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MERES ES MANIPULACIO A
NANOVILAGBN

A nanotechnoldgiai kutatasok kétségtelenil legfontosabb eszkozei a
kilénb6z8é mikroszkdpok. A nanométeres mérettartomanyban azonban
nem elegendd mar a hagyomanyos optikai mikroszképok maximalis
felbontoképessége sem, ezért Uj, a fénymikroszkopoktol alapelveiben is
kilénb6z6 eszkdzokre volt szilkség a nanostruktarak megfigyelésére.

Tények:
Az emberi szem feloldoképessége kb. 20 um

1 nm korulbelll 5 nagysagrenddel kisebb mint az emberi szem
felbontoképessége

MERES ES MANIPULACIO A
NANOVILAGBN

Alegrégebbi és legaltalanosabban ismert mikroszkop a fénymikroszkop.

Felbontasat a fény hullamhossza korlatozza a 200 nm koruli értékre.
Ekkora tavolsagra levd targypontoknak megfelel6 képpontok 1000-
szeres nagyitas esetén lesznek a szabad szemmel is j6l elkulonithet
0,2 mm tavolsagra egymastol. A legtobb optikai mikroszkdp ennél
gyengébb, 1-2 uym felbontasu, azaz kisebb hasznos nagyitasra képes.

Fénymikroszkép max 1000x nagyitas Voros veérsejt 400x nagyitas
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MERES ES MANIPULACIO A
NANOVILAGBN

A fébb lehetéségek, illetve eszkdzok:

Fény (elektromagneses sugarzas) helyett elektronsugar
alkalmazasa (transzmisszids és pasztazo elektron mikroszkop).

A transzmisszids elektronmikroszkdpban a lényeges tényezé az,
hogy a nagyfesziltséggel gyorsitott elektron de Broglie
(kvantummechanikai) hullamhossza jéval (t6bb nagysagrenddel!)
kisebb a lathatd fényénél, A = h/p, (h a Planck allandé, p az
elektron impulzusa).

MERES ES MANIPULACIO A
NANOVILAGBN

A masik pedig az un. pasztazészondas mikroszkopok (Scanning
Probe Microscpope, SPM) kiilonb6zd valfajai, melyek nem
"atvilagitason” vagy reflexion alapulnak, hanem Uj elven, azaz az
alkalmazott szondanak és a minta felliletévelilletve a minta
felUletén lév6 atomokkal vald kdlcsonhatasan alapulnak. Az Gttérd
itt az 1981-ben megalkotott pasztazé alagutmikroszkép (Scanning
Tunneling Microscope, STM) volt,

2012.09.10.



MIKROSZKOPIA

Gorog: mikros kicsi, skopein néz

Optikai mikroszképia
egyszer(
tobbféle kildnbdzd kontraszt mechanizmus: komplementaris

informacio

mikroszképos ,latas” megfelel a mindennapi tapasztalatainknak

Pasztazé szondas mikroszkopia: uj elv!

Mas tipusu mikroszkopia (profilometria, akusztikus mikroszkdpia, stb.)

MIKROSZKOPOS MODSZEREK

Név Mikodési elv Elénydk Hatranyok
Optikai Optikai - Egyszer( - Diffrakcidlimitalt
mikroszkop transzmisszios, - Kiforrott - Korlatozott

vagy reflexios technolégia meélységélesség
Pasztazo elekron- | Mintabdl kilépd - Nagy mélység- - Szigetel6 mintak
mikroszkop SEM (vagy visszaszort, | élesség (,3D kép”) | esetében mintael6-
(Scanning Electron | vagy szekunder) - Spektroszkopiai készitéstigényel
Microscope) elektronok lehetéseg (EDS) - Vakuumot igényel

detektalasa

Transzmisszids
elektronmikroszkép
TEM (Transmission
Electron
Microscope)

Nagyenergiaju
elektronokkal
vilagitjuk at a
mintat

- Atomi
felbontas
- Spektroszkoépia

- Koriilményes
mintael6készités
(ionsugaras
vékonyitas)

- Koltséges

- Ultranagy
vakuumotigényael
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MIKROSZKOPOS MODSZEREK

Név Mikodési elv El6nyok Hatranyok
Pasztazo Minta és SPM - Nem igényel - Csak vezet6
alagutmikroszkop | hegy kozotti mintael6készitést | (esetleg félvezetd)
STM (Scanning alagutaram - Nincs szikség minta vizsgalhaté
Tunneling mérése kalénleges

Microscope) atmoszférara

Atomerd- Minta és AFM - Sokrétd - Atomi felbontas
mikroszkop hegy kdzotti felhasznalas csak specialis

AFM (Atomic Force | er6hatas mérése - Nem igényel kortlmények kozott

Microscope)

mintael6készitést

érhet6 el

- Nincs sziikség - Rezgésre
kilénleges fokozottan
atmoszférara érzékeny

Kdzeltéri optikai Rendkivil kis - Spektroszkopiai

mikroszkop apertaraju fény- alkalmazas

(Scanning Near- forrast hasznalé - Diffrakcios limit

Field Optical transzmissziés, nem korlatozza a

Microscope, vagy reflexios felbontast 9

SNOM() optikai

OPTIKAI MIKROSZKOP
FEJLODESTORTENET

16. szazad: lencse csiszolas
1590-1595: els6 Gsszetett mikroszkdp
(Zacharias és Hans Jansen)

17. szézad: Atlatsz6 és homogén liveg (flint, dlomiiveg)

17. szazad vége:
Antony van Leeuwhoek
(1 lencse, Imm, 250 x, 1 pum)

Robert Hooke

(3 lencse)

10
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OPTIKAI MIKROSZKOP: TORTENET

16. szazad: lencse csiszolas
1590-1595: elsd dsszetett mikroszkdp
(Zacharias és Hans Jansen)
Kb. 3x (0sszetolva), kb. 10x (kihtizva)

The First
Compound
Microscope

L hoek , C Aars , ,(cinﬁwss) L.
ceuwenhock 17, szazad: Atlatszo és homogen lveg
> (circa late 1600s) (ﬂlnt (’Jlomﬂveg)

; 17. szazad vége Antony van Leeuwhoek

(1 lencse, 1mm, 250 x, 1 pum)

oil
Lamp  Water
Flask
/

17. szazad vége
Robert Hooke
(3 lencse)

Focusing Screw

Objective

Sl:‘eofig'e}s" ¥ Hooke Microscope

(circa 1670)

FELOLDOKEPESSEG ES ERZEKENYSEG

Afeloldoképesség és érzékenység NEM ugyanaz!

Feloldoképesség: két kdzeli objektum megkllénbdztethetésége

Elvi korlat: Az optikai mikroszkép feloldoképességét a fény
hullamtermészetébdl eredd diffrakcid korlatozza, ez nagysagrendben
az alkalmazott hullamhosszhoz kbzelesd érték.

Gyakorlati korlat: lencsehibak, zaj, stb.

Erzékenység: egy objektum jelenléte detektalasanak képessége.

Ez a jel/zaj viszonytdl flugg!
A zaj statisztikailag determinalt, illetve limitalt, igy az érzékenység is.

12
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FELOLDOKEPESSEG

Afénnyel torténé nagyitasnak hatart szab a hullamhossz-
nagysagrend( targyakon fellépd elhajlasi jelenség (diffrakcid). Egy
pont képe az elhajlas miatt s6tétebb és vilagosabb koncentrikus
gyUrakbdl all.

Ha két egymashoz kdzeli pontot vizsgalunk, az elhajlasi képek
szuperponaldédnak. JOl megkuldnboztetheté még a két kép
egymastdl, ha az egyik kép maximum a masik elsé minimumara
esik, ebbdl addédik az Abbe féle kritérium.

13

Bessel function:

Jy(m)=0 for n=3.83

Rﬂff/ _
= R= 3.83

R/

= =38 —=122.22

ka a
) . . RA
Afry disk with ¢, =1.22 2—/1
a

a — koralaku rés (apertura) sugara
R —rés (targy) és erny6 tavolsaga
g1 — els6 sotét gy(irl sugara (,folt”sugara)

A - fény hullamhossza iy

2012.09.10.



DIFFRAKCIO ALTAL
KORLATOZOTT FELOLDAS

Abbe-féle korlat (Ernst Abbe, 1840-1905)
Két részlet megklildnbodztethetd, ha mindegyikik elsérend( diffrakcios
képe regisztralhato.

Rayleigh-féle kritérium (Lord Rayleigh, 1842-1919)

Az egyik diffrakcids kép y
maximuma a masik elsé
minimumara esik, ekkor a
26,5 %-nyi fényerécsokkenés
a kettésség érzetét kelti.

Screen

Ahogy S1 és S2 egyre kozelebb kertilnek
egymashoz az Airy-korongok atfedésbe kerilnek,
és a feloldas végil eltlinik. 15

DIFFRAKCIO ALTAL
KORLATOZOTT FELOLDAS

A hagyomanyos optikai mikroszkdpokban a megvilagité fényforras a
mintatdl tavol helyezkedik el. Emiatt a felbontast a diffrakcié korlatozza.
f fokusztavolsagu, a aperturaju optikai rendszeren athalado A
hullamhosszisagu nyalab altal Iétrehozott folt legkisebb lehetséges
atmérdéje

Af

d=122—
a

Ha a fényforras tavoltéri sugarzénak tekinthet6 (pl. hagyomanyos

fénymikroszkop) akkor a rendszer felbontasa nem ndvelheté minden
hataron tul.

16
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TRANSZMISSZIOS ES PASZTAZO
ELEKTRON MIKROSZKOP

A finomabb részletek vizsgalatara alkalmas elektronmikroszkopok
kozott két eltérd elven miikddé miszercsaladot kell elkildnitentnk.

A képet nem optikai elven, hanem, a televizié képalkotasahoz hasonldan,
elektronikus maédon eléallito pasztazd elektronmikroszkopot (scanning
electron microscope, SEM), illetve az optikai analégia alapjan megérthetd
képalkotasu transzmisszios elektronmikroszkopot (transmission electron
microscope, TEM).

17

TRANSZMISSZIOS ES PASZTAZO
ELEKTRONMIKROSZKOP

Az atvilagitds, azaz transzmisszids elektronmikroszkdpban

(TEM), amelynél az elektronsugar a vékony (jellemzéen 100-500 nm
vastagsagu) mintat atvilagitva, elektromagneses lencserendszeren
athaladva az optikai mikroszképéhoz hasonld, parhuzamos
képalkotast hasznalva hoz létre nagyitott képet.

A parhuzamos képalkotas azt jelenti, hogy a mikroszkopi
kép valamennyi képpontja egyszerre jon létre.

A masik irany a pasztazas elvét alkalmazza, amely a soros képalkotast

hasznalja. Ennek soran a kép pontjai nem egyszerre, hanem pontrol-
pontra, id6ben egymas utan jonnek Iétre.

18
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ELEKTRONMIKROSZKOP ELVE

Elektronsugar — hullamtermészet — leképezés

Kvantummechanikai alaposszefliggés :

Lencsék: elektromos és magneses erék (Lorentz erd),
Kondenzatorok (elektrodak), tekercsek, stb.

Kép: fluoreszcens erny6, fotolemez, stb.

19

ELEKTROMIKROSZKOP ELVE

Elektronmikroszkdpban a gyorsito feszlltség tipikusan néhany tiz kV,
ekkor az elektronok sebessége mar a fénysebességhez képest nem
elhanyagolhatéan kicsi, sét jelentés.

SEM tipikusan 10-40 kV, és 10 kV-nal az elektronok sebessége a
fénysebesség kb. 20 %-a, mig egy korszerli TEM-ben, mely 200 kV-al
mikaodik, az elektronok elérik a fénysebesség 70 %-at!.

Tehat a L meghatarozasanal a relativisztikus hatast is figyelembe kell
venni

h 1
P ,
V2mgel \/1+27}91TD‘:?

Egy 35 kV-0s SEM-ben tehat A ~ 0,0065 nm, mig egy 200 kV-os TEM-

ben pedig A ~ 0,0027 nm.
20
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ELEKTRON DE BROGLIE HULLAMHOSSZA
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HULLAM ES RESZECSKE:
A GODOLATMENET VAZLATA
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effect
Louis De Broglie (1924): a fotoelektromos effektus bizonysaga szerint a

fénynek részecske természete (is) van, lehetséges-e tehat, hogy az
anyagi részecskéknek pedig hullamtermészete (is) van ?
A =h/p =h/(mv)

"Anyaghullam” vagy De Broglie hullam, Fizikai Nobel dij, 1929 22

2012.09.10.
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RESZECSKE ES HULLAM

Direkt kisértleti bizonyiték:

Clinton Joseph Davisson (1927) : kisenergiaju elektronok diffrakcidja

nikkel (Ni) egykristalyon (reflexio)

Georg Paget Thomson (1927): elektronok diffrakcidjafém

egykristalyon transzmissziéban

Fizikai Nobel dij (1937): mindketten...

23

DAVISSON-GERMER:
ELEKTRONDIFFRAKCIO

Bragg

condition
for constructive
interference
spacing angle & ni = 2dsin B
Accelerated
electrons
54V
= Scattered electrons
‘m
c
@
E
' L 1
1] 5 10 15 20 25

yhccalerating vollage

Davisson, C. .. "Are Electrons Waves?"
Franklin Institute Journal 205, 597 (1928)

Mavable
Datador

:\"": Difraced

wacuum
alagmn baam

Chamber

Kisenergiaju elektronok diffrakcidja
nikkel (Ni) egykristalyon (reflexid).
A Davisson-Germer kisérlet.

24
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RESZECSKE ES HULLAM

Pl pboton
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ELEKTRONSUGAR: HULLAMHOSSZ
ES FELOLDOKEPESSEG

o 6.6218 107 Js

?mq'-'3 =elJ A= - = "
: M=V 9104610 kg <1,8810" —

2el7 5
= DeBroglie wavelength at 1 kV: 0,0387 nm

V=
.

Nem tul nagy, pl. 40 kV gyorsitéfesziltségnél a hullamhossz
A=0,006 nm
A feloldoképsség elvi korlatja
Ad = M3 =0,002 nm

Ez tobb tizezerszer jobb mint a fénnyel elérhet érték!

23,8710

26
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ELEKTRONOPTIKA

Alapelv: fénysugar és elektron palya analégiaja.

Altalanos elektrosztatikus térben mozgé elektron palyaja megegyezik
egy, a térben maghatarozott modon valtozoé térésmutatoju kézegben

terjedd fénysugar utjaval. A térésmutatét a tér minden pontjaban az ott

mérhetd feszultség szabja meg.
Magneses térben a vektorpotencial jatssza a megfeleld szerepet.
A mechanika és az optika altalanos analégiaja:

Mind a mechanika mind a (geometriai) optika térvényei egy-egy
variacios elvbdl, a Fermat-, illetve Maupertius- elvbdl vezetheték le.

27

ELEKTRONSUGAR "FOKUSZALASA”

electro-static electro-magnetic

-u_{ }>+VF=C|-(E+VXB) _,} {H

Lorentz er6
fast deflection large deflection

Elektromos és magneses térben az elektronokra (és minden
toltéssel rendelkez6 részecskére) hatd erd: Lorentz erd

28
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ELEKTRONOPTIKA

A nyalabformalé és fokuszalo elektronoptikai rendszer a Lorentz-erd
alapjan miikodik. Lehetéség van magneses és elektrosztatikus lencsék
kialakitasara, de az utdbbiak a nagy feszultségigényik révén
szigetelési és feltdltédési problémakat okozhatnak. Emiatt az
elektronoptikai rendszerekben elsésorban magneses lencséket
alkalmaznak.

A elektromos és magneses lencsék az optikai tengelyhez kézeli mozgd
elektronokat az optikai lencsékhez hasonldan fokuszaljak. A hasonlésag
meég a lencsehibakra is kiterjed.

Kulénbség azonban, hogy a magneses lencsék az optikai lencsékkel
ellentétben a képet forgatjak. Nagy elénye a magneses lencséknek,
hogy fokusztavolsaguk a tekercseken atfolyd aram erésségével
valtoztathatd. Tovabbi kulénbség, hogy magneses lencsékkel csak

gy(jtélencse alakithato ki, szérélencse nem. »

ELEKTROSZTATIKUS LENCSE

0 volts +V volts 0 yolts
Plates

Electric field lines

Focus
lon path

0 volts +V volts 0 volts

Elektrosztatikus lencse. Koaxialis hengerekbdl all.

An einzel lens is a charged particle lens that focuses without changing
the energy of the beam. It consists of three or more sets of cylindrical or
rectangular tubes in series along an axis.

30
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MAGNESES LENCSE

Themal distributor

Cooling pipes

Insulated wire coil

Pole Optic Axis

Elektronmikroszkdp magneses lencséje

31

ELEKTRONMIKROSZKOP

Electron gun

Condensor aperture

L

Specimen port = Objective aperture

Objective lens

Int diat rt TZ Diffraction lens
ntermediate aperture || SN2
lens
Projector lenses
Binoculars
D Fluorescent screen

Image recording system

2012.09.10.
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OPTIKAI MIKROSZKOP, TEM ES SEM

Opticl microscepe Transmission electron microscope  Scanning electron microscope
oM TEM SEM

Light source {lamp} f??ﬁnﬁuuzc)e

Condenser lens

Objective lens
aperture

Objective lens

Image amplifier

Deflection coil

Resolution 200 nm 0. I1nm 0. 5nm

Maguification  ~ > 2000 X 50~ X 1,500,000 X 10~ > 1,000,000 33

NANOMETROLOGIA: TEM

Transzmisszios elektronmikroszkoép
(max. felbontas: 0,1 — 0,2 nm)

InAs nanorészecske CdSe nanorészecskék

2012.09.10.
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TEM ES HRTEM:
Si ES Ge NANOKRISTALYOK

Ge nanokristalyok SiO,-ban

Si nanokristalyok Si;N,-ben
(MTA MUszaki Fizikai és Anyagtudomanyi Kutato Intézet, Horvath
Zsolt Jozsef és munkatarsai.) 35

HRTEM: Si NANOKRISTALYOK

Figure 1 High resolution
transmission electron
microscope images of
two Si/Si0,/Si:N/Si
NC/Si;Ny structures

Si nanokristalyok sziliciumnitridben. Racsfeloldasu transzmisszios
elektronmikroszkopi képek. A Si nanokristalyok mérete néhany nm. Jél
lathatok az egykristaly atomi sikjai. (A Si racsallandoja 0,543 nm.)

(MTA Miszaki Fizikai és Anyagtudomanyi Kutaté Intézet, Horvath Zsolt
Jozsef és munkatarsai). 36
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NANOKRISTALY MEMORIA TRANZTISZTOR

Nanokristaly alkalmazas:

Lebegd vezérlGelektrodaju (memoria-) OLOOOOL0

tranzisztor. Az informaciét megtestesité
toltések (elektronok) a nanokristaklyok alkotta
elektrodan tarolodnak.

Freescale: 24 Mbit nanokristaly alapu memé
gyartasban: 2005.

Si nanokristalyok SiO, matrixban, racsfel-
oldasu elektronmikroszképiai kép.

NC méret 2-10 nm, 2-8 nm tavolsagban a
Si/SiO, hatarfelllettél. Oxid vastagsag
8-30 nm.

(MTA Miszaki Fizikai és Anyagtudomanyi
Kutatd Intézet, Pécz Béla, Horvath Zsolt
Jézsef és munkatarsaik).

PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP: SEM

A pasztazé elektronmikroszképban (Scanning Electron Microscope, SEM)
a mintat jol fékuszalt elektronsugarral bombazva az altala visszaszort
részecskéket vagy a besugarzas hatasara kilép6 elektromagneses
sugarzast detektaljak.

El6nye, hogy rendkivil nagy mélységélességgel rendelkezik, azonban
felbontasban csak a legjobb eszkdzdk érik el a nanométeres tartomanyt.
Ezen tulmenden az elektrosztatikus feltéltédés miatt szigetel6 mintakat
nem lehet vele kézvetlenll megfigyelni, csak akkor, ha vékony vezet6 (pl.
arany) réteget parologtatnak a mintara.

38

2012.09.10.

19



PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP

ion electron mi Scanning electron microscope
SEM

Electron source:
(electron guny

Resolution 200 nm 0. lnm 0. 5nm

Magnification  ~ X 2000 X50~X 1,500,000 X 10~ 1,000,000

Szemben az optikai mikroszkoppal (és a transzmisszios elektron-
mikroszképpal) a pasztazo elektronmikroszkép TV-kép szeriien, pontonként
besugéarozva és a mintan mozgd6 sugarral szinkronban soronként végig- 3o
pasztazva hozza létre a képet egy hosszu utanvilagitasu képernyén (CRT).

PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP: SEM

szekunder elektronok
bejova elektronnyalab
rontgenfotonok

visszaszort
clektronok

A pasztazé elektronmikroszkdpban a fokuszalt elektronnyalab a
minta fellletét pasztazza, mikézben kiilénb6z6 ,termékeket”
valtki a fellletbdl. Mivel a pasztazé elektronmikroszképban
toébbnyire vastag mintat hasznalunk, ezért altalaban a bombazé
nyalab nem jut at a mintan. llyenkor a kélcsdnhatas ,termékei” csak
a minta nyalab fel6li oldalan jelennek meg

40
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PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP: SEM

A pasztazo elektronmikroszképia egy nagyon hatékony
roncsolasmentes karakterizalasi médszer mindenféle felllethez, kb.
2,5-50 kV elektrongyorsito fesziltséget hasznalva.

A masodlagos és visszaszort elektronok detektalasan tulmenéen a
legtobb SEM késziilék tovabbi kiegészitékkel is fel van szerelve, pl.
Rontgen-sugarzas, abszorbealt elektronok, transzmisszios
elektronok, katodolumineszcencia (CL) detektalasa.

Ha energia-diszperziv Rontgen analizator (Energy Dispersive X-Ray,

EDX) is kapcsolodik az elektronmikroszkdphoz, akkor
roncsolasmentes mikroanalizatorként is alkalmazhatéva valik.
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SEM: KEPALKOTAS ELVE
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A pasztazé elektronmikroszkdp miikodésének elve.

A kép létrehozasaban a lencséknek nincs kdzvetlen szerepe, ezért a
pasztazo mikroszkopok esetén nem is érvényes a felbontasra
vonatkozd Abbe-feltétel. A soros képalkotas esetén a felbontast
meghatarozé tényez6k: a nyalab mérete a minta fellletén, a nyalab
altal a felllet alatt gerjesztett térfogat, illetve a mintabdl

kilép6 termék energiaja. 2
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SEM: PASZTAZO ELEKTRONMIKROSZKOP
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SEM blokkvazlata a f6bb alkotérészekkel, illusztralva az indirekt
képalkotast, valamintegy SEM berendezés oszlopanak kialakitasa. 43

SCANNING ELECTRON MICROSCOPE

Képalkotas: pasztazassal (NEM
leképezd lencsékkel)

Elektronok: részecske ES hullam
Feloldas fizikai korlatja: diffrakcio

Gyakorlatban: lencsehibak korlatozzak a

feloldast

Nagyobb feloldas:

nagyobb elektron energia

tokéletesebb lencsék
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SEM alkalmazas:

pasztazé elektron-
mikroszképos képe

Szén nanocsévek (CNT)

VEGE
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