Pasztazo elektronmikroszkop (SEM
— scanning electronmicroscope)



Az EM és az OM 0Osszehasonlitasa

Az elektronmikroszkdp (EM) miikodési elve azonos az
optikai mikroszkopéval (OM).

Az OM-nal a képalkotasra a lathato fény hullamhossz-
tartomanyaba (400-800 nm) es6 fénysugarakat
hasznaljuk, amelyeket lencsékkel fokuszalunk.

Az EM-nal a képalkotas mintegy 6t nagysagrenddel kisebb
hullamhosszu elektronsugarat hasznalnak fel a
képalkotasra, amelyeket elektromos vagy magneses
encseék segitségével fokuszalhatunk. Ezzel Iényegesen
nagyobb felbontoképességet érhetlink el.




Nagy nagyitas és j0 melységélesség!

A pasztazo elektronmikroszkop népszerlisége els6sorban az
elérhetd nagy nagyitasnak és a jo mélységélességnek
kdszonhetd.

Az optikai mikroszképpal szemben, mellyel maximum 2000-
szeres nagyitas és 1-10 um meélységélesség érhetd el, a SEM
nagyitasa elérheti a 200 000-szerest, mélységélessége pedig
akar a 3-4 mm-t is, melynek segitségével rendkivil
plasztikus, mar-mar térhatasunak tné képek készithetbk.



A felbontéképesség
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A hullamhossz csokkentésével csokken az a ,,d”
méret, amit még két kilon pontnak latunk.

de e = kb. 0,1mm
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Az elektronmikroszkopok két
legfontosabb tipusa

* Transzmisszios elektronmikroszkop (TEM
— transmission electronmicroscope)

* Pasztazo elektronmikroszkop (SEM —
scanning electronmicroscope)



A TEM és a SEM mukodési elve

* Transzmisszios elektronmikroszkop:

Vékonycsiszolatok atvilagitasa hasonléan az OM-hoz. A

képalkotas a geometriai optika torvényein alapul, az elektronok
hullamtermészetét hasznaljuk ki.

e Pasztazo elektronmikroszkop:

Egy elektronagyuval vékony elektronnyalabot allitunk el8. Ezzel
pasztazzuk (eltéritd tekercsek segitségével) a minta felszinét. A
valaszként kilépd jeleket detektaljuk. A képalkotas soran a

detektalt jelek intenzitasaval modulaljuk egy szinkronban
pasztazo katddsugarcsd képét.



OM, TEM és SEM 0sszehasonlito
felépitése
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SEM vs. TEM
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A kezdetek

1897, J. J. Thomson, elektronok felfedezése,
1924, L. de Broglie, a részecskék hullamtermészetérol,

1926, H. Busch magneses és villamos teret hasznal
Llencseként” elektronok iranyitasara,

1929, E. Ruska PhD tézisei a magneses lencseékrol,
1931, Knoll és Ruska, az els6 TEM,

1940, az els6 TEM-ek kereskedelmi forgalomban,
1942, Zworykin és mtsi, az elsé SEM

1965, az elsé SEM-ek kereskedelmi forgalomban.
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Az SEM felépitése
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Az elektronagyu

lzz6katddos, amelynek anyaga volfram (W) vagy lantan-hexaborid (LaB6).
Téremisszids forras (field emission gun = FEG), altaldaban W heggyel. Ezt a
forrast hidegkatddos forrasnak is szoktak nevezni, mivel az elektronokat
nem a katdd hevitésével, hanem elektrosztatikus térrel nyerjik ki a fém

feltletébol.

Termikus LaB Téremisszios
a
wolfram 6 Termikus (ZrO) |  Hideg (W)
Elettartam [6ra] 40 1000 1000-2000 2000 felett
Vikuum [Pa] 1073 10°5 106 107
Miikodési ) .
hémérséldlet [°C] 2500...2600 1500...1600 700...1500 kornyezeti
Az elektronsugar 10...100 50 50...100 5...20

arama [pA]




Elektronagyuk

Termikus katod
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Elektromagneses lencsék

Az elektronnyalabot elektromagneses lencsék segitségével parhuzamositjuk és
fokuszaljuk a minta felszinére. Kulon eltéritd lencsék végzik az x és y iranyu
pasztazast. S——
felsé forras

optikai

elektronok
palyagorbéje

rez tekercs

vas
arnyekolas a lencse

mégneses tere

Az elektronok a lencsében spiralis palyan mozognak. A lencse fokusztavolsaga az
elektromagnes aramaval szabalyozhato.



Lencsehibak — szférikus aberracio

Oka: a
fokusztavolsag
valtozasa az
optikai
tengelytdl
tavolodva.




Lencsehibak — kromatikus aberracio

Oka: az elektronaram nem teljesen monokromatikus.

Chromatic aberration



Lencsehibak - asztigmatizmus
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Elektromagneses lencsék

A korrekcios magnesek (stigmator) az objektiv lencse asztigmatikus hibajat korrigaljak.

pasztazé tekercsek

korrekcios magnesek

nyalabkorlatozé apertira

Az objektiv lencse a pasztazo tekercsekkel, korrekcids
magnesekkel és az aperturaval



A SEM képalkotasa

beesd nyalab

pasztazo
generator ] elterito tekercsek
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minta
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A minta fellletét pasztazoé elektronnyalabot a pasztazo generator vezérli. Ugyanez a
generator vezérli pontrél-pontra a képernyd pontjainak aktivalasat. A nyalab altal kivaltott
elektronok vagy rontgen fotonok intenzitasat egy detektor érzékeli. A detektor jele
modulalja a megjelenité képernyd pontjainak intenzitasat.



A SEM parameéterei

Felbontas

Két tényez6 befolyasolja: a nyalab mérete a mintan és a nyaldb-minta kolcsonhatasi térfogat.
A mai legkorszer(ibb berendezéseken is mindkét paraméter nagyobb, mint az atomok kozotti
tavolsag, ezért a SEM-mel atomi felbontas nem érhetdé el. A legkisebb kélcsénhatasi térfogat
miatt a legnagyobb felbontas a szekunder elektron képpel érheté el.
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Elektron-anyag kdlcsonhatas
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Szekunder elektronok (SE)

Az alapanyag atomjainak kilsé
héjairdl leszakitott kis energiaju
elektronok. E<50 eV.

Csak a minta legfels6 5-10 nm
vastagsagu rétegeibdl képesek
kijutni, rendkivil érzékenyek a
felszin egyenetlenségeire, ezért
segitséglkkel nagy felbontasu
képek készithetok.

Visszaszort elektronok (BSE)

A primer nyaldabbdl visszavert nagy
energidju elektronok. E>50 eV.

A nagyobb rendszamu atomok
nagyobb visszaszérasi hanyadot
eredményeznek. Emiatt a
visszaszort elektronokbdl elGallitott
képen a magasabb atlagos
rendszamu teruletek
vilagosabbnak latszanak.



BSE vs. SE
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DETEKTOR TiPUSOK — BSE A+B
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DETEKTOR TiPUSOK — BSE A-B
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Mintaelokészités - SEM

A mintak nagy része el6készités néelkul
vizsgalhato, a masik résziuk pedig kis id6- és
energiaraforditassal vizsgalatra alkalmassa
tehetd.

FO kovetelmény: hogy a minta elektromosan
vezeto legyen.

Vezetoréteg (pl. C, Au, Pt, Al, Ag, Cu) felvitele
torténhet:

e vakuumparologtatassal,
e katodporlasztassal.



Biol6giai mintak elokészitése - SEM

1. Fixalas
Célja: megakaddlyozni, hogy a mintaban bomladsi folyamatok indulhassanak meg

a) Kémiai fixalas (kicsapatassal vagy denaturalassal, pl.
glutaraldehid)

b) Fagyasztva szaritas

2. Viztelenités
a) Kritikus ponton vald szaritas
A folyékony CO, kritikus h6mérsékletén, 31°C-on.
b) Fagyasztva szaritas
Pl. folyékony N-be meritéssel, -70...-60°C k6zott.
c) Fagyasztasos helyettesités

A minta szbvetei kbzotti réeszeket mds anyaggal helyettesitik, majd
beagyazzdk.

d) Egyéb folyamatok
3. Vezet6 anyaggal valo bevonas



MintaelOkészités — TEM#1

e A transzmisszios elektronmikroszkopi vizsgalatok
legkritikusabb mozzanata a minta megfelel6
el6készitése, aminek az oka, hogy a mintat ugy kell
el6késziteni, hogy az alkalmas legyen a kivant

vizsgalatok elvégzéséhez, tovab

0a megolrizze a

megfigyelni kivant sajatossagokat. Az alkalmassag azt

jelenti, hogy olyan vékonyra kel

munkalni, hogy az

elektronok athatolhassanak rajta.

A minta maximalis vastagsaga igy nagyrészt az

elektronok energiajatol, valamint a vizsgalat maodjatol
és a minta anyaganak rendszamatol is fugg, pl.
100...200 keV-os elektronok esetén a minta vastagsaga
10...200 nm kozott kell legyen. A minta atmérdgje

2...3 mm kozott szokott lenni.



MintaelOkészités — TEM#2

* A minta anyagaval szembeni fizikai kdvetelmények, hogy a
villamos aramot vezesse, a 100 keV-nal sokszor joval nagyobb
energiaju elektronok ne karositsak és az elektronsugarzas
hatasara bekovetkez6 néhanyszor 10...100 C®-os
hémérsékletemelkedés ne okozzon elvaltozasokat.

* A mintak készulhetnek vékonyréteg-technikaval, valamint vastag
mintak vékonyitasaval. A mintak vékonyréteg-technikaval valé
készitéséhez szukséges egy 6nhordd, villamos aramot vezetd, az
elektronok szamara atlatszo, 10...20 nm vastag hordozo
(szubsztrat). A hordozdk anyaga altalaban amorf szén, SiO,,
MoSi,,.

* Ha vastag mintat vékonyitunk, akkor az anyagot elGszor
mechanikai Uton (csiszoldssal, kdszoriiléssel, szikraforgacsolassal)
el6vékonyitjuk; majd kémiai, elektrokémiai vagy ionsugaras
eljarasokkal vékonyitjuk véglegesre.



Elektronsugaras mikroanalizis

A primer elektronnyalab képes a minta atomjainak valamelyik belsé elektronpalyajaroél egy
elektront kittni. Az igy meguresedd elektronpalyara egy kiilsé héjon |évd elektron
"visszaugorhat". Az igy felszabadulé energia (azaz a kiils6 és a bels6 elektonpdlya energiainak
kiilonbsége) rontgenfoton formajaban kisugarzadik.

mntgsniﬂ-‘tr;rn

Primer elektron

srakundear elskiran

° Frimer elzkiron
Utkdzes wtan
Mivel egy adott atomfajtanal az elektronpalydk energiai meghatarozott értéliek, a

kisugarzott rontgenfoton energidja (illetve az E = hA = hc/ A egyenlet alapjan a hullamhossza)
jellemzé lesz az adott atomfajtara.



Modszerek és alkalmazasok

. WDS (wavelength dispersive spectroscopy)
— Hullamhossz szerinti szétvalasztas
— Erzékeny (30-100 ppm), de lassu

. EDS (energy dispersive spectroscopy)
— Energia szerinti szétvalasztas
— Kevésbé érzékeny (kb. 1000 ppm), de gyors

Kvalitativ és kvantitativ elemodsszetétel-meghatarozas
Kémiai kotésre nem érzékeny
PontszerUl, vonalmenti és teruleti elemzés

Kis feltleti objektumok (kivalasok, zarvanyok)
Osszetételének vizsgalata



Pontszerd elemeloszlas

F:4091126vwakl 02 spe=

Labal :

kv :20.0 Tile: 0.0 Take—off:35.7

et Typs:

F5 : 1404 Lasec : 53

o

*1

e

EDAX ZAF Quantification

(Standardleas)

Elemant Normalized
De faule

SEC Table

Eloment Wt % At =
C X 29.70 62.21
O X 2.31 14.64
NakK 3.58 3.92
Mg¥ 0.%% 0.57
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Eloment Net Inte Bkgd Inte, Inte. Erros P/B
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Vonalmenti analizis
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EDS — elemtérkeép

AccY SpotMagn Det WD Exp b—] 500 um
250KV 70 120x BSE100 1



EBSD — Electron Back Scatter Diffraction
(visszaszort elektron diffrakcio)

A primer elektronnyalab utjaban elhelyezett mintaban a primer elektronok rugalmatlan
szorodast szenvednek, majd ezek a rugalmatlanul szért elektronok az egyes kristalytani sikokon
rugalmasan ismét szorddnak. Ez utdbbi diffrakcido eredményeképpen az elektronok a
kristalytani sikrél egy kdppalast mentén szérddnak, és ennek a kdppalastnak, valamint egy
alkalmas helyen elhelyezett felfogd erny6ének a metszéssikjaban egy jellegzetes vonalas
rajzolat, az un. Kikuchi-abra alakul ki.

A vonalak elhelyezkedésébdl a vizsgalt pont (illetve annak kdrnyezetének) kristalytani
szerkezete és orientdcidja meghatarozhato.
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Az EBSD altal nyerheto mformac ok

Az EBSD lehetdvé teszi,
hogy egy mérési pont
(pontosabban annak véges
térfogatu kornyezetének)
kristalyszerkezetét,
racsallandojat és
kristalytani orientacidjat
meghatarozzuk. Ezekbdl a
mérési adatokbal
kdvetkeztethetlink a minta
szemcséinek orientacidjara,
a szemcsék kozti
elorientaltsagra, a
szemcsehatarok
tulajdonsagaira, a fazisok
milyenségére, ill. az egyes
szemcséken beldli
deformaciora.

450 um = 30 steps  IPF [001]

Orientacios
térkép
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Gyepvaserc 2
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Gyepvaseérc#3

-

=200kV 6.3 1000x SE 107 2



Gyepvasércis

.l -

e i i
F e £l
&~ I f" |I|,-.. 5 il

AccY SpotMagn Det WD Exp ] éE];um
200k¥ 38 1500x SE 107 2

‘I

juiealy
[T

Takn
7

.'J.



Gyepvasérc#5

# 7
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GyepvasércH#6
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Vassalak#1
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Vassalak
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(o] Na Mg Al Si P K Ca Ti Mn Fe
wu 12..57 1.39 0.90 1.21 1.05 0.48 0.16 0.18 0.24 1.47 80.34
Fay 21.23 0.2¢6 0.47 0.00 20.08 0.45 0.19 5.10 0.13 4.11 47.98
C3P 25.23 0.71 0.31 0.00 2.16 23:16 1:23 38.962 0.29 0.82 7.49
G 23.14 0.54 0.00 1:96 21.48 3.03 2.56 1411 1.00 1..59 24.60
Fe = = = = = = = = = = 100
Av 16.68 0.30 0.50 1.32 13.38 3.14 0.47 7.03 0.2¢6 3.83 53.10




Vassalak

Somogyvamos (S2 2)

S 'AccV SpotMagn Det WD Exp |———— 100 m

= 900kV 60 250x  BSE 107 2
Wu 13.94 2.14 1.84 i ey ) 2020 0.91 0. 33 1.30 0.:23 2.01 A 2D
Fay 2299 0.45 0.98 3%15 20.94 333 1.25 17:15 0.41 2.96 26.39
C3P 2317 0.00 0.12 0.39 8.29 17.82 0.44 44,30 0.35 0.64 4.48
Fe - - - - = - - - - - 100
Av 2013 0.17 0.61 2.67 16.29 4.56 133 17.56 0.43 2.78 33.68




