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Mikroszkopos leképezeési technikak osszehasonlitasa
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Mikroszkopok felépitése

Opticl microscope Transmission electron microscope  Scanning electron microscope
oM TEM SEM
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Nagyitas elektronmikroszkoppal - 1

AV sebességll, m tomegl részecske hullamhossza de Broglie
elmelete alapjan:

E=h-v h d .
)= e Broglie h
E:m.cz > m-c ﬁ - —_—
m-v
C=AV )

Az U fesziltséggel gyorsitott elektron kinetikus energidja (1=C-v=A-s-V).

E=%m-vi=e- U

ahol: m (9.1-10-3! kg) az elektron tomege
v (m/s) az elektron sebessége
e (1.6:101° C) az elektron toltése
U (V) az elektront gyorsito fesziiltség



Nagyitas elektronmikroszkoppal - 2

gy az U= 20 kV fesziiltséggel gyorsitott elektron sebessége (V),
ill. hullamhossza (1.):
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A pasztazo elektronmikroszkop (SEM) felépitése
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A soros képalkotas elve a pasztazo elektronmikroszkopban
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A pasztazé elektronmikroszkop fo egységei (1)
A vakuumrendszer

Szerepiik a az elektronmikroszkopiaban:

- Az elektronok szabad Uthosszénak novelése (hogy mas részecskékkel valo titk6zés nélkiil jussanak
el minta feliiletére, ill. a mintabdl a detektorhoz),

crer

gyorsan elég),

- A mintatérben a szabad uthossz megnovelése mellett igy biztosithatd, hogy minta feliiletén ne
legyenek adszorbealodott gazmolekuldk. A nagy vakuum eléallitasa (10-3-107 Pa= 10-8-10-12 bar =
0.00000766-0.0000000000766 torr) tobb fokozatban torténik:

- rotaciés vakuumszivattyd (elévakuum (10-2-10-3Pa): henger alaku szivattyihazban excentrikus
tengelyen forog a forgorész, amelyen két lapat helyezkedik el. A lapatokat a
centrifugalis erd és rugo fesziti a henger falahoz. Az elszivando gaz a
szivonyilason 1€p be a forgas soran megnovekvo sarlo alakua szivotérbe. A
szivohatast ennek a térrésznek a kezdeti novekedése hozza 1étre.

- olajdifftziés vakuumszivattyu (masodik fokozat (10> — 106 Pa): a hajtokozeg (diffuzios olaj)

a szivattyuhaz fenekén helyezkedik el. A fiitétest olyan hdmérsékletre heviti,
hogy géznyomasa néhany Pa legyen. A keletkezd g6z a felszallo csovon
keresztiil jut a gytiris fuvokahoz, amelyen kidramlik, mikdzben iranyat
majdnem 180 fokkal megvaltoztatja. A szivohatas tigy keletkezik, hogy a
diffazids olaj viszonylag nagy moltomegii, nagysebességli részecskei
titkoznek a tobbi molekulaval, és mert impulzusuk sokkal nagyobb, kisoprik a
kisebb molekulakat. A kidramld gdzsugar a szivattytthaz vizzel hiitott falan
kondenzalddik €s visszafolyik a szivattyuhaz aljara, a gézsugar altal elszivott €s
komprimalt gdzokat pedig az el6vakuum-szivattyu elszivja.



Rotacios, ill. diffuzios vakuumszivattya mukodesi elve
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A pasztazo elektronmikroszkop {0 egységei (2)

1. Katod

Termoemisszés (Wehnelt): hajtii alaka wolfram szal elektromosan felizzitva, 103 Pa nyomas (ne
égjen el), rovid €lettartam (40-50 ora), kdzepes gyorsito fesziiltség
(0,5-30 kV)
LaBg : tii alaka LaBg kristalyt hevitenek fel (kisebb kilépési munka, igy nagyobb e-hozam,
mint a Wehnelt katodnal), 10-° Pa nyomas , hosszabb élettartam, kdzepes gyorsitod fesziiltség
(0,5-30 kV)
Téremisszios : az elektronokat nagy fesziiltséggel (elektromos térrel) huizzak ki a katodbol (hidegen,
vagy alacsony fiitési hdmérsékleten), ultra nagy vakuum (10 Pa), nagyon hosszu
¢lettartam, nagy gyorsito fesziiltség (akar 100-200 kV)

2. Elektron ,,optika”: (elektro)magneses tekercsek, amelyek a katddbol kilépd e-sugarnyalab
parhuzamositasat, fokuszalasat (kondenzor és objektiv ”lencse’) valamint
eltéritését (pasztazas, pasztazo tekercs) végzik (nem nagyitanak!)

3. Mintatér: egyszeriibb mikroszkopoknal azonos nyomdson (vakuum alatt) van, mint a katodtér (kis
nyomas= kevés molekula a minta kornyezetében, igy az elektronsugar azokon nem
téril el (nem szorddik), nem keriil fals jel a detektorba.

Biolégiai mintak: nagyobb nyomas (5-6000 Pa), vagy vizgdz atmoszféra
(kornyezetszimulalé mikroszkép, ESEM)
Specialis mintatér: hiithetd (folyékony nitrogén, -196 °C), fitheto (akar 1000 °C-ig )



A Wehnelt termoemisszios katod felépitése
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Mintak, mintaelokeszités

Mintael6készités :nem igényel nagy szaktudast és specidlis eszkdzoket, mint a TEM esetében
(ultra vékony, az elektronok szdmara atvilagithato szeletek készitése sziikséges).

Altalaban: elektromosan vezetd mintatartd (valamilyen fém), rajta elektromosan vezet6 tapadé réteg
(szénnel bevont folia) a mintak (pl. apré szemcsék, porok) rogzitésére,

» Keresztmetszetei mintak: polimer tdmbbe rogzités, tobb 1épéses csiszolds és polirozas,

» Elektromosan nem vezeté mintak: bevonas vezetd fémréteggel (Au, Cu, Ni, Au-Pd),
vagy szénnel

kisebb vakuum (50-150 Pa) alkalmazasa

Biologiai mintak: szarités, ill. specialis mintateri mikroszkdpok

o o ©

ey o

©

Evaporated film

& Specimen © /Specimen
/%x_ 72
T~
Conductive material (Dotite)

a) Non-coating: A low 'b) Appropriate coating: Details ¢) Heavy coating: A higher
accelerating voltage is of the specimen surface accelerating voltage can be
used to prevent the speci- morphology should remain. used, but details of the
men from acquiring an A higher accelerating volt- specimen surface morpho-
electrostatic charge. age can be used. logy are covered by the

thickly coated film.



Kolcsonhatas az elektronsugar és a minta feliilete kozott

A fokuszalt elektronsugar csak a szilard minta felsd rétegeibe (max. 5-10 pm mélységig) képes
behatolni.

Kolcsonhatasi térfogat: az a mintatérfogat, amelyben a behatold primer elektronsugar
kolcsonhatasba 1ép a minta atomjaival és ennek eredményeképpen
valamilyen jel keletkezik.

Nagysaga fligg: - a primer elektronsugar atmérdjétdl- egyenes arany,
- a primer elektronsugér energidjatol (gyorsito fesziiltség nagysaga)- egyenes arany
- a minta anyagi mindségétdl (atomok rendszama)- forditott arany
- a minta feliiletén 1€vo6 esetleges bevonattol.

Informacios térfogat: amelybdl értékelheto (hasznalhato) analitikai jelet kapunk (mindig kisebb,
mint a k6élcsonhatasi térfogat)

Nagysaga fiigg: - a kdlcsonhatési térfogat nagysagatol,

- az analitikai jel fajtdjatol.

PI. Auger elektronok: d=0-5nm
szekunder elektronok: d=0-10nnm
visszaszort elektronok: d=0-2 pm

Karakterisztikus rontgen sugar: d = 0-5 um
Folytonos (fékezési) rtg. sugar: d =0-5pum

Rontgenfluoreszcencia: d=0-5um

2um

—_—




Elektronsugarzas keltette jelenségek a mintaban

~ Electron beam

Secondary
X-rays--o--oeooq N oo electrons
Cathodo- =y \ Vi / 7 Backscattered
luminescence . electrons
~-- Auger
electrons
Electromotive ----- RS Absorbed
electrons

force
‘Transmitted electrons

Szekunder elektronok
Visszaszort elektronok
Abszorbealt elektronok

Karakterisztikus
rontgensugarzas

Folytonos rontgensugarzas
Fényemisszio

Elektronsugar indukalta aram

Continuous
X.rays

Fluorescent
X-rays

Auger electrons

A (in the several 10

Electron beam

‘Secondary electrons
(in the nm range)
Backscattered electrons

’s of nm
range to 100 nm)

Characteristic X-rays
(in the pm range)

- 1nm Auger-elektronok

szekunder elektronok

¥

vissza-
sz26rt-
elektron-
felbontas

rontgenfel-
bontas

= '-':.
L 3
i

¥

visszaszon elektronok

- karakterisztikus rg.-
sugarzas

folytonos rtg.-sugarzas

rbntgen-
fluoreszcencia




Szekunder ill. visszaszort elektronok keletkezése
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Rontgen- ill. elektronsugarzas altal kivaltott jelenségek
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Levels

Auger elektron és Rontgen foton keletkezése
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Detektorok
Everhart-Thornley detektor (1)

(szekunder(SE) és visszaszort(BSE) elektronok detektalasara)
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Félvezeto detektor (2)

(csak a visszaszort elektronok (BSE) detektéléséra)

visszaszort elektronok
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Feélvezeto detektorok kapcsolasa
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Elektronsugaras mikroanalizis

«  Egyéb hasznalatos elnevezések: Elektronsugaras rontgen mikroanalizis

Electron Probe Microanalysis (EPMA)
Electron Probe X-ray Microanalysis

Electron Beam X-ray Microanalysis

Energy Dispersive X-ray Microanalysis (EDX)
Energy Dispersive Spectroscopy (EDS)

Az analizis alapja Moseley torvénye: v =12,48-101 (Z-1)?

ahol v a karakterisztikus rontgensugarzas ferkvebciaja (Hz)

a kibocsajtoé atom rendszdma

Az ismert E=h-v=h - c/A 6sszefliggés alapjan: A = 1,2396/E (keV)

Fentiek szerint a rontgen foton (s ezaltal a kibocséjtd atom) azonositasa torténhet a foton hulldmhosszanak
(hulldmhossz diszperziv spektroszkdpia, WDS), vagy energidjanak (energia diszperziv spektroszkopia, EDS)
meghatéarozasa alapjan.

WDS:

EDS:

Miikddésének alapja a Bragg-torvény (n-A = 2-d-sin @), vagyis ismert racstavolsagu (d) un.
analizatorkristalyra bocsajtott rontgensugarzas a kristaly racspontjain szorodik, a szort sugarak
interferalnak és bizonyos @ szogeknél erdsitik egymast, amibdl szamithat6 az ismeretlen hulldimhossz
(mindségi analizis). A sugarzés intenzitasabol (a detektor proporciondlis szamlald) az adott atom

crer

koncentraciojara kovetkeztethetiink (mennyiségi  analizis).

A detektorba (Si(Li) félvezetd) érkezo rontgen fotonok energiajukkal aranyos t6ltéshordozo
mennyiséget hoznak 1étre a detektorban. Ezt a jelet erdsitjiik és konvertaljuk. A kapott kimeneti
fesziiltségjelet egy sokcsatornas analizator sorolja be nagysag szerint, igy a beérkezd fotonok
energiajuk alapjan szétvalaszthatok (mindségi analizis). Az iddegység alatt beérkezd, azonos
energiaju fotonok szdma alapjan mennyiségi analizis végezhetd.



A WDS és EDS modszerek osszehasonlitasa

*  WDS: elonyei: - alacsony detektalasi (kimutatasi) hatar (0,01 %),

- nagyon jo hulldmhosszfelbontas (1-10 eV), lasd az 4brén,
- konnyt elemek (Z < 11) analizisében jobb,

hatranyai: - szekvencialis (egyszerre csak egy elem mérhetd és ahhoz 1s harom A-n kell mérni),
- idében kevésbé stabil, gyakran kell kalibralni, amihez etalon sziikséges,
- nagy aramokkal dolgozik, a besugarzaskor a minta konnyebben sériilhet.

EDS: elonyei: - szimultan (egyszerre a teljes spektrum felvehetd), ezért rendkiviil gyors és kényelmes,

- idében stabil, ritkdn kell kalibralni, a kalibracié etalon nélkiil elvégezhetd,
- kis besugarzd aramokkal miikodik, igy héérzékeny mintak vizsgélatara jobb.

hatranyai: - a WDS-hez képest egy nagysagrenddel rosszabb detektalasi (kimutatasi) hatar (0,1 %),
- a WDS-hez képest egy nagysagrenddel nagyobb hullamhosszfelbontas (130 eV),
- konnytii elemek (Z < 11) analizisére kevésbe alkalmas, Z=5 alatt nem hasznalhato.

40000,

Wt OO

1,855 keV 2.83




Rontgen detektorok ( elektronsugaras mikroanalizis
detektalasi lehetoségei)
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Az elektronmikroszkopos kép

20 KV: gyorsito fesziiltseg x50: nagyitas

500 mm: vonalz6 15: mintatavolsag az e sugar kilépési pontjatdl (mm)

66: az e sugar altal pasztazott teriilet SEI: szek. elektron detektorral késziilt kép (sec. electron
nagysaga (dim. mentes) Image)



Elektronsugaras mikroanalizis (EDS)
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Az EDS programban késziilt kép, rajta az analizalt teriiletek



Az EDS spektrum(minoségi analizis)
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Rontgenspektrum: X tengely: a rontgen foton energiaja (keV)
y tengely: relativ intenzitas (belitésszam, count.)



EDS spektrum (mennyiségi analizis)

A spektrum Kkiértékelése

Elem Elemz6 Intenzitas Koncentracio Koncentracio
vonal (count/s) atom % atom %

@) Ka 83.99 22.434 8.293
F Ka 15.60 3.672 1.612
Na Ka 9.26 1.823 0.969
Al Ka 8.28 0.675 0.421
Si Ka 17.02 1.087 0.705
P Ka 31.39 1.633 1.169
S Ka 34.11 1.493 1.106
Cl Ka 5.97 0.234 0.192
Ca Ka 6.85 0.234 0.216
\Y/ Ka 3.68 0.120 0.141
Cr Ka 347.01 12.620 15.162
Mn Ka 19.40 0.762 0.967
Fe Ka 842.04 47.416 61.185
Ni Ka 72.84 5.797 7.861
Ossz. 100.000 100.000




A rontgenspektrumok jellemzoi

*  Mitol fiigg, hogy egy elemnek hany csucsat latjuk a spektrumban?

- az elem rendszamatol: nagyobb rendszam— tobb elektron — tobb elektronhéj — tobb kiillonbozo
gerjesztési lehetdség — tobb csucs

e re v

belsé atmenetet képes gerjeszteni (pl. az *6Ba atom K, atmenete 32,19 KeV, igy
egy 30 kV gyorsitofesziiltséggel nem gerjeszthetd)

- az egyes atmenetek valésziniliségétol: ha egy dtmenet valdszintisége kicsi (ritkan fordul eld), a hozza
tartozo csucs intenzitasa is kicsi (esetleg nem is emelkedik ki az alapvonalbo6l)

- a detektor felbontoképességétol: ha két elem csucsa tul kozel van egymashoz azt egynek latjuk (a
Si(Li) detektornal a felbontas als6 hatara 130-145 eV)

- 0sszegesucsok megjelenésétol: ha ket foton beérkezése kozotti 1d6 tal kicsi a detektor egybe szdmolja
azokat, igy a csucs a kett6 energiajanak 0sszegénél lathato (kikiiszobolése:
gyors elektronika+holtido)

- szokési csucsok megjelenésétol: a detektorba beérkez6 rontgenfoton a detektor anyagat képezd Si
atomban hoz 1étre belsd ionizaciot, s az igy “megszokd” foton energidjaval (1,74
keV) kisebb értéknél kapjuk csucsot.



Log scale

(c)

Osszegcesucs és szokesi csucs az EDS spektrumban
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JEOL 5500 LV elektronmikroszkop
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Technikai jellemzok

Katod: termoemisszios volfram katod

Gyorsitofesziiltség: 0,5 — 30kV

Nagyitas: x 18 —x 300.000

Felbontas: 3,5nm (SEI) 1ll. 5,0nm (BEI)

Munkatavolsag: 5 és 48 mm kozott

Vakuum: 1073 Pa, két fokozat (rotacios és diffuzios szivattyuk)

Mikroanalizis: spektrum, pontanalizis, vonalanalizis, rontgentérkép
(szennél nagyobb rendszamu elemek)



Mintaelokésziteés
arany- 1ll. szén-bevonat készites

katod: Au/Pd

katod: szénszal

Vakuum szivattya Vezerlo egyseg



Rtg sugarzasok jelolése
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