* Elektronové mikroskopie

* Urychleneé elektrony - sireni ve vakuu, ovlivnéni drahy
elektrostatickym nebo elektromagnetickym polem

* Neprimé pozorovani elektronoveho paprsku
e TEM — transmisni elektronova mikroskopie
« Prvni aplikace — vyzkum virl, biologie, |€kafstvi
« Dulezita znalost interakci elektronového ,zareni“ se vzorkem
e STEM - radkovaci transmisni elektronova mikroskopie
« Oproti TEM vychylovany (fadkujici) elektronovy paprsek
e SEM - radkovaci elektronova mikroskopie

« Vychylovany (fadkujici) elektronovy paprsek — sledovani
sekundarnich elektronu



S €IEKTIono

incident electrons
BSE

* Tenky vzorek
e Cast elektronu prochazi (,prozareni®) be:
e Cast elektronu se absorbuje (teplo!)
* Transmisni (prozarovaci) elektronovy
mikroskop TEM (- “stinovy” obraz)
* Pfi pruchodu elektron ,t&sné miji“:
e atomové jadro - velka uchylka sméru, ; ,
mala ztrata rychlosti SEATHISaN SCirens
e jiny elektron - mala uchylka ve sméru, ztrata velké Casti
rychlosti - chromaticka vada (preparat musi byt tenky)
» odstranéni uchylenych elektront - clona mezi
preparatem a cockou objektivu
» zveétSovani kontrastu preparatu - vnaseni atomu tézkych
kovu (Pb, W, Os,...), které maji vétSi naboj jadra

nucleus \®




* Masivni vzorek

e Cast elektronu se absorbuje (teplo!)

e Cast elektronu vyrazi z povrchu jiné (sekundarni)
elektrony s malou energii. Z tech se rekonstruuje obraz -
,radkovaci® - ,skenovaci” - ,rastrovaci” elektronovy
mikroskop (SEM) incident electron beam

primarni svazek

back-scattered e's characteristic X-rays

zpétné odraZens elektrony
katodoluminescence

[viditelng fotony) .
sekundam| electrony ‘ Bremsstrahlung X-rays
secondary e's
RTG-fotony Augerovy elekirony
visible light (cathodoluminescence)
Auger e's
vzorek
heat
Difraktovang elekirony sample surface
Y (elastické, inelasticke) ;
prodlé elekirony diffracted a's

{bez interakce)

transmitted e's
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* Prozarovaci elektronova mikroskopie — az atomové
rozliseni

o ZvétSeni — 20 000 x — 20 000 000 x
* Tloustka vzorku — do cca 100 nm

» Kombinace s RTG detekci a filtrace energie elektronu
— mapy chemického slozeni

» Teplotni Ci mechanicke zmeny — in situ v mikroskopu

» Mikroskop — elektronova tryska, akcelerator elektrondu,
magneticke CoCky osvéetlovaci a zobrazovaci soustavy



* Mikroskop —

e Zdroj zareni - elektronové délo — W
vlakno (2800K), W hrot, LaBy

e Fokusace zareni na vzorek — 1-2
kondenzory (+clona) —
elektromagnetické CoCky — prstence
z velmi Cistého Fe — pracuji pouze ve
vakuu, pouze spojky

e Vzorek — tloustka — 10 — 100 nm

e Odstranéni odchylenych paprsku — clona

e Objektiv a projektivy (primarni obraz a
jeho zvetseni) — vady elmg. CoCek

e Detekce — fluorescencni stinitko,
fotovrstva, obrazovka , CCD kamera...

VZOREK
\

elektranova tryska

akeelerator

Kondenzor 1

kondenzor 2

objektiv

mezi¢ocka

prjeidor

flucrescenéni
stinitko

fotograficka deska

videckamera
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Modern instruments:

CCD camera as detector

EF-TEM — energy of
detected electron is filtered
— multiple images at
different energies are
acquired and processed



Electron gun

Condensor aperture

Specimen port

il ===k

Intermediate aperture

ﬁ
Binoculars E

Objective aperture

(D

Objective lens

Diffraction lens
Intermediate lens

Projector lenses

/CI

L 1

Image recording system

Flourescent screen
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* Mikroskop —

» Objektiv — zasadni vliv na rozliSovaci
schopnost mikroskopu — (cca 0,19 nm)

- Elektromagnetické CocCky

I|II \
Problém s obsahem vody ve vzorcich .
e Vzorek — stabilita ve vakuu

e Drobné castice (nanocastice)
e Ultratenké rezy (tkani) — do 100 nm

e Umisten na kovovou ,sitku“ (bézne
Cu, prumér cca 3 mm)
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3 MV transmisni elektronovy mikroskop — poprveé spatren atom !

J'\ml-_rui:g Tubos
Filler Capacitar =

Diode  (Cockeroft—Waltom

Capacitor

: | v ﬁmcru
Syshem

Cireuit)

Anti Vibration
Devics



The higher the accelerating voltage, the
faster the electrons. 80 kV electrons have a
velocity of 150,000 km/second (1.5 x 108 m/s),
which is half the speed of light. This rises to
230,000 km/second for 300 kV electrons

(23 x 10°® mfs — more than three-quarters
the speed of light). The wave partide duality
concept of quantum physics asserts that

all matter exhibits both wave-like and
partide-like properties. The wavelength i
of an electron is given by

s _h
A=p

h ]

A ———————
\2meU el
1+5—=
2mc*
The wavelength of the electrons in a 10 kV

SEM is then 123 x 102 m (123 pm), while in a
200 kV TEM the wavelength is 2.5 pm.

Primary e-

=
2l

A typical electron beam has a current of
about 10 picoamperes (1 pA =10-% A). One
ampere is 1 coulombyfsec. The electron has a
charge of 1.6 x 10-® coulomb. Therefore,
approximately 60 million electrons per
second impinge on the specimen. However,
because of their high speed, the average
distance between electrons (at 200,000 km/
second) would be over three meters. Most
electrons transit the specdimen one at a time.

SE and BSE?




* Mikroskop —

*RozliSovaci schopnost — cca 5 nm
e Fokusovany elektronovy paprsek — bézné

5 - 10 nm - kruhova stopa

e Pomoci vychylovacich civek skenuje

povrch vzorku
e \/yrazené sekundarni elektrony

pritahovany k detektoru — scintilator —

fotonasobic

e Reliéf povrchu — nestejna intenzita
sekundarnich elektront v zavislosti na
sklonu povrchu vaci primarnimu zareni

e Ostré hrany, vycnelky, vystupky —
presvétlené — snazsi uvoliiovani elektrond

Elektronové délo
(W - katoda)

Svazek primamich
elektrond

I. Elektromagnetickd
cocka

IL Elektromagneticka
cocka
Finalni clomy
Systém rastrovacich
civek

Objektivova ¢ocka
Primami elektrony

Sekundami elektrony
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impact area

specimen (thick)

«—— Vacuum

«——— turbo/diff pump

e+ roughing line

Automotive light bulb analysis to determine failure, imaged on an SEM.

Sperm tails tangled up in a seminiferous tubule, magnified 600x



* Mikroskop —

e Problém nabijeni objektu — pokoveni objektu, uzemnéni
vzorku

e NizSi urychlovaci napéti (cca 20 kV) nez TEM (cca 80 kV) —
sekundarni elektrony pouze ,.z povrchu®

Vzorek —
Velikost — az nékolik cm
Povrch souvisle pokryty
vodivou vrstvou,
sledujici detaily povrchu
Sitky pokryté vrstvou
nosné folie —
nitrocelulosove,
Formvarové, uhlikové

"W SVAZEK PRIMARNICH
#TA  ELEKTRONU

SEGMENTOVY  id8%
POLOVODICOVY.
DETEKTOR 4 '

DETEKTOR
EVERHART - THORNLEY

ODRAZENE &
FLEKTRONY 4

- ELEKTRONY



zpétné odrazenych elektronech (slozeni)
Vliv atomového cisla

Sekundarni elektrony




Mikroskop —
* Obraz v sekundarnich (morfologie)
* Cu nanostruktury na Pt
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* Mikroskop —

e VVychylovany paprsek skenuje
vzorek a prozaruje jej — rozliseni

konvergentni e- paprsek

cca 1 nm k
e prozarene elektrony po
prichodu optikou mikroskopu y i hlom rosnn
g ¢ e 5 , HAADF détector HAADF detector jnkaherentni Rutherfordiv
dopadaji na scintilator — zesileni ozpyl |
zobrazitéike klastry v lehke

matrici

signalu fotonasobicem — diky
zesileni moznost studovat i

ADF detector IIEE EEEE WEEm ADF detector

relativne silngjsi vzorky 7 demorromoemen
o : : detektor Bright Field o cta)i + Rutherfordiv rozpryl
e detekce prozarenych elektronu |
a detekce difraktovanych ool WA igh ancle
elektronu

e extremni rozliSeni az 0,05 nm



Specimean

Specimean

Electrons on detector

ADF Image

Electrons on detector




Single-walled carbon nanctubes
filled with fullerenes.

Atomic resolution STEM image of nanescale precipitates in
an Al-Cu-Li-Mg-Ag aerospace alloy.
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impact area

specimen (thick)

——— turbo/diff pump

|+ roughing fine

'In a DualBeam™ the electron and ion
beamns intersect at a 52° angle at a coincident
point near the sample surface, allowing im-

A FIB's liquid metal mediate, high resolution SEM imaging of the
ion source (LMIS). FIB-mnilled surface.

FIB vs. SEM — similar sample handling
- lon beam directly modifies or ,mills”
the surface

A

o o %
Fresnel lens milled into silicon using FIB prototyping technology. FIB-cut in steel v2a EE by InA to IB milling-002 steel.




EELS

TEM SEM
STM AFM

1 nm 1 pm 1mm
Rozliseni

Rastrovani
povrchu

I e

F.T,I=f(x%.2) ||

sonda

parametricke
% zobrazeni

povrchu

Ipétna
vazha

XYZ polohovy systém



* STM - pfenos naboje - elektrony - tunelovy proud -
exponencialni pokles proudu s vzdalenosti (meéritelny
proud pfi vzdalenostech v desetindach nm)

* Napéti — hrot — vzorek
* Distanc¢ni spektroskopie

1Z7A




* AFM - hrot - ohebny nosnik - atomarni sily - Hooktv

zakon

* Kontaktni - staticky
* Bezkontaktni - staticky

* Rozkmitany hrot
- dynamicky - modulace
frekvence, amplitudy

OOOOOOO
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* AFM - 1986

Tip is in hard contact
with the surface;

rEpUIS-!VE regime Tip is far from the

surface; no deflection

&

Farce
=

'\ Tip is pulled toward the

surface - attractive regime

Probe Distance from Sample (z distance)

Detector and
Feedback

Electronics

Photodiode

Sample Surface

Cantilever & Tip

PZT Scanner



AFM, Cu, M1 — CuSO,, * °



Opticka nanospektroskopie

. 7 I NMR
* Techniky blizkého pole @E:m
- sonda v blizkosti povrchu Simis
(,blizké pole®)
EDS
EELS
e Spektroskopie blizkého pole TEM SEM
« (near-field spectroscopy) STM - AFM
1 nm 1pm 1mm
e Mikroskopie blizkého pole Rozlifeni

« SNOM - scanning near-field optical microscopy
« UV-vis, IR (IR-SNOM), Ramanova spektroskopie
» fotoluminiscence, fluorescence

- rozliSeni lepsi nezZ 50 nm

- spektroskopie jedné molekuly



e vzdalenost sondy - ~ 10 nm

apertura sondy
optické sprazeni mezi Spickou sondy a vzorkem

sonda reaguje na zmény dielektrické funkce v jejim
okoli

rezimy snimani
» transmisni (jen transparentni vzorky)

« reflexni — ostra sonda - vysila¢, pfijimac

AN




! Opticka nano?ektroskopie




Infracervena nanospektroskopie

* Techniky blizkého pole
 konstrukce spektroskopického obrazu rastrovanim
e sonda skenuje povrch - bod po bodu

e kriticka je apertura sondy a jeji vzdalenost od
povrchu

Gold Coating
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vhody a problémy SNOM

* VYHODY * PROBLEMY

» prekonani difrakcni » technologické naroky na
limity - ,nanorozliseni” konstrukci SNOM sondy

»nedestruktivni metoda »nizka intenzita

> flexibilni reZimy snimani ~ detekovaneho zafeni

»naroky na citlivost
detektoru



Priklady pouZiti

— organické nanokompozitni materialy

e domeény

+ polystyren
*  Poly-2-vinylpyridin

kontrast pii 2950 cm!
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/j contrast: 2-3%

o
o

Effective polarizability |ot 4l (norm.)
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Lateral distance (nm)




Priklady pouziti

— organické nanokompozitni materialy

e domeény

— polystyren
— poly-2-vinylpyridin
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Fopography] 5-SNOM (2950 cm1) ]| |[s-SNOM (632.8 nm) ||
r = 8 - p - - ‘.." . |-.
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Priklady pouziti’

— NIR SNOM
Analysis of Hyperspectral Images
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