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1. WST^P.
Zjawisko dyfrakcji fal na obiektach krystalicznych wynika­jące z falowej natury elektronu nazywa się dyfrakcją elektronów. Po raz pierwszy zostało ono zaobserwowane w 1927 roku przez Germera i Davissona. Zjawiskiem tym rządzą podobne prawa jak dyfrakcją fal elektromagnetycznych.Dyfrakcja promieni elektronowych jest nieodłącznie związana z tworzeniem .się obrazu w mikroskopie elektronowym.W transmisyjnym mikroskopie elektronowym /TEM/ dyfrakcja elektronów jest podstawą samodzielnej techniki badawczej podob­nie jak jest nią dyfrakcja promieni X.Analiza strukturalna zą pomocą dyfrakcji elektronów, zwana także eloktronografią, w porównaniu z metodami rentgenograficz- nymi obok wielu zalet ma też pewne wady [11. i b A ' . . Do zalet elektronografii zalicza się:a/ możliwość poddania analizie bardzo małych ilości substancji ... -=../rzędu 10 g/,b/ bezpośrednią obserwację obrazów dyfrakcyjnych na ekranie, c/ krótkie czasy ekspozycji utrwalonych obrazów.Do wad natomiast należą: •a/ skomplikowana budowa urządzeń, b/ zmiany w obiekcie zachodzące pod wpływem bombardowania^ elektronami, ;o/ mniejsza dokładność wyznaczania odległości między- -a. < . 7: b ; ' X /7 7 < ■■ . : . 7 ■ ' .. 1 . . ■ •płaszczyznowych.



d/ zaciemnienie obrazu wywołane nieelastycznym rozpraszaniem elektronów,e/ zniekształcenia obrazu wywołane wpływem aberracji elek- tronooptycznych soczewek elektronowych.Równocześnie z zastosowaniem dyfrakcji elektronów w charakterze nie tylko pomocniczego, alei równorzędnego z mikroskopią źródła informacji o strukturze badanego materiału, prowadzi się teore­tyczne i eksperymentalne badania rozpraszania elektronów w ciele stałym.Zagadnienia to mogą być rozpatrywane na podstawie teorii kinematycznej lub oparte na teorii dynamicznej. ———
■ \ ’ • • ■ ■ ■  . . .   • . ■ .Teoria kinematyczna [2,3,^sj dajo możliwość jakościowego wyjaś- , nienia obserwowanych efektów dyfrakcji i może być z powodzeniem stosowana jeśli:aż kryształ jest bardzo cienki - A y< ‘0,1^ g/

gdzie y - grubość kryształu ^g - długość ekstynkcji
+/ Długość ekstynkcji /extinction length/[zamożna zapisać w po­staci ^c^eos 8

tg = ------, ogdzie V - objętość komórki elementarnej C 1© - kąt rozpraszania elektronówX - długość fali de Broglie’aF - czynnik strukturalny g



b/ odchylenie S od warunku Bragga’8’3 1
Teoria dynamiczna [2,3,4,ćj oparta na mechanice falowej jest trud­niejsza i mniej uchwytna intuicyjnie, ale prowadzi do wyników ■ - “ ■ I ' ■ !' • • • . ' . .bardziej zgodnych z doświadczeniem. Jej celem jest obliczanie natę- 
żeń wiązek.z rozważań ugiętych i wiązki przechodzącej. Z doświadczeń oraz geometrycznych wynika, że efektem dyfrakcji szybkichelektronów w kryształach jost pojawienie.się wielu wiązek ugiętych, których natężenie jest często porównywalne z natężeniem wiązki pierwotnej.Jeśli jednak założyć, że ma się do czynienia jedynie z wiązką beż- pośrednią i jedną wiązką silnie wzbudzoną, to możliwe jest prześle­dzenie zjawiska dyfrakcji w sposób analityczny; otrzymana równanie , jest zasadniczym równaniem teorii dynamicznej i zwane jest równa­niem dyspersji [5,6].W literaturze znaleźć można też przykłady rozwiązania równań teorii dynamicznej w przypadku trzech wiązek i w przypadku czterechwiązek [^9] .Reasumując, do analizy elektronogramów uzyskiwanych w wyniku dy­frakcji transmisyjnej wystarcza często przybliżenie kinematyczne, podczas gdy do ilościowej analizy obrazów dyfrakcji odbiciowej nie­zbędne jest wykorzystanie teorii dynamicznej rozpraszania elektro­nów. Wynika to stąd, że w przypadku dyfrakcji odbiciowej^Relacja Bragga stanorzi warunek odbicia od jednej tylko wybra- nej rodziny płaszczyzn, scharakteryzowanej_ndległością między- płaszczyznową dhkl* Ma ona postać:%= 2dM1 sin 6 _ ••gdzie ~ odległość mlędzypłaszczyznowaX [Aj - długość fali de Broglie’sQ - kąt rozpraszania elektronów



o grubości warstwy powierzchniowej kryształu oddziałującej • • z elektronami decyduje parametr określony przez teorię dynamiczną, a zwany długością ekstynkcji*Zagadnienia analizy obrazów dyfrakcyjnych przy użyciu teorii kinematycznej lub dynamicznej nie są jednak przedmiotem tej pracy.Jak wspomniano wcześniej do wad elektronografii należy wpływ aberracji elektronooptycznych soczewek na obraz dyfrakcyjny. Szczegółową analizą aberracji soczewek elektronowych znaleźć można w [to], natomiast analizę ograniczoną do podstawowych zasad w|ll,12] Transmisyjny mikroskop elektronowy /TEM/ jest urządzeniem wielofunkcyjnym. Pozwala on oprócz uzyskiwania obrazów mikrosko­powych, co jest jego głównym przeznaczeniem, otrzymywać również obrazy dyfrakcyjne w kilku odmianach metodycznych różniących się dokładnością uzyskiwanych wyników i obszarami zastosowań. Obrazy dyfrakcyjne uzyskuje się w trzech układach pracy mikroskopu. Są to: mikrpdyfrakcja [2,5,13,14^ , dyfrakcja wysokorozdzielcza [ó] i dyfrakcja pod małymi kątami [5,13,15+22J• Podstawy teoretyczne są dla nich wspólne, różne są jednak sposoby ich otrzymywania, a zatem różny wpływ aberracji soczewek na obraz dyfrakcyjny. * Aberracje elektronooptyczne soczewek powodują zmniejszenie "czy­telności" elektronogramu. Najogólniej polega to na pogorszeniu się podstawowego parametru jakim jest zdolność rozdzielcza obrazu dyfrakcyjnego.Pinsker[23] podaje, że zdolność rozdzielcza elektronografu określo-. na jest minimalną wartością różnicy odległości międzypłaszczyznoA wych ^d linii dubletu /dwie linie leżące bardzo blisko siebie/, przy której dublet jest jeszcze rozróżniany. V/ ten sam sposób parametr ten określa Reimer [24], a w rentgenografii Cullity [25J.



Andrews, Keown i Dyson [26] podają, że warunek dla rozdzielania 
<1 ■ , ■. . ■dwóch wartości odległości międzypłaszczyznowych d. i do odpowia-dających dwóm pierścieniom ze średnicami i D2, określa sięwedług wzoru△ d = d9 - d. = 2 AL fnr AD Z1*1/1 \ 2 1/ 12gdzie ,A. - długość fali de Broglie’aL - długość kamery /odległość próbka-ekran/Szerokość pierścieni zależy od rzeczywistej—szerokości wiązek ugiętych, rozmiarów ziaren obiektu, jego stanu naprężeniowego, wielkości dryftu wysokiego napięcia w czasie ekspozycji oraz roz­miarów ziaren emulsji na płycie fotograficznej [26]• Za miarę, zdolności rozdzielczej obrazu dyfrakcyjnego wybrano wielkość [1] :

A = ~ 71.2/

Zależy ona od .długości fali A. , wysokości stożka dyfrakcyjnego h i średnicy‘krążka centralnego 5 zgodnie z® wzorem [24,27} ;
™ /1.3/■ dd § a iWielkość A zmienia się wraz ze zmianą odległości r rozpatry­wanego refleksu od centrum elektronogramu; rośnie ze wzrostem r» Dlatego też wprowadzono parametr [1}

dn nlż 2 Ao = Sd ? do “ • Z1-4/,który jednoznacznie charakteryzuje zdolność rozdzielczą danego obrazu dyfrakcyjnego.



;V Bil ' ' | '• . J..- 'Dotychczasowa literatura nfe dała wyczerpującej odpowiedzi na zagadnienia dotyczące wpływ aberracji elektronooptycznych soczewek mikroskopu elektronowego ha końcowy.obraz dyfrakcyjny ' uzyskiwany w układzie-mikrodyfrakcji• Badaniom pracy—mikroskopu w układzie mikrodyfrąkcji poświęcono wiele prac' [2,14,26,28,29, 30o35] , jednak w większości z nich rozpatrywano w jakiej mierze obraz .dyfrakcyjny pochodzi rzeczywiście od obszaru ograniczonego przesłoną 'selekcyjną [28,31,32,33^ . ... . • • / .................... \Zagadnieniom dokładności analizy mikrodyfrakcyjnej - dokład- ' ności określania odległości międzypłaszczyznowych, periodów identyczności sieci krystalicznej, a także czynnikom wpływającym na tą dokładność poświęcono niewiele prac. W najbardziej znaczących monografiach [2,29] zagadnienia te nie są rozpatrywane. Wśród oryginalnych należy zwrócić uwagę na prace Dowella [3Df36j , w któ- ' rych rozpatrzono wpływ rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej i jej astygmatyzmu na zniekształcenia pierścieni Debye’a - Soherrera r. i przesunięcie położenia refleksów punktowych oraz na prace Pilankiewicza [14,35].W monografii Pilankiewicza [14*] przedstawione zostały niektóre < czynniki wpływające na dokładność określania periodów identycz­ności sieci krystalicznej, źródła błędów występujące w układzie mikrndyfrakcji>Pilankiewicz podzielił na trzy.grupy [14j: a/ błędy.geometryczne, •b/ błędy rozogniskowania c/ aberracje elektronooptyczne soczewek elektronowych.Błędy geometryczna wywołane są zmianą pał ożenią przedmiotu, lub" kliszy fotograficznej• Zmiany te prowadzą odpowiednio do zmian ogniskowej obiektywu lub powiększenia soczewki projekcyjnej.



Błędy rozogjiiskowania spowodowano są niedokładnym zognisko­waniem obrazu elektronogramu lub przesłony selekcyjnej. Nie­ostrość elektronogramu jest konsekwencją ziarnistości ekranu końcowego i astygmatyzmu soczewki dyfrakcyjnej. Błąd w zognisko­waniu przesłony selekcyjnej wywołuje zmianę powiększenia soczewki dyfrakcyjnej i zmianę ogniskowej obiektyw.W ramach aberracji elektronooptycznych soczewek uwzględniono wpływ aberracji sferycznej obiektywu oraz wywołanej nią dystorsji radialnej soczewek dyfrakcyjnej i projekcyjnej.Pilankiewicz przeprowadził też analizę wpływu tych błędów ha obraz dyfrakcyjny dla mikroskopu elektronowego z trzema soczewkami magnetycznymi układu obrazowego.Oszacowanie wielkości tych błędów dokonał dla mikroskopu elektro­nowego JEM-6A.Celem niniejszej pracy jest przedstawienie wpływu aberracji elektronooptycznych soczewek układu obrazowego mikroskopu elektro­nowego na obraz , dyfrakcyjny uzyskiwany w układzie mikrodyfrakcji • Istniejąca obecnie teoria wpływu aberracji elektronooptycznych na obraz dyfrakcyjny dotyczy mikroskopów elektronowych z trój soczewko wym układem powiększającym. Mikroskopy takie ^obecnie wyszły z- użycia. > iPrzedmiotem rozprawy jesto p r a c o w a n i e t e o r i i. w p ł y w u aberracji elektronooptycznych “na o b r a z mi kr-o-r... dyfrakcyjny dla mikroskopów elektro nowych z c z t e r o s o c z e w k o w y m ■ u k ł a d e mp o w i ę k s z a j ą c y m oraz weryfikacjad o ś w i a d c z a 1 n a p rzz oprowadzonejteorii. * x



O wyborze układu mikrodyfrakeyjnego zadecydował fakt, że odgrywa on obecnie zasadniczą role w badaniach prowadzonych przez współ-1, czesne laboratoria mikroskopii elektronowej. Poza tym, wpływ aberracji elektronooptycznych na obraz dyfrakcyjny otrzymywany w tym układzie pracy mikroskopu jest maksymalnyW pracy zajęto sie elektronogramami typu Debye’a - Scherrera; pozwalają one bowiem na skuteczno przeprowadzenie analizy wpływu aberracji elektronooptycznych na obraz dyfrakcyjny•< W przypadku innych elektronogramów analiza jest uciążliwa, a często nawet niemożliwa.Rozważania te przeprowadzono dla mikroskopów elektronowych z czte-^ rema soczewkami elektromagnetycznymi układu obrazowego.Współczesnymi przedstawicielami tego typu mikroskopów są: JEM-1OOB i JEM-iOOC firmy JEOL oraz EM-301 firmy PHILIPS. Na tych mikrosko- pach wykonano również cześć doświadczalną pracy. .0 wyborze tego , typu mikroskopów zadecydował fakt, że w nowoczesnych laboratoriach i mikroskopii elektronowej stają sie one coraz bardziej powszechne.Zrozumiałe jest to ze względu na zalety eksploatacyjne jakie sobą ; reprezentują; wystarczy tu wymienić zdolność rozdzielczą obrazu mikroskopowego osiągającą wartość 1,4 X, zakres powiększeń do 500 000 razy czy możliwość'pracy w kilku układach obrazowych i dyfrakcyjnych. iPrzedstawiona praca składa sie z sześciu rozdziałów. JW rozdziale drugim omówiono pracę mikroskopu w układzie mikrodyfrakcji...Rozdział trzeci jest. pról?ą analizy wpływu aberracji sferycz- nej_na obraz-dyfrakcyjny. Ponadto zaproponowano tu wprowadzenie



-n-

do teorii elektronografii nowego parametru nazwanego dobrocią obrazu dyfrakcyjnego.*W rozdziale tym przeanalizowano: . • ■ - / a/ wpływ aberracji sferycznej obiektywu, b/ wpływ aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej, c/ wpływ aberracji sferycznej soczewki pośredniej, d/ wpływ dystorsji radialnej projektora, e/ wpływ wypadkowej aberracji sferycznej soczewek układu obrazowego. 'Analizę teoretyczną porównano z wynikami doświadczalnymi uzyskanymi na trzech mikroskopach elektronowych: JEM-iOOB, JEM-iOOC i EM-3Ó1.Rozogniskowanie soczewki dyfrakcyjnej oraz wypadkowy wpływ rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej i aberracji sferycznej obiektywu są przedmiotem rozdziału czwartego.Rozdział piąty poświęcono astygmatyzmowi osiowemu soczewek układu obrazowego mikroskopu elektronowego.Wyznaczono:a/ wpływ astygmatyzmu osiowego obiektywu,b/ wpływ astygmatyzmu osiowego soczewki dyfrakcyjnej, c/ wpływ astygmatyzmu osiowego soczewki pośredniej, d/ wypadkowy wpływ astygmatyzmu osiowego soczewek układu 
. .. . r . v . :■ ■ ' •obrazowego.Pracę kończy rozdział będący, podsumowaniem uzyskanych wyników.

i



2. MIKRQDYFRAKCJA. '
Zasadniczym celem mikrodyfrakcji jest uzyskiwanie obrazów dyfrakcyjnych od wybranych fragmentów preparatu obserwowanych na obrazie mikroskopowym. Interesujący fragment preparatu wybierany jest za pomocą prze­słony selekcyjnej /schemat wg Le Poole 1947 r. [37]/ lub za pomocą mikrowiązki oświetlającej /schemat wg IŁiecke 1962 r. [38]/ Najczęściej używaną metodą jest dyfrakcja wybranego obszaru /rys. 2.1/, polegająca na wyselekcjonowaniu małego wycinka próbki Sprzy pomocy przesłony w płaszczyźnie obrazu soczewki obiektywowej /pierwszy obraz pośredni preparatu/. --Przesłona ta ogranicza również aperturę kątową soczewIuTlIyfrak- cyjnoj. Efektywna wielkość przesłony na poziomie próbki /rzeczywisty obszar wybrany do dyfrakcji/ równa jest wielkości tej przesłony ■ podzielonej przez powiększenie soczewki obiektywowej /rys. 2.2/. W nowoczesnych mikroskopach elektronowych średnica wyselekojono- : wanego obszaru próbki jest regulowana, np. w mikroskopie JEM-1OOC . firmy JEOL zastosowano regulację 4-stopniową, przy czym minimalna średnica wynosi 0,23/Um [39], 'W mikroskopie EM-30i firmy PHILIPS dopuszcza się minimalny obszar o średnicy 0,5/Um [io] • Przejście od mikroskopowego sposobu pracy do mikrodyfrakcji - odbywa się przez: a/ usunięcie przesłony obiektywowej,



preparat.

płaszczyzna główna 
obiektywu
przesłona obiektywowa

przesłona selekcyjna 
płaszczyzna' główna 
soczewki dyfrakcyjnej

płaszczyzna główna' 
soczewki pośredniej

płaszczyzna główna 
projektora'

■ ekran

Hys. 2.i. Schemat biegu promieni w mikroskopie elektronowym a - przy tworzeniu obrazu mikroskopowego, b - przy tworzeniu obrazu mikrodyfrakcyjnegó.
■ Oli ■ .1.' . | r ■ .i. i ., b/wprowadzenie przesłony selekcyjnej ic/ zmianę zdolności zbierającej soczewki dyfrakcyjnej.

Soczewka dyfrakcyjna musi być wzbudzona tak, aby odwzorowywała rozkład natężeń ugiętych wiązek elektronów 'skupionych w tylnej' płaszczyźnie ogniskowej obiektywu.Jak wynika ze schematu przedstawionego na rys. 2.1, układzie mikrodyfrakcji soczewki obrazowe mikroskopu elektronowego:



płaszczyzna preparatu

płaszczyzna główna 
obiektywu
tylna płaszczyzna 
ogniskowa obiektywu .

r. płaszczyzna I-go obrazu 
4 pośredniego

Rys. 2.2. Obszar próbki wyselekcjonowany przez przesłonę usytuowaną w płaszczyźnie pierwszego obrazu, pośredniego soczewki obiektywowej.
obiektyw, soczewka dyfrakcyjna, soczewka pośrednia i1 projektor biorą bezpośredni udział w formowaniu obrazu dyfrakcyjnego■ w płaszczyźnie ekranu.W związku z tym stała dyfrakcyjna przyrządu XL {5,14,41,42^—~~ / X - długość fali elektronów, L - długość kamery/ określona jest nie tylko warunkami geometrycznymi, ale i parametrami soczewek elektronowych.Tak więc, Jeśli w układzie dyfrakcji wysokorozdzielczej9 wiel­kość stałej dyfrakcyjnej może zmieniać się tylko pod wpływem
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błędów geometrycznych /położenie preparatu, położenie kliszy fotograficznej/ to w układzie mikrodyfrakcji istotną rolę odgrywa odtworzenie powiększenia układu odwzorowującego mikro- skopu elektronowego. Powiększenie obrazu , z którego wybrano obszar do analizy strukturalnej, i niezależnie,, powiększenie /długość kamery L/ obrazu dyfrakcyjnego, można zmieniać dzięki wykorzystaniu kombinacji wzbudzenia soczewek dyfrakcyjnej i pośredniej.
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3. WPŁYW ABERRACJI SFERYCZNEJ SOCZEWEK NA OBRAZ DYFRAKCYJNY.
Wierne odwzorowanie elektronooptyczne, bez aberracji, możliwe jest jedynie za pomocą torów elektronów, spełniających warunki optyki gaussowskiej. Warunki te są spełnione w przy- padku wiązki elektronów ograniczonej przez przesłonę do obszaru przyosiowego.Zwykle jednak wymagania optyki gaussowskiej, w układach rzeczy­wistych nie są spełnione.W przypadku układu wielosoozewkowego, powiększającego, jak to ma miejsce w .mikroskopie elektronowym, decydujący wpływ na koń- — cowy obraz elektronowy mają aberracje wprowadzane przez pierwszą soczewkę układu powiększającego /w mikroskopie przez obiektyw/^ Aberracje wprowadzane przez drugą soczewkę w mniejszym stopniu wpływają na obraz końcowy. Podobnie aberracje wprowadzane przez Lj- - dalsze soczewki układu wielosoozewkowego powiększającego majązmniejszony wpływ na obraz. Można więc przyjąć, że £43}:

przy czym: - promień sumarycznego krążka rozproszeniapierwszej soczewki5 - promień sumarycznego krążka rozproszenia n-tej soczewkiM^... - powiększenie elektronowe wypadkowe układuwielosoozewkowego.



Tak wiec w układzie wielosoczewkowym, powiększającym.o wypad­kowych aberracjach decydują przede wszystkim aberracje pierw­szej soczewki. •W mikroskopie elektronowym zasadniczą role decydującą o zdol­ności rozdzielczej tego przyrządu odgrywają następujące aberra­cje, zwane tu błędami obrazu: aberracja sferyczna, błąd dyfrak­cji, astygmatyzm osiowy i aberracja chromatyczna.Aberracje tę znajdują swoje odbicie nie tylko w obrazie mikros­kopowym, ale i w obrazie dyfrakcyjnym. Pod ich wpływem w obrazie dyfrakcyjnym następuje pogorszenie ostrości pierścieni Debye’a - Scherrera oraz zmiana ich kształtu na eliptyczny. W celu prze­prowadzenia analizy wpływu aberracji elektronooptycznych soczewek mikroskopu elektronowego pracującego-w układzie mikrodyfrakcji ha obraz dyfrakcyjny autor proponuje wprowadzenie wielkości D /rys. 3.1/: D = HT /3.2/ •
gdzie: AR - średnica krążka rozproszenia wynikającego z aberracji soczewek,R -promień pierścienia dyfrakcyjnego powstającego w bezaberracyjnym układzie soczewek
którą nazywa dobrocią obrazu dyfrakcyjnego ze względu na parametry .soczewek elektronowych.Dobroć obrazu dyfrakcyjnego, podobnie jak zdolność rozdzielcza obrazu mikroskopowego jest tym lepsza, im wartość liczbowa

Dobroć obrazu dyfrakcyjnego odpowiada podstawowemu para­metrowi mikroskopu elektronowego - zdolności rozdzielczej.



parametru D jest mniejsza* Proponuje się również podział dobroci obrazu dyfrakcyjnego na:a/ złą D > 10“3b/ średnią 10-6< D < 10 3c/ bardzo dobrą D <C 10Parametr ten, zdaniem autora decyduje o ’’czytelności" elektrono- gramu, a tym samym o wpływie aberracji elektronooptycznych na obraz. .. . .Ponieważ dobroó D zmienia się wraz ze zmianą odległości R od



centrum elektronogramu, to należałoby dodątkowo wprowadzić
Bx- /.'■ x ...x <■ 'x . -x ’ ’■ ■■■ ■ ■ >,x' " " ' ' X .. I..wielkość

' ■ X = V a-i * ' ' "V /3,3/ i

która pozwoli na ocenę i porównywanie elektronogramów otrzymy— X-— wanych w różnych mikroskopach elektronowych. ' •Praca mikroskopu elektronowego w układzie mikrodyfrakcji charakteryzuje się tym, że całkowite powiększenie układu obiek­tyw - soczewka dyfrakcyjna równe jest zeni,[14j. Ogniskowa obiektywu ma wartość stałą,, a powiększenie soczewki dyfrakcyjnej określone jest zależnością:
I baZ0B“ fogdzie: bg - .odległość obrazowa soczewki.dyfrakcyjnej ,ZqB - odległość między obiektywem, a soczewką dyfrakcyjną, i - ogniskowa obiektywu. OZależność ta przedstawia jednocześnie warunek zogniskowania soczewki dyfrakcyjnej na tylną płaszczyznę ogniskową obiektywu. Z powyższego wynika, że w układzie mikrodyfrakcji następuje zmiana warunków pracy soczewek.W związku z tym można przewidywać, że wpływ aberracji elektronooptycznych na obraz dyfrakcyjny będzie inny niż na obraz mikroskopowy. Ze względu.na to wydąje się ciekawym przeanalizowanie tęgo zagadnienia. .Niniejszy’rozdział, poświęcony zostanie wpływowi aberracji sferyoz- nej soczewek układu obrazowego na końcowy obraz dyfrakcyjny.W wyniku aberracji sferycznej soczewki punkt przedmiotu nie jest



-24-

odwzorowany punktem, ale krążkiem rozproszenia /rys. 3.2/.

Rys. 3.2. Aberracja sferyczna; 1- płaszczyzna soczewki, 2- płaszczyzna ogniskowa, 3- średni krążek rozproszenia.
Promień krążka rozproszenia odniesiony do płaszczyzny przed­miotu wynosi £43] :

r\ — B C • OCst - nr = cst xoelw którym
Zksf
Csf

Mel -

promień krążka rozproszenia w wyniku aberracji sferycznej ^mm^promień krążka rozproszenia w wyniku aberracji sferycznej w płaszczyźnie obrazu ^mm^ stała aberracji sferycznej soczewki powiększenie elektronowe obrazu apertura soczewki.



3.1. Aberracja sferyczna obiektywu®
.Analizę wpływu aberracji sferycznej obiektywu na obraz .•dyfrakcyjny przeprowadzono przy założeniu, że preparat oświet­lono równoległo-! bliskoosiową wiązką elektronów.Rysunek 3.3• przedstawia bieg promieni elektronowych w bez- aberrącyjnej soczewce obiektywowej.N— ■płaszczyzna preparatu

5. /b

.płaszczyzna główna 
obiektywu

_ płaszczyzna ogniskowa 
obiektywuRys. 3.3. Bieg promieni elektronowych w obiektywie.

Wielkość gQ jest odległością przedmiotową soczewki, natomiast f0' “ jej ogniskową.Promień wychodzący z punktu M przedmiotu pod kątem do osi elektronooptycznej układu, przecina płaszczyznę główną obiektywu w odległości gQQ od osi układu, natomiast promień wychodzący pod kątem A. - w odległości •Promienie opuszczające punkty L i R preparatu pod kątem płasz- czyznę główną obiektywu przecinają w odległościach So^ + r i g0Q - 1 od osi.



W płaszczyźnie ogniskowej obiektyw tworzą się więc trzy refleksy F^ , Fq i F^ , których odległość od punktu centralnego F-dana jest zależnościami:
= ?fo

F<A “Xfo
Ponieważ soczewka obiektywowa wprowadza błąd aberracji sferycz- ł nej /przyczyną aberracji sferycznej jest występowanie w soczew­kach elektrycznych i magnetycznych dodatkowej siły radialnej w obszarze peryferyjnym" soczewki to punkt przedmiotu niejest odwzorowany w postaci punktu, lecz tworzy krążek rozproszę- nią* Wpływ tego błędu na bieg promieni elektronowych przedsta­wiono na rys* 3*4*

płaszczyzna preparatu

.płaszczyzna główna 
I soczewki obiektywu

.płaszczyzna ogniskowa' 
obiektywu ...■ .Rys*. 3.4,. Wpływ aberracji sferycznej obiektywu na bieg promieni elektronowych*Linia ciągła - bieg promieni w soczewce bezaberracyj- nej , linia przerywana - bieg promieni w soczewce obarczonej aberracją sferyczną.



Z rysunków wynika, że w płaszczyźnie ogniskowej obiektywu tworzą sie krążki rozproszenia o średnicach frifli 1 FR2FL2* Wielkości te można zapisań jako:
F F, == Ri Li
FR2FL2 “

Je ='?rifę' - /3.8a/
■ F F - F F ■ L2 A. R2 1 /3.8b/

w których FT ,FO - f • .Li Ę o Li /3.9a/
FR1FQ “ fo R1

natomiast kąty oCj^ i OCR1 określone są zależnościami £.33}:
x3

Ri
Csfo= 4'■ fo ■

/3.10a/
(gpg • /3.10b/fo‘Korzystając z równań /3.8/ 1/3.9/ oraz /3.10/ obliczono wiel-kości krążków rozproszenia, utworzone przez promienie elektro- nowe opuszczające preparat pod kątami X iZatem' = (go^ (r+iy \ /3.11/- .. . XO '2C 2 ‘ ■• (5+1Y /3.12/ro ",Z równań tych 'wynika, że wielkość krążka rozproszenia zależyod stałej aberracji sferycznej csf0 soczewki, jej ogniskowej fQ,



■ I BBI' ' ..

odległości przedmiotowej g ' oraz od rozmiarów poprzecznych " ■Opreparatu i kątów, pod którymi elektrony opuszczają badaną próbkę... - ■Ponieważ w układzie mikrodyfrakcji praca soczewki-obiektywowej jest ustalona, to wielkości C<^^o,■ fQ i gQ są stałe. Na osta- teczny wymiar krążków rozproszenia mają zatem wpływ Q i (r+l^. • Wielkość wyselekcjonowanego obszaru próbki (r+1^ równa jest wartości średnicy przesłony selekcyjnej podzielonej przez powiększenie soczewki obiektywowej .MqS natomiast kąt zwią- zany jest z długością fali elektronów /a więc też z napię- Ciem przyśpieszającym U/ oraz z odległością międzypłaszczyznową przybliżoną zależnością Es] :
, Q ■ /3.13/

Zatem wielkości krążków rozproszenia,:określone zależnościami /3.11/ i /3.12/ wynikające z wpływu aberracji sferycznej obiek­tywu, można regulować poprzez zmianę napięcia przyśpieszającego ; i średnicę przesłony selekcyjnej. Korzystając teraz z zależności' /3.1i/ i /3.12/ oraz z równań(r\ = F F_ .. =pf\ o)ę o $ S o (r \ = F K = v O JA. O A. O'. . . ■ • 'ootrzymano wyrażenia /3.14/ i /3.15/ określające dobroć obrazu dyfrakcyjnego wytworzonego w tylnej płaszczyźnie', ogniskowej obiektywu-. Wyrażenia te mają postać:
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. ‘ 7A EbIli" v R0 A = Fo Fą

. KA FR2EL2* \ r0 A Fo ^SsXsJh
■ f 4 

0

2 
^sfojó 

' f 4 
0

/3.14/

Jeśli X =Q , Wówczas końcowy wzór na dobroć obrazu dyfrakcyjnego przyjmie postać:
/3.16/

Z /3.16/ wynika, że dobroć obrazu powinna rosnąć wraz ze zmniej­szaniem obszaru wybieranego do mikrodyfrakcji oraz ze wzrostem napięcia przyśpieszającego. .Oszacowanie wielkości parametru D wykonano na podstawie danych ' ■ • dla mikroskopu EM-301, dla którego:Csfo = °’4- •gQ = 4,5 mm,f =4,3 mm,powiększenie obiektywu Mq = 26, średnica przesłony selekcyjnej $ = 25,85,163,285,E.yAwCl ?a napięcie przyśpieszające U = 40,60,80,100 £kv] «Wartości odległości międzypłaszczyznowych d dla złota podano V? tabeli 3.1.
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Tab. 3.1. Odległości międzypłaszczyznowe zlata Au.
j. . . hkl ■ 11 2,35 . ill ■’ 2,03 0021,439 . 0021,227 1131,173 2221,019 004

Wielkości wyselekcjonowanych obszarów do dyfrakcji obliczone ■ *na podstawie zależności
$

ozebrano w tabeli 3.II..
Tab. 3.II. Wielkości obszarów .wybranych do dyfrakcji

$ r+1 [/Um~ i # .

25 —, - 0,961585 3,2692163 6,2692285 10,9615 1

Wartości kątów, pod którymi elektrony opuszczają preparat złota podane zostały w tabeli 3.III.



Tab . 3 ► IE. ’Wartości kątów ugięcia elektrónów złota. ‘ ■
x W d w. 1 Q [radj • h0,037 ,i 2,35 ' 0,0157 J

1 ■ ' 2,03 0,0185 ii
- ; -r------------ 1 1,439 0,02571,227 0,03011,173 ' 0Z, 0315 ~1^019 0,03630,935 0,03950,042 2,35 0,01782,03 0,0206. ;1,439 0,02911,227 0,0342

« 1,173 0,0358. 1,019 0,0412i .0,935 0,0449 '0,049 2,35 0,0208• 2,03 0,0241: 1,439 . ■ 0,0341,227 0,03991,173 . 0,0417 j0,935 - 0,05240,06 2,35 0,0255 J_ 2,03 ■ 0,02951,439 0,04101,227 0,04881,173 ' i 0,0511
' : r. ■■■

L 1,019 0,0588.0,935 . 0,0641

na preparacie



•Wykorzystując wzór /3.16/ przeprowadzono obliczenia /tab® 3.IV./, pozwalając,© -na sporządzenie wykresów /rys. 3.5, 3.6, 3.7/ przede stawiających zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego od napięcia. przyśpieszającego i od wielkości przesłony selekcyjnej..
Tab. 3.1V. Wartości dobroci obrazu dyfrakcyjnego w zależności od napięcia przyśpieszającego i wielkości wyselek- . ©jonowanego obszaru próbki.

r+1 [/um [rad} —3 '•D= 10 15li t' 00,037 0,9615 ■ 2,35 2,03 1,439 1,227' 1,1^3 1,019 0,935
. 0,0157 0,0185 0,0257 0,0301 0,0315 \ = 0,0363 0,0395

0,0091 I0,01070,01490,01740,01820,0210 r0,02293,2692 2,35 0,0157 0,03096,2692 2,35 0,0157 0,059410,9615 tę G3 cn 0,0157 0,10380,042
’ ■ / j

0,9615 2,35 0,0178 0,01033,2692 2,35 0,0178 0,03516,2692 2 j 3 5 0,0178 0,9673 110,9615 2,35 0,0178 0,11770,049 0,9615 2,35 0,0208 0,012_ 3,2692 — 2,35 0,0208 Q,04106,2692 2,35 0,0208 0,073710,9615 1 < 2,35 0,0208 0,1376 1.0,06 0,9615 1 . 2,35 0,0255 0,01473,26926,2692 N M u Co co . cn Oi i

0,02550,0255 0,05030,0964_■ 10,9615 2,35 0,0255 0,1687
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Rys® 3®6® Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej obiektywu /Csf0 = 3,4 mm/ od napięcia przyśpieszającego dla różnych wartości średnicy przesłony selekcyjnej /wg wzoru /3®16//e





Rysunek. 3.5. przedstawia dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uw­zględnieniu wpływu aberracji sferycznej obiektywu w funkcji odległości międzypłaszczyznowych' złota dla napięcia przyśpie­szającego U = 100 kV*i średnicy przesłony selekcyjnej. $ = 25yUmt Z wykresu wynika, że dobroć elektronogramu rośnie, w miarę jak analizowane są pierścienie bliższe centrum obrazu dyfrakcyjnego# Zjawisko to wywołane jest zmniejszaniem się wpływu aberracji sferycznej wraz ze zbliżaniem się do osi układu elektronooptycz- nego. Rysunek'3.6, przedstawia zależność dobroci elektronogramu od napięcia przyśpieszającego dla czterech wartości średnicy prze­słony selekcyjnej /$ = 25,85,163,285^-um|/. Dobroć rośnie wraz ze wzrostem napięcia przyśpieszającego i zmniejszaniem się średnicy przesłony selekcyjnej.Ostatni wykres /rys. 3.7/ obrazuje zmiany dobroci w zależności od średnicy przesłony selekcyjnej dla napięć przyśpieszających U = 40,60,80,1 100 [kvj » Podobnie jak poprzednio dobroć rośnie wraz ze wzrostem napięcia przyśpieszającego i zmniejszaniem się ° • średnicy przesłony selekcyjnej.Na podstawie tych wyników trudno wybrać jakiś optymalny punkt pracy soczewki obiektywowej, ale nasuwa się wniosek, że przy wyższych napięciach przyśpieszających i przy mniejszych średni­cach przesłony selekcyjnej /a więc dla mniejszych wyselekcjono­wanych obszarów do dyfrakcji/ wpływ aberracji elektronooptycz- nych na elektronogram maleje, a zatem jego dobroć rośnie. Stwierdzenie to w pełni pokrywa się z wnioskiem wypływającym ze wzoru /3.16/. \Wartość dobroci obrazu dyfrakcyjnego mieści się w zakresie •



—5 —410 4-10 , co zgodnie z klasyfikacją podaną w rozdziale 3kwalifikuje ją do średnich dobroci obrazu dyfrakcyjnego.

3.2. Aberracja sferyczna soczewki dyfrakcyjnej
Na rys. 3.8. pokazany jest bieg promieni elektronowych w soczewce dyfrakcyjnej *

9-

płaszczyzna obrazowa

płaszczyzna ogniskowa 
obiektywu ■

płaszczyzna główna- •• 1 
soczewki dyfrakcyjnej

przesłona selekcyjna
s 

' f

'ARRys. 3.8. Bieg promieni elektronowych w soczewce dyfrakcyjnej; linia przerywana -bieg promieni w soczewce bez- aberracyjnej, linia ciągła - bieg promieni w soczewce obarczonej aberracją sferyczną.



Promienie elektronowe wychodzące. z punktu s, odległego od osii^iej pod kątamiukładu o wielkość fo^. > nachylone są do

Promienie te przecinają płaszczyznę główną soczewki dyfrakcyjnej_ w odległościach r. i ro od osi układu, gdzie X w
sB i + sfoe 
..

■ §SB 2 ~ s foSSB “ S

/3.20/
/3.21/

W przypadku braku aberracji sferycznej promienie elektronowe przecinałyby się w punkcie F płaszczyzny obrazowej, co zaznaczo­no, na rys. 3.8. linią przerywaną. •Istniejący błąd aberracji sferycznej wprowadza odchylenie rze­czywistych- promieni elektronowych odpowiednio o kąty Y t
r1Yi = csf.l



Tak więc promienie w płaszczyźnie obrazowej soczewki dyfrakcyjnej tworzą krążek rozproszenia o średnicy :
7 ^RI =bB(71 + 2^) . /3.24/

Po wprowadzeniu /3.184- 3<>23/ do równania /3.24/ krążek rozpro­szenia ma następującą postać:

W tym wypadku dobroć obrazu dyfrakcyjnego można przedstawić jako:

oznacza promień pierścienia dyfrakcyjnego uzyskanego w warun- ■kach braku aberracji sferycznej'. . ’ "Z /3.26/ wynika silna zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego od wielkości przesłony selekcyjnej $ i jej położenia’ s oraz od■ napięcia .przyśpieszającego. U i ogniskowej fj « T —-W celu oszacowania wielkości tego ‘parametru wykorzystano, ./podob­nie jak dla Obiektywu/ dane dla mikroskopu elektronowego EM-3Q1firmy PHILIPS. 7 ~ ‘Zatem . ' ■= 60,7 sn, / . — \



$ = 2^■■'-f = 4,3 mm, ■'o’ ■ : ■s= 24 mm,- g = podano w tabeli 3*111.
Ogniskowa soczewki dyfrakcyjnej oraz jej stała ■aberracji sfe- ■ rycznej uzależnione są od.chwilowych warunków pracy i zmieniają się wraz z ich zmianą. Wykorzystanie wykresu fj = f(ld>') /rys.3.sporządzońegp przez firmę PHILIPS pozwala na określenie’’chwilowej
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'Oszacowanie stałej aberracji sferycznej C_T wymaga wcześniej- ■ szego obliczenia szerokości połówkowej rozkładu pola magnetycz-2 nego h i siły soczewki k“.W celu wyznaczenia szerokości połówkowej rozkładu pola magnetycz­nego h korzysta się zAwykresu przedstawiającego względny roz-kład pola magnetycznego na osi soczewki magnetycznejróżnych wartościach stosunku ■5— przy o/S - szerokość szczeliny na-biegunnika, D - średnica otworu nabiegunnika/.Wykres ten podany został przez Kielmana [44^} a przedstawiony jest na rys. 3.10.
. ^0 

W

0.6

0.2

0,5 15 2.5 3,5
z ' 
R

0.6

w

0

Rys. 3.10® Względny rozkład pola -g- na osi soczewki ■ "* Z O z . SJ magnetycznej przy rożnych wartościach stosunku
Parametry S i D podane zostały przez producenta i wynoszą:S = 10 mm -2R = D = 15 mm
Zatem na podstawie, rys« 3.10®

- = 0 9R .. h'= 0s9 R = 5,75 ma



.' • • • • .• . . ’ • ' C) ’ Y ' ; y zAby wyznaczyć parametr & skorzystano z zależności na zdolność zbierającą dla soczewki glaserowskiej [io3 :
h. f ‘ /3.28/

przy czym dla soczęwek słabych /soczewka dyfrakcyjna pracująca w układzie mikrodyfrakcji jest soczewką słabą/ prawdziwe jest przybliżenie k2 - . /3.29/
ITf ' ..<< '■Stałą aberracji sferycznej obliczono na podstawie zależności podanej przez Glasera £lcQ ,

G = ... /3.30/
sf ^3 .z 2 -Wartości parametrów k i stałych aberracji sferycznejzebrane zostały w tabeli 3.V.■Posługując się wzorem /3.26/ oszacowano dobroć obrazu dyfrak­cyjnego* Wykonano je dla napięć przyśpieszających U = 40^ 60, 80, 100 £kyj i dla średnic przesłony selekcyjnej = 25, .85, / 163, 285 U/Um3 • Wyniki tych obliczeń zebrano w tabelach 3,VI 3*IX» Na ich podstawie wykonano rysunki 3.11 3.18.



■. Tab* 3.V. Wartości parametrów k i csfj w funkcji . ogniskowej fT soczewki dyfrakcyjnej®
. ^1 [mmj k2

0,4 260 0,0165 A.. " |9,7 10U -A 0,6 160 0,0268 2,265 104 ~0,6 110 - . 0,039 7,35 1030,7 80 0,0537 2,81 10°0,8 60 0,0716 1,187 1030,9 48 0,0895/ ? i6,08 10r1 1,0 •40 0,1074 23,52 10 .33 0,1302 21,97 10-1.2 / 28 0,1535 21,205 10*' 1,3
' e ' ■.

25 0,1719 85,8 J1,4 21,5 0,1999 54,5 '■ 1,5 19,5 0,2204 40,7 . |1^6 18 ; 0,2388 32,0214 16 0,2687 22,471,8 15 0,2866 18,52'1,9 14 0,307 15,072,0 13 0,3307 12,05



Tab. 3.VI. Wartości dobroci obrazu dyfrakcyjnego w funkcji ■ ■■ ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej przy U = 40 kVi d = 2,35 & dla czterech wartości średnicy prze­słony selekcyjnej /obliczenia wykonano na pod­stawie /3.26/z.
4-1 * IO'3;

UI
' ' ’U = 40 kV^25/Um r ‘ ■ .. '’ 85'/Um/ .le^yunr i 285/um

260 0,0077 i 0,0336 0,1064 0,393160 0,0125 0,0548 0,1737 0,6416110 0,0183 0,08022 0,25405 0,9383880 0,02514 0,10971 0,34742 '1,28326. 60 ' 0,03356 0,14646 0,46381 1,71315- .. 48 ; ■ 0,041979 0,183176 0,580054 L 2,142492' 40 0,050398 0,21991 0,696377 2,57214533 0,060886 0,265675 0,841298 3,10742728 0,068511 0,298946 0,946656 3,496977■ 25 0,0805077 0,3512936 1,1124214 4,10884821‘,5 . 0,0934883 0,4079341 1,2917815 4,7713338/' 19,5 >. 0,1031746 0,4501993 1,4256219 5,2656878 i? 18 0,1117999 0,4878362 1,544803 5,7058961,7 16 0,1256706 - 0,5483606 1,7364621 6,4138095 |’ ■ 15 , ' 0,1340869 ' 0,5850851 1,8527552 j 6,8433506 •14 0,1437843 : 0,6273995 1,9867498 7,3382741 ]13 . ' 0,1546407 i .0,6747711 2,1367587 7,8923481 j
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'' < / . . ' ' ■. -■ 

~ ' • - s ■ - _ • •” . . ■ . • .Tab. 3•VII.Zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego od ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej przy napięciu przyśpieszającym U = 60 kV i odległości międzypłaszczyznowej d= 2,35 . . dla czterech wartości średnicy przesłony selekcyjnej /obliczenia wykonano na podstawie wzoru 3.26^
' 10“3; U- = 60 kVI ■ ________________fj[mm] j. $=25yum ii 85/um | 163/Um 285/Um J

260 0,0063 0,0307 0,1104 i 0,4468, 160 -- ' 0,0102 0,0501 0,1802 0,7294no 0,01504 0,0733 0,263a- 1,06684,80 0,02057 0,10024 ■ 0,36049 1,4589360 0,02746 I 0,13382 0,48125 1,94768,48 0,034347 0,167367 0,601862 2,4357940 0,041235 0,200931 0,722559 2,92426133' 0,049817 0,242746 0,872929 '3,532821 |i 28 0,056055 09,'273146 0,982248 3,975244 ]25 ‘ . 0,0658714 0,3209758 1,1542455 4,66333521,5 0,0764921 0,372728 1,340349 5,424509119,5 0,0844173 0,411346 1,4792215 5,986538118 ' 0,0914746 0,4457343 1,6028.835 6,487009 i' 16 ' 0,1028236 0,5010352 1,8017485 1 7,291832815 : 0,1097098 0,5345902 1,9224139 7,7801762.14 | 0,1176442 0,5732527 2,0614463 J 8,3423526 j.■ 13 i 0,1265269 0,616536 2,2170952 j 8,927769 I• ......................1



dobroci obrazu dyfrakcyjnego w funkcji■ ■ ; ' ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej przy U = 80 kV i d = 2,35 5. dla czterech wartości średnicy prze-, .■słony selekcyjnej T /obliczenia wykonano na pod­stawie wzoru /3o26/® • ■
i

. ■ ARS n”3X 10' RI u =■ 30 kV '| f j ^ mmy ’ $■25 zum • 
/

a ■ ■ ■ .■ 85 yum ■.163/UEJ 285/Um1 260 - 0,0055 0,0294 0,1165 0,5003___/ 160 ; A •• • . .0,0086 0,048 0,1902 0,8168’ ’ no' ■- 0,01265 ' .0,0702 0,27817 . 1,1946 . ,80_ . _ -0,0173 0,096 7 0,3804 1,63364<■ 60 0,0231 0,1250 0,50784 2,18092
;■48 0,028892 0,160278 0^635117 2,72747740 0,034686 0,19242 0,762483 3,274443: 33 0,041905 -• 0,232464 0,921161 3,95587828 • 0$047153 0,261576 1,036521 4,45128225 0,0554102 0,3073794 1,2180216 5,23072621,5 0,0643442 0,3569394 1,414408 . 6.074097' 49 J5 0,0710109 0,3939216 1,5609537 6,703429 '18 ■ 0,0769474 0,4268532 i,6914484 ,7,263832.... 16 1 ' 0,086494 0,4798116 1,9013014 8,165033| 15 0,0922866 0,5119452 2,028634 8,711856 j? i4 0,09896 0,54897 2,1753485 9,341913 . |13 0,106433 0,5904198 2,3395974 10,047272 j
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■Tab* 3.IX. Wartości dobroci obrazu dyfrakcyjnego w funkcji ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej przy U =100 kV'. i d =. 2^35 1 dla czterech wartości średnicy przesłony, selekcyjnejT/obliczenia wykonano na podstawie wzoru /3.2Q//>

~xx 10~3 UI u = too kv

| f j [mm3 <J=25,um 85/Um 163/Um 285,/Um ' j
260 0,0049 0,02894 0,1234 0,5522<160 0,008 0,0471 0,2014 ' 0,9015 .110 0,0117 '. 0,069 0,29464 |1,3185180 0,016 0,09436 0,40203 .1,8031-11 60 0,02136 . 0,12407. 0,53792 ' 2,40714- |' 48 ‘ 0,026713 ./ 0,15755 0,672729 3,01039240 . / 0‘, 03207 0,189145 0,807638 . . 3,614093 !f- 33 0 $ 038 7414 0,228508 0,97.5713 4,366212 '- ■ 28 ' 0,043596 - ' 0,257124 1,097904 4,913003 J25 0,0512299 0,3021488 *1,2901533 5,773302 I| 21,5 ; 0,0594899 0,3508654 1,4981698 6,704154 I< 19»$ 0,0656536 0,3872183 1,653394 7,398766 ■18 0,0711422 Z? 0,4195895 1,7916167 8,017299 1L ' ■ 16 0,0799686; . 0,4716468. .2,0138972 9,011981 |■ ' 15 ■ 0,0853242 0,5032335 .2,1487705 9,615525■ < ' 14 0,091495 - 0,5396283 2,3041734 10,310937■' 13 0,0984033 i 0,5803728 . 2,4781493 ‘11,089461 j

1
• 3



soczewki dyfrakcyjnej od ogniskowej -'soozowoki dyfrakcyjnej dla U = 1OO kVi ; 9?= 85 /Urn /wg wzoru /3.26//. ’■ . ' - 



Rys. 3.12. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej od napięcia przyśpieszającego dla różnych wartości ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej ; (£= 25 ,um /wg wzory /3.26//.



Hys. 3.13. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej od napięcia przyśpieszającego dla różnych wartości ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej; $= 85 /um /wg wzoru /3.26//.



U^VJys. 3.14. hobroó obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej od napięcia przyspieszajtioogp dla różnych wartości ogniskowej soczewki dyirak (p - 153 Um /w^ wzoru /3.26//.
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I , ■ oMRys. 3.15. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej od napięcia przyśpieszającego dla różnych wartości ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej; T = 285/Uin /wg wzoru /3.26//.
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Rys, 3.16. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przyiuwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej, od napięcia przyśpieszającego dla różnych wartości średnicy przesłony selekcyjnej; fj- 21,5 mm /wg wzoru /3.26//.



Rys. 3,17. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej od średnicy przesłony selekcyjnej dla różnych wartości ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej; U » 100 kV /Wg wzoru /3.26//.
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Rys. 3.18. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wpływu .aberracji sferycznej soczewki dyfrakcyjnej od środnicyprzesłony selekcyjnej dla różnych wartości napięcia '„4-p — er n fSa//wzoru
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Rysunek 3.1i przedstawia zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego w funkcji ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej przy napięciu przyś­pieszającymU = 100 kV oraz średnicy przesłony selekcyjnej . $ = 85/Um.-- Silny wpływ aberracji elektronooptycznych soczewki dyfrakcyjnej zaznacza się dla ogniskowych do wartości fj = 100 mm. Przy dal­szym wzroście ogniskowej zmiany dobroci obrazu są już niewielkie.■ • Z wykresu wynika, że dobroć obrazu dyfrakcyjnego rośnie wraz ze wzrostem ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej.Na rysunkach 3.12. 3.13, 3.14 i. 3.15 podano dobroć obrazu w fun- kcji napięcia przyśpieszającego. Widoczne są na nich pewne pra­widłowości; mianowicie dla przesłon selekcyjnych o średnicach^ = 25^um i = 85/um wpływ aberracji soczewki dyfrakcyjnej . "maleje wraz ze wzrostem napięcia przyśpieszającego^ natomiast • dla $ = 163^um i ? = 285/um sytuacja ;jest odwrotna; wpływ ten rośnie wraz-ze wzrostem.napięcia, przyśpieszającego.// 'x' -.'Szybkość zmian dobroci obrazu dyfrakcyjnego zależy od wielkości średnicy przesłony selekcyjnej i rośnie wraz ze wzrostem tej średnicy. Widoczne jest to na rysunku 3.16, który wykonano dla ogniskowej soczewki dyfrakcyjnej f j = 21,5 mm. W przedziale napięć przyśpieszających, dla którego wykonano obliczenia nie możną wyznaczyć punktu pracy, w którym dobrnę obrazu dyfrakcyj­nego byłaby jednakowa przy pracy mikroskopu z różnymi przesłonami . selekcyjnymi. .Następny rysunek /rys. 3.17/ przedstawia zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego od średnicy przesłony selekcyjnej dla kilkuńaśtu-^— wartości ogniskowych soczewki dyfrakcyjnej przy napięciu przyś-



pieśzającym U =100 kV. Zwraca tu uwagę fakt, że powyżej lOOyum bardzo silnie rośnie wpływ aberracji elektrono- optycznych na‘ obraz dyfrakcyjny, przy czym .zmiany te . są tym : gwałtowniejsze im ^krótsza jest ogniskowa* ,Dobroć obrazu rośnie wraz ze zmniejszaniem się średnicy prze­słony selekcyjnej i przy = 25/um oraz fj = 260 mm osiąga —3 ■wartość D = 0,0049*10 • Dla najmniejszej, rozpatrywanej śred­nicy, przesłony, zmiana ogniskowej fj w przedziale 13 * 260 mm • nie powoduje większych.wahań dobroci obrazu.'.7;'/ Ostatni wykres /rys.3.18/ przedstawia zmianę dobroci’ obrazu7 . dyfrakcyjnego..w funkcji średnicy. przesłony selekcyjnej dla czterech wielkości napięcia przyśpieszającego i przy fj = 21,5mm Z rysunku wynika, że dla przesłon selekcyjnych do około lOO^um dobroć obrazu jest większa przy wyższych napięciach* Natomiast powyżej 100/um, wpływ aberracji soczewki rośnie .wraz ze wzrostem 7 napięcia. Rozrzut dobroci obrazu przy małych przesłonach do7 ■ ^ «10ÓyUm jest. niewielki i praktycznie nie zależy od napięcia 7/ ■ przyśpieszającego natomiast dla. większych średnic zmiany te są;.znaczne. ;■, Zatem-praca mikroskopu z małymi średnicami przesłony,selekcyjnej wysoką dobroć obrazu dyfrakcyjnego.Wpływ aberracji sferycznej soczewki- na obraz, dyfrakcyjny, przy" pracy z przesłoną $2100/um jest praktycznłę jednakowy dla. . • /. wszystkich rozpatrywanych napięć przyśpieszających.' /'Dobroć obrazu dyfrakcyjnego powstającego w^płasżczyźnle obrazowejsoczewki dyfrakcyjnej mieści się w przedziale średhlchrdobroci. obrazu® ...



3,3. Aberracja sferyczna soczewki pośredniej.
Przy braku aberracji sferycznej, promienie elektronowe opuszczające płaszczyzn? przedmiotową soczewki pośredniej w punkcie F, przecinają płaszczyznę obrazową w punkcie P /rys. 3.19/ 'Punkt F oddalony jest od osi elektronóoptycznej układu o wielkość:

f Rys. 3.19. ;Wpływ aberracji sferycznej soczewki pośredniej ■ "'na-bieg promieni elektronowych.
Ponieważ-.'.soczewka pośrednia,i podobnie- jak -pozostałe ..soczewki mikroskopu elektronowego, -obarczona jest- błędem aberracji'
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sferycznej, to promienie elektronowe odchylane śą od biegu idealnego odpowiednio o kąty 6 . i ĆL. Na skutek tego, w* płaszczyźnie obrazowej otrzymuje się krążek rozproszenia o średnicy &P.Promienie elektronowe wychodzące z punktu F przecinają płasz­czyznę główną soczewki pośredniej w punktach L i M, których odległości od osi układu elektronooptycznego wynoszą:
— ! '. /3.32/ '■

■ / . k .MK = OP — pi — -— . . /3.33/S ° gB p
gdzie k'- odległość obrazowa soczewki pośredniej, p - odległość pBaedmiotowa soczewki pośredniej.*
Ponieważ aberracja sferyczna'wprowadza zmianę biegu promieni elektronowych odpowiednio o kąty i• X ' tu

to w płaszczyźnie obrazowej soczewki pośredniej tworzy się krążek rozproszenia o średnicy
?^P = PP± + PP2 /3.36/



~5?-

W /3.36/s- . 'ppi 7 k 'A
' ■ PP2 = k - 6 2

/3.37/

/3.38/

.Zatem .wielkość, krążka rozproszenia, można"'zapisać jako:
AP = . ^2|Ii (^o [i ], /3.39/

natomiast dobroć- obrazu dyfrakcyjnego przyjmuje postać:

Wielkość OP oznacza promień pierścienia dyfrakcyjnegoktóry ■ powstałby w bezaberracyjnym układzie,soczewek: obiektyw, so~ csewką dyfrakcyjna i soczewką-pośrednia?'"
OP = IU. = O f £ H S o SB p

; Z /3*40/.wynika. silna zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego■ od ogniskowej , a zatem- od pńądń^zbudżehia soczewki.Podobnie jak poprzednio9 oszacowano rząd'wielkości dobroci'-.obrazu' dyfrakcyjnego D'powstającego w płaszczyźnie-obrazowej..soczewki pośredniej• W tym celu posłużono się parametramimikroskopu EM-301. ’ x . • .soczewki, pośredniej wyznaczono na podstawie wykresu-.'podanego' przez' firmę PHILIPS /rys© 3.20/. Wykres ten przed“ ' " ; : 'st^ńia ogniskową' tej soczewki w funkcji prądu wzbudzenia I,, ® '
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Szerokość połówkową rozkładu pola magnetycznego h wyznaczono na podstawie wykresu podanego.w [44j® Dla parametru kształtu S _ £ = o,6666 przyjmuje Ona wartość', h = 2,7.. Wykorzystując wzór podany przez Glasera . £ioj :
, 2 2h • k =



obliczono zdolność zbierającą, natomiast na podstawie zależ-' no śpi '
' ■ o 2h ' _ ■sfll ^5- -

wyznaczono stałą aberracji sferycznej soczewki pośredniej® Otrzymane wyniki zebrano w tabeli 3®IX«
Tab. 3«IX® Wartości stałej aberracji sferycznej" soczewki■■ pośredniej w .funkcji prądu soczewki i ogniskowej ®

S w fnH CsfII| 0,4.L 0,5<>■ 0,60,7O.,8■ °®9 ' .j ' 1,0x*21,5!. 1,8'2 ■2*5 ■I 2,94
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~ ~ ~ : - • ' ~ '

Oszacowanie rzędu wielkości.dobroci obrazu dyfrakcyjnego .prze-' prowadzono dla .następujących' warunków pracy mikroskopu -elek­tronowego EM-301: - ■
| u ' = 100 kV,Q = 0^037 /d = 1 V,f = 4,3 sa} ■ o ■ . ■ .prąd soczęwki dyfrakcyjnej .1^ = 1,96 A, ogniskowa soczewki dyfrakcyjnej fj = 13 prąd soczewki pośredniej I = 0,63 A/ •ogniskowa soczewki-pośredniej fjj = 37 mm,gB = 60,7 mm, . - ' / ' .< bg .= 16,5 mm, ■ . J.k = 198,8 mm i . /■' t’ CgfII= i»744 * 10 msa? "Podstawienie powyższych danych do wzoru /3«40/, daje wynik

Wielkość ta charakteryzuj® wpływ-aberracji sferycznej soczewki pośredniej na obraz dyfrakcyjny® .



- ' i • ■ . , ' > V, .3.4. Dystorsja radialna soczewki projekcyjnej.
Apertura wiązki odwzorowującej> przechodzącej~przez soczewką projekcyjną jest bardzo mała w porównaniu zaperturą ■ obiektywu^z tego względu aberracja chromatyczna i astygmatyzm osiowy tej soczewki nie ograniczają zdolności rozdzielczej obra su. Aberracja chromatyczna i astygmatyzm*osiowy projektora wy- kazują M /gdzie,„M - powiększenie obiektyw/ razy mniejszy ■ _■ V U z •wpływ na obraz.dyfrakcyjny niż aberracja chromatyczna i astyg- matyzm osiowy obiektywu. Wskutek małego kąta' apertury, aberracj sferyczna projektora także nie prowadzi do nieostrości obrazus wywołuje ona- jednak'dystorsję radialną.Rysunek 3.21. wyjaśnia tworzenie się dystorsji radialnej uwa-



Prosien pierścienia dyfrakcyjnego .wytworzonego przez bez- aberracyjny układ soczewek: .obiektyw, soczewkę dyfrakcyjną i soczewkę pośrednią ma’ wielkość. . : • •
' ' ■ ' k. .0? = f • 0 * ~ ™ ■ . /3.41/ •o 5 gB -p

'Zatem w mikroskopie elektronowym wyposażonym w idealne so­czewki magnetyczne, 'na ekranie końcowym obserwowany .jest'dyf- rąktogram o promieniu /rys. 3.21/; , . ■
= op = f p • —2 ® M S i i sę gB P I /3.42/

Dystorsja radialna.wywołana aberracją sferyczną projektora, '; prowadzi'' do zwiększenia promienia pierścienia dyfrakcyjnego . o wartość Ar' .Ar = n-ĆO ■ ' /3®43/gdzie ■■ ■■ ;■' . . n— odległość., obrazowa projektoraco- kąt odchylenia promienia elektronowego od jego ;biegu■idealnego
55 Csfproj '4 xprojOstatecznie

W płaszczyźnie obrazowej soczewki projekcyjnej tworzy się pierścień dyfrakcyjny ©..promieniu: •.



r, + Ar1 . . k p n , „ p 11 sfproj 4proj
' a wi ęc b k n1 +Ar

/3*46/

Błąd' wprowadzany do obrazu dyfrakcyjnego;przez dystorsję radialną wyznać zony na podstawie /3.42/ i /3»45/ ma-postać.:/

.W celu obliczenia stałej aberracji sferycznej, podobnie jakpoprzednio, wyznaczono szerokość połówkową rozkładu póła magne- tycznego ’ b oraz, siłę soczewki k »■ -Dla-• param©tru kształtu- 0,5555 szerokość połówkowa roz- kładu pola magnetycznego - b ma wartość; h = 2,16 mmo Zgodnie z- [14] r siła soczewki projekcyjnej / pracującej przy - 'maksymalnym wzbudzeniu równa jest:-'■9■ k*. =1,046max
"... Korzystaj^ zależności podanej przez Glasera ■



wyznaczono '■ • , . ’• = o,5. xproj • , '/„iDla f rQj = 3 mm, współczynnik aberracji sferycznej przyjmuje wartość . '■ ~ ■ C „ . = 1.5 mm 'sf proj- 5Zakładając te same parametry. pracy mikroskopu elektronowego,, jak przy obliczaniu dobroci obrazu dyfrakcyjnego wytwarzanego przez ’ soozewkcg pośrednią oraz przyjmując odległość obrazową soczewki projekcyjnej R = 479,5 mm, na podstawie /3.38/ obliczono:'
= 2 . 10“6 .rV ? | . |®i||Wielkość.ta wskazuje, że dystorsja radialna uwarunkowana aberracją sferyczną projektora wprowadza niewielki błąd do.obrazu® Błąd teń jest o .trzy rz^dy-mniejszy od błędu wywołanego- . aberracją sferyczną® /

3®5o Wypadkowa aberracja sferyczna soczewek układu obrazowego®..
■W rozdziałach 3el 3®3 rozpatrzono wypływ aborpacji sferycz­nej zoczćwek.s obiektywowej, dyfrakcyjnej i pośredniej na obraz . •- ■dyfrakcyjny .wytwarzany.-w'płaszczyznach obrazowych tych soczewek® Gol im niniejszego 'rozdziału- jest wyznaczenie. .Wypadkowego wpływu ■. .ąberraoj i -sf eryażnej' soczewek układu obrazowego na obraz



dyfrakcyjny obserwowany na ekranie końcowym*W .rozważaniach -.'przyj ęto 9 że preparat oświetlony jest równoległo i blisko osi ową wiązką elektronów*7 Wiązka.ta, po opuszczeniu wyselekcjonowanego wycinka próbki

promienia ■elektronowego*
W tylnej płaszczyźnie ogniskowej tej soczewki tworzy się pierścień dyfrakcyjny o promieniu F^F równym ,■

' F F = p f ' 73^50/ .'
G § S O

Ponieważ, obiektyw obarczony jest .błędem aberracji -sferycznej ,., to .’promień.'elektronowy odchylany jest od biegu idealnego o kąt -X <<, r określony zależnością •MX - . •

oKonsekwencją tego jest przesunięcie pierścienia dyfrakcyjnego.■do psi -elektronooptycznej'.układu, o wartość F^F^ * Zatem



promień pierścienia dyfrakcyjnego wynosi:
/3.52/

•płaszczyzna ogniskowa 
soczewki obiektywu

przesłona selekcyjna

.płaszczyzna główna 
soczewki dyfrakcyjnej

«

płaszczyzna obrazowa

Rys. 3.23. Bieg'promienia elektronowego w soczewce ' dyfrakcyjnej.
Aberracja sferyczna kolejnej soczewki, układu obrazowego mikro- skopu elektronowego powoduje odchylenie"promienia wychodzącego.; z punktu o kąt /rys. 3.23/. Kąt ten określony jest- ■■ wyrażeniem:

' 3 . ..
• 7 i = %« • -~r • ■ ' /3-53/

> . .. ■ . *1 . , ;y przy czym- tjpy/...
; ' sBT + sPopmi '

• z V. ' ZZ;. ./y;r 7-^ gB< s/'. \ .



. to- DO = FO - FDWielkość FD obliczono korzystając z:
- ' " ts7i . .w-którym -

■ ™ bB, :-stąd . _ _ .' C„fT . bB . r . $ / - <13. FD = gB - + s ĄF0OfI ^gB"s) Ó “* \ .'..zatem ' ’ ,
nn V r b)B _2g£J L a
“° = Ę ~ ^fg"-"3^' LgB 2 ’- 1 \ B I■a więc ostatecznie:

/3.54/
/3o55/

73,56/
/3,57/
/3,58/

r Bieg wybranego promienia elektronowego-w soczewce pośredniej; "przedstawiono na rys..3.24. ''



-GŚ-

Ryso3o24a Bieg wybranego-.promienia elektronowego- w.soczewce ■ pośredniej«■
Odległość punktu O od osi układu określona jest zależnością; ■ /ód Sv/ o■ Promień wychodzący z punktu. D przecina płaszczyzny główną so­czewki. pośredniej w. punkcie s odległym-od osi układu o wartość

a 
■ K’K

c-Kasar:.asses» —■» f-sansasr^asBo■M*LS L®0ponieważ . . .
L’D = p, ..■....' ‘'' M»L» = DO + M»K», . - .to ■ fTT OD: " M’K» = ———' ' p “sfII .■ ■W przypadku bezaberraoyjnej soczewki pośredniej, promienie przecinające, płaszczyzny główną w punktach L5 i M® w płasz* <czyźnie o brąz owej '.utworzyłyby punkt



Ze względu na obecność błędu aberracji sferycznej, promienie 

rzeczywiste przecinają płaszczyznę obrazową soczewki w obszarze 

krążka rozproszenia.

Promień wychodzący z punktu zostaje odchylony od swego biegu

o kat Gp

=° HT i sili

3iII /3,60/
Zatem w płaszczyźnie obrazowej soczewki pośredniej odległość 

pierścienia dyfrakcyjnego od osi układu elektronooptycznego 

równa jest:

OBj, = OP - PP1 /3.61/

gdzie k

OP = OD — ■ ■■ p

Z /3.61/ i /3.60/ wynika, że 1



/■ Wyrażenie./3®53/ charakteryzuje wielkość promienia pierścienia' ■'/ ■ dyfrakcyjnego w. płaszczyźnie przedmiotowej soczewki projektora • w'.'warunkach rsecżywistychj tzn• przy uwzględnieniu błędu aber- v racji sferycznej wprowadźcnego przez układ soczewek:'obiektyw ~ ; soczewka '.dyfrakcyjna - soczewka pośrednia* • .Aby. żależnośe .tąv;doprowadzie do bardziej ..przejrzystej postaci, ' wprowadzono■pewne uproszczenia-a mianowicie: '

przekształcono' następująco:•

' w. s ż er egu potęg owym ®. b/ wyrażenie

I przekształcono' następująco.. :





Sf°‘

. tó ostatecznie:

3
+ s +

Ponieważ;
—i. = MT - powiększenie soczewki dyfrakcyjnej

; ~ = Mjj - powiększenie soczewRi pośredniej

uimii C8fI b-M
G sfo s 

3fT4I $gB 2 sąf0
c 3 g ' 3CsfoCsfII MI .

f?
2

oGśmusfi
4
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-Wykorzystując niedokładność określania od­ległości pierścieni.Debye5a —TŚcherrera.od centrum elektrpno- gramu;

' '•• / (5 ■ x o ■■•3 /i .f 0*^ f (gB~s) f II (P “ fIlf ' /3.65/
t • ’'. ■ ■ ' ' ■ . • ■ ‘ .. ' . ■ ' •' '•■■*■. ‘ . • ■ ' ■ . ■ ■ ' ■ ' •■ ' ■ . /. ',W-/3®65/ R^jcst promieniem .pierścienia dyfrakcyjnego, wytworze- ' n@go- 'przez.' bezaberracyjny układ.- soczewek'“mikroskopu ■ elektrono-- Wego: <'■■■'' i' v y '' k-“.• R = Df ,. ' - , E ? O. gB p .. .

■ Człony iłoczynowe w zależności Z3o65/ mogą, być zaniedbaneo \■ Obliczenia-wykazałyj że są one conajmnlej o cztery rzędy mniej- :sze od-pozostałych® Po tych uproszczeniach, wzór /3®65/ przyj- '.'wUj> ostatecznie-'postać ;' . .. . '



: ' ;■ ;y/:/ ■ . ■ . ; / ■ J; ■ // . \ ; <77/ . . .. . ■j Z /3«66/ wynika, że aberracja sferyczna- soczewek spowoduje /. ■.■'.przesunięcie promienia pierścienia dyfrakcyjnego ku osi układu• 'elektronćoptyoznegó• 0 wielkości tego-przesunięcia decydują obłędy/wahnij sferycznej kolejnych soczewek •/'układu obrazowego.. Przesunięcie. jest tym .większe, im suma 'błędów jest wyższa. ' . . 'Oszacowanie błędu określonego równaniem /3.6^6/ wykonano dla ,;.-. następujących parametrów pracy mikroskopu EM--301:cgfo = 3»4 msi’ ■ ' • / . •
£0 ' ' = 4’3 SB37 ' ■ ■ ',gQ ' = iji ' 4 ‘ / //y...--.-.... —ę = 0,037 /100 kV9 d= 11/, ■ - . . , '' = • • ’gB =00,7 mm, ■fj = 21,5 mm, •'/ ■: /../^ ■■ '^ ■ ‘ , / ?< -.s. '. /.■ 24

« 85/Um,,. 
< p ■Asf t1“ 1^159-’ 10 ' mm, : . ' ; ' ■■ ■

.■ bQ• '. = 33,1 mm .. i ■ . >/
• ■ ■ ■p ' ~ = 23,9 EW



■ < / ą , . . ' . ’75 ~

77<.j./ ■;III II SI 1 t 77; ■■ -fllil |77'. 70trzymany77-. .. 7’77' 'CygW 77;y77;7 ?' ■'7'77
. ... '■"<■.'■ 1 0? <■ . • ' ' ' . ,■ ' = 1 - 0,0003, - - '

- - - ..7 ;. ■ s' ;7 7 ■ 7 7 -7który wskazuje na niedokładność z jaką dokonywane są pomiary\7, '.p^ Dobye.’a - Scherrers®7/- .W niniejszej pracy rozważono, także .wpływ wypadkowej aberracji ■' sferycznej układu soczewek ns obraz dyfrakby^ny* -Celem tej' ana­lizy było znalezienie związku między dobrocią obrazu dyfrakcyj-■' nego a parametrami kolumny■mikroskopu’ elektronowego«■ Bieg promieni elektronowych w układzie obiektyw soczewka dyf­rakcyjna pokazano na rys* 3 <,25 .7'/- Promienie elektronowe wychodzące z punktów L, Mi R. preparatu ; 'przecinają płaszczyznę środkową, obiektyw 'w odległościach S0Q ““ “37 qqQ ■■ / i'S0^ +r od osi układu elektronooptycznego. ,■ ' W płaszczyźnie ogniskowej ..obiektywu zamiast punktu Fq tworzy się krążek.rozproszenia o średnicy Krążek ten, będący-wyniki. wpływu aberracji .'sferycznej -ohibktywu na bieg-promieni elektro- '.’ nowych jest .'odwzorowywany przez soczewkę dyfrakcyjną® Soczewka "■ dyfrakcyjna ..również ■ obarczona jest tym błędem® W zwiążku z tyms w .płaszczyźnie, obrazowej tej soczewki powstanie krążek r^zpro-• szenia FR^FL^ zamiast krążka o średnicy Fboflo*W płaszczyźnie ogniskowej obiektywu punkty i ?L odległe są ' od osi układu’elektronooptycznego o wielkości;
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Q ' 
■ B

przasłona seLekcyjna'

pł as zc zy zna -prep ar atu; ~

„płaszczyzna głó^jna' ' 
obiektywu

t " płaszczyzna ogniskowa • 
obiektywu . .. .

■płas zezy zna główna.
soczewki dyfrakcyjnej:

aszczyzńa obraźowa 
"““soczewki dyfrąkćyjne j

•Rys. 3o25» Bieg.promieni .elektronowych w układzie obiektyw • ;■ soczewka dyfrakcyjna.
. o —-i-d

■■“■O

/3.68/

. ProEienie. .elektronowe wychodzące z tych punktów przecinają płasz™ Czyznę główną soczewki dyfrakcyjnej w-czterech punktach: AjByC i .



Promienie"Wychodzące.z punktów. A i D zadecydują o wielkości krążka.rozproszenia w płaszczyźnie obrazowej soczewki dy^rak- pyjnej /punkty najbardziej oddal one/ *, Odległość punktów'A i D od osi wynosi:
$7 . I? I? . .°B2 f o S , /3o70/2 gn “ S• ■ B ...natomiast odchylenie promieni -elektronowych od ich'biegu-idealnego przyjmuje wartość: •

' ' , 3 ’ ri3 - ' /3o?l/
■ ■ ■ . ' . fI / ' / . ;\

%1 /3.72/
Krążek F„F, odwzorowywany jest przez soczewkę dyfrakcyjną" w po- 

aj 1 . ■ •staci krążka o średnicy- » ..'.■'
. FR1FM =-FR1FRo't FRoFLo ' /3.73/** ,gdSie FRiPR0 + PL1FLo = bB (f^Ll + ^Rl) .

■ ■ • / \2 / \53 ■ T** asaasaia y» <ałaaag.ftgaŁ-ra»«---..< / pT \‘ łT**4*_L ł,. . ^Ro'Lo ‘RXL gB . ^--3 kso^ V+i7 gB ; .
/Na;podstawio /3e69 ■> 3*72/ krążek rozproszenia, wynikający z aberracji sferycznej-obiektywu.i. soczewki•dyfrakcyjnej-przyj«■•■muje ostatecznie postać: ■" ■ ■• •



Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przedstawiono w postaci zależności:

a mianowicie

odpowiedzialny za:wpływ aberracji sferycznej soczewki dyfraKcyj- • nojj w którym widoczna jest, silna zależność od średnicy prze-’O słony selekcyjnej x oraz od odległości tej przesłony od płasz^-.■ czyzny głównej soczewki dyfrakcyjnej .



b/ 3 g 2p (r+1) f » /, 0charakteryzujący wpływ aberracji sferycznej obiektyw,

Z /3®75/ wynika ponadto,.że aberracja sferyczna soczewki dyf­rakcyjnej' ma większy wpływ na obraz mikr©dyfrakcyjny nlź aberracja sferyczna obiektywu. Zatem o'dobroci obrazu dyfrakcyjnego de­cydują przede wszystkim aberracje soczewki dyfrakcyjnej® pobroć jest maksymalna w przypadku.porównywalnego wpływu aberrac . sferycznej■obu soczewek® Dobroć obrazu określaną równaniem /3.75/ oszacowano posługując się danymi: '. d ■' ■ . — 2,35 , -= 20, 30, 100/Um, frt =4,3 mm, -......... . -o -■ go = 4,5 mm,U = 40, 60, 80, iÓ0[kV| .? gB = 60,7 mm, 7 ■ • " • ,/';CSfo<=^^ _ 7^-"^' ' M ■ =26, ' ■ 'G .fj. = 13 mm i ...-cafT = 1?,°5 mnł»



• Wyniki tych obliczeń zebrano w-tabeli 3.X. Na ich .podstawie wykonano wykresy, które przedstawiono na rysunkach 3.26 i 3.27.
Tab. 3.X. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego wytworzonego przez ■ . układ obiektyw - soczewka--dyfrakcyjna. /EM-301/

| <0 ^um] u[kv] (△r\ ,_-3 |1x x0 s
a 40 0,1088 ' |' 20 60 0,0876

t 80 0,077100 0,0678, . ............ - x J40 0,1671i 33 60 0,13761 80 .0,1212100 0,10951 40 0,5597 J100 60■ ■ 1 0,4618 ii80 0,4101'-'100 0,372 1
Rysunek 3.26 wskazuje, że dobroć obrazu dyfrakcyjnego rośnie wraz ze wzrostem napięcia przyśpieszającego. Dobroć obrazu dyf­rakcyjnego rośnie również przy zmniejszaniu średnicy przesłony . selekcyjnej /rys. 3.27/. ■Reasumuj ąc:ze względu na,wpływ aberracji- sferycznej soczewek na obraz dyfrakcyjny, korzystna będzie zatem praca mikroskopu z małymi średnicami przesłony selekcyjnej i wysokimi napięciami przyś—
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" OD<V] 7d' Rys. 3.26.tDobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wypadko ■jvego wpływ aberracji sferycznej obiektywu i soczewki, dyfrakcyjnej od napięcia przyśpieszającego dla'rożnycti / wartości średnicy przesłony selekcyjnej /ivg wzoru /3.7
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‘ \ • 20 ' 50' ' 50 ' ' ■■ 000. A'. • Uys. 3.27. Dobroć obrazu dyfrakcyjnego przy uwzględnieniu wypadko­wego wpływu aberracji sferycznej obiektywu i soczewki ’dyfrakcyjnej od średnicy przesłony selekcyjnej dla . nych wartości napięcia przyśpieszającego /wg ^vzoru rr



■ ' — 82” ' ' .

pieszającymi.Z tabeli 3.X. wynika, że wartość dobroci obrazu dyfrakcyjnego -4 ■ 'jest rzędu 10 . W najbardziej korzystnych warunkach pracy mi-• z . z —5 *kroskopu rośnie ona do wartości 10 ..Wielkości te kwalifikują; ją do średnich dobroci obrazu dyfrakcyjnego.W celu potwierdzenia zaproponowanej analizy doświadczeniem, . wykonano elektronogramy na trzech mikroskopach elektronowych.; .JEM-100C i JEM-100B firmy JEOL oraz‘EM-301 formy PHILIPS. ’Badaniom poddano preparat złota^ polikrystalicznego, który został . . 1 - . . • naparowany na siateczki mikroskopowe pokryte błonką węglową..Obrazy dyfrakcyjne, uzyskiwane w układzie mikrodyfrakcji obser-? 1 wowano i fotografowano przy różnych warunkach pracy, przyrządu.Parametrami były: napięcie przyśpieszające,, średnica przesłony'• selekcyjnej, a dla mikroskopu EM-301 dodatkowo jeszcze długość ; ' kamery. Położenie próbki w uchwycie preparatowym kontrolowano przy pomocy goniometru » Otrzymane elektronogramy poddano na­stępnie analizie mikrofotemetryesnej • Współpraca mikrofot.ometru z rejestratorem XY pozwoliła na bezpośrednią rejestrację wiel­kości natężenia zaczernienia płyty fotograficznej. Na podstawie tych wykresów odczytano promienie pierścieni dyfrakcyjnych oraz obliczono ich szerokość połówkową. .Na rys. 3O28 pokazany jest przykładowy wykres natężenia zaczsr- ńienia płyty fotograficznej w funkcji średnicy elektronogramu.



Rys.5«28. Wykres natężenia zaczernienia n.gat^wu 
z obrazem dyfrakcyjnym /EM-JO1/ . .



' ' . Na mikroskopie elektronowym JEM-1OOC ze środowiskowego Labora­torium Mikroskopii Elektronowej przy AGH w Krakowie wykonano' 12 elektronogramów, przy czym uzyskano je przy napięciach przyś­pieszających U = 40, 60, 80 i 100 £kvj oraz średnicach przesłony selekcyjnej = 20, 80 i 250pum]/tab. 3.XI/.Rysunek 3.29 ukazuje przykładowe obrazy dyfrakcyjne otrzymane przy napięciu U =100 kV dla trzech wielkości średnicy przesłony selekcyjnej $/ x = 20, 80 i 25opumJ/ natomiast rys* 3*30 ■- ©lek- tronogramy' złota polikrystalicznego uzyskane przy średnicy prze­słony selekcyjnej = 80/Um dla czterech wartości napięcia przyśpieszającego U /U = 40, 60, 80 i 100[kvj/.Na podstawie analizy mikrofotometrycznej ’.wyznaczono szerokość połówkową i promienie pierścieni dyfrakcyjnych* Znajomość wartoś<: promieni wykorzystano do wyznaczenia stałych dyfrakcyjnych %L ' /tab. 3.XI/, natomiast pomiary szerokości połówkowych pierścieni dyfrakcyjnych pozwoliły prześledzić zależność tych szerokości od napięcia przyśpieszającego i średnicy przesłony selekcyjnej /tab. 3.XII/.Na rysunkach 3.31 ❖ 3.34 wykreślono zależności szerokości pier­ścieni dyfrakcyjnych, odpowiadających odległościom międzypłasz- ozyznowym d = 2,35’; 1,439 i 0,935 1 od napięcia przyśpiesza- . i jącego przy stałej wartości średnicy przcsłony-selekcyjnej•. Z rysunków 3.31 i 3.32 wynika, że podczas pracy mikroskopu z przesłoną selekcyjną o średnicy' = 20/Um lub = 80/Um, zachodzi następująca zależność: ze wzrostem napięcia przyśpie­szającego maleje szerokość pierścieni dyfrakcyjnych. Przy zasto-: — sowaniu przesłony o średnicy = 250/Um -wzrost napięcia przys­pieszającego powoduje wzrost szerokości pierścieni /rys. 3*33/.



.Tao. 3 .XI. Wykaz negatywów wykonanych ną mikroskopie elektronowym JEM-1OOC firmy JEOL.

i Lp o Nr negatywu Napięcie przyśpie­szające'FM
* •Średnica przesłony selekcyjnejO Eum]

" . —.............1Stała dyfrakcyjna|%L£iam - Aj
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mikroskopie elektronowym JEM-1OOC dla rożnych wartości średnicy przesłony selekcyjnej przy U = 100 kV
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u= wow

U = 80kM

USOkV

3.30. Obrazy dyfrakcyjne preparatu złota otrzymane na mikroskopie elektronowym JEM—100C dla rożnych napięć przyśpieszających przy $ = 80/um.



-Tab. 3.XII. Wyniki pomiarów szerokości pierścieni dyfrakcyjnych /JEM-100C/.
Lp« ■ Nr nega­tywu ..... INapięcie iprzyśpie-_ iszające [kV11
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Rys. 3.31. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych płasz­czyzn krystalograficznych przy T = 20/lim /krzywe, doświadczalne - JEM-100C/. • z
óR

Rys. 3.32. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych  ̂od napięcia przśpieszającego dla^różnych płasz­czyzn krystalograficznych przy = 80/Um /krzywe doświadczalne - JW-1000/.
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. 5 • .. ■ - • 0[2VJRys. 3.33. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych płasz­czyzn krystalograficznych przy $='250/Um' /krzywe doświadczalne - JEM-100C/. '
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23 80 . 100 200 ■ 250 ./Rys. 3.34. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych /d=2,35 £/ ód średnicy przesłony selekcyjnej dla różnych napięć przyśpieszających /krzywe doświad­czalne - JEM-10ÓC/., ' / . •
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r. • ■ . , J • •. Z powyższych wykresów wynika również, że w miarę oddalania się od centrum elektronogramu, szerokość kolejnych pierścieni rośnie. Rysunek 3.34 przedstawia zależność szerokości pierście­nia dyfrakcyjnego, Odpowiadającego ugięciu elektronów na płasz- ' czyźnie krystalograficzhej (iii).od średnicy przesłony selekcyj­nej ' dla różnych napięć przyśpieszających /U= 40, 60, 80, lOOfkVi/. Rysunek wskazuje, że istnieje pewna wartość średnicy przesłony selekcyjnej / 150/Um/, przy której zmiana napięcia przyśpie­szającego nie powoduje zmian■szerokości pierścienia dyfrakcyj­nego. Z wykresu wynika także, że ze względu na dobroć obrazu mikrodyfrdkcyjnego korzystna jest pracą mikroskopu elektronowego < z małymi średnicami przesłony selekcyjnej i przy wysokich na­pięciach przyśpieszających.Identyczny wniosek wyciągnięto z obliczeń wykonanych na 'podśta- wie wzoru /3.75/.Następną partię obrazów dyfrakcyjnych wykonano na mikroskopie elektronowym JEM-100B w Instytucie Immunologii i Terapii Doś­wiadczalnej PAN we Wrocławiu.Analizie poddaho elektronogramy otrzymane przy napięciach przyś­pieszających U - 40, 60/ 80 i. 100 [kVj i średnicach przesłony'? selekcyjnej ^= 23,4;. 83,6 162,8; 285 [/Ua] '/tab. 3.HII/.■ Zdjęcia przedstawione na rys.' 3.35 wykonano przy.napięciu przyśpieszającym U = 100 kV i dla średnic przesłony selekcyjnej : $ =23,4; 83,6; 162,8; 285 ^um] . Dyfraktogramy otrzymane przy $ = 83,6/um i różnych napięciach przyśpieszających /U = 40, ' 6Q, 80, .100 [kv]/ pokazano na ryś. 3.36.■ Podobnie jak w przypadku mikroskopu JEM—100C promienie i szero^.c



Tab* 3. XIII. Wykaz negatywów wykonanych na mikroskopie elektronowym ÓEM-IOOB firmy JEOL.

Ip. Nr nega­tywu.\• 'Napięcie- LŚrednica Stała dyfrak- | cyjna XL [mm-Aj I — iprzyśpię- , szajaco [kV| przesłony■ selekcyjnej■ ■
i *♦ 5280 80 / 285 14,26 .-'.J2 . ..'5281 . 80 163 14,263. 5250 80 83,6 14,26 . •4. , 5251 80 23,4 14,26 ■ ,5. 5277 60 ' . 285 16,95 '6* 5278 60 163 16,957. '5279 60 ” . 83,6 16,95'8 o '. 5243 4. 60 . 23 § 4 16,95.9. .5274 . 40 \ < 285 19,71 '10 . ' 5275 ■ 40 163 19,71 '
I 11 * . 5289 40 83,6 19,71। 12. 5239 40 23,4 19,71 |13 , 5282 100 285 14,21| 14.V 5283 100 163. .. ' . ■ ' ' 14,21 • j
I 15.; '5284 . 100 83,6 1 ' 14,21 . . |

16. 5285- 100 23,4 14,21 . '9}> .--»



Rys. 3.35. Obrazy dyfrakcyjne preparatu złota otrzymane na mikroskopie elektronowym JW-100B dla różnych wartości środnicy przesłony selekcyjnej przy U= 100 kV.



u = 80W

U‘60kV

Hys.

U-^Ok^3.36, Obrazy dyfrakcyjne preparatu złota otrzymane na mikroskopie elektronowym JEM—1OOB dla rożnych . napięć przyśpieszających przy ® = 83,6/umo



połówkową pierścieni dyfrakcyjnych wyznaczono z pomiarów mikro- fotometrycznyćh /tab® 3.XIV/.Rysunki 3.37 ❖ 3.40 przedstawiają zależność szerokości-pierś­cieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego. Zastosowanie przesłon o średnicach $= 23,4/um lub 0 = 83,S^um powoduje, ż'e ze wzrostem napięcia przyśpieszającego maleje szerokość pierścieni dyfrakcyjnych /rys. 3.37; 3.38/. V/ przypadku pozo- ' stałych przesłon - wzrost napięcia przyśpieszającego pociąga za sobą wzrost szerokości pierścieni dyfrakcyjnych /rys. 3.39; 3.40/. Zależność szerokości pierścienia dyfrakcyjnego odpowiada­jącego odległości międzypłaszesyznowej d = 2,35 1 od średnicy przesłony selekcyjnej podano na rys. 3.41. Wykres ten wskazuje na istnienie pewnej wartości średnicy przesłony $^120/um , dla' której praca mikroskopu przy różnych napięciach przyśpie­szających nie powoduje zmian dobroci obrazu dyfrakcyjnego.Podobnie jak w przypadku mikroskopu JEM-10ÓC, najbardziej ko­rzystne warunki pracy mikroskopu JEM-IOOB to: wysokie napięcie przyśpieszające i mało średnice przesłony selekcyjnej. ■ W Środowiskowym Laboratorium Mikroskopii Elektronowej, przy Politechnice Wrocławskiej na mikroskopie elektronowym EM-301 firmy PHILIPS wykonano obrazy dyfrakcyjne przy napięciach przyś­pieszających. U = 40, 60, 80 i 100 [kVj . Zastosowano przesłony .selekcyjnej o średnicach $ = ^0, 30 i 100 ^um] ora,z różne stałe dyfrakcyjne /tab. 3.XV/.
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Tab. 3.XIV,. Wyniki pomiarów szerokości pierścieni dyfrakcyjnych /JEM-100B/o
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Szerokość . J pierścieni ; dyfrakcyj- ;i nych ARCmmJ f

■• 1
।

p 5282 100 285 2,35 2,03■ 1,439 • 1,227 1,173 0,935
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[mmj

1.5

0.5 ---------------- 1------------------------ ---------- i------—--------------------- .----------------- --------------
. ^0 . . 00 ’ 80 100Rys. 3.37, Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych; od napięcia przyśpieszającego dla różnych płasz-. czyzn krystalograficznych przy ® = 23,4 Aim/krzywe doświadczalne - JW-10GB/, '

Mi “ , . — “

■ ' ■ '; ' • ■ ' \ i
0,5 —-—  1--------------------------- -------H----------—---------------- '----------

50 60 '80Rys. 3.38. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych płaszczyzn • krystalograficznych przy <5 = 83,6/um /krzywe "doś- wiadczalne - JEM-10OB/. * ’



U, J ----------------1---------------------------------- |--------------------------------- 1--------------------------------- 1   p-
00 . 60 ,80 100Rys. 3.39. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych płaszczyzn krystalograficznych przy Q = 162,8/Um /krzywe doświadczalne - JEM-1003/. '

W ----------------- :----------------------------------1----------------------- :--------- 1--------------------------------- 1------
00 60 .80 100 ■'Rys. 3.40. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych płaszczyzn krystalograficznych przy 285/um /krzywe doświadczalne - JEKI“1QOB/.



Rys. 3.41.' Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych /d=2,35 a/ od średnicy przesłony selekcyjnej dla różnych wartości napięcia przyśpieszającego /krzywe doświadczalne - JW-100B/.
Rysunek 3.42 przedstawia obrazy dyfrakcyjne uzyskane przy . ■napięciu przyśpieszającym U = 100 kV i średnicy przesłony•.selekcyjnej = 30^um dla kilku•stałych dyfrakcyjnych.Następne zdjęcia /rys. 3.43/ wykonano przy napięciu przyś­pieszającym U =100 kV i średnicach przesłony selekcyjnej$ = 20, 30, 100 Cum}. Rysunek 3.44 ukazuje elektronogramyzłota polikrystalicznego otrzymane przy średnicy przesłony , $ = 30/Um i napięciach przyśpieszających U = 60, 80, 100 [kVj.Analiza mikrofotometryczna negatywów /tab.3.XVl/ pozwoliła .'prześledzić zmianę szerokościpierścieni dyfrakcyjnych w zależ- ■ ności od napięcia przyśpieszającego i średnicy przesłony selek- cyjnej. Szerokość pierścieni dyfrakcyjnych w funkcji napięcia , przyśpieszającego' dla trzech wielkości przesłony pokazano na



Tab3 o XV .Wykaz, negatywów wykonanyeh na mikroskopie elektronowym EM-301 firmy PHILIPS.
Lp • ।

s»ssmsM«isrsK>-.

nrnegatywu
■^^^-sra^ęs?^t3!35carF«--tosr!ttts:nap. - przyśp.M wielkość przesłony selekcyj­nej

Wartość prądu soczewki w amperach stała, dyfrak­cyjna 0 % L [mm A ]kondenso­rowej 1 konden­sorowej2 obiekty­wowej dyfrak­cyjnej pośred­niej proj ek- cyjnej
i* 266 100 20 : 0,50 0,64 6,14 0,86 • «- 3,00 96,352. 267 100 20 0,50 0,63 6,28 0,76 0,32 3,00 66,183. 268 100 20 0,50 0,63 6,.29 0,29 0,49 3,01 28,874 o . 269 100 20 0,50 0,64 -6,29 0,27 0,50 3,01 23,.345. 270 ’ 100 20 0,50 0,63 6,28 2,26 0,63 3,01 12,57-6. 296 100 20 ! 0,50 0,63 6,29 0,22 0,50 3,00 25 j 627. 298 100 20 /0,50 0,63 6,29 1,41 0,71 3,00 36,858. 299 100 20 0,5-0 0,63 6,26 1,50 0,69 3,00 28,749. 300 100 20 .0,50 0,63 • 6,26 1,42 0,69 3,00 28,7410. 301 100 20 0,50 0,63 6,26 1,57 0,69 3,00 28,7411. 302 ,80 20 0,44 ' 0,58 5,46 0,59 0,36 2,65 57,7112. 303 80 20 0,44 0,55 5,46 0,66 0,35 2,65 54,56. 13. 305 80 20 0,44 0,55 5,46 0,26 0,44 2,65 28,5714 e 306 80 20 0,44 0,55 5,46 1,56 0,57 2,65 19,8515 © 303 §0 20 0,44 0,55 5,46. 1,98 0,55 ' 2,65 12,5316 o 309 80 20 0,44 0,55 • 5,46 1,50 0,57 ’ 2,65 22,3817. 310 80 ’ 20 0,44 0,55 5,46 1,22 0,63 2,65 43,4218 . 311 . l - ■ ■■ . . 80 • ■* 2 0

j '
0,44 0,55 5,46 i * 35 0,60 2,65 30,49
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-s
ov



XL ~ 6?), 99 mm.A

.... Rys

w»««?

fl 9 9 3 1
XL - 2l5l21mmX\

-40G-

dyfrakcyjnych przy U = 100 kV i umo

a fl fl a i b

Qbraz'y dyfrakcyjne preparatu złota otrzymane na mikroskopie oióktronowym W-301 dla różnych stałych

0

* 96, $5 rw A

1L-50/59 mm. A

XL - ^54 mm. A



-w-

Rys. 3.‘43. Obrazy dyfrakcyjne preparatu złota otrzymane na , ' mikroskopie elektronowym EM-301 dla różnych war­tości średnicy przesłony selekcyjnej przy U = 100.kV.
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5 813'11

LLj
d=60kV

Uz60W

Rys. 3.44. Obrazy dyfrakcyjne preparatu złota otrzymane na mikroskopie elektronowym EM-301 dla rożnych napięć przyśpieszających przy CD = 30/um.
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rysunkach 3>45; 3„46 i 3.47. Wynika z nich, że ze wzrostem napię-' Oia przyśpieszającego szerokość pierścieni dyfrakcyjnych maleje. Zależność szerokości pierścieni od średnicy przesłony selekcyj- ' nej przedstawiono na rys. 3.48. Jak widać z rysunku szerokość.pierścieni rośnie Wmiarę jak. rośnie średnicy przesłony selekoyj- . hej i maleje napięcia przyśpieszające. Doświadczenie wykazało, że w przypadku mikroskopu elektronowego EM-301, podobnie jak dla mikroskopów JEM-IOOB i JEM-1OOC korzystne warunki pracy w układzie mikrodyfrakoji to: wysokie napięcie przyśpieszająoe 1 małe śred­nice przesłony selekcyjnej. Zatem charakter zmian szerokości pier­ścieni dyfrakcyjnych w funkcji napięcia przyśpieszającego i śred­nicy przesłony .selekcyjnej zgodny jest z przewidywaniami teoretycz^ - nymi /wzór /3.75//.Porównanie wyników teoretycznych z doświadczalnymi wykonano’dla mikroskopu EM-301 /rys. 3.49/. Dla innych było to niemożliwe ze względu na brak ich parametrów konstrukcyjnych. Rysunek 3.49 wska- -zuje na rozbieżności między teorią a doświadczeniem rzędu 23 /przy U. = 100 kV/ do 27 /przy U = 40 kV/. Przypuszcza się, że różnica ta spowodowana jest wpływem rozdzielczości kliszy foto­graficznej i innymi aberracjami nie uwzględnionymi w rozważaniach teoretycznych.Przeprowadzone doświadczenia pozwoliły porównać mikroskopy: JEM-100C, JBi-iOOB i EM-301 pod względem przydatności do pracy w układzie mikrodyfrakoji. Porównanie to obrazuje rysunek 3.50. Przedstawia on zależność szerokości pierścieni . ’ ,/icyjnych od napięcia przyśpieszającego, przy pracy • mikroskopów z przesłoną selekcyjną o średnicy $ = 20/um /JjSM-lOOB; $ = 23,4>um/«



Rys. 3.45 . Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych ..płaszczyzn krystalograficznych przy Q = 20 ,nm /krzywe doś­wiadczalne EM-301/. 7

napięcia przyśpieszającego^ dla rożnych płaszczyzn krystalograficznych przy Q = 30/um /krzywe doś­wiadczalne — EM—301/. .



Rys. 3.47. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od napięcia przyśpieszającego dla różnych płaszczyzn krystalograficznych przy © = 100/um /krzywe doś­wiadczalne - al-301/. '

Rys.■3.48. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnyeh '. /d=2,35 £/ od średnicy przesłony selekcyjnej dla różnych napiąć przyśpieszających /krzywe doświad­czalne - ł^l-301/.



Rys. 3.49. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych od ' < • 'z?,.. /napięć przyśpieszającego dla różnych wartościśrednicy przesłony selekcyjnej• ••- wyniki teoretyczne /wzór„/B^-5// ooo- wyniki doświadczalne /W-301/. .

05 . , ■_____ • , ' __________ I- :--- :---- —--- ■- ——P—
~ j w ■ ■ so ■/l00ljCkV3Rys. 3.5Q. Zależność szerokości pierścieni dyfrakcyjnych .od / napiepia przyśpieszającego przy ę> = 20/umXX - JW-1003 JEM-100C / oo - au30i ' . ■■



Z wykresudobroć obrazów dyfrakcyjnych otrzymywanych na mikroskopach JEM-1OOC, JEM-100B i EM-301 jost porównywalna, przy czym najwyższą dobrocią charakteryzują się obrazy uzyskano, na mikroskopie EM-301.Największe różnice w jakości obrazów obserwuje się przy napięciu przyśpieszającym U = 100 kV /EM-301; A.R = 0,91 mm; JEM-100B:△, R = 1,0 mm/. . .
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4. ROZOGNISKOWANIE SOCZEWKI DYFRAKCYJNEJ.
W rozdziale tym zostaną przedyskutowane błędy wynikające, ż rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej. Szczególnie duże zna­czenie mają one, jeśli obszar kryształu, na którym następuje ugięcie elektronów nie leży na osi elektronooptycznej układu lub jest względnie duży /> 1/um/.Analizę tą przeprowadzono przy założeniu, że soczewki układu obrazowego mikroskopu elektronowego są cienkie, a obiektyw wolny jest od wpływu aberracji sferycznej.

4.1. Teoria błędów, obrazu dyfrakcyjnego [3Ó] . .
Bieg trzech, wybranych promieni elektronowych wychodzących z -punktu osiowego preparatu M oraz z dwóch pozaosiowych punktów-. L i R pokazano na rys. 4.1. Kąty, które tworzą promienie poza­osiowe z osią układu wynoszą odpowiednio X i Q .-Wszystkie pro­mienie, które opuszczają preparat pod kątem Q do osi, przecinają ■ płaszczyznę ogniskową obiektywu w punkcie Płaszczyzna..1^ oddalona jest od płaszczyzny o wielkość Promienie, które, w tylnej płaszczyźnie ogniskowej obiektywu tworzą punkt F^ , płaszczyznę przecinają w punktach ,i Rx « Podobna sytuacja zachodzi dla promieni, które w płasz­czyźnie ,tworzą punkty Fq i Fg. . /Zatem należy tak wybierać-ogniskową soczewki dyfrakcyjnej, aby -odwzorowywała ona płaszczyznę- dokładnie w płaszczyźnie przed- miotoivej soczewki pośredniej.
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Jeśli zaś wybrana zostanie taka Jej wartość, że. w płaszczyźnie obrazowej soczewki dyfrakcyjnej odwzorowana zostanie nie płasz­czyzna ogniskowa obiektywu , natomiast w jej pobliżu leżąca «łpłaszczyzna Q , to otrzyma się poprawnie zogniskowany obraz nieostrego diagramu dyfrakcyjnego* W tym przypadku, Zamiast. ■ punktu F^ odwzorowane zostaną trzy.punkty Lę , M$i Rą .W rzeczywistości całkowicie ostre odwzorowanie obrazu nie jest możliwe ze względu na astyęmatyzm soczewki•Zatem dokładość, z jaką mogą być porównywane obrazy dyfrakcyjne badanych preparatów z elektronogramami wzorcowymi zależy od błędów, które wprowadza rozogniskowanie soczewki dyfrakcyjnej.Aby określić te błędy, należy wcześniej matematycznie opisaćobrazy dyfrakcyjne leżące w płaszczyznach O i W tym' celu orozpatrzono rysunek 4.1.W tylnej płaszczyźnie ogniskowej obiektywu /płaszczyzna’ x07 tworzą się pierścienie dyfrakcyjne, których promienie wynoszą:
F = X 0 fo /.4 * la/

Fs po “ f 0 /4.1b/' . Fx Fą = : ■ o. /4.1c/płaszczyźnie spełnione są zależności
Lx “X = LqMo * /4.2a/

■ l°= M^RĄ=r?^ /4,2b/o
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płaszązyzna preparatu

. płaszczyzna główna ■. 
o biektyw. ~ ■

Rl. L,\ »0/RO hę ' płaszczyzna §

Fo
płaszczyzna ogniskowa- 

^uT^rtywu Qo

Ł M R

9o

u

/

płaszczyzna I-go 
obrazu pośredniego

s
Y płaszczyzna główna

s oc zewki _ dy fr akcyjnej

'\y^s® 4.1* Tworzenie się obrazu dyfrakcyjnego preparatu oświetlonego wiązką, elektronów® ■



... . ■- . ■■ .. /■ . . .;•

Równania /4.2/ wskazują, ze nieostrość o teas w 'dyfrakcyjnego zależy od wielkości 1, r, /1+r/. Nieostrość:ta powstaje, gdy soczewka, dyfrakcyjna odwzorowuje płaszczyznę xQ nie.pokrywają­cą się. z płaszczyzną ogniskową obiektywu $ .W dalszej, części rozpatrzono zmianę odległości między pro­mieniami ugiętymi na przedmiocie pod kątami ■%' i spowodo­waną zmianą zogniskowania soczewki dyfrakcyjnej z płaszczyzny ^o’ ------- ’ .W tym celu rozważono dwa A, - promienie przechodzące przez punkty M i P, leżące na osi /rys* 4*2/.

płaszczyzna preparatu 
przednia•płasżcżyzna 
ogniskowa obiektywu

płaszczyzna główna 
obiektywu

i ' ■płaszczyzna r<> ■

pląs zc.zy zna_ Ogniskom a 
obiektywu

.Rys* 4.2* Schemat służący do obliczenia odległości między.. ~ ■ refleksami w pozaogniskowej Płaszczyźnie obiektywu



W. płaszczyźnie , 0 odległość między wprowadzonymi promieniami■ .wynosi;: ' '  ' ■ ■ ,
> Px. = A(g0 - i') ,• ? /4.3/ '1 ~ oPonieważ promienie wychodzące z punktu P w obszarze obrazu ■ przebiegają równolegle do osi, to. | . . „ '

' Mo = /4.4/ 'stąd - ' ‘ .■MiMo " ,+ px Mo =^&o + (so “ fo) “TT^I A«5/ ■
- W płaszczyźnie x zaęhodzą też zależności:

■piagrarny dyfrakcyjne leżące w płaszczyźnie przedmiotowej soczewki pośredniej powiększane .są przez' soożwkę dyfrakcyjną AQ=
bBazy Ar tpsunku do wielkości diagramu leżącegooOstatecznie5 wpływ rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej na zmianę odległości refleksów' i ich wielkość, wyprow-adzony napodstawie zależności /4e2/ i /4»4/ wynosi:

/4,7a/

/407b/
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• ' -A m ***° △^o&§ “ = P {/0 + (s0~ ~~ + r -—A /4.7c/, 7 oJ 0
MpLę= MoM^ - LąMą = p [f q+ L-- f \ . i'^ /4.Td/

.. — • . O-^ 0 ■'

LxRq - Lx Lą+ LęRę = ^+^[fo+ /gQ- fA^-2 + (1+r) 
v / o J O

■ /4.7e/= It^ -k,- f \ j+rj — ' ' I 1 J v f■ ’ 0 /4.7f/
' ' ' ■ /. ? ■'■ ■' . '■ ' ■ <k. . ' ' \( .. ' ■ -W równaniach /4.7/ wyrasy sawierające’csynniki 1, ri 1+r są małe w porównaniu s pozostałymi; zatem mogą..być zaniedbane. Becy.dujący wpływ w tych zależnościach odgrywają kąt^-ugiecia ■ ’; , ■ » . ____ _ elektronów na preparacie* ■

4.2. Wpływ rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej w przypadku małych^, osiowo położonych ■'preparatów.'
Rozpatrzono zmianę położenia refleksów w diagramie dyfrak­cyjnym leżącym w płaszczyźnie przedmiotowej fp soczewki pośrednie Promienie .zerowy i Q wychodzące z punktu M przecinają płasz­czyznę ogniskową obiektywu Q w punktach Fq i Fą natomiast płaszczyznę w punktach M i Mp • .W płaszczyźnie odległość Q -promieni od osi określa ró\.:-'.'.. /4 © ib/• ,F Fo = O o Q 5 o



Odległośó tą. w płaszczyźnie \P opisuje równanie:
“ ^f^o + £q △sB /4a8/

jest Ap= —- razy > gBstąd .
/ x bR(fopqV^^ • • . _

y :.-7 ' ■" ’ ■. • ■■’ ' ' ■ ' :■ . ■ . . • > — - ' t ' . /Jeśli w płaszczyźnie fp odwzorowana jest płaszczyzna Y/Ao
Sp - fo .■

t ^Sb ' 
o J

Br, B^gB gB1 + gfi A. 10/ .

Porównanie wielkości !p ip daje wyrażenie na nie
i

p

dokładność określania odległości refleksów od centrum obrazuspowodowaną rozogniskowaniem soczewki dyfrakcyjnejj Wynosi ona

Jeśli
/4.11/'1 + kSg/SB

1 . △SB. ASb ~ . gB1 4- . <aiMFWtS*i»fctt*l
■ SB; -' •, s^o - 4~ f°2 ńSa - s° lo(^Vp ' r 2 Sb Sb foO

△gB2 /4o13/
W ró^maniu A&13/ ostatni wyraz jest mały w porównaniu1 z wyrazem- 



przedostatnim; .możną więc go zaniedbać,. Wyraz przedostatni wskutek czynnikagn !&n - f V- f 2
B \ O 0/ 0..,2

jest bardzo wrażliwy na zmiany f spowodowane przemieszcze­niem płaszczyzny, pierwszego obrazu pośredniego.Do równania /4®11/ wprowadzono wielkość s, określającą położenie pierwszego obrazu* pośredniego /położenie przesłony selekcyjnej/. Z ryś. 4.1 wynika zależność: '
So ~ £o _ i■ f? “So-1 oPrzy założeniu, że kgB/gB<x 1 i postać:

£b “ ss < gB9 /4.11/ przyjmuje

Silną zależność względnej zmiany odległości refleksu od wielkościś /wzór 4.15/ można wyjaśnić na podstawie rys. 4.3.



płaszczyzna główna 
obiektywu------

płaszczyzna .
płaszczyzną ogniskdwa 
obiektywu ©o \

płaszczyzna I-go 
obrazu pośredniego

' • ■ • j

płaszczyzna główna 
soczewki dyfrakcyjnej

•;" . II

Rys. 4.3. Schemat- służący do wyznaczania zależności względnej zmiany odległości refleksu od wielkości s .
Przez punkt Fę i punkt środkowy soczewki dyfrakcyjnej prowadzi się linię pomocniczą, która' odpowiada przypadkowi ideaTnemu^. w którym płaszczyzną pierwszego, obrazu pośredniego t^/leży w płaszczyźnie głównej soczewki dyfrakcyjnej, tzn. ś = O
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W tym. przypadku /przy rozogniskowaniu soczewki dyfrakcyjnej/ me powinny wystąpić zmiany w odległości refleksów w płasz­czyźnie przedmiotowej soczewki pośredniej • *Ponieważ w rzeczywistości płaszczyzna I-go obrazu pośredniego loży w odległości s .od płaszczyzny głównej soczewki dyfrak­cyjnej s to odległość M’ Mę , spowodowana rozbieżnością między promieniem rzeczywistym a idealnym równa jest:
' ‘ . /4.16/gdzie Y ~ między promieniem rzeczywistym a idealnym-• przy czym zależy ona nie tylko od kąta , a^Q 1 od Ag^* Korzystając z zależności:

oraz przy pornocy

■ 1 gB i■ ' MoMę " SB + ńsB ~ '■otrzymano s ASb , .
2S -rn^TT tom , . / 0 -ń U J' ■ ' SB s SB • ' "Z /4.17/ wynika, że błąd względny spowodowany, wpływem kąta jest tym większy, .im s jest mniejsze od gg»



W układzie mikrodyfrakcji pierwszy obraz pośredni preparatu .leży w płaszczyźnie przesłony- selekcyjnej® Zatem dla mikroskopu / EM-301, dla którego ‘1 s = 24 mm, a ii-
, ■ ' 88 60/7 rwzględna zpii-ana odległości refleksu spowodowana wpływem roz— . ogniskowania soczewki dyfrakcyjnej i obliczona na podstawie. /4.15/ wynosi' ...

? (m M \. i i + 1,Q7 . 10- △gR/mm ■' ° *Jeżeli badaniom poddano bardzo, mały obszar preparatu /średnica I^ue i rozpatrzono promienie' wychodzące z jego punktów- leżących poza■. osią, np. L i R, to odległości' między promieniem zerowym . i a danym w płaszczyźnie określone są równaniami /4®6a/i /4®6b/ i równe • Tak więc rozogniskowanie soczewki dyf-.rakcyjnej .wprowadzą do obrazu dyfrakcyjnego zmiany odległości ro- : fleksów identyczne dla promieni wychodzących z różnych punktów badanego obszaru. Błędy te określone są równaniem /4.15/
. 4.3. Wpływ.rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej w przypadkudużego.obszaru preparatu. '
.' Rozpatrzono zmianę położenia refleksów na elektronogramie punktowym od dużego, na osi scentrowanogo obszaru kryształu, na który trafia promień osiowy. , ' ,Promienie-zerowe przecinają płaszczyznę 0 /rys° 4®i/ obrębie



pewnego, małego na osi położonego obszaru, zamiast w punkcie. Promienie wychodzące z punktów L i R pod kątem przecinają płaszczyznę w punktach L^- i . R$ Położenie refleksów na obrazie dyfrakcyjnym przy rozogniskowaniu soczewki dyfrakcyjnej zależy od kąta dyfrakcji i od punktu nh preparacie, z którego— wychodzi promień. ' . ,Wykorzystując równania /4*2c/ i /4.4b/s otrzymano wielkość roz­szerzenia refleksu na skutek zwiększenia badanego obszaru:
X ' ■; W' ■ ■ X-X / X : ■ i B■ Lą Rą _ Lę Rę . (1+r) AgBM ~ M ~ F ' F”"' = ‘ 2 /4.18/o % X jo f^

Z /4.18/ wynika, że maksymalną ostrość refleksu uzyskuje sięprzy 1+r = O.Niech założenia X=^ dotyczy promieni wychodzących 'z punktu Mpreparatu, nie dotyczy ono natomiast promieni wychodzących z. punktu R. Zatem X - i (O-promienie wychodzące z punktu M przecinają płaszczyznę w równych odległościach od osi:ALM = M Mn .J- o o. $ założeniu, że Na podstawie równań /4.7b/ i /4.7c/ oraz przy f g - f j —.otrzymano /4.19/.Zależność ta podaje niedokładność jaką wprowadza oddalenie badane obszaru od;osi układu:
‘ ' ■ Tf '■ AgB B■ -R M- ^fo “ r t 2 rZkgB

S ^Io + r SoPrzeanalizowano również przypadek X — O « W tym wypadku
1 L = zpopę = 2^o
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Ko.rzys tając z /4«15/ otrzymane:

Zależność /4*20/ pozwoliła określić odległość między A. i Ę-pro- mieniami wychodzącymi z punktu L, względnie M lub R w płasz­czyźnie fp :
(LiL^rp =, 2 Q fo gB^gB-s^ AB /4.2i/

Z równania tego wynika ważny wniosek# Jeśli w obrębie badanegopreparatu ugięte., zostały dwa promienie pod równymi,- lecz, prze-.. ciwnymi .co do znaku' kątami; to w płaszczyźnie Ip ■ odległość ich /od osi nie zależy od punktu -preparatu, na którym zostały ugięte# Oszacowanie błędów, określonych wzorami /4»18/ i /4.19/, prze- prowadzono dla-mikroskopu EM-301, dla którego:

Zatem

f .= 4.3 EH o .ą. = 0,037 /U ■=■ 100' kV, • d '= 1V1+r = 0,9615/um /?= 25/Um/△ gB \ = 0,1 mm ' . .
- Lą Rą Lą Rq

..natomiast Ra.—X 1 - 0,00014Mtór,.9- ■ o S -
• io“4

= 0,99986



?W płaszczyźnie Y odległość jest 0,007 % mniejsza ,' a' MnRe 0,007 % Większa od odległości M Mp /= M,M / * u • o s o
: 4.4. średnica pierścienia dyfrakcyjnego i dobroć obrazu dyfrakcyjnego o.

W przypadku małego, osiowo- położonego preparatu refleksy są. wystarczająco silne także., wówczas gdy tylna płaszczyzna ogniskowa obiektywu o nie jest dokładnie odwzorowana w płasz-? czyźnie »p • Obraz’dyfrakcyjny od większego obszaru ma ostre refleksy tylko wówczas, gdy płaszczyzna jest odwzorowana ■■ w płaszczyźnie Fp / ponieważ wiązka promieni elektronowych, która--została ugięta pod danym kątem, tylko w tej płaszczyźnie aa bardzo mały przekrój•Korzystając z rys« 4.1. zauważono, że ,
; / -y"------- ’ = '■’ Dzięki równaniu /4»15/ otrzymano:

.Wynik ten jest'korzystny przy pomiarze średnic pierścieni-.Debye’a ~ Scherrera» •



Jeśli podstawić X = , to otrzyma się średnią średnicęP — promienia w płaszczyźnie Ip :
/ \ r są g ' ’< 5 - 2ęto L 1 * Ab /4.23/

Założono dalej, że na rys* 4.1 punkty . L i R leżą. na. krańcach kołowo oświetlonego obszaru preparatu. W płaszczyźnie , zgodnie z równaniem /4.2c/ szerokość pierścienia dyfrakcyjnego utworzonego przez- p - promienie równa jest

Dlatego też dobroć .obrazu dyfrakcyjnego przyjmuje po.stać:
n (1+rY AgB ' ,D = = _ — . /4a2Ąo < f 2. - o

• - * IZ zależności tej-.wynika, że. maksymalną dobroć obrazu otrzymujeśi.ę dla . 1+r = 0.'Oszacowanie, wielkości parametru D przeprowadzono na podstawie ■. danych dla -mikroskopu EM-301; dla którego ,
f = 4,3 mm o ’△ ŚB =» .0,2 mmWielkości .1+r podano w tabeli 4.1, natomiast kąty ugięcia:wiązki elektronów o długości fall A. na strukturze o wymiarze-i - w tabeli 4.II. ' . . , _



Tab. 4.1. Wielkości wyselekcjonowanych do dyfrakcji obszarów preparatu.
L 1+r [juml | $ pum}| 0,9615 25| 0,2692

' i 85 '6,2692 ’ '• 163.0,9615 285
Tab. 4.II. Kąty ugięcia elektronów o długości fali % na strukturze o wymiarze i & .

r 1 Q| 0,037 ' 0,037.0'042 t■ 0,042 .0,049 0,049 j! 0,06 j1 s0,06—__________ J
Dóbroći obrazu obliczono według wzoru /4.24/ żebranowta- beląoh 4.III i 4.IV. - ■ .
Tab. 4.III. Zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego od średnicy .przesłony selekcyjnej dla dwóch wartości napięć przyśpieszających.

| in“3 ' '10
W I, U=100 kV . . | U=80 kV

W
 M

ao
ai

 ss
aa

an
aM

SM
n

to 03
 03

 03
 W

O
t W

 ćn
 cn | 0,281 . ' ■[ 0,9555i ■ 1,8324 i.. 3,204

1 0,247 . Ii 0,8418! 1,6143i’ 2,8225 ■
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Tab* 4.IV. Zależność dobroci .obrazu dyfrakcyjnego od napl cola przyśpieszającego dla dwóch wartości średnicy prząść selekcyjnej $= 85/Um i 4 = 163/Um. . '
| U [kv] . $= 8S,um 7 $= 163/Umj . 100 . O,9557^10”^ . i,837xl0“380 '' 0,8419x10*^ . l,6145xl0“3K. 60 ■Oj7216xlO“3 / 1j3839x10“3| .40. 0,5893xi0”3 ’ l,1302xl0“3 • .

.Ilustracją tabel'4.III i 4.IV są wykresy przedstawione na rys® 4.4 i 4.5.Rysunek 4.4. przedstawia zależność dobroci obrazu dyfrakcyjnego- od wielkości _średnicy przesłony selekcyjnej dla dwóch 'wartości: . napięcia przyspieszającego U = 100 kV i U - 80 kV.■Jeśli więc soczewka dyfrakcyjna zogniskowana jest na płasz- • 
;czyznę leżącą w odległości Hgg od płaszczyzny % /tylna.. ■ •płaszczyzna ogniskowa obiektywu/, to ze wzrostem wielkości, obszaru preparatu rośnie błąd wprowadzany do obrazu dyfrak-. cyjńego. .Wzrost błędu następuje również ze wzrostem napięcia przyspieszającego. •Przy czym praca mikroskopu z małymi.średnicami przesłony selek­cyjnej praktycznie zapewnia stałość dobroci obrazu'dyfrakcyj­nego przy wzroście napięcia przyśpieszającego /rys. 4.4/.







12)5

Rysunek 4.5 przedstawia zależność dobroci obrazu od napięcia przyśpieszającego dla dwóch wielkości wyselekcjonowanegoobszaru -preparatu: 3,2692 >um i 6,2692 /Um. Z wykresu wynika, .że błąd wprowadzany do obrazu dyfrakcyjnego rośnie wraz ze wzrostem, napięcia-przyśpieszającego '!■ wielkości średnicy przesłony selekcyjnej• Zmiany dobroci obrazu dyfrak-. eyjnego w zakresie napięć 40 iOO^k^są tym większe, im ./ większy obszar poddano badaniom# Z podanych wykresów-wynika, ■ żć przy rozogniskowaniu soczewki dyfrakcyjnej' korzystna jest.'. praca z małymi średnicami przesłony selekcyjnej i niskimi '.napięciami przyśpieszającymi# . '
/•' 4.5. Wypadkowy.. wpływ aberracji sferycznej obiektywui rozogniskowania soczewki dyfrakcyjnej na obraz dyfrakcyjny#

■ W. rozdziałach 4.1 >• 4.4 omówiono wpływ rozogni skowania - soczewki dyfrakcyjnej.-mikroskopu’-.elektronowego pracującego ■ 
w układzie, mikrodyfrakcji.ma obraz dyfrakcyjny. ■ Analizę' tą przeprowadzono przy założeniu, że obiektyw wolny jest od błędu.aberracji sferycznej, co znacznie uprościło rozważania®/ . . ' 'W'niniejszym rozdziale omówiono wpływ jednoczesnego działania aberracji sferycznej obiektywu i rozogniskowania soczewki dyf- rakcyjnej. ■ - • .W'analizie rozpatrzono'dwa przypadki gdy:



a/ płaszczyzna■ pokrywa się b/ płaszczyzna ■' powyżej lub przekroju.

pożaogniskowa obrazu z płaszczyzna krążka pożaogniskowa obrazu 
dyfrakcyjnego 'najmniejszego przekroju, dyfrakcyjnego $ leży ' Oponiżej płaszczyzny krążka najmniejszego

Bieg promieni wychodzących z punktów L, M LR preparatu podkątem Q przedstawiono na rys» 4.6. Promienie te przecinająpłaszczyznę ogniskową obiektyw $o w punktach FL±, F^ i. FR1, natomiast płaszczyznę § w punktach F* A i F« .o ą s

Rys® 4.6. Bieg promieni elektronowych w obiektywie.-Linia przerywana -bieg promieni vj soczewce' / bezaberracyjnej, linia ciągła - bieg promieni ... ■ w soczewce obarczonej aberracją sferyczną
Odległość (O -promieni dana jest równaniami: od osi układu w płaszczyźnie Q



- Kl-

\ . ■ /4.25a/
. ■ . ' Vmi ■ W w? /4.25b/

/ ' /4*25o/
■które można przedstawić w postaei:

z \ 3 r i \2 / <»™ \ sVm = - V5 + r) ~ Vo I1 " ~~i 8o\ao^ l1* OJ
Z0 < X0 :I /4«26a/



Wielkość tego przesunięcia zależy od stałej aberracji sferycz­nej obiektywu csf0» od kąta, pod którym elektrony .opuszczają.' preparat, a dla punktów preparatu, odległych od osi, dodatkowo jeszcze od odległości tych punktów od osi®''Zatem' na skutek aberracji' sferycznej obiektywu, promienie te, . w tylnej, płaszczyźnie ogniskowej obiektywu.utworzą krążek. .. rozproszenia o średnicy FT . ' Pd LiPrzypadek a/ analizy,dla którego płaszczyzna pozaogniskowa' ^rszu dyfrakcyjnego pokrywa się z płaszczyzną krążka naj­mniejszego przekroju, wynikającą z aberracjX sferycznej obiek­tywu ■ przedstawiony jest schematycznie na rys* 4.7.

Rys® '4 97. Schemat .służący do wyznaczania wypadkowego wpływu.'. . aberracji sferycznej obiektywu i rozogniskowania ”■". soczewki dyfrakcyjnej /przypadek △ gn=zsfV»O''■/ Z rysunku 4.7. wynika, że wielkość .krążka rozproszenia powstającego w płaszczyźnie 0, równa jest:



Krążek rozproszenia w płaszczyźnie $ma wielkość:

/4-28/ 
fo

Zestawienie wielkości FQFL1» F^, FqFR1 z FQFą daje

niedokładność z jaką odwzorowane są wielkości /4,27/.

Ponieważ
/4.29/

/4.30a/

/4.30b/

/4.30c/

Równania /4.30/ wskazują, że refleksy wytworzone przez pro­

mienie wychodzące z punktów L i R przedmiotu pod kątem q 

zostają przesunięte w kierunku osi układu o wielkości

natomiast promienie wychodzące z osi układu elektronooptycz-

nego o wartość

o



- MO —

F’ F/ - FAp - F F’S 5 O S O A o 31/gdzie • •F Fs = F - F F£|• o ę o SR Ar ę , .
F F" = F F~ - F"F ■ o A . o SM *<rSM ", -.Założono?. że: .' •
FoFSM = FoF^ = Qfo • A.32/

natomiast ■ △ gB △£' FOFQR = r — = r A»33/o o ,

Ostatecznie 'wielkość krążka rozproszenia wyrażona za pomocą-'-parametrów soczewki obiektywowej przyjmuje postać:.
fZ Fq r Fi + tA" i(i “ A.3'6/> - f’° oSJ L. ®o A fo / zo •’ '

■ . < . > oWyrażenia' • A _ , ,
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określają. zmianę- odległości refleksów od centrum, elektrono- gramu, wywołaną wypadkowym wpływem aberracji sferycznej obiek­tywu i rozognlskowania soczewki dyfrakcyjnej» Natomiast równanie

charakteryzuje dobroć obrazu dyfrakcyjnego wytworzonego przez soczewkę obiektywową, a odwzorowywanego przez. ro.z ogniskowaną’ ■ soczewkę dyfrakcyjną*W zależności' /4.39/ wygodnie jest wyróżnić trzy człony, amianowicie . ' ./ Aa£L L X „ .. f 4 (SoQ) So
; »•. ^fo2 . ' .

1 + Soe)

' 3C gi o
c ■ g-A +.°o .

\ Af
fo

_ Człon a/ odpowiedzialny jest'za aberrację sferyczną obiektywu; człon /b/ - za rozogniskowanie soczewki dyfrakcyjnej, nato- ..?■ miast, człon ostatni - za wypadkowy wpływ. aberracji sferycznej 'i'rozegniskowbia* Wielkości' tych błędów wyliczono dla .mikroskopu W-301, -dla którego ■................................................................................. _
Csf0 = 3.4 mm,f = 4,3 mm,■ o v;• ; =s 4^5 mm,'



0,037 /U=100 kV, d = 1 V,; Af Q: =.0,11 Em .' ■ 1. . . • • . ■. 'r = 0,4807 * 10~3 mm। . •są następujące:30 / \
■ “0 u ’ / ■ . . ..■■ ; '• r Af 1e/ —= 7,71 • 10~5 ?

■ Rfo ' /" •

f/ (MW (* * * 10-7 ■ /
' . . ■ ' ■ > ■ . ' .. ■■,••. '••■■■■ Człon' f/ w.dalszych rozważaniach ze względu na jego iloczynową postać /błąd wyższego rzędu/ można pominąć, ■Z" wykonanych obliczeń wynika,' że w płaszczyźnie krążka naj-^, . mniejszego rozproszenia 'decydujący błąd Oprowadza roz~ .ogniskowanie'soczewki ■ dyfrakcyjnej»Po rozważeniu przypadku Agfi = ^fos w celu uogólnienia '.•zagadnienia, należy rozpatrzyć również sytuację, w'której■■....Aggtu będzie rys. 4,8. ■Promieni® wychodzące z punktów L,’M i R preparatu pod kątem qprzecinają płaszczyznę ogniskową obiektywu Q ■ w punktach' /5 F,-. i , 'natomiast płaszczyznę ' w punktach. Ri’ Ml Ł1 - ■ " °■ Pąi» ^2 ? F^3



Rys. 4.8. Schemat służący do wyznaczania wypadkowego wpływu aberracji sferycznej obiektywu i rozogniskowania■ ' :' ; soczewki dyfrakcyjnej /przypadek Agg / ° ;
Z 'rysunku 4.8 wynika, że odległość F$A równa jest:

7'/ FoA = “J ~1 . ■ ■ -. . /4°4°/ ■
Natomiast odległość punktu Fęi od osi układu, można'wyrazić jakor

. "Z ■ f F ■ ' = F. A - Fp .A■ . . o 0^1Ponieważ. / \^
: F^iA = (5°

i' ■ /'■ f 4 .
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to ■ ■F ' F_^ = p f + Is ■• o ę 1 s L 0 fo f0
A or a°Bfo n3

/4.42/fo ’ £ 4 o
Podobnie oblicza się wielkości F Fooi F Fo o-. - o z 053A więc '

= V - Ą2B . /4.43/
w której . F B
■ ■ ... ś-"- o o Js - £

k°0 0 f

stąd ■■ r ■, . \ ASbT . ' 4SB / ' \ / \
pc^3 = ę Lv \so" r “T7 - K- H H *r

; • .. . ■ 0 _• '• ' A.45Wielkość krążka rozproszenia w płaszczyźnie równa jest

Ć
o



-MS-

raZ^
W płaszczyźnie . obrazowej soczewki ■ dyfrakcyjnej" wielkości te bR•Zmieniają się A„ =B gB +tym przypadku błędy wprowadzane do obrazu dyfrakcyjnego przezaberrację sferyczną obiektywu i rozogniskowanie soczewki dyfrak-cyjnej mają'postać:

natomiast dobroć obrazu dyfrakcyjnego- określona jest zależnością:
U - S O

•■■ Podobnie jak poprzednio prawą stronę'równania /4®50/: można róz- pisać na trzy człony - "■ ' ■a/ 3(r+lj —(g0Q^ g0» który charakteryzuje wpływ aberracji .
/ ś k >''■ f o' <. ■ . ■’. ’- sferycznej obiektywu, '■ ., który odpowiedzialny'jest za rozogniskowaniesoczewki dyfrakcyjnej, •



c/
- ■

o

, człon iloczynowy.
Podstawienie danych dla mikroskopu EM-301, daje następujące wartości:.
A/ AaAjWmLł°(r+^Agge/ = 28,1pf^

=2,14 • 10”° o
'-5 : '10 ■

f/ -9 ..10-7 
^s— < .

O •. . < , • '■ ■• . ; . .Człon f/ można zaniedbać®Wyniki otrzymane dla przypadków: = Ags .oraz Afo / Ag$zebrane zostały w tabeli 4.V. '' ■
,y'"\ :■ ■ i .■ ' . ■ ■■ ' <

' . ' ■ > • ' 'Tab. 4.V® W]pływ aberracji . sf erycznej obiektywnirozognlśkowa- nia soczewki dyfrakcyjnej na obraz dyfrakcyjny® ■
1 ' aberracja sferyczna.-obiektywu 'rozogniskowanie i socz. dyfr. , człon- ;■ .■ iloczynowy J

^sB

| Mo

1,07 '• 10”5
2,14 • 10"5 '

7 • 10“5 •28 • 10“5
2,92 • 10”7| ' 9 • 10”7 |• . 8

Z obliczeń- wynika, że po przekroczeniu płaszczyzny krażka naj-. mniejszego rozproszenia rośnie wpByw aberracji sferycznej obiektywu i/ r oz ogniskowania ":soczewki dyfrakcyjnej®.



Błąd wynikający z-.aberracji sferycznej obiektywu wykazuje nie-- wielki wzrost /i,07 • 10 2,14 • 10 $/ w porównaniu ze . ■zmianą błędu wprowadzonego przez soczewkę dyfrakcyjną /7 • 10 28 *10 $/. Poza tym, jeśli rozpatruje się płasz­czyznę krążka najmniejszego'rozproszenia to wpływ obu błędów .' na obraz;-dyfrakcyjny jest praktycznie porównywalny, natomiast' w'płaszczyźnie wpływ błędu wynikającego z roz ogni skowania . . soczewki dyfrakcyjnej jest , o rząd większy od wpływu aberracji-', sferycznej obiektywu*



' -M8- :

■//p/^^ lllilllBW II fl! ■ ■ ■'^ 111• 5.WPŁYW ASTYGMATYZMU OSIOWEGO SOCZEWEK NA. OBRAZ < ' /. , .. DYFRAKCYJNY. ■ , < / ■
Spośród błędów obrazu .soczewek' elektronowych rozróżnia'. : ■ się dwa rodzaj© .astygmatyzmu: astygmatyzm wiązek ■ ukośnych'oras> tzw. astygmatyzm osiowy. ■ . 1 .■ - ■ /Pierwszy z nich jest jednym z błędów obrazu trzeciego rzędu/ który występuje.przy soczewkach elektronowych o-idealnej syme­trii obrotowej.} gdy punkt przedmiotu leży poza' osią^^-tAstygmatys osiowy .swoją nazwę.zawdzięcza temu, że występuje również dla.'/punktów przedmiotu leżących,na osi. Jest to błąd, obrazu .wyroi. - ■ ny zakłócenies symetrii obrotowej'pola odwzorowującego• Błąd.ten bardzo ogranicza zdolność, rozdzielczą obrazu w mikroskopia elektronowym. '/'/. m' . '

Ryso'5.1.'Wiązka aśtygmatyczna: Fffi - ognisko południkowe, F ~ ognisko równoleżnikowe.



HQ -

W. rys® 5el® przedstawiono schematycznie przebieg ’’astygmatycz-A " n©j” wiązki elektronowej ?• Tory elektronów przebiegające w pl&ez- / czyźnie poziomej. przecinają się w ognisku liniowym'Fffl, tory zaś- . elektrbnów_jprzebięgające w ^płaszczyźnie pionowej przecinają ■ ■ ■'■/się w ognisku liniowym F a \■ sMiarą astygmatyzmu jest promień średniego, krążka-rozproszenia ..■ oraz .wielkość Af zwana różnicą astygmatycsną.’ Różnica.astygmatyczna1 jest osiową odległością ognisk liniowych F. i F, ‘/Promień średniego krążka rozproszenia w wyniku astygmatyzmuosiowego•dany jest zależnością (43,45^^
-as 2gdzie:' óas (hm] - )promień' astygmatyćznego krążka:rozproszeniaróżnica astygmatyczna<X “ aportura" kąta®

Astygmatyzm osiowy pogarsza również dobroć obrazu dyfrakcyjnejWpływa' on na zmianę ostrości pierścieni D^bye’a ~ Scherrera/i powoduje ich zniekształcenie? Pierścienie przybierają kształt • eliptyczny®.Analizę-„wpływu ■ astygmatyzmu 'osiowego na obraz ' dyfrakcyjny prze■ prowadzono, przy. założeniu, że preparat oświetleń©'rńw.osiową i' bliskoosiową wiązką elektronów?



5®lo Astygmatyzm osiowy obiektywu®

■Hys® 5O'2.^ astygmatyzmu osiowego obiektywu na biegpromieni el|k tronowych.
2 punktu' M wychodzi promień elektronowy, który przecina plasz-r ćsyznę główną, soczewki obiektywu w punkcie Lq, odległym od osi układu■■©!ektro.nooptycznego o' wartość

■ ru = Qg0 1 , ' /5.i/,■ Promień przechodzący przez wycinek „soczewki o maksymalnej zdolności•zbierającej trafia na płaszczyznę obrazową w odłogi 



od osi układu, natomiast promień,.na który działa minimalna zdolność zbierająca soczewki - w odległości
ro2=^o+~T“J ' /5.2/

Promienie te nachylone są do osi pod kątami i
. v ...5-^- ,^2Ł ■ /ko/■ ■ - J i . ■

■ 1 / fo - “2“ ■ /

W płaszczyźnie .obrazowej Gaussa powstaję krążek rozproszenia.o średnicy &ro równej
w której ' r03 = rL + Iflfo

: ro4 = rL + ”^2fo'

■, Ponieważ;! ■ ' . '• ;
r = pf . /5.7/ «' Ao 2. S o -\tó dobroć obrazu dyfrakcyjnego przyjmuje postać: ■■



• Mo powiększenie soczewki obiektywowej. '
Oszacowanie tej wielkości wykonanona podstawie, następujących, danych /EM-jOi firmy PHILIPS/: - . 1 . ' ' ■• . . M,. = 26 ' ’' . ' ' . .. . ° .. . . ■ ■ . .f0 = 4,3 mm . _ , 'f \ = 0,02 yumA %st Z -. > - ,' - . ......................a wise As> = 4,8 • 10-6 ' '

/ ’• : o ‘ ’ Z'/ - ■

■' Wynik ten wskazuj® na minimalny wpływ as tygspatyzmii obiektywu" na obraz dyfrakcyjny.
5.2. Astygmatyzm osiowy soczewki dyfrakcyjnej. ■'■■•■■■■■•:-■—^^

W-niniejsżym rozdziale rozpatrzono wpływ astygmatyzmusoczewki dyfrakcyjnej na kształt pierścieni .Debye9a - Scherrera ..Kształt .ten jest niezależny od wielkości' obszaru preparatu ■ : i jego, odstępu od osi-, -przy- założeniu, że oba czynniki nie- są. '-za-dhże.-Astygmątyzm soczewki dyfrakcyjnej/wpływa na zmianę■ostrości .pierścienia® Soczewka ma różne ogniskowe w różnych kierunkach, i dlatego w tych-kierunkach w płaszczyźnie obrazowe/ ostro odwzorowane są-różne płaszczyzny znajdujące się w pobliżatylnej płaszczyzny ogniskowej obiektywu.



•Wpływ astygmatyzmu na obraz dyfrakcyjny przeanalizowano na . podstawi© rys• 5.3.

Hys. 5.3. Wpływ astygmatyzmu osiowego soczewki-dyfrakcyjnej na bieg.'promieni elektronowych,,
Przez centrum przesłony selekcyjnej przechodzi promień- elek­tronowy,; który .przecina płaszczyznę główną'soczewki.dyfrakcyj- nej w odległości -' ■ ’ s

U .■■ rLl " /5.9/
: . OJ3 . . f .. ,od osi układu elektronooptycznego.Promień elektronowy przechodzący przez wycinek soczewkio maksymalnej zdolności zbierającej trafia na płaszczyznę obrazową w odległości:



- 45Ą-
' . B 2rIl ~ rG i . V5«10X

^B jod osi,.natomiast.promień, na który działa minimalna zdolność zbierająca .soczewki w odległości .
, Ab . ■
Dg + “2” ■ ..-.....-... rl2 “ rG- ; gn ' /5.11/

Promienie te nachylone są do osi' układu elektronooptycznegopod.kątami y$
*11 ~ rLl
\ ■ db2

2 “
12 \L1

7 △ b.-

/ 5 $ 2.2 /
/5ol3/ ,

W płaszczyźnie obrazowej Gaussa tworzy się krążek rozprosze­nia o średnicy-ńrI. <rM - rI3 * (72 - H /5.14/
gdzie • ■ .

rI3 = rLi + ^l^B 

rI4 = rLl + ^2 bB

Krążek -ten jest miarą wypływu astygmatyzmu osiowego na obrazdyfrakcyjnyoZatem /5 oi5/



Ponieważ

_ rI4 * rI3 hB
I " 2 ^ rG /5.16/

to błąd wprowadzany do obrazu dyfrakcyjnego przez ąstygmatyzm 

osiowy soczewki dyfrakcyjnej wynosi

/5.17/

Zależność ta wyznacza również dobroć obrazu dyfrakcyjnego 

i dla mikroskopu EM-301 przyjmuje wartość

△rI -6= 1,38 - 10 
rI

Obliczenia wykonano przy założeniu, że
△fT\ a

« 10“° i 0,9 
■ XI /ast

Dobroć obrazu dyfrakcyjnego charakteryzuje zmianę ostrości 

pierścienia dyfrakcyjnego. Jak podano wyżej skutkiem działań! 

astygmatyzmu osiowego jest eliptyczność pierścieni Debye’a - 

Scherrera. Błąd ten określa stosunek maksymalny do minimalnej 

śx’ednicy pierścienia.

Niech odległość między astygmatycznymi płaszczyznami przed™

młotowymi wynosi - — 2 △gg
ast

Korzystając z równania /4.23/ £rozdz. 4^ otrzymano:

D. max ast
\ D .\ min p

Parametr

gB ^2- S]

w /5.18/ wynosi £30}:

/5.18/
ast



“ 45G-

Zatem dla mikroskopu EM-301 błąd będący miarą eliptyczności 

pierścieni Debye’a - Scherrera równy jest:

% 1 + 1.07 • 10”2 % 1,0001
min

5.3. Astygmatyzm osiowy soczewki pośredniej.

pośrednia. Wielkość tego błędu wyznaczono na podstawie rys.5.4.

Błąd astygmatyzmu osiowego wprowadza również soczewka



Z punktu przedmiotu F wychodzi promień Elektronowy, który 

przecina płaszczyznę główną soczewki pośredniej w punkcie M, 

odległym od osi układu elektronooptycznego o wielkość:

■ - — bR ; . .
o XII gR

;■ MK = —---- ■——2 /5.19/
P “

Promień przechodzący przez wycinek soczewki o maksymalnej 

zdolności zbierającej trafia na płaszczyznę obrazową w od­

ległości

Kn = -----——-FO /5.20/

gdzie ńp
FO = Of — I

0 gB !

od osi układu, natomiast promień, na który działa minimalna 

zdolność zbierająca soczewki - w odległości

riI2 “ 7 /5.21/

Promienie te nachylone są do osi układu pod kątami i A2’

/5.22/

/5»23/

Odległości obu promieni od osi układu w płaszczyźnie obrazowej

Gaussa wynoszą:

fIl3 = +^lk ~ 

rI!4 = MK-'+^2k

/5.24/

/5.25/



Zatem wielkość krążka rozproszenia równa jest:

; △rII “ rH4 “ rU3 = k (^2 “△1) ’ /5.26/

stąd na podstawie /5.19/ ❖ /5.26/:

Wngj ,
------------- 2- 75.27/

P " fII
k Ak . Ak . w, Ak
2 7'7 “K = —II

Ponieważ _
rjj = ~ «FO . /5.28/

to błąd wprowadzany do obrazu dyfrakcyjnego przez astygmatyzm 

osiowy tej soczewki wynosi:

△fil △k pfll ।
D = . । , = g _f

rII k p II

M
H 

M •
ast

1 +( MIl) 75.29/
Ddbroć obrazu dyfrakcyjnego obliczana na podstawie zależności 

/5.29/ przyjmuje wartość:

△ ^TT —5

-----— % 5,75 *10 
rH

Oszacowanie wykonano dla mikroskopu EM-301.



5.4. Wypadkowy astygmatyzm osiowy soczewek układu 

.obrazowego. - -- .

Dotychczas rozpatrywano błąd astygmatyzmu osiowego wpro- 

wadźany do obrazu dyfrakcyjnego przez poszczególne soczewki 

układu odwzorowującego.

Obecnie wyprowadzona zostanie zależność na wypadkowy błąd astyg­

matyzmu osiowego wprowadzany przez wszystkie soczewki elektromag­

netyczne układu obrazowego.

Z punktu M przedmiotu wychodzą promienie elektronowe pod kątem 

do osi układu /rys. 5.5/. Promienie, które przechodzą przez 

wycinek soczewki obiektyw o maksymalnej zdolności zbierającej, 

trafiają na tylną płaszczyznę ogniskową obiektywu w odległości

od osi układu; natomiast te, na które działa minimalna zdolność 

zbierająca w odległości J

W płaszczyźnie obrazowej Gaussa promienie te oddalone są od 

osi układu o wielkości:

?-03 = + 7 A



Rys. 5.5. Wpływ astygmatyzmu.osiowego obiektywu na bieg 
promieni elektronowych.

gdzie = —— /5.34/,
/ fO “ T“

72° r°2 ~MO /6'3S/
■ i„ + ~~O 2

. J • . rL = ^«o

Zatem w tylnej płaszczyźnie ogniskowej obiektywu tworzy się 

krążek rozproszenia o średnicy &ro:

△r = r A - r q /5.36/( “ o o4 ©3



: / • ■"• . -

-M-

który odwzorowywany jest przez soczewkę dyfrakcyjną.Rozważania dotyczące soczewki dyfrakcyjnej przeprowadzonokrążka rozproszenia ArQ..dla najbardziej odległych punktów

Ry?» 5.6. Schemat służący do wyznaczania astygmatycznegokrążka rozproszenia w płaszczyźnie obrazowej soczewki dyfrakcyjnej.
Promień opuszczający płaszczyznę przedmiotową w odległości rc od osi układu elektronooptycznego /rys. 5.6/ przecina płasz­czyznę główną soczewki dyfrakcyjnej w punkciePromienie, na które działa maksymalna zdolność zbierająca Soczewki, przecinają płaszczyznę obrazową w odległości

bB ~ 2•131 “ ro3 gn



-

od osi układu, natomiast te, na które działa minimalna zdolność

zbierająca ~ w odległości

132 “ o3
bB 'Ab

2
®B

W płaszczyźnie obrazowej Gaussa odległości tych promieni od 

osi wynoszą:

rI33 - OR1 /5.39/

gdzie .

$34 " OR1 + ^32bB /5*40/

131

bB

• OR1

Ab

i

2

_ ^I32_2_2^1

H a. b. bB + 2

ro3 S
OR. = ------

1 gB " S

Zatem miarą astygmatyzmu jest krążek rozproszenia:

XI1 " XI34 133 ./5.41/

Podobne rozważania przeprowadzono dla promieni wychodzących 

z punktu przedmiotu, odległego od osi układu o wielkość r^ 

i otrzymano następującą zależność:



przy czym, rI43 “ ^2 + y4lbB 75.43/

/5.44/, 'rI44 “ $R2 ,+ ^42bB

142 “ 0R2 
h 7 Ab bB + “OR = w ro43 
gB " s

doprowadzono do postaci:Równanie /5.'39/

jest powiększeniem soczewki dyfrakcyjnej., natomiast

bB 4 . Ab
= , At ~ 2łb

bB - — ■ 1 - 2b^

to /5.45/ przyjmuje postać:



Podobnie przekształcono /5.44/, w wyniku czego otrzymano:
II ttflIb ■ ■ 1^ •-I |l' — b. 7 / ii \|b ■ 7 ■

• . T a , ■ •_ M "°3 △b ■
134 “ ro3 x + 2(gR- Ą bZ /5.47/

Ostatecznie punkt przedmiotu odległy od osi układu o wartość r 

odwzorowany zostaje w postaci krążka rozproszenia o średnicy

■'•■ ■■■ A ro3 8 Ab ■ . ' '
△rIi “ rI34 “ rI33 “ gB- s bB /5.48/

Analogiożne< rozważania przeprowadzono dla'punktu przedmiotu

odległego od osi układu o wielkość rQ4. W tym przypadku rI43

i mają postać:

■ u 3 Ab
rI43 “ o4MI “ 2 (gB- s) bB /5.49/ '

„ — nr u.144 “ ro4MI + 2 ęgg- s) bB

i stąd krążek rozproszenia

/5.50/

a _ Ab
△rI2 “ rI44 ” rI43 “ gB- s bB /5.51/

W rezultacie, krążek rozproszenia A,r leżący w tylnej płasz­

czyźnie ogniskowej obiektywu zostaje odwzorowany przez soczewkę 

dyfrakcyjną w postaci krążka o średnicy *

arI = rI44 “ rI33 75.52/
Ostatecznie

ńrI “ ro MI
s ■. AbSB- 8 bB r04 + r^Q o 32



-465 ~

Kolejną soczewką, przez którą przechodzą promienie elektronowe, jest soczewka pośrednia /rys. 5.7/.
płaszczyzną 
przedmiotowa

płaszczyzna główna' 
soczewki pośredniej

płaszczyzna 
obrazowa Gaussa

Ry's. 5.7. Schemat służący do wyznaczenia krążka rozpraszania, wynikającego z astygmatyzmu osiowego. \
Promienie wychodzące z najbardziej odległych punktów krążka rozproszenią & r j przecinają płaszczyznę głóvmą soczewki po­średniej w punktach M* i m"• Odległość tych punktów od osi wynosi: f“’K = 5-Ą7 ‘ rI33 ~ rI33 ' /5.54/

AA

-7 75.55/
’ / * ■" '' . • . ■ ■ • , . . ■Odległość promieni elektronowych od osi układu w ąstygmatycznych płaszczyznach obrazowych /maksymalnej i minimalnej/ opisano



zależnościami: k ^2
= r ' - . ~ 2

1131 133 p

i

/5.56/

k +
1132 = rI33'" p~“ /5.57/

Natomiast w płaszczyźnie obrazowej Gaussa 

promieni od osi układu równa jesti

odległość tych

‘•1133 “ M’K + 7 /5.58/

gdzie

<1134 " /5.59/”

i: ■ rII31 ” M’K 
1

k
75.60/

rII32 " M’K
2= kłĄK

. + 2

5, i Ł są to kąty nachylenia promienia do osi układu.a 12
Zależność /5.58/ doprowadzono ostatecznie do postaci:

1133 “ MIIrl33 /5.62/ .

Podobnie przekształcono równanie /5.62/, w wyniku czego 

otrzymano.: •

ir 1122 Ak /c-
rII34 “ MIIrI33 + 2 2

Podobne rozważania przeprowadzono dla promieni wychodzących

2

A

133 M
2 2



-W-

z punktu przedmiotu odległego od osi o wartość r. . . 144
Równania /5.56/ i /5.57/ przyjmują w tym wypadku formę:k -AL ’ v 2

rII41 “ rl44 p 75.64/

■ k . Ak ;7/./ ' _ ■
rII42 “ rI44 ..  p 2 /5.B5/

natomiast /5.58/ i /5.59/:

< rII43 “ “K * ' ‘ 7 J /S’6«/

rII44 = M'K + /5'67/

gdzie
3 ~

4
1142 ~ M K

* * V ■ i

Ostatecznie wyrażenia /5.66/ i /5,67/ zapisano jako:

„ rI44 Ak , /5.68/
rII43 = rI44MII - — —

Yf 4:4: AR /EC' CO /rII44 ” rI44MII t 2 k /5.69/

Zatem puniet przedmiotu M, z którego wychodzą promienie elektro-v

nowe pod kątem ą do osi układu elektronooptycznego} odwzorowy­

wany jest przez układ soczewek: obiektyw, dyfrakcyjną i pośred-



- M -

nią w postaci krążka rozproszenia o średnicy

= rII44 ~ rII33 75.70/
Zależność /5.71/ opisuje wielkość krążka rozproszenia za pomocą 

parametrów' soczewek elektronowych:

7 \ SMII / \
△ r = MtMtt ( r . - r + —----- -— ----- . r , + r Q + •I II k 04 o3j 2 X b < 04 o3j

\ Jd * U

Opierając s i ę na przybliżonych zależnościach:

Qs0i ńR- r 4 - ro3x ■■■——
o

' ■>. ' ■■__ _ •

• " ■ ' ’. ■ ■■ \ , i.

/5.7i/ ma postać:

- ęs0\~) MIMII 
0 ast

Qfos 
gB- s

+ 
ast

+ go (ńfo\ /S.72/
^gB~ V °jastVB)ast\ 'ast

Wynika stąd, że wypadkowy błąd wywołany astygmatyzmem osiowym 

soczewek njożna przedstawić zależnością:



gdzie: Rj - jest promieniem pierścienia dyfrakcyjnego powstającego w układzie obrazowym mikroskopu elektronowego wolnym od wpływu astygmatyzmu osiowego
k•k O I II iO P . ’ .

Z zależności /5.73/ wynika wniosek, że wypadkowy błąd astygma­tyzmu osiowego wprowadzony do obrazu dyfrakcyjnego jest arytme­tyczną sumą błędów wprowadzanych przez kolejne soczewki obrazowe mikroskopu elektronowego.Wartość liczbowa dobroci obrazu dyfrakcyjnego obliczona dla mikroskopu ĘM-301, równa jest:
6,755* 10”6 °Oszacowani© to dowiodło, że,składnik iloczynowy w równaniu /5.73/ —iS może być zaniedbany. Jego wartość jest rzędu .10 .-Wielkość błędu wynikającego z'astygmatyzmu osiowego jest o trzy rzędy mniejsza od wpływu aberracji sferycznej i rozogniskowania. Zgodnie z klasyfikacją dobroci obrazu dyfrakcyjnego, przeprowa­dzoną w rozdziale 3, dobroć obrazu dyfrakcyjnego obarczonego tylko i wyłącznie astygmatyzmem osiowym jest bardzo dobra.
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6. UWAGI I WNIOSKI ,
Zagadnienie wpływu aberracji elektronooptycznych na obraz mikrodyfrakcyjny wyniknęło z potrzeb mikroskopii elektronowej. Potrzeba rozwiązania problemu "teoretycznego wpływu błędów socze- . wek na elektronogramy w mikroskopie elektronowym z 4-soczewkowym układem powiększającym podyktowana była coraz częstszym stosowa­niem takicłi mikroskopów. Teoria Pilankiewicza i Riecke dotyczyła konstrukcji 3-socżewkowej, która jest obecnie rzadziej spotykana* w eksploatacji. Celem rozwiązania problęmu -postawionego w tytule pracy zaproponowano wprowadzenie do teorii dyfrakcji elektronów na materiałach polikrystalicznych parametru, nazwanego dobrocią' obrazu dyfrakcyjnego. > Zdaniem autora parametr,taki pozwoli na ocenę i porównywanie elektronogramów uzyskiwanych w różnych mikroskopach elektronowych. Poza tym będzie on charakteryzował wpływ parametrów soczewek elektronowych na obraz dyfrakcyjny.Wrozdziale trzecim przedstawiono sposób analitycznego ujęcia wpływu aberracji sferycznej na obraz dyfrakcyjny. Rozdział ton opracowano głównie w oparciu o prace Riecke i Pilankiewicza. Poszerzono jednak znacznie rozważania teoretyczne wspomnianych autorów. Pozwoliło to na otrzymanie zależności wiążących dobroó. obrazu dyfrakcyjnego z własnościami soczewek elektronowych. Przeanalizowano tu wpływ aberracji, sferycznej poszczególnych soczewek układu obrazowego mikroskopu elektronowego na obraz oraz - wyznaczono Wypadkową aberrację sferyczną układu. Z:rozważań teore­tycznych wynika, że dobroó obrazu rośnie wraz ze wzrostem napięcia przyśpieszającego i przy zmniejszaniu średnicy przesłony selekcyj— 



nej. Badania doświadczalne przeprowadzono na mikroskopach JEM-1OOB i JEM-1OOC firmy JEOL oraz ĘM-301 firmy PHILIPS.Wykonano na nich około 200 klisz z obrazami dyfrakcyjnymi oraz kilkaset pomiarów..Materiał fotograficzny załączony do pracy ’ ......stanowi jedynie -wycinek pracy doświadczalnej. Całość materiału doświadczalnego potwierdza słuszność upraszczających założeń poczynionych w rozważaniach teoretycznych oraz wykazuje zgodność z otrzymanymi wynikami.W pracy pominięto rozważania nad wpływem aberracji chromatycznej na obraz dyfrakcyjny. Nowoczesne mikroskopy elektronowe/należą do nich'również JEM-100B, JEM-100C i EM-301/ zapewniają bardzo wysoką stałość źródeł zasilających. Stałość napięcia anodowego wynosi 2-10 /min, stałość zaś źródeł prądowych również 2-10 /min [45]. Zakładając aperturę Ot = 10~2 radiana, dla- stałej aberracji chromatycznej - 3,1 mm /praca mikroskopu EM-301 z goniome- trem/, wartość liczbowa wielkości krążka rozproszenia równa jest:

Do porównania tej Wielkości z wymiarem krążka rozproszenia wy­nikającego z aberracji sferycznej obiektywu i wynoszącegoR/^ = 200 okazuje się, że wpływ aberracji chromatycznej może być rzeczywiście zaniedbany.W. rozdziale czwartym przeanalizowano 'wpływ rozogniskowania soczew­ki dyfrakcyjnej. Jeśli soczewka dyfrakcyjna nie odwzorowuje tylnej płaszczyzny ogniskowej obiektyw, natomiast pewną płasz- czyznę leżącą w jej pobliżu, to wraz ze wzrostem wielkości obszaru preparatu poddanego analizie, błąd wprowadzony do obrazu dyf­rakcyjnego rośnie. Zmiany dobroci obrazu w zakresie dużych średnic 



przesłony selekcyjnej są znacznie większe niż'przy małyoń średnicach, dla których to, dobroć obrazu jest praktycznie stała, . Wzrost błędu następuje również ze wzrostem napięcia przyśpiesza- jąeego. ■. : ~ .Z analizy tej wynika., wniosek, że przy ro z ogniskowaniu soczewki dyfrakcyjnej korzystna jest praca z małymi średnicami przesłony' selekcyjnej tzn. poniżej 100/Um oraz w zakresie niższych napięć przyśpieszających. . tW pracy wyprowadzono zależność na wypadkowy błąd wynikający z abe­rracji sferycznej obiektywu i rozogniskowania soczewki dyfrakcyj­nej /wzory /4.39/ i /4,50/. Z analizy wynika, że po przekroczeniu płaszczyzny krążka najmniejszego rozproszenia, rośnie wpływ abe­rracji sferycznej obiektywu i rozogniskowania soczewki dyfrakcyj­nej. W płaszcżyźnie krążka najmniejszego rozproszenia wpływ obu błędów jest porównywalny, natomiast w płaszczyźnie pozaogniskowej • błąd wynikający z rozogniskowania jest o rząd większy od wpływu aberracji sferycznej obiektyw /rozdział 4.5/.W pracy rozważono też wpływ astygmatyzmu osiowego soozev/ek mikro kopu elektronowego na obraz dyfrakcyjny. Rozpatrzono, błąd wprow- - wadzony przez astygmatyzm poszczególnych soczewek, jak również błąd wypadkowy /wzór /5.73//. Z analizy wyniknął wniosek, że wy­padkowy błąd astygmatyzmu osiowego wprowadzany do obrazu dyfrak­cyjnego jest arytmetyczną sumą błędów wprowadzanych przez kolejne soczewki obrazowe mikroskopu elektronowego. Wpływ astygmatyzmu osiowego na obraz jest o trzy rzędy mniejszy od wpływu aberracji sferycznej czy rozogniskowania.Praca zarómo w części teoretycznej jak i doświadczalnej stanowi • zasadniczo rozwinięcie problemu postawionego przez Riecke
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i Pilankiewicza. Całość stanowi według rozeznania autora oryginal­ne rozwiązanie problemu dla 4-soczewkowego układu obrazowego mikroskopu elektronowego.
// ' f 1 1. ; ' 1 ' .. 1 '1 1 ■ / " ■ 'Ną podstawie przedstawionej analizy oraz z doświadczenia wynika, że optymalne warunki pracy mikroskopu elektronowego w układzie mikrodyfrakcji są następujące:a/ napięcie przyśpieszające 80 * 100 [kv]b/ średnica przesłony selekcyjnej ^<100/um.
Przedstawiona praca zawiera próbę ujęcia całości zagadnienia błędów obrazu dyfrakcyjnego /tabele 6.1, 6.II/. Pozycje literątu- rowe zawarte w spisie obejmują większość materiału opublikowanego.



Tabe 6,Ie Zostawienie zależności teoretycznych określających wpływ aberracji elektrono- optycznych na dobroć obrazu mikrodyfrakcyjnego.
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T&b* 6*II. Zestawienie wartości liczbowych dobroci obrazu dyfrakcyjnego przy następujących warunkach pracy mikroskopu elektronowego JM-301: U=100 kV; Cp = 85/Um; d= 1 - 0,037
Ab er rac j o elektrono- optyczno Soczew-^. ki mi kro.s-\.kopu elok- tronowego -

Aberracja sferyczna Astygmatyzm' osiowy Rozogniskowanie Ro z o gni s kowani e 4* aberracja • sferyczna
Dystorsja radialna

Obiektyw■. i 0,0309x10”^ fii Pi A4,8x10 -
j Soczewka dyf­rakcyjna O,35O9xlO"3 l,38x!0“6 0,9555X10*"3 /SB= fo -8,07x10” g_s^ f SB' o30,14x10Soczewka pośrednia 6,42xlO~5 5,75x10i •

Projektor 2 x 10”6 2 x IO”6
Układ powiększający O,372xlO”3 6,755xl0"6



SPIS OZNACZEŃ
A - zdolność rozdzielcza obrazu dyfrakcyjnegoAq - zdolność rozdzielcza obrazu dyfrakcyjnego dla dQ = i £b^ — odległość obrazowa soczewki dyfrakcyjnejC £ - stała aberracji sferycznej soczewkiD - dobroć obrazu dyfrakcyjnego; średnica otworu nabiegunnika- dobroć obrazu dyfrakcyjnego dla dQ = 1 i2~ średnice pierścieni dyfrakcyjnych%kl — odległość międzypłaszczyznowa

■ — czynnik strukturalnyf - odległość ogniskowa soczewki s.Af as Ma różnica astygmatyczna _Sc «aał odległość przedmiotowa obiektywsB MB - odległość przedmiotowa soczewki dyfrakcyjnej
■aa rozogniskowanie soczewki dyfrakcyjnejh aaa szerokość połówkowa rozkładu pola magnetycznego;wysokość stożka .dyfrakcyjnegoprąd wzbudzenia soczewki dyfrakcyjneji| aaaa prąd wzbudzenia soczewki pośredniejk •• odległość obrazowa soczewki pośredniejk2 a* siła soczewkiL -długość kamery1’ - odległość przedmiotowa projektoraM -powiększenie soczewki ' . —-----n - odległość, obrazowa projektora p - odległość przedmiotowa soczewki pośredniej R,r - promień-pierścienia dyfrakcyjnego



średnica krążka rozproszeniawielkość wyselekcjonowanego obszaru próbkipromień pierścienia dyfrakcyjnego na ekranie końcowym zwiększenie promienia pierścienia dyfrakcyjnego wywołane dystorsją radialną projektora; średnica astygmatyczna krążka rozproszeniaszerokość szczeliny nabiegunnikaodchylenie od warunku Bragga; odległość przesłony selekcyjnej od'plaszczyzny głównej soczewki dyfrakcyjnej napięcie przyśpieszające objętość komórki elementarnej -grubość kryształuodległość obiektyw - soczewka dyfrakcyjna apertura soczewki płaszczyzna obrazowa soczewki dyfrakcyjnej płaszczyzna pierwszego obrazu pośredniego; płaszczyzna przesłony selekcyjnejpromień krążka rozproszenia w wyniku aberracji sferycznej w płaszczyźnie obrazu 1promień krążka rozproszenia w wyniku aberracji sferycznej promień astygmatyćznego krążka rozproszeniapromień sumarycznego krążka rozproszenia w wyniku aberrac? soczewki; średnica centralnego krążka dyfrakcyjnego kąt rozpraszania /ugięcia/ elektronówdługość fali de Broglie’a; kąt ugięcia elektronów
■ ■ :/■ ' , .. - - .długość ekstynkcji ' ,kąt ugięcia elektronów



$ - średnica przesłony selekcyjnej- płaszczyzna ogniskowa obiektywu. -płaszczyzna pożaogniskowa obiektywu

SPIS INDEKSÓW ■
r ' •o - obiektywI - soczewka dyfrakcyjnaII - soczewka pośrednian - n-ta soczewkaproj - soczewka projekcyjnawyp - wypadkowy /
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