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Miniaturowy mikroskop elektronowy — koncepcje i mozliwosci

technologiczne

Streszczenie. W artykule przeanalizowano rézne préby miniaturyzacji mikroskopow elektronowych Ilub ich elementéw opublikowane w literaturze.
Przedstawiono nowg koncepcje miniaturyzacji mikroskopu transmisyjnego wytworzonego catkowicie metodami mikroinZynierii krzemu | szkta z
wykorzystaniem nowoopracowanej mikropompy wysokiej prézni. Opisano problemy technologiczne, ktére muszg by¢ rozwigzane, aby mégt powstac

mikrosystemowy mikroskop elektronowy.

Abstract. This article analyzes different attempts of electron microscope (and it's elements) miniaturization presented in literature. It describes a new
concept of miniaturization of a transmission electron microscope, created with use of silicon and glass microengineering techniques, integrated with
newly developed high vacuum micropump. Technological problems are described, which must be overcome for MEMS electron microscope to be
created. (Miniature electron microscope — concept and technology capabilities).
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Wstep

Mikroskopy elektronowe od wielu lat sg jednym z
podstawowych narzedzi poznania materii. Wysokie
wymagania co do prozni powodujg, ze wielkos¢ tych
instrumentéw jak i ich ztozono$¢ jest duza. Od wielu lat
trwajg intensywne prace nad miniaturyzacjg mikroskopow
elektronowych. Pierwszym krokiem w miniaturyzacji
mikroskopdéw byto zastosowanie wyrzutni polowej, ktéra
daje wigzke bardziej skupiong w poréwnaniu z wyrzutnig
termojonowg. Umozliwito to uproszczenie konstrukcji
systemu soczewek elektronowych i zmniejszenie gtéwnego

wymiaru  kolumny elektronooptycznej do kilkunastu
centymetrow. Dodatkowo miniaturyzacja pomp
prézniowych, uktadéw  sterujgcych, zasilaczy oraz

detektorow spowodowata, ze caly system mozna zmiesci¢
na biurku w obudowie o rozmiarach ok. 15x30x30 cm?® [1].
Takie urzgdzenia sg juz powszechnie dostepne i mozna je
znalez¢ w katalogach najwiekszych firm produkujgcych
mikroskopy elektronowe, np. Hitachi, JEOL, Carl Zeiss

(rys.1) [2].

Rys.1. Table top SEM oferowany przez firme JEOL [2]

W ostatnich latach w literaturze przedmiotu
prezentowane sg pierwsze rozwigzania miniaturowych
wyrzutni elektronéw i kolumn elektronooptycznych, ktére sg
wytwarzane z  zastosowaniem technik  mechaniki
precyzyjnej. Przyktadem takiego rozwigzania jest mikroskop
elektronowy do badania powierzchni ksiezyca (Lunar-mini
SEM) [3]. Urzadzenie to =zostalo wytworzone ze
standardowych komponentéw dostepnych na rynku (np.
wyrzutnia elektronowa dostarczona przez firme Hitachi) i
zamkniete w niestandardowej obudowie zaprojektowanej
przez NASA. Ze wzgledu na panujgcg na ksiezycu wysokg
préznie, w mikroskopie tym nie ma uktadu pompowania
prézniowego.

Rozwoj technologii i nowe materialy stwarzajg
mozliwosci dalszej miniaturyzacji mikroskopow
elektronowych za pomocg technik mikroinzynieryjnych. Z
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ich zastosowaniem wykonano kilka mikrosystemow
elektronowigzkowych [4, 5, 6, 7, 8]. Przyktadem urzadzenia
wykonanego w catosci w technologii MEMS jest system
elektronowigzkowy wykorzystujgcy emiter krzemowy do
wytworzenia wigzki, ktéra nastepnie transportowana jest do
prézniowej komory roboczej z probkg poprzez cienka
membrane (rys.2).
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Rys.2. Miniaturowy mikroskop elektronowy [4]

Publikowane sg takze informacje na temat
miniaturowych mikroskopow, ktére wykonuje sie fgczac
techniki mechaniki precyzyjnej z procesami
mikroinzynieryjnymi  (rys.3).  Wyrzutnie  elektronowe,
soczewki elektrostatyczne, wykonywane sg w krzemie, a

ich obudowe wytwarza sie metodami mechaniki
precyzyjne;.
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Rys.3. Schemat i fotografia miniaturowej wyrzutni zamontowanej
na podtozu ceramicznym [5]

Miniaturowe wyrzutnie elektronédw wymagajg wysokiej
prézni do dziatania. Dotychczas nie byta znana metoda
aktywnego wytwarzania wysokiej prézni w matej objetosci.
Zatem aby zbada¢ mozliwosci ich dziatania systemy te
najczesciej umieszczane sg wewnagtrz standardowych
komér prozniowych. W badaniach tych korzysta sie z
detektorow elektronéw stosowanych w mikroskopach w
skali makro.
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Miniaturowe wyrzutnie elektronowe

Aby zmniejszy¢ napiecie potrzebne do wywotania
polowej emisji elektronéw powierzchnie katody poddaje sie
nanostrukturyzacji, czyli wytwarza sie wiele mikroostrzy,
ktorych promierr wierzchotkdéw jest mniejszy niz 100 nm.
Wierzchotki katody ostrzowej sg otoczone elektrodg
ekstrakcyjna, oddalong o ok. 1 um, co powoduje
zwigkszenie efektywnego pola elektrycznego i znaczne
obnizenie napiecia emisji.

Rozwoj technologii MEMS pozwala na wytwarzanie
miniaturowych wyrzutni z coraz wigkszg liczbg elektrod i
dlatego wyrzutnie te =zaczety by¢ wykorzystywane w
miniaturowych  lampach  promieniowania X i w
miniaturowych systemach do nanolitografii [5, 6, 9].

Kolejnym zwrotem w technologii wyrzutni polowych byto
odkrycie nanorurek weglowych (CNT). Ze wzgledu na ich
wiasciwosci od razu okrzyknieto je materiatem przysztosci.
Wysoka przewodnos$¢ elektryczna, wytrzymatosé termiczna
i mechaniczna oraz nanometryczne $rednice stawiajg je w
gronie obiecujgcych kandydatoéw do budowy mikroemiteréw
polowych [9, 10, 11].

Przyktadem kolumny elektronooptycznej wytworzonej za
pomocg techniki MEMS jest emiter polowy zintegrowany z
zespotem elektrod uformowanych z pomocg tzw. warstwy
poswiecanej [12] (rys.4).
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Rys.4. Zintegrowana wyrzutnia elektronowa razem z elektrodami
skupiajgco-sterujgcymi [12]

Miniaturowa kolumna elektronooptyczna

W mikroskopach elektronowych, do skupiania wigzki
elektronowej, najczesciej stosuje sie soczewki
magnetyczne. W mikroskali bardzo trudno jest jednak
operowa¢ polem magnetycznym. W  miniaturowych
kolumnach elektronooptycznych wykorzystuje sie zatem
pole elektryczne. Odpowiednio ksztattujgc elektrody oraz
ich potencjaly mozna zmienia¢ predkos¢ i ksztatt wigzki
elektronéw. Soczewki elektrostatyczne (einzel lens)
sktadajg sie zwykle z zespotu trzech koncentrycznych
elektrod, z ktorych najczesciej tylko $rodkowa jest
spolaryzowana, pozostate sg zwarte i uziemione [8].
Zmieniajgc napiecie polaryzacji tej elektrody lub odlegtosci
pomiedzy poszczegélnymi elektrodami mozliwe jest
dobranie punktu ogniskowania wigzki elektronéw (rys.5)
[13].

Rys.5. Przyktad kolumny elektronooptycznej wytworzonej w
krzemie [13]

Innym urzgdzeniem, ktére stuzy do sterowania wigzka
elektronéw jest deflektor. Jest to uktad 4 lub 8 elektrod
umieszczonych w jednej ptaszczyznie na okregu.
Najczesciej sg to wycinki kota odpowiednio wytrawione w
krzemie (rys.6) [14]. Polaryzacja tych elektrod tym samym
napieciem powoduje ogniskowanie elektronéw w osi wigzki,
natomiast spolaryzowanie par elekirod napieciem o
przeciwnym znaku umozliwia odchylenie wigzki. W ten
sposéb mozliwe jest kierowanie wigzkg i realizacja
skanowania [5, 6, 7, 14].

Rys.6. Krzemowy deflektor [14]

Analiza probki

W miniaturowych mikroskopach elektronowych badana
prébka umieszczana jest na zewnatrz mikrokomory
prézniowej. Aby wigzka elektronéw mogta naswietli¢ probke
musi ona opusci¢ mikrokomore i wej$¢ do obszaru cisnienia
atmosferycznego. W tym celu koncowa elektroda kolumny
elektronooptycznej  wykonywana jest z  cienkiegj,
przepuszczalnej dla elektronéw membrany. Wytwarza sie jg
z materiatdw o niskiej liczbie atomowej, aby rozpraszanie
elektronéw w strukturze bylo jak najmniejsze, ale
odpowiednio wytrzymatych, aby réznica ci$nienia wewnatrz
i na zewnatrz nie zniszczyta mikrokomory. Najczesciej
uzywanymi materiatami sa: Si, SiO,, SiN, SizN4 [4, 9, 15]
oraz metale i tlenki metali, np. Be, Al, AlLOs; [15, 16].
Transparentnos¢ membran zalezy od ich grubosci oraz od
energii elektronédw na nig padajgcych (rys.7). Poniewaz
przepuszczalne dla elektrondbw membrany sg cienkie
wzmacnia sie je przez zastosowanie podtrzymujgcego
~Szkieletu” (rys.8).
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Rys.7. Zaleznos$¢ transmisji elektronéw od ich energii, dla réznych
membran o grubosci 100 nm [15]

Ostatnio, cienka membrana z azotku krzemu zostata
wykorzystana jako materiat, przez ktéry przenika wigzka
elektronédw w  tzw.  atmosferycznym  mikroskopie
elektronowym (ASEM). Stuzy on do obserwacji komoérek i
tkanek umieszczonych na membranie w obszarze ci$nienia
atmosferycznego [17]. Elektrony rozproszone przez probke
sg wytapywane przez detektor ulokowany pod membrang,
w obszarze prozni (rys.9).

W literaturze przedmiotu opublikowano réwniez
konstrukcje mikrochipa, w ktérym $cianki mikrokanatu z
ciekla probka wykonano 2z cienkiej warstwy SiOo,
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przezroczystej dla elektronéw. Chip z probka biologiczng
badano w standardowym mikroskopie TEM [18].

Rys.8. Krzemowa siatka (z lewej) jako wspornik membrany SizN4 o
grubosci 100 nm (z prawej, wymiary membrany: 2,4x2,4mm) [15]
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Rys.9. Fragment prototypu atmosferycznego SEM z probkg w
postaci koloidalnego roztworu nanokulek ztota [17]

Koncepcja miniaturowego mikroskopu elektronowego
Aby wytworzy¢ wigzke elektronowg wymagana jest
wysoka proznia. Zwigzane jest to z rozpraszaniem
elektronéw na czagsteczkach gazu oraz szybka degradacjg
katody przez jony gazéw resztkowych. W wypadku duzych
mikroskopow elektronowych, zaopatrzonych w systemy
prézniowe, objetos¢ komory jest caly czas pompowana.
Preparat jest transportowany do wnetrza przez $luze, a
ewentualny gaz, ktéry nacieknie do wnetrza mikroskopu jest
odpompowywany przed uruchomieniem wyrzutni.
Dotychczas proznie wewnatrz mikrosystemu
otrzymywano przez zastosowanie proceséw uszczelniania
w prézni, techniki geteréw, badz za pomocg procesu
LZintegrowanego” wykorzystujgcego warstwe pos’wiecan%
[19]. Wytwarzana tymi metodami préznia jest niska (ok. 10~
hPa) oraz degraduje sie z czasem. Ostatnio opracowano w
naszym zespole badawczym mikropompe jonowo-sorpcyjng
MEMS, ktéra umozliwia otrzymanie stabilnej prézni rzedu

10° hPa, co jest wystarczajgce do
prawidtowej pracy wyrzutni elektronowe;j.

Przedstawione powyzej studium  wykonalnosci
poszczegdlnych elementéw miniaturowego mikroskopu
elektronowego wykazuje, iz mozliwe jest zbudowanie
mikroskopu na chipie krzemowym. Sktada sie on z wyrzutni
elektronowej, w ktorej katoda polowa jest wykonana z
nanorurek weglowych (rys.10). Wigzka elektronowa
emitowana z obszaru np. 3x3 mm? trafia do deflektora, w
ktérym jest skupiana i przepuszczana do obszaru soczewki
elektrostatycznej. Zespdt 3 elektrod umozliwia skupienie
wigzki na cienkiej membranie np. z azotku krzemu.
Elektrony po przejSciu poprzez membrane trafiajg na
umieszczong na niej probke, przeswietlajg jg i analizowane
sg przez detektor.

Drugim elementem systemu jest jonowo-sorpcyjna
mikropompa prézniowa, ktéra wytworzona jest na tym
samym poditozu krzemowym i potgczona z mikrokomorg
mikroskopu za pomocg kanatu wytrawionego w szkle.
Wszystkie krzemowe i szklane elementy potaczone sg ze
sobg metodg bondingu anodowego w prézni, aby zapewni¢
mikropompie odpowiednie warunki do dziatania.

Realizacja urzagdzenia bedzie wymagata rozwigzania
kilku probleméw technologicznych. Jednym z nich jest
zapewnienie stabilnej emisji elektronow 2z nanorurek
weglowych i opracowanie metody kompensacji zmian
pradu. Innym problemem jest opracowanie wytrzymatej
mechanicznie membrany przepuszczajagcej elektrony o
energii ok. 1000 eV. Kolejnym problemem jest
wprowadzenie badanej probki w obszar roboczy.
Planowane jest to za pomocag kanatu mikroluidycznego z
otworem w centrum membrany, tak aby ulokowaé
wprowadzong probke dokftadnie w osi wigzki. Waznym
problemem do rozwigzania jest opracowanie metody
detekcji sygnatu wyjsciowego. Detektory wykorzystywane w
mikroskopii elektronowej (elektronéw wtérnych i wstecznie
rozproszonych) majg dos$¢ duze wymiary i muszg byc¢
ulokowane w odpowiednim obszarze dla wychwycenia
wiasciwego sygnatu. Zatem poszukiwanie odpowiedniego
detektora, bgdz zaprojektowanie nowego bedzie duzym
wyzwaniem.
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Rys.10. Schemat mikroskopu elektronowego MEMS
Nastepnie, przedstawiono koncepcje budowy

Podsumowanie
W artykule przedstawiono krotki przeglad literaturowy na

temat  miniaturyzaciji mikroskopow  elektronowych.
Przenosny mikroskop  elektronowy moze znalez¢
zastosowanie w  biologii, biochemii i medycynie.
Prezentowane rozwigzania zmierzajg do opracowania

mikroskopu atmosferycznego, ktéry bedzie umozliwiat
badanie probek biologicznych zawieszonych w roztworach
cieczowych. Tego typu instrument moze stuzy¢ réwniez do
badania i modyfikacji powierzchni komoérek [17, 18, 20].
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miniaturowego mikroskopu elektronowego MEMS, ktory
bedzie wykonany na chipie krzemowym metodami
mikroinzynierii  krzemu i szkla. Jest to urzadzenie
integrujgce polowg wyrzutnie elektronéw, mikrokolumne
elektronooptyczng i mikropompe wysokiej prézni. Opisano
gtéwne problemy technologiczne zwigzane z realizacjg tego
przedsiewziecia.
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