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Serial: Okno do nanosvéta

Uvod

Jako jeden z pilifia nového poznani stanovil Richard Feynman ve svém legendarnim ¢lanku
» There’s Plenty of Room at the Bottom“d moznost zkoumat jevy na atomérni drovni. Naplnéni
tohoto velkolepého cile na sebe nenechalo prili§ dlouho cekat a jiz 22 let po publikaci tohoto
¢ldnku byl zkonstruovan prvni mikroskop STM (Scanning Tunneling Microscope) umoznujici
porizovani snimku vodivych materidlit s atomarnim rozliSenim. Tato zobrazovaci metoda je
velmi uzitecna v bezpoctu aplikaci, avSsak umoznuje méfit pouze na vodicich, potazmo polovo-
di¢ich. Vyuziva pritom kvantového jevu tzv. tunelovani, ktery bohuzel nelze vysvétlit na par
stranéch, é)onévadi vyzaduje znalosti kvantové fyziky. Ctendii tak alesponi doddvdme odkaz na
literaturu®

Obrazek 1: Obrazek naftalinu adsorbovaného na povrchu potizeny pomoci AFM i STM.E Na
obrazku A je model molekuly, obrazek B byl porfizen pomoci STM hrotu a C a D jsou obrazky
porizené pomoci AFM.

7 hlediska vyzkumu byla moznost pofizovat snimky s atomarnim rozlisSenim obrovsky po-
krok, nicméné podminky provozu STM naptiklad zcela vylucuji studium atomarni struktury
membran a organickych molekul, které jsou zpravidla nevodivé a které navic existuji pouze
ve vodnim prostiedi. Nejen kvili témto téelim vzniklo AFM (Atomic Force Microscopy). Jak
si dale ukédzeme, AFM pracuje na principu, ktery je pro ¢tendre mnohem blizsi a navic do
jisté miry dopliuje STM, s nimz tvori nesmirné uzite¢nou sadu nastroju pro studium povrchu.
Presto byla cesta k praktické realizaci ponékud trnitéjsi. Pro zajimavost, jak STM, tak AFM
vznikalo ve Svycarské pobocce IBM, pricemz vynédlez STM vynesl v roce 1986 Gerdu Binnigovi
a Heénrichu Rohrerovi Nobelovu cenu. Za pomoci AFM hrotu také vznikl nejmensi stop-motion
film.

thttps://web.pa.msu.edu/people/yang/RFeynman_plentySpace.pdf

2L. Skala, Uvod do kvantové mechaniky. Praha: Nakladatelstvi Karolinum, 2011. ISBN 978-80-246-2022-0
3https://www.science.org/doi/10.1126/science. 1176210
4https://youtu.be/oSCX78-8-q07si=NqB8TPaUmcPmFlyu
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Princip fungovani
Fenomenologicky pfistup

Bez uvazovani jakychkoliv fyzikalnich jeva si AFM mikroskop muzeme predstavit jako ¢lovéka,
kterému byl zadan zvlastni tikol: zmapovat povrch, jenz je sice dokonale rovny, ale jehoz rtizné
oblasti maji ruznou teplotu. Kazdy by prosté postupoval tak, Zze by pohyboval prstem nad
povrchem a pocitové by rozpoznival teplejii a chladnéjsi oblasti. Cim blize by se prst nad
povrchem pohyboval, tim jistéjsi by byl jeho tsudek, nicméné by nikdy nemohl jit k povrchu
prilis blizko, aby se nespalil. Timto ,,osahdvanim“ bychom pak bezpochyby mohli ziskat mapu
povrchu, kterd by se né¢emu mohla hodit.

AFM mikroskop ve svém principu funguje velmi podobné, jen s tim rozdilem, Ze misto
prstu ma dokonale ostry hrot — na Spicce az jeden atom, a nemapuje teplotu povrchu, nybrz
jeho morfologii. Protoze mezi dvéma atomy pusobi odpudivé sily zavislé na jejich vzdalenosti,
budeme-li hrot drzet v konstantni vysce nad povrchem, bude nam zavislost sily, ktera na hrot
pusobi, poskytovat ,mapu“ povrchu. Stejné jako s prstem, i u AFM mikroskopu plati, ze ¢im
blize se hrotem k povrchu priblizujeme, tim snaze dojde k jeho poskozeni. Hrot muze napriklad
nasbirat necistoty z povrchu ¢&i se, v nejhorsim pripadé, o povrch rozbit.

Jak si ukdzeme nize, skutecné fungovani AFM je o néco slozitéjsi, avsak popis vysSe by pro
zékladni predstavu mél byt korektni.

Konstrukce AFM

Kazdy AFM mikroskop se skldada ze ¢tyr zékladnich komponent. Prvni a nejdulezitéjsi ¢asti je
nosnik (cantilever), ktery zprostiedkovava kontakt/interakci se zkoumanym povrchem. Nosnik
si muzeme predstavit jako pruznou tycinku, na jejimz konci je velmi ostry hrot, az tak ostry,
ze jeho $picku tvori presné jeden atom. Cest, jak docilit pozadované sSpicatosti, je nékolik, 1ze
napriklad elektrolyticky leptat materidl hrotu, litograficky ¢i fokusovanym iontovym svazkem.
Rtzné materidly hrotu jsou vhodné ke studiu riaznych jevii a povrchil, procez nelze fict, ze by
se uzival jeden konkrétni hrot. Existuje vSak vycet nejcastéjsich materidlu, které se pouzivaji,
jedna se o kfemik, méd, wolfram, stiibro ¢i zlato.

Nosnik je dédle spojeny s piezokrystalem. Piezokrystaly jsou materidly, jez se pti vystaveni
vnéjsimu elektrickému poli deformuji a pfi deformaci naopak indukuji elektrické pole. Nejoby-
¢ejnéjsi piezoelektrické materidly (piezokrystal) jsou napriklad kfistal ¢i riazné druhy keramiky.
Stiidavym vysokofrekvenénim napétim pak muzeme vybudit kmitani nosniku, coz je vyhodné
pro méreni interakce s povrchem a v kone¢ném dusledku pro méfreni morfologie povrchu.

Vychyleni nosniku pod vlivem interakce hrotu se zkoumanym povrchem je méreno laserem,
ktery dopada na zrcatko pripevnéné na nosniku a odrazi se na fotodiodovy detektor prevadéjici
signal do pocitace. Pfi pohybu nad povrchem se nosnik rtzné prohyba a s nim se naklani
i zrcatko. Tim se méni misto dopadu laserového svazku na fotodiodé.

Posledni soucasti aparatury je zpétnovazebny obvod, ktery zajistuje reakci na zmény polo-
hy laserového svazku a setrvavani v rezonancni frekvenci. Samoziejmosti je také zafizeni pro
zajisténi presného pohybu po vzorku.

5 https://en.wikipedia.org/wiki/Atomic_force_microscopy#/media/File:Atomic_force_microscope_block_
diagram.svg
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Obréazek 3: Obrazek hrotu AFM.

Harmonicky oscilator

Pro pochopeni fyzikalniho fungovani AFM si musime nejprve zavést model harmonického osci-
latoru. V klasické fyzice tento model uvazujeme u systému, jez jsou vlivem vnéjsi sily vychyleny
z rovnovazné polohy a osciluji kolem ni. Takovym systémem muze byt naptiklad téleso hmotnos-
ti m zavéSené na pruziné tuhosti k pohybujici se pouze ve vertikdlnim sméru. Druhy Newtonuv
zékon mé pro nas systém tvar
d?z
Mmoo = —kz,
kde prevedenim kz na levou stranu ziskame diferencidlni rovnici ve znamém tvaru

2

d“z
mﬁJrkz:O.
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Tuto rovnici mizeme vytesit nékolika ruznymi zpusoby, které ponechdavime na ¢tenari. Prikla-
déame pouze odkaz na shrnuti uzite¢nych metod® a déle pokracujeme rovnou s vysledkem

z(t) = Acos y/%t—&—gp = Acos (wt + ¢) ,

kde A je amplitudou vykyvu, w thlovou frekvenci, s niz zdvazi osciluje, a ¢ pocatecni faze.
w = y/k/m skuteéné plati, staci si provést rozmérovou analyzu.

Ackoliv by se na prvni pohled mohlo zdat, Ze popsanou situaci nikdy v praxi neziskdme,
model zavazi na pruzince dobfe odpovidd volnému kmitdni nosniku v ultravysokém vakuu.
Vysledek ziskany z modelu harmonického oscilatoru ndm také umozni méfit vzdalenost od
povrchu.

Statické versus dynamické AFM

V prvopocéatcich AFM predstavovaly hlavni prekdzku omezené moznosti provozu statického
rezimu, tedy takového, u né¢hoz se hrot pohybuje nad povrchem bez kmitani, a vzdalenost od
povrchu u néj zjistujeme ze znalosti tuhosti nosniku (pfedstavime si jej prosté jako pruzinu) k
a za pomoci méfeni sily F'. V principu by byl takovy stroj krasné primitivni, obycejny silomér
prevedeny do atoméarni velikosti, avsak kdyby byl vyzkum tak snadny, ddvno by se ve skoldch
ucil jen selsky rozum.

Dynamicky rezim se od statického 1isi tim, ze hrot spolu s nosnikem kmitd. Takovy pristroj
miizeme opét zjednodusené modelovat pomoci soustavy spojenych pruzinek, viz obrézek @. Tuto
aproximaci lze dale zpresnit zapocitanim treni a nuceného kmitani nosniku, cemuz se budete
vénovat v rdmci prvni tlohy serilu.

Miuzeme nahlédnout, zZe se tento model za predpokladu malych vychylekE a neménnosti
gradientu sily v ¢ase chovd jako harmonicky oscilidtor, avSak posunuty o néjakou konstantni
thlovou frekvenci Aw, nebot

d?z
kiot = k + kis = m@-&-z(k‘ﬂ-k‘ts):o,
Ko k + %
wQ:(wo—i-Aw)Q:L:M. (1)
m m
kde kis zaménujeme za gradient sily pusobici na hrot od povrchu, nebot silu od pruzinky
definujeme jako F' = —kz, a tedy ks ziskdme derivaci F' podle z. Zaroven predpokldadame, ze

se sila méni dostatecné pomalu, tzn. mezi dvéma po sobé jdoucimi periodami oscilace je jeji
zména zanedbatelna.
Rovnici (ﬂ) Ize upravit pii pouZiti aproximace Aw < wp do tvaru

k o+ Ok
(wO+AW)2:7&z7
m
k OFs
wh 4 2wolAw + Aw? = = 4 22
m m
2
Fis
QwOAw—&—wg:wg—i—@a i ,
k 0z

Shttps://homel.vsb.cz/~kre40/matem2/prehled-difrovnice.pdf
"Toto v pripadé van der Waalsovych sil jednoznac¢né plati, jelikoz pusobi typicky na vzdalenosti 10 nm
a vychylka bude < 10 nm.
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Obréazek 4: Zjednoduseny fyzikalni model dynamického AFM. Sestava se z kmitajiciho hrotu
na pruziné tuhosti k, ktery je spojeny s povrchem pomyslnou pruzinkou o tuhosti kis
modelujici interakci.

protoze wo = v/k/m a Aw? = 0. Z této rovnice jiz dostdvAme vzorec umoziiujici prevadét
silu (tmérnou vzdilenosti od povrchu) na dobfe méfitelnou veli¢inu, a sice pomérnou zménu
frekvence kmitén{
Aw Af 1 0Fs
wo  f 2k 8z °

Na prvni pohled by se tedy mohlo zdat, ze mdme dvé ekvivalentni cesty, které mtzeme vyuzit
pro méten{ meziatomérnich sil (a v koneéném disledku i morfologie povrchu), pri¢emz staticka
cesta by na papife méla byt dokonce snazsi. Potiz spociva v praktické implementaci piistupd,
kdy jeden je vyznamné jednodussi a levnéjsi. Ne, ze by AFM bylo i tak levnym pristrojem.

Vezméme si standardni Lennard-Jonesuv potencidl, ktery modeluje prubéh interakce mezi
dvéma neutralnimi ¢asticemi, viz obrazek f. Pro nastinéni prvniho nedostatku statického AFM
uvazme pruzinu, reprezentujici nosnik s hrotem, o tuhosti k. Pak plati, Ze jsme schopni mérit
silu praveé tehdy, kdyz je zména sily mensi nez pomyslna tuhost pruziny k. V opa¢ném pripadé je
nutné nosnik stazeny do takové vysky, u niz je vratna sila pruziny v rovnovéaze se silou ptisobici
z povrchu.

Na obrazku E je prerusovanou ¢arou vyznacené ukézkové trajektorie statického AFM. Césti
prubéhu interakce mezi BC a DA zkratka nejsou méritelné. Duvod tkvi v tom, Ze sila pruzi-
ny zévisi na vychylce linedrné. Paklize prekro¢ime bod B, tento sklon jiz nebude dostatecny,
aby kompenzoval odpudivé sily a k vyrovnani dojde az v bodé C. Analogicky dojde k ,pfe-
skoku“ mezi D a A. Nejenze se nam ztraci celd ¢ast rozsahu méreni silové interakce, ale po-

8V literatuie vénujici se AFM se typicky setkéte se zapornym znaménkem, jelikoz gradient pritazlivé sily
ma zaporné znaménko
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zorovatelné preskoky by mohly klidné vyustit v poskozeni hrotu. Jako mozné feseni problému
s preskoky se nabizi prosté vytvoreni dostatecné ,tuhé“ pruziny, pro niz by vsude platilo,
7e Vz : (0Fs/02)|. < k.

Tato myslenka je sice spravnd a vytvorit takovou pruzinku je dnes jiz mozné, nicméné
s vyssi tuhosti prirozené dochazi ke ztraté citlivosti. Potiz tkvi v netimérné slozitosti konstrukce
zajistujici méfeni pusobici sily. Jisté bychom mohli uzit presnych piezoelektrickych elementi,
nicméné stale by to bylo fadové slozitéjsi nez méreni zmén frekvence kmitani nosniku. Abychom
uvedli ¢iselnou ilustraci, sila chemickych vazeb se na atomarni drovni pohybuje v rozmezi 1—
10 nN.

Pro lepsi pochopeni grafu na obrazku a jesté pripomindme, Ze na ose y je vynesena sila a na
ose x vzdalenost z.
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Obréazek 5: Trajektorie hrotu pfi typickém pribéhu interakce mezi dvéma atomy.E

Prechod od optickej mikroskopie k elektrénovej

Opticky mikroskop pracuje s viditelnym svetlom a jeho rozliSovacia schopnost je limitovand
difrakciou svetla na aperttre. V jednoduchom tvare to mozno vyjadrit Rayleighovym kritériom
A
d~ 0,61 —,
NA

kde d je minimélna vzdialenost dvoch bodov, ktoré este vieme rozlisit, A vlnova dizka svetla
a NA numerickd apertira objektivu. Aj pri kratkovinnom viditelnom svetle a vysokej NA vy-
chadza vzdialenost d radovo v stovkach nanometrov. Zvicsenie sa da zvysovat aj dalej, ale bez
zlepSenia rozlienia uz nepribidaji nové detaily.

Elektrénova mikroskopia pouziva namiesto fotonov elektrény. Elektrény maju vinové vlast-
nosti a ich de Broglieho vinova dlzka je pri vysokych energidch velmi mald. V praxi sa elektrony

9B. Bhushan, H. Fuchs; Applied Scanning Probe Methods IV. Heidelberg: Springer Verlag, 2006. ISBN
978-3-540-26912-0.
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urychlujd vysokym napitim, ¢im sa zmens{ ich vlnova dizka a otvori sa moznost zobrazovat
jemnejie truktiry nez v optike. Skutoéné rozliSenie potom neuréuje len vinové dizka, ale
aj vady elektromagnetickych SoSoviek, stabilita pristroja a vlastnosti vzorky. Kedze elektro-
ny sa vo vzduchu vyrazne rozptyluju a zaroven moéze dojst k vyboju, elektrénové mikroskopy
pracuji vo vakuu.

Interakcia elektrénov s latkou

Elektron je nabitd hmotna castica, a preto pri prechode latkou coulombicky interaguje s jadrami
aj elektrénovymi obalmi atémov. Tieto interakcie menia jeho trajektériu aj energiu, vyvolavaju
vznik réznych sprievodnych signdlov a zaroven, vzhladom na vlnové vlastnosti elektrénu, veda
k interferencii elektrénovych vin. Prave tieto deje tvoria fyzikdlny zéklad elektrénovej mikro-
skopie a urcuji, aky typ informacie o vzorke mozno ziskat.

Elektronova mikroskopia sa podla spésobu tvorby obrazu a interakcie zvizku so vzorkou
v zékladnom éleneni deli na skenovaciu elektrénovi mikroskopiu (SEM) a transmisni elektré-
novt mikroskopiu (TEM). Pri SEM elektrénovy 14¢ postupne skenuje povrch vzorky a obraz
sa vytvara zo signdlov vznikajicich pri interakcii zvizku s povrchovou oblastou materidlu,
najmé zo sekunddrnych elektrénov (SE = secondary electrons), spiatne odrazenych elektré-
nov (BSE = back-scattered electrons) a réntgenového Ziarenia, takze ziskavame predovSetkym
informdaciu o morfolégii povrchu a chemickom zlozZeni. Pri TEM naopak sledujeme elektro-
ny prechadzajice cez velmi tenkil vzorku. Kontrast obrazu preto vznika v dosledku rozptylu,
strat energie a interferencie elektrénovych vin a tato metéda poskytuje informécie o vntitorne;
struktidre materidlu. Prehlad moznych produktov interakcie elektrénového zvizku so vzorkou
je schematicky zndzorneny na obrazku f. Jednotlivé signaly vyuzivané v SEM a kontrastné
mechanizmy typické pre TEM budi podrobnejsie opisané v nasledujucich oddieloch.

Skenovacia elektrénova mikroskopia (SEM)

Skenovacia elektronova mikroskopia je metéda, pri ktorej sa obraz vytvara postupnym snimanim
povrchu vzorky fokusovanym elektrénovym lic¢om. Na rozdiel od optickej mikroskopie, kde
obraz vznikd naraz z prechadzajiceho alebo odrazeného svetla, sa v SEM vzorka snima bod po
bode. V kazdom bode dopadu elektronového lica prebieha interakcia elektrénov s materidlom
a vznikaju signaly, ktorych intenzita sa nésledne priradi jasu prislusného bodu v obraze.

Elektrény vznikaja v elektrénovom zdroji a po urychleni (napéatim rddovo v desiatkach kV)
prechidzaju stustavou Sosoviek a apertar, ktoré zabezpecuji formovanie a zaostrenie zvizku.
Na rozdiel od optickej mikroskopie nejde o sklenené Sosovky, ale o elektromagnetické Sosovky,
teda cievky vytvarajice magnetické pole, ktoré usmernuje pohyb elektrénov. Kedze elektrény
su nabité castice, ich trajektoriu mozno magnetickym polom menit, a tym vytvorit fokusova-
ny elektréonovy 1ic¢ dopadajici na povrch vzorky. Jeho kvalita ma priamy vplyv na rozliSenie
a kvalitu vysledného SEM obrazu.

Poloha miesta dopadu elektrénového lica sa pocas merania riadene meni pomocou rastro-
vacej cievky, ktord ho po vybranej oblasti vzorky posiuva po riadkoch. V jednotlivych bodoch
vznikaju rozne signaly s odliSnym mechanizmom vzniku, energiou aj hibkou, z ktorej vystupuju
zo vzorky. Prave vyber detekovaného signalu urcuje, aky typ informacie obraz poskytuje.

Sekundérne elektrény (SE) vznikajd pri nepruznych zrazkach primérnych elektrénov s elek-
trénmi atémov vo vzorke. Pri takejto interakcii primarny elektrén odovzda cast svojej energie
elektréonu v materidli a ten moze byt ako sekundarny elektréon vyrazeny z atému. SE maja
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Obrazek 6: Schematické zndzornenie interakcie elektrénu so vzorkou.

typicky nizke energie do 506V, a preto unikaji iba z velmi malej hibky pod povrchom, rado-
vo z niekolkych nanometrov. Z tohto dévodu st mimoriadne citlivé na stav a tvar povrchu.
SE signal poskytuje najmé topografickd informéciu, teda detailny obraz morfolégie povrchu,
zvyraznuje hrany, pory, vystupky ¢i drsnost a umoznuje dosiahnut vysoké priestorové rozlisenie.

Spétne odrazené elektrény (BSE) predstavuju ind skupinu signédlu. Ide o elektrény primér-
neho zvizku, ktorych trajektéria sa vo vzorke ohyba vplyvom coulombickej interakcie s ato-
movymi jadrami a néasledne opustia vzorku spdt smerom k detektoru. Na rozdiel od SE nejde
o nizkoenergetické elektrény vzniknuté vyrazenim z atémového obalu, ale o elektréony, ktoré
si zachovali vyznamnua cast povodnej energie, takze BSE signdl mé ovela vyssiu intenzitu nez
SE. Kedze vznikaju z vi¢Sieho interakéného objemu, nest informéciu z vicsej hibky pod povr-
chom a ich priestorové rozliSenie byva nizsie ako pri SE. Ich velkou vyhodou je vsak citlivost na
chemické zloZenie, presnejSie na priemerné proténové ¢islo prvkov. Atémy s vysSsim proténovym
¢islom tucinnejsie rozptyluju primarne elektrény, preto z takych oblasti uniké viac spatne odra-
zenych elektrénov a v BSE obraze sa javia svetlejsie. BSE zobrazenie sa preto vyuziva najmé
na kompozi¢ny kontrast, teda na rozliSenie oblasti s odliSnym zlozenim, resp. odliSnymi fazami.

Dalsim délezitym produktom interakcie elektrénov s latkou je rontgenové ziarenie. Vznikd
vtedy, ked priméarny elektron odovzda dostatoént energiu elektréonu z vnitornej elektrénovej
vrstvy atému, napriklad z K, L alebo M= vrstvy, a vyrazi ho z atému. Vo vnutornej hladine

1OPismenami K, L, M atd. oznacujeme, o kolki vrstvu obalu v smere od jadra ide. Niektoré hladiny sa viak
mozu Stiepit, preto dostavame tiez oznacenia ako L; alebo La ako na obrazku E
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tak vznikne neobsadené miesto, ktoré zaplni elektrén z vysSej energetickej hladiny. Pri tom-
to prechode sa uvolni energia vo forme foténu rontgenového ziarenia (RTG), ktord je timernd
energetickému rozdielu pociato¢nej a konecnej hladiny. Kedze energie elektrénovych hladin sa
pre kazdy prvok Specifické, aj energia emitovanych RTG foténov je pre dany prvok charakteris-
tick4, ¢o tvori zdklad prvkovej analyzy metédou EDX (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy).
EDX detektor registruje energie jednotlivych foténov a zostavuje spektrum zavislosti intenzity
od energie, v ktorom polohy pikov slizia na identifikdciu pritomnych prvkov a ich intenzity
poskytuju informéciu o relativnom zastipeni prvkov vo vzorke. Metéda sa pouziva na bodova
analyzu, liniové profily aj mapovanie rozlozenia prvkov. Treba vsak pocitat s tym, ze RTG
ziarenie vznikd v relativne viac¢som objeme interakcie nez sekundarne elektrény, takze pries-
torové rozlisenie chemickej informéacie z EDX je spravidla horsie nez rozliSenie topografického
zobrazenia pomocou SE.

charakteristické RTG

Obrazek 7: Vznik sekundarneho elektrénu, spatne odrazeného elektrénu a charakteristického
RTG.

Obrézek 8: Porovnanie BSE signdlu (vlavo) a SE signédlu (vpravo).D

11 attps://www.jeol.com/words/semterms/20121024.073058. php#gsc.tab=0
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Transmisnd elektrénova mikroskopia (TEM)

Transmisna elektrénova mikroskopia je zalozend na podobnom principe ako SEM. Rozdiel je
v tom, ze pri TEM sledujeme elektrény, ktoré vzorkou presli. Obraz aj dalsie informaécie zis-
kavame z ich rozptylu, strdt energie a interferencie. Aj v. TEM vznikaji elektréony v zdroji,
urychluju sa elektrickym polom a formuji sa pomocou elektromagnetickych Sosoviek do elek-
trénového lica. Ten vsak v pripade TEM véésinou nie je fokusovany, ale ide o paralelny zvazok.
Pouzivaji sa spravidla vyssie urychlovacie napétia, typicky okolo 200kV (Casto v rozsahu 100—
300kV), nez pri SEM. Vyssia energia elektrénov zvysuje ich prenikavost, takze dokdzu prejst
cez tenkd vzorku s mensimi stratami a rozptylom. Zaroven sa pri vyssom urychlovacom napéti
zmensuje ich de Broglieho vinova diika, Co je priaznivé pre dosiahnutie vysokého rozlisenia.
Aby vsak elektrony vzorkou presli v dostatocnom pocte, musi byt vzorka velmi tenka, radovo
typicky do 100 nm (v zdvislosti od materidlu a typu pozorovania).

Pri prechode vzorkou cCast elektrénov prejde bez vyraznej zmeny smeru, ¢ast sa rozptyli elas-
ticky a cast neelasticky. Prave rozdelenie intenzity medzi tieto zlozky a ich vzdjomné vztahy
urcuju kontrast TEM obrazu. Délezitou vyhodou TEM oproti SEM je, ze okrem samotného ob-
razu mozno pozorovat aj difrakény obrazec (difraktogram), ktory nesie informéciu o krystalickej
Struktire a orientdcii materialu.

Ak elektrénovy lu¢ dopada na krystalicka latku, elektrény sa rozptyluji na periodicky uspo-
riadanych atomoch krystalovej mriezky. Kedze elektrény maja vlnové vlastnosti, rozptylené
elektrénové vlny sa navzajom skladaji a interferuju. Pre niektoré smery rozptylu sa ich fazy
zosuladia a nastane konstruktivna interferencia, takze v difraktograme pozorujeme intenzivny
bod. V inych smeroch sa viny skladaji destruktivne a intenzita je potlacena. O tom, ¢i bu-
de interferencia konstruktivna alebo destruktivna, rozhoduje drahovy rozdiel rozptylenych vin.
Z geometrie rozptylu na atémovych rovinach krystélovej mriezky (obr. f) vyplyva Braggova
podmienka

2dsin @ = nA,

kde d je vzdialenost mriezkovych rovin, 8 Braggov uhol, A vlnova dizka elektrénu a n celé
¢islo. Pri jej splneni vznikd konstruktivna interferencia a v difraktograme sa objavi difrakéné
maximum.

Obrazek 9: Difrakcia elektréonu na krystalovej mriezke.

10
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Difraktogram poskytuje informdaciu o vnitornej struktire materidlu, najmé o stupni krysta-
linity, medzirovinnych vzdialenostiach a ¢asto aj o fdzovom zlozeni vzorky. Z polohy difrakénych
maxim mozno pomocou Braggovej podmienky urcit medzirovinné vzdialenosti a struktiru vzor-
ky, zatial ¢o ich intenzita a Sirka nest informéciu o usporiadani atémov, pripadnej preferenc¢nej
orientacii krystalitov, velkosti krystalitov a mikrodeformécidch. Intenzitu a Sirku jednotlivych
bodov tiez ovplyvniuju efekty ako teplotné kmity, poruchy a pod.

Charakter difraktogramu sa pritom vyrazne lisi podla typu vzorky. Pri monokrystali, tj. vzor-
ke tvorenej jednym stivislym krystalom s jednotnou orientaciou krystalovej mriezky v celom po-
zorovanom objeme, vznikaju difrak¢né podmienky len pre presne definované orientacie krysta-
lu, preto sa difrakény obrazec prejavi ako stibor diskrétnych bodovych reflexii, ktorych poloha
a symetria priamo suvisia so Struktirou a orientaciou krystdlu. Pri polykrystalickej vzorke
s ndhodnou orientéciou velkého mnozstva drobnych zin sa pre kazdu rodinu mriezkovych ro-
vin ndjdu zrna spiﬁajﬁce Braggovu podmienku a difrakcia sa preto na 2D detektore prejavi
ako Debyeho—Scherrerove kruznice. Naopak, pri amorfnych latkach chyba dlhodosahové perio-
dické usporiadanie, takze nevznikaji ostré Braggove reflexie a difraktogram obsahuje len siroké
diftizne maximé. Priklady jednotlivych typov difraktogramov sii uvedené na obr. @

monokrystal polykrystal amorfna latka

Obrazek 10: Difraktogram pre monokrystalicki, polykrystalicki a amorfna vzorku.E

Kontrast v TEM obraze moéze mat viacero pévodov. Jednym z nich je rozptylovy kontrast,
ktory suvisi s tym, Ze Cast elektrénov sa pocas prechodu vzorkou odchyli z pé6vodného smeru
alebo strati energiu, a preto sa nepodiela rovnakou mierou na tvorbe obrazu. Hrubsie oblasti
vzorky alebo oblasti s vys$$im priemernym proténovym c¢islom prvkov rozptyluju elektrény in-
tenzivnejsie, takze sa v obraze Casto javia tmavsie. Tento typ kontrastu je dolezity najmé pri
nehomogénnej hribke vzorky alebo pri rozdieloch v zlozeni.

Dal$im vyznamnym mechanizmom je difrakény kontrast, ktory vznik4 pri elastickom roz-
ptyle elektrénov na krystalovej mriezke. Jas jednotlivych oblasti vzorky potom zavisi od toho,
Ci spiflajﬁ podmienku pre difrakciu pri zvolenom nastaveni mikroskopu. Difrakény kontrast je
preto citlivy na orientaciu krystalov, pritomnost porich mriezky, hranice zfn, dvojcatenie alebo
deformécie a je velmi uzitoény pri studiu mikrostruktary krystalickych materidlov.

12M. Karlik, Transmisni elektronovd mikroskopie: principy a aplikace. Praha: Ceské vysoké uceni technické
v Praze, 2004. ISBN 80-01-02978-0.
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Vo vysokorozlisovacom TEM (HRTEM) sa moze uplatnit aj fdzovy kontrast, ktory vznika
interferenciou elektrénovych vin s réznou fazou po prechode vzorkou. Pri vhodnych zobrazo-
vacich podmienkach mozno v HRTEM pozorovat aj periodické usporiadanie krystalu vo forme
radov atémov (presnejsie radov atémovych stipcov v smere projekcie), ¢o umoziiuje velmi de-
tailné stadium Struktiry materidlu. Interpretacia HRTEM obrazov je vSak narocnejsia a zavisi
od zobrazovacich podmienok. Priklad HRTEM snimky sa nachddza na obrazku [L1].

Obrézek 11: Snimka z TEM s vysokym rozlisenim (HRTEM).

Obrazky k ulohe

S vyuzitim SEM snimky (BSE) a modelového EDX spektra urcte, ktoré chemické prvky sa v 14t-
ke nachddzaju a ktoré oblasti vzorky im zodpovedaji. Co este na snimke pozorujete a ako by
sa redlne EDX spektrum malo lisit od modelového? Vsetky svoje tvrdenia podrobne zdévodnite.
FElena Chocholakovd Lukds Létal
|e1ena. chocholakova@fykos. czi Ilukas .letal@fykos. czi

Fyzikalni korespondenéni seminar je organizovan studenty MFF UK. Je zastfeSsen Oddélenim
propagace a medialni komunikace MFF UK a podporovian Ustavem teoretické fyziky
MFF UK, jeho zaméstnanci a Jednotou ¢eskych matematikt a fyziki. Realizace projektu byla
podpofena Ministerstvem skolstvi, mlddeze a télovychovy.

Toto dilo je sifeno pod licenci Creative Commons Attribution-Share Alike 3.0 Unported.
Pro zobrazeni kopie této licence navstivte https://creativecommons.org/licenses/by-sa/3.0/.
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Obrazek 12: SEM snimka, BSE signal.
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Obrazek 13: Modelové EDX spektrum.
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