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REM s.ultravysokym rozlisenim JEOL JSM
6700F v UPT/AVCR

Jifina Matejkova, Antonin Rek,
UPT AVCR, Kralovopolska 147, 61264 Brno



Projekt-UPT 6351 na /r. 2002
-\JEOL JSMG6700F-

Cil: Mybudovat pracovisté se stabilné a spolehlivé pracujicim
rastrovacim elektronovym mikroskopem s vysokym rozliSenim a
vyuzivat tento mikroskop k provadéni védeckych experimentu, pfi
nichz budou ovérovany nové zpusoby a metody detekce signalnich
elektronu.

SoucCasne s tim provozovat tento rastrovaci mikroskop tak, aby byl
bézné dostupny pro zajemce 0 pozorovani vzorku s vysokym
rozliSenim a to jak z pracovist UPT, tak i odjinud.

Resitelé: Jifina Mat&jkova,Mgr.
Rudolf Autrata, Prof. Ing. DrSc.
Rek Antonin,Ing.,Csc.







t

Prvni zkusenosti s pristrojem

JSM" 6700F je FE REM , tj. rastrovaci‘elektronovy mikroskop se
studenou ,field emission” katodou. Je to mikroskop s ultravysokym
rozlisenim, vhodny, pro pozorovani/jemnych struktur, nanocastic
nebo mnohovrstvych a reliéfnich struktury zhotovenych
nanotechnologiemi.

V UPT je v experimentalnim provozu od zadatku roku 2002.

Na prvnich vzorcich byly postupne testovany, jeho moznosti a byly
ziskany prvni poznatky o jeho vlastnostech, zobrazovacich
moznostech.

Od jara 2002 zacaly také probihat dveé vétve vedeckych
experimentu spojené s podstatnymi upravami v prostoru komory
vzorku. Jedna se:

a/ o montaz a ovérovani vlastnosti novych detektortu zpétné
odrazenych elektront /s prof. Autratou/,

b/ experimenty se zobrazovanim pomalymi elektrony
/ Dr. Mullerova, Dr.Frank /.
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Jake byly problemy na zacatku

JEOL pozaduje mechanické vibrace mensi nez 0,3 um pfi 5 Hz a vyse. To
neni vzdy splnéno za denniho provozu dilen v ustavu, zvlaste kdyz bezi
obrabeci stroje, a to i pfesto, ze pristroj stoji‘lna samostatném betonovem
podstavci, oddeleném od podlahy ostatniho ustavu.

Béhem dne se Casto vyrazné uplatnuje ruseni vngjSim stridavym
magnetickym polem takze' prace pfri nejvyssich zvetsenich nebylo témer
mozné za dne provadét. Vyrobce pozaduje dodrzetjako nejvyssi hodnotu
ruSiveho stfidaveho vnéjsino magnetického pole 0,3.wumT pri 50/ 60Hz.
Hodnoty nameéreneé v UPT jsou behem dne nekolikrat vyssi.

Teplota na pracovisti bez klimatizace dosahovala Casto koncem jara

a zaCatkem léta az tficeti jedna stupnu Celsia, coz mohlo vést k problémum
napr. s elektronikou, protoze vyrobcem predepsana teplota mistnosti kde
pristroj pracuje je mezi15 az 25 stupni.

Pristroj byl zakoupen bez pfislusenstvi k mereni vakua v pracovni komore,
coz by umoznovalo operatorovi kontrolu vakua pfi praci se vzorkem. Navic
je meérka v komore spojena s fizenim vakuového systemu, coz podstatne
urychluje praci pfi vymene vzorku. To ale nebylo predem znamo.
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Nova studena katoda- CFEG

Spojeni originalni konickeé elektronove trysky vyvinuté fy JEOL s
digitalne rizenym systémem CocCek minimalizuje nutnost serizeni
operatorem a umoznuje automatické nastaveniioptické soustavy tak,
aby elektronovy svazek byl optimalni pfi vsech urychlovacich napétich
a proudech svazku. To umoznuje operatorovi rychlé nastaveni
idealnich podminek pro pozoroyvani daneho vzorku.

Pouziti studené field emission katody v elektronove trysce /
CFEG/ je nejlepSim reSenim pro ultravysokeé rozliSeni, protoze
elektrony v elektronovém svazku maji velmi maly rozptyl energie a
malou stopu. Navic ma studeny hrot katody velmi dlouhou zivotnost,
obvykle az nekolik let.




Konstrukce




Cocéka ridici aperturni ahel

& Fy JEOL vyvinula CoCku automatickéhe fizeni aperturniho uhlu, ktera
j€ umistena nad objektivovou coCkous/a optimalizuje aperturni uhel
objektivove CoCky pro Siroky rozsah/proudu elektronoveho svazku.
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Jednoducheé nastaveni optimalniho
proudu-elektronoveho svazku

Proud.elektronového svazku se muze plynule ménitod 1 pAdo 2nA's
jednou objektivovou aperturou. Vysoke rozliSeni se dosahuje'v
sirokém rozmezi proudu. Maly proud je vhodny pro tepelne citlivé
vzorky, velky proud je vhodny pro EDS analyzu. Vysoké stability
emisniho proudu bylo dosazeno zvysenim vakua v elektronové trysce.

Uroveri vakua v elektronové trysce je 20-25 nPa‘a je na této vysi
neustale udrzovana iontovymi pumpami. Tak je zabezpeceno, ze
stabilita proudu svazku je vysoka po dlouhé Casové obdobi.

Uroven vakua v mezikomofre; tj. v prostoru mezi vlastni tryskou a

LA 4D &V 4

700nPa.
Uroven vakua v pracovni komofe je v destinach az setinach mPa.
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Ultravysoke rozliseni.i na rozmernych
vzorcich

Nové vyvinuta silneé buzena konicka objektivova CoCka, ktera je
pouzita v JSM 6700F umoznuje pozorovat i relativné velke vzorky s
vysokym rozliSenim a neni zde omezeni na praci pouze s malymi
vzorky, jako je tomu u TEM.

Fy JEOL zarucuje u mikroskopu JSM6700F rozliseni 1.0nm pfi 15 kv
a pracovni vzdalenosti 3 mm a 2.2nm pri 1kv pri pracovni vzdalenosti

1,5 mm.
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The strongly excited conical lens has higher performance than the in-lens at
15kV or below.




Siroky rozsah velikosti vzorku, pohodina
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vymeéena.vzorku, dobra manipulace se
vzorkem na stolku

Komora mikroskopu je navrzena takjyze mohou byt pozorovany
vzorky od velmi malych napf. fezt /az po 203;2mm /napf. 8inch Si

desky/.
Zpusob vymény vzorku pres tzv/air-lock systém je jednoduchy,
bezporuchovy a navic vkladani vzorku neni treba kontrolovat

zrakem (ale je mozna kontrola CCD kamerou).

Goniometricky stolek je eucentricky s rozsahem pohybu: ve sméru
osy X -70mm, ve sméru osy Y - 50mm, naklonem v jednom smeéru —
5 az +60 stupnu (velikost naklonu zavisi na pouzitém drzaku vzorku a
pracovni vzdalenosti) a rotaci R kolem osy Z 360 stupnu. Pracovni
vzdalenost (v ose Z) je 1,5 az 25 mm, motoricky jsou ovladany posuvy
X, YaR.







Automaticke standarty pohybu

® Qsy X,Y a rotace R jsou motorizované a rizenée
PC. Osa Z a naklon na mikroskepu
Instalovanem v UPT jsou’ rucni (existuji ale |
varianty JSM 6700F sesemi peti
motorizovanymi osami).

® Vlastni automatické standarty pohybu usnadnuji a
zefektivnnuji praci operatora.Jsou to : Eucentricka
rotace, snap- shot survey mode, point-to-center
mode a step-by-field mode, jakoz i ovladani
joystickem a Ccastecne | mysi.
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Uzivatelsky vystup

Uzivatelskym-vystupem je plochy monitor s kvalitnim, velmi jasnym
obrazem, ktery ma vysoké rozliSeni / 1280x1024 pixIu/.

Fotograficka kvalita obrazu a redukce obrazu umoznuji operatorovi
snadnou fokusaci a sefizeni OL a CL stigmatoru, jakoz i jejich
vystredeni.

Kazdy detail viditelny na hard copy/obraze je pozorovatelny i na
monitoru.

VétSina povrchu monitoru je reservovana pro vysoce definovany
obraz. Je to proto, ze pristroj je vybavem i samostatnym panelem s
rucnimi tlacCitky pro nekteré frekventované operace /fokusace, pohyb
obrazu a vzorku / a také joystickem a mysi pro fizeni pohybu stolku.

Snimany obraz je ukladan v bmp formatu do PC a z néj muze byt bud
vytiStén na inkoustoveé tiskarné,zaznamenan na CD anebo pfimo
fotograficky sejmut na film.







Manipulace s obrazem a vzorkem

@ Manipulace se vzorkem i obrazem je zajisténa uzivatelsky
pohodinym zpusobem, a to za pomogi joystiku a panelu se sadou
tlaCitek a knoflikt, kterymi muzeme fidit fokusaci, zvétSeni, ale i
zpUusob skenovani a rychlost. Panel umoznuje ,,obouruéni“ obsluhu a

tim i ucingjsi rizeni REM.
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Polvystyrene Latex Particles

SEI 50kV  X30,000 100nm WD 82mm
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Pyramid .struct. in Si plus Au layer
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Polvstyrene Latex Particle

SEI 50kV X30,000 100nm WD 8.2mm
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Detail of um mesh on Pt layer-ion etched
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Polvioryvstal W, elchem. zprac.- vechol hro

Polvkrystal W, elchem. zprac.- hrot
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Monokrvstal W, clchem. prepar.
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Jaky je stav problému nyni

Stav mikroskopu-s€ kontroluje pravidelné se na testovacich vzorcich fy
Agar /urCenych pro vysoke rozlisSeni C-Aul. Tuto Cinnost je vhodné provadét
v pozdnich vecCernich hodinach nebo velmi brzy rano.Tak se eliminuje
podstatné jak vliv mechanickych vibraci, tak i, rusivého magnetického pole.

Pozorovani vzorku pfi velkém zvétSeni, napf. 100,000x a vySe, je vhodné
zarazovat do pozdejSich odpolednich a vecernichthodin.

Nepfimérené vysoka teplota v laboratofi byla vyreSena instalaci klimatizacni
jednotky a je udrzovana na stale hodnoté kolem 24 stupniu.

Vakuova meérka pro komoru byla zakoupena od tuzemskeého vyrobce a pri
prilezitosti adaptace pristroje na SLEEM byla namontovana na spolecnou
prirubu. Je tak mozno zjistit hodnotu vakua v komore a po urcitych
planovanych upravach v elektronice by mela tato meérka soucasti byt rizeni
vakuoveho systému, stejné jak je tomu u originalni mérky JEOL.

Dosud neni zajisten nahradni napajeci zdroj pro iontove vyvevy pro pripad
vypadku elektrického proudu delsSi nez tfi hodiny. To je vysoce aktualni
problém, kvuli castym vypadkum elektrického proudu (v priméru 1x za 1
meésic) dosud nastesti kratSim nez limitni 3 hodiny.
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Etapy

Zakladni instruktaz,a obeznameni se s REM JSM6700F v JEOLcentru pro

Evropu~ve Francii. 10/2001
Ugast pfi instalaci pfistroje v UPT a zadkoleni pro praci s nim. Pedani
pristroje pracovniky JEOL do UPT. 12/2001

Zkusebni provoz (spojeny s obstaranim'nezbytnych pomucek, pro praci se
vzorky, ale i samotnych' vhodnych testovacich preparatu, pro kontrolu kvality
zobrazeni). 1-3/2002

Prvni védecky pokus : instalace BE detektoru na tubus mikroskopu,
ovéroveni jeho funkCnosti a sledovani jeho zobrazovacich moznosti pfi
ruznych rezimech prace mikroskopu / prof. Autrata /. 3-5/2002

Dovybaveni pracovisté klimatizaci a nabytkem. 5-7/2002
Druhy védecky experiment: SLEEM —zobrazeni pomalymi elektrony
/ Dr. Mullerova, Dr.Frank/ 8/2002

Zakaznické vyuZiti pristroje- pro zajemce z UPT i z jinych pracovist.
prubézné 4-10/2002




Plany pro zbytek r. 2002 a r. 2003

Pokracovani védeckych experimentu:
Ovérovani vlastnosti novych BE detektoru /prof. Autrata/.

SLEEM /Dr. Mullerova, Dr. Frank/.

DokoncCeni adaptace spojené s instalaci merky vakua, v pracovni
komore mikroskopu.

Vyuziti pfistroje pro pozorovani /a studium vzorkd s vysokym
rozliSenim, zdokonaleni pozorovacich metodik a rozsireni spoluprace
S jinymi pracovisti na eventualnich zakazkach.




Anizotropne leptane reliefy v Si (100)

® Srovnani zobrazeni stejnych reliéfnich struktur v SPM a REM ukazuje, ze
diky rozmérum kantiliveru dava SPM zkreslené,informace o hloubce reliéfu i o
geometrickych rozmérech.
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Anizotropne leptane reliéefy v Si (111)

® Anizotropné leptané reliéfy v Si (111) jsou mélké a. SPM poskytuje o geometrii pfesnéjsi
informace. Analyzou reliéfu,ze snimku z SPM je mozné odhalit a stanovit Ciselné
velikost odchylky od idealni‘krystalové orientace. Na snimcich z REM ani pri velkych
zvetsenich nelze tuto informaci ziskat.

147.3 nm

110.5 nm




Podekovani

Dékujeme

€ vedeni ustavu a vedeni oboru elektronove\optiky za vstricnost a
velkou podporu,

& /prof. Autratovi za davéru a cit pro to, co kdy a jak udélat, aby véci Sly
dopredu, za jeho naméty, pramenici z velké zkusenosti,

€ Mgr. Matejkovi, nebot’ nam pomohl kdyz darovalnékolik prvnich
vzorku s mikrostrukturami pro/testovani pfistroje v dobé, kdy jsme
jeste zadneé nemeli,

e Milanu Matejkovi, za podporu v PC technice,

€ a dale také i mnohym ostatnim pracovnikim ustavu, ktefi nam vzdy
ochotné pomohli pfi feSeni nejruznéjSich potizi, které vzdy jsou
spojeny s budovanim nového pracoviste.
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