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Wykaz wazniejszych oznacza i akronimow:

Oznaczenia:
ay — promiér atomu Bohra
C. — wspotczynnik aberracji chromatycznej odniesiony do obrazu
Cs — wspodtczynnik aberracji sferycznej odniesiony do obrazu
d — odlegtos¢robocza, w modelu teoretycznym powielania elektvono
Do — minimalna odlegtoséniedzy atomami w cgsteczce
D,, D, — &rednica otworu w przestonie dtaygiej dolnej i gérnej (w opisie
detektora)
D, — srednica anody; wspotczynnik przechwytu pola elektnggo anody
dssgd — wspotczynnik wydtuenia drogi elektrondw wstecznie rozproszonych
Dy — &ednica potowkowa rozktadu qutu elektronowego na powierzchni
anody
D; — wspotczynnik przechwytu pola elektrycznego od i-tej elektrody
Dy, — érednica ptytki mikroporowatej
Dse — Srednica otworu w przestonie ekragceg)
Dra — &ednica otworu w przestonie diaygej
do/dQ — rommicowy przekréj czynny na zderzenie
do/d2 — romicowy przekrdj czynny na zderzenie gpyste
dg/dQ — romicowy przekroj czynny na zderzenie nigspyste
e —fadunek elementarny
e — elektron

e — elektron sodowiskowy

E — energia wjzki pierwotne;j
Eo — energia spoczynkowa elektronu
Ec = UJla — natzenie pola ekstrakcyjnego
Ei — natzenie pola elektrycznego generowanego przezldktrodena
powierzchni stolika przedmiotowego

eVion — energia potencjalna jonu gazu

fo(#) — amplituda rozproszenia elektronéw
G - czystka gazu

G' —jon gazu



g — wspotczynnik wzmocnienia gazowego
Hse — odlegtoscéstolik — przestona ekraryga
hv — energia fotonu
Isse — prad elektrondw wstecznie rozproszonych
lsseg — prad srodowiskowych elektronow wtérnych powstatych w laigin
powielania, ktérych todtem g elektrony wstecznie rozproszone
lese— prad srodowiskowych elektronow wtérnych powstatych w laigin
powielania
lion — prad jonowy powstaty w lawinie powielania
lp — prad znamionowy zasilagy soczewk¢nagnetyczng
Ilpe — prd wigzki pierwotnej
lpeo — prad wigzki pierwotnej emitowanej z wyrzutni elektronowe;j
lpeg — prad srodowiskowych elektronéw wtornych powstatych w laigin
powielania, ktérych todtem g elektrony wazki pierwotne;
Isg0) — prad elektronéw wtérnych
Isgd) — prad elektronéw docieragych do anody
Iseg — prad srodowiskowych elektronéw wtornych powstatych w laigin
powielania, ktérych todtem g elektrony wtorne
J — energia jonizacji atoméw gazu
j(r) — gestogi pradu wigzki w odlegtoci r od osi wizki
Jo — ggstosc pradu wigzki nierozproszonej
k — stata Boltzmana
ki — wspotczynnik sprzenia zwrotnego
Koks _ wspotczynniki szumt@kB = kb/\/I_SE)
keg — wspotczynnik wzmocnienia elektronowego nie uwdglajacy efektu
rozpraszania wstecznego elektronéw, vigratosunek liczby elektronow
docierajcych do anody do liczby elektrondw stagtyjch z katody
Keg — Wspotczynnik wzmocnienia elektronowego uvergliajacy efekt
rozpraszania wstecznego elektronéw, wgratosunek liczby elektronéw
docierapcych do anody do liczby elektronéw ekstrahowanykhatpdy
K: —wzmocnienie catkowite
Ki —wzmocnienie sygnatu w i-tym sektorze

Kion — energia kinetyczna jonu gazu
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Ki — stopié ttumienia wspotczynnika emisji wtornej elektronéwwzgkdu
na efekt rozpraszania wstecznego elektronéw w gazie
k, —wspotczynnik drogi swobodnej
| — odlegtosémiedzy przestongltawigcs a tulep ekranugca
la — odlegtoscanody od stolika przedmiotowego
m — &ednia liczba zderzeelektronu z cgsteczkami gazu na drodze od dolne]
przestony dtawgcej do stolika przedmiotowegd)( szerokoséanody
cylindrycznej
Me — powkkszenie liniowe
n — koncentracja gazu w komorze przedmiotowej
Noi — liczba elektrondw na wajiu danego sektora, dla pierwszego sektora jest
to liczba elektronow startggych z powierzchni stolika
Nz; — liczba elektrondw po przsjiu gornej granicy danego sektora, dla
trzeciego sektora jest liczledektronow, ktore dogrdo anody
Na — liczba elektronow dociergjych do anody zagbczej
Nse — liczba elektronow startagych ze stolika przedmiotowego
Neg(0) — liczba elektronow emitowanych z prébki

Neg(d) — liczba elektronow dociergjych do anody

Net(z) — liczba elektronow w punkcie o wspdaidnej zmigdzy stolikiem
przedmiotowym a ancd

Njg(d) — liczba jonow wygenerowanych w lawinie powielania

Nkat — liczba elektronéw generowanych na katodzie przez zjawiska wtérne w
pierwszej lawinie powielania

’Neat — liczba elektronéw generowanych na katodzie przez zjawiska wtérne w

drugiej lawinie powielania

3Niat — liczba elektronéw generowanych na katodzie przez zjawiska wtorne w

trzeciej lawinie powielania

"Nkt — liczba elektronéw generowanych na katodzie przez zjawiska wtorne w n-
tej lawinie powielania

p — ciknienie gazu (ogdlnie w teorii)
P(1) — prawdopodobigstwo zderzenia elektronu

P(x) — prawdopodobiestwo x-krotnego rozproszenia elektronu

p1 — cknienie w komorze przedmiotowej
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p. — cknienie w komorze paedniej
ps — cknienie w kolumnie elektronooptyczne;j
RAN - liczba losowa z przedziatu <0;1>
R — promi& atomu gazu
r —promieé w ptaszczynie probki
rm — maksymalny zasg oddziatywania cgstki z przelatujcym elektronem
rnj — odlegtos¢émiedzy n-tym i j-tym atomem
s — odlegtosémiedzy anod stokowg a przestongltawigca
S — wysungcie anody piecieniowej poza krawdz tulei ekranujce;j
Sse — efektywnosgonizacji gazu przez elektronu wstecznie rozproszon
Se — efektywnosgonizaciji gazu przez elektrony yuki pierwotnej
t — odlegtos¢émigdzy anod pierscieniowg a przestongltawigca
T —temperatura bezwzglna gazu
U, — napécie anody
Ua — napécie przyspieszage wigzke elektronovy
Use — napecie przestony ekranggej
Ui — napecie polaryzacji i-tej elektrody
Up — napécie znamionowe przyspieszag wizke lub zasilagce soczewke
elektryczna
Ura — napécie przestony diavgcej
U, — napecie na drodze swobodnej, tj. negie odpowiadajce energii jaka
uzyska elektron po przebyciu drogi réwnej drodze swobodnej. Droga
swobodna wyliczana jest dla energii pgikpwej elektronu
V(r) - rozkiad prawdopodohistwa rozproszenia elektronu
Vion — potencjat jonizaciji
Wp — energia pockowa elektronéw wtornych, startowych
X — przebyta droga przezgstke natadowana
Z — liczba atomowa pierwiastka
z — odlegtoséwzdtuz osi wigzki od przestony dtavgce]
Z; — punkt ogniskowania soczewki obiektywowej
ao — kat aperturowy (potowa Ka rozwarcia wgzki)
ajon — pierwszy wspotczynnik Townsenda

S — kat rotacji podczas rozproszenia



y — drugi wspotczynnik Townsenda
ot — Utamek zjawisk wtérnych wywotanych fotonami
yion — utamek zjawisk wtornych wywotanych jonami
ymet — Utamek zjawisk wtornych wywotanych metastabilami
rerm — Uamek zjawisk wtornych wywotanych zderzeniamistek obogtnych
gazu
0 — wspotczynnik emisji elektronéw wtdérnych
& — promie krazka rozproszenia aberracji chromatyczne;j
& — promie krazka rozproszenia aberracji sferycznej
AU, Al — odpowiednio odchylenia naggia i pradu od wartogi znamionowych

— natzenie pola elektrycznego

™

— wspotczynnik emisji elektrondw wstecznie rozproszonych

> =

— kat rozproszenia elektronu
Jel — diugoséfali elektronu
/A — &ednia droga swobodna elektronow wtérnych w gazie
1 — wartosésrednia
o — odchylenie standardowe od wadicéredniej
o, — przekroj czynny na zderzenie-(okrela charakter zderzenia)
gjon — Przekroj czynny na zderzenie jonizug (argon i woda)
ospr — Przekroj czynny na zderzenie gqyste (argon i woda)
or — catkowity przekrdj czynny na zderzenie
owib — przekréj czynny na zderzenie wibracyjne (woda)
owzb — Przekréj czynny na zderzenie wzbudzaj(woda)
owzb1 — Przekrdj czynny na zderzenie wzbudeajl rodzaju (argon)
owzb2 — Przekrdj czynny na zderzenie wzbudeaj Il rodzaju (argon)
7e = Ne(Wo)/Nse — wspdtczynnik ekstrakcji elektrondéw — utamek elektronéw o enevgii
ekstrahowanych z powierzchni prébki
@, —wewndrzna §ednica anody stédwe]
@ — zewngrzna §ednica anody stémwe]
@ — ednica anody piécieniowej
@ — potencjat wyjcia

Q — kat brytowy
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Akronimy:
BSE — elektrony wstecznie rozproszone, z angckRattered Bectrons
ESD - detektor elektronéwédowiskowych, z ang. Bvironmental 8condary

Detector

ESE — godowiskowe elektrony wtérne, z angniEronmental £condary
Electron
ESEM — Srodowiskowa Skaningowa Mikroskopia Elektronowa, g.an
Environmental $anningElectron Microscopy
GDD - gazowe urmzenie detekcyjne, z anGaseousDetector vice
GSED - gazowy detektor elektronéw wtdrnych, z aBgseous &condary
Electron Detector
ISED — jednostopniowy detektor elektrondw wtdérnych, z angerimediate
Secondary EectronDetector
LV SEM — Niskonapgciowa Skaningowa Mikroskopia Elektronowa, z angwL
Voltage $anning Eectron Microscopy; Niskoprdaziowa Skaningowa
Mikroskopia Elektronowa, z angolw Vacuum SEM
MCP — ptytka mikrokanalikowa, z an§licroChannel Fate
MSP — ptytka mikrosferoidalna, z anlicroSpherePlate
PLA — przestona dtawca, z angPressure limiting Aperture
SE - elektrony wtdrne, z angeBondary Eectrons
SE, Sk - elektrony wtérne pierwszego i drugiego rodzaju powstate przez wybicie
elektronéw odpowiednio: przez elektronygwki pierwotnej, przez
powracagce do powierzchni elektrony wstecznie rozproszone
SEM — Skaningowa Mikroskopia Elektronowa, z aBganning Hectron

Microscopy

TEM — Transmisyjna Mikroskopia Elektronowa, z aiigansmission Ectron
Microscopy
TSSEd- dwustopniowy detektor elektronow wtérnych, z angoTage
Secondary Eectron cetector
VP SEM - Skaningowa Mikroskopia Elektronowa o zmienny#émi@niu, z ang.
Variable Pressure SEM



1. Wstep

Mikroskopia elektronowa w ggu ponad 70-ciu lat swego rozwoju statg si
podstawowym nakgiziem poznania materii na poziomie nano- i subnamimardéw. Pozycja
ta wynika zaréwno z szerokiej gamy dostarczanych informacji jak i wysokiej rozdziglczos
metody (0,05 nm dla mikroskopii transmisyjnej). Skaningowy mikroskop elektronowy SEM
jest nieco mtodszym wynalazkiem, ktérego podstawamlety jest mokwos¢é badania
powierzchni obiektow bez preparowania, jednak koszterszej rozdzielczad (ok. 1 nm).
Koncepcg SEM zaproponowat Knoll w 1935r. Jednak dopiero w63 90ku zbudowano
pierwszy komercyjny aparat tego typu, po wynalezieniu przez Everharta i Thornleya
detektora scyntylacyjnego. Od tego czasu mikroskop elektronowy stgbosiszechnie
stosowanym instrumentem badawczym zarowno w sferze naukowej jak i technicznej.
Mozliwosci badawcze SEM wynikgjz parametrow vaizki elektronowej oraz z wigiwosci
systemu detekcyjnego. Niestety SEM w swojej klasycznej wersji wysokavjonde] ma
swoje ograniczenia. Wysoka pndia utrzymywana w kolumnie elektronooptycznej i koneo
przedmiotowej wyklucza obecnospreparatow o wysokiej pinosci par. Jednoczeie
powierzchnia prébki powinna By przewodaca, aby nie nagpito gromadzenie gi na
powierzchni tadunkow elektrycznych, zabuggajch obraz.

Dazenie do pokonania tych ograniézeobserwowane juz pocatkiem lat 80-tych
XX wieku, zaowocowato opracowaniem szeregu nowych typow SEM, wyndzstopniu
spetniapcych oczekiwania ytkownikdw. Podstawow modyfikacp tych mikroskopow jest
mozliwos¢ wprowadzenia gazu o odpowiednimsrgeniu do komory przedmiotowej
mikroskopu, jednak nadal wymagane jest utrzymanie wysokiejnpmizobszarze kolumny
elektronooptycznej. Takie rozgzanie wymaga niezateego pompowania obu obszarow.
Oddzielone s one od siebie tzw. komorposedng obszarem prd¥ posedniej rzdu
102 hPa, zawartym porailzy dwiema przestonami dtaggymi zaréwno przeptyw gazu jak
i elektronéw, z komory przedmiotowej do obszaru wysokiejmirdzmodiwia to utrzymanie
wokot preparatow atmosfery odpowiaglag) cknieniom parcjalnym zawartych w nim
sktadnikéw lotnych, przez co nie zachodzi potrzeba suszenia,epzenia tych preparatow.
Z drugiej strony jony dodatnie, powsfe¢ przy zderzeniach elektronéw z atomami gazu
wypetniagcego komog przedmiotowy, map modiwos¢ kompensacji tadunku
nagromadzonego na preparatach dielektrycznychekbD@mu nie jest wymagane pokrywanie

ich warstwami przewodeymi, stosowane w konwencjonalnej mikroskopii elektrwe.
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Najbardzie] zaawansowanym rozeaniem § mikroskopy wysokognieniowe,
umoZiwiajace pra¢ przy cknieniu w komorze przedmiotowej do 30 hPa, co odpdaia
preznosci par wody w temperaturze pokojowej. Tego typu mskopy nazywane s
srodowiskowymi (ESEM — Environmental SEM — nazwa magbna przez firm Philips),
badz HPSEM (High Pressure SEM). W mikroskopach tych Im@ jest obserwowanie
obiektow biologicznych w ich naturalnyrfrodowisku. Komercyjne aparaty tego typal s
jednak bardzo zimne i drogie, dlatego dla celow obrazowania mat@natktére nie
wymagaj tak wysokich dinien opracowano technikgnikroskopii niskiej préni LVSEM
(LV — Low Vacuum SEM), w ktérej granicznesnienia w komorze przedmiotowej & rzad
nizsze (< 3 hPa).

Mikroskop elektronowy jest nagdziem uniwersalnym, ze wzglu na duzaliczbe
informacji o obiekcie, otrzymywanych na podstawienggjo typu sygnatdéw, ktdrych detekcja
jest moiiwa w jednym aparacie. Podstawowymi dla tej metdzhdawczej § sygnaty
elektronébw  wtérnych i elektronébw wstecznie rozproszonych. One dostarczaj
najwazniejszych informacji o obiekcie, w formie tzw. koa$tu materialowego i kontrastu
topograficznego. W standardowym mikroskopie elektronowym o&jey uzywanym
detektorem elektronéw wtornych jest detektor scyntylacyjny Everharta-Thornleya, w ktérym
elektrony wtérne generaigwiatto, padajc na scyntylator spolaryzowany wysokim rggem
przyspieszagcym. Sygnat swietlny jest nasipnie przetwarzany na sygnat elektryczny
w powielaczu elektronowym.

W rozwigzaniach wykorzystygych gaz w komorze przedmiotowej nie jest fivoe
wykorzystanie detektora scyntylacyjnego Everharta-Thornleya zegezgha moliwosc
wytadowania elektrycznego. Obecnie do detekcji elektronow wtornych w tygdaemiach
wykorzystuje s tzw. detektory jonizacyjne. Stanawje kolektory umieszczone w komorze
przedmiotowej, spolaryzowane napiem rzdu kilkuset Voltéw, przechwytgge pgd
elektronéw wtérnych zwielokrotniony dgki jonizacji zderzeniowej z molekutami gazu
wypetniagcego komog przedmiotow. Wspomniane detektory pozwalajuzyska
wzmocnienie prdowe sygnatu dochodee do 16, lecz mimo to wymagaj stosowania
wzmacniaczy elektronicznych o bardzo gozwzmocnieniu, co wize Sk z ograniczeniem
ich pasma przenoszenia, uniemsiajacym stosowanie trybu szybkiego skanowania. Poza
tym, duz warto€i wzmocnienia jonowego uzyskuje ¢siprzy odpowiednio dugich
wartogiach iloczynupd (cisnienia i odlegtoéi kolektora od probki). Poniewd&rednia droga
swobodna elektronéw w gazie maleje wraz ze zmniejszaniem ich energii i wzrosteemiel

gazu, naley sie liczy¢ nie tylko z intensywnym rozpraszaniem elektronévomwych lecz
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takze wigzki pierwotnej, jéli iloczyn drogi wazki w gazie i jego énieniapd, jest zbyt duy.
Rozpraszanie wgiki elektronowej powoduje pogorszenie rozdzielczokontrastu, a nawet
catkowitg utrat modiwosci obrazowania. Na przyktad, w wypadku wody i azaatkowite
rozproszenie vdzki elektronowej o energii 2 keV wygtuje przypdy = 7,4 hPanhm, podczas
gdy krytyczna wartos¢pdy wzrasta do 900 hHam jeli energia wazki wynosi 30 keV.
Jednak obrienie energii wizki elektronowej poprawia kontrast i przestrzemozdzielczé¢
obrazu, szczegoélnie w wypadku preparatow biologicznych, o mestpgi i zawierajcych
wodg, a wiCc wymagagcych stosowania relatywnie wysokicl$mien, by nie dopugi¢ do jej
wyparowania. Realnadroga pogodzenia tych wzajemnie sprzecznych postulatést je
minimalizacja drogi wjzki dy w gazie o podwgszonym dnieniu (nawet do wartcs
ponizej 1 mm), tj. odlegtasi stolika przedmiotowego od dolnej przestony digej,
oddzielapcej komoe posredng od komory przedmiotowej. W tej przestrzeni jednadt jjuz
zbyt mato miejsca na klasyczny detektor jonizacyjny, co sugeruje detpkagz otwor w
dolnej przestonie dtawcej. Oczywisi niedogodnaosia transportu sygnatu elektronowego
przez przestonedtawigca s straty pgdu elektronowego na tej przestonie, spowodowane
rozpraszaniem elektronéw w gazie. Jest to zasadniczy powdd, dla ktérego wspomniana
koncepcja nie byta dotychczas rozwijana. Jednaklimosci jakie oferuje staty sibodzem

do podgcia niniejszej pracy,ktérej celem bylo zbadanie mechanizméw dziatania

i optymalizacja parametréw nowych rozwhzan uktadow detekcji elektronéw wtornych,
wkomponowanych w system pompowania rd¥cowego, a take opracowanie metodyki
obrazowania réznych obiektéw z zastosowaniem tych uktaddw.

Realizacja tego celu zostata oparta na gtéwnej tezie, wg kiorefliwy jest
efektywny transport elektronéw wtornych przez dolna przestore dtawiaca do komory
posredniej ukfadu pompowania réinicowego, gdzie naapi detekcja koncowa”.
Dodatkowo autor zaktada réwiie ze ,mozliwe jest przeprowadzenie w komorze
posredniej detekcji koncowej technika scyntylacyjng”, tj. z przetwarzaniem sygnatu
elektronowego nawietlny i z powrotem na elektryczny w fotopowielaczu

Nowe systemy detekcji powstaty w Laboratorium ddizen Elektronooptycznych
WEMIF na pocatku biezace] dekady. We wgpnej fazie rozwoju byly one badane
I optymalizowane wwycznie dosgviadczalnie, nie dysponowano bowiem r@zami
umoZiwiajgcymi numerycznanaliz przeptywu elektronow w zt@nych uktadach elektrod
wypetnionych gazem. Dlatego istotnym elementem pracy doktorskiej byto opracowanie
metody numerycznej typu Monte Carlo i oprogramowania komputerowegaliwmaggcego
zbadanie mechanizméw przeptywu elektronbw w modelach testowychytkauwzych
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detektoréw. Program zostat oparty na bazie pakietu SIMION 3D v.7.0, ktoryliwiao
wyznaczanie toréw elektronéw w polu elektrycznym i magnetycznym. Ukwiazrowniez
korzystanie z dodatkowych programowytkownika napisanych we wtasnym, wegtiznym

jezyku programowania. Oba programy zostaty zintegravaBIMION wyznacza tor
elektronu mgdzy zderzeniami, ZaMC okrela warunki pocatkowe ruchu elektronu po
zderzeniu. Model numeryczny obejmuje zderzenia elektronéw z atomami gazu: zderzenia
elastyczne, jonizgge, oraz wzbudzenia, a takzemisg wtorng elektrondw stymulowan
bombardowaniem jonowym. Struktura programu zostala zaprezentowana w rozdziale 4,
jednak petny opis poszczegodlnych algorytméw zostat patyirie wzgédu na struktuy

I objetos¢ pracy.

Generalna idea i pierwsze systemy detekcyjne, oparte na transporcie elektronéw
przez przestongdiawigca zostaly opisane w rozdziale 5. Wspomniane oprac@van
uwzgkdniaty wane aspekty praktyczne i zostalty wykonane m.in. wnfer wyposaenia
dodatkowego do klasycznego, wysoko-pri@wvego SEM i umdiwiaja jego prae zardwno
w zakresie wysokiej praw jak i podwyszonych cdinien powietrza oraz pary wodnej,
przekraczagcych 10 hPa. W wyniku badapowstaty dwa typy detektorow, zespolonych
z komor posednpg ukfadu pompowania rducowego. Pierwszym rozwianiem jest
tzw. dwustopniowy detektor elektrondw wtérnych, ktéry zaktada kogcosetekcg
w obszarze wysokie]j prai wykorzystugca standardowy detektor Everharta-Thornleya.
Drugim rozwigzaniem jest po@dni (lub jednostopniowy) detektor elektronéw wigrh,

w ktérym detektor finalny w dowolnej postaci, np. kolektora elektronéw w wypadku detekc;ji
elektronéw, bdz swiattowodu z fotopowielaczem w wypadku detekcji fodov, umieszczony
jest w komorze pagdniej mikroskopu. Umiejscowienie detektora w mridpogedniej
umoZiwia prac w stabilnymsrodowisku, gdy w komorze pog&edniej moha utrzymywa
optymalne dinienie gazu, mimo zmianiienia w komorze przedmiotowej dokonywanych
w szerokim zakresie. Detekcji sygnatu elektronéw wtérnych w komorzexqhai€j dotyczy
wspominana juzdruga teza niniejszej pracy, kiosformutowano w sposob naptijacy:
mozliwe jest dokonanie detekcji koncowej elektronbw w komorze reubdiej,

z wykorzystaniem techniki scyntylacyjnej. Wspomniarigchnike zrealizowano przy
zastosowaniu dwoéch typdw scyntylatorow: scyntylatora proszkowego w formie luminoforu
o krotkim czasie pagiaty oraz scyntylatora gazowego, ktéry stanowit gamboczy
wypetniagcy komog posredni

Badania numeryczne mechanizméw przeptywu elektronéw wtérnych prowadzono

wstepnie w modelach testowych kondensatora ptaskiego ukéadzie tréjelektrodowym
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(podobnym do soczewki katodowej). Wyniki tych analiz przedstawiane sozdziale 6.
Opierapc sk nha nich opisano w sposob iéwy liczne zjawiska zachodee na trasie
elektrondw wtornych, ze stolika przedmiotowego do komoryreddiej. Przedstawiono
m. in. efekt rozpraszania wstecznego elektronéw. Jest to kluczowe zjawisko, pgseodu;
zanikanie sygnatu elektronéw wtérnych tyio jego emisji, na ktore nale zwrdci
szczegOlng uwage projektupc ostateczne rozyaanie systemu detekcyjnego. Powielanie
elektrondw w obszarze wajiowym detektora i ich skupianie w otworze przestaoigwiagcej
moze zapewnd efektywny transport elektrondéw do komory pedniej, zgodnie z tgzgtdwng
postawiong przez autora. Dalsze wyniki symulacji komputerowydotyczace przeptywu
elektronéw wtérnych w modelu yikkowym detektora zostatly przedstawione w rozdziale
Réwniez one potwierdzaj tez o modiwosci sprawnego transferu sygnatu przez przestone
dtawiaca.

Waznym zespotem systemu detekcyjnego jest detektor koncowy, typu
scyntylacyjnego, umieszczony w komorze pamniej systemu pompowania réeowego.
W pierwszych rozwgzaniach zastosowano ukilady o strukturze asymetrycktie jednak
powodowaty takie niedogodnais jak znieksztalcenia astygmatyczneaxki pierwotnej,
wynikajace z bocznego usytuowania anody (scyntylatora) stagunkowo maty przechwyt
pola elektrycznego anody na stoliku przedmiotowym. Odpowdedai te problemy jest
koncepcja osiowosymetrycznego uktadu detekcyjnego staoego rodzaj soczewki
katodowej dla elektrondw wtérnych i soczewki pojedynczej digkvipierwotnej. Taki ukiad
detekcyjny mona realizowd w wielu wariantach, rdxgcych sg wiasciwosciami
elektronooptycznymi, dostosowanymi do przewidywanych zastosoRiaeanalizowano trzy
najbardziej obiecuce konfiguracje geometryczne osiowosymetrycznego aduki
detekcyjnego, biac pod uwag ich najwaniejsze aberracje elektronooptyczne, tj. abegracj
sferyczngi chromatyczp, ktére mog pogorszy rozdzielczosémikroskopu skaningowego.
Zbadano rownie inne parametry elektronooptyczne, takie jak przesigm punktu
ogniskowania wijzki elektronowej i przechwyt pola elektrycznego né&oliku
przedmiotowym. Badania prowadzono metodami numerycznymi, korzystaprogramow
do projektowania soczewek elektrycznych ELD i EPROP. Obliczenia przedstawione w rozdz.
8 wykazaly, ze wspéitczynniki aberracji we wszystkich trzech kgofiacjach elektrod as
wielokrotnie mniejsze ui wartogi typowe dla soczewek obiektywowych stosowanych
w SEM. Badane systemy detekcyjne maoggc zosté zastosowane w mikroskopach bez

obawy pogorszenia ich rozdzieléon zgodnie z drugg postawionych tez.
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Kolejnym krokiem w realizacji pracy, zmieraaym do ostatecznego potwierdzenia
postawionych na wspie tez, bytlo zbudowanie jednostopniowego detekislektrondw
wtornych i eksperymentalne przetestowanie jego dziatania w mikroskopie elektronowym.
Do bada wykorzystano mikroskop MR-11. Badania zmierzatly dkreslenia ogolnych
wiasciwosci detektora tego typu oraz do dobrania $etaych warunkéw jego pracy,
tj. nape¢ polaryzacji elektrod i énien w komorze pogedniej, umoliwiajacych obrazowanie
réznorodnych obiektow przy raéwch cinieniach irodzajach gazu (powietrze i woda)
w komorze przedmiotowej. Dodatkowo nzé okrdli¢ procedury utrzymywania
odpowiedniej atmosfery w komorze przedmiotowej dla ng@h typow preparatow.
Opracowano modyfikacje systemdéw chtodzenia probek limiagace obnkenie progu
rownowagi termodynamicznej gazu i cieczy. &&i temu praktycznym efektem
prezentowanej pracy doktorskiej stak samodzielny system pndiowo-detekcyjny wraz
z uzupetlniggcym osprztem, ktoéry pozwolit na rozszerzenie pracy standaetpw
skaningowego mikroskopu elektronowego na zakres mikroskopii VP/E SEM. Liczne
przyktady obrazowania réworodnych obiektéw, stanowieksperymentalne potwierdzenie
postawionych tez.

Prag zamyka spis pozycji literaturowych wykorzystanyclhzgz autora przy
realizacji pracy, w ktorym maoa znalé¢ siedem prac opublikowanych jyirzez autora
Z udzialem promotora i dwie skierowane do druku (w tym cztery z tzw. listy filadelfijskiej)

oraz trzy raporty.
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2. Skaningowa mikroskopia elektronowa

2.1. Wprowadzenie

Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM — ang. Scanning Electron Microscopy)
jest jednaz podstawowych metod badania ciata stalego w mikroanoskali. Wysoka
rozdzielczosésiggagca 1 nm, wraz z krotkim czasem reakcji golzenia, umotiwia prac
nawet w standardzie telewizyjnym, dajogromne mdiwvosci inspekcji szerokiej gamy
obiektéw. Tworcami tej techniki obrazowaniglsnoll i Ruska [99]. W 1931 roku, zbudowali
oni swodj pierwszy mikroskop elektronowy (rys. 2.1). Byt to aparat przypogupaj
w dziataniu mikroskopywietlne. Whgzka elektronow przsvietlata preparat twosr jego
obraz po drugiej stronie, d&i odpowiednio skonstruowanym soczewkom elektrycznym
i magnetycznym. Ten typ mikroskopu nazywany jest Transmisyjnym Mikroskopem
Elektronowym (TEM — z ang. Transmission Electron Microscope). Kilka latipfyav 1935
roku, wspomniani twércy skonstruowali prototyp pierwszego Skaningowego Mikroskopu
Elektronowego, w ktérym obraz tworzony jest technikstrovs podobnado telewizyjnej,
zmodulacy sygnatem uzyskiwanym za ponapoadznego rodzaju detektorow efektow
fizycznych, generowanych przezazke elektronowy [53, 84, 139].

Obie techniki badawcze rozwijaly ¢sirobwnoczénie, jednak przez diugi czas
ze wzgkdu na niedoskonatoséystemow detekcji elektronédw emitowanych z powilrzc
probki (do dz stanowscych podstawowerddto informacji o powierzchni), rozwoj SEM byt

Znaczco ograniczony.

Rys. 2.1. Pierwszy transmisyjny mikroskop elektronowy z 1931 r.
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Dopiero w latach 60-tych ubiegtego wieku prace nad rozwojem tej dziedziny
przyniosty przetom, po wynalezieniu przez Everharta i Thornleya detektora scyntylacyjnego
[34]. W 1965 roku na Wydziale dgnierii Uniwersytetu w Cambridge wytworzony zostat
pierwszy, produkowany pdiej komercyjnie, skaningowy mikroskop elektronowyazwie
Stereoscan (rys. 2.2). Zostat on wypasgy wiasnie w detektor Everharta-Thornleya, ktéry
stat sk standardem i do dziizywany jest jako podstawowy detektor elektronéw wygim

Rys. 2.2. Stereoscan — pierwszy komercyjnie produkowany skaningowy mikroskop
elektronowy.

Klasyczna skaningowa mikroskopia elektronowa wykazuje jednak wiele ognanicze
dotyczcych rodzaju badanych preparatéw, uzyskiwanych & midormacji i skutecznej
metodyki bada. Do pracy tego ugglzenia wymagana jest wysoka pmé& w jego wnirzu.
Zapobiega ona rozpraszaniugueki elektronowej przez molekuty gazu jak réwnigiminuje
zagroznie zniszczeniem katody przez wytadowanie elekirgcbombardowanie jonowe lub
reakcje chemiczne. Wysokie wymagania mioswve uniemoliwiaja jednak badanie
preparatow zawieragych sktadniki o podwiszonym dnieniu par, m.in. obiektéw
biologicznych zawieracych wodg bez wczéniejszego ich przygotowania, np. memia.

Z drugiej strony, wizka elektronowa, wymaga preparatow przevdogieh, ktore
moga odprowadzé& nadmiar tadunku dostarczanego przez do prébki. W zwazku z tym

preparaty nieprzewodeze musz wczeniej zosté pokryte warstwami przewodeymi,
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co mae zacierd wazne informacje o badanej prébce. Odpowiedm te ograniczenia byto
powstanie w latach 80—-tycrodowiskowej Skaningowej Mikroskopii ElektronowejSEM
— ang.EnvironmentalScanningElectronMicroscopy), dziki ktérej modiwosci badawcze tej

techniki rozszerzone zostaty na wiele niestosowanych dotychczas materiatow.
2.2. Mikroskopia wysokopréiniowa

2.2.1. Budowa klasycznego skaningowego mikroskopu elektronowego

Skaningowy mikroskop elektronowy sktadae s kolumny elektronooptycznej,
komory przedmiotowej, systemu proewego, ukladéw zasilania, regulacji i korekcji
(rys. 2.3). W kolumnie elektronooptycznej generowana jesrzkai elektronowaZrédiem
wiagzki elektronowej jest wyrzutnia elektronowa wypasaa w termokatodg wolframu (W)
lub z szécioborku lantanu (Lag, lub tez w katode autoemisyjna(polows) w wypadku
mikroskopow wysokorozdzielczych. Waka wygciowa ma okréong gestos¢ pradu oraz
srednie zrenicy wygciowej. Wyrzutnie termoemisyjneg szrédtem o zbyt dugj srednicy
zrenicy wygciowe] (ok. 10 um), w zwihzku z tym potrzebny jest system soczewek
ogniskupcych wigzke elektronows, wytwarzajcych odpowiednio pomniejszony obraz
zrenicy wyrzutni elektronowej (powkszenie |M| < 1) na powierzchni preparatu, abyliwez
byto oshgniecie odpowiedniej rozdzielczog [124]. W wypadku wyrzutni z katoda
wolframowa powickszenie zrenicy wyjciowej powinno by rzedu 10% co uzyskuje si
w ukfadzie ogniskujcym ztazonym zazwyczaj z trzech soczewek, migzych s¢ funkcia,
parametrami oraz konstrulcjUklad soczewek wprowadza jednak aberracje, ograpie
minimalna srednic 1 ggstosc pradu ogniskowanej vgzki elektronowe.

W urzadzeniach o wysokiej rozdzielczn§ stosowane gswyrzutnie autoemisyjne
(z emisj polowy), charakteryzujce s¢ szczegolnie matzrenica wyjsciows i bardzo duza
gestosia pradu emisyjnego. Z tego wzglu nie wymagaj one wyrafinowanego systemu
soczewek, aby uzyskapodobng a nawet zdecydowanie lepsmzdzielczos¢ niz systemy

z termokatodami.
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Rys. 2.3. Schemat blokowy skaningowego mikroskopu elektronowego [wg 124]

Wytworzona w wyrzutni wizka elektronowa przyspieszana jest tam do energii
zawartej w przedziale od 100 eV do 50 keV. Tak yduzakres nagt stanowi
o uniwersalno§i mikroskopii elektronowej. Wysokie nagla gwaranty dobn
rozdzielczos¢ urzadzenia, gdy na ten parametr wptywa nie tylko szerokoétazki, ale
rowniez jej energia. Jednak przy wysokich nggach ogidane obiekty musgz spetnia
warunek przewodnas elektrycznej, aby moc odprowadzaadmiar tadunku gromasizego
sie na powierzchni i uniemdiwviajgcego prawidtowe dziatanie wdzenia. Dlatego materiaty
dielektryczne muszby¢ pokrywane warstwami ggla, bgz glinu. Istnieje jednak mdivosé
obserwacji ,czystych” dielektrykow, niestety kosztem rozdziedczaZmniejszajc napecie
przyspieszajce moha stworzy warunki, w ktérych wspotczynnik emisji wtornej
z dielektrykow jest w przybkieniu rowny jednadi, co zapobiega tadowaniuggdbowierzchni
prébki. Taki tryb dziatania i rodzaj usdzenia przystosowanego do obserwacji dielektrykow
wyodrebniono, nadajc im o0go6lng nazwe niskonapgciowej Skaningowej Mikroskopii
Elektronowej LV SEM — z ang. low Voltage $anning BEectron Microscopy).

Niezalenie od typu mikroskopu elektronowego obraz powstaje podobny,
niezmieniony od lat sposob. Jego zasadema porowné do przekazywania obrazu
w telewizji przewodowej w uktadzie kamera-monitor. Mazto odni& do rys. 2.3, gdzie
odpowiednikiem kamery jest mikroskop, a odpowiednikiem monitora — kineskop. Punktem
wyjscia jest wytworzenie vgki elektronowej w wyrzutni, ktéra péiej formowana jest za
pomog uktadu soczewek kondensorowych i soczewki obiektygjo System uktadu

odchylagcego powoduje przemiatanie powierzchni badanegoapaép przez zogniskowana
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wigzke elektronowy. Powierzchnia analizowana jest punkt po punkciedngo z rastrem
wybierania podobnym do telewizyjnego. W komorze przedmiotowe]j znagiujdetektory
sygnatowe, ktore przetwarzajwytworzone przez vgzke sygnaty na sygnat elektryczny.
Sygnat ten przesytany jest do kineskopu, w ktérymaka porusza gitak samo jak wazka

w mikroskopie. Nafzenie wiazki sterowane jest sygnatem odbieranym przez datgkto na
ekranie powoduje tworzenie obrazu powierzchni preparatu [124]. cRsmeinie obrazu
mozna oblicz¢ jako rozmiar obrazu widzianego na ekranie kineskajm rozmiaru
analizowanej powierzchni rzeczywistej. Rejestracja obrazu z ekranu kineskopu dokonywana
byta przez specjalny aparat fotograficzny zamocowany na pulpicie sterowania mikroskopu.
Obecnie ¢ role petng komputerowe systemy akwizycji danych, gkziktorym uzyskuje si
szersze maiwosci wizualizacji mikrogramow, od ilustracji barwnycldp tréjwymiarowe;j

rekonstrukcji obrazow [86].

2.2.2. Podstawowe sygnaty skaningowej w mikroskopii elektronowej

Wiazka elektronowa skupiona przez soczewkektywowy trafia w powierzchri
badanej probki. Elektrony wnik@j w glab ulegajc rozpraszaniu sprystemu
I niespezystemu. Towarzyszy temu wiele zjawisk fizycznychjriet mogazostad uzyte jako
zrodto potencjalnego sygnalu. Stanowi to o uniwers@in tej techniki badawczej.
Za najwaniejsze sygnaly stuze do zbierania informacji o preparacie uznage slektrony
wtorne i wstecznie rozproszone, elektrony Augera, charakterystyczne promieniowanie
rentgenowskie, promieniowanie rentgenowskigia i fluorescencyjne [43, 95]. Sygnaly te
pochodz z rénych gkbokogi preparatu (rys. 2.4) oraz nipedmienne informacje na temat
prébki [28].

Charakterystyczne i ggte promieniowanie rentgenowskie jest jednym z &kt
Zwigzanych z niespeystym rozpraszaniem elektrondw o eéjzenergii oddziahacych
z elektronami atomow badanego preparatu. Gdy elektrony gedppwodyj jonizacg lub
wzbudzenie atomu, tj. wybicie lub przemieszczenie elektronu z powitoki bliskiegg na
dalsz, to atom powraca¢ do stanu rownowagi emituje kwant charakterystygane
promieniowania rentgenowskiego lub elektron Augera. Wydajmmiésji promieniowania
rentgenowskiego silnie wzrasta ze ek@zeniem liczby atomowej pierwiastka. eBbkosc
Z jakiej jest wysylane promieniowanie rentgenowskie z probki litej wynosi ok. 500 =+
5000 nm. Promieniowanie to jest wykorzystywane w mikroanalizie rentgenowskiej do

okreslania sktadu chemicznego badanej prébki. Do detedygjnatu stuzamikroanalizatory
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rentgenowskie EDS/EDX (z an&nergy DispersiveX-ray Spectroscope) lub WDS/WDX

(z ang. Wavelength iBpersive Xray Yectroscope).

- wigzka
elektronowa

P AL

elektrony wtorne

FEREFTLS
elektrony

Augera
elektrony wstecznie
rozproszone

promieniowanie
rentgenowskie

ciagle promienowanie

rentgenowskie

promieniowanie Shargktenyslycane

rentgenowskie
fluorescencyjne

Rys. 2.4 Schemat obszaréw emisji elektronow i promieniowania elektromagnetycznego z
prébki w wyniku oddziatywania waki elektronowej.

Elektrony Augera & emitowane przede wszystkim przez atomy pierwiastkdw
lekkich. Map charakterystyczngnerge ok. 10 + 1000 eV, zabma od liczby atomowej
pierwiastka. Aby zachowate charakterystyczngnerge, pod uwag brane g tylko elektrony
emitowane z bardzo cienkiej warstwy wierzchniej o grabask. 0,1 + 1 nm. Elektrony
z giebszych warstw, podczas drogi ku powierzchni probkigmulec rozproszeniu trac
czes$¢ energii. Dlatego elektrony Augera wykorzystywane do badania sktadu chemicznego
warstw powierzchniowych. Zjawisko Augera polega na emisji elektronu o charakterystycznej
energii podczas relaksacji wzbudzonego atomu. We wzbudzonym atomie wybity jest elektron
z jednej z wewngznych powitok elektronowych (np. K, L, ...). Dziuke wypetnia elektron
z wyzszej powioki lub pasma walencyjnego. Nadke energii rowna rdicy pomedzy
wspomnianymi poziomami energetycznymi raozostéa wyemitowana w postaci kwantu
charakterystycznego promieniowania rentgenowskiego, lukinvtaw postaci elektronu
Augera, z ktordjz wyzszych powtok.

Elektrony wstecznie rozproszone (BSE - z arBBpckSatered Electrons)
generowane gsha stosunkowo dyzh gkbokosiach od 100 do 1000 nmga S0 elektrony
samej wizki, ktére wskutek wielokrotnych odbiod atoméw badanego preparatu powtdrnie

go opucity [94, 97]. Wspotczynnik rozpraszania wstecznegaalery silnie od liczby
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atomowejZ badanego obiektu. Wynika to gtéwnie z charakteru rozpraszania elektronéw.
W atomach pierwiastkow gikich dominuj odbicia wysokokipwe, w zwizku z czym
liczba odbt niezbgna elektronowi do opuszczenia powierzchni problst jaiewielka.
Elektrony doznaj niewielkich strat energii i zachowpgnerge zblizong do energii wazki.
Natomiast w pierwiastkach lekkich przewag odbicia niskoktowe i przez to elektron
wstecznie rozproszony doznaje w takich probkach wieluéodiiich wyniku elektron mae
stracic wigcej energii. Ogranicza to liczbelektrondw wydostarych s¢ z powierzchni
probki oraz poszerza ich rozktad energetyczny. Rozpraszanie wsteczne elektronow jest zatem
zrodtem dobrego kontrastu materiatowego, a hawetenstuizy¢ do badania rozktadéredniej
liczby atomowej na powierzchni przedmiotu. Dodatkowo liczba elektronéw wstecznie
rozproszonych emitowanych z przedmiotu zgled kda padania veizki pierwotnej. Przy
zatozeniu,  wigzka pierwotna jest jednakowo zorientowana wdgm prébki przez caty
czas badania, sita odbieranego sygnaldzi® zaleata od nachylenia elementu powierzchni
prébki wzgkdem wizki, dzieki czemu sygnat elektrondw wstecznie rozproszonyarem
stuzy¢ rowniez do charakteryzacji topografii obiektu.

Elektrony wtérne (SE — z an§econdaryElectrons) to elektrony wybite z badanego
obiektu. Moga by¢ one wybite przez elektrony wga#ki pierwotnej (elektrony wtdrne
pierwszego rodzaju, Sk badz przez wstecznie rozproszone elektrony tejzki powracajce
do powierzchni probki (elektrony wtorne drugiego rodzajup)JB5, 60, 61]. Elektrony
wtorne pochodz najczscie] z zewngrznych powlok elektronowych atoméw preparatu.
Gtebokos¢ na ktérej g one generowane zaleod gkbokogi wnikania wizki elektronowej,
jednak emitowanegselektrony wtorne jedynie zgdokoki nie przekraczapej ok. 80 nm.
Wynika to z faktu, 2z elektrony te maj mah energ¢ pocztkows, dlatego s tatwo
absorbowane w czasie ich drogi do powierzchni. Ostatecznie z powierzchni probki wychodz
elektrony, ktére na koniec mgjwystarczajca energe, aby pokon& prag wyjscia
z materiatu. Uwzgjdniajgc mechanizmy powstawania elektronéw wtornych okazigeze
wiekszos¢ z nich w emitowanej wyzce ma energie patgj 50 eV, jest to graniczna energia
ktora uzywa st do odrOohienia elektronéw wtornych od elektronéw wstecznie
rozproszonych.

Sygnat elektronéw wtornych zale od wielu czynnikow. Wartosévspotczynnika
emisji wtornej ©) rosnie wraz ze zwkszapca Sie gestosia materiatu, jednak zateosé ta
jest staba. Nie ma rowrienyraznej zalenosci tego wspotczynnika od innych parametréw
materiatowych, tj. liczby atomowej, pracy wgja, dlatego sygnat ten rzadkoywany jest do

tworzenia obrazéw o kontfeie materiatowym. Natomiast sygnat ten silnie zgled kdga
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padania wjzki elektronowej, tj. od nachylenia elementu powddra préobki. Dlatego
najczsciej uzywa sk tego sygnatu do poznawania topografii prébki, pgzym ze wzgidu

na mal gkbokosé z ktorej generowany jest sygnat, otrzymane obramjy wysoky
rozdzielczos¢ nawet do kilku nanometréw. Ze wezdl na niskie energie elektronéw, sygnat
moze by uzywany do okrélania lokalnych wiéciwosci elektrycznych i magnetycznych
prébki.

2.2.3. Detekcja elektronéw wtérnych

Do detekcji sygnatéw w skaningowym mikroskopie elektronowym stietgktory,
ktore umieszcza siw poblizu stolika przedmiotowego, na ktérym znajduje biadana
probka. Detektory montuje siwv obudowie komory przedmiotowej, w specjalnych atad,
dzieki czemu moliwa jest szybka i tatwa wymiana detektora w celms@erzenia zbieranych
informacji o przedmiocie, lub méwa jest praca z wieloma detektorami jedndecee. Jak juz
wspominano, do detekcji elektronéw wtornych standardowavazse detektora Everharta-
Thornleya [3, 4, 34, 93]. Jego schemat przedstawiony jest na rys. 2.5. Zawiera on elektrode
ogniskupca, scyntylator, swiattowod i fotopowielacz. Elektroda ogniskup zaopatrzona
w siateczke metalowy petni rok analizatora energii. W wypadku elektronéw wtornych
spolaryzowana jest ona niewielkim nagem ok. 400 V, dzki czemu przyciga prawie
wszystkie elektrony wtorne wybite z preparatu. Neig to nie wplywa na elektrony
wstecznie rozproszone. Ze wedli na wysokgenergé jaka one maj, w pierwszym
przyblizeniu mokha powiedzié, ze poruszaj sie po liniach prostych, dlatego w zyzku
z mah s$rednig otworu elektrody ogniskage] i znacznaodlegtocia detektora od stolika
przedmiotowego tylko niewielka ich liczba nmwzdotrzé do scyntylatora. Scyntylator
detektora to plastikowy kpek z naniesionym luminoforem o krétkim czasie \piady.
Elektrony wtérne ze wzgtu na ich niskie energie musby¢ odpowiednio przyspieszone,
aby wywotat swiecenie scyntylatora, dlatego jest on spolaryzowarygokim napgciem
np. 15 kV [40]. Elektrony rozmizane w polu generowanym przez scyntylator, trgfiaj
W jego powierzchri wytracaj swop energé generugc setki fotondw, ktore naginie
przekazywane $ za pomog swiattowodu do fotopowielacza. Tam sygnat optyczny
przetwarzany jest na sygnat elektrycznywiatto generuje elektrony z fotokatody, powielane
nastpnie za pomag katod zbudowanych z materialu 0 wysokim wspotczkanemis;ji
wtornej zwanych dynodami, z ktorych kolejne mepraz wyszy potencjat. Tym sposobem

mozna uzyska wzmocnienie rgdu 10 przy stosunkowo niskim poziomie szuméw. Sygnat
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z fotopowielacza tywany jest do modulacji sygnatu w monitorze mikrgskpbalz moze

by¢ zapisany za pomaelektronicznych uktadéw akwizycji danych.

wigzka elektronowa

elektroda _
ogniskujgca fotop DWIE'|E!_:Z_|;

Py
il

A

siatka

+400V/-50V

Rys. 2.5. Schemat detektora Everharta-Thornleya. Wrzalt2 od napgcia elektrody
ogniskujcej, mofiwa jest detekcja elektronéw wtérnych (+400V) lustecznie
rozproszonych (-50V).

2.2.4. Detekcja elektronbéw wstecznie rozproszonych

Do detekcji elektron6w wstecznie rozproszonych réwnienoma ux/¢
standardowego detektora Everhartha-Thornleya. W tym wypadku elektroda ogoaskuj
polaryzowana jest ujemnym ngpiem o wartéci 50 V, dzeki czemu niskoenergetyczne
elektrony wtdrne nie docierajdo wngrza detektora. Jedynie elektrony wstecznie rozmmesz
majce wystarczajca energ¢ do pokonania bariery potencjatu trajigio scyntylatora, jednak
ograniczeniem staje egliczba elektronéw jaka do niego dociera. Ze wdgl na maty otwoér
w elektrodzie ogniskyggej i znaczngodlegtos¢ detektora od stolika przedmiotowego,t ka
brytowy, z jakiego odbieranegselektrony wstecznie rozproszone jest zbyt maly, aby
dostarczy sygnat wystarczagy do stworzenia dobrego obrazu. Dlatego ngme] do
detekcji sygnatlu BSE wiva st detektora Robinsona pokazanego na rys. 2.6. Zasada
dziatania jego jest podobna do poprzedniego, jednak w tym wypadku scyntylator zajmuje
wickszy cze$¢ detektora w postaci ptaskiej ptytki lub klina i weEzczony jest wprost nad

badangprobka Z tego powodu sygnat odbierany jest zckgzego obszaru. Scyntylator
takiego detektora nie musi dgpolaryzowany wysokim nagmiem, gdy elektrony wstecznie
rozproszone majjej juz wystarczajco duo. Ewentualne elektrony wtérne dociesd do
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powierzchni scyntylatora, nie wywolugwiecenia, przez co nie mgajidzialu w generowanym
strumieniu$wietlnym. Ten ostatni zostaje wyprowadzony z bokynsgatora odpowiednim
swiattowodem i trafia do fotopowielacza, gdzie zostpyzeksztatcony w sygnat elektryczny
i wzmocniony. Tego typu detektory zapewniaobry kontrast materialowy, umloxiajacy
zauwaenie romicy srednich liczb atomowych, nawet pagj jednogi.

Innym sposobem detekcji elektrondw wstecznie rozproszonych jest zastosowanie
detektorow potprzewodnikowych. Dziadajpne na zasadzie generacji par elektron-dziura
przez elektrony wnikace w obszar ztza p-n. Detektory takie charakteryzigie matymi
rozmiarami, dzjki czemu moliwe jest wykorzystanie wielu detektoréw na raz. ieak
rozwigzanie umoliwia badanie preparatow jednodmée z rénych stron. Moliwe 53
rowniez dziatania na sygnatach, np. ich dodawanie lub odejamie, dztki czemu
pozyskiwane s dodatkowe informacje na temat preparatu, tj. kettraateriatowy lub
topograficzny [56, 57, 58]. Detektory potprzewodnikowe charaktegysigj jednak maj

czutoscig | znaczngpojemnogia zfgcza. Ogranicza to pasmo przenoszenia sygnatow.
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Rys. 2.6. Schemat detektora Robinsona elektronéw wstecznie rozproszonych.

2.3. Mikroskopia srodowiskowa

Standardowa Skaningowa Mikroskopia Elektronowa (SEM) jest dgjrsprawnie
dziatajgca technika badawcz uzywang w wielu dziedzinach nauki i techniki. Opis fizyczny
systemow i zjawisk wykorzystywanych w tej dziedzinie, tj. systemow optyki elektronowej,
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systeméw préniowych, systemow detekcyjnych, oddziatywania elekéw z prébkg
formowania obrazu w mikroskopie wysokopn@wym moxna znalé¢ w wielu
podrecznikach akademickich [43, 95]. Jakzjwczeniej wspomniano wysokopréiowa
skaningowa mikroskopia elektronowa wymaga utrzymaniamrézedu 10° hPa. Zwizane

jest to z potrzebwytworzenia i skupienia wiki elektronowej, ktora jest odpowiedzialna za
generowanie sygnatdbw w preparatach. Niska koncentracistezzek gazu powoduje
znikome rozpraszanie waki. Dzieki wysokiej proni modiwe bylo wytworzenie
standardowego detektora elektronéw wtérnych, detektora Everharta-Thornleya, ktérego anoda
musi zosté spolaryzowana naggiem 15 kV, aby nadaenergé elektronom wtérnym.
Obecnos¢gazu w komorze przedmiotowej mogtaby powodéwatadowania elektryczne

w detektorze, co zaburzaloby poprawjego pra¢, a nawet mogtoby spowodowgego
zniszczenie. Ostatecznie wysoka priagz uywana w konwencjonalnym SEM ogranicza
mozliwosci stosowania probek zawiegaych skiadniki o wysokiej pgnosci par, bez
wczelniejszego ich przygotowania, tj. suszeniadbgmrozenia. Procesy takie zmiendaj
catkowicie struktu¢ preparatéw, dlatego informacje pozyskiwane z takygotowanych
materiatdw g ograniczone. Odnosicsto takz do preparatow izolacyjnych. W tym wypadku

to wigzka elektronowa wymusza pokrywanie takich probek stveami przewodzymi

w celu odprowadzania nadmiarowego tadunku [43]. Obechait warstw maskuje istotne
informacje o preparacie — zmienia stan powierzchni preparatu, przez co zaburzona jest emisja
elektronéw wtérnych i innych sygnatow.

Te ograniczenia nurtowaty naukowcow i w zasadzie od czasu powstania mikroskopii
elektronowej podejmowali oni proby obserwowania prébek wilgotnych.wiu944 roku
uzyskano pierwsze zgljia uwodnionych prébek za pompcspecjalnego pojemnika
zaopatrzonego w membrangansparentnadla elektrondw, jednak nie przepuszazaj
gazu [1]. Metoda ta yavana byta w mikroskopii transmisyjnej i sprawiatéele problemow,
gdyz membrana byla zbyt delikatha i esto powodowata uszkodzenie mikroskopu
w przypadku rozerwania i rozgtenia gazow znajdagych s w jej srodku.

Dla skaningowej mikroskopii elektronowej potrzebny byt inny sposob pozwglaj
na utrzymanie probek w stanie naturalnym. Rewelugjzyniosta metoda pompowania
réznicowego opracowana przez Shaha. W standardowym BEEBym obszarze mikroskopu
utrzymywana jest wysoka pmiia. W ESEM natomiast w komorze przedmiotowej
wytwarzany jest obszar podwszonego @nienia roboczego [5, 17]. Jednak kolumna
elektronooptyczna nadal musi dytrzymywana w wysokiej préd. Jest to mdiwve do

osiggniecia za pomog oddzielenia obu obszarow kilkoma przestonami diawni przeptyw
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gazu (PLA — angPressureLimiting Aperture) oraz systemu pompowaniamgowego
(rys. 2.7). Obszary przed, za i paazy przestonamigosobno pompowane, aby uzyska
odpowiedni gradient énienia. Montuje si je najczsciej w soczewce obiektywowej dosé
blisko siebie, aby zminimalizowaodlegtosc¢jaka przeby musi whzka elektronowa w gazie.
Komora przedmiotowa oprocz systemu odpowieicagjo moe by zaopatrzona w system
dozugcy odpowiednie gazy robocze zwane gazami obrazowiajczsciej uzywanymi
gazami w ESEM & woddr, hel, argon, tlen, azot, tlenek azotu, dengk wgla, woda.
Wymienione gazy charakteryaujsic roznymi wspoétczynnikami wzmocnienia sygnatu
elektronowego — przy wyborze gazu nglaiwzgkdni¢ jego mohwosci, gdyz wptywa to na
jakos¢ otrzymywanego zdgia. Z wymienionych gazéw najpopularniejszym jestaogdy
oprocz bardzo dobrego wzmocnienia sygnatu i wysokiego wspotczynnika sygnatu do szumu

istnieje moAwos¢ utrzymywania prébek biologicznych w stanie uwodyion38].

>~
0 : 0 kolumna elektronooptyczna
10°- 10" hPa j /E
uktad pompowy |
prozni wysokiej — =00 komora podrednia
j[] | DE 4
pompa obrotowa —s>———— przestony dlawiace
-1 -2 I
= 10r e i <«— wlot gazu
i 1-20 hPa

komora przedmiotowa

Rys. 2.7. Przekroj przez ESEM, schemat sytemuipmego.

Zastosowanie gazu roboczego ma dwieziveazalety. Po pierwsze nloxe jest
utrzymanie prébek w ich naturalnyrsrodowisku przez odpowiednie ustalenie skiadu
I cisSnienia gazu wewtrz komory przedmiotowej. Po drugie jony dodatniewptate
w wyniku jonizacji castek gazu przez elektrony untiwiiaj g neutralizagj tadunku ujemnego
nagromadzonego na powierzchni probek nie przewoah. Jednoczaie jego pojawienie
sie w komorze przedmiotowe] stwarza problemy gz@ine gtdwnie z jego mbwosciami
rozpraszania zaréwno yzki elektronowej, jak réwnie sygnatow generowanych w prébce.

Wszystkie efekty zwizane z oddziatywaniem wiki z gazem, z probkdtp. zostangpisane
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w kolejnym rozdziale, ktory duzie posvieccony dokladnemu opisowi dziatania
Srodowiskowej Skaningowej Mikroskopii Elektronowe;.

2.4. Mikroskopia o0 zmiennym cénieniu

Ostatnim etapem rozwoju mikroskopii elektronowej jest powstanie tzw. Skaningowej
Mikroskopii Elektronowej o zmiennym giieniu (VP SEM — z ang/ariable PressureéSEM).
Jest to swojego rodzaju integracja wielu technik mikroskopii elektronowej. Opisangnegze
Srodowiskowa Mikroskopia Elektronowa powstata giownie celu obserwacji probek
zawierajcych wodg tj. prébek biologicznych [18, 19, 44]. Wymagan&n@nie gazu
roboczego moz przekracza w tym wypadku 6 hPa. Jest tosmienie odpowiadage
preznosci par wody w temperaturze 0 °C. W trakcie badéznych preparatowat metod
okazalo s¢, ze tak wysokie @énhienie wymagane jest do utrzymywania preparatow
zawieragcych wod¢ badZz innych preparatOw o poduwszonej p¢znosci par w stanie
naturalnym. Dielektryki i inne preparaty w stanie statym obserwowane byly pzzyych
cisnieniach z lepsg rozdzielczogia [41, 100, 131, 134]. W ten sposOb stworzono grupg
mikroskopow wyspecjalizowanych do badania dielektrykéw. Ze gdzgha sposob dziatania
przypominay aparaty ESEM, jednak stosowanén@nia wahaj sie w okolicach 1 hPa,
ztego powodu ta grupa mikroskopéw zostata nazwana mikroskopami niskimpvgini
(LV SEM — ang.Low VacuumSEM). W mikroskopach niskopréiowych moha stosowa
tanszy system prdrowy, a take odmienny sposéb detekcji sygnatdbw od stosowanego
w mikroskopach ESEM. Dgki temu motwe bylo ograniczenie kosztéw produkcji
w stosunku do skomplikowanych aparatow ESEM. Tak to w procesie rozwoju mikroskopii
elektronowej od 1931 roku powstaty 3 rodzajeadea o rOGnym przeznaczeniu. Z jednej
strony jest to zalet gdyz kazdy z takich mikroskopow wyspecjalizowany jest doatmia
w odpowiedniej atmosferze, przeznaczony dla odmiennych preparatogki Baecjalizacji
powstaty dedykowane detektory migce sygnaly w danych warunkach z najlepsz
rozdzielczogig. Jednak powoduje taziosrodki naukowe specjalizgge s¢ w badaniach
mikroskopowych musgzakupté zestaw 3 rodzajéw mikroskopéw, aby mdc rozszesxyop
dziatalnos¢ Dlatego obecnie pracujeesnad mokwoscig polgczenia wszystkich technik
badawczych w jednym ugdzeniu. Mikroskopy o zmiennym siieniu majg taczy¢ zalety
zaawansowanego mikroskoprodowiskowego z riszy cenamikroskopu niskoprdiowego.
W jednym instrumencie m@jby¢ modiwe do wykonania badania prébek izolacyjnych,

uwodnionych, a nawet standardowe badania w wysokiepproz
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3. Mechanizmy przeptywu elektrondw w niskiej préani

3.1. Wplyw obecno&i gazu na sygnaty w mikroskopii elektronowe;j

Jak juz wspominano kome@r przedmiotoy mikroskopu ESEM wypetnia gaz.
To jego zastosowanie stwarza przyjazmedowisko dla prébek wszelkiego rodzaju oraz
zapewnia moltwos¢ zaniku nadmiarowego fadunku z powierzchni preparat@becnosé
gazu powoduje jednak takniepozglane efekty w postaci rozpraszaniazid elektronowej
oraz sygnatdbw emitowanych z powierzchni probki. Aby rozpéatyskus¢ na temat wad
i zaletSrodowiskowej Mikroskopii Elektronowej nalg przeledzic wptyw gazu na kolejne
elementy wykorzystywane w tworzeniu obrazu w skaningowej mikroskopii elektronowej.
Wychodzc z opisanego w rozdziale drugim sposobu obrazowapraparatow
w standardowej mikroskopii elektronowej, nale rozwazy¢é wpltyw czstek gazu na
poszczegllne etapy obrazowania.

W mikroskopii elektronowej gtownym nadziem badawczym jest wika
elektronowa, ktora oddzialgg z powierzchry badanego preparatu generuje w nim wiele
sygnatéw uytecznych wykorzystywanych do tworzenia obrazéw. riayyg te zostaty bardzo
dobrze poznane i opisane w pexnikach akademickich [43, 95]. W ESEM wskutek
wprowadzenia gazu do komory przedmiotowejniesliczba oddziatywd migdzy wigzka
elektronow, preparatem i sygnatami. Zmodyfikowargeréwniez te oddziatywania, ktoreas
dobrze poznane. Od patku rozwoju Srodowiskowej Mikroskopii Elektronowe;
podejmowane $ proby opisu tych zjawisk. Danilatos, jeden z gtéamytwércéw techniki
ESEM opisuje 4 gtdwne elementy, mog reagowa ze sobj wigzka pierwotna, gaz,
preparat i sygnaty [21, 45, 72]. Na tej podstawie tworzy lisznych oddziatywa, magcych
gtowny wptyw na jakoséobrazéw w ESEM. Jednak oddziatywania testa zaleg jedne od

drugich i jednoznaczny opis pojedynczego zjawiska jest trudny.

3.1.1. Oddziatywanie wazka-gaz

Pierwszym etapem obrazowania w SEM jest wytworzenie i zogniskowagiwi
elektronowej. Generowana jest ona w standardowych wyrzutniach elektronowycleka dzi
zestawom soczewek elektromagnetycznych skupiana jest na powierzchni preparatu. Gaz
zgromadzony w komorze przedmiotowe] powoduje rozpraszaniekiviprzez co sygnat
uzyteczny jest ostabiany, a nawet zanika catkowicied&kowo podczas zderzelektronow

pierwotnych z gazem nie dochodzi do generacji sygnatdbw nie pochadych z prébki,
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czyli szumu. Mana tu wymient sygnaty w postaci elektronéw wtornych, wstecznie
rozproszonych, a nawet promieni rentgena i katodoluminescenciji, ktére genergvpamnezs
wigzke pierwotngw gazie. Ostatecznie yaka modyfikuje sam gaz genegajjony dodatnie,
powodupc rozktad czsteczek gazu lub ich wzbudzanie.

Najwazniejszym efektem jest rozpraszanieazki elektronowej, gdy najbardziej
wptywa na jakos¢pozyskiwanego obrazu.¢Bzie ono opisane szerzej w dalszejscez pracy.
Dodatkowy sygnat wytwarzany przez elektronyyxii pierwotnej w gazie jest dodatkowym
sygnatem szumu, jednak ze wgdl na to, 2 wartos¢ jego jest stata, zng jego wartosé
mozna przy pomocy technik cyfrowych adj go od sygnatu catkowitego. Natomiast
modyfikacje sktadu gazu mgpjz jednej strony pozytywny wptyw na preparat, gggny
dodatnie mog eliminowa nadmiarowy fadunek z powierzchni prébki, jednak kiad
czastek gazu mag zmienig sklad i cénienie parcjalne gazéw, przez co utrzymanie

prawidtowych warunkéw dla preparatu jest utrudnione.

3.1.2. Oddziatywanie wazka-probka

Oddziatywania wijzka-prébka s podobne jak w Kklasycznej skaningowej
mikroskopii elektronowej. Wjzka pierwotna rozpraszana jest w materiale gegeru;
najrozniejsze sygnaty, modyfika¢ jednoczénie powierzchng preparatu. Pomimoz ireakcje
te g doskonale poznane, to w ESEM nglaizupeiné informacje o oddziatywaniu weki
z preparatami lekkimi, &sto biologicznymi, ktére tatwiej mag by¢ uszkodzone
wysokoenergetyczn wigzka elektronow. Za pomog $srodowiskowej mikroskopii
elektronowej mofiwe jest badanie probek wilgotnych, a nawet samgielbzy i emulsji. Jest
to kolejna grupa oddziatywianietypowa dla mikroskopii elektronowej, kionalezatoby

opis&.
3.1.3. Oddziatywanie prébka-sygnat

Oddziatywania probka-sygnat zyziane § z emisj sygnatdw z preparatu. Elektrony
wtérne, aby méc opaic powierzchng prébki musa pokon& prae wyjscia. W wypadku
ESEM, gdzie badane preparaty sieprzewodzce naley uwzgkdni¢ tadunek ujemny
gromadzony na ich powierzchni [12, 13]. Mozon utrudni@ emisg sygnatow przez
zwickszenie bariery potencjatu. tadunek ujemny mdw¢ neutralizowany przez dodatnie
jony gazu wytworzone w procesie jonizacji [50, 130]. Jednak przy nadmiernej produkcji
jonbw moz dogé do odwrotnego efektu, czyli nagromadzenig sad powierzchami

preparatu tadunku dodatniego, ktory z jednej strongemaptywa pozytywnie na emigj
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elektrondw zmniejszag prag wyjscia z preparatu, z drugiej strony chmura jonéw doight
zwicksza prawdopodobistwo rekombinacji wyemitowanych elektronéw z jonamico za
tym idzie utraty czsci sygnatu [14, 135].

3.1.4. Oddziatywanie sygnat-gaz

Oddziatywanie sygnat-gaz to najiwvaejszy, najcgsciej badany efekt wptywu gazu
w ESEM. To dzki tym oddziatywaniomérodowiskowa mikroskopia elektronowa wyroa
sie spogdd innych technik mikroskopii elektronowej. Obecmykomorze przedmiotowej gaz
uniemoziwia zastosowanie standardowych metod detekcji gmdaa tyczy si to sygnatu
elektronébw wtornych. Scyntylator detektora Everharta-Thornleya, ktory jest obecnie
najlepszym detektorem sygnatu SE, must kspolaryzowany wysokim nagiem, aby
odpowiednio przyspieszyelektrony, a to w wypadku obecrmogazu powoduje wytadowanie
w gazie. Sygnat elektronow wtornych jest silnie rozpraszany, wizkwiz tym, nalgato
wynalez¢ nowe sposoby detekcji i statogsto modiwe wiasnie dzeki obecnosé gazu.
Zastosowano teari wytadowania Townsenda, dotyca wzmocnienia pdu elektronéw
w kondensatorze gazowym, rozbudoyeuja 0 oddziatywania gazu z elektronami wstecznie
rozproszonymi, elektronami waki pierwotnej, wzbudzenia atomow i emgidptonow. Tak
powstata teoria powielania elektronow, ywanego w srodowiskowej mikroskopii
elektronowej do wzmacniania sygnatu elektronéw wtérnych i konstruowania obrazéw w tej
technice badawczej. Oddziatywania sygnaldw z gazem zostggane w osobnym

podrozdziale.

3.1.5. Oddziatywanie gaz-probka

Oddziatywania gaz-probka to zjawiska fizyko-chemiczne na granicy faz gaz-ciecz,

badz gaz-ciato state. Nie gs one zwjzane bezpogednio ze sposobem obrazowania

w srodowiskowej mikroskopii elektronowej, jednak ekiitym oddziatywaniom mdiwe jest
utrzymywaniesrodowiska dostosowanego do sktadu probki. Dozowgar o odpowiednim
skfadzie i cinieniu umaliwia utrzymywanie preparatow w stanie naturalnynz ipetrzeby

ich wczéniejszej, skomplikowane] preparatyki. Dodatkowo przemiany skiadu gazu
moZiwa jest obserwacja reakcji dynamicznych, np. baslarptywu wilgotno&i na preparaty
biologiczne, utlenianie metali w warunkach podszonej wilgotnogi, badania korozji

I dyfuzji castek gazu.
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3.1.6. Oddziatywanie wazka-sygnat

Ostatnj par oddziatywa czterech elementéw wymienionych przez Danilatost je
oddziatywanie wjzka-sygnat. Nie ma ono wielkiego wplywu na dzialarSEM.
Bezpogedni wptyw wizki na sygnat nie jest badany. M@ tutaj rozwaa¢ oddziatywanie
nie wprost, poprzez gaz, w ktérym jony dodatnie wyprodukowane w zderzeniach elektronéw
wigzki pierwotnej mogarekombinowd z elektronami wtdérnymi powodag ostabienie
sygnatu. Sygnat elektronowy mezby jednak takeé wzbogacany przez elektrony wtérne

powstate w wyniku zderzeelektronow wazki z gazem.

3.2. Ogniskowanie wazki pierwotnej w ESEM

Wiagzka pierwotna emitowana z wyrzutni elektronowe] sgowana jest na
powierzchni preparatu przez system soczewek kondensorowych i socobemwiskujca.
Wigzka w tym punkcie ma odpowiedni rozklad energii gl@kéw i srednig zrenicy
koncowej. Parametry te zake od typu urzdzenia jakim si dysponuje i moda je znalec
w podrcznikach uytkownika dostarczanych przez producentow. W warahkaiskiej
prozni, profil wigzki pierwotnej ulega drastycznym zmianom. Gaz wyagdny komoe
przedmiotovs mikroskopu ESEM powoduje rozpraszanie gzid [7, 24, 79, 87].
W konsekwencji rozdziela ¢giona na dwie g&ci: nierozproszonai rozproszong Czsé
nierozproszona zachowuje profikiednic; wigzki podstawowej, jednak ga catkowity jest
mniejszy od wysipujagcego w proni. Cz$¢ rozproszona natomiast otacza poprzgdni
w formie ptaszcza (chmury). Wyznaczenie rozktadu elektrondw w tefcicawigzki
umoZiwia oceng¢kontrastu i rozdzielczas zdjecia przy okrélonych warunkach badawczych
[2, 42, 122, 140, 141, 142)].

Rozproszenie elektronu z yzki pierwotnej naspuje w momencie, gdy przelatuje
on w poblzu czstki gazu w obszarze, ktdérego migest catkowity przekrdj czynnyr.
Parametr ten decyduje o wielkb§ozproszenia vgizki i zalezy od energii elektronu oraz od
cisnienia gazu. W wypadku wzki pierwotnej przy energiachgdu keV kty rozproszenias
niewielkie. Od cénienia gazu natomiast zale mocno liczba zderzena drodze od dolnej

przestony dtawgcej, do stolika przedmiotowego(dys. 3.3).
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Rys. 3.1. Schemat prezentyy rozpraszanie wiki pierwotnej w gazie. W konwencjonalnym
SEM wigzka jest nierozpraszana (a), natomiast w ESEMqutaze jest utrzymanie
rozpraszania jak na rys (b). Catkowite rozproszenigkiiuniemobliwia otrzymanie

jakiejkolwiek informacji na temat przedmiotu (c).

Prawdopodobigstwo x-krotnego rozproszenia elektrom®(x) (x=0, 1, 2,razy) na

drodze roboczej mma opisé rozktadem Poissona:

W@:mfm, (3.1)

gdzie mjest §edng liczbg rozproszé elektronu wyraona wzorem:
m= o, nd, (3.2)

gdzie: n - koncentracja g@atek gazu w komorze przedmiotowej,

d — odlegtosérobocza,

ot — catkowity przekréj czynny.
Okreslenie tego prawdopodohistwa umoliwia wyznaczenie optymalnych warunkéw pracy
w ESEM. Elektrony z rozproszonej ¢dei wigzki powodup emisg elektronéw wtornych
z powierzchni badanej probki, jednak sygnat ten jest skladsmumu, gdy emitowany jest
z czeéei prébki nie obgtej badaniem. Aby uzyskavymagany stosunek sygnatu do szumu,
ktory umodiwi otrzymanie prawidtowej informacji wymagane jestby przynajmniej 5%
wigzki pierwotnej pozostato w ¢gci nierozproszonej. Odpowiada to sytuacji b z ry4, 3
czyli gdy elektrony ulegajrozproszeniu mniej ni3 razy na drodze roboczej Optymalnie

parametrm powinien przyjmowa wartogi poniej jednog€i, wtedy to w centrum wiki
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pozostaje ponad 37% catkowitej liczby elektrondéw [24]. Waaitte otrzymano przyjmag
zalozenia, ze cknienie, a w¢c i koncentracja gazu w komorze przedmiotowej jd¢atas
a wigzka przed przégiem przez dolngrzestonedtawigca nie ulega rozproszeniu. Wtedy,
oznaczajc prad catkowity wizki jako lpgq prad wigzki docieragcy do probki mona wyrazé
wzorem:

o, pd
lpe =1 peo eXp(_—Tk_IF_’ j ; (3.3)

gdzie: p— cinienie gazu, ktérego zwiek z jego koncentracjivyraza wzoér: n = p/kT

k — stata Boltzmana,

T — temperatura w skali bezwgdhe;.
Sq to przewidywana numeryczne, ktore w wielu pracach zostaty potwierdzéwedozalnie
(rys. 3.2).

1.0- (a) 101 uy (b)
‘ 1= —u—30 keV
4 —— 4 - Ol
0.8 i gg ';e:’; 081 AT - o= 20 keV
lee ¢ 6 © lee 06 a . --A-- 10 keV
= 0.6 --A--10keV | £ 0.6 LA
PED IF’ED 1 . o, - u
04' \.“H 04~ “o. - l.._________k.
0.2- ‘ . 0.2- e M
4 s, ) i - _ 4 L A .. .
0.0- X 0.0- A
0o 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10
p, (torr) Py o (fOT)

Rys. 3.2. Wspoétczynniki transmisjigeki elektronowej w gazie wyznaczongvdadczalnie
(stosunek prdu nierozproszonego dociegaepgo do stolika przedmiotoweig do pigdu
wigzki emitowanej z wyrzutni elektronowgjg w funkcji: a) cinienia azotu; b) ghienia
pary wodnej, przy rinych energiach wizki pierwotnej. [87]
Rozwaania teoretyczne i dwiadczenia [21, 59] wykazalyze prawdopodobiestwo

V(r)2zrdr znalezienia elektronu rozproszonego pod elementarayemkzrdr wynosi:
; do
V (r) 27rdr =jexp(—aTnz)E dQ ndz (3.4)
0

gdzie: V(r)—rozktad prawdopodohistwa,
n —koncentracja gazu,
ot — catkowity przekr6j czynny na zderzenie,

r — promiéh w ptaszczynie prébki,

39



z— odlegté¢ wzdtuz osi wigzki od przestony dtavicej,
Q — kat brytowy.

Parametry geometryczne wynilgag rys. 3.3, z ktérego moa wyznaczy.

dr=—"99 (3.5)
sind coY
gdzie: 0 — kat rozpraszania
oraz
dQ = 277sin(6)d6. (3.6)
PE PLA
A
r 4

dé
do2= 2zsinéde

Rys. 3.3. Elektron weki pierwotnej po przegiu przez dolg przestog dtawigcg (PLA) ulega
rozproszeniu na drodze gdzy za (z + dz)pod ktem6 z doktadngcig do d w kgcie
brytowym @ i ostatecznie trafia na ptaszémy probki w piegciern zawarty pomidzy

ra(r+dr) [wg 59]

Znajc te zalenosci mozna wyznaczy gestasé pradu w odlegtdci r od osi wazki:

.
ji(r)= amojlc;z J'exp(g z]%( sind)” co®dz (3.7)
T 0

gdzie: m —srednia liczba zderZeelektronu wyraona wzorem (3.2),
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do Lo . . .- . . o
a0 rénicowy przekrdj czynny (ktory wczniej naley wyznaczy z zalenosi

teoretycznych, ldz zaczerpna& tabel zawierarych przekroje czynne),

Jo — ggstosc pradu wiazki nierozproszone;.

Lenz [67] wyznaczyt analitycznie wzory na przekroje czynne, ktoraippzostaty
zaadaptowane przez innych naukowcéw pracygh nad Srodowiskovy Mikroskopi
Elektronowg [23, 52]. Wedtug nich rarczkowe przekroje czynne dotycasumy zderzg
ktore mohna podziek na spezyste i niespgzyste. Spgzyste zderzenia skutkal]
rozproszeniem elektronu bez utraty energii, natomiast riggie oprdcz rozproszenia
powodup strat energii elektronu na roe efekty w postaci wzbudzenia, ddgjonizacji
atomu. Za pomog wzorow modiwe jest wyznaczenie przekroju czynnego dla dowgine
pierwiastka o liczbie atomowef. Przekroje czynne na zderzeniacggste wyraaja Sic

wzorem:
do, AZ
&= - : 5 (3.8)
dQ 16[S|nz(6?/2)+ sifi (6,/ 3]
a na zderzenia niespyste wzorem:
2 2 2
do, _ A6 +62 +267) 9)
dQ (32 +6EZ)(02+0EZ+HOZ)2
gdzie:
A
g, =—, 3.10
b= (3.10)
J
6. =—, 3.11
= (3.11)
A*Z(1+E/E)’
A= N2 EE) (3.12)
4m"a)
z dtugccig fali elektronule:
Ay =1.226010°| E( % 0.9778 I@E)]w, (3.13)

gdzie: E - energia wjzki wyrazona w elektronowoltach,
J — energia jonizacji atoméw gazu,
Ey — energia spoczynkowa elektronu, ktéra wynosi 511,000 eV,
a4 — promie atomu Bohra, 5.29x18 m.

R — promié atomu, ktGry ména wyznacz§ ze wzoru:
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R:{ fe(e)a—Hr, (3.14)
27
w ktorymfq(8) jest amplitug rozproszenia elektronéw [11].

W gazach o budowie ggteczkowej catkowity przekrdj czynny nie jest jewykla
suny wspomnianych wiej przekrojow na zderzenia gpyste i niespgzyste. Ze wzgidu na
ztozong struktue czasteczki w wypadku zderzenia jej z elektronem ujavgnssy dodatkowe
efekty w postaci m.in. wibracji i rotacji, mggych zwihzek z podczeniami atomow
budupcych casteczk gazu. Ze wzgldu na wjzania atomowe w @steczce nalg
uwzgkdni¢ przekroje czynne pochoglz z kadego pojedynczego atomu. Przyjaui]
minimalrg odlegid¢ miedzy atomami jakodp, a maksymalny zagsy oddziatywania
z przelatugcym elektronem jako, miedzy ktérymi zachodgponizsze relacje:

27,

>1, (3.15)

el
d,>r,. (3.16)
W wypadku rozpraszania koherentnego przekroje czynne na zderzeuistspw casteczce

mozna wyznacz§ ze Wzoru:

do sin(sErnj)

e = f f. _ 7 A7
HIPMLICHIOR S .17

nj

gdzie:

: (3.18)

natomiastry; jest odlegtécia miedzy n-tymi j-tym atomem, a funkcjd,(0) jest amplitud

rozpraszania, z ktorej dostajemy zalesc:
do, _
dQ

na przekroj czynnyn-tego atomu. Porowndp te zaleenos¢ ze wzorem (3.8), dostajemy

f(6) . (3.19)

wyrazenie na amplituglrozpraszania(®).
W wypadku rozpraszania niegpystego przekroje czynne w pierwszym przybhiiu mog
by¢ uznane za sugnprzekrojow czynnych poszczeg6lnych atomoéw, gadgzpraszanie
niespezyste jest niekoherentne:

do, < do;

bt IS 3.20
dQ 4 dQ (3.20)
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3.3. Wyladowanie Townsenda

3.3.1. Wzmocnienie gazowe sygnatu elektronow

Opisane wczaiej zjawiska towarzysge wprowadzeniu gazu do komory
przedmiotowe] mikroskopusrodowiskowego wptywaj pozytywnie bglz negatywnie na
mozliwos¢ obrazowania preparatéw. RozpraszaniezWii pierwotnej i ostabienie pdu
w czesci zogniskowanej jest jednym z negatywnych efekt@dzmatywania gazu. To samo
rozpraszanie w odniesieniu do sygnatu elektronéw wtérnych i wstecznie rozproszonych stato
si¢ podstaw detekcji tych sygnatow w ESEM. Elektrony wtérne gtz materiatu podczas
zderzé z czsteczkami gazu powodyjch jonizacg dzieki czemu powstaj dodatnie jony
umoZiwiajgce neutralizagj tadunku nagromadzonego na prébkach nieprzeyoydh, a co
wazhiejsze powstajdodatkowe elektrony wtérne, nazywaimedowiskowymi ESE — z ang.
Environmental Secondary Electron), ktére wzmacniaj catkowity sygnat docieragy do
detektora.

Teorie wzmocnienia sygnatu elektronow w gazie podat jakerwszy Townsend
[137], opisujc model kondensatora gazowego, w ktorym zachodzadowanie. Teoria ta
zostata zaadaptowana do potrzéodowiskowe] mikroskopii elektronowej i rozwista
0 zjawiska specyficzne dla tej techniki badawcze).

W podstawowej teorii wzmocnienia gazowego pod uwdgana byta tylko
podstawowa reakcja jonizacji atomu gazu opisanapagtym réwnaniem:

G+e - G +e+ g, (3.21)
w ktérej kazde zderzenie jonizgge elektronu dowolnego rodzaju = @lektrony wtorne,
wstecznie rozproszoneirodowiskowe, czy z wigizki pierwotnej) z cgstka gazu ()
skutkowato powstaniem nowego elektrododowiskowego €...) oraz jonu dodatniego
atomu hdz czsteczki gazu G*). W rzeczywistéci w ESEM reakcja ta jest tylko jean
z wielu reakcji majcych wkiad w catkowite wzmocnienie sygnatu elektronowck&zas¢
z nich opisat doktadnie von Engel [138]. Jako gtéwnemaowvymient reakcje:
» jonizacji wielokrotnej, w ktérej nie jeden, a¢gej elektronédw moe zosta wybitych
przez jeden elektron uderaay,
e wzbudzenia atomow i gzsteczek gazu, ktére powragajdo stanu podstawowego
mog emitowa fotony (ktdére dzki swojej energii mog powodowa kolejne
wzbudzenia cgstek gazu lub fotoemisgelektronow),
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* uderzenia dodatnich jonéwasteczek gazu o podiezsciany komory przedmiotowej,
stolik przedmiotowy, itp., ktére magpowodow& emisg elektronéw wtornych z tych
materiatow,

» dysocjacji casteczek gazu, w ktorych powstapowe castki, ale nie powstaje
dodatkowy elektron,

» rekombinacji elektronu z jonem gazu, w ktérej wydzielona energiaenmmsta
wykorzystana do emisji elektronu Augera, lub fotonu.

Kazda z wymienionych reakcji ma swoje prawdopodasieo wysgpienia
okreslane przez przekroje czynne. Aby méc oblicayktad kadej reakcji do catkowitego
wzmochienia elektronéw natg zna ich wartoci. Analizujgc te wartogi mozmna stwierdz,
iz najbardziej prawdopodobregakcy jest reakcja (3.21) i od niej rozpaézdyskusg na
temat wzmocnienia gazowego elektronow.

Catkowity uzmteczny pgd jonowy (jon) lub inaczej pgd elektronow
srodowiskowych powstatych w powielaniu lawinowynidp pochodzacy od SE, BSE i PE
mozna okrali¢ wzorem [78]:

+1 +

BSEg

lion = lese =1 sg P (3.22)
gdzie: Isgg— prad elektronowsrodowiskowych generowanych przez elektrony wtorne,
Izseg— prad elektronowsrodowiskowych generowanych przez elektrony wstecznie
rozproszone,
lpeg — prad elektronow srodowiskowych generowanych przez elektronyazki
pierwotne;.
Ale produkty uboczne tych reakcji w postaci jondw dodatnichgstezzek
z dysocjacji, atomow wzbudzonych (metastabili), sgepwodowg emisg dodatkowych
elektronébw wtornych, przez uderzenia w elektrodydzb powierzchng préobki lub, jak
w wypadku atoméw wzbudzonych przechgeldo stanu podstawowego. Te elektrony w polu
elektrycznym generowanym przez detektor zngwawielane i powoduaj powstanie kolejnej
partii jonéw dodatnich, ktére zndw mogwybijaé elektrony wtéorne, itd. Tak wc za
ostateczny p@d jonowy naley uzna prad z powielania wielolawinowego. Aby moc obliézy

jego ostatecznwartas¢ nalezy przeanalizowaposzczegoélne pdy osobno.
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3.3.2. Powielanie lawinowe elektrondw

Z ogolnej teorii Townsenda wynikae elektron rozpgzany w polu elektrycznym,
po oshgnieciu energii przekraczgge] energi jonizacji danego gazu, mez ulega
zderzeniom, ktorych efektem thzie jonizacja cgstek tego gazu. llosdakich zderze
przypadagca na jeden elektron na jednostkowej drodzepisuje pierwszy wspoétczynnik
Townsendaajon. Dzigki niemu liczbe elektronow w danym punkcieNg(z)) oraz liczbe
elektronow wyprodukowanych w powielaniu lawinowym po przebyciu domfidNey2)) od
tego punktugczy zalenosc.

dN.,(2) = Ny( 9@, d (3.23)
Wspotczynnik ajon Okresla efektywnosé powielania elektronéw wtérnych w danym gazie.
Bioragc pod uwageukiad elektrod w komorze przedmiotowej ESEM, liczélgktrondw
docierajcych do detektora moa wyliczy catkupc wyrazenie (3.23) w granicach od stolika

przedmiotowego do elektrody detektod§ (rys. 3.3):
Neg (d) = Ny (0) exp{ard) (3.24)
gdzieNeg0) jest liczla elektrondw wyemitowanych z powierzchni probki [22]. Zakiadaie
w lawinowym powielaniu zachodzi reakcja jonizacji jednokrotnej, czyli w zderzeniu
jonizujagcym tworzony jest jeden elektron i jeden jon dodatni, to liczba jonéw wytworzonych
w ten sposob Njg(2)) bedzie rdnica catkowitej liczby elektronow i liczby elektronow
wyemitowanych z prébki:
N, (d)= N, (O)[exp(ajond)— 1} (3.25)

W warunkach ESEM liczpelektronow mana wyrazé wartascia pradu elektronowego, gdzie
analogicznie do rownania (3.24)0) bedzie padem emitowanych elektronéw, natomiast
led) bedzie padem elektronéw mierzonym na detektorze. Rownanie to jest jednak
prawdziwe przy zatgeniu, ze zachodzi tylko reakcja jonizacji jednokrotnej orzz,energia
tracona przez elektrony w zderzeniach jorjey¢h jest odzyskiwana przez przyspieszanie
elektronéw w polu elektrycznym detektora. Powielanie lawinoweenve takich warunkach
osiggng¢ nasycenie [126, 129], a efektywsdgowielania osiga wart@¢ stah. Jest to jednak
wyidealizowana teoria, ktéra w rzeczywistych warunkach payaoh w ESEM musi zosta
zmodyfikowana oraz przedstawiona dlamgch typdw elektrondow.

Teoria Townsenda przedstawiona jest dla elektronow edzzgmych w polu
elektrycznym, ktére nabiergj energii mog powodowa jonizacg gazu. W ni najlepiej

wpisujg si¢ elektrony wtorne, ktére emitowane & powierzchni probki. Energie pagkowe
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elektronéw wtornych przyjmajrozktad Maxwella, z maksimum w okolicach 3 eV [£5).
Z tego powodu wptyw pola elektrycznego na nie jest nggsay. Rozpelzane g one i mog
efektywnie produkowa elektrony srodowiskowe. Tak wic zgodnie ze zmodyfikowanym

rownaniem (3.24) pd elektronéw docieragych do detektord {d)) bedzie wynosit:

lse(d) =1 (0) exp(a,d) . (3.26)
gdzie czynnikexfajond) Mmozna nazwé wspotczynnikiem wzmocnienia gazowegd129],
natomiast pd elektronéw emitowanych z probKisg0)), zgodnie z prawem emisji wtornej
elektronéw, mana zapisé jako iloczyn pgdu wigzki pierwotnej (pg) i wspoétczynnika emisiji
wtérnej ), ktéry zaley od materiatu, z ktérego wykonany jest preparat [35, 36, 75, 78].

lse(0) =00 . (3.27)

Zgodnie z réwnaniem (3.25) qut elektronow srodowiskowych powstatych w czasie
powielania lawinowego dalzie rd&nica pradu docieraggcego do detektora i gau

emitowanego z powierzchni probki. Ostatecznigdppochodzcy od elektronéw wtérnych
wchodzcy w skiad catkowitego pdu powielania (3.22) wynosi:
lseo(d) = 01 e | exp(a,d) -1 . (3.28)

Oprécz elektronéw wtérnych z preparatu emitowameslsktrony wstecznie
rozproszone, ktére rbwniemap swoj wkiad do catkowitego pdu powielania lawinowego.
Jednak mechanizm jest zgota inny. Elektrony wstecznie rozproszogeomagle weksze
energie, ktorédrednio wynosz 50 — 80 % energii wiki pierwotnej. Dlatego pole elektryczne
generowane przez elektrody detektora nie wptywa mocno na kierunek ich ruchu. Jedynie
rozpraszanie spryste i niespgzyste mae powodowa zmiare kierunku ruchu. Ze wzgtlu
na wysoly energ¢ przekroj czynny na zderzenia jonizcg jest matly, przez co liczba
generowanych elektronéwrodowiskowych bdzie mata. Zaley ona od efektywnii
jonizacji gazu przez elektrony wstecznie rozprosz&sig cisnienia gazup oraz odsredniej
drogi przebytej przez BSHigsg, ktéra ze wzgldu na lkgtowy rozkiad emisji wstecznej oraz
wysokie energie jest wksza nk odlegia¢ pomidzy stolikiem i detektoremdf. Tak wic
analogicznie do réwnania (3.23) adr elektronow srodowiskowych generowanych przez
elektrony wstecznie rozproszone na elementarne;j didzgnosi:

d
dIBSEg(Z) = IBSESBSEF{ (BjSEj dz (3.29)

gdzie ilorazdssdd jest wspotczynnikiem wydienia drogi, tj.sredng drog jaka przebywag
BSE od punktu emisji do detektora. Ze wziyl na ktowa emisg elektronédw wstecznie
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rozproszonych, ktéra zatg od prawa Lambertasrednio stosunek ten agia wartosé?2.
Isseto prad elektrondw wstecznie rozproszonych, ktory anatoge do (3.27) maia zapiséa
jako:

lgse =70 pg, (3.30)
w ktorym liczba nokresla wspoétczynnik emisji elektrondw wstecznie rozparszh.
Kazdy z wygenerowanych elektronéwrodowiskowych zostanie powielony o wartosé¢

wzmocnienia gazowegm:

d
dIBSEg(Z) =1n IPESBSEF{ ZSEjeXp(ajonZ) dz (3.31)

Aby wyznaczy catkowita wartcs¢ lgsggnalezy powyzsze rownanie scatkowana catej drodze
d:

‘ d
IBSEg(Z) = j”lPESBSE{ (BjSEjeXp(ajonZ) dz, (3.32)
0
otrzymupc ostatecznie:
)= o) @39
jon

Ostatnim czynnikiem powkszapcym pid elektrondwsrodowiskowych jest wizka
pierwotna. Wczéniej omoOwione zostato rozpraszaniegeki i jego wpltyw na pozyskanie
obrazu. Rozpraszanie oerownie owocowd& generowaniem elektronoéw ESE i ¢kaitemu
wptywaé na powgkszenie wzmochienia gazowego. W wypadkigzki mamy do czynienia
z podobnym charakterem powielania lawinowego jak w wypadku elektronéw wstecznie
rozproszonych. Najpierw elektrony agki zderzajc sk z czstkami gazu generyj
pojedyncze ESE z efektywsémg Spg, przy cénieniup, nas¢pnie owe elektrony powielang s
0 wspotczynnik wzmocnienia gazowego. Dlatego wychodz rownania (3.32) catkowity
prad elektronéw srodowiskowych generowanych przezawke pierwotry maozna zapisé

wzorem:
loeg (d) = ]i | peS pe pexp(ajon z) dz (3.34)
co po scatkowaniu da:
loeg (d) :lF’ES—PEp[exp(ajond) - 1} ‘ (3.35)

jon
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W réwnaniu (3.34) nie wyspuje juzwspotczynnik wydtugnia drogi, gdy elektrony wizki
pierwotnej w wekszogi pokonup droge od dolnej przestony diawcej do stolika
przedmiotowego (rys. 3.3) prawie po linii prostej.

Wyznaczone pdy s3 wktadem do catkowitego pdu elektronowsrodowiskowych
powstatych w powielaniu lawinowym w trakcie jednego cyklu, ktéry ostatecznie wynosi:

— ”SBSEp dBSE $E —_
leee =1 PE|:5+ ( j+ po nj[exp(ajond) 1] : (3.36)

a, d o

jon

W trakcie opisanych reakcji i zderzeprocz elektronéwirodowiskowych powstaj
jony dodatnie, ktére dociergj do elementéw komory przedmiotowej, zwtaszcza do stolika
przedmiotowego maggenerowa elektrony wtérne, ktére znéw zostgmowielone. Jon mae
powodow& emisg wtorma z materiatu, jéli suma jego energii kinetyczneKipn) i energii
potencjalnej €Vion) bedzie wiksza nk podwojona wart& pracy wygcia @) [83, 138]:

Kion + €V 226D, (3.37)
Efektywndi¢ generacji elektronéw wtornych przez jony dodatnig,)(nazywa si drugim
wspotczynnikiem Townsenda i zale gtdbwnie od energii potencjalnej jonu, gdy
w warunkach ESEM, energia kinetyczna jonu jestzobla do energii estek neutralnych
gazu [126], w zwjzku z ich rozpraszaniem, oraz od ja&igoowierzchni, w kt&g jon uderza,
jej stanu elektrostatycznego (wietlcd nagromadzonego tadunku powierzchniowego) [6].
Wartasci tego wspétczynnika mima znaleé¢ w tablicach materiatowych.

Jak wczéniej wspomniano podczas zdetfizelektrondw z castkami gazu zachodzi
nie tylko jonizacja. Maliwe s3 wzbudzenia cgtek gazu, ktore powragaj do stanu
podstawowego powodaj emisg fotondw. Fotony generowane mpgby¢ rowniez
w momencie rekombinacji elektronéw z jonami dodatnimi. Emitowane kwawigtla
rowniez mogg by¢ powodem emisji elektrondéw wtornych z probkidb ze scianek komory
przedmiotowej lub elektronowsrodowiskowych bezpwednio z czstek gazu (ESE).
Zwigzane jest to oczystie z efektem fotoelektrycznym, w ktérym elektron emitowany jest,
gdy padajcy foton ma energiwicksz niz praca wy§cia z materiatu, w ktory uderzy:

hv > ed. (3.38)
Generacja fotoelektronow moe by rowniez objeta drugim wspotczynnikiem Townsenda
yor. TYM razem wspoiczynnik tencthzie zaleat nie tylko od energii fotonéw i materiatu,
z ktorego fotony bda wybijaty fotoelektrony, ale te gidwnie od tego ile tych fotondw
powstanie na samym pagku, czyli od maliwosci emisji Swiatla przez gaz wypeiagy

komor przedmiotowy.

48



Kolejng reakcyp towarzysaca rozpraszaniu elektrondw w gazie jest wzbudzanie
atoméw gazu. Wzbudzone atomy powracagflo stanu podstawowego mogmitowa nie
tylko fotony, ale te elektrony, jéli energia wyzwolona w trakcie przeja ze stanu
metastabilnego do stanu podstawowegalzie wystarczajca do jonizacji innego atomu.
Reakcje te maj swoje prawdopodobistwo uzalenione od typu gazu wypetnigjego
komor przedmiotowy. Wktad tych reakcji w powstawanie elektron&Grodowiskowych
opisa& mozna wspotczynnikiem e

Ostatnim elementem maym wplyw na produkej elektronéw ESE jest gaz
wypetniapcy komor przedmiotowy. Czstki gazu poruszag sk chaotycznie majenerge
kinetyczna Zderzajc sk ze sobg badz uderzajc w powierzchng komory przedmiotowej
moga generowa elektrony wtorne, @i ich energia przekazywana podczas zderzenia
przekroczy prag¢ wyjscia. Sytuacja taka mezzdarzy sie jedynie w bardzo wysokich
temperaturach gazu, dlatego w warunkach pgyah standardowo w ESEM (temperatura
pokojowa), odpowiedni wspotczynnik Townsedrayiest pomijalnie maty.

Suma zjawisk stwarzggych moziwos¢ zapocatkowania nowej kaskady powielania
moze by oznaczona jako ogolny drugi wspotczynnik Townsentdaznacza utamek zjawisk
zachodacych w pierwotnej lawinie zapogtkowanej przez elektrony waki pierwotnej,
elektrony wtorne i wstecznie rozproszone, przyczwyuej st do powstania kolejnych
elektrondw wtornych, bdz srodowiskowych mogcych zapocgtkowat kolejng lawing
powielania.

YV=VYion *Viot T Vinet T Ve (3.39)
Wspoiczynniky zalezy od typu gazu wypetniagego komog przedmiotowy i jego cknienia,
materiatow, z jakich komora jest zbudowana, materiatu stolika przedmiotowego oraz sktadu
badanej probki. Ponadto zaje on rownieg od stanu elektrostatycznego powierzchni
(nagromadzony tadunek, wzbudzenie atomOw na powierzchni) oraz edemat pola
elektrycznego w obszarze pogdey probk i dolng przestong ditawigcg. Przy matych
natezeniach pola wartosévspoétczynnika zaley gtéwnie od sktadowej fotoelektrycznej [68].
Elektrony wtdrne oraz te powstate od PE i BSE, avejyt mate energie, aby powodoiva
jonizacg, moga jednak wzbudza atomy gazu, ktore ulegaj relaksacji powodyj emisg
fotondw. Przy wyszych najzeniach pola, wtérny mechanizm wytwarzania elektronow
opisany wspotczynnikienyje, przewaa nad innymi mechanizmami wtornymi (opisanymi
wspotczynnikamiyior, Ymes Vterm), @ WiC to on decyduje o powstawaniu kolejnych kaskad.

Wplyw materiatdbw na wartd wspotczynnikay zalery gtéwnie od pracy wypgia danego
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materiatu. Im mniejsza praca wgja, tym weksze prawdopodobistwo emisji elektronu
wtornego z materiatu. Stan elektrostatyczny powierzchni materiatue ndwdatkowo
zmniejsza (lub zwicksza) prac wyjscia.

Nalezy si¢ zastanowd jak drugi wspotczynnik jonizacji Townsenda wptywa pid
elektrondéw srodowiskowych wyznaczony réwnaniem (3.36). W wgaiu tym mona
wyrdzni¢ czynnik generujcy, opisugcy liczbe elektrondw pocatkowych biogcych udziat
w powielaniu i czynnik wzmocnienia pomniejszony @pSE, BSE i PE. Zeli powigkszenie
pradu elektrondw opisane jest czynnikieexgp(jond) — 1], to w reakcjach towarzygzch
powielaniu lawinowemu mae zosté wytworzonych tyle samo elektronéw emitowanych

z katody, z pomniejszeniem o drugi wspétczynnik Townsenda:
Niae = Noy| exp(ar,,,d) 1] (3.40)

Powstate w ten sposob elektrony mapowodowa kolejne wzmocnienie lawinowe — znéw

powstap elektrony emitowane z katody w liczbie:
szat = Nkaty[exp(ajond) - ];| = N0y2|: eXF(ajond) - 12 (341)

W kolejnym powielaniu lawinowym powstanie jeszcze mniej elektronéw emitowanych

z katody:
Ny = Noy? [ exp(ar,,d) - 1] (3.42)
W sumie po n-tej lawinie powstanie ich:
"Ny, = N0{1+ v exp(@,d) - 1+ 2| exfar,d)- }2 +y exfa,d)- }f+} (3.43)
Stanowi to nieskonczony szereg, ktérego suma wynosi:

N n_ 1
A y| explad)-1 549

Tak wiec po nieskaczenie wielu lawinach, gdy wygiuje sprzzenie zwrotne wynikagce

z mechanizmow wtdérnych opisanych drugim wspotczynnikiem Townsenda [31, 69, 70, 144],

prad elektronéwsrodowiskowych zapoetkowany przez SE, BSE i PEgdzie wynosit:

n - | ese
lese l—y[exp(ajond)— :q' (3.45)

gdzie czynnik:
1

1- y[exp(ajond) - 1]

=k, , (3.46)
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mozna nazwé wspotczynnikiem spkzenia zwrotnego [22, 75, 78, 126].

Na koniec nalgy zastanowd sie jakie warto€i przyjmup poszczegdline
wspotczynniki powielania zwzane z ranymi typami elektrondéw. Najwkszy wkiad do
sygnatu elektronéwsrodowiskowych maj elektrony wtorne, ktére jubd pocatku mog
wywotywa¢ powielanie lawinowe, ktdrego ,wielkos&alezy od pierwszego wspoéiczynnika
powielania Townsenda. Wartod&go wspétczynnika zatg od typu gazu zastosowanego
w komorze przedmiotowej, giienia tego gazu oraz napia rozpgzapcego elektrony. Przy
zatozeniu, ze warunki wymienione wie] §3 stale na calej drodze wizy stolikiem
przedmiotowym a przestondtawiaca to pierwszy wspotczynnik jonizacji Townsenda maz
obliczy¢ ze wzoru:

Aion = Apexp(—%) , (3.47)

gdzie: p—cisnienie gazu,
¢ — natzenie pola elektrycznego,
Ai B — state charakterystyczne dla gazu:

Az% (3.48)
B= Vion (3.49)
=, _

w ktorych: A — droga swobodna elektronéw wtérnych w gazie,

Vion — potencjat jonizacji charakterystyczny dla danego gazu.
Wspotczynniki efektywngci generacji elektronéwrodowiskowych przez BSE i PE mawi
o liczbie elektronéwsrodowiskowych, ktére magby¢ wygenerowane przez jeden elektron na
swojej drodze. Ich wartgi zaleza od typu gazu wypetniggego komag, jego cénienia oraz
od energii elektronéw genesngjych. Ich wartéci mazna wyznacz§ znapc przekroje czynne
na zderzenia jonizage ojon(E) przy danej energii elektronu PE, czy BSE [22, 95]:

Sese = Zon (—EBSE) (3.50)
KT

SpE - Jjon (EPE) . (351)
KT

gdzie: k — stata Boltzmana,

T — temperatura bezwzgina gazu.
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3.4. Standardy detekcji elektrondw wtérnych w niskiej préni

3.4.1. Detektor jonizacyjny

Pierwotnie urgdzeniem, ktore opisywat Townsend w swojej teorii addwania byt
kondensator gazowy — dwie réwnolegte oktadkigamy ktérymi znajdowat i gaz. Tote
tworcy pierwszych detektorow elektronéw wtérnych w warunkach niskiejnprgzorowali
sie wiasnie na jego schemacie. W najprostszym wypadku jespdjedyncza elektroda
w postaci okggte] ptytki z otworem, przez ktéry do komory przedmaowej przedostaje i
wigzka pierwotna. Elektroda ta spolaryzowana jest guégan segajpcym kilkuset Voltéw
(rys. 3.4). Powoduje tozielektrony wtorne emitowane z prébki przgane § przez ¢
elektrodg a nabierajc energii w polu elektrycznym me@gonizowa& czasteczki gazu, dzki
czemu sygnat jest powielany. Niestety w tym wypadku sygnat pogbgdad elektronéw
wstecznie rozproszonych, od elektronéwazkd pierwotnej ladz pochodzacy z innych
dodatkowych reakcji powielania rowrielociera do elektrody detektora. Takewiodbierany

sygnat jest mieszany. Uzyskany obraz mdm¢ zaszumiony w zvazku ze zbieraniem przez

detektor wszystkich skladowych lawiny [33]. Taki detektor elektronow powielonych w gazie

nazwano detektorem elektronéwodowiskowych, gdy caty sygnat elektronow powielanych

lawinowo trafia do elektrodyHSD — ang. Eivironmental $condary [@tector). [37, 39, 132]
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Rys. 3.4 Schemat standardowego detektora elektrongmanggo w ESEM. Na obrazie
widoczna jest rozwijajca sk lawina powielania, ktéra umdwia wstepne wzmocnienie
sygnatu elektronow.

Nowsze rozwjzania zaproponowane przez Danilatosa #$0smolng nazwe
gazowego urgdzenia detekcyjnegoGDD — ang. GaseousDetector Device) i stanowg
udoskonalongorma poprzedniego [20, 22]. W tym rozyzianiu obok podstawowej elektrody
umieszczone $ kolejne koncentrycznie rozione piefcienie, ktére umieszczone blisko
siebie umotiwiajg utrzymanie stosunkowo jednorodnego pola elektryganpodobnego do
pola kondensatora ptaskiego (rys. 3.5). Poszczegolne elektrody ogllsggmatly z coraz
dalszych lawin powielania, dgii czemu moliwa jest pewnego rodzaju separacja sygnatu
pochodacego z elektronbw wtdrnych i wstecznie rozproszony&iektrony wtdrne
emitowane z powierzchni probki majmale energie, dlatego w jednorodnym polu
elektrycznym leda poruszaty si zgodnie z liniami sit pola elektrycznegoa S$ednak
rozpraszane przez gteczki gazu. Szerokodawiny przy elektrodzie zaky od warunkow
pomiarowych, czyli dnienia gazu i napcia na elektrodach. Najescie] szerokoséelektrody
centralnej odpowiada szerolkamdawiny elektronéw wtérnych, tak aby caly sygnaierany
byt na pierwszej elektrodzie. Elektrony wstecznie rozproszone emitowganga@wierzchni
preparatu w roge strony zgodnie z prawem Lamberta. Majwiele wieksz energe, dlatego
stosunkowo niewielkie pole elektryczne nie wptywa na ich ruch. Moggem odlecie dalej
od centrum i tam rozpogz jonizacg czgsteczek gazu. Lawiny powielania pochgciz od
tych elektronéw odbieranectly przez dalsze elektrody, przy czym elektrony wsteczn
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rozproszone emitowane pod matymtdmi beda odbierane przez lisze elektrody, natomiast
te emitowane pod wkszymi kgami wzgkdem normalnej do podiazbga odbierane przez
dalsze elektrody. Dzki temu odtwarzajc obrazy z roaych czsci sygnatu, motiwe jest
porownanie kontrastow zglj, znalezienie artefaktéow i lepsza analiza otrzymanyc

mikrogramow.
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Rys. 3.5. Schemat gazowegogdzenia detekcyjnego (GDD) opracowanego przez Dasiéat
[22]. Urzgdzenie umdiwvia rozréznienie sygnatow pochogeych z réaych f6det, dzgki
uzyciu wielu elektrod utonych koncentrycznie.

Rémne ogodki naukowe i firmy produkygpe mikroskopy elektronowe produku;
swoje rozwizania detektorow na bazie teorii wypracowanej pfgewnsenda. Przykladem
moze byt przedstawiony przez firen FEI-Philips gazowy detektor elektronow wtornych
(GSED - z ang.GaseousSecondaryElectronDetector). Jest to terozwiniecie podstawowej
wersji detektora ESD, umbwiajace wyeliminowanie wptywu elektronédw wstecznie
rozproszonych na catkowity sygnat odbierany przez detektor. W tym wypadku detektor
stanowi piegcien o srednicy ok. 3mm wykonany z cienkiego drutu, ktérygpgzowany jest
napkeciem kilkuset Voltow (rys. 3.6). Pigien ten wytwarza niejednorodne pole elektryczne,
ktére w pierwszej fazie powoduje ukierunkowanie ruchu elektronéw wtérnych emitowanych
z powierzchni preparatu, aby w ngstej fazie, gdy pole elektryczne staje wiystarczajco
silne umoziwi ¢ powielanie elektrondw w postaci wytadowania Towrteef80, 133, 136].

Wiegkszos¢ elektrondw wstecznie rozproszonych ze wdgl na dug energie pocgkowe
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przelatuje obok pigcienia gldbwnego (ze wzgllu na jego niewielkie rozmiary). Jednak mog

one wybij& elektrony wtérne 3 rodzaju z powierzchni otageggh piekcien i te elektrony
powielone w polu elektrycznym pi@rienia mogtyby mié znaczacy wktad w sygnat zbierany
przez detektor. Dlatego nad pieleniem gtdwnym umieszczona jest ptaska elektroda
ekranupca, ktGra spolaryzowana jest ngpéem o 9 V wyszym ni napkcie robocze
detektora. W ten sposoéb elektrony wygenerowane przez elektrony wstecznie rozprgszone s
zawracane i eliminowane z sygnalu. Detektor ten Jw@ prawie catkowite
wyeliminowanie sygnatu pochogizego od elektronow wstecznie rozproszonych i elekino

wiazki pierwotnej.

pierscien TGsep do monitora
detektora @ | @ <
GSED \
PE V.
BSE ESE o
SE ?f
jon

stolik przedmiotowy

Rys. 3.6. Schemat gazowego detektora elektronéw wtérnych (GSED) firmy FEI-Philips.

Jak wid& przedstawione schematy detekcjimizsic w szczegotach, jednak ogolna
zasada detektora jonizacyjnego jest jedna. Wzmocnienie sygnalpujasprzed detekgj
w gazie wypetnigjcym komoe przedmiotowy, dlatego trudno jest rozdziélisygnaty
pochodzce od réaych typow elektronow. Ponadto sygnat odbierany prdetektor zalkey
od cisnienia i sktadu gazu, oraz od rozktadu pola elekinggo zastosowanego w detektorze,
tj. od napg¢cia anody, odlegtad roboczej oraz od geometrii elektrod wytwaszgch pole

elektryczne.

3.4.2. Detektor posviaty wytadowania

Rozw0j detektorow pawiaty wyladowania przebiegat rOwnocéoée z rozwojem

detektorow jonowych. Zauwano, ze w niektorych gazach efektywnofptodukcji fotonéw
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jest wystarczajca, aby moc odbieége jako sygnat roboczy. Poza tym sama budowa takieg
detektora jest prostsza, gdydo detekcji fotondw potrzebny jestwiattowéd, ktéry
doprowadziswiatto do ptytki fotopowielacza, gdzie sygriavietiny zostanie przetworzony na
sygnat elektryczny i wzmocniony. Wykorzystanie padty wytadowania ma kilka zalet. Po
pierwsze czas odpowiedzi takiego detektora jest bardzo krotki. Wzbudzone atomy gazu, ktére
najczsciej odpowiadaj za emis fotondw, trwaj w stanie wzbudzonym przez utamki
sekund, natomiast wypromieniowane fotony rmogy¢ natychmiast przekazywane przez
swiattowod do fotopowielacza [22, 81]. Detektory jpacyjne wymagaj zebrania najpierw
sygnatu na elektrodzie, co ze wzdl na rozpraszanie elektronéw w gazie trwa eituz
Po drugie fotopowielacz jest jednym z najlepszych powielaczy elektronowych. Wykazuje
wysokie wzmocnienie elektronowe przy wysokim stosunku sygnatu do szunki Bzemu
odbierany sygnakwietlny nie musi by mocny. Po trzecie méwe jest zredukowanie
wptywu tadunku przestrzennego na wytwarzane przez elektrody detektora pole elektryczne.
Detektory powiaty wytadowania dziataj najczsciej poniej progu jonizacji, aby
zminimalizowa wplyw powielania elektronowego w gazie i odbierazysty sygnat
pochodzacy z produkcji fotonow przez wzbudzenia atomow ga&2omimo opisanych zalet
zbudowanie takiego detektora i doprowadzenie do odpowiedniej funkcjooialmpghagato
czasu i wiedzy. Teoria emisjiviatta w gazach opisana jest szczegotowo w fizydeowej,
musiata ona zostadostosowana do warunkéw pagmyjch w ESEM. Fotony generowane
przez gaz mog mie¢ rOzng energe, charakterystyczngdla danego gazu oraz
charakterystycznadla przej¢ miedzy poziomami energetycznymi, ktére uczestmioze
wzbudzeniach rdiego typu. Emisja fotonébw zatem neozachodzi w ronym zakresie
spektralnym, w ultrafiolecie, w zakresie widzialnym,dgw podczerwieni. Tak szeroki
zakres dlugosi fali emitowanej powoduje najeksze problemy, zwlaszcza z doborem
swiattowodu, ktéry dostarcza sygnat do fotopowielacoaaz z doborem samego
fotopowielacza, ktory sam w sobie ma ograniczepeawnoséprzy rénych diugogiach fali.
Aby upor& sie z tym problemem stosowane ®dpowiednie konwertery dtugas fali

w postaci odpowiedniej mieszaniny gazéw, z ktérych pierwszy ma wyspkawnosé¢
generacji fotonow przy zderzeniach z elektronami, drugi dziat&mdajako konwerter
absorbugc wyemitowane fotony pierwotne i emiggjfotony o dtugosi fali odpowiedniej dla
zastosowanegoswiattowodu i fotopowielacza. Jako konwertery mogtuzy¢ rowniez

materiaty fluorescencyjne naniesione na powierzchwiatiowodu.
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4. Program komputerowy do badania przeptywu cgstek natadowanych

w gazie

4.1. Wskp

Opisane w rozdziale 3 warunki propagacji i wzmocnienia sygnatu elektronow
w srodowiskowym mikroskopie elektronowym musiay¢ uwzgkdnione przy projektowaniu
nowych rozwjzah detektoréw. Obecnie, gdy powszechnie stosuje miojektowanie
wspomagane komputerowo, petdj probe wykorzystania oprogramowania komputerowego
do optymalizacji tworzonych na Politechnice Wroctawskiej detektoréw elektronéw wtornych
dla VP/ESEM. Podczas poszukifivandpowiednich programow okazatogsiiz istniegce
pakiety nie spetniaj wymogow stawianych przez projektantow. Zadpia byly proste.
Program powinien uwzgtniat teorig dotyczica rozpraszania elektronbw w gazie oraz ich
wzmocnienia w wyladowaniu Townsenda. Powinien rownpgozwalg na prowadzenie
obliczen dla zaprojektowanej konfiguracji elektrod, tak abgZiwa byta analiza przeptywu
elektronébw w wybranym polu elektrycznym. Ze wgdli na brak takiego oprogramowania
postanowiono stworzyje samodzielnie.

Elektrony wtdrne emitowane z preparatu poruszak po torach zgodnych
Z prawami optyki elektronowej, a w warunkach VP/ESEMoee réwnie rozpraszane przez
czastki gazu. Zderzenia elektrondw jako zdarzenia lasomog by¢ modelowane metoda
Monte Carlo, natomiast tor guizy zderzeniami wynika z praw optyki elektronowegl@&tato
zatem znal& program umoliwiajacy $ledzenie torow cgstek natadowanych w polu
elektrycznym i magnetycznym, ktory rozyziywatby problemy optyki elektronowej. Takie
wymogi spetnia program SIMION 3D v.7.0, a dodatkowo ulmoa on tworzenie
programOw uytkownika w wewrtrznym gzyku programowania. W tym ¢jyku
postanowiono napisaczes¢é opisupca rozpraszanie elektronéw. Za pomopolczonego
programu nazwanego MC-SIMION mlaze byto analizowanie przeptywu elektronow
w roznych warunkach énienia oraz dla rd®ych konfiguracji elektrod. W ten sposéb
ograniczono liczbefizycznie wytwarzanych prototypow detektoréw, oszizapc czas
I piengdze. Wyniki symulacji komputerowych wykorzysfaych program MC-SIMION
zostangprzedstawione w dalszych rozdziatach. W tym roddz@pisano zasaddziatania

programu oraz sposob jego obstugi.
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4.2. Opissrodowiska SIMION 3D

Jak juzwczeniej wspomniano, program SIMION 3D jest komercyjdiestpnym
programem stumym do wyznaczania torow gztek natadowanych w polu elektrycznym
I magnetycznym. Umaizvia on wykonanie oblicze elementow mieszgeych s¢ w objtosci
prawie 8 kilometrow szeiennych. W tej okjtosci moma dowolnie ustawia do 200
trojwymiarowych elementéw wytwarzggych pola elektryczne i magnetyczne. Maz
obliczat tory pojedynczych ctek natadowanych jak i paczek zboych z wielu takich
czastek. Tory c3stek moga by¢ przedstawiane w postaci linii lub pojedynczych
przesuwajcych s¢ kropek. Motiwe jest te tworzenie flméw obrazggych zachowanie si
czastek w zaprojektowanym uktadzie. Wyniki obliézenona zapis&@ w odpowiednich
zbiorach.

Program moe zostd wykorzystany do rozwezywania szerokiego zakresu
probleméw zwizanych z modelowaniemzrodet jonowych, do modelowania optyki
detektorow czstek natadowanych, putapek jonowych, kwadrupolowysgektrometrow
masowych, spektrometrow masowych z analizatorem czasu przelotu (Time-of-Flight Mass
Spectometer), sektoréow magnetycznych i wielu innych instrumentéw. Do zdefiniowania
ksztaltu geometrycznego oraz potencjatu elektrod ibiegunéw magnetycznych, program
SIMION uzywa tzw. macierzy potencjatow. Potencjaly w punktaciajdugcych sé poza
elektrodami g obliczane przez rozwiywanie rownania Laplace'a. W programie tym proces
ten nosi nazw Refining The Array Po zdefiniowaniu macierzy potencjatow i obliczeniu
potencjatbw w kadym punkcie badanego uktadu mmez przysipi¢ do obliczania torow
jonow (funkcjaView). W celu lepszego zrozumienia przebiegu otrzymanych torownanoz
skorzyst& z opcji wyswietlania rozktadu pola w przestrzeni. Przestrzesiatka pola petni
role powierzchni, po ktérej ,staczapic” badane jony. Program SIMION umloxia nie tylko
wyznaczenie torow, ale rowrienabranie intuicji utatwiacej zrozumienie zachogaych
procesow.

Wyznaczanie torow gsteczek polega na obliczaniu, w kolejnych punktagtvnai
ruchu w przestrzeni trojwymiarowej, uwegdhiagcych oddziatywania elektryczne
I magnetyczne na poruszeg¢ s¢ czstki natadowane. Program korzysta z podstawowych
praw i pog¢ fizyki, takich jak: sita, przyspieszenie, pracamtgch z zakresu elektrostatyki
I magnetyzmu, tj. prawa Coulomba, sity Lorentza itp.. Parametry pola elektrycznego
i magnetycznego w kalym punkcie opisanegsw formie macierzy potencjatdw. Jest ona

macierz punktow ulokowanych w przestrzeni tréjwymiarowej.adierze potencjatow

58



zajmup duzo miejsca w pamci. Umieszczenie 1 punktu odpowiada 10 bajtom. Macie
o wymiarach 100x100x100 zajmie 10 MB paon dlatego teé nalezry star& sie wybra
minimalny rozmiar macierzy, w ktorym zmieszacgic wszystkie elementy projektowanego
uktadu. Program umdiavia wybranie dwdéch rodzajow symetrii: ptaskiej (oierze 2D i 3D)
oraz cylindrycznej (tylko macierz 2D). Ksztailty i rozmiary elektrod bacigh uktad mona
wprowadzé w edytorze programu, bz w zdefiniowanym wczaiej pliku tekstowym, ktory
opisuje wybrane ksztalty geometryczne, interpretowanenippzprzez program SIMION.
Elektrody budowanegsz széciandw, ktorych wierzchotki znajdugsic w kolejnych punktach
macierzy potencjatdbw. Zazwyczaj najlepiej pegyjodlegtosé miedzy ssiednimi punktami
macierzy jako maksymalndoktadnosépotozenia, jakachce s uzyska w obliczeniach.
Program SIMION umdiwvia ponadto tworzenie modeli w swoim wewrgnym
jezyku programowania. Jest tezyk maszynowy dziatagy na rejestrach, jednak z zestawem
instrukcji specjalnie przygotowanych w celu ich interpretacji przez program SIMION.
Program uytkownika zapisuje 8i za pomog tych instrukcji w pliku tekstowym
z rozszerzeniem.prg”. Aby program zostat poprawnie odczytany i zinterpretowany przez
SIMION, jego nazwa powinna Byidentyczna z nazyvmacierzy potencjatow aktualnie
wczytywanej do pamci programu. Jdi ten warunek zostanie spetniony, program zostanie
skompilowany i uruchomiony przy rozpogau symulacji ruchu cstek. Dla wgkszej
przejrzysto€i, struktura programu wyikownika zostata podzielona na 9 segmentow,
umoZiwiajgcych modyfikacje roaych elementow pracy programu SIMION. Na pgek, jak
w kazdym programie, nagbuje definicja zmiennych oraz deklaracja tablic, ré&tdeda
uzywane w programie. Naginie nastpuje ich inicjalizacja oraz wczytanie danych zawelnty
w zewngrznych plikach. Wykonywane jest to w segmendieitjalize’. W segmencie tym
nastpuje rownie zadeklarowanie parametrow patkowych czstek, ktérych tory bda
wyznaczane. Segment ten jest wymagany widign programie utkownika. Kolejne
segmenty stuzgdo ustalania wart@$ napkicia poszczegoélnych elektrod, przed rozgotgm
wyznaczana torow @stek, lub teé zmieniania wartasi napkcia tych elektrod w kalym
kroku czasowym. Podobnie, w innym segmencie, end»¢ ustalana wartos¢pola
magnetycznego. W wypadku tworzonego programu MC-SIMION najiegsze byty
segmenty: Jstep Adjust w ktérym dobierany byt krok czasowy obligzeoraz
,Other_Actions, w ktorym zostat opisany caly model rozpraszania elektronéw w gazie.
Na koniec kadego programu wywotywany jest segmenterminaté, umoZiwiajacy

zapisanie wynikow symulacji do plikow oraz wywotanie powtorzenia ohliczgdy
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uzytkownik chce zautomatyzowa obliczenia. Doktadny opis dziatania programéw
uzytkownika mona znale¢ w dokumentacji technicznej programu SIMION 3D [16].

4.3. Opis programu MC-SIMION

Program MC-SIMION jest pgtzeniem programu SIMION 3D v.7.0, ktory pozwala
wyznaczy tory czstek natadowanych poruszeych seé w polu elektrycznym lub
magnetycznym oraz programu Monte Carlo napisanego w wexmyen gzyku
programowania, opisagego rozpraszanie elektronéw w gazie. W takimgqmsniu program
SIMION odpowiedzialny jest za obliczenie pola elektrycznego dla danej konfiguracji elektrod
optymalizowanego detektora oraz za wyznaczenie toréw elektrondw zgodnie z zasadami
optyki elektronowej. Zadaniem autora bylo napisanie kodu, ktory realizowatby losowe
zderzenia elektrondw z ggtkami gazu. Program napisany w wewmngym gzyku
programowania programu SIMION, wykorzystuje teonzmocnienia gazowego strumienia
elektronowego, przedstawiomny rozdziale 3.

Opracowywanie matematycznego modelu rozpraszania i powielania elektronéw
w gazie prowadzono krok po kroku. Podobnie jak w teorii Townsenda, nagtkwcz
rozpatrywano jedynie podstawowe reakcjezamy elektronami a gstkami gazu. Byly to
zderzenia spryste i niespgzyste. Zgodnie z teqyi zderzenia speyste skutkug
rozproszeniem elektronu pod pewnymytdin bez straty energii, natomiast zderzenia
niespezyste oprocz rozproszenia elektronu powadstyaty energii. Energia jest tracona na
dodatkowe reakcje zwzane ze zderzeniem, mianowicie na jonigazgstki gazu, w ktorej
powstaje dodatkowy elektron i jon dodatni, lulz tea wzbudzenia révego rodzaju. Dla
kazdego typu gazu zderzenia nieggyste mog przyjmowa inny charakter. Wszystko zale
od budowy castki gazu, co przektada ¢sina warto€i przekrojow czynnych dla
poszczegolnych reakcji. We wginej fazie rozwoju modelu numerycznego, jako gancaip
przyjeto argon, gaz o prostej budowie i parametrach tatestpnych w literaturze [77, 96].

Z wykreséw umieszczonych w wymienionych pozycjach literaturowych, odczytano wiarto$
przekrojow czynnych dla poszczegdlnych zdérze umieszczono w tabeli danych,
w zalenosci od energii elektronu. Dane wczytywane slo programu witkownika

w segmencie Ipitialize”. Niestety, w zwizku z ograniczeniami wprowadzonymi przez
program SIMION, nalgato podzielé wartogi energii na odpowiedgiliczbe zakresow

i usredni w nich wartogi przekrojow czynnych. W konsekwencji zebrane wypilezentuy

si¢ tak jak pokazano to w formie wykresow, na rys. 4.1.
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Rys. 4.1. Wartad przekrojow czynnych dla argonu, opracowane nasfealie publikacji [77,
96], przystosowane do wczytania do programu MC-SIMI&p £ zderzenia speyste, qn —
zderzenia jonizygce, avzp1 — Wzbudzenia pierwszego rodzaju.ye — wzbudzenia drugiego
rodzaju).
Znapc przekroje czynne na poszczegblne rodzaje zderzmlery obliczy
prawdopodobigstwo wysgpienia kadego z nich. W danym kroku czasowym (przy kolejnej

powtorce realizacji kodu) prawdopodoh#two to jest obliczane ze wzoru [66, 91]:
P =1-exp(o; XD) , (4.1)

gdzie: ot — przekréj czynny,

X — przebyta droga,

p — cknienie gazu.

Ze wzgkdu na ugednienie wartasi przekrojow czynnych, wartok
prawdopodobigéstwa g odpowiednio przeliczane tak, aby ich suma wynosita
uwzgledniagc prawdopodobigstwo,  nie zajdziezadne zderzenie. Obliczenie wartbds
prawdopodobigstwa oraz inne wane algorytmy obliczé& zawarte w teorii rozpraszania
umieszczonegw segmencieQther_Actions.

Po wyznaczeniu wartok prawdopodobigstw losowane jest zdarzenie, ktoredbie
w danym kroku obliczeniowym symulowane. Krok obliczeniowy sktadaz diilku krokéw
czasowych. W wikszogci przeprowadzonych symulacji elektrony nagjacde) startug
Z energy pocatkows 2 eV. Zwigzane jest to z rozkladem energetycznym emisji edakv
wtornych typowym dla dielektrykdw i obiektéw o mateisgpi, dla ktorych najbardziej
prawdopodobna energia patizowa oscyluje wokot wspomnianej wartdsElektrony w polu
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elektrycznym uzyskdj dodatkows energé kinetyczng ktora dodaje si do ich energii
pocztkowej, a ich pgdkos¢ wypadkowa ulega zwkszeniu lub zmniejszeniu, w zatesci
od kierunku. Dlatego nakato ustalé odpowiedni krok obliczeniowy — mniejszy &cedniej
drogi swobodnej. Losowanie naptije po przekroczeniu jego wartds tj. zderzenie
losowane jest zawsze po tym samym odcinku drogi pokonanym przey kdektron.
Losowy rozktad drog mdzy kolejnymi zderzeniami zapewniany jesteiziuwzglednieniu
prawdopodobiéstwa, i zadne zderzenie nie zostanie wylosowane. W takim dikgaroga
elektronu wyznaczana jest przez program SIMION dla kolejnego kroku obliczeniowego.
Krok obliczeniowy zostat dobrany deiadczalnie w taki sposéb, by uzyskgdnoczénie
wysoky doktadnos¢i szybkosc obliczer. Program testowany byt w modelu kondensatora
ptaskiego. Dobierac romy krok obliczeniowy wyznaczano jednoéme sredng droge
swobodng jako srednig arytmetyczngposzczegolnych droég pokonanych przez elektrony
mi¢dzy zderzeniami. Wartosébliczonej drogi swobodnej poréwnano z dyagwobodia
wynikajaca z przekrojéw czynnych.

Do wyznaczonego w ten sposob kroku obliczeniowego zatedobré krok
czasowy. Krok czasowy to podstawowa jednostka czasywarra w obliczeniach
w programie SIMION do wyznaczania torowasiek. Od jego warta$ zalezy doktadnosé¢
obliczen toréw. Maly krok czasowy umdiwia doktadne wykrélenie toru czstki w polu
elektrycznym, jednak wptywa niekorzystnie na szybkdgtatania catego programu. Dlatego
nalezato optymalnie dobkakrok czasowy, aby suma pokonywanych w tym okresig gak
najlepiej wspétgrata z obranym wanéej krokiem obliczeniowym, nie powodig zbytniego
wydtuzenia czasu oblicze

Opisane powiej parametry $ podstaw dziatania programu MC-SIMION.
W ramach wynikajcych z nich algorytméw mima bylo budowéa odpowiednie struktury
opisujgce zmiangparametréw lotu elektrondéw po zderzeniu 3stkg gazu. Po wylosowaniu
zderzenia sprystego, zgodnie z tegrnalezato uwzgédni¢ zmiangkierunku ruchu elektronu

w wyniku tego zdarzenia.
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Rys. 4.2. Schemat rozpraszania elektronu gatce gazu: a)dt rozproszenia 9

b) kgt rotaciji p.
W zwigzku z tym, ¥ symulacje odbywaj sie w przestrzeni tréjwymiarowej opis &
rozproszenia obejmuje zilenie dwoch kipw. Pierwszy to ki rozproszeniad (rys. 4.2a).
Wynika on z przekrojow czynnych Motta na rozpraszaniezgpte. Przekroje te wyznaczyt
Mott analitycznie dla wkszogi pierwiastkbw z ukiadu okresowego oraz dodatkoven d
niektorych czstek ztoonych. Przekroje te mowio tym jakie jest prawdopodolfigtwo
rozproszenia elektronu pod danyntda, przy okréonej energii elektronu. Przekroje czynne
mozna znale¢ w tablicach spomdzonych dla rénych energii [10, 15, 125], okilajacych
prawdopodobiéstwo rozproszenia elektronu podtésn 0,5, 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9, 10
anastpnie co 2 stopnie do 180°. Przekroje w takiej forrttew. przekroje romiczkowe)
bytyby nieprzydatne do obliche dlatego nalzato je scaltkowd& aby stanowity miar
prawdopodobiéstwa rozproszenia elektronu podtasi od O do 180° w formie liczb
mieszcacych s¢ w przedziale <0;1>. W taki sposob gengeujiczbe losowy z tego
przedzialu moliwe bylo odczytanie ki@ rozproszenia w danym wypadku. Drugit k-
zwigzany jest z przestrzen(rys. 4.2b). Elektron m& zosté rozproszony pod dowolnym
katem liczonym na plaszczgie, dla ktérej pierwotny kierunek ruchu ok prosy
normalng Kat ten wyznaczano geneggjliczbe losows | mnozec ja przez ki petny,

B =21mRAN, 4.2)
gdzie:RAN- liczba losowa z przedziatu <0; 1>.

Wyznaczone w ten sposohtk rozproszenia zorientowang wzgledem kierunku

pierwotnego elektronu. Niestety wszystkie obliczenia w programie SIMION zorientowane s

wzgledem wewgtrznych osi wspoh@dnych, w ktorych kady wektor pedkosci maze zosté
opisany za pomac3 sktadowych\, v, V), lub za pomog wartcci gtownej i dwoch ktow
okreslanych jako lgt azymutalny, liczony w ptaszczyie XY, w lewg strore od osi X, i kt
elewacyjny, liczony od tej ptaszczyzny w stgawsi Z. Dlatego, aby uwzglinic wyznaczone
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katy rozpraszania natato je przeliczy na odpowiednie pdkosci skiadowe, bdz na
odpowiednie wartasi dwoch charakterystycznych dla programu SIMIONbke

W sytuacji wylosowania zderzenia jonigoggo uwzgldniono jedynie najbardziej
prawdopodobnareakcg jonizacji jednostopniowej, w ktérej powstaje elektrwtorny oraz
jon dodatni gazu. W pierwszych wersjach programu MC wwrghno tylko wytworzenie
nowego elektronu, gdy najwaniejszy informacp, ktéra naleato uzyskd, byla liczba
elektrondéw docierajcych do anody detektora. Takie zdarzenie realizigergm, zgodnie
z ktérym najpierw odejmuje &ienergé rowmng progowi jonizacji od energii elektronu
padapcego (w wypadku argonu jest to ok. 16 eV) [27]. Resmergii zostaje podzielona
rowno medzy elektron padagy i elektron wtérny. Przy takim zalewiu, kg rozproszenia
0 dektronu padajcego wynosi 45°, Zakat rotacji ff jest losowany podobnie jak dla zderzenia
sprzystego. Po obliczeniu ostatecznego toru lotu elektrgpadajcego po zderzeniu
jonizugcym przyjmuje si, ze elektron wtérny startuje prostopadle do tego kikuu
W pierwszych wersjach programu MC nie uwglgliano losu powstatego jonu dodatniego,
bowiem spowodowatoby to spowolnienie dziatania programu. Jony jadsikco wickszej
masie i mniejszej pIdkosci rozpraszanegsczesciej, przez co program musi wykana wiele
wi¢cej krokow, aby przeliczy catkowity tor lotu takiej cgstki, co wpltywa negatywnie na
sumaryczny czas obliche Jednak ze wzgtlu na istotne znaczenie emisji wtérnej elektronéw
(m.in. moziwos¢ zaptonu wytadowania samoistnego) z powierzchni kira@raz innych
powierzchni detektora i mikroskopu, w efekcie bombardowania tych elementéw przez jony,
nalezato taki mechanizm uwzglni¢c. Wzbogacono zatem program o algorytmy oblicze
przeptywu jondw [71] i emisji wtornej elektrondw przez nie stymulowanej [8, 32, 98]. W celu
skrécenia czasu oblicadach przedmiotem byly jedynie te jony, ktére w wymikderzenia
z powierzchni wyemitujg elektron wtorny, co ustalano w drodze losowaniay @aerzeniu
jonizujgcym. Zgodnie z wywodami przedstawionymi w rozdziaB za efekt ten
odpowiedzialny jest drugi wspétczynnik Townsenda, ktéry np. dla jonéw argonu
I powierzchni miedzi wynosy = 0,05 [49, 120]. Wartos¢ zostata przyta jako wartosc
srednia prawdopodobistwa, przy wspomnianym losowaniu jonu aktywnego. idak
podefcie nie wyklucza mdiwvosci wyznaczenia wkxiwych warto€i pradu jonowego
docierajcego do poszczegodlnych elektrod i ewentualnych ofli¢adunku przestrzennego.
Wystarczy liczb¢jondw wyznaczongv jakieg przestrzeni podzidliprzezy by uzyska ich
liczbe rzeczywisg, oczywkcie jesli ich liczba byla dostatecznie dazby uzna jg za
reprezentatywsn Przy wyznaczaniu torow jonéw uwzghiano jedynie zderzenia spyste

z molekutami gazu, przyjmag ze w ich wyniku jon traci potow swojej energii kinetycznej
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(rowne masy zderzgych se¢ obiektéw) i rozpraszany jest podagt&m 45°. Przyjty
mechanizm uzasadniony jestgkoscia i mas jonu.

Dwa nie omodwione dotychczas zdarzenia to w wypadku argonu zderzenia
wzbudzagce. Wedtug wykresu przedstawionego na rys. 4.1, pvélgudzenia pierwszego
rodzaju wynosi ok. 8 eV, natomiast prog wzbudzenia drugiego rodzaju wynosi ok. 12 eV.
Ze wzgkdu na brak informacji o rozpraszaniutbyym elektronéw podczas takich zdetze
oraz niskie prawdopodohistwo tych zderzg przygto uproszczony algorytm oblicae
zgodnie z ktérym od energii elektronu pagi@go odejmowana jest energia wzbudzenia,
natomiast jego kierunek ruchu pozostaje bez zmian.

Omowione powyej cztery zdarzenia dotygze ruchu elektronéw w argonie oraz
zderzéd jonObw argonu z jego atomami posity: do zbudowania numerycznego modelu
rozpraszania elektrondbw w tym gazie. Pierwsze symulacje i obliczenia opisane
fragmentarycznie w naginych rozdziatach, potwierdzity mip&os¢ uzycia programu MC-
SIMION do analizy funkcjonowania detektorbw opracowywanych na Politechnice
Wroctawskiej B3, 64, 65,117]. Na kolejnym etapie rozwoju modelu numerycznego do
programu MC wprowadzono algorytm unfiedajacy uwzgkdnienie realnego rozktadu
cisnienia gazu w badanym obszarze. Zzmine jest to z koncepcjdetekcji elektronow
wtornych przez przestgndtawigca, ktéra zostanie opisana szerzej w rozdziale 5. @god
Ztym co powiedziano w rozdz. 2, dolna przestona djeaviogranicza doptyw gazu do
komory pof$edniej, a ze wzgtlu na oddzielne jej pompowanie, utrzymywane w rikgjienie
jest co najmniej o g mniejsze i w komorze przedmiotowej. Najbardziej interesy; jest
rozktad cénienia w obszarze wokot przestony digee).
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n, [1/m’]
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2,5e21 2,Te22 5,2e22 7,7Tei2 1,0e23 1.3e23 1,5e23 1.8e23 2,0e23 2,3e3

wigzka pierwotna

0 1 2 mm

Rys. 4.3. Rozkiad koncentracji atoméw argoguanotoczeniu przestony dtayaej [25] .

Jak wida z rys. 4.3 cinienie w komorze przedmiotowej jest w zasadzie stBi@piero
w poblizu otworu w przestonie diawte] cknienie zaczyna gwattownie spadaAby
uwzgledni¢c niejednorodny rozkfad dmienia gazu, do programu MC wprowadzono
odpowiedni algorytm. Umdiwia on zdefiniowanie obszarow o ndym cknieniu oraz
sledzenie potoenia elektrondéw i jonéw podczas obliazeby wykorzystéd w nich wigciwe
wartogi cisnienia. Wsgpnie wprowadzono 4 obszary rEgo cénienia, gtdwnie w otworze
przestony dtawgcej i jej otoczeniu.

Kolejnym krokiem rozwoju programu MC-SIMION byto wprowadzenie danych dla
pary wodnej, gazu najegiej uzywanego w badaniach z ygiem ESEM [10, 129].
Czasteczka wody jest zt@ha z atomu tlenu i dwéch atoméw wodoru. Przez tiziadywania
jej z elektronami g bardziej skomplikowane hiz pojedynczymi atomami argonu [89, 90].

Ze wzgkdu na duza liczb¢ modiwych oddziatywa nalezatlo znalé¢ te najbardziej

66



prawdopodobne i na nich op&zenodel numeryczny. Aby méc skorzysta istniepcego
modelu rozpraszania elektronéw i jonbw na atomach argonu, poszukiwano informacji

0 podobnych reakcjach w parach wody.

G, [1/cmPa]

Rys. 4.4. Warta§ przekrojow czynnych opracowane na podstawie gabji [91],
przystosowane do wczytania do programu MC-SIMIG £ zderzenia sptyste, gon —
zderzenia jonizyce, ayvzn — zderzenia wzbudzae, i — zderzenia wibracyjne).
Podstawowe przekroje czynne zostaty zaczetpnz wykresu w publikacji [91].
Przekroje te podobnie jak dla argonu zostaty odpowiednio podzielone na przedzialy energii
i umieszczone w tabeli w pliku weiowym. Wykres na rys. 4.4 prezentuje te wastoZ ich
pomog jest obliczane prawdopodolh&wo 4 podstawowych zderze obecnogi par wody.
Pierwszym jest rozpraszanie gpyste elektrondw podczas zderzenia zsteczkami wody.
W tym wypadku podobnie jak w argonie na® odpowiednio uwzgtni¢ katowe
rozpraszanie elektronéw. Skorzystano przy tym z danych opracowanych przez wielu
naukowcow, ktorzy dagiadczalnie wyznaczali przekroje czynne na zderzespgzyste
w parze wodnej [51, 62, 102, 103]. Zebrane informacje detgczozpraszania kawego
elektrondw postuyty do sporadzenia wykresow rozpraszania elektronow w przedkigtiawv
od 0 do 180° w zalaosci od energii elektronu padgjego. Po scatkowaniu tych wykreséw
otrzymano liczby z przedziatu <0; 1>, oznagzaj prawdopodobiestwo rozproszenia o dany

kat w stosunku do prawdopodohstwa rozproszenia ogk 180°. Operacja taka byta
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wymagana, aby zebrane danezmm byto zapisaw takie] samej formie jak dane dotyce
argonu i nie modyfikowa algorytméw rozpraszania spystego.

Drugg reakcy jest zderzenie jonizage. W wypadku wody, ktéra jest zioi
czasteczka nie wystpuje jeden prog jonizacji. Nie wygtuje rownie jedna reakcja jonizaciji.
W publikacjach naukowych moa znale¢ wiele przykladoéw maiwvych reakcji jonizaciji
czasteczki wody [9, 29, 143]. Jednak jedna jest napnajgprawdopodobna. Jest to reakcja,
ktGra moma zapis@wzorem:

H,O+e - H,O +2¢€, (4.3)
czyli reakcja wybicia elektronu z gzteczki wody, w wyniku ktorej @steczka si nie
rozpada, staje sijjednak jonem dodatnim.¢Treakcg przyjeto jako gtéwry reakcg jonizacii.
Jej prég energetyczny wynosi 12.6 e\tavtaka energia zostaje @th od energii kinetycznej
elektronu padagego, zgodnie z przgtym algorytmem oblicze Korzystagc z danych
zawartych w tym samym artykule okleno rownie: prawdopodobiigstwo rozproszenia pod
odpowiednim ktem elektronu padagego. Dane zebrano i opracowano podobnie jak w
wypadku zderze sprzystych. Ten sam algorytm posgid rowniez do wyznaczenia kierunku
ruchu po zderzeniu. W wypadku jonizacji elektron pacajtraci energi rbwrg energii
jonizacji, natomiast reszta energii zostaje dzielonglmnyi elektron padagy i wtdrny zgodnie
z zebranymi tabelami prawdopodailséva. Zachowana energia determinuje pod jakiterk
zostanie rozproszony elektron pamts; Elektron wtérny mag resz¢ energii zostaje
emitowany pod gtem prostym do nowego kierunku ruchu elektronu paegjo.

Opisana wzorem (4.3) reakcja jonizacjasizeczki wody jest jedybrary pod uwag
i jon H,O" jest jedynym, ktéry jest uwzglniany w obliczeniach toréw. W wypadku pary
wodnej, emisja wtorna elektronéw z powierzchni probki i innych powierzchni mikroskopu
jest zaniedbywalnie mata [138], z tego powaddiedzenie jonéw wody unmiwia jedynie
okreslenie rozptywu pgdow jonowych mgdzy poszczegolne elektrody uktadu detekcyjnego.
Aby uzyska& skrocenie czasu obliczenazliwe jest okrglenie jaki ulamek wszystkich jonow
bedzie sledzony. W wypadku argonu byta to stata wéttowyrazona przez wspotczynnik
emisji wtornejy = 0,05. W celu zminimalizowania czasu oblitzenazna catkowicie
wytaczy¢ obliczanie torow jondw.

Trzech reakcj uwzgkdniorg w algorytmie obliczé jest wzbudzanie @steczek
wody przez uderzage elektrony. Wzbudzenie gsteczki wody, ze wzgtlu na jej ztgong
budowe, maze mi& rézny charakter [26, 91, 92]. Aby upmi¢ model numeryczny,

usredniono wartéci progow wzbudze i ustalono jeds wartgs¢ na poziomie 6 eV.
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Wzbudzenia zachodz z prawdopodobiestwem obliczonym na podstawie wartds
przekrojow czynnych zaczergych z artykutu [91]. Zgodnie z algorytmem dotycym tego
zderzenia, odejmuje gienergé rowng progowi wzbudzenia od energii elektronu przed
zderzeniem. Podobnie jak w wypadku wzbudze argonie, kierunek ruchu elektronu po
zderzeniu pozostaje taki sam.

Kolejne zjawisko uwzgldniane w algorytmie obliczedotyczcych rozpraszania
elektrondbw w parze wodnej, wie st z wigzaniami czsteczkowymi. Elektron me
wprowadzé wibracje w padczenia mgdzy atomami [101]. Mog by¢ to wibracje podiuie,
tj. odlegtos¢ miedzy atomami wodoru i tlenu mezsk zmienia, badz poprzeczne, w ktérych
zmianie ulega kiy migdzy wigzaniami atomu tlenu z atomami wodoru, ktory stanclamd
wynosi ok. 105°. Efekty te nie pochtanjayiele energii elektronu uderzaggo, jednak przy
niskich energiach elektronu wartofirzekrojow czynnych na te zderzenia jest wysoka, co
sprawia ¥ naley je uwzgkdnic w obliczeniach. Prog wzbudzenia wibracyjnego wynosi
w czgsteczce wody 0,21 eV we taka energia zostaje ot od energii elektronu
uderzajcego.

Opisany model numeryczny zostat ostatecznie wymosa w algorytmy
umoZiwiajgce zapisywanie pot@nia elektronbw w momencie jonizacji oraz w momencie
zderzenia elektrondw, gldz jonow z elektrodami. Informacje te stuido analizy liczby
elektrondw w poszczegoélnych griach modelu detektora. Umloxia to wyznaczenie
efektywnogi transportu elektronéw przez przestogawiaca oraz innych parametrow
potrzebnych do zoptymalizowania budowy detektora. Wyniki tych anatliz jikzedstawiane
w kolejnych rozdziatach.
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5. Zasada detekcji z transportem przez przestony diawce

5.1. Detektor dwustopniowy

5.1.1. Koncepcja transportu elektronéw wtérnych przez dwie przestony
dtawiace

W mikroskopach typu VP SEMrodiem sygnatu najezciej podlegajcego detekciji
s3 elektrony pochodigce z emisji wtérnej oraz elektrony wstecznie rozpaas.

Elektrony wstecznie rozproszone charakteryzsje stosunkowo dig energi
kinetycznai bez dodatkowego przgieszania magby¢ przetwarzane na sygnawietiny w
gtowicy detektora scyntylacyjnego. Skuteczntggo przetwarzania maleje wraz ze wzrostem
cisnienia gazu w otoczeniu obiektu, bowiem energia tytmna elektronéw jest tracona w
licznych zderzeniach z atomami gazu. W rezultacie, w gornym zakrésiendiypowych dla
VP/ESEM, stosunek sygnal/szum staje bardzo niekorzystny i jakosobrazu ulega
Znacznemu pogorszeniu.

Z kolei, elektrony wtorne charakteryzusic mahk pocatkowg energi kinetycznag
i do ich detekcji stosuje ¢sidetektory jonizacyjne opisane w rozdziale 3. Pataymiakiej
detekcji g jednak znacznie gorszezniv wypadku detektora scyntylacyjnego, co odbiga si
niekorzystnie na szybkoi dziatania i rozdzielcza$ mikroskopu. Jakosdpozyskiwanych
mikrograméw zaley rowniez mocno od warunkOw obrazowania, tjsraenia i sktadu gazu
roboczego, uktadu elektrod detektora i wartaéh napec polaryzacii.

Najlepszym detektorem elektronow wtérnych jest i w tym wypadku detektor
scyntylacyjny typu Everharda-Thornley'a, jednak scyntylator tego detektora powinéen by
spolaryzowany wysokim nagtiem przypieszagcym, zazwyczaj w granicach 10 k¥
15 kV. Nie moz by on zatem umieszczony w komorze przedmiotowej, arkomorze
posedniej, bowiem wysokie nagiie polaryzacji detektora spowodowatoby wytadowanie
elektryczne w gazie, o stosunkowo wysokinsnggniu, wypetniagcym te komory. Nie jest e
w tym wypadku moliwe umieszczenie detektora w wysokiej pmgzpanugcej wewnytrz
kolumny elektronooptycznej, bowiem nie zogniskowany strangkektronéw wtornych nie
moze dotrz€ tam z dostatecznefektywnogia, przez niewielkie otwory w dwdéch (gérnej
i dolnej) przestonach dtawgych przeptyw gazu. Dlatego na Politechnice Wrockagys pod
kierunkiem prof. Witolda Stéwko, rozpogto badania mechanizméw detekcji elektronéw
w warunkach podwiszonego énienia, zmierzajce do rozwingcia nowej koncepcji detekciji
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elektronow wtérnych [109]. Wedtug tej koncepcji, jest ahay transport elektronow
wtornych do obszaru wysokiej pmdizi sprawna ich detekcja z zastosowaniem detektoréw
scyntylacyjnych, dziki zastosowaniu ptytki mikroporowatej o odpowiednigtasciwosciach,

w miejsce gornej przestony diaygej, oddzielajcej obszar prai posedniej p od obszaru
préni wysokiej p, tak jak pokazano schematycznie na rys.5.1. Plytka mikroporowata jest
skonstruowana w ten sposoOlze po spolaryzowaniu jej odpowiednim napem
elektrycznym, padagce elektrony przechodzna drug jej strong ulegagc przy tym
powieleniu dz¢ki emisji wtornej zescianek. Ze wzgldu na niewielkgodlegtosépreparatu od
pierwsze] przestony D i wzglegdnie duza srednic ptytki mikroporowate] D, przy
odpowiednio dobranym nagmiu ekstrakcyjnym, mazra licz¢ na uzyskanie sprawnej

detekcji elektronow wtornych.

Rys.5.1. Schemat uktadu detekcyjnego zgtyikroporowag w VP/ESEM: 1 - kolumna
elektronooptyczna; 2 - komora przedmiotowa; 3 - komoraqunia; 4 - system pompowy;
5, 6 - gorna i dolna gianka komory paédniej z przestonami dtawcymi Dy i Dy; 7 -
preparat; 8 - detektor scyntylacyjny; 9 - ptytka mikroporowataealgicyDy; p1, P2, Ps -
cisnienia w poszczegolnych obszarach [105].
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5.1.2. Budowa systemu detekcyjnego

Opisana wyej koncepcja realizaga koncovwy detekcg elektrondéw wtérnych
po stronie wysokiej prai wymaga transportu elektrondéw przez dwie przestdfawiagce.
Mechanizmy transportu i oddziatywaelektronédw z otaczggym srodowiskiem, w tak
ztozonym uktadzie detekcyjnymgsz cah pewndcia zbyt skomplikowane, by do ich analizy
wystarczylty metody analityczne opisane w rozdziale 3. Z drugiej strony, w okresie kiedy
powstawata koncepcja detekcji elektronow z ich transportem przez przestonycelanie
dysponowano jeszcze metodameryczngktora mogtaby stuic do tak ztobnej analizy. Jej
opracowanie i doprowadzenie do stanu opisanego w rozdziale ¢fio kika lat. Z tego
wzgledu, postanowiono dokota weryfikacji wspomnianej koncepcji na drodze
doswiadczalnej, budac wersg laboratoryja systemu, w formie fatwo rozbieralnej
I umodiwiajacej stosowanie elektrod o mdych ksztattach geometrycznych i konfiguracji.
Stanowiskiem do#iadczalnym przeznaczonym do wspomnianych haldg skaningowy
mikroskop elektronowy MR-11 typu wysoko-pmigwego (skonstruowany przez zespoét
prof. Stbwko na pocgku lat osiemdziegtych). Wobec tego dwustopniowy detektor
elektrondw wtérnych (TSSEd — z anfiwo Stage SecondaryElectron detector) z plytk
mikroporowat, zrealizowano w p@tzeniu z systemem pompowania mizowego. Caty
system préniowo-detekcyjny stanowi foren wyposaenia dodatkowego do klasycznego,
wysoko-prohiowego SEM. Dzjki temu mokiwe jest rozszerzenie jego zakresu badawczego
bez ingerencji w jego budaw Wspomniane wypoganie umofiwia prag mikroskopu
w szerokim zakresie @iien gazu (réwnie pary wodnej) w komorze przedmiotowej,
od wysokiej proai do cknien przekraczajcych 10 hPa, zgodnie z szeroko rozumianymi
standardami VP/ESEM. Schemat systemu prdwo-detekcyjnego przedstawiono narys. 5.2,
na ktérym kolorem czerwonym zaznaczono wypgesée dodatkowe mikroskopu. W skiad
systemu wchodg gtowica préhiowo-detekcyjna z fotopowielaczem, pompa rotacyjna,
préniomierze, zawor dozagy doptyw gazu roboczego do komory przedmiotowejzora
zawor oddzielajcy komoe przedmiotovg od uktadu prémi wysokiej.
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Rys. 5.2. Schemat systemu piG@osredniej i systemu detekcji: 1 — komora robocza,;
2 — stolik przedmiotowy; 3 — gtowica pragwo-detekcyjna; 4 — soczewka obiektywowa;
5 — pompa rotacyjna; 6 — blok fotopowielacza; 7 — piéierz; 8 — zawoér dozagy; 9 —

zawor oddzielajcy komoe robocz; od uktadu proai wysokiej.

Glowica préniowo-detekcyjna sktada ¢siobudowy teflonowej, ktorej wrkze
zawarte m¢dzy dwiema przestonami diaydymi stanowi przestrze promni posedniej.
Powyzej dolnej przestony, we wirzu korpusu gtowicy, umieszczona jest pitytka
mikroporowata z otworem na osi yzki elektronowej. W otworze tym za peg¢lnictwem
uszczelki teflonowej zamocowana jest rurka ekrarayj na koncu ktorej umieszczono gorng
przestonedtawigcy. Plytka mikroporowata uszczelniona jest w korpusigpomog uszczelki
silikonowej. Obszar n#dzy przestonami diawcymi jest pompowany oddzielnie przez
pompe obrotows zaznaczongna rys. 5.2, natomiast obszar paejy goérnej przestony
dtawigcej naley juz do obszaru prd¥ wysokiej i pompowany jest przez uktad pompowy
mikroskopu, przez kanat soczewki obiektywowej. Nad ptythikroporowas, w sciance
bocznej, znajduje i scyntylator pajczony, za paednictwem Swiattowodu,

z fotopowielaczem. Schemat budowy gtowicy primwo-detekcyjnej, jej widok zewirgzny

oraz widok mikroskopu z zamontowanym osjem pokazano na rys. 5.3.
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Rys. 5.3. System priiswo detekcyjny TSSEd: a) widok sytemu bez gsppzéniowego,
b) schemat glowicy TSSEd ; 1 — scyntylator; 2 — korpus gtowicy wdattdwod:;
4 — ptytka mikrosferoidalna (MSP); 5 — rurka ekrageg z gorng przestong dtawiy; 6 —
dolna przestona dtawrca; c) system zamontowany do SEM (opracowanie wasne

W roli ptytki mikroporowatej wykorzystano ptytkeikrosferoidalng(MSP — z ang.
MicroSphere Plate). Plytki mikrosferoidalne as strukturami spiekanymi ze szklanych
kuleczek osrednicy ok. 50um. Migdzy kuleczkami tworzy sikreta si€ kanalikow o matej
przewodnofi gazowej, co ogranicza przedostawanie¢ gazu do przestrzeni o wysokiej
prozni. Przewodnosgazowa phytki mikro-sferoidalnej jest niska (ok6 x 10? dn’/s), czyli
prawie o0 potow nizsza nk gornej przestony dtawcej rowniez oddzielajcej obszar wysokiej
prézni (ok. 4.7 x 1G dm’/s) [105]. Dodatkowo MSP jest bardzo skutecznym powielaczem
elektronowym [82]. Obie strony ptytkiagspokryte warstw przewodzca i spolaryzowane
stosunkowo wysokim napciem (do 3,5 kV dla ptytki o grubok 1,4 mm). Elektrony
padajce na wejciowg strone ptytki powodup emisg wtdrng z warstwy metalizacji lub
trafiaja bezpofednio wswiatto kanalikdw, do ktérych silne pole elektrycaneigga réwnie
elektrony wtorne (wybite z metalizacji). Powstaje zatem swoisty efekt ,lejkatkamajcy
czutos¢ tego powielacza. Elektrony rozjgane w polu elektrycznym trafigjw scianki
kanalikbw, w powierzchnie szklanych kuleczek powa@dugmisg wtérng i narastajcy

lawinowo strumié elektronow (rys. 5.4).
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Rys. 5.4. Schemat dziatania ptytki mikrosferoidalnej MSP: a) schemat ogdlny, b) powielanie
elektronow przy przechodzeniu przez MSP, cygasiie elektronow wtornych generowanych
na powierzchni MSP do whiza — tzw. efekt ,lejka”.

Badano rownig moAdiwos¢ wykorzystania ptytki mikrokanalikowej (MCP — z ang.
MicroChannelPlate) w roli ptytki mikroporowatej. Plytka taka zawiera kanalikirednicy
od 5um do 20um, zazwyczaj ok. 1@m. Ograniczajc przeptyw gazu przez phgkdziatap
one rownoczénie jak powielacz elektronowy. Emisja wtorna i w tymypadku zachodzi ze
scianek kanalikow. Ze wzgllu na prostoliniowe ut@nie kanatbw wzmocnienie miogze do
uzyskania na pojedynczej ptytce jest ograniczone (zazwyczajgal®00). Ponadto proste
kanaliki pozwalaj na przelot dodatnich jonéw z wgja na wejcie ptytki, co powoduje
powstanie ptli dodatniego sprzenia zwrotnego prowadezego do zaptonu wytadowania.
Wyzsze wartoéi wzmocnienia uzyskuje staczac kaskadowo dwie, trzy ptytki. Poniewas
kanalikéw jest pochylona pod teggn 10° wzgidem osi ptytki, przy kaskadowymdzeniu
ptytek ustawia s je tak, by kanaliki w gsiadugcych ptytkach byly pochylone
w przeciwnych kierunkach. Zmniejsza to rownimodiwos¢ swobodnego przelotu jonow
I wspomniane spezenie jonowe. Ze wzgllu na wspomniane klopoty zyviane ze
sprzezeniem zwrotnym i mdiwoscig wytadowa elektrycznych w gazie, ograniczonc si
jednak do zastosowania ptytek MSP.

Mechanizm dziatania opisanego systemu jest epapy. Elektrony wtdrne
generowane z powierzchni stolika przedmiotowegopszychgane przez spolaryzowan
dodatnim napiciem dolngprzestongdtawiaca i przechodz przez otwor w tej elektrodzie.
Po drugiej stronie przestony dtayazej, strumi@ elektrondw wtdrnych jest przygany przez
powierzchn¢ wejsciowg ptytki mikroporowatej spolaryzowanej vigzym napgciem niz
poprzednia elektroda. Elektrony wtdrne przechpgzzez mikroskopijne kanaliki ptytki
mikroporowatej, zasilanej nagiem rzdu 1 kV, ulegajc przy tym powieleniu dzki emisji
wtornej ze scianek. Wzmocniony strumie elektronéw wtornych opuszcaajych plytke
mikroporowat,, zostaje przyegnicty przez scyntylator, spolaryzowany dodatnim geigim
okoto 12 kV. Sygnakwietlny wygenerowany tam przez elektrony, jest tpamtowany dalej

75



przez swiattowdd do fotopowielacza, gdzie zostaje przeksmetay powtérnie w sygnat
elektryczny.

Wstkpne badania [106, 107, 108] opisanego detektora ipaimity jego zalety,
do ktérych naley zaliczyt:

 Brak potrzeby powielania elektrondbw w gazie. ¢ki temu mokwa byla
minimalizacja odlegtodi roboczejd, ktorg wigzka pierwotna pokonuje w gazie.
W zwigzku z tym mofiwe byto uzycie niskiego nagrcia przyspieszagego wazke
elektronowg i zwickszenie kontrastu obrazu, szczegoélnie probek o ngastpi, np.
biologicznych.

e Uzyskanie, rénorodnego mieszanego kontrastu materiatowo-topagmadigo,
podobnego jak w wypadku zastosowania standardowego detektora scyntylacyjnego.
Sygnat taki wzbogaca informacje o badanym przedmiocie.

* Mozliwos¢ pracy w szerokim zakresie prdz System testowany byt zaroéwno
w wysokiej proai, jak i przy podwyszonym dnieniu, przekraczagcym 10 hPa.

* Duzg szybkos¢ dziatania, ze wzghu na zminimalizowanie udziatu inercyjnych
proceséw jonizaciji.

Pierwsza wersja detektora dwustopniowego, charakteryzowakysietry osiong
obszaru wejciowego, przy czym powierzchnia catej ptytki MSP dykksponowana
na strumié elektronow wtornych. W zwrku z tym réwnie gaz byt przepuszczany egat
powierzchng piytki, co powodowalo pogorszenie proz w obszarze scyntylatora.
Rozwigzanie tego problemu wymagato zastosowania wydapyefls systemow pompowania
po stronie proai wysokiej lub obnienie napjcia scyntylatora.

Aby zmniejsz¢ przeptyw gazu zdecydowanoesizakry wieksza czes¢ piytki
mikroporowatej, a aktywngej powierzchng umiesci¢ asymetrycznie wzgtlem osi wazki
elektronowej [110], po stronie scyntylatora. Takie rognie pozwolito réwnoczaie
zwieckszy¢ czas eksploatacji jednej ptytki MSP, gdyuzyta ptytke wystarczyto obrod w jej
gniezdzie, aby uzyska dostp do swiezej, nie zanieczyszczonej @zi powierzchni.
Asymetryczne usytuowanie jest logiczne rowireetego wzgidu, iz elektrony opuszczage
MSP odbieranegsskuteczniej po stronie, gdzie umieszczony jest tsttor.

Detektor dwustopniowy w ukitadzie asymetrycznym (rys. 5.5) jest zbudowany
podobnie jak w wariancie symetrycznym. Podstawowdznica jest to, ze plytka
mikroporowata jest zamocowana i uszczelniona w korpusie za pounsaczelek oraz ptytki
przestaniajgcej, z otworem odstaniggym aktywnapowierzchng wejsciowa, zlokalizowang
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asymetrycznie wzgtlem osi elektronooptycznej. btizy dolng przestonadtawigca i ptytka
przestaniajca jest umieszczona elektroda odchyta, ktdrej zadaniem jest skierowanie
strumienia elektrondw na aktywnpowierzchng wejsciowg MSP. Po stronie wygiowej
ptytki mikroporowatej umieszczona jest plytka ekrajoaj, ktdrej czs¢ jest zakrzywiona
w ten sposobze odstania aktywngpowierzchng wyjsciows, znajdujca Sie po stronie
scyntylatora zamocowanego z boku korpusii], 112]. Przy dobrym zogniskowaniu
elektronéw wtornych, mara zredukowaaktywrg powierzchng wejsciows, tak by stanowita
niewielki utamek catkowitej powierzchni waiowej ptytki mikroporowatej. Poniewa
okreslenie — powierzchnia aktywna — dotyczy nie tylko gpiywu elektronow lecz takz
gazu, nasipi proporcjonalna redukcja szkodliwego przeptywu gaa drugastrong ptytki
mikroporowatej. Poza tym, poniewaktywna powierzchnia wgiowa znajduje si z boku
ptytki mikroporowatej, w wypadku jej zanieczyszczenia nie trzeba wymietage] ptytki.
Wystarczy § obroct o pewien ki wzgledem osi wiyzki elektronowej, by w otworze ptytki
przystaniagcej, znalazt i nie zanieczyszczony fragment ptytki mikroporowalegki zabieg
mozna powtarzé kilkakrotnie, w zalenosci od rozmiaréw aktywnej powierzchni viejowej

i catkowitej powierzchni ptytki mikroporowate).

Dwustopniowy detektor elektronéw wtérnych, z asymetrycznym uktadem aktywnej
powierzchni MSP, byt optymalizowany za pomgrogramu MC-SIMION, przedstawionego
w rozdziale 4. Wyniki tych prac byly prezentowane w publikacjach i na konferencjach
naukowych 63, 64], niestety dalsze prace nad tym r@zaniem zostaty przerwane ze
wzgledu na zaprzestanie produkcji ptytek MSP przez icdypego wytwore, firme EI-Mul

Z lzraela.
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Rys. 5.5. Schemat dwustopniowej gtowicy detekcyjnej w uktadzie asymetrycznym: 1 — korpus,
2 — dolna przestona dtawta, 3 — ptytka mikroporowata, 4 — rurka ekrageg, 5 — uszczelka,
6 — ptytka przestaniajca, 7 — aktywna powierzchnia weipwa, 8 — elektroda odchylga,
9 — ptytka ekranujca, 10 — aktywna powierzchnia gipwa, 11 — scyntylator, 12 —
swiattowdd, 13 — stolik przedmiotowy.

5.2. Detektor jednostopniowy

Detektor jednostopniowy oznaczony akronimem ISED (z ang. Intermediate
Secondary Electron Detector), jest konstrgkcjktéra wyewoluowata z detektora
dwustopniowego. Jak juzwspomniano, zasadnigzzalety przedstawionych rozwkan
detektora dwustopniowego, byla nieios¢ stosowania detektora scyntylacyjnego typu
Everharta-Thornleya jako czutego detektora koncowego ejdieybkogi dziatania. Czutosé¢
tego detektora dodatkowo zkszato zastosowanie powielacza elektronow w pogtiytki
MSP. Jednak system ten powodowat rownmwazne niedogodnad, do ktérych nalgy
zaliczy¢ koniecznos¢pompowania komory scyntylatora do poziomu wysokigjzni. Mate
rozmiary gtowicy detekcyjnej utrudnigjpofaczenie jej z kolektorem wysokiej pndiz
o dostatecznie dej przewodnosi. Poza tym, standardowe SEM na ogo6t nie stwarzaj
mozliwosci polaczenia takiego kolektora, z sekajysokiej prohi ich uktadu pompowego,
bez ingerencji w ich konstrukgj ROowniez ptytki mikroporowate stwarzgj dodatkowe
ograniczenia w zakresie trwath$ oraz wymaga dotyczcych préni. Ostateczne,
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wspominane ja zaprzestanie produkcji ptytek mikro-sferoidalnychizez producenta,
Izraelskafirme¢ EI-Mul, byto sygnatem do rozpoeezia prac nad nowym typem detektora.

Koncepcja detekcji jednostopniowej zakltada odbior sygnatu elektronowego
w komorze pokedniej, a wéc wymaga transportu elektronow wtornych tylko przedna
przestone dfawigca [113, 116]. Jest to dez uproszczenie konstrukcji w stosunku do
poprzedniego rozwikania. Schemat zmodyfikowanej gtowicy pnéwo-detekcyjnej
pokazano na rys. 5.6. Glowica ta wykorzystuje istuigj korpus gtowicy detektora
dwustopniowego. Zmiany naglity jedynie we wntrzu detektora. Przestnzektdra zajmowat
obszar wysokiej prai wraz z detektorem Everharta-Thornleya, wykoraystdo aranacji
nowego rozwizania, zw¢kszapc obszar komory poédniej. Z kolei, gbérnaprzestone
dtawigcg zamontowano szczelnie w kanale soczewki obiektywowgdzie petnita
rownoczénie rok przestony aperturowej. W zgaku z tym nie jest ona widoczna na
schemacie detektora. Do dodatkowych innowacji zastosowanych w opisanynmyzaa|
nalezy zaliczy¢ wprowadzenie niewielkie] szczeliny edizy elektrod (ptytka) ekranugca
i dlawigca. Do wspomnianej szczeliny maa doprowadzi gaz roboczy (przede wszystkim
pare wodng), przez przylutowanglo ptytki ekranujcej rurkei wezyk doprowadzajcy. Dzigki
temu uzyskuje sinadmuch gazu o odpowiednimémieniu, przez otwor w ptytce ekramogj,
wprost na pole obserwacji. Plytka ekragod, przy odpowiedniej polaryzacji, skutecznie
usuwa nadmiar tadunku przestrzennego jondw z pola obserwacji. Rurka e&eanuj
zabezpiecza wizke elektronovs przed wpltywem silnego pola elektrycznego, geinego
z polaryzacy warstwy przewodxcej na wlocie dgwiattowodu napgciem dochodzcym do
1 kV. Warstw przewodzca, a zarazem anodgbszaru wytadowania, stanowi warstwa $nO
naniesiona na ptytkze szkta organicznego, przyklejodg czotaswiattowodu. Wspomniang
ptytke zastosowano by utat&i proces nanoszenia warstwy przewgmdy w napylarce
prozniowej.

Elektrony wprowadzane przez otwor w przestonie djaeji § przyspieszane przez
przezroczyst anode na wlocie swiattowodu i na drodze do niej powodukaskadow
jonizacg, ktorej towarzyszy generacja fotonow. O wydapiagvietinej uzyskiwanej w tym
obszarze decyduje naggie anody i dinienie gazu w komorze padniej. Cénienie to mana
utrzymywa na pozglanym poziomie, zmienigg szybkos¢pompowania komory poédniej,
anawet wprowadza¢ dodatkowy strumiggazu przez zawor dozidjy.
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Rys. 5.6. Wgpny model jednostopniowego detektora elektronéwnytidr z gazowym
detektorem scyntylacyjnym (1- korpus gtowicy, 2 — plytka ekyeaaj zamocowang povej
dolng przestong dfawicg, 3 — rurka ekranujca, piegcien ekranugcy,

5 — przeéroczysta warstwa przewaglza, 6 — rurka doprowadzenia gazu, 7 — elektrony
wtérne, 8 — ptytka ze szkta organicznego, Svattowdd, 10 — stolik przedmiotowy):
a) schemat gtowicy, b) wirze otwartej gtowicy, ¢) zmontowany detektor, bz mtu
prézniowego.

Opisany mechanizm detekcji sygnatu w komorze regaiiej polega zatem
na konwersji sygnatu elektronowego na sygdalietiny, z zastosowaniem scyntylatora
gazowego jakim jest gaz roboczy wypelg@j komor pogednp. Koncepcja ta zostata
zweryfikowana dowiadczalnie przynosr dobre rezultaty. Jako rozyganie relatywnie
proste i rokugce liczne zalety, zostalo ono podsiawo dalszych prac rozwojowych

I optymalizacyjnych opisanych w kolejnych rozdziatach tej pracy.
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6. Badanie mechanizmow przeptywu elektrondéw w uktadzie wa&iowym

detektora
6.1. Przeptyw elektron6w w polu jednorodnym

6.1.1. Koncepcja pomiarow

Opisane w rozdziale 5 detektory wymugzaransport elektronéw wtornych
stanowhcych sygnat przynajmniej przez jedmyzestongdtawigca. Standardowe systemy
detekcji tego typu sygnatu umieszczanenskomorze przedmiotowej ze wzdlu na oping,
iz straty poniesione podczas przechodzenia elektrop&ez przestoness zbyt duz.
Proponowane rozwizanie umoliwia jednak zmniejszenie odlegkismiedzy dolngprzestons
dtawiaca a stolikiem przedmiotowym, dg#ii czemu zmniejsza gidroga jakamusi przeby
Wwigzka pierwotna w gazie. Zmniejszenie tej drogi st@armvnie nadzie¢ na lepsze warunki
transportu elektrondw przez przestatawigcg. Wspomniana koncepcja byta weryfikowana
m.in. droga symulacji komputerowych wykorzystigych program MC-SIMION, ale
wstepnie moze ja uzasadrd uproszczona kalkulacja przedstawiona pepi

W opracowywanych na Politechnice Wroctawskiej detektorach, dolna przestona
diawigca w formie metalowej ptytki z otworem o niewielkigednicy jest spolaryzowana
dodatnio. Wraz z powierzchnistolika przedmiotowego tworzy ona ukitad dwuelekinog,

w obrebie ktorego pole elektryczne jest w przykhiu jednorodne, podobnie jak
w kondensatorze ptaskim. Strumieelektronéw wtérnych emitowanych z powierzchni
preparatu, rozpraszany jest w zderzeniachgstkami gazu, twor na powierzchni anody
dysk o okrgélonym rozktadzie gstoski pradu. Miam rozproszenia strumienia elektronowego
moze by srednica kgzka, w ktérego ohgbie zawarta jest potowa catkowitegoapu
strumienia, nazywana dal&jednia potdwkowg Dy. Jest to wygodna definicja, wprowadzona
juz wczenie] do opisu rozpraszania azki elektronowej [104], boD, odpowiada np.
potszerokogi rozkladu gaussowskiego,zaromier potdwkowy (czylir, = Dy/2) odpowiada
odchyleniu standardowemu ¢kiszoLi znanych rozktadéw. Korzystg z promienia
potébwkowego (lubsrednicy potébwkowej) mada tatwo wyznaczy jaka czs$¢é strumienia
elektronébw moz znalé¢ si¢ w obrbie otworu przestony dtawtej o zadanym promieniu.
Dla przyktadu, jéli promien potowkowy ry, rozktadu gstosci pradu na anodzie wyniesie
1 mm, to przez otwor w przestonie diaweej o promieniu 0,3 mm, przejdzie mniegri0 %

catosci strumienia. Wydaje size jest to mato, jednak w gazie Ggrieniu dochodzcym do
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10 hPa, powielanie elektronow teoosignac setki razy, wgc i liczba elektrondw trafigpa
do otworu w przestonie dlagcej moz nadal by wigcksza nk liczba elektronow
wyemitowana z powierzchni probki. Sprawnadsénsportu mog by znacznie poprawiona
dzicki ogniskowaniu strumienia elektronébw w odpowiednioformowanym polu
elektrycznym. Sygnat przetransportowany do obszaru komorgeqi€] moz by dalej
wzmacniany, dlatego najémiejsze jest, aby uzys&gak najlepsz sprawnosétransportu
sygnatu elektronowego z miiwie malg wartogiag N/S - stosunku szumu do sygnatu.
Podlegajcy detekcji pgd elektrondw wtdrnych, generowany przezazkic pierwotna

na powierzchni probki, juha wsgpie obarczony jest przynajmniej dwoma rodzajami Szum

Pierwszy zwiazany jest z szumendrutowym whgzki pierwotnej (I,EE), drugi z szumem

generacji elektronéw vvtérnycl(1l§E). Ich warto€i moma wyznacz§ w formie srednich

odchylen kwadratowych lub odchylenia standardowego [46, @8howiednio:
12 =2el B, (6.1)

lse=15+15, (6.2)
gdzie: Ipg— prd wigzki pierwotnej,
e —fadunek elementarny,

B — szerokosgpasma cgstotliwosci.
Z kolei, dwa sktadniki szumu galu elektronéw Wtérnych_§ [ E zwigzane g odpowiednio
z szumem wjzki pierwotnej oraz szumemguatu elektronéw wtornych i wynogz

12=8%1%, 6.3)

12 =2edl,.B, (6.4)
gdzie: o— wspotczynnik emisji wtérne;j.
Ostatecznie, stosunek sygnatu do szu®{N(w strumieniu elektronéw wtornych,

mozna wyznaczy ze Wzoru:

S |5 Olpe
—= = 6.5
N (6.5)

\/(l_z) 2e(1+9) B’

Tak ,,zaszumiony” sygnat jest naphie przetwarzany w szeregu proceséw losowych
zanim dotrze do obszaru @rd posredniej, gdzie znajduje ¢si koncowy detektor.
Za podstawowe procesy ha tej drodze zn@o uzna Kkolejno: rozpraszanie wsteczne

elektronébw w gazie, powielanie lawinowe elektrondw (opisane w rozdziale 3) oraz
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ograniczony przeptyw przez przestodtawigca stanowgcy zrédto szumow rozptywowych.
Ztozone procesy transportu sygnatu w detektorze powitnyy opisane metodami

analitycznymi, ze starannym uwzglnieniem generowanych przy tym szumow.

6.1.2. Rozpraszanie wsteczne elektrondéw na granicy prébka-gaz

Jednym z waniejszych zjawisk, obserwowanych w czasie badanizepglywu
elektronéw w gazie, jest rozpraszanie wsteczne elektronéw na granicy probka-gaa. oz
porown& do rozpraszania wstecznego elektronéw w ciele mstatiktore jestzrodiem
tzw. sygnatu elektronéw wstecznie rozproszonych (BSE) i zostalo opisane w wielu
monografiach [43, 95]. W tym wypadku jednak rozpraszanie elektrondéwpogstw polu
elektrycznym, ktére unosi elektrony, w przestrzenéaay elektrodami, ktore stanogvstolik
przedmiotowy i przestona dtagwta. Wynika z tegoze nie tylko rodzaj gazu ma wptyw na
rozpraszanie wsteczne elektrondw, ale rowndd energie pocgkowe oraz natenie pola
elektrycznego. Analiza numeryczna unfieda ocenewptywu poszczegolinych czynnikow na
ruch elektronbw w gazie i przebieg tego zjawiska. Wazk z tym przeprowadzono
symulacje komputerowe za pomp@@rogramu MC-SIMION, opisanego w rozdziale 4.
W programie tym przeprowadzono szereg obliczBa modelu kondensatora ptaskiego,
tj. ptasko-réwnolegtego uktadu elektrod: stolika przedmiotowego ggp ro¢ katody oraz
anody w potoeniu dolnej przestony dtawcej. Obliczenia prowadzono zatem w
jednorodnym polu elektrycznym, dla mdich energii pocgtkowych elektronow, razych
napie¢ anody oraz raiych cénien gazu. Wykonywano je dla statej liczby elektronow
poczatkowych (Nse = 50 do 200), minimum 20 razy dla zadanych warunkéw symulaciji.
Wyniki tych powtérzé umodiwialy m.in. wyznaczenie warta$ sredniej i odchylenia
standardowego dla poszczegolnych parametrow, przedstawionych dalej w formie wykreséw.

Wykresy, pokazane na rys 6.1, przedstawiajyniki obliczen wspotczynnika
ekstrakcji elektrondw #) w zalenosci od ich energii pocgkowe] (W) przy ustalonych
wartogciach parametrl,. Ten ostatni odpowiada micy potencjatow na drodze swobodnej
elektronu i zwany bdzie dalej (skrétowo) nagiiem na drodze swobodnej elektronu. Dla
porownania, na rys. 6.2, przedstawiogensartoci wspotczynnika ekstrakcji w zaieosci od
wartoLi napekcia na drodze swobodnej, przy staltych wari@sh energii pockowej

elektrondw. Wspotczynnik ekstrakcji elektronawopisany jest poaszym réwnaniem:

T, = , (6.6)
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gdzie: Ng(Wp) — liczba elektronéw dociergjych do anody emitowanych z energi
pocztkowg W,

Nse— liczba elektronéw poatkowych, symulujca elektrony wtérne (SE).

W obliczeniach naptie anody (J;) przeliczano na wspomniane junapkcie na
drodze swobodnejl;), ktore jest ronica potencjatdw w polu ekstrakcyjnym (0 pzeniu
Ec), na $edniej drodze swobodnej)(elektronu o energii pogkowej Wp:

U, =ALE, (6.7)

E =—2, (6.8)

gdzie:l, — odlegtéd¢ miedzy elektrodami.
Odlegia¢ migdzy elektrodami kondensatora ustalono jako 100 drég swobodnych

(la= 10Q1) dla danej energii pogikowe] elektronu, dzki czemu napgicie anody rownig
wynosito stokrotp wartas¢ napecia na drodze swobodnéj{ = 100U,). Parametr - napcie
na drodze swobodnej - zyziany jest z stywanym w publikacjach zredukowanym geagniem
pola elektrycznego, wytanym jako stosunek ngienia pola elektrycznego dosgienia
w obszarze mdzyelektrodowym Egp). Jednak napcie na drodze swobodnej zawiera
dodatkows informacg dotyczca catkowitego przekroju czynnego na zderzenia w danym
gazie, przy energii pogtkowe] elektronowW,, co ma istotny wptyw na ich rozpraszanie
wsteczne. Zwjzek obu wartéci mazna zapisé nas¢pujaco:

E./p=U, K, (6.9)
gdzie: k; — wspotczynnik drogi swobodnej oktajacy odwrotnd¢ drogi swobodnej
wyznaczonej dla energii pogtkowej Wy i cisnienia p

1
k/] = 6.10
AW, p) (640

Zwiazki miedzy tymi wielkagciami dla wartéci energii pocatkowych i napgé na
drodze swobodnejaywanych w obliczeniach, zostaly przedstawione na rys. 6.3. Jak wida
zaleznosé Edp i U, jest liniowa, jednak dla eémych energii pocgkowych oraz dla rinych
gazow potaenia tych wykresow wzgtlem siebie ranig sie. Dla przyktadu, warteci napecia
na drodze swobodnej dla energii pgt&owej Wp = 0,1 eV+ 30 eV odczytane na poziomie
EJdp =1 VImnhPa zawieraj sic w przedzialeU, = 0,1 V+ 1 V dla argonu, natomiast dla
wody jest to przedzialJ,=0,1 V + 0,3 V. Wynika to wiénie z wartdci przekrojow
czynnych, pokazanych na rys. 4.1 i rys, 4.4, ktorych maksimapyjstdla r&znych energii

elektronow.
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Rys. 6.1. Wspotczynnik ekstrakgjire zalenosci od energii pocztkowej elektronow \§/dla
statych wartogi napicia na drodze swobodnejih) argon; b) para wodna.
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Rys 6.2. Wspotczynnik ekstrakgjive zaleénosci od napecia na drodze swobodnej dla
réznych wartog€i energii pocatkowej Wh: a) argon, b) para wodna.
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Rys. 6.3. Natenie pola ekstrakcyjnego w stosunku doienia gazu, Ep w zalénosci od
napiecia na drodze swobodnej Ulla roznych wartog€i energii pocatkowych W: a) argon,
EJdp = UK, (k=1; 1; 1; 2; 10; 6,66 [1/mnhPa] odpowiednio dla rosngcych wartmswo);

b) para wodnak,= 6,66; 6,66; 6,66; 5; 4; 2,86 [1/mrmPa]).

Efekt rozpraszania wstecznego elektronow gzamy jest z energi pocztkowa
elektronu. Zgodnie z wykresem przekrojow czynnych na zderzenia igkspa energia
elektronu, tym prawdopodohistwo rozproszenia elektronu pod gor katem jest wgksze.
Obecne w uktadzie dwuelektrodowym jednorodne pole elektrycznee ngkutecznie
przeciwdziatg rozpraszaniu elektronow na drodze do katody, zwilaszydy wartosgego
natgzenia jest odpowiednio wysoka.g8tim wyzsze jest nagcie U, w porOwnaniu z energi
pocztkowy, tym nizszy jest stopie rozpraszania wstecznego, a co za tym idziesay
wspotczynnik ekstrakcji elektronowe. Przy wyszych energiach pogtkowych oraz przy
wyzszych napjciach na drodze swobodnej pojawiajc zderzenia nieelastyczne elektronow,
zgodnie z przekrojami czynnymi. Straty energii spowodowane przez te zderzenia dodatkowo
powodup zmniejszenie rozpraszania wstecznego.aZek warto€i wspotczynnika ekstrakciji
ze zderzeniami nieelastycznymi uwidacznia sa rys. 6.1. Dla argonu (rys. 6.1a), przy
niskich wartociach U;, widoczne g lokalne maksima wartgé z,, gdy wartos¢ energii
poczatkowej przekracza prog wzbudzenia | rodzaju orazgpygonizacji (dla argonu
odpowiednio 8 eV i 16 eV). Dalszy wzrost energii ptkawej powoduje obriianie wartosi
wspoitczynnika ekstrakcji, gdy wzrasta nadwika energii, co powoduje powrotne
zwickszenie rozpraszania wstecznego. Dlasgych wartogi napkcia na drodze swobodnej,
efekt zmniejszenia rozpraszania wstecznego jest mato widoczny, \gdiym wypadku
energia pocgtkowa jest niewielkim utamkiem energii catkowitejtOka dostarczana jest
elektronowi przez pole elektryczne. Powoduje to ,poszerzenie” omowionych maksimow.
Wartoi wspotczynnika ekstrakcji wyznaczone dla wody (rgslb) § wicksze ni dla

argonu. Widoczne tejest tylko jedno minimum lokalne wygtujace dla wartogi energii
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pocztkowej pongej progu wzbudzenia. Jest to zawane z charakterystycznymi dla pary
wodnej zderzeniami wibracyjnymi, ktore wggtija juz dla niskich energii elektronow
I powoduj staty jej ubytek. Straty energii spowodowane zdeigei wzbudzajcymi, a przy
wyzszych energiach réwnie zderzeniami jonizacymi powoduy ostabienie efektu

rozpraszania wstecznego.

a) 1= T b) 1d—s |
_— _
5 [Wele \\\ S - 1 w,1ev1 &%
B 01 : 0:1 TSRS B 01 g:; -
i 33 \\\ 1 a ; -\

WAV

« 10 \ 4 < 10
» 30 » 30
0,01 rre——r S L 0,01

"4E-4 1E-3 001 01 1 10 100 1E-4 1E-3 001 01 1
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Rys. 6.4. Stosunek odchylenia standardowegaoeatimie]j liczby elektrondéw dociergych do
anody w funkcji nagrcia na drodze swobodnej, Wila réznych wartogi energii pocatkowe;j
W,y : a) argon, b) para wodna.

Wptyw wartogLi napecia na drodze swobodnej jest najlepiej widoczny ysa 6.2.
Wzrost wspotczynnika ekstrakcji najszybciej zauwaray jest dla niskoenergetycznych
elektronéw. Wptyw napicia na drodze swobodnej na elektrony o energiadkesu 3 e+
30 eV jest podobny. Z wykreséw na rys. 6.2b wynika rowiadt, iz para wodna powoduje
mniejsze rozpraszanie wsteczne aigon (rys. 6.2a).

Rozpraszanie wsteczne elektrondw ma bardzoy dugtyw na catkowity sygnat
elektronéw wtornych, gdy zmniejsza jego waré tuz po wyemitowaniu. Losowy charakter
rozpraszania wprowadza rownielo sygnatu dodatkowy szum, ktéry jest wzmacniany na
rowni z sygnalem w kolejnych etapach powielania elektronbw (w gazie Ilub
w fotopowielaczu). To powoduje potrzelmceny poziomu szumu w kolejnych procesach
towarzysacych detekcji sygnatu elektrondw wtérnych. Przy zatou, 2 opracowany model
numeryczny rozpraszania elektronbw w gazie ddékladnie odpowiada rzeczywistos
rozrzut statystyczny wartok otrzymywanych w obliczeniach powinien odpowiadzartoci
szumu generowanego przez dany proces. Jakmspomniano obliczenia byty powtarzane
20 razy dla ustalonych warunkéw, ki czemu moliwa byla ocena wartad sredniej u
liczby elektronow w danym punkcie oraz jej odchylenia standardowedozicki temu

mozliwe bylo wyznaczenie stosunku tych wanb$o/u (wzglednego odchylenia
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standardowego), ktory w przybéniu odpowiada rzeczywistemu stosunkowi szumu do
sygnatu N/S. Na rys. 6.4 zostaly pokazane wasto#zgledne odchylé standardowych
obliczone w zalenosci od nap¢cia na drodze swobodnej, dla ustalonych wait@hergii
pocztkowej elektrondw. Poziom szumu zmniejsza sraz ze wzrastagym napeciem na
drodze swobodnej, rbwnocgee wzrasta wartosvspotczynnika ekstrakcji (rys. 6.2).

Szum rozpraszania wstecznego wynika z podziaddyemisji wtornejlsg na pgd
ekstrahowany dociergfy do anodyl,e = 7od&e | prad elektrondw rozproszonych wstecznie
powracagcych do katodye = (1 —7e) 14 Stosunek szumu rozpraszania wsteczneg) ¢N
sygnatu (S) maza oblicz¢ réwniez analitycznie, korzystag ze wzoru podobnego do

stosowanego w lampach elektronowych wielosiatkowych w celu wyznaczenia szumu

N, Il 1
— = —ee ke J]  =kg |—-1, 6.11
SRR / o7 (6.12)

gdzie: k, ks — wspotczynniki szumik, = k,/\/Tsc ).

Nie jest tu znany wspotczynnik szumu, ktéry powiniert yyznaczony do&iadczalnie.

rozptywowego [47]:

Prawidtowosc jest jednak oczywista. Przy= 1 szum rozptywowy zanika bo catyaprtrafia
do anody, za dla 7 = 0 stosunek szumu do sygnaliS osiga nieskaczonosé bo prd

anodowy traktowany jako sygnat, zanika.

6.1.3. Wplyw rozpraszania wstecznego elektronOw na emgsjtorng

Z wykresow pokazuagych zalenos¢ wspétczynnika ekstrakcji elektrondw wtérnych
od ich energii pocgtkowych (rys. 6.1) wynika dwzjego zmiennosév niektdrych zakresach
energii. Moz to mi€ wptyw zaréwno na efektywngartos¢ wspotczynnika emisji wtornej
decydupcego o wartéci sygnatu wejciowego, jak réwnig na zmiany rozkiadu
energetycznego emitowanych elektrondw z powodu ich niejednorodnego filtrowania.
Elektrony o niskiej energii pogkowej $ ekstrahowane z wkszy sprawno€ia niz elektrony
o energiach ok. 10 eV.

Aby sprawdzi hipotez o0 wptywie rozpraszania wstecznego na sygnat elektxo
wtornych przygotowano wykresy dotyre rozkiadu pocgkowych energii elektronow
wtornych emitowanych z aluminium i palladu (rys. 6.5), metali onepgestoii. Dane
potrzebne do wykonania tych wykresow zaczeffmniz publikacji [54]. Zostaly one
znormalizowane wzgdem wspotczynnikow emisji wtdrnej, gd w rezultacie powierzchnie

pod obu wykresami majwartos¢ jednostkovy. Po wymnogniu odpowiednich wartos
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rzgdnych zrys. 6.5 przez wartms wspoétczynnika ekstrakcji dla odpowiednich energii
pocatkowych elektrondéw (rys. 6.1), otrzymano nowe rodit@rzefiltrowane wedtug energii
pocztkowej elektrondw (rys. 6.6). Na otrzymanych wykids&sztalt wy§ciowej krzywej
jest przeksztalcony proporcjonalnie do rozktadu wartagspotczynnika ekstrakcji. Aby
wyznaczy wptyw rozpraszania wstecznego na sygnat elektrom@@nych naleato obliczy¢
zmodyfikowane wspoéiczynniki emisji wtornej w atmosferze gazowej. Cagtkupzkiady
energetyczne z rys. 6.6 w zakresie energii przypisywanej elektronom wtérnym, 50 @V,
otrzymano wartasi wspotczynnika tlumienia emisji wtornejK{), spowodowanego
rozpraszaniem wstecznym elektronébw w gazie. Wartesiumieszczono na wykresie na
rys. 6.7 w funkcji nagicia na drodze swobodnej dla dwoch gazéw: argonuy p@adnej.
Wartogi wspétczynnika ttumienia zawiegagic w granicach od 0,95 do mniejznd,2 dla
najnizszych napi¢ ekstrakcyjnych decydagych o napiciu U,. Wynika z tego,Z najbardziej
uzytecznymi nagjciami na drodze swobodnéj,, 3 te z zakresu 1 \+ 10 V, gdzie
wspotczynnik thumienia jest wkszy od 0,5 i sygnat elektronéw wtornych neda¢ czytelny
na tle szumu. Widarowniez wptyw rodzaju gazu na wartoiswspoétczynnika ttumienia. Dla
pary wodnej wartodi te g wicksze i zmienig sic od 5 % dla wysokich nagi na drodze
swobodnej, do 50 % dla niskich ich wartgsgdzie rozpraszanie wsteczne jest ngpaze.
Wspotczynnik tlumienia sygnatu elektronow wtornych dla obu materiatéw, palladu
i aluminium, jest jednakowy, pomimo znacych romic rozkladéw energii pogtkowych
emitowanych elektronéw. Dlatego kontrast materialowy obu obiektdw pozostaje statly
w catym zakresie naggia na drodze swobodnej. M®by to spowodowane specyficznym
uktadem rozktadow energetycznych dla obu pierwiastkow. Przgcsi@jone w punkcie
odpowiadagcym energii 14 eV (rys. 6.5) twagje dwie p¢le obejmujce jednakowe pola
powierzchni, dotycgce takiej samej liczby elektronéw. Rozktad energatycdla aluminium
wykazug wieksz liczbe elektrondw o niszych energiachWp < 14 eV), natomiast zawiera
odpowiednio mniejsg liczbe elektronébw o energii powg] 14 eV, w porownaniu
z rozktadem dla palladu. Z kolei, wykresy wspotczynnika ekstrakcji pokazane na rys. 6.1
wykazup symetre wzgledem energii okoto 10 eV, bardzo bliskiej 14 eV, epergii punktu
przececia porownywanych rozkladoéw, co oznaczee liczby elektronébw w obu
wspomnianych przedziatach energii zostaredukowane w podobnej proporcji. Wynikaost
dalej, ze prd emisji wtérnej z obu materiatéw thzie ekstrahowany z obtuing, lecz podobna
sprawnogia i kontrast m¢dzy obu materiatami obserwowany na obrazie mikrostgpn nie

ulegnie zmianie]18].
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Rys. 6.5. Wygiowy rozktad energii elektronow wtornych emitowdngaluminium i palladu
znormalizowany wzgllem wspoétczynnika emisji wtornej dla tych metalinjgozchnie pod
wykresami maj wartos¢ jednostkow), na podstawie [54].
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Rys. 6.6. Rozkiad energii elektronéw emitowanych z aluminium i palladu (z rys. 6.5)
pomnosny przez wartai wspotczynnika ekstrakcji elektronow (z rys. @llh)odpowiednich
energii pocatkowych, przy radgych warto€iach napécia na drodze swobodnej w argonie

I parze wodnej: a) Pd — argon, b) Al — argon, c) Pd — para wodna, d) Al — para wodna.
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Rys. 6.7. Catkowity wspoétczynnik ttumienia emisji wtérnegjl& aluminium i palladu,
w argonie i parze wodnej, w funkcji napia na drodze swobodnej U

6.1.4. Ogniskowanie elektronow w obszarze wigjowym w polu jednorodnym

Najwazniejsz czgscig obszaru wariowego systemu detekcyjnego wydaje cagsé
miedzy stolikiem przedmiotowym a dajnprzestongdtawigca. W poprzednim rozdziale
opisano zjawisko rozpraszania wstecznego elektronow wtoérnych zackeoda granicy
prébki i gazu wypetniajcego komog przedmiotows. Wedtug tych rozwzan ostateczny
kierunek ruchu elektronéw (do elektrody ekstrakcyjnej lub do stolika przedmiotowego),
zostaje zdeterminowany w pierwszych kilku zderzeniachggtkami gazu, dlatego zjawisko
to mogto by badane osobno. Obecnie riglge skonfrontowa z kolejnymi zjawiskami
wystepujagcymi w tym obszarze, zwlaszcza z powielaniem i dgmgniem elektronow.

Na pocatku przeanalizowano rozpraszanie strumienia elekttomtérnych na drodze do
anody. Wykorzystujc zaawansowane miozosci programu MC-SIMION, wyczono
element programu realizagy tworzenie nowych elektronéw, jednak nadal uwdgiano
wszystkie straty energii w strumieniu elektronéw. Jako eagrgczitkowa (W) elektronow
startupcych przygto 2 eV. Zwizane jest to z rozkladem energii elektronéw pochoygtzh

z prébek biologicznych i dielektrycznych, w ktorych najbardziej prawdopodobna energia
przyjmuj takg wartosé a g to preparaty najezciej badane za pomgdechniki VP/ESEM.

W takich warunkach g@os¢ rozkladu elektronéw na anodzie awéna z rozpraszaniem
elektronéw w gazie przyjmuje standardowy ksztalt krzywej dzwonowej (rys. 6¢to€s

elektrondw wyznaczona zostata jako iloraz liczby elektronow doaeyan do anodyN:(r)
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i powierzchni poszczegdllnych regiondw anodgr) w ksztalcie pieicieni o wewgtrznej
srednicy rownej 2 i szerokogi Ar:

N (r) . N(r)

A(r) - 2r(r +4r) oy

(6.12)

Pole elektryczne generowane przez gnsplolaryzowas napeciem U, powoduje
ukierunkowanie elektronoéw, przez co maksima wykresgw@az wysze dla wyszych
nape¢. Dla niskich nagi¢ ekstrakcyjnych wykresy dla argonu i wody godobne, jednak
przy wyzszych napjciach elektrony lepiejasskupiane w parach wody.

a) 4o b) 16
] A U, [V] - argon A U,[VI-H0
i 0 — =10V — 12 —+—10V
£ 1 f \ —io=— 50\ E —+—50V
§ 06 / \ —2—150V = —+—150V
< 04 /N c / \
g 1 /A/ ‘\\ “{:':,0_4 ot
=021 =
0,0 0,0

20 15 10 -05 00 05 10 15 20 20 15 10 05 00 05 10 15 20
r [mm] r [mm]

Rys. 6.8. Rozkladegtasci elektrondw na powierzchni anody w Zaleci od odlegtgci od osi
wigzki pierwotnej dla rénych napg¢ anody (wygczony proces jonizacjiVo = 2 eV,
la=1 mm, p=5 hPa): a) argon, b) para wodna.

Bardziej dokiadne informacje dotyrz ogniskowania strumienia elektronow
przedstawionegsna rys. 6.9a i b. Ukazana jest tam zaté¢ srednicy potdwkowej rozktadu
elektronébw na anodzi®;, zredukowanej w stosunku do odlegtoroboczejl, w funkcji
napkcia na drodze swobodnéj;. Srednica potéwkowa to szeroio obszaru, w ktérym
zawiera s} potowa liczby elektronow (pdu) docierajcych do anody. Takie zdefiniowanie
srednicy potéwkowej wydaje sidobrym wskanikiem stopnia rozpraszania elektronéw
poniewa jest ona réwna, gdulz bliska wartdéci standardowego odchylenia ich rozkfadu
przestrzennego. Wykresy ukagujyniki otrzymane dla argonu (rys.6.9a) i pary wodnej
(rys.6.9b) dla trzech energii pegkowych: Wy = 0,1 eV, 2 eV i 10 eV. Widoczny jest na nich
spadek wartéci s$rednicy potdbwkowej wraz ze wzrostem pola elektrycznego
reprezentowanego przéz;, zwlaszcza w przedziale, w ktorylly jest poréwnywalne 4ulz
wigksze od napgicia rownowanego energii pocgkowe] elektrondw \\My/e). Zaleznosé ta jest
podobna dla argonu i wody, natomiast przestiai wykresu dlaWwp, = 10 eV znika jéi

zamiastU; uzyjemy natzenia pola ekstrakcyjnego odniesionego dmienia gazu EJ/p).
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Wedtug rys. 6.3rednia droga swobodna dVep = 10 eV jest inna aidla energiiW, = 0,1+

2 eV (dla argonu 10 razy mniejsza, dla pary wodnej 3 razlgsza). Dla przyktadu wartosc
EJdp =1 V/Iimm-hPa odpowiadd, = 1 V dla energii pocgkowej W, = 0,1 eV+ 2 eV,
natomiastJ, = 0,1 V dla energip = 10 eV dla argonu. W wypadku pary wodnej wartaé
wynosz odpowiednioJ; = 0,15 V dlaWp = 0,1 eV+ 2 eV orazU, = 0,25 V dlaWp = 10 eV.
Wynika z tego, 4 wartos¢ E¢/p mogtaby by lepsz miarg opisupca ogniskowanie elektronow
w polu elektrycznym i U;. Prawdopodobngrania wartoi parametruDy/l, jest wartosé

zaskgu parabolicznego ruchu elektronu w prbwyrazona wzorem:

% = eWTO (6.13)
ktora wyniesie ok. 0,1 — 0,2.
a) 18 b) =
16- ~ 1.4 T :
I ol e I W \ 12N

N =AY

1,04 W, -argon \
| —=—01ev \ \ 081 ——0.1ev \\
—.—2pV | —s—2ev
084 _i—10ev > ¥ —1—10eV
—r—rrrr —T—rTrrrm T—T—TTrrm —T—TTrreYT —rrT 0,6 T v rrrreg =TT T T T T T T YT
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Rys. 6.9. Przeptyw elektronéw w modelu kondensatora ptaskiegetonh jonizacja, \3/=
0,1eV,2eV, 10 eV,¥ 1 mm, p =5 hPa): a, b) znormalizowarnadnica potéwkowa B,
rozktadu gstosci elektrondéw na anodzie odpowiednio dla argonurypaodnej; c, d)
wspotczynniki ekstrakcii w zaleénosci od napécia na drodze swobodnej, l@dpowiednio

dla argonu i pary wodnej.
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Na wykresach z rys. 6.9 a i b widae dla matych wartai U, charakterystyka jest
w zasadzie ptaskaDy/l, przyjmuje wartoséok. 1,4 dla energhi\p = 2 eV i 10 eV. Dla energii
Wp = 0,1 eV widoczne jest minimum wartoDy/l, = 1 dla napi¢ U, zblizonych do wartosi
napkcia rbwnowanego energii pocgkowej elektronbwWy/e = 0,1 V. W tym zakresie
niewielkie pole ekstrakcyjne mez wplywa& pozytywnie na ogniskowanie elektrondw
o niskich energiach nie powodgj znacznego zwkszenia ich energii. Gdy najpie na
drodze swobodnej rode, rosngrowniez predkosci wertykalne elektronéw, co powoduije, i
srednica potowkowa rozktaduegtosci elektrondéw przyjmuje warta$ maksymalne. Dalsze
podnoszenie nagiia ekstrakcyjnego i pdkosci elektronéw powoduje zmniejszanie
przekrojow czynnych na zderzenia gpyste, co zwgksza udziat zderzenieelastycznych,
ktGre powoduyj straty energii i ochtadzanie elektronow.

Druga cz$¢ rys. 6.9, czyli rys. 6.9c i 6.9d, dotyczy wspoOtcaigow ekstrakciji
elektronéw ze stolika przedmiotowego w zalesci od nap¢cia na drodze swobodnej dla
argonu i pary wodnej wyznaczonych dla tych samych parametréw jak rysunki z pierwszej
czesci. Wnioski wynikagce z analiz tych wykreséws podobne do tych, ktére prezentowane
byty w trakcie rozwaan efektu rozpraszania wstecznego elektronéw. Widocgngdnak
pewne ronice zwhzane z innymi zat@niami ws¢pnymi. Przy obliczeniach dotygzych
rozpraszania wstecznego zmieniana byta odlegiméédzy elektrodami, ktéra wynosita
w kazdym wypadku stokrotngwartos¢ éredniej drogi swobodnej (10P4 Podczas tych
obliczen odlegtos¢ robocza wynosita 1 mm, asoienie 5hPa. W parach wody daje to
wielokrotnos¢ok. 20 — 301 dla sredniej drogi swobodnéj= 0,05 — 0,03 mm, obliczonej dla
energii pocatkowych odpowiednid\p = 10 eV i 0,1 — 2 eV. Wynika z tegp liczba zderzé
w parze wodnej ma by porownywana z poprzednimi obliczeniami, co daje qioek
charakterystyki, jak na rys. 6.2b. W argonie rzecz madrsiczej.Srednia droga swobodna
elektronu o energip = 10 eV wynosi 0,022 mm, co daje prawie 50 zdema drodze
1 mm, natomiast przy energilp = 0,1 — 2 eV wynosi ona 0,2 mm co daje zaledwie 5
zderzé. Nic dziwnego, 4 wykresy z rys. 6.9c rdig sie od tych na rys. 6.2a.

Rozrzut przeptywu elektronbw wyznaczony jako stosunek odchylenia
standardowegw do wartoci sredniej u dla otrzymanych wynikéw, maz by zwigzany
z szumem generowanym w poszczegolnych procesach. Dlategy daldadnie przédedzic
jego przebieg. Pokazany jest on na rys. 6.10 dla danych zawartych na rys. 6.9, jednak tylko
dla wynikow obliczonych dlaAp = 2 eV, gdy wartoLi pozostatych byly na podobnym
poziomie powodujc przekrywanie, przez co wykres dla wszystkich waitbyt nieczytelny.

Rozrzut wartoéi powodowany jest tymi samymi procesami co rozpaagz elektrondw,
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dlatego wartéci s3 podobne i maj tendengi malepca, wraz ze wzrostem upg@kowania
ruchu przy zwgkszaniu napgicia ekstrakcyjnego. Natg réwniez wspomni€, iz wyniki

otrzymano dla grupy 200 elektronéw stagtyjch, aby otrzyméa modiwie reprezentatywsm

grupe statystyczna
0,2
0,1 S — :
] hﬁﬁ »
v - \ [ l .!
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Rys. 6.10. Stosunek odchylenia standardowedmwartoxi sredniej udla wynikéw
zrys. 6.9 przy energii W= 2 eV.

6.1.5. Wzmocnienie elektrondéw w obszarze wigjowym w polu jednorodnym

W warunkach, w ktorych prowadzono poprzednie obliczdgia { mm,p = 5 hPa),
procesy jonizacji mogawzbogaat strumier elektrondéw i zmierd rozktad ich gstogi,
zwlaszcza przy wiszych napiciach U, > 2 V potrzebnych do upadkowania ruchu
elektrondéw oraz do zapogtkowania jonizacji. Z drugiej strony nie powinng siczekiwa
zmian w érednicach potowkowych rozktadu elektrondw ze wdgl na to, = elektrony
srodowiskowe powstgj w miejscach rozprzestrzeniania ¢ sielektronéw wtérnych.
Te spostrzeenia potwierdzone as wynikami przestawionymi na rys. 6.11. Obliczenia
przeprowadzone dla argonu z uwadshieniem procesu jonizacji wykonane zostaty w dosé¢
waskim zakresieU, = 5 V + 20 V. Dla napi¢ mniejszych nt 5 V procesy jonizacji nie
zachodz, zatem wykresy powinny ldytakie same jak na rys. 6.9. Dla #sgych napi¢
procesy te byly tak intensywnee mocno wydtuato to czas oblicze Liczba elektronéw
startujgcych zostata zredukowana do 50, aby dodatkowo skréxas obliczé. Wykresy
przedstawigjce zredukowangrednie potdwkowy Dy/l, oraz wspotczynnik ekstrakcite

stanowj analogé wykresow z rys. 6.9. Na rys. 6.11 dodatkowo umiesao wykresy dwaéch
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kolejnych parametrow — wzmocmnielektronowych. Pierwszy, oznaczokyy, nie uwzgednia
rozpraszania wstecznego elektronéw i wgratosunek liczby elektronéw dociei@jch do
anody do liczby elektronéw emitowanych z prébki. Drugi natomiakt;— uwzgkdnia to
rozpraszanie, a liczba elektronéw docigegch do anody odniesiona jest do liczby

elektronébw pomniejszonej o elektrony wstecznie rozproszone.zZ@lé miedzy obiema

wartogciami przedstawia réwnanie:

Ky = Koy 0o (6.14)
a) - b) o3, : :
i “{---_. 023‘ 1o D/l | 2-% 1, | 3-4 kg | 4-7 kg,
2-+1 0,8 ] \
e 2 ’.______.J-'-"-. ..._:_.“ 4 k
3- 4k, /10 ot // 5 o
- ksqno 0,4 / % % & \"‘ﬁ'
3 s -
o | N -
0,0 . 0,04
4 8 12 16 20 4 8 12 16 20
U, V] U, [V]

Rys. 6.11. Zredukowargednica potdwkowd,/l, rozktadu gstasci elektronéw na anodzie
(uwzgkdniona jonizacja w argoniélVo = 2 eV,U, = 0,2U,, [ =1 mm,p =5 hPa),
wspotczynnik ekstrakcji oraz wspotczynniki wzmocnierkgg i Keg (b€z i z uwzgtnieniem
efektu rozpraszania wstecznego) w zadéci od napécia na drodze swobodn¥j, —a), oraz
stosunek odchytestandardowycls do wartaci srednichp tych wynikéw -b).

Obliczenia dla pary wodnej, gazu ng@ae] wywanego w srodowiskowej
mikroskopii elektronowej, zostaty rozszerzone. Parametry pary wodnejliunagg prae, a
co za tym idzie obliczenia, w szerszym zakresie ¢tapl, przy uwzgédnionej jonizacji,
dzigki czemu maliwe jest uzyskanie petniejszej charakterystyki. Z tego waaglréwnie:
rozszerzono zakres energii pgtkowych elektronow startegych. Wyniki tych obliczé
pokazano na rys. 6.12. Wykresy prezequejzredukowas srednie potowkowg Dy/l, oraz
wspotczynnik ekstrakcjte s3 prawie takie same jak na rys. 6.9. Pewnanice wynikaj
z ograniczenia liczby elektronéw stageych do 50 (wczaniej byto ich 200). Bardziej
interesujce informacje przedstawigjwykresy na rys. 6.12c i d. Dotygzone wartéci
wspotczynnikbw wzmocnienia elektronéw w gazigy i ksg. Jak widgé wzmocnienie
elektronowe rénie silnie ze wzrostenJ,, po przekroczeniu nagia 2 V. Maksimum
wzmocnienia przypada na wastoU, ~ 20 V. Dalszy wzrost nageia skutkuje obrieniem

przekrojow czynnych na zderzenia jonigung, przez co warfd wspotczynnikéw
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wzmocnienia maleje. Wardé maksymalna nie jest daz tylko trocheprzekracza wartosé,
co moz by wynikiem niewielkiej liczby zderze na wzgédnie matej drodzel{ = 1 mm)

w gazie o dinieniu 5 hPa.

a) b
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Rys. 6.12. Parametry przeptywu elektronéw w funkcji¢tégpina drodze swobodnej U

w parze wodnej (uwzgldniona jonizacja, model kondensatora ptaskiego):

a) Znormalizowanarednica potowkowa B, rozktadu gstosci elektrondéw na anodzie,
b) wspotczynnik ekstrakciji,tc) wspotczynnik wzmochieniggkz uwzgidnieniem
rozpraszania wstecznego elektronéw, d) wspotczynnik wzmocnigniek uwzginienia

rozpraszania wstecznego elektronow.

Pomimo ograniczenia liczby stadaych elektronéw do 50, warto$ stosunku
odchylenia standardowego do waxbsredniej przedstawione na rys. 6.13 (obliczone dla
energii Wo =2 eV, dla wynikdw z rys. 6.12)asrownie niskie jak te przedstawione na
rys. 6.10. Znaczy toziwzmocnienie pdu elektrondw w procesie powielania lawinowego

nie powoduje znacznych rozrzutéw wynikéw, ktore mbgg interpretowane jako szum.
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Rys. 6.13. Stosunek odchylenia standardowegmwartosi sredniej pdla wynikéw
zrys. 6.12 przy energiVp = 2 eV.

6.1.6. Jednoznacznosparametrow przeptywu bedacych funkcja U;

W dotychczasowych rozwaniach wyznaczano zredukowgamwartos¢ srednicy
potdbwkowej strumienia elektrondwDy/l,, odnoszc ja do odlegtogi katoda — anoda,
przyjmujacej we wszystkich wypadkach wartogeédnostkovs, 1 mm. Umofiwito to
postugiwanie si na wykresach wielkaiami bezwymiarowymi, nie oznacza jednaie
srednica potowkowa strumienia elektronéw zmienig groporcjonalnie do odlegtok
mi¢dzyelektrodowej. Podobny problem dotyczy zmiennegzalenej (odcetej) na
dyskutowanych wykresach, ktpistanowi nagicie na drodze swobodné),. Jak pokazano
wczesniej, parametr ten jest wteczny przy opisie mechanizmow zwanych
Z rozpraszaniem wstecznym, zawiera bowiem informacje o czterech vai@&os energii
pocztkowej elektronup, catkowitym przekroju czynnym na rozpraszanie elekt@nprzy
tej energii, dnieniu p i naktzeniu pola ekstrakcyjnegi.. W promi, zgodnie z prawami
optyki elektronowej monia stosowé& zasade podobigéstwa napgciowego oraz
geometrycznego, umébwiajgcego skalowanie rozmiaréw modelu i ngpizasilagcych
elektrody. Jednak gaz wypetngy przestrzé migdzyelektrodow narzuca swoje prawa,
ograniczagce wspomnianmoAiwosc.

W pierwszej kolejnasi podgto prébgoceny skalowalna$ wybranych parametrow
ze wzgkdu na nagicie na drodze swobodndy,. Juw wczeniej, analizugc rys. 6.9
zauwaono, ze wykresy przedstawigge Dy/l,, w funkcji U, wykazup przesungcie dla

Wo =10 eV (ze wzgldu na duzgzmiane przekroju czynnegar), ktére nie wysipuje gdy

98



odcktg stanowi ilorazEJ/p. Oznacza toze w wypadku ztoanych proceséw rozpraszania
ré6znego typu i zmiennej energii elektrondw, jak to miejete przy przeptywie strumienia
elektronéw do anody, dodatkowa informacja o energii giorvej i pocatkowym przekroju
czynnym zawarta w nagiu U, daje raczej gorgzskalowalnosc¢otrzymanych wynikow rii
parametrEJ/p. Jednak gdy poréwnujeesivykresy otrzymane dla tej samej wadod\p,
stosowanie zmienndj, lub E¢/p nie wprowadzaadnej istotnej rdzicy poza rozeignieciem
skali.

1,6

14] o —

1,0

D,/

0,6

0,4

0,2
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Rys. 6.14. Wzgtina sednica potéwkowa Bl strumienia elektronéw na anodzie w funkcji
napiecia na drodze swobodnej elektrony (Wo= 2eV, L=1mm, para wodna, - parametry
w punkcie rozgakienia charakterystyk: 1= 4V, E/p = 25 V/Imm-hPa, krzywe 1,3 —
p=5hPa, Y=125V; krzywe 2,4 — p = 8 hPa,& 200 V): 1 — elektrony emitowane z
katody bez powielania, p =5 hPaskimienne; 2 — elektrony emitowane z katody bez
powielania, p zmienne, 3 200 V; 3 — elektrony emitowane z katody z powielaniem, p =5
hPa, U,zmienne; 4 — elektrony emitowane z katody z powielaniem, p zmigrm2Q0 V.

Z drugiej strony, ¢ samy wartos¢ E¢/p (lub U;) mozna uzyska zmieniajc E. albop.
Aby ustalt, dla ktérych z rozpatrywanych wykreséw stanowi t@nice, wykonano
dodatkowe obliczenia zmienig napécie U, przez zmiangcisnienia pary wodnejp.
Obliczenia wykonano zarowno z uwgdhieniem elektronowérodowiskowych powstatych
w drodze powielania lawinowego elektronow jak i bez nich, i poréwnano z obliczeniami
wykonanymi poprzednio (rys. 6.9 i rys. 6.12) przedstawige na wspolnym polu, na
rys. 6.14, rys. 6.15, i rys. 6.16. Jakz jwspomniano, obliczenia wykonano podobnie jak
poprzednio, tj. dla wody, odlegtos anodyl, = 1 mm i tylko jedne] wartai energii

pocztkowej elektrondw\p = 2 eV. W warunkach stalegosgienia wynosito ong = 5 hPa,
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zas dla wykreséw wykonanych przy zmiennymsrieniu napgcie anodowe wynosito
U, =200 V.

Z wykreséw wynika,ze strumi@ elektronédw emitowanych z katody i strumnie
elektrondw srodowiskowych wygenerowanych w procesie jonizacjviteowej ptyna do
anody tym samym kanalem zachowwj pety proporcjonalnos¢ rozktadow
powierzchniowych. Natomiast skalowalnagé wzgédu na E/p (lub U;) uzyskuje s jedynie
dla wartoci wickszych odEdp = 25 V/Imm-hPa, tj. dla niskich soien oznaczajcych
zblizanie s¢ do warunkow stosowalnos optyki elektronowej, lub duich natzen pola
elektrycznego oznaczggych to samo lecz drggzmniejszania przekroju czynnego molekut
gazu na zderzenia z elektronami. Wzro8ednicy potébwkowej przy zmniejszaniu
porzadkujagcego dziatania pola elektrycznego, reprezentowarngzpkrzywe 1, 3 byt juz
omawiany wczeniej. ZmniejszanidJ; (a wicc i EJ/p) drogazwigckszania cinienia powoduje
zmniejszanie si sredniej drogi swobodnej i wynikgge] std amplitudy "zygzakowania"
elektronéw na drodze do anody. Powoduje towerost czstotliwosci zderzé i strat energii
kinetycznej wskutek zder#ae wibracyjnych. W rezultacie, przy wysokich sgieniach,
elektrony zaczynaj dryfowa wzdtuz linii sit pola elektrycznegoaktzacych punkt emisji
z anoda Srednica potdwkowa zaczyna spadasymptotycznie do zera, jednak elektrony nie
maja juz moAiwosci powielania.

Napkcie na drodze swobodnej elektromd) nie jest parametrem uniwersalnym
rowniez w wypadku wspoétczynnikbw wzmocnienia gazowego @alitych z uwzgidnieniem
i bez uwzgidnienia rozpraszania wstecznego elektrokgyksg przedstawionych w formie
wykreséw na rys. 6.15.

Wymienione diagramy wykazujnne warto€i wzmocnienia gazowego uzyskiwane
przy zmianach @énienia, nz te wyznaczone przy zmiennym nepu anodowymJ,, mimo iz
napkcia U, w poréwnywanych punktach byty takie same. Charakterystyki pokaysigj
w zakresie napt U, mniejszych od 0,2 V (tEJ/p < 1,33 V/imm-hPa), a ¢ matych napi¢
anodowych lub wysokich énien, gdzie elektrony nie majgenergii wystarczagej do jonizacji
I wspotczynniki wzmocnienia gazowego wyngsdeg = 1 i ksg < 1. Krzywe zaczynaj si¢
rozgatzia¢c w punkcieU; = 0,2 V gdy przy statym zasilanid, = 200 V cénienie spada na

tyle, ze elektrony g w stanie nabraenergii kinetycznej wystarczgej do jonizaciji.

100



TTTT
A
; LA\
' Y

7|/

04— e
skl

Rys. 6.15. Wspotczynniki wzmocnienia gazowego w funkciiai@pia drodze swobodne;
elektronu U (Wo= 2 eV,l,= 1mm, para wodna, — parametry w punkcie maksimum: krzywe
2,4-1=200V, p =20 hPa, krzywe 1, 3—-p =5 hPga,2600 V): 1, 2 — K
z rozpraszaniem wstecznym (odpowiednio zmiegmerbienne p 3, 4 —Kkgq
bez rozpraszania wstecznego (odpowiednio zmiegnerbienne ).

W miar jak ciknienie maleje, malejstraty na wzbudzanie i energia elektronéw
wzrasta. Radie rownie liczba zderzg jonizujgcych i wspoétczynnik wzmocnienia gazowego
osiagga maksimum przy &nieniu 20 hPa. Przy dalszym spadkén@nia rofiie wprawdzie
napiccie na drodze swobodnej elektrot) lecz liczba zderze maleje i wspoéiczynnik
wzmocnienia gazowego spada. Dokfladnie odwrotna sytuacja ma miejsce w wypadku
utrzymywania statlego @iieniap = 5 hPa i stopniowego zgkszania nagicia anodowego.
Wspotczynnik wzmocnienia gazowego zaczyna wzéaptavyzej 1, dopiero dla napt na
drodze swobodnej elektrond, > 1 V, tj. U, > 33 V i rosie do maksimum przy nagmiu
anodowym U, = 600 V. Maksymalny przekroj czynny dla zderzgnizujgcych osiga
wartos¢ gjon = 0,55 1/mm-hPa przy energiach elektronu niecozeprii00 eV, co stanowi
energe sredni elektronow przy napciu anodowymU, = 200 V. Wymieniony przekroj
czynny przelicza sisrednio na 2,75 zderzenia jonizaggo przy dnieniu 5 hPa na drodze
1 mm. Przy powielaniu lawinowym wzmocnienie wyniesie zakem2'°= 6,7, podczas gdy
wartos¢ wspotczynnika wzmocnienia gazowego odczytana nar@splx wynosi okoto 7 i jest
ponad dwukrotnie mniejsza miw poprzednim maksimum. Dalszy wzrost nam
anodowego powoduje juspadek wzmocnienia w zgaku ze zmniejszaniem¢sprzekroju
czynnego na zderzenia jonizag. Nalgy tu dod&, ze w obliczeniach nie uwzglniano

emisji wtornej elektronow stymulowanej bombardowaniem jonowym, bowiem dla pary
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wodnej jest ona pomijalnie mata. Widéutaj, ze wprowadzona jeszcze przez Townsenda
zaleznos¢ wspotczynnika wzmocnienia gazowego od ilor&zp, a wic réwniez od U, nie

jest jednoznaczna i wymaga podania jednego z tych czynnikéw jako parametru.

1,0

04

1E-3 0,01 0,1 1 10

U, V]

Rys. 6.16. Wspotczynnik ekstrakgjivcfunkcji napgcia na drodze swobodnej elektrony U
(warunki obliczé i oznaczenia krzywych jak na rys. 6.15, parametpunkcie rozgazienia
charakterystyk: W= 0,1V, E/p = 0,66 V/mm-hPa; krzywe 1, 3 — 5 hPa=lB V; krzywe
2,4 —p =300 hPa, =200 V).

Z kolei, diagramy dotyegce wspotczynnika ekstrakeji, przedstawione na rys. 6.16
stanowjy potwierdzenie stusznokprzyjecia nap¢cia na drodze swobodnej elektrody jako
parametru opisggego procesy rozpraszania wstecznego elektronowywravyznaczone
w tych samych warunkach jak dyskutowane poprzedineminice potéwkowe strumieni
elektrondw, a wgc alternatywnie ze zmiargisnienia gazip lub napécia anodowegdJ,, tym
razem pokrywaj sic dos¢ doktadnie na niemal calej diugns Niewielkie odsgpstwo
diagramow otrzymanych dla zmiennegénieénia g zauwaalne dopiero przy €nieniach
bliskich atmosferycznego, poza zakresem stosoweinmskroskopii srodowiskowej. Poza
tym model numeryczny nie jest dodéktadny by interpretowiatak mate ronice.

Ogodlnie rzecz biaic, przedstawione przyktady pokazuge zjawiska towarzysze
przeptywowi pgdu elektrycznego w gazie mopdy¢ skalowane tylko w ograniczonym
zakresie i wymagaj prowadzenia oblicZe z zachowaniem warunkéw odpowiagtajch
parametrom modelowanego ukfadu rzeczywistego. Takie zasady spetnialy obliczenia
wykonane przez autora, a parametry zredukowane zostaty wprowadzone tylko na rysunkach,

aby uprdgcic¢ ich opis. W podpisach pod rysunkami mazednak znal€ warto<i liczbowe
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parametrow potrzebne do powtdrzenia obliczédgraniczone madivosci skalowania

geometrii elektrod potwierdzapbliczenia dyskutowane w ngshym rozdziale.

6.2. Przeptyw elektronéw w polu ogniskugcym

Rozwaania przedstawione w poprzednim rozdziale wskgzig w jednorodnym
polu elektrycznym kondensatora ptaskiego, jest Im@z uzyskanie strumienia elektronéw
relatywnie dobrze skoncentrowanego na powierzchni anody, nawet w obiegams. Jednak,
aby uzysk@& wzgledng potszerokose strumienia elektronéw na poziomiBy/l, < 0,5,
zredukowane natenie pola elektrycznego powinno dydos¢ duze i wynosé okoto
100 V/imm-hPa (co daje napie na sredniej drodze swobodndy, > 10 V). Intuicja
podpowiada,ze lepsze rezultaty moa by uzysk& w polu niejednorodnym o dziataniu
skupiajgcym, np. takim jak w soczewce katodowej. Tego radzpple mog zosta
wytworzone w najprostszej formie, rowniew ptasko réwnolegtej strukturze elektrod,
np. przez elektryczne wyizolowanie kotowej anody w gornej elektrodzie kondensatora
ptaskiego, w ktorego obbie prowadzono poprzednie obliczenia. W tym wypadgiiarostata
cze$¢ gornej elektrody, otaczgja kotows anod, moz pozostaw@ na potencjale dolnej
elektrody (katody) kondensatora i sftézjako elektroda ogniskaga, tak jak to pokazano na
rys. 6.17.

D,
elektroda ogniskujgca R i "T'“‘"- anoda
\\ AT /1
b S /,
L
s katoda

Rys. 6.17. Schemat ptasko-rownolegtego uktadu trojelektrodowego zkarodg
I pierscieniowy elektrodgogniskugcg.
Mimo prostoty uktadu elektrod, ztoay mechanizm dziatania detektora powoduje,
ze dla pelnego przeanalizowania wszystkich aspekiaepbywu elektronéw w tym ukfadzie
nalezatoby uwzgédni¢ wptyw bardzo wielu parametréw twai@ych niezliczone kombinacje.
W zwigzku z tym postanowiono dokofiavstepnej analizy procesu ogniskowania strumienia
elektrondéw dla ustalonych parametrow, uznanych za typowe przy badaniu preparatow

biologicznych za pomacdetektoréw wykorzystywanych przez autora dotychcxsgniki
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obliczen dla argonu i pary wodnej, dotyge wzgkdnej srednicy potdwkowej Dy/l,
strumienia elektronbw na anodzie, wspoiczynnika ekstrakgji wspotczynnikow
wzmochnienia gazowego z uwzdhieniem i bez uwzgtinienia rozpraszania wstecznego
elektronowkeg, kgg Oraz napicia na drodze swobodnej elektrody, przeprowadzonych przy
ustalonych nagpujacych parametrachp = 2 eV,l; = 1 mm,p = 5 hPa, przedstawiono jako
funkcje srednicy anodyD, na rys. 6.18. W wymienionych obliczeniach petgj napecie
anodoweU, = 100 V dla argonu U, = 200 V dla pary wodnej, aby utrzyghporéwnywalne
wspotczynniki wzmocnienia w obu gazach. Z kolei, na rys. 6.19. przedstawiono odchylenia
standardowe odniesione do wadiosrednich dla wszystkich parametrow zilustrowanych na

poprzednim rysunku.
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Rys. 6.18. Wzgtina fednica potdwkowa B, strumienia elektronéw na anodzie,
wspotczynnik ekstrakcji,rwspoétczynniki wzmochnienia gazowego z ugdrgéniem i bez
uwzgkdnienia rozpraszania wstecznego elektrongyKgy, napicie na drodze swobodnej
elektronu U w funkcji fednicy anodyD, (Wo= 2e V, =1 mm, p =5 hPa): a) argon

(Ua=100 V), b) para wodna ;= 200 V).
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Rys. 6.19. Odchylenie standardowe odniesione do wariedniej du, odpowiednio dla
danych przedstawionych na rys. 6.18.

Wplyw pola ogniskujcego moma tu oceri poréwnujc powyzsze wykresy
z podobnymi wykresami spagdzonymi dla przeptywu w obszarze pola jednorodnego.
W wypadku najwkszychsrednic anody, okoto 10 mm, rozktad pola na osi arjediyniemal
jednorodny i wszystkie parametry odczytane na rys. 6.18aai Zaledwie o kilka procent
mniejsze od wartad otrzymanych w polu jednorodnym przy tym samym igap U,

(t. U, =13,5 V dla argonu U, = 6,6 V dla pary wodnej). Jednak zmniejszasrednicy
anody D,, np. do 0,8 mm, wie st ze zmniejszaniem ngtenia pola elektrycznego na
katodzie i wynikagcego sid napecia U, (U, = 5 V dla argonu U, = 2,2 V dla wody).

W tych warunkach uzyskujeeszogniskowanie strumienia elektronéw na poziomj#, =

0,5 dla argonu Dy/l, = 0,43 dla pary wodnej, w porownaniu z waciaéi okoto 1,1
otrzymanymi przy tych samyct; w polu jednorodnym. DI®, = 0,6 mm rOnice g jeszcze
wigksze. Odchylenia standardowe odniesione do warkoédniejo/u utrzymup sie na dosé
niskim poziomie okoto 0,1 réwniei w tym wypadku. Zmniejszenigrednicy potdwkowej
strumienia jest tu efektem korzystnym, optaconym jednak przez rbwnoczesne zmniejszenie
pozostatych parametréw, jak wspoétczynniki wzmocnienia gazowego i wspoétczynniki
ekstrakgciji.

Zrodio  wystpowania niekorzystnych efektéw mue jednak zredukowa
zwigkszapc napécie anodowe w ten sposéb, aby utrzynstéate nagicie (pocatkowe) na
drodze swobodnej elektrond,. Wykresy dotycgce omawianych parametrow, otrzymane
przy zatozniu stategoU, (U, = 10 V dla argonu U; = 6 V dla wody) i ich wzgldne
odchylenia standardowe przedstawiono na rys. 6.20 oraz na rys. 6.21. Pokazano taim réwnie
zaleznos¢ napecia anodowegoU,, niezbglnego do utrzymania zalonej wartogi U,

w funkgciji srednicy anodyD,. W tym wypadkusrednice potowkowe odczytane w tym samym
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punkcie, tj.D5 = 0,8 mm, § mniejsze w obu gazach (odpowiednio: 0,45 mm i Qy28).
Rowniez zdecydowanie korzystniej przedstawig sprawa wzmocnienia gazowego, ktore
utrzymuje s¢ na statym poziomie w wypadku wody i meé dla argonu dla matycérednic
anody. Wspotczynnik ekstrakcjte, przy statymU, oczywicie jest rOwnie staty w obu
wypadkach. Utrzymanie statych wartod), w catym zakresidrednic anodyD,, wymagato
zwickszenia nagcia anodowego: trzykrotnego dla argonu i czterolegtndla wody przy
D, = 0,8 mm. Wartasi fizyczne napi¢ w tym punkcie, s niewielkie dla argonu (140 V)

i dos¢ spore lecz realne dla pary wodnej (850 V). Wartinggk wspomni& ze relatywnie
niskie nap¢cia anodowe zostaty dobrane tak, by wspoétczynnikinaenienia gazowego byty
mate (nie przekraczaty 16), gki czemu obliczenia dotygmiezbyt dugj liczby elektronéw

I mogs by¢ przeprowadzone w roggnym z punktu widzenia autora czasie.
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Rys. 6.20. Wzgtina fednica potéwkowa B, strumienia elektronéw na anodzie,
wspotczynnik ekstrakcji,rwspoétczynniki wzmochnienia gazowego z ugdrgéniem i bez
uwzgkdnienia rozpraszania wstecznego elektrongyvkg,, napicie anodowe Ww funkciji
srednicy anody R(Wo =2 eV, L=1 mm, p =5 hPa): a) argorl), = 10 V), b) para wodna
(Up=6,6 V).
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Rys. 6.21. Odchylenie standardowe odniesione do wariedniej du, odpowiednio dla
danych przedstawionych na rys. 6.20.

Warto teraz zwrodi uwage na wykresy przedstawione na rys. 6.21a i b, datez
olu — odchylé standardowych odniesionych do wadiaredniej danych przedstawionych na
poprzednio omawianych wykresach. Wédiam, ze odchylenia standardowe wspétczynnika
wzmocnieniakgg, nie uwzgbdniajacego rozpraszania wstecznego elektrongwvigksze od
wszystkich innych, kumulgj bowiem fluktuacje powielania gazowego elektronéw
i rozpraszania wstecznego (lub inaczej wspotczynnika ekstraksfanowscego dopetnienie
wspotczynnika rozpraszania wstecznego do jedhodednak wartosdiczbowa odchylenia
standardowego odniesionego do waciosredniej 6/u ~ 0,1), korespondgga z poziomem
szumow, mae by uznana za satysfakcjogag mimo wzgkdnie malego poziomu sygnatu
wejsciowego (50 elektronéw startigych z katody w kadej prébie). Tym bardziej
satysfakcjonujce g odchylenia standardowe pozostatych wietios

W dotychczasowych rozvganiach przyjmowanoze odlegtos¢katoda — anoda ma
wartos¢ jednostkowg, 1 mm. Naley wiec takze zbadé zaleznosci rozwazanych dotychczas
wielkosci charakteryzujcych przeptyw strumienia elektronéw, od odlegio@nody |,.
Wyniki obliczen przeprowadzonych w dwdch cyklach: przy statym eeipi anodowymU,
oraz stalym napciu nasredniej drodze swobodnej elektrobly, analogicznie jak to zrobiono
poprzednio, pokazano na rys. 6.22, rys. 6.23, rys. 6.24 oraz rys. 6.25. Tymsradema

anody zostata ustalona na poziomig=H2 mm.
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Rys. 6.22. Wzgtina sednica potdwkowa RID, strumienia elektronéw na anodzie,
wspotczynnik ekstrakcji,rwspotczynniki wzmocnienia gazowego z uydrgéniem i bez
uwzgkdnienia rozpraszania wstecznego elektrongyvkg,, napicie na drodze swobodnej
elektronu Y w funkcji odlegtogi anody } (Wo =2 eV, =2 mm, p = 5 hPa): a) argon

(Ua= 100 V), b) para wodnald, = 200 V).
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Rys. 6.23. Odchylenie standardowe odniesione do warieedniej du, odpowiednio dla
danych przedstawionych na rys. 6.22.
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Rys. 6.24. Wzgtina sednica potdwkowa RID, strumienia elektronéw na anodzie,
wspotczynnik ekstrakcji,rwspotczynniki wzmocnienia gazowego z uydrgéniem i bez
uwzgkdnienia rozpraszania wstecznego elektrongykg,, napicie anodowe Ww funkciji
odlegtogi anody } (Wp =2 eV, =2 mm, p =5 hPa): a) argor, = 10 V), b) para wodna

(U, =5,5V).
a) o4 b) o3
1-2 DYD, | 2-+ 1, | 3-4 kyy | 4-+ kg, 1-% DD, | 2-¢ T, [ 3-4 ky | 4-v kg,
*
[ ' 0,1 - B(’.ﬂ//-‘?:f
= — S o=
0‘1 —v =) — b 3 ry ol
N —— g S A BECS
3" s \\“ .
0,03 Y - r - . 0,02 v v
0,4 0,6 0,8 1,0 12 1,4 0,5 1,0 15 2,0
I, [mm] I, [mm]

Rys. 6.25. Odchylenie standardowe odniesione do wariedniej du, odpowiednio dla
danych przedstawionych na rys. 6.24.
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We wszystkich wypadkach pokazanych zely ksztatt odpowiadagych sobie
przebiegow dla argonu i wody jest analogiczny, nig¢ sk gtdbwnie pod wzgidem
ilosciowym. Zatem, w wypadku statego napa anodowego, zmniejszanie odlegioanody
powoduje wzrost nagenia pola elektrycznego i proporcjonalny wzrost eeipiU;. Skutkuje
to wzrostem wspotczynnika ekstrakejii zmniejszaniem sgisrednicy potdwkowej strumienia
elektronéw Dy/D,. W wypadku tej drugiej wielkad nalezy zauway¢, ze zmiany nie $
liniowe bowiem nie obowgruje juz zasada podohistwa geometrycznego stosowana
w optyce elektronowej, a wielkog odniesienia dl®y, jestD, = 2 mm, wec uzyskuje si tu
dwukrotnie mniejsze warteé wzgledne ni poprzednio, gdy et srednig odnoszono do
la=1 mm. Z kolei, wspoétczynniki wzmocnienia gazowego, przy zmniejsziniagodnie
rosngdo pewnego maksimum, co wynika ze wzrostu ¢g@piU; okreslajacego zdolnosdo
jonizacji przy zderzeniu. Przy dalszym zmniejszaniu odlegtds, wspotczynniki
wzmocnienia gwattownie makege wzgédu na zmniejszags Si¢ liczbe zderzé na drodze do
anody. Moz to by wskazaniem, by dobiefaodlegtos¢ robocz preparatu w pobiu
maksimum wzmocnienia, gdzie jego charakterystyka jestqsngt ptaska. W przeciwnym
razie trudno bgzie osygnac duzg glebie obrazowania, bowiem szczegoéty obiektu znajdej
si¢ na résnych gebokogiach bgla sie znacznie roaity pod wzgbdem jasnaosi.

W warunkach statego napgia nasredniej drodze swobodnej elektrohly, rowniez
natgzenie pola elektrycznego w przestrzenidayelektrodowej musi kystate, wobec tego
nastpuje zmniejszanie nagiia anodowegdJ, wraz ze zmniejszaniemesodlegtogi .
Wspotczynnik ekstrakcjie i srednica potdwkowa strumienia elektrondy/D,, pozostaj
niemal state, z lekkdendencj malepca tej drugiej wielkogi. Wspétczynniki wzmochienia
monotonicznie spadaj bowiem objawia si tu jedynie mechanizm zmniejszanig §czby
zderzeéh na malejcej drodze elektronow do anody.

Odchylenia standardowe odniesione do waitosrednich o/u, pokazane na
rys. 6.23 a,b i rys. 6.25 a,b, uklaglagic w poblizu wartoci o/ = 0,1 podobnie jak we
wszystkich poprzednio omawianych wypadkach. Jednak diagramy pokazane na rys. 6.23a,
otrzymane dla argonu w warunkach statego ¢@@ianodowego, wykazajmonotoniczny
przebieg — opadgj wraz ze zmniejszaniem odlegbbéanodyl,. Przy wekszychl, osiagaj
tez znacznie wyszy poziom ni ma to miejsce w wypadku pary wodnej, co maXkojarzy
z wigckszym przekrojem czynnym na rozpraszanie elastycohecia oshganym przy
wyzszej energii elektronéw aiw wypadku pary wodnej.

Jak juz wspomnianog/u tj. odchylenia standardowe odniesione do waitérednich

mozna uzna za proporcjonalne (a bymoze réwne) do warta N/S — szumu wnoszonego
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przez dany mechanizm zygany z transportem elektronédw w ukladzie rzeczywisty
i odniesionego do sygnatu. Wobec tego mopowiedzié, ze podstawowyntrodiem szumu
jest tu rozpraszanie wsteczne elektrondéw, bowiem wykresy dog/crvspotczynnika
wzmocnieniakgg, uwzgkdniajacego to zjawisko, niemal pokrywagie. Wykresy dotycace
wspotczynnika wzmocnieniakeg Uwzgkdniaja tylko fluktuacje powielania lawinowego
| przebiegag na znacznie nszym poziomie. Najmniejgzwartos¢ map fluktuacje srednicy
potdwkowej strumienia elektronéw co budzi nadgigie szumy rozptywowe powstate przy

transporcie przez dolrapertue dtawigca nie beda duze.

6.3. Wnioski

Obliczenia, ktérych wyniki przedstawiono w tym rozdziale stagavgtpny test dla
gtdbwnej tezy pracyze w warunkach niskiej préd moAiwy jest efektywny transport sygnatu
elektrondw wtérnych przez dolngprzestone diawigca do komory pokedniej uktadu
pompowania régicowego. Obliczenia przeprowadzono w najprostszyasko rownolegtym
ukladzie elektrod, aby mie momos¢ pewnych uogélnie@ Pierwsz i bardzo istotng
przeszkodaw przeptywie elektrondw wtdérnych do komory pedniej jest rozpraszanie
wsteczne elektronéw wtornych przez gaz wypehioiaj komoe przedmiotowy. Jest to
zjawisko szczegOlnie niekorzystne dla transportu sygnatu elektronowego, bowiem ma miejsce
przy powierzchni obiektu, a wé u samegozrodita gdzie sygnat jest bardzo staby,
a statystyczny charakter tego zjawiska jestdiem szumow rozptywowych. Podstawowymi
czynnikami decydujcymi o rozpraszaniu wstecznym elektronGyich energie pocgkowe
oraz zderzenia sptyste z molekutami gazu, gazynnikiem redukujcym ten efekt jest pole
ekstrakcyjne na powierzchni obiektu. Jako syntetycmmare pola ekstrakcyjnego, dgig
pewne mo#wosCi rozszerzenia stosowalreswynikow, przygto tzw. napicie na drodze
swobodnejU,, tj. naptcie nasredniej drodze swobodnej elektronu o energii rOwnajto<Ci
poczatkowej, wynikapce z nazenia pola ekstrakcyjnego przy powierzchni obiektak J
wynika z obliczé, naptcie U, jest jednoznacznym parametrem dla rozpraszania wstecznego,
w szerokim zakresie ngfen pola ekstrakcyjnego i @nien gazu. W celu uzyskania
wspotczynnika ekstrakcji elektrondw wtornych zbiego do jednad, napecie na drodze
swobodnej powinno wynoéi kilkanacie V. W typowych warunkach umlb#iajacych
obserwacg} preparatow zawierggych wodg (np. jak przygto: Wo = 2 eV, L = 1 mm,

p =5 hPa) wymaga to pola ekstrakcyjnego @zeatiu okoto 600 V/mm i zapewnia 7-krotne

powielenie elektronowe sygnatu SE w polu jednorodnym.
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Przez typowe warunki robocze, w pierwszyngdze rozumie si tutaj cgnienie
gazu, ktore powinno kyjak najnisze ze wzgldu na potrzebgitrzymania wysokiej préy
w kolumnie elektronooptycznej mikroskopu, a takzapewnienie przeptywu yaki
elektronowej do obiektu bez istotnego rozproszenia przez molekuty gazu. Z drugiej strony,
cisnienie gazu powinno ldydostatecznie wysokie by utrzytabiekt w stanie naturalnym,
awiec np. nie dopwsi¢c do wysychania preparatu biologicznego. Takim kompsem jest
cisnienie pary wodnejp = 5 hPa, umdiwiajagce utrzymanie preparatdw biologicznych
w stanie naturalnym przy zastosowaniu schtadzania ich do temperatury ckotaZ kolei,
mata odlegtosprzestony dtawicejl, = 1 mm, petracej tu rok anody, redukuje rozpraszanie
pierwotnej wizki elektronowej. Jak jusvspomniano, w wkszo<Li obliczer przyjeto energg
poczatkowg elektronédw wtérnych na poziomi8\p = 2 eV, zblzonym do najbardziej
prawdopodobnej energii pogtkowej elektrondw emitowanych z dielektrykow i preg@w
biologicznych, stanowtych wikszos¢obiektow badanych w VP/E SEM.

Wykazano tu réwnig ze wickszos¢ zwigzkdw migdzy parametrami opisagymi
przeptyw strumienia elektronOw w gazie, jest jednak nieliniowa i symulacje komputerowe
takiego przeptywu powinny ldyprowadzone dla parametrow odpowiagsch warunkom
rzeczywistym, jéli majg mie¢ znaczenie praktyczne. Obliczenia przedstawione m ty
rozdziale spetnigjwspomniane wymogi i odzwiercieddayvarunki w jakich pracuaj uktady
detekcyjne zrealizowane w praktyce. W zwku z tym moha 2z duym
prawdopodobigéstwem wnioskowd ze pozytywne wyniki symulacji znajdapetne
potwierdzenie przy praktycznej realizacji systemu detekcyjnego. Ten optymizm wynika
w pierwszym rgdzie z rezultatbw symulacji przeptywu elektronéw wip ogniskugcym,
uzyskanym w ptaskorownolegtym uktadzie elektrod, z kafomnoda wycieta w goérnej
elektrodzie. Pozostala ¢ tej elektrody (pieitien) o potencjale okoto 0 V spetnia ¢ol
elektrody ogniskujcej. Jak wynika z rys. 6.18, w takim ukitadzie prigneniu pary wodnej
5 hPa i nagjciu ekstrakcyjnym 200 V, dla typowej odlegbbsniedzyelektrodowe|, = 1 mm
i srednicy anodyD, = 2 mm moha uzyska srednig; potdbwkowy (potowa padu) strumienia
elektrondw wtérnych porej 0,6 mm tj. poriej typowej srednicy przestony dlawcej.
Zwazywszy,ze W tym wypadku wzmocnienie gazowe sygnatu wynosi@k razy, per saldo
mozna oczekiwa 2,5-krotnie silniejszego sygnatu w komorze ngokiej, nk ten emitowany
na powierzchni obiektu. Otrzymane wyniki trzeba doktadniej zweryfikowazgkdniajgc
realng konstrukcg obszaru wegiowego i uktadu detekcji wewtrgz komory pogedniej, co

bedzie przedmiotem kolejnych rozdziatow.
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7. Badanie mechanizmow przeptywu elektronéw w wieloelektrodowym

uktadzie wejsciowym modelu laboratoryjnego

7.1. Przestanki wsgpne i konfiguracja elektrod uktadu wejsciowego

Koncepcja detekcji elektrondéw wtérnych po ich przetransportowaniu przez przestony
dtawigce, powstata przed opracowaniem numerycznej metadgrba przeptywu elektronéw
w gazie. W zwizku z tym, pierwsze rozwzania modeli detektoréw realizgych
wspomniangkoncepc, byly opracowywane w znacznej mierze intuicyjniédaskonalone
eksperymentalnie. Wyniki dedadczeéd potwierdzity stusznos¢ zatozen wstkpnych i
wykazaty liczne zalety zbudowanych uktadéw detekcyjnych, nie pozwalaly jednak na
dokitadniejsze poznanie mechanizméw transportu elektronéw i na w petni racjonalne
ksztattowanie parametréw detektora. Opracowanie programu komputerowego MC-SIMION
i przeprowadzona za jego pomoanaliza mechanizmow transportu elektronow wtérnych
w wyidealizowanym, ptasko-rownolegtym uktadzie woepwym elektrod, przedstawiona
w poprzednim rozdziale, bardzo wzbogacita wiegrojektantow, nie dostarczyta jednak
odpowiedzi na konkretne problemy zwane z konstrukgj takie jak ksztalt i grubos¢
elektrod, odlegtoéi miedzyelektrodowe, naptia zasilania itp. parametry specyficzne dla
danego rozwgzania.

Przygty wstpnie schemat budowy detektorow: jedno- i dwustopeigoy opisany
w rozdziale 5, zdeterminowat wymiary i odlegtodmiedzy elektrodami w obu modelach
analizowanych za pomacprogramu MC-SIMION. Wedtug rys. 5.6 z rozdziatu dktad
elektrod na wegiu do komory posedniej sktada giz dwoch elektrod: elektrody ekragogj
oraz przestony dtawcej. Elektroda ekrangga spetnia tu dwie podstawowe role. Reguluje
przeptyw elektronéw i jonédw w komorze przedmiotowej orazzendy¢ wykorzystana do
wytworzenia nadmuchu gazu bezpdnio do obszaru prébki. Przestona digai ogranicza
przeptyw gazu do komory posdniej, oddzielajc obszary o zrGicowanym dinieniu, lecz
takze limituje przeptyw elektronéw do komory gredniej.

Przedstawione na rysunku tory elektronéw (rys. 7.1a) oraz tory jonow (rys. 7.1b)
dowodz moAiwosci skutecznego transportu elektrondw przez przestthenyiaca. Phtanina
torow pokazana na tym rysunku nie pozwala jednak necides analiz przeptywu
elektrondw w obg¢bie detektora. Dlatego w programie MC-SIMION przexigho
zapisywanie danych liczbowych dotycych liczby elektronéw i jondw w poszczegolnych
obszarach detektora. Jak wigda w obliczeniach dotyerych modelu detektora
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dwustopniowego liczba elektrondéw i jondw generowanych w trakcie ohligze dua, co
zwigksza czas oblicze Ponadto obszar w komorze pedniej nie zostat jeszcze ostatecznie
zaprojektowany, a pole elektryczne wytworzone przez umieszczone tu elektrody moz
istotnie wptyw@& na sprawnosctransportu elektronow przez przestodiawigcs. Dlatego
korzystne jest podzielenie detektora na dwa lukks# liczbe obszaréw, ktore magby¢
rozpatrywane osobno. Catofdoze by pdmiej traktowana jako szeregowe patenie tych

obszarow.

Rys. 7.1. Schemat dwustopniowego systemu detekcji elektronéw w trakcie symulacji w
obszarze wégiowym i komorze pogdniej (cknienie w komorze przedmiotowej 5 hPa,
argon): a) tory elektronéw, b) tory jondw € 0,05) [117]

Obszar weciowy moz by uznany za pierwszy stopieszeregowego ukiadu
wzmacniaczy, przez co staje in najwaniejszy dla otrzymania zadowajaggo sygnatu.
Rozktad pola elektrycznego w tym obszarze, odpowiedzialny za przeptyw elektronow,
wynika z ksztattu i napcia elektrod pokazanych na rys. 7.2, takich jak:liksto
przedmiotowy {), przestona ekramga @), dolna przestona dtawca @), elektroda
ekstrakcyjna4). Aby zamodelowawptyw elektrod rozmieszczonych w obszarzerpdgim,
na sprawnosdransportu elektronéw, nad otworem w przestonigvdieej umieszczono anode
zastpcz (5). Elektroda ta generuje pole elektryczne, ktére powinno &aestaymane przez
elektrody projektowane we wirzu komory pokedniej. Aby dokladniej przeanalizowa
przeptyw lawiny wytadowania, obszar wejowy zostat podzielony na trzy sektory
oznaczonel, 1l i Il na rys. 7.2. Program MC-SIMION zapisuje stan elektronow
w poszczegOllnych sektorach, ¢kdi czemu moliwe jest obliczenie interesagych
parametrow. Cykl oblicze dla kadego punktu pracy, realizowany byt dla 20 elektronow
startugcych z energi poczitkows 2 eV i powtarzany 20-tokrotnie. Umlaiiato to obrobke
statystycznagwynikow.

114



Rys. 7.2. Schemat obszaru sg&gwego (1 — stolik przedmiotowy, 2 — przestona ekgaa, 3
— przestona dtawica, 4 — elektroda ekstrakcyjna, 5 — anoda gasta, PE — wizka
elektronowa, skala siatki 0,1 mm}17]

7.2. Parametry transportu elektrondw przez dolm przestore dtawigca

Wzmocnienia sygnatu w kolejnych sektorach, zaznaczonych na ryd, n.2 Il ),
K1, Kz, K3 wyznaczanessjako stosunek liczby elektrondéw po preji przez granig obszaru
do liczby elektronéw na wégiu tego obszaru:

K, =—21, (7.1)

gdzie: K;j—wzmocnienie sygnatu w danym obszarze,

Nz; — liczba elektrondw po prz@iu gornej granicy danego sektora (stajelisizbg
elektrondw na weiciu kolejnego sektora), dla trzeciego sektora edickzba elektronoéw ktora
dotrze do anody,

No,; — liczba elektronédw na wéjiu danego sektora, dla pierwszego sektora jest to
liczba elektronow startggych z powierzchni stolika.

Catkowite wzmocnienie sygnaitu ; Kest iloczynem wzmocnie poszczegolnych
obszaréw, bdz po prostu stosunkiem liczby elektronow, ktére dagiedo anody, do liczby
elektrondw, ktore startgjze stolika przedmiotowego:
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Ko =K K, Ky =2 (7.2)
SE

gdzie: K;—wzmocnienie catkowite,

K1, Kz, K3 — wzmocnienia poszczegolnych sektoréw,

Na — liczba elektron6w dociergja do anody zaghczej,

Nsg— liczba elektronéw startagych ze stolika przedmiotowego.

Parametry te ukazawptyw napec¢ zasilajcych oraz ksztattu, rozmiaru i pakenia
elektrod systemu na sprawstotransportu elektronéw. Natomiast odchylenie standardowe
odniesione daredniej liczby elektronéw przekraczaych granie¢ miedzy sektorami miae
by¢ uznane za proporcjonalne do stosunku szumu do syghEf ha granicy danego
obszaru, podobnie jak w rozdziale 6.

Na rys. 7.3 przedstawiong wartasici wzmochienia poszczegolnych obszaréw (linie
ciggle) oraz wzmocnienie catkowite (linia przerywana) w zabéci od r&nych parametrow
pomiaréw. Z kolei, na rys. 7.4 prezentowang wartagci odchylenia standardowego
odniesione daredniej liczby elektrondw przekraczaych granie sektora (interpretowane
jako stosunek szum — sygnilS, dla tych samych warsoi parametrow jak na rys. 7.3.

Z wykresow wynikaze najwekszy wptyw na catkowite wzmocnienie sygnatu, ma
ksztalt i napgcie elektrod w pierwszym, najgkszym sektorze, gdzie kaskada jonizacji ma
mozliwos¢ rozwiniecia sk. Im wyzsze napicie na przestonie dtawgej tym wikszy stopié
jonizacji. Taka tendencja widoczna jest réwinimea rys. 7.4b. Przez otwor w elektrodzie
ekranugcej o coraz wiksze) s$rednicy wyplywa coraz wcej pola elektrycznego
generowanego przez przesjordtawiagca umazliwiajac jonizacg coraz bliej stolika
przedmiotowego, dzki czemu sygnat przechoglzy przez otwoér w przestonie diaytiej jest
coraz wekszy. W wypadku rys. 7.3d, kowzmocnienia jonizacji odgrywa odlegtoukiadu
elektrod przestony diawtej od stolika przedmiotowego. Pomimo zmniejszonego obszaru
ekstrahowana jest wksza ilg¢ sygnatu, ktory mge by nastpnie wzmocniony. Zmiany
napkcia elektrody ekranagej (rys. 7.3c) umdiwiajg regulacg skupiania elektronéw
wtornych z jednoczesnym zgiiszeniem stopnia ekstrakcji sygnatu. gk@zone napgcie
elektrody ekranuacej powoduje zwikszenie nagcia na drodze swobodnej,Uuz przy
stoliku przedmiotowym i zwkszenie wspoétczynnika ekstrakcji. Jednak gdy jest ono jeszcze
stosunkowo niskie unitiwia dobre skupianie elektronéw w otworze przestony. P@ay$0
V elektrony g juz przychgane przez elektrgdekranujcs, co uwidacznia sgi stratami

w sygnale.
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Rys. 7.3. Wzmocnienie sygnatu elektronéw w poszczegoélnych sektorach obszarwegs)
(linia ciggta) oraz catkowite wzmocnienie systemu detekcyj(liega przerywana)
(argon 5 hPay = 0,05, d§ednica przestony dtawcej Dra = 0,6 mm) w funkciji:
a) napecia przestony dtawgicej Ura (Dse= 1,6 mm, We=0V, U, = 1,2/U+,),
b) srednicy przestony ekranggej Dse (Use=0V, Ura =100 V, U =120 V),
c) napkcia przestony ekranygej Usg (Dse= 1,6 mm, W =100 V, U =120 V),
d) odlegtosi stolik - przestona ekrangga Hse (Dse= 1,6 mm, Wg=0V,Ura =100V,
Us=120V) [63].
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Rys. 7.4. fu — odchylenie standardowe odniesione dadsiej liczby elektronow
przechodzcych przez granicsektorow obszaru waiowego (argon 5 hPa, z 0,05,
srednica przestony dtaycej Dra = 0,6 mm, dla 20 probek przeptywu przy 20 elektronach
wejsciowych w probce) w funkciji:

a) napkcia przestony dtawicej Ura (Dse=1,6 mm, Ye=0V, U, = 1,2/U+,),
b) srednicy przestony ekranggej Dsg (Use=0V, Ura =100 V, U =120 V),

c) napkcia przestony ekranggej Usg (Dsg= 1,6 mm, Ya = 100 V, U = 120 V),

d) odlegto£i stolik - przestona ekrangga Hsg (Dse= 1,6 mm, Wg=0 V,Usa =100V,
Ua=120V) [63].

Przedstawione obliczenia byly wykonywane przy statym stosunkueanapi
przestony diawgcej i anody Ua = 1.2[WUrs), co skutkowato statym poziomem wzmocnienia
w sektorze Ill. Z tego wzgtu wysokie byly réwnig straty w sektorze I, mianowicie
w niewielkim obszarze przestony diaywej. Ze wzgtdu na niskie napcie anody elektrony
rozpraszane w gazie trafiaty wianki otworu. Projektujc zatem rozktad elektrod we wtnzu
komory pog¢edniej naley ten fakt wzac¢ pod uwag.

Waznym parametrem moéyiym o jako€i danego rozwzania jest stosunek szumu
do sygnatu. Z rys. 7.4 wynikage najwekszy szum generowany jest w sektorze drugim, czyli
w otworze przestony dtawiej. Ten obszar moa uzné za wyskie gardto catego systemu.

Jednak day szum powstaje takzw pierwszym obszarze, a ten efekt meivyja&ni¢ opisana
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w rozdziale 6 teog rozpraszania wstecznego elektronéw emitowanych igkab przez

molekuty gazu, zalaego od ich energii pogtkowej i natzenia pola ekstrakcyjnego.

7.3. Whnioski

Obliczenia przeprowadzone za pom@rogramu MC-SIMION dowodg iz wptyw
na sprawnosétransportu sygnatu elektrondw wtérnych ma wiele apstrow. Jednym
z gtdbwnych jest napcie elektrod tworgcych przestongtawigca. Wieksze napicie przestony
dtawigcej powoduje intensywniejsze powielanie elektronowsektorze pierwszym, di
czemu wecej elektronOw mog st znale¢ w obszarze otworu przestony diaee). Jednak
nie tylko zwickszanie nagrcia przestony jest wae. Napgcie elektrody ekranage) wptywa
zarobwno na poprayv ekstrakcji elektronéw z powierzchni stolika przedtoivego, jak
rowniez na wspomniane powielanie lawinowe. Ocziei¢ wzrost napicia ekstrakcyjnego
moze sk odbywa& na zasadzie zwkszenia otworu w elektrodzie ekstrakcyjnej lub
zmniejszenia odlegtad roboczej pomidzy elektrodaekranugca a stolikiem przedmiotowym.
Waznym spostrzeeniem jest to,z napkcie anody zagpczej, a co za tym idzie schemat
utozenia elektrod w obszarze peéinim moz mi&€ duzy wplyw na sprawnosdransportu
w sektorze drugim obszaru wejowego, ktory, jak wynika z obliche jest wyskim gardiem
na drodze sygnatu do koncowego systemu detekcyjnego. Analiza wplywu elektrod
w obszarze poédnim zostanie przedstawiona w kolejnym rozdzialeyz nalezry tu
uwzgledni¢ rzeczywiste rozwizania, ktore bda generowaty pole elektryczne w miejscu

anody zasipczej.
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8. Parametry uktadu detekcji koncowej w obszarze pfrednim

8.1. Koncepcja detektora kotowego o symetrii osiowej

Oczywist niedogodnogia transportu sygnatu elektronowego przez przestong
diawiagca s straty padu elektronowego na tej przestonie, spowodowane raszgniem
elektronéw w gazie. Jak wykazano to w poprzednim rozdziale, wspomniane stratyoyhog
zminimalizowane, przez wytworzenie odpowiedniego rozktadu pola elektrycznegitzymi
preparatem a przestongogniskowanie), a takz mog by¢ zrekompensowane z duza
nadwyzka dzigki zastosowaniu wysoko czutego detektoradamiego typu scyntylacyjnego,
zaopatrzonego w fotopowielacz (detektor Everharta-Thornleya). W wypadku opracowanego
wczesniej detektora dwustopniowego (rozdz. 5) czutgdyta wydatnie zwkszona, przez
dodatkowe zastosowanie powielacza elektronéw w formie ptytki mikrosferoidalnej (MSP).

Prost konstrukcg i dobrymi parametrami charakteryzuje ¢ sidetektor
jednostopniowy. W obecnej formie (asymetrycznej, ze scyntylatorem bocznym) jest on
jednak rozwazaniem wsipnym, ktorego zadaniem byto potwierdzenie stuseznkéncepcji
detekcji sygnatu w komorze p@dniej z jego konwersj na sygnatswietlny (detektor
scyntylacyjny). Rozwidzanie to powinno zosta zmodyfikowane w celu eliminacji
zaobserwowanych niedogodmds i uzyskania optymalnych parametrow ytkowych.

W pierwszym rezdzie dotyczy to takich niedogodrmsjak znieksztatcenia astygmatyczne
wigzki pierwotnej, wynikajce z bocznego usytuowania anody (scyntylatora) oraz
stosunkowo maty przechwyt pola elektrycznego anody na stoliku przedmiotowym,
spowodowany duzgej odlegtogia od przestony diawcej. Drugi z wymienionych efektow
powoduje obnienie sprawnas transportu elektronowego przez wspomnipreestone

Odpowiedzi na te problemy jest koncepcja osiowosymetryczneddadu
detekcyjnego stanowiéego rodzaj soczewki katodowej dla elektronéw wtémy soczewki
pojedynczej dla wizki pierwotnej [L14, 115, 119 Taki uktad detekcyjny mara realizowa
w wielu wariantach, rdiagcych s¢ wiasciwosciami elektronooptycznymi, dostosowanymi do
przewidywanych zastosowta Podobnie jak w detektorze asymetrycznym (rys.)5.68aon
struktury detektora twosztrzy elektrody: przestona dtagda (1), anoda (2) pokryta cienka
warstwg scyntylatora (2a) i tuleja ekrangp (3), tak jak to pokazano na rys. 8.1. Stagowi
one miniaturowy soczewkeelektrostatycznatzw. soczewkgednopotencjatow; umieszczong
wewndrz $wiattowodu (4, 4a, 4b) prowadeego do fotopowielacza. Napie anodowe

powoduje powstanie silnego pola elektrycznego, ktore przenika przez przeléomaca
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I dodaje st do jej pola w pobfiu preparatu, powodag skuteczngkstrakog i ogniskowanie
elektronéw wtoérnych emitowanych z jego powierzchnisliJeisnienie gazu w komorze
przedmiotowe] jest dostatecznie @yzto pole elektryczne anody wspomagane polem
wytworzonym przez naptie przestony dtavdcej, powoduje jonizagjlawinowg prowadaca

do multiplikacji sygnatu elektronowego emitowanego z obiektu. Elektrony wtérne
ogniskowane na przestonie, ptymnlalej do komory pagdniej, gdzie $ przechwytywane
przez pole anody i zdobywgajwysoka energé¢ kinetyczng przetwarzangw warstwie
scyntylatora na sygnaliwietlny. Sygnat ten jest transportowanywiattowodem do

fotopowielacza, gdzie jest przetwarzany powtornie w sygnat elektronowy i wzmacniany.

Rys. 8.1. Schematyczny przekroj pionowyguniego detektora elektrondéw wtérnych (ISED)
o symetrii osiowej W1: 1 — dolna przestona digea, 2 — anoda, 2a — warstwa scyntylatora,
3 —rurka ekranujca, 4, 4a, 4b — elementwiattowodu gtéwnego, 5 — przektadka izgka,
6 — warstwa ekranygca, EB — wgzka elektronowa, p p, — cisnienia, odpowiednio w
komorze przedmiotowej i p@dniej [115].

Jak juzwspomniano, detektor osiowosymetryczny mdi¢ realizowany w wielu
wariantach romigcych st liczba i ksztaltem geometrycznym elektrod, a @kvap¢ciami ich
zasilania. Na etapie projektowania realnej konstrukcji detektorazyngbezeprowadzi
badania i dokonaoceny wptywu wymienionych cech konstrukcyjnych stotine parametry

detektora.
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Mozna przyjé, ze do najwaniejszych witaciwosci czesci soczewkowej detektora
zalicza s¢:

e wilasciwosci elektryczne, w tym: przechwyt pola elektrycznegoody i innych
elektrod, na powierzchni stolika przedmiotowego, spragjajekstrakcji elektronéw
wtornych,

* aberracja sferycznasCaberracja chromatyczna,C

* potozenie punktu ogniskowania soczewki obiektywow®] w ktorym nasipuje

ostateczne zogniskowanieaaki elektronowej na stoliku przedmiotowym,

* wzmocnienie jonowe w rd@wch zakresach @iien,

Niektore z nich wymagajwsiepnego omowienia, ktére zamieszczono pepi

8.2. Przechwyt pola elektrycznego anody

Istotnym parametrem warunkéw przeptywu elektronédw w obszarzéciaalym
detektora jest naptie na drodze swobodnej elektroby definiowane m.in. przez ngtenie
pola ekstrakcyjnego na stoliku przedmiotowy. Aby uzysk& dane w tym zakresie,
oceniano wptyw poszczegolnych elektrod nacaanie pola elektrycznego na powierzchni
stolika przedmiotowego. Wptyw ten opisano w formie wspoiczynnika przechwytu pola

elektrycznego na powierzchni stolika:

_B
D=5 (8.1)

gdzie: D;— wspotczynnik przechwytu pola od i-tej elektrody,

Ei — natzenie pola elektrycznego generowanego przezldktrod na powierzchni
stolika przedmiotowego,

U; — napécie polaryzacji i-tej elektrody.

WspotczynnikD; byt wyznaczany dla nagé pozostatych elektrod rownych zero.
Wyznaczenie wspotczynnikow przechwytu elektrod w danym wariancie geometrycznym
detektora pozwala na unikwgie dalszych oblicze numerycznych w celu wyznaczenia
natzenia pola ekstrakcyjnego na stoliku przedmiotowym przy dowolnej kombinacgcnapi
elektrod. Pole ekstrakcyjne obliczae siwtedy jako superpozygj pél wynikapcych
z poszczegolnych przechwytéw i napelektrod. W zasadzie, najar@ejszym byto poznanie
wptywu anody na ekstrakgjelektrondw, gdy wptyw pozostatych elektrod zostat opisany

w rozdziale 7.
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8.3. Bkdy odwzorowania

W optyce elektronowej, w przylkniu gaussowskim powinny byspetnione
nastpujagce warunki dla zapewnienia odwzorowania wierneg@J12

* 0§ wiazki elektronowej pokrywa &i z osi symetrii pola elektrycznego Ilub
magnetycznego,

* pola elektryczne i magnetyczne oraz przestonynagalnagsymetrie osiow,

» katy, jakie tworz tory elektrondw z ogi symetrii, § tak male, ze funkcje
trygonometryczne tychgkdw — sinus i tangens — mp@y¢ zasgpione odpowiednimi
katami.

J&li te warunki nie g spetnione, powstajbtedy odwzorowania (aberracje). Liczba
rozrémnianych aberracji jest znaczna, mazje jednak podzi€lina dwie grupy: aberracje
geometryczne i aberracje fizyczne.

Aberracje geometryczne powstay uktadach elektronooptycznych wowczas, gdy
tory elektron6w realizagych obraz nie g prawie osiowe (paraksjalne), tzn. odlegios
i nachylenia wzgidem osi nie s bliskie zera. Do gtdwnych typow tych coldw nalea:
aberracja sferyczna, przecinkowo@&stygmatyzm, zakrzywienie pola obrazu i dystorsja.

Natomiast aberracje fizyczne wynikay fizycznych wihaciwosci swiatta, w tym
wiasciwosci  wynikajacych z charakteru falowego. Zaliczajsic tu, m.in.: aberracja
chromatyczna, lad dyfrakcji, astygmatyzm osiowy.

Spogod aberracji elektronooptycznych najbardziej napeatry wizki elektronowej
wplywaja: aberracja sferyczna, aberracja chromatycznad tyfrakcji. W niniejszej pracy
skupiono s¢ na dwoch pierwszych &dach odwzorowania, bowiem detektor nie wptywa
w wiekszym stopniu na finalny @ dyfrakcji.

Przyczyngpowstawania aberracji sferycznej jest @ ziélolnoséskupiagca soczewek
elektronowych zmienia siwraz z odlegtasia r od jej osi, tzn. tory elektronéw przechade
w obszar soczewki daleko od osi, zatagsg silniej niz tory elektronéw bliskoosiowych
(rys. 8.2). W wyniku tego punktowy przedmiot jest odwzorowany w postagik&r
rozproszenia, ktérego promiéss w gaussowskiej ptaszcayie obrazowej wynosi:

o, =Ca; (8.2)
gdzie Cs— wspoiczynnik aberracji sferycznej odniesiony do obrazu,

0o — kat aperturowy (potowa Ka rozwarcia wjzki).

Btad ten jest charakterystyczny dla zwierciadet i saeteo powierzchniach sferycznych.
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Rys. 8.2. Schemat powstawania aberracji sferycaget plgd odniesiony do przedmiotu,
Ast — blgd odniesiony do obrazu, M- powkekszenie linioweqo — kgt aperturowy)[123].
Aberracja chromatyczna powstaje wskutek tegae ogniskowe soczewek
elektronowych zalgg od energii elektronéw oraz od wartohapec i pradow zasilagcych te
soczewki. W wyniku tego punkt przedmiotu zostaje odwzorowany w postaci rozmytej plamki
mimo, 7z wigzka elektronéw spetnia warunki optyki gaussowskiej.
Przyczynami aberracji chromatycznej s
* naturalny rozrzut pdkosci pocztkowej elektrondw,
e wahania nagkcia przyspieszagego,
» fluktuacje padow i napé¢ zasilagcych soczewd,
» straty energii elektrondéw podczas pkz& przez przedmiot.
W warunkach statycznych, gdy odchylenie tych waito§l wartgci prawidtowych

jest state, promiekrazka rozproszenia aberracji chromatycznepdit zogniskowaniap:
WYNOSi:

o, = a, (% —2%] C. (8.3)
gdzie: U, — napgcie znamionowe (przy ktorym naggiuje prawidtowe zogniskowanie
wigzki w plaszczynie roboczej) przyspieszge whzke lub zasilajce soczewke
elektryczm,

lp — znamionowy pyd zasilagcy soczewkgmagnetyczna
AU, 41 — odpowiednio odchylenia nagia i padu od wartoéi znamionowych,

C. —stata aberracji chromatycznej odniesiona do obrazu.
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Btad dyfrakcji, w niewielkim stopniu zaky od wiaciwosci uktadu detekcyjnego nie

byt wigc tutaj brany pod uwag

8.4. Potoznie punktu ogniskowania soczewki obiektywowej Z

W wypadku umieszczenia detektora elektrondéw jEjnsoczewki obiektywowej,
punkt ogniskowania tej soczewk¥; lezy poza koncow ptaszczyzng ogniskowania
(powierzchny stolika przedmiotowego). Jest to miejsce ogniskowamiazki pierwotnej
przez soczewk@biektywowy przy uwzgédnieniu skupiania, lig rozpraszania weki, przez
wprowadzong dodatkowo soczewkew postaci detektora elektronow wtornych. Gdy
wspomniana soczewka jest soczewkazpraszajca punkt ten ley przed ptaszczyzna
ogniskowania patic w kierunku padania wiki pierwotnej i jego wspétkdnaz; przyjmuje
wartoci dodatnie. Soczewka obiektywowa musi silniej ogovsat wigzke, aby
skompensowa wptyw dodatkowej soczewki. Odwrotnie, gdy soczewHlatektora jest
skupiapca, wtedy soczewka obiektywowa powinna skéipi@azke stabiej, za koncow
ptaszczyzngogniskowania (wart@ Z ujemne) (rys. 8.3). Gdy soczewka dodatkowa jest

bardzo silna Z- —o i soczewkgobiektywowy trzeba wydczyc.

N N

P

Z %
% )
obiekt soczewka soczewka
dodatkowa obiektywowa
skupiajgca

Rys. 8.3. Ogniskowanie guiki w obecnasi dodatkowej soczewki skupjagj

8.5. Pakiet programéw ELD

Komputerowe badanie wdaiwosci uktadow soczewkowych przeprowadzono za
pomo@ programu ELD (z angElectrostaticL ens Design) oraz EPROP (z anglectron
Optical Properties). Program ELD unibwia obliczanie rozkiadu potencjatu w osiowo
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symetrycznych uktadach soczewek. Maksymalna liczba wprowadzonych elektrod wynosi 9.
Obliczenie jest wykonywane dla ustalonego potencjatu elektrod lub dla potencjatu kolejno na
kazdej z elektrod. Mimoze program wymaga jedynie 640 kB paoiiprzy wykorzystaniu
wersji 3.xx MS-DOS, mata uzyska bardzo wysok dokladnos$¢ wyznaczania rozktadu
osiowego potencjatu (do 200.000 punktow). Wyniki analiz otrzymujewsipostaci pliku
tekstowego programu EPROP. Program ten Um@z okreslanie wiaciwosci
elektronooptycznych symetrycznych soczewek elektrycznych. Pozycja punridiowego
wedtug programu jest zawsze asymptotyczna, tj. liczona jako miejscegpraeciasymptat

do toru po opuszczeniu pola soczewki. Mlwe jest réwnie obliczenie aberracji
elektronooptycznych [85].

Rozpoczynajc prace z programem ELD nale zna& wymiary oraz potoenie
elektrod, lydz catego ich uktadu, ktéry ma byadeklarowany. Jest to niexne, poniewa
pierwszym krokiem jaki naley zrobi jest zainicjowanie przestrzeni roboczej, w ktérejlde
rysowane elektrody oraz prowadzone obliczenia. Wykonue t@i podagc minimalry
I maksymalg wartas¢ na osi rednych oraz maksymadnwartas¢ na osi odeitych. Wartos¢
minimalna rowna jest tu zawsze zeru, ponigwaodcktych jest jednoczmie osiy symetrii
calego uktadu. Naspnie naley poda ilos¢ i wspotrzdne linii horyzontalnych
i wertykalnych, ktore postuzgako szkielet do budowy ukiadu elektrod. Dalej maz
przystipi¢ do projektowania rozkiadu elektrod w edytorze gmafym, dla ktérego jest juz
zadeklarowana siatka podstawowa w postaci prostopadtych linii znajhlj se
w okreslonych wspotrzdnych. Mohna przesuw@ linie tak w pionie jak i w poziomie,
uzyskupc przez tazadany rozkiad elektrod. Elektrody Kitesi¢ po liniach siatki. Uktad maez
sktada sie z dzieweciu elektrod o romych potencjatach. Po zakezeniu rysowania natg
wyznaczy siatke, w ktorej liczony ledzie potencjat. Tak zadeklarowany program pozwala
wyznaczy pole elektrostatyczne wytworzone przez wprowadzaektrody. Przed
przysgpieniem do drugiej ¢&ci programu (EPROP) maoa obejrzé efekty obliczé
w postaci linii ekwipotencjalnych. Po przeju do programu EPROP pliki z danymi zostaj
automatycznie wczytane. Moa teraz przygpi¢ do dalszego wprowadzania danych oraz
okresli¢ jakie parametry maj zost& obliczone. Po zakwzeniu obliczé zostaj one

zapisane w pliku tekstowym.

8.6. Wiagkiwosci uktadow detekcyjnych

Kierujac sk kryteriami zawartymi w punkcie 8.1 przeprowadzow&l bliczen dla

uktadow elektrod detektora pedniego o ksztattach anody: tarczowym, §meEmiowym
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I cylindrycznym. Modelowy uktad elektrod z anpthrczows (oznaczany W1) pokazano na

rys. 8.4. Jest to uklad detekcyjny jednostopniowy r@isi) z osiowo symetrycznym uktadem
elektrod, taki jak pokazany w charakterze przyktadu na rys. 8.1. Badania przeprowadzone na
tym modelu zmierzaly do poznania wptywu geometrii anody tarczowej naciwkzci
detektora, m.in. w celu uzyskania jak najkszego przechwytu pola elektrycznego anody
(D) na powierzchni stolika przedmiotowego. Kierowanpréwniez kryteriami zwigzanymi

Z aberracjami, daag do ich minimalizacji.
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Rys. 8.4. Uklad detekcyjny w wariancie W1 (1 — obiektQWV, 2 — przestona dtayta
U=0V, 3-anoda tarczowal* 4 kV, 4 — tuleja ekrangga U= 0 V)
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Rys.8.5. Przechwyt anody, i@ funkcji odlegtogi s anody tarczowej (a€dnicy zewnigznej
I wewngrznej — odpowiednio: @=5 mm, @ =2 mm, | = 2,5 mm) od przestony diaee).
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Rys. 8.6. Potenie punktu ogniskowania soczewki obiektywowejaz wspoétczynniki
aberracji sferycznej O chromatycznej @w funkcji wspoétczynnika przyspieszanigU},
w wariancie W1 detektora (przy12,5 mm): a) dla s 0,1 mm, b) dla s = 0,5 mm
Wyniki obliczea numerycznych dotygeych tego modelu przedstawiono na
rys. 8.5 +8.9. Rys. 8.5. wskazujee wartos¢ parametru przechwytlD, rosnie w miag
zblizania anody tarczowej do przestony diawgj i maksymalngego warté¢ uzyskuje si dla
odlegtoci s = 0,1 mm Dalsze zblianie powoduje spadek wartostego parametru. Z kolei

rys. 8.6. przedstawia jak ksztaliugic wiasciwosci elektronooptyczne reprezentowane przez

128




wspotczynniki aberracji sferyczn€js i aberracji chromatycznef. oraz odlegtos¢ogniska
soczewki obiektywowejZ; od powierzchni stolika, dla dwéch odlegtos. Zaobserwowa
mozna, ze dla wartogéi s = 0,1 mm wspotczynniki aberracjy snniejsze ni dlas= 0,5 mm.

Jednak taki detektor, w ktérym odlegtogtiedzy anod tarczows a przestongdtawigca

wynositaby tylko 0,1 mm bytby natany na wytadowania elektryczne. Dlatego preferowana

jest weksza odlegtosc

D, = 0,0269 mm"

1E-3
0.1

U,/U,

............................

10 5 .
b) " iD,=0.0262mm™
1D, = 0,989 mm"
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E
O‘-‘ 0.1
Ulﬂ
P‘;l- ......
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1E-3 . .
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0.1
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1
U,/U,

Rys. 8.7. Pot@nie punktu ogniskowania soczewki obiektywowejaz wspotczynniki
aberracji sferycznej & chromatycznej Ew funkcji wspétczynnika dlUa, w wariancie W1

detektora: a) dla s 0,5 mm, = 1,5 mm b) dla s 0,5 mm, =2 mm
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Dalsze wyniki obliczé przedstawia rys. 8.7, na podstawie ktoregomastwierdzi,
ze zmniejszanie odlegtos miedzy anoda tarczows a tulep ekranugca, powoduje
zmniejszenie wspotczynnikow aberraciji.

Ostatecznie, po przebadaniu wplywu geometrii detektora na parametry
elektronooptyczne, przeprowadzono symulacje w programie MC-SIMION w celu
przeanalizowania sprawnos$ detekcji. Symulacje dotyczyty wariantu W1 konfrggji
elektrod pokazanego na rys. 8.4.

Rys. 8.8. Tory elektronow wtdrnych dla wariantu \W1<500 Pa, p = 50 Pa,
s=0,5mm, E25mm@,=5mm, & =2 mm, SE — kolor niebieski, ESE — k. zielony)
Przykiad torow elektronow pokazany na rys. 8.8 wskazigeywe wspomnianym
wariancie detektora elektrony wykonugilka oscylacji m¢dzy przestonadtawigca i tuleja
ekranupca ulegajc zderzeniom nieelastycznym, w tym jongaym, zanim trafi do anody.
Ten drugi rodzaj zderse prowadzacy do powielania elektronow (generacji elektronow
srodowiskowych ESE), zwykle ma miejsce w punktachatmych oscylacji gdzie energia
kinetyczna elektronéw jest najmniejsza (przekrdj czynny répuzy). Aby uchwyat ten

proces ilo€iowo, wyznaczono rozkitad energii elektrondéw na amg@okazany na rys. 8.9.
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Rys. 8.9. Rozkiad energii elektrondw na anodzie w wariancigp/#1500 Pa,
p. =50 Pa, s= 0,5 mm, I= 2,5 mm, @=5 mm,3d,, = 2 mm)

Z obliczex wynika, ze srednia energia elektrondw, ktore uderzyty w anaggosi
3206V. Przygto przy tym cénienie w komorze przedmiotowej 500 Pa, a w komorze
detekcyjnej 50 Pa. Wida ze straty powodowane przez zderzenia z molekutamu,gaz
w podanych warunkach wynaspkoto 20%. Nalgy s3dzi¢, ze znaczna &&¢ energii strat
zostaje przetworzona na sygnavietlny, w procesie relaksacji wzbudze rekombinaciji
jonow i elektronow. C&¢ energii rekombinujcych par jon — elektron ulega jednak zamianie

na ciepto, stanowc rzeczywisi strat.

@2

@0,6

14

Rys. 8.10. Ukiad detekcyjny W2a (1 — obiekt QV, 2 — przestona dtaywta U=0 V,
3 — anoda piefcieniowa U = 4 kV, 4 — tuleja ekrangga U= 0 V)
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a2

@0,6

14

Rys. 8.11. Ukfad detekcyjny W2b (1 — obiekt QV, 2 — przestona dtaywta U=0V,
3 — anoda pieftieniowa - cylindrycznd), = 4 kV, 4 — tuleja ekrangga U= 0 V)

Kolejnym badanym wariantem byt uktad z anodgpostaci pieftienia z drutu
(wariant W2a — rys. 8.10) oraz pierenia cylindrycznego (wariant W2b — rys. 8.11). Tak
w wariancie W1, badania skoncentrowane byly na uzyskaniu jak gkageigo przechwytu
elektrondw oraz uzyskaniu jak najmniejszej aberracji sferyc€aéjaberracji chromatycznej
Cc. Rys. 8.12 przedstawia wartbéaberracji dla trzech szerolo$ierscieniam w wariancie
W2b. Zmniejszanie tej szerokm$ skutkuje mniejszymi wart@sami aberracji, dlatego
kolejnym krokiem optymalizacji byly badania dla anody w postacisgienia z drutu lub
tasmy. Wyniki przedstawiaj rysunki 8.13 + 8.15.

W dalszych krokach optymalizacji stwierdzore, zmniejszanie odlegtos miedzy
anoda a przestongtawigcg powoduje wzrost wspotczynnika przechwytu oraz zijsasmnie
aberracji. Rownig zwigkszaniesrednicy @y powoduje zmniejszanie aberracji, jednak przy
jednoczesnym zmniejszaniu parametm, Zatem ostateczna konfiguracjacdaie
kompromisem wymienionych zateosci i wynikac bedzie z aktualnej potrzeby przy

projektowaniu detektora.
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Rys. 8.12. Potanie punktu ogniskowania soczewki obiektyw@yejaz wspoétczynniki
aberracji sferycznej O chromatycznej ©w funkcji wspoétczynnika przyspieszenia, dla anody
w wariancie W2b,, = 4 kV, $=1 mm, & = 3 mm) dla roaych szerokei anody:
a)m=2,5mm; b) m=1,5 mm; ¢) n= 0,5 mm
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Rys. 8.13. Pot@nie punktu ogniskowania soczewki obiektyw@yeraz wspotczynniki
aberracji sferycznej & chromatycznej ©w funkcji wspétczynnika przyspieszenia, dla anody
w wariancie W2a,{, = 4 kV, t= 2 mm, @ = 2 mm) dla réaych warto€i wysungcia anody:

a) §=0,4mmb) §=1mm
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Rys. 8.14. Pota@nie punktu ogniskowania soczewki obiektyw@yeraz wspotczynniki
aberracji sferycznej & chromatycznej ©w funkcji wspétczynnika przyspieszenia, dla anody
w wariancie W2a,{, = 4 kV, t= 2 mm, @ = 3 mm) dla roaych warto€i wysungcia anody:

a) §=0,4mmb) §=1 mm.
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Rys. 8.15. Pota@nie punktu ogniskowania soczewki obiektyw@yeraz wspotczynniki
aberracji sferycznej & chromatycznej Ew funkcji wspétczynnika przyspieszenia, dla anody
w wariancie W2a,, = 4 kV, t=2 mm, §= 1,5 mm) dla réaych fednic anody:
a)Jyg=3mmb)@=2mm.
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Rys. 8.16. Tory elektronéw wtérnych w uktadzie detekcyjnym pW2a600 Pa, p = 50 Pa,
@q=3 mm, = 0,4 mm, =2 mm)
Z kolei, na rys. 8.18 pokazano przyktad torow elektronow dla uktadu detekcyjnego

W2a. Energigrednia (przy W = 4000 V) wynosi w tym wypadku 3000 eV, acwirednie

straty powodowane przez zderzenia wynpskoto 25 %. Oznacza to duziczbe zderzé
nieelastycznych wynikaga ze znacznego wydhenia drogi elektronéw do anody, na skutek

ich wielokrotnych oscylacji woko6t anody o stosunkowo maltym przekroju poprzecznym.
Mozna zatem oczekiwa ze udziat sygnatswietinego uzyskanego na skutek wzbudzenia
molekut gazu w wyjciowym sygnaleswietinym begdzie tu relatywnie duz Dzieje s¢ to
jednak bez straty dla sygnatu generowanego w scyntylatorze i sygnatu catkowitego, bowiem

taczy sk z powielaniem elektronow w zderzeniach jonizygh.

8.7. Wnioski

Nawigzujac do obowazujgcej w swiecie medycznym zasady ,przede wszystkim nie
zaszkodzi”, zbadano hidy ogniskowania, ktore mogtby wprowadzpostulowany system
detekcyjny o symetrii osiowej, powodigj pogorszenie rozdzielczusmikroskopu. Poniewa
zalozenie symetrii eliminuje naje#ciej spotykany hid — astygmatyzm osiowy, pozostaty
dwa kluczowe bdy, limitujgce rozdzielczo$¢SEM — aberracja sferyczna i chromatyczna.
Jednak miniaturowa soczewka pojedynczag jidst system detekcyjny dla yzki pierwotnej,
wykazuje bardzo mate warttswspoétczynnikdw tych aberracji. Rosie wprawdzie wraz
zsita tej soczewki, zalmg od stosunku nagtia anody detektora do napia

przyspieszajcego wiyzke pierwotry Ul/Ua, lecz nawet dla wartes 1 tej relacji, s
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kilkakrotnie mniejsze mi odpowiadajce warto€i dla soczewek obiektywowych
standardowych SEM. Przyjmug U /Ua = 1 jako wartoségraniczng moma bgzie ze§é

z napeciem przyspieszagym do pojedynczych kV bez obawy nadmiernego wzrostu
aberracji.

Zgodnie z przedstawiom@a wstpie rozdziatu koncepgjdetekcji koncowej, przyto
metode konwersji sygnatu elektronowego na syg&adetiny odbierany przez fotodetektor
(fotopowielacz) i powtérnie przetwarzany na sygnat elektryczny. Jest to zatem idea detektora
scyntylacyjnego, pracagego jednak przy obidnym napciu (U, < 5 kV) z wykorzystaniem
dwéch typow scyntylatoréw: scyntylatora gazowego, ktory stanowi gaz wypeiapmor
posredng i scyntylatora proszkowego pokryweggo anogl Danilatos juz w swych
wczesniejszych pracach [21] wspominate scyntylatory gazowe charakterygzigiec niska
wydajnogia i ostatecznie zrezygnowat z tej formy detekcji. diglej strony, pozytywne
wyniki w detekcji jednostopniowej z konwegsgazows (rozdz. 5) pokazygj ze mana &
droga uzyska& sygnat wystarczagy do obrazowania. Ostatecznie jednak, oczekyjéusaj,
ze wiaciwa konwersja na sygnatvietiny nas¢puje w scyntylatorze proszkowym, bowiem
ponad trzy czwarte energii kinetycznej elektrondéw przetwarzana jest na powierzchni anody.
Tu jednak wytania si problem wydajnogdi konwersji, ktéra dla scyntylatoréw proszkowych
(np. P47) wynosi okoto 100 fotonow/MeV. Stosunkowo niskie ¢g@pianodowd(, < 5kV)

i jeszcze mniejsza (20 % — 25 %) energiednia elektronow sugeruje ich przetwarzanie na
fotony z utamkow wydajnogcia. Niezbgne jest zatem wzmocnienie gazowe sygnatu, co
najmniej o rad przed kadym etapem powodagym jego ttumienie (przestona diaea,
scyntylator), aby nie dopgéi¢ do spadku jego poziomu parj wartoci pocztkowej. Przy
narastajcym cihgle poziomie szumu, oznaczatoby to nieodwracalnewsgp relacji sygnat
szum i jakog&i obrazu. A trzeba jeszcze uwedhi¢ straty na kolejnych etapach transportu
sygnatu s$wietlnego, tj. scyntylator, swiattowod, fotokatoda, emisja fotoelektrondw,
powielanie elektronéw. Trzeba przyanae wymienione tu problemy wymagapowanego
rozpatrzenia ilogiowego, ktdre powinno uméwi¢ trudng optymalizacg wzmiankowanego

procesu i autor ma nadzéeje to nasfpi w niedalekiej przysztas.
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9. Badania déwiadczalne

9.1. Utrzymanie §odowiska gazowego probki

9.1.1. Sodowisko gazowe w warunkach chtodzenia prébki

W ramach srodowiskowej skaningowej mikroskopii elektronowej SHEM)
opracowano wiele procedur, ktorych celem bylo rozszerzenie gamy preparatow, ktére moga
by¢ badane za pomeawniazki elektronowej, m.in. preparatow zawie@jch wode[30, 48,

74, 76, 88, 121, 127]. Technika ta pozwala na badanie cech goygbzrozktadu wody
w roznorodnych materiatach uwodnionych, zaréwno w warghkastatycznych jak
I dynamicznych. ESEM pozwala utrzythavodg we wszystkich trzech stanach skupienia,
poprzez odpowiedngi kontrok warunkéw panucych w komorze przedmiotowe]

tj. zapewnianie rownowagi termodynamicznej w zakresiei@nia i temperatury (rys. 9.1).

25
| CIECZ

9;3 20 (kondensacja)
= 15| CIALOSTALE |
2 (kondensacja)
210 5
= GAZ
g 5 :
& (parowanie)

0

-20 -10 0 10 20

Temperatura [°C]

Rys. 9.1. Standardowa krzywdrgenia par dla wody. Linia oddzielga fazy to linia
rownowagi mgdzy stanami ptynnym i gazowym oraz stanem stahamawgym wygpujgcym
dla danego cinienia i temperatury powierzchni prébki.
W ten sposob probki, w ktérych woda tworzy integrabzgs¢ mikrostruktury, mogabyc¢
badane w ich naturalnym stanie, z rozdzielceptypowy dla mikroskopu elektronowego,
bez koniecznasi stosowania ziainej procedury przygotowania preparatow oraz

niebezpieczastwa wprowadzenia artefaktéw. Dodatkowo, twe jest obserwowanie
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w czasie rzeczywistym wodnych reakcji chemicznych i fizycznych. Przy badaniu prébek
zawieragcych wodgnajbardziej efektywnym gazem, ywganym w ESEM, jest para wodna.
W idealnych warunkach, woda podczas obserwacji nieeni@ndensowa ani parowa

z badanej probki, ponievzazmienitoby to wiaciwosci preparatu. Dlatego nieziige jest
zapewnienie warunkow réwnowagi termodynamicznej drogkansu temperatury isgiienia
na powierzchni preparatu, dla ktérych wilgotnodzgledna wynosi 100 %. Warunki te
kontrolowane g przez stabilizaejtemperatury oraz émienia gazu. W zakresie temperatur od
fizjologicznej (okoto 40 °C) do temperatury nieco paejyzera, stan nasycenia wilgotoos
wzglednej (tj. stan na granicy faz ciecz/gaz) wpsije dla cinien okoto 2,5 — 26 hPa. Jest to
doktadnie zakres énien, dla ktorych para wodna daje najbardziej efektywwzenocnienie
sygnatu w ESEM. §tl, typowe warunki pracy dla prébek uwodnionygmastpujace: 3 °C
oraz 7,5 hPa énienia pary wodnej, co utrzymuje probkejej naturalnym stanie, stwarzqj
przy tym dobre warunki obrazowania.

Duzym wyzwaniem jest wprowadzenie prébki z warunkéw mgwnych do
warunkéw odpowiednich do obserwacji, pagmych w mikroskopie. Ghienie w komorze
musi zosta obnizone od 1000 hPa do okoto 6,5 hPa, podczas gdy gidad musi zosta
zmieniony z otaczagej atmosfery do czystej pary wodnej. ROwndoie temperatura probki
musi zosta obnizona do kilku °C. Jdi catkowite cénienie w komorze ¢lzie obnzane zbyt
szybko, to cénienie pary wodnej spadnie peej stanu nasycenia i probka zostanie
odwodniona. Odwrotnie, § temperatura spadnie zbyt szybko, para wodna emoz
kondensowéana probce.

Probki magce fragmenty o stabym kontakcie cieplnym (na przyidéugie widkno
wystapce z wekszej czsci probki) oraz majce niskg przewodnoscécieplng typowy dla
probek biologicznych, magnasteczy¢ wiele problemow. W szczegoélnych wypadkach, enoz
dojs¢ do ustalenia gradientu temperatury w poprzek protdkispowodujeze stolik chtodzi
gtdbwng cze$¢ probki do okrélonej temperatury, a obszar obrazowany jest znaciefdejszy.

W ten sposéb zimniejsze fragmenty mdgy¢ nasycane skondensowapas, podczas gdy
cieplejsze s odwadniane [128]. Naky zatem przed przysgpieniem do badawspomnianych
preparatdw opanowautrzymywanie atmosfery gazowej ponad prabka

W Laboratorium Urzdzea Elektronooptycznych Z2/WEMIF poglp prace nad
wlasnym systemem chtodzenia prébek, ulwdajacym bezpieczne przetransportowanie
preparatu biologicznego do winga mikroskopu, dyspomgego uproszczonym systemem
pompowania ranicowego. System skladacs dwoch chtodziarek. Pierwsza — gtdwna ma za

zadanie chtodZii utrzymywa stabilne warunki atmosfery nad probg@dczas obrazowania.
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Druga natomiast jest chtodziarkmobilng ktéra umofiwia schiodzenie preparatu poza
mikroskopem oraz przeprowadzenie go prdeze¢smikroskopu do jego wgtrza.
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‘ | komora
Stabilizator temperatu MT / I | przedmiotowa

Rys. 9.2. Schemat blokowy systemu chtodzenia probki w komorze przedmiotowej (chtodziarka
gtéwna): WZ — woda ,zimna” chtodza stronegorgcg modutu Peltiera, WG — woda
» gorgca”, Z — zasilacz modutu Peltiera, MT — miernik teradury, S — podstawka prébki,
CZ - czujnik temperatury, SP — stolik przedmiotowy.

Schemat blokowy chtodziarki gtdbwnej przedstawiony zostat na rys. 9.2. Skiada si
na nig chtodzony stolik przedmiotowy z wbudowanym modutPeitiera, potocznie zwany
~Stolikiem Peltiera”. Strona ggca modutu chtodzona jest wosképdocigowg doprowadzang
wezykami igielitowymi. Strona zimna modutu stabilizuemperatug uchwytu prébki, a co
za tym idzie, temperatgr obserwowanego preparatu. Rrachtodziarki steruje zasilacz
modutu Peltiera z miernikiem temperatury. Elementem peymn funkcg czujnika
temperatury jest rezystor platynowy Pt100. Umieszczony jest on po stronie zimnej modutu.
Schematyczny przekrdj chtodzonego stolika przedmiotowego przedstawiono na rys. 9.3a,
natomiast na rys. 9.3b pokazano jego wglglzewngrzny z zaznaczonymi gtdwnymi

eementami.
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Rys. 9.3. Chtodziarka gtdwna: a) przekroj przez stolik przedmiotowy (1 — podstawka

preparatu, 2 — uchwyt podstawki preparatu, 3 — ptytka dociskowa, 4 — ptytka ejganuj

modut Peltiera, 5 — ogniwo Peltiera, 6 — kostka dociskowa, gzdeprowadzajcy wode
chtodzcg stronggorgcg ogniwa Peltiera, 8 — korpus stolika przedmiotowebtmdzony wodg

wodocigowy); b) chtodziarka zamontowana w mikroskopie.

Podczas realizacji pracy doktorskiej opracowano modut automatycznego stabilizatora
temperatury, gdy reczne ustawianie temperatury za pomaasilacza przysparzato wielu
probleméw podczas prob obrazowania. Chiodzenie prébek charakteryzuj@esiry
bezwtadnogiag wynikajaca z bezwtadnadi cieplnej chtodzonych elementéw stolika,
w zwigzku z tym trudno jest reagowakutecznie na obserwowane zmiany jego temperatury.
Moze je spowodowd np. zmiana @&hienia pary wodnej powodiga jej kondensag¢j
I oddawanie ciepta parowania, lub odwrotnie pobieranie tego ciepta przy waymoz
parowaniu. Z kolei zameanie wody powoduje koniecznosgdprowadzenia dodatkowej
porcji energii cieplnej zwjzanej z kolejngzmiang stanu skupienia. Wspomniane zjawiska
powodup histerez sterowania chtodzeniem stolika i stabilizacji temapery praktycznie nie
udaje s¢ rozwigza¢ stosugc elektroniczny system typu analogowego. Wazku z tym do

zasilania i stabilizacji temperatury chiodzonego stolika glébwnego zostat opracowany
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stabilizator cyfrowy wyposany w mikroprocesor. Umdizvia on utrzymanie stabilnej
temperatury stolika z doktadmnog do 0,05°C. Nalezy jednak pamitac, ze stabilizacja
temperatury dotyczy stolika, a nie prébki. Ze wdgl na wspomniane juproblemy
z kontaktem termicznym i przewodredg cieplng preparatéw, a talkz niejednorodnym
rozktadem dinienia wokét nich, utrzymanie obiektow biologicznyeh stanie naturalnym
nadal nie jest prostym zadaniem.

Chiodzenie prébek podczas obrazowania nie wystarcza do przeprowadzemia bada
nad preparatami biologicznymi. Przed przpséniem do bada cata obgtos¢ mikroskopu
zostaje odpompowana do wysokiej pndzPo tym nasfpuje ustalenie parametrow aaki
oraz wstpne ustawienie detektora i ewentualna proba zobrazi@wpowierzchni stolika
przedmiotowego w pedi. Dopiero wtedy mgiwe jest wprowadzenie gazu do komory
przedmiotowej i ustalenie &mienia roboczego. Czas pompowania mikroskopu wyoks#5
min. Tak diugi czas ekspozycji w pmizwptyngtby destrukcyjnie na probkéiologiczng
znajdupcg sic we wngrzu mikroskopu. Dlatego nalato wykorzysta sluze stuzacg do
wymiany probek, w ktér wyposaona jest wikszosé mikroskopdw elektronowychSluza
przed otwarciem réwnie wymaga odpompowania w celu wyréwnanign@ wewngrz
$luzy z cknieniem w komorze przedmiotowe]. Pompowafliezy trwa stosunkowo kroétko,
jednak i w tym czasie meznasipi¢ gwaltowne parowanie z powierzchni preparatu. Aby
temu zapobiec zastosowano wspomnidndg chtodziarkg Schemat chtodziarki wgtnej
przedstawiono na rys. 9.4a.

a)

2 oP E\\Ev’ e
i N
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. 1’
mistor - .

B podstawka probki

wezownica
miedziana

Rys. 9.4. System chtodzenia probkiweie: a) schemat systemu (1 — zasilacz pompki, 2 —
zasilacz modutéw Peltiera, 3 — wymiennik ciepta cieczy chtoejz4 — pompka elektryczna,

5 — zbiornik wyrdbwnawczy, 6 —¢#yk doprowadzajcy ciecz chtodzg do chiodziarki
wstepnej, 7 — zesp6t manipulatoréuzy, 8 - chtodziarka wgpna, 9 — czujnik temperatury
(termistor), 10 — miernik rezystancji, 11,12 — izolacja cieplna, 13zykvdoprowadzajcy

wode chtodzcg do stron gogcych modutéw Peltiera, 14 — regulacja temperatury
(potencjometr), 15 — obudowa termostatu, S — podstawka prébki, OP — ogniwo Peltiera),
b) chtodziarka zamontowana do manipulatohazy.

Podstawowym elementem chtodziarki gystej (rys. 5.2) jest ggownica miedziana,
do ktérej wsuwany jest uchwyt probki. Przezaewnice przepompowywana jest ciecz
chtodzca (etanol lub glikol). Schtadzana jest ona przea dvoduty Peliera zamocowane na
korpusie pompki obiegu cieczy chiagej. Wezyki doprowadzajce schtodzongciecz do
wezownicy, odizolowane $ termicznie od otoczenia. Do ewownicy przymocowano
termistor 10 kQpetngcy funkcg czujnika temperatury. Strony ga@e modutéw Peltiera
chtodzone s woda wodochgowa, doprowadzanawezykami igielitowymi. Temperatura
cieczy chtodzcej stabilizowana jest przy wyeiu termostatu, ktéry w wypadku zbyt wysokiej
temperatury wgcza, a w wypadku zbyt niskiej temperatury yogla zasilanie modutéw
Peltiera. Czujnikiem temperatury termostatu, jest tranzystor zamocowany na korpusie

pompki.

9.1.2. Dozowanie gazu

Poza chiodzeniem preparatu amgm elementem utrzymywania prawidtowego
cisnienia i skladu gazu w komorze przedmiotowej jestesy dozowania gazu. W zasadzie
nie ma wekszego problemu w dozowaniu takich gazéw jak azgpra czy dwutlenek ggla,
gdyz 53 to gazy technologiczne, ktére mazdosta w odpowiednio przygotowanych butlach.
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Sy to gazy czyste wc po odpompowaniu mikroskopu do wysokiej prdatrzymanie
odpowiedniej atmosfery w komorze przedmiotowe] zalgedynie od jakodi zaworow
dozujcych i modiwosci pomiaru cinienia bezpaednio w komorze.

W wypadku dosfpnych w Laboratorium Uggzen Elektronooptycznych
mikroskopow (w tym dwoéch wiasnej konstrukcji), nieéosci precyzyjnego dozowania gazu
byty ograniczone. Odpowiednia konstrukcja gtowicy detekcyjnej opisanej w rozdziale 5
umodiwiata przylgczenie dwdéch préiomierzy, na wlocie komory przedmiotowej oraz na
wylocie komory pogedniej. Dzé¢ki temu realizowany byt pomiar @iienia na peryferiach
komory przedmiotowej. Nie byto jednak nlis#e zmierzenie @inienia gazu w okolicy
prébki, czyli w miejscu, w ktérym prawidtowe diienie powinno b§ utrzymane. Przyczyn
niejednorodnodi rozktadu cénienia w komorze przedmiotowej jest otwor w dolnggstonie
diawigcej, zasysary gaz z wntrza komory, ktory jest uzupetniany za porpazaworu
dozujgcego. W rezultacie uzyskujeesistan rownowagi dynamicznej i stabilny rozktad
cisnienia w obgbie komory przedmiotowej. Natg sic przy tym liczy¢, ze w najbliszym
sgsiedztwie otworu przestony wygtuje pewien gradient @iienia, jednak z oblicze
numerycznych przeprowadzonych przez Danilatosa [25] wynit@, obszar istotnych
niejednorodnogi koncentracji gazu jest bardzo maty (rys. 4.3)lizimy rozmiarami do
srednicy otworu w przestonie (okoto 0,5 mm)sliedlegtos¢ preparatu od przestony jest
wicksza odérednicy jej otworu, to maia uzna, ze cknienie gazu jest przy jego powierzchni
w przyblizeniu rowne dnieniu w obgtosci komory przedmiotowej, mierzonemu przez
przytaczong do niej gtowig promiomierza. Jako zaworu dozupgo w opisywanym
wypadku ugwano zaworu iglicowego, ktérym bardzo precyzyjnieozma sterowa
przeptywem gazu z obszaru osmieniu zblzonym do atmosferycznego. Duzgradient
cisnienia, w razie potrzeby zapewniat intensywny pryeptnawet przy stosunkowo maiej
przewodnoéi gazowej zaworu dozagego. W ten sposéb byto dozowane, w szerokim
zakresie dnien w komorze przedmiotowej (0,01 hPa — 10 hPa), pomngeb cénieniu
amosferycznym, lub argon ze specjalnego zbiornika.

Pewne problemy stwarza dozowanie gazow kondeogth w temperaturze
pokojowej, takich jak para wodna. Woda przechowywana jest w zbiorniczku w postaci
ciekiej, a cinienie pary wodnej nad powierzchntieczy wynika z temperatury i wynosi
w temperaturze pokojowej ok. 25 hPa. Jest to 40 razy mniejwynosi cknienie
aimosferyczne wic w wypadku gdy énienie w komorze przedmiotowej miato wynosip.

10 hPa, gradient émienia na doprowadzeniach uktadu dezepo wynosit zaledwie 15 hPa.

Przy podanych @énieniach, szybkosdprzeptywu gazu przez przestomdawiacg (0,5 mm)
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wyniesie okoto 250 hPa cits. Jest to ilog¢ ktéra momna do doprowadzi do komory
przedmiotowej np. rurk® srednicy 1mm i dtugéci 15 cm. Nie ma zatem mowy o typowym
zaworze iglicowym, ze wzgtlu na maléki przekroj otworu dozucego. Dlatego, do celow
dozowania pary wodnej opracowano specjalny zawor doyup konstrukcji podobnej do
iglicowego, lecz o znacznie gkiszychsrednicach kanatow zapewniaych dostatecznie daz
szybkogi przeptywu. W wypadku dozowania pary wodneywana byla butelka szklana

o pojemnogi 0,33 | wypetniona wodg Przy odpompowywaniu pary wodnej znad
powierzchni wody, jej parowanie wie St z pobieraniem ciepta parowania i obgmiem
temperatury cieczy. To ostatnie skutkuje @akeniem cénienia pary nasyconej nad lustrem
wody i dalszym pogorszeniem warunkow przeptywu. W tych warunkach, potrzebny jest
termostat podgrzewggy wode do temperatury nieco ¥8zej ni temperatura otoczenia, co
stabilizuje cknienie w zbiorniku i warunki przeptywu. Autor nie sfyonowat odpowiednim
termostatem, wobec czego ustalone warunki pracy uzyskiwat pszginzdozowaniu wody,
gdy temperatura zbiornika jugic ustabilizowata. Aby jej poziom byt mbwie zblizony do
temperatury otoczenia (maksymalnesnaenie pary nasyconej), powierzchnia zbiornika
zwodag powinna by duz, co ufatwia pobieranie ciepta parowania z powaetrz
wypetniagcego pomieszczenie. Temperatura wody niearjednak przekraczaemperatury
otoczenia, bowiem lizie nasfpowa kondensacja pary na chtodniejszych doprowadzeniach
do komory przedmiotowej. di chodzi o cénienie pary wodnej w komorze przedmiotowej
nalezy pametac, ze jego wartosivyznacza element stolika Peltiera o nzgaej temperaturze,
dziatajgcy jak pompa kondensacyjna. Niestety, zazwyczajaresz 0 najiiszej temperaturze
nie jest powierzchnia preparatu, co dodatkowo komplikuje warunki obrazowania obiektéw

biologicznych.

9.2. Obrazowanie preparatow dielektrycznych

Jednostopniowy detektor elektronow wtérnych zostat zamontowany jako dodatkowe
wyposaenie mikroskopu elektronowego MR-11 (wlasne opracoarys. 9.5. Mikroskop
zostat wyposzony réwniez w omowione systemy chtodzenia probek. Na tak pripiganym
zestawie moza byto wykona analiz dzialania systemu préiowo-detekcyjnego. Badania
zmierzaty do okr&lenia ogolnych wiéciwosci detektora tego typu oraz do dobrania
wiasciwych nap¢¢ polaryzaciji elektrod i énien w komorze pogedniej umofiwiajacych
obrazowanie przy rawch cknieniach irodzajach gazu (powietrze i woda) w kareor

przedmiotowe;j.
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Rys. 9.5. Widok mikroskopu MR-11 z zamontowanym systemenomatletekcyjnym typu
ISED.

Obrazowanie dielektrykébw prowadzone jest ngciej w atmosferze gazu
o niewielkim cgnieniu. Gaz jest potrzebny po to, aby zjonizowanestsz gazu mogty
zneutralizowa ujemny tadunek na powierzchni nieprzewgzd probki. Gaz o niskim
cisnieniu powoduje tylko nieznaczne rozpraszaniegzWwi pierwotnej, co umdiwia
stosowanie niszych napi¢ przyspieszacych, dze¢ki czemu zachowana jest wysoka
rozdzielczos¢ otrzymywanych obrazéw. Detektory jonizacyjne djida na zasadzie
powielania lawinowego w warunkach niskiegagsntenia mag niska sprawnosé¢ Stopié
wzmochnienia gazowego zalebowiem od warunkow obrazowania.

Przedstawiony jednostopniowy detektor elektronbw wtornych nie wymaga
wysokiego wzmocnienia gazowego, gdkoncowa detekcja odbywa ¢siw komorze
posredniej. Najwaniejsze jest jak najbardziej efektywne przetranspeainie sygnatu
elektronébw wtdérnych przez przestordtawigcag. Podczas analiz numerycznych opisano
warunki dobrej ekstrakcji sygnatu ze stolika przedmiotowego oraz ich skupianiagtieobr
otworu przestony dtawicej. W warunkach niskopréiowych wspoétczynnik ekstrakcji
elektrondw wtérnych jest wysoki a dodatkowo niskie rozpraszanie elektronow liwiaoz
skuteczniejsze skupianie elektronow w otworze przestony déajiPo przetransportowaniu
elektronéw do komory pa&dniej, gdzie w tych warunkach panujéniénie przynajmniej
10 razy mniejsze, mdive jest spolaryzowanie anody napiem segagcym 4 KV,
co zapewnia dostateczne przyspieszenie elektronéw, ktore geafiapnodegeneruy fotony
odbierane nagpnie przez swiattowdd i przetwarzane w fotopowielaczu na sygnat

elektryczny. Obrazy otrzymane w warunkach niskapidwych pokazanegma rys. 9.5.
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Rys. 9.5. Obrazy prébek dielektrycznych uzyskane za pd8IiBD Upe = 15 kV, powietrze,
p = 2 hPa, 20 °C): a) zdefektowana warstwa Zr@ krawedzi szklanej ptytki, b) ceramika
Al,Os, C) porowata powierzchnia gumy.
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Obrazy zostaly otrzymane w atmosferze powietrza saiemiu 2 hPa. Napcie
przyspieszajce wizke wynosito 15 kV. Mimo tego mdiwve byto otrzymanie obrazow
0 wysokiej rozdzielczasi, co dobrze mara zaobserwowana rys. 9.5b, na ktorym zostata
przedstawiona ceramika w dosduzym powikszeniu. Widoczne gs doktadnie ziarna
budujgce struktug ceramiki. Na obrazie powierzchni gumy (rys. 9.5apay dodatkowo
kontrast materiatowy jaki niesie ze sobygnat elektrondw wtérnych. Zanieczyszczenia
powierzchni w postaci pytkowasjasniejsze z tego wzgtu, &z ich wspotczynnik emisji
wtornej jest wgkszy.

W wypadku obrazowania dielektrykbw nie jest amp typ gazu uyty do
obrazowania. Przy prébach obrazowania tych preparatbw w atmosferze pary wodnej nie
zauwaono wkikszych r@nic. Para wodna jednak uninviata zastosowanie wagzych napi¢
polaryzupcych anod i przestonedtawigca. Przyktady obrazow uzyskanych w atmosferze
pary wodnej ukazane zostaty na rys. 9.6.

Jak wid& na rys. 9.6a, odprowadzanie tadunku z probek disleknych jest
wystarczajce. Krysztatl soli, zawieszony jest w powietrzu nadkmie tkaniny, co
uniemoziwia jakiegokolwiek kontakt z podi@m przewodzcym. Pomimo tego obraz jest

wyrazny bez jakichkolwiek oznak tadowanig girobki.
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Rys. 9.6. Obrazy probek dielektrycznych uzyskane za pdBBD Upe = 15 kV, para
wodna, p = 2 hPa, 20 °C): a) krysztat soli na wtdknie, b) fragmertrnika papierowego,
c¢) drewno.
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Kontrolowanie tadunku na powierzchni probki determinugaienie, ktére musi by
zadane w komorze przedmiotowej. Dla przyktadu n@zpokazé& obraz otrzymany
w nieodpowiednich warunkach saienia. Na rys. 9.7 pokazany jest fragment siateczki
metalowej zanieczyszczonej glikolami pochgdani z pltynu chiodzcego uytego
w chlodziarce preparatow oraz pytami. $idenie w komorze przedmiotowej wynosito
0,6 hPa, co okazalo ¢sizbyt mate, do zneutralizowania tadunkéw na pytkadyraznie
widoczne § smugi pochodgce od efektéw tadunkowych, a same pyiki zZoyt jasne, co

rowniez swiadczy o ich tadowaniu.

Rys. 9.7. Fragment zanieczyszczameczki metalowe]
(Upg =15 kV, para wodna, p = 0,6 hPa, 20 °C)

9.3. Obrazowanie preparatéw zawieragcych woce

Dla preparatow zawierggych wod, preparatow biologicznych, 8z wody w stanie
ciektym wymagane g bardziej rygorystyczne warunki soienia. P¢znos¢ pary wodnej
w temperaturze pokojowej wynosi 20 hPa, w temperaturze bliskiej 0 °C wadaassyga
6 hPa. W wypadku wtych w naszym laboratorium aparatow utrzymanignienia pary
wodnej powyej 7 hPa jest niemdiwe. Dlatego aby méc obserwowaode w stanie ciektym
nalezato uzx¢ opisanych wyej chtodziarek preparatow, aby nie powodéwaysuszania
preparatéw. Wodgv stanie cieklym maza zaobserwowapo jej kondensacji na powierzchni
schtodzonego stolika. Zbyt gwaltowne obamie temperatury stolika przedmiotowego
powoduje gwattowng kondensagj pary wodnej na stoliku i w konsekwencji zalanie
preparatow warstw wody. Przyktad takiego zdarzenia mmazzaobserwowana rys. 9.8.
Widat na nim kolejne stadia odparowywania wody ze stotikeedmiotowego i wynurzanie

si¢ tkaniny. Jakaze na stoliku obecna byta sol, po kondensacji wytwlosg roztwor, ktory
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rozprowadzit sél po catej powierzchni stolika. Odparawajwoda pozostawia krysztatki soli
na wtdknach tkaniny.

Rys. 9.8. Kolejne trzy stadia odparowywania wody ze stolika przedmiotowego po zalaniu
(Upe =15 kV, para wodna, 6 hPa, 1 °C)
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Rys. 9.9. Kolejne trzy etapy kondensacji pary wodnej na krysztatachigok (L5 kV, para
wodna, 6 hPa, 1 °C).
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Okazuje s}, ze w warunkach réwnowagi gdzy skraplaniem, a parowaniem wody
w temperaturze bliskiej O °C tatwiej jest kontrolawsian pary wodnej reguhg jej cinienie.
Tak wigc ustalono temperatgirstolika na 1 °C i regulgg cisnienie pary wodnej
doprowadzono do jej powolnej kondensacji. Tak otrzymano obrazy na rys. 9.9. Widoczne jest
na nich powolne skraplanie pary wodnej na krysztatkach soli oraz ich powolne rozpuszczanie.
Proces ten byt na tyle powolny, imodiwit zgromadzenie serii obrazéw, z ktérych
nastpnie stworzono krétki film animowany. Pokazuje to awos¢ zastosowania
mikroskopu o zmiennym génieniu do badania preparatéw przy dynamicznych zauhn

atmosfery pary wodne.

9.4. Wnioski

Przedstawione proste systemy chtodzenia probek liumag utrzymywanie
rownowagi termodynamicznej guzy gazem a ciegz Wazne jest to gtdbwnie przy badaniu
preparatow o wysokiej pznosi par, zwlaszcza tych zawiegaych wod. Wiadome jest,z
preznos¢ pary nad powierzchai cieczy ma okrdong wartos¢ Obnienie temperatury
preparatu zmniejsza wartoséisnienia gazu, jaki musi zostawprowadzony do komory
przedmiotowej mikroskopu. Ma to swoje zalety w postaci mniejszego rozpraszaaid wi
elektronowe] na drodze do preparatu, co ulmoa stosowanie rmiszych napic
przyspieszajcych, dzgki czemu zwgksza s rozdzielczos¢ otrzymywanych obrazow
preparatéw lekkich.

Wyniki bada przeprowadzonych za pompcjednostopniowego detektora
elektronébw wtérnych zamontowanego do standardowego mikroskopu elektronowego
potwierdzag jego mokiwosci detekcyjne. Wskazgjna motiwosci obrazowania w rdzych
warunkach d@inienia dz¢ki czemu system z powodzeniem reddy¢ stosowany do badania
wielu roznorodnych preparatow bez ich wémeejszego przygotowania.

Decydupcy wpltyw na parametry calego systemu ma tzw.rgusia gtowica
detekcyjna elektronéw wtornych, wykorzysto@ ich przeptyw przez przestoawigca do
komory posedniej, gdzie nagpuje konwersja sygnatu elektronowego fvdetiny, typowa
dla detektora scyntylacyjnego. gff wiaciwosci detektora & zblizone do standardowego
detektora scyntylacyjnego Everharta-Thornleya i uimgaja uzyskanie zarowno kontrastu
materiatowego jak i topograficznego. Detektor nie wymaga wzmocnienia gazowego, cO
umodiwia zmniejszenie drogi vazki dy w gazie o podwiszonym cinieniu ponkej 1 mm.
Pozwala to na stosowaniezszych napi¢ przyspieszagcych wigzke pierwotng a co za tym

idzie, na poprawkontrastu preparatow lekkich, zwtaszcza biologiciny
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10. Podsumowanie

Skaningowy mikroskop elektronowy, jako instrument do badeikro-

i nanopowierzchni, pozostat uwdzeniem praktycznie niezmienionym od czaséw
wynalezienia detektora elektronoéw wtérnych przez Everharta i Thornleya w roku 1960.
Naturalny kontrast, zwrzany z topogradi i morfologia powierzchni, czyni obrazy otrzymane

za jego pomog niezwykle plastycznymi, dgki intuicji zwigzanej z postrzeganiem przez
zmyst wzroku. Podstawowymi ograniczeniami rimbsci konwencjonalnych SEM gs
wymagania jakie musi spetniprobka, ktéra ma kyumieszczona w warunkach wysokiej
prozni (10° hPa) w komorze mikroskopu. Dlatego od lat 80 ubiegtego wieku podejmowano
proby obejcia tych ogranicze W tym czasie powstato wiele rozgaen znanych obecnie pod
wspolng nazwg skaningowej mikroskopii elektronowej o zmiennyndneeniu — VP SEM.
Zastosowanie gazu o odpowiednim sktadzie sénieniu umokwito badanie preparatow
zawierapcych sktadniki o wysokiej genosci par, m. in. prébek biologicznych, tkanek,
bakterii, w ich naturalnym stanie. Mib#a stala s} rOwniez obserwacja preparatow
dielektrycznych bez potrzeby pokrywania ich powierzchni warstwami przeyogoid.

Pomimo wielu zalet systeméw nisko-pnbawych, jednym 2z waniejszych
probleméw byta detekcja elektronéw wtérnych. Nie thee tu byto uycie standardowego
detektora elektronow wtornych detektora Everharta-Thornleya, ktory charakteryzuje si
wysokg czutogia i szybkog&iag dziatania, gtownie ze wzellu na moliwos¢ wytadowania
elektrycznego w gazie (scyntylator takiego detektora musi $polaryzowany wysokim
napikeciem).

Wraz z rozwojem mikroskopii elektronowej o zmiennyrmin@niu powstato wiele
nowych rozwigzan umazliwiajacych detekgj elektrondéw wtornych. Ich wspdlngechajest
zbieranie przez kolektory umieszczone w komorze przedmiotowegupelektronowego
wzmochionego dzki zderzeniom elektronéw jonizagym molekuty gazu. W zakresie
nizszych cénien, stosuje si rowniez detekcg sygnatuswietinego generowanego przez atomy
gazu wzbudzone na skutek zderzeelektronami. Jednak w obu wypadkach odbieranpatyg
zalezy od rodzaju i dnienia gazu zastosowanego w komorze przedmiotowegrakteryzuj
Si¢ one zatem m.in. nggtujacymi niedogodnasiami:

* Bezwladnogia dziatania — o wzmocnieniu detektora decydujercyjne procesy
jonizacji i wysokoczute wzmacniacze elektronicznegkie pasmo), przez co nie

mozliwe jest uzyskanie wysokich szyblaskanowania.
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* Ograniczonym wzmocnieniem gazowym — uzyskanigedo wzmocnienia wymaga
wysokiego cinienia gazu, przez co nie m& stosowa niskoenergetycznych waek
elektronowych ze wzgdu na rozpraszanie.

W trakcie czterech lat realizacji prezentowanej pracy doktorskiej préobowano
rozwigzat problemy zwjzane z detekgjelektronow wtérnych. W tym celu postanowiono
sprawdzé moAdiwosé przetransportowania sygnatu elektronow wtérnychotlezaru proéai
posredniej, gdzie warunki préiowe pozwalagj na zastosowanie szybkiego i czulego
detektora scyntylacyjnego. Prztp przy tym, ze detektor elektronéw wtdrnych zostanie
zintegrowany z ukladem pompowania nicowego, w formie wypos&nia dodatkowego do
klasycznego mikroskopu proiowego, rozszerzag jego zakres dziatania w kierunku
podwyzszonych dnien. Jest to dodatkowym atutem prezentowanego kzamia i stwarza
nadzieje na jego komercjalizgcj

W przeprowadzonych badaniach, szczegolnie przydatnym okazapsacowany
przez autora program komputerowy MC-SIMION, sicyado analizy mechanizmoéw
przeptywu castek natadowanych w réych ukladach elektrod i w rédych warunkach
cisnienia gazu. Symulacje przeprowadzone z jego zaswsem pomogly pozrtazjawiska
wystepujace na drodze elektrondw wtérnych pgeszy od ich emisji z powierzchni
preparatu, przez transport do komory mgokiej projektowanych systemow;z do finalnej
detekcji z zastosowaniem scyntylatora.

Pierwsa i bardzo istotngrzeszkodav przeptywie elektrondw wtornych do komory
posredniej, okazato girozpraszanie wsteczne elektrondw wtérnych przezvggreiniapcy
komor przedmiotowy. Jest to zjawisko szczegolnie niekorzystne dlaspartu sygnatu
elektronowego, bowiem ma miejsce przy powierzchni obiektuca wisamegdrdodta gdzie
sygnat jest bardzo staby, a statystyczny charakter tego zjawiskazrigdiem szumow
rozptywowych. Podstawowymi czynnikami decygitymi o rozpraszaniu wstecznym
elektronéw g ich energie pocgkowe oraz zderzenia spyste z molekutami gazu, ga
czynnikiem redukuyjcym ten efekt jest pole ekstrakcyjne na powierzcluiektu.

W literaturze przedmiotu nie znaleziono informacji opisygh to zjawisko, co zwksza
wartos¢ uzyskanych wynikow. Badania nad efektywnym transgorelektronow wtérnych
do komory pokedniej prowadzono w polu niejednorodnym wytworzonym ukitadzie
trojelektrodowym (podobnym do soczewki katodowej). Wykazanoprzy odpowiednim
uktadzie elektrod oraz przy odpowiedniej ich polaryzacji lmee jest skupienie w otworze
przestony dlawgcej przynajmniej potowy dociergjego do niej strumienia elektronow

(. strumienia ekstrahowanego z powierzchni preparatu powielonegi daierzeniom
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jonizujgcym). Wartos¢ ta jest wystarczaga do zapewnienia odpowiedniego sygnatu
elektronéw wtérnych w komorze pagdniej, gdzie nagpuje ich koitowa detekcja.

Podsumowujc, wyniki uzyskane w modelach testowych kondensafdeskiego
i uktadzie trojelektrodowym uzupetnione ngstie symulacjami przeptywu elektronéw
wtérnych w modelu utkowym detektora, potwierdzajtez gtdbwna pracy o mokiwosci
sprawnego transferu sygnatu elektrondéw wtornych przez przedtamgaca.

Wspomniane badania w programie MC-SIMION prowadzity do opracowania
konstrukcji koncowej projektowanego detektora elektrondw wtérny€statecznie
zaproponowano koncepcpsiowosymetrycznego uktadu detekcyjnego, stagosgo rodzaj
soczewki katodowej dla elektronow wtornych i soczewki pojedynczej djakivpierwotnej.
Zatozenie symetrii eliminuje najgZciej spotykany kjd odwzorowania — astygmatyzm
osiowy. Do rozwaenia pozostaty jednak dwa kluczowedy, limitujagce rozdzielczosSEM
— aberracja sferyczna i chromatyczna. Wyniki iadigkonanych z pomacprogramow ELD
I EPROP wykazaly, zi miniaturowa soczewka, jakjest system detekcyjny dla azki
pierwotnej, wykazuje bardzo mate wantoswspotczynnikow tych aberracji. Rosmne
wprawdzie wraz z sittej soczewki, zalng od stosunku nagtia anody detektora do napia
przyspieszajcego wiazke pierwotna U /U, lecz nawet dla wartes 1 tej relacji, s
kilkakrotnie mniejsze mi odpowiadace warto€i dla soczewek obiektywowych
standardowych SEM. Przyjmag U,/Ux = 1 jako wartoségraniczngmozna bglzie obniy¢
napicie przyspieszage do pojedynczych kV bez obawy nadmiernego wzralséuracii.

Doswiadczenia przeprowadzone z zastosowaniem modeltersys detekcyjno-
préniowego, zamontowanego jako wypgsaie dodatkowe klasycznego, wysoko-
prozniowego SEM, potwierdzaj dobrg jakos¢ obrazowania takiego zespotu zaroéwno
w zakresie wysokiej prdév, jak i podwyszonych dinien powietrza i pary wodnej
przekraczajacych 10 hPa. Oznacza#®,0bok standardowych preparatéw przewogeh,
system detekcyjny stwarza nloxosci obserwaciji dielektrykdéw bez pokrycia przewgdzgo,

a takze preparatow zawiergjych wod w fazie ciektej, tzn. preparatow biologicznych,
produktéw farmaceutycznych w formie &tai zawiesin, itp.

Na koniec autor pragnie podkhe, ze wsrod wielu wynikdéw prac przedstawionych
w niniejszej dysertacji, a takzwielu innych dziat&a niezbgnych do jej realizacji, ktore
jednak nie zostaty w niej opisane, za najbardziej istotneanwasipujace.

* Opracowanie zespolonego oprogramowania, wykorzystgp metodgMonte Carlo,
nazwanego MC-SIMION, uniiwiajgcego wielostronn@analiz efektow zwjzanych

z przeptywem cgstek natadowanych w gazie i polu elektrycznym, w resie
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odpowiadajcym wytadowaniu Townsenda. Oprogramowanie jestlei rozwijane,
zmyla o zwigkszeniu szybkasi obliczer i uwzgkdnieniu dodatkowych zjawisk
(np. tadunku przestrzennego), urhaiajacych rozszerzenie zakresu jej zastosawa
Wyodrebnienie zjawiska rozpraszania wstecznego elektrow@drnych spogdd
innych efektow towarzygeych ich przeptywowi w gazie oraz zbadanie wptywgote
zjawiska na poziom sygnatu EW, poziom szumu N/S jakomtrast materiatowy.
Zbadanie efektéw ogniskowania strumienia elektronéw w gazie i polu elektrycznym
jednorodnym oraz niejednorodnym wytworzonym w obszarzéciesyym detektora.
Wyniki jednoznacznie wskazyj na stusznos¢ postawione] tezy, dotygzej
efektywnogi transportu elektronow przez dolpgzestonedtawigcs.

Opracowanie i wykonanie modelu laboratoryjnego detektora jednostopniowego,
opracowanie metodyki pomiaréw i ustawidetektora umdiwiajacych obrazowania
réznych preparatow (dielektryki, woda itp.).

Zaaranpwanie oryginalnego (wszystkie elementy opracowanelaloratorium)
zespotu dozowania i stabilizacji temperatury oramienia pary wodnej w rejonie
preparatu oraz opracowanie procedur obrazowania preparatéw zawyehawod,

w tym eksperymentéw dynamicznych.

Obecnie trwag prace nad rozwraniami omawianego sytemu pndawo-

detekcyjnego, wykazagymi odpowiednie walory techniczne. Paiimg zakonczenie prac

moze zaowocowakomercjalizagj opisanego detektora.
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