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1. Dane osobowe

Imie i nazwisko: Michat Krysztof

2. Posiadane dyplomy i stopnie haukowe

2010 r. - stopnien naukowy doktora nauk technicznych w dziedzinie elektronika;

W 2006 roku rozpoczatem studia doktoranckie na Wydziale Elektroniki Mikrosystemow i
Fotoniki Politechniki Wroctawskiej (dziedzina elektronika). Rozprawe doktorska pt.
., Detekcja sygnatu i technika obrazowania w skaningowym mikroskopie elektronowym w
zakresie niskiej prozni” obronitlem z wyr6znieniem 20.10.2010 r. Promotorem pracy byt
prof. dr hab. inz. Witold Stowko, a recenzentami prof. dr inz. Jerzy Zdanowski (PWr) oraz
prof. dr hab. Dariusz Maczka (UMCS).

2006 r. - dyplom magistra inzyniera na kierunku Inzynieria Materiatowa o specjalnosci Inzynieria
Materiatéw Elektroniki i Optoelektroniki;

Studia na Wydziale Podstawowych Probleméw Techniki Politechniki Wroctawskiej,
kierunek Inzynieria Materiatowa, ukonczytem z wynikiem celujacym. Promotorem mojej
pracy dyplomowej, pt. ,, Modyfikacje technologii tgczenia podtozy krzemowych ze szktem”,
byta prof. dr hab. inz. Anna Gérecka-Drzazga.

3. Informacja o dotychczasowym zatrudnieniu w jednostkach naukowych

Od 2010 roku jestem zatrudniony w Politechnice Wroctawskiej;

01.10.2010 - 31.12.2013 - na stanowisku asystenta (do 31.01.2013), a nast¢pnie na stanowisku
adiunkta naukowo-dydaktycznego w Zaktadzie Technologii Prézniowych i Plazmowych, na
Wydziale Elektroniki Mikrosystemow i Fotoniki.

01.01.2014 - 31.12.2019 - na stanowisku adiunkta naukowo-dydaktycznego w Zaktadzie
Mikroinzynierii i Fotowoltaiki, na Wydziale Elektroniki Mikrosystemow i Fotoniki.

od 01.01.2020 - na stanowisku adiunkta naukowo-dydaktycznego w Katedrze Mikrosystemow, na
Wydziale Elektroniki Mikrosystemow 1 Fotoniki (przemianowanego 15.09.2021 r. na Wydziat
Elektroniki, Fotoniki i Mikrosystemow).

4. Omowienie osiagnieé, o ktorych mowa w art. 219 ust. 1 pkt. 2 ustawy z dnia 20 lipca
2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U. z 2021 r. poz. 478 z p6zn. zm.).

4.1 Tytut cyklu publikacji powigzanych tematycznie stanowigcych osiggniecia naukowe

Prace naukowe, bedgce podstawg przewodu habilitacyjnego, pt. ,,Badania nad rozwojem MEMS-éw
elektronowigzkowych”, obejmuja cykl publikacji w czasopismach o zasiggu migdzynarodowym,
opublikowanych w latach 2014-2024.



4.2 Wykaz publikacji stanowigcych osiggniecia naukowe

Al. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, A concept of fully integrated MEMS-
type electron microscope, Technical Digest of 27th International Vacuum Nanoelectronics Conference
IVNC 2014: July 6-10, 2014, Engelberg, Switzerland, 77-78.
https://doi.org/10.1109/1VNC.2014.6894767

A2. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Gérecka-Drzazga, J. Dziuban, Electron beam forming in MEMS-type
electron gun, Technical Digest of 28th International Vacuum Nanoelectronics Conference IVNC 2015:
13-17 July 2015, Guangzhou, China, 194-195. https://dx.doi.org/10.1109/IVNC.2015.7225580

A3. P. Szyszka, T. Grzebyk, M. Krysztof, A. Goérecka Drzazga, J. Dziuban, Miniature mass
spectrometer integrated on a chip, Technical Digest of 30th International Vacuum Nanoelectronics
Conference  IVNC  2017: 10-14 July 2017, Regensburg,  Niemcy,  186-187.
https://doi.org/10.1109/1VNC.2017.8051602

A4. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, K. Adamski, J. Dziuban, Electron optics column
for a new MEMS-type transmission electron microscope, Bulletin of the Polish Academy of Sciences.
Technical Sciences 66 (2018) 133-137. http://journals.pan.pl/bpasts/119067

Punktacja: MNiSW = 25, IF = 1,277

A5. M. Krysztof, T. Grzebyk, P. Szyszka, K. Laszczyk, A. Goérecka-Drzazga, J. Dziuban, Technology
and parameters of thin membrane-anode for MEMS transmission electron microscope, Journal of
Vacuum Science and Technology B, 36 (2018) 02C107. https://doi.org/10.1116/1.5006151

Punktacja: MNiSW = 25, IF = 1,351

AG6. T. Grzebyk, P. Szyszka, M. Krysztof, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, MEMS ion source for ion
mobility spectrometry, Journal of Vacuum Science and Technology B, 37 (2019), nr 2, art. 022201, s.
1-6. https://dx.doi.org/10.1116/1.5068750

Punktacja: MNiSW =70, IF = 1,511

AT7. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Goérecka-Drzazga, Preliminary research on imaging in MEMS electron
microscope, Measurement Science & Technology, 31 (2020) nr 3, art. 035401, s. 1-7.
https://doi.org/10.1088/1361-6501/ab572a

Punktacja: MNiSW = 70, IF = 2,046

A8. K. Laszczyk, M. Krysztof, Electron beam source for the miniaturized electron microscope on-chip,
Vacuum, 189 (2021) art. 110236, s. 1-9. https://dx.doi.org/10.1016/j.vacuum.2021.110236

Punktacja: MNiSW =70, IF = 4,11

A9. M. Krysztof, Field-emission electron gun for a MEMS electron microscope, Microsystems &
Nanoengineering, vol. 7, nr 1 (2021) art. 43, s. 1-9. https://dx.doi.org/10.1038/s41378-021-00268-9

Punktacja: MNiSW = 140, IF = 8,006

A10. M. Krysztof, Design of an Einzel lens with square cross-section, Electronics, 10, nr 19 (2021) art.
2338. s. 1-15. https://doi.org/10.3390/electronics10192338

Punktacja: MNiSW = 100, IF = 2,69

All. M. Krysztof, M. Biatas, P. Szyszka, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, Fabrication and
characterization of a miniaturized octupole deflection system for the MEMS electron microscope,
Ultramicroscopy, vol. 225 (2021) art. 113288, s. 1-8. https://dx.doi.org/10.1016/j.ultramic.2021.113288
Punktacja: MNiSW = 140, IF = 2,994

Al2. M. Krysztof, M. Biatas, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, Atmospheric pressure electron
detection method for MEMS electron microscope, IEEE Electron Device Letters, vol. 43, nr 5 (2022) s.
813 - 815. https://doi.org/10.1109/LED.2022.3162950

Punktacja: MNiSW = 140, IF = 4,9
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https://dx.doi.org/10.1016/j.ultramic.2021.113288
https://doi.org/10.1109/LED.2022.3162950

Al13. M. Krysztof, P. Urbanski, T. Grzebyk, M. Hausladen, R. Schreiner, MEMS X-ray source: electron
emitter development, PowerMEMS 2022, Salt Lake City, Utah, USA, 12 - 15 December 2022, (2022)
pp. 248-251. https://dx.doi.org/10.1109/PowerMEMS56853.2022.10007563

Al4. P. Urbanski, M. Biatas, M. Krysztof, T. Grzebyk, Mems X-ray source: electron-radiation
conversion, PowerMEMS 2022, Salt Lake City, Utah, USA, 12 - 15 December 2022, (2022) pp. 42-45.
https://doi.org/10.1109/PowerMEMS56853.2022.10007561

A15. M. Biatas, T. Grzebyk, M. Krysztof, A. Gorecka-Drzazga, Signal detection and imaging methods
for MEMS electron microscope, Ultramicroscopy, 244 (2023) 113653.
https://doi.org/10.1016/j.ultramic.2022.113653

Punktacja: MNiSW =140, IF=2,1

Al6. P. Urbanski, M. Biatas, M. Krysztof, T. Grzebyk, Transmission target for a MEMS X-ray source.
Journal of  Microelectromechanical ~Systems, vol. 32, nr 4 (2023) s. 398-404.
https://doi.org/10.1109/JMEMS.2023.3283536

Punktacja: MNiSW =100, IF=2,5

Al7. M. Krysztof, P. Miera, P. Urbanski, T. Grzebyk, M. Hausladen, R. Schreiner, Integrated silicon
electron source for high vacuum microelectromechanical system devices, Journal of Vacuum Science
and Technology B, 42, (2024) 023001. https://doi.org/10.1116/6.0003385

Punktacja: MNiSW =70, IF=1,5

Al18. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, Zintegrowany, miniaturowy,
transmisyjny mikroskop elektronowy, Patent Polska nr PAT.225546, Opubl. 9.11.2016.
https://api-ewyszukiwarka.pue.uprp.gov.pl/api/collection/c437dce71fd8b1a8b3d9566378b2e9dc

Al19. M. Krysztof, W. Kubicki, T. Grzebyk, Miniaturowe urzadzenie do zelowej elektroforezy
kapilarnej z miniaturowg wyrzutnig elektronowsg, Patent. Polska, nr PL 245205, opubl. 03.06.2024.
https://api-ewyszukiwarka.pue.uprp.gov.pl/api/collection/51a56d87b56e135d5b0cfd0a63513a18

A20. P. Urbanski, T. Grzebyk, M. Krysztof, D. Nowak, Optimization of the transmission X-ray target
towards obtaining monochromatic radiation, Advanced Optical Materials, art. 2401534 (2024) s. 1-7.
https://doi.org/10.1002/adom.202401534

Punktacja: MNiSW = 140, IF = 8,0

Oswiadczenia wspotautoréw zamieszczone sa w zataczniku nr 5 (,,O$wiadczenia okreslajace
indywidualny wktad habilitanta i pozostatych wspoétautoréw w powstanie prac stanowiacych osiggniecia
naukowe ), natomiast kopie publikacji stanowig zatacznik nr 6 (,,Kopie publikacji wchodzacych w
sktad osiagnie¢ naukowych®).

4.3 Dane bibliometryczne
Na moéj dorobek publikacyjny po uzyskaniu stopnia naukowego doktora, prezentowany w cyklu
publikacji, sktadaja sie:
e Publikacje uj¢te w bazie Scopus: 13, w tym:
- liczba publikacji w czasopismach posiadajacych ,,Impact Factor” (IF): 13
- sumaryczny IF tych publikacji wynosi 42,985,
e 2 przyznane patenty,

e 5Sreferatow i wystgpien konferencyjnych,


https://dx.doi.org/10.1109/PowerMEMS56853.2022.10007563
https://doi.org/10.1109/PowerMEMS56853.2022.10007561
https://doi.org/10.1016/j.ultramic.2022.113653
https://doi.org/10.1109/JMEMS.2023.3283536
https://doi.org/10.1116/6.0003385
https://api-ewyszukiwarka.pue.uprp.gov.pl/api/collection/c437dce71fd8b1a8b3d9566378b2e9dc
https://api-ewyszukiwarka.pue.uprp.gov.pl/api/collection/51a56d87b56e135d5b0cfd0a63513a18
https://doi.org/10.1002/adom.202401534

e wymienione publikacje byly cytowane 107 razy (51 bez autocytowan),

e wskaznik Hirscha: h =6,

Podsumowanie cato$ciowego dorobku naukowego znajduje si¢ w zataczniku nr 4 ,,Wykaz osiggnigé
naukowych, stanowigcych znaczny wklad w rozwdj dyscypliny automatyka, elektronika,
elektrotechnika i technologie kosmiczne”.

4.4 Wprowadzenie.

Na przestrzeni ostatnich dekad rozwdj technologii MEMS spowodowal powstanie przemystu
mikrosystemow, ktorego produkty znajduja rozliczne zastosowania w praktycznie wszystkich obszarach
nowoczesnej techniki. Wedtug wielu zrodet [U1-U4]! gleboko$é rynku MEMSOw zaczyna byé
porownywalna z rynkiem potprzewodnikow. Ocenia si¢, ze masowe zastosowania MEMSow
w komunikacji, systemach nadzoru, przeno$nych elektronicznych urzadzeniach osobistych czy
w opiece zdrowotnej, spowodowaty tak duzy przyrost liczby MEMSOw przypadajacych
na pojedynczego obywatela, ze w literaturze przedmiotu uformowato si¢ pojecia, tzw. tornada MEMS
i rewolucji technicznej 4-tej generacji.

Wigkszos¢ MEMSow to funkcjonalnie proste czujniki i przetworniki wielko$ci nieelektrycznych,
czgsto wyposazone w uktady cyfrowe i1 komunikacyjne. Wytwarzane sa one wedlug technik
mikroelektronicznych, do ktorych dodano szereg technik formujgcych tréjwymiarowa struktur¢ MEMS;
nie wchodzac w detale, mozna wyr6znic tu najwazniejsze grupy procedur: mikromechaniczng obrobke
gleboka (deep micromachining) i ptytka (surface micromachining) oraz mikromechaniczne lgczenie
materialow, a w tym bonding anodowy krzemu i szkta.

Praktycznie od samego poczatku rozwoju MEMSoOw, w nielicznych o$rodkach naukowych
rozwijano bardziej skomplikowane formy tych urzadzen, dazac do opracowania zminiaturyzowanych
instrumentow. Na wyroznienie zastuguja tu prace nad zintegrowanym chromatografem gazowym
[U5-U7], proby opracowania uniwersalnych biomedycznych laboratoriéw on-a-chip [U8-U10],
a W tym zintegrowanych analizatorow DNA [U11, U12]. Réwnolegle, prowadzono intensywne prace
naukowe nad grupg MEMS6ow wykorzystujacych balistyczny przelot elektrondw emitowanych polowo.
Jednym z najwazniejszych forow miedzynarodowych w tej dziedzinie jest coroczny $wiatowy kongres
nanoelektroniki prozniowej (IVNC — International Vacuum Nanoelectronics Conference).

Ide¢ budowy zintegrowanego mikroskopu elektronowego MEMS wykorzystujacego emitowang
polowo wigzke elektronéw przedstawitem na ww. kongresie w roku 2014 [Al], jak rowniez kolejne
etapy prac tam byly przeze mnie relacjonowane. Koncepcja ta nie spotkata si¢ poczatkowo z akceptacija
gremium $wiatowego, co mogto wynikaé z tego, ze na Swiecie juz wezesniej prowadzone byty badania
w tym kierunku, badania ktore nie zakonczyly si¢ opracowaniem dziatajagcego instrumentu, mimo ze
powstaty w ich wyniku réznorodne podzespoty czesciowo zintegrowane [U13-U16].

! Sposdb oznaczenia publikacji wykorzystanych do przygotowania niniejszego autoreferatu jest nastepujacy:
» A —dorobek habilitanta, dotyczy cyklu publikacji powigzanych tematycznie, bedacych podstawg
postepowania habilitacyjnego (lista zaprezentowana w punkcie 4.2),

» B -—dorobek habilitanta, dotyczy publikacji powiazanych tematycznie z cyklem, nie bedacych podstawa
postepowania habilitacyjnego (lista zaprezentowana w punkcie 4.9),

* U - dotyczy literatury uzupelniajacej (lista zaprezentowana w punkcie 4.9).



Reasumujac, postawienie tezy naukowej, ze jest mozliwe opracowanie zintegrowanego mikroskopu
MEMS, w $wietle stanu rzeczy bylo dos¢ ryzykowne, a w trakcie wieloletniej realizacji tego projektu,
wymagato przeprowadzenia badan naukowych nad poszczegdlnymi elementami mikroskopu (istniejace
nie nadawaly si¢ do bezposredniej implementacji), opracowaniem koncepcji technologiczno-
konstrukcyjnej integracji mikroskopu MEMS, jak rowniez rozwigzania zagadnienia generacji
i utrzymania wysokiej proézni w tym mikroskopie.

4.5 Opis zagadnienia i sposobu jego rozwigzania.

W latach 80. ubiegtego wieku pracowano nad miniaturowymi zrodtami elektronéw [U17, U18] oraz
miniaturowymi kolumnami elektronooptycznymi [U13, U14]. W literaturze przedmiotu prezentowano
miniaturowe rozwigzania, ktore wytwarzano za pomoca technik mikroelektronicznych.

Z literatury przedmiotu znane sg rOwniez miniaturowe urzadzenia elektronooptyczne, do wykonania
ktorych zastosowano technologic MEMS. Jednym z nich jest kolumna zawierajaca wiele krzemowych
elektrod ze wspotosiowymi otworami w centralnej ich czgéci, w tym soczewke elektrostatyczng [U15].
Innym elementem byt miniaturowy krzemowy deflektor sktadajacy si¢ 8 elektrod utozonych wokot osi
elektronooptycznej [U16, U19, U20], stuzacy do odchylania i skanowania wigzki elektronowe;j.

Wynikiem przedstawionych prac byto wytworzenie miniaturowych urzadzen z wigzka elektronowa,
ktore mogty znalez¢ zastosowanie w budowie miniaturowych zrédet promieniowania rentgenowskiego
[U21-U23], badz jako jonizatory dla spektrometréw mas [U24] lub spektrometréw ruchliwosci jonow
[U25-U27]. Takie urzadzenia, zaopatrzone dodatkowo w uktad skanowania wiagzka elektronowa,
probowano zastosowa¢ w elektronolitografii [U28-U31], badZz do szybkiej diagnostyki struktur
mikroelektronicznych [U13, U14, U32-U36].

Prezentowane rozwigzania skupialy si¢ na opracowaniu poszczegoélnych elementéw z mozliwie
najlepszymi parametrami, tj. wyrzutni elektronowych z bardzo malg srednicg wigzki elektronowej
(<50 nm) i stabilnym pradem [U13, U17, U37], deflektorow o duzej precyzji skanowania wigzki
[U16, U20, U38], kolumn elektronooptycznych z mozliwoscia skupienia wigzki elektronowej na
obszarze <10 nm [U14, U32, U34, U35].

Stan techniki wskazywat na duze $wiatowe zainteresowanie opracowaniem miniaturowych urzadzen
wykorzystujacych wiagzke elektronows, jednak mimo bardzo dobrych wynikéw prezentowanych
rozwiazan, nie powstato wiele w petli dzialajacych mikrokolumn elektronowych, umozliwiajacych
obrazowanie za pomoca wiazki elektronowej. Taki stan rzeczy zwigzany moze by¢ z tym, zZe nie istniata
jednolita koncepcja taczenia wykonywanych elementow.

Wedtug habilitanta, pelne zintegrowanie elementéw urzadzen elektronowigzkowych w jednolite,
dziatajace urzadzenie, moze zapewnic¢ technologia MEMS [Al, B1]. Pomimo doniesien literaturowych
0 wykorzystaniu techniki mikrosysteméw do opracowania poszczegodlnych elementow mikroskopu
elektronowego [U20], badz nawet catych mikrokolumn [U15, U31, U32], nie istniata jednolita
metodologia okreslajaca sposoby wykorzystania technologii MEMS w celu miniaturyzacji urzadzen
elektronowiazkowych. Dlatego nalezato opracowa¢ plan badan prowadzacych do rozwoju techniki
mikrosystemow w kierunku opracowania miniaturowych urzadzen elektronowigzkowych. Plan ten
zaktadat zbadanie mozliwo$ci wytworzenia i przetestowanie poszczegolnych elementdéw skaningowego



mikroskopu elektronowego, a nastgpnie wytworzenie takiego urzadzenia w postaci jednolitej struktury
MEMS. Prace badawcze podzielono na nastgpujace etapy?:

e Badania nad zrédlami elektronéw, w ramach ktérych nalezato opracowa¢ metode

wytwarzania zrodta elektronow z wykorzystaniem techniki mikrosystemow. Konstrukcja
zrddta miata zapewni¢ mozliwo$¢ jego integracji z innymi elementami projektowanego
mikroskopu oraz szczelno$¢ proézniows. Dziatajace zrodto powinno charakteryzowac sie
stabilnym pradem emisji oraz niewielkim przekrojem wigzki elektronowe;.

e Badania nad uktadem ogniskowania wigzki elektronéw, w ramach ktérych nalezato
opracowac sposob ogniskowania wigzki elektronowej w mikroskali. Konstrukcja soczewki
elektrostatycznej powinna zapewni¢ odpowiednig izolacj¢ poszczegolnych elektrod oraz
umozliwi¢ jak najlepsze skupienie wiazki elektronowej w niewielkiej odlegtosci od
soczewki.

e Badania nad uktadem komory przedmiotowej w mikroskopie elektronowym MEMS,
w ramach ktérych nalezato opracowac¢ sposob kontaktu wigzki elektronowej wytworzone;j
W szczelnie zamknietym mikrosystemie z badanym preparatem jednocze$nie zapewniajac

szczelno$¢ proézniows catego urzadzenia.

e Badania nad uktadami skanowania i obrazowania w mikroskopie elektronowym MEMS,
W ramach ktoérych nalezalo opracowaé krzemowy deflektor osmioelektrodowy (oktopol)
umozliwiajacy skanowanie wiagzki elektronowej z jak najmniejszym krokiem oraz sposéb

detekcji sygnatu elektrondw, umozliwiajacego obrazowanie preparatow w miniaturowym
mikroskopie elektronowym.

e Badania nad integracja opracowanych elementéw w jednolitg struktur¢ MEMS, w ramach
ktorych nalezato opracowa¢ metode laczenia opracowanych wczesniej elementow
w jednolite, szczelne prozniowo urzadzenie elektronowigzkowe oraz metodg wytwarzania
i stabilizacji wysokiej prozni wewnatrz takiego mikrosystemu.

Dopiero realizacja powyzszych zagadnien, mogta otworzy¢ droge do realizacji pierwszego w Swiecie
miniaturowego skaningowego mikroskopu MEMS, co ukoronowato wieloletnie prace naukowe
habilitanta.

4.6 Opis najwazniejszych badan nad elementami skaningowego mikroskopu elektronowego
MEMS.

Badania nad Zrodlfami elektrondw.

Zrodta elektronow, w postaci emiterow polowych, stosowane w rozwigzaniach miniaturowych
wytwarzane sg na wiele sposobow [U39], np. jako: elektrochemicznie uformowane ostrza wolframowe
[U40], stozki molibdenowe [U41], krzemowe struktury ostrzowe [U42, U43]. Od roku 2000, coraz
czesciej w procesie wytwarzania emiteréw polowych wykorzystywano nanorurki weglowe [U18, U44],
jako wolnostojace, pojedyncze emitery [U37, U45] lub jako planarne zrodta w postaci warstw
nanoszonych elektroforetycznie [U46], badz uformowane z warstw nanorurek wytworzonych
w procesie CVD [U47]. Badania nad emiterami polowymi prowadzone sg przez wiele osrodkéw
naukowych na Swiecie, a liczba publikacji dotyczacych tematu wzrasta systematycznie.

2 7rodto finansowania: NCN no. 2016/21/B/ST7/02216, kierownik projektu: prof. dr hab. inz. Anna Gorecka-
Drzazga oraz fundusze statutowe Wydziatu Elektroniki Mikrosystemow i Fotoniki.



W pracach wtasnych, do budowy Zrodta elektronow postanowiono wykorzysta¢ krzem i nanorurki
weglowe. W trakcie badan opracowano i przetestowano zardéwno emitery planarne, jak i punktowe.

Planarne Zrdédla elektronow.

W pierwszej kolejnosci zbadano mozliwo$¢ wykorzystania zmodyfikowanego procesu
elektroforetycznego nanoszenia nanorurek na podtoze krzemowe [U48]. Tg metoda wykonano emitery
planarne o trzech polach powierzchni (1x1, 2x2, 3x3 mm?) i zmierzono, w uktadzie geometrycznym jak
na rys. 1, charakterystyki emisji (rys. 2). Wyniki byly zgodne z literaturg przedmiotu [U49, U50],
tj. wraz ze wzrostem pola powierzchni emisyjnej uzyskano coraz wyzsze prady wigzki elektronowej
[A2, A4], jednak wiazka w przekroju byta niejednorodna.
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Rys. 1. Schemat uktadu pomiarowego emisji polowej z katod planarnych [A4].
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Rys. 2. Charakterystyki prgdowo-napigciowe katod polowych CNT o roznej powierzchni warstwy emisyjnej [A4].

Dlatego w nastepnych pracach zastosowalem mojg nowatorska technike wykonania emiteréw
0 zwiekszonej jednorodno$ci. Technika ta (rys. 3) polegata na okresleniu na podtozu krzemowym pola
emisji za pomoca warstwy adhezyjnej, w postaci pasty srebrnej (Silver Paste Plus, SPI Supplies, USA),
naktadanej na powierzchni¢ krzemu przez otwor w folii adhezyjnej (Black tape, Avery Dennison, USA).
Naniesiona warstwa, po wysuszeniu i wygrzaniu, miata grubos¢ 100 pm (rys. 4a). Na tak przygotowana
warstwe srebra Nanoszono roztwor nanorurek weglowych TUBALL INK?® (OCSiAl, Luksemburg)
(rys. 4b,c) i formowano w temp. 120 °C [A8, B5, B7].

3 TUBALL INK — wagowy udziat sktadnikéw w roztworze: 0,2% jedno$cienne nanorurki weglowe (SWCNT —
Single Wall CNT), 2% surfaktant, 97,8% woda dejonizowana
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Rys. 3. Schemat procesu technologicznego wykonywania katod polowych CNT z adhezyjng warstwg srebra [A8].
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Rys. 4. Katoda polowa CNT z warstwg adhezyjng: a) warstwa adhezyjna wykonana z pasty srebrnej, b) ta sama
warstwa z warstwg nanorurek weglowych, ¢) powigkszenie obrazu warstwy emisyjnej [A8].

Emitery wytworzone nowoopracowang metoda charakteryzowaty si¢ bardzo dobrymi parametrami.
Prad emisji dla emitera 0 powierzchni 2x2 mm?, osiggnat 1 mA, natomiast dla emitera o powierzchni
1x1 mm? — 120 pA (rys. 5a). Parametry te byty lepsze w stosunku do prezentowanych w literaturze
katod wykonanych metodg elektroforetyczng [U49, U50]. Dodatkowo emisja z tak wykonanych katod
charakteryzowata si¢ duzg jednorodnoscig dla U > 1500 V (rys. 5¢C), w poréwnaniu do rozwigzan
literaturowych [U49, U51]. Badania emisji w funkcji czasu pokazaty charakterystyczny dla emiterow
zbudowanych z nanorurek weglowych [U52, U53] mocny spadek pradu (rys. 5b), od poczatkowej
wartosci 65 pA, do ok. 1+2 pA po kilku godzinach pracy [A8]. Zjawisko to polega na stopniowej
eliminacji najbardziej aktywnych centrow emisyjnych przez bombardowanie ich jonami powstatymi w
procesie elektrono-jonizacji gazow resztkowych znajdujacych si¢ w komorze pomiarowej [U18]. Po
pewnym czasie otrzymuje si¢ planarny emiter elektronéw z fluktuacjami pradu ponizej 5% oraz
rownomierng emisja elektronéw z catej powierzchni emisyjne;.

Opracowana metoda wytwarzania planarnych emiterow polowych jest prosta i daje bardzo dobre
wyniki, w tym powtarzalno$¢ pradu emisji, jednorodno$¢ emisji z powierzchni katody. Dzigki temu
mozliwe jest zastosowanie tych planarnych emiterow polowych w réznych mikrosystemach
wykorzystujacych wigzke elektronowsa, np. w nowych zrodtach swiatta podobnych do przedstawionych
w pracach [U51, U54, U55].
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Rys. 5. Wybrane cechy emiterow planarnych CNT z warstwg adhezyjng: a) charakterystyka prgdowo- napieciowa
dla katod o powierzchni 1 i 4 mm? b) prqgd emisji w czasie (emiter 1 mm?, U = 2000 V), ¢) obrazy wigzki
elektronowej na ekranie z luminoforem — widoczna duza jednorodnosé emisji dla polaryzacji pow. 1,2 kV [A8].

Punktowe Zrédia elektronow.

W badaniach nad punktowymi emiterami polowymi, do wytworzenia ostrzy krzemowych
wykorzystano technike mokrego anizotropowego trawienia krzemu [U39, U56], w 10 M wodnym
roztworze KOH, w 80 °C. W celu zwigkszenia stosunku wysokosci do szeroko$ci ostrza, maske do
trawienia ostrza wykonano jako kwadrat obrocony o 45 stopni wzgledem $ciecia bazujacego <110> dla
podtoza krzemowego (100) (rys. 6a,b) [U57]. Wykonane emitery mialy wysokos$¢ ok. 200 um i $rednice
ostrza ok. 1 um (rys. 6¢) [A9].
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Rys. 6. Krzemowe katody ostrzowe: a) maska do fotolitografii, b) schemat procesu technologicznego:
(1) — utlenianie podfoza, (2) — fotolitografia, (3) — mokre anizotropowe trawienie krzemu, (4) — podzial katod,
usuniecie tlenku oraz natozenie warstwy CNT, ¢) obraz katody ostrzowej o srednicy czubka ostrza <1 um, przed
naniesieniem nanorurek weglowych [A9].

W opracowywanych emiterach, jako material emitujacy elektrony, wykorzystatem nanorurki
weglowe naktadane na ostrze krzemowe [A9]. Do nakladania nanorurek weglowych na ostrze
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opracowatem nowa metode polegajaca na naktadaniu nanorurek weglowych na czubek goracego ostrza
(ok. 200 °C) za pomoca nitki nylonowej [A9]. Woda, znajdujaca si¢ w kropli tuszu na koncu nitki, przy
kontakcie z rozgrzanym ostrzem gwattownie parowala, pozostawiajac na szczycie ostrza niewielkie
skupisko nanorurek (rys. 7a), w ktérym mozna byto wyrdzni¢ pojedyncze nitki nanorurkek wystajace
ponad powierzchnig¢ ostrza (rys. 7b).

SED 10.0kV WD28mmP.C.50 HV  x400 50pum  —
Sample Jul 07, 2020

Rys. 7. Katoda ostrzowa z naniesiong warstwg CNT: a) obraz SEM, b) powigkszenie obrazu czubka ostrza, wida¢
pojedyncze wickna nanorurek weglowych (przyktadowe wskazane strzatkami) [A9].

Takie utozenie nanorurek umozliwito emisj¢ wiazki elektronowej, w uktadzie z rys. 8, przy napieciu
500 V [A9]. Charakterystyki emisji przedstawiono narys. 9. Podobne emitery wykorzystujace nanorurki
weglowe prezentuja zblizone parametry [U37, U58, U59], jednak prezentowane w literaturze
rozwigzania cechujg si¢ niewielkimi odlegtosciami mi¢dzy katoda a anodg [U37, U45]. W wypadku,
w ktoérym opracowywane emitery maja by¢ integralng czescig urzadzen elektronowigzkowych MEMS,
nalezato opracowac emitery, ktore zapewnig emisj¢ wiazki elektrondow przy zastosowaniu dystanownika
szklanego o grubosci 1,1 mm, umozliwiajacego zapewnienie dobrej izolacji elektrycznej. Otrzymane
wyniki, tj. wysoki prad wiazki elektronowe;j i niskie napigcie sterujagce <1500 V spelniajg te warunki.

- kamera CCD

szkto + 1TO l,
+ luminofor ZnS:Ag C
£
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c
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Rys. 8. Schemat ukfadu pomiarowego w uktadzie dwuelektrodowym [A9].

W omawianych tu emiterach punktowych, podobnie jak w emiterach planarnych [A8], obserwowany
jest efekt degradacji nanorurek weglowych w funkcji czasu pracy (rys. 9b) [A9]. Jednak ze wzgledu na
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mniejsze pole warstwy nanorurek proces starzenia jest szybszy i po ok. 30 min ciagtej pracy wartos¢
mierzonego pradu stabilizuje si¢. Jest to wynik porownywalny z prezentowanymi w literaturze [U60].
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Rys. 9. Wyniki pomiarow katod ostrzowych CNT w ukladzie dwuelektrodowym: a) charakterystyka prqgdowo-
napieciowa: (1) — pomiar pierwszy, (2) — pomiar po godzinie cigglej pracy, b) charakterystyka czasowa emisji:
napiecie pracy Uc.a = 900 V [A9].

Co wigcej, obraz przekroju wiazki elektronowej (rys. 10) generowany na ekranie z luminoforem dla
umiarkowanych pradéw miat wielko$¢ zblizong do wielkos$ci pola emisyjnego (~10 pm), co jest zgodne
z literaturg przedmiotu [U37, U45, U58] i pozwala wnioskowacé, ze opracowane emitery punktowe mogg
by¢ wykorzystane w  przysztosci jako element skladowy MEMS’owych urzadzen
elektronowigzkowych.

200m

Rys. 10. Obraz wigzki elektronowej na ekranie przy napieciu 1100 V [A9].

Przedstawione powyzej emitery punktowe z nanorurkami weglowymi, posiadaja bardzo dobre
parametry, tj. wysoki prad emisji, niskie napiecie startu, rOwnomierny rozklad emisji, oraz niewielki
rozmiar wigzki. Jednak ze wzgledu na degradacje nanorurek w trakcie pracy, ich czas zycia jest
ograniczony. Wyznaczono, ze dla katod punktowych, przy zatozeniu ciagglej emisji pradu o wartosci
1 uA, emiter moze dziata¢ ok. 21 h [A9]. Co wydaje sie wystarczajagce w wielu zastosowaniach
przysztego mikroskopu MEMS. Niemniej jednak, podjeto dalsze prace nad emiterami polowymi

W dalszych pracach badawczych nad rozwojem emiterow MEMS, skupitem si¢ na mozliwosci
wytworzenia emiteréw krzemowych, bez dodatkowej warstwy emisyjnej z nanorurek weglowych.
Zastosowana dotychczas technologia mokrego anizotropowego trawienia krzemu, wymaga bardzo
doktadnego kontrolowania procesu w celu niedopuszczenia do hadmiernego wytrawienia otrzymanego
emitera. Zatem otrzymanie ostrza krzemowego o niewielkim promieniu krzywizny jest bardzo trudne.
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W badaniach nad nowymi emiterami postanowitem wykorzysta¢ metod¢ mikroobrobki laserowej
[U61]. Emitery wedlug mojego projektu zostaly wykonane w OTH Regensburg w Niemczech,
na podtozach krzemowych typu p i typu n (rys. 11). W trakcie badan okazato si¢, ze emisja elektronéw
z wytworzonych emiteréw byta mozliwa dopiero po zmniejszeniu odlegtosci migdzy emiterem a anoda
do 0,5 mm (rys. 12) [A13, Al7]. Zmierzony prad emisji dla emiterow z krzemu typu p (rys. 13a) byt
duzo mniejszy niz dla emiteréw z krzemu typu n (rys. 13b). Byto to spowodowane innym charakterem
przewodnictwa w obu typach potprzewodnikow. Podobne rezultaty znane sa z literatury [U62]
i pokazujg, ze emitery wytworzone z krzemu typu p charakteryzuja si¢ duzo wigksza stabilno$cia
emitowanej wiazki, co moze by¢ wazne w zastosowaniu takiego emitera w konstrukcji urzadzen
elektronowiazkowych MEMS.

SEl  SkV WD19mm  S!
LD4 neu

Rys. 11. Obrazy SEM ostrzowych emiteréw krzemowych wykonanych technikq ablacji laserowej: a) w Krzemie
typu p, b) w krzemie typu n [AL17].
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Rys. 12. Schemat struktury pomiarowej z emiterami krzemowymi [A13].
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Rys. 13. Charakterystyki prgdowo-napigciowe ,,ablacyjnych” emiteréw krzemowych w wybranych punktach czasu
podczas 30 minutowej pracy ciggtej: a) wyniki dla emitera typu p, b) wyniki dla emitera typu n [A13].
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W kolejnych pracach badawczych nad rozwojem emiterow polowych w strukturach MEMS,
postanowitem catkowicie przebudowac zrodio elektronowe, tak, aby maksymalnie zblizy¢ elektrodg
ekstrakcyjng do ostrza krzemowego. W tym rozwigzaniu katode w postaci ostrza krzemowego
wykonano z krzemu o grubosci 200 um (rys. 14a), natomiast elektrode ekstrakcyjng z krzemu o grubosci
400 pm (rys. 14b). W tej ostatniej wykonano wneke o gigbokosci 200 um, w ktorej miesci si¢ wezesniej
wykonany emiter [B9]. Obie elektrody zintegrowane sg na wspdlnym podtozu szklanym (rys. 15)
za pomocg bondingu anodowego, co w przyszlosci zapewni¢ moze szczelnos$¢ prézniowa emitera.

a) Katoda b)Elektroda ekstrakcyjna

1. mmn
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Rys. 14. Ilustracja procesu technologicznego zintegrowanego zrodia elektronow: a) etapy wytwarzania katody;,
b) etapy wytwarzania elektrody ekstrakcyjnej: 1) utlenianie, 2) fotolitografia, trawienie SiO2, 3) mokre trawienie
Si w KOH, 4) usuwanie SiO [B9].

SED 5.0kV. WD23mm P.C.33 HV x1,400 10pm

Rys. 15. Zintegrowane zZrodlo elektronow: a) katoda polgczona z podiozem szklanym i obraz SEM ostrza
krzemowego; b) elektroda ekstrakcyjna z widoczng wnekq oraz otworem ekstrakcyjnym i otworami dodatkowymi;
C) gotowe, zintegrowane na podtozu szklanym Zrédio elektronéw, na powigkszeniu widoczne ostrze zgrane z
otworem ekstrakcyjnym o szerokosci 200 um [B9, A17].

Pomiary wykonano w trybie trojelektrodowym, dodajac do zintegrowanego zrodta elektronow anode
krzemowg (rys. 16). Zmierzono charakterystyki pradowo-napigciowe dwoch emiteréw réznigcych sig
wymiarem otworu w elektrodzie ekstrakcyjnej (100 i 200 um). W obu przypadkach prad emisji wzrost
ponad 1 pA i osiagnat odpowiednio 8,5 pA i 2,82 pA (rys. 17). Sa to spodziewane wyniki, biorgc pod
uwage nizsze natezenie pola elektrycznego generowane na ostrzu krzemowym w wypadku zrodia
z szerszym otworem ekstrakcyjnym [A17].
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Rys. 16. Schemat struktury pomiarowej emitera zintegrowanego [B9].
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Rys. 17. Charakterystyki prgdowo-napigciowe zintegrowanych Zzrédel elektronow: a) otwor w elektrodzie
ekstrakcyjnej 100 um; b) otwor w elektrodzie ekstrakcyjnej 200 um [A1T].

Zrédla elektronéw — podsumowanie.

Prace badawcze, nad rozwojem emiterow polowych MEMS, zaowocowaty opracowaniem kilku
nowatorskich konstrukcji. Planarny emiter zbudowany na plaskiej elektrodzie krzemowej
z wykorzystaniem warstwy adhezyjnej i nanorurek weglowych [A8] charakteryzuje si¢ duzo wigkszymi
pradami emisji niz zblizone rozwigzania prezentowane w literaturze [U49, U50], dtugim czasem zycia
oraz duzg jednorodnoscig emisji elektronow. Emiter punktowy zbudowany z ostrza krzemowego
Z warstwq nanorurek weglowych [A9], umozliwia emisje elektronow przy napieciu 500 V, mimo
odleglosci katoda-anoda 1,1 mm.* Warto$¢ ta jest zgodna z doniesieniami literaturowymi [U37, U45,
U58] uwzgledniajac réznice w wymiarach emiterow. Emiter punktowy wykonany technikq ablacji
laserowej o $rednicy ostrza <100 nm, wykonany z krzemu typu p, daje bardzo stabilny prad emisji
[Al3]. Zintegrowane Zrédlo elektronéow WyKorzystujace ostrze krzemowe umieszczone we wnece
krzemowej elektrody ekstrakcyjnej [B9, Al7] potaczone na wspdlnym podtozu szklanym, umozliwia
zminimalizowanie odleglosci migdzy emiterem a bramka, jednocze$nie zapewniajac szczelnosé
konstrukcji w przysztej realizacji urzadzen elektronowiazkowych MEMS.

W przeciwienstwie do dotychczasowych rozwigzan literaturowych, w ktérych czesto brakuje
odniesienia do mozliwego ich zastosowania, zaprezentowane emitery sa wykonane w pelni
w technologii MEMS, z uwzglednieniem ich przyszlego zastosowania w autonomicznych urzadzeniach

4 Gruboé¢ dystansownika szklanego, ktdra zostata wybrana do zapewnienia odpowiedniej izolacji elektrycznej w
projektowanych urzadzeniach elektronowigzkowych.
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elektronowigzkowych. Projektujac je, nalezalo zaplanowac¢ sposob poézniejszej ich integracji
z kolejnymi elementami urzadzen elektronowigzkowych w taki sposob, aby calo$¢ byta szczelna
prézniowo, mozliwe bylo zasilenie poszczegdlnych elektrod oraz calo$¢ zabezpieczona byta przed
wyladowaniem elektrycznym.

Badania nad uktadem ogniskowania wigzki elektronowej.

W znanych z literatury rozwiazaniach [U15, U63] do skupiania wigzki elektronowej stosuje si¢
unipotencjatowg soczewke elektrostatyczng. Soczewka ta sktada sie z 3 elektrod ze wspotosiowymi
otworami. Zwykle, srodkowa z nich jest spolaryzowana napigciem, ktore umozliwia skupienie wigzki
elektronowej, podczas gdy napigcie na dwoch pozostatych wynosi 0 V. Warto$¢ napigcia skupiania
zalezy od energii wigzki elektronowej i konstrukcji soczewki.

W literaturze prezentowanych jest wiele konstrukcji miniaturowych soczewek elektrostatycznych
[Ul14, U15, U19, U64] roéznigcych sie miedzy sobg wymiarami, technologia, zastosowaniem.
Dyskutowanymi w literaturze problemami s3: minimalizacja aberracji w soczewce, przebicie
elektryczne w strukturze soczewki, czy kompatybilno$¢ technologiczna soczewki z emiterem.
Zmniejszenie aberracji mozliwe jest przez minimalizacj¢ $rednicy otworéw w elektrodach oraz
odlegtosci migdzy elektrodami. Wplywa to jednak na wytrzymato$¢ na przebicie elektryczne migdzy
poszczegolnymi elektrodami. Autorzy zmniejszajac odlegtosci miedzy elektrodami, stosowali wigzki
elektronow 0 energii nie wigkszej niz 1 keV, aby nie dopusci¢ do przebicia elektrycznego elementow
izolacyjnych. Problem kompatybilnosci technologicznej emitera i soczewki polega na tym, ze niezb¢dne
jest utozenie emitera w osi soczewki, zatem gdy emiter i soczewka wykonywane sa w osobnych
procesach, bardzo trudno je zgra¢ ze soba.

Istnieje mozliwos¢, ze soczewka elektrostatyczna wykonana w technice MEMS, umozliwi duzo
tatwiejsze zgranie emitera i soczewki, ponadto zastosowane materiaty (krzem i szklo) zapewnia
wystarczajaca  izolacje elektryczng, aby mozliwe bylo wytwarzanie mikrosystemow
elektronowiazkowych wykorzystujacych wiazki elektronowe o energiach wiekszych niz 1 keV.

W pracach badawczych dotyczacych skupiania wiazki elektronowej w strukturach MEMS
sprawdzitem dziatanie soczewki elektrostatycznej wykonanej technikg mokrego anizotropowego
trawienia krzemu. Otwory w elektrodach krzemowych wykonane tg technikg majg przekroj
kwadratowy, natomiast w soczewki elektrostatyczne opisywane wykorzystuja elektrody z otworami
0 przekroju kotowym [U14, U15, U19, U64]. Byly to zatem pierwsze w swoim rodzaju badania,
W ktoérych nalezato dokonaé opisu dziatania i wyznaczy¢ parametry uzytkowe tak skonstruowanych
soczewek elektrostatycznych.

W  ramach badan wykonano eksperymenty oraz symulacje komputerowe soczewek
elektrostatycznych z roznymi wielkosciami otworéw w elektrodach (wymiar boku od 1 do 3 mm,
co 0,5 mm). Dla wszystkich konfiguracji wyznaczono napigcia, przy ktérych nastgpuje najlepsze
skupienie wigzki elektronowej na ekranie oraz wielko$¢ plamki wigzki elektronowej. Zbadano wplyw
wielko$ci otworu W soczewce elektrostatycznej na wyznaczone parametry.

W eksperymencie [A4] oprocz soczewki elektrostatycznej, sktadajacej sie z 3 elektrod, zastosowano
opracowany planarny emiter polowy o powierzchni 1x1 mm?, wyposazony w elektrode ekstrakcyjng
z otworem 0 wymiarach 3x3 mm?. Do rejestracji plamki wigzki elektronowej wykorzystano kamere
CCD LC-1/4 Sony 480TVL Ex-view (rys. 18). Katode spolaryzowano napieciem Uc = —2500 V,
natomiast elektrode ekstrakcyjna napigciem Us = —500 V, a napiecie na elektrodzie ogniskujacej
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Ur zmieniano. Przyktadowo, dla otworu w elektrodzie ogniskujgcej 3 mm, wyznaczono napigcie
ogniskowania Ug = —2500 V (rys. 19), natomiast biorgc pod uwage wymiary zastosowanej matrycy
CCD (3,68 mm x 2,77 mm) oszacowano, ze obszar najwigkszego skupienia wigzki (najjasniejszy obszar
na rysunku 19b) wynosi 0,163x0,163 mm?, co przektada si¢ na zmniejszenie liniowego wymiaru
obszaru emisji (1x1 mm?) o 83%.

Q

) | |

soczewka
elektrostatyczna

b
|

polimer NN krzem [ matryca CCD

Rys. 18. Kolumna elektronooptyczna z soczewkq elektrostatyczng: a) schemat uktadu, b) wyglgd rzeczywisty [A4].

Rys. 19. Obrazy plamki wigzki elektronowej otrzymane za pomocq matrycy CCD: a) wigzka niezogniskowana
(Ue = 0 V), b) wigzka zogniskowana (Ur = —2500 V) [A4].

Dziatanie soczewki elektrostatycznej z kwadratowymi otworami zamodelowano w programie
SIMION 3D v.7.0 [A10]. W pierwszej kolejnosci w programie zbadano modele soczewki i elektrody
ekstrakcyjnej, jak w przeprowadzonym eksperymencie, tj. wielko$¢ otworow w soczewce i elektrodzie
ekstrakcyjnej byty takie same, a emiterem byta powierzchnia 1x1 mm?, z ktorej zalozono, ze startowato
50000 elektronéw z losowymi kierunkami emisji oraz z losowymi energiami poczatkowymi z zakresu
od 1 do 5 eV. Wyznaczony wymiar plamki wiazki elektronowej na membranie malat wraz ze wzrostem
wielkosci otworu w soczewce elektrostatycznej (rys. 20 (Exp. 1)). Dla soczewki z otworem o boku
3mm, wymiar plamki wyniést 161 um [A10]. Wyniki symulacji zgadzaja si¢ z danymi
eksperymentalnymi, w ktorych uzyskano wymiar wiazki 163 um [A4].

Lepsze wyniki skupiania wigzki uzyskano przez ograniczenie wstgpnego rozmiaru emisji przy
zastosowaniu w eksperymencie statego otworu w elektrodzie ekstrakcyjnej 1 mm (rys. 20 (Exp. 2)).
Tutaj dla soczewki z otworem o boku 3 mm osiggnieto wymiar plamki wigzki elektronowej 147 um.
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Zmniejszenie wymiaru plamki wigzki elektronowej ze wzrostem wielko$ci otworu zwigzane jest
Z potrzebg zastosowania coraz wyzszych napie¢ na elektrodzie ogniskujacej (rys. 21),
co W mikrosystemach elektronowigzkowych MEMS moze stanowi¢ duze wyzwanie. Napigcia
ogniskujace zostaty wyznaczone dla energii wigzki elektronowej 2 keV (Uc = -2 kV), i wartos¢ ta dla
soczewki 3mm wynosi Ur = -34 kV. W wypadku zastosowania w mikrosystemie
elektronowigzkowym MEMS wiazki o energii 5 keV, do pelnego jej skupienia potrzebne byloby
napigcie Ur = —8,5 kV, co moze prowadzi¢ do przebicia elektrycznego miedzy elektrodami w soczewce
elektrostatycznej. Dlatego ostateczne rozwigzanie techniczne bedzie zalezalo od parametréw
projektowanego mikrosystemu.

01751 = —+ Exp. 1
0170 —— Exp. 2
r§~0165—
£, 0.160-
) “\\1
0.155-
-2
0.150-
\\.
0.145 ——— —

10 15 20 25 3.0
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Rys. 20. Wielkos¢ plamki wigzki elektronowej ,, D" w zaleznosci od wielkosci otworu w soczewce elektrostatycznej
,a”, dla katody polowej CNT o wymiarach 1x1 mm? (EXp. 1 — wyniki dla otworu bramki zgodnej z wielkoscig
otworu w soczewce; Exp. 2 —wyniki dla otworu w bramce 1x1 mm?) [A10].
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Rys. 21. Napiecie na elektrodzie skupiajgcej ,,Ur” w zaleznosci od wielkosci otworu w soczewce elektrostatycznej
»a”, dla katody polowej CNT o wymiarach 1x1 mm? (Exp. 1 — wyniki dla otworu bramki zgodnej z wielkoscig
otworu w soczewce; Exp. 2 —wyniki dla otworu w bramce 1x1 mm?) [A10].
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W symulacjach dzialania soczewki elektrostatycznej, zbadano réwniez w jaki sposob soczewka
bedzie wspolpracowata z opracowanymi emiterami punktowymi [A9]. W tym wypadku powierzchnig
emisji ograniczono do kwadratu o boku 40 um, co zwigzane byto z ograniczeniami programu SIMION.
Reszta modelu pozostala niezmieniona. Dla tych parametrow uzyskatlem wymiar plamki wiazki
wynoszacy ok. 11,5 um (rys. 22) dla soczewki o boku 2 mm, co przektada si¢ na zmniejszenie wymiaru
plamki ok. 3,5 razy.
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Rys. 22. Wielkos¢ plamki wigzki elektronowej ,,D” w zaleznosci od wielkosci otworu w soczewce elektrostatycznej

,a” dla ostrzowej katody polowej o wymiarach czubka 40x40 um?; otwor w elektrodzie ekstrakcyjnej 1x1 mm?
[A10].

Podsumowujac, przedstawione wyniki badan nad skupianiem wiazki elektronowej w strukturach
MEMS, potwierdzaja, ze mozliwe jest wykonanie soczewki elektrostatycznej i integracja jej z emiterem
elektronow. Ponadto, zbadana struktura soczewki z otworami o przekroju kwadratowym jest unikatowa.
Prezentowane w literaturze soczewki elektrostatyczne wykonywane sa z otworami o przekroju kotowym
[U4, U5, U7, U54], co w mikroskali jest bardzo trudne technologicznie, a wykorzystywane procesy
(np. DRIE), kosztowne. Opracowane w badaniach struktury sg prostsze technologiczne i prezentuja

bardzo dobre wyniki.

Badania nad uktadem komory przedmiotowej w mikroskopie elektronowym MEMS.

Prezentowane w literaturze miniaturowe urzadzenia elektronowigzkowe, badz ich elementy
testowane sg najczesciej w komorach prozniowych i nie przywiazuje si¢ wagi do ich prézniowego
uszczelnienia [U13, Ul14, U16, U32]. Mozna jednak spotka¢ przyktady (rys. 23) rozwigzan, ktore
umozliwiaja wykorzystanie wygenerowanej we wnetrzu wigzki elektronowej [U65-U67]. W tych
rozwigzaniach do transmisji wigzki elektronowej do atmosfery sluzy cienka membrana zbudowana
z lekkich materiatow, np. SiN, SisNg4, SiO», grafen, itp.
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Rys. 23. Schemat mikrozrédia elektronowego (@) oraz jego realizacja z emiterem termicznym (b) [U65].

Cienkie membrany z azotku krzemu sg wykorzystywane jako podtoza dla preparatow w klasycznej
transmisyjnej mikroskopii elektronowej. W nowszych rozwigzaniach membrany stosuje sig
W miniaturowych urzadzeniach (uchwytach MEMS) (rys. 24), ktére umozliwiajg obrazowanie
uwodnionych preparatow [U68-U72], oraz prowadzenie badan w podwyzszonym cisnieniu [U73].
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Rys. 24. Uchwyt z cienkq membrang do badania przebiegu reakcji katalitycznej w TEM: a) przekroj struktury,
b) fotografia koricowej czesci uchwytu [U73].

W badaniach nad wykorzystaniem membrany przepuszczajgcej elektrony W zastosowaniu
do mikrosystemow prozniowych nalezalo opracowac bardzo cienka membrane z SisNs. Materiat ten
charakteryzuje si¢ duza wytrzymatoscig mechaniczng, wysoka transmisyjnoscig dla elektronow oraz jest
kompatybilny z technologia MEMS [U65-U73], co zapewni kompatybilnos¢ technologiczng z reszta
elementow urzadzenia MEMS. W ramach badan zaplanowano okreslenie wptywu membrany na wiazke
elektronow, m.in. wyznaczenie wspotczynnika thumienia, czy kata rozpraszania wiazki.

Do wytworzenia membran wykorzystano 3 calowe podioza krzemowe o grubosci ~400 pm,
na ktorych naniesione zostaly warstwy tlenku krzemu o grubosci 1 um oraz azotku krzemu
0 grubo$ciach 501 100 nm [A5]. W procesie wykonywania membran skorzystano z typowych procesow
znanych z technologii MEMS (rys. 25), kolejno fotolitografie, reaktywne trawienie jonowe SisN,
(RIE — Reactive lon Etching), giebokie anizotropowe trawienie krzemu oraz trawienie dwutlenku
krzemu za pomoca roztworu BHF (buforowanego, wodnego roztworu kwasu fluorowodorowego).
W ostatnim procesie wykorzystano autorski proces usuwania tlenku krzemu za pomocg roztworu BHF
(stosunek objetosciowy 50% HF i wody DI wynosit 1:3), ktory wkrapiano do wytrawionej wngki. Takie
rozwigzanie przyspieszalo proces usuwania tlenku, a wykorzystanie niewielkiej ilosci roztworu
umozliwito szybkie jego usunigcie, minimalizujagc mozliwo$¢ mechanicznego uszkodzenia membrany
w czasie jej ptukania w wodzie DI
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Rys. 25. Schemat procesu technologicznego membran z azotku krzemu: 1 — podioze z naniesionymi warstwami
SiO2 i SisNs, 2 — fotolitografia, usuwanie SiOz i SisN4 W procesie RIE, 3 — mokre anizotropowe trawienie krzemu,
4 — usuwanie tlenku spod membrany za pomocq BHF [B2].

W trakcie prac badawczych wykonano seri¢ membran o réznych wymiarach (kwadrat o boku 250,
350 i 450 um), a nastepnie poddano je dziataniu cisnienia od 100 do 300 kPa. Pod mikroskopem
optycznym obserwowano ugigcie membrany (rys. 26). W trakcie badan, zadna membrana nie ulegta
zniszczeniu, co potwierdzito, ze mogg by¢ wykorzystane w konstrukcji mikrosysteméw prozniowych
MEMS.

O

Rys. 26. Ugiecie membrany z azotku krzemu (o boku 250 um) pod wplywem réznicy cisnien: a) p = 100 kPa;
b) p = 200 kPa; c) p = 300 kPa [A5].

W kolejnym kroku zbadano wspotczynnik transmisji elektronow przez membrany o grubosci
50 100 nm. Wykorzystano do tego wiazke elektronowa skaningowego mikroskopu elektronowego
(JEOL JSM IT-100) oraz puszk¢ Faradaya [A7, B4, B6]. Na poczatku zmierzono prad wigzki
elektronowej mikroskopu przy réznych jej energiach, a nastgpnie na drodze wigzki umieszczono
membrang i powtérzono pomiar (rys. 27a). Stosunek pradu zmierzonego w obecno$ci membrany,
do pradu bez membrany okreslit procentowa transmisje elektronow. Wyniki eksperymentalne
poréwnano z symulacjami przeprowadzonymi w programie CASINO. Zgodno$¢ wynikow byta bardzo
dobra (rys. 28). Przy energii powyzej 3 keV, ponad 80 % pradu wiazki przechodzito przez membrang
0 grubos$ci 50 nm. Aby osiagna¢ podobny wynik dla membrany o grubosci 100 nm, nalezato zastosowaé
wigzke o energii wigkszej niz 5 keV. Dla energii wigzki wigkszej od 7 keV, dla obu grubo$ci membran,
wspolczynnik transmisji wyniost ok. 90 %. Wyniki te potwierdzono wykonujac obrazy, za pomoca
mikroskopu SEM JEOL JSM IT-100, krysztatkow soli (NaCl) naniesionych na membrang 50 nm.
Otrzymano zadowalajace obrazy dla energii wiazki wigkszej niz 4 keV (rys. 29). W zwiazku z tym,
ze membrany z azotku krzemu najcze$ciej stosowane sg w budowie cel przeptywowych w transmisyjne;j
mikroskopii elektronowej [U68-U72], brakuje doniesien literaturowych na temat wspotczynnikoéw
transmisji przez warstwy azotku krzemu dla niskoenergetycznej wiazki elektronowej. Otrzymane
wyniki staty si¢ podstawa do okreslenia granicznych wartoSci energii wigzki elektronowej jaka musi
by¢ stosowana w mikrosystemach prozniowych, aby mozliwa byla jej transmisja na zewnatrz
mikrosystemu.
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Rys. 27. Schemat uktadéw pomiarowych umieszczanych w mikroskopie JEOL.: a) pomiar wspétczynnika transmisji
wiqzki elektronowej przez membrane z azotku krzemu (lo — prad wiqzki elektronowej mikroskopu, Imem — prad
wiqzki po przejsciu przez membrane); b) pomiar rozpraszania elektronow (Srednicy plamki) po przejsciu przez
membrang za pomocq matrycy CCD [AT].

100 100
Y
80 / ) /// 80
1 / l
< 60 // 60 X
o o
E =3
_£ 40 40 Z‘0
T / —=— 50 nm - Symulacje | ]
20 —o— 50 nm - Pomiary 20
—a— 100 nm - Symulacje
—v— 100 nm - Pomiary
0 $ —t 0
0 2 4 6 8 10
E [keV]

Rys. 28. Wspotczynniki transmisji elektronow w funkcji energii wigzki elektronow w zaleznosci od grubosci
membrany SisN4 (wyniki symulacji i pomiarow) [AT].

Rys. 29. Obrazy SEM krysztatkéw soli osadzonych na membranie SizNa o grubosci 50 nm, wykonane dla réznych
energii wigzki elektronéw (oryginalne wyniki autora).
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Przeprowadzono roéwniez obliczenia komputerowe dotyczace kata rozpraszania wiazki
elektronowej®> w membranie SisN4 (rys. 30). Wplywa on na poszerzenie $rednicy wiazki elektronowe;
w zaleznosci od odleglosci od membrany [A7, B4, B6]. Wyniki symulacji zostaty potwierdzone
eksperymentalnie (rys. 31) podczas obserwacji wigzki elektronowej po przejsciu przez membrang
(50 nm) za pomoca kamery CCD (rys. 27b).
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Rys. 30. Wyniki symulacji sredniego kqta rozpraszania w funkcji energii wigzki elektronéw, wykonanych dla
dwoch grubosci membrany z azotku krzemu [AT7].
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Rys. 31. Obrazy rozpraszania elektronéw po przejsciu przez membrane 250x250 um? o grubosci 50 nm,
zarejestrowane ze pomocg matrycy CCD (umieszczonej w odlegtosci 1,5 mm od membrany), dla réznych energii
wigzki elektronowej: a) 5 keV, b) 10 keV, c) 15 keV. Na obrazach zaznaczono powierzchnig membrany (Zotta linia
przerywana) oraz powierzchnig zwigzang ze Srednim kqtem rozpraszania wyznaczonym w symulacjach (biala linia

przerywana) [A7].

5 Sredni kat rozproszenia elektrondw — kat mierzony miedzy dwoma $rednimi kierunkami emisji elektronéw
z membrany. Potowa tego kata liczona jest jako $redni kierunek emisji elektronéw z membrany w stosunku do

prostej normalnej do powierzchni membrany.
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W trakcie badan potwierdzono, iz cienka membrana z azotku krzemu jest wystarczajagco mocna,
aby wytrzymac¢ réznice cisnien migdzy proézniowym mikrosystemem elektronowigzkowym
a ci$nieniem atmosferycznym [A5]. Wyznaczone parametry transmisji elektronéw przez membrang sg
duzo lepsze [A7], niz wyniki prezentowane w literaturze [U65]. W ramach prac badawczych
wyznaczono kat rozpraszania wigzki elektronowej w membranie [A7]. Jak wspomniano wczesniej,
wyniki te sa unikatowe, gdyz zwyczajowo membrany takie wykorzystuje si¢ w transmisyjnej
mikroskopii elektronowej [U68-U72], a ze wzglgdu na duzg energi¢ wigzki elektronowej, rozpraszanie
w membranie jest pomijane. W projektowanych miniaturowych urzadzeniach elektronowigzkowych
MEMS, energia wiagzki bedzie niska (<10 keV), przez co wyznaczone parametry beda istotne
W ostatecznym projektowaniu urzadzen i analizie wynikéw uzyskanych z ich wykorzystaniem.

Badania nad ukfadami skanowania i obrazowania w mikroskopie elektronowym MEMS.

Jak wiadomo, sterowanie wigzka elektronowa za pomoca pola elektrycznego stosowane jest
w kineskopach oraz w zaawansowanych konstrukcjach kwadrupoli i oktopoli. W wypadku
mikroskopow elektronowych, systemem umozliwiajgcym doktadne skanowanie probki punkt
po punkcie jest uktad z o§mioma symetrycznymi elektrodami ustawionymi wokot centralnego otworu
(oktopol), przez ktory przechodzi wigzka elektronowa. Odpowiednio uformowane sygnaly napieciowe
podane na poszczegdlne elektrody umozliwiaja precyzyjne przesunigcie wigzki w zadany punkt.
Przyktady takich konstrukcji mozna znalez¢ w literaturze [U16, U19, U20].

Przy projektowaniu oktopola dla mikrosysteméw MEMS z wiazka elektronowa, nalezato zapewnié
kompatybilno§¢  materialows, technologiczng 1 wymiarowa miniaturowego urzadzenia.
We wczesniejszych badaniach ustalitem, iz optymalne wymiary otworu w krzemowych elektrodach
skupiajacych powinny wynosi¢ 2 mm (kwadrat). W zwiazku z tym, otwor w projektowanym oktopolu
MEMS réwniez ma $rednice 2 mm, ale ksztalt kota, ze wzgledu na konieczng symetrycznos¢ uktadu.
Zatozono, ze krzemowy deflektor sktada¢ si¢ bedzie z 8 niezaleznych elektrod, elektrycznie
odizolowanych od siebie [A11l]. W projekcie przyjeto, ze 200 um odlegtos¢ pomiedzy elektrodami
bedzie wystarczajgca do zapewnienia izolacji, biorac pod uwage fakt, ze napiecie sterujace oktopolem
nie bedzie przekraczato 1 kV. Za prézniowa szczelnos¢ struktury odpowiada ramka krzemowa
wykonana razem z oktopolem na tym samym podtozu krzemowym (rys. 32), a calo$¢ zamknigta jest
migdzy dwoma dystansownikami szklanymi, w ktorych wykonano otwory przelotowe dla wiazki
elektronowej [A11]. W gornym podtozu szklanym wykonano dodatkowo otwory, ktore umozliwiajg
podtaczenie sie¢ do pol kontaktowych, przygotowanych na elektrodach oktopola (rys. 32b). Krzemowa
struktur¢ wykonano z krzemu o grubosci 200 um za pomoca mokrego anizotropowego trawienia [A11].
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Rys. 32. Proces technologiczny (a) i obraz krzemowego oktopola potgczonego z podtozami szklanymi (b) [A11].
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W ramach prac badawczych, w programie COMSOL Multiphysics, wykonano symulacje
komputerowe odchylania wigzki elektronowej za pomoca modelu oktopola [All]. W symulacjach
wyznaczano pole skanowania dla réznych warunkow pracy oktopola, np. w zaleznos$ci od energii wigzki
elektronowej (rys. 33).
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Rys. 33. Wyniki symulacji pola skanowania w funkcji energii wigzki elektronowej dla model deflektora
wykonanego za pomocg mokrego anizotropowego trawienia krzemu; odlegtosé¢ oktopola od ekranu 5 mm [A11].

Na podstawie symulacji wyznaczono: wptyw napiecia sterujacego U, odlegtosci ekranu od oktopola
H oraz energii wiazki elektronowej E na wymiar pola skanowania D (rys. 34) [A11].
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Rys. 34. Pole skanowania w funkcji: a) napiecia sterujgcego oktopolem, b) odleglosci oktopol-ekran, c) energii
wiqzki elektronow [A11].

Stwierdzono, ze opracowany oktopol charakteryzuje si¢ liniowa zaleznoscia wielkosci pola
skanowania od napiecia sterujgcego i odlegtosci ekranu od oktopola. Zalezno$¢ ta jest odwrotnie
proporcjonalna do energii elektronowej. Ta ostatnia cecha zostala potwierdzona
eksperymentalnie. Za pomoca modelu oktopola, wykonano obrazy probki wzorcowej — Siatki
metalowej®, wykorzystujac zrodto elektrondow i komore prozniowag mikroskopu elektronowego JEOL

wigzki

6 Siatka metalowa o oczku sze$ciobocznym, szeroko$¢ oczka 300 pm, grubo$¢ i szerokos¢ belki metalowej 30
pum.
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JSM IT-100 [A11]. Uzyskane obrazy (rys. 35a-c) byly podstawa do obliczenia rzeczywistego pola
skanowania. Wyniki eksperymentu potwierdzity przewidywania teoretyczne (rys. 35d). W pracach
wykorzystano systemy do skanowania i detekcji sygnatow opisane w [U74].

Prad
a) b) c) sygnatu
n—— . : o 1.25
1.00
10.75
nA
0.50
0.25
0.00
15
d) “ & - symulacje
_ 1 —@— pomiary
£
E
o
' 1,04
@
=
=]
&
@
© 054
o -

E [keV]

Rys. 35. Obrazy siatki metalowej otrzymane za pomocg modelu krzemowego deflektora dla réznych energii wigzki
elektronowej: a) 2 keV, b) 3 keV, ¢) 5 keV oraz d) poréwnanie wynikéw symulacji i eksperymentu [A11].

Przeprowadzone symulacje i testy pozwalaja na wyznaczenie parametréw pracy oktopola.
Zaktadajac, ze zaprojektowany oktopol MEMS bedzie pracowat z energia wiazki elektronowej 4 keV,
jego odlegtos¢ od ekranu bedzie wynosita 1 mm, to obszar skanowania bedzie miat bok o dtugosci
110 pm, co daje czutos¢ skanowania 0,43 um/V. Biorac pod uwage, ze maksymalne napigcie sterujace
zmienia si¢ od -127 do 127 V z rozdzielczoscig 12bit, tj. 62,5 pV, to droga migdzy kolejnymi punktami
skanowania wynosi¢ bedzie 27 nm. Wartosci te sg zblizone do parametréw konstrukcji oktopoli
prezentowanych w literaturze [U15, U31], co potwierdza, ze wykonany w technice mokrego
anizotropowego trawienia krzemu oktopol moze by¢ zastosowany do sterowania wigzka elektronowa
w mikrosystemach préozniowych MEMS.

W odréznieniu od detektorow elektronow stosowanych w klasycznych mikroskopach
elektronowych, np. detektora Everharta-Thornleya, detektora Robinsona [U75], w opisywanych
w literaturze pracach nad miniaturyzacja kolumn elektronooptycznych do detekcji sygnalu
wykorzystywane sa ptytki mikrokanalikowe lub channeltrony [U33, U34, U76], lub detektory
potprzewodnikowe w postaci diod p-i-n [U77, U78]. Te rozwigzania sg trudne w zastosowaniu
w strukturach zamknigtych MEMS, ze wzgledu na problem integracji wyzej wymienionych detektorow
z krzemowo-szklang strukturg mikrosystemu prézniowego.

W pracach badawczych dotyczacych detekcji elektronow w strukturach MEMS, sprawdzatem
mozliwos¢ wykorzystania plaskiej ptytki krzemowej jako detektora elektronéw [A12, Al15, B10].
W ramach badan wykonano struktur¢ testowa zawierajaca krzemowo-szklany oktopol [All] oraz
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zestaw 3 krzemowych elektrod, odizolowanych od siebie szklanymi dystansownikami (rys. 36). Testy
detektorow przeprowadzono wewnatrz mikroskopu elektronowego JEOL JSM IT-100.

system detekcji
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Rys. 36. Schemat struktury testowej do badan trzech detektorow (ograniczony czerwonq ramkq) oraz uktadu
Jformujgcego wigzke elektronowq (zielona ramka); grubos¢ dystansownika szklanego h = 1.1 mm [A15].

Pierwszy kolektor (detektor 1) to elektroda krzemowa, ktora mierzy prad wiazki elektronowej po
przejsciu przez membrang oraz probke. W tym rozwiazaniu, nazwanym detektorem transmisyjnym,
obraz budowany jest na podstawie pomiaru pradu elektronowego, pomniejszonego o cze$¢ pradu
zaabsorbowanego w probce. Drugi kolektor (detektor 2) to detektor elektronow odbitych od preparatu.
W tym wypadku obraz jest realizowany dzigki analizie elektronow odbitych od preparatu lezacego
na membranie. Trzeci kolektor (detektor 3) to elektroda (w szczegdlnoéci anoda z membranag), na ktorej
lezy preparat, na ktdrej mierzony jest prad zaabsorbowanej wiazki. Gdy na drodze wigzki znajdzie si¢
preparat, prad absorbowany przez t¢ elektrode bedzie wigkszy, niz w wypadku, gdy wigzka przechodzi
przez membrane.

Korzystajac z omowionej powyzej struktury przeprowadzono szereg eksperymentow [Al5].
W pierwszym, anoda (detektor 3) nie posiadata membrany z azotku krzemu, a jedynie zamontowang na
kwadratowym otworze (250250 um?) metalowg Siatke o sze$ciokgtnym oczku szeroko$ci 300 pm
I grubosci belki 30 pm (rys. 37a). W drugim, wykorzystano anod¢ z membrang z azotku krzemu
0 grubosci 100 nm, z naniesionym proszkiem metalowym o ziarnach 5-30 pm (rys. 37b). W trzecim
przypadku anode z proszkiem metalowym zamknigto w powietrzu szczelng pokrywka w celu
zasymulowania rzeczywistych warunkow, ktore bedg panowaly w gotowej mikrokolumnie MEMS
(rys. 37c).
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Rys. 37. Schematy struktur testowych wykorzystanych w 3 eksperymentach: a) uklad bez membrany z prébkg
w postaci siatki metalowej,; b) uktad z membrang i probkg w postaci ziaren metalicznych, c) uktad z membrang
i probkq w postaci ziaren metalicznych, zamkniety szczelnie w atmosferze powietrza [A15].

Badania te miaty na celu sprawdzenie pracy poszczegdlnych detektorow oraz okreslenie wptywu
obecnos$ci membrany oraz powietrza nad membrang na sygnat z detektoréw [A12, Al15]. Dodatkowo
analizowano wptyw energii wigzki elektronowej, jej skupienie na preparacie, szybkosci skanowania
wigzki elektronowej oraz polaryzacji detektoréw na jako$¢ otrzymanych obrazow.

Eksperymenty potwierdzity, ze zastosowanie elektrod krzemowych oraz wzmacniacza sygnatu
umozliwia detekcje elektronow [Al5]. W kazdym z eksperymentéw uzyskano obrazy preparatow
(rys. 38), na podstawie ktorych przeanalizowano dziatanie testowanych detektorow.

Wszystkie obrazy otrzymane w pierwszym eksperymencie charakteryzowaty si¢ dobrym
kontrastem’. Jego warto$¢ zmieniata si¢ jednak w funkcji energii wigzki pierwotnej (rys. 39). Detektor
1 charakteryzowatl si¢ lepszym kontrastem dla wyzszych energii wiazki, z kolei detektor 2 odwrotnie,
pokazywat lepszy kontrast dla nizszych energii wiazki. Detektor 3, mierzacy prad zaabsorbowany
W probcee, nie wykazywat widocznych zaleznos$ci od energii wigzki (rys. 39) [A15].

7 Kontrast obrazu — kontrast pradowy 41/lo, gdzie 41 to réznica miedzy pragdem pochodzacym z probki (Is)
a pradem pochodzacym z tta (Ig). lo — prad pierwotny wiazki elektronowe;j.

29



Detektor 1 Detektor 2 Detektor 3

elektrony transmitowane elektrony odbite elektrony absorbowane

E,=3 keV
1,=0.85 nA

jreeieests o

oty

Teerees

E,=5keV
I,=1.09 nA

: &
-
-
-
N
-
.
-
B
-
-
.
-
N

E,=7 keV
l,=1.46 nA
Eksperyment 3 Eksperyment 2 Eksperyment 1

ARt s Rt

Rys. 38. Przykiady obrazéw otrzymanych za pomocqg 3 detektorow w 3 eksperymentach [A15, B10].
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Rys. 39. Znormalizowany kontrast prgdowy (A1/lo) dla detektorow 1, 2 i 3 w funkcji energii wiqzki elektronow;
probka — siatka metalowa [A15].
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Wyniki drugiego eksperymentu ukazaty wptyw membrany na otrzymane obrazy [A15]. Analiza
pradow zmierzonych na poszczegdlnych detektorach wykazata réznice w sygnatach. W wypadku
detektora 1, obecno$¢ membrany pogorszyta kontrast, poniewaz cze$¢ pradu tla zostata przez nig
zaabsorbowana (rys. 40a). W wypadku detektora 2, membrana spowodowata wzrost kontrastu, glownie
przez blokowanie sygnatu tla, przez co zwigkszyta si¢ roznica pomi¢dzy sygnatami (A7) (rys. 40b).
W wypadku detektora 3 nie zaobserwowano jednoznacznego wplywu membrany na kontrast obrazéw
(rys. 40c).
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Rys. 40. Znormalizowany kontrast prqdowy (Al/lo) w funkcji energii wigzki elektronowej dla: a) detektora 1,
b) detektora 2, c) detektora 3. Linia ciggfa — wynik eksperymentu z membrang, linia przerywana — wynik
eksperymentu bez membrany [A15].

Bardzo ciekawe wyniki otrzymano w eksperymencie 3, w ktorym nad membrang znajdowalo si¢
powietrze pod cisnieniem atmosferycznym. Elektrony transmitowane przez membran¢ oraz probke,
przed dotarciem do detektora 1 musiaty pokonac¢ odlegto$¢ 1,1 mm w powietrzu. Teoretycznie elektrony
powinny zosta¢ zaabsorbowane przez czastki gazoéw, jednak przy odpowiedniej polaryzacji detektora,
nie dos¢, ze otrzymano bardzo wyrazny obraz preparatu, to obrazy charakteryzowatly si¢ lepszym
kontrastem, nizte uzyskane w prézni. Analiza mierzonych pradéw wskazuje na to, ze sygnat
elektronowy w czasie drogi przez atmosfere jest wzmacniany, w stosunku do sygnatu w prozni,
zwlaszcza przy niskich energiach wigzki (rys. 41). Moze by¢ to zwigzane z jonizacja czastek gazu przez
elektrony, a efektywno$¢ jonizacji jest najwicksza dla elektronéw o niskiej energii. Otrzymane wyniki
staly sie¢ podstawa do zaproponowania nowego sposobu detekcji, nazwanego metoda detekcji
elektronow w Ci$nieniu atmosferycznym, ktory opisatem w artykule [A12].
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Rys. 41. Stosunek prqgdu tia mierzonego przez detektor 1 przy cisnieniu atmosferycznym lair do prgdu tla
mierzonego przez ten sam detektor w prdzni lvacuum [A12, A15].
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Nie zauwazono wptywu powietrza na dziatanie detektora 2, natomiast obrazy z detektora pradu
absorbowanego przez probke wykazywaty silne fadownie si¢ membrany SizN4 i probki.

Jak wiadomo, mozliwe jest wykorzystanie czystych elektrod do pomiaru pradu wiazki elektronowe;,
jednak czesciej w tym celu stosuje sie¢ odpowiednie struktury, jak diody potprzewodnikowe [U75, U79,
U80], puszki Faradaya, aby unikng¢ strat zwigzanych, np. z rozpraszaniem wigzki elektronowe;j
na materiale elektrody. W przeprowadzonych badaniach udowodniono, ze mozliwe jest wykorzystanie
czystej plytki krzemowej jako kolektora pradu wiazki elektronow [A12, A15]. Wyznaczono zalezno$é
kontrastu otrzymanych zdje¢ od energii wigzki oraz w zalezno$ci od obecnosci membrany z azotku
krzemu. Dodatkowo wykazano, ze mozliwa jest detekcja sygnatu elektronowego transmitowanego
przez warstwe gazu o ci$nieniu atmosferycznym [A12]. Wyniki te sg unikatowe i otwierajg droge
do opracowania systemow detekcyjnych elektronow w strukturach MEMS.

4.7 Badania nad integracjqg wykonanych elementow w miniaturowy skaningowy mikroskop
elektronowy MEMS.

Koncepcja skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS.

Pomyslne przeprowadzenie prac badawczych opisanych w poprzednich akapitach niniejszego
opracowania, umozliwity realizacje skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS (MEMS SEM).
Schemat budowy tego urzadzenia przedstawiono na rys. 42.

Rys. 42. Schemat miniaturowego skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS: 1 — katoda, 2 — bramka,
3 — elektroda skupiajgca, 4 — oktopol, 5 — detektor elektronéw rozproszonych, 6 — anoda z membrang (detektor
elektronéw absorbowanych), 7 — detektor elektronéw transmitowanych, 8 — mikropompa prézniowa [A9, A10].

Od poczatku prac nad MEMS SEM zatozylem, ze taczenie elementéw sktadowych mikroskopu
bedzie realizowane za pomocg techniki bondingu anodowego. Jak wiadomo, technika ta, jest procedura
taczenia podtozy szklanych z krzemowymi uzywang do wytwarzania nowoczesnych urzadzen MEMS
[UB1]. Proces ten wymaga aktywacji termicznej (~450 °C) oraz polaryzacji taczonych materiatow
wysokim napigciem >1000 V. W tych warunkach na granicy materiatdéw tworza si¢ wigzania chemiczne,
trwale taczace oba podtoza [U81]. Proces ten najczesciej jest stosowany do taczenia dwdch lub trzech
podtozy szklanych i krzemowych.

Powaznym problemem jaki napotkano w trakcie prac badawczych nad MEMS SEM, byta potrzeba
potaczenia az jedenastu podtozy krzemowych i szklanych, co daje 10 proceséw bondingu. Dotychczas
nie stosowano bondingu anodowego do wytwarzania tak zaawansowanych struktur krzemowo-
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szklanych typu sandwich. Z literatury wiadomo, Zze laczenie wielu podtozy krzemu i szkta moze
prowadzi¢ do zjawisk okre§lanych mianem bondingu rewersywnego prowadzacego wrecz
do zniszczenia juz istniejacych potaczen [U81]. Opracowanie bondingu anodowego MEMS SEM byto
wigc zagadnieniem nietrywialnym, nie relacjonowanym w literaturze przedmiotu dla takiej liczby
warstw.

W trakcie prac badawczych nad taczeniem wykonanych elementow, nalezalo zmodyfikowa¢ znany
z literatury proces bondingu anodowego i dostosowaé go do technologii miniaturowego mikroskopu
elektronowego MEMS. W pracach, w pierwszej kolejnosci nad ustaleniem kolejnosci laczenia
elementow oraz na odpowiednim uksztalttowaniu elementow, co umozliwito doprowadzenia wysokiego
napigcia bezposrednio do faczonych powierzchni, minimalizujac jego wptyw na juz potaczone struktury.
Drugim aspektem bylo utrzymanie wysokiej temperatury na granicy taczonych podlozy. Wraz
z doktadaniem kolejnych elementow rosta odlegtos¢ miedzy ptaszczyzng polaczenia, a powierzchnig
hot plate, na ktéorym proces bondingu byt realizowany. Przez to temperatura na granicy taczonych
powierzchni byla nizsza. Aby temu zapobiec postanowiono wykonywac polaczenia jak najblizej
powierzchni hot plate, poprzez odwrdcenie struktury juz potaczonych elementow. W procesie
wielowarstwowego bondingu anodowego bardzo wazna jest czysto$¢ taczonych podlozy, dlatego
po kazdym procesie tgczenia, struktura byta ponownie myta i poddawana hydrofilizacji powierzchni.
Wyjatkiem byly ostatnie dwa procesy, w ktorych nalezato przylaczy¢ do struktury mikroskopu emiter
z nanorurkami i anod¢ z membrang z azotku krzemu.

Badania nad otrzymywaniem i utrzymaniem wysokiej prozni w mikroskopie elektronowym MEMS.

Do zapewnienia prézni wewnatrz mikrosystemu elektronowigzkowego zastosowano jonowo-
sorpcyjna mikropompe prozniowa MEMS, sktadajaca si¢ z 3 elektrod krzemowych umieszczonych
miedzy dwoma dystansownikami szklanymi [U82]. Do prawidtowego dziatania pompy niezbedne jest
silne pole magnetyczne (~0,5 T), ktore generowane jest przez dwa magnesy state umieszczone na dwoch
zewnetrznych elektrodach (rys. 43). Elektrony generowane przez wysokie pole elektryczne wewnatrz
mikropompy, w polu magnetycznym poruszajg sie po torach spiralnych, co wydtuza ich droge do anody.
Zwigksza to mozliwos$¢ jonizacji czastek gazu zawartych w strukturze pompy. Powstate jony kierowane
sg wzdhuz linii sit pola elektrycznego do dwoch katod, w ktorych sg one zagrzebywane. Pompa zapewnia
proznie ok. 10°hPa [U82]. Poniewaz pompa wykonana jest w technologii MEMS to jest kompatybilna
techniczno-technologicznie ze skaningowym mikroskopem elektronowym MEMS.

Powaznym zagadnieniem badawczym byto opracowanie sposobu potaczenia pompy z MEMS SEM
w sposob szczelny i umozliwiajacy odpompowanie calo$ci mikrosystemu. Zatozono,
ze najdogodniejsze bedzie dotgczenie mikropompy z boku mikrokolumny elektronooptycznej
mikroskopu (rys. 42), a elementami taczacymi beda dwa podtoza szklane, w ktorych wykonane zostang
kanaty taczace objetosci obu mikrosystemow oraz wspolna elektroda krzemowa, umozliwiajaca
uszczelnienie kanatow. Mikropompa do prawidlowego dziatania potrzebuje prozni wstepnej
ok. 10! hPa, zatem ostatni proces bondingu uszczelniajacy catg strukture MEMS SEM musi zostaé
zrealizowany w prozni.
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Rys. 43. Schemat budowy i zasady dzialania mikropompy jonowo-sorpcyjnej (a) oraz obraz wytworzonej
struktury (b) [U82].

Jak opisano powyzej, mikropompa jest dotaczona do miniaturowego mikroskopu elektronowego
z boku, przez co pole magnetyczne generowane przez magnesy pompy bedzie obejmowato réwniez
struktur¢ mikrokolumny elektronooptycznej tego mikroskopu. Dlatego w ramach prac zwigzanych
Z integracjg elementow w gotowy mikrosystem, nalezato zbada¢ wptyw pola magnetycznego na wigzke
elektronowg w mikrokolumnie. W tym celu wykonano szereg symulacji komputerowych oraz
wykonano testowe struktury, na ktorych eksperymentalnie sprawdzano wyniki symulacji [B3].

Pierwszg zbadang struktura byt uktad z pompg montowang z boku mikroskopu (rys. 44). Na rysunku
wida¢, ze wiazka elektronowa objeta oddzialywaniem pola magnetycznego odchylana jest w kierunku
magnesow, co nie jest pozgdanym zjawiskiem (rys. 44b).

Rys. 44. Symulacje toréw elektronéw wewngtrz mikrokolumny MEMS: a) mikropompa bez magnesow,
b) mikropompa z magnesami [B3].

Wyniki symulacji zostaty potwierdzone za pomoca badan na rzeczywistych strukturach [B3], w
ktorych na ekranie z luminoforem obserwowano oddziatywanie wigzki elektronéw (rys. 45).
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Rys. 45. Oddziatywanie wigzki elektronowej na ekran: a) wynik symulacji bez magneséw, b) wynik symulacji z
magnesami (0,5 T), ¢) pomiar w strukturze zintegrowanej bez magnesow, d) pomiar w strukturze zintegrowanej z
magnesami. Na rys. c i d, szary kwadrat oznacza pole emisji elektronéw, jasne pole natomiast pokazuje przekroj
wigzki elektronowej na ekranie, ktorej wynik zgadza sig¢ z symulacjami [B3].

W celu wyeliminowania pola magnetycznego w strukturze kolumny elektronooptycznej mikroskopu
zastosowano zwore magnetyczng (rys. 46a). Wyniki symulacji (rys. 46b) takiej struktury byly bardzo
zblizone do tych otrzymanych w strukturze bez magnesoéw (rys. 45a). Wyniki eksperymentalne
potwierdzity prawidtowe dziatanie wyrzutni elektronowej (rys. 46¢) [B3].
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Rys. 46. Mikrokolumna elektronooptyczna MEMS ze zworg magnetyczng: a) przyktad symulacji toréw elektronow,
b) symulacja oddzialywania wiqzki elektronow na ekran, ¢) pomiar w strukturze ze zworq magnetyczng, szary
kwadrat oznacza pole emisji elektronow, jasne pole natomiast pokazuje przekroj wigzki elektronowej na ekranie,
ktorej wynik zgadza sie z symulacjami [B3].

Omoéwiona powyzej procedura bondingu wielowarstwowego, wraz z opracowaniem sposobu
integracji mikropompy MEMS z MEMS SEM, zostaly wykorzystane do wykonania pierwszego modelu
miniaturowego skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS (rys. 47).
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Rys. 47. Miniaturowy skaningowy mikroskop elektronowego MEMS: a) model bez detektora elektronéw
transmitowanych [A10]; b) otwarty model w stanowisku do testowania.

W wyniku przedstawionych powyzej prac badawczych, habilitant zaproponowat miniaturowe
urzadzenie wykorzystujace kolumne elektronooptyczng wykonang w petni w technologii MEMS
potaczong z jonowo-sorpcyjna, wysokoprozniowa pompa MEMS. Dzigki temu mozliwa byta pelna
integracja wszystkich opracowanych elementéw mikroskopu elektronowego z uktadem pompowym, na
jednym wielowarstwowym chipie krzemowo-szklanym. Rozwigzanie to jest zatem pierwszym,
autonomicznym, miniaturowym, skaningowym mikroskopem elektronowym na $wiecie, z uktadem
pompowym zapewniajagcym warunki prozniowe do jego prawidtowego dziatania, a jego struktura
zostata opatentowana [A18].

Analizujac opisane powyzej wyniki prac badawczych moge okresli¢ gtdéwne teoretyczne parametry
uzytkowe modelowego urzadzenia (Tabela 1). Najmniejsze pole emisji emitera krzemowego wynosi
100 nm, natomiast zastosowana soczewka elektronowa z kwadratowymi otworami umozliwia
zmniejszenie plamki wiazki elektronowej 3,5 razy (tj. do wartosci <30 nm). Wykorzystany do
sterowania wiazka oktopol charakteryzuje si¢ czuto$cig skanowania okoto 0,43 um/V dla wiazki
elektronowej o energii 4 keV i odlegtosci oktopol-probka 1 mm. Mozna to przeliczy¢ na krok
skanowania rowny 27 nm, stad oszacowana teoretyczna rozdzielczo$¢ projektowanego urzadzenia moze
mie¢ warto$¢ <50 nm (uwzgledniajagc niecentryczne ulozenie elektrod oraz efekty rozpraszania wigzki
elektronowej w membranie).

Tabela. 1. Postulowane parametry uzytkowe-miniaturowego mikroskopu elektronowego MEMS.

Parametr Wartos¢
Czuto$¢ skanowania™ 0,43 um/V
Krok skanowania* 27 nm
Plamka wigzki elektronow** <30 nm
Rozdzielczos¢ mikroskopu** <50 nm
Waga urzadzenia (bez elektroniki) <10g
Objetos¢ urzadzenia (bez elektroniki)*** ~10cm?
Czas zycia katody**** ~21h

* - dla energii wiqzki elektronow 4 keV i odleglosci oktopol-probka 1 mm.

** - wartosci teoretyczne, oszacowane na podstawie uzyskanych wynikow czgstkowych.
*** - biorgc pod uwage zewnetrzne wymiary urzqdzenia.

**Ax - czas zycia katody ostrzowej z nanorurkami weglowymi [A9].
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Jak wida¢, spodziewana rozdzielczos¢ MEMS SEM to ~50 nm, co umozliwia zastosowanie takiego
urzadzenia do szybkiej wizualizacji pytow, w tym pylow kosmicznych, np. ksiezycowego regolitu, czy
gleby marsjanskiej. Takie zastosowanie mozliwe jest dzigki dodatkowym cechom MEMS SEM,
tj. urzadzenie ma niewielkie rozmiary, jest bardzo lekkie i wytrzymate mechanicznie oraz pobiera
bardzo mato energii.

W ramach dalszych prac badawczych nad realizacja MEMS SEM planowany jest rozwoj elementow
sktadowych mikroskopu, w celu osiggnigcia postulowanej rozdzielczo$ci oraz realizacji w petni
szczelnego modelu urzadzenia. Niemniej, opracowana w trakcie badan struktura kolumny
elektronooptycznej, sprzezonej z mikropompa prozniowg MEMS jest wykorzystywana w budowie
innych mikrosysteméw wysokoprozniowych wykorzystujacych wiazki elektronow i/lub jonow.

Zrodlo jonow do miniaturowego spektrometru mas.

Jednym z takich urzadzen jest miniaturowy spektrometr mas [U83], ktory realizowany jest w ramach
grantu Europejskiej Agencji Kosmicznej®. Wedlug zalozen projektu, elementy sktadowe spektrometru,
tj. zrodto jonow, filtr jonéw i detektor, majg by¢ zrealizowane w technologii MEMS i zintegrowane
we wspolnej obudowie (rys. 48). Urzadzenie ma by¢ wykorzystywane w badaniach atmosfery Mars,
badz innych ciat niebieskich w przysztych misjach kosmicznych agencji ESA. Jest to pierwsze tego typu
urzadzenie w $wiecie.
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Rys. 48. Schemat miniaturowego MEMS-owego kwadrupolowego spektrometru mas [U83].

W ramach prac badawczych nad miniaturowym spektrometrem mas [A3], zaprojektowatem uktad
umozliwiajacy jonizacje¢ probki wewnatrz zamknigtego mikrosystemu. Zaproponowatem zastosowanie
elektrono-jonizacji za pomoca zrodia elektronow sktadajacego si¢ z katody polowej CNT, elektrody
ekstrakcyjnej (bramki) i anody zaopatrzonej w cienka membrang z azotku krzemu. Uktad taki potgczony
z mikropompa prozniows (rys. 49), przez generacje wiazki elektronow w swoim wnetrzu, dostarczane;j
nastepnie do wnetrza mikrospektrometru przez cienka membrane, mogt by¢ wykorzystany do jonizacji
badanej atmosfery [A6, B8].

8 ESA grant nr 4000138011/22/NL/KM, kierownik projektu: dr hab. inz. Tomasz Grzebyk, prof. uczelni.
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Rys. 49. Zrédto elektronéw MEMS do jonizacji gazéw: a) schemat b) fotografia zrédia elektronéw polgczonego z
mikropompgq, C) zdjecie ugietej membrany w odpompowanej strukturze [A6].

Badania struktur testowych zrodet elektronow potwierdzity mozliwos¢é jonizacji gazow.
Wyniki skutecznosci jonizacji pokazuja, Ze stopien jonizacji gazu zalezy od energii wiazki elektronowej
(rys. 50) [A6]. Moze mie¢ to zwigzek z tym, ze przy wyzszej energii wigzki, wiecej elektrondw
przechodzi przez membrane i ma udziat w jonizacji. Ale im wyzsza energia wiazki tym wigksze
prawdopodobienstwo oddania energii w zderzeniach jonizujacych, czyli mozliwos¢ zjonizowania
wigcej niz jednej czasteczki gazu, a nawet zapoczatkowania efektu lawinowego. Porownanie wynikow
pomiarow przeprowadzonych w prozni (rys. 50a) 1 przy ci$nieniu atmosferycznym (rys. 50b) wykazato
wyzsze warto$ci pradéw jonowych mierzonych na kolektorach krzemowych, w warunkach wysokiego
cisnienia zwlaszcza dla wigzki o energii powyzej 5 keV [A6]. Dotychczasowe rozwigzania
zwigzane wykorzystaniem wigzki elektronowej do jonizacji probki w spektrometrii mas byly
skomplikowane technicznie [U26, U27]. Przedstawiony powyzej sposob jonizacji z zastosowaniem
membrany z azotku krzemu i dedykowanego zrodia elektronéw pozwoli na jonizacje preparatow
w komorze zrédta jonéw przy dowolnym cisnieniu pracy, niezaleznie od sktadu probki.

a) 2 3 4 5 6 b) . 2 3 4 5 -
T wiazka trans. - ' ' ' 5 & -m-Wigzka trans. - i
4 -4 Wigzka trans. + ' ' 4 5 | +Wiazka trans. + i
_ ; -+ Wigzka pierwotna v . ; = 2 -+-Wigzka pierwotna 3
E 1- | l l | | 1 % 1 1 1
-‘S" 0 ! 0 g 0 - 0
o -1 | | Q -1 -1 1
-2 4 | ! | | i _2 _2 | -2
3 | | | 3 3 5
-4 t t ' t -4 -4 : ‘ i t t -4
2 3 4 5 6 2 3 4 - 6
Napigcie bramka-anoda [kV] Napiecie bramka-anoda [kV]

Rys. 50. Wyniki pomiaréw prqdéw elektronowego (wigzka trans. -) i jonowego (wigzka trans. +) w funkcji energii
elektronéw: a) w prozni, b) w cisnieniu atmosferycznym [A6].
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Zrédlo elektrondw dla miniaturowego Zrédla promieniowania rentgenowskiego.

Struktura mikrokolumny podobnej do MEMS SEM jest rowniez wykorzystywana do opracowania
miniaturowego zrodla promieniowania rentgenowskiego® (rys. 51). Zrédto to, wykorzystuje
opracowane przez habilitanta punktowe zrodlo elektronow MEMS oraz target w postaci membrany
krzemowej z naniesiong warstwa metalu, na ktorym odbywa si¢ konwersja energii elektronéw na
promieniowanie rentgenowskie [Al4]. Wedlug zatozen, bedzie to pierwsze zrdédto promieniowania
rentgenowskiego wykonane w technologii MEMS z wlasnym uktadem pompowym.

promieniowanie X
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proézniowa
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Rys. 51. Schemat zrodta promieniowania rentgenowskiego MEMS [A16].

W badaniach nad zrodtem elektronow, dla opracowywanego zrodta promieniowania
rentgenowskiego, skupiam si¢ nad rozwojem emiterow polowych MEMS [Al13, Al7] w celu
zwigkszenia czasu zycia emiterOw oraz zmniejszenia srednicy obszaru emisji. W konstrukeji zrodia
elektronow wazna jest réwniez mozliwo$¢ uzyskania wysokoenergetycznej wigzki elektronow
(~20 keV). Realizuj¢ rowniez badania zwigzane z symulacjami rozptywu elektronéw w ciele statym
(rys. 52a) oraz generacji promieniowania rentgenowskiego w roznych materiatach. Wyniki symulacji
pozwolily na wyznaczenie glebokosci wnikania wigzki elektronowej w podloze krzemowe oraz
obliczenia glebokosci, na ktorej dochodzi do zamiany 90% energii wigzki elektronowej na
promieniowanie rentgenowskie (rys. 52b) [Al4]. Dane te w potaczeniu z obliczeniami tlumienia
promieniowania rentgenowskiego w krzemie pozwolily na okreslenie optymalnej grubosci membrany
krzemowej jako nosnika targetu [A16]. Wyniki te pozwolily rowniez na wstgpny wybor materiatu
targetu oraz utatwily analize wynikow eksperymentalnych uzyskanych podczas pomiarow [A16, A20].

9 Zrodto finansowania NCN no. 2021/41/B/ST7/01615, kierownik projektu: dr hab. inz. Tomasz Grzebyk, prof.
uczelni.
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Rys. 52. Wyniki symulacji (program CASINO) glebokosci wnikania elektronéw w krzem: @) tory elektronéw
W krzemie dla roznych energii wigzki, b) glebokos¢ wnikania elektronow w material w zaleznosci od ich energii
[Al6].

Prace nad rozwojem zrodet promieniowania rentgenowskiego prowadzone sg w wielu osrodkach
naukowych. Znane sg roéwniez miniaturowe rozwigzania zrodet rentgenowskich [U21-U23]. Niemniej
nie zrealizowano jeszcze nigdy zrodla rentgenowskiego catkowicie w technologii MEMS.
Przedstawione badania sg pierwszym tego typu projektem. Badania prowadzone przez habilitanta,
dotyczace opracowania zrodla elektronéw MEMS sg wktadem do realizacji projektu. Wykonanie zrodta
promieniowania rentgenowskiego w technologii MEMS otwiera mozliwosci jego integracji z uktadami
mikrofluidycznymi, w ktérych hoduje sie, np. bakterie, komorki rakowe, tkanki, a przez to badania
wplywu promieniowania rentgenowskiego na te preparaty, np. w terapii antyrakowej [U84-U86].

4.8 Podsumowanie

Nad miniaturyzacja skaningowego mikroskopu elektronowego naukowcy na §wiecie pracujg od roku
1985, wykorzystujac techniki mechaniki precyzyjnej i mikroelektroniki. W tym czasie powstato wiele
miniaturowych kolumn elektronooptycznych lub jej elementow [U13-U16, U19, U20, U63, U64].
Jednakze, wedlug najlepszej wiedzy habilitanta, w chwili podjecia wysitku naukowego opisanego
w niniejszym autoreferacie, nie powstal autonomiczny, w pelni zminiaturyzowany skaningowy
mikroskop elektronowy MEMS.

W  przedstawionym dorobku naukowym, bedacym podstawg przewodu habilitacyjnego,
zaprezentowatem cykl tematycznie powigzanych ze sobag artykulow naukowych nad rozwojem
miniaturowych urzadzen elektronowigzkowych, ktore sktadaja si¢ na kolejne etapy opracowania
skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS. Tak wigc, moim gldownym tematem badawczym
bylo opracowanie i przetestowanie elementow miniaturowego skaningowego mikroskopu
elektronowego MEMS, metody ich integracji w jednolity mikroskop MEMS oraz metody generacji
I utrzymania wysokiej prézni wewnatrz tego subminiaturowego urzadzenia elektronowigzkowego.

Podstawowe osiggniecia naukowe, uzyskane przeze mnie, o ktérych mowa powyzej, to:

e Opracowanie zrodet elektronow mozliwych do integracji w_ strukturach MEMS.
Opracowano kilka wersji zrodet elektronow, m.in. planarne zZrodio elektronow, ktore
charakteryzuje si¢ wysokim pragdem emisji oraz jej jednorodnos$cia, jak réwniez dlugim

czasem zycia; Punktowe zrodlo z nanorurkami weglowymi, ktore umozliwia emisje
elektronow przy niskim napigciu progowym (~500 V) oraz posiada niewielka powierzchnig
emisji (~10 pm); krzemowe, punktowe zZrodio elektronow, ktére charakteryzuje sie
najmniejszg powierzchnig emisji (~100 nm) oraz duza stabilnoscig pradu emisji (dla
emiterow wykonanych z krzemu typu p); zintegrowane zrédio elektronow, ktore taczy

40



krzemowy emiter oraz elektrode¢ ekstrakcyjng na jednym podtozu szklanym, dzigki czemu,
obnizono napig¢cie progowe zrodta.

e Opracowanie uktadu ogniskowania wigzki elektronowej w strukturach MEMS, w formie
soczewki elektrostatycznej umozliwiajacej skupienie wigzki elektronowej ok. 3,5 krotnie.

e Opracowanie uktadu komory przedmiotowej w MEMS SEM, w formie cienkiej membrany
z azotku krzemu o grubosci maksymalnej 100 nm, na ktérej moze zostaé umieszczony
badany preparat. Membrana taka, umozliwia oddzielenie wysokiej prézni od cis$nienia
atmosferycznego dzigki swojej wytrzymatosci, a jednocze$nie umozliwia transmisj¢ wigzki
elektronowej do preparatu.

e Opracowanie uktadéw skanowania i obrazowania w MEMS SEM za pomocg krzemowych
elektrod, z czego uktad skanowania realizowany jest za pomoca krzemowego oktopola,

ktorego czutos¢ skanowania osiggneta wartos¢ 0,43 um/V dla energii elektronow 4 keV
i odlegtosci oktopol-probka 1 mm, co w przeliczeniu daje krok skanowania ok. 27 nm,
natomiast uktad obrazowania sktada si¢ z 3 niezaleznych detektorow w formie elektrod
krzemowych, z ktérych kazdy rejestruje inny typ sygnatu elektronowego.

e Opracowanie modelu miniaturowego skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS,
potaczonego z mikropompg prozniowa MEMS, za pomocg techniki wielowarstwowego
bondingu anodowego.

Cecha wspolna przedstawionych rozwigzan jest wykonanie ich z krzemu i szkta w technice MEMS
oraz zastosowanie proznioszczelnego laczenia tych materiatow metoda bondingu anodowego.
W ten sposéb mozliwe bylo utworzenie skaningowego mikroskopu elektronowego MEMS sktadajacego
si¢ z ponad 10 warstw krzemowo-szklanych. Jest to, wg najlepszej wiedzy autora, pierwsze tego typu
rozwigzanie na Swiecie.

Unikalng cecha omawianego tu mikroskopu MEMS jest to, ze zostal on zintegrowany on-chip
Z subminiaturowg pompg wysokiej préozni MEMS, co zapewnito autonomiczne dziatanie mikroskopu.
Wspomniang jonowo-sorpcyjna mikropompe préozniowa MEMS, dotaczono do mikrokolumny
elektronooptycznej mikroskopu z boku, za pomocg dwoch podtozy szklanych z wytrawionymi kanatami
oraz uszczelniajgcej je wspolnej dla obu czesci urzadzenia, elektrody krzemowej. Mikropompa
prézniowa do swojego dzialania wymaga zastosowania magnesOw stalych generujacych pole
magnetyczne ok. 0.5 T. Dlatego w ramach prac badawczych nad integracja MEMS SEM zbadano wplyw
tego pola na wigzke elektronowa oraz zaproponowano metod¢ jego eliminacji w strukturze
mikrokolumny elektronooptycznej MEMS SEM.

Opisane w niniejszym autoreferacie prace badawcze doprowadzity do wykonania modelu
miniaturowego skaningowego mikroskopu elektronowego (rys. 47), ktory jest pierwszym urzadzeniem
na $wiecie integrujacym mikrokolumneg elektronooptyczng oraz mikropompg prézniowg w jedno,
miniaturowe, autonomiczne urzadzenie. Prace nad tym rozwigzaniem beda prowadzone nadal, aby
osiagnac¢ postulowane w tabeli 1 parametry uzytkowe urzadzenia oraz wymagang szczelno$¢ prozniowa.

Habilitant, wykorzystujac planarne zrodlo elektronéw do generacji wigzki elektronowej, ktora
transmitowana jest przez cienka membrang do atmosfery, opracowat réwniez urzadzenie do jonizacji
elektronowej probek gazowych. Zrédlo elektronow powstato jako zamknigta struktura zintegrowana
z mikropompg préozniowag MEMS i dzialta w dowolnej atmosferze gazowej, przez co moze by¢
wykorzystane, m.in., do opracowania jonizatora, dla miniaturowego spektrometru mas. Podobnie,
opracowana przez habilitanta struktura mikrokolumny elektronooptycznej MEMS SEM, stata si¢
punktem wyjscia do zaprojektowania miniaturowego zrodla promieniowania rentgenowskiego. W
projekcie tym, habilitant rozwija zrodta elektronéw w celu wydtuzenia ich czasu pracy i zmniejszenia
powierzchni emisji.
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Wiazka elektronowa formowana w miniaturowej wyrzutni elektronowej MEMS opracowanej przez
habilitanta, moze zosta¢ wykorzystana nie tylko do jonizacji gazu, czy generacji promieniowania
rentgenowskiego, ale do szerszych badan interakcji elektronow 2z materig, np. do badan
katodoluminescencji dowolnych substancji umieszczonych na membranie, co jest zwlaszcza istotne
w przemysle farmaceutycznym [U87, U88], lub geologii [U89-U92], do badan oddziatywania
elektronow z probkami biologicznymi, czy DNA [A19], co moze by¢ podstawa do opracowania nowych
terapii medycznych, jak rowniez do badania reakcji chemicznych wspomaganych elektronami
[U93, U94]. Dzigki opracowaniu autonomicznej mikrokolumny elektronowej, dziatajacej w powietrzu,
prace nad wyzej wymienionymi zagadnieniami moga by¢ w przysztosci prowadzone ,na stole
laboratoryjnym”, z wykorzystaniem dedykowanych uktadow mikrofluidycznych zintegrowanych
Z opracowang wyrzutnig. Otwiera to zatem droge do wielu ciekawych prac badawczych i opracowania
unikatowych miniaturowych laboratoriow on-a-chip wykorzystujacych wigzke elektronows.

Dotychczasowe wyniki i doswiadczenie w opracowywaniu mikrosystemow umozliwiajacych
formowanie wigzki elektronowej w miniaturowej objetosci moga w przysztosci zaowocowac realizacja
miniaturowego lasera na wolnych elektronach (FEL — Free Electron Laser). Urzadzenie takie,
zaproponowane, m.in., przez prof. Hansa Koopsa na konferencji IVNC [U95], mogtoby by¢
wykorzystywane do generacji promieniowania w zakresie THz. Wedtug koncepcji przedstawionej na
rysunku 53, laser ten zawiera¢ powinien zrodlo elektronéw, uktad formowania wiazki, strukturg
periodyczna, w ktorej w wyniku efektu Smitha-Purcella generowane jest promieniowanie THz.

A —Smith-Purcell radiation
Field emitter

by
cathode |O

Electron

beam

Electrostatic lens Grid, D Anode
and ion mirror >80 periods
| | '
4 pm ! 100 pm !

Rys. 53. Schemat lasera na wolnych elektronach zaproponowany przez Hansa W.P. Koopsa (rysunek oryginalny).

Wiele osrodkow na $wiecie pracuje nad tym zagadnieniem i dotychczas udato si¢ doswiadczalnie
udowodni¢ przedstawiong powyzej koncepcje [U96]. Jednak wytworzone emitery dziataja jedynie
wewnatrz odpowiednio przystosowanych transmisyjnych mikroskopach elektronowych. W literaturze
mozna znalez¢ przedstawione schematycznie kompaktowe uktady laserow na wolnych elektronach
[U97, U98], jednak dotychczas nie powstal zaden dziatajacy miniaturowy uktad. Opracowanie
miniaturowych zrodet s$wiatta o czgstotliwosei dziesigtek 1 wigcej THz, wedlug doniesien
literaturowych, mogtoby doprowadzi¢ do petnej integracji uktadow elektronicznych z optycznymi,
doprowadzi¢ do rozwoju telekomunikacji i techniki sensorowej, a w przysztosci do opracowania
miniaturowych uktadow kwantowych wykorzystywanych w budowie komputera kwantowego.

42



4.9 Spis literatury.

Publikacje powigzane tematycznie z cyklem, nie bedgce podstawg postepowania habilitacyjnego

B1. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, Miniature electron microscope —
concept and technology capabilities, Przeglad Elektrotechniczny 90 (2014) 116-119,

B2. M. Krysztof, T. Grzebyk, P. Szyszka, K. Laszczyk, A. Gorecka Drzazga, J. Dziuban, Technology
and properties of thin membrane-anode for MEMS transmission electron microscope, Technical
Digest of 30th International Vacuum Nanoelectronics Conference IVNC 2017: 10-14 July 2017,
Regensburg, Niemcy, 190-191.

B3. T. Grzebyk, P. Szyszka, M. Krysztof, A. Gorecka Drzazga, J. Dziuban, Influence of a magnetic
field on trajectories of electrons in MEMS transmission electron microscope, Technical Digest of 30th
International Vacuum Nanoelectronics Conference IVNC 2017: 10-14 July 2017, Regensburg,
Germany, 188-189.

B4. M. Krysztof, T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, Preliminary imaging in miniature
MEMS electron microscope, Technical Digest of 31th International Vacuum Nanoelectronics
Conference IVNC 2018: 9-13 July 2018, Kyoto, Japan, 228-229.

B5. K. Laszczyk, M. Krysztof, J. Dziuban, A. Gorecka-Drzazga, The stable and long lifetime planar
field emission cathode made of a CNT ink, Technical Digest of 31th International Vacuum
Nanoelectronics Conference IVNC 2018: 9-13 July 2018, Kyoto, Japan, 178-179.

B6. M. Krysztof, T. Grzebyk, P. Szyszka, K. Laszczyk, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, Electron
transparent anode for MEMS transmission electron microscope, IEEE Proceedings of the XV
International Scientific Conference on Optoelectronic and Electronic Sensors (COE) 2018, 18-
20.06.2018 Warsaw, Poland.

B7. K. Laszczyk, M. Krysztof, T. Grzebyk, P. Szyszka, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, From a
microtip to a planar cathode - an electron source with a simplified technology, IEEE Proceedings of
the XV International Scientific Conference on Optoelectronic and Electronic Sensors (COE) 2018, 18-
20.06.2018 Warsaw, Poland,

B8. T. Grzebyk, P. Szyszka, M. Krysztof, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, MEMS ion source for ion
mobility spectrometry, Technical Digest of 31th International Vacuum Nanoelectronics Conference
IVNC 2018: 9-13 July 2018, Kyoto, Japan, 74-75.

B9. M. Krysztof, P. Miera, P. Urbanski, T. Grzebyk, Integrated silicon electron source for High
Vacuum MEMS devices. Technical Digest of 36th International Vacuum Nanoelectronics Conference,
IVNC 2023: 10-13 July 2023, Cambridge MA, USA, 210-212.

B10. M. Krysztof, M. Biatas, T. Grzebyk, Imaging using MEMS electron microscope, Technical
Digest of 36th International Vacuum Nanoelectronics Conference, IVNC 2023: 10-13 July 2023,
Cambridge MA, USA, 32-34.

Literatura uzupelniajgca

U1. B. Padha, et al. Recent developments in wearable NEMS/MEMS-based smart infrared sensors for
healthcare applications, ACS Applied Electronic Materials 5.10 (2023) s. 5386-5411.

U2. J. Bryzek, Roadmap to a $ trillion MEMS market, 10th annual MEMS technology symposium,
May 23, 2012, San Jose, CA, USA, Vol. 23 (2012).

U3. J.-C. Eloy, E. Mounier, Status of the MEMS industry, MEMS/MOEMS Components and Their
Applications Il. Vol. 5717. SPIE (2005) pp. 43-49.

U4. W. H. Ko, Trends and frontiers of MEMS, Sensors and Actuators A: Physical, 136.1 (2007) pp.
62-67.

U5. B. Bae, et al., MEMS Preconcentrator and gas chromatograph chips for the spacecraft atmosphere
monitor, 21st International Conference on Solid-State Sensors, Actuators and Microsystems
(Transducers), 20-24 June 2021 (online) IEEE (2021) pp. 58-61.

43



U6. I. Lara-lbeas, A. R. Cuevas, S. Le Calvé, Recent developments and trends in miniaturized gas
preconcentrators for portable gas chromatography systems: A review, Sensors and Actuators B:
Chemical, 346 (2021) 130449.

U7.J. Dziuban, et al., Portable gas chromatograph with integrated components, Sensors and Actuators
A: Physical, 115.2-3 (2004) pp. 318-330.

U8. D. Figeys, D. Pinto, Lab-on-a-chip: a revolution in biological and medical sciences, Analytical
Chemistry (2000) pp. 330-335.

U9. P. S. Dittrich, A. Manz, Lab-on-a-chip: microfluidics in drug discovery, Nature reviews Drug
discovery 5.3 (2006) pp. 210-218.

U10. A. Podwin, W. Kubicki, J. Dziuban, Lab-on-a-chip jako uniwersalne narzg¢dzie do hodowli i
badan potencjatu biologicznego mikroorganizméw, Elektronika: konstrukcje, technologie,
zastosowania, 57.10 (2016) pp. 85-88.

U11. W. Kubicki, R. Walczak, J. Dziuban, Injection, separation and fluorimetric detection of DNA in
glass lab-on-a-chip for capillary gel electrophoresis, Optica Applicata 41.2 (2011) pp. 409-416.

U12. S. L. Marasso, et al., A multilevel Lab on chip platform for DNA analysis, Biomedical
Microdevices, 13.1 (2011) pp. 19-27.

U13. I. Honjo, et al., Miniature electron beam column with a silicon micro field emitter, Journal of
Vacuum Science and Technology B, 15 (1997) pp. 2742-2748.

U14. H.S. Kim, et al., The assembly of a fully functional microcolumn and its STEM Mode operation,
Journal of the Korean Physical Society, 43 (5) (2003) pp. 831-835.

U15. R. Saini, Z. Jandric, K. Tsui, T. Udeshi, D. Tuggle, Manufacturable MEMS microcolumn,
Microelectronic Engineering, 78-79 (2005) pp. 62—72.

U16. H. Weigand, et al., Microcolumn design for a large scan field and pixel number, Journal of
Vacuum Science and Technology B, 27 (6) (2009) pp. 2542—-2546.

U17. Y. Neo et al., Electron Optical Properties of Microcolumn with Field Emitter, Japanese Journal
of Applied Physics, 52 (2013) 036603-1-036603-5.

U18. Y. Cheng, O. Zhou, Electron field emission from carbon nanotubes, C. R. Physique 4 (2003)
pp. 1021-1033.

U19. M. G. R. Thomson, The electrostatic moving objective lens and optimized deflection systems for
microcolumns, Journal of Vacuum Science and Technology B, 14 (1996) 3802.

U20. H. Kim, C. Han, K. Chun, The Novel Deflector for Multi Arrayed Microcolumn Using
Microelectromechanical System (MEMS) Technology, Japanese Journal of Applied Physics, Vol. 42
(2003) pp. 4084-4088.

U21. S. Choi, J.-W. Jeong, J.-T. Kang, J.-W. Kim, Y.-H. Song, Smart X-ray tube based on CNT
emitters for stationary tomosynthesis examination system, Technical Digest of the 24th International
Vacuum Nanoelectronics Conference (IVNC), 18-22 July 2011, Wuppertal, Germany (2011) pp. 234—
235.

U22. S. H. Heo, H. J. Kim, J. M. Ha, S. O. Cho, A vacuum-sealed miniature X-ray tube based on
carbon nanotube field emitters, Nanoscale Research Letters, vol. 7 (2012) p. 258(1-5).

U23. J.-W. Jeong, J.-W. Kim, J.-T. Kang, S. Choi, S. Ahn, Y.-H. Song, A vacuum-sealed compact X-
ray tube based on focused carbon nanotube field-emission electrons, Nanotechnology, vol. 24, no. 8
(2013) pp. 085201-1-085201-8.

U24. E. Wapelhorst, J. P. Hauschild, J. Miiller, Complex MEMS: a fully integrated TOF micro mass
spectrometer, Sensors Actuators A: Physical, vol. 138, no. 1 (2007) pp. 22-27.

U25. F. Gunzer, A. Ulrich, W. Baether, A novel non-radioactive electron source for ion mobility
spectrometry, International Journal for lon Mobility Spectrometry, 13 (2010) pp. 9-16.

44



U26. P. Cochems, J. Langejuergen, A. Heptner, S. Zimmermann, Towards a miniaturized non-
radioactive electron emitter with proximity focusing, International Journal for lon Mobility
Spectrometry, 15 (2012) pp. 223-229.

U27. F. Gunzer, S. Zimmermann, W. Baether, Application of a Nonradioactive Pulsed Electron
Source for lon Mobility Spectrometry, Analytical Chemistry, 82 (2010) pp. 3756-3763.

U28. J.-Y. Park, J. D. Lera, H. J. Choi, G. H. Buh, C. J. Kang, J. H. Jung, S. S. Choi, D. Jeon, Y. Kuk,
Fabrication of multiple microcolumn array combined with field emission array, Journal of Vacuum
Science and Technology B, 15 (1997) pp. 2749-2753.

U29. L. P. Muray, J. P. Spallas, C. Stebler, K. Lee, M. Mankos, Y. Hsu, M. Gmur, T. H. P. Chang,
Advances in arrayed microcolumn lithography, Journal of Vacuum Science and Technology B, 18
(2000) pp. 3099-3104.

U30. T.H.P. Chang, M. Mankos, K. Y. Lee, L. P. Muray, Multiple electron-beam lithography,
Microelectronic Engineering 57-58 (2001) pp. 117-135.

U31. H. Kim, C. Han, J. Kim, H. Kim, K. Chun, Full MEMS monolithic microcolumn for wafer-level
arrayal, Journal of Vacuum Science and Technology B, 22 (2004) pp. 2912-2916.

U32. R. Saini, Z. Jandric, J. Gammell, S.A.M. Mentink, D. Tuggle, Manufacturable MEMS
miniSEMs, Microelectronic Engineering 83 (2006) pp. 1376-1381.

U33. M. Miyoshi, K. Okumura, S. Awata, Y. Okada, T. Maeda, H. Yamaguchi, S. Amano,
Miniaturized finger-size electron-beam column with ceramic-type lenses for scanning electron
microscopy, Journal of Vacuum Science and Technology B, 22 (2004) pp. 3528-3533.

U34. L. Muray, J. Spallas, C. Silver, S. Indermuehle, N. Ferralis, C. Carraro, R. Maboudian, Resolving
sub-nm steps with a low-voltage miniature scanning electron microscope, Microelectronic
Engineering 86 (2009) pp. 1004-1008.

U35. T.-S. Oh, H.-S. Kim, S. Ahn, D.-W. Kim, Design of an ultra-miniaturized electron optical
microcolumn with sub-5 nm very high resolution, Ultramicroscopy, 136 (2014) pp. 171-175.

U36. J. Spallas, D. Meisburger, K. Werder, L. Muray, High-brightness miniature column for high-
speed multicolumn wafer inspection, J Journal of Vacuum Science and Technology B, 33 (2015)
06FNO3.

U37. S. K. Kanth, A. Sharma, B. C. Park, H. S. Kim, Multiwalled carbon nanotube field emitter as an
electron source for a microcolumn, Journal of Vacuum Science and Technology B, 34 (2016) 011805.

U38. A. C. Zonnevylle, C. Th. H. Heerkens, C. W. Hagen, P. Kruit, Multi-electron-beam deflector
array, Microelectronic Engineering, 123 (2014) pp. 140-148.

U39. A. Gorecka-Drzazga, Mikro- i nanoemitery polowe, Oficyna Wydawnicza Politechniki
Wroctawskiej, Wroctaw 2008.

U40. W.-T. Chang, et al., Method of electrochemical etching of tungsten tips with controllable
profiles, Review of Scientific Instruments, 83 (2012) 083704.

U41. C. A. Spindt, et al., Physical properties of thin-film field emission cathodes with molybdenum
cones, Journal of Applied Physics, 47 (12) (1976) pp. 5248-5263.

U42. D. P. Burt, et al., A simple method for high yield fabrication of sharp silicon tips,
Microelectronic Engineering, 85 (2008) pp. 625-630.

U43. T. Bin, K. Sato, M. A. Gosalvez, Sharp silicon tips with different aspect ratios in wet
etching/DRIE and surfactant-modified TMAH etching, Sensors and Actuators A: Physical, 188 (2012)
pp. 220-229.

U44. A. V. Eletskii, Carbon nanotube-based electron field emitters, Physics-Uspekhi, 53.9 (2010) 863.

45



U45. G. Zhao, J. Zhang, Q. Zhang, H. Zhang, O. Zhou, L.-C. Qin, J. Tang, Fabrication and
characterization of single carbon nanotube emitters as point electron sources, Applied Physics Letters,
89 (2006) 193113.

U46. Y.A. Zhang, C.X. Wu, J.Y. Lin, Z.X. Lin, T.L. Guo, An improved planar-gate triode with CNTs
field emitters by electrophoretic deposition, Applied Surface Science, 257 (2011) pp. 3259-3264.

U47. H. Murakami, M. Hirakawa, C. Tanaka, H. Yamakawa, Field emission from well-aligned,
patterned, carbon nanotube emitters, Applied Physics Letters, 76 (2000) pp. 1776-1778.

U48. B. Cichy, W. Strek, J. Dziuban, A. Gorecka-Drzazga, Application of multiwall carbon nanotubes
to microfluidic systems, Materials Science-Poland, Vol. 26, No. 1 (2008) pp. 127-134.

U49. L. Wang, Y. Chen, T. Chen, W. Que, Z. Sun, Optimization of field emission properties of carbon
nanotubes cathodes by electrophoretic deposition, Materials Letters, 61 (2007) pp. 1265-12609.

U50. Y. Qin, M. Hu, Field emission properties of electrophoretic deposition carbon nanotubes film,
Applied Surface Science, 255 (2009) pp. 7618-7622.

U51. L. Wei, X. Zhang, B. Wang, C. Lou, Z. Zhu, Z. Zhao, L. Chi, H. Kai, A Stable Field-Emission
Light Source With ZnO Nanoemitters, IEEE Electron Device Letters, 29, No. 5 (2008) pp. 452-455.

U52. K. A. Dean, T. P. Burgin, B. R. Chalamala, Evaporation of carbon nanotubes during electron
field emission, Applied Physics Letters, 79 (2001) pp. 1873-1875.

U53. J.-M. Bonard, C. Klinke, K. A. Dean, B. F. Coll, Degradation and failure of carbon nanotube
field emitters, Physical Review B, 67 (2003) 115406.

U54. B. Cichy, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, Miniature field emission light sources for bio-chips,
Journal of Physics: Conference Series, 146 (2009) 012021.

U55. A. G. Chakhovskoi, C. E. Hunt, G. Forsberg, T. Nilsson, P. Persson, Reticulated vitreous carbon
field emission cathodes for light source applications, Journal of Vacuum Science and Technology B,
21 (2003) pp. 571-575.

U56. J. Dziuban, Technologia i zastosowanie mikromechanicznych struktur krzemowych i krzemowo-

szklanych w technice mikrosystemow, Oficyna Wydawnicza Politechniki Wroctawskiej, Wroctaw
2004.

U57. 1. Zubel, Ksztaltowanie struktur przestrzennych w krzemie metoda trawienia anizotropowego do
zastosowan w mikroelektronice, Oficyna Wydawnicza Politechniki Wroctawskiej, Wroctaw 2004.

U58. N. de Jonge, Y. Lamy, K. Schoots, T.H. Oosterkamp, High brightness electron beam from a
multi-walled carbon nanotube, Nature, 420(6914) (2002) pp. 393-395.

U59. H. Suga, H. Abe, M. Tanaka, T. Shimizu, T. Ohno, Y. Nishioka, H. Tokumoto, Stable
multiwalled carbon nanotube electron emitter operating in low vacuum, Surface and Interface
Analysis, 38(12-13) (2006) pp. 1763-1767.

U60. D. Li, G. Myneni, C. Dong, Characteristic performances of carbon nanotube field emission
cathode, Proceedings of 2015 IEEE International Vacuum Electronics Conference (IVEC) 27-29 April
2015, Beijing, China, IEEE (2015).

U61. C. Langer, et al., Silicon chip field emission electron source fabricated by laser micromachining,
Journal of Vacuum Science and Technology B, 38, (2020), 013202.

U62. C. Prommesberger, C. Langer, R. Lawrowski, R. Schreiner, Investigations on the long-term
performance of gated p-type silicon tip arrays with reproducible and stable field emission behavior,
Journal of Vacuum Science and Technology B, 35 (2017) 012201.

U63. M. Despont, U. Staufera, C. Steblera, R. Germann, P. Vettigera, Microfabrication of Lenses for a
Miniaturized Electron Column, Microelectronic Engineering 27 (1995) pp. 467-470.

U64. E. Steinwand, J.-N. Longchamp, H.-W. Fink, Fabrication and characterization of low aberration
micrometer-sized electron lenses, Ultramicroscopy, 110 (2010) pp. 1148-1153.

46



U65. F. Haase, et al., Electron permeable membranes for MEMS electron sources, Sensors and
Actuators A, 132 (2006) pp. 98-103

U66. W. Cho, T. Ono, M. Esashi, Proximity electron lithography using permeable electron windows,
Applied Physics Letters, 91 (2007) 044104.

U67. F. Santagata, et al., Single wafer surface micromachined field emission electron source,
Proceedings of 22nd International Conference on Micro Electro Mechanical Systems, 25-29 January
2009, Sorrento, Italy, IEEE (2009) pp. 848-851.

U68. H. Nishiyama, et al., Reprint of: atmospheric scanning electron microscope observes cells and
tissues in open medium through silicon nitride film, Journal of Structural Biology, 172 (2010) pp.
191-202.

U69. K.L. Liu, et al., Novel microchip for in situ TEM imaging of living organisms and bio-reactions
in aqueous conditions, Lab Chip, 8 (2008) pp. 1915-1921.

U70. N. de Jonge, F. M. Ross, Electron microscopy of specimens in liquid, Nature Nanotechnology, 6
(2011) pp. 695-704.

U71. N. de Jonge, D. B. Peckys, G. J. Kremers, D. W. Piston, Electron microscopy of whole cells in
liquid with nanometer resolution, Proceedings of the National Academy of Sciences, 106 (2009) pp.
2159-2164.

U72. D. B. Peckys, G. M. Veith, D. C. Jay, N. de Jonge, Nanoscale imaging of whole cells using a
liquid enclosure and a scanning transmission electron microscope, PL0S One, 4 (2009) e8214.

U73. J. F. Creemer, et al., A MEMS reactor for atomic-scale microscopy of nanomaterials under
industrially relevant conditions, Journal of Microelectromechanical Systems, 19, 2 (2010) pp. 254-
264.

U74. M. Bialas, Metodyka i uktady sterowania wigzkami czastek natadowanych w mikrosystemach
MEMS, Praca doktorska, Politechnika Wroctawska 2023.

U75. L. Reimer, Scanning Electron Microscopy. Physics of Image Formation and Microanalysis, 2nd
edition, Springer, Berlin, 2010.

U76. E. Kratschmer, H. S. Kim, M. G. R. Thomson, K. Y. Lee, S. A. Rishton, M. L. Yu, T. H. P.
Chang, An electronbeam microcolumn with improved resolution, beam current, and stability, Journal
of Vacuum Science and Technology B, 13 (1995) pp. 2498-2503.

U77. W. Liu, T. Ambe, R. F. Pease, Microobjective lens with compact secondary electron detector for
miniature low voltage electron beam systems, Journal of Vacuum Science and Technology B, 14,
(1996) pp. 3738-3741.

U78. C. S. Silver, J. P. Spallas, L. P. Muray, Silicon photodiodes for low-voltage electron detection in
scanning electron microscopy and electron beam lithography, Journal of Vacuum Science and
Technology B, 24 (2006) pp. 2951-2955.

U79. K. Kumagai, T. Sekiguchi, Sharing of secondary electrons by in-lens and out-lens detector in
low-voltage scanning electron microscope equipped with immersion lens, Ultramicroscopy, 109
(2009) pp. 368-372.

U80. B. J. Griffin, A comparison of conventional everhart-thornley style and in-lens secondary
electron detectors — a further variable in scanning electron microscopy, Scanning, 33 (2011) pp. 162—
173.

U81. J. Dziuban, Bonding in Microsystem Technology, Advanced Microelectronics series, Springer
2006, The Netherlands.

U82. T. Grzebyk, A. Gorecka-Drzazga, J. Dziuban, Glow-discharge ion-sorption micropump for
vacuum MEMS, Sensors and Actuators A: Physical, 208 (2014) pp. 113-119.

47



U83. P. Szyszka, et al., MEMS quadrupole mass spectrometer, Sensors and Actuators B: Chemical,
411 (2024) 135712.

U84. L. Zhang, et al., Nanotube x-ray for cancer therapy: a compact microbeam radiation therapy
system for brain tumor treatment, Expert review of anticancer therapy, 14.12 (2014) pp. 1411-1418.

U85. Z. B. Starkewolf, et al. X-ray triggered release of doxorubicin from nanoparticle drug carriers for
cancer therapy, Chemical communications, 49.25 (2013) pp. 2545-2547.

U86. M. Jiang, et al., A soft X-ray activated lanthanide scintillator for controllable NO release and
gas-sensitized cancer therapy, Nanoscale Horizons, 5.2 (2020) pp. 268-273.

U87. G. Nichols, Applications of cathodoluminescence spectroscopy and imaging in the
characterisation of pharmaceutical materials, European Journal of Pharmaceutical Sciences, 45, 1-2,
(2012) pp. 19-42.

U88. D. Kiristt, A. Nyska, The wet tissue SEM—a new technology with applications in drug
development and safety, Journal of toxicologic pathology, 20(1) (2007) pp. 1-11.

U89. P. C. Hackley, R. J. McAleer, A. M. Jubb, et al., Cathodoluminescence differentiates
sedimentary organic matter types, Scientific Reports, 14 (2024) 5969.

U90. S. N. Frelinger, et al., Scanning electron microscopy cathodoluminescence of quartz: Principles,
techniques and applications in ore geology, Ore Geology Reviews, 65 (2015) pp. 840-852.

U91. J. Gotze, Application of Cathodoluminescence Microscopy and Spectroscopy in Geosciences,
Microscopy and Microanalysis, 18 (6) (2012) pp. 1270-1284.

U92. J.-M. Baele, S. Decrée, B. Rusk, Cathodoluminescence applied to ore geology and exploration,
Ore deposits: Origin, exploration, and exploitation (2019) pp. 131-161.

U93. I. G. Gonzalez-Martinez, et al., Electron-beam induced synthesis of nanostructures: a review,
Nanoscale 8.22 (2016) pp. 11340-11362.

U94. J. H. Park, et al., Control of electron beam-induced Au nanocrystal growth kinetics through
solution chemistry, Nano letters, 15.8 (2015) pp. 5314-5320.

U95. H. W. P. Koops, S. Al Daffaie, H. L. Hartnagel, A. Rudzinski, Development of a Miniaturized
Dynatron THz-Oscillator with a FEBIP System, Technical Digest of 25th International Vacuum
Nanoelectronics Conference (IVNC) 9-13 July 2012, Jeju, Korea (South), IEEE (2012).

U96. D. Zhang, Y. Zeng, Y. Tian, R. Li, Coherent free-electron light sources, Photonics Insights, 2(3)
(2023) RO7-R07.

U97. C. Roques-Carmes, et al., Towards integrated tunable all-silicon free-electron light sources,
Nature communications, 10(1) (2019) 3176.

U98. Y. C. Huang, L. H. Peng, H. Shirvani, W. C. Chen, K. Muthuramalingam, W. C. Wang, A.
Szczepkowicz, Single-electron nano-chip free-electron laser, APL Photonics, 7(9) (2022) 096101.

48



5. Informacja o wykazywaniu si¢ istotng aktywnoscia naukowa albo artystyczna
realizowana w wiecej niz jednej uczelni, instytucji naukowej lub instytucji kultury, w
szczegolnosci zagranicznej

1. Wspélpraca naukowa z grupg profesora Ruperta Schreinera 7 Ostbayerische Technische
Hochschule (OTH), Regensburg, Niemcy. W ramach wspélpracy:

- realizacja wspolnych badan nad krzemowymi emiterami polowymi, wyniki prac zostaly
przedstawione na konferencji PowerMEMS 2022, Salt Lake City, Utah, USA, 12 - 15 grudnia
2022 [A13] oraz w publikacji w czasopi$mie z listy filadelfijskiej Journal of Vacuum Science
and Technology B [A17].

- pobyt naukowy w OTH (29.04-05.05.2023), wygtoszenie wyktadu zaproszonego pt. “Vacuum
generation in MEMS and High vacuum MEMS devices for the realization of miniaturized
electron microscopes, X-ray guns and mass spectrometers.” w ramach cyklu wyktadow dla
studentéw 1 doktorantow OTH w Regensburgu, udziat w pracach technologicznych
i pomiarowych nowych emiterow krzemowych.

- pobyt naukowy w OTH (17-24 wrzesnia 2023), wygloszenie referatu dla uczestnikéw
pierwszej bawarsko-czesko-polskiej szkoty letniej, pt. ,,MEMS high vacuum micropumps
and where to use them”, udziat w pracach technologicznych i pomiarowych nowych emiterow
krzemowych.

- wspotorganizacija pierwszej bawarsko-czesko-polskiej szkoty letniej na temat nanoelektroniki
prozniowej, wspotautorstwo wniosku o dofinansowanie zgtoszonego do organizacji BAYHOST
(Bavarian University Centre for Central, Eastern and South-Eastern Europe).

- wspotautorstwo i ztozenie wniosku grantowego w ramach mi¢dzynarodowego projektu Weave
Unisono (w polskiej edycji OPUS LAP) na projekt badawczy pt. ,,Mikromechaniczny czujnik
gazow bazujacy na pomiarze ruchliwosci elektronow”.

- wspotautorstwo i ztozenie wniosku grantowego w ramach mi¢dzynarodowego projektu Weave
Unisono pt. ,,Integrated field emission electron source analysis - INFASCOPE”.

2. Wspoldziatanie naukowe z doc. Ing. Alexandr Kndpek, Ph.D. z Institute of Scientific
Intruments, The Czech Academy of Science, Brno, Czechy. W ramach wspétdziatania:

- wizyta naukowa w ISI (19-20.10.2022), udziat w spotkaniu brokerskim w Brnie, Czechy, na
ktorym dyskutowano mozliwos$¢ wspdlnego projektu Europejskiego w konsorcjum sktadajacym
si¢ z Politechniki Wroctawskiej, ISI Brno, OTH Regensburg, KETEK GmbH, TESCAN Brno
s.r.o., NenoVision s.r.o.

- wspotautorstwo i ztozenie wniosku grantowego w ramach migdzynarodowego projektu Weave
Unisono pt. ,,Integrated field emission electron source analysis - INFASCOPE”.

3. Wspoldzialanie naukowe z Prof. Frances M. Ross 7 Massatchussets Institute of Technology,
Cambridge, USA. W ramach wspotdziatania:

- autorstwo i zgloszenie projektu pt. “A microfluidic sample chamber for a miniature MEMS

electron microscope” do stypendium Fulbright STEM Impact Award.
- wizyta naukowa w MIT (11.07.2023) w laboratorium Prof. Frances M. Ross.
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6. Informacja o osiagnieciach dydaktycznych, organizacyjnych oraz popularyzujacych
nauke lub sztuke

6.1 Osiggnigcia dydaktyczne
Od pazdziernika 2010 zostatem zatrudniony na stanowisku asystenta, a od lutego 2013 na stanowisku
adiunkta naukowo-dydaktycznego. W tym czasie prowadzitem wiele réznych kursow dydaktycznych,

m.in.:

Optoelektronika obrazowa — wyktad i laboratorium
Projektowanie uktadow VLSI — laboratorium

Algorytmy neuronowe i rozmyte — laboratorium
Wprowadzenie do sieci komputerowych — laboratorium
Elektryczno$¢ i magnetyzm — ¢wiczenia

Algorytmy przetwarzania danych — wyktad i laboratorium
Podstawy techniki mikroprocesorowej — laboratorium
Mikroprocesory i mikrosterowniki — laboratorium
Komunikacja w mikrokontrolerach — laboratorium
Zastosowanie technik informatycznych i metod numerycznych w elektronice — projekt
Mikrosystemy (MEMS) — laboratorium

Metody przetwarzania sygnatow — wyktad i laboratorium

Obecnie jestem opieckunem kursow:

Optoelektronika obrazowa — w ramach tego kursu opracowatem prezentacje
multimedialne ukazujace histori¢ oraz najnowsze rozwigzania w dziedzinie analizy
i wySwietlania obrazow oraz przygotowatem 5 ¢wiczen laboratoryjnych z zakresu
pomiaru parametréw uzytkowych urzadzen wizyjnych.

Algorytmy przetwarzania danych — w ramach tego kursu prezentuje algorytmy
przetwarzania danych za pomoca sztucznych sieci neuronowych, systemow rozmytych
oraz algorytmow genetycznych. Wyktad uzupelnia laboratorium sktadajace si¢ z 5
¢wiczen laboratoryjnych.

Metody przetwarzania sygnalow — w ramach kursu opracowatem nowy cykl wyktadow
na temat zagadnien przetwarzania sygnalow w elektronice oraz przygotowatem
instrukcje do 5 laboratoriow obejmujacych praktyczne ¢wiczenia zwigzane z analiza
i filtrowaniem sygnatow.

Zastosowanie technik informatycznych i metod numerycznych w elektronice —
w ramach kursu nadzoruje prace nad indywidualnymi, badz grupowymi projektami
studenckimi obejmujacymi tematyk¢ wykorzystania narzedzi informatycznych
w projektowaniu systemow elektronicznych.

Jestem opiekunem prac inzynierskich i magisterskich. Od 2010 roku bytem promotorem 56 prac

inzynierskich oraz 17 prac magisterskich, w tym pigciu realizowanych w jezyku angielskim.

W ramach dziatalnosci dydaktycznej odbytem wiele szkolen pozwalajacych na zwigkszenie mojego

potencjatu dydaktycznego:

Kurs Dydaktyki Szkoty Wyzszej
Kurs ICT z zakresu przygotowania i prowadzania e-kursow
Szkolenie swiadomos$ciowe ,,Politechnika nowych szans”
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e Szkolenie pt. ,Jak zmieni¢ grupe studentdow w efektywnie pracujacy zespot
projektowy?” w ramach projektu: ,,Akcja Inspiracja — Doskonatos¢ dydaktyczna
uczelni”.

6.2 Osiggnigcia organizacyjne i popularyzujgce nauke
1. Cztonek Rady Wydziatu Elektroniki Mikrosysteméw i Fotoniki w roku akademickim 2018-2019.

2. Promocja Wydziatu i Uczelni:

e Udziatl w komitecie organizacyjnym 10lecia Wydziatu Elektroniki Mikrosystemdw i1 Fotoniki.
e Udziat w organizacji Dolnoslaskiego Festiwalu Nauki na Politechnice Wroctawskiej
o w latach 2014-2019 bytem gtéwnym koordynatorem dziatan promocyjnych Zaktadu
Mikroinzynierii i Fotowoltaiki podczas Dolnoslaskiego Festiwalu Nauki.
o pomoc przy organizacji Pikniku Mikroelektronicznego.
e Czlonek Zespotu ds. Promocji Wydziatu w latach 2014-2019. W ramach pracy:
o organizacja Dni Otwartych Wydziatu,
o organizacja wycieczek edukacyjne po laboratoriach Wydziatu,
o prezentacja Laboratorium Urzadzen Elektronooptycznych oraz Laboratorium
mikrosysteméw MEMSlIab,
o przygotowywanie plakatéw i ulotek informacyjnych.

3. Wspieranie dziatalnosci studenckiej na Wydziale i Uczelni:

e opickun Kota Naukowego Mikroinzynierii, Mikroelektroniki i Mikrosystemow — M3 (od 2015).
o czlonek Wydzialowej komisji ds. finansowania dziatalnos$ci studenckiej (w roku akademickim
2021/2022).

4. Udziat w organizacji konferencji naukowych:

e Czlonek komitetu naukowego migdzynarodowej konferencji: 37th International Vacuum
Nanoelectronics Conference, 15-19 lipca 2024.

e C(Czlonek komitetu naukowego konferencji Optoelectronics and Microsystems 2017
International Students and Young Scientists Workshop, 8-10 wrzesnia 2017, Szklarska Poreba,
Polska

e Przewodniczacy sesji naukowej na IX Konferencji Naukowej Studentow, 7-9 pazdziernika
2011, Bedlewo, Polska

o Czlonek personelu obstugi technicznej w trakcie 13. konferencji ELTE i 43. konferencji
IMAPS, 4-6 wrze$nia 2019, Wroctaw, Polska

e (Czlonek personelu obstugi technicznej w trakcie 10. konferencji ELTE i 34. Konferencji
IMAPS-CPMT, 22-25 wrze$nia 2010, Wroctaw, Polska

7. Inne wazne informacje dotyczgce kariery zawodowej

7.1 Czlonkostwo w towarzystwach naukowych
- Polskie Towarzystwo Techniki Sensorowej,
- American Vacuum Society,

7.2 Opieka naukowa w przewodach doktorskich

Bytem promotorem pomocniczym w pracy doktorskiej, pt. ,,Metodyka i uktady sterowania wigzkami
czgstek natadowanych w mikrosystemach MEMS?”, dra inz. Marcina Bialasa. Praca zostata obroniona
23.10.2023r.
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7.3 Recenzowanie publikacji naukowych
Bytem recenzentem 12 artykuléw w renomowanych czasopismach naukowych:

Applied Sciences, MDPI

Microelectronic Engineering, Elsevier

Journal of Micromechanics and Microengineering, IOP Science
Micromachines, MDPI

Strain, Wiley

Molecules, MDPI

Sensors & Actuators: B. Chemical, Elsevier

Bulletin of the Polish Academy of Sciences: Technical Sciences

7.4 Udziat w projektach badawczych

2022 - ... Projekt OPUS-21 NCN 2021: Punktowe Zrodto promieniowania rentgenowskiego

MEMS, wykonawca

2018 - 2020 Projekt NCBIR w ramach czwartego polsko-singapurskiego konkursu na wspdlne

projekty badawcze: Chip-scale MEMS micro-spectrometer for monitoring harsh
industrial gases, wykonawca

2017 - 2020 Projekt OPUS-11 NCN 2017: Miniaturowy transmisyjny mikroskop elektronowy

typu MEMS, gléwny wykonawca, wspétautor wniosku

2014 - 2017 Projekt OPUS-5 NCN 2013/09/B/ST7/01602: Wytwarzanie wysokiej prozni

w mikro- i nanosystemach, wykonawca

2016 - 2017 Grant Ministerstwa Edukacji i Szkolnictwa Wyzszego dla mtodych pracownikow

nauki (PWr, W12, 0402/0187/16 Z12/Z7): Komora obserwacyjna MEMS
umozliwiajgca obrazowanie preparatdéw biologicznych w  mikroskopie
elektronowym, kierownik projektu

2015 - 2016 Grant Ministerstwa Edukacji i Szkolnictwa Wyzszego dla mtodych pracownikow

nauki (PWr, W12, B50113 Z12/Z7): Badania wlasciwosci wigzki elektronowej
generowanej w mikroskali, kierownik projektu

2014 - 2015 Grant Ministerstwa Edukacji i Szkolnictwa Wyzszego dla mtodych pracownikow

nauki (PWr, W12, B40112 Z12/Z7): Skaningowa mikroskopia elektronowa o
zmiennym ci$nieniu w biologii i medycynie, Kierownik projektu

7.5 Nagrody i wyréZnienia

1.

2.

3.

Nagroda ,,Best Poster Award” za najlepszg prace naukowg W Sesji posterowej podczas
International Vacuum Nanoelectronics Conference 2017, Regensburg, Niemcy, pt. ,,Miniature
mass spectrometer integrated on a chip”,

Nagroda ,,Best Poster Award” za najlepsza prac¢ naukowa w sesji posterowej podczas
International Vacuum Nanoelectronics Conference 2017, Regensburg, Niemcy, pt. ,,Influence
of a magnetic field on trajectories of electrons in MEMS transmission electron microscope”,
Nagroda ,,Best Poster Award” za najlepsza prac¢ naukowa w sesji posterowej podczas
International Vacuum  Nanoelectronics Conference 2017, Regensburg, Niemcy,
pt. ,,Technology and properties of thin membrane-anode for MEMS transmission electron
microscope”,
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4. Nagroda ,,Best Poster Award” za najlepsza prace naukowa w sesji posterowej podczas
International Vacuum Nanoelectronics Conference 2015, Guangzhou, Chiny, pt. ,Electron
beam forming in MEMS-type electron gun”,

5. Drugie miejsce w konkursie Secundus Politechniki Wroctawskiej za najwickszg sume¢ wartosci

punktowych w publikacjach za rok 2021 (dyscyplina: automatyka, elektronika
i elektrotechnika).

Michnsl, »@%
(podpis wnioskodawcy
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