.-

PRIHLASKA VYNALEZU

zvefejnéna podle § 31 zakona & 527/1990 Sb.

(21) Cislo dokumentu:

2003 -368

19 22) Ptihladeno: 29.06.
® (22) Prihlaseno: 29.06.2001
REPUBLIKA (32) Datum podani prioriini pFihlasky:  07.07.2000 31.05.2001

(33) Zemé priority: DE DE

URAD
PRUMYSLOVEHO
VLASTNICTVI

(31) Cislo prioritni prihlasky:  2000/10032599 2001/10126698

{40) Datum zvefejnéni pfihlasky vynilezu:  18,06,2003
(Véstnik &. 6/2003)

(86) PCT tislo: PCT/EP01/07431

(87) PCT &islo zvetejneni: ~ WO02/005309

(12) Druh dokumentu: A3

(51) int. CI.T;
HO1J 37244

CZ 2003 - 368 A3

(71) Priklagovatel:
LEO ELEKTRONENMIKROSKOPIE GMBH,
Oberkochen, DE;

(72) Pivodce:
Gnauck Peter, Reutlingen, DE;
Drexel Volker, Konigsbronn, DE;
Bate David, Cambridge, GB;
Essers Erk, Karlsruhe, DE;

(74) Zastupee:
Matéjka Jan JUDr., Ndrodni 32, Praha, 11000;

(54) Nazev prihlasky vynilezu:
Detektor oblasti s ménicim se tlakem, pfistroj
vyzafujici kerpuskularni zafeni a zpisob
dokazoviani existence produktd vzijemného
puasobeni v tomto pkistroji

{57)Anotace:

Detektor je urCen pro elektronové mikroskopy, zejména
rastrové elektronové mikroskopy, a je pouZivan v komofe pro
vzorek (6) elektronového mikroskopu za riznych tlakovych
podminek. Detektor je upraven jak pro detekovéni elektrond,
tak i pro detckovani svétla. Detektor obsahuje detektor (1)
svétla a scintilator (3) zapojeny pfed detektorem (1) svétla,
Scintilator (3} sestava ze scintiladniho materialu prostupného
pro viditelné svétlo. Scintilator (3), ktery je prostupny pro
viditelné svétlo, miiZe byt navic opatfen vrstvou (4)
prostupnou pro viditelné svétlo. Detektor je vhodny pro
detekovani elektroni ve vysokém vakuu a pro detekovani
svétla pfi vysokych tlacich v komofe pro vzorek (6) jako
vysledek pouziti riznych potenciald. Pfistroj vyzafujic
korpuskulami zafeni, zejména rastrovy elektronovy
mikroskop, je proveden s komorou pro vzorek (6), jejiZ tlak je
proménny, s elektronovym optickym systémem pro vytvafeni
zaostfeného paprsku elektronii (PE) a s uvedenym detektorem.
U zplsobu dokazovani existence produktll vzajemného
puisobeni v pFistroji vyzafujicim korpuskulami zafeni za
podminek méniciho se tlaku se svétlo vzniklé za podminek

vysokého vakua pii nérazu produkti vzajemného piisobeni na
scintilator (3) a svétlo vzniklé pfi okolnim tlaku nebo za
podminek mimého vakua vzijemnym plsobenim produkti
vzniklych vzajemnym pisobenim s molekulami plynu
detekuji timtéZ detektorem (1) svétla a nasledné vyhodnocuji.
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Detektor  oblasti s ménicim  se tlakem, ptistroj vyzafujici
korpuskularni zifeni a zpisob dokazovini existence produkti

vzdjemného plisobeni v tomto pfistroji

Oblast techniky

Vynalez se tykd detektoru produktd vznikiych v ptistroji
vyzatujicim korpuskuldrni =ziteni interakci neboli vzajemnym
plsobenim primarniho paprsku se zkoumanym vzorkem, zejména

elektrond zp&tného rozptylu a sekundarnich elektrond.

Dosavadni stav techniky

Obvykle se pro dokazovani ptitomnosti sekundarnich elektrond
nebo elektroni  zpétného rozptylu  pouzivaji v rastrovych
elektronovych mikroskopech takzvané Everhard-Thornleyovy
detektory (ETD), u nichZz se sekundarni elektrony uvolné&né na
povrchu vzorku nebo elektrony zpé&tného rozptylu odsavaji od vzorku
odsdavaci mfizkou k detektoru a néasledn& se urychli na scintilator,
ktery mé& vysokonapé&tovy potencidl o hodnoté piiblizné¢ 10 kV.
Narazem elektroni, které maji vysokou kinetickou energii, na
scintilator vznikaji fotony, které se transparentnim svétlovodem

vedou do detektoru svétla, naptiklad do fotonasobice.

Takové¢ Everhard-Thornleyovy detektory viak nejsou pouzitelné
pfi ménicich se tlacich plynd v oblasti detektoru, zejména tehdy,
kdyz tlak v okoli detektoru je vé&t$i nez 10°° hPa, protoZe zvy$enou
vodivosti zbytkového plynu zpdsobuje vysoké napéti pfivadéné na

scintilator pfeskoky.
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P#i tlacich nad 10~ hPa v komote pro vzorek neboli preparat se
pro  nepfimou  detekci sekundirnich  elektrond  uvolnénych
z primarniho paprsku obvykle na elektrodu pfivede odsavaci
potencial o velikosti az 400 V, aby se uvolnéné sekundarni clektrony
urychlily ve sméru od vzorku. P¥itom narazy sekundarnich elektrond
zplsobi vznik plynové kaskddy. V této plynové kaskadé vznikaji
dal3i, terciarni, elektrony a scintilaénimi efekty ptidavné i fotony.
Zjistovani signilu se potom provede bud méfenim proudu elektront
nebo detekci fotonld. Piisluiné principy detekce jsou popsany

napfiklad ve spisech US 4,785,182 a WO 98/22971.

Pfistroje, které jsou dimenzovény pro provoz za ménicich se
tlakovych poméri v komofe pro preparit, pomoci nich? je tedy moZné
provadét zkoumani vzorki v elektronovych mikroskopech jak pfi
vysokém vakuu, tak i pfi takzvanych okolnich podminkéach, pti nichz
tlak v komoie pro preparat je vy$si ne? 107 hPa, musi mit pro ruzné

rezimy provozu rizné detektory.

Ze spisu JP 11096956 A je znamy detektor pro rastrové
elektronové mikroskopy, u néhoz stejny detektor svétla slou?i jak pro
dokazovani pfitomnosti katodové luminiscence, tak i pro dokazovani
pfitomnosti elektrond zpé&tného rozptylu. Za tim uéelem m4a tento
detektor scintildtor pfipojeny ke svétlovodu, jehoz konec je konvexnd
vytvarovin a pozrcadlen. Elektrony zpétného rozptylu pronikaji do
zrcadlové vrstvy a ve scintildtoru vytvéareji svételné zablesky, které
Jsou  zjistovany detektorem svétla. Naproti tomu katodova
luminiscence se od zrcadlového povrchu scintilatoru zaostfuje na

Jjinou vstupni plochu svétla svétlovodu.

Nevyhodou tohoto detektoru v3ak je, Ze scintilator musi byt

uspofddan mezi vzorkem a éo¢kou objektivu rastrového elektronového




mikroskopu, takZe mezi &olkou objektivu a vzorkem musi existovat
pfisludné velky pracovni odstup. V disledku tim vznikajiciho
rozptylu elektrond na molekulich plynu neni tento detektor vhodny
pro pouZiti pfi vysokych tlacich v komofe pro preparat. Kromé toho

scintilator ru$i pfi naklonéni vzorku.

Ve spise DE 40 09 692 Al je popsan Everhard-Thornleyidv
detektor, jehoz povrch je opatfen kovovou miizkou. Tato kovova
miizka slouzi mimo jiné k zabrin&ni nabiti povrchu nevodivého
scintilatoru. O pouZiti detektoru pfi rfiznych tlacich v komoife pro

preparat zde neni nic uvedeno,
Ukolem vynalezu proto je vytvofit detektor, ktery bude
pouZitelny jak za podminek vysokého vakua, tak i pfi vysokych

tlacich v komofe pro prepardt elektronového mikroskopu.

Podstata vynalezu

Uvedeny idkol spliuje detektor oblasti s ménicim se tlakem
v komofe pro vzorek piistroje vyzafujiciho korpuskularni zafeni,
podle vynalezu, jehoZ podstatou je, Ze detektor je dimenzovan jak pro

detekovéni elektroni, tak i pro detekovani svétla.

Dalsi vyhodnd provedeni vyplyvaji ze znaka zavislych

patentovych naroku.

Detektor podle vynélezu je dimenzovan jak pro dokazovani
pfitomnosti elektronf, tak i pro dokazovani pfitomnosti svétla.
Dokazovani ptitomnosti clektrondl s¢ pfitom provadi nepfimo pomoci
fotoni vznikajicich vc  scintilatoru, které se potom zji§t'uji

detektorem svétla,
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Do scintilatoru se podle vyhodného piikladného provedeni
pfivadi vysokonapétovy potenciil, pfi¢emz scintilator je vytvofen
jako prostupny pro svétlo v uréité spektralni oblasti, s vyhodou
v oblasti viditelného spektra. Pro napajeni scintilatoru
vysokonapéfovym potencidlem milZe byt scintilator opatien
elektricky vodivou vrstvou ve tvaru mtize nebo pasd. Alternativné
muZe byt na scintilitoru upravena elektricky vodiva vrstva prostupna

pro viditelné svétlo.

Detektor by mél dale obsahovat kolektorovou miizku, ktera je
uspofdddna na strané scintilatoru odvracené od detektoru svétla, a
ktera je rovnéZ napdjena uréitym potencidlem. Scintilitor a
kolektorovd miizka by pfitom mély byt napajeny regulovatelnymi

napétimi nezavisle na sobé.

Zpiasob cinnosti pfisluiného detektoru za podminek vysokého
vakua je analogicky se zpdsobem <¢&innosti Everhard-Thornleyova
detektoru. Scintilator je za tim udelem za podminek vysokého vakua
napajen potencidlem o velikosti ptiblizné 10 kV (mezi 5 kV a 15 kV),
takZze elektrony, které maji vysokou energii, dopadajici na scintildtor
vytvafeni fotony, které jsou potom nésledné zj1stovany detektorem
svitla. Pfi tlacich v komofe pro preparat vyisich nez 10°° hPa se bud
do kolektorové miizky nebo do scintildtoru nebo do obou ptivadi
nizky potencial v rozsahu od 50 V do 1000 V, s vyhodou od 100 V do
500 V, takze sekundarni elektrony, uvolnéné ze vzorku primarnimi
clektrony, nebo elektrony zpétného rozptylu vytvaieji plynovou
kaskadu se scintilaénimi efekty na draze od vzorku neboli preparatu
ke scintilatoru, respektive kolektorové miizce. Fotony vytvafené
v plynové kaskad¢ a proslé transparentni vrstvou na scintilatoru jsou
potom detekovany detektorem svétla. Hodnota napé&ti ptivadéného do
scintilatoru nebo do kolektorové miizky je pfitom zdvisla na

zvoleném tlaku v komofe pro preparatl a na gcometrickych faktorech.




Zménou napéti na kolektorové miizce je pfidavné mozné
provadét rozliSovani mezi sekundarnimi elektrony a elektrony zpétné
rozptylenymi na vzorku. Ma-1i jak kolektorova mitizka, tak i
scintiladtor stejny potencial jako vzorek, nevznikne 24adna plynova
kaskada a svételny signal prosly transparentnim scintilatorem a
detekovany detektorem svétia je signalem, ktery pochézi vylu¢né

z elektroni zpétnych rozptylenych na vzorku.

Podle dalsiho vyhodného provedeni detektor obsahuje
svetlovod. Tento svétlovod mlzZe pfitom sam sestavat ze scintilaéniho
materidlu. Takovy svétlovod pfitom slou?i k 4&innému vedeni fotond

vytvafenych ve scintilatoru k detektoru svétla.

Podle dal$iho vyhodného provedeni je kolektorova elektroda
vytvotena jako jehlova elektroda nebo jako tenké draty. Kromé toho
mohou byt pouZzity dali clektrody, které ve tvaru hrnce obklopuji
scintilator a kolektorovou clektrodu a tim ve svém vnitfku vytvareji

detek¢ni komoru, kterd je s komorou pro vzorek spojena pouze malym

otvorem.

Pii vysokych tlacich v okoli detektoru muZe byt soucasné& se
sveételnym signdlem zjistovana pfitomnost i proudu elektrond na
odsavaci mfizce a/nebo na scintilatoru opatienym elektricky vodivou

vrstvou.

Piehled obrazkt na vvkresech

Vynilez bude dale blize objasnén na pfikladnych provedenich
podle ptiloZzenych vykresti, na nich#
obr. 1 zndzorfiuje principialni skicu detcktoru podle vynalezu

v fezu pfi provozu ve vysokém vakuu,




obr. 2 detektor podle vynélezu z obr. 1 pii provozu v oblasti
tlakd nad 107 hPa,

obr. 3 dalsi ptikladné provedeni detektoru podle vynilezu pii

provozu v oblasti tlak nad 10 hPa a

obr. 4 tieti pfikladné provedeni detektoru podle vynalezu.

Priklady provedeni vynilezu

Detektor podle vynalezu, znézornény na obr. |, obsahuje
detektor 1 sv&tla, napfiklad ve formé& fotonasobiée nebo
Avalancheovy fotodiody, pficem? pfed detektorem 1 svétla je zafazen
svétlovod 2 a na Celni stran& svétlovodu 2 odvracené od detektoru 1

svétla je uspofadan scintilator 3.

Na tomto misté je nutno poukazat na skutednost, 7e svétlovodu
2 neni nutné zapotfebi, pfi¢emZ scintilator 3 mize byt 1 pfimo
umistén pfed detektorem 1 svétla. V tomto ptipadé by ovSem musel
byt detektor 1 svétla uspofadin wuwvniti komory pro preparat
elektronového mikroskopu, zatimco se sv&tlovodem 2 mize byt
detektor 1 svétla uspofddin mimo komoru pro preparat, protoZe
svetlo vytvofené ve scintilatoru 3 uvnitf komory pro preparat je

svétlovodem 2 vedeno do detektoru | svétla,

Dale je na tomto misté nutno poukéazat na skuteénost, ze
svétlovod 2 sam mize byt vytvofen i jako scintilator, takze Jje mozno

upustit od zvlastni vrstvy scintildtoru 3.

Scintilator 3 sestiva z materidlu transparentniho pro viditelné
svétlo, napfiklad =z b&zného plastového scintilatoru. Na stran
odvracené od detektoru 1 svétla je scintilator 3 opatfen elektricky
vodivou vrstvou 4 prostupnou pro viditelné svétlo. ProtoZe tato

elektricky vodiva vrstva 4 miZe byt navic vytvofena i jako obvykla




kovova vrstva, ktera je na &elni plose svétlovodu 2 umisténa ve tvaru
mtiZe nebo pésid, nebo jako tenkd kovova félie, napfiklad z titanu
nebo zlata, o tlou3fce v rozsahu od 5 nm do 30 nm, s vyhodou o
tloudtce v rozsahu od 3 nm do 30 nm. Alternativné ptichdazi v Gvahu i
prostupna vrstva s elektricky vodivym materialem prostupnym pro

svétlo, napiiklad s ITO.

Jednotka vytvotend ze svétlovodu 2, scintilatoru 3 a
z transparentni elektricky vodivé vrstvy 4 je v odstupu obklopena

kolektorovou miizkou 5.

V komote pro vzorek je uspofddano &idlo 12 tlaku, které méfi
tlak v této komote pro vzorek a prostiednictvim regula¢ni jednotky
13 reguluje pfivod potencidlu do scintilatoru 3 a/nebo kolektorové

miizky 5 v zavislosti na tlaku v této komofte.

Za podminek vysokého vakua, tedy pii tlacich v komofte pro
preparat nizSich neZ je okolni tlak, ktery se pohybuje v rozsahu od
10~ hPa do 1077 hPa, je scintildtor 3, respektive pro svétlo prostupna
elektricky vodivd vrstva 4 scintilatoru 3, napajen potencidlem
v rozsahu od 5 kV do 15 kV. Kolektorova miizka S je, podle toho,
zda maji byt detekovany clektrony BSE zpétné rozptylené na vzorku 6
nebo sekundarni elektrony SE vytvafené na vzorku 6, napéjena
potencidlem asi 400 V s opadnou polaritou. Ma-li sc provadét
zji8fovani{ pfitomnosti pouze zpétné rozptylenych elektront BSE,
napaji se kolektorova mfizka 5 potencidlem zapornym vG¢&i vzorku 6.
Timto =zapornym potencidlem jsou sekundarni elektrony, které
vystupuji ze vzorku 6 pouze s malou energii o velikosti nékolika
elektronvolti, kolektorovou miizkou 5 oddéleny od scintilatoru 3. Na
scintilator 3 proto dopadaji pouze elektrony, které v diisledku své
vysoké kinetické cenergie mohou pickonat opafny potencial

kolektorovée mitizky 5. Témito elektrony jsou elektrony zpétné




rozptylené na vzorku 6. Tyto zp&tné rozptylené elektrony se mezi
kolektorovou miizkou 5 a scintilatorem 3 urychluji na potencial
scintildtoru 3 a v disledku své vysoké energie vytvafeji ve
scintilatoru 3 fotony, které jsou svétlovodem 2 vedeny do detektoru |

svétla, kde jsou zji¥tovany.

Je-1i zapotfebi zjisfovat piitomnost sekundarnich elektrond SE
uvolnénych primarnimi elektrony PE ze vzorku 6. pfivadi se na
kolektorovou miizku 5 potencidl, ktery je viéi potencialu vzorku 6
kladny. Timto kladnym potenciidlem kolektorové miiZzky 5 jsou
sekundarni elektrony uvolnéné ze vzorku 6 odsavany a nasledné mezi
kolektorovou mfizkou 5 a scintildtorem 3 urychlovany na potencial
scintildtoru 3. V tomto piipadé wuvoliuji i urychlené¢ sekundarni
elektrony v diisledku své vysoké kinetickeé energie ve scintilatoru 3
fotony, které jsou potom zjidfovany detektorem 1 svetla. P
potencialu kolektorové miizky 5, ktery je kladny viéi potenciilu
vzorku 6, sice na scintilator 3 dopadaji i elektrony zpétné rozptylené
na vzorku 6, av8ak ze viech elektroni zpétng rozptylenych na vzorku
6 se zjiStuje jen velmi maly prostorovy thlovy rozsah, zatimco
sckundarni elektrony jsou v disledku své malé kinetické energie pfi
vystupu ze vzorku 6 zjitovany témé&F nezavisle na sméru svého
vystupu. Z tohoto divodu je signal detekovany detektorem 1 svétla
pii potencialu kolektorové miizky 5, ktery je kladny vidi potencialu
vzorku 6, primarné urlen sekundarnimi elektrony vystupujicimi ze
vzorku 6, zatimco elektrony zpétné rozptylené na vzorku 6 zplsobuji

pouze pomérné mal¢ pozadi tohoto signalu.

P¥i Cinnosti detektoru pii vysokych tlacich v komote (obr. 2)
ma scintildtor 3 stejny potencial jako vzorek 6. Kolektorova m¥izka 5
je soucasné napajena potencialem v rozsahu od 0 do +400 V,
proménnym viéi potencidlu vzorku 6. V ptipadé, Ze je zapottebi

zjidtovat pouze piitomnost elecktront zpétné rozptylenych na vzorku




6, napaji se kolektorova mfizka 5 stejnym potencidlem jako vzorek 6,
Elektrony zpétného rozptylu, které byly zpétné rozptyleny na vzorku
6 a v disledku thlu svého zp&tného tozptylu dopadaji na scintilator
3, op&t ve scintildtoru 3 vytvafeji, stejné jako pfi &innosti za
podminek vysokého vakua, v disledku své relativné vysoke kinetické
energie fotony, které jsou potom zji¥tovany detektorem 1 svétla. Je-li
naopak zapotfebi zjistovat piitomnost sekundarnich elektrond, napaji
se kolektorova miizka 5 potencidlem, ktery je kladny vi¢i potencialu
vzorku 6. Sekundarni elektrony vystupujici ze vzorku 6 jsou potom
urychlovany smérem ke kolektorové miiice 5 a svymi narazy do
atomi plynu na této drazec vytvafeji znamou plynovou kaskadu a
souc¢asne fotony vznikajici s touto plynovou kaskadou. Tyto fotony
prochiazeji elektricky vodivou vrstvou 4, ktera je prostupnia pro
viditelné svétlo, potom scintilatorem 3 rovnéz prostupnym pro
viditelné svétlo, naceZ jsou vedeny svétlovodem 2 do detektoru 1
svétla. Piidavne nebo alternativné ke zjistovani vytvafenych fotoni
se pfi tomto reZimu &innosti pro ziskani signélu pouziji i elektrony
vytvafené plynovou kaskadou zachycené kolektorovou miizkou s,

respektive elektricky vodivou vrstvou 4.

Pfepinani napajeni scintildtoru 3 potencidlem se provadi
automaticky regulaéni jednotkou 13 v zavislosti na tlaku v komofe
pro vzorek 6 zjisténém <&idlem 12 tlaku. Pfekroéi-li tlak v této
komotfe ptedem nastaveny spinaci tlak, vypne se automaticky
potencial scintilatoru 3 ncbo se potencial scintilatoru 3 snizi tak, aby
byl vylou¢en vznik napétfovych pfeskokl. Klesne-1i tlak v komote
pod spinaci tlak, do scintilatoru 3 se opét privadi jeho predem

nastaveny potencial.

Detektor znazornény na obr. 3 ma v principu stejné provedeni
Jako detektor zndzornény na obr. 1. Proto jsou komponenty na obr, 3,

které odpovidaji komponentdam na obr. 1, opatfeny stejnymi
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vztahovymi znaCkami. Pokud se tyka podrobného popisu téchto
komponent a ¢innosti tohoto detektoru ve vysokém vakuu, uvadi se

odkaz na vySe uvedeny popis k obr. 1.

U piikladného provedeni podle obr. 3 je ptidavné ke zdroji 8
napéti pro napéjeni kolektorové mfizky 5 potencidlem a ke zdroji 9
napéti pro nastavovani proménného potenciilu vzorku 6 uspofadan
dal$i zdroj 7 napéti, kterym mize byt elektricky vodiva vrstva 4
scintilatoru 3 napajena potencidlem Usg, ktery je viéi kolektorové
miiZzce 5 kladny. Potencial elektricky vodivé vrstvy 4 je pfitom viéi
kolektorové mfiZzce 5 proménny. Pfivodem tohoto pfidavného napéti
mezi elektricky vodivou vrstvou 4 scintilatoru 3 a kolektorovou
miizkou 5 se mezi kolektorovou miizkou 2 a scintilatorem 3 vytvofi
dalsi plynova kaskada. Pro vytvofeni signilu se miZe opét detekovat
jak svételny signal detekovany detektorem 1 svétla, tak i proud
elektrond dopadajici na kolektorovou m#¥izku 5 a/nebo elektricky
vodivou vrstvu 4, k &emuz je ke kolektorové miizce 5 pfipojen prvni
zesilovac 10 proudu a k elektricky vodivé vrstyé 4 druhy zesitova¢ 11
proudu. Zménou napéti kolektorové miizky 5 viagi potencialu vzorku
6 na jedné stran& a napéti mezi elektricky vodivou vrstvou 4 a
kolektorovou miizkou 5 je mozno oproti pfikladnému provedeni podle
obr. 1 a 2 se zvySenou pfesnosti rozlidovat mezi signaly vytvafenymi
sekundarnimi elektrony a signdlem vytvafenym elektrony zpétného

rozptylu.

U tohoto ptikladného provedeni je zejména rovnéZ mozné
napajet kolektorovou m¥izku 5 potencidlem kladnym vi¢i potencialu
vzorku 6 pouze mirng a clektricky vodivou vrstvu 4 scintilatoru 3
napajet potencidlem kladnym vi&i kolektorové mrizce 3 silné tak, Ze
sekundarni elektrony vystupujici ze vzorkm 6 jsou sice udinnég
odsdvany potencidlem kolektorové miizky 5, av8ak mezi vzorkem 6 a

kolektorovou mfizkou 5 jeité nevznikne zadna plynova kaskéada
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s nasobenim sekundarnich elektrond s tim spojenym, nybrz plynova
kaskada vznikne nejprve mezi kolektorovou miizkou 5 a scintilatorem
3. ProtoZe plynova kaskada je tim lokalizovana do blizkosti
scintilatoru 3 a fotony vznikajici p#i vytvofeni plynové kaskady
vznikaji v tomto lokalizovaném prostoru, provadi se zjistovani
pfitomnosti fotond s vy$§i ucinnosti. Dale je mozné oddélenou
regulaci tlaku mezi kolektorovou mfizkou 5 a scintilatorem 3,
naptiklad vytvofenim kolektorové m¥izky 5 ve tvaru hrnce s relativné
malym otvorem pfivricenym ke vzorku 6, ktery tvoii takzvanou
»clonu mezi tlakovymi stupni®, a cilenym vstupem plynu do vnitiku
tohoto hrnce, nastavit mezi kolektorovou mfizkou 5 a scintilatorem 3
tlak odlisny od tlaku v komote a aZ do uréitého stupné nezavisly.
Z toho potom vyplyva vytvofeni kaskady nezavis!é na tlaku v komofe
aZ do tohoto stupné a odpovidajici nezavislé zesileni sekundarnich
fotonl a neutrond. Témito opatfenimi je rovnéz mo?né dosihnout
znasobeni sekundarnich elektrond i tehdy, kdyz je tlak v komofe pro

preparat pfilis nizky i pro vytvofeni plynové kaskady.

Piikladné provedeni znazornéné na obr. 4 je podobné provedent
podle obr. 3, aviak ve sméru ke vzorku 6, tedy ke strané odvracené
od detektoru svétla, se kuZelovité zuZuje do §picky. Obsahuje
sve€tlovod 34, na ktery je ze strany vzorku 6 nasazen scintilator 30.
Scintildtor 30 je na strané vzorku 6 opatien elektrodou 26 prostupnou
pro svetlo, ktera je opét vytvofena bud jako tenkd kovova vrstva

nebo jako miizka.

Ve stfedovém prohlouben{ 27 je v &clni plode scintilatoru 30
pfivracené ke vzorku 6 umisténa jehlova clektroda 24 uspofddany ve
sméru ke vzorku 6, ktera na strané ke vzorku 6 vybihda do $picky.
Toto prohloubeni 27 pfitom slouZi vyluéng k elektrické izolaci

jehlové elektrody 24 vici elektrodé 26 scintilétoru 30.
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Vné je na svétlovodu 34 umisténa stfedni elektroda 22, ktera
jehlovou elektrodu 24 obklopuje ve tvaru hrnce a na strané smérem
ke vzorku 6 se kuZelovité zuZuje, takZe na jeji stran& pfivracené ke
vzorku 6 je vytvofen otvor 23, jehoZ primér je v rozsahu od 0,5 do
5 mm a slouZi pro vstup elektrond. Stfedni elektroda 22 je uvnitf

pozrcadlena.

Podle zvlastniho vytvofeni tohoto pfikladného provedeni je
vnitini stfedni elektroda 22 je$té obklopena daldi vnéjsi elektrodou
20, ktera se ve sméru k vzorku 6 rovnéz kuzelovité zuzuje do §picky
a na této stran& pfivracené ke vzorku 6 tvofi rovnéz vstupni otvor 21.
Mezi touto vnéj${ elektrodou 20 a stiedni elektrodou 22 je
prostfednictvim vstupu 19 plynu moZno nastavit pfivod plynu a jeho
tlak do tohoto meziprostoru ¢asteéné nezavisle na plynu a tlaku
v komofe pro vzorek 6. Kdyz v detekéni komote, tedy v meziprostoru
mezi stfedni elektrodou 22 a vné&jsi elektrodou 20, panuje ponékud
vy3si tlak neZ v komofe pro vzorek 6, méa to tu vyhodu, Ze plyn
neustate difundujici z komory pro vzorek 6 do detekéni komory je

stale opét z detekéni komory vyplachovan.

Vnéjs§i elektroda 20 slouzi jednak k odstinéni
vysokonap&tového potencialu, ktery pfi provozu za podminek
vysokého vakua existuje na elektrodé 26 scintildtoru 30, vié¢i paprsku
primarnich paprskd PE. Vnéjsi elcktroda 20 dale siouzi k pfitahovani
sckunddrnich elektrond od vzorku 6 ke vstupnimu otvoru 21. Do
Spicky se sbihajicim provedenim vnéjsi elektrody 20 se udrZuje na co
nejmendi  hodnoté¢ nezadouci piispévek k signalu zpusobeny
sekundarnimi elcktrony, které jsou vytvafeny elektrony zpé&tného
rozptylu v plynu v komote pro vzorek 6, protoze vstupnim otvorem
21 projdou jen takové sekundarni elektrony, které se nachazeji
v nepiilis velke vzdalenosti od tohoto vstupniho otvoru 21, to

znamena, Ze slabé vzdalené pole vnéjsi elektrody 20 sbihajici se do
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Spicky slouzi k tomu, aby vstupnim otvorem 21 prosly pouze

sekundarni elektrony z izce omezeného objemu.

Potencial Ul vné&jsi elektrody 20 by mél byt nastavitelny kladné
viéi vzorku 6 v rozsahu od 0 do 500 V. Silng kladny potencial vy§§i
nez 200 V ma tu vyhodu, Ze se tim v komoie pro vzorek 6 vytvofi
plynovd kaskada, kterd se sbiha ke vstupnimu otvoru 21 vnéjsi
elektrody 20. Tim vzroste u&innost detekce, nebof do detekéni
komory se dostane vic elektrond. Kromé toho elektrony, které
vstupuji do detekéni komory, a to zejména pii nepfili§ vysokém tlaku
plynu, maji vy$si stiedni kinetickou energii, takie se pii¢nou
komponentou elektrického pole, kolmou k ose otadeni detektoru,
kterd elektrony tla¢i zevnitf na vngj3i elektrodu 20, nechaji méné
ovliviiovat. Pfi mirném kladném potencialu, niz§im nez 50 V, ktery je
kladny vi¢i vzorku 6, je mozno nastavit pfiznivy pribéh elektrického
pole, pfi némZz jsou sekundarni elektrony pfi prichodu nebo po
prichodu vstupnim otvorem 21 méné tladeny k vnéjsi elektrode 20,

nebo dokonce vibec ne.

Pro zmenSeni nepfimého podilu na signélu, ktery elektrony
zpétneho rozptylu dodévaji prostfednictvim sekundarnich elektronu,
které vznikaji srazkou elektrond zpétného rozptylu s pélovym
nastavcem 28 Cocky objektivu, je vyhodné, kdyZ potencial vzorku 6
je mirné€, to znamena asi o 50 V, zaporny vagi potencialu pdlového
nastavee 28. Pomoci sitové elektrody, ktera ma potencial rovnajici se
potencialu vzorku 6 (nebo jiny potencial, ktery je blizdi k potencialu
vzorku 6 neZ k potencidlu pélového nastavce 28), je mozno mezi
vzorkem 6 a pcélovym nastavcem 28 dosahnout toho, %c prostor
bezprostfedné pod pélovym nastavcem 28 nema témet adné pole a
odsavani sekundarnich elektrond dal3i vnéjsi elcktrodou 20 neni nijak

zhorSovano.
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Stfedni elektroda 22 siouzi rovnéZ k udriovani podilu
sekundarnich elektrond, které jsou tladeny k vn&jsi elektrodé 20, na
malé hodnot& tim, Ze sekundarni elektrony po vstupu do detekéni
komory jsou dale odchylovany do sméru ke scintilatoru 30. Za tim
acelem je potencial stfedni elektrody 22 v rozsahu od 30 V do

500 V a je kladny vi¢i potencidlu vngjsi elektrody 20.

Pokud neni vnéjsi elektroda 20 piitomn4, piejima jeji ukoly

zCasti samoziejme stiedni elektroda 22.

Vnitinim pozrcadlenim stfedni elektrody 22 se zvy8i uéinnost
detekce fotonl tim, Ze fotony, které dopadnou na vnitfni plochu
stfedni elektrody 22, jsou odriZeny ke konci svétlovodu 34. Podobny
uc¢inek mé i vnitini povlak stiedni elektrody 22, ktery rozptyluje a
absorbuje mirné svétlo, avsak s nizii u&innosti, protoZze pomoci

pozrcadleni mohou byt fotony usmériiovany ke svétlovodu 34 cileneg.

KdyZ je do jehlové elektrody 24 ptivadén rozdil potencidlu vi¢i
potencidlu okoli, vznikne na $picce jehlové elektrody 24 vysoka
intenzita pole. Tim se dosdhne toho, Ze pii vysokém tlaku plynu se
velka ¢4ast rozdilu potencidlu nachazi na kratké draze, takZie soucin
tlaku vzduchu a této drahy je mozno nastavit na optimalni hodnotu
pro silnou plynovou kaskddu a plynova kaskada vznikne pfedevs§im
v detekéni komofe. P¥i provozu s vysokym tlakem v komofe pro
vzorek 6 slouzi jehlova elektroda 24 jako kolektorova elektroda.
Pomoci zesilovace proudu piipojeného k jehlové clektrods 24 je
mozno detekovat i proud sekundarnich elektronf, takse potom je
mozno upustit od svétlovodu 34 a detektoru svétla, kdyz ma byt

detektor pouZit pouze pfi vysokych tlacich v komote.

V principu stejného vysledku jako pomoci jehlové elektrody 24

je mozno rovnéz dosidhnout tehdy, kdyz je misto jehlové elektrody 24
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pouZita clektroda vytvofend z vice tenkych drati (tlou$tka dratd je
mensi neZz 0,3 mm), které jsou nataZeny rovnobé&Zné s elektrodou 26
scintilatoru 30, nebo sitova elektroda wuspofadana blizko pied
elektrodou 26 scintilatoru 30, a to ve vzdalenosti mendi nez 20 mm,

s vyhodou meng$i nez 10 mm.

Pfi provozu s vysokym tlakem (vy§8im nez 500 Pa) v komofe
pro vzorek 6 by mél byt potencial U3 jehlové elektrody 24 alespon
200 V a kladny vi¢i potencialu stfedni elektrody 22. Pii stiednich
tlacich v rozsahu od 1 Pa do 500 Pa by mél leZet potencial jehlové
elektrody 24 mezi potencidlem stfedni elektrody 22 a potencidlem
clektrody 26 scintildtoru 30. Tim se dosdhne toho, Ze plynova
kaskada se ponékud roziifuje. Pi1 provozu za podminek vysokého
vakua by mél potencial jehlové elektrody 24 rovnéZ lezet mezi
potencialem stiedni elektrody 22 a potencidlem elektrody 26
scintildtoru 30, aviak mél by byt shodny i s potencialem jedné z obou
elektrod 22, 26.

Potencial U4 elektrody 26 scintilatoru 30 lezi stejné jako u
pnych piikladnych provedeni pfi provozu ve vysokém vakuu na
vysokonapétovém potencidlu. Pfi stiednich tlacich v komofe by méla
plynova kaskada kon¢it u jehlové elektrody 24. Pfi vysokém tlaku
v komofe pro vzorek 6 lezi potencial elektrody 26 scintilatoru 30
mezl potencidlem jehlové elektrody 24 a potencidlem st¥edni
elektrody 22. Tim se dosdhne pribé&hu pole, ktery jednak napomahi
Jako odsdvaci pole v otvoru stfedni elektrody 22 a jednak vede
sekundarni elektrony do blizkosti jehlové elektrody 24, kde jsou

piitahovany kladnym potenciilem jehlové elektrody 24.

Stejné jako u ostatnich piikladnych provedeni slouZi scintilator

(8]

30 pft provozu ve vysokém vakuu k vytvafeni fotond, které jsou

potom fotondsobicem zesilovany a detekovany.



16 I

Pfivod plynu poskytuje pfi provozu ve vysokém vakuu moZnost
stejn¢ jako pfi provozu s vysokym tlakem v komotfe pro vzorek
vytvofeni plynové kaskady v detekéni komofe. Kromé toho mize byt
plyn detekéni komory zvolen nezavisle na plynu v komofe pro
vzorek, takZe pro silnou plynovou kaskddu je moZno zvolit plyn

s vysokym faktorem zesileni pro zndsobeni sekundarnich elektron.
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PATENTOVE NAROKY

1. Detektor oblasti s ménicim se tlakem v komofe pro vzorek
pfistroje vyzafujiciho korpuskularni zafeni, pticemZ detektor je

dimenzovén jak pro detekovani elektroni, tak i pro detekovani svétla.

2. Detektor podle naroku 1, pficem? detektor obsahuje
scintilator (3) napajeny vysokonapétovym potencidlem a detektor (1)
svétla, pfiemZ scintildtor (3) je alespoil ¢astedné vytvofen prostupny

pro svétlo.

3. Detektor podle naroku 2, pfi¢emz scintilitor (3) obsahuje

elektricky vodivou vrstvu vytvofenou ve tvaru mfiZze nebo pasi.

4. Detektor podle néaroku 2, pfidemZz scintilator (3) obsahuje

elektricky vodivou vrstvu propustnou pro svétlo.

5. Detektor podle jednoho z naroki | aZz 4, pfi¢emz je upraven

svétlovod (2).

6. Detektor podle naroku 5, pficemz svétlovod (2) sestava se

scintilaéniho materialu.

7. Detektor podle jednoho z narokd 2 az 5, pficemZ je upravena

kolektorova elektroda (5) pfedfazend pfed scintilatorem.

8. Detektor podle naroku 7, pFi¢emz scintilator (3) a
kolektorova elektroda (5) jsou napéjeny regulovatelnymi potencidly

nezavisle na sohé.
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9. Detektor podle naroku 7 nebo 8, priéemz kolektorova
elektroda (5) je napajena proménnym potencidlem, kladnym vaéi

potencialu vzorku.

10. Detektor podle jednoho z narokd 7 az 9, pfi¢emz ke
kolektorové elektrodé (5) a/nebo k vodivé vrstvé (4) scintilatoru (3)

jsou pfipojeny zesilovace proudu.

11. Detektor podle jednoho z narokd 8 aZ 10, pfi¢emZ vodiva
vrstva (4) scintilatoru (3) je napajena oproti kolektorové elektrodé
(5) potencialem, pficemZ mezi kolektorovou elektrodou (5) a vodivou

vrstvou (4) vznikne plynova kaskéada.

12, Detektor podle jednoho z naroku 1 aZ 11, pfi¢emZ na strané
scintilatoru pfivridcené ke vzorku je upravena jehlova elektroda (24)

nebo elektroda z tenkych dratd.

13. Detektor podle jednoho z narokG 1 az 12, pficemz je
upravena elektroda (20, 22) obklopujici ve tvaru hrnce scintilator,
kterd se na strané odvracené od scintildtoru kuzelovité sbihi do
Spicky a na své strané odvracené od scintilatoru obsahuje otvor (21,

23).

14, Piistroj vyzafujici korpuskuldrni zafeni, zejména rastrovy
elektronovy mikroskop, s komorou (29) pro vzorek, jejiz tlak je
promé&nny, s elektronovym optickym systémem pro vytvafeni
zaostfeného paprsku elektrontt (PE) a s detektorem podle jednoho

z naroklu 1| a7 13.

15. Ptistroj podle naroku 14, pfi¢emZ v komoie pro vzorck je
uspofadano ¢idlo (10) tlaku a napajeni scintilatoru potencidlem je

provadéno v zavislosti na tlaku v komofe (29) pro vzorek.
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16. Pristroj podle naroku 15, pfi¢emz pti tlacich v komote pro
vzorek niz§ich nez je spinaci tlak, a to v rozsahu od 10 hPa do 10°?
hPa, je scintilator napdjen potencidlem v&t§im nez 1 kV, ktery je
kladnym vi¢i potencidlu vzorku, a pfi tlacich v komofe pro vzorek
vy$Sich neZ je spinaci tlak je scintilator napdjen potencialem niz&im
nez 1kV, svyhodou niZ$im nez 0,5 kV, ktery je kladny vugi

potencidlu vzorku.

17. Pfistroj podle naroku 15 nebo 16, ptiéemZ znaménko

potencidlu kolektorové elektrody je opaéné.

18. Pristroj podle naroku 16 nebo 17, pfi¢emz pii tlacich
v komofe pro vzorek vy3$ich neZ je spinaci tlak je kolektorova
clektroda napajena potencialem v rozsahu od 0 do +/-400 V vigi

potencialu vzorku.

19. Zpusob dokazovani existence produktd vzajemného plisobeni
v piistroji vyzafujicim korpuskuldrni zafeni za podminek méniciho se
tlaku, pfi€emZ svétlo vzniklé za podminek vysokého vakua pEi nérazu
produktd vzdjemného pisobeni na scintildtor a svétlo vzniklé pti
okolnim tlaku nebo =za podminek mirného vakua vzajemnym
pisobenim produktd vzniklych vzdjemnym pisobenim s molekulami
plynu se detekuje timtéZz detektorem (1) své&tla a nasledng

vyhodnocuje.

20. Zptisob podle naroku 19, pfidemz se pouZije detektor podle

jednoho z narokd 1 aZ 13.
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