Maigneses anyagok elektronmikroszkopos vizsgalata

1. Transzmisszios elektronmikroszkop
1.1. A magneses kontraszt eredete a TEM-ben

Az elektronmikroszképban 100-200 kV-os (esetleg 1 MV-o0s) gyorsitofesziiltséggel
gyorsitott elektronok kettds természetliek. Részecskeként sebességiik megkozelitheti a fény
sebességét (100 kV-nal 164.000 km/s, 1 MV-nal 282.000 km/s), hullamként pedig az
jellemzi 6ket, hogy hullamhosszuk sokkal kisebb, mint a szilard testekben el6fordulod
atomkozi tavolsagok (0.0388 angstrém 100 kV-nal, 0.0123 angstrom 1 MV-nal). Mindkét
tulajdonsag alkalmas arra, hogy az elektron és a magneses indukcié kolcsonhatdsat
szemléltessiik.

Részecskeként tekintve egy magneses térben halado elektronra a Lorentz-erd hat:

FL = qe(ve XB)

ahol . és v az elektron toltése €s sebessége, B pedig a magneses indukcid. A Lorentz-erdt
a teljes elektron Uithosszon 0sszegezni kell, nem csak a minta belsejében.

Rud alakii domének esetén a harom lehetséges elrendezés koziil csak az egyik ad
kontrasztot, a masik ketténél a Lorentz-elhajlas kiatlagolodik (1. abra)

1. dbra

A lagymagneses rétegek az 1. tipusba tartoznak, mig a magneses adatrogzitok legtobbszor
a 2. vagy a 3. tipusba sorolhatok. Természetesen a minta megfeleld szogben valo
megdontésével a kontraszt novelhetd.

1.2. Hagyomanyos Lorentz-mikroszkopia

(A) Defokuszalt képalkotas

Ha a minta produkal is esetleg eredd elhajlast, ez nem fog kontrasztként megjelenni egy
hagyomanyos, fokuszalt képen. Elfokuszdlva a képet kirajzolodnak (2. &bra) az
egyenletesen magnetizalt, szort tértél mentes domének (1a. abra) kérvonalai.
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2. adbra

Tekintettel arra, hogy ez az eljaras a Lorentz-er6n alapul, defokuszalt Lorentz-
mikroszkopianak nevezik, pontosabban Fresnel-féle Lorentz-mikroszkopianak, mivel a
mechanizmus hasonl6 az optikdban ismert Fresnel-féle fényelhajlasi kisérlethez.

A defokuszalt mod targyaldsakor a hullam-optikai megkdzelités rendkiviil hasznos. Ebbol
a nézOpontbol ugyanis a magnesezettség az elektron-hulldm fazisdt befolydsolja. Ha By a
magneses indukcidvektor (B) atlagos, a nyalabra merdleges komponense, €s s, a nyalab
iranyaba mutat6 egységvektor, akkor a fazisvaltozas egyszertien felirhato:

2nq,D
graa’(pe:( “ze jBoxsb

ahol ¢, az elektronhullam fazisa, D a rétegvastagsag és h a Planck-allandd. Eszerint egy
egyenletesen magnesezett domén megfelel az optikaban egy linearisan valtozo vastagsagu
iiveglemeznek (2b. abra).

Jol lokalizalt, koherens elektronforrast hasznalva elektrondiffrakcios szegélyek jelennek
meg egy "konvergens" fal Fresnel-képén (3. abra). Az ilyen bonyolult képek azonban csak
kozvetett informacidt hordoznak a két domén kozotti falrol.

3. abra

Ha rendelkezésre 4ll valamilyen modell a falakrol vagy a mikromagneses szerkezetrdl,
akkor a képek tartalma 6sszehasonlithatd a hullamoptikai szamitasok eredményeivel, am a
gyakorlatban a legtobb esetben a defokuszalt Lorentz-mikroszképia nem szolgaltat
kézvetlen mikromagneses informaciot.

Ez alél az egyetlen kivétel a Bloch-falak aszimmetriaja, amely egykristdly rétegek
"divergens" falainak felvételein latszik (4. abra). Vigyazni kell azonban, mert az
egykristalyokrol készitett TEM-felvételek egyéb kontrasztokat is tartalmaznak (pl.
diszlokaciok, extinkcids konturok, stb.).



4. abra

Altalanossagban elmondhatd, hogy a hagyoméanyos Lorentz-mikroszkopia lehetdvé teszi a

doménszerkezet vizsgalatat vékony rétegekben, de nem elég jo a felbontasa a doménfalak

vizsgélatahoz. Ugyancsak nem lehet ezzel a modszerrel a magnesezddés iranyat

meghatarozni, erre egyéb, indirekt vizsgalatok eredményeibdl kovetkeztethetiink:

o a falak és a kiilsé magneses tér reakcidinak vizsgalata

e polikristalyos mintaknal a magnesezettség jellegzetes fluktuacidja, az un. fodrozddas
altalaban merdleges a f6 magnesezettségi iranyra (1d. 3. 4dbra)

e kiilon vizsgalat soran elvégzett kisszogli diffrakcidval meghatarozhaté a Lorentz-
elhajlas, és igy az atlagos magnesezettségi irany is.

(B) Klasszikus fokuszalt képalkotasi modok

Az optikdban hasznélatos faziskontraszt-mikroszkopidhoz hasonlit a Foucault-modszer,
amelynél egy diafragmaval eltakarjdk az apertara felét (5. dbra). Ezzel a mddszerrel erds
domén-kontrasztot lehet elérni, a kép mindsége azonban a diafragma pontos helyzetétol
fligg, amit csak probalgatassal lehet meghatarozni.
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5. dbra

A kapott képek a Kerr-effektuson alapuld optikai képekre hasonlitanak, 4m azokndl egy
nagysagrenddel jobb felbontast adnak. A doménfalak részletei azonban itt sem figyelhetok
meg.

A kovetkezékben olyan moddszert ismertetiink, amely sokkal jobb felbontassal mar
kvantitativ informdaciot is nyudjt a magneses tulajdonsagokrol.



1.3. Differencidlis faziskontraszt-mikroszkopia

(A) Hagyomanyos pasztazo technika

Ez a moddszer a hagyomanyos faziskontraszt-mikroszkopia pdsztazo transzmisszios
elektronmikroszkopon alapul6 véltozata. A mintat egy vékony elektronnyaldb pasztazza. A
mikroszkop diffrakcios sikjdban egy osztott detektor van, amely a diffraktalt nyalabot
elektronikus jelekké alakitja (6a. abra).
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6. abra

Ha a detektor két félbol all, akkor a két jel kozotti kiillonbség ardnyos lesz a nyaldb
elhajlasaval, és igy a magnesezettségnek a detektor tengelyével egy iranyba esé
komponensével. Ezt a mddszert differencidlis faziskontraszt-mikroszkopianak (differential
phase contrast microscopy, DPC) nevezik. Eredményiil egy olyan képet kapunk (6b. abra),
amely a Kerr- vagy Faraday-effektuson alapulé képekhez nagyon hasonlit, de azoknal
sokkal nagyobb felbontéasu (a felbontas elérheti a 10nm-t is).

Ha forgatjuk a detektort, akkor a mikroszkop a magnesezettség masik komponensére is
érzékeny lesz (7. abra). A gyakorlatban egy négy részre osztott detektort hasznélnak,
amelynek jelei tetszés szerint kombinalhatok.

7. dbra

Ha a kiilsé szort terek elhanyagolhatok (pl. lagymdagneseknél), akkor két ilyen kép
kombinaldsaval a magnesezési irdnyok kvantitativ meghatarozasa is lehetséges. Nagy
felbontasndl az elektronokat gondosan kollimalni kell. A megvilagitdé rendszer hasonld
szerepet tolt be, mint a hagyomanyos elektronmikroszképoknal, igy a két mikroszkdp
elektron-optikai rendszere nem tér el egymastdl jelentds mértékben.

A differencidlis faziskontraszt-mikroszkopianak két tovabbi eldnye is van: a nagyitas a
pasztazas amplituddjaval szabadon megvalaszthatd, és a képalkotds soran (a differencialis
moddnak koszonhetéen) a rugalmatlan elektronszorasbol szdrmazo hatdsok kioltjak
egymast. Emiatt a moddszer a hagyomanyos elektronmikroszkdpidban megszokott
probatesteknél vastagabb mintak vizsgalatat is lehetové teszi.

Meg kell azonban azt is emliteni, hogy nem minden szerkezeti hatds eredményez
szimmetrikus szorddast, igy bizonyos jelenségek nem atlagolodnak ki. Emiatt a képen a
magneses kontraszt mellett megjelenhet a szemcseszerkezetbdl vagy a minta széleibdl



szarmazod kontraszt is. Ez a jelenség vékony mintak esetén felerésodik. Kor alaku detektor
hasznalataval, amelynél a centralis nyaldbhoz kozeli elektronok nem vesznek részt a
képalkotasban, ezek a mellékhatasok jelentds mértékben kikiiszobolddnek.

Mindezek a nehézségek mellett a differencialis faziskontraszt-mikroszkdépia nagy
felbontast és kvantitativ informaciot ad az atlagos indukciorél. Mindazonaltal meg kell
emliteni, hogy amint azt mar az 1. abraval kapcsolatban is felmertilt, nem biztos, hogy a
magnesezettségi vektor haromdimenzidés mezdjét meg tudjuk hatarozni. Ez csak abban az
esetben lehetséges, ha a DPC kép mellett rogzitjiilk a minta alatti és feletti szort magneses
tereket is. Erre a problémara a késébbiek soran még visszatériink.

(B) Differencialis faziskontraszt-mikroszkopia a hagyoméanyos TEM-ben

Hagyomanyos transzmisszids elektronmikroszkdpban is készithetink DPC-képet oly
moddon, hogy az elektronnyaldb pasztazasa helyett a nyalab behatolasi szogét valtoztatjuk
szisztematikusan az apertira-sikban, kvadrans elrendezésben. Az igy kapott képekbdl
utolag digitalis ton allitjuk eld a differencidlis képet. A moddszer elénye, hogy egy
hagyomanyos TEM is elegendd hozza, hatranya a megndvekedett idOsziikséglet.

1.4. A Lorentz-mikroszkopia specialis kovetelményei

A mintaeldkészités kiilondsen fontos a transzmisszids elektronmikroszkopiaban. A tombi
anyagokat el kell vékonyitani, lehet6leg elektropolirozassal vagy ionos vékonyitdssal. A
feliiletnek simanak kell lennie. A hasznos vastagsdg legyen kisebb 100 nm-nél a
hagyomanyos, és néhany szaz nanométernél a nagyfesziiltségli elektronmikroszkopianal.

A hagyomanyos mikroszkopi technikdkhoz képest egy jelentds eltérésre fel kell hivni a
figyelmet. Az erds objektivlencse nagy tengelyiranyl magneses teret hoz létre, ami
tonkreteheti a vizsgdlandd doménszerkezetet. Igy ezt a lencsét vagy ki kell kapcsolni, vagy
a mintdt megfeleld tavolsagra kell vinni téle. Mindkét eset a mikroszkop
felbontoképességének romlasaval jar. A masik lehetdség pedig az, hogy egy Un. Lorentz-
objektivet kell hasznalni, amely ugyan kisebb felbontdssal rendelkezik, de az idedlis
mintapozicidban elhanyagolhaté magneses tere van.

A legtobb doménvizsgalatot hagyomanyos, 100-200 kV-os mikroszkdpokban végzik. Az
ennél nagyobb gyorsitofesziiltségek alkalmazasa javitja a kép mindségét, hiszen erdsodik
az elhajlasi effektus. Az optimalis gyorsitofesziiltség 300-500 kV lenne. Ebben az esetben
novekszik a mélységelesség is. A rugalmatlanul szort elektronokat pedig energiasziirokkel
ki lehet kiiszobdlni.

Lehetdség van arra is, hogy a mikroszkop tengelyére merdleges gyenge magneses teret
allitsunk eld. Ennek a térnek az elektronokra gyakorolt hatdsit egy vagy két tekercs
segitségével ki lehet kiiszobolni, erre a célra specialis magnesezd mintatartok 1éteznek. A
legegyszeriibb megoldas az, amikor a gyengén gerjesztett objektivlencsét haszndljak erre a
célra, és a kivant magnesezési iranyt a minta dontésével érik el. Ezzel a modszerrel a minta
sikjaban maximum 100 kA/m érhetd el.

Fontos, hogy a mikroszkop rendelkezzen donthetdé mintatartoval, mert ennek segitségével
lehet a magneses kontrasztot a szerkezeti kontrasztoktdl megkiilonboztetni. Ajanlatos,
hogy a mintatartonak 6 szabadsagi foka legyen.

Gyakori probléma az intenzitas hidnya. J6 mindségli képeket csak téremisszios katddokkal
lehet elérni, differencidlis faziskontraszt-mikroszkopia pedig nem is létezhet nélkiiliik.
Gyakran a megfigyelni kivant jelenség még igy sem latszik a fotoernydn, csak hosszabb
exponalés utan a fényképen. Erdemes digitalis adatgyijtést és feldolgozast alkalmazni.



2. Elektron-visszaverddésen és -szorodason alapuldé modszerek
2.1. Bevezetés

Az elektronok visszaverddésén ill. szérasan alapuld modszerek elterjedését a pasztazo
elektronmikroszkop megjelenése tette lehetdvé. Ebben kétféle elektront hasznalunk fel a
képalkotasra: (i) a minta atomjairdl gyakorlatilag rugalmasan visszaverddd Un. visszaszort
elektronokat (BSE, back scattered electrons), illetve (i1) a minta gerjesztett atomjai altal
kibocsatott un. szekunder elektronokat (SE, secondary electrons). A visszaszort elektronok
energidja a rugalmas iitk6z¢és kovetkeztében gyakorlatilag megegyezik a primer elektronok
energiajaval (1-30 keV), a szekunder elektronok energidja ennél harom nagysagrenddel
kisebb (max. 50 eV). Magneses minta esetén az elektronok természetesen elhajlast
mutatnak, amit az irdnyérzékeny detektorokkal érzékelni lehet. Tekintettel arra, hogy a
magneses hatds az egyes elektrontipusokra eltérd lehet, a begytijtott elektronokat energia
szerint szét kell valasztani. A szekunder elektronok ugyanis pl. jobban érzékenyek a minta
feletti szort magneses terekre, mig a nagyobb energiaji visszaszort elektronok inkabb a
belsd magnesezettséggel kapcsolatos informacidkat hordoznak. Ezen kiviil a szekunder
elektronok polarizacids allapota a magnesezési iranytol fiigg, igy segitségilikkel kvantitativ
informdciot is szerezhetiink az anyagrol. Nem vagy csak gyengén vezetd mintak feliiletét
vezetdve kell tenni vékony fémréteg felvitelével.

1.2. I. tipusu vagy szekunder elektron kontraszt
A 8a. dbran egy tipikusnak mondhat6 elrendezést lathatunk, amely segitségével a szort

magneses tereket tehetjlik lathatova. A minta merdlegesen helyezkedik el a maximum 10
keV energiaju elektronnyaldb alatt. A szekunder elektronokat aszimetrikusan elhelyezett

detektor gyijti be.
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8. abra

Az elektronok intenzitdsa a magneses tér /,(r) komponensétdl fiigg, amely az elektronokat
vagy a detektor iranyaba vagy azzal ellenkezd iranyba tériti el. Kvantitativ analizis soran az
y tengely koriil elforgatott minta altal szolgaltatott magneses jel az Gsszes elektron-
tarjektoria integralasabol adodik:

S, (v,9)= [ 7, )iz

Tekintettel arra, hogy ez az integral az x és y koordinatak folytonos fiiggvénye, az 1. tipusa
kép akkor is életlen és diffuz lesz, ha a vizsgalt domének éles hatdrokkal rendelkeznek. A
8b. abran erre lathatunk egy tipikus példat. Ilyenkor altaldban a mégneses abra alapvetd
periodicitasat figyelhetjiik meg.



Hagyomanyos detektor esetén a maximalis kontrasztot a kovetkezd képlettel szamithatjuk:

C =814, Sy /(m,v, )

ahol S, az S, integrdl maximalis értéke, g., m. és v. a szekunder elektronok toltése,
tomege ¢€s sebessége. Lathatd, hogy a kontraszt ndvekszik, ha az elektron-energia csokken.
Javithato a kontraszt a detektor alakjanak gondos megvalasztasaval, illetve
energiasziiréssel. A tapasztalat azt mutatja, hogy akkor kapunk jo képet, ha §, 0,2 és 0,02
kozott van. 2 pm-es periodicitassal elhelyezkedd domének esetén az integral akkor esik a
kivant értéktartomanyba, ha a szort tér nagysaga eléri a 10-100 kA/m értéket, igy ez a
modszer nem vetekedhet a Bitter-mddszer érzékenységével. Eldnye viszont az eljarasnak,
hogy a szért tér kvantitativ mérését teszi lehetévé. Ha rendelkezésilinkre all a doménabra
valamilyen modellje, akkor az elektronkontrasztbol a modell paramétereit
meghatarozhatjuk.
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1.3. II. tipust vagy visszaszorasi kontraszt

Lagymagneses anyagoknal az eldbb leirt kontraszt nem figyelhetd meg, mivel alacsony
értékll szort terilkk és kis anizotropidjuk van. Mégis, ha a mintdt megfeleld szogben
megdontjiik, és a visszaszort elektronokat detektaljuk, akkor jol kivehetd doménkontrasztot
lathatunk.

A jelenség magyarazatdban a 9a. abra segit. A mintdba becsapddo elektronok az anyag
belsejében 1évo indukcido miatt eltériilnek. Egy résziikk a minta felszine felé¢ halad, igy
noveli a kilépd elektronok szamat, mig masik résziik a test belseje felé mozog, csokkentve
a visszaszort-elektron hozamot. A jelenség szimmetridja a kovetkezd egyenlettel irhato le:

S, =38, +F,(80,E0)B(kxn)
ahol S, a visszaszort intenzitas, Sy ennek alapértéke, B a magneses indukciovektor, k a
primer elektronok haladasi iranya, n pedig a feliilet normalvektora. Az F; faktor a 9y

beesési szdg és az E, primer elektron-energia fiiggvénye. Az érzékenység akkor a
legnagyobb, ha a magnesezettség a beesés sikjara merdleges.
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9. 4bra

Az F; faktor szogfliggésége miatt a legnagyobb kontrasztot kb. 3,=40 foknal kapunk. Az
Mindezek ellenére a kontraszt elég gyenge, konvencionalis elektronmikroszkdpoknal
mindossze néhany tized szdzalék, ¢és egy 200 kV-os nagyfesziiltségli pasztazo
elektronmikroszkopnal sem megy 1 % f6lé. Mindenképpen sziikség van tehat a kapott
képek digitalis feljavitasara. Kisebb fesziiltségek alkalmazasanal az a gond is fellép, hogy a
képen a szerkezeti kontraszt miatt a magneses kontraszt csak kis mértékben lathatd. Ezen



segit a szerkezeti kontraszt digitalis uton torténd levalasztasa. Ilyenkor azonban {igyelni
kell arra, hogy a két kép ne csusszon el egyméashoz képest.

Az optikai uton torténd doménszerkezet-kimutatashoz képest a visszaszort elektronok
detektalasan alapuldé modszer 1ényegesen nagyobb felbontést biztosit (100 kV-on 1 pm,
200 kV-nal pedig 3 pm). Az elektronok mélyebb behatolasa pedig lehetdvé teszi a vékony
feliileti rétegek, pl. oxidok vagy szennyezdk hatasanak kikiiszobolését.

Az eddig bemutatott modszer az elektronok vertikalis eltériilése révén mutatott magneses
kontrasztot. Van azonban egy masik hatds is, amely azon alapul, hogy a doménfalak
mellett az elektronok vagy feldusulnak, vagy egy elektronban elszegényedett tartomany jon
létre (10a. abra), igy - a defokuszalt Lorenzt-mikroszképidhoz hasonldéan - doménfal-
kontraszt jon 1étre.

Backscattered intensity
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10. abra

A doménfalak vastagsagat a képekrdl nem tudjuk meghatarozni, mert a mutatott vastagsag
a szorddas mértékével, és igy a vizsgalat felbontoképességével hozhatod Gsszefiiggésbe.

Ha az elektronmikroszképot lassu letapogatasti izemmaddban hasznaljuk, stroboszkopos
doménfelvételeket készithetiink. Ha a letapogatas soran a doménfalakat oszcillaltatjuk,
akkor meander-szerli 4brakhoz juthatunk (11. abra).
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11. abra

A visszaszort kontraszt egy kevésbé ismert valtozata a visszaszort elektronok magnesesen
indukalt szogeltérésén alapul, amely két részre osztott visszaszort elektron-detektorral
detektalhat6. Minddssze arra van sziikség, hogy a kettéosztott detektor két jelének ne az
Osszegével, hanem kiilonbségével alkossunk képet (12. abra).

Ennek a technikanak az a rendkiviili eldnye, hogy ilyen tipusu detektorral gyakorlatilag az
Osszes kereskedelmi elektronmikroszkop fel van szerelve. A kapott kép zajban szegény,
igy viszonylag kisebb arammal és gyorsitofesziiltséggel is dolgozhatunk.



12. abra

Az esetlegesen elmosddott képet itt is digitalis modszerekkel javithatjuk fel. Igazan jo
képet viszont csak téremisszios forrassal rendelkezd elektronmikroszkoppal nyerhetiink.



