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Scintilatory pro rastrovaci elektronovy mikroskop
Ing. RUDOLF AUTRATA, CSc., RNDr. PETR SCHAUER,
Ustav pristrojové techniky CSAV, Brno 621.385.833

Cldnek je vénovdn prehledu nejdulefitéjsich parametrds scintilatnich ldtek, vhodngch pro po-
uZitt v rastrovact elektronové mikroskopiv, se zvldéinim zietelem na scintildtory pro rastrovact
elektronovou mikroskopii s autoemisni tryskou. Zabyvd se piehledem a srovndnim soubasného
stavu scintilaénich ldatek viastni vyroby a pfindst pront zminku o nové vyvinutém scintildtoru —
monokrystalu yirium hlintkového grandtu. Cilem je podat zdkladni informaci ufivateliom elekiro-
nové mikroskopickych zafizent pii aplikaci scintilacnich ldtek. 3

1. Uvod

Rozvoj mikroelektroniky, fyziky pevné fize, metalur-
gie, biologie i nékterych jinych védnich oboru je spojen
se studiem povrchu latek. Toto studium je umoznéno po-
moci rastrovaci elektronové mikroskopie, kterd spliuje
pozadavky pomérné vysokého rozliseni zkoumaného vzor-
ku (5 az 10 nm) a navic dovoluje prostorové vniméni
obrazu s dostatecné velkou hloubkou ostrosti. Tato sku-
tetnost se promitd v prudkém rozmachu rastrovaci elek-
tronové mikroskopie a analytickych dopliujicich metod
s ni spojenych.*)

S rozvojem téchto pristroju se vyskytl i pozadavek p¥i-
pravy tuéinného scintildtoru, jakozto zakladniho prvku
transformujictho energii signdlnich elektrontt v energii
svétclnou ve formé zableska detekovanych citlivym foto-
elektrickym ndsobi¢em.

Pro detekci elektront existuje Fada zpusobt, které se
lisi predevsim kvantovou téinnosti, podminkami vakua
a zavisi na energii a proudové hustoté elektronového svaz-
ku. Difve navrhovand a rozsitend detekce pomoci dyno-
dového nésobite se ukdzala pro soudasné pozadavky
a tiroven ostatniho zafizeni nevyhovujici. Proto byly po-
stupné ovérovany i jiné zptsoby, zaloZené napf. na kato-
doluminiscenci, indukované vodivosti, kandlovych niso-
bi¢ich apod. Zjistilo se v8ak, Ze pro rastrovaci elektrono-
vy mikroskop je nejvyhodnéjsi metoda pouzivajici kom-
binaci scintilator — fotoelektricky nasobit.

Zakladni princip této metody spoéivé v pfeméné energie
elektroni na energii fotond a zpét. Elektrony soustfedéné
do uzkého svazku rastruji povreh vzorku a vysledkem této
interakce je vznik elektricky nabitych ¢astic a fotont.
Detektor (scintildtor s fotoelektrickym ndsobitem) za-
znamend pocet ¢astic a fotonl v riznych bodech vzorku,
zobrazovaci systém v dalSim Fetézci pak vyhotovi obraz
vzhledem k tomuto pod¢tu. Nejdulezitéjsimi éasticemi
vzniklymi interakei elektronového svazku s povrchem
vzorku jsou elektrony, nazyvané také signdlni elektrony.
Podle ptiblizné hodnoty jejich energie mohou byt pro
uvazovany zpusob detekce rozdéleny do tii skupin:

1. Zpétné odrazené elektrony, rozptylené do velkych
uhla a zachovavajici si energii jen o mélo mensi, nez je
energie primarntho svazku.

*) Vyroba rastrovacich elektronovych mikroskopt kon-
venéniho typu (BS 300) byla zahdjena v n. p. TESLA
Brno a v tomto zdvodé je pripravovéna i vyroba ultra-
vakuovych rastrovacich elektronovych mikroskopii s auto-
emisni tryskou (typ BS 350).

2. Sekundérni elektrony, které jsou produktem primar-
nich elektront prochdzejicich povrchem vzorku. Vyzna-
¢uji se nizkou energii mensi nez 50 eV.

3. Proslé elektrony, prochézejici tenkym vzorkem a ma-
jici energii blizko energie primarniho svazku.

Signélni elektrony maji byt detekoviny s minimalnimi
ztratami, k ¢emuz musi byt vytvofen dostatetné Géinny
detekéni systém. Mél by splitovat tyto pozadavky:

1. Vysoka tiéinnost,

2. nizky Sum,

3. velk4 §ife pasma,

4. velky dynamicky rozsah,
5. dlouhé zivotnost.

vz

Jednotlivé pojmy budou probrany Sifeji v nasledujicim
oddile. Nesplnéni nebo opomenuti nékterého pozadavku
ma za nasledek snizeni vykonu celého rastrovaciho mi-
kroskopu.

Jak jiz bylo podotknuto, vétsina detektort pouzivanych
v rastrovacim elektronovém mikroskopu je zaloZena na
spojeni scintilator — fotoelektricky ndsobi¢. Parametry
i vybér soutasné vyrabénych fotoelektrickych ndsobiéi
jsou na takové trovni, jez umoziuje splnéni nejniroc-
néjsich pozadavkt na detektor. Méné piiznivé situace je
ve splnéni pozadavku na vysoce Géinny scintilator, ktery
neni dosud beze zbytku vyfeSen a je tim élankem rastro-
vaciho elektronového mikroskopu, ve kterém se hledd
dalsf zlepSeni jeho ¢innosti.

Cilem tohoto prispévku je rozebrat problémy spojené
s piipravou a pouzivanim scintildtort, provést srovnani
viech dostupnych typt a doporudit nejvhodnéjsi typ pro
dlouhodobou, vysoce vykonnou funkei rastrovaciho elek-
tronového mikroskopu.

2. Transformace energie scintilatorem

Jednim ze zdkladnich pozadavki, kladenych na dobry
detektor elektronti v rastrovacim elektronovém mikrosko-
pu, je velkd sifka pdsma a nizky Sum. Oba tyto pozadav-
ky nejlépe spliiuje scintila¢ni detektor s fotoelektrickym
nasobi¢em (nebo struénéji scintilaéni detektor), jehoz
princip spo¢ivd ve zdvojené transformaci energie typu
elektron—foton—elektron pomoef scintildtoru a foto-
elektrického nasobite.

Uvazovany scintilaéni detektor byl poprvé pouzit
Everhartem a Thornleyem [1]. Vét8inou se sklad4 z vlastni
scintila¢ni hmoty, jejiz pokoveny povrch je udrzovéin na
kladném predpéti 7 az 12 kV, déle ze svétlovodu a z Géin-
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ného fotoelektrického nisobice (obr. I). Scintildtor, upev-
nény na svétlovod, je uzavien v kovovém valcovém krytu,
jehoz horni dno tvoii vstupni miizka, udrzovand na klad-
ném piedpéti 50 az 300 V. Pokud nejsou nizkoenergetické
sekunddrni elektrony, emitované ze vzorku (o energii
nékolika elektronvolta), odpuzeny m¥izkou, jsou piita-
hoviny k vodivému povrchu scintilditoru a dopadaji na
néj s energii B, =7 a% 12 keV. P¥i prichodu vodivou ko-
vovou (Al) vrstvou sice urychlené sekunddrni elektrony
ztrati energii F,, ale i zbyvajici energie (s — E,) postadi
ke vzniku velkého poétu fotont uvniti scintildtoru. Fo-
tony pronikaji svétlovodem k fotokatodé fotoelektrického
nésobide, kde produkujf urdity podet fotoelektronti. Trans-
formace elektront na fotony a zpét na elektrony umoziu-
je, aby signal prosel z pomérné Spatného vakua vzorkové
komory do mnohem lepiiho a stabilnéjitho vakua foto-
elektrického ndsobide, tak¥e detekce elektroni mulZe
probihat uéinnéji.

Obr. 1. Schéma scintila¢niho detektoru s fotoelektrickym
nasobitem.
1 - primérni elektronovy svazek, 2 - vzorek, 3 - vstupni mrizka (50 a%

300 V), 4 - kovovd (Al) vrestva, 5 - mosazny krouZek, 6 - Faradayova

klicka, 7 - pifivod vysokého napdti (7 a% 12 kV), 8 - t8sn&ni pi‘echodu

z vakua, 9 -fotokatoda, 10 - trajektorie sekundérnich elektroniu,
11 - secintildtor, 12 - svétlovod.

Pocet fotoelektront »n vytvorenych dopadem jednoho
sekundarntho elektronu na povrch scintildtoru mtzeme
vyjadiit takto [1]:
E,—E
_—ETJ_'OSG'OO‘ODK'F(’VD) . (1)

D

n —

V tomto vztahu

E, je energie dopadajiciho sekunddrniho elektronu
pii povrchu scintildtoru [eVT],

E, — energie absorbovand pii prichodu elektronu
hlinfkovou vrstvou [eV],
C, — G¢innost energetické premény sekundérnich

elektrontt na fotony o pramérné energii F,
(kvantova wéinnost scintildtoru),
s —- udinnost optického systému,
bk — ubinnost pfemény energii na fotokatodé,
F(v,) — spektralni citlivost fotokatody vzhledem k fo-
tontim o energii &,.

Q2D

Pritom podle Thomsonova-Whiddingtonova zikona [2]
plati

E,— B, = (B2 —bpz), @)

kde z je tloustka hlinfkové vrstvy [cm],
p — hustota [g/cm?],
b — konstanta [4.1011 (eV)? em? g-1].

3. Problémy detekce

Vykonnost scintildtoru je omezena, nebot s dobou do-
padu elektronového svazku dochdzi ke snizovdni jeho
transformacnich schopnosti, coz se v koneéném disledku
promité ve stéle se zhorsujici kvalité pozorovaného obra-
zu rastrovactho elektronového mikroskopu. Davody to-
hoto poklesu mohou byt ruzné a mnohé z nich souvisi
s veli¢inami uvedenymi ve vztahu (1). Mezi zdkladni ne-
dostatky, silné ovliviiujici pouzitelnost scintilaéniho de-
tektoru v rastrovacim elektronovém mikroskopu, patii:

1. Nizkd kvantové Géinnost scintildtoru, kterd byva d4-
na nevhodnou volbou scintilaéntho materidlu nebo jeho
povrchu. Kvantové ucinnost je obecné funkei energie do-
padajicich elektronéi a vétSinou klesd s poklesem této
energie (viz napt. [3]).

2. Nevhodni volba tloustky vodivé hlinikové vrstvy
na povrchu scintildtoru mize zap¥i¢init bud velké ener-
getické ztraty pfi prichodu elektront ptili§ tlustou vrst-
vou, nebo Spatnou vodivost, a tim nezddouci elektrosta-
tické nabijeni scintildtoru a nedostateéné urychleni elek-
tront pii vrstvé piilis tenké. Kovova vrstva musi mit
optimdlni tloustku, kterd zavisi na nerovnosti povrchu
scintildtoru a na energii dopadajicich elektront.

3. Nedostatetnd tcéinnost optického systému mize byt
zplsobena nevhodnou volbou materidlu svétlovodu, $pat-
nym vylesténim jeho povrchu nebo $patnym optickym
spojenim rozhrani scintildtor—svétlovod a svétlovod—
fotokatoda. Taylor [4] zjistil, Ze nejvhodnéjSim materis-
lem svétlovodu je kiemen, po ném pak nésleduji akryla-
tové plasty a sklo ,, Pyrex“. Ke zlepSeni optického spojeni
na rozhrani materidlu se pouzivaji tekuté latky s inde-
xem lomu blizkym indexu lomu spojovanych materidla.
Tyto latky vSak nesméji narusovat vakuum uvnitié ko-
mory se vzorkem a nesmi byt jimi zneéistén plast svétlo-
vodu, coz by vedlo ke zvySeni svételnych ztrat.

4. Nizké Géinnost a nevhodn4d spektralni citlivost foto-
katody, zpusobend Spatnou volbou fotoelektrického n4-
sobi¢e, muze do zna¢né miry sniZit vysledny signél a zne-
hodnotit pozorovéni riiznych scintilacnich materidla.
K ziskani srovnatelnych vysledka je zapotfebi zndt ales-
pon priblizné vlnovou délku svétla dopadajiciho na foto-
katodu a podle ni volit fotoelektricky nésobic.

5. Vysoky Sum detektoru N znehodnocuje kvalitu vy-
sledného signdlu tim, Ze do urdéité miry pohlcuje signaly
spojené s detekei elektronu. U vysokotuéinnych detektori
musi byt potet jevi spojenych s detekei sekundédrniho
elektronu dopadajictho na povrch scintildtoru mnohem
vétsi nez pocet jevu ostatnich.

Z predchdzejiciho je ziejmé, Ze miru kvality scintilaé-
niho detektoru nejlépe vystihuje pomér signalu k $umu
S/N. Hodnota signalu je déna zejména kvantovou uéin-
nosti scintildtoru, uéinnosti optického systému, Géinnosti
a spektralni citlivosti fotokatody a tloustkou vodivé
vrstvy na povrchu scintildtoru.

Dilezitym parametrem ovliviiujicim pouzZiti toho &
onoho scintildtoru v rastrovacim elektronovém mikro-
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skopu je jeho §ife pasma, kterd by neméla poklesnout pod
hodnotu 10 MHz. Rozumi se tim skuteénost, ze ¢asy do-
znivani fyzikdlnich déji by nemély byt delsi nez 100 ns.
Jen p#i splnénf této podminky muZe byt pouZito pii ras-
trovani normdlnich televiznich frekvenci. Tato okolnost
musi byt vidy vzata do uvahy p¥i vybéru scintilaéniho
materidlu.

Dalgim dilezitym parametrem uréujicim pouZzitelnost
scintilaéniho detektoru v rastrovacim elektronovém
mikroskopu je velikost jeho dynamického rozsahu. Tento
rozsah nesmi byt mensi nez 1.10° [5], jinak by nebylo
mozné zesilit vSechny vstupni signily bez zahlceni de-
tektoru.

Tak, jak se objevila nutnost detekovat svazky elektro-
ni o proudovych hustotich vétsich nez 10— A cm-2, pro-
jevily se nové potize s Zivotnosti do té doby bézné pouii-
vanych scintildtord. M4-1i scintilator najit své uplatnéni
v modernim rastrovacim elektronovém mikroskopu, musi
byt jeho Zivotnost minimélné 100 provoznich hodin.
Idealni v8ak je ten pripad, kdy je tato doba srovnatelnd
s Zivotnosti ostatnich elektronickych ¢asti mikroskopu.

Véaznym kritériem pro vybér scintildtoru je jeho tloust-
ka a ¢irost. Optimalni tloustka se fidi podle hloubky prii-
niku dopadajicich elektroni. U vétSiny materidla by tato
tloustka méla byt jen nepatrné vyssi, nez je hloubka pra-
niku elektront uréité energie v dané scintilaéni hmoté.
Vétsl tloustka zpuisobuje absorpei nové vytvofenych fo-
tontt ve hmoté a sniZuje celkovou uéinnost scintildtoru.
Vyjimku tvo¥i scintilaéni hmoty, které jsou &iré a opticky
bezporuchové (plasticky scintildtor, nékteré monokrysta-
ly a nékterd skla), u nichZz k absorpei svételného zafeni
dochézi jen v nepatrné mife.

\ \ \\ \
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Obr. 2. Schéma mérici aparatury.

1 - fizeny svazek elektront (40 kV, 4.10-% Acm~—?), 2 - t&sndni pie-

chodu z vakua, 3 -izoldtor, 4 - hlinikov4d vrstva, 5 - mosazny krou-

Zzek, 6 - Faradayova klicka, 7 - nanoampérmetr, 8 - zdroj vysokého

napéti pro fotoelektricky nasobié, 9 - fotoelektricky nédsobié, 10 - mi-
kroampérmetr, 11 - scintildtor.

4. Mérici aparatura a méfeni

Pro zajisténi reprodukovatelnych podminek méfeni byl
pouZit pro vybuzeni scintilaénich zdbleskt pfesné defino-
vany svazek primérnich elektron@, a nikoliv sekunddrni
elektrony, jak je tomu v rastrovacim elektronovém mi-

kroskopu. K tomuto méfeni byl upraven stolni elektro-
novy mikroskop TESLA BS 242, do jehoz fotokomory
byla instalovéana Faradayova klec se scintilatorem a svét-
lovodem (obr. 2).

Proud svazku elektront dopadajicich na povrch scinti-
latoru s energii 40 keV se méril prostfednictvim Faraday-
ovy klece a elektrometru Keithley Instruments 610 A.
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Obr. 3. Zévislost proudu protékajiciho fotoelektrickym

nésobi¢em Iyy na proudu svazku elektrona Igy.

Hodnota proudu elektronového svazku byla nastavena
predpétim Wehneltova valce elektronového mikroskopu.
Stopa svazku elektrontt byla na povrchu scintildtoru ve
tvaru plného kruhu o priméru 3 mm.

Kotouéek se scintildtorem, na jehoz povrchu byla na-
paFena tenkd vrstva bliniku (asi 30 nm), mél primér
9,6 mm a byl k svétlovodu p¥ichycen mosaznym krouz-
kem. KrouZek soudasné zabezpetoval vodivé spojeni s vo-
divym povrchem scintildtoru, ktery byl tak udrzovin na
pledpéti anody elektronového mikroskopu.

Svétlovod tvaru vélce a praméru podstavy 10 mm byl
zhotoven z polymetylmetakrylatu a prochéizel dnem ko-
mory mikroskopu. Zde byl napojen na fotoelektricky na-
sobié TESLA - VUVET 61 PK 412. Optické spojeni mezi
scintildtorem—svétlovodem a svétlovodem—fotoelektric-
kym nésobi¢em bylo provedeno pomoci tenké vrstvy ka-
nadského balzdmu.

Fotoelektricky ndsobi¢ se napdjel ze zdroje stabilizo-
vaného vysokého napéti TESLA NBZ 411. Mirou svétel-
ného vytéiku scintildtoru byl proud protékajici fotoelek-
trickym ndsobiem pii konstantnim napéti na ném. Po-
uZitelnost tohoto zptisobu méfeni byla ovéfena zméfenim
téméf linedrni zdvislosti proudu protékajiciho fotoelek-
trickym nésobi¢em (/yy) na proudu dopadajiciho svazku
elektront (Igy) pii konstantnim zachovani ostatnich pa-
rametr (obr. 3).

5. Scintila¢ni hmoty

Na tomto misté jsou uvedeny a diskutoviny vysledky
méfeni scintilaénich vlastnosti blokovych plastickych
scintildtord, plastickych vrstev, praskovych anorganic-
kych polykrystalickych Iuminoforti a anorganickych mo-
nokrystalti. Do tohoto vyétu patii jesté skupina skiene-
nych scintildtort a skupina organickych scintildtort, které
viak plné mnevyhovuji shora uvedenym pozadavkiim,
a proto nebyly pfedmétem naseho zdjmu.
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Vyzkum hmot, dale bliZeji specifikovanych, byl prede-
viim zaméfen na zjisténi kvantové Géinnosti (svételného
vytézku) a Zivotnosti (odolnosti proti poskozeni zdfenim).
Doby doznivani jednotlivych hmot (tj. ¢asy odpovidajici
poklesu intenzity zablesku e-krat) nebyly pfimo méfeny.
Ze vSech zkoumanych hmot jsou viak uvedeny pouze ty
hmoty, které vyhovuji ¢asovym podminkdm ¢innosti ras-
trovactho elektronového mikroskopu, to znamené s dobou
doznivani mensi nez 100 ns.

Smyslem méreni bylo srovnani jednotlivych scintilac-
nich hmot, vhodnych z hlediska éasovych charakteristik
pro prici rastrovaciho elektronového mikroskopu. Krité-
riem pro toto srovnin{ byla uéinnost vzorku vztaZend
k maximalni déinnosti klasického (blokového) plastické-
ho scintilstorn TESLA - VUST, vyjéd¥ens v procentech
a ddle nazyvand jako relativni téinnost.

5.1 Plastické scintilatory

Plastické scintilatory jsou nejstarsi a nejéastéji pouZi-
vané hmoty v rastrovacim elektronovém mikroskopu.
Jejich uplatnéni v mikroskopii vyplynulo z dobrych zku-
Senosti p¥i detekei jinych druhu zéfeni, kde jsou znatné
rozsifeny. Jejich vyhodou je pomérné snadna vyroba li-
bovolné velkych, tvarové rﬁznorodych vzorkdl a velmi
kratké doba doznivani. Pro vlastni méfeni byl k dispozici
plasticky scintilstor vyrobce TESLA - VUST Praha
a plasticky scintilator vlastni vyroby, ziskany polymeraci
styrenu s piislusnymi aktivitory.
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Obr. 4. Pokles relativni udinnosti plastickych scintildtora
s dobou jejich ozafovani svazkem elektront.

O - blokovy _scintildtor vlastni vyroby, @ -blokovy scintilator
TESLA - VUST, Praha, [ - plastickd vrstva scintildtoru vlastni
vyroby (tloustka vrstvy 1,2 mm), A- plastickd vrstva scintildtoru
vlastni vyroby s vy38im obsahem aktivatora (tloustka vrstvy 0,25 mm).

Vzorky plastickych scintildtora byly dvojiho typu. Slo
bud o blokovy scintildtor ve tvaru kotoutku o praméru
9,6 mm a vysce 2 mm, nebo o scintila¢ni vrstvu zhotove-
nou nanesenim roztoku plastické hmoty v rozpouétédle
na polymetylmetakryldtovou podlozku prumeru svétlo-
vodu. Uéinnost a Zivotnost jednotlivych vzorki j je vyzna-
¢ena na obr. 4. Uvedené vysledky byly ziskany pii dopadu
svazku elektronti o energii 40 keV a proudu Igy = 3.10-°A
{tj. o proudové hustoté pfiblizné 4.10-8 A cm-2). Jak je
vidét z obr. 4, parametry raznych vzorka se od sebe lisi.
Ukézalo se totiz, Ze vlastnosti plastickych vrstev nezdvi-

seji pouze na scintilaéni hmoté, ale také na tloustce vrstvy
a jeji povrchové kvalité. Nejlepsi vysledky vykazuji
vrstvy dostateéné tlusté (postaéujici tloustka se lisi podle
urychlovaciho napéti), ¢iré a s hladkym a lesklym po-
vrchem. U tenéich vrstev dochdzi k prichodu uréitého
mnozstvi elektront, aniz by se veskeré jejich energie spo-
tiebovala ke vzniku scintilaci. Velka éast scintilaéniho
procesu pritom probiha pobliz rozhrani podlozka — seinti-
la¢ni vrstva, tedy nikoliv v objemu vrstvy, coz muze
snizovat jak uéinnost, tak Zivotnost scintildtoru. Tato
skutetnost je potvrzena srovninim déinnosti velmi ten-
kych scintilaénich vrstev opat¥enych hlinikovou vrstvou
razné tloustky. Vzorky s tlustsi kovovou vrstvou vykazuji
vétsi uéinnost i za cenu vysSich energetickych ztrat pii
prichodu elekfront hlinikem.

Naneseni dostateéné tlusté scintilaéni vrstvy polymeru
je v8ak spojeno s uréitymi obtiZemi. P¥i zasychéani jedno-
razové nanesené vrstvy polymeru v roztoku dochazi vli-
vem nerovnomérného odpafovéni rozpoustédla z objemu
a povrchu vzorku ke zvrisnéni a trhani vrstvy. To m4 pak
za nisledek sniZeni Géinnosti, a ¢astedns i Zivotnosti scin-
tildtoru. Z tohoto hlediska je vyhodné, kdyZ doba odpa-
fovéani rozpoustédla je co nejdelsi, coz lze provést uzavre-
nim vzorku v recipientu. Vyhodnéj$i metodou je nanaseni
vrstvy po édstech. Provedeni spoéivd v naneseni malého
mnoZstvi polymerniho roztoku na dokonale zaschlou
predchozi vrstvu, coz se nékolikrat opakuje. I pies zdlou-
havost této metody lze tak vyrobit polymerni vrstvy do-
stateéné tlusté, diré a s dokonale hladkym povrchem.

Zivotnost jednotlivych scintildtort lze vyjadiit dobou
provozu, za kterou poklesne téinnost na polovinu poéa-
tedni hodnoty. Jak je vidét z obr. £ a tab. 11, je ruzni pro
rizné hmoty i pro razné technologické provedeni scinti-
latoru (blok, vrstva).

Porovnavani parametra klasického blokového scinti-
latoru s plastickou vrstvou vychdzi ve prospech plas‘mcke
vrstvy ve viech smérech. Utinnost je vyssi asi 3 X a %i-
votnost vrstvy je asi 2 1/4 h proti 1 1/4 h u scintildtoru
blokového. Vysledky srovnavani obou zminénych typha
scintildtort se u riznych autort lisi. K podobnym vysled-
kim jako v této prici dospél Hatzakis [6], k opaénym
Secker s kol. [7]. Secker s kol. v8ak mérili pFili§ tenké
plastické vrstvy, u nichZz mohlo dojit ke sniZeni ti¢innosti
z davodt diskutovanych v tomto oddile.

Plastické scintildtory se vyznacduji celkem uspokojivou
Géinnosti, ale nizkou Zivotnosti, kterd znacéné znevyhod-
fuje jejich pouziti v rastrovacim elektronovém mikrosko-
pu (Pawley [5] uvddi Zivotnost scintildtoru NE-102 A
asi 1 h).

5.2 Anorganické praskové scintilatory

Anorganické praskové scintildtory se vyznaduji veétsi
odolnosti proti poskozeni zdfenim nez plastické scintild-
tory. Jejich vyroba je pomérné jednoduchd a technologic-
ky podobna piipravé praskovych luminofori. Z velkého
mnozstvi téchto ldtek se viak pro pouZiti scintildtort hodi
jen nékolik. Nejvy$si Gdinnost a Zivotnost prOJevu]e
prasek ytrium hlinikového granitu aktivovaného cérem
(Y3AL,0,, : Ce3™), tasto oznatovany jako luminofor P-46.
Jeho jedinou nevyhodou je méné vhodnd vinova délka
vyzafovaného svétla — v zlutozelené oblasti spektra.
7 hlediska ttinnosti, ¢asovych charakteristik i vinové
délky vzniklych zédbleskti nachézi velmi dobré uplatnéni
kiemiéitan ytria aktivovany rovnéz trojmocnym cérem
(Y,81,0, : Ce?t), zndmy pod oznalenim P-47.
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¥ Prasek kfemiditanu ytria byl pfipraven tavenim smési Tab. 1.
kysliéniku ytria, kfemiku a céru s fluoridem ytritym pi¥i
teploté 1500 °C po dobu 3 h [8]. Jemné rozemlety prasek 12)3,2' doba Végﬁ:f
scintildtoru byl sedimentaci v prostiedi kfemiditanu sod- Luminofor acin- | 020 | max. | Literatura
ného a dusiénanu barnatého nanesen na kotoudek z kie- DOy | sl | e
menného skla. VysuSend praskovd vrstva pak byla opa-
t¥ena bldnou z nitrocelulézy a vakuové pokovena hlini- Yirium hlinfkovy
kem. granit aktivovany
trojmocnym cérem, | 4 70az 80| 550 [9], [10]
1400 b-46
Y,Al;0,,:Ce3*
Ytrium ktemiditan
1200 - aktivovany troj-
® T T iy corom, 6 30 415 | [10], [12]
2 1000 - Y,8i0;:Cet+;
£ a—Y,81,0,:Ce?+
a1
. g 800 Ytrium kiemicitan
$ aktivovany troj-
© i — e mocnym cérem, 8 40 380 [10], [12]
600 -féze
ey - x - B—Y,81,0,:Ce3+
X T o— Ytrium kiemiitan
400 ‘\‘\A : aktivovany troj-
: T —a moenym cérem, 6,5 40 375 [10]
K\ o A, | y-féze
200 \q\‘ y—Y,81,0,:Ce®*
s N PN SR S Gehlenit aktivovany [9], [10
0 B— trojmocnym cérem | 4,5 50 405 1, [101,
0 20 30 40 50 Ca,Al,S8i0,:Ced+ [11], {12]
das [n]
o L. . , el Akermanit aktivo-
Obs. 5. Srovndni Géinnosti a Zivotnosti nékterych seintild- vany trojmocnym [97, [10]
tortt vhodnych pro pouZiti v rastrovacim elektronovém cérem, P-16 4 80 370 [12]
mikroskopu. Ca,Mg8i,0,:Cod+
A - pradek ytrium kiemicéitanu aktivovaného Ce* (plo¥nd hustota
vrstvy 4 mg/em?), O - praSek ytrium-kiemigitanu aktivovaného . .
(i;al’f ] éplqéﬂué. husg%ta lxg_stvy 6‘hmgéc]§1r:’)(,t 1.'-611?01150“%)‘;&; ytrium- Ytrium fosforednan
-hlinikového granatu aktivovaného Ce oustka 5 mm), - mMono- i Y j-
D i angtn. altivorantho. Gorr tloustis | 2Etivovany troj 2,5 25 330 [9]’1[210]’
1 mm), X - praSek ytrium-hlinikového grandtu aktivovaného Ces+ mocnym cerem [12]
(plona hustota vrstvy 6 mg/em?), [] - plastickd vrstva scintildtoru YPO,:Ce3+
vlastni vyroby (tloustka 1,2 mm).
Thiogaldt stroncia
aktivovany troj-
Y. y , 124 < . . moenym cérem 5 80 345 (3]
Utinnost praskovych scintildtort byla méfena stejnym SrGa,S,:Ced*
zpiisobem jako u plastického scintildtoru, p¥i dopadu

svazku elektront o energii 40 keV a proudu 3.10-% A,
Vysledek méfeni je zndzornén na obr. 5, ze kterého je
ziejmé, %e udinnost i Zivotnost je u anorganickych pras-
kovych scintildtortt vys§i nez u scintildtort plastickych.
Podatedni idinnost je nékolikrat vyssi nez u nejacinndjsi-
ho plastického scintildtoru. Zvlasté velky rozdil ve pro-
spéch praskovych scintildtorii je v Zivotnosti (viz tab. IT).
Ytrium hlinikovy grandt nevykazuje po poédteénich dvou
hodindch prakticky zadny vyraznéjsi pokles a jeho Zivot-
nost je ddle omezena spie mechanickym poskozenim na-
nesené vrstvy nebo kontaminaci prostfedim neZ zménou
fyzikdlnich vlastnosti. Tyto pozoruhodné vlastnosti jsou
plipisovdny zvla§tnostem technologického zpisobu pii-
pravy a monokrystalické formé kazdého zrna prisku.
Dalsi vhodny zéstupce tohoto typu scintildtoru — ytrium
kiemiitan — pracuje spolehlivé po dobu 100 h, posléze
klesd kfivka doby Zivota pod 50 9, téinnosti. K této
hodnoté dospél i Pawley [5] se svym scintildtorem P-47.

Vedle téchto popisovanych praskovych scintildtorii je
moz#né uvést jesté nékolik dalsich slouéenin aktivovanych
trojmocnym cérem, jejichZ prehled podava tab. I a které
mohou byt vhodné pro éinnost rastrovactho elektrono-
vého mikroskopu. Udaje jsou pfevzaty z riznych literdr-

nich pramenti, a proto jejich vzdjemné srovnini nemusi
byt piesné. Nicméné je z nich patrné, Ze existuji jesté
moZnosti 8irftho vybéru scintilaénich hmot, zejména
s ohledem na vlnovou délku emitovaného svétla a piizph-
sobeni na fotoelektricky ndsobié.

Vétdina téchto priskt muZe byt ptipravena jednodu-
chym zpiisobem v podobé drobnych krystalki nejéastéji
polykrystalickyeh sristd. Prasek se nanddi na rovnou
plochu kifemenného podkladového kotoucku nebo na po-
lokulovity podklad z polymetylmetakryldtu (v japon-
skych mikroskopech oznatovanych jako ,rybi oko*) se-
dimenta¢ni metodou nebo metodou rozstiikovani [13].
Tloustka vrstev je dalezitym parametrem, nebot v ten-
kych vrstvach dochézi k priletu elektront bez scintilaci
a v tlustych vrstvach k neZzddoucimu rozptylu a absorpei
svétla. Kompromisni tloustku tvofi asi 10 krystalickych
zrn velikosti kolem 2 aZ 3 um nakupenych na sobé. K za-
ji§téni pevného mechanického spojeni zrn se priddvd do
sedimentaini lizné nebo stiikaciho roztoku nepatrné’
mnozZstvi vhodného pojidla. Vyhodnd je rovnéZz technika
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pokryti podlozky tenkym filmem kys:liny ortofosforeéné
a néasledné naprafeni scintila¢niho prisku.

Rovnomérny a hladky povrch praskové scintilaéni
vrstvy je dulezitym &initelem pro dalsi technologické zpra-
covani. Na praskovou vrstvu je nutné nanést tenkou bldénu
z nitrocelulézy, na kterou se pak teprve vakuové napaii
vodivy povlak z hliniku.

Uvedend metoda vSak mé jeden zdsadni nedostatek,
kterym trpi vSechny priskové scintildtory. Mezi organic-
kou blédnou a priskem ztstdvaji vaduchové bubliny, které
jsou pii Gastém stiidan{ prost¥edi vzduch—vakuum piiéi-
nou stdlého mechanického poskozovani a snizovéni zZivot-
nosti scintildtoru.

5.3 Anorganické monokrystalické scintilatory

Anorganické monokrystalické scintildtory uvedené ne-
vyhody nemaji a tvoii skupinu scintildtorti, do které se
vkladaji nejvétsi nadéje. Ve srovnani s praskovymi poly-
krystalickymi anorganickymi scintilatory si uchovavaji
vysoky svételny vytézek, rychlé ¢asové déje a prakticky
neomezenou dobu Zivota. Nevyhodou je sloZitd technolo-
gie tazeni monokrystalt aktivovanych trojmocnym cérem,
a tim i vysokd cena. AvSak vzhledem k Zivotnosti mono-
krystalického scintildtoru, rovnajici se prakticky zivot-
nosti ostatnich elektronickych ¢asti mikroskopu, zustava
tato cena pofizovaci, nebot scintildtor neni nutné vy-
ménovat.

Vybér litek schopnych monokrystalického ristu dosta-
tetného rozméru je nanedtésti dost omezen. Pro pouziti
v rastrovacim elektronovém mikroskopu byly podle do-
stupné - literatury zkouSeny uvedenymi autory pouze
fluorid vdpenaty aktivovany europiem [5], pentafosfit
céru [14] a velmi malé monokrystalky ytrium hlinikové-
ho grandtu [5], u néhoz autofi uvadsji ,,nadéji na vétsi
rozmér’.. NaSe pozornost byla zameéfena predeviim na
posledni dva, nebotf fluorid vipenaty mé dlouhou dobu
doznivani.

Ve spoluprici s pracovniky n. p. Monokrystaly Turnov
se podarilo zhotovit monokrystal ytrium hlinfkového gra-
natu aktivovaného trojmocenym cérem o velikosti, dosta-
teéné k vyrobé kotouckt o priméru 20 mm, popt. 10 mm
(jeho priprava a problémy s ni spojené budou uvedeny
jinde). Kotoutky o vysce 5 mm se nasadily na svétlovod
a proméiovaly za shora uvedenych podminek. Vysledek
je zndzornén na obr. 5, ze kterého je patrnd neménnd vy-
sokd aéinnost béhem provozu. Vzhledem k syté Zlutému
zabarveni granitovych krystald a jejich nedokonalé ¢&i-
rosti dochézi pfi prichodu fotontt smérem k fotoelektric-
kému ndsobiéi k pohlcovani nékterych vinovych délek
svétla, a tim ke sniZovani svételné Glinnosti detektoru.
Vzorky proto byly zabrouSeny na tloustku 1 mm, coz, jak
ukazuje obr. 5, je jesté nedostadujici, takze zlepSeni Gdin-
nosti je nevyrazné.

Vzhledem k tomu, Ze k transformadni preméns elektron-
-foton dochézi v povrchové oblasti vzorku, zatimeco ostat-
ni jeho objemové ast pasobi jen ve funkei svétlovodu, je
plné na misté dalsi snizovani jeho tloustky. U granatové-
ho monokrystalu je pozoruhodné jeho mimo#ddné vyso-
k4 zivotnost, podloZend skutednosti, Ze ani po 100 hodi-
nach provozu nedochdzi k poklesu tiéinnosti. Vysoks Zi-
votnost je ostatné typickd pro vSechny monokrystaly
stalé na vzduchu. U ytrium hlinfkového granatu ji rovnéz
potvrdil Pawley [5], jehoZ vzorky vSak nebyly vyrobeny
v dostateéné velikosti, a tim byly pro rastrovaci elektro-

novou mikroskopii pouzitelné pouze v obdobé praskové
technologie.

Monokrystaly pentafosfatu céru se nékterym autorim
[14] podafilo vypéstovat prozatim v omezené velikosti,
ktera dosud nevyhovuje pro zhotoveni kompaktniho
scintildtoru. Nase vlastni pokusy péstovani monokrystalti
pentafosfatu céru byly zaloZeny na metodé ristu teplot-
niho Fizeni nosného média kyseliny fosforeéné [15], [16].
Samotnd technologie je slozitd, ndroéna ¢asové i materia-
lové. Byly vypéstovany krystalky o velikosti 3 X 2 X
X 1 mm, projevujici fadu rastovych vad. Vysledky mé-
feni naznatuji dobré vlastnosti tohoto materidlu a po-
tvrzuji uZiteénost dalsiho vyzkumu.

6. Srovnani a diskuse

Piehledné srovnani vsech zkoumanych scintildtort
vhodnych pro ¢innost v rastrovacim elektronovém mikro-
skopu uvadi tab. I1. Vyplyva z ni nap¥. divod, proé¢ jsou
na ustupu plastické scintildtory, az doneddvna pouZivané
mnohymi vyrobei rastrovacich mikroskopt (zejména ja-
ponskd fa JEOL). Jejich kritkd Zivotnost i mensi Géin-
nost byly pfekondny anorganickymi prasky, které v sou-
casné dobé zaujimaji dominantni postaveni. Snadnéjsi
technologie vyroby plastickych scintilatori je jen nepatr-
nou vyhodou vaéi vyssi Géinnosti a del§i Zivotnosti anor-
ganickych praskui.

V soutasné dobé je nejéastéji pouzivanym praskovym
scintildtorem kremiéitan ytria aktivovany trojmocnym
cérem, jehoZ oblast vinovych délek vyzatovaného svétla
vyhovuje oblasti maximalni spektrilni citlivosti béznych
fotoelektrickych ndsobi¢t s fotokatodou S-11, S-20 [17],
[181.

Vy&si svételnou udinnost nez kiemicitan ytria projevuje
praskovy scintilator ytrium hlintkového grandtu aktivo-
vany trojmocnym cérem, ktery jesté navic vynikd mimo-
fadné dlouhou zivotnosti. Maximum jeho spektrilné
emisni charakteristiky je posunuto k vét$im vlnovym
délkdm a ¢inf 550 nm [9], [10], coz je mimo oblast maxi-
mélni spektralni citlivosti béznych fotoelektrickych né-
sobiélh [17], [18]. Pfesto, Ze jsme v nafem méficim za¥i-
zeni pouzivali fotoelektricky ndsobi¢ TESLA 61 PK 412
s maximélni spektralni citlivost! v oblasti 420 az 460 nm
(fotokatoda S-11) [18], [19], coz odpovidd spiSe délce
vyzatovaného svétla ytrium kfemiditanu, je zméfend hod-
nota svételné Gcéinnosti grandtového prasku obzvlast vy-
soké. Pritom lze oprédvnéné piedpoklddat, ze pii pouziti
vhodnéjsiho fotoelektrického nédsobide, nap¥. s fotokato-
dou S-20 [18], bude zméiend Glinnost jesté vyssi. Tato
skuteénost je v rozporu s literdrnimi ddaji v tab. I, kde
je u grandtového prasku uvedena niz&i Gdéinnost vyzaio-
véni nez u kremiéitanového priasku. Pawley [5] dokonce
uvadi, Ze praSek ytrium hlinikového grandtu md 63 9,
éinnosti plastického scintildtoru. Vysvétleni tohoto roz-
poru lze hledat ve struktufe nadeho grandtového prasku,
kde kazdé zrno mé piisné monokrystalickou orientaci
s vysokym obsahem bezporuchové zabudovaného troj-
mocného céru. S monokrystalickou strukturou prasku
souvisi i jeho vysokd Zivotnost, kterd je pevdiné omeze-
na jen faktorem mechanického poskozeni bldny a vodivé
vrstvy v disledku uzavienych vzduchovych bublin.

Pouziti granatového prasku jako scintildtoru s nejlepsi-
mi parametry v této skupiné bude predeviim vyhodné
tam, kde jde o vytvoieni detektoru v podobé polokulovi-
tého vrchliku (tzv. ,rybi oko*), jehoZ podlozku tvori
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Tabdb. I1.
relativni aéinnost . 1 4 délk
Seintilétor [%1*) ZiVOt?I?]St . d;’};ﬁid? Z‘?; vn;la?;imﬂn;a
emige ***
podateéni| po10 h ns] [nm]

blokovy vlastni vyroby

(g = 9,6 mm, A = 2 mm) 150 32 1 2,4 416
%, | blokovy TESLA-VUST
< | (8 = 9,6 mm, b = 2 mm) 70 42 9 2,4 416
2
@
= | vrstva vlastni vyroby

g = 9,6 mm, b = 1,2 mmm 5 s s

A 9,6 h=1,2 425 94 2,25 2,4 416

vrstva vlastni vyroby s vys$sim obsahem

aktivatort (g = 9,6 mm, A = 0,25 mm) 55 46 60 2,4 416

ytrium kfemiéitan aktivovany trojmoenym cérem

(2 = 9,6 mm, s = 4 mg/cm?****) 450 325 100 50 380
s
>
2 | ytrium kfemititan aktivovany trojmoenym cérem
% | (2 = 9,6 mm, s = 6 mgjem?) 875 590 50 50 380
&~ I
o

ytrium hlinikovy grandt aktivovany trojmocnym

cérem (2 = 9,6 mm, s = 6 mg/cm?) 1340 1125 asi 102 75 550
T‘E ytrium hlinikovy grandt aktivovany trojmoenym
2 | cérem (g = 9,6 mm, b = 5 mm) 575 575 asi 104 75 550
ke
S | ytrium hlinikovy grandt aktivovany trojmoenym
g cérem (@ = 9,6 mm, b = 1 mm) 672 672 asi 104 75 5560

*) Rozumf se uéinnost vztazens k maximdlni ddinnosti klasického (blokového) plastického seintildtorn TESLA-VUST.
**) Rozumi se doba potfebné k poklesu maximdlni Géinnosti na polovinu pfi proudu dopadajiciho svazku elektroni

3.10° A,
**%*) Uvedeno pouze pro orientaci podle [5], [20], [21].
*¥*%%x) s znadi plo$nou hustotu vrstvy.

polymetylmetakryladt. Pouziti vétsiny monokrystalt nebo
scintiladnich skel neni pro tento tvar detektoru p#ili§ vy-
hodné, nebot tyto hmoty byvaji zabarvené a plisobi ve
velké tloustce hemisférického vrchliku jako filtry nékte-
rych vinovych délek vyzafovaného svétla. Pro objemové
vyuziti by mohly, vzhledem ke své Girosti, piichdzet
v uvahu jesté plasty, ale jejich nedostateéna Zivotnost
tomu brani. Proto u polokulovitych scintildtor nachazeji
uplatnéni predev8im praskové luminofory, mezi nimiz
miiZze hlavni misto zaujmout prafek ytrium hlinfkového
granitu.

Jak jiz bylo uvedeno, ytrium hilinikovy granit aktivo-
vany trojmocnym cérem byl zpracovén i ve formé mono-
krystalu velkého rozméru, z néhoz byly vybrouSeny ko-
toucky o primeéru 20 mm, resp. 10 mm a vysce 1,0 mm
az 5,0 mm. V tab. II a na obr. 5 jsou uvedeny vysledky
méfeni se vzorky dvou tlousték.

Svételnd Géinnost obou vzorkid je nizsi nez u praskové-
ho vzorku, p¥i éemz rozdily mezi tloustkami 1 mm a 5 mm
nejsou vyrazné. Vysvétleni je mozné dvéma zpisoby:

— K vytvoreni svételnych zédbleski dochdzi v povrchové
oblasti scintilatoru, tlusté fadové jednotky mikrometru.
Ostatni hmota scintildtorn pisobi jako filtr, takZe mezi
tloustkou 1 mm a 5 mm u¥ neni podstatny rozdil. Regeni
spocivd v zabrouSeni kotoucku scintildtoru na tloustku
nékolik desitek mikrometrid, coz je prozatim technologic-
ky obtizné;

— na poklesu svételné aéinnosti velkého monokrystalu

viéi prasku se mohou podilet strukturni vlivy, souvisejict
s rozmérem krystalu.

Monokrystal ytrium hlinikového grandtu vynikd prak-
ticky neménnou ucinnosti béhem své doby Zivota a scinti-
lator z ného zhotoveny miize byt trvalou souddsti rastro-
vactho elektronového mikroskopu.

7. Zavér

Dobré ¢innost rastrovaciho elektronového mikroskopu
ge neobejde bez téinného scintildtoru s dlouhou Zivotnosti.
Bylo experimentalnd vysetieno a porovnano nékolik typh
scintilaénich hmot, jeZ jsou svymi vlastnostmi vhodné pro
uvazovanou aplikaci. Technologicky byla zviddnuta je-
jich piiprava, coZ mé své opodstatnéni z hlediska domé.-
cich zdroji. Ze srovnani vyplyva, Ze nejlepsi parametry
dosahuje ytrium hlinikovy granit aktivovany trojmoec-
nym cérem, ktery v monokrystalické podobé tvaru destic-
ky nékolik set mikrometra tlusté muze byt pouzit jako
scintildtor s ,,neomezencu’ Zivotnosti, tj. s Zivotnosti
srovnatelnou s ostatnimi elektronickymi prvky rastrova-
ctho elektronového mikroskopu. Rovnéz jeho dalsi modi-
fikace v podobé monokrystalického prasku zajistuje velmi
G¢inné ¢éinnost ostatnich tvart scintildtorti, zejména na
polokulovitych podlozkach. Tim se podafilo vytvoiit
podminky pro ndhradu scintildtortt nejen ve stavajicich
rastrovacich elektronovych mikroskopech, ale zajistit
i i¢innou funkei u nové vyrdbénych typa. ¢ oy
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Elektronenmikroskopie mit der Autoemissions-Elektronen-
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Seintillators for seanning electron microscopes. The article
surveys the most important parameters of scintillating
substances suitable for use in seanning electron microscopy,
with special regard to scintillators for scanning microscopy
using an auto-emission gun. It also surveys and compares
the state of the art in the field of locally made substances
and mentions a newly developed scintillator — an yttrium
—aluminium garnet. The aim of the work is to acquaint
the users of electron microscope equipment with informa-
tion on the use of scintillation substances.

Scintillateurs pour microscope électronique de tracé.
L’article est consacré & une revue des parametres les plus
importants des matiéres scintillatives, se prétant pour appli-
cation dans la microscopie électronique de tracé, avec
Vattention spéeiale attirde aux scintillateurs pour la miecro-
scopie électronique de tracé avec canon électronique auto-
émissif. On s’occupe de la revue ot de la comparaison de
I’état actuel des matieres scintillatives de production pro-
pre et on fait la premiére mention sur le scintillateur ré-
cemment développé, celui du monocristal de grenat d’yttri-
um—alluminium. Le but est de présonter une informa-
tion fondamentale aux consommateurs des dispositifs
mieroscopiques-électroniques lors de Papplication des ma-
tiéres de scintillations.




