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PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOPIA

1. BEVEZETES

A hagyomanyos optikai mikroszkop felbontoképessége a diffrakcios
korlat miatt optimalis esetben sem jobb (200 — 300) nm-nél. A 20. szazad
elején a tudomany fejlédése azonban ennél jobb felbontast igényelt, és
ekkorra mar a technikai feltételek is adottak voltak az elektronmikroszko-
pok kifejlesztéséhez. A fejlesztések két iranyban indultak el. Ennek ered-
ményeként Ernst Ruska munkassaga nyoman 1931-ban mitkodni kezdett
az elsd atvilagitos, Un. transzmisszios elektronmikroszkép (TEM), amely-
ben az elektronsugar a vékony (jellemzden 100-500 nm vastagsagu) min-
tat atvilagitva, elektromagneses lencserendszeren athaladva az optikai
mikroszkopéhoz hasonld, parhuzamos képalkotassal hozott 1étre nagyitott
képet. A parhuzamos képalkotés azt jelenti, hogy a mikroszkopi kép va-
lamennyi képpontja egyszerre jon létre. A masik irany pasztazast alkal-
maz, amely a soros képalkotést hasznalja, igy a kép pontjai nem egyszer-
re, hanem pontrol-pontra, idében egymas utan jonnek létre.

Az els6 pasztazo elektronmikroszkopot (SEM = Scanning Electron
Microscope) Max Knoll hozta 1étre 1935-ben, kereskedelmi forgalomban
azonban csak az 1960-as években jelent meg. A nehézségeket elsésorban
a pontos pasztazo elektronika 1étrehozasa jelentette. Azota a SEM rend-
kiviil elterjedt eszkdzzé valt, tobb tizezer példany miikodik szerte a vila-
gon. A népszerliség oka egyrészt az, hogy a vizsgalandé minta el6készité-
se viszonylag egyszerli, vékonyitast nem igényel. Masrészrol, bar jobbara
csak a minta feliiletének kozelébdl kaphato informacio, a legjobb mikro-
szkopokkal szerkezeti, topografikus és Osszetételbeli adatokat is nyerhe-
tiink.

Miel6tt ratérnénk a pasztdzo elektronmikroszkdp miikddési elvének
ismertetésére, nézziikk meg, hogy az elektronnyaldb és az anyagminta ta-
lalkozasakor mi varhato.

Az elektron-anyag kolcsonhatas soran keletkez6 ,,termékeket” az 1. abra
mutatja.

- Elbre szort elektronok.

Nincs energiaveszteség, nincs iranyvaltozas. Az elektronok tobbsége
ilyen. A transzmisszios elektron-mikroszkopiaban a vilagos latoter
(bright-field) képalkotashoz hasznalhatok.

- Rugalmatlanul szorodo elektronok. Kis energiaveszteség, kis szogben
szorodas. Felhasznalhatd: elektron energiaveszteség spektroszkdpidban és
specialis képalkotésra.
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- Rugalmasan szorodo elektronok. Nincs energiaveszteség, az iranyvalto-
zas fok nagysagrendii. Kristalyos anyag esetén az iranyt a Bragg-torvény
szabja meg. A TEM diffrakcio, a TEM sotét latoterti kép (dark field), és a
nagyfelbontast elektronmikroszkopia (HREM = High Resolution Elec-
tron Microscopy) hasznalja.

- Szekunder elektronok. A minta nyalab fel6li oldalan keletkeznek. Els6-
sorban gyengén kotott, kiilsé héjon 1évé elektronok, melyeket a nyalab
kiiit a helyiikrél. Osszegyiijtve topografikus (feliileti) informaciot adnak a
pasztazo elektronmikroszkopiaban.

- Visszaszort (backscattered) elektronok. Az eredeti nyalabbol rugalmas
¢s rugalmatlan nagyszogli szoérdst szenvedett elektronok. Képalkotasra
felhasznalhat6 a pasztazo elektronmikroszkopban.

- Rontgen-fotonok. A mintat bombazo elektronnyalab akkora energiaval
rendelkezik, hogy az a minta atomjainak bels6é héjar6l elektront iithet Ki.
Az ilyen elektronhiany magasabb energidju elektronpalyardl betoltddik,
mikdzben a két héj energia-kiilonbségének megfeleld energidju rontgen-
foton keletkezik. Minthogy ez az energia jellemzd az 6t kibocsatod atomra,
ezért, ha a mintabdl tdvozo6 rontgen fotonok energidjat megmérjiik, akkor
informaciot nyerhetiink a minta kémiai dsszetételére vonatkozoan.

- Auger-elektronok. Az elektron nyalab a minta atomjanak belsé héjarol
elektront 16k ki, majd az elektronhiany magasabb héjrol betoltddik. A
betoltddés soran energia szabadul fel, amely magasabb nivon elhelyezke-
do elektronnak adodik at, amely tavozik az atombol. Ez az Auger-
elektron, amelyet az Auger-clektron spektroszkopia hasznal, és a minta
kémiai Osszetételrdl ad informacidt. ElsOsorban feliiletvizsgalatra hasz-
nalhatd. A pasztazd elektronmikroszkdpok altaldban nem tartalmaznak
Auger-elektron detektort.

szekunder elektronok

bejévé elektronnyalab!

Auger-elektronok
réntgen fotonok

visszaszért
elektronok

rugalmatianul
szért
lektronok
rugalmasan szért
elektronok
eldre szort elektronok

1. abra. Az elektron-anyag kélcsénhatas termékei
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A legtobb pasztazo elektronmikroszkdpban vastag mintat hasznalunk,
ezért ilyen esetben a minta moégott megjelend ,,termékekkel” nem kell
szamolnunk. Ma mar van olyan pasztazé elektronmikroszkop is, amely
vékony mintdk esetén, a minta tuloldalan megjelend jelekbdl is képes
képet késziteni (STEM = Scanning Transmission Electron Microscope).
Ilyenkor a minta tuloldalan megjelend ,,termékek” is felhasznalhatok kép-
alkotasra. Az ilyen kép hasonl6 informéciot hordoz, mint a transzmisszios
elektronmikroszkop képe, hiszen ugyanazokat a nyaldbokat hasznélja
(elore és kis szog alatt rugalmasan szort elektronok). A képalkotas modja
természetesen ilyenkor is a pasztazo mikroszkopra jellemzé soros leképe-
z¢s, ¢s a felbontoképesség kb. egy nagysagrenddel elmarad a manapsag
hasznalatos TEM-ekétol.

2. A PASzZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP FELEPITESE

A mikroszkép fontosabb egységei: elektronforrds, objektiv lencse,
pasztazo tekercsek, detektor(ok), mintatartd. A pasztazo elektronmikro-
szkop felépitése az alabbi képen latszik.

__|-«—— elektron agyd
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2. abra. A pasztazo elektronmikroszkop felépitése

Az elektronmikroszkopokban az elektronok forrasa az elektronagyu,
melyben az elektronokat szolgaltaté katod kétféle elven miikddhet:
1. 1Izzoékatéd (T ~ 2500 K), melynek anyaga volfram (W) vagy lantan-
hexaborid (LaBg). Az izzokatdodos forras vakuumigénye (10 - 10°)
Pa. A katod alakjat a 3. abra mutatja.
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2. Téremisszios forras (FEG = Field Emission Gun), altalaban W hegy-
gyel. Ezt a forrast hidegkatodos forrasnak is szoktak nevezni, mivel
az elektronokat nem a katod hevitésével, hanem elektrosztatikus térrel
nyerjiik ki a fém feliiletébdl. A téremisszios forras vakuumigénye jo-
val nagyobb (10°-10°Pa), mint az izzokatodos forrasé. A
téremisszios forras katodjanak alakjat a 3. abra mutatja.

Az izzokatodos forras egyszeriibb, ¢és igénytelenebb, de kisebb inten-
zitasu €s rovidebb élettartamu, mint a nagyvakuumot igényld téremisszios
forras. A korszerti SEM-ekben gyakran termikusan is segitett téremissziot
alkalmaznak (Schottky-forras). Ilyenkor a katdéd anyaga altalaban
wolfram egykristaly, amelynek feliiletére kis elektron-kilépési energiaval
rendelkez6 cirkonium-oxidot (ZrO) visznek fel.

A forrasbol kilépd elektronokat elektromos tér gyorsitja a sziikséges
energiara, ahogyan a két kiilonb6zd forrds esetében a 4. dbra mutatja. A
pasztazo elektronmikroszkopban az elektronok maximalis energiaja alta-
laban Enax = (30 — 40) keV. A legtobb mikroszkopban az elektronok
energiaja szabalyozhat6 a Kisebb energiak felé.

3. abra. Az izzokatodos (balra) és a téremisszios (jobbra) forras katodja

izzit6 tapegység
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4. abra. Az izzokatodos és a téremisszios forrds szerkezete

A kilépd nyaldbot elektromagneses elven miikodd lencse fokuszalja.
Az elektronmikroszkopokban alkalmazott lencsék a Lorentz-erOhatés
alapjan mitkddé magneses lencsék (5. abra).
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optikai =
tengely felsé

3. abra. A magneses tér alakja az elektron-lencsében

A magneses lencsék képalkotasa hasonlo a vékony optikai lencséké-
hez, de ez az analdgia altalaban csak kis nyalab-nyilasszog esetén teljesiil
(u ~ 1°). Az elektronok a lencsében spiralis palyan mozognak. A lencse
fokusztavolsaga az elektroméagnes aramaval szabalyozhatd. A nagyitastol
fliggben a nyalab atméréje a mintan az objektiv lencse segitségével val-
toztathatd. A legjobb mikroszkopok esetén a nyalab minimalis atmérdje a
mintan ~ 1 nm. A korrekciés magnesek (stigmator) az objektiv lencse
asztigmatikus hibajat korrigaljak (6. abra).

pasztazé tekercsek

korrekciés magnesek

nyalabkorlatozé apertira

4. abra. Az objektiv lencse a pdsztdzo tekercsekkel, korrekcios magnesekkel és az aper-
turaval

A sokszor az objektiv lencsével Osszeépitett pasztazo tekercsek segit-
ségével a nyaldb sorrdl-sorra végigpasztazza a minta feliiletét. Az elekt-
ronnyalab és a minta kolcsonhatasakor keletkezett termékek koziil a
SEM-ben altalaban a szekunder elektronokat (SE), a visszaszort elektro-
nokat (BSE = Back Scattered Electron) és a rontgen fotonokat hasznaljuk
képképzésére.

3. A KEPALKOTAS ELVE

A kép létrehozasaban a lencséknek nincs kozvetlen szerepe, ezért a
pasztazd mikroszkopok esetén nem is érvényes a felbontasra vonatkozd
Abbe-feltétel. A soros képképzés esetén a felbontast meghatarozo ténye-
zO0k: a nyaldb mérete a minta feliiletén, a nyalab altal a feliilet alatt ger-
jesztett térfogat, illetve a mintabol kilépd termék energidja.



6 QUANTA 3D SEM FIZIKA LABORATORIUM
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5. dbra. A pasztazo elektronmikroszkop miikédésének elve

Hogyan jon 1étre a kép? A képalkotas elvét a 9. dbra mutatja. A minta
feliiletét pasztazo elektronnyaldbot a pasztazo generator vezérli. Ugyanez
a generator vezérli pontrél-pontra a képernyd pontjainak aktivalasat. A
nyaldb altal kivaltott elektronok vagy rontgen fotonok intenzitasat az
adott termékre érzékeny detektor érzékeli. A detektorok jele modulalja a
megjelenitd képernyd képpontjainak intenzitdsat. Ha a minta feliiletének
emisszidja valtozik, akkor ez a valtozas latszik a képerny6n, és igy alakul
ki a képerny6n pontrol-pontra a minta feliiletének emissziojat jellemzd
kép. A kép mérete allando, hiszen ez a képerny6 mérete. A nagyitas attol
fligg, hogy a minta feliiletén mozgd elektronnyaldb mekkora feliiletet
pasztaz. Ha kis feliiletrészt pasztazunk, akkor nagy a nagyitas (ez akar
millidszoros is lehet), ha nagyobbat, akkor csékken a nagyitas.

A mikroszkopban az elektronnyalab vakuumban halad, de az egyes
részekben a vakuum értéke kiilonboz6. A legnagyobb vakuumot a forras
igényli. Itt (10® - 10”) Pa a nyomas. A legkisebb vakuumérték a minta-
térben van. Itt a leggyakrabban alkalmazott tizemmodban (102-10" Pa
uralkodik. A két értek kozott a mikroszkop oszlopa mentén elhelyezett
vakuumszivattylk és rések hatasara a nyomas valtozik.

A pasztaz6 elektronmikroszkop miikodésébdl kovetkezik, hogy az
elektronnyaldb toltést juttat a feliiletre. Az nem engedhetd meg, hogy a
toltés felhalmozddjon a minta feliiletén, mert ezek elektromos tere
kolcsonhat a pasztazd nyaldb elektronjaival, ami meghamisitja a képet,
lehetetlenné téve a feliileti objektumok vizsgalatat, ezért vagy vezetd
(vagy azza tett) mintat kell hasznalni, vagy mas modon kell a toltés elve-
zetésrdl gondoskodni.

4. A SEM PARAMETEREI

A SEM legfontosabb paramétere a hely szerinti felbontds. A felbon-
tast els6 kozelitésben két tényezd befolyasolja: a nyaldb mérete a mintan
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¢s a nyalab-minta kolcsonhatasi térfogat. A mai legkorszerlibb berendezé-
seken is mindkét paraméter nagyobb, mint az atomok ko6zotti tavolsag,
ezért a SEM-mel atomi felbontas nem érhetd el.

A nyalab mérete a mintan az objektiv lencsével allithatd be. 2009-ben
a legkorszeriibb SEM eszkozokben a minimalis nyaldb méret (0,5-1) nm
kozotti érték.

A kolcsonhatasi térfogat fligg az elektronnyalab energiajatol és a ki-
valtott ,termék”™ fajtajatol. A minta feliilet kozeli rétegeibdl kivaltott
ntermékek” kiilonb6zo energidjhiak, és ezért kiillonb6zé mélységbdl és
kiilonbozo térfogatbol szarmaznak. Az elektronnyaldb atmérdje mellett ez
az, ami a felbontast meghatarozza. A 11. &brén is latszik, hogy a SEM-
ben altalaban képképzésre felhasznalt termékek koziil a szekunder elekt-
ronok 1-10 nm mélységbdl szarmaznak (a nyalab energiajatol fiiggéen).
Ezért a legnagyobb felbontds a szekunder elektron képpel érhetd el.

Elektron nyalab  Auger-elektronok (1-3) nm
szekunder elektronok (1-10) nm l

T

visszaszort elektronok <(1-2)pm

S pm a Krdntgen tartomany

l/. B

L rontgen tartomany

az elektronok behatolasi tartomanya

CuK
Ly

| —>»

6. dabra. Az elektronnyalab altal kivaltott termékek kiilonbozd mélység tartomdanyokbol
hoznak informaciot
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A felbontas hatara szekunder elektron kép esetén a jobb eszkdzokben al-
taldban 1-10 nm kozotti.

A mikroszkopidban hasznalt masik fontos paraméter a nagyitds. A
pasztazé elektronmikroszkdp nagyitasat 1ényegében geometriai viszonyok
hatarozzak meg.

| - L ;
e s
l:] informacio atvitel
&= >
o

pasztazott teriilet
a targyon

képerny6é

7. abra. A SEM nagyitdsanak elve

N=E.
I

A maximalis nagyitas:

képernys pixelméret H

" nyalab mérete a mintan  nd ’

max

ahol H a képerny6é mérete, n a képerny6 pixelpontjainak szama, d az
elektronnyaldb minimalis 4&tmérdje. Ez a kifejezés elsdsorban a szekunder
elektron képre igaz, hiszen visszaszort elektronok esetén a gerjesztett tér-
fogat joval nagyobb, mint a nyaladb atmérdje. Pl. L = 40 cm, n = 10% ¢s
d =1 nm esetén Npay = 4-10°. A jobb SEM eszkozokben a nagyitas 10 -
5-10° kozott valtoztathato.

A pasztazo elektronmikroszkdp esetében fontos paraméter még a
mélységélesség. D mélységélesség elsdsorban a nagyitastol fiigg.

8. dbra. A mélységélesség szamolas elve
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A 13. ébrén latszik, hogy D= E
a

A 2r atméréjii nyaldb mindaddig kiilonalld pontnak latszik a képen,
ameddig megnagyitott képe 1 képernyd pixelre esik. Ha 2rN > K, (K, a
képerny6 pixelméret), akkor a képen a pontok kezdenek atfedni, és a kép
kezd elmosddottd valni. Tehat:

2rN:KID
Dzﬁ
Na

Latszik, hogy mennél kisebb a nagyitas, annal nagyobb a mélységélesség.
Példaul: K, = 0,1 mm, N = 103, o= 102 esetén D = 0,01 mm = 10 um.
N = 10° esetén a mélységélesség: D =10 mm = 0,1 pm.

5. SPECIALIS LEHETOSEGEK SEM KESZULEKBEN

Minta vizsgalat alacsony nyomdsu gazban

Korszerli SEM késziilékben lehetdség van arra, hogy a mintatérbe
alacsony nyomdson gazt (N, HO, ...) vezessiink be. A gazon athalado
pasztazo elektronnyalab valamelyest kiszélesedik a gazmolekuldkon valo
szorddas kovetkeztében, de a gaz jelenlétében lehetévé valik nem vezetd
mintdk bevonat nélkiili vizsgéalata. Az elektronok 4ltal ionizalt gaz képes
semlegesiteni a feliiletre jutd toltést, ugyanakkor sokszorozza a detektorba
juto szekunder elektronokat is. Ez hasznos lehet, amikor pl. elemanalizist
szeretnénk végezni. Ilyenkor az alacsony vakuum iizemmodot (10-% Pa <
p < 130 Pa) hasznaljuk.

Elsésorban biologiai mintdk és nano-objektumok vizsgalatara specia-
lis pasztazd elektronmikroszkopot fejlesztettek ki. Ez az un. kdrnyezeti
pasztazé elektronmikroszkép (ESEM = Environmental SEM), amelyben a
minta még nagyobb nyomasu (130 - 2700) Pa vizgézben van. A mintat
néhany fok hémérsékletre hiitve a viz harmaspontja (0.1 °C 611,66 Pa)
kozelében 100%-o0s paratartalomban vizsgalhatd a minta. llyen mikro-
szkopban altaldban téremisszids elektrondgyit hasznalnak, amely ala-
csony gyorsito fesziiltséggel mitkodik. Megtelelden kiképzett aperttra, és
differencidlis elszivas biztositja, hogy a mikroszkop oszlopban kiilonb6z6
helyeken kiilonb6z6 nyomas legyen, azaz biztositva legyen a forréds és a
lencsék helyén a sziikséges vakuum. Az ilyen berendezések a 20. szézad
utolso évtizedében terjedtek el.
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Gazkémia

Ha kozvetleniil a minta pasztazott feliilete folé vékony cs6von keresz-
tiill kdnnyen bomlo gazt vezetiink, az adszorbealodott molekulékat a nya-
lab elbontja. Megfeleld vegyiiletek alkalmazasaval kiilonb6z6 anyagokat
(Pt, C, szigeteld, ...) valaszthatunk le a feliiletre.

Nanomanipuldtor

SEM késziilékbe beépitenek olyan manipulatort mely néhany tiz, vagy
szaz nm pontossagll mozgatast biztosit. Ennek segitségével a minta felii-
lete megkozelithetd, arra anyagot lehet felvinni, vagy a feliiletb6l minta
vehetd, esetleg szerelési munka is végehetd.

6. DETEKTOROK ES A SEM KEPEK SAJATOSSAGAI

A szekunder elektron detektor

A legegyszeriibb pasztazo elektronmikroszkopokban csak szekunder
elektron detektor van. A SEM-ben leggyakrabban hasznalt ilyen detektor
az un. Everhart-Thornley-detektor (ETD), amelynek vazlatat az alabbi
abra mutatja.

fotoketdd Fraday-kalitka
raday-kali
[ .
. 3 T o2V
i AL NETTT - (10kV bejovd elektron
M !
pu| U7 u ) S

vezetd szekunder
dinodak +..elektronok

fotoelektron sokszorozé

9. dbra. Az Everhart—Thornley-detektor felépitése

A mintaba csapddé elektron a fentiekben mar felsorolt ,termékeket”
valtja ki. Ezek kozott a szekunder elektronok viszonylag kis energidjuak
(5-10 eV), ezért mar kis fesziiltséggel konnyen eltéritheték és dsszegyiijt-
heték. A pozitiv gyljtéfesziiltséget (0-260 V) a detektor elejére szerelt
racsszerll Faraday-kalitkara kotjiik. A kalitkdba a racson keresztiil bejuto
elektronokat +10 kV fesziiltség gyorsitja, majd azok a szcintillator anyag-
ba csapddva optikai (kék) fotonokat valtanak ki. Az igy keletkezd fényt
fényvezeton keresztiil fotoelektron sokszorozora (PMT = PhotoMultiplier
Tube) vezetjiik, amely mar a mikroszkdp mintakamréjan kiviil helyezke-
dik el. A PMT-n beliil a fotonok hatasara a fotokatodbol kivaltott elektro-
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nok a dindédakon sokszorozddnak. A csé kimenetén minden egyes foton
hatasara fesziiltségimpulzus keletkezik, melyeket Gsszeszamolva a ger-
jesztési pontban kivaltott szekunder elektronok szamaval aranyos meny-
nyiséget kapunk.

Az ETD legfontosabb jellemzéi:

1. nagy érzékenység,

2. széles dinamikus tartomany (7-8 nagysagrend),

3. kis holtido,

4. nagy savszélesség, tehat gyorsan valtozo jelek feldolgozhatdk,

5. avakuum-atmoszféra valtozast jol viseli.

A visszaszort elektronok és a rontgen fotonok detektalasara altalaban
specidlis félvezetd detektorokat haszndlnak. Ezek tobbnyire opcionalis
tartozékai a mikroszkopnak.

A szekunder elektron kép sajatossagai

A pasztazd mikroszkopokban éltaldban a szekunder elektron képet
hasznaljak. A nyalab altal a kiilsd elektronhéjakrol kilokott szekunder
elektronok energidja széles eloszlasu, de kis energiaval rendelkeznek
(E <50eV), igy ezek az elektronok csak kis mélységbdl (1 - 10 nm) érik
el a felszint. Ezért a szekunder elektron kép elsésorban a feliilet kozeli
vékony rétegrél hordoz informaciot, és jobbara a feliileti morfologia vizs-
galatara hasznalatos.

Minthogy a pasztazé elektronmikroszkop mélységélessége forditottan
aranyos a nagyitassal, ezért a szekunder elektron kép sajatossaga, hogy
kis nagyitas esetén nagy mélységélesség érhet6 el. llyenkor 3D mindségii
képek kaphatok.

10. abra. Barium titanat (BaTiO3) kristaly kisnagyitasu SEM képe

A visszaszort elektron detektor

A visszaszort elektron detektor (BSED = Backscattered Secondary
Electron Detector) altalaban a minta folott, a gerjeszté nyalab kortl kor-
korosen elhelyezkedd félvezetd detektor (didda), vagy egyszerli vezetd
korgytirti lemez.
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A nagyenergias (E > 3 keV) elektronok a félvezetd anyagaban elekt-
ron-lyuk parokat hoznak létre, melyeket a diodara kapcsolt fesziiltség
szétvalaszt és Osszegylijt. Megfeleld mennyiségti toltés felhalmozodasa
utan a didda atvezet. Az ekkor keletkezé impulzust hasznaljak képképzés-
re. A nagy feliiletli vékonyréteg eszkozt (9. abra) kozvetlentil a polussart
ala helyezik, hogy a mintat kozel lehessen vinni a detektorhoz, nagy lato-
szoget biztositva a képképzéshez.
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11. abra. Visszaszort elektron detektor, és felhaszndlasi lehetoségei

A BSED holtideje viszonylag nagy, ezért csak lassii pasztazas esetén
lehet j6 mindségli képet kapni. A detektorokat altaldban tobb szegmens-
bdl képezik ki, igy az egyes részdetektorok jeleinek keverésével a kont-
raszt fokozhat6 (9. 4bra).

A visszaszort elektron detektor legfontosabb jellemzoi:

konnyti csak a BS elektronokra érzékeny detektort késziteni,
a minta kozelsége miatt nagy a 1at6szog;

kiiszobenergia ~ 2-4 keV-nél,

4 keV felett linearis az energiafliggése,

rendszam érzékeny képet ad,

a vakuum-atmoszféra valtozast jol viseli.

ocoarwNE

A visszaszort (backscattered) elektron kép sajatossdgai

A visszaszort elektronok maximalis energidja megegyezik a bombazé
elektronok energidjaval, atlagos energidja pedig nagyjabdl a nyalab ener-
giajanak fele. Ezért, mivel a visszaszort elektronok energidja viszonylag
nagy (E ~ 15 keV), 6sszegylijtésiik nehezebb, mint a kisenergiaju szekun-
der elektronoké. A visszaszort elektronok esetén a gerjesztett térfogat
nagyobb, mint a nyalab atmérdje a minta feliilletén, ezért a maximalis fel-
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bontas altalaban kisebb, mint a szekunder elektronok esetén. Ugyanakkor,
a visszaszort elektronok hozama fiigg annak az atomnak a rendszamatol
(elektronszamatol), amelyikrdl szorodik. Ezért a visszaszort elektron kép
un. Z-kontrasztot mutat.

A 15. dbran Zr kivalasokat tartalmazo Al mintanak ugyanarrdl a terii-
letérdl késziilt SEM SE és BSE képe latszik. Alul a SE kép a feliilet dom-
borzatat mutatja, mig feliil a Z-kontrasztos BSE képen jol latszanak a Zr
kivalasok.

12. abra. Zr kivalasokat tartalmazo Al minta SE (alul) és BSE (feliil) képe

A rontgen detektor

A rontgen fotonok detektalasara energia-érzékeny detektort (EDX =
Energy-Dispersive X-ray spectroscopy) hasznalnak. Anyaguk nagytiszta-
sagu Ge vagy Si egykristaly. Egykristalybol alakitjak ki a detektort, ugy,
hogy egyik feliiletén p tipust, masik feliiletén n tipust réteget alakitanak
ki. A kristaly kdzépso tartomanyat nem szennyezik, itt a szabad toltéshor-
dozok szama az anyag tisztasagatol fiigg. Li 6tvozéssel a maradék szeny-
nyezOktol szarmazo6 toltések is lekothetok, igy teljesen tiszta, valddi
(intrinsic) félvezetdhoz kozeli tulajdonsagh kristaly jon 1étre. Az igy 1étre-
jott szerkezet rétegeinek roviditésébol (p-i-n) alakult ki a detektor neve:
PIN didda. Ha erre a szerkezetre zard iranya fesziiltséget kapcsolnak, a
kozépso tartomanyban széles, toltésektol mentes, kitiritett (depleted) zona
jon létre.

SOLID-STATE
CRYSTAL
SIGNAL
1
TSRS H 11 O
DEPLETED (SENSITIVE) — foiiiasy S |
REGION ——| ) e Rj
Dty 2 P i
i
[ HiGH i
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13. abra. A PIN dioda szerkezete és bekotése
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A toltéshordozoktol mentes intrinsic réteg a didda aktiv része. A beér-
kez6 foton hatasara elektron-lyuk parok jonnek létre. Ezek szama a kasz-
kad mechanizmus miatt aranyos a beérkez6 foton energiajaval. Az Gssze-
gylijtott toltésmennyiség a kimeneti kondenzatoron fesziiltség-impulzust
hoz létre. Ennek nagysaga aranyos a foton energidjaval. Egy elektron-
lyuk par létrehozasahoz atlagosan sziikséges energia a félvezetoben
(anyagtol fiiggden): 6 ~ 3 — 4 eV. Mivel egy elektron 1étrehozasahoz kis
energidra van sziikkség, a létrehozott toltések szama a félvezetd detektor-
ban nagy, igy a statisztikus ingadozas kicsi, a AE/E energia felbontasra
jellemz6 mennyiség viszonylag Kicsi. A Fano-faktor értéke: F ~ 0,15. A
felbontas energiatol fiigg, de Si (Li) detektor esetén altalaban:

AE 1 5%.
E

0

A Li-al késziilt PIN detektorok (kiilondsen a Ge detektorok) hatranya,
hogy azokat folyékony nitrogénnel (-196 °C) éallandéan hiiteni kell. A
hiités megakadalyozza a Li diffaziojat. Masrészr6l, a hiités tovabb csok-
kenti a szabad toltéshordozok szamat a kiiiritett rétegben, ezzel csdkken a

mérés soran a hattér és a zaj.

Rdntgen fotonok

14. abra. A legkorszeriibb szilicium drift detektor metszete

Az utdbbi id6ben rendkiviil nagytisztasiga Ge (high-purity
germanium = HPGe) és Si kristalyokat készitenek, ami sziikségtelenné
teszi a Li alkalmazasat, ezzel egyszeriibbé valik a detektorok hasznalata,
mivel nem sziikséges az allandd hiités. Ezekben a detektorokban a Fano-
faktor még kisebb, igy az energia felbontas 1% alatti. A legijabb szilici-
um drift detektor (SDD = Silicon Drift Detector) kor alaki, nagy feliiletii
egykristalybol készitik, és tobb elektrodaval specialis alaku potencialt
alakitanak ki a félvezetd belsejében. A kialakult potenciadl a keletkezd
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toltésparokat egyrészt szétvalasztja, masrészt a detektor kimenete felé
tereli, igy a feliiletre egy idOben érkez6 fotonokat is kiilon lehet detektal-
ni.

Réntgen spektroszkopia
A pasztazd elektronmikroszkopokat gyakran felszerelik rontgen de-

tektorral is.

\

elektron nyalab

objektiv lencse

|- detektor latészog
minta

15. dbra. Rintgen detektor SEM-ben

A rontgen detektorral az elektronnyalab altal kivaltott rontgen fotonokat
detektaljuk. A rontgen fotonok energidja jellemz6 arra az atomra, amely-
bdl kivaltodott. A kapott spektrum tehat tiikr6zi a minta atomi Osszetétel-
¢t. Ez az energia diszperziv rontgen mikrdanalizis (EDX = Energy
Dispersive X-ray microanalysis) alapja.

A 17. abra az YBa,Cu3O; magashémérsékletli szupravezetd minta
EDX spektrumat mutatja. Megfelel6 kalibracié esetén az EDX spektrum
nemcsak kvalitativ, hanem kvantitativ analizist is lehetové tesz.

Cuka

—0Ka
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BaMa
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"
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16. dbra. YBa,CusO; magashomeérsékletii szupravezeté minta EDX spektruma

A gazkisiiléses-erositésii elektron detektor

Ezt a specialis detektort (GSED = Gaseous Electron Detector) csak
alacsony vakuumu iizemmodokban lehet hasznédlni. A detektor elejére
szerelt vékony aranylemezre kotott nagyfesziiltség a mintabol kilépd
elektronokat a detektor felé gyorsitja. Ezek a mintakamraban talalhato
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gazmolekulakkal iitkzve ionizaljak azokat. Az ionizéaci6 sordn keletkezd
elektronok a minta—aranylemez elektromos térben gyorsulnak a detektor
felé és ismételten iitkdznek. Az igy kialakul6 lavina hatas eredményekép-
pen a detektorba sok elektron érkezik, ami jol mérhetd aramlokést hoz
létre. A folyamat soran keletkezd pozitiv ionok az elektronokkal ellenté-
tes irdnyban a minta felé mozognak, ¢€s a feliiletre érkezve semlegesitik a
pasztazo nyalabbdl szdrmazd, a mintan felhalmozodd negativ toltést.
Alacsony vakuumu lizemmoddokban maga a pasztazo nyalab is szoro-
dik a mintatérben taldlhat6 gazmolekuldkon, igy annak fokuszaldsa nem
olyan j6 mint nagyvakuum moddban, ezért a felbontast elsésorban ez hata-
rozza meg, és nem a detektor paraméterei. A GSED kialakitasa folytan
nincs gazkisiilés veszEly az detektor belsejében, mint az ETD esetében.

7. MINTA ELOKESZITESE

A minta-el6készitést megel6zéen meg kell hatarozni az elvégzendd
mérési feladatokat, és azok kivitelezéséhez sziikséges tizemmodot. A le-
hetséges harom lizemmodban (nagyvadkuum, alacsony vakuum és kornye-
zeti) mas-mas feltételeket kell kielégiteni. Az alabbi kettd azonban min-
den tizemmoddban azonos:

1. A mintanak el kell viselnie az elektron besugarzast. A keV energia-
ju elektronok besugarzasa valtozasokat idézhet el6 a mintaban. Az erre
érzékeny mintdk esetében ezek a valtozasok roncsolodést jelentenek.
Vannak olyan valtozasok, amelyek kevésbé szembetlindek, de az eredmé-
nyek értékelése soran lehetdségiiket nem szabad figyelmen kiviil hagyni.
Az elektronnyalab energiajanak és intenzitasanak csokkentésével csok-
kenthetd az ilyen hatas, bar ez 4altaldban a kép mindségének romlasaval
jar.

2. A vizsgalat soran a minta feliiletét képezziik le. A feliilet kialakitasa
hatarozza meg elsdsorban azt, hogy mit latunk a mikroszkdpi képen. Az
olyan mintak esetében, amelyek feliileti topografiajat vizsgaljuk legfel-
jebb a feliilet tisztitasara van sziikség. A tisztitast altalaban ultrahangos
fiirddben oldoszerrel (alkohol, aceton) végezziik. A masik lehetdség a
plazmas tisztitds. Az ilyen berendezésben nagyenergiaji plazma tisztitja
meg a feliiletet a szennyezddésektdl.

Mas esetben a minta belsé szemcseszerkezetére, textirdjara vagy 6Sz-
szetételére vagyunk kivancsiak. Fémek, félvezetdk, geologiai mintak ese-
tében ilyenkor a feliilet megmunkaléasara van sziikség. Els6 1épésként alta-
laban fiirészes daraboléassal kialakitjuk a megfelel6 mintaméretet. Ezt ko-
vetden a vizsgalando feliiletet csiszoljuk (pl. kiilonb6z6 finomsagu, SiC
részecskékkel boritott csiszoldvaszonnal). A csiszolast polirozas koveti
(pl. Al,03 vagy gyémant port tartalmazo szuszpenzidval). A végsd poliro-
zast altaldban SiO; kolloid oldattal végezhetjiik.
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A mechanikai polirozdson kiviil vannak mas polirozasi eljarasok is.
Ezek koziil a hagyomanyos eljaras az elektropolirozas, ahol megfeleld
oldatban, elektromos 4ram hatdsara valik egyre simabba a vizsgalando
feliilet.

Korszeriibb eljaras a fokuszalt ionsugaras eljaras (FIB = Focused lon
Beam). Az ionsugaras berendezés alkalmas a megfeleld vizsgalando felii-
let kialakitasara, kiilonosen mélyebb rétegek feltarasara, keresztmetszeti
(cross-section) mintak készitésére. A FIB eszk6zben altalaban néhanyszor
10 keV energiaju Ga ionok végzik a feliilet iranyithaté megmunkalasat. A
kereskedelemben kaphatok olyan SEM berendezések, amelyek beépitve
tartalmazzak az ionsugaras berendezést. Az ilyen eszkozokben megmun-
kalas kozben megfigyelheté annak eredménye.

Nagyvékuum iizemméd (p<107 Pa)

A pasztazd elektronmikroszkdpos minta tovabbi két kovetelménynek
kell megfeleljen:

1. Elektromosan vezet6 mintara van sziikség, maskiilonben a ravitt
elektronok miatt t6ltés halmozodik fel a mintdban. Az igy felhalmozott
toltés torzitja a képet, kiilondsen a szekunder elektronokkal létrehozott
kép esetében. Ha a minta eleve vezetd, akkor elegend6 vezetd ragasztdval
rogziteni a foldelt mintatart6 asztalhoz. A rogzités céljara kaphatok szén
vagy eziist pasztdk, amelyek elektromosan vezetnek, rogzitik a mintat,
ugyanakkor viszonylag egyszeriien megoldhaté az eltavolitasuk is. Rogzi-
tés céljara kaphato kétoldalasan ragasztos vezetd szalag is.

Ha a minta szigeteld (pl. biologiai mintdk), akkor vékony vezetd ré-
teggel szokas bevonni a feliiletet. Ez a réteg altaldban arany vagy szén,
amelyet parologtatassal lehet a feliiletre felvinni. A szén elonye, hogy a C
atomok kevesebb elektront tartalmaznak, és ez rontgen analizis esetén
eldnyos, mert kisebb rontgen hatteret eredményez. Fontos, hogy a vezetd
réteg egyenletes vastagsagui és minél vékonyabb legyen. A felvitt réteg
tovabbi elonye, hogy altalaban megndveli a feliiletrdl tavozo szekunder
elektronok hozamat, ezzel noveli a kép fényességét, sét a felbontést is.

17. abra. Vékony aranyréteggel bevont légy SEM mérésre elékészitve
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2. A minta ebben az esetben vakuumban van, tehat el kell viselnie azt.
Folyadékot (legtobbszor vizes oldatot) tartalmazé biologia mintak (sejtek,
szovetek, rovarok stb.) nem viselik el a vakuumot. Az ilyen mintakat a
mikroszkopba helyezés elétt megfeleld eljarassal ki kell szaritani, vagy
folyékony nitrogénben le kell hiiteni. A lehlitétt mintat hlitdtt mintatarto
asztalon lehet vizsgalni.

Alacsony vékuum iizemméd (107 Pa < p < 130 Pa)

A minta ebben az esetben is gyakorlatilag vakuumban van, tehat el
kell viselnie azt. A kamraban 1év6 kevés gaz viszont mar biztositja a meg-
felel6 koriilményeket ahhoz, hogy akar szigeteld minta is vizsgalhatd le-
gyen, igy csak a feliilet megfeleld tisztasagara kell tigyelni.

Kérnyezeti tizemmod (130 Pa < p < 2700 Pa)

Ebben az esetben a minta a harmatpont kozelében van, tehat nem
veszt vizet, nem kell félni annak kiszaradasatol. Ugyanakkor gondoskodni
kell a j6 hovezetésrdl, hogy a minta a targyasztal homérsékletén legyen,
mert az elektronnyaléb erdsen melegiti azt.

8. A QUANTA 3D MIKROSZKOP SAJATOSSAGAI

18. abra. Az ELTE TTK Quanta 3D kétsugaras pasztazo elektronmikroszkopja

A mikroszkop tizemmodjai

A Quanta 3D mikroszkop tobbféle tizemmoddal is rendelkezik. Veze-
td0 mintak esetén a nagyvakuum ilizemmod haszndlatos. Mint ahogy ko-
rabban megjegyeztiik, ilyenkor a minta feliiletérél konnyen eltavozik a ra
jutd elektromos toltés, igy nem zavarja a képalkotast. Szigeteld mintak
vezetd réteg raparologtatasaval vezetdvé tehetdk, és igy vizsgalhatok a
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nagyvakuumos tizemmodban. Ebben az iizemmoddban a szekunder elekt-
ron detektorral idedlis esetben 1 nm maximalis felbontas érhetd el. A sze-
kunder elektron képek topografikus informaciét hordoznak és jellemzo-
jiik, kiilonosen kisebb nagyitas esetén, a nagy mélységélesség.

A pérologtatds nem mindig elényos. Kiilondsen nem eldnyds a
nanoméretli objektumok esetén, hiszen elfedi, st megvaltoztatja a feliilet
tulajdonsagait. Ezért a Quanta 3D mikroszkop més megoldast is kindl. Az
un. alacsonyvikuumos tizemmodban a mintatérben (70 — 130) Pa nyoma-
st gaz van. A gazban halado elektronnyalab ionizalja a molekulakat. Az
igy keletkez6 pozitiv ionok a mintéara jutva képesek semlegesiteni a felii-
letre jutd negativ toltéseket (elektronokat).

A vezetd és szigetel6 mintakon kiviil a mintak harmadik csoportja al-
talaban biologiai eredetli, melyek viztartalmuk gyors elvesztése miatt ne-
hezen viselik a vakuumot. Az ilyen mintdk mérésére a Quanta 3D mikro-
szkop harmadik izemmodot kindl. Ebben az tizemmoddban a minta 1000
Pa (~ 10 torr) nagysagrendii nyomason kozel 100% paratartalmua kozeg-
ben van, igy nem kovetkezik be vizvesztés. Ezt az izemmoddot kdrnyezeti
tizemmodnak nevezziik.

Minden iizemmodban lehet szekunder - és visszaszort elektron képet
késziteni, valamit rontgen analizist végezni.

Fokuszalt ionsugaras berendezés

A kétsugaras Quanta 3D mikroszkdp masodik nyalabja fokuszalt ion-
sugar (focused ion beam = FIB). Az ionagyll Ga ionokat gyorsit
Emax = 30 keV maximalis energidra. Az ionnyaldb forrasa, a fokuszalasa
¢s a pasztazasa sok tekintetben hasonlit az elektronnyalab esetében el-
mondottakhoz. Az ionsugar jelenléte megsokszorozza a mikroszkop lehe-
toségeit. Az ionok ugyanis akkora impulzussal rendelkeznek, hogy por-
lasztas utjan képes a minta feliiletének alakitasara. Példaul, az ionnyalab-
bal a minta feliiletébe belevagva és sima feliiletet kialakitva, a kereszt-
metszet mentén is lehetségessé valik a minta tulajdonsagainak vizsgalata.
Az 5. abran ilyen keresztmetszeti bemetszést lathatunk. Az ionnyalébbal a
minta elvékonyitasa is lehetséges, amivel a transzmisszios elektronmikro-
szkop szamara készithetiink vékony mintakat. Ha a vizsgalatok sziiksé-
gessé teszik, akkor a mintabol kifaraghatok tetszdleges alakl objektumok,
amiket azutan tovabbi vizsgalatoknak lehet alavetni, esetleg mas eszko-
zokben.
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19. dbra. A FIB-bel kialakitott keresztmetszeti feliileten vizsgalhaté minta belsejének
szerkezete

A FIB berendezés nanolitografia készitésére is alkalmas. Ez azt jelen-
ti, hogy akar néhanyszor 10 nm szélességli Pt, C vagy szigeteld réteg le-
valasztasa is lehetséges a minta feliiletére. A levalasztand6 anyag atomjait
prekurzor gaz tartalmazza, amelyet favokak juttatnak a minta feliiletére.
Ahol az ionnyalab éri a feliiletet, ott a prekurzor gaz szétbomlik, és a le-
valasztando atomot a feliileten hagyja. Az ilyen levalasztas segiti ke-
resztmetszeti és TEM mintak készitését, de alkalmas teriiletek megjelolé-
sére, vagy nanoméretii elektromos vezetékek készitésére is.

Rontgen-analizis

A minta feliiletérdl tdvozé rontgenfotonok a mintadban talalhato ele-
mekre jellemz6 energiaval rendelkeznek, szamuk pedig elsdé kozelitésben
sével tehat kvalitativ és kvantitativ elemanalizis végezhetd.

A hagyomanyos rontgendetektor litiummal adalékolt szilicium félve-
zetd detektor. Ennek hatranya a viszonylagos lassusag, és az, hogy allan-
ddan folyékony nitrogén homérsékleten kell tartani. A Quanta 3D mikro-
szkop Ujfajta, un. szilicium drift detektorral rendelkezik. A szilicium drift
detektor anyaga nagytisztasagu szilicium, ezért miikodés kozben elegendd
Peltier-elemes hiitést alkalmazni, amely kb. — 60 °C fokon tartja a detek-
tort. A detektor holtideje kicsi, ezért gyors jelfeldolgozast tesz lehetove,
ami azt jelenti, hogy masodpercenként 10° foton fogadasara alkalmas. Az
energia felbontds is jobb a hagyomanyos félvezetd detektorokhoz képest.
A Mn K, 5,9 keV energiaji vonalara az energiafelbontas AE = 130 eV.

Elemanalizis végezhetd a minta egy pontjan, vagy egy kijeldlt tertile-
tén. Ilyenkor az elsddleges eredmény rontgenspektrum formajaban jelenik
meg. A spektrumbol meghatirozhatdé a minta elemdsszetétele, és az is,
hogy az elemek milyen koncentracioban vannak jelen. A koncentracio-
mérés pontossdga standard minta nélkiil 1 — 5 %. A mérendd mintaval
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ban a koncentracido-mérés relativ pontossaga akar 0,1 % is lehet.

A rontgenanalizis felhasznalhato elemtérképek készitésére is. Ilyenkor
a nyalab a minta feliiletét pasztazza, és az elemspektrum vonalai koziil
kivalaszthatok azok, amelyeknek feliileti eloszlasat kiillonbozd szinekkel
megjeleniteni kivanjuk. Az elemtérképek ratehetok egymadsra is és az
elektronokkal készitett képekre is, igy az egyes feliileti objektumok elem-
Osszetétele lathatova tehetd és kdnnyen azonosithato.

Visszaszort elektron diffrakcio

A visszaszort elektronok diffrakciora is alkalmasak (EBSD = Electron
Backscattered Diffraction). A transzmisszios elektronmikroszkopban vé-
kony mintakon kaphat6 diffrakcidos kép egykristaly esetén diffrakcios
pontokbdl 4all6 abrat ad, amely abrabdl a kristalyszerkezetre €s a kristaly
orientaciora vonatkozd informacié nyerhetd. Hasonl6 informacioé nyerhe-
t0 a pasztazo elektronmikroszkopban a visszaszort elektronok altal 1étre-
hozott diffrakcios képbdl. Azonban, a pasztdzo elektronmikroszkdpban
altalaban vastag mintdkat hasznalunk, ezért a diffrakcids abra nem pon-
tokbol all, hanem diffrakcios savokat (Kikuchi-sdvokat) latunk. A
Kikuchi-savok iranyabdl és egymashoz viszonyitott helyzetéb6l meghata-
rozhat6 a mintat alkoto kristalyszemcsék kristalyszerkezete €s orientacio-
ja. Az ilyen é&bra alkalmas a minta textirajanak vizsgalatara is. A kiilon-
a minta kijelolt teriiletérdl orientacids térkép hozhato 1étre. A diffrakcids
kép egy a mikroszkopon beliil elhelyezkedd fluoreszcens ernydn jelenik
meg, ezt egy mogotte elhelyezkedé CCD kamera digitalis képpé alakitja
¢s jeleniti meg a képernydn. Az ilyen detektort Hikari-kameranak nevez-
zik.

9. FELADATOK

1)  Miért sziikséges az Everhart-Thornley detektorban az elektron-
fény-elektron konverzid?

2) Allapitsa meg a kiadott képekr6l, hogy melyek a visszaszort és
melyek a szekunder elektron képek!

3) Hatarozza meg a kiadott rontgen spektrumbdl a mért mintaban
talalhato elemeket és az dsszetételt!
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