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Abstrakt:

Jak vypadé vnitiek hmoty? Lze spatfit krystalovou mfizku nebo dokonce i samotné atomy?
Moznost nahlédnout do vnitiku hmoty byla vzdy touhou mnohych lidi, ale az v poslednich
desetiletich se podafilo sestrojit pfistroje, které to umoziiuji. Vedle rentgenové strukturni ana-
lyzy, fadkovaci tunelové mikroskopie existuje jest€¢ mnoho zptsobu jak na tyto otazky odpo-
védet. Jednou z nich je transmisni elektronovd mikroskopie, bez které si v soucasnosti vy-
zkum neni mozné piedstavit.

Uvod

Jednou =z nejlepSich metod jak se podivat
dovniti hmoty a vidét jeji krystalové uspoia-
dani je v soucasné dobé transmisni elektro-
nova mikroskopie (TEM). Ta umoziuje po-
moci elektronové difrakce studovat uporada-
ni atomu v krystalové miizce a v nekterych
ptipadech i1 analyzovat chemické slozeni. To
celé v métitku od nékolika mikroni az po

atomové rozliSeni, ve zvétSeni od 2 000x az
20 000 000x.

Obr. 1 Transmisni elektronovy mikroskop (TEM)

Transmisni elektronovy mikroskop
Pohled do historie TEM

Prvni transmisni elektronovy mikroskop byl vynalezen v letech 1931-34. Do té doby byl nej-
lepsi metodou pozorovani struktury latek mikroskop svételny, ktery byl limitovan rozliSovaci
schopnosti do 0,25 um. Jiz prvni TEM tuto schopnost piekonal se svoji rozliSovaci schopnosti
50 nm, v soucasné dob¢ je mozné s nejlepSimi piistroji dosdhnout rozliSeni pod 0,1 nm, coz
umoznuje zobrazeni atomd. Pivodnim zamérem bylo studium virti, v biologii a 1ékatstvi se
TEM pouziva dodnes.

Vyuziti TEM

Kromé zobrazovani TEM umozituje pomoci difrakce urcit i strukturu krystald. Dal$im vyuzi-
tim je analyza chemického slozeni latky. K tomu je potieba, aby byl mikroskop vybaveny
detektorem rentgenového (RTGQG) zafeni nebo spektrometrem ztrat energie elektrond. Podle
charakteristického RTG zarfeni nebo ztrat energie elektronii je mozné ve vzorku detekovat
vSechny prvky kromé vodiku a helia. Pro nas nejpodstatnéjsi vyuziti je v materidlovém vy-
zkumu, ovSem jen pro pozorovani vzorki prosvétlitelnych elektrony, tj. o tloust’ce okolo 200
nm.



Princip funkce mikroskopu

Na rozdil od svételného mikroskopu, kde je vzorek zkouman prostiednictvim svétla o vinové
délce 400-750 nm, v TEM je misto proudu fotond pouzivan svazek urychlenych elektront. Na
velikosti urychlovaciho napéti zavisi jejich vinova délka. Pti urychlovacim napéti 200 kV
maji elektrony vinovou délku 0,0025 nm a jejich rychlost odpovida 0,7 rychlosti svétla c. Je
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Obr. 2 Schematicky nakres TEM

nutné tedy uvazovat i relativistickou
korekci [1]. Vzorek, ktery je mozno
zkoumat v TEM, musi byt v podobé
tenké folie tak, aby jim elektrony mohly
prochazet. Je nutné, aby v celém mikro-
skopu bylo vysoké vakuum, nedochazi
pak k nezaddoucimu rozptylu elektront
na molekulach vzduchu.

Elektrony produkované elektronovou
tryskou (bud’ z wolframového vldkna
nebo z krystalu hexaboridu lanthanu)
urychlené akceleratnim napétim pro-
chazeji osvétlovaci soustavou (vétSinou
slozenou ze dvou kondenzort), dopadaji
na vzorek a vstupuji do zobrazovaci
soustavy. Ta obraz zvétSuje a promita
ho na fluorescen¢ni stinitko, fotografic-
kou desku nebo videokameru. Na rozdil
od klasického svételného mikroskopu
jsou cocky tvoreny magnetickymi civ-
kami.

Zobrazeni struktury vzorku pomoci
TEM

Kromé& studia struktury krystalické
miizky umoziuje TEM sledovéani vzor-
ku v obrazovém moédu. Toto zobrazova-
ni slouzi k pozorovani mikrostruktury a
krystalovych poruch sledovaného mate-
ridlu pii zvétSeni az stovek tisic krat.
Obr. 3 Slitina Al-Mn-Zr, zvétseni
50 000x (Cerné skvrny jsou Cdstice
obsahujici primésové prvky (Fe, Si, Mn,
Zr), dale jsou videt kratké cerné carky -
dislokace (Carové krystalové poruchy).



Obr. 4 Slitina Al-Mn-Zr, zvétSeni
30 000 x

Hranice zrn v polykrystalu se zobrazuje
Jjako stridave tmavé a svetlé prouzky.

Difrakce

Definice

Je-li zkoumany material krystalicky, dochazi na ptihodné orientovanych krystalovych rovi-
nach k difrakei elektronti [2]. Difrakce je interferenéni jev, ktery vznika naptiklad pii dopadu
vin spojenych s elektrony na krystalovou mtizku. Kazdy atom pak ptsobi jako druhotny zdroj
vinéni. VInéni interferuje a vznikaji interferenni maxima a minima. Maxima se projevuji
jako svétlé body na stinitku. To jak se difrakce zobrazi na stinitku, pfimo souvisi s typem a
upofadanim krystalové miizky. Uhel, pod kterym dochazi k difrakci, uréime podle Braggova
zakona:

2dhk1 sind=n i,

kde dn je vzdalenost mezi difraktujicimi rovinami v krystalové mtizce, 6 je thel mezi smé-
rem dopadajiciho zafeni a difraktujicimi rovinami, 4 je vlnové délka a n fad interference.
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Obr. 5 Grafické znazorneéni Braggovy rovnice



Typy krystalové mrizky

Na to abychom urcili typ uspofadani atomt v krystalech, potiebujeme znét, jaké typy krysta-
lovych struktur existuji. U kubickych krystali rozliSujeme 4 typy struktur:

a) prosta (v ni pfipada 1 atom na elementarni bunku (EB))
b) prostorovée centrovana (2 atomy/EB)

¢) plosné centrovana (4 at/EB)

d) diamantova mtizka (8 at/EB),

z nichz jsme pozorovali prvni tfi (Obr. 6).

(2) (b) (©)

Obr. 6. Elementarni bunky studovanych kubickych struktur: a) prosta, b) prostorové centro-
vand, c) plosné centrovand

Vysledky

Nase prace spocivala ve vyhodnoceni fotografii difraktogramii raznych kubickych struktur.
Ze snimkl kubického plosné centrovaného monokrystalu zlata jsme méli za ukol zjistit, jak
byl krystal orientovan vi¢i dopadajicimu svazku elektronti. Postupovali jsme nasledovné:
Spojnicemi svétlych bodu (reflexi) jsme vedli pfimky a potom méfili thly mezi témito pfim-
kami. Na zaklad¢ 0hli a poméra vzdalenosti jednotlivych reflexi (interferen¢nich maxim)
jsme s pomoci tabulek bodovych difraktogramui ur¢ili orientaci krystalu.

Sméry svazku elektronit dopadajiciho na krystal [100], [113] a [114] jsou vyznaceny pifimo na
fotografiich difraktogrami na obrazku 7.

Obr. 7. Bodové difraktogramy monokrystalu zlata v orientacich [100], [113] a [114].



Nasim druhym ukolem bylo z difraktogramti polykrystall zjistit, o jakou krystalovou struktu-
ru se jedna. Na rozdil od monokrystali polykrystaly zplisobuji vznik krouzkovych difrakto-
gramil, protoze se skladaji z mnoha ndhodné orientovanych monokrystalti. Monokrystaly zau-
jimaji naprosto libovolné orientace viici svazku, a proto jsou zastoupeny vSechny Braggovy
uhly rovhomérné. Difraktogram tedy pak vypada jako soubor soustfednych kruznic. Na urceni
konkrétni krystalografické soustavy jsme pouzili
vzajemny pomér pruméru prvni a n-té kruZznice,
mezirovinovych vzdalenosti, které jsme porovnali
s tabulkovymi hodnotami.

D2/ D= (b, + ko + 1) / (> + k> + 1,9

Kde D; (D,) je prumér kruznice zobrazené na
difraktogramu, 4, k, [ jsou Millerovy indexy, které
oznacuji krystalové roviny jejich mezirovinné
vzdalenosti.

Obr. 8 Difraktogram polykrystalu TICI, kubicka
prosta struktura

V urcitych  krystalovych  strukturdch dochazi
k vyhasinani tzv. zakézanych reflexi. Tento jev je
zpusobeny destruktivni interferenci vinéni a proje-
vuje se jako vynechani n€kterych reflexi. U mono-
krystali jsou vynechany body a u polykrystal
celé kruznice.

Obr. 9 Difraktogram polykrystalu Al, kubicka
plosné centrovana struktura

Obr. 10 Difraktogram polykrystalu Fe, kubickd
prostorové centrovand struktura.




Zavér

Seznamili jsme se zajimavymi technikami uZivanymi pro vyzkum struktury materiali. Doka-
zali jsme s pomérné velkou piesnosti urcit typy krystalové struktury u jednotlivych difrakto-
gramil. Ziskali jsme hodné novych zajimavych informaci z teorie krystalografie, jako jsou
naptiklad Millerovy indexy, Braggova rovnice a strukturni faktor. Nejdtlezitéjsi pro nés bylo

detailni seznameni s mikroskopem TEM a pochopeni difrakénich zdkont, které ndm umoznily
nahlédnout do vnittku hmoty.
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