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Detekéni systém rastrovaciho elektronového mikroskopu

Oblast techniky

Technické resSeni se tykd rastrovaciho elektronového mikro-

skopu pro pozorovani vzorkl a procest ve vlhkém nebo kapalném
prostredi.

Dosavadni stav techniky

Rastrovaci elektronovy mikroskop s oddélenym tubusem od
vzorkové komory pomoci diferencialni komory umozZriujici pozorovani
vzorku pomoci elektronového svazku a detekce odraZenych nebo emi-
tovanych signdlnich elektront pri tlaku vysSsSim neZ Jje vakuum
v tubusu mikroskopu a nezZ je tlak v diferencialni komore Jje napr.
popsan v EP 022 356 a EP 330 310 a oznacovan jako environmentdlni
rastrovacli elektronovy mikroskop. Timto mikroskopem lze dosdhnout
vysokého rozliSeni elektronovych obrazi vlhkych, pripadné nevodi-
vych vzorkl, jako napf. biologickych a rostlinnych tkani, potra-
vin, plastl a keramik, které mohou byt tézko zobrazeny v obvyklém
vakuovém prostr¥edi rastrovaciho elektronového mikroskopu. Envi-
ronmentdlnim rastrovacim elektronovym mikroskopem 1lze rovnéz
pozorovat dynamické déje, napf. tok kapalin, chemické reakce,
krystalizaci, rozpousténi a jiné procesy problhajlc1 v relativné
vysokych tlacich vodnich par.

Oddéleni tubusu mikroskopu od vzorkové komory, kterd obsahu-
je plyn s relativné vysokym tlakem, je popsdno v US patentu ¢islo
4 992 662 a 4 596 928. Oddéleni vysokého vakua od velmi nizkého
vakua a soucasna detekce signalnich elektrond a iontd pomoci
aperturni clony a k ni pripojené elektrody v objektivové cocce
umisténé v tubusu mikroskopu Jje popsdno v US patentu ¢islo
4 823 006. Pouziti plynného prostrfedi vzorkové komory jako media
pro zesileni sekunddarnich elektroni emitovanych ze vzorku po
dopadu svazku primdrnich elektront na vzorek je popsano v US
patentu ¢&islo 4 785 182. DAale v US patentu c¢islo 4 897 545 Jje
popsdno usporadani pro detekci signdlnich elektrond a ionta pou-
zitim nékolika kruhovych elektrod s rlznym napétim. Jeho nevyhoda
je v tom, Ze neresi sbér nezZddoucich signdll a pripadné potlaceni
sumu. RovnéZ neres$i oddéleni sekundarnich elektroni od zpétné
odraZenych elektroni, coZ zpusobuje men$si rozlisSovaci schopnost
mikroskopu. Pri umisténi elektrody nad vzorkem podle US patentu
¢islo 4 880 976 je pro detekci sekunddrnich elektrond vyuZivana
emise iontd vzniklych sraZkou sekunddrnich elektroni s molekulami
plyna. Nevyhodou je, Ze nejsou separovany ionizované molekuly
plyni generované odraZenymi elektrony, coZ md& negativni vliv na
rozligovaci schopnost mikroskopu. V US patentu ¢islo 5 362 964 je
uvedena elektroda integrovand s aperturni clonou umisténid nad
kruhovou dratkovou elektrodou, pod niz je vzorek. Sekundarni
elektrony generované ze vzorku jsou detekovany kruhovou dratkovou
elektrodou, zatimco neZadouci sekunddrni elektrony generované po
srdZce zpétné odraZenych elektroni s molekulami plyni jsou dete-
kovany elektrodou integrovanou s aperturni clonou. Vysledkem vSak
neni ¢isty obraz sekunddrnich elektroni, ale obraz tvoreny vétsim
podilem sekunddrnich elektronu a mensim podilem zpétné odrazZenych
sekundarnich elektronl, coZ pusobi pouze 2zvy$eni topografického
kontrastu.
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Detektor zpétné odrazZenych elektronl je ddle FesSen usporada-
nim dle EP 022 356, kde predmétem ndrokl je aperturni clona tvo-
rend scintilaénim materidlem nebo polovodicovym detektorem, ktera
oddéluje vakuové a tlakové prostredi. Nevyhodou tohoto vyndalezu
je zaznam pouze materidlového kontrastu, nikoliv topografického
kontrastu. RovnéZ je znadm scintilacé¢ni detektor rozdéleny na dveé
poloviny pro odeéitani signdld, coZ umozZnuje zisk topografického
kontrastu, ale sniZuje signal zpétné odrazZenych elektronad v du-
sledku jejich stinéni materidlem clony. Nevyhodou polovodicovych
detektoru zpétné odrazZenych elektront je rovnézZ to, Ze trpi snad-
nou kontaminaci jejich povrchu, kterd se zvysSuje zejména s tlakem
a vlhkosti ve vzorkové komore, ¢imZz je negativné ovlivnéna u&in-
nost detektort.

Podstata technického reSeni

VysSe uvedené nedostatky do zna¢né miry odstranuje detekéni
systém v rastrovacim elektronovém mikroskopu s oddélenym tubusem
od vzorkové komory pomoci diferencidlni komirky. Detekéni systém
sestavd z monokrystalickych scintildtort tvoricich aperturni clo-
nu a rozdélenych na dvé poloviny. Monokrystalické scintilatory na
bazi podvojnych ytritohlinitych oxidd nebo na bazi ytritych sili-
kata aktivovanych trojmocnym cérem maji ve svém stfedu Kkonicky
otvor, jehoZ mensi zdkladna tvo¥i aperturni clonu, jsou opatreny
na stykovych plochdch obou polovin reflexni kovovou vrstvou
a jsou usporadany souose nad sebou do dvou pater. Monokrystalicky
scintildtor druhého patra opatfeny z odvracené strany k dopadu
svazku primarnich elektronl prstencem reflexni vrstvy dielektrika
a tézkého kovu je umistén v diferencidlni komofe mezi levym

a pravym svétlovodem druhého patra. Monokrystalicky scintilator .

druhého "patra m& vétsi zakladnu konického otvoru na strané
k dopadu svazku primarnich elektronii a na své spodni podstavé je
opatfen kruhovou elektrodou. Monokrystalicky scintildtor prvého
patra s konickym otvorem majicim na vnitfni plose reflexni vrstvu
dielektrika a téZkého kovu, pric¢emz mensi zdkladna konického
otvoru je na strané k dopadu svazku primdrnich elektronid, je
umistén mezi levym a pravym svétlovodem ve vzorkové komofe nad
pozorovanym vzorkem. Monokrystalicky scintildtor prvého patra,
ktery je opatrfen ze strany uloZeni vzorku kruhovym elektrodovym
systémem symetrickym kolem osy svazku primdrnich elektroni a se-
stavajicim nejméné ze dvou elektrod, oddéluje od vnéjsiho dna
diferencialni komory tésnéni. Pod monokrystalickym scintildtorem
prvého patra je umisténa jednopélova magneticka &ocdka.

Monokrystalicky scintilator prvého a druhého patra je
s vyhodou vytvoren z kruhové, &tvercové nebo obdélnikové desky
symetricky rozdélené na dvé poloviny.

Pro spravnou funkci detekéniho systému je vyhodné provedeni,
jestliZe konicky otvor v monokrystalickém scintildtoru prvého
a druhého patra m& dhel 40°-70°.

Dokonalejsi prunik svétla pres rozhrani monokrystalicky
scintilator - svétlovod zajistuje vyhodné provedeni, kdy obvodové
‘plasté polovin monokrystalického scintildtoru prvého a druhého
patra jsou opat¥eny antireflexni dielektrickou vrstvou.
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Kazdd polovina monokrystalického scintildtoru prvého nebo
druhého Patra miZe byt dale ze shodnych nebo ruznych latek, coz
umoznuje materidlovou variabilitu a vyuziti specifickych vlast-
nosti jednotlivych materiali.

Pro zabranéni pronikani svétla z jedné poloviny scintilatoru
do jeho druhé poloviny je vyhodné provedeni, kdy stykové plochy
polovin prvého a druhého patra maji pod reflexni kovovou vrstvou
reflexni dielektrickou vrstvu.

Z hlediska spravné funkce je také vyhodné, jsou-li elektrody
kruhového elektrodového systému monokrystalického scintildtoru
prvého patra a kruhovd elektroda umisténd na spodni podstave
monokrystalického scintilatoru druhého patra tvoreny vodivou oxi-
dovou vrstvou.

Z hlediska optimdlni funkce Jje ddle vyhodné, ma-1li reflexni
vrstva dielektrika a tézkého kovu tloustku 100 - 1000 nm a vodiva
oxidova vrstva kruhové elektrody a kruhového elektrodového systé-
mu tloustku 0,5 - 10 nm.

Detekénim systémem podle tohoto technického reSeni jsou
dostatec¢né odlisSeny neZddouci signdly, coZ md kladny vliv na zvy-
Seni materidlového kontrastu a na potladovani Sumu. Prednosti
technického reseni je dale to, 2Ze ionizované molekuly plyna jsou
separovany odraZenymi elektrony, ¢imZ je podstatné zvySena rozli-
sovaci schopnost mikroskopu. Dal$i vyhodou provedeni podle tech-
nického reseni je dosaZeny ¢isty obraz sekunddrnich elektronua
projevujici se dosazZenim vysokého podilu topografického kontrastu
pri zachovani plného signdlu zpétné odraZenych elektronu. Neméné
dilezitou prednosti technického feSeni je i to, Ze kontaminace
povrchu detekéniho systému ma velmi maly vliv na G¢innost detek-
tort.

Prehled obrazkll na vykrese

Technické reseni je bliZe 2zndzornéno pomoci vykrest, kde na
obr. 1 je schematicky ndkres detekéniho systému, na obr. 2 je
detail monokrystalického scintildtoru druhého patra a na obr. 3
je znazornén prubéh detekce.

Priklady provedeni

Detekéni systém podle obr. 1 sestdavda z monokrystalickych
scintildtord druhého a prvého patra 4, 6 rozdélenych na dvé polo-
viny. Monokrystalicky scintilator druhého a prvého patra 4, 6 je
pripojen k odpovidajicim svétlovodim 16, 17, 17, 18, 19 pomoci
optického lepidla 40. Monokrystalicky scintildtor druhého patra
4 tvorici levy a pravy monokrystalicky scintildator druhého patra
20, 21 m4d ve svém st¥edu prichozi konicky otvor 42, jehoz vetsi
zdkladna 43 je na strané k dopadu 44 svazku primarnich elektroni
33. Monokrystalicky scintilator druhého patra 4 Jje umistén mezi
levym a pravym svétlovodem 17, 16 v diferencidlni komore 2 a je
opatren na své spodni podstavé kruhovou elektrodou 5 a na proti-
lehlé strané prstencem 35 reflexni vrstvy dielektrika a zlata
o tloustce 300 nm. Diferencidlni komora 2 je oddélena od pdélového
nastavce 1 nezndzornéné objektivové c¢ocky tubusu mikroskopu aper-
turni clonou 15. Souose pod monokrystalickym scintildtorem druhé-
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ho patra 4 je umistén ve vzorkové komorfe 11 mezi levym a pravym
svétlovodem prvého patra 19, 18 monokrystalicky scintilator prvé-
ho patra 6 rozdéleny na dvé poloviny tvorici 1levy a pravy mono-
krystalicky scintilator prvého patra 23, 22. Ve stfedu monokrys-
talického scintildtoru prvého patra 6 je konicky pruchozi otvor
46 s aperturni clonou 9 tvorenou jeho mensi zadkladnou na strané
k dopadu 44 svazku primdrnich elektronu 33. Konicky otvor 46 ma
na vnitfni plose systém reflexni vrstvy 34 dielektrika a zlata
o tloustce 300 nm. Monokrystalicky scintildtor prvého patra 6,
ktery oddéluje od vnéjsiho dna 3 diferencidlni komory 2 tésnéni
45, je umistén ve vzorkové komore 11 a opatfen ze strany uloZeni
vzorku 10 kruhovym elektrodovym systémem 7 symetrickym kolem osy
47 svazku primdrnich elektrond 33 a sestavajicim z elektrody 26,
stfedni elektrody 27 a vwvnéjsi elektrody 28. Pod monokrystalickym
scintildtorem prvého patra 6 je umisténa jednopélova magneticka
cocka 8. Vakuové cerpani diferencidlni komory 2, pdélového nastav-

ce 1 a vzorkové komory 11 je zajisténo pomoci pfirub 12, 13 a 14.

Obvodovy plast levého i pravého monokrystalického scintila-
toru druhého patra 20, 21 Jje podle obr. 2 opatren antireflexni
dielektrickou vrstvou 39. Stykové plochy levého a pravého mono-
krystalického scintildatoru druhého patra 20, 21 vzajemné spoje-
nych lepidlem 38 jsou opatfeny reflexni dielektrickou vrstvou 36
a na ni prilehlou reflexni kovovou vrstvou 37.

Svazek primarnich elektrond 33 podle obr. 3 prochazi pélovym
nastavcem 1, aperturni clonou 15 a diferencidlni komorou 2 do
vzorkové komory 11 se vzorkem 10 umisténym ve stredové ose magne-
tického pole jednopdlové magnetické cocky 8. Pdélovy nastavec 1,
diferencidlni komora 2 a vzorkovd komora 11 jsou diferencialné

¢erpany tak, Ze napr. v oblasti pdlového nastavce 1 je tlak 1073
Pa, v diferencidlni komore 2 je tlak 10 Pa a ve vzorkové komore
11 Jje tlak 1 000 Pa. Interakci svazku primadrnich elektrona 33
v misté dopadu 44 na vzorek 10 dochdzi ke generaci signalnich
elektroni tvorenych sekundarnimi elektrony 29 a zpétné odrazZenymi
elektrony ve vysokém a nizkém uihlu snimani 24, 25. Svétlovody 16,
17,18, 19 odvadéji generované fotony k fotoelektrickému nasobici,
kde jsou zpracovany na obrazovou informaci. Sekunddrni elektrony
29, které se v magnetickém poli jednopdlové magnetické cocky 8
8iri spirdlovité kolem osy 47 svazku primdrnich elektrona 33,
prochazeji aperturni clonou 9 do diferencidlni komory 2, v niZ se
odchyluji od své puvodni spirdlové drahy v dusledku snizZujiciho
se magnetického pole jednopdlové magnetické cocky 8. Elektrosta-
tickym polem vznikajicim kladnym potencidlem na kruhové elektrodé
5 Jjsou sekundarni elektrony 29 urychlovany ke kruhové elektrodé
5 monokrystalického scintildtoru druhého patra 4, v némZz 3jsou
detekovany, pricemz vysledkem je topograficky obraz. Sekundarni
elektrony 29 ionizuji molekuly plynd a ionty 30 se pohybuji rov-
néZ spiralovité do prostoru diferencialni komory 2.

Zpétné odrazZené elektrony, které maji svoji drdhu jen velmi
mdlo ovlivhovanou magnetickym polem jednopdlové cocky 8, procha-
zejl elektrodovym systémem 7 a dopadaji na monokrystalicky scin-
tiladtor prvého patra 6 a jsou detekovany tak, Ze vysledkem Jje
materidlovy kontrast vzorku 10. Odec¢itdnim signdlu 2z levého
a pravého monokrystalického scintildtoru prvého patra 23, 22 se
dosahuje topograficky kontrast vzorku 10. Zpétné odrazZené elek-
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"“trony od vzorku 10 ve vysokém dhlu snimadni 24 prochazeji apertur-

ni clonou 9 a kruhovou elektrodou 5 monokrystalického scintildto-
ru druhého patra 4, v némZ jsou detekovany. Vysledkem této detek-
ce je materidlovy kontrast a v pripadé odec¢itédni signalu z levého
a pravého monokrystalického scintilatoru druhého patra 20, 21 je
vysledkem topograficky kontrast.

Pr¥ivedenim kladného napéti na elektrodovy systém 7 monokrys-
talického scintildtoru prvého patra 6 3Jjsou ionty 30 generované
srazkami sekunddrnich elektronui 29 a ionty 31 generované srazkami
zpétné odraZenych elektroni v nizkém dhlu snimani 25 s molekulami
plynt urychlovadny k elektrodovému systému 7, ¢imZz je =zajisténa
jejich detekce.

Vyslednd obrazova informace Jje ¥izena polohou vzorku 10,
magnetickym polem Jjednopdlové magnetické cocky 8, sbérem sekun-
darnich elektront 29 kruhovou elektrodou 5, elektrodovym systémem
7, sbérem zpétné odraZenych, elektronli monokrystalickym scintila-
torem prvého a druhého patra 6, 4 a sbérem iontl elektrodovym
systémem 7.

Prumyslovd vyuZitelnost

Technické Feseni muzZe byt vyuzit v prumyslovych odvétvich,
ve kterych je potrebné metodou elektronové mikroskopie pozorovat
s velkym zvétSenim povrchovou strukturu materidlu obsahujiciho
vodu nebo tézké kapaliny, pripadné pozorovat s velkym zvétSenim
a s velkym rozlisenim povrchovou strukturu elektricky nevodivych
materidalu. VyuZitelnost vynalezu je nap¥. Vv elektrotechnologii,
polovodic¢ové technice, prumyslu keramiky, skla a textilnich vla-
ken, gumdrenstvi, farmaceutickém a chemickém pramyslu, v oboru
zpracovani plastl, biologii a lékarstvi.

NAROKY NA OCHRANU

1. Detekéni systém rastrovaciho elektronového mikroskopu s oddé-
lenym tubusem od vzorkové komory pomoci diferencidlni komory
sestdvajici 2z monokrystalickych scintilatoria s aperturnimi
clonami rozdélenych na dvé poloviny, vy znad¢ujici
s e t im, Ze monokrystalické scintilatory na bazi podvoj-
nych ytritohlinitych oxidd nebo na bazi ytritych silikatu
aktivovanych trojmocnym cérem majici ve svém stredu konicky
prichozi otvor (42,46), jehoZ mensi zakladna tvori aperturni
clonu (9), Jjsou opatfeny na stykovych plochach obou polovin
reflexni kovovou vrstvou (37) a Jjsou usporddany souose nad
sebou do dvou pater (4, 6), kde monokrystalicky scintilator
druhého patra (4) opatfeny 2z odvracené strany dopadu (44)
svazku primarnich elektroni (33) prstencem (35) reflexni vrst-
vy dielektrika a tézkého kovu a majici vétsi zdkladnu konickeé-
ho otvoru (42) na strané k dopadu (44) svazku primarnich elek-
troni (33), Jje umistén mezi 1levym a pravym svétlovodem
(17,16) v diferencialni komofe (2) a je opatrfen na spodni pod-
stavé kruhovou elektrodou (5) a monokrystalicky scintilator
prvého patra (6) s konickym otvorem (46) majicim na vnit¥ni
plose reflexni vrstvu (34) dielektrika a té&zkého kovu, pricemz
mensi zakladna konického otvoru (46) je na strané k dopadu
svazku primdrnich elektrona (33), je umistén mezi levym a pra-
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vym svétlovodem (19, 18) ve vzorkové komore (11) nad vzorkem
(10), pricemZ od vnéjsiho dna (3) diferencidlni komory (2) jej
oddéluje tésnéni (36) a ze strany uloZeni vzorku (10) je opa-
tfen kruhovym elektrodovym systémem (7) nejméné ze dvou elekt-
rod symetrickym kolem osy (47) svazku primdrnich elektroni
(33), pricemz pod monokrystalickym scintildtorem prvého patra
(6) je umisténa jednopélova magneticka cocka (8).

Detekéni systém podle ndroku 1, vy znacujici se
t i m, Ze monokrystalicky scintildtor prvého patra (6) a dru~-
hého patra (4) je vytvoren 2z kruhové, &tvercové nebo obdélni-
kové desky symetricky rozdélené na dvé navzajem spojené polo-
viny.

Detekéni systém podle naroku 1 a 2, vyznadcéujici
s e t im, 2e konicky prichozi otvor (42,46) ma& udhel
40°-70°.

Detekéni systém podle narokul a 2, vyznacdc¢ujici
s e t im, 2Ze obvodové plasté polovin monokrystalického
scintildtoru prvého patra (6) a monokrystalického scintilatoru
druhého patra (4) Jjsou opatfeny antireflexni dielektrickou
vrstvou (39).

Detekéni systém podle ndroku 1 a 2, vyznadc¢ujici
s e t i m, 2Ze kazdd polovina monokrystalického scintilatoru
prvého nebo druhého patra (6, 4) je ze shodnych nebo ruznych
latek.

Detekéni systém podle ndroku 1, 2a 4, vyznacujici
s e t i m, 2e levy monokrystalicky scintildtor prvého patra
(23) a pravy monoKkrystalicky scintilator prvého patra (22)
a/nebo levy monokrystalicky scintildtor druhého patra (20)
a pravy monokrystalicky scintildtor druhého patra (21) maji na
stykovych plochdch pod reflexni kovovou vrstvou (37) reflexni
dielektrickou vrstvu (36).

Detekéni systém podle ndroku 1, vy znadcéuijici s e
t i m, 2Ze kruhovd elektroda (5) je tvofena vodivou oxidovou
vrstvou.

Detekéni systém podle ndroku 1, vy znacuijici s e
t i m, Ze elektrody kruhového elektrodového systému (7) jsou
tvoreny vodivou oxidovou vrstvou.

Detekéni systém podle ndroku 1, vy znadé
t i m, Ze reflexni vrstva (34) dielektrika a
tloustku 100 - 1000 nm.

ujici s e
tézkého kovu ma

10.Detekéni systém podle naroku l, vy znac¢uijici s e

t im, Ze prstenec (35) reflexni vrstvy (34) dielektrika
a tézkého kovu ma tloustku 100 - 1000 nm. ,

11.Detekéni systém podle naroku 7a 8, vyznadc¢ujici

s e t i m, 2Ze vodivd oxidova vrstva kruhové elektrody (5)
a kruhového elektrodového systému (7) md tloustku 0,5 - 10 nm.

2 vykresy
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