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CLTE PasZtaZ0
elertronmikroszZkop

» Pasztazas elve (Max Knoll, 1935); soros képalkotas
- nem érvényes a felbontas Abbe-feltétele

szekunder elektronok

bejévé elektronnyalab
= Minta vastag, nem hatol at rajta az elektronnyalab G ook
—> a minta nyalab feloli oldalan kivaltott termékeket 2 e
elektronok

detektaljuk (altaldban)

= Fokuszalt nyaldb pasztdzza a mintat, a kivaltott termékek —
intenzitasat detektaljuk, ez a jel modulalja a képernyd S —
pixelének fényességét

= Nagyitast egyszerli geometriai viszonyok hatarozzak meg

beesé nyalab

pasztazé

:):ksez::sz:k . .——— generator ﬂeltérité tekercsek

|
|
| detektor
<+—> |
N . E |:| informacio atvitel B =
— D —_—5 - = megjelenitd képernyd

[ MAAAAAAAAAAAAAAAAAAAANAAAANAAN] jelerésité

képernyd



£ LT E PasZtozo
eleKtronmikrosZkop

Schottky-forras elektrong elektronagy
nyalab | —

Magneses lencsék 107 Pa } ‘
Y/

Pasztazo tekercsek , andd
-
Detektorok (SED,
BSED, EDX)
magneses lencse
a1 11{] {[[18 e am—
képernyd
vezérléshez
pasztazé
ekercs
e 4.0ag /
visszaszort W[ A
elektron g B P .
rr < s . -3 » ; e
Vezet6 mintak esetén 10~ Pa detektor s
Szigetel k 10-130) P il
1geteld mintak esetén - a :
218 ( ) mintatarté minta szekunder
o e e, , — elektron
Bioldgiai mintak esetén (10-4000) Pa detektor



EFLSTE
KUTATOEGYETEM

PasztadzZo
eleKtronmikrosZkop

-

%
o

2.8 mm |20.00 kV

\ WD ] HV \ Curr’mag @ det | ———5um

107 pA| 7 500 x | GSED | ELTE TTK



ESLSTE
KUTATOEGYETEM

Szekunder elektronok

PasZtazo

eleKtronmikrosZkop

T

1-2I keV

= Mintaban gyengén kotott elektronok - feliilet kozelebOl e
—> legnagyobb felbontas ~1 nm

Kicsi energia (5 eV-10 eV)
Everhard-Thornley detektor

Feliilet domborzatarél hordoz informaciét (hozam ~secd)

Visszaszort elektronok

= Nyalabbol visszaszort elektronok, nagy energia
—> mélyebbrdl is hoz informaciot
- kicsit rosszabb felbontas ~1,5 nm

= 4 szegmensi felvezetd detektor a nyalab kortil

= Rendszam kontrasztos kép

fotokatod

Fraday-kalitka

s e X o 20 V)
;’ A S 10k\V) bejovo elektron
\' N X ‘
ju] o =) o Opiakad szekunder
Vv vezetd 0 TreARe e
dinodak Aglektronok

n

BSE hozam

Rendszam

minta {‘Kg" ‘:Q\
ov) %
PR ST T T
0 20 40 60 80
déntés szdge (fok)
0.6 T T !
"
05 |- L | - LA
-
04 | !Q ﬁo A 5keV |
g o 10 keV
03 - -
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0.2 |- gﬁ o 30 keV _|]
m 40 keV
0.1 »ﬁ -
A 49 keV
0.0 | 1 | |
0 20 40 60 80 100



c T8 PasZtaZ0
elektronmikrosZkop

L i\. :
N
-i
s
- -y

HV |spot| WD rﬁagEE det\ -

2"
= A
£3%110.00 kv| 5.0 |10.1 mm| 1 250 x | ETD |

50 pm — p— HV |spot] WD |mag @H| det |
ELTE TTK 20.00 kV| 7.5 |10.3 mm| 1250 x | BSED |

50 ym
ELTE TTK

Ugyanannak a tartomanynak a ETD és a BSED keépe (barlangi viz tiledeke)







ESLSTE
KUTATOEGYETEM

Nyalab belso héjrol elektront 10k ki , elektronhiany betoltddik

- Kkarakterisztikus rontgensugarzas keletkezik

Mérendd atmenetnél ~1.6-szor nagyobb nyalab energiat kell

valasztani
Nagy a gerjesztett térfogat (~um)

Rontgenfotonok energiajanak mérése
—>sokcsatornas analizator = spektrum

120000
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80000

60000

beiitésszam

40000
20000

NJJ cd
i A_Fe

energia(keV)

Szfalerit ((Zn,Fe)S) asvany spektruma

elektron nyaldb

A

objektiv lencse
_ detektor latészog

minta
:/




EFLSTE
KUTATOEGYETEM

Szilicium Drift Detektor

Nagytisztasagu Si kristaly

Elektron-lyuk par keltési energia ~3.7 eV

- 5.899keV Mn Ka —ra 1600 toltéspar
Kis méretti anod = kicsi kapacitas, gyors impulzus lefutas
Rovid holtido, szoftveresen allithato

Magas beititésszam ~ 800 000 cps

4 mm? detektorfeliilet 40 mm-re a mintatol = nagy térszog
- képkészitésre optimalizalt beallitasokkal is lehet elemezni

Nincs Li benne!
Szobahomérsékleten tarolhatd, lizemeltetheto

Zajcsokkentés céljabol -55°C-ra hiités Peltier elemmel




Rontgen SpeKtroszkopia

Elemtérkép készitése

Fe, Ca, SiI, K

. s 4
XL A X
HV spot| WD mag | | det |
20,00 kV| 8.5 |10.0 mm| 1 000 x | vCD

Ugyanannak a tartoménynak a BSED képe ¢s elemtérképe (gyokérkoviilet)



core  JISSZ9SZ0re elextron diffFraRkcio
EBSD

NN A A
b 4 /4 /4 ] [N 4 /
= Visszaszort elektronok hozzak létre a diffrakcios \\ N\ / /
. 7 A F
mintazatot (EBSP) AN i
AY N 7 !
. . . A A / !
= tobbszoros szorast is figyelembe kell venni az NN S
. o, 7 . 4 J4 4 A 4
intenzitasviszonyok megértéséhez —eo o R *——o—o
DE! geometriai viszonyok magyarazhatoak “ -~ o o ava 1% .
Bragg-reflexioval <X
Bragqg-szoras siksereg elektronjain nﬂ, — 2d SINE
= Bragg-torvénynek megfeleld iranyban kuppar T
Diffraktalt elektronok nyaldh
kapja :

= Kupok sugarahoz képest kicsi ernyd
—> a metszetiik egyenes

Diffraktalo
Kikuchi kristalysik

vonalak

= Kikuchi-savok

Déntott

Foszfor .
minta

ernyo




S 1/IssZaSZ0re elektronh diffrakcio
EBSD

Geometriai elrendezés

= Meredeken dontott minta (70°)
= -7°-ban dontott kamera
=  Optimalis visszaszort elektron hozam

» Munkatavolsag: (5-15) mm

= Kamera tavolsaga a mintatol: (30-150) mm

Kamera

= Hikari-kamera

= Vakuum oldalon foszfor ernyd

= Leképezo optika

= CCD kamera e




cvre  VISSZaSZOre elektroh difFrakcio
EBSD

Szoftver OIM 5.2

» Mikroszkop vezérese + EBSP-K begyiijtése + indexelés
= Savok keresése: (Hough-transzformacio)
» Indexelés: 0sszehasonlitas kristalytani adatokbol szamolt EBSP-vel

= 450 pps (indexed pattern per second)

3 b
I 0& ¢ "l gl A:A® HI gt ZA0L 3




SELTE 1IS$Z38SZ0rt elektron diffraRkcio
EBSD

Orientation Map

= Kijelolt tertiletr6l EBSP-K felvétele, indexelése

= QOrientacio dbrazolasa — inverz polus abra

oo 101



w2 FORUSZAIt JONSULaras meSmunKalas

FIB = Focused lon Beam (Fokuszalt ionnyalab)
Mibadl all egy SEM/FIB berendezés?

Omniprobe nanomanipulator

...... 7/ elektron oszlop

—1on oszlop

gaz injektorok

detektor — CDEM (SE, SI)



S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Dual-Beam System — Kétsugaras mikroszkop

m l

4

10 mm

|
|

, o Hogy a FIB
Elekt 1ab — fi 1
ckiron nyala uggoliegesen merdlegesen lassa a

. 1 Ib o 520_ t r b r r . . L]
1(.).nn}’1’a a ot zar be a ——— mintat, dénteni kell—> Két nyalab koincidenciaja
fiiggdlegessel azt 520-Kal



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

LMIS = Liquid Metal lon Source (Folyékony fémion forras)

Leggyakrabban hasznalt fém ion FIB késziilékekben: Ga*

= (a folyadék megnedvesiti a W tiit
» Kihuzoéfesziiltség ionizalja az atomokat és elinditja a

Ga aramot
» Toronyban a gyorsito fesziiltség: 2-30 kV

= A Ga fogy! Ha mar nem tarthat6 fenn a nyalab tjra kell

melegiteni, késObb cserélni a Ga tartalyt; atlagos

¢lettartam:1000 ora

tekercsek
Wil —,

Ga tartaly

™

Kihuzo feszultség
elektrodai



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Mit lehet az ionnyalabbal tenni?

Kelléen nagy dramu ion nyalabbal a minta anyaga
hatékonyan eltavolithato. (n*10 pm?3)

Képalkotas

Gazkémia

Keresztmetszeti mintak készitése

TEM minta készités

=Maratds bitmap maszkkal

Porlasztas ionnyalabbal




cv1e FORKUSZO[t IONSULIras meSmunikalas

CVD - Chemical Vapour Deposition (Gazkémia)

Kiilonb6z6 anyagokat (szén, szigeteld vegyiilet, platina) Prekurzor molekulak Ton nyaldb

lon beam

llekony
termékek

Volatile reaction
products

valaszthatunk le a minta feliletére mikrométeres

meérettartomanyban.

o
Miért jo? o
Nanolitografia

Védi a mintat az ionnyalabbal torténd megmunkalas soran

Substrate N Deposited fil

(pontosabb vonalak) _
Minta  Parologtatott réteg

Hogy miikodik?

Egy tii megkozeliti a mintat (50-200 pm)

Prekurzor gazt juttat a feliiletre

Az ion nyalab pasztazza a feliiletet, hatasara a prekurzor gaz
elbomlik illékony molekuldkra és a minta feliiletére szant

anyagra

A levalasztott anyag a feliileten marad



S FOKUSZAIt JOonSULIras meSmunKkalas

Keresztmetszeti nézet készitése

HV WD |spot|mag H | det 20 pm

£5%110.00 kV|10.0 mm| 4.5 | 2500 x | ETD ELTE TTK



S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Keresztmetszeti nézet készitése

HV WD |spot|mag H | det 20 pm

73%[10.00 kV|10.0 mm| 4.5 | 2500 x | ETD ELTE TTK



S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Keresztmetszeti nézet készitése

HV WD spot| mag H | det — 20 um

2% 110.00 kV|10.0 mm| 4.5 | 2500 x | ETD ELTE TTK



S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Keresztmetszeti nézet készitése

HV WD |spot|mag H | det —20 um
“3%110.00 kV|[10.0 mm| 45 | 2500x |ETD ELTETTK




S FOKUSZAIt JOonSULIras meSmunKkalas

Keresztmetszeti nézet készitése

HV WD |spot|mag H | det 20 pm
5% 110.00 kV[10.0 mm| 4.5 | 2500 x |ETD ELTE TTK



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Keresztmetszeti nézet készitése

ta | HV WD |spot| mag @ | det 20 um

£5%110.00 kV|10.0 mm| 45 | 3500 x |ETD| ELTE TTK



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Keresztmetszeti nézet készitése

HV WD |spot|mag H | det 20 ym
%110.00 kV|10.0 mm| 4.5 | 3500 x |ETD = =R



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Keresztmetszeti nézet készitése

S

-7 b > i A‘7 i : ‘ A.. -« i ~ l. V\A -;t > j ‘ : .
HV WD |spot| mag B | det P——T T
“5%110.00 kV|[10.0 mm| 4.5 | 5000 x |ETD ELTE TTK



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Keresztmetszeti nézet készitése

5 Y

Bt S 5 W Kt £ A _
WD |spotmag = | det |
10.00 kV[10.0 mm 4.5 5000 x ETD _ ELTE TTK




...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Keresztmetszeti nézet készitése

WD |spot| mag H | det 2 um
10.0 mm| 4.5 | 25006 x |ETD ELTE TTK

10.00 kV



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Mikropillar (Cu)

__ =

sﬁ,po'tA déA’ :
40 |[ETD|9.9 mm




...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Mikropillar (Cu)

| ‘ HV curr |spot| det | WD |
£3%130.00kV|70.0 pA| 45 |ETD|9.9 mm |



cv1e FORKUSZO[t IONSULIras meSmunikalas

Mikropillar (Cu)

‘ HV ‘ curr |spot| det | WD |

30.00 kV|70.0 pA| 45 |ETD|9.9 mm |




cv1e FORKUSZO[t IONSULIras meSmunikalas

Mikropillar (Cu)

‘ HV ‘ curr |spot| det | WD |

30.00 kV|70.0 pA| 45 |ETD|9.9 mm |




cv1e FORKUSZO[t IONSULIras meSmunikalas

Mikropillar (Cu)

£ |30.00 kV

‘ HV ‘ curr |spot| det| WD |

70.0 pA| 4.5 |ETD| 9.9 mm |



.1.s FOKUSZAIt IONSULIras meSmunialas i

Mikropillar (Cu)

HV curr |spot| det | WD |

73%130.00 kV|70.0 pA| 45 |ETD|9.9 mm|



.1.s FOKUSZAIt IONSULIras meSmunialas i

Mikropillar (Cu)

| ‘ HV curr |spot| det | WD |
7% |30.00 kV|70.0 pA | 4.5 |ETD|9.9 mm |



cv1e FORKUSZO[t IONSULIras meSmunikalas

Mikropillar (Cu)

."."11/25/2010‘ HV curr ‘det WD |

7381 9:42:12 AM | 5.00 kV | 23.7 pA|ETD | 6.1 mm | ELTE TTK



.. FORUSZAITt IONSULIras meSmunkalis

Mikropillar (Cu)

‘ mag M | det | 5 um
7502x |ETD| ELTE TTK

5| HV  [spot| WD
7% |5.00kV| 4.0 [10.0 mm




...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

6:23:09 PM | 5.00 kV ETD|5.1 mm ELTE TTK

11/22/2010‘ HV ‘ curr ‘det WD 1um

11.8 pA

deformacio hatasa



...mc FOKUSZAIT ONSULIras meSmunikalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

oto,| 6/28/2011 | HV |mag M| det | WD —— 10 ym ——
¢e®[2:19:21 PM|30.0 kV | 3000 x | CDEM|19.0 mm Quanta 3D FEG



..rc FOKUSZAIt TONSULIras megmunKkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

s, 6/28/2011 HY mag H| det WD | 20 um
Ce® | 3:26:32 PM| 30.0 kV | 2 500 x | CDEM|19.0 mm| Quanta 3D FEG




S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

8%, | 6/29/2011 ‘ HY |mag B | det WD —5um

“e% | 4:36:21 PM| 30.0 kV | 6 500 x | CDEM |19.0 mm Quanta 3D FEG



..rc FOKUSZAIt TONSULIras megmunKkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

09| WD HV | SEM Mode | spot| det |
£5%19.9 mm |20.00 kV| Standard | 4.0 |ETD|




S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

WD ‘ HV ‘SEM Mode | spot| det 10 um

#2%(10.0 mm|20.00 kv| Standard | 4.0 |ETD ELTE TTK



..rc FOKUSZAIt TONSULIras megmunKkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

-

: -
8%, | 6/3/2011 ‘ HV | mag H | det WD | 10 pm

¢e%|5:39:13 PM | 30.0 kV | 3500 x |[ETD|19.3 mm| Quanta 3D FEG



S FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

-

PR ,‘I" : - . . - , \
0"‘ 6/3/2011 ’ HV mag [ | det WD 30 um 7
Ce® 5:41:47 PM|30.0kV|1700x |[ETD[19.3 mm Quanta 3D FEG



..rc FOKUSZAIt TONSULIras megmunKkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

6/3/2011 ‘ HV mag EH| det WD | — 10 ym ——

&¥)7:23:33 PM| 30.0 kv | 3000 x |CDEM|18.9 mm| Quanta 3D FEG



..rc FOKUSZAIt TONSULIras megmunKkalas

Minta készitése TEM vizsgalatra

ofs.| 6/3/2011 ’ HV |mag @ | det WD | 50 um
Ye®|7:41:50 PM|30.0kV| 800x |CDEM|[18.9 mm| Quanta 3D FEG




FOKUSZA[t fonSULaras megmunkalas

Maratas sziirkearnyalatos bitmap maszkkal (Si)

0 10/26/2010‘ HV curr | det WD | 10 ym ————
232 11:52:44 PM|10.00 kV| 332 pA | CDEM|[10.0 mm| Si_lapka




£ LT U tata/.f OK

Kozel 50 kutato csoport dolgozik a mikroszkdppal
ELTE-s és kiilsés is:

= Fizikusok
Deformaciok vizsgalata a nanotartomanyban
Otvozetek fazis- és szemcseszerkezetének vizsgalata

= Vegyészek
Ferromagneses nanorészecskék vizsgalata
(gyogyszertranszport)
Fonalféreg vizsgalata T
, , , .y . , 16.00 kV|10.1 mm| 6.5 |19 983 x| ETD
Csontpo6tlo keramidk vizsgalata

= Régészek
Aranybevonat vastagsaganak vizsgalata kozépkori ruhazatok
fonalain
Avar kengyelek 0sszetételének vizsgalata

=  Geologusok
Meteoritok vizsgalata — nagy nyomason kristalyosodo fazisok
Vulkani kdzetek zarvanyainak vizsgalata — foldtorténeti
jelentdseégli
Budapest termalforrasaiban taldlhatd baktériumok vizsgalata

e, (e &k}b .
\ WD |spo nag H | det 2 pm
5.00 kV [10.2 mm| 4.5 |30 015x|ETD ELTE TTK




T K Uto ta/.f OK

Kozel 50 kutato csoport dolgozik a mikroszkdppal
ELTE-s és kiilsos is:

= Fizikusok
Deformaciok vizsgalata a nanotartomanyban
Otvozetek fazis- és szemcseszerkezetének vizsgalata

= Vegyészek
Ferromagneses nanorészecskék vizsgalata
(gyogyszertranszport)
Fonalféreg vizsgalata ST WD e et 500
Csontpo6tlo keramidk vizsgalata

= Régészek
Aranybevonat vastagsaganak vizsgalata kozépkori ruhazatok
fonalain
Avar kengyelek 0sszetételének vizsgalata

=  Geologusok
Meteoritok vizsgalata — nagy nyomason kristalyosodo fazisok
Vulkani kézetek zarvanyainak vizsgalata — foldtorténeti
jelentdségli
Budapest termalforrasaiban taldlhatd baktériumok vizsgalata

HV WD Spo
5.00kV[10.0 mm| 3.5 X ELTE TTK




Kozel 50 kutato csoport dolgozik a mikroszkdppal
ELTE-s és kiilsos is:

LTS K Uteo ta/.f OK

Fizikusok
Deformaciok vizsgalata a nanotartomanyban
Otvozetek fazis- és szemcseszerkezetének vizsgalata

Vegyészek

Ferromagneses nanorészecskék vizsgalata
(gyogyszertranszport)

Fonalféreg vizsgalata

Csontpo6tlo keramidk vizsgalata

Régészek

Aranybevonat vastagsaganak vizsgalata kozépkori ruhazatok
fonalain

Avar kengyelek 0sszetételének vizsgalata

Geolodgusok

Meteoritok vizsgalata — nagy nyomason kristalyosodo fazisok
Vulkani kézetek zarvanyainak vizsgalata — foldtorténeti
jelentdségli

Budapest termalforrasaiban talalhato baktériumok vizsgalata

det

BSED

50 pm

ELTE T

[ — L1




LTS K Uteo ta/.f OK

Kozel 50 kutato csoport dolgozik a mikroszkdppal
ELTE-s és kiilsos is:

= Fizikusok
Deformaciok vizsgalata a nanotartomanyban
Otvozetek fazis- és szemcseszerkezetének vizsgalata

= Vegyészek
Ferromagneses nanorészecskék vizsgalata
(gyogyszertranszport)

Fonalféreg ViZSgélata ; HV WD s.pot magt-;ﬂ det | —————————— 130 m%
, Lo, . , 30.00 kV|10.0 mm| 6.0 | 650x | BSED ELTE TTK
Csontpo6tlo keramidk vizsgalata

= Régészek
Aranybevonat vastagsaganak vizsgalata kozépkori ruhazatok
fonalain
Avar kengyelek 0sszetételének vizsgalata

=  Geologusok
Meteoritok vizsgalata — nagy nyomason kristalyosodo fazisok
Vulkani kézetek zarvanyainak vizsgalata — foldtorténeti
jelentdségli
Budapest termalforrasaiban taldlhatd baktériumok vizsgalata

V S| \ g 40 pm
20.00 kV| & 0. 1 50 ) ELTE TTK




LTS K Uteo ta/.f OK

Kozel 50 kutato csoport dolgozik a mikroszkdppal
ELTE-s és kiilsos is:

= Fizikusok
Deformaciok vizsgalata a nanotartomanyban

Otvozetek fazis- és szemcseszerkezetének vizsgalata

= Vegyészek

Ferromagneses nanorészecskek vizsgalata : I
4 " N‘ ‘.
(gyogyszertranszport)
Fonalféreg vizsgalata "RV Tspot] WD | mag m | det | aym
15.00kV| 1.0 [10.1 mm|17 371 x|ETD ELTE TTK

Csontpo6tlo keramidk vizsgalata

= Régészek
Aranybevonat vastagsaganak vizsgalata kozépkori ruhazatok
fonalain
Avar kengyelek 0sszetételének vizsgalata

=  Geologusok
Meteoritok vizsgalata — nagy nyomason kristalyosodo fazisok
Vulkani kézetek zarvanyainak vizsgalata — foldtorténeti
jelentdségli
Budapest termalforrasaiban taldlhatd baktériumok vizsgalata

WD HV i ag B | det 2 -
2.9 mm [15.00 kV|94.8 pA | 25 000 x | GSED ELTE TTK



Elektronmikroszkop, ami nem csak egy
elektronmikroszkop

Biologiai ¢és szigetelo mintak vizsgalata
nem sziikséges koriilményes mintapreparalas

Elemanalizis rontgen spektroszkopidval

Textura vizsgalat diffrakcioval

Mintamegmunkalas fokuszalt ionnyalabbal




S| HV
15.00 kV

det |

spot
6.5

500 um
ETD| ELTE TTK

WD mag H
10.0 mm| 100 x




