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PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOPIA

1. BEVEZETES

A hagyoméanyos 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 1933-ban miikddni kezdett az elsé transzmisszids elektron-
mikroszkop (TEM), amely az optikai mikroszképhoz hasonld, parhuza-
mos képképzés elvét hasznalja. A masik irdany a pasztazd technika elvét
alkalmazza, amely a soros, pontrél-pontra létrehozott képképzést hasznal-
ja.

Az els0 pasztazo elektronmikroszkopot (scanning electron microscope
= SEM) Max Knoll hozta létre 1935-ben. Az els6 kereskedelmi pasztazo
elektronmikroszkop azonban csak az 1960-as években jelent meg. A ne-
hézségeket elsdsorban a pontos pasztdzo elektronika l1étrehozasa jelentet-
te. Azota a SEM rendkiviil elterjedt eszkdzzé valt, tobb tizezer példany
miikodik szerte a vilagon. A népszeriiség oka egyrészt az, hogy a vizsga-
lando minta elokészitése viszonylag egyszerii, vékonyitast nem igényel.
Masrészrdl, bar jobbara csak a minta feliiletének kozelébdl kaphatd in-
formacio, a legjobb mikroszkopokkal szerkezeti, topografikus és dsszeté-
telbeli adatokat is nyerhetiink.

Miel6tt ratérnénk a péasztdzo elektronmikroszkdp miikddési elvének
ismertetésére, nézzilk meg, hogy az elektronnyaldb és az anyagminta ta-
lalkozéasakor milyen hatdsok varhatok.

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

Elore szort elektronok. Nincs energiaveszteség, nincs irdnyvaltozas. Az
elektronok tobbsége ilyen. A transzmisszios elektronmikrdszkdpiaban a
vilagos latoterti (bright-field) képhez felhasznalhato.

Rugalmatlanul szorodo elektronok. Kis energiaveszteség, kis szdgben
szorodas. Felhaszndlhat6: elektron energiaveszteség spektroszkopidban és
specialis képalkotasra.

Rugalmasan szorodo elektronok. Nincs energiaveszteség, az irdnyval-
tozads fok nagysagrendi. Kristalyos anyag esetén az irdnyt a Bragg-
torvény szabja meg. TEM diffrakcid, TEM sotét latoterti kép (dark field),
¢s a nagyfelbontast elektronmikroszkopia (high resolution elektron
microscopy = HREM) hasznalja.
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Szekunder elektronok. A minta nyalab feldli oldalan keletkeznek. Els6-
sorban gyengén kotott, kiilsé héjon 1évo elektronoktol erednek, amelyeket
a nyalab kiiit a helyiikrdl. Osszegytijtve topografikus (feliileti) informaci-
ot adnak a pasztaz6 elektronmikroszkdpidban.

Visszaszort (backscattered) elektronok. Az eredeti nyalabbol rugalmas és
rugalmatlan nagyszogl szoérast szenvedett elektronok. Képalkotasra fel-
hasznalhato6 a pasztazo elektronmikroszkopban.

Rontgen-fotonok. Az elsédleges elektronnyaldb hatdsara belsd héjon
elektron vakancia keletkezik. A betoltddés sordan rontgen foton tavozik.
Kémiai Osszetétel meghatarozasra hasznalhato. Az analitikus elektron-
mikroszkdpiaban a legéltalanosabban hasznalt jel. Sok péasztazo elekt-
ronmikroszkopba is beépitenek rontgen detektort.

Auger-elektronok. Az elektron nyaldb a minta atomjanak belsd héjarol
elektront 16k ki, majd az elektronhidny magasabb héjrol betoltdédik. A
betdltddés soran energia szabadul fel, amely atadodik altalaban egy ma-
gasabb nivon elhelyezkedo elektronnak, amely tdvozik az atombdl. Ez az
Auger-elektron, amelyet az Auger-elektron spektroszkopia hasznal, és a
minta kémiai Gsszetételrdl ad informacidt. Elsésorban feliiletvizsgalatra
hasznalhato. A pasztazd elektronmikroszkopok altaldban nem tartalmaz-
nak Auger-elektron detektort.

szekunder elektronok

bejévé elektronnyalab

Auger-elektronok
réntgen fotonok

visszaszort
elektronok

v %& rugalmasan szért

elektronok
elére szort elektronok

1. abra. Az elektron-anyag kolcsonhatas termékei

A legtobb pasztazo elektronmikroszkdpban vastag mintat hasznalunk,
ezért ilyen esetben a minta mogott megjelend ,.termékekkel” nem kell
szamolnunk. Ma mar van a pésztazas elvét alkalmazo transzmisszids
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elektronmikroszkdp (scanning transmission electronmicroscope = STEM)
is, ezzel azonban itt nem foglalkozunk.

2. A PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP FELEPITESE

A mikroszkop fontosabb egységei: elektronforras, objektiv lencse,
pasztazo tekercsek, detektor(ok), mintatartd. A pasztdzo elektronmikro-
szkop felépitése az alabbi képen latszik.
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2. abra. A pasztazo elektronmikroszkop felépitése

Az elektronmikroszkopokban az elektronok forrasa az elektronagyt.
Az elektrondgyuban az elektronokat szolgaltato katod kétféle lehet:

1. Izzoékatédos, amelynek anyaga volfram (W) vagy lantan-hexaborid
(LaBg). Az izzdkatddos forras vakuumigénye (107 - 10”) Pa.

2. Téremisszios forras (field emission gun = FEG), altalaban W heggyel.
Ezt a forrast hidegkatodos forrdsnak is szoktdk nevezni, mivel az
elektronokat nem a katdod hevitésével, hanem elektrosztatikus térrel
nyerjik ki a fém feliiletébdl. A téremisszids forras vakuumigénye jo-
val nagyobb ~ 10™ Pa.

Az izzbkatddos forrds egyszerlibb, €s igénytelenebb, de kisebb inten-
zitasu és rovidebb élettartamt, mint a nagyvakuumot igényld téremisszios
forras. A korszerli SEM-ekben gyakran termikusan is segitett téremissziot
alkalmaznak (Schottky-forras). Ilyenkor a forrds anyaga altalaban a kis
elektron-kilépési energiaval rendelkez6 zirkdnium-oxid (ZrO).
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A katodbol kilépd elektronokat elektromos tér gyorsitja a sziikséges
energiara. A pasztaz6 elektronmikroszkopban elektronok maximalis ener-
giaja altaldban En.x = (30 — 40) keV. A legtobb mikroszkopban az elekt-
ronok energiaja szabalyozhato.
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5. abra. Az izzokatodos (balra) és a téremisszios (jobbra) forras katodja

A forréasbol kilépd nyalabot elekromagneses elven miikddd lencse fo-
kuszalja. Az elektronmikroszkdpokban alkalmazott elektron lencsék a
Lorentz-er6hatas alapjan miikodé magneses lencsék.

optikai
tengely felsé

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



PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOPIA 5

A magneses lencsék képalkotasa analdgiat mutat a vékony optikai
lencsék képalkotasaval. Ez az analdgia azonban altalaban csak kis nyalab-
nyilasszog esetén teljesiil (u ~ 1°). Az elektronok a lencsében spiralis pa-
lyan mozognak. A lencse fokusztavolsdga az elektromagnes aramaval
szabalyozhat6. A nagyitastol fliggden a nyalab atmérdje a mintan az ob-
jektiv lencse segitségével valtoztathato. A legjobb mikroszkdpok esetén a
nyalab minimalis 4tmérdje a mintdn ~ 1 nm. A korrekcidos magnesek
(stigmator) az objektiv lencse asztigmatikus hibajat korrigaljak.

pésztazé tekercsek

o

korrekcios magnesek

nyalabkorlatozé apertiira

7. abra. Az objektiv lencse a padsztazo tekercsekkel, korrekcios magnesekkel és az apertu-
raval

A sokszor az objektiv lencsével Osszeépitett pasztazo tekercsek segit-
ségével a nyaldb sorrol-sorra végigpasztdzza a minta feliiletét. Az elekt-
ronnyalab a mintabdl kiilonbozo ,,termékeket” valt ki. A SEM-ben altala-
ban a szekunder elektronokat (SE), a visszaszort elektronokat (back-
scattered electron = BSE) ¢€s a rontgen fotonokat hasznaljuk a kép képzé-
sére. A legegyszerlibb pasztazé elektronmikroszkopokban csak szekunder
elektron detektor van.

beesd nyalab
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pasztazod - . .
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detektor i O
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8. abra. A pasztazo elektronmikroszkop miikédésének elve

A minta feliiletét pasztazé elektronnyalabot a pasztazd generator ve-
zérli. Ugyanez a generator vezérli pontrol-pontra a képernyd pontjainak
aktivalasat. A nyalab altal kivaltott elektronok vagy rontgen fotonok in-
tenzitasat az adott termékre érzékeny detektor érzékeli. A detektorok jele
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modulalja a megjelenité képernyd pontjainak intenzitdsat. Ha a minta
feliiletének emisszidja megvaltozik, akkor ez a valtozés latszik a képer-
nyon.

A legegyszeriibb pasztazd elektronmikroszkopokban csak szekunder
elektron detektor van. A SEM-ben leggyakrabban hasznalt szekunder
elektron detektor az un. Everhard—Thornley-detektor, amelynek véazlatat
az alabbi dbra mutatja.
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9. abra. Az Everhard—Thornley-detektor felépitése

Az Everhard-Thornley-detektor miikodése roviden a kovetkezd. A
bejovo elektron a mintabol kivaltja azokat a ,,termékeket”, amelyeket a
fentiekben mar felsoroltunk. Ezek koziil a szekunder elektronok viszony-
lag kis energidjuak (5-10 eV), ezért ezeket konnyli eltériteni és pozitiv
fesziiltséggel (+ 200 V) Osszegyljteni. Ezt a gyljtéfesziiltséget racsszerii
Faraday-kalitkara kotjiik. A kalitkéba a racson keresztiil bejutéd elektrono-
kat + 10 kV fesziiltség felgyorsitja, majd szcintillator anyagba csapodva
optikai fotonokat (kék) valtanak ki. Az igy keletkezd fényt fényvezetdvel
fotoelektron sokszorozora (photomultiplier tube = PMT) vezetjiik, amely
mar altaldban a mikroszkop oszlopan kiviil helyezkedik el. A PMT-n be-
lil a fotonok hatasara a fotokatddbol kivaltott elektronok a dinodakon
sokszorozodnak. A csé kimenetén megjelend aramimpulzus fesziiltség-
impulzussa alakithatd, amely azutdn vezérli a képalkotd nyaldbot. Az
Everhard-Thornley-detektor legfontosabb jellemzoi:
nagy érzékenység,
sz¢les dinamikus tartomany (7-8 nagysagrend),
kis holtidd,
nagy savszélesség, tehat gyorsan valtozo6 jelek feldolgozhatok,

a vakuum-atmoszféra valtozast jol viseli.
A visszaszort elektronok és a rontgen fotonok detektalasara altaldban
specidlis félvezetd detektorokat hasznalnak. Ezek tobbnyire opcionalis

A S
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tartozékai a mikroszkopnak. Mivel a laborban hasznalt mikroszkdp ilyen
detektorokkal nem rendelkezik, ezért ezek ismertetésére itt nem kertiil sor.

3. MINTA ELOKESZITESE

A pasztazo elektronmikroszkdpos mintaval szemben tamasztott kove-
telmények a kovetkezok:

1. Elektromos vezetd mintara van sziikség, maskiilonben a ravitt
elektronok miatt toltés halmozodik fel a mintdban. Az igy felhalmozott
toltés torzitja a képet, kiilondsen a szekunder elektronokkal 1étrehozott
kép esetében. Ha a minta eleve vezetd, akkor elegendd vezetd ragasztoval
rogziteni a foldelt mintatartd 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 ragasztds vezetd szalag is.

Ha a minta szigeteld (pl. bioldgiai mintak), akkor vékony vezetd ré-
teggel szokds bevonni a feliiletet. Ez a réteg éltaldban arany vagy szén,
amelyet parologtatassal lehet a feliiletre felvinni. A szén elénye, hogy a C
atomok kevesebb elektront tartalmaznak, és ez a rontgen analizis esetén
elényos, mert kisebb rontgen hatteret eredményez. Fontos, hogy a vezeto
réteg egyenletes vastagsagli és mennél vékonyabb legyen. A felvitt réteg
tovabbi elénye, hogy altalaban megndveli a feliiletrél tdvozd szekunder
elektronok hozamat, ezzel noveli a kép fényességét, s6t a felbontast is.

10. abra. Vékony aranyréteggel bevont légy elokészitve SEM mérésre

Van més megoldas is nem vezetd mintdk vizsgalatara. Elsdsorban bio-
logiai mintdk és nano-objektumok vizsgalatara specialis pasztazo elekt-
ronmikroszkopot fejlesztettek ki. Ez az un. kdrnyezeti pasztazé elektron-
mikroszkép (environmental SEM = ESEM), amelyben a minta nem va-
kuumban van, hanem néhany szdz Pa nyomason. Az elektronnyalab altal
ionizalt gaz képes semlegesiteni a feliiletre jutd toltést, ugyanakkor sok-
szorozza a detektorba jutd szekunder elektronokat is. Ilyen mikroszkdp-
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ban 4ltaldban téremisszios elektrondgyut hasznalnak, amely alacsony
gyorsito fesziiltséggel mikodik. Megfelelden kiképzett apertira, és diffe-
rencialis elszivas biztositja, hogy a mikroszkop oszlopban kiilonbozd he-
lyeken kiilonb6zé nyomas legyen, azaz biztositva legyen a forrds és a
lencsék helyén a sziikséges vakuum. Az ilyen berendezések a 20. szdzad
utolso évtizedében terjedtek el.

2. A minta a legtobb elektron-mikroszkopban vakuumban van, tehat el
kell viselnie a vakuumot. Folyadékot (legtobbszor vizes oldatot) tartalma-
70 bioldgia mintdk (sejtek, szdvetek, rovarok stb.) nem viselik el a va-
kuumot. Az ilyen mintédkat a mikroszkopba helyezés eldtt megfeleld elja-
rassal ki kell szaritani, vagy folyékony nitrogénben le kell hiiteni. A lehii-
tott mintat hiitétt mintatart6 asztalon lehet vizsgalni.

3. A mintanak el kell viselnie az elektron besugarzast. A keV energia-
ju elektronok besugarzasa valtozasokat idézhet elé a mintdban. Az erre
érzékeny mintdk esetében ezek a valtozasok roncsolodast jelentenek.
Vannak olyan valtozasok, amelyek kevésbé szembetiindek, de az eredmé-
nyek értékelése soran lehetdségiiket nem szabad figyelmen kiviil hagyni.
Az elektronnyaldb energiajanak és intenzitdsanak csokkentésével csok-
kenthetd az ilyen hatas, bar ez altalaban a kép mindségének romlasaval
jar.

4. A vizsgalat soran a minta feliiletét képezziik le. A feliilet kialakitasa
hatdrozza meg elsésorban azt, hogy mit latunk a mikroszkdpi képen. Az
olyan mintak esetében, amelyek feliileti topografidjat vizsgaljuk legfel-
jebb a feliilet tisztitasara van sziikség. A tisztitast altalaban ultrahangos
fiirddben olddszerrel (alkohol, aceton) végezziik. A masik lehetéség a
plazmas tisztitds. Az ilyen berendezésben nagyenergidju plazma tisztitja
meg a feliiletet a szennyezddésektol.

Mas esetben a minta belsé szemcseszerkezetére, texturajara vagy 0sz-
szetételére vagyunk kivancsiak. Fémek, félvezetok, geolodgiai mintdk ese-
tében ilyenkor a feliilet megmunkalasara van sziikség. Elso 1épésként alta-
laban fiirészes darabolassal kialakitjuk a megfelel6 mintaméretet. Ezt ko-
vetden a vizsgalandé feliiletet csiszoljuk (pl. kiillonb6zd finomsagu, SiC
részecskékkel boritott csiszolovaszonnal). A csiszolast polirozas koveti
(pl. AL,O3 vagy gyémant port tartalmazé szuszpenzidval). A végso poliro-
zast altalaban SiO; kolloid oldattal végezhetjiik.

A mechanikai polirozason kiviil vannak mas polirozasi eljarasok is.
Ezek koziil a hagyomanyos eljaras az elektropolirozas, ahol megfeleld
oldatban, elektromos aram hatasara valik egyre simabba a vizsgalando
feliilet.

Korszerlibb eljaras a fokuszalt ionsugaras eljaras (focused ion beam =
FIB). Az ionsugaras berendezés alkalmas a megfeleld vizsgaland6 feliilet
kialakitasara, kiilonosen mélyebb rétegek feltarasara, keresztmetszeti
(cross-section) mintdk készitésére. A FIB eszkdzben altalaban néhéany
keV energidju Ga ionok végzik a feliilet iranyithatd megmunkalasat. A
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kereskedelemben kaphatok olyan SEM berendezések, amelyek beépitve
tartalmazzak az ionsugaras berendezést. Az ilyen eszkdzdkben megmun-
kalas kozben megfigyelhetd annak eredménye.

4. A SEM PARAMETEREI

A SEM legfontosabb paramétere a hely szerinti felbontas. A felbon-
tast elsé kozelitésben két tényezd befolyasolja: a nyalab mérete a mintan
¢s a nyaldb-minta kolcsonhatasi térfogat. A mai legkorszeriibb berendez¢-
seken is mindkét paraméter nagyobb, mint az atomok kozotti tavolsag,
ezért a SEM-mel atomi felbontas nem érhet? el.

A nyalab mérete a mintan az objektiv lencsével allithaté be. 2009-ben
a legkorszerlibb SEM eszk6zokben a minimalis nyaldb méret (0,5-1) nm
kozotti érték.
valtott ,,termék” fajtajatol. A minta feliilet kozeli rétegeibdl kivaltott ,,ter-
mékek” kiilonb6z6 energidjuak, és ezért kiillonbozé mélységbdl és kiilon-
boz6 térfogatbol szarmaznak. Az elektronnyaldb atmérdje mellett ez az,
ami a felbontast meghatarozza. A 11. dbrén is latszik, hogy a SEM-ben
altalaban képképzésre felhasznalt termékek koziil a szekunder elektronok

crer

legnagyobb felbontas a szekunder elektron képpel érhetd el.

Elektron nyaldb  Auger-elektronok (1-3) nm
szekunder elektronok (1-10) nm 1

T

5 um a K rdntgen tartomany

) P 5

L rontgen tartomany

visszaszért elektronok <(1-2)pm

az elektronok behatoldsi tartomanya

11. abra. A elektron nyalab altal kivaltott termékek kiilonbozé mélység tartomanyokbol
hoznak informdciot

A felbontas hatara szekunder elektron kép esetén a jobb eszkozokben al-
talaban 1-10 nm kozatti.

A mikroszkdpidban haszndlt masik fontos paraméter a nagyitds. A
pasztazo elektronmikroszkdp nagyitasat 1ényegében geometriai viszonyok
hatarozzék meg.
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12. abra. A SEM nagyitasanak elve
L

N=—.
/

A maximalis nagyitas:

képernyo pixelméret H

’ ’ . , s
nyaldb mérete a mintan  nd

max ~

ahol H a képernyé mérete, n a képernyd pixelpontjainak szama, d az
elektronnyalab minimalis atmérdje. Ez a kifejezés els6sorban a szekunder
elektron képre igaz, hiszen visszaszort elektronok esetén a gerjesztett tér-
fogat joval nagyobb, mint a nyalab atméréje. PL. L = 40 cm, n = 10’ és
d=1nm esetén Ny = 4-10°. A jobb SEM eszk6zokben a nagyitas 10 -
5-10° kozott valtoztathato.

A pésztazo elektronmikroszkop esetében fontos paraméter még a
mélységélesség. D mélységélesség elsGsorban a nagyitastol fligg.

13. abra. A mélységélesség szamolas elve

A 13. abran latszik, hogy
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A 2r atméréjii nyaldb mindaddig kiilonallo pontnak latszik a képen,
ameddig megnagyitott képe / képernyd pixelre esik. Ha 2rN > K, (K, a
képerny6 pixelméret), akkor a képen a pontok kezdenek atfedni, €s a kép
kezd elmosodottd valni. Tehat:

2rN:Kp
bk
Na

Latszik, hogy mennél kisebb a nagyitas, anndl nagyobb a mélységélesség.
Példaul: K, = 0,1 mm, N = 10°, a = 107 esetén D = 0,01 mm = 10 pm.
N = 10° esetén a mélységélesség: D= 10" mm = 0,1 pm.

5. A SEM KEPEK SAJATOSSAGAI

A szekunder elektron kép sajatossagai

A pésztazd mikroszkdpokban éltaldban a szekunder elektron képet
hasznaljadk. A nyaladb altal a kiilsé elektronhéjakrol kilokott szekunder
elektronok energidja széles eloszlasu, de kis energiaval rendelkeznek (£ <
50 e)), igy ezek az elektronok csak kis mélységbdl (1 - 10 nm) érik el a
felszint. Ezért a szekunder elektron kép elsdsorban a feliilet kdzeli vékony
rétegrél hordoz informadciot, és jobbara a feliileti morfologia vizsgalatara
hasznalatos.

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

14. abra. Barium titanat (BaTiOj3) kristaly kisnagyitasu SEM képe
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A visszaszort (backscattered) elektron kép sajatossagai

Nem minden pasztazé elektronmikroszkopban van visszaszort elekt-
ron detektor. A visszaszort elektronok atlagos energidja a nyalab energia-
janak fele. Ezért, mivel a visszaszort elektronok energidja viszonylag
nagy (E ~ 15 keV), 6sszegyljtésiik nehezebb, mint a kisenergiaju szekun-
der elektronoké. A szekunder elektron detektor altaldban a minta mogott
korkorosen elhelyezkedd félvezetd detektor, vagy egyszerii vezetd kor-
gylrli lemez. A visszaszort elektronok esetén a gerjesztett térfogat na-
gyobb, mint a nyalab atmérdje a minta feliiletén, ezért a maximalis fel-
bontés 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. abran Zr kivalasokat tartalmazd A/ mintanak ugyanarrol 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.

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

Rontgen spektroszkopia
A pasztazo elektronmikroszkopokat gyakran felszerelik rontgen de-

tektorral is.

objektiv lencse

detektor latoszdg
minta

elektron nyaldb

detektor

kollimator helyzet szdge

16. abra. Rontgen detektor SEM-ben
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A rontgen detektorral az elektronnyalab altal kivaltott rontgen fotonokat
detektaljuk. A rontgen fotonok energiaja jellemz6 arra az atomra, amely-
bol kivaltodott. A kapott spektrum tehat tiikkr6zi a minta atomi 9sszetétel-
¢t. Ez az energia diszperziv rontgen mikroanalizis alapja (energy
dispersive X-ray microanalysis = EDX).

A 17. 4bra az YBa,Cu3;0; magashOmérsékletli szupravezetd minta
EDX spektrumat mutatja. Megfeleld kalibracio esetén az EDX spektrum
nemcsak kvalitativ, hanem kvantitativ analizist is lehetové tesz.

CuKa

Bala

—0Ka

3 lula
BaMa

Y Ka

5.0 10.0 15.0
keV

17. abra. YBa,;Cu;0; magashomeérsékletii szupravezeté minta EDX spektruma

18. abra. Hitachi pasztazo elektronmikroszkop

6. A JSM-25S SEM felépitése és miikodése

A labormérés soran a JSM-25S nevii JEOL gyartmanyu pasztazéd
elektronmikroszkopot hasznaljuk. Ez a miiszer az egyszeriibb kialakitasu
izz6szélas elektronforrassal épiilt és csak a szekunder elektron detektor
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van felszerelve. Az elektronok gyorsitasat a 0,5-30 kV-os tartomanyban
valaszthatjuk meg.

A késziilék nemcsak az elektronagyut tartalmazo térfogatban, hanem a
mintaterében is nagyvakuumot igényel, amit diffuzios szivattya hoz létre.
A diffazios szivattya elévakuumat és a mintatartd térfogat leszivasat
ugyanaz a rotacids szivattyu biztositja. A vakuumrendszer egyes elemeit
stiritett levegdvel miikodtetett pneumatikus szelepek kapcsoljak dssze. A
szivattytk és szelepek vezérlésérdl a beépitett vezérld elektronika gon-
doskodik, mely a vakuumrendszer megfeleld pontjain elhelyezett va-
kuummérdk jelei alapjan teljesen automatikusan gondoskodik a megfeleld
vakuumszintekrél. A vakuumrendszer a késziilék bekapcsolasakor auto-
matikusa elindul, kikapcsolaskor pedig gondoskodik annak megfeleld
leallitasarol. Minddssze két nyomogomb taladlhatd a késziiléken melyek-
kel beavatkozhatunk a vakuumrendszer miitkodésébe: a mintatér felleve-
g6zését illetve leszivasat inditd nyomdgombok.

A vakuumrendszer vezérld elektronika eldszor a rotacios szivattyut
hozza lizembe, mely elévakuumra szivja a teljes vakuumrendszert, majd a
megfeleld vakuumszint elérésekor a szivast a diffuzios szivattyura kap-
csolja, és beinditja annak fiitését. A rotacids szivattyu (19. abra) henger
alakt tiregében excentrikusan helyezkedik el a szintén henger alaku rotor.
A rotorba siillyesztett lapatokat rugok feszitik a szivattyu falanak. A ke-
nésrol és tomitésrdl a kartellben 1€vo olaj gondoskodik. A rotor forgasa
sordn a beszivo oldalon 1év6 térfogat dllanddan névekszik — igy itt szivas
torténik; mig a kipufogo oldalon a térfogat folyamatosan csokken — igy
ezen az oldalon a kiszivott gaz eltdvozik.

Exhaust outlet

Exhaust valve

Stator

19. abra. Rotacios pumpa metszete

A diffazids szivattyu (20. abra) aljdban talalhato a specialis diffuzios
olaj, melyet a flitdtest forral. A tdvozo olajgéz a forditott tdlcsérsorba jut,
ott felfelé haladva felgyorsul, majd a tolcsérek visszahajtott csérein kilép-
ve nagy sebességgel lefelé aramlik, mikdzben magaval ragadja a kozelben
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1évé gazmolekulakat. Az olajgéz a szivattyu vizhiitott oldaldhoz érve le-
csapodik ¢€s visszafolyik a szivattyl aljaba, ahol ismét melegedni kezd. A
szivattyu also részébe terelt gazmolekuldkat az eldvakuum szivattyu tavo-
litja el. Fontos tudni, hogy ez a folyamat csak bizonyos (a diffuzios olajra
jellemzd) nyomas alatt all fenn. Ha ezt az értéket meghaladja a nyomas,
az olajmolekuldk nem képesek a hiitott falig repiilni, a szivattyu ,,atesik”,
¢s olajgdzzel arasztja el az egész vakuumrendszert.

1 Heater

2 Boiler

3 Pump body

4 Cooling coil

5 High wacuum
flange

B Gazmolecules

7 wapor jet

§ Backing vacuum
connection

&
B

Moz
C}D es
o

20. abra. Diffuziés pumpa metszete

7. A JSM-25S elektronmikroszkép hasznalata

Mivel a megfeleld vakuum elérése hosszabb folyamat, a késziiléket a
mérés megkezdés eldtt kb. fél ordval - az eldirt sorrendben - be kell kap-
csolni: 1) elektromos fokapcsold bekapcsoldsa; 2) hiitéviz visszatérd
csapjanak kinyitasa; 3) hiitéviz eldremend csapjanak kinyitasa; 4) stritett
levegd csapjanak kinyitasa; 5) késziilék bekapcsolasa a fokapcsoloval.

A méréshez sziikséges vakuumszint elérését az elektronagyu fesziilt-
ségvaltd nyomogombsoranak megvilagitasa jelzi.

Elészor ellendrizziik, hogy a bedllitott nagyitds a minimalis 45x le-
gyen, majd az elektronagyt gyorsito fesziiltségét a 10-25 kV kozotti ér-
tékre valasztjuk. Ezt kdvetden a monitort WFM modba allitva kezdjiik
novelni az izzdkatod fiitdaramat mindaddig, amig a detektalt jelszint érté-
ke telitésbe nem megy. Ekkor a monitort NORM modba kapcsolva a mo-
nitoron megjelenck a mintatarté nagy részének a képe. Ha életlen a kép,
vagy egyaltalan semmi sem lathaté a ,,CONDENSER” ¢s ,,FOCUS
COARSE” gombok megfeleld pozicionalasaval allithatjuk be a képet.
Amikor mar nagyjabol lathaté a mintatartd, a finom bedllitdshoz hasznal-
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juk a ,,FOCUS FINE” potenciométert. A szép, éles, kontrasztos kép beal-
litasahoz sziikséges a ,,CONTRAST” (kontraszt) és ,,BRIGHTNESS”
(fényerd) megfeleld beallitasa is.

A képerny6n megjelend fehér vonalak a mintan talalhat6 €lek, ezek a
csticshatds miatt intenziven vilagitanak. A minta feliiletén élmentes terii-
letet kivalasztva kor alaka alakzatot célszerli keresni az asztigmatizmus
beéllitasdhoz. Ha jol van beallitva a késziilék, akkor a kerek foltot megfi-
gyelve a fokuszt a ,,FOCUS FINE” gombbal kicsit a targysik ala- vagy
foléallitasaval az alakzat képe nem torzulhat. Ha azt latjuk, hogy a fokusz
valtoztatasanak hatdsara a kor alaki kép megnyulik akkor a két
»STIGMATOR” gomb segitségével sziintessilk meg az asztigmatizmus
hibat.

A késziilék e durva bedllitasai utdn valasszuk ki a vizsgalando teriile-
tet az X-Y csavarmikrométerek €s a nagyitas valtoztatasanak segitségével.
A kép rogzitése elott célszerli a beallitasokat finomitani (,, FOCUS FINE”,
»CONTRAST”, ,,BRIGHTNESS”). Jobb mindségii képet kapunk, ha a
finomitast a kivant nagyitasnal eggyel nagyobb nagyitason végezziik el,
majd a beallitas utan kapcsolunk vissza a megfeleld nagyitasra.

A mikroszképi kép rogzitését szamitogéppel végezziik, ehhez kap-
csoljuk at a monitort a PC kimenetre ¢s inditsuk el az adatgytijté progra-
mot. Vegylink fel egy képet és vizsgaljuk meg, megfelelden éles, vilagos
¢s kontrasztos-e. Ha nem megfeleld, inditsunk jabb képrogzitést, és a
rogzités folyaman végezziink finomallitasokat mindaddig, amig megfeleld
képet nem kapunk.

8. MINTACSERE

Mieldtt a mintatérfogatot fellevegdzziik, az elektronagyut ki kell kap-
csolni. Eldszor lassan vegyiik le nulldra az izzokatod fiitdaramat, majd
kapcsoljuk ki az elektronagyu gyorsitd fesziiltségét. Ezt kovetéen nyom-
juk be a ,,VACUUM VENT” gombot, és tartsuk benyomva mindaddig,
amig a vakuumrendszer halk kattandsat nem halljuk, melyet a megfelel
szelepek zérasa illetve nyitdsa ad. Ezt kdvetden varjuk meg, amig a min-
tatérben ki nem alakul a 1égkori nyomas. A felleveg6zést a mintatartd ajtod
megmozdulasa jelzi. Hizzuk ki 6vatosan a mintatartd ajtot a csuszkan,
hogy kényelmesen hozzaférjliink a mintahoz. Vegyiik fel a cérnakesztyiit
¢s kézbe a csipeszt. Mivel a minta is nagyvakuumban van, iigyeljiink arra,
hogy semmihez se érjiink csupasz kézzel, mert a borlinkrdl a vakuumal-
kotokra kent izzadtsag és/vagy zsir rontja a vakuumot. A mintatartot ve-
gytk ki a tart6jabol, csavarhuzoval lazitsuk meg a mintardgzitd csavart,
majd alulrdl a csavarhizét a mintatartoban 1€v6 hernydcsavarba illesztve
toljuk ki a mintat a hordoz6 hengerével egylitt. Helyezziik be az j mintat
a hengerével a mintatartoba, és a hernydcsavar segitségével allitsuk be,
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hogy a minta felszine egy sikban legyen a mintatartd felsé élével. Ezek
utdn szoritsuk meg Ovatosan a mintardgzitd csavart €s tegyiik be a minta-
tartot a rogzité perselybe. Vegyiik le a cérnakesztyiit, és a mintatart6 ajtot
toljuk vissza a helyére a cstuszkan. Ellendrizziik, hogy pontosan illeszke-
dik az ajto, és azt a helyére nyomva nyomjuk meg a ,,VACUUM EVAC”
gombot, tartsuk benyomva mindaddig, amig ismételten a vakuumrendszer
halk kattanasat nem halljuk. Ezt kovetéen kb. husz perc elteltével, kigyul-
lad az elektronagyu fesziiltségvaltd nyomoégombsoranak vilagitdsa, mely
jelzi, hogy a késziilék mérésre kész.

20. abra. A JSM-25S késziilék mintatartoja

9. A KESZULEK KIKAPCSOLASA

A mérés befejeztével a késziiléket alaphelyzetbe kell hozni. El§szor
az elektronagyut kell kikapcsolni a mintacserénél leirt modon, majd a
késziiléket a fokapcsoldjaval kikapcsoljuk. Ezt kovetden a vakuumrend-
szert leallitja a vezérlése. Harminc perc hiilés utan a vizet, a siritett leve-
g6t és az aramellatast a bekapcsoléssal ellentétes sorrendben ki lehet kap-
csolni.

10. MERESI FELADATOK

1) A kiadott etalon segitségével kalibralja a mikroszkopot a 2000x
¢s 4500x nagyitasokon!

2)  Helyezze be a Mg-Al-Zn mintat és hatarozza meg a kivalasok
atmérdjét és atlagos hosszat!

3) Tanulmanyozza az arannyal parologtatott legyet, és adja meg a
szemre jellemzd méreteket!



