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Предисловие автора

Для разработки новых материалов, применяемых в новеиших TeXHO

лоrиях ХХI века, существенным является подробное знание CTPYKTY
ры этих материалов. Например, при производстве мноrослойных пле

нок и композиционных материалов, для понимания их свойств абсо

лютно необходимо иметь количественную информацию об их

структуре и составе в нанометровом масштабе. В наши дни аналити

ческая электронная микроскопия, как один из наилучших экспери

ментальных методов, привлекает к себе большое внимание блаrодаря
высочайшему пространетвенному разрешению при наблюдении изоб

ражений ( o,1 нм) И возможности анализа с помощью нанозонда (ди

аметром 1 нм). В то же время справедливо то, что чем более высоки

ми становятся рабочие характеристики просвечивающих электрон
ных микроскопов, тем более полные знания об особенностях

конструкции микроскопов требуются от оператора для TOro, чтобы

он был в состоянии в самой полной мере использовать весь арсенал

методов аналитической просвечивающей электронной микроскопии.
С учетом этих фактов авторы планировали написать книrу, KOTO

рая объясняла бы как конструкцию, так и проrраммное обеспечение

современных аналитических просвечивающих электронных микро

скопов. Ранее в сотрудничестве с проф. К. Хираrа одним из авторов

была опубликована книrа «Электронная просвечивающая микроско
пия BbIcoKoro разрешения в материаловедении», в которой обсужда
лись оптимальные условия получения изображения BbICOKOro разре

шения в просвечивающем электронном микроскопе, а также COOT

ветствующие методы анализа этих изображений. В отличие от этой

книrи, целью настоящей работы является объяснение принципов

работы просвечивающих электронных микроскопов и применяемых

в них аналитических методов. Материаловелческие аспекты являют
ся основой для обеих этих книr, а термин «материаловедение» при

сутствует в обоих названиях.

Для Toro чтобы представить содержание этой книrи в леrкодос

тупном стиле изложения, в нее включено большое количество иллю

стративноro материала и экспериментальных данных. Кроме TOro, в

простой и четкой форме изложены принципы спектроскопии xapaK
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теристических потерь энерrии электронов (СХПЭЭ или EELS) и peH 

тrеновской энерroдисперсионной спектроскопии (ЭДС или EDS).
[лава 1 посвящена взаимодействиям между падающими элект 

ронами и твердыми телами, которые лежат в основе аналитической

электронной микроскопии и ее приложений. Также объясняются oc 
новные параметры, такие как поперечное сечение рассеяния и cpeд 

няя длина свободноrо пробеrа, которые необходимо знать для пони

мания аналитической просвечивающей электронной микроскопии.
В rлаве 2 представлены принципы работы и основные технические

характеристики аналитических электронных микроскопов и их уз 

лов, таких как электронные пущки с полевой эмиссией электронов и

электронные линзы. Также объясняются методы настройки опти 

мальных рабочих условий просвечивающеrо электронноrо микроско 

па. В rлаве 3 изложены основы метода и применения СХПЭЭ. В дo 

полнение к интерпретации спектров потерь энерrии электронов, co 

ответствующих различным процессам неупруrоrо рассеяния, также

дано объяснение принципов и применению методов энерrетичес 

кой фильтрации электронов. Далее в rлаве 4 изложены принципы

метода рентrеновской энерrодисперсионной спектроскопии (ЭДС)

и ero приложений, который используется в качестве наиболее фун 
даментальноrо аналитическоrо метода в аналитической электронной

микроскопии. Отмечены некоторые меры предосторожности, KOTO 

рые следует принимать при количественном анализе состава. Также

дано объяснение некоторых подробностей метода ALCHЕМ 1 (<< Рен

тrеновский микроанализ местоположения атомов примеси при Ka 

налировании электронов,», который представляет собой комбина 
цию энерroдисперсионноrо peHTreHoBcKoro микроанализа с эффек 
том электронной дифракции и который может быть полезен для

определения местоположения примесных атомов в узлах кристалли 

ческой рещетки. И HaKoHeu, в последней rлаве 5 представлены дpy 
rие методы аналитической электронной микроскопии, такие как

дифракция в сходящемся пучке, электронная rолorрафия и pacтpo 

вая электронная микроскопия, а также излаrаются типичные MeTO 

щ пробоподrотовки.
Авторы выражают блаrодарность мноrим исследователям Универ 

ситета Тохоку и фирмы «JEOL LTD.» за полезные обсуждения анали 
rической электронной микроскопии. Неоценимое значение для по 

лучения экспериментальных данных путем использования аналити 

'Iеской электронной микроскопии имело сотрудничество авторов с их

коллеrами: проф. К. Хираrа, Д pOMА. Танияма, Д pOMЕ. Мораками,



Предисловие автора

Д pOMДж. Янrом, Д pOMЕ. Икемацу, Д pOMю.с. Ли, Д pOMз. Лиу,

Д pOMМ. Кавасаким, Д pOMКВ. Ли, r HOMю.дж. Парком, r HOM

Е. Аояма и r HOMДж.Н. Йо. Специальная блаrодарность выражается
председателю советадиректоров фирмы «JEOL LTD.» r HYЭто и пре 

зиденту фирмы «JEOL LTD.» Е. Харада за их интерес и поддержку.

д. Синдо u Т. Ойкава,

Сэндай, Япония,
Июль 2002



Предисловие переводчика

в настоящее время во всем мире уделяется все возрастающее внима

ние исследованиям атомной структуры вещества применительно кco

зданию новых ПОЛУПРОВОДНИКОВЫХматериалов, наноструктур, yrлерод

ных нанотрубок, металлов и сплавов, алмазных пленок, керамик ипри

боров на их основе. Понимание их строения на наноуровне, а также

анализ различных параметров, включая rpаницы раздела и электрон

ные связи в кристаллических решетках, которые во MHoroM определя

ют прочностные и электронные свойства получаемых новых материа

лов, влияют как на выбор технолоrии получения этих материалов, так

и на ИХ применение в различных приборах.
Постоянный проrpесс в развитии методической и приборной базы

аналитической просвечивающей электронной микроскопии позволя
ет ей не уступать самые передовые позиции таким новейшим методам,

как атомно силоваямикроскопия, Оже микроанализ,РФЭС, ВИМС,
ЭПР, и различным рентrеновским спектральным методам исследова

ния (например, ЕXAFS спектроскопии).
Данная книrа посвящена особенностям конструкции COBpeMeH

ных просвечивающих электронных микроскопов (ПЭМ), спектроско

пии потерь энерrии электронов (СПЭЭ), энерroдисперсионной элек

тронно зондовойрентrеновской спектроскопии (ЭДС), а также циф
ровым системам реrистрации изображений, втом числе на основе циф
ровых IiЗС камери систем реrистрации изображений на базе элект

rонно стимулированнойфотолюминесценции (IР систем),YCTaHaB
ливаемых на современных ПЭМ. В книrе дано подробное описание

аналитических методик и интерпретации полученных результатов.

Представлено описание новейшеrо методатрехмернойтомоrpафии
с помощью ПЭМ и интересноrо метода ALCHEMI дЛЯ анализа дефек
1 ов замещения в кристаллах. Также изложены прикладные методы aHa

лиза маrнитных материалов, методы электронной rолоrpафии и др.

Книrа сопровождается большим количеством иллюстраций, rpa
фиков, схем и диаrpамм, позволяющих получить более наrлядное пред

с I<шление об особенностях применения аналитических ПЭМ, а также

IIРОЯСНЯЮЩИХ некоторые детали их конструкции.

Выход книrи подобноrо уровня на русском языке давно ожидалея

'llсциалистами в области электронной микроскопии и материалове



Преduсловuе перевоdчuка

дами, использующими в своих исследованиях самые современные Me

тоды характеризации материалов. Поэтому можно с большой YBepeH

ностью предположить, что данная книrа послужит прекрасным Ha

стольным руководством для специалистов в области электронной мик

роскопии, а также может быть использована в качестве факультатив
ною материала для студентов и аспирантов материаловедческих спе

циальностей, которые хотели бы yrлубить свои знания о современных

методах исследования материалов.

Также хотелось бы отметить, что переводчик лично знаком с oд

ним из авторов данной книrи, проф. Т. Ойкава, который внес большой

вклад в развитие и продвижение новейших методов аналитической

микроскопии. Несмотря на свою большую занятость, проф. Т. Ойкава

чутко следит за успехами электронной микроскопии в России и про

являет большой интерес к выходу в свет этой книrи на русском языке.

Иванов с.А.



rЛАВА 1

ОСНОВНЫЕПРИНЦИПЫ
АНАЛИТИЧЕСКОЙ

ЭЛЕКТРОННОЙ

МИКРОСКОПИИ

Прежде чем приступить к подробному объяснению особенностей

конструкции просвечивающеrо электронноro микроскопа (ПЭМ) и

аналитических методов ПЭМ, необходимо понять некоторые фунда
ментальные аспекты. В их число входят взаимодействия между пада

ющими электронами инцидента и материалом образца, основные

принципы аналитической электронной микроскопии и обработка
аналитических данных.

1.1. Взаимодействие между электронами
и материалами

1.1.1. Рассеяние электронов

в центре колонны ПЭМ образеu облучается электронами высокой

энерrии, как показано на рис. 1.1. Между таким образцом и падаю

щими электронами MOryт происходить различные взаимодействия.

В случае, если образец является предельно тонким, большое количе

ство электронов может проходить через Hero без взаимодействий, и

ни электроны называются прошедшими электронами. Остальная

часть электронов будет испытывать более или менее значительные

взаимодействия с образцом; при этом вероятность таких взаимодей

ствий возрастает при увеличении толщины образuа. Рассеяние элек

l'pOHOB на образце можно разделить на две rpуппы: на упруrое и He

ynpyroe рассеяние. При упрyrом рассеянии направление движения

рассеянных электронов изменяется, но их скорость (или энерrия)
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не изменяется. Дифраrированные электроны и обратнорассеянные
электроны относятся к катеrории упруrорассеянных электронов.

Процесс обратнorо рассеяния хорошо известен для электронов бо

лее низких энерrий, но вероятность обратноrо рассяния довольно

низка в обычных ПЭМ. С друrой сторон, все электроны, испытав

шие изменение их скорости (или энерrии), принадлежат к катеroрии

неупрyrорассеянных. В то время как в методах светлопольной и TeM

нопольной электронной микроскопии, а также электронной микро
скопии BbIcoKoro разрешения [1] используются rлавным образом уп

рyrорассеянные электроны, в аналитический электронной микроско

пии используются неупрyrорассеянные электроны.

Падающие злектроны
(злектронна. пушка, трубка линейноro

ускорител. см. rлаву 2)

Характеристическое
peHTreHoBcKoe излучение

Отроженные злектроны (ЭДС см. rлаву 4)

Держатель образца

i
колонна, держатель

\см. rлову 2l \ Катодолюминесценци.

Оже-
. '\

злектро" r
'

I Вторичные злектроны
Образе (см. раздел 5.41

Ynpyroe, Heynpyroe рассе.ние
(СХПЭЭ см. rлаву 2)

Прошедшие злектроны

д
Рис. 1.1. Виды взаимодействия между первичными электрона

ми и образцом в ПЭМ. ЭДС (EDS) энеР20дисперсион
ная рентi!еновская спектроскопия СХПЭЭ (EELS)

спектроскопия потерь энерrии электронов
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и меется несколько различных типов процессов неупруrоrо

рассеяния:

1. Возбуждение фононов.

2. Коллективное возбуждения валентных электронов (плаз
монные возбуждения).

3. Межзонные переходы.

4. Возбуждения внутренних оболочек.

5. Возбуждения свободных электронов (возбуждение вторич
ных электронов).

6. Эмиссия тормозноrо peHTreHoBcKoro излучения с непре

рывным спектром, или тормозное излучение.

Конкретный диапазон потерь энерrии для каждоrо процесса

возбуждения можно найти в разделе 3.1. Спектроскопия неупру

rорассеянных электронов, учитывающая все процессы рассеяния,

называется спектроскопией характеристических потерь энерrии
электронов (СХПЭЭ или EELS Electron Energy Loss Spectr

oscopy). Спектроскопия характеристическоrо peHтreHoBcKoro из

лучения, испускаемоrо в результате возбуждения внутренних обо

лочек, энерrодисперсионная рентrеновская спектроскопия

(ЭДС либо EDS, EDX или EDXS). Методы СХПЭЭ и ЭДС явля

ютея двумя самыми популярными методами, используемыми в

аналитической электронной микроскопии. Для Toro чтобы дать

читателям данной книrи лучше понять аналитическую электрон

ную микроскопию, В разделе 1.2.1 представлены основные прин

ципы СХПЭЭ И ЭДС, а подробное описание этих методов и их

приложений дано в rлавах 3 и 4.

1.1.2. Фундаментальные величины,

характеризующие рассеяние электронов

Типы рассеяния электронов в материале и вероятности этих процес

сов зависят от химическоrо элементноrо состава данноrо материала,

энерrии первичных электронов и т.д. Характеристики электронноrо
рассеяния MOryт быть описаны с точки зрения нескольких фундамен
тальных аспектов.

1.1.2.1. Поперечное сечение рассеяния

Процессы рассеяния MOryт быть количественно описаны с помощью

поперечною сечения. Поперечное сечение рассеяния, указывающее

2 678
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вероятность события рассеяния, может быть выражено следующим

уравнением:

N
a= '

птп.

(1.1)

те N (событий/см3) число событий рассеяния данноrо типа в еди 

нице объема, таких как, например, упрyrое рассеяние, возбуждение
внутренних оболочек и тл.; п

т
число атомов в единице объема; п.

количество первичных электронов, падающих на единицу площади.

Числа событий, атомов и электронов являются безразмерными Be 

личинами, поэтому поперечное сечение имеет размерность в квaд 

ратных сантиметрах.

Вообще то,поперечное сечение для каждоrо процесса рассеяния
может теоретически определяться различными физическими пара 

метрами, такими как, например, yrол рассеяния и значение потери

энерrии. Поперечное сечение рассеяния, включающее все виды про 

цессов рассеяния, которые теоретически задаются физическими па 

раметрами, включая yrол рассеяния и значение потери энерrии,

называют полным сечением рассеяния. И напротив, поперечное сече 

ние рассеяния, определяемое при оrpаниченных условиях, таких как,

например, для KOHKpeTHoro диапазона yrла рассеяния и оrpаничен 

Horo интервала потерь энерrии, называют парциШlЬНЫМ поперечным

сечением рассеяния.

Поперечное сечение упруzozo рассеяния. Поперечное сечение, oт 

носящееся к упрyrому рассеянию, называют поперечным сечением

упрyrоrо рассеяния. Коrда первичные электроны проходят около ядра

атома, их траектории искривляются в кулоновском поле ядра. Этот

случай называют ядерным рассеянием или резерфордовским рассея

нием. Поперечное сечение резерфордовскоrо рассеяния с учетом

релятивистскоrо эффекта и экранировки ядра внутренними элект 

ронными оболочками в работах Венцеля [2] и Мота и Массея [3] бьmо

представлено следующим образом:

;:; = .{ sin2(E>/2)+( /4)} 2.{I Р;sin2(Е>/2)+щ;фr[sin(Е>/2) sin2(Е>/2)],(1.2)

те Q телесный yrол. Он выражается в виде

dQ = 2" sin E>dE> . (1.3)
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Кроме тою, 8 (О 8 п) является yrлом рассеяния и связан с

уrлом дифракции 8 уравнения (2.5) следующим образом:

е == 28, (1.4)

!"Де Z атомный номер; Е энерrия падающих электронов в кило 

JЛектронвольтах (кэВ); Во параметр экранирования; fЗ, == vjc опре 
деляется посредством

{ }
1I2

Ь, == 1 [I+(E/511)T2 (1.5)

(см. также приложение 1). В уравнении (1.5) 511 (кэВ) является энер 

I'ией, соответствующей массе покоя электрона.

Выражение dcт/dQ, являющееся поперечным сечением для эле 

мента телесноrо yrла, называют дифференциШlЬНЫМ поперечным сече 

нием упРУ2020 рассеяния. Поскольку параметр экранирования 80 [4] и
постоянная а [5] в уравнении(1.2) зависят от aToMHoro номера MaTe 

риала и энерrии падающеrо электрона, дифференциШlьное поперечное

сечение упРУ2020 рассеяния не является просто пропорциональным

(ZjE)2; но, вообще rоворя, известно, что дифференциШlьное попереч 
1I0е сечение упРУ20ZO рассеяния возрастает при увеличении aToMHoro

номера либо при уменьшении ускоряющеrо напряжения.

Необходимо отметить, что фактор aToMHoro рассеяния, исполь 

Jуемый для анализа интенсивности дифракции и рассчитываемый на
основе волновой функции, следующим образом связан с дифферен 
циШlЬНЫМ поперечным сечением упРУ2020 рассеяния:

== 1J12 . (1.6)

Поперечное сечение неупРУ2020рассеяния. Поперечное сечение, свя 

шнное с неупрyrим рассеянием, называют поперечным сечением Heyп 

РУ20ZO рассеяния. Существует MHoro видов процессов неупРУZ020 pac 

сеяния, поэтому для каждоrо из них определяют свое поперечное ce 

'Iение. Ниже дается выражение для дифференциШlЬНО20 попереЧНО20
сечения неупРУ2020 рассеяния плаЗМОННО20 возбуждения:

da(8)
dQ

1 8
р

2ка 82 +82
'

о р

(1.7)

Iде ао радиус Бора (0,0529 нм); 8
р==Mj2E (Ер энерrия возбуждения

IlЛазмона). !!.Е лежит в интервале от нескольких электронвольт до 30
р

)В, являясь HaMHoro меньшей, чем энерrия падающих электронов;

2.
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следовательно, величина е в уравнении (1.7) является малой.
р

Таким образом, поперечное сечение неупруrоrо рассеяния для

возбуждения плазмона резко падает при увеличении уrла рассея 

ния е.
р

Следующее уравнение соответствует поперечному сечению Heyп 

РУЮ20 рассеяния возбуждения внутренних электронных оболочек:

а==
7re

4
b
s
п
s  lo[С ( mOv2 )/E ll lO(l fЗ ) fЗ2Q

( "';:" )Е< IL
g.

2 <]
g , ,

. (1.8)

rде Ее энерrия ионизации; п
.

число электронов на внутренней
оболочке; то масса покоя электрона; v и е скорость падающих

электронов и элементарный электрический заряд соответственно.

Значения b
s
и с

.
зависят от типа внутренних оболочек, таких как

оболочка К типа,L типаи т.л. Таким образом, известно, что

поперечное сечение неупрyrоrо рассеяния в значительной степени

зависит от Ь
.
и C

s
' причем на основе экспериментальных данных бьша

произведена оценка этих констант [6, 7].

1.1.2.2. Средняя длина свободНО20 пробе2G

Среднее расстояние (л.), которое электрон прохолит между актами

рассеяния, называется средней длиной свободною пробеrа. Следую 
щее уравнение показывает связь между средней длиной свободною

пробеrа и поперечным сечением рассеяния (0"):

А
Л== (см),

о"Nop

rдe No
и А число Авоrадро и атомный вес соответственно; р

плотность. Таким образом, средняя длина свободноrо пробеrа для

KOHKpeTHoro вида процесса рассеяния может быть получена путем

подстановки в уравнение (1.9) поперечноrо сечения рассеяния (0").
Korдa электрон испытывает в образце только одиночный акт pac 

сеяния, так что средняя длина свободноrо пробеrа меньше, чем тол 

щина образца, то такой процесс называется одиночным рассеянием;

коrда электрон рассеивается внутри от двух до нескольких раз, то Ta 

кой процесс называется мноrократным рассеянием, а коrда

электронное рассеивание происходит более чем несколько раз, то

такой процесс называют множественным рассеянием.

(1.9)



1.1. Взаимодействие между электронами и материШlами

"'шла на образец падает электрон 

IIЫЙ луч малоrо сечения, то вслед 

(" Iвие рассеяния электронов проис 

'((щит ero уширение внутри образца. t

Ila основе режима однократноrо J1'.lI.:сеяния можно произвести oцeH 

"у уширения пучка, предложенную

11 rаботе Goldstein и др. [8]. В этой

МОJlели, показанной на рис. 1.2, дe 
Рис. 1.2. Уширение электроннorо

пучка в образце
'I.IСТСЯ допушение о том, что пада 

IOщие электроны в середине образ 
1М I uлщиной tиспытывают однократное рассеяние. Принимая вовни 

м.шие, что уширение пучка может быть вообще определено как

Jlиаметр основания конуса рассеяния на выходе электронов из об 

1':\ ща, в модели, предложенной в работе Goldstein и др., дается опре 

Il"ление уширения пучка, как диаметра основания конуса рассеяния

сМ, который содержит 90 % всех рассеянных электронов.

Этот диаметр выражается в виде:

/./.2.3. Уширение пучка падающие электроны

t
t/2

 1',
, . ,

"1 ,

//e 
"

,/ I '",-

образец

ь ...............

ь == 6,25хl0
2

(р/ А)lI2 (z / Е)t
З/2

(см), (1.10)

IIIC величины Ь и t имеют размерность в сантиметрах, а величины р, А

11 /' в rpaMMax на кубический сантиметр, rpaMMax на моль и кило 

IJIсктронвольтах (кэВ) соответственно. Соrласно этой модели, уши 

I'l'llИе пучка пропорционально толщине образца tB степени 3/2, а TaK 

*,С пропорционально интенсивности пучка падающих электронов, но

I )(iraTHo пропорционально ускоряющему напряжению. В аналитичес 
"ОН электронной микроскопии, использующей электронный HaHO 

IOIIЛ, необходимо помнить об этой зависимости. В работе [9] бьmо
ВI.IlIOлнено экспериментальное измерение уширения пучка в образ 
щх кристаллическоrо кремния и аморфной Si0

2 различной толщи 
111.1 И результаты этих измерений сравнивались с расчетами, выпол 

II('IIНЫМИ на базе вышеуказанной модели.

/.1.2.4. Коэффициент nОi!Лощенuя и nроникающая способность

"'IIIJЩ электрон проходит в образце небольшое расстояние dt, то па 
111'11 ис интенсивности dIпропорционально интенсивности в этой точ

Н' 11 расстоянию dt и выражается в виде:
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dI J.lo/dt , (1.11)

rдe 110 постоянная с размерностью обратной длины, называемая

коэффициентом поrлощения. Коэффициент поrлощения, делен

ный на плотность, 1101р так называемый массовый коэффициент
поrлощения, который имеет конкретное значение для каждоrо Ma

териала, но не зависит от способа изrотовления или состояния дан

Horo материала. Процесс поrлощения электронов включает раз

личные процессы неупруrоrо рассеяния. Знак «минус» В правой
стороне уравнения (1.11) указывает на падение интенсивности.

Путем интеrрирования уравнения (1.11), можно получить интен

сивность электронов /для толщины t в виде:

/ = /oe /lot, (1.12)

rдe /0 интенсивность падающих электронов. Проникающая способ

ность, которая показывает на способность электронов к проникно

вению в образец, определяется как величина, обратная коэффици
енту поrлощения. На рис. 1.3 показано соотношение между ускоря

ющимся напряжением и проникающей способностью. Тип материала
не определен, а проникающая способность нормирована на 100 кВ.

Видно, что проникающая способность возрастает с увеличением yc

коряющеrо напряжения.
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1.1.3. Моделирование процесса рассеяния

11 t" IIUЛЬЗУЯ теоретические уравнения ДJIЯ поперечноrо сечения и cpeд

111;1, JU1ИНЫ свободноrо пробеrа неупрyrоrо рассеяния, можно CMoдe

1IIIpOHaTb рассеивание падающих электронов и их траекторий в об

I'.III{C. Однако процесс рассеяния и средняя ДJIина свободноrо про
rl(.' а л.аются в виде статистической вероятности, поэтому конкретное

IIlIнсление электронов в образце можно смоделировать методом слу

'I.IIIIIIJJX чисел. На рис. 1.4 дан пример модельноrо расчета, получен
1101 о с помощью проrраммы «Моделирование траекторий полета

IIIСКТРОНОВ>}, показывающеrо, как выrлядят процессы рассеяния

IJlCK rpoHoB ДJIЯ тонких фолы Al и Аи толщиной 3 мкм при ускоряю

IIIIIX напряжениях 1, 10, 100 и 400 кВ.

Можно заметить, что расстояние, являющееся средней ДJIиной

IIробеrа электронов до полной их остановки, возрастает с увеличе

IIIICM ускоряющеrо напряжения. Эта тенденция лучше наблюдается
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Рис. 1.4. Моделирование процесса рассеяния электронов для об

разиов (Al, Ли) толщиной 3 мкм при ускоряющих напря

жениях 1400 кВ
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в более леrком элементе Al, чем в более тяжелом Аи. На рис. 1.5 пока

заны детальные проuессы рассеяния электронов в Al и Аи с толщи

ной 100 нм для ускоряющих напряжений от 100 ЗООкВ. При такой

толщине фольrи электронный пучок при росте толщины образuа cтpe

мится распространяться однородно. Также можно заметить, что в

соответствии с уравнением (1.10), чем леrче материал образuа и чем

выше ускоряющее напряжение, тем меньше уширение электронною

пучка при прохождении ero через образец.
С помощью данной проrpаммы вдоль этой же линии рассчитана

интенсивность peHтreHoBcKoro излучения, испускаемою во время

процесса неупрутоrо рассеяния электронов.

Таким образом, моделирование процесса рассеяния электро

нов в образuе важно для оuенки результатов эксперимента по pac

сеянию электронов и интерпретации экспериментальных данных

с учетом эффекта уширения пучка, эмиссии peHтreHoBcKoro

излучения и т.д.
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1.2. Heynpyroe рассеяние злектронов
и аналитическая злектронная микроскопия

1.2.1. Краткое описание спектроскопии потерь энерzии

электронов и энерzодисперсионной рентzеновской
спектроскопии

IIРIIIЩИПЫ методов СХПЭЭ (EELS) и ЭДС можно объяснить с по

МIIЩЫО одноrо из процессов неупрyrоrо рассеяния электронов (т.е.
IIlIlбуждения электрона внутренней оболочки). На рис. 1.6 показано
11 IМl:llсние электронной структуры из завозбуждения электрона BHYТ
рt'lllIl:Й К оболочки.Наблюдаемые в результате этоrо спектр потерь

'11I.'рl'ИИ и энерrодисперсионный рентrеновский спектр показаны в

IlIljfo.lll:Й части рис. 1.6. Здесь мы рассматриваем случай, Korдa падаю

1111111 Jлектрон отдает энерrию образцу, при этом происходит возбуж
11'11111: электрона К оболочки(на Is орбитали).Поскольку все энер

1 t'llI'll:ские уровни ниже уровня Ферми заняты электронами в OCHOB

IIIIM состоянии, только один из электронов К оболочкиможет

IIL'рt.IIrИ на незанятое состояние выше уровня Ферми. Таким обра
111М. Korдa электрон теряет количество энерrии большее, чем дЕ, KO

1111101: соответствует разнице энерrий К оболочкии уровня Ферми,
1lllIt.РШlТностьпереходас К обо

III'."И на незанятую плотность

, 111" 1 ШIII ИЙ резко возрастает, и в

hllllL"llJOM счете в спектре поте

1'11 IIIсрrии появляется острый

1111" С тершей дЕ. При подоб
IIIIM IIроцессевозБУЖденияэлек
1 РIllIOII внутренней оболочки у

111111101 О пика, как правило, име

, 1,'11 ХIIОСТ В области более BЫCO

11" IIll:рrий.

I)лаrодаря своей форме пик,

IIIIIIIIIIШОЩИЙСЯ в спектре потерь

111I'р111И. обычно называют Kpa

1М 1IIOI'Jющения). Посколькупо
"1111111.111 Iнерrия края является

'IIIРt'Нt'JIСIIНОЙ для каждоrо MaTe

1'1111 1.1, можно проводить иденти

'1",,"..11111 ю материала образца
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персионный рентrеновский спектр
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по значению энерrии дЕ. Из интеrpальной интенсивности края по 

rлощения можно получить информацию относительно содержания

элемента в образце. Кроме Toro, из точноrо значения пороrовой энер 

rии и формы края может быть получена информация о химической

связи данноrо элемента. В rлаве 3 дано подробное изложение интер 

претации и анализ края поrлощения. Имеются также и дрyrие процес 

сы возбуждения атома падающими электронами, такие как межзон 

ные переходы и КOJшективные возбуждения валентных электронов.

Коrда данный атом переходит из возбужденноrо в основное co 

стояние, то избыточная энерrия выделяется в виде характеристи

ческоrо peHTreHoBcKoro излучения или Оже электронов.В обоих

случаях один из электронов с более высокоэнерrетическоrо уровня

переходит на вакансию на более низком энерrетическом уровне спо 

собом, удовлетворяющим правилам отбора. Так же как и в методе

СХПЭЭ, энерrию характеристическоrо peHтreHoBcKoro излучения

можно использоватьдля Toro, чтобы определить элементный состав,

поскольку каждый материал имеет свое значение энерrии положе 

ния peHTreHoBcKoro пика. Также путем анализа интенrральной ин 

тенсивности пиков можно определить количественный состав Ma 

териала. Эмиссия характеристическоrо peHтreHoBcKoro излучения,

являющаяся следствием перехода электрона с L оболочкина К обо 

лочку, показана на рис. 1.6, а испускаемое в результате TaKoro пере 

хода peHTreHoBcKoe излучение называют характеристическим

Kal излучением.

Также при анализе состава часто используют несколько дрyrих

типов характеристическоrо peHTreHoBcKoro излучения, такие как K l
и Lаl излучения,соответствующие переходам с Мз оболочкина
К оболочкуи с Ms оболочкина L3 оболочкусоответственно. В rлаве 4

дано описание типов переходов и их названия.

Как отмечено в вышеприведенном объяснении, методы СХПЭЭ

и ЭДС связаны с одним и тем же процессом возбуждения (т.е. про 
цессом возбуждения электрона с внутренней оболочки), поэтому
можно полаrать, что из этих двух методов можно получать аналоrич 

ную информацию. Однако вследствие больших различий в высоте

фона и спектральноrо разрешения получаемая с помошью этих двух

методов информация отличается. Например, разрешение в методе

СХПЭЭ составляет около 1 эВ, тоща как разрешение при энерrодис 

персионном peHтreHoBcKoM микроанализе составляет около 150 эВ.

Для иллюстрации данной ситуации на рис. 1.7 и 1.8 показаны спектр

потери энерrии электронов [10] и рентrеновский спектр, получен 
ные от образца сверхпроводника УВа2

Сu
з
О

у
.
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Хотя в обычной ЕЕLS системе,как правило, можно наблюдать

спектр потери энерrии электронов в диапазоне энерrии от О до 2 кэВ,
на рис. 1.7а показана только часть спектра в диапазоне энерrии от

500 до 900 эВ. На большом уровне фона можно увидеть небольшие

пики К краякислорода, М45 КРаябария и L2з краямеди.
С дрyrой стороны, на рис. 1.7б показаны три спектра потерь энер

rии в диапазоне энерrии 520 570эВ на K Kpaeкислорода, наблюда
емых при различных температурах.

Тоrда как содержание кислорода падает с ростом температуры,

в результате чеrо снижается концентрация дырок, следствием TaKO

ro снижения концентрации дырок является соответственное yмeHЬ

шение пика потерь энерrии при 528 эВ. Таким образом, видно, что

метод СХПЭЭ не только позволяет получать информацию об эле

ментном составе, но также дает информацию относительно элект

ронных состояний, особенно о плотности незанятых состояний (см.

раздел 3.5.3.2). Однако с помошью анализа рентrеновских спектров

в диапазоне энерrииo10 кэВ (возможно получение спектров вплоть

до энерrии 20 кэВ) можно леrко получить информацию об элемен
тном составе блаrодаря низкому уровню спектральноrо фона peHT
rеновских спектров.

1.2.2. Аналитическая электронная микроскопия

и методы характеризации материалов

Представленные в данной книrе аналитические методы (например,
СХПЭЭ и ЭДС) и получаемая при их использовании информация по
казаны в табл. 1.1. Рабочие характеристики аналитических электрон

ных микроскопов также можно найти в табл. 1.1. И напротив, в табл. 1.2

информация, необходимая для характеризации материалов, внесена в

список сначала, а в правой колонке представлены аналитические

методы, которые MOryт использоваться для такой характеризации. Ta

ким образом отмечено, что методы, необходимые для получения оп

ределенной информации о материалах, не оrpаничиваются только од

ним из них, но для получения подобной информации, как правило, в

распоряжении имеются несколько методов. Например, если необхо

дима информация о составе, то можно использовать методы ЭДС,
СХПЭЭ и метод получения изображения в Z KoHтpacTe.Однако необ

ходимо отметить, что экспериментальные условия и точность каждоrо

метода отличаются дpyr от дрyrа. Также при использовании KaKoro

либо определенноrо метода (например, СХПЭЭ) ero точность изме

няется в зависимости от элементов и состава. Таким образом,
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lаблица 1.1. Аналитические методы и получаемая с их помощью

информация

Л'lСIJlитические методы Получаемая информация

Электронная структура, состав,
толщина образца

с пвктроскопия характеристических

1I0Т.РЬ энерrии электронов (СХПЭЭ
111101  ELS)(см. rл. 3 I

I'lIюrентовская энерrодисперсионная
11I',кrроскопия (ЭДС) (см. rл. 3)

IIы окоразрешающаяяэлектронная
микроскопия (ВРЭМ или HREM) [1]

Состав, положение примесных атомов,

толщина образца

Расположение отомов, дефекты
кристаллической решетки, морфолоrия
поверхности

Кристаллическая структура, кристаллическая

ориентация, толщина образца

Маrнитная структура

)lIвктронная дифракция (ЭД)
(I .раздел 5.1 )

I1пренцева электронная микроскопия
( м. раздел 5.2)

Маrнитная структура, толщина образца,
внутренний потенциал

Морфолоrия поверхности

'"ектронная roлоrрафия
(см раздел 5.3 )

Растровая электронная микроскопия (РЭМ)

I м . раздел 5.4.1 )

М.тод Z-контраста (см. раздел 5.4.2) Состав, расположение атомов

Таблица 1.2. Необходимая информаuия и аналитические методы,

которые следует использовать для ее получения

t I..абходимая информация

Состав

Возможные аналитические методы

ЭДС (см. раздел 4.3), СХПЭЭ (см. раздел 3.3),
ВРЭМ [1], Z KoHTpacT(см. раздел 5.4.2)

СХПЭЭ (см. раздел 3.5.3.2)

Дифракция в сходящемся пучке (CBED)

(см. раздел 5.1.2), СХПЭЭ (см. раздел 3.5.2),

rолоrрафия (см. раздел 5.3)

I<ристаллическая ориентация Электронная дифракция (см. раздел 5.1)

'lII,ктронная структура

I'JJlщина

РЭМ(см. раздел 5.4.1), ВРЭМ [1]

ВРЭМ [1], электронная дифракция (см. раздел 5.3),

ЭДС (см. раздел 4.6)

ВРЭМ, светлопольный контраст (BF), темнопольный контраст

!DF), метод слабых пучков (WB) [1]

Лоренцева электронная микроскопия (см. раздел 5.2),

rолоrрафия (см. раздел 5.3)

М ()рФолоrия поверхности

11(1( положение

IIrOMOB

IIl1фекты
'ристаллической решетки

М",нитная структура

111 метод светлопольноrо контраста; DF метод темнопольноrо контраста;

WII метод слабых пучков; CBED дифракция в сходящемся пучке; ED элект 

I'"IIIЫЯ дифракция.
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для выбора соответствующеrо метода характеризации материала

необходимо понимание принципов данноrо метода (см. разделы,
указанные в круrлых скобках в табл. 1.2).

На практике, как правило, для анализа самых современных Ma 

териалов полезно пользоваться не одним каким либо методом, а ком

бинацией взаимодополняющих методов. На рис. 1.9 [11] представле 
ны как картины электронной дифракции высокотемпературных
сверхпроводников на основе Bi, так и рентrеновские энерroдиспер 

сионные спектры, полученные на одном и том же участке образца.

На картинах электронной дифракции (электроноrpаммах), по 
казанных на рис. 1.9 (А, В), можно наблюдать полоски вдоль оси с*,
указывающие на несовершенство упаковки в направлении, парал 

лельном с плоскости.При сравнении пиков характеристичеС1Фrо

peHтreHoBcKoro излучения от этих участков с рентrеновскими спект 

рами, полученными на участках С и D, можно сделать вывод, что OT 

ношение концентраций на участках А и В является малым, дрyrи 

ми словами, концентрация Си возрастает с увеличением KOHцeHтpa 

ции дефектов упаковки. Для прояснения ситуации проводилось

наблюдение кристаллической решетки в области, в которой на элек 

тpoHorpaMMax наблюдались сильно выраженные полоски, как пока 

зано на рис. 1.10. Здесь светлые полоски соответствуют плоскостям

Cи O,а темные полоски слоям, содержащим тяжелый элемент Bi.

Числа на рис. 1.10 показывают количество последовательных слоев

Cи Oи видно, что на некоторых участках имеет место хорошая упа 

ковка трех или четырех слоев Cи O.Таким образом, на данном об 

разце имеет место изменение состава от одноrо места до дрyrоrо

в результате неправильной упаковки слоев Cи O.В вышеописанном

анализе в дополнение к исследованию методом электронной дифрак

ции способ упаковки на данном в локальном участке можно бьmо бы

проанализировать методом анализа прямоro изображения кристал

лической решетки, а элементный состав Mor бы быть оценен с помо 

щью peHTreHoBcKoro энерrодисперсионноrо микроанализа.

Таким образом, для исследования структурных характеристикMa 

териала важным является использование комбинации различныхaHa 

литических методов. В недавно разработанных аналитических элек

тронных микроскопах, оборудованных электронными пушками с по 

левой эмиссией электронов, можно выполнять анализ с помощью

нанозонда, также можно анализировать элементный состав в облас 

тях размером менее 1 нм И получать карты распределения элементов

с разрешением менее 1 нм (см. рис. 4.8).
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Рис. 1.9. Картины электроннойдифракции и рентrеновские спек 

тры высокотемпературноrо сверхпроводника на основе

соединения висмута
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Рис. 1.10. Изображение: а) кристаллической решетки и б) карти 

ны электронной дифракции высокотемпературноrо

сверхроводника на основе соединения висмута; в) yвe 

личенное изображение участка внутри рамки, показан 

ной на рис. 1.10а



Fлава J. Основные принципы аналитической электронной микроскопии

1.3. Просвечивающий злектронный микроскоп
с компьютерным управлением
и управление данными анализа

в настоящее время в целях дальнейшеrо повышения рабочих xa 

рактеристик электронных микроскопов в их состав широко BHe 

дряются блоки центральнorо процессора (ЦПУ). Например, в ЦПУ
записывается значения токов линз в различных линзовых систе 

мах (см. раздел 2.1), которые можно как менять, так и BOCCTaHaB 

ливать их оптимальные либо начальные значения. Также с исполь 

зованием ЦПУ можно пользоваться такими функциями, как фун 
кция автоматической фокусировки либо функция автоматической

коррекции астиrматизма. Кроме Toro, можно использовать систе 

му минимизации дозы (MDS), с помощью которой можно зада 

вать участок образца, фокусировать и производить систематичес 

кое фотоrрафирование изображения при минимальной дозе облу 

чения, чем уменьшаются радиационно стимулированные

повреждения образца.

На рис. 1.11 показана блок схемапросвечивающеrо электрон 
Horo микроскопа и периферийных аналитических приставок. Мож 

но видеть, что блок центральноrо процессора не только применя 

ется в самом просвечивающем микроскопе, но также использует 

ся для управления периферийными аналитическими приставками

и данными анализа. Например, в дополнение к системам СХПЭЭ

и ЭДС персональный компьютер (ПК) и рабочая станция (РС) уп 
равляют детектором вторичных электронов детектором обратно 
отраженных электронов и детектором световых квантов, излучае 

мых в результате катодолюминесценции. Как правило, данные

сначала записываются в оперативную память (RAM), а затем co 

храняются на компакт диске(CD) либо маrнито оптическомдис 

ке (МО). Некоторые данные распечатываются на принтере. Посколь 

ку изображение в электронном микроскопе и картины электронной

дифракции (электроноrраммы) получают в цифровом виде

посредством ихреrистрации с помошью цифровой камеры с медленной

разверткой, а также с помощью системы записи на цифровые
фотопластинки (IP или Imaging Plate), то обработка и анализ данных,

получаемых с помощью аналитическоrо электронноrо микроскопа,

вместе с электронными микрофотоrpафиями и картинами электронной
дифракции выполняется в персональном компьютере, или в рабочей
станции, или в обоих компьютерах одновременно либо полученные
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Рис. 1.11. Аналитический электронный микроскоп и ero перифе 
рийное оборудование. CRT электронно лучевойдис 
плей, SS CCD цифровая ПЗС камерамедленной раз 
вертки, UП центральный процессор, TED детектор
прошедших через образец электронов

IIIIIIII>IC передаются по локальной сети в друrие удаленные компь 

11I"'pl>l для их последующей обработки.
)tJlЯ анализа полученных цифровых данных в настоящее время

I \ III 'C1 вует проrpаммное обеспечение для обработки данных в реаль 

IIЩI врсмени либо после их накопления (в режиме off line).
Кроме тош, с использованием сети «Интернет» бьши созданыраз 

III'IIII,IC базы данных изображений, полученных с помощью элект 

1'111111010 микроскопа [12, 13].
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rЛАВА 2

СОСТАВНЫЕ ЧАСТИ

И ОСНОВЫ ЭКСПЛУАТАЦИИ
АНАЛИТИЧЕСКИХ

ЭЛЕКТРОННЫХ МИКРОСКОПОВ

11 Ilа 11ной rлаве объясняются состав, функции ипринципыработы анали 
11I'ICCKOro электронноro микроскопа. для наблюдения в электронный
Мltкrоскоп изображений и картин электронной дифракции, атакже для

IIРUllсдения различныхобширныханализовважнопутемизученияприн 
111111011 работыосновныхсоставныхэлементов аналитическоrо электрон 
11111 о микроскопа и орraнизации их надлежащей работы так настроить

1III.IlИтический микроскоп, чтобы он работал при оптимальных услови 
11 ". В данной rлаве сначаладается изложение базовойконфиrypациипро 
1 ", 'IИllающеroэлектронноro микроскопа, затем представляется описа 

11111' ero составных блоков. На основе данных объяснений поясняется

1III'IltrOBкa различных осей линз и коррекция их астиrматизма.

2.1. Основные составные части аналитических

злектронных микроскопов

11.1 pltc. 2.1 показан внешний вид обычноro аналитическоrо электрон

1111111 микроскопа. На рис. 2.2 показан электронный микроскоп в раз 

Ilr '\". а также даны названия ero основных составных частей.

) ,сктроныиспускаются электронной пушкой, установленнойвBep 

_111'11 'Iасти колонны просвечивающеro электронноro микроскопа. Bнyт 
1111 '" IJlOllIIbI путем откачки воздухаподдерживается высокий вакуум. Ис 

11\1 ...а,.мые пушкой электроны ускоряются в трубке ускорителя и затем
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электронная пушка

держатель образцов

энерrодисперсионный
рентrеновский детектороптическая

колонна 
блок сканирования пучка

панель управления

камера наблюдени 

камера

фотореrистрации

\ 

1

камера

/фотореrистра 
ции растровых

.  лектронных

изображений

--

спектрометр потерь энерrии электронов

Рис. 2.1. Внешний вид просвечиваюшеro электронноro микроско 

па (ПЭМ) (модели JEM 20IOF).На микроскопе YCTaHOB 

лены система энерrодисперсионноrо peHTreHoBCKoro

анализа (ЭДС или EDS), спектрометр потерь энерrии

электронов (СХПЭЭ или EELS), сканируюшая пристав 

ка и телевизионная камера

ПрОХОДЯТчерезлинзы осветителя, после чеro попадают на образеu. Пос 
ле прохождения через образец электроны в объективной линзовой

системе формируется изображение. Затем проекционнаялинза создает

увеличенное изображение. Получающееся в итоrе изображение, фор 
мируемое на флюоресцентном экране, можно наблюдатьчерез окошко

камеры наблюдения, а также оно может быть записано на фотопленку в

фотореrистрирующей камере. Следуя за ходом электронноro пучка в

электронно оптическойколонне, просвечивающий электронный мик 

роскоп можно разделить на следующие составные части.

1. Электронная пушка (источник электронов).

2. [енератор BbIcoKoro напряжения и ускорительная трубка.
3. Система осветителя и дефлектор.
4. Держатель образца и столик образца.
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5. Проекuионная линзовая система, формирующая изображение.
6. Камера наблюдения и камера фотореrистрации.
Ниже приведено последовательное описание всех этих блоков.

На рис. 2.1 показаны спектрометрхарактеристическихпотерьэнер 

zuu электронов (СХПЭЭ или EELS) иэнерzодисперсионныйрентzеновский
спектрометр (ЭДС или EDS), устанавливаемые на просвечивающийэлек 
тронный микроскоп, а в шавах 3 и 4 соответственнодано подробное опи 
сание этих устройств. Описание функций и применения различных Ba 

куумных насосов в электронном микроскопе дано в Приложении С.

2.1.1. Электронная пушка
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приемны ймаrази

для фотопленки

камера фотореrистрации

Рис. 2.2. Вид колонны просвечиваюшеrо электронноrо микроско 
па (JEM 2010F)в разрезе. СМ конденсорнаямини лин 

за, ОМ объективная мини линза
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Электронная пушка, rенерируюшая электроны, установлена в верх

ней части колонны микроскопа (рис. 2.2). Характеристики электрон 
ной пушки (например, диаметр электронноro пучка, разброс электро 
нов по энерrии) зависят от типа электронной пушки. Электронные
пушки делятся на два вида по типу эмиссии: пушка с термоэлектрон

ной эмиссией и пушка с полевой эмиссией. В течение долrоrо BpeMe 

ни в обычныхэлектронныхмикроскопахшироко использовалась элек

тронная пушка с термоэлектроннымтипом эмиссии, оснашеннаяэмит 

тером на основе вольфрамовой нити накаливания (W). В последнее

время в пушках с термоэмиссией стали широко применятся монокри

сталлические катоды из rексоборида лантана (LaB6), которые облада 
юттакимиже свойствами, как вольфрамовые нитевидные катоды, oд 
нако имеют большую яркость. Также в аналитических электронных

микроскопах нашла широкое применение пушка с полевой эмиссией

(FEG), которая rенерирует электроны с очень высокой яркостью и вы

сокой коrерентностью. Сушествуетдва типа пушек с полевой эмисси

ей. Одни из них называются пушками с холодной полевой эмиссией

(cold field), а дрyrие являются пушками с термополевой эмиссией

(thermal field). В табл. 2.1 приведены характеристики этих электрон 

ных пушек.

2.1.1.1 Пушка с термоэлектронной эмиссией

Нарис. 2.3 показана пушка с термоэлектронной эмиссией и узел KaTO 

да этой пушки.

а

электрод Венелыа

катод
О""Ю

  "РУЖИ"О
катода

...........

колпачок

б Венелыа

крепежный винт катода

Рис. 2.3. Внешний

вид (а) и KOHCTPYК 

ция (6) термоэмис 
сионной электрон 

ной пушки
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Таблица 2.1. Сравнение характеристик различных электронных пушек

Полевая эмиссия

Термоэлектронная эмиссия
Термополевые Пушки с

Характеристика пушки холодной

ZrO/W(100) W(100)
полевой

W LaB. эмиссией W (310)

Яркость (А/см' стер)  5х 10'  5х 10. -5х1О'  5х 10'  5х 10'
при 200 кВ

Размер источника 50 мкм 10 мкм 0,1 1,0мкм 1O 100нм 1O 100HM

Разброс электронов 2,3 1.5 0.6 0.8 0,60.8 0.3 0,5
по энерrии (эВ)
Условия работы

давление (Па) 10" 10' 10.1 10.1 108

температура (к) 2800 1800 1800 1600 300

Эмиссия

ток эмиссии
 100  20  100 20-100 20-100

(мкА)
стабильность
в течение

1% 1% 1% 7% 5%
KOpOTKOro

времени

стабильность

в течение

1%/ч 3 %/ч 1%/ч 6 %/ч 5 %/15 мин

длительноrо

времени

эффективность
сбора тока 100% 100% 10% 10% 1%

эмиссии

Требуется
Несколько раз Каждые

требуется несколько часов
Техническое Не Не некоторое

требуется очистка

обслуживание требуется требуется время для
наращивание

настройки
HOBoro острия катода

острия путем вспышки

Стоимость/
Низкая/ Низкая/ Высокая / Высокая/

Высокая/
простота сложная

в обращении
простая простая простая простая

в обращении

Катод, которыйrенерируетэлектроны, изrотовлен из вольфрамовой
проволоки (W) либо из монокристалла rексоборида лантана (LaBJ Как

показано в табл. 2.1, катод из rексоборидалантанадолжен использовать 
ся при более высоком вакууме, чем катод из вольфрамовой нити накали 

ванил; rексоборид лантановыйкатод обеспечивает более высокую яр 

кость, меньшуюплощадьэлектронной эмиссии и меньшийэнерrетичес 
кий разброс электронов. Таким образом, rексоборид лантановыйкатод

больше, чем вольфрамовый нитевидный катод, подходитдля ею приме 

Ilения в аналитической электронной микроскопии. На рис. 2.4 показана
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Рис. 2.4. Электрическая схема включения электронной пушки
термоэмиссионноrо типа

принципиальная электрическая схема включения электронной пушки
термоэмиссионноro типа. Электроны, rенсрируемые нитью катода, yc 

коряются в ускорительной трубке (аноде). Анод находится под потенци 

алом земли, аккатодуприкладывается высокое отрицательное напряже 

ние. Кэлектроду Венельта, установленному ниже катода, прикладывает 

ся так называемое напряжение смещения (меньщее, чем напряжение,

подаваемое на катод). Напряжение смещения реryлирует ток эмиссии и

траекторию электронов относительно точки электронною кроссовера.

Система подачи напряжения смещения, показанная на рис. 2.4, называ 
ется системой с автоматическим смещением. Электрический ток, имею 

щий то же самое значение, что и ток эмиссии электронов, протекает в

резисторе смещения. Напряжение, возникающее на резисторе смеще 

ния, подается между катодом и электродом Венельта.

Это своею рода система обратной связи ДJIЯ тока эмиссии. Таким

образом, ток эмиссии автоматически реryлируется и стабилизируется.
Метод юстировки электронной пушки описан в разделе 2.2.1.1. С дрyrой

стороны, в системах с фиксированным смещением напряжение смеще 

ния подается без использования резистора смещения. Ток эмиссии pery 
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обычная электронная пушка электронная пушка
с «холодным пучком»

v

Рис. 2.5. Электронный пучок (наверху) и картина электронной
эмиссии (внизу) вольфрамовorо острийнorо катода

лируется непосредственно. Система, используюшая преимушества обе 
их систем, как системы с автоматическим смещением, так и системы с

фиксированным смещением, называется системой с полуфиксирован 
ным смещением. На рис. 2.5 показано распределение электронов в пуч 

ке, эмиттированныхэлектронной пушкой, и картина электронной эмис 
сии (картина эмиссии с катода, спроектированная на флюоресцентный
экран)для вольфрамовоro острийноrо катода. Электроны, эмиттирован 
ные с HarpeToro острия нитинакаливания, сжимаются подRJIиянием поля

электрода Венельта. Формакартины эмиссии зависит отформыэлектро 
да Венельта и условий приложения напряжения смещения.

2.1.1.2. Пушка с полевой эмиссией

Электроны в металлах проходятчерезпотенциальный барьер вследствие

эффекта туннелирования и затем MOryт эмиттироваться с поверхности

металлов, поскольку, коrда к поверхности металла прикладывается
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сильное электрическое поле, происходит уменьшение высоты потен 

циальноrо барьера на rpанице металл вакуум.Это явление называется

полевой эмиссией. Катод, изrотовленный в форме острия с радиусом

кривизны на конце острия О, 1 мкм, предназначенный длялокализации

электрическоrо поля, называется эмиттером, или острием. Яркость
эмиссии пушки с полевой электронной эмиссией в 100 раз больше яр 
кости эмиссии обычной термоэлектронной пушки, имеющей катод в

виде монокристалла rексаборида лантана, и такая пушка обеспечивает

получение пятна эмиссии с предельно малой площадью. Блаrодаря

вышеуказанным характеристикам, достаточнолеrко получитьзоlЩ Ma 

лоrодиаметра с высокойяркостью; поэтомупушки с полевой эмиссией

в настоящее время широко применяются в аналитической электрон

ной микроскопии. Кроме Toro, высокая KorepeHTHocTb электронов,

эмиттируемых пушкой с полевой эмиссией, делает возможным прове 

дение исследований методом электронной rолоrpафии (см. раздел 5.3).
Холодноэмuссuонная полевая электронная пушка. В холодноэмис 

сионной полевой электронной пушке в качестве эмиттера использует 

ся монокристалл вольфрама, в котором эмиттером служит поверхность

кристаллоrpафической плоскости (310). Эмиттер работает при KOM 

натной температуре без HarpeBa. Поскольку энерrетический разброс
электронов не превышает 0,3 0,5эВ, можно ожидать получение BЫCO 

Koro спектральноrо разрешения спектров СХПЭЭ. С дрyrой стороны

на поверхности эмиттера появляется заrрязнение в виде адсорбата
молекул остаточноrо rаза. Данный адсорбат rенерирует шум эмиссии

либо вызывает нестабильность тока эмиссии (либо то и дрyrое BMec 

те). Эмиссия медленно уменьшается с увеличением слоя заrpязнения.

Таким образом, требуется техническое обслуживание или так называ 
емая процедура вспышки.

Термополевая электронная пушка. При нюреве эмиттера в сильном

электрическом поле до температуры меньшей, чем температура TepMO 

электронной эмиссии, составляющей около 1600 1800К, электроны

эмитируются таким образом, что они проходят через потенциальный

барьер, уменьшающийся под влиянием электронноrо поля. Это явление

называется эффектом Шотки. По сравнению с холодно полевой элект 

ронной пушкой у этой пушки имеется недостаток в виде большоro раз 

броса по энерrии (0,6 0,8эВ) вследствие подоrpева эмиттера. С дрyroй
стороны, данная пушка имеет меньший шум эмиссии и обеспечивает

получение стабильноrо тока эмиссии без необходимости процедуры

01ЖИrа вспышкой, поскольку на эмиттере не образуется зarpязнений в

виде адсорбата. На рис. 2.6 показана электрическая схема подключения

термополевой электронной пушки и ее источника питания.
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Рис. 2.6. Электрическая схема включения термополевой элект 

ронной пушки

В термополевой пушке вместо электрода Венельта используется вытя 

rивающий электрон и электростатическая линза. На рис. 2.7 показан

пример профиля распределения интенсивности тока электронов попе 

рек пучка с шириной пучка на по 

ловине интенсивности (FWНM),

равной 0,5 нм, полученноrо с по 

мощью термополевой электрон 

ной пушки.
I

I
О.5nт

..:.;-:.:.::

Рис. 2.7. Профиль интенсивности

электронноrо пучка, полученноrо с

помощьютермополевой электронной
пушки. Профиль наблюдался с по 

мощью цифровой фотопластинки в

ПЭМ модели JEM 201OFпри YCKO 

ряющем напряжении 200 кВ
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2.1.2. Высоковольтный ZeHepamOp и ускоритель

Устройство, rенерирующее высокое Ha

пряжение,котороеиспользуетсяпляус

коренияэлектроноввэлектронной пуш

ке, называется reHepaTopoM BbIcoKoroHa

пряжения.Корпусrенераторавысокоrо
напряжения называется высоковольт

ным баком. С дрyrой стороны, блок yc

корителя электронов, использующий

высокое напряжение, называется труб

кой ускорителя. [енератор высокою Ha

пряжения и трубкаускорителя соединя
ются с помощью высоковольтнorо кабе

ля, как показано на рис. 2.2. Колебания

BbIcoKoro напряжения, вырабатываемо
ro высоковольтным reHepaTopoM, долж

ны поддерживаться на возможно MeHЬ

шем уровне, поскольку они вызывают

дефокусировку изображения вэлектрон

ном микроскопе вследствиехроматичес

кой аберрации (см. раздел 2.1.5.1).
В просвечивающихэлектронныхмикро
скопах в качестве высоковольтною reHe

ратора применяется высоковольтный умножитель напряжения (или
схема КокрофтаВалтона (CWC).

Принцип работы данной схемы описан ниже.

Как показано на рис. 2.8, схема умножителя напряжения состоит

из трансформатора т, конденсаторов CA1 , Сд2' СдЗ' ..., Свl'
С

в2 , Сю, ... И

диодов DI' D2, Dз , ... Конденсаторы и диоды соединены вместе, образуя
мноrокаскадную структуру. Korдa на входную цепь трансформатора Т

подается напряжение переменноrо тока, на выводахвыходной обмотки

Т образуется напряжение, обозначаемое как V. Korдa напряжение

в точке становится ниже, чем в точке Во' электрический ток течет в

направлении точки А] черездиод D1.
В это время заряд на конденсаторе

СА) увеличивается до значения Q == CV(rдe с емкость конденсатора

СА). В следующий момент напряжение на становится +V, Korдa

фаза переменноrо напряжения меняет знак. Затем напряжение в точке

А, увеличивается до 2 В. В результате повторения этоrо процесса Ha

пряжение на ВI' В2
и В

з
становится 2, 4 и 6 В соответственно. На прак

тике конденсаторы заряжаются не полностью, поэтому получаемое

СДЗ

СД2

СА1

Ао

(;l
т

Рис. 2.8. Высоковольтная cxe

ма Кокрофта Валтона(CWC)

...
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максимальное напряжение V
max

для п roкаскада данной схемы опре

деляется по следующей схеме:

2 з 1
V =2пV  п
тах

3 fC'
(2.1)

rдefявляется частотой переменноrо тока.

На рис. 2.9 показан reHepaTOp высокоrо напряжения на 200 кВ.

Высокое напряжение, вырабатываемое этим устройством. подается на

трубку ускорителя через высоковольтный кабель. В результате подачи

этоrо напряжения на трубку ускорителя происходит ускорение элект

ронов. В просвечивающих электронных микроскопах с ускоряющим

напряжением выше 200 кВ применяется мноrокаскадный ускоряю

щий электрод. В случае сверхвысоковольтноrо электронноrо микро

скопа (НVEM) с напряжением более нескольких сотен киловольт ис

пользуется более 15 каскадов ускоряющих электродов.

Рис. 2.9. Конфиryрация высоковольтноro reHepa

тора (200 кВ): а) пореречное сечение высоковоль

тной схемы Кокрофта Валтона(CWC); б) BЫCO
ковольтный бак, в состав KOToporo входит схема

CWC и схема постоянноrо тока

к трубке ускорителя

t

диод

корпус бака

противокоронный
резистор делителя зкран

напряжения

конденсатор

противокоронны
зкран I цепь

....... постоянноrо

I
тока

о б

высоковольтный

трансформатор стандартный резистор
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2.1.3. Линзовая система осветителя и дефлектор

Линзовая система осветителя и дефлектор функционируют таким об

разом, чтобы обеспечить попадание электронов на образец в виде cxo

дящеrося пучка. Преимуществом аналитическоrо электронноrо мик

роскопа является проведение анализа в очень малой области (диамет

ром меньше 1 нм). Данное преимущество достиrается блаrодаря

функционированию линзовой системы осветителя, которая позволя

ет получать электронный зонд малоrо диаметра и изменяет условия

работы осветителя таким образом, что электронный пучок на выходе
из осветителя становится из параллельноrо сходящимся. На рис. 2.1О

показана линзовая система осветителя для режима сходящеrося пуч

ка. На рис. 2.10а показано условие работы осветителя в режиме

первая линза

канденсора

вторая линза

конденсора

апер'турная
диаCj>раrма

конденсорная
мини линза

объективная линза
,

переднее поле

образец

заднее пол

............. ..

а

'1
I

I
I

J
.........  .... O#' ........................

б .

Рис. 2.10. Режимы работы ЛИНЗОВОЙ осветительной системы: а) pe

жим получения обычоro ПЭМ изображения;б) режим

энерrодисперсионноrо peHTreHoBcKoro микроанализа

(ЭДС); в) режим нанодифракции (NBD)
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параллельноro пучка наширокой области образца, при котором обес 
печивается высокая KorepeHTHocTb электронноrо облучения. Для Ta 
ких условий сильно возбуждается конденсорная мини линза(CM 
линза), и электроны фокусируются в точке переднеrо фокуса в зоне

перед объективом. На рис. 2.1Об показано условие работы осветителя

при получении зонда малоrо диаметра. Конденсорная мини линза

выключается, и электроны фокусируются на образце с помощью пер 

вой линзы объектива. Уrол освещения (a l ) становится большим, обес 
печивая большую интенсивность электронов в пучке. Такой режим pa 
боты подходит для анализа малых областей. На рис. 2.1 Ов показан

режим работы при малом yrле освешения (а2) с использованием малой

апертурной диафраrмы конденсора. При такихусловиях образец OCBe 

щается пучком малоrо диаметра с относительно высокой KorepeHTHo 

стью. В режимах работы, показанных на рис. 2.10б и в, возможно из 

менение yrла освещения (а) при сохранении малоrо диаметра зонда,

путем изменения возбуждения конденсорной линзы и конденсорной
мини линзы.Такой режим удобен для наблюдения картин дифрак 

ции в сходящемся электронном пучке (CBED).
Дефлектор, который отклоняет электронный пучок, использует 

ся для юстировки пучка, реryлировки наклона пучка, смещения пуч 

ка, сканирования пучка и т.д. Дефлектор состоит из пары отклоняю 

щих катушек, называемых системой сдвойнымдефлектором, чем обес 

печивается простота работы всей системы. Принцип работы системы

двойноrодефлектораявляетсяследующим:функционированиедетек 
тора обеспечивается наличием пары отклоняющих катушек, как пока 

зано на рис. 2.11. Для наклона пучка на yrол 82 по отношению к образ 
цу электронный пучок сначала отклоняется на yrол 81 В обратном Ha 

правлении с помошью отклоняющей катушки первоrо каскада (DEFl),
а затем отклоняется в обратную сторону с помощью отклоняющей Ka 

тушки BToporo каскада (DEF2). Существует rеометрическая зависи 

мость между 8 (
и 82' определяемая формулой:

8 I(
tg 2

==  tg8(,
12

(2.2)

rде I( является расстоянием между катушками DEFl и DEF2, а 12
расстояние между катушкой DEF2 и образцом. Путем предваритель 

ной установки соотношения токов в катушках DEFl и DEF2 с помо 

щью реryлятора баланса yrол наклона пучка 82 можно изменять одной
лишь ручкой реryлировки наклона. По аналоrии с этим yroл наклона

пучка может сохраняться постоянным при изменении положения пучка
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на образце, как показано на рис. 2.12. Таким образом, реryлировка

балансадефлектора дает нам возможность управлять наклоном пучка

(либо смешением пучка) с помошью одной лишь ручки, независимо

от реryлировки смещения пучка (либо от реryлировки наклона пучка).
Дефлектор используется не только в осветительной системе, но также

в электронной пушке, системе формирования изображения и проек 

ционной системе для юстировки пучка.

2.1.4. Держатели образцов

Устройство для удерживания образца, которое вставляется в про 

свечиваюший электронный микроскоп, называется держателем об 

разца. В держателе образец диаметром 3 мм закрепляется с помо 

щью фиксатора образца. Для электронной микроскопии высокоrо

разрешения и для работы в режиме электронной дифракции необ 
ходимо точно отреrулировать ориентацию образца. Таким образом,
для микроструктурноrо анализа кристаллических образuов исполь 

зуется держатель образцов с двойным наклоном, имеющий Mexa 

низм, который позволяет наклонять образец относительно двух вза 
имно перпендикулярных осей.

Существует два типа держателей образцов. Один из них имеет

конструкцию с верхней заrрузкой (tор епtry),а дрyrой имеет KOHCT 

рукцию с боковым вводом (side entry).Держатель с верхним вводом

имеет механизм для ввода образца с верхней стороны полюсноrо

наконечника, а держатель с боковым вводом имеет механизм для

ввода образца в полюсный наконечник сбоку. Держатель с верхним

вводом имеет то преимущество, что он более стабилен по отноше 

нию к внешним вибрациям и колебаниям температуры, поскольку

держатель образца падает в стабильное rнездо в колонне микроско 

па и ero структура сильно симметрична. Держатель с верхним BBO 

дОМ широко используется для наблюдений с высоким разрешени 

ем. Однако недостатком этоrо держателя является небольшой уrол

наклона и проблема с использованием аналитических приставок.

По этим причинам в аналитической электронной микроскопии с

недавних пор используются держатели образцов с боковым вводом.

Преимуществом таких держателей является возможность реrистра 

ции таких сиrналов, как peHTreHoBcKoe излучение и обратно 
рассеянные электроны с верхней стороны образца; он также позво 
ляет наклонять образец на большой уrол. На рис. 2.13 показаны

конструкция и механизм держателя образцов с двойным наклоном

для боковоrо ввода образца.

3 678
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фиксатор образца

а

образец

б

Рис. 2.13. КОНСТРУКЦИЯ и механика держателя образцов С двой 

ным наклоном для боковоrо ввода образца

Для энерroдисперсионноrо анализа аналитический держатель об 

разца состоит из бериллия, использующеrося для минимизации жест 

Koro peHтreHoВCKoro фона (высокоэнерrетическоrо тормозноrо излуче 
ния, rенерируемоrо образцом под влиянием электронноrо облучения).
Отметим, что бериллий является ядовитым, поэтому прикосновение к

бериллиевому наконечнику rолыми руками запрещается.

Имеются различные держатели образцов (рис. 2.14), такие KaKдep 
жатель образцов с HarpeBoM, держатель образцов с охлаждением для

наблюдения структурных изменений, обусловленных фазовыми изме 

нениями с температурой, держатели для механических испытаний для
наблюдения дислокаций iп situпутем приложения к образцу механи 
ческоrо напряжения и т.д. Держатель образцов с HarpeBoM является
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..-.

Рис. 2.14. Внешний вид различных держателей образца с боковым

вводом

молибденовым наконечником, который позволяет наблюдать образ 
цы при температурах до 800°с. Существуют два типа держателей об 

разцов с охлаждением. В одном используется жидкий азот (точка ки 
пения 195,8°С), который дает возможность наблюдения образца при
температурах до 180°с. В дрyrом используется жидкий rелий (точка
кипения 4,21 К,  268,940C)и образец может наблюдаться при темпе 

ратурах до  2500c.

2.1.5. Формирующая лиllЗО8ая система

2.1.5.1. Объективная линза

Обьективнаялинза линза первоrо каскада, формирует изображение,
Korдa электроны проходят через образец. Качество изображения про 
свечиваюшеrо электронноrо микроскопа определяется rлавным обра 
зом совершенством объективнойлинзы. Она состоит излинзовыхоб 

моток, маrнитопровода (сердечника) и полюсною наконечника. Фор 
ма полюсноrо наконечника определяет оптические свойства

объективной линзы.
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На рис. 2.15 показано поперечное сечение полюсноrо наконеч 

ника и объективнойлинзы обычноrо просвечивающеrо электронноro

микроскопа (JEM 2010F).Сильный маrнитный поток rенерируется в

зазоре между нижним и верхним полюсными наконечниками. Обра 
зецустанавливается по иентруполюсноrо наконечника, при этом апер 

тура объективной линзы размещается в положении под образцом.
Стиrматор объективной линзы (не показан на рис. 2.15) устанавлива 
ется над нижним полюсным наконечником. Ниже обсуждаются четы 

ре параметра, которые являются типичными, показывающие OCHOB 

ные оптические свойства объективной линзы.

Длина фокуса. В маrнитной линзе, чем сильнее возбуждение об 

мотки, тем короче длина фокуса. Длина фокуса (10) объективной лин 
зы является почти постоянной, потому что объективная линза рабо 
тает в режиме постоянноrо возбуждения линзы. Вообще rоворя, KO 

роткая длина фокуса обеспечивает малый коэффициент сферической
аберрации и высокое разрешение, в то время как большая длина фоку 
са обеспечивает больший контраст изображения.

Коэффициент сферической аберрации. Разрешение в точке (d) про 
свечивающеrо электронноrо микроскопа определяется коэффиuиен 
том сферической аберраuии (С) объективной линзы и длиной волны

(л) падающих электронов:

d == 0,65 (С, j})1/4. (2.3)
Какправило, более высокое возбуждение объективнойлинзы обес 

печивает меньшее значение C
s
' тем самым обеспечивая более высокое

разрешение в точке.

Коэффициент хроматической аберрации. Вариации тока возбужде 
ния (1'1.1) объективной линзы приводят к изменению длины фокуса и

создаютхроматическую аберрацию. Колебания ускоряющеrо напряже 
ния (1'1. ),энерrетический разброс электронов (1'1. J;), эмиттируемых Ka 

тодом, и энерrетические потери электронов (1'1. приводят к колебани
ям длины волны электронов, что является причиной хроматической
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аберрации. Более высокое возбуждение объективной линзы обеспе 

чивает меньший коэффициент хроматической аберрации (С). Коле 
бания ДТIины фокуса (д) вследствие хроматической аберрации, вызы
ваемой этими факторами, выражаются в виде:

д=С
с (2 J+(д; J+(д J+(д:: J, (2.4)

rдe V ускоряющее напряжение; 1 ток возбуждения объективной
линзы.

МUНUМШlЬНЫЙ ша2 дефокусuровкu. Метод дефокусировки, изменя 
ющий фокусировку объективной линзы в сторону недоФокусировки,
широко используется ДТIЯ получения большеrо изображения KOHтpac 
та в просвечиваюшем электронном микроскопе. Методрасфокусиров 
ки (последовательное изменение фокусировки) широко используется

в электронной микроскопии BbIcoKoro разрешения. В этом методе,

чем ниже будет установлен минимальный шаr дефокусировки (дЛ,
тем меньше будет последовательность изменений Фокусноrо расстоя
ния, которая может быть использована ДТIЯ получения дефокусиро 
ванных изображений.

Объективная линза обычно вносит астиrматизм. Такой астиrма 

тизм должен быть скорректирован с помощью стиrматора объектив 

ной линзы.

Работа объективной линзы, формирующей изображение, проис 

ходит в заднем поле линзы на обратной стороне образца. С дрyrой
стороны, переднее поле линзы работает в аналитическом электрон 

ном микроскопе в качестве конденсорной линзы. Вследствие сильно 

ro переднеrо поля линзы можно использовать электронный зонд Ma 

лоrо диаметра.

Объективная линза TaKoro типа, в которой совмещаются Функ 
ции КОlШенсорной линзы и функuии линзы, формирующей изобра 
жение, называется конденсорно объективной(C O)линзой.

Апертурная диафраrма объективной линзы обычно располаrает 

ся в задней фокальной плоскости. Контраст изображения появляется

блаrодаря использованию апертурной диафраrмы объективной лин 
зы. На рис. 2.16а показан механизм формирования изображений с

помощью объективной линзы и апертурной диафраrмы объективной

линзы. Некоторые из рассеянных электронов (дифраrированные вол 

ны) MOryт удаляться апертурной диафраrмой объективной линзы, и,

таким образом, появляется контраст изображения. Это напоминает

поrлощение падающих электронов в образце. Контраст изображения,
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Рис. 2.16
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формируемый блаrодаря этому механизму, называется абсорбционно 

дифракционным контрастом либо амплитудным контрастом. В pe 

жиме освещения электронами под наклоном, создаваемоrо с помо 

щью дефлекторов, может быть получено темнопольное изображение
путем выбора конкретной дифраrированной волны с помощью апер 

турной диафраrмы объективной линзы. Задняя фокальная плоскость

объективной линзы соответствует обратному пространству. Апертур 

ная диафраrма объективной линзы может оrpаничивать некоторые

более высокие пространственные частоты. И этот метод может с oc 

торожностью применяться для электронной микроскопии высокоrо

разрешения (ВРЭМ). В случае ВРЭМ контраст изображения созда 

ется в результате интерференции прошедшей и дифраrированной
волн, как показано на рис. 2.16б; такой эффект называется фазовым
контрастом [1].

2.1.5.2. Система увеличивающих линз

(промежуточные и nроекционные линзы)

В электронном микроскопе имеется возможность изменения увели 

чения в широких пределах (например, от низких увеличений около

х50 до увеличения более х 1 500000). Это можно сделать путем изме 

нениядлины фокуса при изменении напряженности маrнитноrо поля

в маrнитной линзе.
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Принцип действия электронной линзы

Маrнитный ток, создаваемый катушкой линзы, проходя через Mar 

нитный сердечник, сжимается на конце полюсноrо наконечника.

Полюсный наконечник имеет форму с круroвой симметрией OTHO 

сительно оптической оси, а также имеет отверстие диаметром Ь и

зазор между полюсами величиной S. как показано на рис. 2.17a.

Конструкция полюсноrо наконечника такова, что маrнитный по 

ток сжимается в маrнитном зазоре.

На электроны, проходяшие точно вдоль оптической оси, не

действует сила Лоренца, обусловленная маrнитным полем. Элект 

рон, падаюший на расстояние r от оптической оси, подверrается

воздействию силы Лоренца в направлении из подплоскости рисун 

ка вверх блаrодаря воздействию r компонентыВ,. маrнитноrо поля

В,. Сила Лоренца описывается уравнением (5.13). Направление силы

определяется по правилу левой руки. Электрон начинает враша 
тельные движения по часовой стрелке. но затем подверrается

воздействию радиальной компоненты силы, являюшейся z компо 

нентой B
z<
маrнитноrо поля В" которое отклоняет электроны в

направлении оптической оси. Таким образом, электрон фокусирует 

ся в определенной точке на оси линзы(в точке фокуса).
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Рис. 2.17. Принuипработы электроннойлинзы: а) электроны, про 

ходящие через полюсный наконечник; б) траектория

фокусировки электронов, показывающая расстояние

электронов от оптической оси; в) вращательная TpaeK 

тория движения электронов
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На рис. 2.17б показана траектория фокусировки электрона (расстояние отоп 
тической оси) при пренебрежении вращательными движениями. Фокусирующее
действие маrнитнойлинзы можетрассматриваться какдействие выпуклой оптичес 
кой линзы. На рис. 2.17в показана вращательная траектория электронов. Уrол

поворота практически пропорuионален полному маrнитномупотокулинзы. Таким

образом, изображение, формируемое маrнитной линзой, является, вообще rоворя,
повернyrым изображением, а не инвертированным, как это получается в случае оп 

тическойлинзы.

Механизмформирования контраста в электроннойлинзе можетпо 
ниматься таким же образом, как контраст в rеометрической оптике с

оптическимилинзами. Нарис. 2.18б показан механизмувеличения изоб 

ражения. Сначала происходит формирование и увеличение объектив 

ной линзой изображения освешаемоro электронами образца в прошел 

ших электронах. Далее изображение увеличивается при прохождении
черездваиличетыре каскадаувеличиваюшейлинзовой системы, состоя 

шей из объективной мини линзы(ОМ lеns),промежyrочной линзы и

проекционной линзы; при этом изображение проектируется на флюо 
ресцентный экран или фотопленку. При предельно низких увеличениях

(в случае так называемоrо режима Low Mag) изображение формируется
ОМ линзойувеличивается промежyrочной линзой и проектирующей

линзой без объективнойлинзы, как показано на рис. 2.18а. Кроме Toro, в

оброзец
объективная линза

опе!'турноя

диофраrма объективной линзы

объективная МИНИ ЛИН3Q

апертурноя диофроrМQ ДЛЯ режима

дифракции 1013 выбранной области
первая промеЖУТОЧНDЯ линза

втс;>рая промежуточная линза

третья промеЖУТОЧНQЯ линза

проекционноя линза

фотопленка
а б в

Рис. 2.18. Формирующая изображение линзовая система: а) pe 

жим низких увеличений (Low Mag); б) режим высоких

увеличений (Mag); В) режим электронной дифракции
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этом случае первая промежyroчнаялинзавыкточается. Изображениепо 

ворачивается при изменении увеличения. Полная напряженность мш 

нитноrо потокалинзы изменяется. Недавно бьши разработаны оптичес 

кие системы, в которых отсутствует разворот изображения, напряжен 
ность маrнитноrо потока поддерживается постоянно, даже в случае

увеличения напряжения, атакже системы, позволяющей ориентировать

изображения, в которых полная напряженность маrнитноrо потока MO 

жет изменяться при постоянном увеличении. Увеличение определяется

как отношение размера образца к размеру изображения, зафиксирован 
Horo нафотопленке. Оно калибруется вплоскости фотопленки.ДЛЯдос 
тиженияточноroувеличения, которое показьmаетсам прибор, прирабо 
те на приборе необхOlШМОучитьmатьследуюшие пункты: (1) образеuдол 
жен быть установлен точно в так называемое Z положениеобъективной

линзы (Korдa объективная линза работает в режиме возбуждения точно

фиксированным током, определяемым оптическими характеристиками

линзы, положение определяетсякакположение образцаточно в фокусе);
(2) фокус объективнойлинзыдолжен бытьотъюстировантаким образом,
чтобы он бьm в положении калиброванноrо фокуса.

Вообще roворя, увеличениелинзовойсистемы, формирующейизоб 

ражение, имеетошибку5 10%, поэтомуокончательноеувеличениепри 
бора также имеет ошибку5 10%. ДЛЯ получения большей точности при
увеличенииизображенияувеличениедолжно калиброваться по кристал 
лической решетке эталонноro образца (параметр решетки KOToporo
известен) путем фотоrpафирования исследуемоro образuа втомже самом
поле зрения, что и эталонный образец. Кроме Toro, прибор можетдавать

дисторсиюизображениявнесколько проuентов, поэтомудисторсиядол 

жнабьпьоткалиброванапутем записиданныхврабочиххарактеристиках
данноrо прибора.

На рис. 2.18в показан режим дифракщrn (DifI), который обеспечи 
вает получение картин электроннойдифракщrn (электроноrpаммы). По 

добно картинамрентrеновскойдифракщrn, электроннаядифракцияпо 

лезнаддя определения кристаллической ориентации, параметроврешет 
ки и т.д. В обоих случаях, как в режиме «Mag», показанном нарис. 2.18б,
так и в режиме Diff, показанном на рис. 2.18в, ОМ линзавыключена.
В режиме «Mag» фокус первой промежуточной линзы устанавливается в

плоскости изображения объективной линзы, rдe вставляется апертурная

диафраrма дифракции из выбранной области. В отличие от этоrо режи 

ма, врежиме «Dift» фокус первойпромежуточнойлинзыустанавливается
в задней фокальной плоскости объективной линзы. Поэтому увеличи 
тельнаялинзовая системаувеличиваеткартинуэлектроннойдифракции,
сформированную в задней фокальной плоскости. На рис. 2.19 подробно
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rдe d параметр КРИСТaJUIИЧеской

решетки образца; л длина вол

ны электрона. Дифраrированные
электроны образуютдифракцион
ную картину в задней фокальной
плоскости посредством объектив

нойлинзы. Длина камеры Lo cooт

ветствует фокальной длине fo
объективной линзы. (ДлинаKaMe

ры определяется какрасстояние от

образца до плоскости фотоплен
ки, коша линза не используется.)

Посколькув просвечивающем электронном микроскопе использу
ется линза, то эта длина может называться эффективной длиной KaMe

ры. Увеличительнаялинзовая система увеличивает картинудифракции
и проецирует ее на флюоресцентный экран с увеличениемМ(М == bja) .

Поэтому окончательная длина камеры L становится равной

Падающие электроны
(с длиной ВОЛНЫ л)

d

образец

объективная линза

Lo (fo)
КОрТИI-ta

электронной
дифракции

увеличенное изображе ие
(положение апертурнои
диаФl'аrмы ДИФl'акции
из выбранной области)

увеличивающая
линза

увеличенное

изображение картины
электронной дифракции

Рис. 2.19. Увеличение изображения

картины электронной дифракции

показан принuип электронной

дифракции и механизм увеличе

нилкартиныэлектроннойдифрак
ции. Падающиеэлектроныдифра

rируются образцом в зависимости

отеюкристаллической структуры.
Уrол дифракции 28 определяется
условием Брэrrапо формуле:

2d sin 8 == л, (2.5)

а

ь

L==Lo.M. (2.6)

Постоянная решетки d, соответствующая расстоянию уна карти
не дифракции, может быть представлена следующим образом:

d== L. A/r. (2.7)

Длина камеры калибруется в плоскости фотопленки. Увеличение
и длина камеры, проектируемые на флюоресuентный экран, имеют

несколько меньшие значения, чем калиброванные, посколькуданный

экран расположен выше, чем фотопленка. для получения точнойдли
ны камеры, которая указана в паспортных характеристиках данноrо

микроскопа, во время работы следует учитывать следующие пункты
1. Образец должен быть установлен точно в Zположение.

2. Образец должен освещаться параллельным пучком.
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3. Фокус объективной линзы необходимо установить
в положение нормальной фокусировки.

4. Фокус первой промежyrочной линзы (фокус «DIFF»)
должен быть установлен в задней фокальной плоскости
объективной линзы.

Увеличение линзовой проекционной системы обычно имеет ошибку
примерно в 510%, поэтому окончательная длина камеры, отображаемая
индикаторами прибора, также включает ошибку примерно 510%. для

получения большей точности длина камеры должна быть откалибрована

подифракционным рефлексам эталонноrо образца с известным значени
ем параметрарешеткипутем фотоrpафированиядифракционнойкартины
от исследуемоrо образца при тех же самых условиях, что использовались

для фотоrpафирования эталонноro образца. Возможно получение боль

шей точностидо трех знаков путем одновременной записи картиныдиф
ракции от исследуемоro образцаи отэталонноro образца в одном и томже
поле зрения, например дифракции от частиц напьтенноrо золота. Заме

тим, что в настоящее время серийно выпускаются приборы с возможнос

тью получения картин дифракции с высоким разрешением без примене

ния дополнительных линз. На рис. 2.20 показано соотношение между

уширениемдифракционных пятен иуrлом сходимости падаюшеrо элек

тpoHHoro пучка. Как показано на рис. 2.20а, Korдa образец освещается

параллельным пучком, дифракционные пятна становятся в принципе

довольно малыми. Как показано на рис. 2.20б, при освешении образца
сходящимея пучком дифракционные пятна превращаются в диски.

освещение параллельным пучком освещение схоДящимся пучком

образец

т
4 ('о)

уrол сходимости
пучка а.

объективноя

линза

зодняя фокальная
плоскость

а б

Рис. 2.20. Связь меЖдУ условиями работы системы осветителя

и уширением дифракционных пятен: а) электронная

дифракция; б) дифракция в сходящемся пучке
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Уrол сходимости а получают путем сравнения радиусадиска с дифрак
ционным уrлом 28. Картинадифракции, создаваемая сходящимея пуч 

ком, называется электроннойдифракuией в сходяшемся пучке (СВЕО)
(см. раздел 5.1.2).

2.1.6. Камера наблюдения и камера фотореzистрации
(систе.ма реzистрации изображений)

Изображения и картины дифракции в электронном просвечивающем

микроскопеможно наблюдатьввиде картин, спроектированныхнафлю 

оресцентный экран камеры наблюдения. Обычно на камере наблюде 
ния установлен бинокулярный микроскоп, поскольку он весьма поле 

зен для фокусировки изображения. Флюоресцентный экран является

алюминиевой пластиной, покрытой ПОРOlпкомлюминофора. В качестве

CMoтpoBoro окна наблюдения используется свинцовое стекло для

экранировки жесткоrо peHTreHoBcKoro излучения, rенерируемоrо в

колонне просвечивающею электронноrо микроскопа. Толщина свин 

цовоrо стекла возрастает с увеличением ускоряющею напряжения мик

роскопа, поэтому, как правило, на высоковольтных электронных мик 

роскопах представляет проблему наблюдение слабою контраста изоб 

ражения наэкране. В этом случае весьма полезным ЯRfIЯется применение

телевизионной камеры, установленной под камерой фотореrистрации
В настоящее время широко применяются следующие системы реrист 

рации изображений 1L7IЯ просвечиваюших электронных микроскопов.

2.1.6.1. Фотопленка

В продаже имеются различные видылистовой фотопленки, и такие плен 

ки широко используются в качестве обычных носителей для фотореrист 
рации изображений. Из соображений экономии иноrда используют py 

лоннуюфотопленкушириной 35 мм. Фотопленкаэкспонируется электро 
нами прямо в камере фотореrистраuии просвечиваюшею электронною

микроскопа. Чувствительностьфотопленки кэлектронам аналоrичначув 
ствительности фотопленки к свету. Оптическая плотность D фотопленки

(неraтива), получаемая припропускающейспособностифотопленки Тпри

освещении ее светом, рассчиrьmается по следующей формуле:

D == loglO( ). (2.8)

rдe

т == 1/10 ' (2.9)
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rдe т пропускающая способность пленки; /0 интенсивность пада 

ющеrо света; / интенсивность прошедшеrо света. Более высокие зна 

чения D соответствуют большей оптической плотности пленки. При
условии, KorдaD > 1, имеются проблемы с фотопечатью, поэтомупленка
обычно экспонируется таким образом, чтобы D == 0,7+ 1 ,0. Связь меж

ду оптической плотностью Dи экспозициейЕназывается характерис 

тической кривой либо кривойХарта Дриффельда(по именам Харта и

Дриффельда, которые впервые предложили использовать этукривую).
Величина у, показывающая наклон кривой, называется контрастом и

определяется как

r
== tgB ==!::J) /loglO

Е. (2.10)

Большие значения у соответствуют более высокому контрасту,

однако это приводит к более узкой фотоrpафической широте и, таким

образом, к более узкомудинамическомудиапазону. На рис. 2.21 пока 

заны характеристические кривые для некоторых пленок. Необходимо

отметить, что характеристическая кривая зависит от ускоряющеrо Ha 

пряженияиусловий обработки фотопленки. Хотя результирующее раз 
решение фотопленки зависит от ее типа, в большинстве случаев оно

равно приблизительно 10 мкм. На рис. 2.22 показана характеристика

отношения сиrнал/шум (С/Ш). Этахарактеристика пленкиданав cpaB 
нении с характеристикой цифровой фотопластинки (Imaging Plate типа

з

о) so 163 IПроявитель О-19, 20
0

С. 4мин)

Ь) FG (Проявитель О-19, 20
0

С, 4 мин)

с) SO 163 (Проявитель .Сорiлоl., 20
0

С, 4 мин)

d) FG (Проявитель .Сорiлоl.. 20
0

С, 4 мин)

а

Рис. 2.21. Xapaктe 
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Рис. 2.22. Отношение сиrнал/шум [(S/N)Z] дЛЯ фотопленки (*) и

цифровой фотопластинки (квадратики, кружочки). *,
квадратики, 100 кВ; кружочки, 200 кВ; FH фотоплен 
ка «Fuji,) HRII, FF фотопленка «Fuji,) FG; КО фото 
пленка «Kodak,) 4489

UR IIIс разрешением 50 мкм/пиксель, упоминаемой далее). Xapaктe 
ристики показаны для случая выбора режима высокorо усиления для

цифровой фотопластинки и режима низкоrо усиления для устройства
считывания цифровых фотопластинок.

2.1.6.2. Телевизионная камера

Наблюдениеиреrистрация электронно микроскопическихизображений
с помощью телевизионной (ТВ) системы удобны для работы в режиме

iп situ,для мноrопользовательских наблюдений, атакже для MrнoBeHHo 

ro компыотерноrовводаи распечатки изображений, получаемых вэлект 

ронном просвечивающем микроскопе. Наблюдение электронно микро 

скопических изображений проводится с помошью TB кaMepы,скомби 

нированной со спеuиальным флюоресцентным экраном. На рис. 2.23

показан состав блокареrистрации изображенийнабазетелекамеры. Элек 

тронно микроскопическоеизображение преобразуется в световое изоб 

ражение с помощью полупрозрачноrо флюоресцентноrо экрана; затем
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падающие электроны

флюоресцентный
экра н

видикон

стекло

оптоволоконная

пластина

приближающая
линза

световые лучи

а

б

видикон

Рис. 2.23. Схематическая конструкция детектирующих элемен 

тов в телевизионных камерах: а) комбинация оптоволо 

конная пластина/видикон; б) комбинация оптоволокон 
ная пластина/ПЗС матрица;в) комбинация оптичес 

кая линза/видикон

оно передается вреrистрирующее устройство посредством оптоволокон 

ной пластины либо собирающей линзы. Разрешение флюоресцентноrо
экрана составляет около 100 мкмИ зависит от качествалюминофора, Me 

тода ero нанесения и ускоряющеrо напряжения. Волоконно оптическая

пластина состоит из большоrо количества оптических волокон диамет 

ром 6 мкм. Имеетместо некотораяпотеря интенсивности света и неболь 

шое искажение изображения, создаваемое волоконно оmическойплас 

тиной. С дрyrой стороны, иноrда на изображении появляются пятна от

оптических волокон и контактный рисунок, и эти технические пробле 
мы еще предстоит решить. Недостатком является небольшая площадь

детектора, поэтому поле зрение камеры является оrpаниченным. Мик 

ролинзами можно отреryлировать поле зрения путем измерения увели 

чения, однако это сопровождается поrлощением света и появлением ис 

кажения изображения. С недавнихпор в качестве rоловоктелекамер CTa 

лиIIШроко применяться кремниевыеВlШИконы сусилением изображения
(SIТ). Они производят накопление и усиление изображения, поэтому

работаютпри более низкихуровнях освещенности (например, приypOB 
нях освещенности в несколько миллилюкс). Эти видиконы имеют ca 

мую высокую чувствительность среди трубок для реrистрации изоб 

ражения. Они просты в управлении, поскольку SIT видиконыиме 

ют большой динамический диапазон по яркости. С дрyrой стороны,
появляются затенения (недостаток интенсивности изображения
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по периферии изображения), что является типичной особенностью

видиконов. Кремниевые видиконы производились методом ручноrо

стеклодувноrо производства, однако с недавнеro времени производство

данныхизделий бьmо прекращено. для увеличения чувствительности в

телекамере может применяться усилитель яркости изображения, по 

скольку видиконные трубки телекамер имеют более низкую чувстви

тельность, чем SIт. Телекамера с усилителем яркости имеет почти Ta 

куюжечувствительность, чтои SIТ. Уприборов с зарядовойсвязью (ПЗС)
отсутствует недостаток в виде затенения периферии изображения, при
этом они компактны и недороrи. Однако их недостатком является низ 

кая чувствительность и узкийдинамическийдиапазон пояркости элек 

TpoHHoro изображения. Видеосиrнал, rенерируемый телевизионной

камерой, можетбытьпередан в процессор видеосиrнала, вкоторомпро 
изводится обработка изображения, Т.е. усиление контраста, коррекция

затенения краев, накопление изображения. Особенно для подавления

различных пятен на изображении, обусловленных приборными факто 
рами, весьмаполезным является проuесс вычитания изображений, зак

лючающийся в вычитании картиныраспределения интенсивности элек 

тронов без образца из яркостноrо изображения образца. Телевизион 
ные изображенияможнолеrко передавать в компьютер. В большейчасти

персональныхкомпьютеров MOryт бытьустановлены платыI видеозахва 

та изображения, имеющие входной разъем в стандарте

RS 170 либо NTSC. При этом видеокабель должен подключаться к ви 

деоразъему на данной плате видеозахвата изображения. Необходимо

отметить, что некоторые растровые электронные микроскопы не име 

ют стандартноrо выходноrо видеосиrнала.

2.1.6.3. Цифровые фотопластинки

Цифровые фотопластинки (lmaging Plate, или IP) изначально бьmи

разработаны каквысокочувствительные устройства записи peHTreHoB 
скихизображений [2]. Цифровая фотопластинкадля реrистрации изоб 

ражений в просвечивающем электронном микроскопе (ПЭМ) бьmа

разработана позже [3,4]. Принцип работы цифровой фотопластинки
для ПЭМ аналоrичен принципу работы цифровой пластинки для за 

писи рентrеновских изображений. Устройство для записи двумерных

изображений содержит фотостимулируемыйлюминофор леrирован 

ный Еи2+
порошокrалоrенида фосфора [BaF(Br,I):Eu2+], напьmенный

на пластиковую подложку. Размер цифровой фотопластинки (99,6 х

80,9 мм) для просвечивающих электронных микроскопов меньше раз 
мера фотопленки, используемойдля записи рентrеновских изображе 
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ний. влюминофорuифровойфо 
топластинки для записи ПЭМ

изображений добавляют rолубой

пиrмент, поэтому цифровые фо 

топластинки для записи ПЭМ

изображений выrлядят синими.

Структуратакой цифровой фото 
пластинки показана на рис. 2.24.

Падающие электроны rенериру 
ют в люминофоре электронно 
дырочные пары. Затем rенериро 

ванные электроны захватываются

дефектами (вакансиями отрица 
тельных ионов в кристалличес 

кой решетке) в узлахрешеткилю 

минофора. адырки захватывают 

ся ионами Еи2+. Korдa пучок лазера облучает такую uифровую

фотопластинку, захваченные электроны освобождаются, переходя взону
проводимости, и рекомбинируют сдырками, что в конечном счетепри 

водит к rенерации cBeToBoro излучения. Данное световое

излучение усиливается фотоумножителем (ФЭУ), преобразуется

.......... защитный слай

(з мкм)

.......... слой люминофора
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..........придания
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нафталат)

............... защитный слой

.......... свеlоэкранирующий
слои

Рис. 2.24. Поперечное сечение циф 

ровой фотопластинки (FDL UR V),на

котором видны ее составные части
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стирание остаточноro сиrнала

/ / с ПОМОЩЬЮ засветки
 // ультрафиолетом

Рис. 2.25. Принuи 
пы процессов запи 

си, считывания и

стирания изобра 
жения на цифровой
фотопластинке
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в электрический сиrнал, который
в результате образует изображе 
ние. После считывания записан 

Horo на цифровой пластинке

изображения в считываюшем yc 

тройстве (ридере) электронно 
дырочные пары, остаюшиеся на

цифровых фотопластинках, сти

раются путем экспонирования

фотопластинки светом высокой

интенсивности, поэтому цифро 
вую фотопластинку можно ис 

пользовать повторно (рис. 2.25).
На рис. 2.26 показана зависи 

мость интенсивности выходноrо

сиrнала от количества падаюших

электронов и для сравнения показана аналоrичная зависимость для

оптической плотности обычной фотопленки. Рисунок 2.26 показыва 

ет, что цифровая фотопластинка имеет более высокую чувствитель 

ность и более широкий динамический диапазон, чем пленка, а также

хорошуюлинейность междувходным и выходным сиrналами. ЭтидaH 

ные предполаrают возможность использования цифровой фотоплас 
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тинки при условиях низкой интенсивности электронноrо пучка. He 

обходимо отметить, что для проведения точноrо анализа изображе 
ния необходимо тщательно учитывать отношение сиrнал/шум. На рис.

2.27 показана зависимость величины (S/N)2 цифровой пластинки от

числа падающих электронов для 100 и 200 кВ [5]. Отношение (S/N)2
возрастает с увеличением интенсивности электронов. В области низ 

кой интенсивности электронов шум относительно высок, поэтомутруд 

но проводить анализ изображений с высокой точностью. В области,
rдe интенсивность электронноrо пучка выше 102 электронов на пик 

сель, величина (SjN)2стремится к насыщению. Таким образом, невоз 

можно увеличить величину (S/N)2, даже если интенсивность падаю 

щих электронов будет продолжать возрастать.
Квантовый выход детектора (КЭДили DQE) иноrда используется в

качестве параметра для описания совершенствадетекторов. Значение

DQE определяется через значение отношения сиrнал/шум входноro

сиrнала [(SjN).,J и значение отношения сиrнал/шум выходноro сиr 

нала [(SjN).ыx:

DQE = (S/ N):blx /(S/ N) x. (2.11)

Для идеальной системы реrистрации изображения, отношение

сиrнал/шум выходноrо сиrнала

сохраняется таким же, как OTHO 

шение сиrнал/шум для входноrо

сиrнала, поэтому значение DQE
равно 1. Для оценки значения

DQE эффективный размер пик 

селя впластинкедля цифровойза 

писи изображений и функция
уширения точки, показывающая

усиление сиrнала в детекторе,

должны быть равны.

На рис. 2.28 показана Функ 
ция уширения точки, измеренная

для пластинки для цифровой за ----8 --4  2 О 2 4 6 8

писи изображения [5]. Нарис. 2.29

показано значение DQE прирабо 
те считывателя цифровых пласти 
нок в режиме высокоrо усиления

(highgain), учитьmающее функцию
уширения точки. В областях низ 

а

б

расстояние (число пикселей)

Рис. 2.28. Функция уширения точки

изображения на цифровой фото 

пластинке: а) режим BbICOKoro уси 

ления; б) режим низкоrо усиления



Fлава 2. Составные части и основы эксплуатации

100

90

во

70 80 о

60 О

og

ш 50 ВО
Q

40 [18..
· В8

 .
. ..

30 ВО. о
20

..
.

10  B
о
1 1 1 1 1 1 1 

число падающих злектронов (злектронов/пиксель)

Рис. 2.29. Характери 
стики KBaHTOBoro

выхода (DQE) цифро 
вой фотопластинки
при облучении ее

электронами. KBaд 

ратики 100 кВ;

темные кружочки

200 кВ

кой и высокой интенсивности электронов значения DQE являются

низкими [5, 6]. При низких значениях DQE отношение сиrнал/шум
выходноrо сиrнала является низким по сравнению с отношением сиr 

нал/шум входноrо сиrнала. Поэтомунеобходимо отметить, что при этих

условиях при возрастании интенсивности электронноrо пучка нельзя

ожидаеть высокою качества изображения. Таким образом, для наблю 
дения радиационнонестойких образцов, эффективно применение ин 
тенсивности электронноrо пучка в соответствующей области с высоки 

ми значениями DQE. И наоборот, для наблюдения радиационно
стойких образцов больше попхопит интенсивность электронноrо пучка,

соответствующая высокомузначению сиrнал/шум.
Известно, что значение DQE пластинки для цифровой записи

изображения обычно уменьщается при возрастании ускоряющеrо Ha 

пряжения. Это происходит потому, что проникающая способностьпа 

дающих электронов в слое люминофора возрастает при увеличении

ускоряющеrо напряжения, и поэтому некоторые их электронов про 

ходят через слой люминофора. Тенденция значения DQЕ к уменьще 

нию на пластинке для цифровой записи в областях низкой и высокой

интенсивности электронноrо пучка является, как правило, той же ca 

мой, что и для ПЗС камерс медленной разверткой [7 9].
Пластинки для цифровой записи изображений демонстрируют

явление затухания изображения, которое проявляется в затухании за 

писанных сиrналов со времени после экспозиции. На рис. 2.30 пока 

заны изменения интенсивности выходноrо сиrнала как функция Bpe 
мени, прощедщеrо после экспозиции [10].
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Кривые rрафики показывают, что затухание имеет особенно вы

раженный характер в течение первых пяти часов после электронной

экспозиции. Вообще rоворя, интенсивность сиrнала [(t) пластинки
для цифровой записи спустя (t + 0,1) часов после экспозиции плас 

тинки электронами определяется выражением:

[(t) == [о -[СI .exp( O,638.t/ )+cz.exp( O,638.t/1;)], (2.12)

rдe 10 является интенсивностью сиrнала в течение 0,1 ч (6 мин) после

экспозиции пластинки электронами, что может являться самым KO 

ротким временем, которое потребуетсядля считыванияданных с циф 
ровой пластинки; С! и C

z постоянные, находящиеся в соотношении

С!
+ C

z
== 1; Т! И Tz MOryт соответствовать полупериодухорошо известной

формулы для распада радиоизотопных элементов. Эти постоянные для
цифровой фотопластинки сразмером пикселя 25 мкм (FDL UR Vтипа)

при 25
0

с являются следующими:

С!
== 0,2, C

z
== 0,8;

Т!
== 1,2, Tz

== 850,
(2.13)
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для цифровой фотопластинки с размером пикселей 50 мкм (типа

UR 3)являются следующими:

С, 0,3, С
2 0,7;

Т,  2,T2 170.
(2.14)

Также сообщалось, что явление «rашения» изображения менее BЫ 

ражено при более низких температурах (например, при ООС) [11].
Посколькуявление «rашения» изображения связано со временем, про 

шедшим с момента экспозиции (см. уравнение (2.12», то интенсив 

ность выходноrо сиrнала пропорциональна интенсивности падающих

электронов. Таким образом, с использованием интенсивности BЫXOД 

Horo сиrнала можно проводить количественный анализ. Кроме Toro,

путем использования кривой чувствительности, подобной той, KOTO 

рая показана на рис. 2.26, дающей связь интенсивности падающих

электронов и интенсивности выходноrо сиrнала в зависимости от Bpe 

мени, абсолютное значение интенсивности падающих электронов

может быть получено из интенсивности выходноrо сиrнала.

2.1.6.4. ПЗС камерас медленной разверткой

На рис. 2.21 показано устройство ПЗС камерыс медленной разверт 
кой [12], используемой в просвечиваlOщем электронном микроско 

пе. Падающие электроны преобраJУЮТСЯ в световые импульсы по 

средством сцинтиллятора на основе идr (иттрий алюминиевоrоrpa 
ната) и посылаются в ПЗС матрицучереJ оптоволоконную пластину.

В ПЗС матрицедетектируемый свет преобразуется в электрический
заряд, который хранится в каждом канале полупроводниковоrо элек 

трода на поверхности ПЗС прибора. В процессе сканирования ПЗС 

матриuы накопленный в каждом пикселе электрический заряд пос 

ледовательно передается в соседний пиксель и в итоrе выводится че 

рез выходной контакт в виде электрическоro сиrнала. Таким образом,
путем хранения электрическоrо заряда в течение HeKoToporo BpeMe 

ни и считывания ero при развертке ПЗС камера с медленной развер 

ткой имеет более высокую чувствительность и больший динамичес 

кий диапазон, чем ПЗС камерареальноrо времени. Темновой ток,

создающий шум, и фон на изображении MOryт быть уменьшены пу 

тем охлаждения ПЗС матрицы.На рис 2.32 и 2.33 показаны отноше 

ния сиrнал/шум и величина DQI (квантовый выход) для ПЗС каме 

ры с медленной разверткой (модель 792 «Биоскан» фирмы GATAN)
при 100 кВ [9].
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Рис. 2.31. Схема устройства ПЗС камерыс меДJIенной разверткой
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Таблица 2.2. Сравнение рабочих характеристик цифровых

фотопластинок и ПЗС камерс медленной разверткой

Число Динами 

Размер пикселя
пикселей

ческий Преимущества Пр имечания

диапазон

Цифровые
Можно исполь

Недостаток

фотопластинки 3000 х 3760 4 5
зовать для раз

изображение
25 х 25 мкм (2048 х 1536) порядков

личных видов
затухает при

(50 х 50 мкм)
электронных

хранении
микроскопов

Оцифрованное При очень силь 

П3С камера 1024 х 1024
изображение ной интенсивно

с медленной (2048 х 2048) 4 порядка
можно сти электронов

разверткой
наблюдать через возможно

несколько образование
секунд артефактов

Представлены данные по размерам и числу пикселей для типичных систем.

В скобках указаны размеры и количество пикселей для друrих систем.

Для передачи записанноro цифровоrо изображения на монитор

после экспозиции электронноrо изображения ПЗС камеройс Meд 
ленной разверткой требуется Bcero несколько секунд. В табл. 2.2 при 

ведено сравнение основных характеристик пластин для цифровой за 
писи изображений и ПЗС камерс медленной разверткой.



2.2. Принципы управления просвечивающu.ми электронными микроскопами

2.2. Принципы управления просвечивающими

электронными микроскопами

2.2.1. Юстировка линз и коррекция астиzматизма

Ниже описана процедура юстировки микроскопа при ежедневной рабо 
те. для выполнения приведенных ниже юстировок необходимо следо 

ватьпорядкувыполнения процедур. Основным правиломраБотыIнамик 

роскопе является то, что юстировки колонны должны производиться

сверху ВНИз. Во время процедуры юстировки ток возбуждения либо Ha 

пряжение питания объективной линзы (фокусировка объективнойлин 

зы) должны устанавливаться в исходное положение «<ток фокусировки»
либо «напряжение фокусировки»!) И образец должен быть установлен в

исходное положение Z. Перед началом юстировок необходимо прове 

рить две вышеуказанне точки. Korдa некоторые из частей микроскопа

сильно отклоняются от своих оптимальныхрабочихрежимов, становит 
ся трудно отъюстировать одну из них. В этом случае необходимо rpубо

отъюстировать эти части микроскопа и затем повторить юстировку для

всех частей. В итоrе, производя юстировку все точнее, шаr за шаrом:

1) отъюстировать электронную пушку;
2) отъюстировать конденсорную линзу;

3) скорректировать астиrматизм конденсорной линзы;
4) произвести юстировку вольтовоrо центра объективной

линзы;

5) скорректировать астиrматизм объективной линзы;
6) скорректировать астиrматизм промежуточной линзы;

7) отъюстировать проекционную линзу.

2.2.1.1. Юстировка электронной пушки

Ниже описан метод юстировки электронной пушки с термоэлектрон 

ной эмиссией.

Установка напряжения смещения u температура катода. Вообще

rоворя, ток эмиссии возрастает с увеличением напряжения смещения.

Однако температура HarpeBa, необходимаядля насыщения эмиссии, яв 

ляется наиболее высокой. Токэмиссии возрастает при увеличениитем

пературы накала, и энерrетический разброс эмитируемых электронов

1 В электронных микроскопах исходное значение иноrда показывается напряже 
нием возбуждения линз, а не током возбуждения линз, при этом ток и напряже 
ние связаны между собой сопротивлением электрической цепи.
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становится шире. Время жизни

катода сокращается при увеличе 

нии температуры накала. При
обычных условиях для катода из

rексаборидалантана LаВбдолжен
использоваться ток эмиссии, paB 

ный примерно 15 мкА. Практи 

ческие процедуры по реrулиров 
ке пушки являются следующими.

1. Необходимо наблюдать

картину эмиссии из катода, спро 

ектированной на экран при стан

дартной температуре HarpeBa.
2. Установить ток эмиссии,

равный примерно 15 мкА, при yc 
ловии насыщения путем реryлировки, как накала, так и температуры

напряжения смешения. Напряжение смешения зависит от механичес 

Koro положения катода.

3. Установить оrpаничитель ручки реrулировки накала в оконча 

тельное положение после определения данных рабочих условий.

Юстировка электронной пушки. Псрсключить режим изображе 
ния в режим сфокусированноrо пучка в отсутствии образца. ЗатемBЫ 
вести катод из насыщенноrо режима работы путем незначительноrо

снижения температуры накала. ТСПСрl> lIa экране микроскопа можно

наблюдать подробную картину эмиссии с катода. Путем реryлировки

ручек юстировки наклона пушки (по Х и У) необходимо отьюстиро 

вать картину эмиссии катода таким образом, чтобы она стала симмет 

ричной (для катода из rексаборидалантана LаВб
это должна быть сим

метрия четвертоro порядка). Для нормальноro катода интенсивность

пучка становится максимальной при симметричной картине эмиссии.

На рис. 2.34 показана типичная картина эмиссии катода LаВ
б при

работе в ненасыщенном режиме. Korдa форма катода изменяется, мак

симальная интенсивность достиrается при несимметричной картине
эмиссии. В этом случае необходимо найти компромисс, пользуясь

средними рабочими условиями (достаточно высокая интенсивность)
и рисунком картины эмиссии, в которой не возникает существенноrо

нарушения симметрии данной картины. Korдa форма катода изменя

ется, ero необходимо заменить новым. По завершении юстировки сле 

дует изменить условия накала таким образом, чтобы эмиссия опять

вошла в насыщение.

Рис. 2.34. Картина эмиссии катода

LаВ
б
в условиях недонасыщения
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в случае термополевой пушки необходимо включить reHepaTop

качания анодноro напряжения (anode wobbler) и произвести юстиров 
ку оси С помощью ручек юстировки наклона оси пушки (по Хи У), для
Toro, чтобы остановить перемещение пучка в центре экрана.

2.2.1.2. Юстировка конденсорной линзы

Необходимо выбратьрежим большоro размера пятна (1arge spot size) (при
этом КОНденсорная линза возбуждена слабо) с помошью ручки реryли 

ровки размера пятна и с помощью ручек юстировки пушки для реryли 

ровки смещения пучка (Х и У) установить пучок в центр экрана. Затем

необходимо выбрать малый размер пятна (small spot size) (при этом кон

денсорная линза возбуждается сильнее) с помощью ручки реryлировки

размера пятна и снова установить пучок в центре экрана с помощью py 

чекреryлировки смещения оси пушки (по Хи У). Эта процедуру необхо 

димо повторить несколько раз, для Toro чтобы пучок в центре экрана

перестал смещаться независимо от установленноrо размера пятна.

2.2.1.3 Настройка астИ2матизма конденсорной линзы

Сфокусируйте пучок на экране с помошью ручки реryлировки ярко 

сти (фокусировка второй или третьей конденсорной линзы). Путем
настройки астиrматизма (по Х и У) BToporo и тpeTbero конденсоров

а 6

Рис. 2.35. Коррекция астиrматизма конденсорной линзы: а) ac 

тиrматизм присутствует; б) астиrматизм отсутствует
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необходимо сделать форму сфокусированноrо пучка крyrлой. С помо 

щью такой процедуры леrко наблюдать астиrматизм путем изменения

фокусировки конденсорной линзы от перефокусировки до недофоку 
сировки (либо от недоФокусировки до перефокусировки) с помощью

ручки реryлировки яркости. В результате такой операции, если пучок в

деФокусированном состоянии имеет крyrлую форму, то это означает,

что астиrматизм отсутствует. В случае присутствия астиrматизма форма

пучка становится эллиптической при изменении ero фокусировки, как
показано на рис. 2.35. Астиrматизм конденсорной линзы зависит от

размера апертурной диафраrмы конденсора и установленноrо размера

пятна (реryлировка «Spot size»), поэтому астиrматизм необходимо pery 
лировать при изменении апертурной диафраrмы либо при изменении

размера пятна (либо при изменении Toro и дрyrоrо вместе).

2.2.1.4. Юстировка вольтовО20 центра объективной линзы

Для юстировки вольтовоro центра объективнойлинзы применяется cxe 
ма качания высокоrо напряжения (вобблер высокоrо напряжения).
Врежиме наблюдения изображения следует включить вобблер BЫCOKO 

ro напряжения. При этом можно увидеть изображения, которые будут

непрерывно увеличиваться и уменьшаться из запериодическоrо изме 

нения «<качания») высокоro напряжсния. Центр, относительно KOTO 

poro происходит периодическое расширение и сжатие изображения,
называется центром высокоrо напряжсния. Этот центр должен быть

отъюстирован по центру экрана с

помощью отклоняющих катушек

(ручки юстировки по Х и У блока

двойная юстировки конденсора) (рис.
    ::: ющая2.36). Апертурная диафраrма

объективнойлинзы во время этой

операции должна быть выведена

из оптической оси, и по заверше 

нии юстировки ее необходимо об 

ратно ввести в оптическую ось.для
проведения подобной юстировки
удобно пользоваться изображени 
емтройной точки ветвленияyrле 

родной микросетки, показанной

нарис. 2.37. Затем необходимоyc 
Рис. 2.36. Принципы юстировки тановитьцентррастяженияисжа 
вольтовоro центра тия изображения в центр экрана с

падающие электроны

DEF1

DEF2

объективная
линза

I
I

I
I
I rеометрическая ось

I
I
,
,

ВОЛЬТОВ центр
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помощью ручек реryлировки Ha 

клонадвойнойотклоняющейсис 

темы, до тех пор, пока изображе 
ние начнет искажаться без сдвиrа,

как показано стрелками на рис.

2.37. Центр высокоrо напряжения
зависит от размера пятна и увели 

чения, поэтомуон всякийразпод 

лежит юстировке при изменении

этихрабочихусловий.Этазависи 
мость особенно заметна в элект 

ронныхмикроскопах, имеющихС 
О линзу, создающую сильное пе 

реднее маrнитное поле.

РеryлировкаTOKOBOro центра
является дрyrим способом юсти 

ровки объективнойлинзы. для изменения тока объективнойлинзы ис 

пользуется схема качания тока объективной линзы (вобблер объектив 

нойлинзы). Однако старые модели просвечивающихэлектронныхмик 

роскопов имеют небольшую нестабильность тока объективной линзы,
поэтомууширение изображения вызывается rлавным образом измене 
ниемдлины волны в связи с неупрyrим отражением электронов в образ 
це, кроме Toro, в настояшее время юстировка вольтовоrо центраприме 

няется более широко, чем юстировка объективной линзы.

I
1(/

F- ос

'.

Рис. 2.37. Тройная точка ветвления

микросетки, используемая для юс 

тировкивольтовоrоцентра

2.2.1.5. Коррекция асти2матизма объективной линзы

Коррекция астиrматизма объективной линзы производится при BBe 

денной диафраrме объективной линзы. Поскольку астиrматизм зави
сит отразмерадиафраrмы объективной линзы и ее положения, то каж 

дьrй раз при изменении рабочих условий необходимо производить
корректировку астиrматизма. \

Коррекция астиrматизма в диапазоне низких и средних увеличений.
для коррекции астиrматизма пр-И увеличенииlПIЖе х 100000 используется
образец с крyrлыми или квадратными отверстиями (для этоrо удобно ис 
пользоватьyrлеродную микросетку). При установке образца в положение

«прямо Вфокусе» Gustfocused) необходимо производитьреryлировкуcтиr 
матора объективнойлинзы (поХи У) до получения одинаковоrо Koнтpac 
та изображения надвух взаимноперпендикулярных краяхданноrо oтвep 
стил. Затем необходимо расфокусироватьизображение в сторонунедофо 
кусировки, для Toro чтобы добиться одинаковоrо контраста и ширины
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DEF1

DEF21S:J

наблюдается
раздвоенное
виБRирующее
изображение

(недофОКУСИРО-
ванное)

reHepaTop качания пысокоrо напряжения и качания изображения

(<<побблер высокоrо напряжения» и «побблер изображения»).

Вобблер BbIcoKoro напряжения

обладает функuией добавки к

ускоряющему напряжению Ha 

пряжения :!: 250 В путем перио 

дическоrо изменения CTaHдapT 

Horo напряжение на высоковоль 

тном reHepaTope. Оптическая ось

для дрейфа высокоro напряже 

ния называется высоковольтным

ность еro механическоrо изrотов 

ления. Юстировка падающеrо

пучка до еro совпадения с BЫCO 

ковольтным иентром называют

юстировкой вольтовоro иентра.

Для :этих цслсй используется re 

нератор ка'laНИЯ амплитуды BЫ 

cOKoro напряжения (<<вобблер

BbICOKOro напряжения,»_ В про 

СIJС"ИlJающем электронном мик 

роскопс объективной линзе при 

ХОl\И rся фокусировать электроны

с различными энерrиями, как если бы менялось высокое напряже 

НИе. Это происходит вслеДСТIJИС I"Oro, "то первичные электроны ис 

пытывают потери энерrии в оБРaJце. Следовательно, юстировка воль 

TOBoro центра является важной процедурой для получения BЫCOKOKa 

чественных изображений. Схсма качания изображений (<<вобблер

изображения») выполняет функцию наклона электронноrо пучка из

положения полной фокусировки с помощью двойной отклоняющей

системы, показанной на рис. 2.38. Вобблер изображения использует 

ся для установки образца в положение полной фокусировки и для

получения условий полной Фокусирвки объекrnвной линзы.

падающие электроны

двойная
отклоняющая
система

I

I
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Рис. 2.38. Принuип работы вобблера изоб 

ражения

иентром и не совпадает с reOMeT 

рической осью. Полаraют, что OT 

клонение зависит от таких фак 
торов, как маrнитные свойства

полюсноrо наконечника и точ 

дифракционных колец на краях отверстия в двух взаимно-перпенди-

кулярных направлениях. После этоrо следует снова сфокусировать
изображение и скорректировать астиrматизм вышеописанным обра-
зом. Затем, расфокусировав изображение в сторону перефокусировки,
следует убедиться, что интерференционные кольца в положении не-

дофокусировки являются такими же, как и в положении перефокуси-
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ровки. В случае необходимости,
следует несколько раз повторить

эту процедуру.

Коррекция асти2матизма в

диапазоне высоких увеличений.
При увеличениях более х 200000

на образце необходимо найти об 

ласть аморфной фазы либо об 
ласть yrлеродноrо заrрязнения на

краях данноro образца. Для KOp 
рекции астиrматизма удобно
пользоваться тонкой аморфной
yrлеродной пленкой (какпоказа 

но на рис. 2.39).

Во первых,следует произве 
сти коррекцию астиrматизма

объективной линзы по Х и УTa 

ким образом, чтобы на изображении в фазовом контрасте удалить

рисунок с четко выраженной ориентацией в одном направлении. За 

тем необходимо перенастроить микроскоп в положение недофоку 

сировки и убедиться, что на зернистом контрастном изображении

не появляется данный рисунок с четко выраженной ориентацией в

одном направлении. После этоrо снова перенастроить микроскоп в

положение полной фокусировки и произвести коррекцию астиrма 

тизма вышеуказанным образом. После чеrо перевести микроскоп в

положение перефокусировки и убедиться, что контраст зернистноro

изображения не имеет вытянутой в одном направлении структуры и

является таким же, как и контраст данноrо изображения в положе 

нии недофокусировки. В случае необходимости следует повторить

данную процедуру несколько раз. В заключение необходимо у6едить 

ся в отсутствии на изображении образцарисунка с ориентацией вдоль

одноrо направления при минимальном контрасте в положении пол 

ной фокусировки.

'.s,'nm'

Рис. 2.39. Контраст изображенияaMOp 

фной пленки, демонстрирующий ac 

тиrматизм объективной линзы

2.2.1.6. Коррекция асти2матизма промежуточной линзы

Необходимо вывести из пучкадиафраrму объективной линзы и ввести

селективную полевуюдиафрarму. Затем следует получить картину элек

тронной дифракции от данноro образца. Далее необходимо сфокуси 
ровать дифракционную картину с помощью ручки реryлировки пер 

вой промежуточной линзы (ручка «DIFF FOCUS»).Затем следует
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выполнить коррекцию астиrматизма по Х и Удо тех пор, пока форма
пятна нулевоrо рефлекса не станет крyrлой. Для выполнения такой

процедуры проще Bcero наблюдать значение астиrматизма путем из 

менения фокусировки дифракционной картины из положения Heдo 

фокусировки в положение перефокусировки (либо наоборот, из поло 
жения перефокусировки в положение недофокусировки).

2.2.1.7. Юстировка nроекционной линзы

Получив на экране картину электронной дифракции, следует реryли
ровкой дефлектора проекционной линзы по Х и У получить нулевой

рефлекс картины электроннойдифракции в центре экрана. Разъюсти

ровка проекционной линзы не оказывает KaKoro либо значительноrо

влияния на качество изображения, поэтомудля изучения какой либо

конкретной части спроектированноrо изображения путем ее переме 

щения в центр экрана можно пользоваться дефлектором изображе 
ния. Одним из применения такой реryлировки является юстировка

центра изображения для внеосевых телекамер.

2.2.2. Настройка фокуса об7Jективной линзы

2.2.2.1. Фокусировка при низких и средних увеличениях

Существует несколько основных моментов, которые надо иметь в виду

при наблюдении изображения в электронном микроскопе, например
положение образца необходимо установить точно вZ позицию, а воз 

буждение объективной линзы следуетустановить в положение точной

фокусировки. Также одним из основных элементов работы является

настройкафокусировки с помощью схемы качанияизображения «<воб 
блера изображения»). ПреЖде Bcero следует выставить значение тока

возбуждения объективной линзы в положение полной фокусировки
(так называемые ток фокуса или напряжение фокуса). Информацию о

конкретных значениях этих параметров для каждоrо прибора можно

найти в руководстве по эксплуатации либо у сервисноro инженера.

Далее следует наблюдать изображение образца и включить вобблер
изображения. В этой точке иноrда наблюдается вибрация изображе 

ния. Эта вибрация изображения указывает на то, что образец не YCTa 
новлен точно в Z позицию.При этом следует выставить положение

образца по высоте (для остановки этой вибрации). Если вибрацияизоб 

ражения образца наблюдается тorдa, Korдa образец точно выставлен в

Z позицию,ток возбуждения объективной линзы может отклоняться
от значения полной фокусировки. Для Toro чтобы остановить этувиб 
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рацию изображения при включенном вобблере изображения, необхо 

димо отреryлировать возбуждение линзы с помощью ручки Фокусиров 
ки. Только по наблюдению вибрации изображения трудно понять, Haxo 

дитсяли образец в положении недокусировки или в положенииперефо 
кусировки.дляэтоrоследуетизменитьфокусировкулибовьшестиобразец

из Z позициии тщательно наблюдать за перемещением изображения,
для Toro чтобы определить, Korдa образец точно установится в положе 

ние полной фокусировки.

2.2.2.2. Фокусировка при более высоких увеличениях

а б

"

5 п-т' в

Рис. 2.40. Контраст изображения аморфной пленки: а) недофоку 

сированное изображение; б) точно сфокусированное

изображение; в) перефокусированное изображение

4 678
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При увеличенияхвыше х200000для настройки фокусаможно пользо 

ваться наблюдением контраста изображения или колец Френеля на

краях изображения. При этом в положении перефокусировки может

появиться темный контраст или кольца Френеля, а в положении Heдo 

фокусировки MOryт появиться кольца Френеля с ярким светлым KOH 

трастом. В положении полной фокусировки кольца Френеля на краях
изображения исчезают и контраст изображения на тонком участке

образца становится минимальным, как показано на рис. 2.40. для Ha 

блюдений в электронном микроскопе в режиме высокоrоразрешения

которые получают в положении слабой недоФокусировки, в качестве

условий оптимальной фокусировки часто используюттакназываемую

фокусировку по Шерцеру [1].
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rЛАВА 3

СПЕКТРОСКОПИЯ

ХАРАКТЕРИСТИЧЕСКИХ

ПОТЕРЬ ЭНЕРrии

ЭЛЕКТРОНОВ

Спектроскопия характеристических потерь энерrии электронов

(СХПЭЭ или EELS Electron Energy Loss Spectroscopy) является, по 

добно энерrодисперсионнойрентrеновской спектроскопии (ЭДСили

EDS Energy Dispersive x Ray Spectroscopy), одним из наиболее попу 

лярных методов аналитической электронной спектроскопии. Ранее

считалось, что по сравнению с методом ЭДС метод СХПЭЭ эффекти 
вен только для анализа леrких элементов и вообще бесполезен для
количественноrо анализа. Однако в последнее время точность анали

за методом СХПЭЭ бьmа значительно улучшена блаrодаря повыше 

ниюхарактеристикдетекторов и использованию в микроскопахэлек 

тронныхпушек с полевой эмиссией. Кроме Toro, наэлектронные мик 

роскопы стали устанавливать системы с фильтрацией электронов по

энерrии, обеспечивающие получение изображений в режиме энерrе 

тической фильтрации. Таким образом, в настоящее время метод

СХПЭЭ стал привлекать большое внимание для новых приложений,
таких каккартирование элементноrо состава и вычитание фона в Kap 
тинах электронной дифракции.

В данной rлаве сначала дано описание процесса неупрyrоrо pac 

сеяния электронов, который является основой для понимания MeTO 

да СХПЭЭ, а затем представлена информация о спектроскопическом

оборудовании и проrpаммном обеспечении, применяющихся в MeTO 

де СХПЭЭ. В последней части данной rлавы на основе фундаменталь 
ных понятий СХПЭЭ дано объяснение принципов и применения

спектральноrо анализа и метода энерrетической фильтрации.

./1.*
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з. 1. Heynpyroe рассеяние электронов'

Как описано в разделе 1.1.1, элек 

троны, проходящие через образец,
классифицируются надве rpуппы.
В одну rpуппу входят прошедшие

электроны и упруrорассеянные

электроны, которые не испытали

каких либопотерь энерrии, в то

время как дрyrая rpуппа состоит

из электронов, неупрyrорассеян

ных в результате взаимодействий
с материалом (рис. 3.1).

В методе EELS анализирует 

ся спектр электронов, при этом

основное внимание уделяется He 

упруrорассеянным электронам.

Среди всех различных процессов

потерь энерrии в нижеприведен 

ном списке даны некоторые ти 

Рис. 3.1. Взаимодействие между па 
пичные виды процессов и xapaK 

дающими электронами и материалом
терные для нихдиапазоны потерь

энерrии:

1) колебания решетки (фононные возбуждения): менее 1 эВ;
2) коллективные возбуждения валентных электронов

(плазмонные возбуждения): менее 30 эВ;

3) межзонные переходы: менее 10 эВ;

4) возбуждение электронов внутренних оболочек

(возбуждение остовныхэлектронов): более 13 эВ;

5) возбуждение свободных электронов (эмиссия вторичных

электронов): менее 50 эВ (спектральный фон);

6) Bremsstrah1ung (эмиссия непрерывноro тормозноrо

peHтreHoBcKoro излучения): спектральный фон.
На рис. 3.2 показан типичный спектр потерь энерrии электро 

нов, полученный на частице окиси железа. В левой части спектра

появляется острый пик (при О эВ). Энерrия этоrо пика, так называе 

Moro пика нулевых потерь, соответствует энерrии падаюших элект 

ронов. Вблизи пика нулевых потерь находится пик, возникающий за

счет плазмонных возбуждений. В области более высоких потерь энер 
rии появляется пик потерь энерrии, обусловленных возбуждением

падающий электрон

электрqн с непрерывной
\. потереи энер и

неупруrорассеянные
электроны
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внутренних оболочек элементов матрицы образца оксида железа

кислорода и железа, а также пик уrлерода, присутствующеrо в мик 

росетке, на которой закреплен данный образец. Таким образом, вид

но, что процессы потерь энерrии, соответствующие п. 2 и 4 в выше 

приведенном перечне, обеспечивают появление в спектре острых

пиков. Из значений энерrии этих пиков и соотношения их интен 

сивности можно проводить идентификацию элементов и определять

их содержание. Хотя процесс 3 (см. вышеприведенный список) не

обеспечивает появление четкоrо пика, он сильно воздействует на низ 

коэнерrетическую область спектра потерь энерrии, и путем тщатель 

Horo анализа спектра из этоrо процесса можно получить ценную ин 

формацию (см. раздел 3.4). С друrой стороны, сиrнал фононноrо
возбуждения (п. 1 списка) трудно детектировать обычным спектро 

метром, обладающим энерrетическим разрешением в 1 эВ. Процес 
сы, описанные в п. 5 и 6 (см. вышеуказанный список), не приводят к

появлению резких пиков в спектре, формируя только фон, поэтому

от них нельзя получить ценной информации. При некоторых oco 
быхусловияхдифракции некоторую ценную информацию можетдать

bremsstrahlung (тормозное peHTreHoBcKoe излучение) (п. 5) (см. раз 
дел 4.5.3.1). С учетом Bcero перечисленноrо выше далее приводится

описание аналитических методов, связанных с неупрyrим рассеяни

ем в результате процессов, изложенных в п. 2 4вышеуказанноrо пе 

речня. Перед объяснением результатов измерений и анализа спект 

ров дается описание спектрометров для EELS (см. раздел 3.2), aHa 
литических методов (см. раздел 3.3) и теоретической основы метода

EELS (см. раздел 3.4).
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3.2. Спектрометры ДЛЯ СХПЭЭ

3.2.1. Дисперсия электронов по энерzии

Korдaэлектрон со скоростью v входит в однородное мarнитное поле с по 

током мarнитной индукции В, на Hero воздействует сила Лоренца в Ha 

правлении, перпендикулярномнаправлениюдвижения электрона. Таким

образом, в этом мarнитном поле электрон начинает совершать крyroвые

движения. Радиус круштраектории электрона определяется в виде

R =
РттО

v,

еВ
(3.1)

1

rдe fЗт
==

 1( )Z ; то масса покоя электрона; с скорость света.

Соrласноуравнению (3.1) при постоянном потоке маrнитной ин 

дукции Врадиус R зависит только от скорости v. Если скорости элект 

ронов различаются, то радиусы траекторий, соответствующие их CKO 

ростям, также отличаются и поэтому можно проанализировать элект 

роны по их скоростям.

С дрyrой стороны, кинетическая энерrия электрона задается BЫ 

ражением:

Е = (Рт l)тос
2

, (3.2)

показывающим, что кинетическая энерrия прямо связана со CKOpOC 

тью. Таким образом, коrда электроны с различными энерrиями попа 

дают в электромаrнит спектрометра с постоянным маrнитным полем,

происходит дисперсия электронов по энерrиям. Эта дисперсия обес 

печивает получение зависимости количества электронов как функции
энерrии. Такая функция называется энерrетическим спектром. С по 

мощьюTaKoro спектрометраможно проанализировать энерrии элект 

ронов, испытывающих различные потери энерrии в образце.

3.2.2. Оптика спектрометра

Спектрометр иноrда называют мarнитной призмой, и принцип ero pa 

боты по энерrетической дисперсии электронов аналоrичен принципу

раБотыI стеклянной призмы подисперсии света подлине волны. XapaK 
теристики оптики спектрометра в основном отличаются отхарактерис 

тик электронныхлинз, используемых в просвечивающем электронном
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микроскопе, которые являются маrнитнымилинзами с крyrовой сим

метрией, хотя в принципах работы спектрометра и линз имеется He 

которое сходство. На рис. 3.3 показан спектрометр и траектория элек 

тронов в нем. На рис. 3.3 сплошными линиями показаны траектории

электронов с нулевой потерей энерrии, а пунктирными линиями по 

казаны траектории электронов, испытавших потери энерrии и двиrа 

ющихся по окружностям меньшеrо радиуса. Каждый из электронов

фокусируется на плоскости выходной щели. Уrол между направления
ми движения электронов на входе и выходе спектрометра называется

Уi!ЛОМ отклонения (Ф). Хотя в принципе MOryт выбираться различные

yrлы отклонения, в целях удобства конструкции в серийных приборах
обычно применяется yrол Ф

== 90" .
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Рис. 3.3. Спектрометр и траектории электронов внутри Hero

Более важными участками оптики спектрометра является вход

ной точечный источник и выходной точечный фокус по аналоrии с

маrнитной собирающей линзой.

Точечный источник, называемый входной точкой спектрометра,

обычно устанавливают в точке кроссовера проекционнойлинзы (пос 

ледний каскад линзовой системы, формирующей изображение). Kor 
да электроны обладают различными энерrиями, каждая точка фокуса

образует плоскость, называемую плоскостью энерrетической диспер 

сии, и именно на этой плоскости формируется спектр потерь энерrии

(рис. 3.3). Чем больше размер пятна d
o
на входной точке, тем больше
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размер пятна do
'
в дисперсионной плоскости, что приводит Кухудше 

нию энерrетическоro разрешения.

Увеличение входноrо yrла ( у) электронов в спектрометр приво 

дит к возрастанию аберраций спектрометра BTOpOro порядка, что, в

свою очередь, приводит к ухудшению энерreтическоrо разрешения.

Такой эффект аналоrичен сферической аберрации маrнитной линзы.

Для коррекции аберрации вroporo порядка входная и выходная плос 

кости спектрометра изrибаются, однако для больших входных yrлов

трудно полностью скорректировать аберрацию. Расстояние между

входной точкой и выходной плоскостью спектрометра и расстояние

между входной плоскостью спектрометра и плоскостью энерrетичес 

кой дисперсии полностью определяются формой спектрометра, по 

этому они не Moryт быть отьюстированы путем изменения возбужде 

ния обмоток электромаrнитов спектрометра. Эта ситуация аналоrич 

на той, которая встречается в оптике стеклянной линзы.

3.2.3. Последовательное и параллельное

детектирование спектра

Детектирующие системы спектров потерь энерrии электронов, фор 
мируемых в плоскости энерrетической дисперсии, классифицируют 
ся на две rруппы. В одну rруппу входят системы с последовательным

детектированием, а вдруrую системы с параллельнымдетектирова 

нием. На ранних этапах истории развития спектрометров для записи

спектров использовалась фотопленка. В 70 х rr. прошлоrо века на CMe 

ну фотопленке пришли детектирующие системы, состоящие из фото 
умножителя (ФЭУ) и сцинтиллятора. Это было необходимо, посколь 

ку фотопленка обладает низкой чувствительностью. Также с помощью

фотопленки трудно определять сиrналы малой интенсивности и пре 

образовывать их в цифровые данные. На рис. 3.4 показана последова 

тельная система детектирования, установленная на просвечивающем

электронном микроскопе.

Спектрометр установлен в плоскости окончательноro изображе 
ния электронноrо микроскопа (т.е. за камерой фотореrистрации). ФЭУ
является одномерным детектором, и при этом щель селекции по энер 

rии расположена в плоскости дисперсии электронов по энерrии перед

ФЭУ. Путем плавноro изменения тока возбуждения спектрометра в

щель непрерывно будут попадать электроны, обладающие различ 

ными энерrиями. Таким образом, путем синхронноro сканирования
по энерrии можно получить энерrетическое распределение интен 

сивности электронов, детектируемых с помощью ФЭУ. в этом случае
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просвеЧИ80ЮЩИЙ электронный микроскоп
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Рис. 3.4. Последовательнаядетектирующаясистема, установлен 
ная на просвечивающем электронном микроскопе.

EELS Electron Energy Loss Spectroscopy спектро 

скопия характеристических потерь энерrии электронов,

или СХПЭЭ

можно получить распределение интенсивности электронов в виде

функции характеристических потерь энерrии, т.е. спектра потерь

энерrии электронов. В такой детектирующей системе сканирование
по оси энерrии происходит последовательно во времени, поэтому

такой принцип называют последовательным детектированием. Уси

стемы имеется недостаток в виде низкой чувствительности вслед 

ствие наличия режима последовательноrо детектирования во BpeMe 

ни. Для преодоления этой проблемы в середине 1980 xrr. была раз 

работана система параллельноrо детектирования [L, 2], в которой
использовался параллельный полупроводниковый детектор, посколь 

ку в это время началось практическое применение полупроводнико 

вых детекторов.
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На рис. 3.5 показана система параллельноrо детектирования, co 

стоящая из сцинтиллятора (ИМ) и фотодиодной линейки (имеющей
от 1024 до 2048 каналов), соединенных с помощью волоконно опти 

ческой шайбы.

Сиrналы во всех каналах детектируются одновременно, поэтому в

принципе детектирование является более эффективным, чем последо 
вательнодетектирование одноrо канала за друrим. Хотя у параллельно 

roдетектирование имеется преимущество в виде высокойэффективно 
сти детектирования, ero недостатком является бuлее низкий динами 

ческий диапазон полупроводниковоrо детектора при детектировании

интенсивности электронноro потока, чем у системы последовательноrо

детектирования. Поэтому в одном и том же спектре иноrда представля

ет проблему одновременно записать пик нулевых потерь, имеющий

высокую интенсивность, и плазмонный пик потерь, атакже пикпотерь

на основных оболочках, имеющий низкую интенсивность, либо второй
и третий пики вместе. Коrда интенсивность сиrнала является низкой,

то на детектируемый спектр оказывают влияние диодные характерис 

тики, такие как отклонение чувствительности от канала к каналу, TeM 

новой ток и шум СЧИТЫВaIШЯ. Перед анализом должна быть проведена

соответствующая коррекция этих характеристик. Кроме Toro, зачастую

в качестве параллельноrодетектора вместо фотодиоднойлинейки при 
меняется прибор с зарядовой связью (ПЗС).

Энерrетическое разрешение спектрометра обычно составляет 1

2 эВдляпросвечивающихэлектронныхмикроскопов сускоряющимHa 

пряжением 200 кВ. На рис. 3.6 показан пик нулевых потерь с разреше 

нием 0,7 эВ, определяемым как полная ширинапика на ero полувысоте

(ПШПВ), полученная на электронном микроскопе 200 кв с автоэмис 

сионной полевой электронной пушкой. Спектральное разрешение



определяется путем свертки раз 

решения спектрометра и разбро 
са электронов по энерrиям.

Падающий пучок электронов
должен быть достаточно интен 

сивным для наблюдения сиrнала

потерь на остовных уровнях в об 

ласти спектра высоких потерь

энерrии. Ток эмиссии должен

быть достаточно высоким, а пу 

чок должен быть сильно сходя 

щимся. В этом случае энерrети 

ческий разброс электронов по

энерrии в первичном пучке воз 

растает, поэтому энерrетическое

разрешение становится равным

0,8 1,0 эВ даже при использова 
нии электронной пушки с полевой эмиссией. Для получения более
высокоrо энерrетическоrо разрешения бьш разработан аналитический

электронный микроскоп, объединенный с монохроматором, и на тa 

ком микроскопе бьшо получено высокое разрешение по энерrии, co 

ставляющее менее 0,1 эВ (ПШПВ) [3].

3.2. Спектрометры для СХПЭЭ
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Рис. 3.6. Спектр нулевых потерь, по 

лученный с помощью электронноrо

просвечивающеrо микроскопа с yc 

коряющим напряжением 200 кВ,
снабженным термополевой элект 

ронной пушкой

3.2.4. Компенсация внешнеzо MazнuтHOZO поля

Разрешение спектрометра, достижимоедля 200 кВ электронноrо мик

роскопа, составляет около 1 эВ. Таким образом, отношение энерrети 

ческоro разрешения к ускоряющему напряжению Б
Rравно

1 6
8 == 5 .1O == 5ррR

200000
(3.3)

Это показывает, что для маrнитноro поля спектрометра необходи 

ма высокая стабильность. Если имеется внешнее маrнитное поле либо

присутствуетрассеянное переменное маrнитное поле от цепиисточни 

ка питания (либо оба поля вместе), то в стабильность маrнитноrо поля

спектрометра будут вноситься возмущения, при этом ero разрешение

по энерrии будет падать. Хотя спектрометр заключен в маrнитный эк 

ранирующий кожух, для получения высокоro разрешения по энерrии

необходима система нейтрализации внешних маrнитных полей. Для
этой цели ктокувоз6уждения спектрометра обычнодобамяюттокней 

трализации. На рис. 3.7 показана схема reHepaTopa тока нейтрализации
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Рис. 3.8. а) Спектр, на который воздействует внешнее поле;

б) спектр, скорректированный путем подавления шума

внешнеrомаrнитноrо поля. В этой схеме частarа устанавливается равной
частarе электросети (50 либо 60 rц). Фаза и амплитуда настраиваются

таким образом, чтобы нейтрализовать возмущающее поле. На рис. 3.8

показан эффект нейтрализации шума. Korдa присутствует большой Mar 

нитный шум, то пик нулевых пarерь расщепляется, и тонкая структура

пиков пarерь на остовных оболочках исчезает.

3.3. Особенности анализа методом СХПЭЭ

3.3.1. Ускоряющее напряжение

При увеличении ускоряющеrо напряжения в просвечивающем элект 

ронном микроскопе энерrетическое разрешение спектрометра сни 

жается. Отношение пик/фон (П/Ф), которое также называется oтнo 

шением скачка, возрастает вследствие Toro, что вероятность MHoro 

KpaTHoro электронноrо рассеяния уменьшается и возрастет

эффективный входной уroл спектрометра.
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Рис. 3.10. Спектр потерь энерrии, полученный на железе при yc 

коряющем напряжении 400 кВ

На рис. 3.9 показана зависимость края поrлощения на К оболоч 

ке бора от ускоряющеrо напряжения, полученная от монокристалла

бора. Спектры, полученные при ускоряющих напряжениях 200, 300 и

400 кВ, нормированы на интенсивность пика нулевых потерь. Данные
показывают, что отношение П/Ф в пиках (a c)края поrлощения на

К оболочкебора возрастает с увеличением ускоряющеrо напряжения.
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в связи с тем, что отношение

пик/фон возрастает с увеличени 

ем ускоряющеrо напряжения,

ожидают, что можно будет опре 
делить слабую интенсивность

пика поrлощения на остовных

оболочках в области высокихпо 

терь энерrии, которые с трудом

наблюдаются при низкомускоря 

ющем напряжении. На рис. 3.10

показан спектр потерь энерrии,

полученный от железа при YCKO 

ряющем напряжении 400 кВ.

В этом спектре в дополнение кL 

иМ краямжелеза и К краюкис 

лорода от поверхностной пленки
окисла на образце, который MO 
жет наблюдаться в микроскопе с

ускоряющим напряжением 200 кВ, ясно наблюдается К крайжелеза

при более высокой энерrии 7114 эВ. На рис. 3.9 у плазмонных пиков

(пики Р2 и Р3, возникающие из двукратных и трехкратных плазмон 

ных возбуждений соответственно) (см. раздел 3.5.1) вблизи нулевоro
пика интенсивность этих пиков возрастает при увеличении ускоряю 

щеrо напряжения. Это показывает, что средняя длина свободноrо про 
беrа для неупрyrоrо рассеяния вследствие плазмонных возбуждений
возрастает при увеличении ускоряющеrо напряжения. На рис. 3.11

показаны средние длины свободноrо пробеra для неупрyrоrо рассея 

ния электронов (см. раздел 3.5.2) в Si и Si0
2 , наблюдаемыеввидефун 

кций ускоряющеrо напряжения [4]. в обоих случаях средние длины

свободноrо пробеrа возрастают при увеличении напряжения.

300

-=-

F8il

« 200
[J

ф
\о
О
а.
с:

100
о

(;
з:

q
О
\о

О
'"
u

,

о

о 100 200 300

ускоряющее нопряжение (кВ)

Рис. 3.11. Средние длины свободно 
ro пробеra при неупрyrом рассеянии
электронов в Si и Si0

2
как функции

ускоряющеro напряжения. Апертур 
ная диафраrма объективной линзы

не использовалась

3.3.2. Прие.мный уzол спектрометра

На рис. 3.12 показана средняя длина свободноrо пробеra для неупру 
roro рассеяния в алюминии как функция ускоряющеrо напряжения и

приемноrо yrла спектрометра. Темные кружочки являются данными

эксперимента, а сплошные линии показывают теоретические значе 

ния [5], определяемые по формуле:

л ==

а
о

,

Р

eEln(:J
(3.4)
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в
Е
к (1+ 2ЕЕо) (3.5)Е

2Ео(1+ЕЕо)
,

rдe 00 радиус бора; Ек рассматриваемое значение потери энерrии;

Ео энерrия первичноrо электрона; Е релятивистский поправочный

множитель.

Если приемный yrол спект 

рометра является фиксирован 
ным, то средняя длина свободно 

ro пробеrа неупрyrорассеянных
электронов возрастает приувели 
чении ускоряющеro напряжения

какдля Si, так и для Si0
2, какпо 

казано на рис. 3.11. С дрyrой CTO 

роны, видно, что средняя длина

свободноrо пробеra неупрyrорас 
сеянных электронов уменьшает 

ся при возрастании приемноrо

yrла для каждоrо значения YCKO 

ряющеrо напряжения. Из этоrо

можно сделать предположение,

что распределение неупрyrорас 

сеянных электронов прости 

рается вширь от центральноrо

пучка (подробнее см. в разделе

3.6.3.2).
В элементном анализе или

анализе химическоrо состояния

интенсивность сиrнала 1 обычно
s

определяется выражением:
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Рис. 3.12. Средние длины свободно 

ro пробеrа при HeynpyrOM рассеянии

электронов в алюминии Б виде фун 
кции ускоряющеrо напряжения и

приемноro yrла спектрометра

Is = п.t.cr(fЗ,M,Eo).IT , <3.6)

rдe АЕ ширина энерrетическоrо окна; п и t число атомов единиц

объема данноrо элемента и толщина образца соответственно; (J" (/3, .1Е,

Ео) и IT парциальное поперечное сечение и интенсивность падающеrо

электронноrо пучка соответственно [6]. Парциальное поперечное сече 
ние задается полным поперечным сечением (J"l (п, 00, Ео) как

(J (13, м,Ео)= Т/р 'Т/М' б, (п,оо,Ео ), (3.7)

rдe 17р
и 17м эффективность детектирования для данноrо приемно 

ro yrла и данной ширины энерrетическоrо окна соответственно. На
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Рис. 3.13. Эффектив 
ность детектирования

(hb) К краякремния,
рассчитанная в виде

функции приечноrо
уrла

рис. 3.13 показана эффективностьдетектирования (1J )на К крае крем

ния, рассчитанная как функция приемноrо уrла rз [5]. Видно, что эф 
фективностьдетектирования возрастает с увеличением приемноrо утла

либо с увеличением энерrии падающеrо электрона.

з.3.3. Режимы анализа

Система линз, формирующих изображение в растровом электрон 

ном микроскопе, работает как входная линзовая оптическая спект 

рометра. Данная оптическая система выполняет двойную функцию:

формирование изображений и передача падающеrо пучка в спектро 

метр. Поэтому в анализе важным является выбор режима (режима

изображения либо режима дифракции). В режиме получения изоб 

ражения последнее формируется на экране просвечивающеrо элект 

pOHHoro микроскопа, а на входной точке спектрометра формируется
дифракционная картина. Поле зрения для анализа может быть выб 

рано с помощью входной апертурной диафраrмы спектрометра.

В этом режиме размер области анализа реrулируется изменением yвe 

личения микроскопа. В режиме дифракции на экране формируется
дифракционная картина, а на входной точке спектрометра формиру 
ется изображение. Уrол рассеяния (приемный уrол) может быть or 

раничен с помощью входной апертурной диафраrмы. Входная апер 

турная диафраrмадолжна использоваться для оrpаничения утла pac 

сеяния в режиме изображения.



3.4. Теоретические основы СХПЭЭ

3.3.4. Пределы обнаружения при анализе методом СХПЭЭ

Предел обнаружения выражается в виде минимальной детектируемой
массы (МДМ) (см., например, [7]). МДМ определялась по попереч 

ному сечению рассеяния, которое зависит от атомнorо номера (Z),
толщины образца и времени накопления. В последнее время рабочие

характеристики электронных микроскопов бьтиулучшены пyrем при 

менения электронной пушки с полевой эмиссией и высокочувстви 

тельноro параллельноrо детектора. В [8] сообщалось о примере преде 

ла обнаружения aToMHoro порядка величины. В этой работе с помо 

щью просвечивающеrо электронноrо микроскопа, имеющеrо

ускоряющее напряжение 100 кВ, работающеrо в растровом режиме и

оборудованноrо пушкой с полевой эмиссией, был определен един 

ственный атом Gd в одностенной уrлеродной нанотру6ке. Полаrают,
что минимальная обнаруживаемая концентрация в стандартном об 

разце методом СХПЭЭ, по rpубой оценке, составляет несколько aТOM 

ных процентов (%).

3.4. Теоретические основы СХПЭЭ

Дифференциальное поперечное сечение неупрyrорассеянных элект 

ронов с потерей энерrии в общем виде выражается через диэлектри 

ческую функцию Е (Е ==

Еl + iE
2), как

д
2
а 1 1

l
ll>

дЕдП
==

,,2a c2.7.
1т

rдe 1т [ (1/I»] мнимая часть  (1/I»,называемая функцией потери
энерrии [9] либо Функцией потерь [10]; ао радиус Бора (см. Прило 
жение 1); q вектор рассеяния, показанный на рис. 3.27 (см. ниже).
Функция потерь энерrии может выражаться как комплексная величи

на, имеющая действительную часть 1>1 и мнимую часть 1>2' в виде

(3.8)

Im [ !l    1> 11>12 I> + I> 
. (3.9)

Диэлектрическая функция определяется электрическим смеще 
нием D

(1)
падающеrо электрона, обусловленным плотностью заряда и

результируюшим электрическим полем Е(1)'
в виде

DOJ
I>== .

ЕOJ
(3.10)
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Рассмотрим случай, Korдa свободный электрон возбуждается па 

дающим электроном (модель Друда). Korдa электрическое поле oc 

цилляuии с частотой (f) для свободноrо электрона определяется Bыpa 
жением Е

(jJ

== Е
о ехр ( i(f)t)и их время релаксации равно _, то смещение

свободноro электрона удовлетворяет следующемууравнению:

т (
d
2
x +.!.. dx ) ==  eE

о
dt2 '[ dt

йJ (3.11)

Решением данноrо уравнения является:

еЕOJ
Х==

(
2 .(f)

)
.

то (f)

+I[
Дипольный момент электронов Р, наведенный этой осцилляци 

ей, определяется как

(3.12)

2

P== пex== E.
то

OJ
2 .(f)

(f) +I 

т

(3.13)

rдe п электронная плотность. Таким образом, диэлектрическая фун 
кция свободноrо электрона выражается в ВИде

( )
DOJ Р 4п-пе

2

2
[; (f) == ==1+4ff ==l  .

(f)

== l wp.
ЕOJ ЕOJ то (f)2 + i

т

1
.(3.14)

2 .
(f)

(f) +I 

т

rде (f)p называется частотой плазмона и определяется как

2 4п-пе
2

w == . (3.15)
р

то

Используя зависимость Е == nro, s тоже можно выразить через потерю

энерrии Екак

Е
2

в(E)==I 
р

.

Е
2
+ iE 11.

т

(3.16)

в вышеуказанном уравнении

Ер == nW
p , (3.17)

rдеЕ такназываемая энерrия плазмона, которая соответствует энер 
р

rии, полученной квантованием коллективноrо движения электронов
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внутри образuа. Именно этот конкретный случай называется объем 

ным плазмоном, а квантованное коллективное движение электронов

на поверхности называется поверхностным плазмоном. Из вышеука 
занноro уравнения действительная часть 8, и мнимая часть 82 диэлек 

трической функции определяются как

Е
2

1
E,(E)=I E 

'

(
дЕ

)
2'

1+
Е

ДЕ Е
2

1
Е2(Е)= ЕР

'

E 
.

(
ДЕ

)
2,

1+
Е

(3.18)

(3.19)

rдe дЕ (== п/с) соответствует полной ширине на полувысоте функции
р

потери энерrии. Korдa время релаксаuии для затухания плазменных

колебаний является достаточно длительным (т.е. дЕр очень мало), Е,
равно О при Е

== Е . Поэтому из уравнения (3.9) получается:
р

Im[ E( )] == :2 . (3.20)

Кроме Toro, из уравнения (3.19) 1/82 принимает большое значение и,

соответственно, функuия потерь энерrии образует резкий пик, анало 

rичный8 функцииплазменной энерrии. Cтporo rоворя, времярелакса 

ции является конечным, и, таким образом, 8, становится нулевым для

,

Е (Е,=О)=[(Ер )2  (Mp)2J2. (3.21)

На рис. 3.14 показаны 8
р 82 И функция потерь энерrии для

Е == 15 эВ и дЕ == 1 эВ. Отметим, что энерrия пика функции потери
р р

энерrии почти равна Ер
== 15эВ, и при этой энерrии 81

== о. с дрyroй

стороны, в области более высоких энерrий 8, почти равно 1, а 82 прини 
мает малое значение. Функция потерь энерrии, рассчитанная для

дЕ == 4 эВ, показана на рис. 3.14 пунктирной линией. Видно, что
р

полная ширина на полувысоте становится больше и положение пика

смещается в область более низких энерrий.
Если принимать во внимание межзонный переход валентно 

ro электрона, в уравнение (3.11) добавляется член осцилляции,
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соответствующий энерrии возбуждения Е; == пffi;. Таким образом, для

этоrо случая уравнение будет иметь вид:

(
d

2
X 1 dx 2 )т  +  +{().X== eE

о
dt2 'i dt

I йJ. (3.22)

Из этоrо уравнения можно получить выражение для е) и е
2

:

15

10

5

.s'1 
J о

--5

 10

 15

15

10

..... 
.L

.!1

5

о 5

(
Е.

)
2

( )
2 1 

Ер Е
e.(EH Е

HiH":'П
(3.23)

( )
2

Мр Ер 1

e,(E) 
EHiП{';' J

(3.24)

15 20 25 зо

(эВ)
(сравните высоты точек
пересечения сплошной

и пунктирной линий)

При допущении, что плот 

насть валентных элекrpонов COOT 

ветствует энерrии плазмона, ис 

пользуемойнарис. 3.14, нарис. 3.15

показаны е[ и е
2,
а таюке функции

потерь энерrии, rдe "Б; == 5 эВ. В 06 

ласти более высокихэнерI'ИЙ е[при 

мерно равно 1, а е
2 принимает

Ma 

лое значение. С дрyrой стороны, в

облас1И более низких энерrий е
2

образуетпикнаэнерrиимежзонно 
ro перехода "Б;. Энерrия плазмона

смещается в область более высоких

энерI'ИЙ в отношении той, которая
указана на рис. 3.14. Более тоro,

. .

,
- 

Рис.3.14. Значения ер е
2
и функция

потерь энерrии для Ер
== 15 эВ и DEp

==

== 1 эВ. Функцияпотерь энерrии (пун 

ктирная линия) дана для DEp
== 4 эВ

10 15 20 25 зо

энерrия (эВ)



что соответствует положению

пика функции потерь энерrии.

В этом случае межзонный пере 

ход не образует пика на спектре

потерь энерrии, однако он очеви

ден из значения е
2

" На самом

деле, е
2 соответствует спектруоп 

тическоrо поrлощения и дает

прямую информацию о межзон 

ном переходе. С дрyrой стороны,

спектр потерь энерrии е
2
не MO 

жет быть получен прямо, однако

можно получить значение, умноженное на 1/(E +E ).Таким образом,

для Toro чтобы оценить е
2
из спектра потерь энерrии в низкоэнерre 

тичной области, необходимо сначала получить действительную часть

1/е с помощью так называемоrо преобразования Крамерса Кронинrа.
При проведении такоro анализа необходимо с высокойточностью изме 

рить спектр потерь энерrии в области низких энерrий. Энерrия возбуж
дения поверхностноrо плазмона, который образуется индуцированием

продольной волныколлективноrодвиженияэлектронов вдольповерхно 
сти металла, определяется из энерrии объемноrо плазмона Е как

р

Рис. 3.15. Значения ер е
2
и ФУНК 

пия потерь энерrии, рассчитан 

ные с учетом межзонноrо пере 

хода (DE; 5 эВ)

е] становится равным О при энер 

rии Е; ,
а средняя энерrия равна

]

Е ( E2 +E )2р !
' (3.25)

3.4. Теоретические основы схпээ I 
50

40 ...

зо
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 10
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15

10

....."'j;"
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.!1

5

о 10 15 20

энерrИ-. (эВ)
25 зо5

Es Ер /.J2. (3.26)

Таким образом, пик поверхностноrо плазмона проявляется в об 

ласти более низких энерrий, чем пик объемноrо плазмона.

для возбуждения внутренних оболочек все можно выразить очень

просто с помощью одноэлектронноro возбуждения. В области BЫCO 

ких энерrий, rдe имеет место возбуждение внутренних оболочек, член
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е
1 диэлеК'Ipической функции почти равен 1, а е

2 rораздо
меньше 1. Таким

образом, основьmаясьнауравнении (3.9), функция потерь энерrии может

бытьmrreрпретированаспомощьюе
2, котораясоответствуетспеК'IpУОПТИ 

ческоrо поrлощения. Дрyrими словами, поперечное сечение неупрyrоrо

взаимодействия для возбуждения внyrpенних оболочек определяется Be 

роятностью перехода в терминахквантовой механики в виде:

d
2
0" == . 'E2== ' I<f lexp (iqr)l i>I\5(E E+Е; ) (3.27)dEdQ п

2
а;е

2

q2 a;q4 -7 f ,

rдe li > и 1/> являются волновыми функциями начальноrо и конечноrо

состояний для процесса одноэлеК'Ipонноrо возбуждения. Кроме Toro,

энерrия начальноrо состояния локализована и экспоненциальныIй член

может быть аппроксимирован для малоrо yrларассеяния (дипольная ап 

проксимация), и, таким образом, уравнение (3.27) упрощается до вида:

d
2
0"

== ; 4 .LI</lqrli>1
2

.д(Е Еf+ЕJdEdQ aoq f
(3.28)

пик нулевых потерь

Рис. 3.16. Соответствие возбуждения ls элек 

трона и К краяспектра потерь энерrии
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3.5. Анализ спектров пnтepb энерcuu электронов I

в уравнении (3.28) использована ортоrональность начальноrо и

конечноrо состояний. Из уравнения (3.28) видно, что в спектре потерь

энерrии может наблюдаться переход электрона OCToBHoro уровня на

незаполненное состояние выше уровня Ферми с правилами отбора,
удовлетворяющими соотношению Ы == :!: 1 (те 1 квантовое число

орбитальноrо yrловоrо момента). Например, кота возбуждается s 

электрон внутренней оболочки, может наблюдаться плотность неза 

полненнЬD( состояний в р орбитали,а ДJIЯ возбуждения р электронав

спектре потерь энерrии может наблюдаться плотность незаполнен 

ных s и d состояний.На рис. 3.16 показано соответствие возбужде 
ния Is электронаи К края,наблюдаемое в спектре энерrетических

потерь. Необходимо отметить, что вследствие оrpаниченноrо энерrе 

тическоrо разрешения метода СХПЭЭ в спектре не появляется дe 

тальная тонкая структура плотности незанятых состояний. Также в

металлических образцах предполaraется, что дырки на остовных обо 

лочках, производимые возбуждениями внутренних оболочек, MOryт эк 

ранироваться дрyrими электронами атомов (эффект экранировки),
однако в некоторых дрyrих случаях эффект экранировки mраздо сла 

бее, и в некоторых случаях нельзя пренебреraть взаимодействием между
дырками на остовных оболочках и возбужденным электроном. Таким

образом, при mrreрпретации спектра потерь энерrии необходимо про 

являть осторожность, кроме Toro, на больших yrлах рассеяния иноrда

появляются электроны, которые не удовлетворяют правилу отбора [11].

3.5. Анализ спектров потерь знерrии злектронов

3.5.1. Потери энерzии вследствие плазмонных возбуждении

Основным возбуждением валентных элеК'IpoНОВ является плазмонное воз 

буждение, которое на6тодается в области низких энершй. как описано в

ра:щеле 3.4, пик, соотвeтcrвующийвозбуждеюпоплазмона, появляетсявбли 
зи энерrии плазмона Е (см. уравнение (3.19». Поэтому на основе анализа

р

энерrииплазмонныхвозбужденийможнопроводитьидентификациюMaтe 

риалов и получать информацию об изменениях состава образца.
На рис. 3.17 показан спектр потерь энерrии с возбуждением Ba 

лентноrо электрона в небольших металлических кристаллах натрия
l

(Na), образующихея под влиянием электронноrо облучения.

I Обычно невозможно заrpузить в просвечивающий электронный микроскоп и про 
водить в нем наблюдение металлическоrо натрия по причине Toro, что натрий
леrко окисляется на воздухе даже при комнатной температуре. Однако если в

просвечивающем электронном микроскопе облучать электронами соединение

NaAlH., то с помощью электронной микроскопии можно наблюдать монокрис 
таллические преципитаты натрия, образующиеся из данною соединения, а также

кристаллический натрий [12].
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Значение энерrии (5,70 эВ)
для пика потерь энерrии вслед

ствие возбуждения валентноrо

электрона вблизи нулевоrо пика

слеrка меньше, чем теоретичес 

кое значение плазмонноrо воз 

буждения в натрии (5,95 эВ) (см.
табл. 3.1), как отмечено в разде 

ле 3.4. Пик, появляющийся при
значении энерrии примерно в

11,4 эВ, является так называемым

вторым плазмонным пиком.

Он появляется при значе 

нии энерrии в два раза выше

энерrии первоrо (исходноrо)
плазмонноrо пика, поскольку

данный пик возникает в резуль 

тате двойноrо возбуждения плазмона падающими электронами в

образце. Для толстых образцов такие пики, образующиеся в резуль 

тате MHoroKpaTHoro рассеяния, наблюдаются довольно часто. На рис.

3.18 показаны спектры потерь энерrии с возбуждением валентных

электронов в кристалле алюминия. При возрастании толщины

образца число пиков в результате MHoroKpaTHbIx плазмонных воз 

буждений увеличивается. В табл. 3.1 ПРИl3едены сравнения Teope 
ти ческихэкспериментальных значений пиков потерь энерrии
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на возбуждение валентных электронов для некоторыхтипичных ма
териалов. Возбуждение валентных электронов имеет поперечное

сечение рассеяния больше, чем поперечное сечение возбуждения
внутренних оболочек, наблюдаемоrо в области более высоких энер 

rий, поэтому, как правило, этот пик потерь энерrии леrче наблю 

дать.

3.5.2. Измерение средней длины свободноzо пробеzа
Heyпpyzozo рассеяния и оценка толщины образца

Как показано на рис. 3.18, интенсивность плазмонноrо пика возра 
стает при увеличении толщины образца. С друrой стороны, интен 

сивность пика нулевых потерь уменьшается при возрастании ин 

тенсивности плазмонноrо пика. Как правило, интенсивность пика

нулевых потерь 10 образца толщиной t определяется через общую
интенсивность электронов It как

I, I,CX+",(д) ), (3.29)

rдe А ([3) является константой, называемой среднейдлиной свободно 
р

ro пробеrа неупрyrоrо рассеяния, и зависит от приемноrо уrла {3. Как

правило, плазмонное возбуждение является наиболее вероятным

проuессом неупрyrоrо рассеяния в образuе, таким образом, средняя

Таблица 3.1. Значения потерь энерrии и ширина пика для возбуждения
валентных электронов

Экспериментальное Теоретическое
Вид материала значение значение См. работу

Е" (эВ) Е" (эВ) Ер (эВ)

Na 5,72 0,4 5,95 [13]

AI 14,95:t:O,05 0,5:t:O,1 15,8 [14]

Алмаз (С) 34 14 31 [15]

Si
кристаллич. 16,45:t:0,1 3,6 16,6 [16]

аморфный 16,НО,1 4,0 [16]

Ge
кристаллич. 15,9:t:0,1 3,4:t:0,2 15,6 [17]

аморфный 15,8:t:0,2 4,:t:O,8 14,8 [18]

Ер величина потери энерrии, д р
полная ширина пика на полувысarе (ПШПВ)
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р
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полученной методом СХПЭЭ (EELS), и толщиной об 

разца, полученной по изучению контуров экстинкции

на алюминии

длина свободноrо пробеrа для плазмонных возбуждений является oc 
новной компонентой в л ([3). Из уравнения (3.29) толщина образца t

р

определяется как

t=..:tAP)ln(IT /10) (3.30)

в вышеуказанном уравнении значение [т и [о можно леrко oцe 

нить из спектра, и, таким образом, толщина образца может опреде 

ляться с высокой точностью, если известна величина л .

р

На рис. 3.19 показана зависимость межцутак называемой относи

тельной толщиной образца t /л и толщиной образца (, полученной на
р

алюминии. Видно, чтоt/л
р либонатуральныйлоrарифмlп([/[о)явля 

ются пропорциональными толщине (, которая измеряется из контура

экстинкции, полученноrо в условияхдвухлучевойдифракции при воз 

буждении рефлекса 111. Принимая во внимание расстояние экстинк

ции для рефлекса 111 от алюминия, получают среднююдлину свобод
Horo пробеrа л ([3 == 8 мрад)

== 240 нм для ускоряющеrо напряженияр

200 кВ [19].
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Рис. 3.21. fеометрическая морфо 
лоrия пластинчатовидной части 

цы а Fе20з: а) внешняя форма
частицы; б) поперечное сечение

частицы ({ 57,5")

На рис. 3.20 показано соотношение между ln(1T / 10) и толщиной
образца, полученное на частице а Fе20зплоскопараллельнойформы
известной толщины. Форма образца показана на рис. 3.21а.

Korдa образец наблюдают с помощью электронноrо пучка, пада 

ющеrо параллельно направлению [0001] (см. рис. 3.21б), толщину t

рассчитывают через ширину боковой поверхности частицы, спроек 

тированной на направление [0001]. На рис. 3.22 показаны два спек 

тра потерь энерrии, полученных от образцов с различными толщи 

нами. На рис. 3.20 наблюдается хорошая пропорциональная зависи 

мость между t и ln(I!10)' причем эта зависимость сохраняется даже

для условий каналирования электронов, коrда падающий пучок па 

раллелен оси зоны. Основываясь на этой зависимости, можно oцe 

нить среднюю длину свободноrо пробеrа для а Fе20зпри ускоряю 
щем напряжении 200 кВ как равную 1 == 120:tl0 нм [20]. Используя

р

это значение л.
,
можно определять даже толщину частиц сложной

р

формы и тонких пленок, срезанных с помощью ультрамикротомии.

Отмеченное выше значение л. измеряется без апертурной диафраr 
р

мы объективной линзы. На рис. 3.23 показана зависимость 1/1n

(1!10) либо л./t для а Fерзот величины приемноro yrла {3. Видно,
что л./t уменьшается с возрастанием {3. Эта тенденция аналоrична
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толщины

а той, которая показана рис.

3.12 для обраЗllа Al. Однако в

случае oceBoro облучения элект 

ронным пучком (рис. 3.23б) при
возрастании f3 не происходитMO 
HOToHHoro уменьшения A/t для

особо малых входных уrлов. По 

лаrают, что это явление является

результатом эффектадинамичес 
кой дифракции. Толщину образ 
ца можно измеритьдрyrим MeTO 

дом, например посредством элек

тронной дифракции в

сходящемся пучке (CBED) (см.
раздел 5.1.2). По видимому,ис 
пользование СХПЭЭ для измере 
ния толщины является более эф 

фективном, если получено зна 

чение А
, поскольку применение

р

метода является достаточно про 

стым и ero наеrоточностьнеока 

зьшает прямое влияние кристал 

личность либо присутствие дe 

фектов решетки.

800

б

3.5.3. Потери энер2ии в результате возбуждения
электронов внутренних оболочек

3.5.3.1. Элементный анализ

Как показано на рис. 3.16, пороrовая энерrия возбуждения BHyтpeH 

них оболочек соответствуетразности между энерrией внутренней обо 

лочки и энерrией Ферми. Таким образом, элементы можно идентифи 
цировать путем измерения этой пороroвой энерrии. На рис. 3.24 по 

казан качественный анализ керамики, называемой SIALON. Сиrналы

азота и кислорода детектируются из области G (внутри зерна) и обла 
сти В (на rранице зерен) диаметром 30 нм. В отличие от энерrодис 

персионноrо рентreновскоrо спектрометра (см. рис. 4.7) К край азота

и К крайкислорода появляются на уровне высокоrо фона, поэтому

для количественноrо элементноrо анализа необходимо удалить этот
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фон. Интенсивность чистоrо сиrнала от элемента может бытьполуче 
напутем вычитания фона/в, который аппроксимируется выражением

/в == С. E Y, (3.31)

rдe Е потеря энерrии; Сиr постоянные. Сдрyrой стороны, интен 

сивность потерь энерrии на остовной оболочке /А дЛЯ элементаА, по 
падающеrо вданную область анализа, теоретически описываетсяурав 
нением (3.6) и интенсивностью падающеrо пучка /тв виде:

/А =о пAtaAfJ,M,EO)/T' (3.32)

rде ПАИ t количество атомов в единице объема для элемента А и

толщина образца соответственно; аifЗ, l1E, ЕО) парциальное попе 

речное сечение элементаАдля приемноrоyrла rз, энерrетическоrо окна

шириной l1Eи энерrии падающеro электрона Ео. Поперечное сечение

рассеяния тем больше, чем ниже атомный номер. Поэтому метод

СХПЭЭ обеспечивает более высокую ЧУВС1Вительность при анализе

более леrких элементов. Для количественноrо анализа с помощью

СХПЭЭ, используя измеренную интенсивность сиrнала и рассчитан

ное поперечное сечение рассеяния, число атомов в области анализа

может быть оценено как

/А 1
n   .A 

/т t.aA(fJ,M,Eo)' (3.33)

Для одноrо спектра, удаляя тоmцину образца и интенсивность

падающих электронов, получают отношение концентрации двух эле 

ментов (А и В) в виде [21]:

ПА /А
.

ав (fЗ,М,Ео)
nв /в аА(Д,М,Ео ). (3.34)

Отметим, что для исследования методом СХПЭЭ необходимы

особенно тонкие образцы, в которыхMHoroKpaTHoe рассеяние являет 

ся пренебрежимо малым, поскольку мноrократное рассеяние прямо
влияет на точность анализа.

3.5.3.2. Тонкая структура спектра потерь энер2ии,

обусловлеННО20 возбуждением внутренних оболочек

Как отмечено в разделе 3.4, потери энерrии вследствие возбуждения

внутреннихоболочекнесутинформацию об ихэлектронной структуре,
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такой как плотность незанятых состояний. Поэтому анализу тонкой

структуры различных материаловуделялось большое внимание. ВдaH 
ном разделе в качестве типичных примеров тонкой структуры спект 

ров потери энерrии в результате возбуждения внутренних оболочек

представлены К краябора, yrлерода и кислорода, атакже L крайпере 

ходных металлов. В первом случае наблюдались потери энерrии в pe 

зультате 18 2р перехода, а во втором случае наблюдались энерrети 

ческие потери в результате 2р 3d перехода. В области энерrии от

края поrлощениядо энерrии на 50 эВ выше края поrлощения в спект 

ре потерь энерrии находит сильное отражение плотность незанятых

состояний; этот эффект называется ELNES (energy lo88near edge
8trиcture структура потерь энерrии вблизи края). С дрyrой стороны, в

области потерь энерrии с энерrией на 50эВ выше энерrии края в спек 

тре находит сильное отражение состояние окружения возбужденноrо
атома (т.е. информация об межатомном расстоянии). Этот эффект Ha 
зывается EXELFS (extended energy lo88fine 8trиcture расширенная
тонкая структура потерь энерrии), для Toro чтобы отличать ero от

ELNES (см. рис. 3.30). EXELFS соответствует EXAFS (extendedX ray
ab80rption[ше 8trиcture расширеннаятонкая структураpeнтreHOBCKoro

поrлощения) в спектрах peHTreHoBcKoro поrлощения.

К краябора и У2Лерода. На

рис. 3.25 показана зависимость [х10']
1.5

К края бора от yrла рассеяния

[22], полученная нанитриде бора
(BN), имеющем rексаrональную

структуру (рис. 3.26). На K Kpae
бора наблюдались резкие пики с

энерrиями 188и 194эВ,называе 

мые п* и а* соответственно. Эти

пикисоответствуютвозбуждеmпo

внутренней оболочки (18) до He 
занятых зон проводимости п* и

а* соответственно
2
.

Зонап*, соответствующая 2pz
орбиталям бора и водорода, ло 

кализованавдольоси с; а зона п*,
соответствующая орбиталям 2р

ху

n.

<i'

0.5

1/2d

о
200 250

потери энерrии (эВ)
300

Рис. 3.25. Зависимость К краябора
от yrла рассеяния в нитриде бора

z Связывающие орбитали, занятые электронами, называются 1[ и 0-, а антисвязы 

вающие орбитали, которые находятся на более высокой энерrии и не заняты

электронами, называются 1[* и 0-*.
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. в атом о N атом

Рис. 3.26. rексаrональная структура

нитрида бора

L.
а

k"
k

k"

бора и водорода, лежит в плоско 

сти с. Поэтому, как показано на

рис. 3.27, процесс возбуждения с

компонентами векторов рассея 

ния параллельно оси с (рис. 3.27а)
(т.е. возбуждение до зоны тс*) дe 

тектируется селективно при Ha 

коплении спектра вдоль прошед 

шеrо пучка. С дрyrой стороны,
компоненты векторов рассеяния параллельно плоскости с (рис. 3.27б)
(т.е. возбуждение до а*) появляются путем накопления спектра в поло 

жении, уделенном от прошедшеro пучка. На рис. 3.25 показаны спект 

ры, полученные какв положении прошедшеrо пучка, таки в положени 

ях 1/4d и 1/2d, которые соответствуют 1/4 и 1/2 расстояния прошедшеrо
пучкадо рефлекса 100 (l/d, те dравно 0,217 нм). Ясно про демонстри 
рована замена тс* переходана а* переходпри изменении yrла рассея 

ния, по мере тот как ширина приемноrо yrла (yrловое разрешение)
устанавливается на величину, меньшую 1/50d.

Что касается тс связии а СВЯЗИyrлерода, хорошо известно, что

yrлерод может быть представлен в различных кристаллических струк

турах, таких как алмаз, rрафит и аморфное состояние. Алмаз имеет

алмазоподобную кристаллическую структуру (такую же, как у KpeM 

ния), как показано на рис. 3.28а, и каждый атом yrлерода связан

q("",-q)

Iq I . .q.   ,

Jlt "''''''''' 
Iq)

Рис. 3.27. Вектор рассеяния для reK 

саroнальноrо нитрида бора: а) q па 

раллелен с оси;б) q перпендикуля 

рен с оси
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Рис. 3.28. Структуры алмаза (а) и rpафита (6)

40

 3O
u
О
:I:
"'
"
u
:I:
Q)

!;: 20
"

Рис. 3.29. Спектры

потерь энерrии, Ha 

6людаемые на aMOp 

фном уrлероде, rpa 

фите и алмазе

10

о

0*

300 350 400

потери энерrии (эВ)

450

с четырьмя окружающими ero атомами (четырехкоординационный).
Связь c c(yrлерод yrлерод),называемая cr связью,является сильной
и стабильной. а* при 291 эВ соответствует связи, наблюдаемой в спек

тре алмаза (рис. 3.29).
fрафит имеет rpафитоподобную структуру, состоящую из кольце 

вых слоев, включающих по шесть атомов, как показано на рис. 3.28б.

Здесь yrлерод С связан с тремя соседними атомами (трехкоордина 
ционный). Такая связь c cтакже является cr связью,и энерrия связи

5 678
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а 6

спектр после операции
деКQНВDnЮЦИИ

I
"

исходный спектр К края
rрафита

(после вычитания фона)

в

функция радиальноrо
распределения (RDF)

остаточная тонкая

структура EXELFS

Distance (nm)
о

Рис. 3.30. Анализ протяженной тонкой структуры потерь энерrии

(EXELFS) К краяпоrлощения уrлерода в rрафите

является такой же, как и для алмаза. Следует отметить, что электрон,

как правило, имеет четыре связывающие орбитали, поэтому одна op 
биталь в трехкоординационном положении остается открытой.

Таким образом, один из атомов локализован, не касаясь шести

атомов, и связан с атомом в соседнем слое. Этотак называемая тс связь.

Таким образом, на К крае уrлерода в спектре rрафита наблюдается пик

энерrии 248 эВ, соответствующий тс связи,аналоrичной rексоrональ 

ному нитриду бора (h BN), упомянутому выше. Более тою, на K кpae
наблюдалея пикcr* с энерrией 291 эВ (рис. 3.29). Для аморфноrо KpeM 
нил на спектре в положении тс* связинаблюдается небольшой пик.

Этот пик показывает, что в состав входит небольшое количество мик

рокристаллов, имеющих тройную координацию.



3.5. Анализ спектров потерь энерcuu электронов I

Пик с положением а* является ши 

роким, указывая на то, что межатомные

расстояния а связинепостоянны. Сооб 

щалось, что пик п* наблюдается на aTO 

махyrлерода в трехкоординационном co 

стоянии, расположенных на rраНИllах зе 

рен либо кристаллических дефектах в

алмазе [23].
На рис. 3.30 показан анализ области

потерь энерrии (EXELFS) выше К края
уrлерода в rpафите [24]. На рис. 3.30а по 
казан спектр, полученный удалением

фона из исходноrо спектра, а на рис. 3.30б

показан спектр, полученный операцией

обратной свертки спектра пика в области

низких потерь энерrии, включающий пик

нулевых потерь и пик плазмонных потерь,

для тою чтобы устранить влияние MHoro 

кратноrорассеяния. Нарис. 3.30в показан

спектр ОСllИЛЛЯllИОННОЙ компоненты, по 

лученной вычитанием неосциллици 

рующей компоненты из спектра на

рис. 3.30б. Функция радиальною распре 
деления (RDF) (рис. 3.30r) может бытьпо 

лученапутем Фурье преобразования спек

тра, показанноrо на рис. 3.30в. Основной Рис. 3.31. Спектр К края
пикнаО,14 нм на рис. 3,30rхорошосоrла кислорода в La2 xSrXCu04
суется с межатомнымрасстоянием О, 14 нм

атомов yrлерода в rрафите.
Поскольку данные для анализа методом EXELFS требуют малой

статистической поrрешности, анализ обычно оrpаничен K KpaeMпо 

rлощения леrких элементов.

K KpaйnО2Лощенuя кuслорода. Что касается окислов меди (сверхпро 
водяший оксид), на рис. 3.31 показаны спектры К краяпоrлошения

(Is 2р) в сверхпроводящем оксиде La2 XSrxCu04[25]. При замещении
Sr 2 на LаЗ концентраllИЯ дырок (носителей заряда в сверхпроводнике)
возрастает. При увеличении концентраllИИдырок высотаполочкивбли 
зи пика 528 эВ возрастает. Результат показывает, что дырки в основном

локализуются в местоположениях атомов кислорода. Следовательно,
электронную структуру этих материалов можно интерпретировать как

5*

)1' i;; х=0.3
 !.! Р \;"\.д/

.

:

 \
";';!""

:c:

fil' i!!i х=0.15
.., ;;',

'\:,
:;.;,.,. .. "< 

!
;

Т. "

:i!
. iiii х=о

.' 1111
; !'I\. /i\.lil\.. fi

.1 ;it1!!H!irтfii
Н
i
i

530 540 550

потери энерrии (эВ)
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Рис. 3.32. Плотность состояний

вСиО

а х = 0.95

А

+ л
N'

:\ f
.V

.

520 540 560

6 х = 0.85

А

 -.I'\. 
;

520 540 560

в х = 0.75

А

t

о
520 540 560

потери энерrии (эВ)

Рис. 3.33. Спектр К краякислорода
в Вi, хСахМпОз

электронную структуру с плот 

ностью состояний, показанной

на рис. 3.32.

На рис. 3.33 и 3.34 показаны изменения К краякислорода в окисле

марrанца Вil xСахМпОз при изменении состава и при фазовом переходе

соответственно [26]. Окислы марrанца привлекают к себе большое вни

мание исследователей в связи с их колоссальным маrнетосопротивле 

нием. Сообщается, что дырки в результате замещения Са
2+
на Bi3+ ло 

кализуются на орбиталях Mn 3d.Считается, что зависимость высоты

пика (А) от концентрации дырок, показанная на рис. 3.35, является

результатом rибридизации 3d орбиталимарrанца и 2р орбиталикис 

лорода. С дрyrой стороны, высота пика снижается в результате фазо 
Boro перехода при понижении температуры.



3.5. Анализ спектров потерь энерcuu электронов I

Предполarается, что это яв 

ляется эффектом так называемо 

ro зарядовоrо упорядочения в

мп
з+
и Мп

4
+, создаваемоrо напря 

жениями решетки, приводящи 

ми кснижению rибридизации 3d 

орбитали марrанца и 2р орбита 
ли кислорода.

L крайпереходныхмеmаллов.
В переходных металлах с час 

тично заполненными d зонами

в спектре поrлощения появля 

ются резкие пики или края по 

rлощения (такназываемые белые

линии) в результате перехода 0.85
«

(р d), который удовлетворяет

правилу отбора. Плотность за 

полненных состояний электро 

нов в зоне D была оценена из из 

мерения интенсивности белых

линий. [27]. Для определения

изменения электронной CТPYK 

туры из спектра потерь энерrии

важно проводить сравнение

спектров в тонких образцах oд 
ной и той же толщины. В этой

работе представлено определе 
ние изменения L краяпоrлощения в TisoNi48Fe2 в результате фазо 
Boro перехода. На рис. 3.36а показаны L краяпоrлощения Ti и Ni

соответственно. Изменение высоты L KpaeBпоrлощения вследствие

мартенситноrо фазовоrо перехода «исходная фаза мартенсит»
ясно наблюдается на увеличенных спектрах на рис. 3.36б и r. На

данном рисунке символами L2
и LJ обозначены белые линии, COOT 

ветствующие переходам из 2рl/2 и 3р3/2 в 3d (объяснение таких

обозначений, как L
2
и 2р]/2, см. в разделе 4.]). Мартенситный фа 

зовый переход может быть подтвержден по изменению микростук 

туры, показанной на рис. 3.37. Спектры потерь энерrии реrистри 

ровались в области, обозначенной символом «Х» на рис. 3.37. Вид 

но, что высота L
2,J краев поrлошения Ti в результате фазовоrо

перехода снижается, в то время как высота L2,J
краев поrлощения Ni

[х10']
фаза при комнатной температуре

f!. 10
u
о
:<
'"
"
u
:<

:!! 5
:<
"

фаза при низкой температуре

о
600520 540 560 580

потери энерrии (эВ)

Рис. 3.34. Изменение К краякисло 

рода в Вiо,2Сао.8МПОз

а
",,,,
а"
:<"

0.80

....u
"о
u:<
о'"
:<"
....u
О 0.75

:<

::s:

.

.

. .

520

0.7 0.8 0.9

концентрация Са

Рис. 3.35. Изменение К края кисло 

рода (пикАна рис. з.з3) в Щ хСахМпОз
при изменении стехиометрии
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Рис. 3.36. Изменение L краяTi (а) и Ni (6) в TisoNi48Fe2 в резуль 

тате фазовоrо перехода. (6), (r) увеличенные фраr 
менты спектров а) и в).
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Рис. 3.37. Изменение микроструктуры TisoNi48Fe2 в результате

мартенситноrо фазовоrо перехода: а) исходная CTPYKTY 

ра; 6) мартенсит
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Рис. 3.40. а) Изменение L краяпоrлощения Тi, наблюдаемое в об 

разцах TisoNi4BFe2 различной толщины; б) зависимость OT 

нощения пик/фон (П/Ф) на L Kpaeот толщины образца



 Orлава з. Спектроскопия характеристических потерь энер2ИИ электронов

возрастает. Для подтверждения этих из 

менений наблюдали спектры в цикле «ис 

ходная фаза мартенсит исходная

фаза», как показано на рис. 3.38. Делает 

ся вывод, что плотность незаполненных

состояний Ti в результате мартенситноrо

фазовоrо перехода снижается, в то время

как плотность незаполненных состояний

Ni возрастает [28]. Для количественноrо

расчета плотности белых линий необхо 

димо нормировать интеrральную интен 

сивность пика (1) на интенсивность фона
ив), наблюдаемую вдали от данноrо края

поrлощения (рис. 3.39). В табл. 3.2 пока 
заны различия в нормированных интен 

сивностях в результате фазовоrо перехо 
да [(IA/IB) А IА/IвЦ' наблюдаемыенараз 
личных участках двух образцов (NQ 1 и 2).
Видно, что на различных участках наблю 

даются тенденции к изменению элект 

ронной структуры. На рис. 3.40а показа 
ны L краяпоrлощения Ti, наблюда 
емые на различных участках образца

ТisoNi48Fe2. Спектры являются нормиро 

ванными на высоту уровня фона ниже L 

краев поrлощения. Видно, что высота L 

края для тонких участков кристалла является большой. На рис. 3.40б

изображена зависимость пика в отношении L край/фон(пик/фон)
в виде функции толщины образца.

Отношения пик/фон постепенно возрастают с увеличением тол 

щины образца. Хотя высокое отношение пик/фок было получено при
толщине образца менее L50 мм, необходимо отметить, что TOHKO 

пленочный эффект возрастает при толщинах образца менее 100 нм, а

поведение мартенситноrо перехода на таких тонких участках откло 

няется от поведения на толстых участках либо в массивном образце.
На рис. 3.41 показаны L краяпоrлощения меди в медных образ 

цах и образцах соединений на основе меди [29]. Для образца Си в

области L краярезких пиков не наблюдается, поскольку 3d зонамеди
заполнена 10 электронами. С друrой стороны, в соединениях типа

СиО в спектре в местоположениях L
з
и L

2
наблюдаются два резких

CuO

925 950 975

потери энерrии (эВ)

Рис. 3.41. L2,з краямеди в

меди и соединениях на oc 

нове Си
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пика либо белые линии. Полаrают, что для

образования данноro соединения некоторые
электроны из 3d зоныпереходят к кисло 

роду, и, таким образом, некоторые из 3d зон

в меди являются вакантными. В образцах

Al6ЗСU24FеlЗИ Cu6o
Ti

40
на L2/з краяхнаблюда 

ются относительно небольшие пики. Пола 

rают, что что в соединениях на основе меди,

содержащих друrие переходные металлы,

между 3d зонамимеди и друrими переход 

ными металлами имеется небольшой пере 
нос заряда, поэтому некоторые из 3d зон

меди являются вакантными. По сравнению
со спектром Cu

6o
Ti

40 ширина L2з краевco 
единения АlБЗСU24FеlЗ является большой.

Полаrают, что ширина пиков является pe 

зультатом rибридизации 3d зонмеди и

s/р зоналюминия, причем последние зоны
HaMHoro шире 3d зонмеди. Были обнару 
жены широкие пики у L2/з KpaeBмеди,

KOTO 

рые монотонно возрастали с увеличением

концентрации алюминия в CUlOO xAlx,как
показано на рис. 3.42.

925 950 975

потери энерrии (эВ)

Рис. 3.42. L2з краямеди
в CUIOO xAlxмеди и соеди 
нениях на основе Си

Таблица 3.2. Отношение интенсивностей (lJIB) исходной (Р)
И мартенситной (м) фаз и их различия

N 
(!JIB)p (!JIB)м (IJIB)M  (!JIB)P

Исходная Мартенсит Мартенсит
фаза исходная фаза

Ti 1,33 1,27  6x1O '
11

+5х1О ЗNi 0,682 0,687

Ti 1,37 1,31  6x1O '
12

Ni 0,832 0,832 О

Ti 1,57 1,51  6x1O '
13

+7х1О ЗNi 0,721 0,728

Ti 0,899 0,836  6x1O '
21

+8х1О ЗNi 0,645 0,653

тi 0,959 0,946  1x1O '
2 2

+1х1О ЗNi 0,706 0,707
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3.6. Принципы и применение метода

энерrетической фильтрации электронов

3.6.1. Электронная оптика энер2етичеСКО20 фильтра

На рис. 3.43а показана схема хода оптическихлучей в энерrетическом

фильтре n типа(омеrа тип).Во входной и в выходной точках спект 

рометра имеются точки кроссовера. Изображение, формируемое про 
межуточной линзовой системой на входной линзе фильтра, является

входным изображением, а изображение, формируемое в выходной точ

ке кроссовера, является выходным изображением. В режиме передачи

изображения фокус промежуточной линзы устанавливается так, что 

бы он лежал на изображении, формируемом объективной линзой, и,

таким образом, как входное, так и выходное изображение являются

обычными электронно микроскопическимиизображениями. В режи 

ме дифракции фокус промежуточной линзы устанавливается таким

образом, чтобы он лежал в плоскости дифракционной картины (в зад 
ней фокальной плоскости), формируемой объективной линзой, по 

этому как входное, так и выходное изображение являются картинами

электронной дифракции. На рис. 43б показана энерrетическая дис 

персия фильтраn типа.Падающие электроны, проходящие через 1 й

энерrодисперсионный спектрометр, попадают во второй спектрометр.

На выходе 2 roспектрометра энерrетическая дисперсия исчезает. 3 й

спектрометр снова создает энерrетическуюдисперсию, затем в4 Mспек 

трометре появляется бездисперсионная, так называемая axpOMa 

тическая, плоскость. И в конце концов, под4 Mспектрометром созда 

ется большая энерrетическая дисперсия.

Конструкция спектрометра такова, что выходная плоскость co 

впадает с последней плоскостью энерrетической дисперсии. По 

этому на этой плоскости энерrетической дисперсии формируется
резко сфокусированный спектр потерь энерrии. С друrой стороны,
конструкция спектрометра выполнена таким образом, чтобы на xpo 

матической плоскости 4 ro спектрометра создавалось выходное

изображение. Это изображение называется ахроматическим изобра 
жением.

Korдa фокус проекционной линзы, установленной под спектро 

метром, помещают в плоскость энерrетической дисперсии, на экра 

не можно наблюдать спектр потерь энерrии. Korдa фокус проекци 
онной линзы устанавливают таким образом, чтобы он совпадал с

плоскостью ахроматическоrо изображения, на выходе спектрометра
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промежуточная линза

второй
вхо ное

спектрометр

изоgражение

четвертый
спектрометр

а 6

третий
спектрометр

плоскость ...............

энерrетической
дисперсии

выходное

изображение ахроматическая...
(ахроматическое плоскость

изображние)

проекционная линза

Рис. 3.43. Оптическая схема хода лучей (а) и энерrетическая дис 

персия (6) в фильтре омеrа типа

наблюдается обычное электронно микроскопическоеизображение в

проходящих электронах. В режиме наблюдения с отбором электро 
нов, обладающих конкретной потерей энерrии, получают изображе 
ние с фильтрацией по энерrии, при этом щель энерreтическоrо селек 

тора расположена в плоскости энерreтической дисперсии. Korдa эта

щель выводится из плоскости энерrетической дисперсии, наблюдают

нефильтрованное изображение.
При таком способе фокус проекционной линзы установлен Ta 

ким образом, чтобы он находился в плоскости ахроматическоrо изоб 

ражения, поэтому ахроматическое изображение без разброса электро 

нов по энерrии получают, даже если будет установлена широкая щель
и даже в том случае, если шель будет выведена совсем. Принuип этой
оптики является таким же, как и у дрyrих энерrетических фильтров.
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Аберрации энерrетическоrо фильтра и изохроматизм.

Б том случае, если применяемый энерrетический фильтр не обладает

аберрацией, в плоскости энерrетической дисперсии формируется спектр по 

терь энерrии без искажений, как показано на рис. 3.44. Однако на практике

всеrда имеются некоторые искажения, поэтому прямоуrольный спектр для

спектрометра с одиночной фокусировкой имеет дисторсию (см. рис. 3.48,

внизу). На рис. 3.45 показан спектр потерь энерrии с двойной фокусировкой,

подверrнутый аберрации, включающей аберрацию BToporo порядка. Korдa

изоэнерreтическая ось не перпендикулярна оси потерь энерrии, имеется TeH 

денция к возникновению дисторсии. Korдa искаженный спектр выбирается с

помощью щели, имеющей механически изrотовленную линейную параллель 

ную форму. ТО происходит отбор электронов с различной энерrией. особенно

для больших значений приемноro уrла (у). В этом случае в отсутствие аберра 
ции энерrия в точке Р равна энерrии падающих электронов, Т.е. потери энер 

rии отсутствуют; при аберрации энерrия в этой точке соответствует потере

энерrии ( ,ll,Е), rде ось потерь энерrии и искаженная изоэнерrетическая ось

пересекаются друr с друrом. Если энерrетически фильтрованное изображе 
ние получают при таких условиях, то получается отфильтрованное изобра 
жение, энерrия электронов в котором в центре и на краях отличается (рис.
3.45б). Заштрихованная область соответствует изображению, включающе 

му электроны с потерей энерrии меньше,  ,II,E. Как правило, чем больше

входная уrловая апертура, тем больше аберрация спектрометра. rOMoreH 

ность энерrии в оrраниченной области фильтрованноro изображения назы 

вается изохроматизмом. На практике для уменьшения входноro уrла в целях

подавления аберрации вводят объективную апертурную диафраrму, апер 

турную полевую диафраrму и входную апертурную диафраrму спектрометра
(см. рис. 3.47, внизу). Более тoro, если ширина энсрrоселектирующей щели

является достаточно большой, то на фильтрованном изображении можно

пренебречь различием потерь энерrии (так называемой неизохроматичнос 
тью изображения).
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Рис. 3.44. Спектры потерь энерrии без дисторсии: а) с одиночной

фокусировкой; б) с двойной фокусировкой
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ВХОДНОЙ уrол (у)

эквиэнерrетическая ось

энерroселектирующоя о
щель

6

Рис. 3.45. Спектр спектрометра с двойной фокусировкой, иска 
женный под воздействием аберрации (а), и результи 

рующее фильтрованное по энерrии изображение (б)

3.6.2. ЭнеР2етические фильтры и их особенности

с недавних пор энерrетические фильтры, устанавливаемые на элект 

ронные микроскопы, условноделятся на три типа (рис. 3.46). Одни из

них называются внутриколонными фильтрами, в этом случае энерrе 

тический фильтр встраивается непосредственно в электронно опти 

ческую колонну микроскопа. Примерами фильтров, встраиваемых в

колонну, является фильтр n типа(фильтр омеrа типа)[30] и фильтр
Кастена rенри[31]. Дрyroй тип фильтров называют постколонными

фильтрами, Korдa фильтр устанавливается в нижней части колонны

микроскопа (т.е. под камерой фотореrистрации). Как правило, пост 

колонными фильтрами являются энерrетические фильтры ceKTopHOro

типа [32, 33]. В обоих случаях на экране монитора можно наблюдать

спектры потерь энерrии, а также можно фильтровать электроны с оп 

ределенной потерей энерrии для записи изображений и картин элек 

тронной дифракции с энерrетической фильтрацией. В микроскопах с

внутриколонными фильтрами можно применять все типы систем pe 

rистраuии изображений, например фотопленку, фотолюминесцент 
ные цифровые пластинки (Imaging Plate), ПЗС камерыс медленной

разверткой. С друrой стороны, на микроскопах, оборудованных пост 
колонным фильтром, моryтиспользоватьсятолько ПЗС камерысMeд 
ленной разверткой. Поэтому при наличии постколонноro фильтрадо 
статочно трудно получить картину электронной дифракции
в широком диапазоне yrлов рассеяния. Однако вследствие Toro, что
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образец
объективная линза

промежуточная линза

фильтр oMera 

типа

щель

проекционная линза

фильтр
МаrHИТО 

ceKTopHoro
типа

экран

цифровая
фотопластинка
или пзс.камера
с медленной
разверткой

а

образец

оьективная линза

промежуточная линзо

проекционная линза

экран

ПЗС-камеР9
с медленнои

разверткой

увеличивающая линза (квадрхпольная
и секступольноя линзы)

б

Рис. 3.46. Два типа энерrетических фильтров а) внутриколон 
Horo типа; б) постколонноrо типа

такой фильтр леrко устанавливается на различные микроскопы, ero

предполаraют применятьдля наблюдения энерrетически фильтрован
ныхизображений с высоким разрешением. Особенности каждоrо типа

фильтров описаны ниже.

3.6.2.1. Энерzетический фильтр KacтeHa TeHpи

Энерreтический фильтр KaCTeHa rенри бьш разработан Кастеном и

др. в 1962 r. [31], а ero серийный выпуск бьш начат фирмой «Zeiss» в

1986 r. Ero производство бьшо прекращено в 1994 r. Фильтр устанавли

вается между двумя промежуточными линзами. Траектория электро 

нов отклоняется на 90°, а их дисперсия по энерrии осуществляется
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Рис. 3.47. Спектр потерь энерrии и распределение ero интенсив 

ности, полученные с помощью фильтра омеrа типа

при помощи маrнитосекторноrо спектрометра треуroльной формы.
Затем электроны отклоняются электростатическим зеркалом, YCTaHOB 
ленным сбоку маrнитноrо спектрометра. После отражения от зеркала

электроны снова попадают в маrнитный спектрометр, и на оси микро 

скопа происходит дисперсия электронов по энерrии.

При помощи энерrоселектирующей щели путем селекции элект 

ронов, обладающих конкретной энерrией, и при установке точки фо 
куса промежуточной линзы ниже фильтра в плоскости ахроматичес 

Koro изображения на экране получают энерrетически фильтрованное
изображение. Поскольку к электроду электростатическоrо зеркала

должно прикладываться напряжение, в точности равное ускоряюще 

мунапряжению микроскопа, возникают некоторые технические orpa 

ничения в связи с применением фильтра TaKoro типа в высоковольт 

ных электронных микроскопах.

3.6.2.2. ЭнеР2етический фильтр OMeca типa

Энерrетический фильтр омеrа типабыл разработан Занчи и др. в

1975 r. [30], а ero серийное производство было начато фирмой «Zeiss»
в 1991 r. и фирмой JEOL в 1997 r. В общих чертах конструкuия дaH 
Horo фильтра базируется на тех же принципах, что и конструкция
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фильтра Кастена rенри,но вместо электростатическоrо зеркала

применяются дополнительные маrнитные спектрометры с маrнит 

ным полем, направленным в противоположную сторону, чем поле у

предварительных маrнитных спектрометров. Поскольку нет необ 

ходимости в приложении BbIcoKoro напряжения к маrнитному спек

трометру, данная конструкция имеет преимущество при ее исполь 

зовании в высоковольтных электронных микроскопах. Фильтр co 
стоит их четырех либо трех спектрометров, причем траектория

электронов в них напоминает rреческую букву n (oMera), поэтому
такой фильтр называется фильтром омеrа типа.На рис. 3.47 пока 

заны спектр потерь энерrии и распределение интенсивности, полу 

ченное с помощью этоrо типа. Поскольку в микроскопе с таким

фильтром в дополнение к ПЗС камере с медленной разверткой мож

но использовать цифровые фотопластинки, то можно производить

запись спектра потерь энерrии с ВЫСОКОй точностью блаrодаря BЫ 
сокому разрешению uифровой фотопластинки, превышающему

зооохзооо пикселей. Поскольку высота фильтра либо расстояние

между входной и выходной точками спектрометра являются ДOCTa 

точно большими, ero недостатком является то, что он удлиняет KO 

лонну микроскопу.

3.6.2.3. ЭнеР2етический фильтр сектОрНО20 типа

Энерrетический фильтр ceKTopHoro типа (см. рис. 3.46б) бьш раз 
работан Agika и др. в 1986 r. [34], а еro серийный выпуск был начат

фирмой «Gаtап» в 1992 r. Он был разработан на базе обычноrо спек 

трометра, который ранее устанавливалея в нижней части камеры

фотореrистраuии электронноrо микроскопа. Энерrоселектирую 
щая щель вводится в плоскость энерrетической дисперсии, при
этом можно производить селекцию электронов, обладающих KOH 

кретным значением энерrии. Окончательное изображение с филь 
трацией по энерrии образуется путем применения увеличивающих

линз за щелью. На рис. 3.48 показан энерrетический спектр, по 

лученный с помощью данноro фильтра. Спектр имеет линейчатую
форму, поскольку спектрометр обладает дисперсией с линейчатой

фокусировкой (так называемый спектрометр с одиночной фоку 

сировкой). Белая полоса, соответствующая так называемому пику

нулевых потерь энерrии, слеrка изоrнута. Этот изrиб обусловлен
аберрацией спектрометра BToporo порядка. На рис 3.49 показана

энерrетическая дисперсия картины электронной дифракции. В си 
стематических рефлексах вдоль вертикальноrо направления каж 



З.6. Принципы и применение метода энер2етической фильтрации... I

потери

энеfrии
на возбуждение плазмона

I
пик нулевых потерь энерrии

Рис. 3.48. Спектр потерь энерrии, полученный с помощью энер 

rетическоrо фильтра секторноrо типа

1"
..

. . .....

Рис. 3.49. Энерrетическая дисперсия в картине электронной диф 

ракции, наблюдаемой с помощью энерrетическоrо

фильтра ceKTopHoro типа

дый рефлекс имеет энерrетическую дисперсию в rоризонтальном

направлении. Поскольку фильтр ceKTopHoro типа создает боль 

шую дисторсию изображения, обычно такая дисторсия корректи 

руется с помощью квадрупольных и секступольных линз. Для Ha 

блюдения выбирается только центральная часть увеличенноrо

изображения, поэтому оrраничение поля зрения является HeДOCTaT 

ком фильтров TaKoro типа. С друrой стороны, преимуществом

фильтра является то, что он может устанавливаться на любой мик 

роскоп.
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3.6.2.4. Энер2етический фильтр 2aMMa типa

Энерrетический фильтр raMMa (у) типабыл разработан Тайя и др. [35],
а серийный выпуск этих фильтров был начат компанией HITACHI в

1996 r. Производство этих фильтров было прекращено в 1999 r. Прин 
цип работы TaKoro фильтра в принципе аналоrичен принципу работы

омеrа фильтра,но форма траектории электронов напоминает rречес 

кую букву у (raMMa). Фильтр имеет упрощенную механическую KOHCT 

рукцию блаrодаря применению двух маrнитных спектрометров. Бла 

rодаря своему преимуществу, выражающемуся в малом весе фильтра,
возможно получение большой энерrетической дисперсии даже в KO 

ротких электронно оптическихколоннах.

3.6.3. Методика анализа с энерzетической фильтрацией
электронов и ее применение

3.6.3.1. ЭнеР2етическая фильтрация
и получение спектральных изображений

Двумерный анализ электронно микроскопическоrоизображения образ 
цав помощью СХПЭЭ называется энерrетической фильтрацией. Фильт 

рованное изображение в просвечивающем электронном микроскопе по 

лучают пyrем селекции электронов с выбранной энерrией. Поскольку

спектр потерь энерrии обычно имеет высокий фон, для получения чис 

Toro изображения, показывающеrо распределение элементов (так назы 

BaeMoro элементноrо картирования), требуется обработка фильтрован 

нorо изображения пyrем вычитания фоновой компоненты под пиком

либо под краем поrлощения данноrо элемента в ero спектре.

С дрyrой стороны, накопление спектра в каждом пикселе изобра 
жения называется спектральным изображением. Накопление спект 

ральноrо изображение с большоrо участка образца занимает относи 

тельно длительное время. Однако этот метод весьма полезен как для

анализа, так и для подробной обработки данных различными способа 

ми после накопления изображения, поскольку в этом случае в каждом

пикселе изображения хранится полная спектральная информация.
Элементное картирование в схпээ. Изображение с энерrетичес 

кой фильтрацией элемента получают пyrем выбора электронов таким

образом, чтобы энерrоселектирующая щель спектрометра была YCTa 

новлена на пропускание электронов с конкретным значением потери

энерrии. Поскольку сиrнал отданноrо элемента в спектре накладывает 

ся на большой фон, то, cTporo rоворя, энерrетически фильтрованное
изображение является суперпозицией изображения в пике данноro
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элемента и фона. Поэтомудля по 

лучения чистоrо изображения
распределения данноrо элемента

из Hero необходимо вычесть изоб 

ражение фона. Вычитание фона в

процессе энерreтической фильт 

рации начали проводить ДOCTa 

точнодавно [36]. В настоящее Bpe 

мя широко применяются два ни 

жеописанных метода, в которых

используется обработка данных в

персональных компьютерах (ПК),

посколькурабочиехарактеристи 
ки современных ПКЯБЛЯЮТСЯдo Рис. 3.50. ПРИНЦИПдвухоконноrо метода
вольно высокими.

В двухоконном методе (метод
скачковоrо отношения) (см. рис. 3.50) в одном и том же поле зрения

необходимо записатьдва изображения. Одно изображение записывается

при энерrии Е( непосредственно ниже значения пика потерь энерrии,

соответствующей конкретномукраю поrлощения (т.е. предкраевое изоб 

ражение). Дрyrое изображение записывается при энерrии Е2 сразу над

краем поrлощения (так называемое посткраевое изображение). Над эти

мидвумя изображениямидлякаждоrо пикселякаждоrо из этихдвухизоб 

ражений проБОДЯТ следующую операцию /(х, у)
.

Чх, у) (рис. 3.51):

..D

....
u

О

;:;
"
u
I
QJ
....
I
"

\.
"

"

"

Е, Е
2

величина потери

энерrии

/ ( ) ==
12(Х'У)

s Х,у
ЦХ,у).

/2 (1,1)/ (1 1) ,,

16I

предкраевое изображение "

(3.35)

6
D

Рис. 3.51. Схема, иллюстрирующая, как обозначаются пиксели в /1 И /2

посткраевое изображение '2
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Результирующая интен
сивность 1s(x, у) показывает
отношение сиrнала от эле 

мента к фону (скачковое oт 

ношение), поэтому этот Me 

тод называют методом скач 

KOBoro отношения. Хотя

интенсивность /s(x, у) не

даетколичественной инфор 

мации о содержании элемен 

та, метод полезен для Ha 

блюдения распределения
элементов, особенно для
толстых образцов, дающих

сильный фон при их наблю 

дении, и для образцов, не

однородных по толщине.

Для TpexoKoHHoro MeTO 

да, который показан на рис.

3.52, необходимозаписатьтри
фильтровшrnыхизображения, включаядвапредкраевыхизображения (/1 и

12) и одно посткраевое изображение (l) . Интенсивность фонаможет быть

аппроксимирована следующим уравнением (уравнение (3.31», каторое

бьmо описановыше:

,

.D
r
u

О

:s:

u

:I:

QJ
r
:I:

:s:

1, ,

.... 13
12

1.

Е, Е
2 Ез величина потери

энерrии

Рис. 3.52. Принцип TpeXOKOHHoro

метода

18 =: С. E r,

а интенсивность фона экстраполируется путем определения парамет 
ров С и rдля каждоrо пикселя.

Таким образом, может быть получена интенсивность фона IВ<х, у)
на посткраевом участке спектра. Наконец, для Toro чтобы получить

чистую интенсивность сиrнала 1s(x, у), из посткраевоrо изображения
I
з(х, у) вычитается фон в соответствие с нижеслепуюшим:

1s (х,у) =: 13 (x,y) 18 (х,у). (3.36)

На рис. 3.53 показан процесс вычисления. Результирующая инrен 
сивность lS<x,y) показываетдвумерное распределение чистоrоэлементно 
ro сиrнала и, таким образом, дает количественную информацию о coдep 

жанииданноroэлемента. Передтем как вьmолнятьданную обработку, важ 

но произвести коррекцию дрейфа трех фильтрованных изображений,

кarорый Mor произойти в процессе накопления данных изображений.
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Применениеметода элементно 

СО картирования. На рис. 3.54а по 

казана карта элементов, полученная

с помощьюдвухоконноrо метода на

образце термостойкоrо никелевоrо

сплава (Инконеля) [37]. Данный
сплав является сплавом с преципи 

татным упрочнением, состоящим

из преципитатов у' фазы(со струк
турой L12 типа)и преципитатов

у" фазы(со структурой D022 типа).
у' фазавключает в себя титан (Тi).
Морфолоrия у' фазы,содержащей
Ti, хорошо наблюдается с помощью

двух:оконноrо метода. НаL крае ти

тана можно отчетливо наблюдать

морфолоrию у' фазы,содержашей
Ti (рис. 3.54б).

Рис. 3.54. а) Элемен 
тное картирование

образца сплава «Ин 

конель,) с помощью

двухоконноrо MeTO 

да; б) спектр потерь
энерrии, получен 
ный на данном об 

разце

а

'2 '3

06
CJ

06
CJ

'5

Рис. 3.53. Процесс работы в тpexo 

конном методе

.2Uнш

изображение в пике нулевых
потерь энерrии
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отношения на L Kpaeтитана
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изображение
в пике нулевых

потерь энерrии

СК NK

Рис. 3.55. Элементное картирование образца ScN SiCс помошью

TpexoKoHHoro метода

Нарис. 3.55 показана карта распределения элементов в керамичес 

ком материале, полученная с помощью тpexoKoHHoro метода. Керами 
ческий материал содержит компоненты SiC и SiN. Путем проведения

элементноrо картирования распределения yrлерода и азота можно чет 

ко различить распределение этих двух соединений уrлерода.

Спектралыюе изображение. Электронные микрофотоrpафиидаютин

формацию об интенсивности плотности потока электронов в зависимо 

сти от координат данной точки изображения (Х, п С друrой стороны,

спектр потерь энерrиидает информацию об интенсивности электронов в

данной точке изображения в зависимости от значения потери энерrии

(t:,E). Korдa спектр потерь энерrии с одномерной информацией (в дaH 
ной точке) накапливается в каждой точке участка образца в двух измере 

,
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Рис. 3.56. Метод получения

спектральноrо изображения в

режиме просвечиваюшей
электронной микроскопии
(ПЭМ)
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ниях, то В конечном счете данные

представляют собой трехмерную

информацию с переменными

(Х; у, l1.E).
Набор трехмерных данных

удобен для их анализа различны

ми способами. Например, ДBYX 

мерное распределение интенсив 

ности [(Х, у) при l1.E 0= Еl дает

фильтрованное по энерrии изоб 

ражение, араспределение интен

сивности по оси l1.E Б точке с KO 

ординатами (Хр Y1 ) дает спектр

потерь энерrии. Метод получе 

ния набора трехмерных данных

называется методом спектральноro изображения. В режиме просве 
чивающей электронной микроскопии (ПЭМ) дЛЯ получения спект 

ральноrо изображения последовательность фильтрованных по энер 
rии изображений накапливается в виде функции значения потери

энерrии, как показано на рис. 3.56. С дрyrой стороны, как показано

на рис. 3.57, в каждом пикселе изображения участка образца, полу 
ченноrо в режиме просвечивающий растровой электронной микро 
скопии (ПРЭМ), накапливается спектр потерь энерrии.

у

t 
/  ...

х

Рис. 3.57. Метод получения спект 

ральноrо изображения в режиме про 

свечивающей растровой электронной

микроскопии (ПРЭМ)

3.6.3.2. Изучение картин электронной дифракции
с помощью энер2етической фильтрации

Влияние неупрусорассеянных электронов на картины электрон 

ной дифракции. Кроме эффекта динамической дифракции, фон от

неупруrорассеянных электронов также является одной из проблем
при количественном анализе картин электронной дифракции. Oc 
новными компонентами неупруrоrо рассеяния являются тепловое

диффузное рассеяние и рассеяние на плазмонах. В предположе 

нии о наличии независимых колебаний атомов решетки образца

(модель Эйнштейна) интенсивность тепловоrо диффузноrо pacce 
яния имеет вид:

[Т (в) 00 12 {1 exp[ 2B(sinB/АУ]} , (3.37)

rде!и ехр фактор aToMHoro рассеяния и факторДебая Валлера COOT 
ветственно и для каждоrо элемента известен свой параметр В [38].
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На основании уравнения (3.37) интенсивность тепловоro диффузноrо
рассеяния имеет нулевое значении в точке начала координат обратно 
ro пространства и возрастает при увеличении yrла рассеяния до MaK 

симальноrо значения, а затем постепенно уменьшается. Как отмече 

но в разделе 3.1, потери энерrии вследствие возбуждения фононов Ha 
столько малы, что с помощью энерrетическоrо фильтра, установленноrо
на обычном электронном микроскопе, нельзя убрать эффекттеплово 

roдиффузноrо рассеяния. Вместо этоrо эффект тепловоrо диффузноrо
рассеяния может быть подавлен путем охлаждения образца с помо 

щью криодержателя. С друrой стороны, интенсивность неупрyrо 

рассеянных электронов из заплазмонноrо возбуждения теоретичес 
ки можно представить в виде:

8
I

P

(8)oo 82+82
'

р

(3.38)

rдe8 равно 2е(e yrолдифракции), а8
р  hw/(2E)при энерrииплазмо 

на hw и энерrии падающих первичных электронов Е [39]. Посколькур

значения потерьэнерrии наплазмонахвообщепростираются от несколь 

ких электронвольтдо 30 эВ и HaMHoro меньше энерrии падающихэлект 

ронов (100 1000 кэВ), то BOKpyr прошедшеro пучка наблюдается очень

интенсивный фон из заплазмонных возбуждений, который значитель 
но спадает с увеличением yrла рассеяния. Кроме Toro, фон возрастает и

распространяется вслеДС1Вие эффектадинамическойдифракции. Таким
образом, для анализа картин дифракuии в сходящемся пучке (CBED) и
определениярефлексов от сверхрешетки и диффузноrорассеяния, KOTO 
рое является следствием aToMHoro упорядочения либо aToMHoro разупо 

рядочения (либо Toro и дрyrоrо вместе), важноубратьфон отплазмонных

возбуждений. Ниже приводится обсуждение примеров применения Me 
тода энерrетической фильтрации к дифракции в сходящемся пучке

(CBED) идиффузному рассеянию в сплаве полупроводниковоrо соеди 

нении и сплаве с памятью формы.
Анализ картин дифракции в сходящемся пучке (СВЕп). Кроме цeH 

тральноrо пятна от прошедшеro пучка, блаrодаря эффекту динами 
ческой дифракции BOKpyr сильных рефлексов неупруrорассеянные
электроны создают сильный фон, и, для Toro чтобы получить точное

распределение интенсивности в картинах СВЕD дифракции,имею 
щим небольшой фон, необходимо отсечь упрyrорассеянные электро 
ны. На рис. 3.58 показаны картины СВЕD дифракциив сходящемся
пучке с фильтрацией по энерrии, полученные на образце rематита

(а Fе
2
О

з). Резкие белые ичерные полосы в образце CBED наблюдаются
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Рис. 3.58. Картина СВЕD дифракциив схоляшемся пучке образ 
ца rематита (а Fе2ОЗ):а) без фильтрации по энерrии;

б) с фильтрацией по энерrии

при использовании энерrетическоrо фильтра омеrа типа.Картина

электронной дифракции на рис. 3.58б бьша получена путем селекции

упрyrорассеянных электронов при ширине энерrоселектирующей

щели 20 эВ. Как описано в разделе 5.1.2, положения максимумов и

минимумов интенсивности MOryт быть определены на основе оценки

распределения интенсивности в этих полосах, и, таким образом, мож 

но точно измерить толщину кристалла. Количественная информация
о кристаллической структуре также бьша получена из картин дифрак
ции в сходящемся пучке, полученных с помощью энерrетической
фильтрации электронов [40].
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Рис. 3.59. а) Картины электронной дифракции на образце соеди 

нения Alo,58Ino52As. Профили интенсивности вдоль ли 

нии, заключенной между стрелками, показаны внизу;

б) картины электронной дифракции, наблюдаемые при
107 К; в) картины электронной дифракции с энерrети 

ческой фильтрацией, наблюдаемые при 107 К

Оценка диФФУЗНО20 рассеяния. На рис. 3.59 показаны картины

электронной дифракции на образце соединения AlO,58Ino,S2As, KOTO 
рое привлекает к себе большое внимание блаrодаря использованию в

оптических и электронных устройствах [41]. Картины дифракции pe 

rистрировались с помощью цифровой пзс камеры. Тоща как на рис.

3.59а показана картина обычной электронной дифракции без oMera 

фильтра (нефильтрованное изображение), на рис. 3.59б показаны Kap 

тины дифракции, полученные при 107 К без использования фильтра

и с применением фильтра. Ширина энерrоселектирующей щели для

рис. 3.59б составляла 10 эВ [10], при этом можно четко наблюдать

диффузное рассеяние в результате упорядочения основных атомов

решетки Al и ln. Особенно эффективно удаляется фон, обусловлен 

ный плазмонными возбуждениями, BOKpyr проходящеrо пучка, при

этом, как показано на рис. 3.60, можно произвести точное определе 

ние распределения интенсивности и положения пика [42]. В допол 
нение к анализу картин электронной дифракции с энерrетической

фильтрацией, для понимания характерных особенностей структур

ближнеrо порядка можно также использовать и обработку электрон 
ных микрофотоrрафий высокоrо разрешения [43].
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Рис. 3.60. Профили интенсивности в прямоуrольной области, по 
казанной на рис. 3.59в. Точки А и В ЯВЛЯЮТСЯ положе 

ниями рефлексов 1/3 1/3 1/3 и 2/3 2/3 2/3
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Рис. 3.61. Энерrетическая фильтрация диффузноrо рассеяния

сплава с памятью формы TisoNi48Fez. Картины элект 

ронной дифракции (наверху) и их профили интенсив 

ности (внизу) без применения и с применением энер 

rетическоrо фильтра
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Рис. 3.62. Изменения в профилях интенсивности (а) и положения
пиков (6) диффузноrо рассеяния как функция темпе 

ратуры

На рис. 3.61 препставлен прyrой пример диффузноrо рассеяния в

картинах электронной дифракции с фильтрацией по энерrии, наблю 

даемых на сплаве llsoNi48
Fe

2
с памятью формы. Посколькув этом случае

применялась энерrетическая фильтрация при ширине энерrоселекти 

рующей щели 20 эВ, то на рис. 3.61б явно наблюдается слабое диффуз 
ное рассеяние вблизи 1/3 расстояния между фундаментальными реф 
лексами. Кроме Toro, проводилось количественное определение про 

филя интенсивности и положения пика диффузноrо рассеяния как

функции температуры, как показано на рис. 3.62. Микроструктура, co 

ответствующая так называемому эффекту предшественника в MapTeH 

ситном фазовом переходе, который был спорной проблемой, бьmаBЫ 
явлена методом электронной дифракции с энерrетической фильтраци
ей и темнопольной электронной микроскопии iп situ[44, 45].
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rлдвд 4

ЭНЕРrОДИСПЕРСИОННАЯ
РЕнтrЕНОВСКАЯ

СПЕКТРОСКОПИЯ

в данной rлаве описан типичный метод аналитической электронной

микроскопии (т.е. энерrодисперсионной рентrеновской спектроскопии,

или ЭДС, либо EDS, иноrдатакже называемый ЕDХили EDXS). В отли 
чие от метода спектроскопии характеристических потерь энерrии элект 

ронов (СХПЭЭлибо EELS), несмотря на определенные попыткидобить 

ся улучшения разрешения энерrетическоro разрешения метода ЭДС, в

этом направлении не бьто достиrнуто никаких сушественных успехов,

которые бьтибывнедрены впрактикуметодаЭДСи ero применениядЛя

решения различных аналитических задач. До сихпор этот методявляется

наиболее стандартным и надежным методом в области аналитической

электронной микроскопии и применяется достаточно широко.

Приведено обсуждение аналитических методик и количественных

методов, основанных на принципах эмиссии тормозноro характеристи 

ческих рентrеновских лучей и детекторов для их обнаружения. В после 

дней частиданной rлавыдано подробное объяснение методаАLСНЕМl,

который работает с использованием эффектаканалирования электронов
дЛя локализации местоположения атомов примесей или включений, а

также эмиссии тормозноrо фоновоrо излучения (bremsstrablung), которая
наблюдается в кристаллических образцах. Объяснение данноrо метода

дано с представлением типичных экспериментальныхданных.

4. 1 .  миссияхарактеристическоrо
peHTreHoBCKoro излучения

Как отмечено в разделе 1.2.1, эмиссия рентrеновскоrо излучения этояв 

лсние, обусловленное возбуждением внутренних оболочек падающими
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электронами, т.е., Korдa электрон с внутренней оболочки переходит на

более высокий энерrетический уровень, вакансия навнутреннейоболоч 
ке заполняется электроном с более высокоrо энерreтическоrо уровня, что

приводит К эмиссии характеристическоrо рентrеновскою излучения с

энерrией, равной разности энерrии этих двух энерrетических уровней.
Korдa электрон с более высокоrо энерrетическою уровня переходит на

нижний энерrетический уровень, то блаrодаря правилам отбора может
иметь местотолькотот переход, который соответствуетразности квaHTO 
вых чисел орбитальною yrловоrо моментаЫ

== :t 1. Процесс эмиссииxa 

рактеристическоrо Ка!, обусловленный переходом Lз К, приводящий
к образованию вакансии на внутренней оболочке Is (К оболочки), по 
казан на рис. 1.6, хотя блаrодаря образованию вакансий на оболочках Ки

L может происходить излучение различных характеристических рентrе 
новскихфотонов. Какпоказано на рис. 4.1, рентrеновскиехарактеристи 
ческие фотоны обозначаются такими символами, какКа" Ка

2
и тл. Сим 

вол «К» обозначаетрентrеновский фотон, излучаемый при переходе элек

трона с внешней оболочки на К оболочку.Аналоrично, серии L и М

соответствуютрентrеновским фотонам, излучаемым при переходе элект 

ронов на L оболочкуи М оболочкусоответственно. fреческие буквы и

числа (например, а, и а2) обозначают конкретные фотоны, образующие 
ся за счет перехода, соответствующеrо конкретномухарактеристическо 

муизлучению. Эти символы впервые бьvIИ введены Зиrбаном '. Korдaраз 

ница энерrии между характеристическими рентrеновскими фотонами

(например, а, иа2) слишком маладляToro, чтобы ее можно бьmообнару 
жить, они представляются в виде Ка

! 2
или просто Ка.

Посколькухарактеристическое peНтreHoBcKoe излучение имеет KOНК 
ретнуюэнерrию, соответствующуюКЮ!\домуэлеменry, то, измеряяэнерrию
лика излучения, можно проводит идентификацию элементов. При этом,

измеряяинтеrpальнуюинтенсивностьпика, можноопределиrьколичеcrвeн 

ное содержание данных элементов в веществе. Необходимо отметить, что

Korдa атом с вакансией переходит из возбужпенноrо в основное состояние,

товместоренrreновскиххарaкreристическихфотоновможетизлучатьсяОже 
электрон. Вообще rоворя, вероятность эмиссии характеристическоrо peнт 

reHOBCKoro излучениявозраcraетсувеличениематомноrо номера, втовремя

как, напротив, вероятность эмиссии Оже электроновуменьшается. Таким

образом, методЭДСнаиболееполезендляанализатяжелыхэлементов, oco 
бенно Korдa концентрация элемента является низкой.

, в пополнение к таким символам, как Ка, и Ka
z , предложенным Зиrбаном,

в презентациях IUPAC также используют дрyrие обозначения, такие как К Lзи
K Lz'которые определяют переход между оболочками, представленными дaH 

ными символами [1, 2].



4.1. Эмиссия характеристичеСКО20 рент2еновСКО20 излучения I

Квантовые числа, обозначающие энерrетические уровни электронов в атоме.

В соответствии с принципом Паули состояние электрона задается четырьмя

квантовыми числами (п, 1, т/, т), при этом ни в одном атоме любые два

электрона не MorYT иметь один и тот же набор этих четырех чисел. Коrда

электрон движется по круrовой орбите BOKpyr ядра с зарядом Ze, энерrия
электрона определяется как

21l
2
т

O
Z

2
e
4

1
E,,

h'
'

n
Z ' (4.1)

rдe то масса электрона, а h постоянная Планка. Положительное число п,

которое определяет эту энерrию, Называется основным квантовым числом.

М5 3 2 5/2 (3d 5/2)

М4 3 2 3/2 (3d 3/2)

Мэ
3 3/2 (3р 3/2)

М2 3 1/2 (3р 112)

М, 3 О 112 (38 1/2)

а, а2 {3, {3э

L серия

Lз 2 3/2 (2р 3/2)

L2 2 1/2 (2р 112)

L, 2 О 112 (28 112)

а, а2 {3, (3з

кlШ'<'р"

о 1/2 (8112)

п 1 j

Рис. 4.1. Энерrетические уровни электронов в атоме и типы xa 

рактеристических рентrеновских квантов

(, 678



 6rлава 4. Энерzодисперсионная рентzеновская спектроскопия

При рассмотрении эллиптической орбиты, принимая во внимание отклоне 

ние от круrовой орбиты, необходимо вводить квантовое число орбитальных

yrловых моментов (l), связанное с большой и малой осями эллипса. Далее для

более подробноrо определения состояния электронов должно быть введено

маrнитное квантовое число (т,), указываюшее на влияние маrнитноrо поля

на уrловой момент электронов, и СПИновое квантовое число (т,), указываю 

щее на влияние спина электрона на полный утловой момент. Оболочка, опре 

деляемая rлавным квантовым числом п, представляется широко распростра 

ненным символом, а максимальное число электронов на оболочке определя 

ется как 2nZ
(табл. 4.1). Оболочки, определяемые rлавным квантовым числом

в табл. 4.1, разделяются на подоболочки с квантовым числом орбитальною

уrловorо момента / (l О, 1, 2... < п 1). Подоболочки также обозначаются

определенным символом, и максимальное число электронов на подоболочке

определяется как 2(2/ + 1) (табл. 4.2). Символы, которыми обозначаются

подоболочки, означают: (s) четкая (от sharp резкий, четкий); (р) rлав 

ная (от principal rлавный); d размытая (от diffuse размытый); (п

фундаментальная (от fundamental фундаментальный) и Т.д. Также маrнит 

ное квантовое число т, (целое число) и спиновое квантовое число т, MorYT

иметь значения, задаваемые выражениями / < т,
< /, т, :J:S.

Таблица 4.1. Символы оболочек, соответствующие rлавному
квантовому числу и максимальному числу электронов

на данной оболочке

rЛQвное квантовое число (л)

Символ оболочки

1 2 3 4 5 6 7

KLMNOPQ

Максимальное число электронов

на оболочке (2п
2 ) 2 8 18 32 50 72 98 ...

При рассмотрении взаимодействия спиновоrо момента и орбитальною
момента (спин орбитальноевзаимодействие) подоболочки определяются rлав 

ным квантовым числом п, квантовым числом орбитальноrо уrловоrо момента

/ и полным уrловым квантовым числом j. Символ (j) лежит в интервале, опре 

деляемом по модулю 11 S I < j < / + S; таким образом, для / > О имеется два

значения числаj. Если подоболочка (!) имеет подуровни, обусловленные Ha 

личием j, максимальное число электронов подоболочки j равно ("Jj + 1), означа 

ющее, что число электронов на подоболочкеj 1 + S равно (2j +1) 2 (/ + 1)
и что на подоболочке j / S число электронов (2j + 1) 2/. Конкретные

подоболочки определяются этими тремя квантовыми числами, такими как 2s

S (см. на рис. 4.1, слева). Как показано на рис. 4.1 (слева), подоболочки также

Moryт быть представлены символами rлавноrо квантовою числа снебольшим

индексом внизу (иноrда с латинским индексом внизу), и ЭТИМ символом зада 

ются края возбуждения электронов на внутренних оболочках в методе EELS,
описанном в разделе 3.



4.2. Ре1iт2е1iовские детекторы и прИ1iцип их действия I

Таблица 4.2. Символы подоболочек, соответствующие квантовому

числу орбитальноrо уrловоrо момента и максимальному

числу электронов на подоболочке

Квантовое число орбитальных
уrловых моментов (1) О 2 3 4 5 6

Символ подоболочки 5 р d f h

Максимальное число злектронов
на подоболочке ( 2 ( 21 + 1 )) 2 6 1 О 14 1 8 22 26

4.2. Рентrеновские детекторы
и принцип их действия

Характеристическое peHTreHoBcKoe излучение, испускаемое образцом,
может анализироваться с помощью энерrодисперсионной либо вол 

нодисперсионной рентrеновской спектроскопии (WDS). Метод EDS

используется для просвечивающей электронной микроскопии блаrо 

даря высокой эффективностидетектирования. PeHTreHoBcKoe излуче 
ние, испускаемое образцом, попадает в детектор через коллиматор.

На рис. 4.2 показан поперечный разрез детектора энерrодисперсион 

Horo спектрометра, установленноrо на камере образцов.
На рис. 4.3 показана блок схемасистемы эдс. Обычно в качестве

энерrодисперсионноrо детектора используется твердотельный дeTeK 

:   :::""" "Ю'"Ы ! r7
ACS v.

рентrеновский
детектор
со сверхтонким или

6ериллиевым окном

детектируемое

peHTreHoBcKoe

излучение

IO  М ОР

получения

'

BbICOKoro

контраста

НИЖНИЙ Iполюсный
наконечник

Рис. 4.2. Вид в разрезе энерrодисперсионноrо рентrеновскоrо дe 

тектора, установленноro на камере образцов. ACS си 

стема предотвращения заrрязнения камеры образцов т 

зовыделением от образца

6'"
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спектр
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а. энерrия рентrеНQВСКИХ
ОТОНОВ

Рис. 4.3. Блок схемаэнерrодисперси 

OHHoro peHтreHoBcKoro спектрометра

тор (или SSD Solid State Detector) из монокристалласверхчистоro KpeM 
ния, леrированноrо небольшим количествомлития. SSD можно пред 
ставить как твердую ионизационную камеру, в которой образуются
электрические заряды, пропорциональные энерrии падающеrо peHT 

reHoBcKoro излучения. Заряды накапливаются назатворе полевоrо TpaH 
зистора (или FET Field Effect Transistor), а затем преобразуются в

импульсы напряжения, rде значение высоты импульсов пропорцио 

нально этим зарядам. Импульсы напряжения анализируются MHoro 

канальным анализатором высоты импульсов, в котором отображается

количество импульсов, соответствующее высоте каждоrо импульса.

Таким образом, получается спектр, на котором по rоризонтальной оси

откладывается энерrия peHTreHoBcKoro излучения, а по вертикальной
оси откладывается количество рентrеновских фотонов. Для стабили 

зации лития в кремнии и подавления тепловоrо шума энерrодиспер 

сионный детектор, как правило, охлаждается жидким азотом. ДeTeK 
тор защищается окнами двух видов, причем свойства и характеристи

ки каждоrо вида детекторов отличаются друт от друта.



4.2 PeHmzeHoeCKue детекторы и принцип их действия I

4.2.1. Детектор с берuллиевым окном

Вакуум внутри детектора удерживается пленкой бериллия толщиной
8 10мкм, и такой детектор очень прост в обращении. Однако вслед 

ствие поrлощения бериллиевой пленкой низкоэнерrетичноrо peHTre 
новскоro излучения с таким окном невозможно проводить анализ эле 

ментов с атомным номером меньше натрия (Z
== 11).

4.2.2. Детекторы с ультратонким ОКНОМ

с такими детекторами можно анализировать леrкие элементы вплоть

до yrлерода (Z == 6), поскольку защитное окно детектора состоит из

тонкой орrанической пленки, леrированной алюминием, толщиной

0,3 0,5мкм. С друrой стороны, внутри детектора необходимо тща 

тельно поддерживать высокий вакуум. Поскольку данный детектор

может анализировать леrкие элементы, то в настоящее время на про 

свечивающих электронных микроскопах в основном устанавливаются

детекторы именно этоrо типа.

Кроме Toro, разработан энерrодисперсионный детектор безокон 

ною типа без защитной пленки, закрывающей окно детектора, в KOTO 

ром MOryт анализироваться элементы до бора (Z == 5). Однако этот тип

детекторов используется для растровой электронной микроскопии
(РЭМ) при низких ускоряюших напряженияхдляуменьшения повреж 
дениядетектора, вызываемоrо обратнорассеянными электронами.

Разрешение энерюдисперсионноrо детектора составляет пример 
но 150 эВ, что существенно хуже, чем разрешение в методах СХПЭЭ

или волновой рентrеновской спектроскопии. В волнодисперсионном

спектрометре, rдедля анализа используются такие кристалл анализа 

торы, как LiF (с постоянной решетки d
200

== 0,2013 нм) и RAP (фталат

рубидиевой кислоты, d
001

== 1,305нм), обычно можно анализировать

леrкие элементы вплоть до бора (Z == 5), при этом разрешение COCTaB 
ляет 10 эВ. Однако волнодисперсионный спектрометр имеет низкую

эффективность детектирования, поэтому время накопления спектра

является достаточно большим. Таким образом, для детектирования

слабоинтенсивных рентrеновских фотонов, испускаемых из небольших

участков тонкой пленки, служащей образцом в просвечивающем элект 

ронном микроскопе (ПЭМ), на Hero устанавливается энерrодисперси 

онный спектрометр с высокой эффективностьюдетектирования, а вол

IlOдисперсионные спектрометры устанавливаются на рентrеновские

:)Лектронно зондовыемикроанализаторы (МАР) дЛЯ анализа рентrе 

IIOВСКИХ фотонов большой интенсивности, испускаемых объемным
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Рис. 4.4. Энерrодисперсионный рентrеновский спектр, получен...

ный от интерметаллическоrо соединения Ni70Al2SFes
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4.3. Методика анализа с ПОМОЩЬЮ peHmi!eH08CK020 спектрометра I

образцом.На рис. 4.4 показан энерrодисперсионный рентrеновский

спектр, полученный из интерметаллическоrо соединения

Ni70Al2SFes. Для сравнения, на рис. 4.5 показана часть волнодиспер 

сионноrо peHтreHoBcKoro спектра, полученная на том же образце с

помощью волнодисперсионноrо спектрометра электронно зондо 

Boro микроанализатора. Одиночный пик линии Al K,наблюдае 

мый с помощью энерrодисперсионноrо спектрометра на рис. 4.4

ясно расщепляется на две линии (Ка и КВ) на рис. 4.5. Кроме Toro,

при анализе с помощью энерrодисперсионноrо спектрометра ли 

ния Fe К/3 частично накладывается на линию Ni Кf3, в то время как

в волнодисперсионном спектре наложения этих линий не происхо 

дит. Лишь недавно была сделана попытка улучФшить разрешение

энерrодисперсионноrо спектрометра, при этом с помощью микро 

калометрическоrо метода было получено разрешение, сравнимое с

разрешением, получаемым в СХПЭЭ [З, 4].

4.3. Методика анализа

с помощью энерrодисперсионноrо

peHTreHoBCKoro спектрометра

4.3.1. Детектирование рент2еновСКО20 излучения

Необходимо отметить, что непрерывное peHтreHoBcKoe излучение и

рассеянные рентrеновские лучи от держателя образцов MOryт прони 

кать в рентrеновский детектор и создавать фон, вызывая при этом об 

разование артефактов в pemreHoBcKoM спектре. дляуменьшения фона

необходимо использовать бериллиевый держатель образцов. Кроме
Toro, сеточка, на которой крепится образец, не должна содержать Ta 

ких же элементов, которые входят в состав образца. Коrда интенсив 
ность испускаемоrо образцом pemreHoBcKoro излучения становится

высокой вследствие большой интенсивности электронов в пучке, воз 

растают потери при счете импульсов. Величина ошибки счета импуль 

сов называется мертвым временем (Тмерт) И определяется формулой:

J:lepт ==(1 1\х / 1\bIJxl 00 (%) , (4.2)

rдe R
Бх
И R

Бых
являются скоростями счета импульсов на входе в дeTeK 

юр и на выходе из детектора соответственно. Коrда мертвое время

IIревышает 50%, для оптимизации скорости счета импульсов требует 
си уменьшить интенсивность падающих электронов.
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4.3.2. Пространственное разрешение

На рис. 4.6 показано рассеяние падающеrо электронноrо пучка в об 

ласти rенерации peHTreHoBcKoro излучения. Большая часть падающих

электронов может проходить через тонкую пленку, и она используется

для создания изображения проходящих электронов. Таким образом,
как видно на рис. 4.6 (слева), рассеяние падаюших электронов в TOH 

ком образце rораздо меньше, чем в массивном образце, и можно ожи 

дать, что пространетвенное разрешение при анализе тонкопленочно 

ro образца будет выше. Основными факторами, определяющими про 

странственное разрешение, являются ускоряющее напряжение,

диаметр пучка, толщина образца и плотность образца.

4.3.3. Отношение пик/фон

Как и в спектроскопии характеристических потерь EELS (см. раздел

3.3.1), отношение интенсивности характеристическоrо peHTreHoBcKo 

ro излучения к фону называется Р/В, и можно ожидать, что для коли 

чественноrо анализа отношение Р/В будет более высоким [5]. В COOT 

ветствии с работой Залузека интенсивность детектируемоrо xapaKтe 

ристическоrо peHтreHoBcKoro излучения определяется формулой:

N ==(JашрNорСtQ&)/(4пМ) , (4.3)

rдe 1 интенсивность падающеrо электронноrо пучка; С KOHцeнтpa 

ция элементов (в вес, %); а поперечное сечение ионизации; t

толщина образца; Q) выход флюоресцентноrо излучения; n теле 

сный yrол детектора; р анализируемая доля rенерируемоrо xapaKTe 

ристическоrо рентrеновскоrо излучения; t: эффективностьдетекти 
рования; No

число Aвoraдpo; М атомный номер; р плотность.

падающие электроны падающие электроны

возбуждени 
Б>ентrеновскои
срлюоресценции

к детектору

прошедшие электроны

область rенерации
peHTreHoBcKoro излучения

массивный образец тонкопленочный
образец

Рис. 4.6. Уширение пада 

ющеrо электронноrо пуч 

ка в образце
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По мере увеличения ускоряющеrо напряжения интенсивность

характеристическоrо рентrеновскоrо излучения падает лишь незна 

чительно, тоrда как фон рентrеновскоrо излучения сильно уменьша 

ется, что обычно приводит к увеличению отношения Р/В.

4.3.4. Метод картирования элементноzо состава

Вид анализа, коrда падающий электронный пучок устанавливают
на какую либоточку образца идетектируют peHTreHoBcKoe излу 

чение из данной области, называется точечным анализом. Элект 

ронный пучок может сканировать по образцу с помощью системы

развертки пучка, при этом измеряется интенсивность характерис 
тическоrо peHтreHoBcKoro излучения с конкретной энерrией. В слу 
чае, если на экране будет отображаться яркостный сиrнал, COOT 

ветствующий интенсивности измеряемоrо характеристическоrо из 

лучения, при синхронном сканировании пучка по образцу можно

получить двумерное распределение интенсивности peHTreHoBcKo 

ro излучения. Этот режим наблюдения называютметодом элемен 

тНО20 картирования, и он эффективен для анализа распределения

какоrо либоэлемента, содержащеrося в образце, по двум коорди 
натам.

На рис. 4.7 показан рентrеновский спектр и изображение карт
распределения элементов образца керамики, называемой SIALON.

Интенсивность сиrнала карты распределения элементов COOTBeT 

ствует сиrналу от чистоrо элемента, получаемоrо путем вычита 

ния фона. По сравнению со спектром характеристических потерь

энерrии электронов, показанным на рис. 3.24, энерrодисперси 

онный рентrеновский спектр имеет более низкий фон и может ис 

пользоваться для количественноrо анализа. При использовании

микрозонда, создаваемоrо электронной пушкой с полевой эмис 

сией (FEG), можно получать карты распределения элементов с раз 

решением лучше чем 1 нм.

На рис. 4.8 показана карта распределения элементов образца
Sm Coмаrнита [6]. Хорошо известно, что этот материал образует

ячеистую структуру, состоящую из двух фаз. Одной из фаз является

матричная фаза Sm2
Co

17 , которая называется фазой 2: 17; друrой фа 
зой является rpаничная фаза ячеек SmCo

s' называемая фазой 1:5.

При получении карты распределения элементов с помощью элект 

ронной пушки с полевой эмиссией так называемая Z фаза,которая
содержит MHoro Zr, наблюдается в виде планарных преципитатов

I'ОЛЩИНОЙ примерно 1 нм. Кроме Toro, из изображения карты
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Рис. 4.7. Карты распределения элементов в керамике SIALON и

рентrеновские спектры, полученные из областей А и В
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Рис. 4.8. Карта распределения
элементов в маrните Sm Co:

а) изотермическое старение;
б) ступенчатое старение. Bepx 
ние левые изображения явля 

ются изображениями растровой
просвечивающей электронной
микроскопии (STEM)

2: 17 Си
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можно увидеть распределе 
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2: 17 Си

ние Си и Ре (которые в зна 

чительной мере влияют на

маrнитные свойства MaTe   5

риала). Необходимо под 

черкнуть, что фаза 1:5 co 

держит большое количество
ImШ.меди в машите (рис. 4.8б),
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4.3.5. Предел обнаружения энерzодuсперсuонноzо
рент2еновСКО20 спектрометра

Пределом обнаружения является минимальная массовая доля

(ММД), определяемая с помощью данноrо спектрометра (см., Ha 

пример, [7]). Предел обнаружения определяется интенсивностью

пика в спектре (или отношением Р/В) и временем накопления спек 

тра. С недавних пор характеристики электронных микроскопов
были существенно улучшены путем использования электронных

пушек с полевой эмиссией и детекторов с высокой чувствительно 

стью.
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В работе Ватанабэ и Вильямса [8] сообщается о пределе обнару 
жения на атомном уровне. Два атома Mnв тонкой фольrе Си (0,12 wt %)
определялись с помощью электронноrо pacтpoBoro микроскопа с yc 

коряющим напряжением 300 кВ, оборудованноrо электронной пуш 
кой с полевой эмиссией. Также в работе [9] сообщалось об определе 
нии атомов Р с концентрацией 2 ат. % в диэлектрических слояхO N O

в полупроводниковом приборе. В этой работе зонд диаметром 0,9 нм
использовался для анализа образца толщиной 50 нм С помощью элек 

TpoHHoro микроскопа 200 кВ, оборудованноrо электронной пушкой с

полевой эмиссией, это соответствует пределу обнаружения на уровне
примерно 20 атомов. Минимальную концентрацию, определяемую с

помощью энерrодисперсионноrо спектрометра на эталонном образ 
це, можно rрубо оценить на уровне примерно в 1 ат. %.

4.4. Количественный анализ

4.4.1. k фактор

Korдa образец является тонким (приближение тонкой пленки), дe 

тектируемое характеристическое излучение элемента А может быть

получено из уравнения (4.3) в виде:

N
A

== (!lJAOJAPANOPCAtQE;А)/(4пМА ). (4.4)

Таким образом, отношение интенсивностей характеристическо 

ro излучения от элементов А и В в соединенииA В определяется фор 
мулой:

N
A

/ N
B ==((УАтАРАСАёАМВ )/((УВтВРВСВёВМА)' (4.5)

Отношение концентрации (вес .%) элементовАи В (СА / СВ) оп 

ределяется отношением интенсивностей peHтreHoBcKoro излучения

NA/NB как

СА/СВ ==[(aв%PBCBё A)/((УАтАРАСАёАМВ)](NA /NB)==kAВ (NA
/N

B ) (4.6)

rде kAB так называемый k факторлибо коэффиuиентКлиффа Лори 
мера [10] определяется как

k
AB

== (автвРвёвМА)/(lJАтАРАёАМВ)' (4.7)

Из уравнения (4.6) видно, что соотношение концентрации элемен 

тов, входящихв образец, определяется интенсивностямиpemreHoBcKoro
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излучения и k фактором.Отношение атомных концентраций по aHa 
лоrии определяется выражением:

C /C =[(авOJв РвЕв)/ (аАOJАРА
Е
А )J(NA/NB)=k B(NA / N

B ) ,(4.8)

показывающим, что отношение определяется фактором k
AВ

.

Для анализа элементноrо состава массивноrо образца с помощью

электронно зондовоrомикроанализатора необходимо пользоватьсятак

называемым методом ZAF коррекции, т.е. необходимо учитывать раз 
личие в рассеянии электронов, обусловленном атомным номером (Z),

влиянием поrлощения (А) pemreHoBcKoro излучения и изменением

интенсивности вследствие выхода флюоресценции (F)I.

4.4.2. Практuка колuчествеННО20 анализа

Поскольку с помощью уравнения (4.6) можно определять элемент 

ный состав соединения, очевидно, что точность количественноrо эле 

MemHoro анализа зависит от точности определения k фактора.Суще 
ствуетдва пути определения k фактора:один из них это расчет на oc 

нове теоретическихформул, второй экспериментальное определение

с помощью эталонных образцов с известным элементным составом.

Для теоретическоrо расчета k фактораиспользуется следующее

уравнение для определения поперечноrо сечения ионизации:

6 51х 10 20
(J" ==

'

2 d

. nsbs ln(csU)
Ееи

S , (4.9)

rдe n. число электронов в данной оболочке (т.е. 2,8 и 18 для К, L и М

оболочек) [11]; U отношение энерrии падающеrо электрона Екэнер 
rии ионизации Ее' называемое перенапряжением; b

s
, СsИ ds парамет 

ры [12], полученные дЛЯ К, L и М оболочек [5, 11, 13, 14]. Обычно

каждая система электронноrо микроанализана просвечивающем элек

тронном микроскопе укомплектована некоторым проrpаммным обес 

печением, содержащим расчетное значение k факторадля различных
элементов. С помощью TaKoro проrраммноrо обеспечения леrко опре 

делять элементный состав по формуле (4.6). Также эта проrраммаMO 

жет рассчитывать интенсивность каждоrо пика в перекрывающихся

) Это означает, что флюоресценция характеристических рентrеновских лучей с

энерrией Е) существенно усиливается, если энерrия характеристическоrо излуче 

ния Е2 чуть выше, чем Е.:

Ez Е. + дЕ
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пиках peHтreHoBcKoro спектра, и таким образом проводится количе 

ственный анализ. Вообще rоворя, точность анализа с теоретически

рассчитанным k факторомявляется низкой. Нельзя ожидать количе 

cTBeHHoro элементноrо анализа с высокой точностью, особенно для

соединений, содержащих элементы с сильно отличающимися aTOM 

ными номерами.

для экспериментальноrорасчетаk фактораследует подrотовитьэта 
лонные образцы с известным составом, который, как полаraют, будетбли 
зок к составуанализируемоrо образца. Ожидается, что при наличии ПОk

rотовленноrо эталонноro образца и экспериментальном расчете к фак 

тора с помощью уравнения (4.6) ошибка при определении элементноro

состава будетменьше нескольких процентов. При наличии накладываю 
щихся рентrеновских пиков расчет интенсивности каждоrо пика произ 

водится с помощью чистых спектров от эталонноrо образца.

Примеры количественных анализов показаны в табл. 4.3. Uифра 
ми (1) и (2) обозначены составы, определенные с использованием Te 

оретически рассчитанноrо k фактора,а состав (3) является результа 
том, полученным с использованием эталонноrо образца. Все данные

представлены в сравнении с результатами, полученными с помощью

peHTreHoBcKoro электронно зондовоrоанализатора, который, какпра 

вило, обеспечивает более точный количественный элементный анализ,

чем просвечивающий электронный микроскоп с энерrодисперсионным

спектрометром. Видно, чтоточностьопрелеления элементноro состава

с помощью теоретически рассчитанноrо k фактораявляется низкой,

поскольку атомные номера Al и Pd сильно отличаются дрyr от друrа.

Таблица 4.3. Результаты количественноrо анализа методом

энерrодисперсионноrо peHTreHoBCKoro анализа

С помошью peHтreHoBCKoro электронно зонловоrо

микроанализатора

Энерrодисперсионный Рентrеновский электронно 
анализ зондовый микроанализ

(1) AI Pd Cr AI
73.0

Рd
lО.з Сr'б.7 AI

п.з
Pd

9.0
Cr

B.7

(2) AI Pd Co AI
бб.8

Pd
l1., Со,,-о AI

74.б
Pd

9
.
0 СО'б.4

(3) АI Рd Мп AI
б9.8

Рd
1З.,
МП

17.,
AI

69.'
Рd

1З.з
МП

17
.
5

Составы соединений (1) и (2) оnределялись с помощью теоретически

рассчитаННО20 k фактора;состав (3) является результатом, nолучен 

ным с использованием эталОННО20 образца.
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4.5. Особенности количественноrо анализа

4.5.1. Поzлощение рентzеновскоzо излучения образцом

в процессе количественноrо анализа состава, показанноrо в разделе

4.4, допускается, что поrлощением peHтreHoBcKoro излучения можно

пренебречь. На рис. 4.9 показана зависимость k фактораот толщины
образца для кислорода и Al (kOAl) по толщине. Поскольку образцом
являются сферические частицы окиси алюминия (а Al20з)'то толщи 
ну леrко оценить по их сферической форме. При увеличении толщи 
ны k фактор,полученный при пренебрежении рентrеновским поrло 

щением, отклоняется от значения, полученноrо для предельно TOH 

ких кристаллов, либо от значений, полученных в предположении

наличия поrлощения. Заметим, что отклонение является существен 

ным для peHтreHoBcKoro характеристическоrо излучения с сильно OT 

личающимися энерrиями.

а А120з

5

4

3.49 O O O O
O O O O O O о oo 

3

о
....

2

---'"

. данные без коррекции
о
данные после коррекции

3.49(ACF)

200nm

400

Рис. 4.9. Зависимость k факторадлякислорода и алюминия (koA1) от

толщины. Темными кружками показаны эксперименталь 

ные данные, светлыми кружками значения, CKoppeK 

тированные с учетом эффекта поrлощения peHтreHoBcKo 

ro излучения. Справа показаны образцы сферических ча 

стиц окиси алюминия (a Al2
О

з)

Korдa образец имеет форму плоскопараллельной пластинки, по 

казанной на рис. 4.10, коррекция на эффектпоrлощения выполняется

путем оценки длины пробеrа peHтreHoBcKoro излучения. Интенсив 

ность характеристическоrо peHтreHoBcKoro излучения от элемента А

задается коэффициентом массовоro поrлощения.
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к детектору

Рис. 4.10. Длина пробеra peHTre 
HOBcKoro излучения, rенерируе 
Moro в образце плоскопараллель 
ной формы

падающие злектроны
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(4.10)

Таким образом, уравнения для отношения концентраций элемен 
тов А и В изменяются с учетом фактора коррекции СР:

СА /СВ =(kAB . CF).(NA
/N

B ), (4.11)

rдe

CF
( ).. I  oxp[ ( ). <ca.pt]
( )B [ exp[ ()A .cosecax . pt]

(4.12)

Метод определения k факторапутем экстраполяции также пред 
ложен на основе значений, полученных на участках образца различ 
ной толщины [15].

4.5.2. Статистическая поzрешность

Korдa соединение содержит небольшое количество элементов, необходи 
мо длительное время накоплениядля уменьшения статистической ошиб 

ки. Если ренrтеновский пик имеет ШУССОВО распределение (нормальное
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распределение), стандартное отклонение определяется через интеrpаль 

ную интенсивностьхарактеристическоrо peHтreHoBcKoro излучения:

а'" N
II2

. (4.13)

Например, поrpешность для /';.N == 3а , определяемая с 99,7% дoc 

товерностью, может быть оценена как

Поrpешность == (:t3N
1 /2/N)xl00 == :tN I/2хl00(%). (4.14)

Из вышеуказанноrо уравнения оценивают, что поrpешность дол 

жнабытьоколо:t1%дли N== 105.

4.5.3. Вторичный пик, суммарный пик и друzие

4.5.3.1. Вторичный пик

Korдa характеристические рентrеновские лучи с энерrией Ехпопалают
на кремний литиевыйдетектор, то, как отмечено в разделе 4.2, в дe 

текторе образуется электрический заряд, пропорциональный энерrии
этих лучей. Korдa кремний детектора, находясь в возбужденном co 

стоянии, испускает характеристическое Ка излучение (1,740 кэВ) и

это излучение выходит издетектора, в спектре появляется искусствен

ный рентrеновский пик с энерrией

Eesc==-Ex I,740кэВ. (4.15)

Этот пик называется вторичным пиком. Подавление этоrо пика среди

стандартных характеристических рентrеновских пиков является важ 

нымдля идентификации составных элементов данноrо вещества.

4.5.3.2. Суммарный пик

Коrда два рентrеновских фотона попадают в детектор практически

одновременно, эти фотоны невозможно различить, поэтому появля 

ется ложный пик с энерrией, равной сумме энерrий этихдвух фотонов.
Такой пик называется суммарным пиком. В случае попадания в дeTeK 

тор интенсивных рентrеновских лучей с энерrиями Е] и Е
2 Moryт по 

явиться суммарные пики с энерrиями Е( + Е2 , а также пики с yДBoeH 

ными энерrиями Еl и Е2
. Суммарный пик часто появляется, Korдa Mep 

твое время детектора существенно возрастает (см. раздел 4.3.1).

4.5.3.3. Системное и паразитное рент2еновское излучение

PeHтreHoBcKoe излучение, испускаемоелинзой осветителя электронноro

микроскопа, называют системнымpeHтzeHoвcKUМ излучением. PeHтreHo 

вское излучение, испускаемое из дрyrих областей, чем исследуемая
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область образца, называется паразитнымpeHт2eHoвCKUМ излучением. Для
проверки влияния этих видов peHTreHoBcKoro излучения peKOMeндy 

ется произвести их оценку путем освещения первичным электронным

пучком вакуума вблизи края образца.

4.5.4. Особенности анализа кристаллических образцов

4.5.4.1. КО2ерентное тормозное излучение

Как отмечено в разделе 3.1, Korдa электроны проходят вблизи ядер

атомов, направление падающеrо электрона изменяется в результате

силы их притяжения, приводя к эмиссии peHTreHoBcKoro излучения

(т.е. тормозноro излучения, или bremmstrahlung). При осевом освеще 

нии электроны проходят вдоль цепочки атомов и периодически про 

изводят тормозной фон, это приводит К усилению интенсивности ис 

пускаемоrо тормозноrо рентrеновскоrо излучения. В конечном счете

под влиянием TaKoro тормозноrо излучения в спектре формируются
небольшие пики. Это явление называется КО2ерентным тормозным из 

лучением. Наблюдение и теоретическая интерпретация этоrо явления

были выполнены Юбералом [16] в 1956 r. и Барбеллини и др. [17] в

1962 r. Позже исследования KorepeHTHoro тормозноro излучения были

продолжены Спенсом и др. [18 20]с использованием аналитическо 

ro просвечивающеrо электронноrо микроскопа.

Коrерентное тормозное излучение обладает следующими xapaK 

терными особенностями.

1. Энерrия peнтreHOBCKoro пика, связанноrо с коrерентным тормоз 

ным излучением, обратно пропорциональна параметру решетки

(L) в направлении, параллельном электронному пучку.
2. Энерrия peHTreHOBCKoro пика также сильно зависит от направле 

ния падающеrо электронноrо пучка, ускоряющеrо напряжения и

уrла установки детектора (а) (см. рис. 4.11).
3. Рентrеновский пик, связанный с коrерентным тормозным излуче 

нием, появляется в низкоэнерrетической области спектра.

На рис. 4.11 показана rеометрическая конфиrурация взаимноrо

расположения падающеrо электронноrо пучка, кристаллической плос 
кости и детектора. Энерrия Бев peHтreHoBcKoro пика, связанноrо с KO 

rерентным тормозным излучением. определяется как:

Е hef3r
св

L[1 f3rcos(90+aJJ
(4.16)
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rде h иf3r постоянная Планкаи отношение скоростиэлектронакCKOpO 

сти света (v/c) соответственно; L соответствует параметру кристалличес 

кой решетки (в aHrcтpeMax); a
L yrол между кристаллической плоско 

стью и детектором. РеН1Теновские спектры, наблюдавшиеся на феррите
Mn Znпри падении первичных электронов в направлении [100], показа 
ны на рис. 4.12 [21]. Цифры в кружках показывают рентreновские пики,

связанные с коrерентным тормозным излучением и соответствующие

п мyпорядку зоны Лауэ. При увеличении ускоряющеrо напряжения со

100 по 200 кВ рентrеновский пик, связанный с коrерентным тормозным

излучением, смещается в область более высокихэнерrий. В табл. 4.4дано

сравнение экспериментально наблюпаемых значений энерrии и расчет 

ныхданных, полученных с помощью уравнения (4.16).

Таблица 4.4. Энерrия пика KorepeHTHoro тормозноro излучения

в феррите Mn Znпри падении первичных электронов

в направлении [100]

Ускоряю [100]
щее Ha 

fЗ
Параметр

30на Лауэ
Е,в( кэ В)

пряжение
( v/c)

решетки
(п)

Расчетное Эксперимент.

(кВ) L(A) значение данные

300 0,7765 4,240 Ф 1,320 1,32

2,827 Q) 1,980 1,99

2,120 @ 2,641 2,65

1,696 Ф 3,301 3,30

250 0,7410 4,240 Ф 1,125 1,29

2,827 Q) 1,927 1,92

2,120 @ 2,569 2,56

1,696 Ф 3,211 3,21

200 0,6953 4,240 Ф 1,236 1,23

2,827 Q) 1,854 1,86

2,120 @ 2,473 2,46

1,696 Ф 3,091 3,09

150 0,6343 4,240 Ф 1,168

2,827 Q) 1,752 (1,75)

2,120 @ 2,336 2,33

1,696 Ф 2,920 2,93

100 0,5482 4,240 Ф 1,063

2,827 Q) 1,594 1,58

2,120 @ 2,126 2,11

1,696 Ф 2,657 2,65
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На рис. 4.13 показаны peHT 

rеновские спектры, полученные

при падении первичноrо элект 

pOHHoro пучка в направлении

кристаллоrpафической оси [211] и

при отклонении направления

пучка на yrол 100 от направления

оси [211]. Как можно увидеть из

рис. 4.13, рентrеновский пик, свя 
занный с коrерентным тормозным излучением, не наблюдается при

отклонении кристалла от осевых условий Падения пучка на yrол, пре 

вышающий несколько rpaдycoB.

e 

L{

Рис. 4.11. fеометрическая конфиrypация
падающею элекrpонноro пучка, кристал 

лической плоскости и детектора
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Рис. 4.13. Рентrеновские спектры, Ha 

блюдаемые при падении пучка вдоль

оси [211] и при отклонении направле 
ния падения пучка на 100 от оси [211]
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Рис. 4.12. Рентrеновские спектры,

полученные на образце феррита Mn 
Zn при падении пучка вдоль оси [100]

4.5.4.2. Влияние каналирования электронов

В кристаллических образцах, кроме peHтreHoBcKoro пика, обусловлен 
Horo коreрентным тормозным излучением, распределение интенсив 
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Рис. 4.14. Рентrеновские спектры сверхпроводящеrо окисла

T12BZ
CuO

y
при двух различных условия дифракции: в

условиях неканалирования (а) и каналирования (б) элек

тронов

насти характеристическоrоpeHтreHoBcKoroизлученияможетизменяться

под влиянием эффектадифракции или эффекта каналирования.
На рис. 4.14 показаны рентrеновские спектры сверхпроводящеrо

окисла Т1
2
В

2
СиО

у
' наблюдаемые при двух условиях дифракции. Два

спектра нормированы по интенсивности линии Ba L.На рис. 4.14а

показано такназываемое условие «неканалирования», коrда не проис 

ходит сильноrо возбуждения рефлексов с низкими индексами. Спектр,
показанный нарис. 14.4б, соответствует одному из условий каналиро 
вания, т.е. возбуждаются систематические рефлексы вдоль оси с*. Из 

за сильноrо дифракционноrо эффекта хорошо заметно уменьшение

характеристическоrо peHTreHoBcKoro пика от п. Нарис 4.15 показаны

рентrеновские спектры, наблюдаемые на квазикристалле Al Fe Cu.

Спектры нормированы на интенсивность линии Al К. Интенсивнос 

ти характеристическоrо peHтreHoBcKoro излучения от Ре и Си наблю 

даемые при осевом падении параллельном осям симметрии пятоrо и

BToporo порядка, сильно отличаются от аналоrичных значений, Ha 

блюдаемых в условиях «неканалирования».

Как видно из рис. 4.14 и 4.15, эффект дифракции влияет на peHT 

rеновский спектр и снижаетточность количественноrо анализа COCTa 

Ба. Таким образом, после наблюдения картин электронной дифрак 
ции либо изображений кристаллической решетки при условиях oce 

БОro освещения первичным электронным пучком следует обращать
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Рис. 4.15. Рентrеновские спектры, полученные от квазикристалла

A1 Fe Cu:а) условие неканалирования электронов; б), в)

условие oceBoro падения электронов параллельно осям

симметрии пятою и BToporo порядка соответственно

внимание на влияние дифракции на количественный элементный

анализ. Коша структуру и состав на rранице раздела исследуют MeTO 

дом энерюдисперсионноrо микроанализа одновременно с получени

ем электронно микроскопическихизображений с высоким разреше 

нием, следует проводитьсравнение рентrеновскихспектров, получен 

ныIx в матричной фазе при осевом падении электронною пучка (условие
каналирования электронов), и спектров, полученных в условиях HeKa 

налирования. Если между этими спектрами имеются различия, необ 

ходимо уделить особое внимание сравнению концентраций элемен 

тов в матрице и на rpанице раздела.

Для количественною определения состава следует избеrать влия

ния дифракции или каналирования электронов. Однако ниже дается

объяснение случая положительноrо влияния эффекта каналирования
для определения местоположения узлов решетки, занятых атомами

примесей или лиrатур.

4.6. Метод ALCHEMI

4.6.1. Принцип метода ALCHEMI

С давних пор известно, что падающий электронный пучоклокализу 
ется в кристалле блаrодаря эффектудифракции. Первая попытка оп

ределять местоположения атомов в решетке путем использования

влияния дифракции была предложена в работе Cowley в 1964 r. [23].
Эксперимент для определения местоположения атомов примеси был
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Рис. 4.16. Плотность падающих электронов в соединенииA В как

Функuия толщины образuа. Средняя плотность падаю 

щих электронов в направлении толщины образца пока 
зана ниже для s l/Xg и s I/Xg

выполнен в работе Баттермана с использованием рентrеновских Me 

тодов в 1969 r. [24]. Было найдено, что влияние каналирования по 

лезно для Toro, чтобы отличить примеси внедрения от примесей за 

мещения, и, кроме Toro, для определения местоположения атомов

примеси. Однако для проведения подобных исследований необхо 

димо приrотовить большой монокристалл. Таким образом, приме 
нение этоrо метода оrраниченолишь несколькими химическими эле 

ментами, такими как Si. В методе ALCHEMI (Atom Location

Channeling Enhanced Microanalysis микроанализ с определением

местоположения атомов в решетке блаrодаря эффекту усиления xa 

рактеристическоrо излучения при каналировании электронов) [25]
данный принцип был адаптирован для локализации малых количеств

примесей или зarрязнений замещающеrо типа. В этом случае усло 

вие каналирования леrко можно контролировать путем наблюдения

картин дифракции электронов в аналитическом просвечивающем

электронном микроскопе с установленной системой энерrодиспер 

сионноrо peHTreHoBcKoro микроанализа. Данный метод может
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сфера Эвальда Рис. 4.17. Иллюст 
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применяться к малым монокристаллам размером менее 1 мкм. Kpo 
ме Toro, метод не требует знания распределения интенсивности па 

дающих электронов в кристалле и знания k фактора,которое необ 

ходимо для количественноrо элементноrо анализа; местоположения

атомов примеси MOryT быть количественно определены только бла 

rодаря изменению интенсивности характеристическоrо peHтreHo 

BCKoro излучения. Таким образом, метод широко применялея для

локализации атомов примесей и заrрязнений в различных соедине 

ниях.

для тoro чтобы понять принцип метода ALCHEMI, рассмотрим
плотность падаюших электронов в соединении, состояшем из леrкоrо

элемента А и тяжелоrо элемента В, как показано на рис. 4.16. Здесь мы

установиликристаллтаким образом, чтобы возбуждалея одинрефлекс от

сверхрешетки и электронный пучок падал почти параллельно атомным

плоскостям, попеременно состоящим из атомовАи В. Длядвухлучевоm
условиядифракции (т.е. s == О), образуютсядве волны, плотности которых
имеютмаксимумы на В плоскостях(блоховекая волна 1) иА плоскостях

(блоховекая волна 2), а сумма плотностей электронных волн в кристалле

становится постоянной величиной. Здесь s параметр девиации, и он

имеетположительноезначение, Korдa рефлекслежитвнyrpисферыЭваль 

да, как показано на рис. 4.17. Если кристалл HeMHoro отклоняется от

двухлучевоrо условиядифракции, то суммаплотности электронной вол 
ны на плоскостях атомов А становится отличной от суммы плотности

электроннойВОШIЫнаплоскостяхатомов В. Изменениев плотностиэлек 

тронной волны как функции ТОЛIlIИны и средняя плотность, ycpeДHeH 

ная по толщине, показаны на рис. 4.16 для s
== 1/ и s ==  l/ (rдeg g g

расстояние экстинкции). Вообще то,средняя плотность электронной

волны имеет максимум на плоскостях, состоящих из леrких атомов (А)
для s > О, и на плоскостях, состоящих из тяжелых атомов (В) для s < о.

В этом случае из заизменения плотности падающих электронов xapaK 

теристическоеpeHтreHoBcKoeизлучение отлеrкиxатомовусиливаетсядля
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Рис. 4.18. Принцип метода ALCHEMI

s > о, а характеристическое peнтreHoBcKoe излучение от тяжелых атомов

усиливается для s < о. Korдa электронная IШотность возрастает вдоль

атомных IШоскостей, как показано на рис. 4.16, либо возрастает вдоль

атомных колонок, то такое явление называется каналированием элект 

ронов. Korдa каналирование электронов индуцируется вдоль атомных

IШоскостей, то оно называется nлонорным коналuровонuем, и оно назы 

вается осевым коналuровонuем, Korдaканалирование индуцируется вдоль

атомных колонок.

Теперь рассмотрим случай, Korдa в соединение A В включено

небольшое количество примеси с. Путем сравнения рентrеновских

спектров, наблюдаемых для s > О и для s < о, можно определить Mec 

тоположение примеси замещения С. Например, на рис. 4.18 интен 

сивность характеристических рентrеновских лучей из С возрастает
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Рис. 4.19. Расположение атомов в ТIAl со структурой Llо типа(а) и
в структуре Ni3A1 со структурой Ll2 типа(6)
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Рис. 4.20. Картина электронной дифракции при УСЛОВИИ (s > О) мик 

роанализав присутствии каналирования электронов. Ниже

схематически показаны дифракционные пятна и линии

Кикучи. Два типа линий Кикучи показаны пунктирными

линиями и сплошными линиями, расстояние меЖдУ KOTO 

рыми соответствует l/dilO
и 1/dz20 соответственно
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Рис. 4.21. Рентrеновские спектры. полученные от U4зАlssNЬz при

двухлучевой дифракции

для s < О по аналоrии с атомами В, поэтому можно сделать вывод, что

атомы С находятся в узлах решетки, занимаемых атомами В.

ТипичнымпримеромЯRJIЯетсярезультатдлясоединения11 A!соcтpyк 

турой L10 типа[26, 27]. Расположение атомов этой структуры, спроекти 

рованное вдоль направления [001], показано на рис. 4.19a,rдe имеются

атомные плоскости, состоящие поочередно из атомов 11 (а плоскость)и

атомов Al (J3 плоскость).Различие в эффекте каналирования от Ni:AI со

структурой L1
2
 типаотмечается ниже вразделе 4.6.3. Рентrеновские спек

тры бьmи получены близко к условиям двулучевой дифракции, при силь 
ном возбуждении рефлекса 110 (рис. 4.20). Рентrеновские спектры, полу 
ченные на образце 11

4з
Al

55
NЬв условияхдвулучевойдифракции, показаны

на рис. 4.21. Два спектра нормированы по линииAl К, и ясно, что рентrе 

новскийхарактеристический пикотосновноютяжелоrо элемента (11) зна 
чительно увеличен для s < О как это отмечалось выше. Поскольку peHTre 
новский характеристический пикотNb возрастаетдля s < О, по аналоrии с

11, то делается вывод, что Nb находится в узлахрешетки, занимаемых Ti. В

следующем раздел обсуждается количественная оценка коэффициента
заполнения примесью узлов решетки.

4.6.2. Определение коэффициента заполнения узлов

решетки примесью замещения методом ALCHEMI

Бьmо предложено несколько методик для определения коэффициента
заполнения узлов решетки методом ALCHEMl. В своей первой работе

Spence и Tafto вывели формулу для расчета коэффициента заполнения
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узлов решетки примесью замещения в допущении, что количество

примесей мало [25]. Формуламожет быть обобщена, принимая во вни
мание степеньзаполнениямеждоузлий основныхлементовBрешеткидля

случаянестехиометрическorо составаи 6ольшоrо количества атомовпри 

месей, или лиraтур [26]. Хотя степень заполнения узлов решетки при 

месными атомами, как правило, может быть определена на основе дaH 

HbIX, полученных из двух условий дифракции, эти методы используют

три условиядифракции (однадифракция вусловияхнеканалирования, а

две дифракции в условиях каналирования) для повышения точности

анализа. В работе Horita и др. выведена общая формуладля определения
степени заполнения узлов (конuентрации атомов примеси замещения) с

помощьюданных, полученныхпридвухусловияхдифракции [28]. Cдpy 
rой стороны, в работе Rossouw и др. предложены статистические методы

для повышения точности путем ввода подюночных параметров, полу 

ченных из мноrочисленных экспериментальныхданных [29].
Теперь будет дано объяснение метода определения степени за 

полнения атомами примеси вакансий решетки. Рассмотрим случай,
коrда имеется малое количество примеси С в составе матрицы A В.

Интенсивности характеристических пиковNA
(п)

, NB
(п) и Ne(n) от элемен

тов А, В и С при трех условиях дифракции п (п 1 : s > О, п 2: s < О и

п 3 : неканалирование) определяются как

N(n) == Р ( 11 j(n) + А l(п) ) ,

А А " а р р
(4.17)

N(n) == р. (В j(n) + В j(n) )В В аа рр, (4.18)

N;n) == р. (С j(n) + С j(n) )с с аа рр, (4.19)

rде ja(п) И jp(п) плотности падающих электронных пучков на а плос 

кость (плоскость атомов А) и jЗ плоскость(плоскость атомов В), yc 
редненные вдоль направления падения пучка; РА , рв

И Ре парамет 

ры, которые зависят от выхода флюоресценции, и т.д. (см. уравнение
(4.3»; Ааи Ар соответствуют атомной концентрации элемента на

а плоскостии jЗ плоскостисоответственно; Ва,р (либо Са,р) aTOM 

ная концентрация элемента В (либо С) на а плоскостии jЗ плоско 
сти соответственно. Коrда состав соединения определяется в виде

А В С (х +у + z 1) и доля атомов С на а плоскостиравна k, атомная
х у Z

доля элемента С на а плоскостивыражается в виде:

Са == z. k, (4.20)
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а атомная доля элемента С плоскости на jЗ плоскостиимеет вИд:

С/3
==

z (1 k). (4.21)

Таким образом, Аа,р' В
а,Р
И С

а,р определяются посредством кон

центрацийх, У, z и k. Из данныхуравнений можно исключить Ia(п)
, I{J(п),

Р
А , РВ И Ре' и атомная доля атомов С вне k плоскостиопределяется с

помошью интенсивностей характеристических рентrеновских пиков

N)п), NB
(п) и Ne(п) в ВИде:

R .R(I)  N.R(2)
k==

а ра е ра
.

N (I R(2)) R(I R(I))е ра а ра

(4.22)

Здесь, Ra' R{J,a
(п) и N

e равны:

N(l) А +А .R(2)
R== .

a 13 fЗa
,

а

N(2) А +А .R(l)
А '-'а 13 fЗa

(4.23)

N(п)
4, . Р

Ав Ва . (п)
R(п) ==

N
B

ра N(п)
B
p
.  A

p 'PAB
'

N(п)
в

(4.24)

N(1)
N е

e 
м2)

.

е

(4.25)

Вывод этих уравнений можно найти в Приложении в конце этой

шавы. Можно сделать вывод, что в случае знаниякристаллическойcтpyк 
турыматрицы и ее составаприпомощиуравнений, содержащихk, можно

определить величины Аа,р' Ва,р
И С

а,р'
а kможно рассчитать из интенсив 

ностей характеристических рентrеновских пиков NA
(п)

, NB(п) И Ne(п).
Например, в случае Ti43AlssNb2 ' показанном на рис. 4.21, атомные

доли Тi, Al и Nb на a иjЗ плоскостяхвыражаются в ВИде, показанном

в табл. 4.5. По интенсивностям характеристических рентrеновских

пиков соrласно табл. 4.6 было рассчитано, что атомная доля Nb в Ba 

кантных узлах Ti составляла 0,96 [26].
Поrрешность определения степени заполнения вакансий решет 

ки можно оценить исходя из статистической ошибки. Доля атомов k

примеси в вакансиях решетки определяется через интенсивность
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характеристическоrо peHTreHoBcKoro пика (п) элемента iданноrо co 

единения. Таким образом, статистическая поrрешность, обусловлен 
ная интенсивностью (п)

характеристическоrо peHTreHoBcKoro пика

примеси С в условиях дифракции (1), выражается в ВИде:

Дk ) k(N I), N ), N )+M ), N 2)...) k(N ), N ), N ), N 2)...), (4.26)

rдe дN/) определяется, например, посредством 30' (уравнение (4.13».
Таким образом, доля заполнения вакансий решетки примесью Bыpa 
жается как

I

Дk (t:(Дk;(п))2 J (4.27)

Кроме вышеописанноrо примера исследования соединения ТiAl

со структурой Llо типа,данный метод широко применялея при иссле 

довании различных структур типа NiзAl [30, 31] со структурой L1
2 типа,

llNi [32] со структурой В2 типа,и др. [33, 34].

Таблица 4.5. Атомные доли элементов решетки в a и Р плоскостях
ДЛЯ Тi4зAlssNЬ2

а плоскость Д-плоскость

тi х О

AI y w w 0,5 z(1 k)

Zr z k z(l k)

X 0,43; y 0,55; z 0,02

Таблица 4.6. Рентrеновские интенсивности, использованные для

метода ALCHEMI на Тi4зAlssNЬ2

Условие дифракции

п 1 п 2 п 3

(s > О) (s < О) (неканалирование)

N(n) 56778 100267 64867
Т,

N(n) 51368 55543 48485
"1

N(n) 4067 7042 4370
'ь
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Если структурный фактор может быть оценен с помощью дрyrих

методов типа метода пересекающихся линий Кикучи (IKL Intersecting
Кikuchi Lines) [35], то степень заполнения вакансий основных эле 

ментов решетки может быть определена без допушения, что основные

элементы решетки образуют определенную подрешетку [36].

4.6.3. ПОi!решность метода ALCHEMI

и особенности ei!O применения

4.6.3.1. ПО2решность метода ALCHEMI

Кристаллическая структура. Точность метода ALCHEMI сильно за 

висит от кристаллической структуры материала. В случае NiAIсо струк
турой L1

2 типа,показанной на рис. 4.19б, имеется две атомные плос 

кости, параллельные первичному электронному пучку. Одна состоит

из атомов Ni, а дрyrая состоит из атомом Ni и атомов Лl. В конечном

счете интенсивность рефлексов от сверхрешетки мала, и эффект кана

лирования электронов также мал. Таким образом, точность метода

ALCHEMI для структуры, подобной структуре L12 типа,в Ni3A1
является низкой.

Метод ALCHEMI при осевых условиях падения первичноrо пуч 

ка, например в направлении оси [001], проводились на образце Ni3Al
[37]. При таких осевых условиях падения первичноrо пучка необходи

мо уделять внимание нижеописанному эффекту делокализации.

Кристалличность. Korдa в образце имеется большое количество

механических напряжений, условия дифракuии изменяются от OДHO 

ro участка образца к дpyrOMY. Таким образом, невозможно в значитель 

ной мере реализовать эффект каналирования, и точность анализа в

этом случае, вообще rоворя, будет низкой. Метод ALCHEMI должен

применяться на таких участках образца, на которых четко наблюдают 
ся линии Кикучи, как показано на рис. 4.20. Для снижения влияния

тепловorодиффузнorо рассеяния эксперименты по методуALCHEMI

проводились при низких температурах [33].
Основные элементы. Эффект каналирования электронов сильно

проявляется, коrда имеется большая интенсивность рефлексов от

сверхрешетки. Таким образом, коrда имеется значительное различие

в атомном номере основных элементов материала образца, точность

метода ALCHEMI будет высокой.

Примеси (добавки). Статистические ошибки, показанные в ypaB 

нении (4.27), в основном обусловлены наличием характеристическоrо

peHTreHoBcKoro излучения от небольшоrо количества примесей.
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Поскольку выход флюоресценции, как отмечено в разделе 4.1, с увле 

чением aToMHoro номера возрастает, узлы кристаллической решетки,
занимаемые атомами примеси с большим атомным номером, MOryт,

как правило, определяться с высокой точностью.

4.6.3.2. Замечания по применению метода ALCHEM/

Эффект делокалuзацuu. Для вывода уравнения степени занятости

вакансий решетки, показанноrо в разделе 4.6.2, допускают, что изме 

нения интенсивности характеристическоrо рентreновскоrо излучения

зависяттолько от распределения плотности пучка падающих электро 

нов. Дрyrими словами, уширением орбит электронов атомов, которые

rенерируют характеристическое ренленовское излучение, пренебре 
rают и предполаrают, что электроны атомов локализованы в виде o 

функций. Однако в условиях oceBoro освещения, коrда одновременно

возбуждается большое число рефлексов, плотность падающих элект 

ронов имеет резкие пики, таким образом, различие в уширении орбит
электронов атомов для элементов матрицы (так называемый эффект

делокализации) необходимо учитывать при определении степени за 

полнении вакансий узлов решетки.

ПрuмененuеMemoaaALCHEMIвместе с схпээ. В методеALCHEMI

используется сильное взаимодействие между падающими электронами
и материалами и анализируетсярезультирующеехарактеристическое peH 

TreHoВCKoe излучение для определения степени заполнения вакансий

узловрешетки. Во время анализадопускают, что испускаемое характери 

стическое peнтreHoBcKoe излучение не вступает всильное взаимодействие
с веществом образца. ПринципALСНЕМIможет использоваться COBMe 
стно со спектроскопией характеристических потерь энерrии электронов

(СХПЭЭ)наOCTOBHbIXоболочках. Однако вэтом случае необходимоучи 

тывать взаимодействие между неуттрyrорассеянными электронами и Ma 

териалом образца. Если вданном кристалле существует эффектдифрак 

ции неуттрyrих электронов, то количественный анализ степени заполне 

нил вакансий в узлах решетки является непростой задачей.

Приложение

Ниже описан вывод уравнения (4.22) для расчета степени заполнения
вакансий узлов решетки при трехлучевой дифракции.

Bo первых, исключим Ре из уравнения (4.19)

Р == 11.") / (с . /,,) + с . /,,) )с с а а fJ fJ (4.28)
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путем подстановки условий дифракции п == 1,2

N(I)/ (C ./(I)+C .C(I) )==N
2
/ (C ./(2)+с ./(2) )с аа рр С аа рр'

N(I)/ (С . /(2) + С . [(2) ) == N(2)/ (С . .[(1) + С .[(1) )С аа рр С аа рр

(4.29)

(4.30)

и преобразуя данное уравнение

N(I)

(
/(2)

]
/(1)

(
/(1)

]g)
. Са+Ср

' f2) ==  )
. Са+Ср

.  ) .

N
c /а /а /а

(4.31)

Здесь При N ==N (1)/N (2) R (п) == [ (п)
//

(п) R == [ (1)
/l

(2) данное ypaBHe с с С' {за (з а' а а а

ние упрощается к виду:

N
c -( Ca+cp'R 2)==Ra'(Са +Cp'RZ ). (4.32)

Коrда часть атомов Сва плоскостиpaBHak, СаИ С{Зможновыра 
зить в виде Са ==

z. k ,
а С{З

==

z. (1 k), соответственно. Путем подстановки
этих членов в уравнение (4.32), получаем:

N
c (z.k+z(I k)-R 2)==Ra (z.k+z(1 k)-RZ ). (4.33)

Уравнение (4.22) 1VIЯ расчета степени заполнения вакансий узлов

решетки выражается в виде:

R .R(I)  N.R(2)
k 

а ра с ра

N (1 R(2) ) R (1 R(I) )
.

с ра а ра

Теперь, получим R{З I),R{З 2)И Ra' Для TOrO чтобы сделать это, CHa 

чала получим Р/РВ
== Р

АВ
. Здесь мы использовали данные из условий

неканалирования. Из уравнений (4.17) и (4.18) при п == 3 получим:

н(з) Р А. Р) + А . Р) Р А + АlУА А ''а а fJ fJ А ''а fJ

тЗ)  p.в ./(3)+в ./(3) р. В +В
'

В Ваа рр Ва fJ

(4.34)

поскольку 1VIЯ условия неканалирования плотности падающих элект 

ронов для плоскостей а и fЗ равны и поэтому [а(З) ==

[(З(З). Затем можно
получить РАВВ виде

Р
А N 3) Ва +Вр

р    .
АВ

Р. ,,.{З) А +А
В 1У'в а fJ

(4.35)

7 (,7Я
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Теперь при наличии данных в условиях каналирования (п) полу 
чим RfJ n)( I/)/R n).Из уравнений (4.17) (4.18)следует:

М-n) Р А. t-n} + А . F,n} Р А + А . /;n} / rn)
Р А + А . in}

== . а а fJ {J  .а fJ {J а
== 2.

а fJ ра
(4 36)

N.") р. В. ]fn) + В . ]fn) р. В + В . ]fn) иН р. в + В . R(II).
.

В Ваа рр Ва рр аВа рра

Подставляя уравнение (4.35), получим:

N(n)

N(II} (Ва + Вр' R ;)== РАВ ( Аа + Ар' R 2),
В

(4.37)

(
N(n}

)
М-n)

R 2Вр  I) АрРАв == Аа. РАВ Ва.  I), (4.38)

N(n)
А.Р  B. 
а АВ а

тn)
R(II) ==

В

ра N(II)
Вр' N(II) Ар. РАВ

В

(4.39)

Окончательно, получим Ra ( /:'I)/R2J ). Из уравнения (4.17):

N l) Р
А ( Аа . / l)+ Ар . 1 ») / l)

.

4х + Ар . 1 )/ 1 1)
N2)

Р ( А . 1(2) + А _ j(2» ) Р) А + А . Р) / Р)
А А ''а а {J {J а а {J {J а

(4.40)

А R(l)
а
+ Ар' ра

==R.
а

А + А . R(2)
,

а р ра

N(I) А +А .R(2)
R == .

а fJ ра
а

N(2) А +А .R(l)'
А а fЗра

(4.41)
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rЛАВА 5

ПРИСТАВКИ К ЭЛЕКТРОННЫМ

МИКРОСКОПАМ

ДЛЯ РАЗЛИЧНЫХ

АНАЛИТИЧЕСКИХ МЕТОДОВ

5.1. Электронная дифракция
Электронная дифракция в основном является одним из наиболее важ

ных методов для получения кристаллоrрафической информации о

материалах. Информация, получаемая путем электронной дифрак 
ции, это данные в обратном пространстве, которое аналоrично тем

данным, которые получают с помощью электронной дифракции либо

с помощью дифракции нейтронов. Хотя в соответствии с кинемати 

ческой теорией дифракции интенсивность рентrеновской дифракции
и нейтронной дифракции прямо соответствует квадрату абсолютноro

значения CTpyктypHoro фактора, интенсивность электронной дифрак
циидолжна интерпретироваться на основе динамической теориидиф 
ракции. В литературе дано объяснение влияния динамической диф 

ракции надифракцию электронов. В этой rлаве обсуждаются принци

пы И применение дифракции в нанопучке и дифракции в сходящемся

пучке, которые широко используются в просвечивающей аналитичес 
кой электронной микроскопии.

5.1.1. Электронная дифракция в нанопучке

5.1.1.1. 02раничения метода электронной дифракции
в выбранной области

11 роцесс формирования электроноrраммы описан в разделе 2.1.5. Me 

юд, в котором электроноrрамму получают с помощью полевой апер 

I'Урной диафраrмы в плоскости изображения объективной линзы,
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освещаюшей широкую область образца (см. рис. 2.10a), называют элект 

роннойдифракцией из выбранной области. Апертурнаядиафраrма, с по 

мощьюкоторойвыбираютконкретнуюлокальную область образца, назы 

ваютполевой апертурнойдиаФраrмой. Спомощью Taкoro метода получа 

ют электроноrрамму из области, оrраниченной полевой апертурной

диафраrмой. Наименьший диаметр апертурной диафрarnы составляет

примерно 5 мкм из заточности механической обработки. Увеличение
объективной линзы составляет примерно 50', поэтому наименьший диа 

метр da выбранной области в плоскости образца можно оценить как

d
a =5мкм/50=О,lмкм. (5.1)

Это самая минимальная область, которая может анализироваться с

помошью метода электронной дифракции из выбранной области.

5.1.1.2. Электронная дифракция в нанопучке

Korдa конденсорная линзовая система формирует зонд малоrо диа 

метра (см. рис. 2.10B, режим дифракции в нанопучке), при coxpaHe 
нии дифракционноrо режима влинзовой системе, формирующейизоб 

ражение, то картину электронной дифракции можно получить из об 

ласти, освещаемой таким малым зондом. Поскольку размер

электронноrо зонда может быть уменьшен до размеров порядкаHaHO 

метра, этот метод называют дифракцией в нанопучке. В этом методе

полевая апертурная диафраrма не используется. Метод эффективен

для CTpyктypHoro анализа преципитатов и rраниц раздела малыхучас 

тков образца.

5.1.1.3. Замечания по электронной дифракции в нанопучке

На рис. 5.la показан пример освещения образца идеально параллель 
ным электронным пучком малоrо размера. Однако на практике сфо 
кусированные электроны освещают конечную область образца. В этом

случае пятно дифракции становится диском, соответствующим yrлу

освещения (а). Поэтому yroл освещения должен быть сделан мини 

мальным путем выбора конденсорной диафраrмы наименьшеrо диа 

метра для получения дисков тоже наименьшеrо диаметра. Дифракци
онный фокус (фокус первой промежуточной линзы) должен быть yc 
тановлен в задней фокальной плоскости объективной линзы для

получения точной длины камеры. Для настройки дифракционноrо
фокуса удобно заранее настроить ero в режиме дифракции из выбран
ной области в условиях параллельноrо освещения.
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5.1.2. Электронная дифракция в сходящемся пучке

5.1.2.1. Прuнцuп метода

При наблюдении дифракционных пятен при параллельном освеше 

IIИИ, коrдаэлектронный пучок начинает сходиться на образuе, как это
показано на рис. 5.1б, на картине электронной дифракции вместо пя 

тен начинают наблюдаться диски. Этот режим называется электРОll 

,/ой дифракцией в сходящемся пучке (ЭДСП или СВЕО). Режим ЭДСП
отличается от дифракuии в нанопучке, и информацию от рассеянных

электронов получают в виде функции уrла падения на образец. Дрyrи
ми словами, может быть получено распределение интенсивностидиф 
раrированноrо пучкадля изменения параметрадевиаuии, которыйпо 

казывает поrрешность возбуждения.

Уrол сходимости определяется как

АУ
a= ,

dR

rде л длина волны электрона; d параметр решетки кристаллоrра 

фической плоскости. Параметры rи R изменяются на фотопленке или

Рис. 5.1. Схема хода

лучей в методах

дифракции в HaHO 

"У'lке (а) и элект 

ровной дифракции
11 сходящемся пуч 

КС (б)

образец

объективная линза

положение фокальной  
плоскости

попожение полевой апертурной
диафрarмы

увеличивающа
линза

Картина
электроннои
дифракции

а

(5.2)

а

......1.""'

б
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фотоотпечатке: r соответствует радиусудифракционноrо диска, а R

расстояние между прошедшим пучком и точкой обратной решетки,

соответствующей 1/d. Как объясняется ниже, из картины дифракции
в сходящемся пучке можно получить тип симметрии кристалла, по 

лярность и толщину кристалла.

5.1.2.2.Применение метода дифракции в сходящемся пучке

Определение кристаллической симметрии. Коrда кристалличес 

кую симметрию определяют по картине дифракции в сходящемся

пучке, на образце необходимо найти плоскопараллельный участок.

Это необходимо сделать вследствие Toro, что профиль интенсивнос 
ти на картине дифракции в сходящемся пучке содержит информа 
цию о толщине кристалла, и поэтому точное определения кристал 

лической симметрии затруднено для участков образца с HeOДHOpoд 

ной толщиной.
Как показано в табл. 5.1, существует 10 элементов симметрии, KO 

торые сохраняютплоскопараллельные кристаллы неизменными: 6ДBY 

мерных элементов симметрии и 4 трехмерных элемента симметрии.

На рис. 5.2а показана картина дифракции в сходящемся пучке

образца монокристалла Si при падении пучка в направлении [111].
Контурная карта на рис. 5.2б показывает подробную картину pac 

пределения интенсивности. Распределение интенсивности BOKpyr

прошедшеrо пучка демонстрирует симметрию шестоrо порядка, KO 

торая возникает из информации от зоны Лауэ нулевоrо порядка, либо

двумерную информаuию, спроектированную вдоль падаюшеrо элек 

TpoHHoro пучка. Однако подробная картина распределения интен 

сивности в диске прошедшеrо пучка (так называемой линии Кику 

чи) соответствующая зоне Лауэ более высокоrо порядка, как показа 

но стрелками, демонстрирует симметрию TpeTbero порядка. Недавно

полученные результатыI исследований симметрии TpeТbero порядка и

в конечном счете картина дифракции в сходящемся пучке, представ 

ленные на рис. 5.2б, показывают присутствие оси симметрии TpeTbero

порядка и зеркальной плоскости.

В дополнение к картине дифракции в сходящемся пучке при па 

дении вдоль оси зоны, показанной на рис. 5.2а, для определения диф 
ракционной rpуппы следовало бы изучитьдрyrие картины дифракции
в сходящемся пучке в условияхдвухлучевой дифракции (+g возбужде 
ние и gвозбуждение). В работе Buxton и др. [4] дается представление
о существовании Bcero 31 дифракционной rpуппы и видов симметрии
в соответствующих картинах дифракции в сходящемся пучке.
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Рис. 5.2. а) Картина дифракции в сходящемся пучке кристалла Si

при падении пучка в направлении оси [111] и б) KOHTYP 
ная карта распределения интенсивности по данной Kap 
тинеи дифракции
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Вообще rоворя, конкретные пространственные rpуппы Moryт быть оп

ределены следующим образом: сначала необходимо наблюдать карти
ны дифракции в сходящемся пучке при различных ориентациях кри 

сталла. На основе анализа симметрии каждой картины дифракции в

сходящемся пучке может быть определена конкретная дифракцион

ная rpуппа. Затем может быть определена одна истинная точечная rpуп

па из 32 видов rpупп, которая будет удовлетворять всем наблюдаемым

дифракuионным rpуппам. Связь междудифракционной rpуппой и TO 

чечной rруппой также можно найти в работе Buxton и др. [4]. В конеч

ном счете, из вида точечной rpуппы и правила экстинкции, наблюда 
емых на картинах электронной дифракции, может быть выбран один

из 230 типов пространственных rрупп [5].

Таблица 5.1

Элементы двумерной симметрии

Ось вращения первоrо порядка

Ось вращения BToporo порядка

Ось вращения TpeTbero порядка

Ось вращения четвертоrо порядка

Ось вращения шестоrо порядка

Вертикальная плоскость зеркальной симметрии

Элементы трехмерной симметрии

rоризонтальная плоскость зеркальной симметрии

Центр инверсии

rоризонтальная ось вращения BToporo порядка

Инверсия с поворотом четвертоrо порядка

Что касается определения симметрии, с помощью дифракции в

сходящемся пучке можно определить полярность кристалла без цeHT 

ра симметрии. На рис. 5.3а, б показаны картины дифракции в сходя 

щемся пучке монокристалла GaAs при падении пучка в направлении

[О1l] и картина дифракции, полученная путем модельноrо расчета.

Кристаллические ориентации и атомные структуры показаны на

рис. 5.3в, r. ИЗ распределения интенсивности в дисках видно, что кри 

сталл имеет зеркальную симметрию вдоль оси, параллельной направ 

лению [100], однако он не обладает зеркальной симметрией вдоль оси,

параллельной направлению [оП]. Таким же способом можно опреде 

лить полярность этоrо кристалла. Определение полярности является

важнымдля понимания процесса кристаллическоrо роста и определе 

ния типа дислокаций [6].
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Рис. 5.3. Картины дифракции в сходящемся пучке от .?бразца
GaAs при падении пучка в направлении оси [О 11] и Kap 
тина дифракции, полученные путем ее компьютерноrо

моделирования (вверху справа). Внизу показаны модель
данной структуры и кристаллическая ориентация. Эк 

спериментально и теоретически полученные картины

дифракции в сходящемся пучке любезно предоставле 

ны др. Йоненаrа и др. В.дж. Бурrесом [6]

Оценка толщины образца. Как отмечалось в разделе 3.5.2, толщи 

"У образца можно оценить с помощью спектроскопии характеристи 

'Iеских потерь энерrии электронов (СХПЭЭ), однако для этоrо необ 

ходимо знать среднюю длину пробеrа неупрyrоrо рассеяния. С друrой

стороны, с помощью методадифракции в сходящемся пучке толщина

может быть точно определена по одной единственнойкартине диф 

rакции в сходящемся пучке [7, 8].
Принцип. В условиях двулучевой дифракции интенсивность диф 

ракционноrо рефлекса g для толщины кристалла t определяется по 

средством

IФgl2 == sin
2

fЗ. sin
2

пflkt, (5.3)
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rдe

fЗ == tan l( ]s';g
, (5.4)

1 +( S';g)2
д.k == ,

';g
(5.5)

rдe s параметр девиации; расстояние экстинкции для рефлекса g.g

Как показано на рис. 5.4 и используя уравнение (5.2), s можно Bыpa 
зить через а как

A-r
s == ga, ==

d
2 ' (5.6)

rдe r, расстояние, измеренное вдифракционномдиске. Условия ypaB 
нения (5.3) для получения минимальноrо и максимальноro значения

MOryт быть получены путем дифференцирования уравнения (5.3) сле 

дующим образом:

I'1.k ==

целое, (5.7)

tan пд.kt == пд.kt, (5.8)

rдe I'1.kt, удовлетворяющее уравнениям (5.7) и (5.8), устанавливаютpaB 
ным п

k
иX

k
соответственно. Значения п

k
иX

k для
положительных целых

kданы в табл. 5.2. Теперь k может быть выражено в виде k == i +j. Здесь

i показывает i eминимум и максимум интенсивности от центра (s == О)
дифракционноrо диска g, aj является целым ( O)числом, которое за 

висит от величины t/ [8]. С помощью уравнения (5.5) соотношениеg

между Si и п
k
либо X

k
может быть представлено в виде:

2

( )
2 2 2

(sJпk ) == 1 / g (1/пk ) + (1/ t) ,

(Si/ Xk.)2 ==  (I/';g)2(I/xk.)2+{I/t)2.

(5.9)

(5.10)

Таким образом, если в уравнении (5.9), например, для толщины

образца будет выбрано соответственное целочисленное значениеj, то

можно получить линейную зависимость между (S/пk)2 и (l/пk)2 путем
оценки значения Si' которое является параметром девиации в i Mми 

нимуме интенсивности. Наклон данной прямой равен  (1/ )2,g,
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1\"

j Gs

f '1 f..tш

lId g

Рис. 5.5. Изображение пластинча 

той частицы кристалла rематита

(а Fе20з)'полученное в просвечива 

ющем электронном микроскопе000 '7'. ':""-'---'"-"""-",,, ,,_,,,_____,

Рис. 5.4. Связь межпу параметром

) евиации(s) и yrлом сходимости G
s

а пересечение данной прямой с осью (S/пk)2 находится в точке (l/ty.
Толщина оценивается из точки пересечения. Для максимума интен 
сивности в уравнении (5.10) для определения толщины тем же самым

способом может быть получена линейная зависимость между (S/п;)2
и О/х;)2.

Таблица 5.2

значения k

Ilараметр 1 2 3 4 5

П
k

1 2 3 4 5

П
k

1,431 2,459 3,471 4,477 5,482

Практика. Ниже приведен пример определения толщины частицы
IlJIастинчатоrо кристалла rематиrа (а Fе20з)'показанной на рис. 5.5.

li.-матит имеет структуру корунда, и на рис. 5.6 показана ero картина
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Рис. 5.6. Картины дифракции в сходящемся пучке от пластинча 

той частицы кристалла rематита при: а) двулучевых yc 
ловиях дифракции и б) профиль интенсивности данной

картины дифракции
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Е
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Рис. 5.7. Зависимость меж 

ду (s/пY и (l/пУ с исполь 

зованием данных из рис.

5.6 дляj О, 1, 2, 3

20 . j=2

о
0.00 0.05 0.10 0.15

(I/щ)2

0.20 0.25

дифракции в сходящемся пучке. Данная картина дифракции наблюда 
лась при двулучевых условиях с возбуждением рефлекса 0330. Путем
оценки расстояния r (== ""8 ) и R (== 28) из уравнения (5.6) можно pac S I g

считать Si . В принципе, не зная толщину образца, невозможно опреде 

литьj. Теперь, если зависимость между (s/пУи (l/пУпостроить в виде

rрафика, подставляя вместоj различные целочисленные значения, то

.па зависимость будетлинейной только в том случае, Korдa вместоjбу 
лет подставлено правильное целочисленное значение. Таким образцом,
roлщина определяется из точки пересечения выбранной линии. На

рис. 5.7 показана зависимость между (s/пY и (l/пУлля данных из рис.

5.6 в предположении, чтоj== 0,1,2,3. Прямая линия полученаДЛЯj==2,
1I0ЭТОМУ из пересечения линий расчетное значение толщины должно

составлять t == 171 нм [9]. На рис. 5.6 анализировались минимумы ин 

I'енсивности, однако для определения толщины с более высокой точ 

IIOСТЬЮ также можно использовать и максимумы интенсивности.

5.1.2.3. Определение постоянной решетки
и напряжений в кристаллической решетке
с помощью картин HOLZ

Ila картинах дифракции в сходящемся пучке, показанных на рис. 5.2а,
свстлые участки прошедшеrо пучка и рефлекса 220 соответствуют зоне

Jlауэ нулевоrо порядка (ZOLZ). Во внешней области наблюдается CBeT 

JIOC кольцо, состоящее из резких ярких линий Кикучи. Этот участок
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Условия БрЭlТа и дифракция BbIcoKoro порядка.

В общем случае, дифракция происходит, коrда удовлетворяются следующие

брэrrовские условия:

2d sin е п/\., (5.11)

rдe d и 8 постоянная кристаллической решетки и дифракционный уrол (28

уrол рассеяния); л длина волны электрона; п положительное uелое

число, показывающее п йпорядок дифракции. Таким образом, уравнение
(5.11) показывает, что дифракция n roпорядка имеет место, Korдa электрон с

длиной волны л падает на кристалл с расстоянием между атомами в кристал 

лической плоскости d. С друrой стороны, уравнение (5.11) может быть преоб 

разовано в

Рис. 5.8. Искусственные кристал 

лоrрафические плоскости с меж 

плоскостным расстоянием d/п (п 2)

2( )sin8 A. (5.12)

Уравнение (5.12) показывает, что

вышеуказанная дифракция п roпоряд 

ка может быть интерпретирована, как

дифракция l roпорядка от искусствен 

ной кристаллической IШоскости, посто 

янная решетки в которой равна (djn),
как показано на рис. 5.8. Таким обра 
зом, если постоянная решетки кристал 

лической плоскости (djn) может быть

переопределена как d, то условие Брэr 
ra может быть записано Б виде:

2d sin е л.

Такое уравнение часто использу 

ют как обычное уравнение, аналоrич 

ное уравнению (2.5).

соответствует зоне Лауэ первоro порядка (FOLZ), rдe дифракционные
диски не наблюдаются, а внутри дисков четко видны только линии

Кикучи, поскольку интенсивность дифракции резко уменьшается при

возрастании поrрешности возбуждения. Известно, что линии Кикучи,

как правило, появляются только в виде пар черных и белых линий. Так,

например, на рис. 5.2 светлые линии Кикучи появляются в зоне Лауэ
1 roпорядка (FOLZ), а черные линии Кикучи появляются в зоне Лауэ
O roпорядка (ZOLZ). Вообще rоворя, для пониженных ускоряющих

напряжений зонаЛауэ 2 roпорядка (SOLZ) появляется вне зоны FOLZ,
а во внешней области можно увидеть зону Лауэ 3 roпорядка (TOLZ).
В зоне прошедшеrо пучка и в ero периферийной области в соответствии
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со светлыми кольцами в зоне Лауэ более высокоrо порядка появляется
большее количество темных линий Кикучи. Линии Кикучи и дифрак 
ционные рефлексы, появляющиеся блаrодаря зонеЛауэ более высокоrо

порядка, называются линиями и дифракционными рефлексами HOLZ

(High Order Laue Zone) соответственно. Дифракционная картина, воз 

никающая блаrодаря зонеЛауэ O roпорядка, называется картинойдиф 
ракции (электроноrраммой) ZOLZ. Картины дифракции ZOLZ OTpa 

жаютдвумерную проекцию кристаллоrрафической решетки, а картины

дифракции HOLZ дают трехмерную информацию о кристаллоrрафи 
ческой решетке. Картины дифракции HOLZ являются чувствительны 

ми к изменению постоянной решетки и, таким образом, постоянную
решетки можно определить по картине дифракции НОLZ, Korдa извес 

тно ускоряющее напряжение. На практике картину дифракции HOLZ
можно рассчитать на основе кинематическоrо движения, а постоянную

решетки можно определить путем сравнения теоретически рассчитан 

ной картины дифракции с наблюдаемой картиной дифракции [5]. По

картинамдифракции НОLZтакже можно определить небольшие изме 

нения постоянной решетки вследствие колебаний температуры либо

вследствие присутствия дефектов кристаллической решетки. С помо 

щью метода дифракции в сходящемся пучке можно определить вектор

Бюрrерсаданной дислокации [1 О]. Кроме Toro, также может быть опре 

делен структурный фактор путем измерения расстояния между линия
ми Кикучи [11] либо изменение интенсивности линий Кикучи при Ba 

рьировании ускоряющеrо напряжения [12].

5.2. Лоренцева микроскопия

Поскольку принцип визуализации маrнитныхдоменов может быть по 

нят В терминах воздействия на электроны силы Лоренца, то электрон 

I шя микроскопия для наблюдения маrнитных доменов с использова 

((ием силы Лоренца известна как лоренцева микроскопия [1, 13]. Ло 

ренцева микроскопия с использованием обычноrо просвечивающеrо

электронноrомикроскопа включает в себяметод Френеля и метод Фуко,
один из которых используется в режиме дефокусировки, а второй в

режиме точной фокусировки соответственно. Вообще rоворя, маrнит 

IlOe поле в месте установки образца в просвечивающем электронном

микроскопе составляет примерно 1200 кAjM, что соответствует плотно 

сти маrнитной индукции, равной 1,5 Тл; такое сильное маrнитное поле
изменяет или разрушает внутреннюю маrнитную доменную структуру.

l1\ким образом, маrнитное поле в месте установки образца необходимо

уменьшать, особенно при исследовании маrнитомяrких материалов.
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Одним из самых простых способов уменьшения маrнитноrо поля яв 

ляется выключение объективной линзы и ее размаrничивание. Обыч 

но при таких настройкахостаточное маrнитное поле может бытьyмeHЬ 
шено до величины менее 160 А/м (0,2 мТл). Однако при таких услови

ях невозможно получить четких изображений в режиме

просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ), поскольку объек
тивная линза, которая определяет разрешение в режиме ПЭМ, не ис 

пользуется. Для поддержания рабочих характеристик объективной

линзы, для подробноrо наблюдения маrнитной структуры образец He 
обходимо сдвиrать в сторону, чтобы он вышел из сильноrо маrнитноrо

поля. либо в объективную линзу должен быть введен спеuиальный

экран для экранировки маrнитноrо поля.

для наблюдения изображений в ПЭМ образец должен быть TOH 

ким. Таким образом, считается, что маrнитнаядоменная структуратон

Koro образца, как правило, отличается от доменной структуры массив 

ных материалов. Полаrают, что в тонких пленках наблюдаются неелев 

ские стенки, тоrда как в относительно толстых пленках стремятся

появиться блоховские стенки [14]. в интервале двумя междуэтими зна 

чениями толщины пленок появ 

ляются стенки с поперечными

связями [15, 16]. Таким образом,
образец должен быть как можно

толще. С этойточки зрения полез 

ным прибором является BЫCOKO 

вольтный ПЭМ, посколькуможно

наблюдать относительно толстые

образцы с помощью высоковольт 

ныхэлектронныхпучков. Для изу 
чения маrнитной доменной струк

туры с помощьюлоренцевой мик

роскопии, как описано в данной

rлаве, используется высоковольт 

ный РЭМ (JEM ARM 1250)с yc 
коряющим напряжением 1250 кВ.

Поскольку образец в высоковоль 

тном ПЭМдолжен быть смещен в

более высокое положение надMar 

нитнойлинзой, то маrнитное поле
в этом положении уменьшаетсядо

примерно 400 А/м (0,5 мТл).

падающий пучок

В0

Рис. 5.9

:r
tz
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5.2.1. Приllципы лореllцевой микроскопии

Сила Лоренца, действующая на электрон, проходящий через образец,
с плотностью маrнитной индукции В, определяется как

( )P=::; evxB ,

(5.13)

rдe v скорость электрона; е элементарный электрический заряд.
Направление силы, выражаемое в уравнением (5.13) векторным

произведением векторов, определяется по правилу левой руки. Таким

образом, сила Лоренца, действующая на электрон, проходящий через

намаrниченный образец, величина намаrниченности KOTOpOro равна

's' определяется как

F= e(vx7s)' (5.14)

rдe полаrают, что направление намаrниченности в образце толщиной
t параллельно нормали к плоскости рисунка (направление у), как по 
казано на рис. 5.9. Под влиянием намаrниченности 1

s электрон OT 

клоняется от прямой траектории, но ero энерrия остается постоян 

ной. Из уравнения (5.14) сила Лоренца, действующая на падающий

электрон, параллельно оси х, выражается в виде:

dP d
2
x

.......L=m =evI
dt dt

2 у , (5.15)

rдe т масса электрона при скорости v:

т=
те

(5.16)

(1<:1'
rдe т

е
масса покоя электрона.

В уравнении (5.15) член dP/dt является компонентой х силы Ло 
ренца, что дает Р

== т(dx/dt) == е! 1
, поскольку скорость электрона MO 

х z у

жет быть принята за постоянную величину.

для величины намаrниченности, определяемой как1 == 1 и 1 == , == О,
у s х у

уrол отклонения (е) определяется как

е  dx dxdt etz1L 
dz dt

.

dz mv
у. (5.17)
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Уrол отклонения траектории электрона под влиянием силы Лорен 
ца является достаточно малым по сравнению с брэrrовскими ушами.

Например, yrол отклонения в Nd
2
Fe

l4
B при толщине образца 100 нм и

поле, равном 1,6Тл, равен 3х 10 5радДJIЯэлектронов с энерrией 1250 кэВ.

5.2.2. Метод Френеля (метод дефОКУСUрО6КU)

Простейшей доменной структурой является структура, состоящая из

1800 xдоменов в материале с одной возможной кристаллоrрафичес 
кой осью, вдоль которой может располаrаться вектор намаrниченнос 

ти. Здесь мы предполаraем, что 1800 eдомены намаrничиваются пер 

пендикулярны плоскости рисунка и вектор намаrниченности имеет

противоположное направление в чередующихсядоменах (рис. 5.10а).
В соответствии с правилом левой руки электронный луч отклоняется в

соседних доменах в противоположных направлениях, приводя к Heдo 

статку электронов и к избытку электронов, в области под нижней по 

верхностью образца. Если наблюдать образец в условиях перефокуси 
ровки, в местоположениях доменных стенок будет наблюдаться YBe 
личение и уменьшение интенсивности электронов, как показано на

рис. 5.1 Об. С дрyrой стороны, если наблюдать образец в условии Heдo 

фокусировки, то происходит инверсия контраста изображения, как по 

казано на рис. 5.10в. Типичный примерлоренцевых микроскопических

изображений спеченноrо маrнита Sm Co,наблюдаемоrо с помощьюMe 

тодов Френеля, показан на рис.

5.11. При условиях точной фоку 

сировки какой либоопределен 
ный контраст изображения oтcyт 

ствует, в то время как в условиях

дефокусировки в положениях, co 

ответствующих доменным CTeH 

кам, появляются белые или черные

линии в зависимости от знака дe 

фокусировки. Ширина белых или

черных линий прямо зависит от

значенияпараметрадефокусиров 
ки. Путем nцательноrо контроля

недофоку-

""Т"
перефоку-
сировка

падающий пучок

! ! !
11''''.1'''' '''''111

""'VYI"" , ",,,,,,

11' IIIVV\ \ "" ,,,, 11"

1""'1\"'"", """"

",,,,,.\\\\\\\ ,11"11'

-"
1---
U
О
:J: V\.рофо у-

сировка

-"
1---
U

О

:J: J'(     y_

а

Рис. 5.10. а) Метод Френеля. Pac 

пределение интенсивностей для yc 

ловия перефокусировки (б) и усло 

вия недоФокусировки (В)



Рис. 5.11. Изобра 

жения спеченноrо

маrнита Co Sm,

lIолученные MeTO 

дом лоренцевой

микроскопии, Ha 

6людаемые в pe 

жиме Френеля при

"рех условиях:

а) 11 условиях ТОЧ 

IIOИ фокусировки;

6) 11 условиях пере 

фокусировки;

11) 11 условиях Heдo 

фокусировки
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1цт

б

в
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а f:J:i:rjj) б
с::::=:::>

в

df=10Sиm

е

df=210/.l.m

t'
df=З14/.1.m df=628/.1.m

g
a g:

недоФокуси 
рованные

изображения

df=942 ит df=1256iJ.m

а' f:J:i:rjj) Ь
I

с::::=:::>

df=1570iJ.m

с' d'

df=o 10Sиm df =о 21 О iJ. m df=о З14iJ.m df= б28iJ.m

е' r g'
а' g':

с::::с> <J=
перефокуси 
рованные

изображения

df= 942 /.I.m df= 125б m df= 1570, m

Рис. 5.12. Серия микрофотоrpафий образца маrнита Sm Coпос 

ле ero спекания, полученных на ПЭМ в режиме лорен 

ценой микроскопии при изменении фокусировки изоб 

ражения



условия эксперимента, как, Ha 

/Iример, путем тщательной Ha 

стройки фокуса, можно количе 

ственно оценить ширину стенки,

как показано ниже.

На рис. 5.12 показана серия

лоренцевых микрофотоrрафий,
полученных методом Френеля, в

маrните Sm Coпосле ero спека 

ния. Изображения систематичес 

ки наблюдались путем изменения

значения дефокусировки. Шири 
на стенки измерялась по профилю
интенсивности диверrентных

изображений стенки, записанных

на цифровые фотолюминесцент 
ные пластинки (IР пластинки).Эти профили интенсивности были по 

лучены в самых узких участках изображений диверrентных стенок во из 
бежание переоценки ширины стенкивследствие наклонадоменной cтeH 

ки по отношению к электронному пучку. Crpоился rрафик зависимости

ширины стенки от значения дефокусировки, который являлся прямой
линией, как показано на рис. 5.13, и в конце концов оценка ширины

доменной стенки спеченноrо маrнита Sm Coдала значение 10 нм [17].
На рис. 5.17 показано сравнение распределения интенсивности

изображения доменных стенок спеченноrо маrнита Sm Co,наблюда 
CMoro методом Френеля, с расчетными распределениями интенсив 

ности. На рис. 5.14 квадратики и сплошные линии показывают Ha 

блюдаемое и расчетное распределение интенсивности на доменной

стенке соответственно. Рассмотрим распределение спинов поперекоб 

ласти стенки, возникающее в результате обмена и анизотропии либо

маrнитостатической энерrии [18]. При этом уравнение теоретическо 

"о распределения интенсивности изображения доменной стенки

119, 201 можно представить как

5.2. Лоренцева микроскопия I

160

,"
о
:<
:< 

"'::; 120

::;:<
o 

ёi 100

80

* 60

О'"
 I---

\OU 40

" 20

о

 2000 t500 IOOO  500 О 500 1000 ISOO 2000

значение дефокусировки, О! (мкм)

Рис. 5.13. Зависимость измеренной

ширины доменной стенки от величи 

ны дефокусировки. ПШПВ полная

ширина на половине максимума

I(и)/l == 11:t Rsech2ul  U == u:t Rtanhu
, (5.18)

ЩС U равно х/8 (28 ширина доменной стенки); и == Х/8, R == M8i8,
\"" и Х координаты, нормальные к направлению доменной стенки в

образце и плоскости изображения соответственно; J (И) плотность

/I0ТОка электронов в плоскости изображения; 1 интенсивность oд 

IlOродноrо освещения.
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Рис. 5.14. Сравнение распределения интенсивности изображений
доменной стенки в спеченных маrнитах Sm Coс Teope 

тически рассчитанным распределением интенсивности

Знаки «ПЛЮС» И «минус,) В уравнении (5.18) относятся к случаю

диверrенции и конверrенции соответственно. Уравнение (5.18) пока 

зывает, что ширина белыхлиний на конверrентных изображениях cy 
щественно уже, чем ширина черных линий на диверrентных изобра 

жениях. Как показано на рис. 5.14, экспериментальные профили ин 

тенсивности, измеренные с помошью uифровой фотолюминесuент 
ной пластинки при значении дефокусировки, равном 0,63 мм, лучше
Bcero соrласовались с расчетными профилями интенсивности для слу 
чаев диверrенции и конверreнции при значении R == 0,3 [21].

5.2.3. Метод Фуко (метод полной фокусировки)

Принцип метода Фуко показан на рис. 5.15. На картинах электронной

дифракции, полученных из области, содержащей доменную стенку,
разделяющую два маrнитных домена, как это показано на рис. 5.15,
дифракционное пятно расщепляется на два пятна с уrловым расхож 

дением, равным 28
L

. Такое расщепление можно прямо наблюдать на

картинах электронной дифракuии как для прямо прошедшеro луча,

так и для дифраrированных лучей. На рис. 5.16а картина электронной
дифракции, полученная на спеченном машите Nd

2
Fe

I4B, демонстри 
рует расщепление каждоrо пятна.

Уrловое разделение пятен составляет примерно 5х 10-5 рад, что co 

rласуется с расчетами, выполненными с помощьюуравнения (5.17). Пу 
тем установки объективной апертурной диафраrмы в задней фокальной
плоскости возможно исключить один из двух прямопрошедших лучей.
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полученные на спеченном маrните Nd
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Fe

I4B, по 
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а б

tc

50пт

Рис. 5.17. Лоренцевы электронные микрофотоrрафии маrнита

Sm Co,подверrнутоro ступенчатому старению, наблю 
даемые в режиме Френеля (а) и режиме Фуко (б);
с направление оси [001]

в результате этою маrнитные домены с противоположным вектором

намаrниченности появляются в виде периодически чередующихеяTeM 

ных и светлых участков, как показано на рис. 5.15. На рис. 5.16б, в

показан типичный пример маrнитныхдоменов маrнита Nd
2
Fe

I4
B, по 

лученных с помощью метода Фуко.
На рис. 5.17а,б показаны лоренцевы микрофотоrрафии маrнитов

Sm Co,попверrнутых ступенчатому старению, которые наблюдались

в режимах Френеля и Фуко соответственно. Тоща как на рис. 5.17а

наблюдались только зазубренные доменные стенки, указывающие на

закрепление rраниц ячеек, лоренцевы микрофотоrрафии, полученные
методом Фуко, на рис. 5.17б ясно показывают не только маrнитные

домены, но также микроструктуру, состоящую из так называемых 1 :5Н

и 2: 17R фаз, rде 1 :5Н фазы rраниu ячеек действуют как притяrиваю 
щий закрепляющий центр для маrнитных доменных стенок в маrни 

тах, ПОДВерrнутых ступенчатому старению. Также можно УВИДеТЬ,
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что закрепление доменной стенки сушественно возрастает при увели 

чении rрадиента энерrии доменной стенки от фазы 1 :5Н дО фазы 2: 17R

блаrодаря химическому разделению примесей атомов Cu и Ре в pe 

зультате ступенчатоrо старения [22].
В [23] был разработан усовершенствованный режим наблюдения

методом Фуко. Спомощьюэтою метода половинадифракционнойKap 
тины исключается с помощью фазосдвиrающей диафраrмы, поэтому в

домене может быть получен интерференuионный контраст. Сами апер 
турныедиафраrмы выбираются таким образом, чтобы они бьmи непроз 
рачными полуплоскостями, фазосдвиrающими полуплоскостями либо

фазосдвиrающими маленькими отверстиями. Этот метод называется

коrерентным методом Фуко. Если край фазосдвиrающей апертуры по 
местить в центр проходящеrо пучка, во всех направлениях будет наблю 
даться интерференционный контраст. При этом без каких либо после 

дующих обработок можно получить KorepeHTHoe изображение методом

Фуко в реальном времени, поэтому метод полезен для экспериментов т

situ [24]. Также можно отметить, что лоренцева микроскопия может

проводиться с помощьюрастровыхпросвечивающихэлектронныхмик 

роскопов. В работе Чепмена и др. [25] бьmи представлены изображе 

нил, полученные методом лоренцевой микроскопии сдифференuиаль 
ным фазовым контрастом (ДФК), напоминающим электронную rолоr 

рафию (представленную в следующем разделе), которые обеспечивают

получение детальноrо распределения маrнитных силовыхлиний в Mar 

нитных материалах. Принцип лоренцевой растровой просвечивающей
электронной микроскопии сдифференциальным фазовым контрастом
можно найти в работах [25, 26].

5.3. Электронная rолоrрафия
5.3.1. Прuнцuпы

Среди различных методов электронной микроскопии именно элект 

ронная rолоrpафия даетуникальный методдля определения фазовоrо
сдвиrа электронной волны вследствие наличия как маrнитноrо поля,

так и электрическою. Здесь фазовый сдвиr означает изменение фазы
по отношению к плоскости электронной волны, которая перемеща 
лась в вакууме, ехр [i( kz wt)],rдe

2тс
k == (j) == 2тси

л' (5.19)

\'Де v частота.
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Электронная rолоrрафия
осуществляетсяпосредствомДBYX 

стадийною процесса получения

изображения. На первой стадии

формируется rолоrpамма путемHa 
ложенияволны 06ъектанаопорную

волну с помощью бипризмы. На

второй стадии с помощью преоб 
апертурнаядиафраrма разования Фурье из rолоrраммы
объективной линзы

получают фазовый сдвиr.

На рис. 5.18 показанаrеомет 

рическая конфиryрация формиро 
вания юлоrpаммы в электронном

микроскопе. Электронный луч,

испускаемый из острия катода с

полевой эмиссией, ускоряется и

затем коллимируется таким обра 
зом, чтобы он освещал объект че 

рез конденсорную линзовую сис 

тему. Объект занимает половину

плоскости объекта и при этом oc 

вещается коллимированнымэлек 

тронным пучком. Допуская, что объектосвещается плоской волной еди 
ничной амплитуды, имеющей волновой вектор параллельно оптичес 

кой оси, изменение рассеянной амплитуды этой плоской волны

вследствие воздействия на нее объекта выражается в общем виде как

r

FEG

КQндеНСОРНQЯ линза

образец

объективная линза

бипризма

rолоrрамма

Рис. 5.18. fеометрическая конфиrypа 

ция формирования rолоrpаммы в элек 

тронном микроскопе. FEG электрон 
ная пушка с полевой эмиссией

q( )= А( )еХР[iФ( )J (5.20)

rдe А(1) и СУ (1) действительные функции и описывают амплитудные

изменения и фазовый сдвиr, обусловленные объектом, cooтвeTcтвeH 

но. Поскольку образцами обычно являются тонкие пленки, в боль 

щинстве случаев вектор rнаходится в плоскости этой пленки. Вслед 
ствие наличия напряжения на бипризме волна объекта и опорная вол
на отклоняются на утлы  (a/2)и а/2 соответственно.

Таким образом, амплитуда рассеянной волны возникает из ин 

терференции между волной объекта и опорной волной и определяет 

ся выражением:

gh (;)=А(;)ехр ( 1[i х+Ф(;))+ехр (1[; х) . (5.21)



5.3. Электронная i!ОЛОi!рафuя 2 
Интенсивность rолоrраммы определяется уравнением:

[h (;) == Igh (;)( == 1 + А(;)+ 2A(;)COs[2п х Ф(;)] .

в соответствии с уравнением (5.22), период (л/аh) интерферен 

ционных колец rолоrраммы модулируется фазовым сдвиrом ф(r), обус 
ловленным прохождением волны сквозь объект. Выполняя преобра 
зования Фурье (F) над rолоrраммой, получают

(5.22)

:F [Ih (У)] == 8(u)+:F[A(r)2 ] +:F{A(r)exp[ iф(r)]} * 8(u а,, )л (5.23)

+:F{А(r)еХР[iФ(r)]}*8(U+ )
rдe первый и второй члены называют автокорелляцией (соответствую 
щие центральной области на рис. 5.26в, внизу),

*
оператор свертки.

Два друтих члена называют «боковые зоны». Видно, что rолоrрафичес 
кая информация относительно фазовоrо сдвиra и изменения амплиту 

ды сохраняется в боковых зонах в третьем и четвертом членах в правой
части уравнения (5.23). Выбирая третий член, сдвиraя ero на (а/л) и

выполняя над ним обратное преобразование Фурье (:F I),получим

:F l(:F{А (;)еХР[iФ(;)]} * 8(и)) == А (;)еХР[iФ(;)J. (5.24)

Таким образом, мы можем получить фазовый сдвиrи изменение aM 

плитуды в реконструированном изображении в виде цифровыхданных.
В следующем уравнении интенсивность реконструированноrо фазовоrо

4

изображения  h(r)препставленав виде функuии косинуса, т.е.

Iph (;) == cos[Ф(;)]. (5.25)

Если необхопимо, можно выполнить усиление фазы путем YМHO 
жения фазы Ф (1) на целочисленное значение n.

Теперьрассмотрим фазовый сдвиr, обусловленный электрическим

потенциалом ер и векторным потенциалом ]. В общем виде фазовый

сдвиr, обусловленный этими потенциалами, выражается в виде:

Ф(;) ==  ф(qydt Ads), (5.26)
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rдe е элементарный электрический заряд; 11 постоянная Планка,
деленная на 2п ; а интеrрирование производится во всему замкнуто 

му контуру в пространстве времени[27]. Для случая только электри 

ческоrо потенuиала фазовый спвиr может быть записан в упрощен 

ном ВИде:

rдe V ускоряющее Ha 

пряжение; л длина

волны электрона; v

скорость электрона; с .

скорость света; СУ по 

стоянная взаимодей 

СТВИЯ,котораязависит

отускоряющеrо напря 
жения электронноrо

микроскопа. С друтой

стороны, Korдa t (Bpe 

мя) является постоян 

ным и пленка имеетoд 

нородную толщину, как

показано на рис. 5.19,
разность фаз между

двумя положениями образца создается вектор потенциаломсоrласно

выражению:

Ф(х,у) == аf lp( x,y,z)dz,

СУ ==

2п
fJ == ::..

AV(I+ .Jl fJ2)' с'

А в

Q

"тi
J...:

с D

Рис. 5.19. Маrнитный образец в электрон 

ном микроскопе, соответствующий прямо 

уrольной области, показанной пунктирны 
ми линиями на рис. 5.18

( )
е rf-

ф у == t;'fAds.

(5.27)

(5.28)

(5.29)

Здесь мы оuениваем разность фаз волны электрона в С и D, обуслов 

ленную маrнитным потоком внутри образца, rдe электронная волна

имеет одинаковую фаз в точкахА и В. Разность фаз между С и D опре 

деляется посредством

( ) ( )
e

J
C e

J
D 

erf-
Ф УС  фYD == A.ds+ A.ds == 

'f
A.ds.

11
А

11
в

11
AВCD

(5.30)
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Из определения BeKTopHoro потенциала:

В == rotA. (5.3])

И, используя теорему Строка, получим следующее уравнение:

фА.d;==fJ rotAdS==fJ BlldS. (5.32)

Таким образом, находим:

ф (rс) ф(rD)== fJВlldS== Ф (5.33)

rде Ф маrнитный поток, проходящий через контур АВОС и направ 

ленный по нему. Если разность фаз между ус и Уо равна 2п :

ф( rс ) ф(rD ) == 2п. (5.34)

Из уравнения (5.33) находим:

е
 ф== 2п
1i

(5.35)

и затем

Ф==!!...==4 lхl o 15Вб,

е

Это выражение равно удвоенному кванту маrнитноrо потока

(h/2e). В этом случае мы имеем связь между маrнитным потоком внyrpи

образца и шириной 1, которая соответствует разности фаз 2п, Т.е.

(5.36)

h
Ф == ItzB ==

 ,

е

в допущении, что внyrpи образца имеется постоянная плотность Mar 

нитноrо потока В. Таким образом, расстояние 1
, соответствующее раз 

ности фаз 2п , равно:

(5.37)

l== .
etzB

В реконструированных фазовых изображениях, таких как те, KO 

торые представлены функцией косинуса, 1 является расстоянием либо

мсжду соседними белыми линиями, либо между соседНИМИ черными

линиями [28].

(5.38)
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5.3.2. Практuка электронной 20ЛО2рафuu

5.3.2.1. Измерение толщины

Если известен средний внутренний потенциал, то из уравнения (5.27)
можно рассчитать толщину. Средний внутренний потенциал можно

рассчитать из CТPYКTypHoro фактора, но точность CTPYКTypHoro факто
ра прямо зависит от факторов рассеяния на атомах матрицы образца.
С дрyrой стороны, средний внутренний потенuиал может быть опре

делен экспериментально, если известна форма образца. В качестве

примера ниже приведено определение среднеrо BHyтpeHHero потен

циала аморфноrо Si0
2

. На рис. 5.20а показана электронная rолоrрам
ма частицы аморфной Si0

2
. Интерференционные кольца появляются

на той части частиц, сферическая форма которых видна на обычных

изображениях, полученных в проходящем электронном пучке (рис.
5.20б). На увеличенной rолоrрамме, показанной на рис. 5.20в, виден
сдвиr интерференuионных колеu на краю частицы, т.е. там, rде тол

щина резко возрастает. На рис. 5.21 показан фазовый сдвиr, oцeHeH

ный из интерференционных колец на линиях Х и У В то время как

фазовый сдвиr в вакууме (Х) равен нулю, фазовый сдвиr на частице

резко возрастает от края частицы. Вследствие Toro, что частица имеет

сферическую форму, можно леrко рассчитать толщину частицы влю

а с К JY

р

б в

100пт

Рис. 5.20. а) Электронная rолоrрамма частицы аморфной двуоки
си кремния SiO

z; б) обычное изображение частицы aMOp
фной двуокиси кремния Si0

2
в прошедших электронах;

в) увеличенная rолоrрамма прямоyrольноrо участка, по

казанноrо на рис. 5.20а



бом ее месте. Пунктирные линии

соответствуют фазовому сдвиrу,

рассчитанному в предположе

нии, что срепний внутренний по

тенциал равен 10,5; 11,5 и 12,5 В.
Из сравнения эксперименталь
ных и расчетных данных рассчи

тали, что средний внутренний
потенциал аморфной Si0

2 равен

11,5 В [29]. Теперь, имеяэтотсред
ний внутренний потенциал, из

rолоrраммы можно оценить тол

щину аморфной Si0
2 , не зная ее

форму. Сдрyroй стороны, для ча

стиц больших размеров и для бо

лее высокой плотности потока

электронов на частицах аморф
ной Si0

2, которая являетсяпиэлектриком, наблюпается значительный

эффект зарядки. Полаraют, что это явление возникает из занесбалан

сированности количества эмитированных вторичных электронов иKO

личества первичных электронов. Какправило, количество вторичных

электронов, покидающихчастицу, превосходитчисло первичныхэлек

тронов, попадающИХ в нее. На рис. 5.22 показана rолоrpамма частицы

.

а 1I
C:=::::=:::J

5.3. Электронная 20ЛО2рафuя 2
UneX

UneY

u
э........ -

- -  /
..- --

,
.

." # #-

/.:_ : ::.::.--.\,
U22к

"
'"
<:r
u Theoretical curve

U,= 10.5 V

U,= 11.5 V

U,= 12.5 V

J 1t

'"
О
'"
О
н

o 10 20 эо 40 50

номер пико

Рис. 5.21. Фазовый сдвиr, рассчи

танный по интерференционным
кольцам на линиях Х и У

(

).

'.

к

.

б

Рис. 5.22 . fолоrрамма частицы аморфной SiO
z диаметром 250 (а)

и ее модель (б). Стрелками показан сдвиr интерферен
ционных колец вблизи поверхности частицы вследствие

эффекта зарядки

н 678
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а
л 'r

t
.....

O.2 т

в

Рис. 5.23. а) Микрофотоrрафия в прошедших электронах частиц

rематита веретенообразной формы; б), в) roлоrpаммы

частиц rематита и увеличенные изображения области,

показанной стрелками на рис. 5.22б

аморфной Si0
2, диаметроь

250 нм и rолоrрамма, по 

лученная путем математи

ческоrо моделирования.

Стрелками показан сдвиr

интерференционных KO 
лец вблизи поверхности

частицы, обусловленный

эффектом зарядки.
Если известен cpeд 

ний внутренний потенци

ал, то можно рассчитать

толщину. На рис. 5.23б, в

показаны rолоrраммы ча 

стиц rематита (а Fе20з)
веретенообразной формы
(рис. 5.23а). Эти частицы

являются поликристалли

ческими, состоящими из небольших монокристаллов. На рис. 5.24

показан фазовый сдвиr на линии Х (в вакууме) и на линии У (в час 

тице). Видно, что на частице не происходит MOHoToHHoro возраста 
ния фазовоrо сдвиrа. Флуктуации фазовоrо сдвиrа приписываются

флуктуации плотности монокристаллов и поверхностной морфо 
лоrии. Кроме Toro, с помощью известноrо среднеrо BHyтpeHHero по 

тенциала rематита невозможно оценить ни плотность монокрис 

таллов, ни их эффективную толщину [30].

6п

4п

2п .",....,
.'":s:

'"
<:r
u

о
."

:о
'"

 2п
о

-е-

о лини. х

---4п
. лини. у

о 10 30 4020

номер пико

Рис. 5.24. Фазовый сдвиr на линиях Х

(в вакууме) и У (в частице) на рис. 5.23б
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Трехмерная информация и стереомикроскопия.

Как правило, информация, полу 
чаемая с помощью электронной
микроскопии, является проекци 

ей двумерных данных вдоль оси

электронноrо пучка. Например,
для получения этих данных ис 

пользуют методы светлопольной,
темнопольной электронной мик 

роскопии, электронной микро 
скопии BbIcoKoro разрещения, а

также электронной дифракции. С

друroй стороны, для оценки эф 

фекта динамической дифракции и

распределения дефектов в образ 
це иноrда требуется трехмерная
информация (например, о форме
образца и положении дефекта). В
качестве методов оценки толщи 

НЫ кристалла можно использовать

описанные в данной книrе MeTO 

ды СХПЭЭ (см. раздел 3.5.2),
электронной дифракции в сходя 

щемся пучке (см. раздел 5.1.2) и электронной rолоrpафии. В дополнение к этим

методам одним из наиболее мощных методов получения трехмерной информа 
ции является стереомикроскопия.

Мы наблюдаем трехмерный объект двумя rлазами. Дрyrими словами, мы

получаем информацию о расстоянии путем использования двух изображений,
полученных с различных направлений. Это и есть принцип стереомикроско 

пии. Может быть дано краткое объяснение метода измерения разницы высот

межцу двумя точками образца с помощью стереомикроскопии. Во первых,ось

поворота уcrанавливается так, чтобы она совпадала с осью х, как показано на

рис. 5.25, а затем наблюдают два изображения, одно из которых получают под

наклоном. Затем измеряют расстояние h от точки Р ДО плоскости (плоскоcrи
.ху), которая включает ось поворота и перпендикулярна к направлению падаю 

щеrо электронноrо пучка. Korдa положение точки Р смещается в положение р'

путем наклона образца на yrол 8
s' расcrояние от точки Р ДО плоскоcrи.ху изме 

няется с 1 на 1 . Затем можно найти h как
р р р

Рис. 5.25. Принцип стереомикроскопии

1. 1
h=   
р

sin8s tan 8.
(5.39)

Если имеется дрyrая точка сиrнала Q и расстояние 1. изменяется на 1., при
наклоне на yrол 8

s'
то высота h. от плоскости .ху имеет вид:

lо, l.h=   
q sin8

s tg8s

Н"

(5.40)
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Из уравнений (5.39) и (5.40) можно найти разность высот между двумя

точками Р и Q в виде:

I I l
l
q
, l

p
, l l

ll
l
q
" 1

Ih h q р  p q p

q р

sinB. tgB. sinB. tgB.
' (5.41)

rne lo pи lo, p'являются компонентами расстояния между Р и Q до и после

наклона соответственно.

Таким образом, с помощью стереомикроскопии можно измерить раз 

ность высот между двумя точками, если точно известно направление оси Ha 

клона. Если yrол наклона мал, то ошибка в основном возникает из занеточ 

ности измерения уrла 8., тоrда как при больших уrлах наклона нарушается

фокусировка изображения.

5.3.2.2. Анализ доменной структуры

Здесь будет представлен анализ доменной структуры маrниrомяrких

материалов Fе1з,5СU,NЬзSi13,5В9' Информация, полученная с помощью

электронной rолоrpафии, сравнивается с данными, полученными Me 

тодом лоренцевой микроскопии [31]. На рис. 5.26а показано изоб 

ражение образца сразу после ero закалки, полученное методом ло 

ренцевой микроскопии. На лоренцевой микрофотоrpафии, наблю 
даемой в режиме Френеля, видны rраницы маrнитныхдоменов в виде

светлых и темных полос (обозначенные как Wl и W2). На рис. 5.26б

показана электронная rолоrрамма Toro же caMoro участка, который

виден на рис. 5.26а. Вследствие сильноrо маrнитноrо поля данноrо

материала интерференционные кольца от точки к точке изrибаются.

На рис. 5.26в показана цифровая дифрактоrpамма, полученная из

электронной roлоrраммы из рис. 5.26б. Светлые участки в верхней
(выделенной кружком) и нижней частях рис. 5.26в соответствуют

третьему ичетвертомучленам вуравнениВ (5.23) соответственно. Пос 
ле выбора амплитуды рассеяния области, заключенной внутри круж 
ка, И перемещения ее в начало координат обратноrо пространства

для получения реконструированноrо фазовоrо изображения прово 

диrся обратное преобразование Фурье. Korдa захватывается третий
член в уравнении (5.23), необходимо тщательно выбрать центр боко 
вых полос, который следует сместить в начало координат обратноrо
пространства. Для Toro чтобы найти точное местоположение центра

боковых полос, можно использовать цифровую дифрактоrpамму ro 

лоrраммы в отсутствие образца. В реконструированном фазовом изоб 

ражении, представленном функцией соsф(х,у) на рис. 5.26r, плотность
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Рис. 5.26. а) Лоренцева микрофотоrрафия образца

Fе73,SСUINЬзSilз,SВ9после закалки; б) rолоrрамма Toro же

самоroучастка, который показан на рис. 5.26а); в) Циф 

ровая дифрактоrpамма; r) реконструированное фазовое

изображение

и направление белых линий показывают плотность и направление

(стрелками) линий маrнитноrо потока соответственно. На рис. 5.26r

через линии маrнитноrо потока четко проступают плавные контуры

доменных стенок. Заметим, что линии маrнитноrо потока проходят

параллельно краям образца, тем самым исключая появление поверх 

HocTHoro маrнитноrо заряда. Кроме Toro, доменные стенки, наблю 

даемые на рис. 5.26а, соответствуют rpаницам на рис. 5.26r, rдe Ha 

правления линий маrнитноrо потока изменяются примерно на 900.

Отметим, что толщина образца постепенно возрастает от краев к ce 

редине образца, и расстояние между линиями маrнитноrо потока

становится меньше с увеличением толщины образца. Если допус 

I'ИТЬ, что плотность маrнитноrо потока в массивном образце равна

1,28 Т, то из уравнения (5.37) леrко может быть оценена толщина

образца. Бьшо рассчитано, что толщина образца в точках Рl и Р2 co 

ставляет 36 и 54 им соответственно. При проведении вышеуказанноrо
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а 500nm. б
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Рис. 5.27. Реконструированное фазовое изображение образца

Fе
7з,sСu\NЬзSi\з,sВ9 : а) сразу после ero закалки; б) образ 

ца, отожженноrо при 823 К; в) образца, отожженноro

при 973 К. Реконструированные фазовые изображения,

полученные после наклона образцов, показаны в ниж 

нем ряду. Большие стрелки показывают направление

маrнитноrо поля, входящеro в образец

- -
верхни 

JlОЛЮСНЫИ
наконечник

-
н:

,

НИЖНИЙ полюсный
наконечник

-
Рис. 5.28. Введение остаточноrо Mar 

нитноrо поля в плоскость пленки

образца путем наклона образца

расчетапренебреrали фазовым

сдвиrом падающих электронов,

обусловленным наличием BHYТ 

реннеrо потенциала; дрyrими сло 

вами, допустили, что научастках Рl

и Р2толщинакристаллане претер 
певает значительноrо изменения.

Нарис. 5.27a B(вверху) пока 

заныреконструированныефазовые

изображения закаленноrо образца
сразупосле закалки и образца, OTO 
жженноrо при 823 и 973 Kcoarвeт 

ственно. Реконструированные фа 
зовые изображения, полученные

после наклона образцов, показаны
в нижней части рис. 5.27. При
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наклоне образuа, часть остаточно маrнитноrо поля (Н;) может войти в

плоскость пленки образца, как показано на рис. 5.28. Интересно OТMe 

тить, что на рис. 5.27а форма доменной rpаницы начинает изменяться

при маrнитном поле 8,3 NM, которое соответствует коэрцитивной силе

маrнитноrо образца, равной 6,9 NM. С дрyrой стороны, видно, что Mar 

нитный домен образца, отожженноrо при 823 К, который показывает

наилучшие свойства в этом образце, как в маrнитомяrком материале, с

низкой коэрuитивной силой Ивысокой прониuаемостью, более чувстви 

телен к маrнитному полю. В случае образца, отожженноrо при 973 К

(рис. 5.27в), размер маrнитных доменов становится меньше, и форма
линий маrнитноrо потока значительно отклоняются от монотонной.

Считается, что неправильность формы линий маrнитноrо потока явля 

ется результатом неоднородноrораспределения намаrниченностивслед 

ствие наличия соединений Fe В и ОЦК железа,содержащеro небольшое

количество Si и В. В этом случае, в отличие от рис. 5.27а,б, при наклоне

образца не происходит значительноrо изменения линий маrнитноrо

потока. Это различие прямо указывает на сиJ!ьный пиннинr доменных

стенок, обусловленный преципитатами, приводящий в резкому измене 

нию коэрцитивной силы И уменьшению проницаемости.

Влияние маrнитноrо сдвиrа, обусловлеlПlOrо внутренним потенциалом

и маmитным полем, на rолоrрамму и реконструированное фазовое изображение.

Для Toro чтобы понять образование контраста roлоrpафическоrо изображе 
ния и реконструированноrо фазовоrо изображения, сначала важно понять

направление сдвиra интерференционных полос из заBHyтpeHHero потенциа 

ла (эффект толщины) и маrнитноrо поля.

Влияние внутренне20 потенциала на 20ЛО2рамму. На рис. 5.29 представле 

на rолоrрамма сферической частицы Si0
2 для двух случаев, KOrдa взаиморас 

положение бипризмы и частицы в различных случаях отличается. В обоих

попожения бипризмы

Si0

'(

" I
€.:OiJiiJ

\!'

"

Рис. 5.29. fолоrpамма сферической частиuы Si0
2, наблюдаемой

при двух rеометрических условиях
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А

500nт

б
А в..

........

Рис. 5.30. а) Увеличенная rолоrpам 

ма, соответствующая части изобра 
жения, показанноrо на рис. 5.26б.

Две интерференционные полосы,

обведенные черными линиями, по 

ясняют сдвиr интерференционных
полос; б) реконструированное фазо 
вое изображение, полученное в той

же области, которая показана на рис.

5.30а. Бипризма расположена над

образцом (выше данноrо фраrмента
изображения)

вектор намаrниченности

i 1 i
образец

неДО
б
фокусированное

изо рожение

фотопленка (или экран)

Рис. 5.31. Связь между распределе 
нием намаrниченности в образце и

контрастом изображения, наблюдае 
мым в условиях непоФокусировки в

режиме Френеля. Предполаrается,
что электронный пучок падает на

плоскость рисунка сверху вниз

случаях при возрастании толщины об 

разца с увеличением расстояния от Me 

стоположения бипризмы, показанным

на рис. 5.29 стрелкой, происходит ущи 

рение интервала меЖдУ интерференци 
онными полосами. Отметим, что поло 

жительный фазовый сдвиr в уравнении

(5.22) приводит к ущирению интервала

меЖдУ интерференционными полосами,

друrими словами, интерференционные
полосы сдвиrаются дальще от положе 

ния бипризмы. С друrой стороны, на

основании уравнения (5.29), Korдa тол 

щина образца возрастает при увеличе 
нии расстояния от местоположения

бипризмы, интервал межцу интерферен 

ционными полосами сужается.
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а б

100nm

1

в

Рис. 5.32. а) Маrnитный образец клиновидной формы; б) peKOH 

струированное фазовое изображение, смоделированное
с учетом влияния только BHyтpeHHero потенциала; в) pe 

конструированное фазовое изображение, смоделирован 
ное с учетом влияния только маrнитноrо потока; r) pe 

конструированное фазовое изображение, смоделирован 
ное с учетом влияния как BHyтpeHHero потенциала, так и

маrнитноrо потока. б), в), r) край образца расположен в

нижней части рисунков; при расчете было допущено,
что значение среднеrо BHyтpeHHero потенциала равно
17 В, а плотность маrнитноrо потока равна 1,2 Тл

Влияние маrнитноrо поля на rолоrрамму и реконструированное фазо 
вое изображение.

Изменение интервала меЖдУ интерференционными полосами зависит

от направления линий маrнитноrо потока, при этом также важно знать вза 

имосвязь меЖдУ интервалом между интерференционными полосами и Ha 

правлением линий маrнитноrо потока. Необходимо отметить, что фазовый
сдвиr в положении С относительно положения D является положительным,

коrда направление линий маrнитноrо потока выходит из плоскости рис.

5.19. Таким образом. если имеется область. [де линии маrнитноrо потока

имеют такое же направление, как и на рис. 5.19, то интервал меЖдУ интер 

ференционными полосами сужается при уменьшении расстояния от MeCTO 

положения бипризмы (направление от D к С), как и в последнем вышеопи 

санном случае, связанном с влиянием BHYTpeHHero потенциала.

На практике направление линий маrнитноro потока может быть опреде 

лено из изменения иитервала меЖдУ интерференционными полосами на ro 

лоrpамме, как показано на рис 5.30.
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1. Необходимо определить направление падающеrо электронноrо пучка.
В данном случае предполаrается, что первичный электронный пучок падает
на рисунок сверху вниз, имея такое же направление, как и при наблюдении

изображения на флюоресцентном экране электронноrо микроскопа.
2. Следует найти какую либообласть, rдe интервал между интерференци 
онными полосами сужается или расширяется с уменьшением расстояния от

бипризмы. На реконструированном фазовом изображении имеются линии

маrнитноrо потока, которые в таких областях почти параллельны бипризме

(А и В на рис. 5.30б). Также важно найти такие области, в которых изменение

толщины образца предполаrается достаточно малым, чтобы можно было

исключить фазовый сдвиr из заBHYTpeHHero потенциала.

3. Затем к данной области следует применить reометрическую конфиrура 

цию, показанную на рис. 5.19. Если интервал между интерференционными
полосами сужается с уменьшением расстояния от местоположения бипризмы,
являясь таким же, как в направлении от D к С на рис. 5.19, ro направление

линии маrнитноrо потока является таким же, как на рис. 5.19. И наоборот, если

при уменьшении расстояния от бипризмы интервал между интерференцион 
ными полосами увеличивается, то направление линии мarнитноrо потока явля 

ется противоположным тому, которое показано на рис. 5.19. Последний случай

соответствует облаcrи В на рис. 5.30а, а также соответствует области А.

Заметим, что изменение фазовоrо сдвиrа можно леrко оценить, пред 

ставляя реконструированное фазовое изображение через сам Ф (r), а не через

функцию косинуса (уравнение (5.25».
Также определение направления линий маrнитноrо потока облеrчается,

если можно получить лоренцевы микрофотоrрафии той же самой области,
показывающие rраницы доменов. Поскольку контраст изображения ДOMeH 
ной rpаНИIIЫ может быть изображен, как показано на рис. 5.31, то соrласно

рис. 5.10 направление линий маrнитноrо потока может быть определено пyrем

определения типа KOHтpacra этих доменных rраниц, как показано на рис. 5.26.

Влияние внутреннеzo потенциала и маzнитноzo поля на реконструированное

фазовое изображение.Вообще rоворя, на реконструированное фазовое изобра 

жение, показывающее линии мarнитноro потока внутри маrнитноrо материала,

в большей или меньшей степени оказывает влияние внутренний потенциал или

изменение толщины образца. Однако за исключением краев образца и частиц

малоrо размера, rne толщина может резко меняться, влияние изменения тол 

щины является вообще небольшим по сравнению с влиянием маrнитноrо поля.

С дрyrой стороны, если линии маrнИТНОl"О потока направлены таким образом,
что они выходят из плоскости образца, то проекция плотности маrнитноro

потока вдоль направления падения пучка уменьшается и влияние изменения

толщины будет более значительным. В качестве типичноrо случая на рис. 5.32

показано смоделированное реконструированное фазовое изображение клино 

видноrо маrнитноrо образца с вектором намаrниченности, перпендикулярным

падающему электронному пучку. Реконструированное фазовое изображение,
показанное на рис. 5.32r, создано с учетом влияния как BнyтpeHHero потенци 

ала (рис. 5.32б), так и маrнитноrо потока (рис. 5.32в).
Влиянием рассеянноrо маrнитноrо поля пренебреrают.
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5.4. Растровая электронная микроскопия
Электронный микроскоп, в котором образец облучается электронным
пучком, а для получения изображения используются прошедшие че 

рез образец электроны, называется просвечивающим электронным

микроскопом (ПЭМ), а ero основной режим работы называется про 

свечивающей электронной микроскопией. Микроскоп, в котором He 

большой электронный зоlЩ сканирует по поверхности образuа и pe 

зультирующие сиrналы (например, вторичные электроны) отобража 
ются путем их синхронизации с положением электронноrо зонда,

называется сканирующим (или растровым) электронным микроско 
пом (РЭМ), а ero основной режим наблюдения называется растровой

электронной микроскопией. Как правило, в растровой электронной
микроскопии в качестве сиrнала используются вторичные электроны
либо обратноотраженные электроны, а ускоряюшее напряжение мик 

роскопа составляет от 10 до 20 кэВ. Также применяется РЭМ с более

низким ускоряющим напряжением (около 1 кВ).

При ускоряющих напряжениях выше 100 кВ прошедшие через

тонкий образец электроны используются в качестве полезноrо сиrна 

ла для просвечивающей растровой электронной микроскопии

(ПРЭМ). В разделе 5.4.1 дано описание обычноro РЭМ с относитель 

но низкими ускоряюшими напряжениями, а применение ПРЭМ, т.е.

метода темнопольной микроскопии с реrистрацией электронов, pac 
сеянных на большие yrлы, объясняется в разделе 5.4.2.

5.4.1. Припципы растровой электроппой микроскопии

и ее примепепие

На рис. 5.33 показаны принципы работы РЭМ. ДО недавних пор в каче 

стве электронной пушки использовалась пушка с катодом из rексабо 

рида лантана LaB6
. В наши дни стали использовать авrоэмиссионную

полевую электронную пушку (АЭП), которая позволяет получать элек 

тронный зонд caMOro малоrо диаметра. для уменьшения размеров зон

да используют так называемую конфиryрацию типа «in lens»,в которой
образец помещается внутрь объективной линзы. Разрешение pacтpo 
I3ых электронныхмикроскоповтипа «in lens»составляет примерно 1 нм.

Поскольку большие образцы, подобные полупроводниковым IШасти 

I шм, не MOryr бытьустановлены в микроскопы типа in lens,то в настоя

щее время используются микроскопы «semi in lens»(образец находит 

СН вне объективной линзы, но ее маrнитное поле достиrает образuа), в

которых для установки образца предусмотрено достаточно большое
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образец

отклоняющие

катушки
системы

развертки

конденсорная
линза

апертурная

диафраrма
объективной линзы

объективная
линза reHepaTop

развертки

детектор

вторичных

электронов

 <tfJ
отклоняющая сИстема электронно 

8) лучевой трубки (кинескопа)

электронно- Увеличение микроскопа M L/I
л)'чевая трубка L: Длина изображения
ЭЛТ (кинескоп) на ЭЛТ мониторе

1: Длина развертки зонда
на образце

Рис. 5.33. Основные составные части pacтpoBoro электроннorо

микроскопа (РЭМ)

место. В качестве полезных сиrналов для формирования изображения
используется не только сиrнал вторичных электронов, но также сиrна 

лы отраженных электронов и катодолюминесценции. В растровом

электронном микроскопе, в отличие от просвечивающеrо электрон 

Horo микроскопа, в котором наблюдают только тонкие образцы, мож

но исследовать массивные образцы. При наблюдении в РЭМдиэлек 

триков на поверхность образца можно напылять проводящий матери
ал, такой какyrлерод или Pr Pd, либо образецдолжен наrреваться, для

Toro чтобы устранить эффект зарядки поверхности образца. Такжедля

наблюдениядиэлектриков можно пользоваться низковакуумным РЭМ

с камерой образцов, в которой поддерживается низкий вакуум. В этом

случае исключается эффект зарядки диэлектрика, а также в низкова 
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Рис. 5.34. а) РЭМ изображениепластинчатой частицы rематита,

показывающее ее форму (б) и поперечное сечение (в)

куумном микроскопе можно наблюдать образцы, содержащие неболь 

шое количество влаrи.

На рис. 5.34а показано изображение пластинчатой частицы reMa 
тита (а Fе20з)'полученное в режиме растровой электронной микро 

скопии (РЭМ изображение).РЭМ изображениеполучают в основном

во вторичных электронах, и светлые участки на изображении cooтвeT 

ствуют областям с повышенной эмиссией вторичных электронов. На

резких кромках рельефа вероятность эмиссии вторичных электронов

повышается, и эти участки кажутся более светлыми. Это явление Ha 

зывают эффектом кромки. На рис. 5.34а участки кромок А, С и Е Ha 

блюдаются как более светлые области, чем дрyrие участки образца (В,
О, F), поэтому предполаrается, что первые из участков выступают над

поверхностью образца, а дрyrие лежат на подложке, как показано на

рис. 5.34б.

Нарис. 5.34б показано изображение пленки окиси кремния во BTO 

ричных электронах, при этом кремний сильно протравлен. Изображе 
I(ие на6людалось с помощью РЭМ с полевой электронной пушкой при
IIИЗКОМ ускоряющем напряжении (7 кВ). Если использовать более BЫ 

сокое ускоряющее напряжение, то сиrналы от более rлу60КИХ областей

IЮД поверхностью усиливаются, и, таким образом, затрудняется полу 
'Iсние подробной информации о поверхностной морфолоrии.
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Рис. 5.35. РЭМ изображениеокисной пленки на кремнии, обра 
ботанной методом cyxoro травления. Проводящее по 

крытие на окисной пленке отсутствует. Ускоряющее Ha 

пряжение равно 7 кВ (РЭМ с автоэмиссионным поле 

вым катодом модели JSM 890)

Более мелкие морфолоrические детали поверхности четче отобража 
ются при пониженных ускоряющих напряжениях.

На рис. 5.36 показано растровое электронное изображение по 
верхности бумаrи, полученное с помощью низковакуумноrо РЭМ. По 

скольку поверхностное покрытие отсутствует, то выявляются исход 

ные детали поверхности бумаrи. Таким образом, с помощью низкова 
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Рис. 5.36. Растровое электронное изображение поверхности бу 

маrи, полученное с помощью низковакуумноrо РЭМ.

Ускоряющее напряжение 15 кВ (низковакуумный РЭМ

модели JSM 5300LV)

..

1"

Рис. 5.37. Картины электронноrо каналирования (КЭК) на MOHO 

кристалле кремния в направлении [100]. Ускоряющее

напряжение 25 кВ (РЭМ модели JSM 890)
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КYYМHoro РЭМ эффект поверхностной зарядки устраняется и можно

наблюдать образцы, содержашие небольшое количество воды.

На рис. 5.37б показаны картины электронноrо каналирования

(КЭК) монокристалла кремния. Для наблюдения КЭК сначала элек 

тронный зонд устанавливают в какую либо точку на поверхности об 

разца, а затем детектируют обратнорассеянные электроны путем си
стематическоrо изменения yrла падения зонда fJ . Далее получают

Х,У

КЭК путем построения rрафика распределения интенсивности об 

ратноотраженных электронов как функции х и У, которая COOTBeT 

ствует yrлу падения зонда fJ . КЭК является картиной дифракции
Х,У

отраженных электронов, соответствуюшей картинам Кикучи в про 

свечиваюшем электронном микроскопе. Картины КЭКполезны для

изучения взаимной ориентации зерен в массивном поликристалли 

ческом образце.

5.4.2. Темнопольная просвечивающая растровая

электронная микроскопия с реzистрацией
вЫСОКОУ2Ловых рассеянных электронов

Упрyrорассеянные электроны распределяются в широком интервале

уrлов рассеяния, тоrда как неупруrорассеянные электроны распре 

деляются в узком интервале уrлов рассеяния. Поэтому может быть

произведена селекция упрyrорассеянных электронов путем дeTeK 

тирования электронов, рассеянных на высокие уrлы. В данном Me 

тоде не детектируются прошедшие электроны, находяшиеся в цен

тре картины электронной дифракции. Поэтому сиrнал, получен 
ный методом сканирования пучка в просвечиваюшем электронном

микроскопе (ПРЭМ), формирует темнопольное ПРЭМ изображе 
ние. Поскольку распределение рассеянных электронов, за исклю 

чением брэrrовскоrо рассеяния, обладает симметрией врашения,

то для обеспечения высокой эффективности детектирования ис 

пользуется детектор кольцевой формы. Такой режим детектирова 

ния называется темнопольным методом детектирования электро 

нов, рассеянных на большие уrлы, при помоши кольцевоrо дeTeK 

тора (НААDF метод).
На рис. 5.38 показан принцип НAADF метода.В соответствии с

работой Пенникока и др. [32] частичное поперечное сечение рассея 

ния распределения электронов в кольцевой области, покрываемой

кольцевым детектором (см. рис. 5.38), может быть получено интеrри

рованием интенсивности резерфордовскоrо рассеяния в пределах

yrла рассеяния от е
! до

е
2

.
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пучок первичных
эпектронов

число атомов
в единице объемаобразец топщиной t

.......

82
е;-

8

..

детектор кольцевоro типа
(для реrистрации

теМН9польноrQ
изоЬражения)

детектор прошедших
j'лектронов
lдля реrистрации
светлопольноro изображения)

Рис. 5.38. Принцип темнопольной просвечивающей растровой
электронной микроскопии с реrистрацией BbICOKOyr 
ловых прошедших электронов (НAADF метод)

( )
2

(
т Z2;!? ]

ао"О2 ==;; 4л-
З
а
2 е? + е?

о о 1 О 82 : 0.2 ) ,

2 О

(5.42)

rдe т масса электрона; л длинаволны электрона; то масса покоя

электрона; а
о радиус Бора; Z атомный номер; и % борновский

yrол рассеяния.

Korдa число атомов в единице объема образца равно N, то интен 

сивность рассеяния Is может быть выражена в виде:

I
s ==(J'o,,02 .NtI, (5.43)

rде 1 интенсивность падающих электронов.

9 678
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видно, ЧТО интенсивность сиrна 

ла НAADP дeTeKTopaпропорuи 
ональна квадратуaToMHoro HOMe 

ра z. Следовательно, контраст

изображения сильно зависит от

Z, и НAADF изображенияиноr 
да называют изображением с

Z KOHтpacтOM,или изображени 
ем с Z2 KOHтpacтOM.

Поскольку изображение
формируется некоrерентными

электронами, в отличие от обыч 

ных изображений, полученных
методом просвечивающей элек 

тронной микроскопии BЫCOKO 

ro разрешения, или светлополь 

ной просвечивающей растровой

электронной микроскопии, ин 

терпретация HAADF изображе 
ния является довольно простой.
Более светлый контраст на изоб 

ражении прямо указывает на

присутствие тяжелых элементов

при условии равномерной тол 

щины образца. Получение
HAADp изображений является

достаточно привлекательным

методом из запростоты интер 

претации и возможности элек

тронноro усиления контраста данных изображений. С дрyrой CTO 

роны, необходимо проявлять осторожность в отношении изменения

толщины образца и дифракционноrо контраста при попытке коли 

чественной оценки контраста НAADF изображения.На рис. 5.39

показано НААDF изображениес атомным разрешением rраницы
зерен в конденсаторе из полупроводящей керамики SrTi0

3 [33]. Изоб 

ражение бьmо получено на электронном просвечивающем микроскопе
с полевой электронной пушкой и ускоряющим напряжением 200 кВ,

которые обеспечивают диаметр пучка менее 0,2 нм. При этом YCTaHOB 

ленным вэтом микроскопе НAADP дeтeKTopoMсобирались электро 

I пт

о о

+тю.

<>000
., OQOOf ., о о о

.. Sr

Рис. 5.39. Изображение rpаницы зе 

рен в конденсаторе из полупроводя 

щей керамики SrТiО
з , полученное в

режиме НAADF. для получения изоб 

ражения применялся автоэмиссион 

ный ПЭМ модели JEM 2010Fс yc 

коряющим напряжением 200 кВ.

Структурная модель показана в ниж 

ней части рисунка

Из уравнений (5.42) и (5.43)
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ны В диапазоне уrлов рассеяния 50 110мрад. В качестве светлых

пятен видны колонки атомов Sr с большим атомным номером Z, а

также четко видны колонки, состоящие из Ti и о. в нижней части

рис. 5.39 приведена модель этой кристаллической структуры.

5.5. Методы пробоподrотовки

Методы пробоподrотовкидля аналитической электронной Микроско 
пии являются, как правило, такими же, как и для обычной просвечи

ваюшей электронной микроскопии. Однако для исследования MeTO 

дами СХПЭЭ (EELS) или рентrеновской энерrодисперсионной спек

троекопии (ЭДС) необходимо rотовить как можно более тонкие

образцы для Toro, чтобы повысить отношение пик/фон путем сниже 

ния спектральноrо фона. Также необходимо отметить, что некоторые

методы пробоподrотовки образуют на поверхности примесные фазы,
которые влияют на точность измерения EELS и EDS. В следующем

разделе дано описание типичных методов пробоподrотовки, а также

приведены некоторые замечания по их применению для аналитичес 

кой электронной микроскопии.

5.5.1. Метод дробления

Метод дробления применим к оксидам и керамикам. Хотя этот метод

является самым простыIM среди методов пробоподrотовки, с помощью

Hero MOryт быть получены тонкие области (толщиной в несколько Ha 

нометров) при минимальном заrpязнении поверхности образца. Это

особенно ценно для исследований методом EELS. Однако примене 

ние оrpаничено материалами, которые имеют тенденцию к скалыва 

нию. Образеu обычно размалывают в аrатовой ступке с помощью ara 

ТOBoro пестика. Полученные чешуйки образца помещают в орrани 

ческий растворитель, такой как бутилалкоrоль или ацетон, для

образования взвеси и дисперrируют путем воздействия ультразвуко 
вых волн или обычным размешиванием с помощью стеклянной па 

лочки. После этоrо растворитель, содержащий сколотыIe чешуйки об 

разца, капают на микросетку на фильтровальной бумаrе. На рис. 5.40

показаны небольшие частицы rематита (а Fе20з)'полученные путем

размешивания в бутилалкоrоле и капания взвеси на микросетку. При
использовании аналитической электронной микроскопии необходи 
мо обращать внимание на фон отyrлеродной пленки, на которой yдep 
живаются образцы.
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Рис. 5.40. Частицы rематита, дисперmрованные на микросетке

5.5.2. Электрополuровка

Электрополировка используется rлавным образцом для приrотовле 

ния тонких пленок металлов и сплавов. Сначала массивный образец

разрезается на тонкие пластинкитолщиной 0,3 мм с помощью преци 

зионноrо отрезноrо устройства или мноrопроволочной пилы. Затем

тонкую пластинку утончают механически до толщины 0,1 мм. Элект 

рополировку проводят в специальном растворе (электролита) путем

подачи постоянноrо тока, при этом в качестве положительноrо элект 

рода выступаеттонкая пластинка, а отрицательноrо платиновая пла 

стина или пластина из нержавеющей стали. для тоro чтобы избежать

усиленноro растравливания края образца, все края образца покрыва 

ются непроводящей краской. Этот метод называется методом окна.

Электрополировказаканчивается, Korдa в центральной части пластин
ки с утонченными областями появляется крошечное отверстие.



В наши дни широко приме 

няется так называемый метод

двойной струйной электрополи 

ровки. Как показано на рис. 5.41,

раствор выбрасывается в виде

струй издвух небольших сопел по

центру плас1ИНКИ образца OДHO 

временно с двух противополож 

ных сторон. Таким образом, CHa Рис. 5.41. Принцип двойной элект 

чала необходимо подrотовить роструйнойполировки

плас1ИНКУ образца в виде диска

толщиной О, 1 0,2мм идиаметром 3 мм. Такую плас1ИНКУможно пря 
мо получить С помошьюдисковоrо перфоратора, если образеu являет 
ся достаточно мяrким; в противном случае необходимо использовать

электроискровой отрезной станок. В обычных электроструйных по 

лировальных установках, Korдa в центральной части диска образуется
отверстие, полировка автоматически останавливается по командефо 
тоэлемента. Растворы должны подбираться под каждый конкретный
материал, и полировка проводится при соответствующихтемпературе
и напряжении. Виды растворов, которые следуют использовать для

каждоrо KOHKpeTHoro материала, и соответствующие рабочие условия

электрополировальной установки можно найти в литературе [1 J.
После электрополировки образец необходимо как можно быст 

рее промыть в метаноле или воде. Если образец не будет промыт Hak

лежащим образом, то на поверхнос1И образца может образоваться заr 

рязнением (например, слой окисла). Этот поверхностный слой созда 
ет сильный фон в спектре потерь энерrии. Присутствие таких окисных
слоев можно подтвердить по исследованию в EELS К края кислорода

и Ka линии кислорода в энерroдисперсионныхрентrеновских спект 

рах. На электроноrpаммах наличие таких окисных слоев может быть

подтверждено по кольцам Дебая Шеррераот поликристаллической
фазы и по кольцу rало от аморфной фазы. Для удаления окисных слоев
иноrда полезно воспользоваться ионнымтравлением (см. раздел 5.5.5).

5.5.3. Химическое травление

5.5. Методы пробопод20товкu 2 
Ее

дЩ)жатель
оfiразцов

<:) <:)
..... .....элеКтролит

Химическое травление часто используют для утончения полупровод 

ников, таких как кремний. Утончение выполняется химически (т.е.
путем поrружения образuа в конкретный травящий раствор). Подоб 
но электрополировке, сначала необходимо подrотовить тонкие плас 

тинки (толщиной 0,1 0,2мм). Если в центральной час1И пластинки
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сформировать небольшое yrлубление с помощью устройствадля Mexa 
нической полировки шаровых лунок (типа шар umифаили dimple
grinder), то путем растравливания центральной области образца мож 

но приrотовить отверстие, сохраняя края образца относительно тол 

стыми. Соответствующие травящие растворыдля конкретныхматери 
алов приведены в литературе [1].

Так же как и в случае электрополировки, если после химическоrо

травления образец не будет тщательно промыт, то на поверхности об 

разца может образоваться заrpязнение (например, слой окисла), KOTO 

рое приведет к появлению фона в спектрах потерь энерrии. Иноrдадля

удаления таких заrpязнений полезным является ионное травление.

5.5.4. Ультрамикротомия

Ультрамикротомия использоваласьдля подrотовки тонких срезов био 

лоrических образцов и иноrда тонких пленок неорrаническихMaтe 

риалов, которые леrко поддаются резке. Образцы таких пленок или

порошки обычно фиксируются в эпоксидной смоле и нарезаются стек

лянным ножом перед их нарезкой алмазным ножом. Этот процесс

необходим, поскольку образцы в эпоксидной смоле леrко поддаются

нарезанию алмазным ножом. Для фиксации образцов используют aK 

риловую или эпоксидную смолу. При использовании акриловой CMO 
лы в качестве контейнера используют желатиновую капсулу, а акрило 

вая смола леrко режется. Для отверждения эпоксидной смолы требу 
ется меньшее время, чем для отверждения акриловой смолы, при этом

эпоксидная смола ведет себя rораздо устойчивее по отношению к об 

лучению электронным пучком. Как правило, для Toro чтобы нарезать

образец на однородные ультратонкие срезы, требуется определенный

нарезаемый блок образца
кронштейн

алмазный нож

Рис. 5.42. ПРИНЦИП ультра 

микротомии. Заштрихованная

область соответствуетположе 

нию алмазноrо ножа



5.5. Методы пробоподi!отО6КU 2 

\((i)(i)(i)(J
( @'iJ 

,

@

50nm

Рис. 5.43. Электронные микрофотоrpафии BbIcoKoro разрешения

поперечноrо среза пластинчатовидной частицы reMa 

тита. Область изображения соответствует участку, по 

казанному на рисунке внизу справа, полученном при

более низком увеличении

опыт при установке надлежащей rеометрической конфиryрации ал 

мазноrо ножа и образца.
На рис. 5.42 показан принцип ультрамикротомии. Каждый раз

кронштейн, удерживающий образец, движется вверх и вниз и ступен

чато перемещается вперед, при этом образец нарезается алмазным HO 

жом, закрепленным на краю лодочки, заполненной водой. Нарезан 

ные срезы попадают в водуи ихможно
захватывать тонкой деревянной

палочкой с ресничками, для Toro чтобы поместить эти ультратонкие

срезы на специальную сетку, покрытую коллоидной или тонкой yrле 

родной пленкой. При анализе необходимо обращать внимание нафон
в спектрах потерь энерrии и энерrодисперсионныхрентrеновскихспек 

трах, обусловленный присутствием эпоксидной смолы и поддержива 

ющей пленки. Акрил после нарезания ультратонких срезов может быть

удален с помощью хлороформа. На рис. 5.43 показано изображение

среза пластинчатой частицы rематита, полученное в просвечиваюшем

электронном микроскопе высокоrо разрешения. Этот срез COOTBeT 

ствует поперечному сечению пластинчатой частицы, показанной
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на рис. 5.34. На электронных микрофотоrpафиях высокorо разреше 

ния и электроноrpаммах можно идентифицировать кристаллоrpафи 
ческие плоскости базальных и боковых плоскостей [34].

Если нарезание и подrотовку срезов выполнять неправильно, то

можно вывести из строя дороrой алмазный нож. Кроме Toro, на срезах

в процессе их резки часто появляются напряжения кристаллической

решетки (см. вставку на рис. 5.43).

5.5.5. Ионное травление

шлифовальный диск

образец

алмазная

паста

а

стекло

{J,
пинцет молибденовая

сетка

::.:"--:::.

образец
б

{J,

в

пучок лазера

Ионное травление часто исполь 

зуется для получения тонких об 

ластей, особенно на керамичес 

ких, полупроводниковых и MHO 

rослойных областях. В данном

методе используется так называ 

емое явление распыления, коrда

атомы выбиваются из поверхнос 
ти при облучении ее YCKopeHHЫ 

ми ионами. Сначала с помощью

алмазной пилы и механическоrо

утончения из массивноrо образ 
ца rотовится тонкая пластинка

(толщиной менее 0,1 мм). Затем
из пластинки с помощью алмаз 

нойпилыили ультразвуковоrоoт 

резноrоустройстваизrотавливают

диск диаметром 3 мм и с помо 

щьюшаР llШИфовальноrоустрой 
ства вблизи центра диска создают

лунку (рис. 5.44а). Если возмож 
но сразу же утончить диск до тол 

щины 0,03 мм с помощью Mexa 

ническоrо утончения без исполь 

зования шар шлифовальноrо
устройства, то диск необходимо

Рис" 5"44" Процедура пробоподrо 
товки для метода ионноrо травления
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упрочнить путем накрывания края диска металлическим кольцом,

например кольцом из молибдена (рис. 5.44б). Обычно для ионноrо

травления применяются ионы aproHa, и уrол падения на дисковый

образец и ускоряющее напряжение выбираются равными 1o 200 и He 

сколько киловольт соответственно. В обычных системах ионноrо тpaB 

ления процесс травления заканчивается автоматически, коrда обра 

зец прorравливается до появления orверстия, определяемоrо с помо 

щью лазерноrо луча (рис. 5.44в). Если ионное травление продолжать в
течение HeKoroporo времени, то иноrда состав поверхности будет He 
сколько меняться вследствие различия в эффективности распыления
составляющих ее атомов, а на поверхности из зарадиационных по 

вреждений под пучком ионов будут образовываться аморфные слои.

Для Toro чтобы избежать подобных эффектов, следует оптимизиро 
вать условия ионноютравления (например, путем использованияраз 
личныхионов, снижения ускоряющеrо напряжения и реryлировкиyrла

падения ионноrо пучка). Для минимизации какоrо либоувеличения

температуры образца в процессе распьшения эффективно примене 
ние криостолика образцов, охлаждаемоrо ЖИдким азотом. Если yrол

падения становится слишком малым, то металлическое кольцо, ис 

пользуемое для упрочнения диска образца, облучается ионами, на

образец может напьшиться покрытие изданноrо металла. Присутствие
таких примесных фаз можно прямо определить из спектров потерь

энерrии и рентrеновских энерrодисперсионных спектров. Ионное

травление также применяется в качестве финишноrо процесса YТOH 
чения для удаления каких либозаrpязнение с TOHKoro образца, под 
rотовленноrо электрополировкой или химической полировкой.

5"5"6" Метод UOHHOZO травления

фокусированным. ионным. пучком.

Метод ионноrо травления фокусированным ионным пучком (Фип)
изначально бьш разрабorан для целей фиксации полупроводниковых
приборов. Ионные пучки сильно сфокусируются в небольшой облас 

ти, и образец быстро утончается в результате ионноrо распыления.

Обычно применяют ионы Ga с ускоряющим напряжением 30 кВ и

плorностью тока около 10 А/см2
. Размер пучка составляет несколько

десятых нанометра. На рис. 5.45а показаны направления падения Ta 

ких ионов и используемый для наблюдения электронный пучок. На

рис. 5.45б показан тонкий образец кремния, подrотовленный с помо 

щью метода ФИП [35].
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электронный
пучок (при
наблюдении

в ПЭМ)
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t-
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Рис. 5.45. а) rеометрическая взаимосвязь между направлением

ионноrо пучка в методе фокусированноrо ионноrо пуч 
ка (ФИП) и направлением электронноro пучка при Ha 

блюдении в просвечивающем электронном микроско 

пе; б) утонченная часть кремниевоro образца, приrо 

товленноrо с помощью ФИП методаи наблюдаемая во

вторичных электронах

Данный метод в настоящее время привлекает ксебе большое внима 

ние. Особенно ero хорошо использоватьдля образцов, содержащих rpa 
ницы междуразличными материалами, в которых может бытьзатрудне 

но равномерное утончение области rpаницы раздела с помощью дрyrих

методов, такихкакионноеутончение. Детектируявторичные электроны,
эмиттированные из образца при ero облучении ионным пучком, можно

наблюдать изображение поверхности во вторичных электронах, подоб 

ное изображению врастровом электронном микроскопе. Такимобразом,

наблюдая изображение во вторичных электронах, можно точно выбрать

соответствующую областьдля утончения. Следует соблюдатьособуюoc 

торожность, для Toro чтобы избежать появления дефектов, обусловлен 
ных радиационным повреждением, вследствие воздействия интенсив 

ных ионных пучков, а также следует избеrать имплантации ионов Ga.

для выявления имплантированных ионов важным является peHтreHo 

вский энерrодисперсионный микроанализ. Система с фокусироваIШЫМ
ионным пучком (ФИП или FIВ система)является сравнительно дopo 
rой по сравнению с дрyrими приборами для утончения образцов.

5"5.7. Вакуумное напыление

Метод BaКYYМHoro напьmения применяется для подrотовки OДHOpOД 

ных тонких пленок на металлах и сплавах, он также используется для

покрытия образцов пленкой металла или сплава. Образец устанавли
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вается в вольфрамовую спираль или корзину. Затем путем подачи элек 

трическоrо тока, проходящеrо через спираль или корзину, создается

резистивный HarpeB, образец плавится, затем испаряется (либо cy6 
лимируется) и в конце концов напыляется на подложку. Процесс Ha 
пыления обычно проводится при давлении 10 3 10 4Па, но во избежа 

ние поверхностноrо заrpязнения следует использовать более высокий

вакуум. В качестве подложек используются коллоидные пленки или

сколотая каменная соль. Каменная соль особенно полезна для фор 

мирования монокристаллов со специальной зависимостью ориента 

ции междукаждым кристаллом и подложкой. Сольлеrко растворима в

воде, и после удаления соли напьшенная пленка может быть зафикси

рована на сетке. Для точноrо контроля толщины напьшяемой пленки

может использоваться толщиномер напьшяемой пленки с кварцевым

резонансным датчиком. Данный метод полезен для приrотовления

эталонных образцов, применяемых для измерения толщины.

5.5.8. Наблюдение образцов

5.5.8.1. Как избежать За2рязнения образцов

Korдa проводят анализ небольшоro преципитата или rраницы

раздела, приходится облучать нанозондом небольшой участок образ 
ца нанометровых размеров. В этом случае следует обращать внимание
на заrpязнение BOKpyr облучаемой области. Такой анализ необходимо

проводить в условиях высокоrо вакуума с использованием азотной кри

оловушки для улавливания заrрязнений. Также перед использовани 

ем нанозонда эффективным является облучение более широкой обла 

сти, включающей тот участок, который должен быть проанализиро 

ван, с помощью сильноrо электронноro пучка при большой апертуре

конденсорной линзы и большом размере пятна.

5.5.8.2. Определение За2рязнений и примесей

Присутствие поверхностных заrpязнений и наличие примесной фазы
можно проанализировать по появлению C К линии в энерrодиспер 

сионном спектре либо по появлению СК краяи изменению пика по 

терь в СХПЭЭ. На рис. 5.46 показана часть спектра потерь энерrии на

нитриде бора (BN), приrотовленном методом дробления. Вследствие

заrpязнения в дополнение в К краямпоrлощения структурообразую 
щихэлементов В иN появляется К край yrлерода. Слои поверхностно 
ro окисла MOryт быть определены по наличию в спектре потерь энерrии

К краякислорода(см. рис. 3.10), а в картинах электроннойдифракции
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Рис. 5.46. Спектр потерь энерrии в нитриде бора (BN), подrотов 
ленноrо методомдробления

(например, на слоях ОКИСЛОВ) они MOryт подтверждаться по кольцам

Дебая or поликристаллической фазы либо по raлообразным кольцам
в картинах электронной дифракции от аморфной фазы.
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Приложения

Приложение А
Физические константы, коэффициенты пересчета,

длины волн электрона

Таблица A.l. Физические константы

Параметр Константа СИ crc

Элементарный 1,6022 XlO 19кл ХlО :Юе.М.
электрический заряд (е) 4,8032 ХlО.

lO
е.М

Масса электрона (то) 9,1094 Х1О-
3I
кr XlO-"r

Масса протона (т.) 1,6726 XlO Z7кr XlO-
24
r

Масса нейтрона (т.) 1,6749 ХЮ-
Z7
кr Xl0-

24
r

Скорость света (с) 2,9979 XIO'm.c-1
ХlО

lO
см.с.

1

Энерrия, соответствующая массе 8,1871 хю-1'Дж ХНj'Эрrэлектрона (то
с

2

) (0,51100 МэВ)

Постоянная Планка (h) 6,6261 ХЮ-З4

Дж.с хЮ-Z7

Эрr-с

h h/21t 1,0546 ХЮ-
З4

Дж.с хшZ7

Эрr-с

Радиус Бора (А.) 5,2918 XlO-lI
м хш

9
см

Комптоновская длина волны
2,4263 ХlО-

12
м Х10-10см

(л, п/тос)
Число Авоrадро (No) 6,0221 ХlО"моль-1

Х!О" моль.1

Таблица А.2. Физические константы

1 эВ 1,6022XlO--l
9

Дж lA o,IHM 1 [с lO 'Тл

1 Торр 133,32 па 1 kX 0,10020 нм lЭ
103

Aм l 79 577 Aм l
4п

'



 OПрuложенuя

Таблица А"З. Длина волны электрона и релятивистские

коэффициенты коррекции

Ускоряющее
напряжение (кВ) Длина волны А. (им) Д== v/c п= (1  Д')"I/'

80 0,00417572 0,50240 1,1566

100 0,00370144 0,54822 1,1957

120 0,00334922 0,58667 1,2348

150 0,00295704 0,63432 1,2935

180 0,00266550 0,67315 1,3523

200 0,00250793 0,69531 1,3914

300 0,00196875 0,77653 1,5871

400 0,00164394 0,82787 1,7828

500 0,00142126 0,86286 1,9785

600 0,00125680 0,88795 2,1742

700 0,00112928 0,90661 2,3699

800 0,00102695 0,92091 2,5656

900 0,00094269 0,93212 2,7613

1000 0,00087192 0,94108 2,9570

1250 0,00073571 0,95697 3,4462

1300 0,00071361 0,95937 3,5440

1500 0,00063745 0,96718 3,9354

2000 0,00050432 0,97907 4,9139

2500 0,00041783 0,98549 5,8924

3000 0,00035693 0.98935 6,8709
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Приложение В

Значения энерrии связи электронов и энерrии
характеристическоrо peHTreHoBCKoro излучения

Таблица B.I. Энерrии связи электронов

Is"2 251/2 2РII2 2РЗl2 3S112 ЗРIJ2 ЗРЗ'2 Зdы Зdы 4SI.2 4PI'2 4РЗi2 4dM. 4dы 41s12 4/7/2
К L, L" L,,, м, М" МШ М" М, N, N" N.. Nv N, /11\11 Ny"

IH 14

2l1е 25

3Li 55

4 Ее III

5Е 188' 5

6С 284' 7

н: 39919 9

80 532' 24' 7

9F 68б' 31 9

lONe 867 45 18

11 Na 1072' 63' ЗI 1

12MR 1305' 89' 52 2

IЗАI 1560' 118' 74 7З I

145; 1839' 1493 100 99 8 3

15Р 2149' 189' 1З6 1З5 16 10

165 2472' 229:3 165 164 16 8

17СI 2823' 270' 202 200 18 7

18А 320З 320' 247 245 25 12

19К З608' 3773 297 294 34 18

20 Са 4038' 438' 350 347 44 26 5

215с 449З' 5003 407 402 54 32 7

22Ti 4965' 5643 461 455 59 34 3

23 \- 54651 628' 520 513 6б 38 2

24Cr 5989' б95' 584 575 74 43 2

25Мn б 539' 7б9' б52 б41 84 49 4

26 Fe 7114' 846' 72З 710 95 5б б

27Со 7709' 926' 794 779 101 60 3

28Ni 8333' 1008' 872 855 112 68 4

29С" 8979' 1096' 951 931 120 74 2

30Zn 9659' 1194 1044 1021 137 87 9

31Ga 10367' 1298 1143 1116 158 107 103 18 1

32Ge 11104' 14136 1249 1217 181 129 122 29 З

33А. 11 867' 1527 1359 1323 204 147 141 41 3

345е 12658' 1654 1476 1436 232 168 162 57 6

35 Er 13474 1782' 1596' 1550' 257 189 182 70 69 27 5

36Kr 14326 1921 1727 1675 289" 223 214 89 24 11

37 Rb 15200 20651 18б4' 1805' 322 248 239 112 III 30 15 14

385r 16105 221б' 20078 1940' 358 280 269 135 133 38 20

39У 17039 23738 21551 2080' 395 Зl3 301 160 158 46 26 3

40 Zr 17998 2532" 2307' 2223' 431 345 331 183 180 52 29 З

41 Nb 18986 2698' 2465' 2371' 469 379 363 208 205 58 34 4

42Мо 20 000 2866' 2625' 25206 505 410 393 230 227 62 35 2

43Тс 21044 3043' 279З' 2677' 544" 445 425 257 253 68" 39 2"

44 Ru 22117 3224' 29678 2838' 585 483 461 284 279 75 43 2

45 Rh 23 220 3412' З146' 3004' 627 521 496 Зl2 307 81 48 З

* Значения энерrии получены путем интерполяции.

t Экстраполированные значения энерrии либо значения энерrии, полученные пyrем расчета
самосоrласованноrо поля.

Данная таблица взята из книrи ESCA (<<Электронная спектроскопиядля химическоrо анализа, или

РФЭС реmrеновская фотоэлектронная спектроскопия», авторы: Almqvist и Wiksells Boktryckeri АВ,
1967) с любезноrо разрешения проф. К. Зиrбана.
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Прuложенuе С 2 
Приложение С

Вакуумная система электронноrо микроскопа

Все участки тракта электронноrо пучка в просвечивающем электрон 

ном микроскопе подперживаются под высоким вакуумом. Нарис. с.l

показана вакуумная систематипичноrо аналитическоrо электронноrо

микроскопа с полевой эмиссионной электронной пушкой (JEM
2010F).

rетероионный титановый сублимационный насос (rИН или SIP)
со скоростью откачки 15 л/с откачивает область BOKpyr эмиттера ис 

ключительнодля подпер 

жания стабильной эмис 

сии. rИН со скоростью
откачки 60 л/с откачива 

ет пространство внутри

трубки ускорителя ис 

ключительно для предот линейный
ускоритель

вращения разрядов, и эта

область поддерживается

под высоким вакуумом

(3х 1O 8Па). Промежуточ 
ная камера, установлен 

ная между камерой ли

нейноrо ускорителя и

электронно оптической
колонной, для создания

системы дифференци 
альной откачки. [eTepo 
ионный насос со CKO 

рость откачки 150 л/с OT 
качивает как камеру об 

злектронная пушка rип 15 л/с

rип
60 л/с

промежуточная
камера

клапан 1 .:.

L С=:::::::::==

камера
I I О I

образцов
L

rип
150 л/с

со
.............

клапан 2
.:.

камера
наблюдения

...

Рис. с.!. Вакуумная систе 

ма автоэмиссионноrо про камера

свечивающеrо электронно 
фотореrистрации

ro микроскопа (FE ТЕМ,
JEM 2010F)

ДН
420 л/с
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разцов, так и колонну, и вакуум, достиrающийся в камере образцов,
составляет не менее 3х 10 5Па.

Остаточный rаз BOKpyr образца приводит к еro заrpязнению, KOTO 

рое оrpаничивает наблюдение и анализ. Поэтому для предотвращения
от осаждения на образец yrлеводородов используется сухая безмасля 

ная система откачки, в которой применяется rетероионный насос.

В систему добавлена возможность отжит колонны и держателя

образцов. Масляный диффузионный насос (ДН) со скоростью откач

ки 420 л/с откачивает камеру наблюдения, в которой фотопленка BЫ 

деляетбольшое количество rаза (rлавным образом паров воды). Меж 

ду колонной и камерой фотореrистрации установлено небольшое OT 

верстие для создания режима дифференциальной откачки. Задняя
частьДН откачивается с помощью Форвакуумноrо механическоrо Ha 
соса. Принuипы работы и особенности вакуумных насосов, применя 

ющихся в просвечивающих электронных микроскопах, показаны в

табл. С.l.

Таблица с.!. ПРИНЦИПЫ действия и особенности вакуумных насосов,

применяемых в просвечивающих электронных

микроскопах

Диапазон
Вакуумный Принцип рабочеrо

насос действия вакуума Особенности и примечания

Форвакуум Насос OTcaCЫBa От атмосферы Поскольку насос работает от aTMO 

ный ротаци ет, сжимает и до 10 2Па сферноrо давления, то он используется

онный насос откачивает rаз для предварительной откачки пэм.

(РН) путем вращения Также используется для откачки об 

ротора в камере,
ратной стороны паромасляных ДН

уплотняемой
и турбомолекулярных насосов. Korдa

и смазываемой
насос останавливае"ICЯ, то в Hero долж 

маслом
но напускаться атмосферное давление
для предотвращения вaКYYМHoro OTca 

сывания из Hero масла

Паромасляный Пары масла BЫ 10 1 10 8Па Поскольку насос работает при относи 

ДН рываются из тельно низком уровне вакуума и имеет

сопла в результа высокую скорость откачки, то он ис 

те НЗI-рева масла. пользуется ДJ!Я вакуумной откачки

Молекулы rаза камер фотореrистрации большою

увлекаются по объема, в которых может происходить

raзовьщеление. Повышенное давление
током паров

на выходе насоса (уменьшенный вaKY 
масла

ум) способствует обратному ходу паров
масла в откачиваемый объем. Поэтому
обычно выхопная маrистраль должна

откачива-rъся форвакуумным РН



Прuложенuя С 2 
Диапазон

Вакуумный Принцип рабочеrо
насос действия вакуума Особенности и примечания

rетероионный ИОНЫ, rенери IO 2 lo 9Па Поскольку насос является безмасля 

насос (rИН) руемые MarHe ным, он называется сухой системой

тронным разря вакуумной откачки и применяется для

дом, напьUIЯЮТСЯ откачки камеры электронной пушки и

на поверхность
электронно оптическойколонны 

титановой CTeH Поскольку насос поrлощает осrnточ 

КИ. Активные
ный rаз, он не подходить в тех случаях,

молекулы [eHe 
коrда образуется больщое количество

остаroчноrо rаза. Насосы этою типа

рируют ЛОВУЩКИ
лучще вcero использовать для подцер 

для молекул rаза, жания в системе BbIcoKoro вакуума. С

которые абсор помощью Hero невозможно откачивать

бируются на
молекулы инертных rазов, rnких как

внyrреннюю rелий и aproH Производительность
стенку насоса воссrnнавливается после про 

филактическоrо отжиra насоса с опно 

временной откачкой ДН

Турбомолеку Молекулы raза IO 2 1O 'Па Поскольку насос рабaraет в диапазоне

лярный насос откачиваются от низкоrо до BbIcoKoro вакуума и яв 

(ТМН) в результате Bpa 
ляется безмасляным, то он использует 

щения лопастей
ся для откачки колонны Во избежание

металлическоrо передачи на колонну механических

ротора с высокой
вибраций применяются плавающие

скоростью
рaroры с маrнитной подвеской Об 

ратная сторона насоса откачивается

форвакуумным РН

Крионасос Молекулы rаза 10 ' IO 13Па Насос абсорбирует молекулы всех

(КН) абсорбируются rазов, включая инертные. С ero

на поверхности помощью можно получить идеальный

металлической Baкyyм Панель криоловушки, ycrnHaB 

криопанели,
ливаемая в камере обраЗIlОВ микроско 

охлаждаемой
па, можно рассматривать как разно 

хладаrентом,
видность КН

например жид 

ким азотом
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К
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3 Li
Lithium
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Таблиuа начений энерrии связи электрона (эВ) для спектров

характер стических потерь энерrии электронов (СХПЭЭ)

Данная т блиuа может использоваться для идентификаuии энерrий края

поrлощеl ия в СХПЭЭ

Примечания:

1) Данная таблиuа основана на значениях, приведенных
в Таблиuе Б.l (Приложение Б)

2) Приведены значения энерrии вплоть до 2000 эВ

для K Pкраев; наименьшее

3) В каждой серии значений энерrии краев поrлощения (K P)

снизу вверх приведены три или несколько наименьших

значений энерrии.

4) Необходимо отметить, что для основных составных элементов

в соединениях энерrии Moryт сдвиrаться на несколько

электронвольт вследствие химическоrо сдвиrа.

к
55

4 Бе
Beryllium

К
III

llNa 12Mg
Sodium Magnesium

М1 L2.э К М! L2.з К
1 31 1072 2 52 1305

Lt L.
63 89

3

19К
Potassium

20 Са
Calcium

М2.з Lз M...s Lз

18 294 5 347

М, L, М" 1-,
34 297 26

.

350

L, М1 L1

377 44 438

37 Rb 38 Sr
Rubidium Strontium

Nз МS L3 N23 Ms Lз

14 Нl 1806 20' 1331941

N2 М.. L2 N 1 М..
15 Н2 1865 38 135

N 1 Мз Мз

30 239 269

55 С8 56 Ба
Cesium Barium

4

5

6
О, N, М,
12 77 726

02 N.. М..
13 79 740

О. Nз Мз

23 162 998

87Fr
Francium

о, N, М,
15 90 781

02 N.. М..
17 93 796

О, Nз Мз
40 180 1063

88Ra
R.dium

Данные приведены из справочника «ESCA»

(Almquist and Wiksells Boktryckerz, Uppsala, 1967)

21 Sc
Scandium

М...S L3
7 402

М2З L2

32
.

407

М, L,
54 500

39У
Yttrium

N..5 МS
3 158
N2.з М..
26 160

N , Мз

46 301

57 La

l
71 Lu

Р2.з 0...5 N6,7 Р2.з 0...5 N6.7

15 58 268 19 68 299

Р, О, N, Р, О, N,
34 140 577 44 153 603

02 N... 02 N..
182 603 200 636

7
89 Ас

l
103 Lr

22 Ti
Titanium

М...5 L3
3 455
М2.з Lz
34 461

М) LI
59 564

40Zr
Zirconium

N..5 М...S
3 180

N2.з М..
29 183

N , Мз

52 331

72Hf
Hafnium

O...sN 7 МS
7 18 1662

ОЗ Nб М..
31 19 1716

02 Ns

38 214

57 La
Lanthanum

02.з N..,sМs

15 99 832

О. Nз М..
33 192 849

N2 М]
206 Н24

89Ас
Actinium

0.5 N6,7
80' 319

АЗ Ns

lб7 639

02 N..
215 675

23У
Vanadium

М...5 Lз
2 513

М2З Lz
38

.

520

M1 Lt
66 628

41 Nb
Niobium

N..s МS
4 205

N2.з М4
34 208

N. Мз

58 363

73 Та
Тапtзlum

04s N7M$
6

.

25 1735

О, N, М.
37 27 1793

О, N,
45 230

58 Се
Cerium

02,з Nli.7 М$
20 1 884

О. N4.!>M4
38 Нl 902

Nз Мз

208 Н86

90Тh
Thorium

рн 05 N7

2'88335
Рз 04 N6

43 95 344

Р, О, N,
49 182677

24 Cr
Chromium

M4.s L3
2 575

М2.з L2

43 584

М , Lt
74 695

42Мо
Molybdenum

.., 7
N2.з М4
35 230

N 1 Мз
62 393

74W
Tungsten

045 N7 Ms
6

.

34 1810

0з N6 М4
37 37 1872

О, N,
47 246

59Pr
Praseodymium
02.з Nб.7 М5
23 2 931

01 N4,$M4

38 Н4 951

Nз Мз

218 1243

91Ра
Protactinium

05.6 N7

94 3БО

02.з N6

223 371

01 N5

310 708

25Мn
Manganese
М4.5 L3
4 641

М2.з L2

49 652

М, L,
84 769

43Тс
Technetjum

N45 Ms
2' 253
N2.з М4
39 257
N , Мз
68 425

75Re
Rhenjum

045 N7

4

.

45

Оз N6 М$
35 47 1883

02 N5 М4
46 260 1949

26Fe
Iron

М4.$ Lз
б 710

М2,з L2

56 723

М1 Lt
95 846

44Ru
Ruthenium

N4.$ Ms
2 279

N2.з М4
43 284

N , МЗ

75 461

7608
Osmium

04.sN7 M$
О 50 1960

Оз N6

46 52

О, N,
58 273

27 Со
Cobalt

M4.S Lз
3 779

М2.з L2

60 794

М. LI
101 926

45Rh
Rhodium

N4.S Ms
3 307

N2.з М4
48 312

N 1 Мз

81 496

77 Ir
Iridium

04.5 N7

4 60

О, N,
51 63

02 N5

63 295

60 Nd БIРm
Neodymium Promethium

02.з N6.7 Ms 02.3 Nfi.7 М5
22 2 978 22 4 1027

01 N4.5 M4 01 N4.s
M4

38 Н8 1000 38 121 1052

Nз МЗ Nз Мз
225 1298 237 1357

92 U 93Np
Uranium Neptunium

Р4.$ 0$ N7 05 N7

4 96 381 101 404

Рз 04 N6 04 Ns
33 105 392 109 415

Р2 АЗ Ns Оз N5

43 195 738 206 773

62Sm
Samarium

Оz.з N fi,7 МS

22 7 1081

01 N4.s M-t
39 130 Н07

Nз МЗ

249 1421

94Ри
Plutonium

05 N fi,7
105 422

О. N,
Н6 801

Оз N4

212 849



IB НВ IIIВ NB VB VIB VПВ О

символ химическоro элемента 2Не
Неliит

атамный- 80
к
25

номер Охуgеп назваНИе химическоro элемента
L., К

тип края поrлощения7 532

энерrия связи (эВ)L,
24

5В 6С 7N 80 9F 10Ne
Boron Carbon Nitrogen Oxygen Fluorine Neon

L2.з К L2.з К L,. К L., К L2,з К L2.з К
5 188 7 284 9 399 7 532 9 686 18 867

L, L, L,
24 31 45

13Al 14 Si 15Р 16 S 17 с1 18Ar
Aluminum Silicon Phosphorus Sulfur Chorine Argan

М, L, К М2.з Lз К M, L, М2.з L, М2.з L, М2,]
Lз

I 73 1560 3 99 1839 10 135 8 164 7 200 12 245

L, М, L, М, L, М, L, М, L, М, L,
74 8 100 16 136 16 165 18 202 25 247

L, L, L, L, L, L,
118 149 189 229 270 320

28Ni 29Си 30Zn 31 Ga 32Ge 33As 34 Se 35 Br 36Kr
Nickel Capper Zinc Ga1lium Germanium Arsenic Selenium Bromine Кryptan

М4.s L, М4.s L, M<I.s L, N2.ЗМ4.sLз N2.з М4.sLз N2,З
М4s Lз N2.З М4.SLэ N,., М, L, N2.ЗМ4.sLз

4 855 2 931 9 1021 I 18 1116 3 29 1217 3 41 1323 6 57 И36 5 69 1551 11 89 1675
М2.з L, М2,З L, М2.з L, Мз L2 Мз L2 Мз L2 Мз L2 N) М4 L2 N) Мз L2

68 872 74 951 87 1044 103 1143 122 1249 141 1359 162 147627 70 1597 24 214 1727

М, L, М, L, М, L, М2 L, М2 L, М2 Lt М2 L, МзL, М2 LI
112 1008 120 1096 137 1194 107 1298 129 1414 147 1527 168 1654 1821783 223 1921

46 Pd 47 АЕ 48Cd 49In 50 Sn 51 Sb 52 Те 531 54Хе
PaJladium Silver Cadmium Indium Т\N Antimony ТеПurium Iodine Хепоп

N4.5 М, N4.5 М, 02,3N".sMs 02.з N4.sМs 02.з N4.sМs 02,з N4.s Мs 02.зN4.5 МS 02.з N 4 .S Ms 02.з N4.s M5
I 335 3 367 2 9 404 I 16 443 I 24 485 2 32 528 2 40 5723 50 620 7 63 672
N2.з М. N, М. N2.З М4 N2.з М4 01 N2.з М4 О, N2.з М4 О, N,., М. О, N2.з М. О, N2.З М4

51 340 56 373 67 411 77 451 I 89 494 7 99 537 12 110 582 14 123 631 18 147 685

N, М, N, М, N, М, N, М, N, М, N, М, N, М, N, М, N, М,
86 531 62 571 108 617 122 664 137 715 152 766 168 819 186 875 208 937

78Pt 79Аи 80Hg 81 Tl 82РЬ 83 Bi 84 Ро 85At 86Rn
Platinum Gald Mercury Thallium Lead Bismuth Polonium Astatine Radon

04.5 N, 04.5 N, 04.5 N, О, N, Р2.з О, N, Р2.з О, N, Р2.з 04.5 Nб.7 Р2.з 0.4.5 N5.7 Р2.з 04.5 Nб.

2 70 3 83 7 99 13 118 I 20 138 3 25 158 5 31 184 8 40 210 11 48 238

О, N, О, N. О, N, О. N, Р, О. N, Р, о. Nб P 1 О, Ns P 1 О, N, Р, О, N,
51 74 54 87 58 103 16 122 3 22 143 8 27 163 12 104 473 18 115 507 26 127 541

О, N, О, N, О, N, О, N, О, N, О, N, О, N. О, N. О, N.
66 314 72 334 81 360 76 386 86 413 93 440 132 500 148 533 164 567

63Еи 64Gd 65ТЬ 66Dy 67 Но 68Er 69Тт 70УЬ 71 Lu
Europium Gadolinium TeJbium Dysprosium Holmium Erbium Thulium Ytterbium Lutetium

02.з Nб,7М5 (h.з Nб.7М5  .зNti.7М5 О, N М 02.з N6.7 M5 Оz.з Nti.7М5 02.з N6.7МS 02.3 Nб7 Мs 04.5 Nб.7 N5

22 О 113121 О 1186 26 3 1242 26" 4
'.'

1295 20 4 1351 29 4 140 32 5 146823 6 15275 7 158

О, N...sM.. О, N...5 M4 О. N...5 M.. О, N...s M4 О, N4.s M4 О, Ns М4 О, N4.s N4 О, N, М. 02.зNs N4

32 134 1161 36 141 121840 148 1276 63 154 133 51 161 1391 60 168 145 53 180 151553 184 157628 195 1640

Nз Мз N, М, N, М, Nз Мз N, М, N. М, N, М, N. М, О, N,
257 1481 271 1544 286 1612 293 1676 306 1741 177 181 337 1885 197 194957 205

95Ат 96Ст 97Bk 98 Cf 99Es 100Fm 10lMd 102Nо 103 Lr
Americium Curium Berkelium Californium Einsteinium Fermium Mendelevium Nobelium Lawrencium

О, N6.7

103 440

О. N,
116 828

О, N,
220 879
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lН
Hydrogen Таблица значений энерrий характеристическоrо peHTreHoBcKoro излучения (кэВ)

1 Данная таблица может использоваться для идентификации реН1Теновских пиков.

Примечания:

1) В основе данной таблицы лежат значения, приведенные в Таблице В.2

3 Li 4Ве (Прилож. В)

Lithium Beryllium 2) Приведены значения энерrии вплоть до 20 кэВ дЛЯ K Mпиков, самые

Kal2 Ka
t,2

низкие значения энерrии приведены слева.

2 0.05 0.11 3) В каждой серии К, L, М пиков три или более самых интенсивных пика

перечислены сверху вниз.

4) Значения энерrии окрyrлены до трех знаков после запятой

l1Na 12Mg
5) Korдa разница между энерrиями двух пиков менее 0,1 кэВ, пики обо 

значаются вместе, как, например, Ка, 2'
Также в случае, коrда энерrия

Sodium Magnesium
 ,даетсяв скобках. отличается от энерrии Ка, менее чем на 0,1 кэВ,

KD1.:z КО).2

3 1.04 1.25 энерrия пика к,з, дается в скобках.

к" к.. Из книrи XES «<Спектроскопия энерrии peHTreHoВCKoro излучения»,Н.07) П.ЗО)
aвrop Rolf\\bldseth, изданиекомпании «Кеуех Соqюratiоп», Burlingame, 1973).

19 К 20 Са 21 Sc 22 Ti 23У 24 Cr 25Мп 26 Fe 27Со
Potassium Calcium Scandium Тitanium Vanadium Chromium Manganese 'ron Cobalt

Ка1.2 LQ1 .2 Ка, .2 LOI.2 Ка,.! Lal .2 Ка,.2 L"I.2 Ко).! LOI.2 KOI.! Lal.2 К а1,2 Lal.2 K al,2 Lal.2 к 171,2

4 3.31 0.34 3.69 0.40 4.09 0.45 4.51 0.51 4.95 0.57 5.41 0.64 5.90 0.71 6.40 0.78 6.93

КРI,З L" Крl,з L" КРI.з L" КРI,З L" КРl,з L" КРI .з L" K,/iI.3 L" КР1.з L" КР, .з

3.59 (0.35) 4.01 (0.40) 4.46 0.46) 4.93 .0.52) 5.43 0.581 5.95 (0.65) 6.49 (0.72) 7.06 (0.79) 7.65

37Rb 38 Sr 39У 40Zr 41 Nb 42Мо 43Тс 44Ru 45Rh
Rubidium Strontium Yttrium Zirconium Nioblum Molybdenum Technetium Ruthenium Rhodium

La,.2 К а1 .2 La, .z Ko1 .z Lal.2 Ка1.2 La, .z K"I.z Lal.2 KCI'I.z LDI.2 К., LOI.2 к., LoIlI.2 К., Lal.2

5 1.69 13.39 1.81 14.16 1.92 14.96 2.04 15.77 2.17 16.61 2.29 17 .48 2.42 18.36 2.56 19.28 2.70

L.. КРI .з L" КР,.;, L" Kpl.:s L" К'I,з L" К,в,.;, L" К., L" к., L" К", L"
1.75) 14.96 (1.87) 15.83 (2.00) 16.74 (2.12) 17.67 (2.26) 18.62 2.39 17.37 2.54 18.25 2.68 19.15 2.83

J<." J<." J<." L" К" }17 к" L" КРI .з L" L" L"
15.18 16.08 17.01 2.22 17.97 18.95 2.52 19.61 2.84 3.00

55С8 56Ва 72Hf 73Та 74W 75 Re 7608 77Ir
Cesium Barium Hafnium Tantalum Tungsten Rhenium Osmium Iridium

Lal.2 Lal.2 57 La м, L., М, L., Mal.2 L., Mal.2 L., Маl.2 L., Маl.2 L.,

6 4.29 4.47 1.70 7.90 1.77 8.15 1.78 8.40 8.65 8.91 1.98 9.17

L" L" l L" L" М, L" М, L" М, L" М, L"
4.62 4.83 9.02 9.34 1.84) 9.67 1.91 10.01 1.98 10.35 (2.05) 10.71

L" L" 71 Lu L" L" L" L" L" L"
4.94 5.16 9.35 9.65 9.96 10:27 10.60 10.92

87 l'r 88Ra
57La 58 Се 59Pr 60Nd бlРm 62SmFrancium Radium

Mal.z L., MDI.2 L., 89 Ас
Lалthапum Cerium Praseodymium Neodymium Promethium Samarium

7 12.03 12.34 М, Lat.z М, Lal.2 М, La,.Z М, LDI.Z М, Lat.2 М, La,.z

М, L" М, L" l 0.85 4.65 0.90 4.84 0.95 5.03 1.00 5.23 5.43 1.10 5.64

14.77 15.23
103 Lr

L" L" L" L" L" L"
L" L" 5.04 5.26 5.49 5.72 5.96 6.21

14.45 14.84 L" L" L.. L" L" L"
5.38 5.61 5.85 6.09 6.34 6.59

89Ас 90Тh 91Ра 92U 93Np 94Pu
Actinium Thorium Protactinium Uranium Nершпium Plutonium

Ма,,2 L., Маl.2 L., Маl.! L., M"l.Z L., Маl.! L., L.,
12.65 3.00 12.97 3.08 13.29 3.17 13.61 13.94 14.28

М, L" М, L" М, L" М, L" М, L" L"
15.71 3.15 16.20 3.24 16.70 3.34 17.22 17.75 18.29

L" L" L" L" L" L"
15.62 16.02 16 43 16.84 17.25



IB НВ тв NB УВ VIB VПВ О

символ химическоrо элемента
2Не
Helium

атомный

HOMep  80
Oxygen f.------.- нозвоние химическоrо элемента

К.... 1------ тип хороктеристическоrо peHTreHOBCKoro пика
0.5З .....

t------
энерrия (кэВ)

5В 6С 7N 80 9F 10 Ne
Boron Carbon Nitrogen Oxygen Fluorine Neon

Относительные интенсивности
КD1.2 Ка, .2 Kal.: KaL.z KQ1.z Kat.z
0.19 0.28 0.39 0.53 0.68 0.85

основных рентrеНQ8СКИХ

характеристических ПИкаВ

Ка, 100 Lal 100 Ма'.2 100

Ka2 50 La2 10M/3  60
13 Аl 14 Si 15Р 16S 17 Сl 18Ar

Ka.., 150 L/31 50 Aluminum Silicon Phosphorus Sulfur СЬоппе Argon

К/3. 15 30 Lp, 20 Kal.z Kal.: Kal .z KOI.: Ko1.z KQ1.2

Kp, 1 10Lp, 1 6 1.49 1.74 2.01 2.31 2.62 2.96

КРз 6 15Lp. 3 5 к'" к" К" К'" К., КРI.з

(1.55) (1.83) 2.14 2.46 3.19

28 Ni 29 Си зоZп 31 Ga 32Ge 33As 34Se 35 Br 36Kr
Nickel Сорре, Zinc Gallium Gennanium Arsenic Selenium Bromine Кrypton

Lal.2 Ка, .2 Lal .2
Ко1.2 LDI,2 KCI .2 LQ1 .Z Ко1 .2 Lal,2 K01 .2 L01 ,2

KD1.z Lal.2 K01 .2 Lal.2 КD1 .2 Lal.2
K01 .2

0.85 7.48 0.93 8.05 1.01 8.64 1.10 9.25 1.19 9.89 1.28 10.54 1.38 11.22 1.48 11.92 1.59 12.65

L., К.81З L., КР1.з L.. КР1.з L.. КРI .з L., Крl,з L., КР1,з L., КРI,з L., Крl,з L., Кр1.з

(0.87) 8.26 (0.95) 8.90 1.03) 9.57 (1.13) 10.26 0.22) 10.98 0.32) 11.72 (1.42) 12.49 П.53) 13.29 (1.64) 14.11

к" К" К" К" К" К"
10.37 11.10 11.86 12.65 13.47 14.31

46Pd 47 АЕ 48Cd 49In 505п 51 5Ь 52 Те 53 1 54 Хе
Palladium Silver Cadmium Indium 1iп Antimony Теl1ипит lodine Хепоп

L"12 LIIlI,2 Lal.2 LDI2 Lal.2 Lcr, .2 Lal.2 LCI .2 Lcrl.2
2.84 2.98 3.13 3.29 3.44 3.60 3.77 3.94 4.11

L.. L.. L.. L., L.. L.. L.. L.. L.,
2.99 3.15 3.32 3.49 3.66 3.84 4.03 4.22

L" L" L" L" L" L" L" L" L"
3.17 3.35 3.53 3.71 3.90 4.10 4.30 4.51

78 Pt 79Аи 80Hg 81 Тl 82РЬ 83 вi 84Ро 85At 86Rn
Platinum Gold Mercury Тhalliит Le"d Bismuth Polonium Astatine Radon

Mal.2 L., MQ1.! L., Mal.2 L., Маl,2 L., MD't.! L., Маl.2 L.. М41.2 L., Mal,2 L., M01.2 L.,
2.05 9.44 2.12 9.71 9.99 2.27 10.27 2.35 10.55 2.42 10.84 11.13 11.43 11.73
М. L.. М. L.. М. L.. М. L.. М. L.. М. L., М. L., М. L., М. L.,
(2.13) 11.07 (2.20) 11.44 2.28 11.82 (2.36) 12.21 (2.44) 12.61 2.52 13.02 13.45 13.87 14.31

L.. L" L.. L" L., L" L" L" L"
11.25 11.58 11.92 (12.27) 02.62) (I2 98) 13.34

63Еи 64Gd 65ТЬ 66Иу 67 Но 68Er 69Тт 70УЬ 71 Lu
Europium GadoHnium Terbium Dysprosium Holmium Erbium Thulium УnесЫиm Lutetium

М. L., М. L., М. L., М. L., М. L., М. L., М. L., М. L., М. L.,
1.15 5.85 1.21 6.06 1.27 6.27 1.33 6.49 1.38 6.72 1.44 6.95 1.50 7.18 1.57 7.41 1.63 7.65

L., L" L.. L., L., L., L.. L.. L..
6.46 6.71 6.98 7.25 7.52 7.81 8.10 8.40 8.71

L" L" L., L.. L., L., L.. L., L.,
6 84 7.10 7.37 7.63 7.91 8.19 8.47 8.76 9.05

95Ат 96Ст 97 Bk 98 Cf 99Es 100Fm 10lMd 102Nо 103 Lr
Americium Curiom Berkelium Califomium Einsteinium Fennium Mendelevium Nobelium Lawrencium

L., L., L., L..
14.62 14.95 15.30 15.65

L" L., L.. L"
18.85 19.40 19.96 18.98

L" L., L.. L.,
17.67 18.10 18.53 15.42
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