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Javasolt feldolgozasi id6: 60 perc

Képalkotas a pasztazo elektronmikroszkopban.

Képet valamilyen targyrol alapvetden kétféle modon készithetiink: valamilyen leképezés altal,
vagy a képet pontonként kirajzolva ,,pasztazassal”. Példaul a szemiinkbe jutd fény
leképezésével a szemlencse egy kicsinyitett képet hoz létre az ideghartyan, vagy a moziban a
vetitogép lencséje a vetitdvasznon egy nagyitott képet alkot a filmkockakrol. A pasztazasos
képalkotasra a leghétk6znapibb példa a televizid, ahol egy elektronsugar pontrol pontra, sorr6l
sorra rajzolja ki a képet a lumineszkalo képernyd feliiletén, de pasztazo képalkotast hajt végre
a festd is, amikor az ecsetjével képet fest. A pasztazd mikroszkopiai technikaknak tobb elénye
van a leképezéssel szemben: jobban korrigalhatok a leképezési hibak, illetve egy adott pont
mérésére forditott id6 megfeleld megvalasztasaval a jel-zaj viszony optimalizalhato, azaz a
kép mindsége javithato.

A pasztazo elektronmikroszkopokban a kép létrehozasahoz fokuszalt elektronsugarat
alkalmaznak. Az elektronok a minta atomjaival kolcsonhatnak. Ennek soran az atomok
elektromos terén szorodhatnak, és masodlagos elektronokat tithetnek ki kiilonb6z6
elektronhéjakrol. Az igy megiiresedett alacsonyabb energiaszintii bels6 héjra egy kiils6é héjrol
elektron 1€ép at, és a héjak kozti energiakiilonbség karakterisztikus rontgensugarzas
formajaban tavozik, vagy az energiakiilonbozetet elektronok viszik el (Auger elektronok).
Emellett az elektron-anyag koélesonhatas soran még keletkezik a rontgentartomanyba es6
folytonos spektrumu fékezési sugarzas, lathatd fény (katodlumineszcencia), és hd. Vékony
mintak esetén az el nem nyelddott elektronok kilépnek a minta tiloldalan, ezek a transzmittalt
elektronok. A késziilékek az elektronnyalab-minta kdlcsdonhatas sordn a mintabol kilépd
elektronokat és sugarzast detektaljak.

A szekunder-elektron detektalasi tizemmodban f6leg a minta felszinérél kapunk informaciot.
Visszaszort-elektron tizemmodban a minta néhany szaz nm mélységébe nyerhetiink
betekintést. Képalkotasra hasznalhaté azonban minden olyan fizikai folyamat, ami az
elektronok és az anyag kolcsonhatéasa soran lejatszodik. A visszaszort és masodlagos
elektronokon tal detektalni lehet vékony minta esetén a mintan athalado elektronokat
(transzmisszios lizemmod) a keletkez6 lumineszcencia fényt és a karakterisztikus, illetve
folytonos rontgensugarzast. Ha a detektalt jelek intenzitdsaval aranyosan valasztjuk meg a
megfelelé képpontok intenzitasat, akkor eléallithatok az elektron-, rontgen vagy
katédlumineszcencia képek. A pésztazo elektronmikroszkdpban foleg a visszaszort és
szekunder elektronok detektalasan alapuld képalkotést hasznaljak. Az elektronkép
feloldoképességét az elektron hulldimhoz rendelt hulldimhossz limitalja, ami pl. 15 keV
energiaju nyalab esetén A ~ 0,01 nm. A pasztazo mikroszkopok feloldoképessége az elektron
hulldmhosszahoz képest rosszabb. Ez annak a kovetkezménye, hogy a felszinre érd
elektronnyaldb méretéhez képest az elektronszoras kovetkeztében nagyobb térfogat
gerjesztodik.
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I1. Az elektronmikroszkop felépitése
A pasztazé elektronmikroszkop két fo
részbdl all. A torony az
elektronmikroszkop "lelke", ahol
létrehozzak az elektronsugarat és kis
pasztazo ponttad fokuszaljak a minta
feliiletén, és itt gytijtik be a szekunder és

Szegedi Tudomanyegyetem

Cim: 6720 Szeged, Dugonics tér 13.
www.u-szeged.hu
www.szechenyi2020.hu



SZECHENY!I

I
. gt

EFOP-3.4.3-16-2016-00014

visszaszort elektronokat is. A masik 6 rész az elektronikai vezérld egység és a villamos
tapegység. Az elektrondgyu stabilizalt nagyfesziiltségét, a katod eldfesziiltségét, a
lencsetekercsek €s sugareltéritd tekercsek stabilizalt aramat, iigyszintén a kiilonbozo szelepek,
szivattyuk, ellendrzé rendszerek aramellatasat, a villamos tapegység végzi. A mikroszkop
elektronikai egységét vezérld szamitogépes programmal lehet bedllitani az elektronnyaldb
paramétereit, a fokuszalast, a nagyitast és a kép intenzitasat, kontrasztjat.

A vakuumrendszer: Az elovakuum (10-1 Pa) elérésére, az elektronmikroszkoppal rugalmas
csérendszerrel 6sszekapcesolt rotacios szivattyukat alkalmaznak.

Annak érdekében, hogy az elektronagyubdl kilépo elektronnyalab haladas kozben minél
kevesebb gazmolekulaval {itkozz¢€k, kivanatos, hogy a legnagyobb nyomast mintatérben is
10-3 Panal kisebb legyen a nyomas. Ezt a vakuumot turbomolekularis szivattya biztositja. Az
elektronagytiban ultranagy vakuum sziikséges. A katodtérben a gaznyomas ~10-8 Pa. A minta
¢s katodteér kozotti sziikséges nyomascsokkentés tobbfokozatu a turbomolekuléris és iongetter
szivattyarendszerrel valosithatd meg. A szivattylik, a vikuummérd miiszerek, a szivattytkat
az oszloptérrel Ossze- és szétkapcsolo szelepek komplex rendszert képeznek, melyek
Osszehangolt mitkodésérdl a mikroszkop elektronikdja gondoskodik. A szelepeket
elektromagneses €s pneumatikus automatikak vezérlik, igy a szelepek megfeleld sorrendben
valo nyitodasa és zarodasa optimalis miikodési feltételeket teremt.

Az elektronagyu: A Hitachi S4700 elektronmikroszkop elektronforrasa, az elektronagyiaban
1év6 téremisszios katod. Ennek legfontosabb eleme egy hegyes volfram csucs, melyre
nagyfesziiltséget (extracting voltage) kapcsolva az elektronok a csucs kozelében fellépd nagy
elektromos térerdsség hatasara hidegemisszioval 1€pnek ki. Ezeket az elektronokat egy
masodik anddra kapcsolt gyorsitod fesziiltséggel (accelerating voltage) gyorsitjuk. Az
elektronok sebességét az alkalmazott gyorsitéd fesziiltség hatarozza meg. Az elektronok az
anodlemez kozepén talalhatd aperturan keresztiilhaladnak és ezutan sebességiik, illetve
mozgasi energiajuk nem valtozik meg.

Elektronlencsék: A gyorsitott elektronok fokuszalasdra magneses lencséket hasznalnak. A
magneses elektronlencse bonyolult geometridju elektromagnes. Térer0sségét a tekercsben
foly6 aram nagysaga hatarozza meg A magneses elektronlencsék fokusztavolsagat a
polussaruk kozotti térerdsség, és a keresztiilhalado elektronok sebessége hatdrozza meg. Az
elektronforrasbol kilépo elektronokat a kondenzor és az objektivlencse 6sszpontositja a
mintara. Az elektronagyiahoz kézelebb 1évo lencsét kondenzorlencsének nevezik, mig a
mintahoz kozeli lencse az objektiv lencse. A kondenzorlencse az elektronsugar nyalabot
erdsen redukalt atmérdji foltta fokuszalja, mig a valtoztathatd fokuszi objektivlencse feladata
az, hogy az elektronnyaldbot kiilonb6zé magassagokba fokuszalja, hogy a fokuszt a minta
felszinére lehessen beéllitani. Mivel az objektivlencsén nagy aramok folynak keresztiil, azt
hiteni kell, ami vizaramoltatassal torténik.

Aperturak: A kondenzorlencsét és az objektiv lencsét valtoztathatd aperturaval készitik. Az
aperturakra egyrészt azért van sziikség, hogy a vizsgalandd mintakat a tilzott hdhatastol
védjek, masrészt, hogy csokkentsék a
rontgensugarzas keletkezését. Az aperttra

atmérdjétdl figg, hogy tobb vagy
kevesebb elektronsugarat rekeszt ki,
kovetkezésképpen a kép kontrasztossagat
is befolyéasolja. Nagyobb apertira
alkalmazasakor novekszik a kép
kontrasztossaga. Mivel az igy eldidézett
kontraszt a feloldas rovasara novekszik, a
megfeleld apertura megvalasztasa
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kompromisszum. A képen az apertara allitd csavarok lathatok.

A stigmator: A lencserendszer asztigmatizmusa tobbnyire abban nyilvanul meg, hogy az
elektronnyaldbnak a targysikba vetit6do, egyébként kerek foltja ellipszis alakava valik.
Ilyenkor romlik a képmindség, csdkken a jelintenzitas. Ez az objektiv sikjaban elhelyezett
stigmatorral (asztigmatizmus korrektorral) kompenzalhato.

A pésztazd rendszer: Az objektiv lencsében talalhatok azok az eltérit6 tekercsek, amelyek az
elektronnyaldbot mozgatjak. A pasztazas modja a felszin soronkénti letapogatasa. Ezt egy
gyors és egy lassu egymasra merdleges fiirészjel alaku rezgés 6sszegeként lehet eldallitani. A
szamitogépes programmal generalt két furészjel egyidejiileg vezérli a toronyban 1€v0 pasztazéd
rendszert €s a képernydre kirajzolt képpont poziciojat.

Mintakamra: Téagas evakualt térrész az objektivlencse alatt, amely tartalmazza a mintaasztalt
¢s annak a mozgatasahoz sziikséges eszkdzoket. A mintaasztal mozgathatd a tér barmelyik
iranyéba, forgathatd és donthetd. A mintakamraban helyezkednek el az elektrondetektorok, a
rontgen- €s katodlumineszcenciadetektor €s ide csatlakozik a turbopumpa leszivé torka is.
Mintak: A vezetd (nem pordzus) mintakat a mintatartoval elektromos kontaktusba kell hozni.
A mintat legtobbszor eziistot tartalmazo ragasztoval (ezlistpaszta) ragasztjuk a tartora, ami az
elektromos kontaktust is biztositja. A ragaszas utan meg kell varni, amig a ragaszto
megszarad (szobahdmérsékleten ~ 10 6ra, 70 °C-on ~ fél 6ra) A szigeteld tulajdonsaggal
rendelkez6 mintdk (pl. bioldgiai anyagok) feliiletét elektromossagot vezetd vékony réteggel
(pl, arannyal) kell bevonni. Ennek hianyaban ugyanis elektromos feltoltddési jelenségek
Iépnének fel, mely befolyasolja az elektronsugar utjat, igy a képalkotast zavarja.

Detektorok: Az SZTE TTK mikroszkopjaban a kovetkez6 detektorok talalhatok:

* 2 db masodlagos elektron (SE) detektor (Everhart Thornley detektor)

* Visszaszort elektron (BE) detektor (AUTRATA YAG detektor)

* Transzmittalt elektron (TE) detektor (AUTRATA YAG detektor)

» Karakterisztikus rontgensugarzas detektor (Rontec X-FLASH energiadiszperziv detektor)

» Katédlumineszcencia fény detektor (GATHAN)

Everhart-Thornley (E-T) elektrondetektor. Az E-T detektor a legelterjedtebb
elektrondetektor tipus. A par szaz voltos pozitivan toltott f€émracs segitségével ,,begylijti” a
detektor a masodlagos elektronokat. A beérkez6 elektronokat a detektorban tovabb gyorsitjak,
majd egy szcintillator lemezbe litkoztetik, amely az titkdzés hatasara fényt bocsat ki. A fényt
egy fotoelektron-sokszorozo csovel elektromos jellé alakitjak at, és ezt mérik. A digitalizalt
mért jel nagysaganak fliggvényében szabalyozza a program a képpont intenzitasat.
AUTRATA-YAG detektor: A detektor anyaga egy cériummal adalékolt ittrium-
aluminiumgranat (YAG) egykristaly, amit szcintillatorként haszndlnak, azaz ha a kristalyba
nagy energidji masodlagos elektronok iitkdznek, akkor fényfelvillanast okoznak. A YAG
kristalyt az objektiv ala kell betolni egy mechanikus vakuumatvezetés segitségével, ahol az
széles térszogben detektalja a visszaszort elektronokat. A YAG kristalyban az elektronok
hatasara keltett fényt egy fényvezetd rad
juttatja egy fotoelektron sokszorozoba, és
innen kezdve a jeldetektalas hasonlo

modon torténik,

mint az E-T detektorban.
Transzmisszios elektron detektor:
Transzmisszids detektorként szintén
AUTRATA-YAG detektort alkalmaznak a
4700S mikroszkdpban. A reflexios
tizemmodokhoz képest a pasztazod
transzmisszios izemmodban masfajta
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informécié nyerhetd. Ha a minta elég vékony, a koncentralt pasztazo elektronnyalab
elektronjai keresztiilhaladnak rajta, mikozben a minta anyagatol és szerkezetétdl fiiggéen
valtozast szenvednek el. Ezt a minta alatt elhelyezett detektor érzékeli. Szemben a klasszikus
transzmisszios elektronmikroszkdpokkal a minta mogott nem hasznalnak elektronlencsét, itt
nem lép fel a kromatikus hatas folytan a feloldas karara Iétrejovo energiaveszteség. A képet -
ellenben a transzmisszios elektronmikroszkopokkal - nem kdzvetleniil a fotoanyagra vetitik, a
kontraszt elektronikusan szabalyozhat6. A nagyitast természetesen itt is a letapogatd sugar
eltéritése hatdrozza meg,

Energiadiszperziv rontgenspektrométer (EDS): Egy félvezetd detektort érd rontgen foton
az energiajaval aranyos szamu elektront gerjeszt a valenciasavbodl a vezetési savba, mas
szoval egy elektron-lyuk part hoz létre. Az ilyen modon létrehozott toltéshordozok elektromos
»leszamlalasa” alapjan meghatarozhato a keltd rontgen foton energidja. A kiilonb6zo
energiatartomanyokba jutd beiitésszamokat meghatarozva jutunk a rontgenspektrumhoz,
amely kiértékelésevel kvalitativ €s kvantitativ elemdsszetétel hatarozhaté meg. A
mikroszkopra egy RONTEC XFLASH detektor van szerelve. Az elemanalizis 1épéseirdl
kiilon ismertetd késziilt.

Katoédlumineszcencia detektor: Ha a minta az elektronbesugarzas hatasara fényt bocsat ki,
akkor azt a katodlumineszcens detektorral érzékelhetjiik. A fényt az objektiv ala betolt
specialis tiikorrel gylijtik 6ssze, melyet egy fényvezetd rud juttat el a fotoelektron
sokszorozoba, €s innen kezdve a jeldetektalas hasonlé modon torténik, mint az E-T
detektorban. A vizsgalatok szemponjabol fontos, hogy mekkora hulldimhossztartomanyt fény
detektalasara adodik lehetdség. A mikroszkopra felszerelt GATHAN katédlumineszcencia
detektor a 185 -850 nm tartomanyban érzékeny, ezért fontos, hogy ennek a detektornak a
hasznalatakor a mintatér megfigyeld kamera infravords fényforrasat kikapcsoljuk, mert az
»elvakithatja” a detektort.
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Pasztazo elektronmikroszkdp altaldnos Tanszekiinkon talalhato pasztazoe

felépitése elektronmikroszkop

Elvégzendo feladatok
3D nyomtatott probatest torési feliiletének vizsgélata.

Jegyzokonyv
A jegyz6konyvben szerepelnie kell:

1.

2
3.
4

A gyakorlat céljanak
A gyakorlat soran vizsgalt minta pontos megnevezése
A gyakorlat soran a mintarol késziilt elektron mikroszkopos kép és annak elemzése

Gyakorlat 6sszefoglalasa, értékelése

Ellenorzo kérdések

1.
2.
3.

Segédanyag a jegyz6konyvhoz
Mellékelt elektronmikroszkopos képek.
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Hogyan készithetiink képet egy targyr6l?
Hogyan hozunk 1étre képet pasztazo elektronmikroszkoppal?

Hogyan épiil fel egy elektronmikroszkop?
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Forrasok
https://hu.wikipedia.org/wiki/P%C3%A1szt%C3%A172%C3%B3 elektronmikroszk%C3%B3
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http://www2.sci.u-szeged.hu/inorg/MOMA/ch08s03.html
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