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Uvod

Obecna pravidla a pozadavky

Cilem mé prednasky je seznamit vas s problematikou manipulace se vzorkem v elektronovém
mikroskopu.

Tak jak mikroskopy rozliSujeme z pohledu funkce na rastrovaci-SEM a prozarovaci -TEM, tak
muUZeme fict, Ze pro kazdy druh mikroskopu plati i specifickd pravidla pro zafizeni umoznujici
pohyb preparatu, nebo obecné manipulaci se vzorkem. Tato zarizeni nazyvame obvykle
stolkem preparatu, anglicky jednoduse stage.

Z principu a pouziti jednotlivych mikroskopl vyplyvaji také rlizné pozadavky na rozsahy pohybd
pouzivané pro jednotlivé druhy stolka.

U SEM stolkd, kdy je potreba zkoumat ve vétsiné pripadli rozmérné vzorky typu waferd pro
polovodicovy primysl je pozadavek na rozsah pohyb( radové v desitkdch az stovkach
milimetra.

U TEM stolk(, které slouzi prevazné pro detailni zkoumani specifického vzorku pfi velmi vysokém
rozliSeni, pak jde o pohyby raddové v jednotkach milimetra.
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Prehled temat

1. Vvieobecné pozadavky na pohyb vzorku
— Repeatabilita pohybu, stabilita-tepelné a jiné vlivy na drift obrazu, vibrace
— Eucentricky bod a jeho stabilita, compucentricky systém
2. Stolky v TEM
— Specifika konstrukce (pohony, materidlové pozadavky)
— Rozsah pohybu
— Upevnovani preparatu
3. Stolky v SEM
— Konstrukéni feSeni,(pohony, materidlové pozadavky)
— Rozsahy pohybl
4, Odebirani vzorku z preparatu - Manipuldtory
- Manipulace se vzorkem (zpUsoby upevinovani, pfiprava, ...), technicka feseni
- Manipulator
5. Upevnéni vzork( na stolek
- Specidlni drzdky — Stage Adaptors
— Flip-Stage, Multiloader, Loadlock
- Zatizeni umoznujici ohrev, chlazeni a testovani vzorku
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Vseobecné pozadavky

Opakovatelnost vs presnost

Opakovatelnost je dlzZetitéjsi - kalibrovatelnd, mapovatelna

Stabilita obrazu
e Drift obrazu - vlivem deformaci opticke soustavy versus chyby
mechanické
e Vliv teploty na stabilitu obrazu a polohovani
e Mechanické vibrace a jejich omezeni
e Nemagneti¢nost

e Zamezeni nabijeni vzorku o e,
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Vseobecné pozadavky

Zamezeni prenosu vibraci

— Zdroje vibraci

e Ruseni vnéjsi — kroCejové frekvence, akustické ruseni, vibrace z
podlahy, proudéni vzduchu

e Ruseni z pridavnych zarizeni — vakuovy systém, pridavné

mechanizmy
— Zamezeni prenosu vibraci na preparat

e Systém odpruzeni — nékolik stupnt tlumicich prvkt zamezuje
prenos vibraci z podlahy i generovanych na podstavném ramu
pristroje

e Vlastni ,naladéni“ komory preparatu na frekvence vyssi nez 100 Hz

e Robustni konstrukce a presné ulozeni

e Blokator — zarizeni umoznujici na urcitou dobu spojit pevné téleso
stolku s vlastni komorou
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Vseobecné pozadavky

Eucentricky bod

e Prisecik SEM a FIB svazku s osu naklonu stolku

e Eucentricka vzdalenost je pracovni vzdalenost, kdy eucentricka osa

prochazi praveé rovinou preparatu, u SEM se zpravila nastavuje pro
Z
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Vseobecné pozadavky

Eucentricky

e QOsaTpredZ
e Preferované pro SEM/FIB

Ne-eucentricky

(Compucentricky)
e OsaZpiedT ,’/',:”'f:rnp‘::\
e Nutnd kompenzace vY /
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Stolky v TEM

Explore. Discover. Resolve.

Rozsah pro standardni vzorek @ 3 mm

Velikost vzorku (prakti¢nost) versus velikost zvétseni
Naklon pro 3D rekonstrukci vzorku, 3D krystalografii
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Ubr. B4l Schémn clektronod temogrdie & 30 rekoostmibos (o) Negistrace série salmbd pil postapeém
nakbapinl veorku v roemwed bk 2707, (b) Priméty objekta oo jednctlivich snimeick, (o) Zpétn poditafo
rekinstrukor plivodnilio trojromdrného objekia. Upraveno podle [SBOS.
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Stolky v TEM

Vzorek v objektivu mikroskopu

Explore. Discover. Resolve.

Vybrané partie z elektronové mikroskopie



Stolky v TEM

Ohfivani vzorku proudem elektron( - Cold Trap

UdrzZeni Cistoty — Cold trap, minimalizace ventovani

Explore. Discover. Resolve.
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Stolky v TEM

Zakladni konstruk¢ni reseni
e Vysoka tuhost, maly rozsah pohybu,
nejmensi kroky v jednotkach nm
— Kluzna ulozeni
— Paralelogramy, pakové mechanismy
— Predepjaté prevody
* Motorizované osy
— Piezo,DC
e Zpétnovazebni fizeni
— Senzory polohy
— Rizeno pogitatem
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Stolky v TEM

(@)

©

Obr. 9.39. Drzéak pro deformaci tenkgch folif in situ v transmisnim elektronovém mikroskopu, zkonstruovany
ve Fyzikilnim tstavu AV CR v Praze [DGGO4]. Dridk umoziiuje provadéni experimentti pfi pokojové teploté,
maximilni sila je 25 N, néklon ve sméru o = +30°, ve sméru y = +10°. (a) Celkovy pohled na driak
a ovlddaci elektroniku, (b) Detail ¢4sti pro upinéni vzorku, (¢} Schéma vzorku (7 mm x 2 mm) s fixatnimi

otvory a ztendenou oblasti uprostied. Snimky 7. Dlabédek, Fyzikalni tistav AV CR, Praha.
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Stolky v TEM
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Stolky v SEM/FIB

Vétsi rozsah pohybu

e Velké vzorky

e Obsluha prislusenstvi — LoadLock, STEM
Naklon

* Informace o topografii
e Prejizdéni SEM - FIB
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Stolky v SEM/FIB

Pozadavky

e  Pevné -vysoké vlastni frekvence
e Lehké
* Presné -1-5um

* Nemagnetické — neovliviiuji obraz

YAW AXIS

@ TYPICAL YAW
DEVIATION
2 £

o Pokud mozno levné — proti vSéemu ostatnimu

Zakladni konstrukcni reseni
e 50s(XYZRT)

e Manualni,DC, BLDC,Piezo, flexure
e linearni vedeni, parova loziska,

e predepjaté prevody

* Vakuova maziva

 Chlazeni vedenim
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Stolky v SEM/FIB

Zavitova tyC a DC motor - 110mm

e Presnost 5um
e Drift 20nm/min

e NizSi dynamika, vyssi treni, stinéni
 Jednoduché, ne tak drahé

Explore. Discover. Resolve.
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Stolky v SEM/SDB

Piezo (ultrasonic) - UHR

e Presnost 0,5um

* Drift 8nm/min

e Primy pohon —zadné vule,
vysoka tuhost

e nejmensi krok pod 100 nm
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Stolky v SEM/FIB

Flexure (piezo)

e SpiSe pro AFM nebo substage

e Rozsah jednotky um

 nejmensi krok pod 1nm — blizi se atomarnimu

-V v
rozliseni
hd Vé V4 v ’
e Zadné treni
[ J
M HY| WD |Det|Spot|Mag|Sample|
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http://ldcn-mechatronics.net/a-micromachined-2dof-nanopositioner-with-integrated-capacitive-displacement-sensor/ § ‘::7)
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Princip ¢innosti piezo motorku

Neprimy piezoelektricky jev (elektrostrikce) - vybuzeni mechanického kmitani v
krystalové mrizce vlivem vnéjsiho stridavého elektrického pole.
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Keramicky platek

\ Pohybliva ¢ast pohonu

(posuvna nebo rotacni).
Pohanénd vibracemi statoru
s vyuzitim treci sily.

Elipticka trajektorie
koncového bodu statoru.

e

Piezokeramicky
stator

MIC

Predpéti

Zdroje: Cedrat Technologies: Cedrat Piezo Products Catalogue version 3.1,2005. [online]. Cit.[14-06-2011].

Dostupné na : //www.useurotek.com/docs/Catalogue_Piezo.pdf. %\\‘ ERS/5
FEINSTEIN, A.: Extreme Design: Unique materials, design yield a motor than can operate in MRI's ) 'f-_f"
intense field. [online]. Cit.[14-06-2011]. = o3
Dostupné na WWW: http://www.johnsonelectric.com/en/news/products/extreme- ﬁ 2 o9 ™
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Piezo Aktuatory Principy
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e Ultrasonic
(40kHz, 300V)

e Walking leg

(0-1.5kHz, 50V)

e Sliding Inertia
(0 — 20kHz, 120V)

e Stack
(0-xxkHz, 150V)
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Piezo motory Ultrasonic

Koncovy bod motoru opisuje elipsu.

Pohyb je provadén skokové, s prirtistkem v fadu
desitek nanometrd.

Opakovaci frekvence 39,6 kHz.

Budici napéti do 250Vgs
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Piezo pouziti

Explore. Discover. Resolve.
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Optické enkodéry

- Inkrementalni x absolutni
- Dulezité je umisténi

Rotacni

digital
outputs
oA
IrB

=/

light
source

rotating
encoder
disk

quadrature
light detector

Explore. Discover. Resolve.
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Linearni - interferencni

Interferential scanning principle (optics schematics)

C Grating period

y Phase shift of the light wave when passing through the
scanning reticle

{1 Phase shift of the light wave due to mation X of the scale

20+2¢ 20

20 0-2¢

Photocells

light source
Condenser lens
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http://content.heidenhain.de/presentation/basics/en/index/N105AF/N10890/N1090F.html

Odebirani vzorku z preparatu

Priprava TEM preparatu

— Pouziti SDB a FIB na pripravu lamel

Explore. Discover. Resolve. Vybrané partie z elektronové mikroskopie




Upevnéni vzorku na stolek

* Pro horizontalni upevnéni vzorku

e Jeden nebo vice vzorku

e Vzorky musi byt patricné zafixované

e Diky vhodnému designu redukuji mozné vibrace

* Musi byt nemagnetické a vakuové kompatibilni, vodivé

Explore. Discover. Resolve. ) _ o _ S
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Specialni drzaky — Stage Adaptors
e Vicenasobny drzak pro zafizeni MLA
e MLA = Mineral Liberation Analysis
e PoufZiti standardizovanych vzorkd — rozmér a tvar
e BSE zobrazeni pro Z contrast
e EDS mapping

e 24/7 operacni méd
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Specialni drzaky — Stage Adaptors

NosiC pro az 6 TEM-mrizek

Pozorovani v transmisnim modu — retractable detector umistény pod
tenkym vzorkem

Stage
E column

Sample

STEM de‘rectﬂr:
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Pridavna zarizeni

Flip stage

— Pohyb nezavisly na bulk stage

— Priprava lamely
— STEM

Explore. Discover. Resolve.
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Pridavna zarizeni
Load Lock

e Zkraceni Cerpaciho cyklu
e Zavezeni kontaminace, udrzeni Urovné vakua

e Standarizovany drzak
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Pridavna zarizeni
Eletrical failure inspection

Explore. Discover. Resolve.

Fyzické nakontaktovani IC
Méreni charakteristiky diskrétnich komponent

HV curr det HFW tift | WD
2000 kV 040nA ICE 173 mm 0.0° 6.6 mm
.
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Pridavna zarizeni
Vysokoteplotni stolky
e Ex-situ nebo In-situ pozorovani pfi vzristajici teploté
e Nizko-teplotni verze < 400°C

e Stredné-teplotni rozsah do 1000°C — potfebuje stinéni
* Vysokoteplotni rozsah do 1400°C — vyzaduje specialni konstrukci a materaly
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Heating Module 300 - 500 °C (K&W) g % oo
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Pridavna zarizeni
Vysokoteplotni stolky

e MgO nebo graphite kelimek pro zlepseni homogenity teplotniho pole
 Tepelny stit redukuje potrebny prikon a vraci zareni zpét

. Heat loss
Heat shield
- Sample
[
[
]
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frrat]
€ Heater
b
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Thermocouple .
Crucible (MgQ) =
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Pridavna zarizeni
Vysokoteplotni stolky

 Teplem vybuzené elektrony pfevazuji pri
teplotach nad 1000°C

e Predpéti na vzorku a tepelném stitu ke
zvyseni kontrastu a potlaceni TE

* Vysokoteplotni GSED pouzité pro
zobrazovani

High temperature GSEL

o/

ﬁ &?/ Voltage up to 600 V
|

«—__| Swing arm heat shield
— Bias=0V a+ 300V

< Crucible
Bias = -50 V a +50V

Explore. Discover. Resolve.
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Pridavna zarizeni
Vysokoteplotni stolky

* Presna teplotni kalibrace pomoci vhodnych vzork( — Au 1064°C

400.0pm
HBOO9 - Au mesh on MgO+Pt crucible
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Pridavna zarizeni

* |n-situ pozorovani tepelné zavislych procesu

Copper sample around melting temperature

Explore. Discover. Resolve.



Pridavna zarizeni

* In-situ pozorovani tepelné zavislych proces(

Explore. Discover. Resolve. ) _ o _
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Pridavna zarizeni
Nizkoteplotni stolky

e Velka presnost a fizeni jiz od pokojové teploty

* Siroké spektrum pouzitelnych materal

e Jednoducha a levna konstrukce — Peltier nebo N2
* Rovnomeérna teplota L1003

e Lze snadno kombinovat s dalsim
prislusenstvim

;:cu:uling / Iﬁ'|ea1:.ing stage mu:u:i'uﬁle -185°C to +400°C
t\\\"ER"""?‘
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Pridavna zarizeni

Nizkoteplotni stolky s Peltierovym Clankem

Pozorovani biologickych vzork( v jejich prirozeném prostredi — zde vzorek rasy/chaluhy
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ridavna zarizeni
Nizkoteplotni stolky s Peltiérovym clankem

Pozorovani hydratacniho a dehydrataéniho procesu

Explore. Discover. Resolve.
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Pridavna zarizeni pro testovani materiald

Pridavny stolek, nebo celd jednotka pro mechanické testovani

e Zarizeni pro deformace ve tfech az ctyrech bodech

e Tah /tlak / krut rezimy testovani

* Micro tahohova verse s velkou presnosti pro tenké vzorky

e Dulezitd vlastnost kvalitnich zafizeni — pozorovanad oblast vzdy zUstava nepohybliva

Force probe

Clamps for sample
attachment

Symmetric worm
drive

Hi-power DC
motors

" o
7 z 0 ™
Explore. Discover. Resolve. %, o.éf Qe F E I
ana o5 L)

Vybrané partie z elektronové mikroskopie



Pridavna zarizeni pro testovani materialt
Modul pro tlakovou zkousku

e Dvousmérna verze dovoluje
sledovani rezné roviny i
povrchu

e Nastavitelny rozsah zatizeni
do 200 N

* Nejvykonnéjsi ,lamaci”
modul ma vykon az 5000 N
e Statické i dynamické

mechanické zatézovani rizené
SW

295KV 16mm
MazZAalsC <1> mocZl .mht
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Pridavna zarizeni pro testovani materialt

Modul pro trhaci zkousku

* Priklad experimentu - pretrzeni vzorku z Tetrapaku

Sig | Pressure

———————— [T|T] ———————————

SE | GO0OPa CLANTA-FEG
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Explore. Discover. Resolve.

Dékuji za pozornost

Vybrané kapitoly z elektronové mikroskopie
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