Difrakce elektronu v krystalech, zobrazeni atomi
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Abstrakt

V predkladané praci je popsan zpusob urCeni typu kubické miizky z difraktogramt
polykrystalii (konkrétné vzorkti Al, Ni, a-Fe a TICl) pofizenych transmisni elektronovou
mikroskopii (TEM). Déle byl z difraktogramii ur¢ovan smér dopadajiciho elektronového
svazku na monokrystal zlata (struktura kubickd plosné¢ centrovana - fcc).

1. Uvod

Transmisni elektronovd mikroskopie umoziuje zobrazit mikrostrukturu uvnitf materidlu
v métitku od nékolika mikronli az po zlomky nanometrii, urcit symetrii krystalové mftize
pomoci elektronové difrakce a pokud je mikroskop vybaven piislusSnymi spektrometry,
provést navic lokélni analyzu chemického slozeni. Proto se stala cennym nastrojem

materidlového vyzkumu [1].

2. Teoreticka cast

2.1. Transmisni elektronovy mikroskop

Transmisni (prozafovaci) elektronovy mikroskop (TEM) vyuziva k zobrazeni preparatu
svazek elektronli. Ten je vétSinou emitovan z wolframové katody a urychlovan vysokym
napétim. Dale je fokusovan magnetickymi ¢ockami a vysokou rychlosti dopadd na vzorek
(Obr. 1). Pii urychlovacim napéti 200 kV je rychlost elektront az 0,7¢ a pti konstrukei ¢oc¢ek
se tak musi pocitat i s relativistickymi efekty. Magnetické ¢ocky maji stejné druhy vad jako
cocky optické, ale nedaji se kompenzovat. Po priichodu elektroni vzorkem je obraz
pozorovan na fluorescenénim stinitku nebo sniman CCD kamerou. Aby nedochdzelo
k rozptylu elektronli na molekulach plynu, je v elektronovém mikroskopu udrzovano vysoké
az ultravysoké vakuum. Vzorek v TEM musi byt dostateéné tenky, aby jim elektrony

prosly(10 - 200nm) [2].
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Obr 1. Schéma elektronového mikroskopu

2.2. Braggiiv zakon difrakce

Krystalové roviny o vzdalenosti dj difraktuji dopadajici zafeni o vinové délce 4 pod tthlem

0, n znaci rad interference (reflexe) [2]:
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Obr 2. Schéma Braggova zakona difrakce.

Pii prichodu paprsku monokrystalem vytvareji difrakéni obrazce sit’ bodl, pifi prachodu

polykrystalem to jsou soustifedné kruznice.



2.3. Strukturni faktor

Strukturni faktor uvadi velikost vysledné amplitudy viny vzniklé interferenci na elementarni

bunce. Kazdy typ kubické miizky ma jiny strukturni faktor.

2.4. Kubické krystalové mrizky
Existuji tfi typy kubickych krystalovych miizek — prosta (anglicky simple cubic — sc),
prostorove centrovana (body centered cubic — bec) a plo$né centrovana (face centered cubic —

fcc) - obr. 3.
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Obr. 3. Kubické mtizky: (a) prosta, (b) prostorove centrovana, (c) plosné centrovana.

2.4. Krystalové roviny

Millerovy indexy krystalovych rovin ziskdme takto: pokud rovina prochdzi pocatkem
soufadného systému, posuneme ji mimo néj a ur¢ime délky useki, které rovina vytind na
osach definovanych zakladnimi vektory miizky. Je-li rovina rovnobézna s nékterou z os, je
ptisluSny tsek na této ose roven oo a prevracena hodnota 1/c0 = 0. Piiklady nékterych

nizkoindexovych rovin v kubické mfiZce jsou na obrazku 4.
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Obr. 4. Priklady indexovani krystalovych rovin



2.5. Postup indexovani krouzkovych difraktogramii

Svazek elektronii dopada na polykrystalicky vzorek a je difraktovan na krystalovych
rovinach. Podle typu mifizky dochédzi ke konstruktivni (viny maji stejnou fazi) nebo
destruktivni interferenci (viny maji opacnou fazi), coz se projevi v poctu soustiednych
kruznic ve vzniklém difraktogramu. Kazd¢ kruznici odpovida jedna krystalovd rovina.
Vyuzitim Braggova zakona a strukturniho faktoru lze odvodit, které roviny pfispivaji

k difrakci a které reflexe (krouzky) se v disledku destruktivni interference nezobrazi.

U prosté kubické miizky k destruktivni interferenci nedochazi a vSechny roviny hkl (100,
110, 111, 200, 210, 211, 220, 221, 222, 300, 311, 321, 400, 311, ...) se v difraktogramu

zobrazi.

U prostorové centrované kubické miizky difraktuji pouze roviny, pro néZ je soucet indexi Akl

sudé¢ c¢islo. Reflexe, jejichz soucet indexti 4,4,/ je lichy, jsou zakazané.

U plosné centrované miizky v difraktogramu chybi zakazané reflexe, pro které plati, ze jejich

indexy A,k,/ jsou kombinace lichych a sudych &isel.

3. Prakticka cast
3.1. Monokrystal

Ukolem bylo piifadit k jednotlivym difraktogramiim monokrystalu zlata (struktura fcc) smér
dopadajiciho elektronového svazku (B=z). Zmétenim thli mezi jednotlivymi interferen¢nimi
maximy a vzdalenostmi mezi nimi byly na zaklad¢ tabulek [3] pfifazeny sméry [100], [113],

[114] a[135] - Obr. 5.

Obr. 5. Difraktogramy rizn€ nato¢enych monokrystali zlata; krystalové sméry jsou
vyznaceny na obrazku.



3.1. Polykrystaly
Na zaklad¢ polomérti soustiednych kruznic na difraktogramech a jejich zpracovanim jsme

oindexovali 4 rizné krouzkové difraktogramy (Obr. 6).
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Ni (fcc — kubicka plosné centrovand) a-Fe (bce — kubicka prostorové centrovana)

Obr. 6. — Krouzkové difraktogramy.
4. Zavér

Mg¢li jsme moznost prohlédnout si 200 kV transmisni elektronovy mikroskop, ktery katedra
materiala FJFI CVUT vyuziva na MFF UK. Kromé riznych krystali vhodnych pro
demonstraci difrakce elektronli jsme na mikroskopu pozorovali i vlastni vzorky nanocastic
Ag. Fotodokumentace z tohoto pozorovani bohuZel nebyla ihned k dispozici (vyvolavéani
negativii mokrou cestou), a proto jsme ji nemohli v tomto piispévku vyuzit. Seznamili jsme
se se zakladnimi typy kubickych krystalovych mfizek, indexovanim krystalovych rovin,

Braggovym zékonem difrakce a pouzitim TEM pro zobrazovani krystalovych poruch a

atomov¢ struktury materialt.
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