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Tém tit. Bai viét gigi thiéu khai quat vé qué trinh phat trién, nhiing kha nang tng
dung cua kinh hién vi dién tur quét va cac uu diém vuot trdi cua loai kinh hién vi dién
tr quét phat xa truong (FESEM). Kinh hién vi dién tr quét phéat xa trudng Hitachi
S$-4800 ra doi trong vai nam gan day 1a loai kinh c6 do phan giai cao nh sir dung
loai sung phat xa dién tu truong lanh va nhiing 1ién bo moi nhat trong cac k¥ thuét
ché tao thau kinh dién tir, cac kg thuat chan khéng ciing nhu cac k§ thuat dién tr tién
tién. Sau hon hai nam dua vao sir dung tai Phong Thi nghiém Trong diém Qubc gia
Vat liéu va Linh kién dién t, Vién Khoa hoc Vit liéu, loai kinh nay da chung to |a
mot cdng cu hiéu qua, da nang dé nghién ciru va quan sat nhanh vat liéu & kich thudc
nandmeét.

GIOI THIEU

Kinh hién vi dién tr quét (SEM) la mot trong nhiing cdng cu phd bién nhét cho
phép khao sat va phan tich nhiing dac trung cAu truc micro, nano cua vat thé ran. Ly do
quan trong nhat chinh la dé phan giai rat cao (cd I+5 nm) cia cac thiét bi SEM thuong
mai. Cac anh phan giai cao cung cap thong tin chi tiét vé kich thude, hinh dang va tham
chi ca cu tric ctia vat thé.

Dac diém quan trong khac ctia SEM 1a dé sau trudong nhin 16n cho phép nhén dugc
cac anh ba chiéu ciia mau. Cac anh ba chiéu giup cho viéc giaj thich va xac dinh  céc
ddc diém hinh thai hoc khac nhau. Day la dac diém co gia tri nhat cho nhitng ngudi st
dung SEM. Mat khac SEM cung c6 kha néng khao sét vit thé & d6 phong dai thdp va anh
SEM b tro rat tot cho cac théng tin thu duoc tir kinh hién vi quang hoc [1].

Thanh phan co ban cua SEM la hé thau kinh, sung dién tir, cac dau thu dién tu, thiét
bi hién thi hinh anh béng éng tia catét (CRTs) va cac thiét bi dién tr bd tro khac. Khai
niém kinh hién vi dién tir quét dugce dua ra sém nhét bdi Knoll (1935). Nam 1938, Von
Ardenne da xay dung loai kinh hién vi dién tu quét- truyén qua (STEM) bang cach dua
thém cdc cudn quét vao kinh hién vi dién ta truyén qua (TEM). Thiét bi SEM dau tién
dung dé khao sat cac mau day dugc thuc hién boi Zwory km va cac cong su (1942) vai do
phan gidi c& 50 nm. Tiép theo dé phai l\e dén nhirng nd luc ciia D. McMulan va Smith
(1936) trong viéc xur ly tin hiéu, cai tién cac cudn quét tin hi¢u. Everhart va Thornley
(1960) thuc hién budc tién quan trong khi cai tién dau thu dién lhu cap (& nhan dién
bang nhan quang dién. Su cai tién nay da tang cuong tin hiéu va ti sH tin hiéu trén nhicu.
A.D.G. Stewart va cac cong su (1965) ¢ dai hoc Cambridge (Anh) da thiét ké va chora
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doi thiét bj SEM thuong mai dau tién. Cho dén nay SEM dugc ban rong rai trén thi
truong bai rat nhiéu nha san xuat cia My, Anh, Ha Lan, Nhat Ban, Dic va Phap.

Tur khi xuat hién SEM thuong mai dau tién nhiéu cai tién da duoc thuc hién. Mot
trong nhimg cai tién 1a phat trién cac ngudn phat dién tr do sang cao nhu LaBj . V6i
nguoén phat xa mdi dong dién tor manh hon duoc tap trung thanh chum nho hon nén cai
thién do phan giai. Ngudn dién tir phat xa truong (FEG) dugc phat trién tir nam 1942
hién nay da trd nén khong thé thiéu trong thiét bi SEM, TEM phan giai cao. Kha nang
clia sung phat xa trudng 1a kich thude ngudn rat nho tao nén chum tia kich thude nm véi
do sang cao. Pd sang tir FEG 16n hon vai nghin 14n do sang tao ra tir cac ngudn sing phat
xa nhiét thong thuong.

Bing 1: So sanh hai loai ngudn phdt xa dién tir

Déu phat nhiét bang W Déu phat xa trudng

Loai ngudn phat

Loai phat xa Bing nhiét Phat xa truong catdt
lanh

Chan khéng lam viéc (Pa) 10 ~10*

Kich thudc chum tia (um) 30 0,01

Phan bd nang luong phat (eV) 2,0 0,2

Tudi tho (sé gid hoat déng) 50 >5000

Tuy nhién cac ngudn phét xa truomg doi hoi do sach, chan khéng cao c& 10 Pa
(10" torr) dé co thé hoat dong tot va nhu vay doi hoi su chi y dac biét vé cong nghé
chén khong. Méc du gia thanh va muc do phuc tap cao kinh hién vi dién tir phat xa
truong (FESEM) duoc dung rong rai trong nhiéu linh vurc nghién ctu va cong nghé doi
hoi do phan giai cao, nang lugng chum tia thap.

SEM c6 thé dugc ding dé khao sat cac vat liéu sinh hoc. Cac vat liéu loai nay
thuong duge 1am lanh hodc 1am khé va dugc khao sat & thé thap (<lkeV) dé giam su tich
dién. Tuy nhién viéc su dung SEM trong linh vuc sinh hoc phu thudc vao kha néang chuan
bi mAu. Hau hét cac mau sinh hoc chira nudc, dé bj pha huy boi nhiét do phat xa dién ti,
do tuong phan thap phat xa dién tir yéu va dan dién toi. V&i cac mau nay nguoi ta tap
trung giai quyeét van dé n dinh cta vat lidu hitu co, loai bo nuée va phii mau bang mot
lop kim Toai dan dién mong.

Mot trong nhirng phat trién quan trong nhat gan day la loal SEM c¢ ap suat thay doi
(VPSEM). Loai thiét bi nay c6 thé ding dé khao sat bé mat cua hau hét ciac mau (méu
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ugt cling nhu mau khd) bdi moi truong noi dat mau khong can chan khong cao. Mgj
truong nay cé thé la hoi nude hodc cac loai khi khac véi 4p suat tir 25+ +2500 Pa (0.2+20
torr). Trong thiét bi VPSEM hién dai co thé thu duogc cac dién tur thua cap (SE), cac dién
tr tan xa nguoc (BSE) cling nhu cac tia X. Cac mau sinh hoc duge nghién clru rat thudn
loi trong VPSEM. Thém vao dé ngudi ta c6 thé khao sat mau khi tuong tac véi méi
truong khi.

SEM ciing dugc ding dé thu nhan cac thdng tin thanh phan hoa hoc clia mau. Phé
tiéu tan nang luong tia X (EDS) la thiét bi phan tich di kem v&i SEM dung chum dién t
tac dong vao mau va thu nhan cac tia X dac trung phat ra. Cée dau thu tia X thudc loai
dau thu Si(Li) trang thai ran. EDS hién dai ¢6 kha nang phat hi¢n cac tia X ddc trung cho
cac nguyén td co nguyén tir s > 5. Hé EDS khong chi cho phép phan tich dinh tinh
nhanh ma con cho phép phén tich dinh luong. Trong mét thiét bi SEM dién hinh ¢ EDS
thi EDS duoc dung dé do céac tia X tir cac nguyén td chinh (> 10% trong luong) trong
mau. Mau phan tich khong can pha hiy. phan tich dinh lugng ¢o thé thuc hién véi do
phén giai c& Ium trén mau. V&i cac mau duge mai phang va danh bong do chinh xac dat
duge ¢& 1+2% lugng nguyén té di cho (v6i cac vat lidu sinh hoc la 5+10%). Mot dic
diém quan trong khac ctia SEM ¢6 EDS la xac dinh ban dd thanh phan (mapping) tir tia
X dac trung. Thong thuong do phong dai <2500 duge dung trong kiéu phan tich nay. Két
qua phan tich ban dd cho thong tin thanh phan chi tiét & mire micro thudng lién quan truc
tiép voi két qua khao sat kim tuong trén kinh hién vi quang hoc. Thém vao dé cac tin
hiéu ¢6 thé ¢o tir SEM chuén (BSE, SE. vv) ¢c6 thé cung cap thong tin hitu ich vé thanh
phan bé mat va khong gian trong cac ving nho cia mau. Gan day, cac thiét bi duoc phat
trién cho phép phan tich dang tin céy bano chum dién tor yéu va nang lugng tia X thap
Piéu nay cho phép giam kich thuéc ngudn tia X va giam anh huong cia su hap thu trong
qua trinh phan tich. Vi phan tich bang tia X cho cac vat liéu sinh hoc va polymer gép cac
van dé tro ngai nhu khi khao sat bang SEM. Cach giai quyét thuong 1am 1a phan tich trén
phan miu mong dé han che anh huong cua su hap thu va huynh quang. Tuy nhién cac vat
liéu sinh hoc va hiru co rat dé bj pha huy du6i chum dién tr. ngudi ta ¢ xu hudng phan
tich nhiing loai vat liéu nay & nhiét do thap.

Trén thiét bi SEM phép do huinh quang catét ciing di dugc phat trién va dung rong
rai trong cong nghiép vi dién tu.

Xac dinh cdu tric tinh thé va dinh huong hat cua tinh thé trén bé mit ciia mau la
mot trong cac kha nang hira hen nhét trong qua trinh phat trién cua SEM. Kha nang nay
c6 duoc do su nhiéu xa cla cac dién tir tan xa nguoc phat ra tir bé mat mau thudng dugce
goi la nhiéu xa dién tir tan xa nguoc (EBSD). Phuong phéap danh chi sé cac phd Kikuchi

va ban dé dinh huéng mang tinh thé tu ddng 6 tro giup ctia may tinh cho phép ky thuat
nay cé thé nhan biét cac pha va s mét dinh hudng qua cac bién hat.

CAC PAC PIEM KY THUAT CUA HITACHI S-4800

Kinh hién vi dién to quét phat xa truong Hitachi S-4800 dugc dua vao st dung tai
phong 202, nha A2. thudc Phong Thi nghiém Trong diém Quédc gia Vat liéu va Linh kién
di¢n twr. Vién Khoa hoc Vat liéu tir thang 07 nam 2005 la loai kinh hién vi ¢ dé phan giai
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cao nho st dung loai sung phat xa dién tu truong lanh va nhiing tién bo mdi nhat trong
cac k¥ thuat ché tao thau kinh dién tu, cac k¥ thudt chan khong ciing nhu cac ky thuat
dién tir tién tién. Mot s6 ddc diém chu yéu cua Hitachi S-4800 dugc cho trong bang 2.
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Hinh 1: Toan canh hé kinh hién vi dién tir quét phat xa trieong FESEM Hitachi S-4800

Bding 2: Mot s6 déic diém cia FESEM Hitachi S-4800

I.Onm (v thé 15kV)
[4nm (voi the TRV, Kieu giam the)
2.00m (vor the TRV, kicu chuan)

Do phédn giai anh dién
tr thir cap

Do phan giai anh dién

et 3.0nm (voi the T3V va diu thu YAG)
LU tan xa ngugc

Sung dién tu Ngué)n dién tu phat xa truong lanh
Thé gia toc 0.3 - 30KV (thay ddi 0.1kV/ bude)
Do phéng dai Tir 20 dén 800 000 lan
Piu thu SE (trén , duéi, trén + dudi)
Céc dau thu Pau thu BSE loai YAG (c6 thé trén tin hiéu SE va BSE)

De:“m thu dién tir truyén qua (ché do STEM)
Dau thu tia X dac trung ( EDS)

X0~ 50mm: Y: 0~ 50mm: Z: 1.5 = 30nm
Nehiéng : -5 +70° ; Quay : 360°

640 x 480 pixels. 1.280 x 960 pixels,

2560 x 1.920 pixels. 3.120 x 3.840 pixels

Dinh dang anh BNP. TR FPT-Goaay chon

Ban dich mau

Dung lugng nho anh

1w dong dicu chinh anh sang 106, twong phan. tcu cu. quang |
Nu vy anh o

, Soanh. the gra toce. thude micron vai thang do. do phong dai.
Cihi so Heu wrdong nedy. gio va khoang cach lam vide |

Dicu Khicen van o dong: tét Kigm nang luong LCO
3 he bomoron: T he bom TAIP: | heé bom RP

G thong chan Khong
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MOT SO KET QUA SU DUNG HITACHI S-4800

Thiét bi FESEM Hitachi S-4800 da dugc dung dé nghién ciru hinh thai, kich thude
va x4c dinh thanh phan héa hoc clia cdc mau dang khdi, mang mong va bot. Céc vt lidu
duoc khao sat 1a kim loai, ban dan, vat liu tir va cac vat liéu sinh hoc, polymer. Trong
thoi gian gén ba ndm hoat dong thiét bi nay phuc vu ¢6 hiéu qua cho cong viéc nghién
ctru va khao sat cong nghé vat li¢u nand cia hang tram c4 nhan va vai chuc co quan, don
vi trong cling nhu ngoai Vién Khoa hoc Vat liéu. Hang chuc luédn an tién s7, ludn van cao
hoc, hang tram luan van tt nghiép Pai hoc va trén mot trim bai bao, bao céo khoa hoc
duoc cong bd trén cac tap chi, tuyén tap hdi nghi trong nude ciing nhu & nude ngoai da

3.00um HRachi 6.0V 5.0mm x20.0k SEM)

Hinh 2: Anh FESEM mar 'cdrl ngang ciia mdu tinh thé Hinl 3: Thanh nané ZnO
photonic opal SiO, voi cdu truc tinh thé xép chat [2] ché tgo bang phwong phdp
CVD [3]

su dung két qua thu duogc tu thiét bj nay.

Hinh 2 1a cdc anh FESEM cta tinh the photonic opal dugc ché tao trén dé thiy tinh
phu mang ITO hodc silicon bang phuong phap déi luu-tu tép hop. Dé silic trude hét can
oxy hoa bé mat dé tao lop oxit va sau do duoc nhung vao dung dich chira cac hat cau
Si0,. Kich thu¢c cac hat SiO; duoc xac dinh bang FESEM dao dong tr 290nm dén
300nm. Hinh 3 12 cac thanh ZnO dugc ché tao bing phuong phap CVD & T = 800 C, thoi
gian 20 phut trong moi trudng khi Ar ¢6 luu luong 0,8 1/phut.

Hinh 4: Cdac hat nané Hinh 5: Ddy TiO; ché tao Hinlt 6: Hinh thai an mon
Lag:Cay sMn0O; 16ng hop bang béc bay nhiét [5] pha cacbit sau khi Iam thre
bang phirong phdp nghién co cua méu gang tring nong do
nang lirong cao [4] crom caof6]

Trén hinh 4 la céc hat nand perovskite Lay;Cag;MnQOs tong hop bing phuong
phap nghién co nang luong cao véi kich thude 15-30nm. Cac hat déu co dang cau va co
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thé théy rd bién hat khi cac hat cum Jai thanh dam.

Hinh 5 1a két qua khao sat cong nghé ché tao nand TiO, bang phuong phap boc bay
nhiét. San pham thu duge trén dé tai ving nhiét dé cao (950+1050C). Cac két qua tir anh
FESEM ciing cho biét khi thay dbi diéu kién cong nghé (nhiét do, luu luong khi...) sé
thu duge cac san pham nand TiO, véi hinh thai khac nhau. Hinh 6 1a mot két qua nghién
cau anh hudng cua pha cacbit to1 do bén co hoc va tinh chiu mai mon cua hop kim gang
trang c6 nong do crom cao sau khi tam thuc. Anh nhén duge khi két hop tin hi¢u cua dién
tr thu cap (SE) va dién tr tan xa nguoc (BSE).

Hinh 7 1a mét vi du dién hinh cho kha nang phén tich thanh phan hoéa hoc ciia mau
trong cac pha khac nhau. Mau NdFeB di dugc khao sat trén kinh hién vi quang hoc. tir
cac anh kim tuong quan sat dugc cac pha kim loai ¢6 thanh phan héa hoc khac nhau. Két
qua phan tich bang EDS cho thdy trong timg hat 1& cac pha tir cimg Nd,FeB |, tai cac
bién hat 1a c4c pha gidu Nd. Nghién cttu su anh hudng ctia vi cdu tric 1én tinh chat tir cha
loai nam cham Nd,FeB |, dugc lam sang to nho su két hop cua anh hién vi dién tr va kha
ning phén tich dinh lugng bang EDS

iy | bl
% e AT e te i{**«-. S JUA R

Hinh 7: Anh SEM cia méu NdFeB theo kiéu Elzmenr [ 32007 Aronucts

phan tich diém (bén trdi); phé EDS 1ai diéml ;LIT\ _:(' é “
va két qua thanh phdn dinh leong (bén phai) L oy P
[7] Totals LG

KET LUAN

Kinh hién vi dién tr quét phat xa truong FESEM Hitachi S-4800 la thiét bi co do
phan giai cao, kha ning quan sat, phan tich nhanh, da dang, dé sir dung. Chuén bi mau dé
khao sat bang thiét bi nay tuong d6i don gian, khong can du mong nhu kinh hién vi dién
twr lruyen qua. Dd phén glal anh ¢& vai nm, trong mot 56 truong hop 6 thé so sanh voi
kinh hién vi dién tr truyén qua, kinh hién vi quét xuyén ngam va hién vi luc nguyén tir.
Kha nang phén tich dinh lugng thanh phan hoa hoc & mirc micro bang EDS. Két hop vai
hién vi quang hoc dé phan tich thanh phan hoa hoc tir cac pha va bién pha mot cach thuén
lot.

Hitachi S-4800 di chimg to 1a mot thiét bi da ning, hidu qua mang lai nhirng thong
tin phong phu vé hinh thai, kich thudc, thanh phan hoa hoc — mét thiét bl khong thé thiéu
trong nghién ctru va cong nghé.



Cong (rinh kinh tang Gido sur Vién sv¥ Nguyén Vin Hiéy nhein dip Gido su Vién sy 70 tugi
]

Loi cdm on: Tac gia xin chén thanh cam on Lanh dao Vién Khoa hoc Vat liéu, Phyy

Thi nghié¢m Trong diém Vat liéu va Linh kién Dién tur, Phong Vat ly Tu va Siéu dan d3
tao diéu kién thuén loi trong qua trinh cdng tac va hoan thanh bai bio nay.
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