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Cwiczenie 7
Elektronowy mikroskop skaningowy-analogowy w

badaniach morfologii powierzchni ciala stalego.

Cel éwiczenia: Celem ¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z budowa, dziataniem, obstuga oraz

podstawowymi zastosowaniami skaningowego mikroskopu elektronowego-analogowego

BS 340 Tesla.

Plan prac badawczych

I.
2.

Konstrukcja mikroskopu BS 340 Tesla, nauka obstugi.
Blokowy charakter sterowania mikroskopem: system prozniowy, uktad elektrooptyczny
wiazki elektronowej, system wybierania, uktad detektora SE, system rejestracji obrazu,

uktad goniometru z probka.

. Badanie wptywu energii wiazki elektronowej na parametry obrazu dla: 20 keV, 15 keV, 10

keV, 5 keV 1 mniej niz 5 keV dla mozliwie minimalnych i maksymalnych powigkszen,

przy WD=30mm probki.

. Uzyskiwanie maksymalnego powigkszenia (obraz poprawny) przy energii wiazki 20 keV 1

5 keV dla dla r6znych odleglosci WD probki.

. Pomiar glebi ostrosci mikroskopu dla réznych odlegtosci probki (WD) i ustalonych

powigkszen obrazu, dla energii wiazki 20 keV. Otrzymane wyniki nalezy porownac z

wyliczeniami teoretycznymi.

. Aplikacje: preparatyka i rejestracja wybranych préobek z réznych dziedzin nauki i techniki

a) Obserwacja mikrostruktur uktadow elektronicznych. Ocena stopnia ich miniaturyzacji.

b) Badanie wplywu procesow trawienia chemicznego i jonowego na topografi¢
powierzchni probek polikrystalicznych 1 monokrystalicznych.

c¢) Obserwacja mikrokrystalicznych struktur w mineratach naturalnych.

d) Przygotowanie 1 obserwacja preparatdéw biologicznych



7. Praca mikroskopu w modzie katodoluminescencyjnym (CL)

8. Badania powierzchniowych struktur magnetycznych w kobalcie

Uwaga: Preparaty o charakterze testowym dla pkt.2, 3, 4 dostarczy prowadzqcy zajecia,

czes¢ preparatow dla realizacji pkt.5 i 6 przygotowuje wykonujqcy ¢wiczenie student.

Wstep teoretyczny

BUDOWA, PODSTAWOWE PARAMETRY.

Mikroskop elektronowy skaningowy jest przyrzadem, w ktorym wiazka elektronow jest
przemieszczana po badanym obszarze preparatu podobnie jak w kineskopie telewizyjnym t;j.
wzdtuz kolejnych rownolegtych linii. W kazdym punkcie analizowanego obszaru elektrony te
oddziatuja z atomami powierzchni badanego preparatu ulegajac m.in. czgsciowemu odbiciu 1
absorpcji, wywotujac emisj¢ elektronow wtornych, elektronow Augera i promieniowania
rentgenowskiego. Widmo energii emitowanych elektrondw przedstawione jest na ponizszym

rysunku.

H(E)

Widmo energetyczne elektrondw generowanych przez padajaca wiazke pierwotna.

N(E) jest Ib elektronow/sek

1 — elektrony wtorne (SE)

2 — elektrony wstecznie rozproszone

3 — elektrony wstecznie rozproszone, sprezyscie (BSE)

4 — elektrony Augera

5 — elektrony rozproszone nieelastycznie (np. tracace energi¢ na wzbudzenie
plazmonow)



Odbite 1 emitowane przez probke elektrony lub promieniowanie elektromagnetyczne sa
wychwytywane przez odpowiednie detektory, a uzyskane sygnaly po wzmocnieniu steruja
natgzeniem wiazki elektrondw w zewngtrznym monitorze, na ktorego ekranie widoczny jest
powigkszony obraz badanego preparatu. Uktad odchylania wiazki w tym mikroskopie steruje
jednoczesnie odchylaniem wiazki po ekranie monitora. Uzyskujemy tym sposobem
synchronizacj¢ pomigdzy, kolejnymi wybieranymi na powierzchni preparatu punktami, a

odpowiadajacymi im punktami obrazu na ekranie.

Schemat budowy skaningowego mikroskopu elektronowego jest przedstawiony ponizej:1
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1 — kolumna mikroskopu

2 — dziato elektronowe

3 — obiektyw

4 — detektor elektronow wtornych

5 — stolik z probka

6 — Sluza do komory prézniowej preparatu
7 — komora preparatu

8 — odprowadzenie do ukladu prézniowego
9 — uktad pompowy wysokiej prozni

1. Dzialo elektronowe

Wiazka elektrondéw jest wytwarzana przez dziato elektronowe na szczycie kolumny
mikroskopu. Zrodtem elektronéw jest, w przypadku mikroskopu uzytkowanego w niniejszym

¢wiczeniu, zarzaca si¢ wolframowa katoda (wlokno w ksztalcie litery V). Pole elektryczne w



dziale elektronowym kieruje wyemitowane z niewielkiego obszaru na powierzchni katody
elektrony do matego otworu — zrenicy elektrono-optycznej. Nastepnie elektrony sa
rozpgdzane (przyspieszane) w kolumnie mikroskopu, w kierunku anody, z energia od kilkuset

do kilkudziesigciu tysigcy elektronowoltow.

Schemat budowy dziata elektronowego.

2. Uklad elektronooptyczny

Waznym elementem budowy mikroskopy jest uktad formowania oraz skupiania wiazki
elektronow. Formowanie rozbieznej wiazki elektronow wychodzacej spod anody odbywa si¢
w ukladzie soczewek elektromagnetycznych zwanych soczewkami kondensora. Najczegsciej
w kolumnie znajduja si¢ dwie takie soczewki oraz przestona kondensora. Przestona
kondensora odcina elektrony rozproszone, a kondensory zmieniaja $rednicg, nat¢zenie oraz
ogniskowanie wiazki elektrondw na preparacie. Ponadto w tym uktadzie znajduja si¢ cewki
odchylanie X oraz Y, zsynchronizowane z monitorem, majace za zadanie przemieszczanie
wiazki po preparacie. Pod nimi znajduje si¢ obiektyw i ostatnia przystona zwana aperturowa.
Poniewaz soczewka obiektywu decyduje w znacznym stopniu o jako$ci obrazu to musi by¢
ona wykonana z jak najwigksza precyzja. Soczewki elektromagnetyczne w kolumnie
mikroskopu obarczone sa szeregiem wad odwzorowania. Najistotniejsza, z praktycznego
punktu widzenia, jest astygmatyzm soczewki obiektywowej. Celem eliminacji tej wady
soczewka obiektywowa wyposazona jest w stygmator, ktéry w znacznym stopniu koryguje

wadg astygmatyzmu obrazu.



Schemat uktadu elektronooptycznego w kolumnie mikroskopu Tesla BS 340.

1 — cewki centrowania wiazki
2 — pierwszy kondensor

3 — przestony

4 — drugi kondensor

516 — przestony

7 — cewki odchylania XY

8 — stygmator

9 — obiektyw

10 — przestona aperturowa

3. Detektor elektronéw wtdérnych

Sktada si¢ on z siatki, scyntylatora i fotopowielacza. Ze wzgledu na mate energie
elektronow wtornych, do siatki wejsciowej detektora jest przytlozone dodatnie napigcie, zatem
elektrony wtérne opuszczajace probke sa wciagane do wngtrza detektora. Nastgpnie sa one
przyspieszane potencjatem okoto 10 kV ipadaja na scyntylator wywotujac w jego materiale
btyski scyntylacyjne rejestrowane przez fotopowielacz. Dalej juz jako impulsy elektryczne
sygnaly te sa wzmacniane 1 przesytane poza detektor do uktadow elektronicznych
mikroskopu. Ten typ detektora nazywany jest detektorem Everharta-Thornleya 1 jest

powszechnie stosowanym w detekcji elektronow wtornych.
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Schemat detektora elektronow wtdrnych.

1 — rejestrowane elektrony wtorne

2 — siatka metalowa

3 — scyntylator

4 — metalowa obudowa kolektora elektronow
5 — izolator

6 — $wiattowdd

7 — fotopowielacz

GLOWNE PARAMETRY ELEKTRONOWEGO MIKROSKOPU SKANINGOWEGO

Powigkszenie mikroskopu, ktére jest rowne stosunkowi dlugosci boku ekranu do dlugosci

boku obszaru skanowanego na probce przez wiazke elektrondéw. Mozna uzyskiwaé
powigkszenia z zakresu od 10 do 500000 razy.

Zdolno$¢ rozdzielcza mikroskopu, ktora glownie zalezy od $rednicy elektronowej wiazki

skupionej na probce oraz rodzaju wybranego sygnatu. Najwigksza zdolnos¢ rozdzielcza
zapewnia wykorzystanie elektronéw wtoérnych do tworzenia obrazu, gdyz ich obszar
wzbudzenia jest porownywalny ze §rednica wiazki. W mikroskopach, w ktorych zrodtem
elektronow jest zarzaca si¢ spirala wolframowa uzyskuje si¢ zdolnos¢ rozdzielcza
maksymalnie do 3,5 nm.

Glebia ostrosci obrazu w mikroskopie skaningowym, ze wzgledu na stosowane mate katy

apretury, jest rowniez, wielokrotnie wigksza niz w zwyklym mikroskopie optycznym.



Teoretyczna wartos$¢ glebi ostrosci mozna oszacowac na podstawie nastgpujacego wzoru:

6=t (1)
gdzie: G — glebia ostrosci
d, — rozdzielczos¢ ludzkiego oka (przyjmuje si¢ okoto 0,2 mm)
M — powigkszenie mikroskopu

¢ - apertura obiektywu (w radianach), jest to potowa kata ,,rozwarcia” wiazki.

Metodyka pomiarowa

Pomiar glebi ostrosci

W ¢éwiczeniu wyznacza si¢ glebig ostrosci mikroskopu dla ustalonego powigkszenia
(najczesciej 3000x) 1 roznych odleglosci probki-testu od obiektywu (tzn. r6znego dystansu
pracy-WD). Jako probke testujaca wykorzystujemy fragment pamigci EPROM z rownolegle
naniesionymi $ciezkami obwodow (widoczne sa one w powigkszeniu 3000x).

Rézne odleglosci preparatu od obiektywu powoduja, przy stalym otworze ostatniej
diafragmy aperturowej, rownej w uzytkowanym mikroskopie 500um, zmiang kata apertury
wiazki, a tym samym zmiang gle¢bi ostrosci zgodnie ze wzorem (1).

W pierwszym kroku nalezy wykona¢ zdjgcie powierzchni probki-testu w duzym
powigkszeniu (np. 3000x), wydrukowac zdjgcie 1 doktadnie zwymiarowac. Nalezy
zwymiarowac szerokos$¢ Sciezek (jasniejsze paski) oraz szerokos$¢ przerw migdzy nimi.

Nastgpnie ustawiamy probke prawie pionowo (rownolegle do wiazki) 1 obserwujemy,

ostro widoczng, pewna liczbe $ciezek. Liczba ostro widzianych $ciezek bedzie rdézna dla

roznych odleglosci probki-testu od obiektywu mikroskopu (r6zny dystans pracy-WD).

Mnozac liczbg ostro widzianych $ciezek przez ich szerokos¢ (w wymiar ten wchodzi

szeroko$¢ $ciezki plus odstep miedzy Sciezkami), otrzymamy szukana glebig ostrosci w
mikrometrach.

Szerokos¢ $ciezek 1 odstepdw migdzy nimi odczytujemy z uprzednio zwymiarowanego
zdjecia powierzchni probki-testu (zdjecie to wykonano gdy powierzchnia jego byta ustawiona
prostopadle do wiazki elektronow)

Przy wykonywaniu powyzszych czynnosci nalezy zwrdci€ szczegolnie uwagg na
ustawienie powierzchni probki-testu, najpierw prostopadle do wiazki elektronow (dla potrzeb

zdjecia do zwymiarowania), a pdzniej prawie pionowe, dla pomiaru gigbi ostrosci.



Aby nie ,,zgubi¢” obserwowanego obszaru, nalezy wszelkie ruchy stolikiem 1
goniometrem wykonywac¢ powoli, matymi krokami, czgsto zmieniajac w razie potrzeby

powigkszenie, stale obserwujac na biezaco obraz na ekranie mikroskopu.

Schemat ukfadu doswiadczalnego, oraz jego ustawienia do badania pod katem 0° 1 90°

przedstawiono ponizej na rysunku:
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