Urcovani krystalové mrizky pomoci difrakce elektronu
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Abstrakt

Pomoci transmisniho (prozatrovaciho) elektronového mikroskopu jsme sledovali
médénou sitku s nanosem hlinfku a okraje tenké félie ze slitiny Fe-28 at.% Al
pripravené elektrolytickym lesténim. Poté jsme mikroskop zaostfili na jednotliva
zrna polykrystalického materidlu a sledovali jsme difrakéni obrazce. V nésledujici
teoretické ¢asti priblizime principy difrakce a zplisob urceni krystalové struktury z
difrakénich obrazci.

1 Uvod

Nejdiive definujme klicové pojmy. Difrakce elektronu je jev, kdy je elektromagnetické
vinéni ohybano za ptrekazku. Nastava v okamziku, kdy je rozmér prekazky v tadech
vinové délky difraktujicich elektronu. Tento jev dokazuje vlnovou povahu e~. Druhym
dulezitym terminem je krystalova miizka, jiz se zabyva krystalografie. Kovy - pfedmét
naseho zkoumani - maji v pevném skupenstvi atomy usporadané do struktur, které se
v prostoru periodicky opakuji. Stac¢i tedy popsat jeden usek, tzv. elementdarni bunku.
Krystaly délime podle pravidelnosti a symetrie do nékolika soustav.

2 Praxe

e Priprava vzorku Pouzivame prozaiovaci mikroskop, tedy potiebujeme dostatecné
tenky a prozafritelny vzorek. Jeden ze zpusobu piipravy spociva v elektrolytickém
lesténi dvou kulovych ploch, které se v okamziku perforace indikované pruchodem
svétla zastavi (obr. la - otvor v teréiku). Timto zptisobem vznikne vzorek s ruznymi
tloustkami materidlu. Jiné vzorky lze piipravit magnetronovym naprasovanim nebo
napafovanim.

e Nastaveni mikroskopu Zdrojem elektronu je W tryska, poté jsou urychleny na 100
az 400 kV. Dale je jejich proud fokusovan solenoidy a muze byt omezen clonami. Po
pruchodu vzorkem je dalsi solenoid (projektiv) promitne na stinitko. V mikroskopu
musi byt vysoké vakuum (okolo 107° Pa), které zajistuje systém vyvév. Vzorek je
pohyblivy nejen kolmo na smér promitani, ale také rotacné podél osy ukotveni. Tento
pohyb je zdsadni, nebot ndm umoznuje dosdhnout hlu vhodného pro difrakci.



3 Dokumentace

Digitélni fotografie pii ruznych zvétsenich
Difrakéni obrazce

4 Teorie

e Difrakce Piedpokladejme, ze viny difraktuji se stejnou fazi a ze vSechny atomy
jsou ozareny stejnou intenzitou. Difraktované viny se siii v podobé kulovych ploch
a v urcitych smérech (s celociselnym pomérem dréhového rozdilu a vinové délky)
vznikaji svazky interferen¢nich maxim. Krystaly maji prostorovy charakter a podle
vzajemné polohy krystalovych rovin dochazi k destruktivnim nebo konstruktivnim
interferencim. Destruktivnimi interferencemi vznikaji tzv. zakdzané reflexe. Pokud
sledujeme krystal o vice prvcich, mohou byt zakizané reflexe nahrazeny tzv. re-
flexemi nadstruktury. Vystupem v mikroskopu je difraktogram, ktery muze mit
podobu soustiednych kruznic (polykrystaly, mald zrna) nebo bodu (monokrystaly,
velkd zrna).

e Cteni z difrakénich obrazci Bodové difraktogramy lze analyzovat porovnanim
s tabulkami, podle ihlu a poméru vzdalenosti jednotlivych bodu.

5 Shrnuti

Transmisni elektronova mikroskopie se muze vyznamné podilet na materidlovém vyzkumu.
Lze pomoci ni urcit mimo jiné krystalovou strukturu materiala, zjistit lokalni chemické
slozeni pomoci energiové disperzni spektroskopie charakteristického RT'G zareni ¢i zobra-
zovat krystalovou mfiizku v atomovém rozliseni.
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(a) 250 krat (b) 25k krét

(c) 40k krat (d) 40k krat

(e) (f)

Obrézek 1: Vzorek slitiny Fe - 28 at. % Al, perforace terciku (a), mikrostruktura slitiny
(b - d), difraktogramy ¢astice (e) a matrice slitiny (f).



(a) 200 krat (b) 100k krat (c) 100k krat

(d) ()

Obrazek 2: Obréazky napafeného hliniku (a - ¢), difraktogramy hliniku s ruznou hrubosti
zrna: d) kolem 10 nm, e) fddové 100 nm.

Obrazek 3: Tabulka bodovych difraktogramu pro plosné centrovanou krystalovou miizku
(napf. Al)
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