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Cwiczenie 9

Elektronowy mikroskop skaningowy-cyfrowy w badaniach

morfologii powierzchni ciala stalego.

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

podstawowymi zastosowaniami skaningowego mikroskopu elektronowego-cyfrowego

Vega 5135 MM Tescan.

Plan prac badawczych

. Nauka podstaw technicznej obstugi mikroskopu Vega 5135 MM oraz obstugi softwarowe;.
. Uruchamianie mikroskopu, centrowanie wiazki (4Auto Gun), (PC Fine) 1 (WD).

. Kalibracja stolika, przesuw i pozycjonowanie probek. Praca w dwdch elekronoptycznych

modach RESOLUTION 1 FISH EYE.

. Praca w modzie detekcji SE (elektrony wtorne) dla r6znych napig¢ przyspieszajacych i

powigkszen.

. Praca w modzie detekcji BSE (elektrondw wstecznie, elastycznie rozproszonych) dla

roznych napig¢ przyspieszajacych i powigkszen.

6. Miksowanie obrazow (SE+BSE, SE-BSE).
7.
8
9

Praca w pozostalych modach elektronooptycznych DEPTH 1 FIELD.

. Dzialanie mikroskopu w modzie LV (niskiej prézni).

. Wykorzystanie modu ROCKING, obserwacje kanatlowania elektrondw w monokrysztatach.

10. Operacje softwerowe na obrazach, opracowywanie zdj¢¢ mikroskopowych.



Wstep teoretyczny

BUDOWA SEM

Badanie préobki przy uzyciu mikroskopu elektronowego polega na przemiataniu
(skanowaniu) jej powierzchni nanometrowa wiazka elektronoéw uformowana przez uktad
elektronooptyczny. Sygnat uzyskany z powierzchni probki dociera do detektora, ktorego
istotna czescia jest scyntylator i fotopowielacz. Sygnat wychodzacy z detektora steruje
jasnoscia obrazu wyswietlanego na monitorze. Powigkszenie mikroskopu wynika z relacji
wielkos$ci obszarow skanowanych na probcee 1 na monitorze. Schematyczna budowa

elektronowego mikroskopu skaningowego przedstawiona jest ponizej
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Gléwnymi elementami konstrukcyjnymi skaningowego mikroskopu elektronowego sa:

kolumna, komora ze stolikiem probek 1 detektorami, uktad prézniowy.



Kolumna

Jest elementem mikroskopu, w ktorym znajduja si¢ wszystkie uklady zwiazane optyka
pierwotnej wiazki elektronowej. Zadaniem tych uktadéw jest odpowiednie uformowanie
wiazki elektrondw oraz zapewnienie jej przemieszczania po badanej probee, rownolegle do
jej powierzchni (skanowanie).

W sktad kolumny wchodza:

Dzialo elektronowe

Jest to element, w ktorym wyr6znia sig katodg, cylinder Wehnelta 1 anodg. Pomigdzy
katodg 1 cylinder Wehnelta przylozony jest ujemny potencjat elektryczny, natomiast anoda 1
inne elementy kolumny potaczone sa z potencjatem zerowym. Wynikiem nagrzewanie si¢
katody (drut wolframowy o $rednicy okoto 100 um) jest termoemisja elektronow, ktore sa
nastgpnie rozpgdzane potencjatem przyspieszajacym przytozonym pomigdzy cylindrem
Wehnelta i anoda. Ten strumien elektronéw okreslany jest jako prad emisji. Mozna go
regulowac poprzez zmiang ujemnego potencjalu migdzy katoda a cylindrem Wehnelta.

Po przejsciu przez otwor w anodzie, pierwotna wiazka elektronowa nie zmienia juz swej
nabytej energii kinetycznej

Cewki centrowania wigzki

Znajduja si¢ one pod dziatlem elektronowym, a ich zadaniem jest takie odchylenie
pierwotnej wiazki elektronéw, aby przebiegala ona centralnie w osi uktadu optycznego
kolumny.

Dwa kondensory

System dwoch sprzezonych kondensatorow stanowi soczewki magnetyczne, ktorych
zadaniem jest zmniejszenie Srednicy wiazki elektronowej przy jej ustalonym pradzie.

Przestona apreturowa

Jest to ostatnia przestona na drodze pierwotnej wiazki elektronowej. Ogranicza
srednicg wiazki elektronéw do 50 um W mikroskopie Vega).

Soczewka posrednia wraz z cewkami centrujgcymi

Maja za zadanie zmiang kata zbieznos$ci oraz centralne wyosiowanie wiazki
elektronowej biegnacej do obiektywu.

Cewki stygmatora

Stygmator to osiem cewek kompensujacych astygmatyzm.

Dwustopniowe cewki skanujqce (odchylajgce)

Reguluja wielko$¢ skanowanego obszaru, powigkszenie 1 szybko$¢ skanowania.



Elementy kolumny mikroskopu sa przedstawione na rysunku ponizej:
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Komora pomiarowa

Znajduje si¢ ona pod kolumna. W jej sktad wchodzi siedmio pozycyjny
zautomatyzowany stolik pomiarowy, ktorego ruchy w plaszczyznie XY wykonywane sa przez
silniki krokowe (panel Stage Control), natomiast ruch w kierunku osi Z wykonywany jest
recznie za pomoca dwdch pokretet umieszczonych w drzwiach komory.

W komorze znajduje si¢ tez system detekcji. Zbudowany z detektora elektrondw
wtoérnych 1 detektora elektrond6w wstecznie rozproszonych. Detektor elektronow wtérnych
znajduje si¢ w cylindrycznej $cianie z boku komory. Przys$piesza on elektrony o matej energii
emitowane przez probke oraz zbiera je na powierzchni scyntylatora. Impulsy §wietlne
generowane w materiale scyntylatora sa przekazywane §wiatlowodem do fotopowielacza.
Nastgpnie sygnat jest wzmacniany i przekazywany do obwodow elektrycznych sterujacych
jasnoscia plamki tworzacej obraz na monitorze. Detektor elektronéw odbitych ma ksztalt
pierscienia i jest umieszczony w bocznej scianie komory mikroskopu lub pod obiektywem.
Elektrony odbite maja znaczna energig, przez co nie potrzebuja dodatkowego pola

przyspieszajacego by dotrze¢ do scyntylatora.



Uklad prézniowy

Tworzy go dwustopniowy system z pompa rotacyjna i turbomolekularna co pozwala
osiagnaé préznig rzedu 5x10° Pa pozbawiona zanieczyszczen od par oleju. Jednocze$nie
pompa rotacyjna wraz z automatycznie sterowanym zaworem dozujacym zapewnia prac¢ w
tzw. modzie niskiej proézni (L V) w zakresie uzyskiwanych cisnien od 5 do 50 Pa.

Uklad prozniowy jest sterowany 1 kontrolowany przez niezalezny mikroprocesor
komunikujacy si¢ z gtdwnym komputerem sterujacym, a sam proces uzyskiwania prézni
(wysokiej- HV 1niskiej-LV) jest ustawiany softwarowo z klawiatury komputera.

Pomiar prozni jest dokonywany przez dwie sondy prozniowe Piraniego umieszczone
w komorze pomiarowej oraz kolumnie mikroskopu (po stronie wysokiej prozni).
Prozniomierz umieszczony w komorze jest takze uzywany do regulacji poziomu ci$nienia w

przypadku pracy w modzie niskoprozniowym LV.

Kontrast w SEM

Czes¢ elektronow tworzacych wiazke skanujaca oddziatuje z powierzchnia probki w
sposoOb sprezysty, nastgpuje rozproszenie elektronow.. Czgs¢ elektronow pierwotnych
rozproszonych wstecznie blisko powierzchni probki tworzy sygnatl tzw. elektrondéw wstecznie
odbitych (BSE). Zdolnos¢ atoméw do odbijania elektronéw zalezy w duzym stopniu od liczby
atomowej Z 1rosnie z jej wzrostem, co stanowi zrédlo informacji o chemicznym
zr6znicowaniu probki.

Pozostata czgs¢ elektrondw pierwotnych absorbowana przez probke jest rozpraszana
niesprgzyscie przez przypowierzchniowe warstwy atomow 1 traci stopniowo energig. W
wyniku tego oddziatywania powstaje sygnat niskoenergetycznych elektronéw wtérnych (SE),
ktory jest najistotniejszy w SEM. W mikroskopii elektronowej wtornymi nazywa si¢ tylko te
elektrony, ktorych energia jest mniejsza od 50 eV. Z uwagi na mala energi¢ emitowanych
przez probke elektronow wtornych tylko te, ktore sa emitowane blisko powierzchni maja
szanse opusci¢ probke 1 dotrze¢ do detektora. Dzigki temu elektrony tego typu sa wrazliwe na
topografi¢ powierzchni probki, gdyz wiele elektrondw wtornych opusci wypuktosci probki,
natomiast niewiele zaglebienia (pozostana w probce). Powstanie dzigki temu wyrazny

kontrast topograficzny.



Glebia ostrosci w SEM

Dzigki glebi ostrosci mamy wrazenie trojwymiarowosci. Przy zatozeniu braku
aberracji soczewek elektronowych i pomijalnej wielkosci srednicy wiazki elektronow glebig

ostrosci okresla uproszczona zaleznos¢:

G= 4
Ma
gdzie dy = 0,2 jest rozdzielczos$cia oka ludzkiego, M to powigkszenie obrazu SEM, a
o. oznacza warto$¢ apretury soczewki obiektywowej wyrazonej w radianach (typowa wartos¢
0,003 rad.).
Po uwzglednieniu istnienia aberracji 1 okreslonej srednicy wiazki elektronow d.

warto$¢ ostrosci G jest mniejsza:

Obiektyw Prébka

Mody pracy optyki elektronowej w SEM Vega

Resolution — Jest to podstawowy mod pracy mikroskopu, posrednia soczewka IML
jest wtedy wyltaczona. Kat aperturowy wiazki pierwotnej jest w tym przypadku optymalny dla
krotkiej odlegtosci robocze) WD (rzgdu 4-5 mm), napigcia przyspieszajacego 30 kV i
maksymalnego wzbudzenia soczewki C2 oraz otworu ostatniej przystony (zwane;j
aperturowa) rownego 50 pum.

Depth — W torze elektrooptycznym mikroskopu uruchomiona zostaje soczewka
posrednia. Daje to efekt redukceji apretury stozka sondujacej wiazki elektronowej przy
jednoczesnym szkodliwym zwigkszeniu wymiarow srednicy wiazki

Field — Mod ten wykorzystuje soczewke posrednia dla ogniskowania wiazki
elektronowej, podczas gdy obiektyw Ol jest wylaczony. Soczewka posrednia pelni wowczas
role obiektywu. Taka kombinacja daje wiazke o matej apreturze oraz glgbig¢ obrazu na tyle
duza, ze obraz jest zogniskowany praktycznie we wszystkich dopuszczalnych pozycjach

stolika, skanowany jest maksymalnie duzy obszar powierzchni probki. Wada tego modu pracy



jest duzy wymiar $rednicy wiazki co powoduje, ze maksymalne uzytkowe powigkszenie nie
moze by¢ wigksze niz 500x..

Fish Eye — Mod ten uzywa posredniej soczewki IML dla ogniskowania wiazki
elektrondw rownoczesnie z obiektywem O1, ktoérego soczewka jest wowczas maksymalnie
wzbudzona. Uzyskiwany jest efekt wzrostu zasiggu odchylenia cewek skanujacych. Apretura
wiazki jest bardzo mata, co daje duza gigbie ostrosci. Niekorzystna w tym modzie jest duza

srednica wiazki oraz dystorsja.

Cele, do ktérych sa wykorzystywane powyzsze mody zestawiono w tabeli ponizej:

MOD PRACY CEL ZASTOSOWANIA
RESOLUTION Uzyskanie duzej rozdzielczosci, obserwacja duzych powigkszen do
500 000 x
DEPTH Duza glebia ostrosci
FIELD Wybdr z calej powierzchni probki fragmentu, ktory bedzie badany

przy duzych powigkszeniach

FISH EYE Podglad usytuowania probki i wyszukiwanie interesujacych

fragmentow do dalszych badan

ROCKING Wykrycie uporzadkowania krystalicznego

Schematy dziatania poszczegdlnych modoéw pracy optyki elektronowej w mikroskopie Vega
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Metodyka pomiarowa

Specyfikacja techniczna skaningowego mikroskopu elekytronowego Vega 5135 MM
1. Zdolno$¢ rozdzielcza (detektor SE): 3.5 nm przy 30 kV.
2. Powigkszenie: 20 do 500 000 x przy 30 kV (Odleglos¢ robocza 30mm).

Dodatkowo zakres powigkszen rzedu 2-4 x- dostepny w trybie pracy " Fish Eye”. Jest to
unikalny tryb pracy ukfadu elektronooptycznego stosowany w mikroskopach typu " Vega",
pozwalajacy na obserwacje z bardzo duzym polem widzenia. Tryb ten jest przeznaczony
do poszukiwania na preparacie obszarow interesujacych makroskopowo. Tryb ten pozwala
takze na podglad wnetrza komory.

. Pr6znia robocza: 5x10-3 Pa.

. Napigcie przyspieszajace regulowane w zakresie od 500 V do 30 kV

. Prad probki: od 1 pA do 2 nA.

. Rozdzielczo$¢ obrazu: Od 256x192 do 4096 x 4096 pikseli.

N N b B~ W

. Detektory:
Detektor elektronéw wtornych (SE) -typu Everharta-Thornleya.
Pierscieniowy detektor elektronow wstecznie rozproszonych (BSE )
Pomiar pradu probki.

Jasnos$¢ 1 kontrast obrazow z detektoréw sterowane recznie 1 automatycznie.



8. Mozna rownoczesnie otworzy¢ do 8 okien ze skanowanym obrazem i1 kazdemu z nich
przypisa¢ inng warto$¢ parametru np. powigkszenia, predkosci skanowania, rodzaju
detektora itp.

9. Dzialo elektronowe i1 uktad elektronooptyczny
Vega 5135 MM wykorzystuje cztero-soczewkowy uklad elektronooptyczny kolumny z
unikalnym systemem komputerowego sterowania (COSS), ktére daja uzytkownikowi
wiele mozliwosci 1 wyjatkowych zalet przewyzszajacych wigkszo$¢ konwencjonalnych
mikroskopdéw skaningowych. Jest to komputerowa optymalizacja plamki ( $rednicy
wiazki) pozwalajaca uktadowi elektronooptycznemu pracowaé w roznych trybach, w
ktorych zoptymalizowane zostaly parametry:

10. Zautomatyzowane funkcje mikroskopu z mozliwoscia kontroli r¢cznej -przy pomocy
"tracker ball" i myszy komputerowe;j

-Automatyczne sterowanie optyka elektronowa (w tym centrowanie podzespotow).
-Automatyczne centrowanie dziata elektronowego
-Automatyczna kompensacja przy zmianie wysokiego napigcia.
-Automatyczna regulacja kontrastu 1 jasnosci dla obrazéw SE 1 BSE.
-Automatyczne ogniskowanie.
-Automatyczna korekcja astygmatyzmu.
-Tryby pracy mikroskopu pozwalajace na automatyczne przywotanie ustalonych
parametréw pracy (standardowa procedura operacyjna).

-Mozliwos$¢ wprowadzania profili uzytkownika.

11. Pr6zniowa pompa turbomolekularna
Uklad prozniowy skonstruowano tak by zapewniat wysoka czysto$¢. W skiad systemu
wchodzi pompa turbomolekularna ( chtodzona powietrzem -bez chlodzenia cieczowego)
oraz pompa rotacyjna. Uklad zawiera glowicg pomiarowa Piraniego. Uklad jest
kontrolowany przez mikroprocesor za posrednictwem gtdéwnego komputera,
oprogramowania i uktadu monitorujacego. Elektroniczna automatyzacja ukfadu
prozniowego potaczona jest ze zdalnym sterowaniem.

12. Oprogramowanie stuzace do obrobki obrazu 1 pomiar6w obrazu.
Obrobka obrazu: histogramy, redukcja szumow, ostrosé, filtry, korekcja §wiatta, kontrast
roznicowy, filtry adaptacyjne itp.

13. System archiwizacji obrazu



Uzyskane obrazy moga by¢ sktadowane w postaci plikow BMP TIFF , JPG na twardym

dysku, dyskach ZIP , ktore sa standardem badz opcjonalnie na ptytach CD badz dyskach

magnetooptycznych.

Spis ustawien oprogramowania osiaganych z poziomu dostepnosci .,GUEST” (na tym

poziomie studenci wykonuja niniejsze ¢wiczenie). W ramkach kolorem sa zaznaczone

najwazniejsze 1 najczescie] uzywane funkcje ustawien przy wykonywaniu ¢wiczenia
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Wrybrane zagadnienia obslugi mikroskopu Vega

Ekran monitora z opisem glownych, uzywanych w ¢wiczeniu narzedzi programowych.
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1. W oknie dialogowym (prawa gorna, strona ekranu monitora) jest wyswietlane aktualnie

wybrane narz¢dzie (wybor przez kliknigcie wlasciwej ikonki z prawej strony ekranu).

Wartos¢ wyswietlanej funkcji (narzedzia) mozemy zadawac poprzez: wpis z klawiatury,

przy pomocy myszki komputerowej lub "tracker ball" 1 wpisana liczbe potwierdzamy

przyciskiem OK lub ENTER

2. Przy ustawianiu ostrosci czy maksymalnego pradu pierwotnej wiazki elektronowe;]

wygodnie jest uzywa¢ matego ,,okienka” podgladu. W tym celu klikamy dwukrotnie na

ekranie lewym klawiszem myszki, powinno si¢ pojawi¢ mate, szybko przemiatane

,okienko”. Jesli chcemy si¢ go pozby¢ to klikamy dwukrotnie lewym klawiszem na

ekranie poza obszarem ,,0kienka”. Prawym klawiszem myszki mozemy natomiast

zmienia¢ jego wymiary.
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3. Mate zmiany potozenia prébki mozemy tatwo realizowac przytrzymujac przycisnigte
koteczko (scroll) myszy 1 ciagnac kursorem po ekranie wybrany fragment probki. Natomiast
obrotem tym samym koteczkiem (scrollem) zmienia¢ mozna szybkos¢ przemiatania obrazu

przez wiazke elektronowa.

Uwagi koncowe

UWAGA 1: Studentowi wykonujacemu ¢wiczenie nie wolno samodzielnie zmieniac¢
ustawienia parametrow wewnatrz panelu HV&Filament&Vacuum

UWAGA 2: Studentowi wykonujacemu ¢wiczenie nie wolno samodzielnie przemieszczac
stolika pomiarowego wzdtuz osi Z tzn. pionowo, w gorg i w dot.

UWAGA 3: Nalezy zwr6ci¢ uwage na poprawne zapisywanie nazw, bez uzywania znakow,

ktorych nie akceptuje system Windows.
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