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1 UVOD

Pfi pozorovani preparatu v elektronovém mikroskopu nemusi byt mnozstvi
elektrond, emitovanych z pozorovaného mista preparatu totozné s mnozstvim
elektrond, které ve formé elektronového svazku na preparat dopadly. Pro urcity
rozsah energii primarniho svazku je mnozstvi elektronii emitovanych z povrchu
dokonce vyssi nez pocet elektroni dopadajicich. Naboj vznikly timto rozdilem je
pak odvadén vodivosti vzorku a také ptipadné kompenzovan dopadem iontl z okoli
vzorku. V klasickém elektronovém mikroskopu, kde se tlak v komote vzorku
pohybuje v ¥adu 107 Pa az 107 Pa, zbyva pouze moznost odvodu naboje skrze
vlastni vodivost vzorku na uzemnény manipulator. Pro vodivé preparaty je tento
zpusob zcela dostacujici, takze naboj injektovany do vzorku nema vliv na
zobrazovani preparatu. Problém nastdva v pfipadé vzorkd nevodivych. Takovymi
jsou naptiklad vzorky biologickych materiali (mikroorganismy, bunky a tkané
zivo¢isného ¢i rostlinného plivodu), vzorky izolantl, ale naptiklad i materialy
pouzivané v polovodicové technice.

1.1 SOUCASNY STAV RESENE PROBLEMATIKY

Obvykle pouzivanym vychodiskem pii pozorovani nabijejicich se preparatd je
jejich pokoveni tenkou vrstvou Au, Ag, C, Al. Tloustka vrstvy se pohybuje v fadu
desitek nm, coz postacuje k odvadéni naboje z povrchu. Metoda ma vsak své stinné
stranky. K pokovovani je nutno pouzit naprasSovaci zatizeni, jehoZ cena se pohybuje
ve stovkach tisic K¢&. Vlastni procedura naprasovani zdrzuje jinak velmi rychlé
pozorovani rutinnim elektronovym mikroskopem. U preparatu s velmi ¢lenitym
povrchem je problémem vytvofit vrstvu, kterd neni nikde pterusena, kryje vSechny
plochy povrchu preparatu a zajistuje z nich odvod naboje. V neposledni tade je
nutno mit na paméti, Ze vodiva vrstva vytvorena na povrchu vzorku méni charakter
pozorovani. Elektronovy svazek jiz nerastruje po vlastnim preparatu, ale po této
vrstvé. Budeme — li pfedpokladat, Ze vrstva zcela dokonale kopiruje povrch vzorku
(coz ovSem plati jen pfiblizné), neméla by vadit jen v pfipad¢, Ze nas preparat zajima
vyhradné¢ zhlediska své topografie. Pokud vSak chceme pozorovat rozdily
v materidlovém slozeni, bude tato informace skryta pod vodivou vrstvou. Zalezi pak
na energii dopadajicich elektronti a tloust’ce vodivé vrstvy, zda vibec tuto informaci
dostaneme [7][6].

Dalsi moznosti, jak pozorovat nevodivé preparaty v elektronovém mikroskopu, je
metoda, pti které se tlak v komote preparatu udrzuje v fadu 10 — 2000 Pa, pricemz
optickd soustava mikroskopu je od komory vakuové oddélena clonou o malém
praméru. Lze dosdhnout velkého rozdilu tlakl a zarucit tak podminky pro spravnou
funkci optické soustavy a elektronové trysky. Atmosféra v okoli preparatu ma pfi
uvedeném tlaku diky ionizaci energetickymi elektrony vysokou vodivost. Timto
zpusobem je naboj vznikly na povrchu vzorku kompenzovan ionty okolni atmosféry
[1], [9], [10]. Pouzivani mikroskopu se zvySenym tlakem v komote ma jesté jednu
nespornou vyhodu. S jistymi omezenimi je v tomto uspofddani mozno pozorovat



1 preparaty obsahujici vodu, coz je v klasickém elektronovém mikroskopu nemozné.
Mikroskopy se zvySenym tlakem v komote preparatu vSak maji i své problematické
stranky. Zasluhu na tom ma pravé ptitomnost plynu v prostoru vzorku. Po dopadu
energetického elektronu na povrch preparatu dochéazi k rozpadu adsorbovanych
molekul uhlovodiki, které tvori vyznamnou ¢ast atmosféry v komoie preparatu. Je
to dlsledek obvyklého cerpani rotacni a difusni vyveévou, které obé pracuji
s olejovou néplni. Po rozpadu se uhlik usazuje na povrchu preparatu a pevné na ném
ulpiva. V obraze se pak takto kontaminované misto jevi tmavs§i. DalSim neméné
vyznamnym problémem je kontaminace vlastni optické soustavy. Jak jiz bylo
feCeno, komora je od optické soustavy oddélena clonou o malém praméru. Diky
rozdilu tlakli touto clonou proudi z komory znacné mnozstvi plynd, které jsou pak
nad clonou od¢erpavany. Dochézi tedy ke kontaminaci clony, k jejimu nabijeni a tim
k ovlivnéni kvality elektronového svazku. V neposledni tadé vyvstava i problém
detekce emitovanych elektronii. Detektory sekundarnich elektronti, zalozené na
principu Everhart — Thornley, pouzivaji ke své Cinnosti elektrody na potencidlech
stovek a tisicti voltl. Pri pouziti tohoto detektoru v prostoru s vodivou atmosférou
dojde k vyboji, ktery v lepSim ptipadé znemozni funkci detektoru, v hor§im piipadé
jej poskodi. Je tedy nutno vyvijet nové zpusoby detekce zalozené na detekci iontt,
detekci svételné emise v plynu a podobné.

Mimo tyto dnes hojné uzivané metody existuji jesté dalsi zplsoby pozorovani
nevodivych preparatli, jako naptiklad vybijeni povrchu iontovym svazkem [2],
elektronovym svazkem o energii odlisné od energie zobrazovaciho svazku, prekryti
vzorku kovovou folii s malym otvorem pro zorné pole, ozafovani rentgenovym
zafenim a dal$i. Jednou z metod vhodnych pro pozorovani nevodivych preparati je
téz pouziti nizkych energii dopadajicich elektroni. Pro nevodivy material totiz
standardné existuje energie zvana kriticka, pfi které je pocet elektronli na vzorek
dopadajicich roven poctu elektron ze vzorku emitovanych. Problémem ovsem je
zejména jednoduché a ptesné stanoveni kritické energie.

Autofi Bauer a Seiler [3] ziskali v roce 1984 hodnoty kritickych energii pro sérii
kovovych materialt. Kriticka energie byla v jejich pfipadé stanovena jako energie
dopadajicich elektrond, pii které proud absorbovany preparatem klesl na nulu. Je
pochopitelné, ze tuto metodu nelze pouzit v pripadé nevodivych preparatii. Reimer
[13] pak v roce 1992 sumarizoval postupy vhodné jak pro vodivé, tak i pro nevodivé
materidly. Do metod vhodnych pro nevodivé materialy zahrnul sniméni elektrického
pole tésné nad vzorkem piidavnym elektronovym svazkem pohybujicim se paralelné
s povrchem vzorku, dale pak métfeni trovné tohoto pole sondou a méfeni posuvu
energiového spektra sekundarnich elektronti.

Nejjednodussi a nejrozsifenéjsi je vSak pozorovani ozareného mista a srovnani
jeho jasu s okolim po pferastrovani a nasledném rychlém snizeni zvétSeni. Toto
umoznuje operatorovi mikroskopu ur€it, zda po ozareni ur¢itého mista doslo ke
zmeéné emisivity; k takové zméné dochézi pii vSech energiich s vyjimkou energie
kritické.



Rozvinutim tohoto praktického triku vznikl navrh nové metody, publikovany
v roce 1994 Frankem a Miillerovou [5], ktefi navrhovali stanovovat Uroven kritické
energie na zdkladé snimani vyvoje signalu v c¢ase. Metoda byla nazvéna
“noncharging electron microscopy®, tedy “nenabijejici elektronova mikroskopie®.

2 CiLE PRACE

Cilem disertacni prace bylo propracovani myslenky nenabijejici elektronové
mikroskopie, teoretické feSeni nabojovych déji na nevodivém preparatu, stavba
experimentalniho zafizeni pro tuto metodu, studium ruSivych vlivi a testovani
metody tak, aby nakonec mohla byt predstavena jako rutinni pro pozorovani
nevodivych preparata.

2.1 VLASTNIi REALIZACE PRACE

V metodé nenabijejici elektronové mikroskopie je zjiStovana zéavislost signalu
detektoru mikroskopu na case pro danou energii dopadajicich elektroni. Pokud
pomineme kontaminaci a rizné druhy radiacniho poskozeni preparatu v misté
dopadu elektronového svazku, dojde ke zméné signalu v Case tehdy, kdyz se na
povrchu preparatu za¢ne hromadit naboj. Z piedchozich dvou vyrokl se da vyvodit,
ze kriticka energie je takova energie, pii které signal zastava v Case konstantni.
Pochopitelnou podminkou je, ze signal musi pochézet z nenabitého a tedy diive
neozafeného mista, jinak by bylo méfeni a urovani zavislosti provadéno za stéle se
meénicich pocateénich podminek. Déle je nutné, aby perioda odbéru vzorki signélu
odpovidala rychlosti vytvareni povrchového néaboje. Z principu metody plyne
nutnost opakovani sérii méfeni pro rizné energie dopadajicich elektronii. Dalsi
podminkou je tedy dostatecné vysoka rychlost nalezeni kritické energie a odtud
pochézejici pozadavek na zautomatizovani celého procesu.

Pti pokusu o ur¢eni velikosti povrchového naboje miZzeme vychazet ze zavislosti
celkového elektronového vytézku na energii. Elektronovy vytézek je definovan jako
pomér mezi poctem emitovanych a dopadajicich, respektive jako pocet emitovanych
elektroni na jeden elektron dopadajici. Zanedbame — li méné vyznamné jevy,
muzeme celkovy elektronovy vytézek vyjadiit rovnici o=0o+n, kde o je vytézek
sekundarnich elektront a 1 je vytézek zpétné odrazenych elektrond.



Obr. 1

Graf typické =zavislosti celkového elektronového zisku © na energii
dopadajicich elektront. Jednotlivé pribéhy 0;>0,>0,; demonstruji rozdilnost ¢ pro
rizné uhly dopadu elektrontl.

o elektronovy vytézek

G, maximalni elektronovy vytézek

Ep energie dopadajicich elektronti

Ei,E;y  kritické energie

E. energie maximalniho vytézku

E'L poéatedni energie dopadu na nevodivy vzorek

Typickda zavislost celkového elektronového vytéZzku na energii je vyjadiena
v grafu na obr. 1. Pfedpokladejme nyni, Ze elektrony dopadaji s energii £, . Celkova
emise elektronil je niz$i nez mnozstvi elektront, které na povrch dopadnou a cast
zaporného naboje tedy ziistava v preparatu. V piipadé materidlu o vysoké rezistivité
se naboj lokalizuje blizko mista dopadu primarniho svazku a vznikajici zaporny
lokalni naboj svym polem zpomaluje dalsi dopadajici elektrony. Tento jev pokracuje
tak dlouho, dokud nartstajici zdporny povrchovy naboj nedosdhne takové hodnoty,
ze svym polem zbrzdi dopadajici primarni elektrony na hodnotu energie
odpovidajici bodu A. Vtomto bodé¢ je dosazeno nabojové rovnovahy mezi



dopadajicimi a emitovanymi elektrony spolu s elektrony unikajicimi vodivosti
ozafovaného materidlu.

Vodivost materidlu R charakterizuje schopnost materidlu sniZzovat povrchovy
potencial odvadénim nédboje. V grafu je tento vliv vyjadien pfimkou se sklonem
(eRlp)'l, kde I, je proud primarniho svazku. Soufadnice bodu A je rovnovaznou
energii £;, kterd se 1iSi o eU; < 0 od E;’, kde U; je povrchovy potencidl. Je
evidentni, Ze pro material s velmi vysokym vnitinim odporem jde pfimka o smérnici
(eRlp)'l vodorovné a protind kiivku o(E) v bodé A, na soufadnici £; Analogické
vysvétleni se nabizi pro formovani kladného naboje v pfipadé, ze energie
dopadajicich elektronti lezi v oblasti, kde je o > 1. Je vsak tfeba si uvédomit, Ze
pokud se zkoumany vzorek nachazi v prostiedi bez vnéjsiho elektrického pole, je jev
tvofeni kladného povrchového naboje castecné kompenzovan zachycenymi
sekunddrnimi elektrony. Tyto sekundarni elektrony, které pivodné piispély ke
vzniku kladného povrchového naboje, jsou jeho polem ptitahovany zpét
a povrchovy naboj kompenzuji. Vysledkem tohoto zachyceni je efektivni sniZeni
koeficientu sekundarni emise [4] [13], takze rovnovahy je dosazeno v bodé kiivky
A' s povrchovym potencidlem Ug' o velikosti pouhych n&kolika voltt. Pongkud jina
situace nastava v pripade¢, kdy se vzorek nachazi v silném vnéj$im elektrickém poli.
V takovém piipadé mohou byt emitované sekundarni elektrony timto polem odsaty
z prostoru vznikajiciho kladného povrchového naboje a tento pak nabyva
mnohonasobné vyssich hodnot. Vnéjsi elektrické pole mlize pochazet napiiklad od
kladného potenciadlu extrakéni elektrody SE detektoru. Jinym ptikladem je axidlni
pole katodové Cocky. Pro nasledujici uvahu je treba ptedeslat alespon zakladni
princip: v pfipadé katodové cocky slouzi vlastni vzorek vcetné obklopujiciho stolku
jako katoda, na kterou je priveden potenciadl U, < 0. Anodou je pak na ptiklad
spodni plocha dolniho pélového nastavce objektivu nebo dalsi elektroda vlozena nad
vzorek. Energie primarnich elektroni £, je po opusténi roviny objektivu postupné
snizovana na energii £, = E, + eU,, které dosdhne po dopadu na uroven katody
katodové Cocky. Predpokladejme nyni £, < Ej. V disledku vzniku povrchového
naboje se energie dopadajicich elektroni méni na E; = E;” + eU; < E; , U; > 0.
Emitované sekundarni elektrony nejsou zpétné pritahovany k povrchu vzorku,
pokud povrchovy potencial U, + U zlistdva zaporny. Toto je pravdou pro E,> E; ,
coz je splnéno, pokud je £,> Ej. Z uvedeného by vyplyvalo, Ze v katodové ¢occe se
muze i kladny povrchovy potencidl “plné“ rozvinout az do pracovniho bodu A
ki¥ivky na obr. 1.

Podrobnéjsi pocitatova simulace tohoto problému nicméné ukdzala [8], Ze mezi
nabitym zornym polem na vzorku a jeho nenabitym okolim vznika dalsi, tentokrat
radialni komponenta elektrostatického pole. Jeji kombinaci s axidlnim polem
katodové CocCky vznika elektrostatické zrcadlo, odrazejici i v tomto ptipadé zpét ty
sekundarni elektrony, jez byly emitovany pod vysSim thlem vzhledem k normaéle
k povrchu. Kladny povrchovy potencidl je tedy pfece jen limitovan, a to na hodnotu
umeérnou velikosti nabitého zorného pole [8]. Pti velikosti zorného pole do nékolika



desitek mikrometrii nepiekroci potencial 20 — 30 V, tedy hodnotu viceméné shodnou
se situaci v bézném mikroskopu bez vnéjsiho pole v okoli preparatu.

Z ptedchoziho popisu zaroven plyne, Ze pokud je E; " = E;;, pak zaroven E;" = E ,
celkovy elektronovy zisk o=1 a na povrchu se netvoii naboj. Nabizi se tedy moZnost
pouzit energii £, zvanou kritickd, pro pozorovani nevodivych preparatd.

Matematicky model vyvoje ndbojovych procesti by musel zahrnovat nabojové
vrstvy vzniklé na povrchu a v hloubce materidlu, pfesnou hodnotu povrchové
vodivosti, objemové vodivosti, musel by zahrnovat jev kompenzace povrchového
naboje z okolnitho prostoru ionty atmosféry a zachycovani nédboji v pomalych
lokalizovanych stavech. K tomu pfistupuje konecna rychlost Sifeni néboje
v materidlu a po jeho povrchu a stim spojené dynamické zmény v ovliviiovani
elektronti primarniho svazku. Do takového matematického modelu vstupuje prilis
mnoho nezndmych, nez aby se s pozadovanou piesnosti podafilo kritickou energii
pro dany material vypocitat. Nejptfesnéjsi se jevi postup zalozeny na méfeni urovné
vzniklého povrchového naboje a jeho vyvoje v zavislosti na Case.

Omezme se zde na konstatovani, Ze teorie metody vychazi z pfitomnosti
elektrostatického pole nad povrchem preparatu. Toto pole si lze predstavit jako pole
zpusobené existenci vrstvy naboje na povrchu vzorku, kterda mlze mit rtiznou
hustotu i znaménko naboji. V tomto smyslu budeme hovofit o kladném nebo
zaporném naboji vzorku.

Jelikoz se kritickd energie pro vétSinu nevodivych materialli nachazi v oblasti
stovek eV az jednotek keV, coz je energie v bézném mikroskopu jen obtizné
dosazitelna, bylo pti praktické realizaci metody nutno pouzit nékteré z metod pro
dosazeni nizkoenergetického energiového elektronového svazku. Tyto metody jsou
zalozeny na pouziti elektrického brzdiciho pole, ¢i jeho kombinace s fokusaénim
magnetickym polem. Nakonec byl pouzit princip katodové Cocky. Detailni rozbor
principu katodové Cocky je mozno nalézt napiiklad v praci Lenc a Miillerova (1992)
[11]. Praktickym pouzitim katodové Cocky se pak zabyva prace Frank a Miillerova
(1994) [12].

K experimentim byl pouzit elektronovy mikroskop TESLA BS343, ktery byl
vybaven novou elektronikou, kterd je plné fizend pocitatem a digitalni je i snimani
a zobrazovani signdlu. Centradlnim uzlem celého zafizeni je poc¢ita¢ PC kompatibilni,
na kterém je spustén fidici program mikroskopu ITIP. Na rozdil od starSich typt
mikroskopu s analogovym fizenim je ovladan, jak je v prostiedi Windows zvykem,
pomoci pfipojené mySi a kladvesnice. Pro metodu nenabijejici mikroskopie je
dalezita funkce Image Shift, kterd posouva rastrované zorné pole ve sméru X 1Y o
piiblizné £ 4 mm pii pracovni vzdalenosti 30 mm. Tento posuv je realizovan
zménou stejnosmeérného podloZeni proménného proudu rastrovacich civek a pfi
automatickém procesu hledani kritické energie se pouzivd pro zménu polohy
meérticich bodi (viz. dale).

Mikroskop s digitdlnim zdznamem obrazu piinasi velké prednosti v manipulaci
s obrazem, tisku kopii (zejména ve srovnani s mokrym fotografickym procesem)
i v archivaci snimkd. V pfipadé metody nenabijejici mikroskopie Ize navic vyuzit
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vyhodu spocivajici v moznosti rychlého zdznamu velkého mnozstvi dat, coz
umoziuje sledovat dynamické procesy nabijeni.

JiZ zminény software pro fizeni elektroniky mikroskopu (ITIP) bylo nutno doplnit
programem, ktery by dokazal piimo fidit polohu svazku, rastrovat po vybrané
oblasti a snimat vyvoj signalu v Case se vzorkovaci frekvenci odpovidajici ¢asovym
konstantam nabojovych procesii na povrchu preparatu. Stejné jako ITIP byl i tento
program (nazvany VTIP) napsan pro opera¢ni systém Windows 3.11.

Program VTIP po spusténi pievezme fizeni mikroskopu a nabidne mozZnost
zmeény poctu rastrovanych radki. Tim si mizeme zajistit ¢ast zorného pole, po které
neni periodicky rastrovano elektronovym svazkem, ale do které muze byt svazek
vystaven. Tato funkce je zdkladnim piedpokladem pro realizaci metody nenabijejici
elektronové mikroskopie. Pocet fadku (a tedy vertikalni rozmér rastrované oblasti)
je mozno meénit v rozsahu 1 — 512. Déle program dovoluje definovat v zorném poli
mnozinu bodl, do kterych se po startu méfeni postupné piresouva elektronovy
svazek. Program pak s pfednastavenou frekvenci snima Uroven signalu z detektoru.
Nejvyssi rychlost snimani, jaké je systém schopen, ¢ini 2 s na jeden vzorek signalu.
Meénit se da i pocet vzorka snimanych z jednoho bodu, a to v rozsahu 1 — 5000.

Ziskana data jsou po skonceni méfeni spolu s polohou méficich bodi zapsana ve
formatu textového souboru na pevny disk pocitace, aby mohla byt dale vyhodnocena
programem SELECT. Timto zpusobem lze krok za krokem ziskat série namétenych
dat pro jednotlivé energie a po jejich vyhodnoceni usoudit na polohu kritické
energie. Takto provadéné meéfeni s pfimou obsluhou jednotlivych krokl trva
neumérné dlouho. Z tohoto divodu byl do programu VTIP zabudovan interpreter
posloupnosti ptikazii — maker. Po spusténi makra probihd meéfeni automaticky,
program uzivatele informuje o jeho pribéhu a nechava na ném jen nékterad
rozhodnuti. Celkovy ¢as hledani kritické energie se tak zkratil na nékolik minut.

Po ziskéni nabijecich kiivek pomoci programu VTIP je nutno tyto kiivky
vyhodnotit a vybrat z nich tu, ktera byla sejmuta na kritické energii nebo blizko ni.
Slouzi ktomu program SELECTS, ktery je zmakra programu VTIP volan
automaticky. Po spusténi nacte posledni sérii méteni a provede sestaveni, selekci
a zprimérovani kiivek v souboru. Nejdiive je vypoctena primérna hodnota koncové
casti vSech kiivek v souboru a jednotlivé kiivky jsou posunuty tak, aby jejich
koncové asymptotické hodnoty souhlasily. Pro kazdou kiivku je pak numericky
vypocten jeji integral a dale je urCena primérnd hodnota integralu vsech kiivek
v souboru. V nasledujicim kroku je vyhledana ktivka, jejiz integral je nejvice
vzdalen od priméru. Pokud je hodnota rozdilu integralu této kiivky a praimérného
integralu vétsi nez zadand mez, je kiivka ze souboru vyfazena. Po vyfazeni nejvice
odlisné krivky je zopakovan vypocet primérného integralu, porovnani a vyrazeni.
Cyklus se opakuje tak dlouho, dokud vSechny kiivky nesplni podminku t¥idéni, tj.
dokud maximalni odchylka integralu ktivky od primérného integralu neklesne pod
ur¢enou mez. Pokud je méfeni uznano za platné, je vypoctena primérna kiivka ze
vSech krivek zbylych po tfidéni a jeji integral. Oba vysledky se ulozi do vystupniho
souboru a program SELECTS vrati fizeni programu VTIP.
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Kromé zpracovani naméfenych dat se program SELECTS stara o fizeni méieni
a to tak, Zze ma ve svém konfiguracnim souboru uvedeny energie, na kterych se ma
meéieni provadet.

Pro nazornost a pro ilustraci postupii popsanych v predchozich kapitolach si
uved’'me priklad méteni vedouciho k ziskani kritické energie. Jako preparat poslouzi
keramicka desticka, ktera nebyla pokovena a ani Zzadnym jinym zpusobem
zvodivéna. Cely postup metody je na obr. 2 rozloZen do jednotlivych vySe
popsanych kroki. Po vloZeni preparatu do komory mikroskopu, dosazeni
provozniho tlaku, spusténi programu ITIP a ziskani obrazu preparatu je po prechodu
do programu VTIP omezeno rastrovani elektronového svazku na ptiblizné tietinu
obrazu od horniho okraje (obr. 2-A). Velikost omezeni rastrované plochy je mozno
nastavit v menu programu VTIP. Na této c¢asti zorného pole obsluha pomoci
programu ITIP provede zaostfeni a nastaveni jasu a kontrastu mikroskopu, poté
pfepne fizeni do programu VTIP a spusti makro pro nalezeni kritické energie.

Sekvence prikazli zacina nadefinovanim parametri meétreni a méticich bodu, které
jsou rozlozeny na ploSe dolnich dvou tfetin obrazu (obr. 2-A). Z praktickych
experimentl vyplynul navic nasledujici pozadavek na jejich umisténi: kiivky, které
byly ziskany zboda lezicich pobliz rastrované oblasti, ¢asto vykazovaly velké
odchylky od kfivek, naméfenych v bodech umisténych od této oblasti dale. Je to
zpusobeno ovliviiovanim méfeni nabojem vzniklym na rastrované oblasti. Proto
byly body umistovany ve vzddlenosti nejméné 10% rozméru zorného pole od
rastrované oblasti. Dal§im krokem postupu je nastaveni prvni hodnoty piedpéti
katodové coCky a tim hodnoty energie dopadajicich elektroni. Poté je sejmuta
kiivka zavislosti signalu na Case postupné z kazdého meticiho bodu (obr. 2-B). Po
sejmuti celého souboru kiivek pro nastavenou energii jsou data nactena programem
SELECTS. Ten pak provede sérii operaci (obr. 2-C, D, E) jejichz vysledkem je
pramérna kiivka (obr. 2-E) souboru, z n¢hoz byly vyfazeny kiivky, které se od
prameéru prilis lisily. Dalsi fizeni je opét predano zpét programu VTIP, ktery nastavi
nasledujici hodnotu piedpéti katodové Cocky ze seznamu a opakuje méfeni pro tuto
energii dopadajicich elektronli. Po sejmuti kiivek pro vSechny hodnoty predpéti je
ziskan soubor znazornény na obr. 2-F. Pro piehlednost jsou do grafu na obr. 2-F
vyneseny pouze tfi kiivky. Plocha vybarvena Sedou barvou (1) reprezentuje kiivku
ziskanou v krocich A — E. Dalsi dvé (2) (3) kiivky pak byly naméfeny stejnym
postupem, ale za pouziti jiné energie dopadu elektronti. Kfivky vybarvené Sedou (1)
a svétle Sedou barvou (2) byly ziskany pii energii, pfi které se na povrchu tvortil
kladny naboj. Naopak kfivka vybarvena tmaveé Sedou barvou (3) odpovida energii,
pfi niz byl koeficient celkové emise elektronit mensi nez jedna a na povrchu se tvofil
naboj zaporny.
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Obr. 2
Ukazka postupu ziskani snimku nenabitého povrchu keramické desticky metodou nenabijejici
mikroskopie. Vysledny snimek H byl nasniman pfi energii dopadajicich elektronti 1600 eV.
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Pro kazdou k#ivku je vypocten jeji integral a v dalSim kroku jsou ziskané hodnoty
integralt jednotlivych kiivek vyneseny do grafu v zavislosti na energii (obr. 2-G).
Vypocet konci zjisténim hodnoty energie, pii které tato integralova kiivka protina
nulu na Y-ové ose. Jak jiz bylo vysvétleno a jak plyne i z ptedchoziho postupu,
prave pii této energii nedochazi ke zméné signalu detektoru na case a lze ji tedy
povazovat za energii kritickou v naSem pojeti.

Na zavér program nastavi predpéti katodové ¢ocky odpovidajici prave této energii
a makro kon¢i hlaSenim pro obsluhu, které obsahuje zadost o zménu polohy stolku
mikroskopu. Po tomto z4sahu je automaticky nasniman a ulozen jeden snimek (obr.
2-H). Z experimentu vysla pro testovany keramicky preparat kritickd energie rovna
1600 eV a jak je vidét na obr 2-H, snimek skute¢né vykazuje jen minimalni stopy
nabijeni, ackoli keramické preparaty jsou vzhledem ke svému heterogennimu
slozeni s obvykle dosti hrubym zrnem dosti obtizné zobrazitelné.

2.2 VYSLEDKY PRACE

Pro ovéfeni metody v redlnych pracovnich podminkach byla vybrdna série
zkuSebnich preparatd. Zvoleny byly preparaty pro pozorovani, a tedy i pro metodu
nenabijejici mikroskopie spiSe obtizn€j$i, aby bylo moZno zjistit hranice
pouZitelnosti metody. Zadny z pouzitych vzorki nebyl pied testovanim zvodivén
a ke vSem pokustim bylo pouzito zatizeni zrealizované v ramci disertacni prace.

Jednim z testovacich preparatl byl vzorek molitanové pény (obr.3). Tento vzorek
lze povazovat za velice obtizné pozorovatelny v elektronovém mikroskopu. Pred
vlastnim snimanim povrchu byla pomoci postupu popsaného v predchozich
kapitolach zjiSténa kritickd energie. Vysledkem jednotlivych méfeni je kiivka
zavislosti Urovné a polarity nabijeni na energii dopadajicich elektront. Elektrony
s energii vétsi nez 1400 eV zplsobovaly vznik elektrostatického pole nad vzorkem,
odpovidajicimu pfitomnosti vrstvy zdporného naboje na povrchu. Naopak po dopadu
elektronli s energii nizsi nez 1400 eV doslo u molitanové folie ke stavu, kdy
koeficient celkové emisivity piekro¢i jednotku a na povrchu se zacne tvotit kladny
naboj. Energii 1400 eV lze proto povaZovat za energii kritickou, pfi niZ nedochazelo
k ¢asovym zméndm v urovni signalu po dopadu elektronového svazku. Snimek
ziskany pfii této energii dokazuje, Ze na preparatu nejsou viditelné stopy néboje. Na
snimcich pofizenych pfi energiich elektronl, které se jen malo 1iSi od energie
kritické (1300 eV a 1500 eV), jiz za¢ina byt deformace obrazu patrna. Pfi energiich
1100 eV a 1700 eV pak jiz doslo ke znacnému poskozeni obrazu. Je tedy evidentni,
ze nalezena hodnota 1400 eV je skutecné energii kritickou a jiz odchyleni o 100 eV
zpusobi vznik naboje, ktery zacne ovliviiovat ziskdvany obraz. Velikost zorného
pole vSech snimki je 60 um. Pfi této velikosti pole jiz kladny povrchovy potencial
neroste nad cca 100 az 200 eV [8], takze nabijeni pod kritickou energii je znacné
méné vyznamné neZ nad ni — obrazek to potvrzuje.

Jako dalsi preparat poslouzil kousek tkaniny (obr.4), ktery opét nebyl pokovovan
a ani jinak zvodivén. Z méfeni vysla kriticka energie 1200 eV. Snimek ziskany pfi
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této energii nevykazuje stopy naboje. Pro porovnani slouzi snimek s energii
elektronti 1700 eV, kde lze jiz jen nezieteln€ rozeznat jednotliva vlakna tkaniny. Na
tomto preparatu byl proveden pokus o ziskani série snimki na kritické energii
s riznymi zve€tSenimi. Pri rdstu zvétSeni se zmenSuje oblast, po které rastruje
primarni svazek a tim se zvySuje plo$na hustota dopadajiciho ndboje a moznost jeho
lokalizace na povrchu preparatu. Porovnani lze provést na tiech snimcich ziskanych
ze zornych poli o velikostech 500, 250 a 80 um. Na poslednim snimku je jiz patrné
zjasnéni blizko pravého horniho rohu, které 1ze povazovat za disledek povrchového
naboje. Pokud vSak i tento snimek porovname s tim, ktery byl ziskdn na energii
1700 eV, lze prohlésit, Ze stanoveni kritické energie i v tomto piipadé souhlasi
a reZzim zobrazeni je mozné pouZit.
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3 ZAVER

Vysledkem této prace mélo dle zadani byt vypracovani metody vhodné pro
pozorovani nevodivych preparati v rastrovacim elektronovém mikroskopu.
Dosazeni tohoto cile dokazuji testy na mnoha nevodivych preparatech. Metodu
nenabijejici mikroskopie lze tedy prohlasit za vhodnou k pozorovani nevodivych
preparatii. Z teoretickych predpokladli potvrzenych praktickymi pokusy plyne
i vymezeni typu preparati vhodnych pro zobrazovani touto metodou. Zakladni
podminkou je heterogenita vzorkid vyrazné neptekracujici svymi typickymi rozmeéry
“zrna® velikost stopy svazku elektronového mikroskopu. V ptipade€, Ze je preparat
tvofen oblastmi o vétSich rozmérech, je nutnou podminkou jejich vzajemna
podobnost z hlediska hodnoty kritické energie. DalSim omezenim je topografie
vzorku. Topografie ve svém dusledku zptisobuje lokalné se ménici odezvu preparatu
na primarni svazek a nelze tedy najit jednu kritickou energii, kterd by byla spole¢na
pro cely preparat. Tento jev vSak paradoxné muze zpuUsobit prijatelné zvyraznéni
topografie preparatu na ziskavaném snimku.

Stejné jako jiné metody, zalozené na pouziti nizkovakuovych mikroskopt,
pokovovani povrchi nebo neutralizaci vzniklych nabojua, i tato metoda vyzaduje
vybaveni mikroskopu specidlnimi pfistavky. Nejvétsim zdsahem je doplnéni
mikroskopu systémem pro dosahovani nizkych energii — katodovou ¢ockou, a dale
pak programovym vybavenim pro fizeni polohy svazku, snimani signalu
a vyhodnocovani dat. Pokud je mikroskop adaptovan popsanym zpisobem, je jiz
vlastni nalezeni kritické energie zcela automatickou operaci, ktera zpravidla netrva
déle nez nékolik desitek vtefin. Pokud porovname tuto dobu s dobou nutnou
naptiklad jen k pokryti povrchu vzorku vodivou vrstvou, miizeme ji povazovat za
zanedbatelnou - nehledé k tomu, ze preparat béhem doby méfeni neopusti prostor
komory mikroskopu a tak se snizuje riziko jeho poskozeni a znecisténi. Na druhé
strané vSak tato metoda neni vhodna pro vSechny typy vzorkd a neni tedy mozno
(a ani to nebylo autorovym zdmérem) prohldsit jiné metody za piekonané. Cilem
bylo pfedevsim propracovani metody, jejiz hlavni prednosti je fakt, ze povrch
preparatu neni Zadnym zplisobem ovlivnén dodate¢nym zvodivénim. Toto je zvIasté
dalezité naptiklad pro bouflivé se rozvijejici oblasti polovodicovych technologii,
kde je pojem kritickd energie znam jiz dlouhou dobu. Dosud vSak chybé¢l prostiedek,
jak hodnoty kritickych energii stanovit. Dalsi pfednosti je pak extrémné vysoka
uroven obrazového signalu (souvisejici s pouzitim katodové Cocky) kontrastujici
s trovni signalu v environmentalnim mikroskopu snizovanou rozptylem primarniho
svazku i signalnich elektronti na molekulach plynii a nemozZnosti pouzit dostatecné
silné extrakéni pole detektord.

Autor si je téz védom faktu, Ze zatizeni, na kterém vyvoj metody probihal, je na
dnesni dobu jiz pon¢kud zastaralé a svymi technickymi parametry nespliuje
soucasné pozadavky. Dilezité vsak je, ze se metodu podatilo zrealizovat alespon
v tomto jednom kompletnim exemplafi piistroje a Ze zadnd cast metody nebyla
ponechana na Urovni pouhych teoretickych ptredpokladi.
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Ve své konecné podobé byla metoda autorem predstavena ustnim piispévkem na
14. Mezinarodnim kongresu EM, konaném v mexickém Cancunu v roce 1998.
Rozsahly clanek s podrobnym popisem metody byl otistén v asopise Scanning
(USA) v roce 2001 [39].

V soucasné dobé probihaji v ramci spole¢ného projektu mezi tymem mikroskopie
pomalymi elektrony na Ustavu piistrojové techniky v Brné vedenym I. Miillerovou
a firmou TESCAN s.r.o. prace na postupném implementovani metody do komercné
vyrabéného mikroskopu VEGA TS5130, ktery stermoemisni katodou dosahuje
rozliSeni 3.5 nm a slibuje mnohem kvalitn€j$i zobrazeni nez zatizeni postavené
v ramci této prace. Prvni prototyp tohoto mikroskopu, ktery byl prozatim vybaven
jen katodovou coCkou a programovym vybavenim pro pocitatové fizeni, byl
vystaven na komercni vystave 12. Evropského kongresu o elektronové mikroskopii
v Brné v €ervenci 2000.
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6 ABSTRACT

This thesis deals with problems of imaging of nonconductive specimens in
scanning electron microscopes and describes a novel method based on measurement
and utilization of a critical energy.

The total emitted electron current in the SEM is normally lower than the primary
beam current so that some negative charge is dissipated into the specimen. In the
case of a non-conductive specimen, the charge stays localized at the surface. It
creates a unipolar electric field that deflects the primary beam and influences the
trajectories of the signal electrons before their detection, and can also cause
discharges, etc. Thus, non-conductors cannot be observed at normal energies.
Between the critical primary energies at, say, 0.5 to 4 keV, the total electron yield
exceeds the unity level and the positive surface charge attracts back a part of slow
secondaries so that a balance is established with a potential of a few volts only.

The non-charging microscopy method consequentially utilizes the critical
energies to avoid any charge dissipation. The difficult task to determine a critical
energy at absolute minimum surface charge-up, is solved by quick acquisition of the
signal development in time after a pixel is illuminated for the first time. The method
was realized in a cathode lens equipped SEM which enables one to adjust easily the
electron landing energy and even to roughly align the SEM at a different energy.
The drawback is that the cathode lens extracts the secondaries off the surface so that
also the positive charging-up fully develops. The final step in the method
development consisted in closing an automated loop formed by the following steps:

measurement of the signal vs. time curve in series of pixels not illuminated
before;

smoothing of the curves by using the polynomial rms fitting method,

curve integration with respect to its asymptotic level,;

stepwise discarding of the curves most differing from the average;

The loop is preceded by definitions of pixels prescribed for the critical energy
measurements and determination of the working distance, it is closed when a total
charge measure falls below a pre-selected limit, and finally, a single-shoot picture at
the critical energy is taken from the unused part of the view field.

The dissertation also contains description of all factors influencing reliability and
applicability of the method and examples of noncharged micrographs of specimens
from both life and material science field.
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