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Druhy mikroskopie

Podle druhu pouzitého paprsku nebo sondy rozeznavame tyto zakladni druhy
mikroskopie:

*Svételna mikrokopie (SM)

Elektronova mikroskopie (EM)

*Mikroskopie skenovaci sondou (scanning probe microscopy, SPM)
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Historie

1590 Holandané Zacharias Jansen (jednoduchy mikroskop se zvétSenim 9x )
a Anthony van Leeuwenhoek (275x )

17. stoleti astronom, filosof a fyzik Galileo Galilei, fyzik, matematik, astronom
Christian Hugyens

1665 Robetu Hook konstrukce mikroskopu s oddélenym objektivem, okularem
a osvétlovacim zarizenim

1768 — 1863 Giovanni B. Amici moderni tvar mikroskopu

1840 - 1905 Nemec Ernst Abbe zaklady moderni optiky

1847 Carl Zeiss sériova vyroba

1879 Otto Schott litné sklo s vyhodnymi optickymi vlastnostmi
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Teoretické rozliseni

Abbeho diffrakéniho limit svétla

EHe2 Airy Discs d /1

kde A je vinova délka svétla (oblast
viditelného spektra je od 450 nm), n-sin a je
numericka apertura (n= index lomu; pro
vzduch n=1; a=uhel dopadu svétla na

Intensity Distributions vzore k)

(c)

(a)

Pri jisté vzdalenosti dvou
bodovych objektd splyne jejich Pfi 2.=450 nm d=225 nm
zobrazeni do jediné plosky, coz
znamena, ze je nelze odlisit.
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Fluorescenéni mikroskop

princip excitace fluorescencnich latek ve vzorku
kratsi vinoveé delky v oblasti UV zareni

|latka absorbuje ultrafialové paprsky a emituje viditelné svétlo delSich
vinovych délek, ktere je pak pozorovatelné svételnym mikroskopem

detektor

emisni filtr

1

dichroické zrcad
—

=
=
=

zdroj svétla

excitaéni filtr

vzorek
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Elektronova mikroskopie

*V EM jsou fotony nahrazeny elektrony, které proudi ve vakuu, a
sklenéné CoCky nahradily elektromagnetické CoCky

*Diky podstatné kratSi vinové délce elektronového paprsku muize
dosahnout zvétSeni az 1000000x

*Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM)- postupné v fadcich dopada
tenky svazek elektronu

Elektron je

szaporné nabity

*ma nepatrnou hmotnost ve srovnani napriklad s protony Ci neutrony a
*|ze jej urychlit elektrickym polem na vysoké rychlosti
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Elektronova mikroskopie

korpuskulané-vinové teorie (De Broglieho teorie hmotnych vin elektronu) je

A= h — h (1) kde A je vinova délka, p je hybnost, h je
P

mv Planckova konstanta, m je hmotnost
Castice a v jeji rychlost
1929 de Broglie - Nobelova cenu za fyziku

Elektron urychleny elektromagentickym polem

kineticka energie kde p = m-v = hybnost, h = Planckova

E—eU=lm? @ konstanta (6,626x10-34 Js), m = hmotnost
2 elektronu (9,109x10-31kg), e = naboj
elektronu (1,602x10-19 C), U = urychlovaci
napéti (V)

h h 1,226
W->@) 4=y~ 2mes VU

Pro urychlovaci napéti 10 kV vychazi A=0.01226 nm.
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Typy elektronové mikroskopie

Transmisni (TEM)

«zobrazeni vnitfni struktury vzorku pomoci proslych elektronu
surychlovaci napéti elektront velmi vysoké, 100-400kV
*maximalni tloustka vzorku je pouze nékolik desitek nanometrt

*Prvni TEM vynalezl a zkonstruoval Ernst Ruska v roce 1931 a v roce 1986
ziskal za svUj objev Nobelovu cenu

Skenovaci (SEM)

*zobrazeni vzorku pouzivaji odrazené castice, nejCcasteji tzv. sekundarni
elektrony (SE) a zpétné odrazené elektrony (BSE)

*nizSi urychlovaci napéti 0.1-30kV

*Prvni SEM byl zkonstruovan V.K. Zworykinem a kol. v roce 1942
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Konstrukce EM

TEM se sklada z téchto hlavnich Casti
-elektronové délo

-systém elektromagentickych ¢ocCek a clon pro
fokusaci proudu elektronld nad vzorkem
-preparatorovy stolek

-systém elektromagentickych ¢ocCek a clon pro
fokusaci proudu elektront pod vzorkem
-fluorescencni stinitko, kde je zaznam na film
nebo na CCD kameru

SEM se sklada z téchto hlavnich Casti
-elektronové délo

-systém elektromagentickych ¢ocek a clon pro
fokusaci proudu elektronl nad vzorkem
-preparatorovy stolek

-detektory zareni (napf. sekundarnich a
odrazenych elektronl)

Svételny mikroskop

A _— zdroj svétla
kondenzorova
Cocka

vzorek Cocka

objektiv objektivova

clona skanovaci civky
objektiv
intermedidlni
cocky

esilovac
)

'3,/4

Rozliseni 200n0m 0.

ZvétSeni ~ %2000 X 50~ X1,500,000

X10~X1,000,000




Elektronové délo

zdroj elektronu: U
«termoemisni zdroj (Zzhavena katoda- “ e
Wolframové vlakno, 2700 oC, zivotnost
1 mesic; katoda hexaborit lantanu i—l
’ @®
LaB6, 2100 oC; Zivotnost 1 rok) Un(D I

W
E
-~ |
\_/
~
Ua

Setup of an electron gun with:

-autoemisni (studeny) zdroj (FEG, @ Hot cathode
elektrony emituje studené wolframové @ Wehnelt cylinder
vlakno vyleptané do hrotu; nebo ® Anode

Schottkyho zdroj, zivotnost nékolik let)
T Vysoké Vakuum

v preparatové komurce = 10-5 Pa,
v prostoru katody = 10-5 Pa (pro
LaB6),10-7 Pa (FEG),Vakuum v
prostoru stinitka = 10-3 Pa
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Elektromagnetické ¢ocky

EIm CocCka (solenoid)

*Elektromagnetické CoCky invertuji a také rotuji elektronovy svazek. Na

rozdil od optickych CoCek, které obraz pouze invertuiji.

Magnetic lens

Electron source
soft iron

Image is inverted
and rotated

Optical lens
Light source

—

Image is inverted




Interakce elektronu

Primami svazek

elektront
Alugerovy sk
elektrony
BSE
Katodoluminiscence
/ o~ RIGzEfen

absorbovang
elektrony

VzZorak

|

transmitované
elekirony

«absorbované elektrony (50-90%)

«Zpétné odrazené elektrony (pruzné srazky, vysoka energie, BSE)
*Sekundarni elektrony (emise pfi nepruzné srazce, nizsi energie, SE)
*Augerovy elektrony,

« fotony (katodolumiscence)

* rentgenoveé zareni
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Interakce elektronu

«Sekundarni elektrony (SE) jsou elektrony, které jsou vyrazeny z
vnéjsich elektronovych slupek atomu. Jsou detekovany scintilaCnimi
detektory, jejichz katoda “odsava” SE =z prostoru nad vzorkem.
Vznikajici signal se prevadi na zobrazovaci jednotku a ¢im vétsi je
poCet zachycenych SE, tim je zobrazeny bod svétlejSi. Signal SE
pochazi z hloubek jen nékolika nm. RozliSovaci schopnost SE je 5-15
nm

*Pocet zpétné odrazenych elektront (BSE) je zavisly na protonovém Cisle
prvku, jsou detekovany vzdy dvéma detektory a vznikly obraz dava informaci o
fazovém slozeni vzorku. Faze s vysSSim protonovym Cislem odrazi vice
elektronu a je tak na obrazovce zobrazena svétlejSi plochou. RozliSovaci
schopnost BSE je 50-250 nm.
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Interakce elektronu

«Jako Augerovy elektrony se oznacuji eletrony vzniklé pfi prechodu
elektront z vysSich energetickych hladin do vakance, pfi kterém se
uvolni kvantum energie. Tato energie muze byt vyzarena ve formé
fotonu (charakteristického RTG zareni) nebo predana nékteremu
elektronu ve vnéjsi slupce, ktery tim ziska dostatek energie k tomu, aby
atom opustil a dojde k emisi Augerova elektronu. Augerovy elektrony se
ve vyrazné mife projevuji u lehcich prvka (C, N, B) a jsou zakladem
Augerovy elektronové spektroskopie.

P ——

‘, ] Valence Level
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——————t— | .
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Electron collision ‘
K

(@ ® e
p,

Auger electron emission
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Interakce elektronu

*Rentgenoveé zareni je analyzovano rentgenovym spektrometrem
(vinové-disperzni, energiove-disperzni s Si(Li) detektory)

*Nékteré elektrony vyvolaji emisi fotonu ( katodoluminiscence)
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Detektory

SE detektor — detektor sekundarnich elektron(i. Elektrony jsou detekovany Everhart-
Thorrnley detektorem, coz je scintilacni fotonasobi€. Mnozstvi zachycenych SE zalezi na
uhlu dopadu primarniho svazku na vzorek. Jak se zvétSuje tento uhel, roste interakéni
objem a hrany a Sikmé povrchy jsou na obraze svétlejSi nez plocha mista, coz zpusobu
dojem 3d reliéfu. SE detektor je nositelem topografické informace.

BSE detektor — detektor zpétné odrazenych elektronu. Vysoce energetické elektrony
vznikaji z elastickych srazek s atomy vzorku. TézSi prvky s vysSim atomarnim Cislem se
zobrazji jako svétlejSi oproti leh&im prvkim. Tim je na obrazku dosazeno vyrazného
materialového kontrastu. BSE detektor je nositelem informace o materialovém kontrastu
zavislém na atomoveém Cisle.

TE detektor — detektor proslych elektron(i. Vyuziva se v TEM a poskytuje
morfologickou informaci.

EDS / WDS (energiové/vinové disperzni RTG spektroskopie) detekce charakteristického
RTG zafeni, pouziva se pro analyzu chemického sloZzeni vzorkd. Metoda dokaze zjistit jaké
prvky a v jakém mnozstvi se nachazeji ve vzorku. Vystupem EDS/WDS analyzy je
spektrum ¢etnosti rentgenoveého signalu v jednotlivych energetickych oknech, coz jsou
piky, které odpovidaji jednotlivym prvkam a jejichz vySka je umérna koncentraci daného
prvku.

EBSD — difrakce zpétné odrazenych elektrontl, pouziva se pro krystalografickou analyzu
vzorkl. Metoda dokaze presné zjistit orientaci krystalové mfizky ve studovaném vzorku. 16/19



Priklady analyzy .

SEMHV. 1500kV  WD: 19.18 mm IR E TN S MIRAN TESCAN SEMHV. 1500kV WD 18.18 mm
View field: 183 mm  Det SE 500 ym 1 View field 183 mm  Det BSE 500 um 4
SEM MAG: 200 x Date(midyy) 10/21/16 rrmu SEM MAG: 200 x Date(midly) 10/21/18 nmn

Priklad SEM analyzy vzorku cementové pasty s pfimeési popilku. (a) obraz v SE, (b) obraz v BSE.
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Priklady analyzy |
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Priklad EDS analyzy na cementovém vzorku.
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Podminky méreni

SEM

« umozfiuje méfeni vodivych i nevodivych vzorku

 vzorek musi byt umistén ve vakuu, aby dopadajici elektronovy svazek i
odrazené nebo vyrazené elektrony nebyly rozptylovany srazkami s molekulami
vzduchu

 vzorek musi byt suchy a zbaveny organickych necistot.

ESEM mikroskopy

spracujici v tzv. evironmentalnim rezimu

*mozno pozorovat vzorek pri vysSim tlaku (300 - 2000 Pa). Pouzity tlak je
limitovan typem detektort

sodstranuje nabijeni povrchu vzorku

v ESEM je mozno vkladat citlivé, napf. biologické vzorky, pfipadné pozorovat
vzorky vihkeé.

sijoniza¢nim detektorem pro anlayzu iontd vzniklych interakci s molekulami
vzduchu
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