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12. Transmisna elektronova mikroskopia

" historické poznamky
" rozptyl elektronov
" experimentalna technika

" skenovacia elektronova mikroskopia



Historické poznamky

" 1925 vlnova povaha elektronu — Louis de Broglie
" 1927 elektronova difrakcia

" 1932 navrh elektronového mikroskopu - Knoll & Ruska
" 1936 prvy TEM

" 1939 prvy komercny TEM

" 195+ priprava vzoriek - electropolishing

" 196+ priprava vzoriek - ion milling

197+ EDS, vysoké vakuum, HRTEM ~ 4A

1977 difrakcny kontrast - Hirsch et al.

198+ HRTEM ~2A

1986 Ernst Ruska — Nobelova cena za fyziku
200+ korektory Cs, Cc

2005 komercne dostupny korigovany



Z.akladne vlastnosti elektronu

De Broglieho vinova délka:
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- Rayleighovo kritérium pro rozliseni optického mikroskopu: 6 = L sin B
- Relativisticka energie a hybnost: Etor = ymoc?, y =

p = mc =ym,C




Typy rozptylov

" elektron ako castica: elasticky vs. neelasticky rozptyl

= elasticky rozptyl
o zachovanie energie prevazne v doprednom smere, vacsinou koherentny
o zakladné techniky
* zobrazenie v svetlom poli (BF-TEM)
* zobrazenie v tmavom poli (DF-TEM)
* difrakcia (ED)
* spatne odrazené elektrony (BSE, nejcastejSie SEM)
" neelasticky rozptyl
O prenos Casti energie vzorke, vacsinou nekoherentny
o zakladné techniky
* rtg. fluorescencia -> EDS/WDS, chemicka analyza
* spektroskopia Augerovych elektronov (AES)
* sekundarne elektrony (SE, najcastejsie SEM — topografia)
* EELS - electron energy loss spectroscopy 4



Typy rozptylov

" elektron ako vlna: koherentny vs. nekoherentny rozptyl

" koherentny rozptyl:

o elektronova vilna si po rozptyle zachovava svoju fazu — vacsinou
elasticky

o zakladné techniky
* difrakény kontrast
* pozorovanie defektov
* difrakcné obrazce

" nekoherentny rozptyl:
o elektronova vlna meni po rozptyle fazu - elasticky aj neelasticky

o vyuzitie nekoherentne rozptylenych elektronov zalezi na type
rozptylu



Elektrony vo vzorke
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Elektrony vo vzorke

" brzdne ziarenie (bremsstrahlung, rtg.): fotony emitovane
elektronmi interagujucimi s jadrami
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Druhy mikroskopov

elektronovy mikroskop

o dopad elektronov ziskanych odrazom alebo prechodom cez skiimant
latku na fluorescencné tienidlo alebo na fotograficku platiiu

fazovo kontrastny mikroskop

o pozorovanie zivych buniek pomocou fazového posunu
polarizacny (petrograficky) mikroskop

o linearne polarizované svetlo, pozorovanie vybrusov

metalograficky mikroskop

o vzorka je nepriehladna, osvetlena zhora, sledovanie kovov a zliatin

fluorescencny mikroskop

o absorpcia ultrafialového Ziarenia s naslednou fluorescenciou

zrkadlovy mikroskop

o optika tvorena zrkadlami



Mikroskop

elektronovy opticky i ligen;
rozlisenie

elektronové O l’udské OkO
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* 0.1-0.2 mm
kondenzorové o opticky mikroskop

SoSovky

* ~300 nm
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objektiv * ~0.2nm
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Schema elektronového mikroskopu
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elektronova fryska
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o charakteristika zvazku
(intenzita/koherencia)

clona objektivu

o vyber zvazku vytvarajuci obraz

selek¢na clona

o vyber oblasti pre elektronovu
difrakciu

priemer 10-300 mm,
hrabka 25-50 mm

material - Mo, Pt, Au
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Detektory obrazu

florescencné tienidlo (YAG, fosfor)
fotograficke negativy
CCD kamera

digitalne dosky
(imaging plates)




Priprava vzoriek

" mriezky
o Cu, Ni, Au, Mo
o Al, Be, C kompozit, C diamant, Ti, W, Pt, Ag
* 50, 100, 200, 300, 400 mesh
o podporny film

* uhlik, polymer (Formvar), SiO/SiO,,
silikon nitrid

" drziak vzorky

50/100 100/100

100 Hexagonal 1x2 mm 0.4x2 mm
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Vznik obrazu
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Kontrast

AMPLITUDOVY - difrakény FAZOVY

zobrazenie v tmavom poli (DF) vysokorozliSovacie obrazky (HRTEM)
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Fazovy kontrast

interferencia viacerych difraktovanych zvazkov

interferencné pruzky (fringes), NIE atomarne roviny !!!

LEN informacia o mriezkovych rozmeroch a orientacii
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2D projekcia 3D struktary

hematit Fe,O, [001] R-3c a=5.035A,¢c=13.72 A
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“When we see this image we laugh,
but when we see equivalent (but more
misleading) images in the TEM, we

publish!”

Hayes




Skenovaci elektronovy mikroskop - SEM

" princip ¢innosti
o pohyblivy zvazok elektronov

" zakladné casti
o elektronovy zdroj
o systém Sosoviek (elektromagneticke)
o skenovacia jednotka
o detekcna jednotka

" zobrazenie povrchu signalom od sekundarnych
elektronov (SE)

" zvyraznenie materialoveho kontrastu pomocou spatne
odrazenych elektrénov (BSE)

o uhol dopadu elektronov
o topograficky kontrast
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SEM

illldy!'ul dai & nY.
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Zakladné interakcie elektronov

primarny elektronovy lué

‘ odrazene elektrony
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Priklady

15 um
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Sample preparation
" quenching of a melt upon rotating
wheel (in the air)

" temperature annealing of the as-
quenched ribbons (in a vacuum)

amorphous infercrystalline  nanocrystals
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Compositions studied
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air side
" as-quenched state

optical microscopy
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5’Fe..Mo,Cu,B,, - SEM

" as-quenched state air side
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5’Fe..Mo,Cu,B,, - SEM

" as-quenched state wheel side
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Transmission Electron Microscopy
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CSTEM + ED

" functionally grad

" Fey; MogCu,B,
x =12
o as-quenched

O layer thickness <1
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