Laboratoř oboru I
Studium povrchů materiálů metodou rastrovací elektronové mikroskopie

(Pokyny a návod)

Teoretická příprava
Jsou požadovány znalosti na úrovni předmětu Metody studia a charakterizace pevných látek. Konkrétně, student má znát následující pojmy a jevy: 

- sekundární elektrony, jejich vznik, energetické spektrum, spektrální informace

- odražené elektrony, jejich vznik, energetické spektrum, spektrální informace

- fázový, topografický a spektrální (Z-kontrast) kontrast sekundárních a odražených elektronů

- princip rastrovací mikroskopie
- zdroje elektronů

- vady čoček
- SEM, ESEM, TEM, STEM - principy a vzájemné odlišnosti
Upozornění: student bez patřičných teoretických znalostí může být z laboratoře vyloučen.

Cíl práce



1. Charakterizace morfologie dvou vzorků

2. Získání zkušeností s různými režimy SEM:


3. Interpretace snímků: topografický kontrast, fázový kontrast, nečistoty, nabíjení vzorku

Postup práce
- dva urychlovací napětí: 3 keV, 25 keV

- tři rychlosti snímání
- srovnání horní detektor, dolní detektor, mix
- tři zvětšení: 100x, 1000x a >=10 000x

Upozornění: studentům je zakázáno manipulovat se vzorkem, pohyblivými částmi mikroskopu a měnit základní softwarové nastavení. Porušení těchto pravidlo znamená vyloučení z laboratoře bez možnosti nahrazení.

Postup práce: studenti budou seznámeni s konkrétním softwarovým prostředím SEM na začátku laboratoří. Následně budou samostatně pracovat (s nevyhnutnou asistencí) s mikroskopem při získávání obrázků předem připravených vzorků.
Ovládací panel (zaostření – jemné a hrubé, zvětšení, korekce astigmatismu, posun 
obrazu, jas a kontrast)
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Úvodní obrázek po spuštění SEM: základní ovládání

Nastavení/zapnutí urychlovacího napětí a emisního proudu
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Menu se rozbalí po kliknutí na okno na horní liště. Zapínání/vypínání pomocí ON/OFF. Nastavení napětí a proudu pomocí rolovacího menu.
Pohyb vzorkem 
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První tlačítko: pro definovaný posun vzorkem o udanou délku a směr. Cyklické klikání do objevení se ruky jako kurzoru.
Druhé tlačítko: pro středování obrazu do místa kurzoru. Cyklické klikání do objevení se zeleného kříže.
Pro jemný posun pří velkém zvětšení nutno použít manuální posun na ovládacím panelu.
Nastavení pracovního režimu [image: image3.bmp] (pracuje se v módu Normal: 6 mm < WD< 15 mm

Pracovní vzdálenost (WD). Použijte 12 mm.
Nastavení buzení kondenzoru (menší hodnota znamená větší buzení = vyšší proud = horší rozlišení). Použijte hodnotu 4
Výběr SE detektorů [image: image4.bmp] a [image: image5.bmp](horní, dolní a mix)

Horní SE detektor:
odfiltruje odražené elektrony = čistě povrchová informace ~ 10 nm




Ztráta topografického kontrastu (obraz je plošší)




Vysoký kontrast hran
Dolní SE detektor:
sbírá i odražené elektrony = méně povrchová informace



Přirozený topografický kontrast




Horší rozlišení

Použijte mix, zkuste rozdíly mezi horním (upper) a dolním (lower) detektorem.
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Adjustace mikroskopu [image: image8.bmp] (musí se provést při každé změně urychlovacího napětí, emisního proudu a buzení kondenzoru)

1. Centrování svazku
2. Nastavení apertury

3. Korekce astigmatizmu
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Praktická manipulace bude ukázána při úvodní instruktáži.

Rychlost rastrování
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Šest základních rychlostí rastrování. Levé tlačítko (dvě rychlosti) pro rychlé prohlížení. Další dvě tlačítka pro detailnější pozorování a nastavení obrazu. Pro focení stačí rychlost 4. Poslední tlačítko přepíná do redukovaného obrazu. Obecně platí: čím menší rychlost rastrování, tím kvalitnější obrázek

Ukládání obrázků
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První tlačítko: přepínač mezi zastavením a spuštěním rastrování

Druhé tlačítko: focení. Po zmáčknutí se začne načítat obraz, který se po skončení objeví v následujícím okně. Pozor obrázek není zatím uložený na pevném disku, ale pouze v paměti.
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Po zaplnění (11 snímků) je potřeba obrázky uložit. Po kliknutí na tlačítko s disketou se objeví následující okno. Obrázky uložit do adresáře d:\OGO\, nutno zaškrtnout All Save, dát jméno souboru, např. LAB. Všechny obrázky budou uloženy pod názvem LAB_mxx, kde xx je číslo obrázku v předchozím okně.
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Režimy posunu vzorku





Skutečné měřítko určující skutečné zvětšení





Aktuální pracovní vzdálenost zvětšení





Přepínání režimů Malé a Velké zvětšení





Aktuální zvětšení





Upozornění na nutnost přenastavení parametrů el. svazku





Nastavení parametrů el. svazku





Korekce astigmatismu: X a Y





Ostření:


Hrubé a jemné





Nastavení signálu





Adjustace mikroskopu





Nastavení pracovního režimu
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Zvětšení





Posun obrazu








Nastavení obrazu:


Jas a kontrast








