °C, dochazi k termoemisi elektroni pfimo
z povrchu vzorku. Tyto elektrony, stejné jako SE, maji pomérné malou energii a vlivem
kladného potencialu Faradayovy klece, ktera obklopuje ETD, jsou usmérniovany do detektoru
a pfispivaji k proudu SE z jejichZ poctu se rekonstruuje obraz.

Termoemisni proud emitovanych elektronit popsal O. E. Richardson. Proudovéa hustota
podle jeho rovnice souvisi s teplotou a vystupni praci podle vzorce [8]

Jj(T,¢) = AT?e~#/ksT, (1.11)

Tento jev byl v praktické ¢asti pozorovan od cca. 450 °C, kdy stoupal vyrazné jas na
zobrazovaném misté. Termoemisni elektrony ovSem vznikaji po celé ploSe vzorku a tedy
nenesou zadnou uziteCnou informaci o zobrazovaném bod¢€, naopak vyrazné pfispivaji
k Sumu. Tento jev byl feSen sniZzenim jasu a zvySenim kontrastu, coz s sebou piinasi zhorSeni
kvality obrazu.
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5. PRAKTICKA MERENI

S ohledem na pozadavky pozorovani vzorkll pti zvySené teploté byly v pribéhu semestru
navrzeny dva zakladni typy drzékd vzorku. Tyto se 1iSi konstrukci a kazdy znich mé své
vyhody i nevyhody.

Ptivod elektrického proudu a napéti do komory mikroskopu je fesSen vakuovou ptirubou
se Ctyfmi prichozimi vodici. Dva jsou pouzity pro piivod proudu ke vzorku, zbylé dva slouzi
jakozto pruchodky pro termoclanek. Oba priichozi vodice pro pfipojeni termoc¢lanku jsou ze
stejného materialu. Srovnavaci spoj termoclanku tedy nelze vyvést ven z komory mikroskopu,
k tomuto by bylo zapotiebi, aby prichodky pro pifivod termoclanku byly ze stejnych
materiald, jako je samotny termoclanek. Z tohoto diivodu nebylo mozné piesné kontrolovat
teplotu srovnavaciho spoje. Toto vnasi nejistotu do méfeni teploty na termoclanku. Teplota na
srovnavacim spoji tedy byla odhadnuta podle teploty komory mikroskopu. K méfeni napéti na
termoclanku byl pouzit multimetr, ktery méfil nap€ti s pfesnosti na setiny milivoltu.
K zahtivani vzorku byl pouzit laborartorni zdroj.

Sledovani bodii na vzorku bylo provadéno pii riznych zvétSenich. Odecitani zmény
polohy bodu bylo provadéno pomoci vestavéné funkce, kterd na obrazovku vypisuje délky
stran obdélniku, ktery si uzivatel nastavi na obrazovce. Pokud se zdalo, ze by se bod mohl
dostat mimo snimanou oblast vzorku, byla pouZita funkce Image Shift, ktera vychyli svazek o
pozadovanou hodnotu v ose x a y. V takovémto pitipadé byl obdélnik co nejrychleji presunut
na misto na vzorku, kde byl pfed pouzitim funkce Image shift.

5.1 Konstrukéni reSeni drzaku vzorku

Pti realizaci drzakt vzorku byl bran ohled zejména na potlaceni teplotni roztaznosti a tepelné
vodivosti smérem do manipuldtoru. Dulezitym faktorem byla rovnéz dostupnost dilt
v laboratofi, nebo moznost jejich snadné vyroby.

5.1.1 Konstrukéni reSeni €. 1

Schematické znazornéni prvniho drzéku vzorku je na obrazku 5.1. Tento je tvofen hlinikovym
zdkladem o priméru 38 mm opatienym nozickou pro uchyceni ve stolku manipuldtoru a
¢tyfmi otvory pro pifimontovani Sroubtl. Jelikoz v tomto piipadé je elektrické napéti piivedeno
pfimo na dva Srouby, ke kterym je pfipevnén vzorek, musi tyto byt od hlinikové zakladny
elektricky odizolovany. Izolace je provedena pomoci keramickych prichodek. Ke tretimu
otvoru byl obvykle pfidéldm drzak pro méfici spoj termoclanku.

Obr. 5.1 Drzak 1 - kitemikova destic¢ka, 2 - kobaltové svorky, 3 - nerezové Srouby, 4 - hlinikova
paletka, 5 - izola¢ni keramika, 6 - nozicka pro uchyceni v manipulatoru.

23



Konstrukénim nedostatkem tohoto drzaku bylo uchyceni svorek drzicich vzorek pevné na
Srouby. Svorky jsou vystaveny hned po vzorku nejvyssi teploté, to vede k velkym a rychlym
zménam v jejich rozmérech. Navic uchyceni vzorku do téchto svorek neni nikdy na obou
stranach presné stejné, aby se vliv jejich plisobeni na vzorek vykompenzoval. Stavalo se tedy,
ze pozorovany bod vzorku se choval obtizné predvidatelnym zptisobem. Napiiklad rozdilna
sila v utaZzeni svorek mohla vést k nahlym zméndm rychlosti pohybu vzorku v disledku
zasunuti se do mén¢ utazené svorky.

Vyhodou naopak byla tepelna kapacita hlinikového zakladu a jeho pomérné velka plocha,
ta je vyhodou z diivodu vétsiho vyzatovani tepelné energie mimo manipulator.

5.1.2 Konstrukéni reSeni €. 2

Schématické zndzornéni druhého drzaku je na obrazku 5.2. Jeho hlavni ¢ast tvoii zelezny
hranol s péti otvory pro piichyceni Sroubl a k pfivodu méticitho spoje termoclanku. Byl
vyroben s dlirazem na co nejmensi rozméry a tedy co nejmensi tepelnou roztaznost. Je
vyroben ze Zeleza, které ma oproti hliniku poloviéni teplotni roztaZnost. Svorky jsou
pfipevnény pouze ke kifemikové desticce, nemohou tedy zpisobovat zménu polohy bodu na
vzorku.

3

Obr.5.2. Schématické znazornéni druhého drzaku. 1 - kfemikova desticka, 2 - keramické
svorky, 3 -svorky, 4 -nozicka pro uchyceni ve stolku, 5 -Zelezny zdklad, 6 - méfici spoj
termoclanku, 7 - nerezové Srouby, 8 - matice pro pritazeni keramickych svorek.

Béhem meéfeni bylo zjisténo, ze nevyhodou tohoto drzaku je jeho mala tepelné kapacita.
Drzak se sice pti tepelné zatézi chova 1épe nez prvni drzdk vzorku, ale prostup tepla do
manipulatoru je velmi rychly.

Z tohoto diivodu byl druhy drzak rozsifen o masivni hlinikovy disk, ktery je upnut mezi
drzak a manipulator. Jeho schéma je na obrazku 5.3. Drzak je uchycen za nozicku v jeho
stiedu, teplotni roztaznost disku by tedy neméla mit vliv na polohu zobrazovaného bodu na
vzorku.
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4,8 cm

Obr 5.3. Schéma druhého drzaku rozsitené o hlinikovy disk. Vyska disku je 1 cm, jeho pramér
je 4,8 cm.

Fotografie namontovaného drzaku s diskem viz ptiloha.

5.2 Vliv konstrukce drzaku na teplotni roztaZznost manipulatoru

Pfi méfeni zmény polohy bodu na manipulatoru byl drzadk umistén do stfedniho otvoru stolku
manipulatoru. Vykon P=30 W elektrického proudu byl od pocatku méfeni maximalni.
Vlivem zmény odporu vzorku v zavislosti na teploté dochdzelo k mirnému sniZovani vykonu
v prib&hu méteni. Teplota vzorku vSak zlstavala témér konstantni. Poloha snimané oblasti je
zobrazena na obrazku 5.4. V grafu 5.1. jsou zobrazeny x-ové vychylky tohoto bodu
v zavislosti na ¢ase (po odecCteni vychylky zptisobené magnetickym polem) a v grafu 5.2. je
vynesena teplota v méfeném bod¢ manipulatoru, pro prvni drzak, druhy drzék a druhy drzak
rozsiteny o hlinikovy disk.

pozorovany bod

bod méfeni teploty

Obr. 5.4. Poloha pozorovaného bodu a bod na kterém byla méfena teplota pii méfent.

Z grafu je patrné, Ze nejvice se zménila délka v pfipad¢é druhého drzédku bez disku. Druhy
drzak se pifi méfeni dotykal spodni plochou stolku manipulatoru. Mohlo tedy dochazet
k rychlej§imu ptenosu tepla do stolku manipulatoru, coz by vysvétlilo rychly nartst délky
z pocatku méfeni. Graf 5.2. neukazuje zadny rychly nartst teploty v méfeném misté
manipulatoru, toto misto je ovSem od stolku pomérné¢ daleko a nevede k nému skrze
manipulator pfimé cesta. Pfi zahtivani vzorku na dvou ostatnich drzacich dochéazelo k ristu
délky manipulatoru téméf linedrné.

Dalo by se ocekavat, ze po uplynuti dostatecné dlouhé doby nastane na manipulatoru
tepelnd rovnovéha, z obou grafii je jasné patrné Ze tato doba bude velmi dlouhd. Z tohoto
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divodu je pfi experimentech s pozorovanim vzorkll za zvysené teploty neredlné pii meéteni
¢ekat, nez tato rovnovaha nastane.

Z grafu 5.1. je naopak lehce patrné, ze rychlost prodluzovani manipulatoru na samém
zacatku méfeni je pomalejsi nez v dalSim pribéhu. To je pravdépodobné déno pomeérné
velkou tepelnou kapacitou hlinikového disku, kdy urcity ¢as trva, nez se zahieje na vyssi
teplotu. Z tohoto diivodu byla vétSina dalSich métfeni provaddéna pomérné rychle, vétSinou
v Casovém intervalu do deseti minut.
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Graf 5.1. Srovnani teplotni roztaznosti manipulatoru pro tii rizné konstrukce drzaku. Zobrazen
posun v 0se x.
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Graf 5.2. Srovnani ristu teploty manipulatoru pii vykonu P = 30 W pro tfi rizné drzaky.
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5.3 Posun bodiu na vzorku

Pii pozorovani pohybu bodu na vzorku nelze dost dobfe odhadnout, vyjma posunu od
magnetického pole, jakym smérem se bude v prvni fazi zahtivani bod pohybovat. Prvni fazi
mame na mysli dobu, nez pfevladne posun v kladné ose x vlivem teplotni roztaznosti ramene
manipulatoru.

Zajimavé¢ je srovnani vychylek bodl na vzorku s pouzitim druhého drzédku bez disku a
s diskem. Toto srovnani je v grafu 5.3. Ob& méfeni trvala 7 minut a bylo dosaZzeno velmi
podobnych teplot, ptiblizn¢ 650 °C. Celkovy posun obrazu je ve druhém ptipadé mensi, ¢ini
ptiblizn¢ 7 um. To je pfiblizné pétkrat méné nez v prvnim piipad€. Posun nastal v druhém
ptipadé téméf opacnym smérem, nez v prvnim piipadé.
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- - -- Drzak 2
—+—— Drzdk 2 s diskem
7 min
_ X
% -
5 —
/J‘
- —x— - V><
‘g start | ,><’
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> 3 x‘x 2B
< v -X
/‘I—‘ X
+
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&5 __E—
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-10 :
—-10 0 10 20 30 40
Ax [pm]

Graf 5.3. Srovnani vychylek bodu pii pouziti druhého drzaku vzorku snebo bez disku.
Vychylka od magnetického pole byla odectena.

Graf 5.4 zobrazuje jedno ze starSich méfeni. Je na ném pribéh zahiivani vzorku spolu
s jeho ochlazovanim. M¢tfeni bylo provddéno na prvnim drzdku, dosazend teplota byla
pomérné nizka, ptiblizn€ 450 °C. Z grafu je patrné, ze bod se nejprve pii zvySovani vykonu
posouva ve sméru zaporné osy x. Magnetické pole v tomto piipadé vychyluje svazek do
kladné osy x, tento posun z grafu nelze rozpoznat, jelikoz velikost prochézejiciho elektrického
proudu byla zvySovana pomalu. Posun bodu neni pravdépodobné zplsoben ani vlivem
teplotni roztaznosti manipulatoru, ten se rozpind smérem opacnym, nez je posun na zacatku
meéfeni. Posun bude tedy s nejvétsi pravdépodobnosti zplisoben rozpinanim drzaku vzorku,
nebo svorek.
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Graf 5.4. Prub¢h pohybu obrazu ¢astice na vzorku.

5.4 Roztaveni zlatych nanokuli¢ek

Zlato spolecné s kiemikem vytvareji silicid. Zlaté koloidni nanocéstice d¢li od kiemikovych
atoml substratu pomérné¢ stabilni vrstva nativniho oxidu o tloust’ce v fadu nanometrd. Pfi
zahtivani dochdzi k vytvéfeni defektu (tunelu) v oxidové vrstvé, pies ktery mohou atomy
zlata difundovat do kiemikového substratu. Pod povrchem se zacne vytvaret silicidové
,»hnizdo*. Vysledky tohoto experimentu (pozorovani) byly potvrzeny chemickou a prvkovou

analyzou na UFI FSI VUT v Brné.

Tvorba silicidovych ,.hnizd* nezavisi pouze na teploté. Napiiklad pfi méteni, kdy bylo
dosazeno teploty piiblizn¢ 600 °C, se silicidova ,,hnizda™ vytvofila pouze u casti zlatych

nanocastic. Toto je patrné z obrazku 5.5.

Na obrazku 5.6. jsou patrna desorbovana silicidova hnizda. Snimek byl pofizen po

vychladnuti vzorku. Dosazen4 teplota v tomto piipadé byla ptiblizné¢ 700 °C.
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SEM HY: 30.00 kY WD 6607 m . VEGALTESCAN
Wiewe field: 2.078 pm  Det: SE Detector 500 nm i
SEM MAG: 7T2.57 ki Date{midnd: 05723113 Digital Microscopy Imaging n

Obr. 5.5. Zlaté nanokulicky a silicidova ,,hnizda“. Snimek byl pofizen po vychladnuti vzorku.

Dosazena teplota byla pfiblizn¢ 600 °C. Pocet silicidovych ,,hnizd* byl pfiblizné roven poctu
neroztavenych nanokulicek.

SEM HY: 30.00 WD 10.42 m L1 VEGANTESCAN
Wiewe field: 18.63 ym  Det: SE Detector Hum i
SEM MAG: 814 ki Date{midhd: 0172113 Digital Microscopy Imaging u

Obr 5.6. Desorbovana silicidova hnizda. Snimek byl pofizen po vychladnuti vzorku. Dosazena
teplota pfi zahfivani byla pfiblizn¢ 700° C.
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ZAVER

Pozorovani vzorkl, jejichz teplota se scasem méni, pfindsi v rastrovaci elektronové
mikroskopii znacné obtize. Magnetické pole tvorené elektrickym proudem zahiivajicim
vzorek vychyluje primérni svazek elektronii. Termoemise elektronti z povrchu zahiivaného
vzorku je pfi teplotach nad 450 °C tak intenzivni, ze musi byt kontinudlné¢ kompenzovana
softwarovou upravou jasu a kontrastu. Teplotni roztaznost vzorku, ¢asti drzaku vzorku a ¢asti
manipulatoru vyzaduje pfeostfovani v ose z na optimalni vzdalenost. Nejvetsi nesnaze ovsem
zpusobuje teplotni roztaznost jednotlivych €asti vzhledem k poloze pozorovaného objektu
v ose xay. Pozorované nanokulicky o priméru 80 nm jsou svoji velikosti blizko hranice
zobrazovacich schopnosti mikroskopu Tescan Vega pii vySe uvedenych podminkéch.
Mikroskop je vybaven pouze ru¢nim posuvem vzorku, ktery neni pro kompenzaci posunu
obrazu v fddu mikrometr vhodny.

Pfi navrhu obou drzakt vzorku jsem se snazil vyuzit ptredevSim dily, které byly
k dispozici v laboratofi. Naptiklad keramické drzacky kiemikové desticky vznikly mirnou
modifikaci izola¢ni keramické prichodky.

Pfi méfeni driftu bodu obrazu pfi zahtivani vzorku byly pouzity kiemikové desticky bez
zlatych nanocastic. Desticky byly poskrabany nebo jinym zptisobem upraveny tak, aby bylo
mozné se zamé&fit na jediny objekt a sledovat v Case jeho polohu.

V experimentech se zlatymi nanokulickami bylo naptiklad dokumentovano jejich
roztaveni piimo pii méfeni. Zlaté nanokulicky pfi teploté¢ kolem 600 °C poruSily v misté
kontaktu oxidovou vrstvu kfemikového substratu a vytvortily silicidova ,hnizda®“, kterd pii
dal$im zvySeni teploty dramaticky desorbovala z povrchu vzorku. Po provedeni experimentu
byl vzorek pokryt fadou kraterti. Této vlastnosti (lokdlni degradace oxidové vrstvy) by bylo
mozno vyuzit jako jeden z kroki pfi selektivnim riistu nanostruktur na kiemiku.
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PRILOHA

Fotografie drzaku vzorku €. 2 s hlinikovym diskem.
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