A Hitachi S4700 pasztazo elektronmikroszkop
bemutatasa, és kezelési utmutatoja

I. Képalkotas a pasztazo elektronmikroszkopban.

Képet valamilyen targyrdl alapvetden kétféle modon készithetiink: valamilyen leképezés
altal, vagy a képet pontonként kirajzolva ,,padsztazassal”’. Példaul a szemiinkbe jutdé fény
leképezésével a szemlencse egy kicsinyitett képet hoz létre az ideghartyan, vagy a moziban a
vetitdgép lencséje a vetitdvdsznon egy nagyitott képet alkot a filmkockdkrol. A pdsztdzdsos
képalkotasra a leghétkdznapibb példa a televizio, ahol egy elektronsugar pontrdl pontra, sorrol sorra
rajzolja ki a képet a lumineszkald képernyo feliiletén, de pasztazo képalkotast hajt végre a festo is,
amikor az ecsetjével képet fest. A pésztaz6 mikroszkopiai technikdknak tobb elénye van a
leképezéssel szemben: jobban korrigdlhatok a leképezési hibak, illetve egy adott pont mérésére
forditott id6 megfelelé6 megvalasztasaval a jel-zaj viszony optimalizalhatd, azaz a kép mindsége

javithato.

A pasztazd elektronmikroszkopokban a kép létrehozdsahoz fokuszalt elektronsugarat
alkalmaznak. Az elektronok a minta atomjaival kdlcsonhatnak. Ennek soran az atomok elektromos
terén szorédhatnak, ¢s masodlagos elektronokat {ithetnek ki kiilonbozd elektronhéjakrol. Az igy
megiiresedett alacsonyabb energiaszintli bels6 héjra egy kiils6 héjrol elektron 1ép at, és a héjak kozti
energiakiilonbség  karakterisztikus  rontgensugarzas formajaban tavozik, vagy az
energiakiilonbozetet elektronok viszik el (Auger elektronok). Emellett az elektron-anyag
kolcsonhatds soran még keletkezik a rontgentartomanyba esé folytonos spektrumu fékezési
sugarzas, lathaté fény (katédlumineszcencia), ¢s hd. Vékony mintdk esetén az el nem nyel6dott
elektronok kilépnek a minta taloldalan, ezek a transzmittalt elektronok. A késziilékek az

elektronnyaldb-minta kdlcsonhatas soran a mintabol kilépd elektronokat és sugarzast detektaljak.

A szekunder-elektron detektalasi tizemmodban féleg a minta felszinérdl kapunk informaciot.
Visszaszort-elektron iizemmodban a minta néhany szaz nm mélységébe nyerhetiink betekintést.
Képalkotasra hasznalhat6 azonban minden olyan fizikai folyamat, ami az elektronok és az anyag
kolesonhatdsa soran lejatszodik. A visszaszort és masodlagos elektronokon tul detektalni lehet
vékony minta esetén a mintan athalado elektronokat (transzmisszios ilizemmodd) a keletkezd
lumineszcencia fényt és a karakterisztikus, illetve folytonos rontgensugarzast. Ha a detektalt jelek
intenzitasaval aranyosan valasztjuk meg a megfeleld képpontok intenzitasat, akkor eléallithatok az
elektron-, rontgen vagy katodlumineszcencia képek. A pasztdzo elektronmikroszkdpban féleg a
visszaszort ¢és szekunder elektronok detektdlasan alapuld képalkotast hasznaljak. Az elektronkép

feloldoképességét az elektron hulldimhoz rendelt hullamhossz limitalja, ami pl. 15 keV energiaju

1



nyalab esetétn A ~ 0,01 nm. A pasztazd mikroszkopok feloldoképessége az elektron
hulldmhosszahoz képest rosszabb. Ez annak a kovetkezménye, hogy a felszinre éré elektronnyalab

méretéhez képest az elektronszoras kovetkeztében nagyobb térfogat gerjesztodik.

I1. Az elektronmikroszkop felépitése

A pasztazo elektronmikroszkop két f6 részbdl all. A
torony az elektronmikroszkép "lelke", ahol létrehozzak az
elektronsugarat és kis pasztdzo ponttd fokuszaljak a minta
feliletén, és itt gyljtik be a szekunder és visszaszort
elektronokat is. A masik f6 rész az elektronikai vezérlé
egység és a villamos tapegység. Az elektrondgyu stabilizalt
nagyfesziiltségét, a katod eldfesziiltségét, a lencsetekercsek és
sugareltéritd tekercsek stabilizalt &ramat, ugyszintén a

kiilonbozé  szelepek, szivattyuk, ellendrz6 rendszerek

aramellatasat, a villamos tapegység végzi. A mikroszkop
elektronikai egységét vezérld szamitégépes programmal lehet beallitani az elektronnyalab

paramétereit, a fokuszalast, a nagyitast és a kép intenzitasat, kontrasztjat.

A vakuumrendszer: Az elévakuum (10" Pa) elérésére, az elektronmikroszképpal rugalmas

csOrendszerrel 6sszekapcsolt rotacios szivattyukat alkalmaznak.

A kiszolgalo teremben talalhato rotacios szivattyuk, és a turbopumpa tapegysége

Annak érdekében, hogy az elektronagyubdl kilépd elektronnyaldb haladas kdzben minél
kevesebb gazmolekulaval iitkozzék, kivanatos, hogy a legnagyobb nyomast mintatérben is 10~ Pa-

nal kisebb legyen a nyomds. Ezt a vakuumot turbomolekularis szivattyu biztositja. Az



elektronagytiban ultranagy véakuum sziikséges. A katodtérben a gaznyomas ~10™ Pa. A minta és
katodtér kozotti sziikséges nyomadascsokkentés tobbfokozati a turbomolekularis és iongetter
szivattyurendszerrel valosithatd meg. A szivattyuk, a vakuummérd miiszerek, a szivattyukat az
oszloptérrel Ossze- €és szétkapcsold szelepek komplex rendszert képeznek, melyek Osszehangolt
miikodésér6l a mikroszkdp elektronikdja gondoskodik. A szelepeket elektromagneses és
pneumatikus automatikak vezérlik, igy a szelepek megfeleld sorrendben valo nyitdédasa és zarodasa

optimalis miikddési feltételeket teremt.

Az elektronagyu: A Hitachi S4700 elektronmikroszkop elektronforrasa, az elektronagytiban
1évé téremisszios katdod. Ennek legfontosabb eleme egy hegyes volfram csucs, melyre
nagyfesziiltséget (extracting voltage) kapcsolva az elektronok a csucs kozelében fellépd nagy
elektromos térerdsség hatasara hidegemisszioval 1épnek ki. Ezeket az elektronokat egy mdasodik
anddra kapcsolt gyorsitod fesziiltséggel (accelerating voltage) gyorsitjuk. Az elektronok sebességét
az alkalmazott gyorsito fesziiltség hatdrozza meg. Az elektronok az anddlemez kozepén taldlhatd

apertaran keresztiilhaladnak €s ezutan sebességiik, illetve mozgési energidjuk nem valtozik meg.

Elektronlencsék: A gyorsitott elektronok fokuszalasdra magneses lencséket hasznalnak. A
magneses elektronlencse bonyolult geometridju elektromagnes. Térerdsségét a tekercsben folyd
aram nagysaga hatarozza meg A magneses elektronlencsék fokusztavolsagat a polussaruk kozotti
térerdsség, €s a keresztiilhalado elektronok sebessége hatarozza meg. Az elektronforrasbol kilépd
elektronokat a kondenzor és az objektivlencse Osszpontositja a mintdra. Az elektrondgyuhoz
kozelebb 1évo lencsét kondenzorlencsének nevezik, mig a mintdhoz kozeli lencse az objektiv
lencse. A kondenzorlencse az elektronsugar nyaldbot erdsen redukalt atmérdjii folttd fokuszalja,
mig a valtoztathatdo fokuszii objektivlencse feladata az, hogy az elektronnyalabot kiilonbozé
magassagokba fokuszalja, hogy a fokuszt a minta felszinére lehessen bedllitani. Mivel az

objektivlencsén nagy aramok folynak keresztiil, azt hiiteni kell, ami vizaramoltatassal torténik.

Apertirak: A kondenzorlencsét és az objektiv lencsét valtoztathatd apertiraval készitik.

kondenzor ;;_retﬁﬁ:w:

.

Az aperturdkra egyrészt azért van sziikség, hogy a vizsgalandd

mintakat a talzott héhatastol védjék, masrészt, hogy csokkentsék a
rontgensugarzas keletkezését. Az apertura atmérdjétdl fligg, hogy
tobb vagy kevesebb elektronsugarat rekeszt ki, kovetkezésképpen
a kép kontrasztossagat is befolyasolja. Nagyobb apertira
alkalmazasakor novekszik a kép kontrasztossaga. Mivel az igy
eldidézett kontraszt a feloldas rovasara novekszik, a megfeleld

apertura megvalasztdsa kompromisszum. A képen az apertira allit6 csavarok lathatok.



A stigmator: A lencserendszer asztigmatizmusa tobbnyire abban nyilvanul meg, hogy az
elektronnyalabnak a targysikba vetitddd, egyébként kerek foltja ellipszis alaktivd valik. Ilyenkor
romlik a képmindség, csokken a jelintenzitds. Ez az objektiv sikjaban elhelyezett stigméatorral

(asztigmatizmus korrektorral) kompenzalhato.

A pasztazo rendszer: Az objektiv lencsében taladlhatok azok az eltéritd tekercsek, amelyek
az elektronnyaldbot mozgatjak. A pasztdzas médja a felszin soronkénti letapogatasa. Ezt egy gyors
¢s egy lassi egymasra merdleges fiirészjel alakti rezgés Osszegeként lehet eldallitani. A

szamitogépes programmal generalt két fiirészjel egyidejlileg vezérli a toronyban 1év0 pasztazo

crer

Mintakamra:  Tagas  evakudlt térrész  az
objektivlencse alatt, amely tartalmazza a mintaasztalt és
| annak a mozgatdsahoz sziikséges eszkozoket. A mintaasztal
mozgathatd a tér barmelyik irdnyaba, forgathat6 és donthetd.
A mintakamraban helyezkednek el az elektrondetektorok, a
rontgen- ¢és katodlumineszcenciadetektor és ide csatlakozik a

turbopumpa leszivo torka is.

Mintak: A vezetd (nem porozus) mintdkat a

mintatartoval elektromos kontaktusba kell hozni. A mintat
legtobbszor eziistot tartalmazo ragasztdval (ezilistpaszta) ragasztjuk a tartora, ami az elektromos
kontaktust is biztositja. A ragaszas utdn meg kell véarni, amig a ragasztd megszarad
(szobahdémérsékleten ~ 10 6ra, 70 °C-on ~ fél 6ra) A szigeteld tulajdonsaggal rendelkezd mintak (pl.
bioldgiai anyagok) feliiletét elektromossagot vezetd vékony réteggel (pl, arannyal) kell bevonni.
Ennek hidnyaban ugyanis elektromos feltoltédési jelenségek 1épnének fel, mely befolydsolja az

elektronsugar utjat, igy a képalkotast zavarja.
Detektorok: Az SZTE TTK mikroszkdpjaban a kovetkezd 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)
Katodlumineszcencia fény detektor (GATHAN)

Everhart-Thornley  (E-T) elektrondetektor. Az E-T detektor a legelterjedtebb
elektrondetektor tipus. A par szaz voltos pozitivan toltott fémracs segitségével ,,begylijti” a detektor
a masodlagos elektronokat. A beérkezd elektronokat a detektorban tovabb gyorsitjak, majd egy

szcintillator lemezbe iitkoztetik, amely az iitkozés hatdsara fényt bocsat ki. A fényt egy
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fotoelektron-sokszorozé csdvel 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-aluminium-
granat (YAQG) egykristaly, amit szcintillatorként hasznalnak, azaz ha a kristalyba nagy energiaju
masodlagos elektronok iitkdznek, akkor fényfelvillandst 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 rud
juttatja egy fotoelektron sokszorozoba, €s innen kezdve a jeldetektalds hasonld modon torténik,

mint az E-T detektorban.

Transzmisszios elektron detektor: Transzmisszios detektorként szintén AUTRATA-YAG
detektort alkalmaznak a 4700S mikroszkopban. A reflexios iizemmodokhoz képest a pasztazod
transzmisszios izemmodban masfajta informacid nyerheté. Ha a minta elég vékony, a koncentralt
pasztazo elektronnyaldb elektronjai keresztiilhaladnak rajta, mikézben a minta anyagatdl és
szerkezetétdl fiiggden valtozast szenvednek el. Ezt a minta alatt elhelyezett detektor érzékeli.
Szemben a klasszikus transzmisszios elektronmikroszkopokkal a minta mogott nem haszndlnak
elektronlencsét, itt nem 1ép fel a kromatikus hatds folytdn a feloldds kardra létrejovo
energiaveszteség. A képet - ellenben a transzmisszids elektronmikroszkopokkal - nem kozvetleniil a
fotoanyagra vetitik, a kontraszt elektronikusan szabalyozhat6. A nagyitast természetesen itt is a

letapogatd sugar eltéritése hatarozza meg,

Energiadiszperziv rontgenspektrométer (EDS): Egy félvezetd detektort érd rontgen foton az
energidjaval ardnyos szamu elektront gerjeszt a valenciasavbol a vezetési savba, mas szoval egy
elektron-lyuk part hoz létre. Az ilyen modon 1étrehozott tdltéshordozok elektromos ,,leszamlalasa”
alapjan meghatarozhaté a keltd rontgen foton energidja. A kiilonbozd energiatartoményokba juto
belitésszamokat meghatdrozva jutunk a rontgenspektrumhoz, amely kiértékelésével kvalitativ és
kvantitativ elemdsszetétel hatarozhaté meg. A mikroszképra egy RONTEC XFLASH detektor van

szerelve. Az elemanalizis 1épéseirdl kiilon ismertetd késziilt.

Katodlumineszcencia detektor: Ha a minta az elektronbesugarzas hatasara fényt bocsat ki,
akkor azt a katodlumineszcens detektorral érzékelhetjiik. A fényt az objektiv ald betolt specialis
tiikorrel gytijtik 0ssze, melyet egy fényvezetd rud juttat el a fotoelektron sokszorozoba, és innen
kezdve a jeldetektdlds hasonlé modon torténik, mint az E-T detektorban. A vizsgalatok
szemponjabol fontos, hogy mekkora hulldmhossztartomanyt fény detektalasara adédik lehetdség. A
mikroszkopra felszerelt GATHAN katodlumineszcencia detektor a 185 -850 nm tartomanyban
érzékeny, ezért fontos, hogy ennek a detektornak a haszndlatakor a mintatér megfigyelé kamera

infravords fényforrasat kikapesoljuk, mert az ,,elvakithatja” a detektort.



I11. Az S4700 pasztazo elektronmikroszkop kezelési iutmutatoja

II1/1. A késziilék ellenorzése

A késziilék bekapcsolasa elott gy6zodjiink meg az elektronmikroszkop €s az azt kiszolgald

egységek készenléti allapotanak megfeleldségérdl.

e Elbszor a mikroszkop ellatasat biztositd szobaban ellendrizziik a rotacids szivattytk
miikddését: az olajszinteknek kozéptajon kell allnia.

e Ezutan ellendrizziik a turbomolekularis
szivattyl vezérldegységén a fordulatsza-
mot, melynek 48000 rpm-nek kell lenni.

o Ellendrizziik a stiritett levegd eldallitasat

végzd pumpan a nyomadsértékeket

melyek a kozépallastol ~30%-os értékben térhetnek el.

¢ A mikroszkdpszobédban ellendrizziik a mikroszkop készenléti allapotat, a torony alatti
vezérldpanel tipikus allasat mutatja az. dbra. Az EVAC POWER kapcsold be van
kapcsolva, és a DP/TNP és az AIR PRES LED-ek vilagitanak. Az OBJ. APT.
kapcsolot HEAT allasba kapcsoljuk.

EVAC POWER OBJ. APT.

== DP/TMP = HEAT

WATER

AIR
PRES.




e Az ION PUMP VACUUM ION PUMP VACUUM

IP1 P2 IP3

- W i
a katodtérben 1évo vakuumot, | .

panelrészen ellendrizzik az - = = = 4992 ips
RESET . o ~
IP1-IP2-1P3 kapcsold éllasaval i xX10
amelynek értékei IP1=1-3x10®, IP2=1x10", IP3=1x10"° tipikus érték.
e Ellendrizziik a CHAMBER VACUUM panel allasat, ez megfeleld, ha az SC (Sample
Chamber — mintakamra) és az S.E.C. (Sample Exchange Chamber — mintacseréld

kamra) LED-jei a High értéknél zolden vilagitanak.

CHAMBER VACULM

e A VALVE panelrész kapcsoloja felfelé all az AUTO allasban. Az utols6 panelrész a
CHAMBER a kapcsolo S.E.C. allasban van.

e Ellendrizziik a kondenzorlencse aperturat, melynek a tipikus értéke 1, és az objektiv
apertura allasat, melynek tipikus értéke 2.

¢ A mintafeliiletre a vakuumtérben talalhato
szénhidrogénekb6l ~a  mintira  az
elektronnyalab altal keltett hd hatasara
szén krakkolddhat a minta felszinén. Ezt a
hatast ~ csokkentend6  az  objektiv
mintatérbe es6 fém burkolata folyékony
nitrogénnel hiithetd. A képen mutatott
Dewar edényt a mikroszkdp bekapcsoldsa
elétt  célszeri  feltdlteni  folyékony
nitrogénnel. Ezutan kezddédik a

mikroszkop tényleges bekapcsolasa.




I1/2. A késziilek bekapcsolasa

. El6szor a vizhttést kapcsoljuk be (az
ellato egységek termében) a zold gomb

megnyomasaval.

2. A mikroszképszobdban bekapcsoljuk a mintateret mutatd infrakamerat, az

infralampat és a monitort is.

3. Ezutan a kameraképen ellendrizziik, hogy a mintakamra iires-e, és minden detektor

(visszaszort elektron detektor, katodlumineszcencia és EDS) kihuzott allapotban van.



4. Elsének a mikroszkoptorony mogott taldlhatd STAGE CONTROL kapcsolot

kapcsoljuk be.

5. Majd a kezeld szamitégép folott 1évé EO
CONTROL kapcsolot,

6. ¢és ezutan a DISPLAY kapcsoldt kapesoljuk be.
Ezzel elindul a mikroszkopot kezeld szamitogép, és
bekapcsolodik az EVAC POWER panel vizet jelzd
LED-je.

7. A szamitdgépen beirjuk a gép lizemeltetditdl kapott

felhasznal6éi nevet és a hozza tartozd jelszot. A

PC SEM  ikonnal elinditjuk a

vezérloszoftvert. A programba a  S-4700
felhasznalonévvel, és S4700 jelszoval Iéphetiink be.
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8. 8 orai ilizemid6 utan (tobbnyire inditaskor), a katod feliiletére adszorbealodott

molekuldk eltavolitasa szlikséges. Ezt a program 1is jelzi villogd piros

felirattal. Ekkor a | _ON |EZS NS

. . OFF | =8 0.0us 0.0kY
katodra olyan aramot tudunk rakapcsolni, ami azt NEER | 5. Ok

felfiiti, és a rajta 1évé molekuldk deszorbealddnak. _—_

HY Control x|

Ennek az a modja, hogy a nagyfesziiltség beallito
aN 0| Flashing

ablakra kétszer rakattintva eldjon a HV CONTROLL

Yaco Set le to

ablak, ahol a FLASHING-re kattintva ez a miivelet m :I m

elvégezhet6 az EXECUTE paranccsal. Ekkor a
g P Cloze I

katoédkamraban a nyomés egy rovid idore akar egy

nagysagrenddel is megemelkedhet.
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I11/3. A késziilék iizemeltetése

Mintapreparalas: A vezetd mintdkat szén vagy eziistpasztaval rogzitjiilk a mintatartora, €s
lehetdleg 12 oran keresztiil szaradni hagyjuk. A szaradast fel lehet gyorsitani, ha a mintat 70 fokos
kalyhaba helyezziik kb. fél ordra. A mintatarto csavarra felrogzitjiik a mintatartd korongot, és a
csavar alatt talalhaté nagyobb atméréju rogzité csavar -
kioldasaval gy allitjuk be a mintamagassagot, hogy a
magassagbeallitd padon a szint megegyezzen a minta
magassagaval. Kiallé minta esetén a legmagasabb pontot
célszeri bedllitani. A minta berakasdit megel6zden

ellendrizziik a mintacseréld kamra zsilipjének zart

allapotat.

FONTOS!!! A leszoritott mintamagassag beallito korong és az alsé talp kozott résnek

kell lennie, hogy a mintatart6é a mikroszkopban levé talpba be tudjon csuszni!

_—
—

=
—

—_—

T oL

HELYES! HELYTELEN!

A minta mikroszkopba torténdé bejuttatisa: A minta
betételéhez fellevegdzzilkk a mintacseréld kamrat: a CHAMBER
panelen az AIR gomb benyomasaval. A CHAMBER VACUUM
panelen a kapcsold allasat az S.E.C. PIRANI allasba kapcsolva
ellendrizhetjiik az atmoszferikus nyomas meglétét. A mintacseréld
kamra ajtaja ezutdn kézzel kinyithatd6. A mintatartot a

mintabehelyez6 rad végére racsavarozzuk a rud forgatasaval, ezutan

a rudat titk6zésig teljesen kihtizzuk. Ezutan a kamra ajtajat becsukjuk, és a CHAMBER panelen az
EVAC gombot megnyomjuk. 5 Pa-ndl kisebb kamranyomds esetén, melyet a CHAMBER
VACUUM S.E.C. LED z6lden jelez, a mintacserélé-kamra és a mintakamra dsszenyithato. Ekkor a
zsilipet mozgatd kart felfelé forgatva nyitjuk. A mintamozgaté rudat teljesen benyomva az
infrakameran is figyelemmel kisérhetjiik, hogy a minta becstiszik a mintatarté sinbe.(A kamera
hatul van elhelyezve, a nézdpontja mas, ezért tiikorkép-szertinek tapasztaljuk a minta megjelenését

a képerny6n.) Ezutdn a rudat oramutatd jarasaval ellenkezd iranyba forgatjuk addig, amig a
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mintatatrtobol kicsavarodik, és litkozésig visszahtizzuk. A teljesen kihuzott allapot elétt mar

érezhetd ellenallés, ezért a teljes kihtizasig erdteljesen még kb 1 cm-t kell huzni a rudat. Ezutan a

mintacseréld és mintakamra zsilipjét ismét zarjuk.

A nagyfesziiltség bekapcsolasa: A

|
- e vezérldprogramban a STAGE CONTROLL ikonra

_Ssi;';“"'e gicg Height Epx || rakattintva a mintapozicional6 ablak nyilik meg, ahol az

| 1inch | Standard Set ||_ BSE

v wAR Y 24Tl
Speed — J— E Meman/Drive
5 , . ¢, F Irmage Mavigation

ablak tetején a ,,sample size”,,Set”-ben meg kell adni a minta

lateralis méretét és magassagat.

XY x
A mm] Y [mm] | | = _GetoHame |— Lock | stp | A kovetkezd ]épés a
|21o00 | 24,990 | S rhitm—— 0w

ize &ig H A _
™ Eucentiic s L L Tinch [ Standard [_Set ]I~ gse nagyfesziiltség bekap
Rotation [deq] — — .
e csoldsa. Ezt a HV
illl 01 Size Height T EDx . .
- : ikonra  kattintva a
—zzm[lt | 5200 Tinch =] [Standard  ¥] T BSE(YAG)
T R IR 111y} 15 mm m [T BSE[GW) 1. 1 ro 1t

5 p— [T et || coce | T eseern || Mogyfessiliséy cnék

- E~ = £ INChes 3 r
% Zinches (deal L= | ¢s az elektronaramot be

J L g |4 inches

5inch ID.1 117 .

[T Continuaus il ﬂF‘riDrit_l,lF Z T Tik giﬂihii _J lehet allitani. A
[T Eucentic Tl Calibration I 4inches Mag T I =TT |

nagyfesziiltség értékét

— Stage Memory £ Drive
Fage Ma. Comment

o = = | .
% Y A GerpesE] valasztani (0.5-5 kV), mig aranyozott, vagy fém mintdk

0.000 0.000 0.0 - , , , . , —y
I ! I Get Relative esetén és elemanalizis esetén ez az érték a 10-30 kV

Savel Clear | Go I LI il

célszerli szigeteld ¢és félvezetd mintdk esetén kicsire

tartomanyba eshet. A szokasos elektrondram 10 pA

Close |
nagysagi. A  piros ON gomb 18| vace le Vext
megnyomasaval a program egy iizenetet ﬂl 1.5kV _ 0.0uA_0.0kv lll
kiild, ami figyelmeztet a mintaméret : x| =
beallitasara. Ha ez rendben van, akkor : i arF | Flashingl —I .
az OK gombot megnyomva kinyilnak a ! — N ﬂ

[15ky ‘I:I [10w =]
Cloze |

T




tornyot lezard szelepek, és a nagy-fesziiltség rakapcsolodik a katod és andd kozé. Ha ez sikeres volt,

akkor a tornyon talalhaté HV lampa vilagitani kezd.

Detektorok Dbeallitasa: A  vizsgéalatokhoz leggyakrabban a fels6 maésodlagos

elektrondetektort (Upper SE) hasznaljuk. A kiilonb6z6 detektorokat a ﬂ ikonra kattintva

valaszthatjuk ki. Ha a duplaképerny6s tizemmodot allitjuk be a | | ikonsoron a
ikonra kattintva, akkor két detektor jele egyszerre figyelhetd meg. A kovetkezd detektorok helyzete
rogzitett:

e 2 db masodlagos elektron (SE) detektor

e Transzmittalt elektron (TE) detektor

A t6bbi detektort viszont be kell tolni (tavallitd csavar csavardsdval bejuttatni) a mintatérbe:

e Visszaszort elektron (BE) detektor iitk6z¢sig lehet a csavart tekerni
e RONTEC detektor a jel als6 széle minimalisan 25 mm-nél lehet
e Katddlumineszcencia fény detektor a beallitott {itk6zoig lehet betolni

Az utébbi 3 detektor koziil csak 1 hasznalhato egy idoben. Egyszerre tobb detektor betolasa
azok toréséhez vezethet!!! A BE, EDS, CL detektorokat hasznalat utan ki kell htizni a mintatérbol!

Fokuszalas, asztigmatizmus beallitas: COLUMN ALIGNMENT ikonra

| % fed
W Colunn Aigrmentf o intva megnyilik az ALIGNMENT ablak. It elészor a nyalabbedllitist (BEAM

ALIGN) vegezzik el. A klaviatira melletti beallitbegyseg X-Y potmeterével. Ezutan az
APERTURA  bedllitas

kovetkezik: a célkereszt 1G] ol=l=la] % 'jJ J 1@
o | = o= I i [ |

[

kozéppontjaba  helye-
ziink egy objektumot,

€s a nagyitas megnove-

1ésével és az X-Y gom-
bok allitasaval kozépen
allo  képet ériink el.
Ezutan a STIGMA
ALIGN X, és STIGMA
ALIGN Y kovetkezik.
Ekkor hasonloképpen
alloképet allitunk be.

Dperation Mode - Ultra High Resolution
Capture Rezolution - 1280x960
Mimmum WD - 1 (mm




Ez abban fog segiteni, hogy a késébbiekben a STIGMA beallitasanal a képmez6 nem mozdul majd
el. Végiil az ALIGNMENT OFF gombbal kiléphetiink az ALIGNMENT ablakbol.

Beallitasok: Lehetdség van automatikus fényerd ¢és kontraszt beéllitasra v

fokuszalasra, ¢és asztigmatizmus korrekciora. Asztigmias hiba akkor alakul ki, ha | = | o I

alul- és folilfokuszalva ,,vizszintesen ill. fiiggdlegesen huzott” életlen kép jelenik
meg. Az asztigmiat a vez€rlopulton talalhatdé STIGMA X-Y potméterekkel lehet kikiiszobolni. Az
¢lesre allitast nagyobb nagyitdsban is érdemes elvégezni. A STIGMA akkor van jol bedllitva, ha a
FOCUS mozgatasaval az objektum nem nyulik meg egyik irdnyban sem, hanem egy helyben pulzal.

A kovetkezo képek erds sztigmatikus hibat mutatnak ala- és foléfokuszalt beallitasnal.

A fokuszalas pontosabba tételéhez a SCAN SPEED ablak kis ikonjéra kattintunk, ekkor egy
kis képet kapunk de jobb felbontassal, ami segiti a kép élességének pontosabb beallitasat. Ezutan a
kivant nagyitasra visszadllunk, és a SCAN SPEED ablakban 1év6 FAST/SLOW ikonokkal

valthatunk a zajosabb, ill. kevésbé zajos, de lassabban pasztazott képek kozott.

A nyaldbaramot a mikroszkop a kondenzorlencse apertirdjanal méri, €s az
T & 0n

BEAM MONIT alatt 1év6 zold négyzet pirosra valt at, az ADJUST gombot megnyomva tudjuk ezt

Beam Monit. —
elektrondaram valtozasaival korrigdlja a képpontok intenzitdsat, ezaltal a |7

hidegkatodos késziilékekre jellemzO nyaladb-instabilitdst kikompenzalja. Ha a

a funkciot ismét bekapcsolni. A nagyitasok: A kép nagyitasat a vezérldpanel MAGNIFICATION
gombjaval valtoztathatjuk, illetve az eldre beallitott
nagyitasokat a  PRESET gomb tobbszori
megnyomasaval valaszthatjuk ki (utébbi esetben PM

felirat jelzi ezt az lizemmodot).

Mintamozgatas: A mintat egyrészt a vezérlo-
panel mellett tandlhatd trackball-al lehet mozgatni,

illetve a STAGE CONTROLL ablakban lehet koordi-
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natat beadllitani. A trackball-on talalhatdé gombok

e ] r— _Lock | Stp | nyomvatartasaval a golyé mozgatasanak csak X vagy Y
— admple alZe

Size Height [~ ED¥ Y SO At Arod ;

P Tmeh— [ Standard set |- et iranyt komponensét érzékeli. A STAGE CONTROLL
Speed J_ v ﬁﬁm HDP 2 /Til ablaknal az X-Y koordinatakat a klaviaturarél be lehet

¥ Memory/Dirive . . .

x;‘?’.ﬂﬂl v 0 F I mage Navigation gépelni, amit az enter gomb letitésével lehet aktualizalni.
¥ [mm] Y [mm) Ugyanebben az ablakban lehet a munkatavolsagot (Z), és
IEE'DDD IEE'DDD a minta dontését (TILT) beallitani. A kék szinii feliratok
[” Eucentric E]

Rotation [deq mindig az aktudlis lizemmodban megengedett értéktar-
Lll“m tomanyt mutatjadk. A munkatavolsdg vagy a gyorsito-
—ZITilt

Z [mm] [1.5~ 30.0]mm fesziiltség értékének megvaltoztatasakor célszerli a

<] [ 'I 12.0
Tilt[deg) [-5 ™ 47]deq

nyalabbedllitast Gjra elvégezni (kifejezetten a BEAM

1 rj 0.0 ALIGN és az APERTURE ALIGN szokott elromlani).
[T Cantinuous __ 50 I ﬂPriDrit}lF Z T Tilk )
I_ Eucentrc Tilt Calibration I Jo felbontast képekhez célszeri kis
_St H ‘f D 1 4 r 7 . _ 7 Ao
Pﬂag: e et munkatdvolsdgot valasztani (2-5 mm), nagy mélység
[ret =1 =l élességli  képekhez viszont nagy munkatavolsag
FEDDD |Y|:||:||:||:| ﬁjn GetFodion || beallitasa célszerii. Nagyfeloldasu képekhez sziikséges a
: ' : Get Relati
S 2ve | Clear | Go | ll EE minta rogzitése, amely a STAGE CONTROLL ablakban
Close | a LOCK gomb megnyomdsaval érhetd el. Ezutan a

munkatavolsdg allitasa ¢és a mintadontés nem
engedélyezett. A bedllitast itt is a (SCAN SPEED) kis ablakaban végezziik el nagy nagyitasnal,
majd csokkentjiik a nagyitast oly médon, hogy a képeket folvehessiik. A képfelvételnél SLOW-ba
allitjuk a pasztazast és a SCAN/CAPTURE gombra kattintva elinditjuk a felvételt. A felvett képeket

crer

Ha PROBLEMA ADODIK:

A mikroszkdp sipoléssal jelez mindenféle hibat. Kis hibdkat (stage, vagy nagyitas végallasa)
¢s a durva hibakat is. A durva hibdk (pl vakuum hiba) esetén a nagyfesziiltség automatikusan
lekapcsol, a vakuumszelepek lezarnak. Ekkor kiilon hibaiizenet jelenik meg
a programvezérld ablakban, amit kérlink, hogy jegyezzen fel a
miszernaploba! Ha aramkimaradas 1ép fel vagy barmilyen vészhelyzet
adodik, akkor az EMERGENCY OFF vészkapcsolo beiitésével lehet a
késziiléket leallitani. Minden vészleallitast kérjik, hogy amint Ilehet,

jelezzEk a labor feleldseinek, €s jegyezzék be a miiszernaploba!

Dr. Koénya Zoltan, Dr. Kukovecz Akos, tel.: 4620, Dr. Toth Zsolt, tel.: 4653
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I11/4. A késziilék kikapcsolasa

1.

10.
11.
12.

13.

14.
15.

Amennyiben nagyfelbontasi iizemmodban tortént a mérés, és a LOCK be volt
kapcsolva, akkor a RELEASE gombot kell elészor megnyomni, azaz a rogzitést
kikapcsolni. A nagyitast kis értékre allitjuk, majd a STAGE CONTROLL ablakban:
GO TO HOME gombra kattintassal a mintat az alapallapotba vissziik.

A COLUMN SETTINGS beéllitasnal beallitjuk a NORMAL {izemmodot, a nagyitast
1000X-esre allitjuk, és normalis kontrasztl, viszonylag éles képet allitunk be.

Ezutan a HV OFF gombbal lekapcsoljuk a nagyfesziiltséget, és ellendrizziik a
HYV jelzéfény kikapcsolodasat.

A mintakamra ¢és a mintacseréld-kamra kozotti zsilip kinyitdsa el6tt ellendrizziik a

mintacseréld kamra vakuumat.

. A zsilip nyitasa utan a mintamozgato6 rid betolasa és mintatartoba torténd becsavarasa

utan a mintatart6t a mintaval egyiitt a mintacserélé kamraba htizzuk vissza.

A mintakamrat lezar6 zsilipet zarjuk (a kar lefelé all).

A mintacseréld kamra fellevegézése: A CHAMBER panelon a kapcsold SEC allasba
legyen, majd az AIR gomb megnyomasaval a mintacseréld kamra fellevegdzik.

A mintakamra ezutan nyithat6, és a mintatarté a mintamozgato6 ridrél lecsavarhato.
Ne felejtsiik menteni a felvett képeket!

A programbol ekkor kiléphetiink a FILE/EXIT meniin keresztiil.

A szamitogépet a szokasos modon (SHUTDOWN) kikapcsoljuk.

Ezutan a szamitogép feletti DISPLAY, majd az EO CONTROLL gombokat
kikapcsoljuk.

Ezutan kikapcsoljuk a torony mogotti STAGE CONTROLL gombot, valamint az
infrakamerat a hats6 kapcsoloval.

A kiszolgéaloszobaban kikapcsoljuk a vizet a zold gomb megnyomaséval.

Hosszabb leallitashoz ajanlott az OBJ APT panelen a fiités kikapcsolasa.

Abban az esetben, ha utanunk mas is dolgozik a mikroszkoppal a 11-15 1épések elhagyhatok!

Ennek az Utmutatonak a megirasakor nem hasznaltam a HITACHI 4700S kéziknyvet, azaz a szdveg nem a kézikonyv

forditasa. A fényképfelvételek is sajat képek. Ebbdl addddan az itt leirt szbveg és a kézikdnyv tartalma kdzott eltérések lehetnek.
Amennyiben lényeges és fontos eltérést vagy hibat tapasztal ebben a leirdsban, akkor kdszonettel venném, ha azt jelezné a
ztoth@physx.u-szeged.hu e-mail cimen! Szeged, 2006-04-07. Toth Zsolt
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