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Cwiczenie 6
Elektronowy mikroskop transmisyjny w badaniach

struktury metali metodg elektronograficzng

Cel ¢wiczenia: Celem ¢wiczenia jest zbadanie struktury krystalograficznej wybranych metali,

metoda elektronograficzna, w elektronowym mikroskopie transmisyjnym BS 540 Tesla.

Plan prac badawczych

1. Wykonanie probki wzorcowej o znanej statej sieciowej (najczesciej jest to warstwa z Au).

2. Wykonanie preparatdéw z wybranych metali metoda naparowywania termicznego w
napylarce NP 501 (tzw. metoda PVD).

3. Wykonanie preparatdow metoda naparowywania termicznego z nieznanego metalu.

4. Nauka obstugi elektronowego mikroskopu transmisyjnego.

5. Pomiar przygotowanych probek w rezymie dyfrakcyjnym pracy transmisyjnego
mikroskopu elektronowego BS 540 Tesla.

6. Obrobka fotograficzna 1 cyfrowa otrzymanych wynikoéw.

7. Mikrofotometryczne pomiary otrzymanych obrazéw dyfrakcyjnych (Srednica pierscieni).

Wstep teoretyczny

Podstawowym zjawiskiem umozliwiajacym badanie struktury rzeczywistych krysztatow
jest dyfrakcja. Najpowszechniej stosuje si¢ w tym celu promienie rentgenowskie (poczawszy
od doswiadczenia Lauego z 1912 roku) 1 taka metodg badawcza nazywamy krystalografia
rentgenowska. W pewnych przypadkach bardzo cenna jest neutronografia (gdzie rozpraszamy
na krysztale neutrony — 1936 r., Mitchell 1 Powells) oraz elektronografia (1927 r., Davisson i

Germer), gdzie rozpraszamy elektrony przyspieszone rdznica potencjalow, co pozwala bada¢



warstwy o matych grubosciach, bowiem gl¢bsze wnikanie elektronow jest ograniczone ze
wzgledu na ich silne oddziatywanie z substancja rozpraszajaca. W badaniach
elektronograficznych wykorzystuje si¢ prawo Bragga ogloszone w 1913 roku.
Prawo Bragga: kierunki rozchodzenia si¢ fal elektronowych ugigtych na krysztale o
strukturze regularnej odpowiadaja kierunkom, dla ktorych fale te, po odbiciu od sasiednich

plaszczyzn krystalograficznych wybranego rodzaju, interferuja w zgodnych fazach.

Geometria uktadu pokazana jest na ponizszym rysunku

prawo Bragga:
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gdzie: A - dlugosci fali elektronowej
0 - kat jaki tworzy promien padajacy z ptaszczyzna atomowa

d - odleglo$¢ migdzy rownolegltymi plaszczyznami atomowymi

Transmisyjny mikroskop elektronowy moze pracowa¢ w dwdoch modach pracy:
normalnym (absorpcyjnym) 1 dyfrakcyjnym, obserwacje struktury probek w ¢wiczeniu sa
prowadzone w modzie dyfrakcyjnym. Do pracy w modzie dyfrakcyjnym mozna przejs¢ od
modu normalnego poprzez zmiang ogniskowej pojedynczej soczewki magnetyczne;j
mikroskopu. W praktyce stosuje si¢ zmiang ogniskowej jednego z projektoréw w mikroskopie
(pomocniczego projektora dyfrakcyjnego, ktérym jest soczewka posrednia umieszczona
migdzy obiektywem, a projektorem gtdownym).

W wypadku dyfrakeji wiazki elektronowej na cienkich warstwach polikrystalicznych
metali, a takie probki badamy w ¢wiczeniu, mamy do czynienia z bardzo duza liczba matych
krystalitow o przypadkowej orientacji. Powstaje wigc duza liczba odbi¢ (dyfrakcji),

tworzacych w rezultacie zbior stozkow swietlnych odpowiadajacych odbiciom od



poszczegbdlnych plaszczyzn krystalograficznych djy, , ktorych orientacja umozliwia spetnienie
prawa Bragga. Na pokrytym luminoforem ekranie pojawi si¢ w tym przypadku zbior

wspolsrodkowych okrggdéw osrednicach D;, D;, D; ...
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Relacje pomigdzy odleglosciami migdzyptaszczyznowymi djx; a odpowiadajacymi im

warto$ciami $rednic D pierscieni dyfrakcyjnych opisuje wzaodr:
Ay = %
gdzie: K — stata kalibracyjna zalezna od warunkéw pracy mikroskopu
Odlegtosci migdzy ptaszczyznami krystalograficznymi w sieciach regularnych dane sa
przy pomocy odpowiednich wzorow:
-dla sieci kubicznych
a

NI+ kR + 1P

gdzie: a — stala sieci, 4 k [ — ideksy Millera

dhkl =

Nalezy pamigtac ze:

a) dla sieci kubicznej powierzchniowo centrowanej refleksy wystepuja jedynie od takich

plaszczyzn (hkl) gdzie wszystkie indeksy sa parzyste lub wszystkie sa nieparzyste,

b) dla sieci kubicznej przestrzennie centrowanej refleksy sa od plaszczyzn (hkl) takich,

ze ich suma indekséw jest liczba parzysta,



— dla sieci heksagonalnych:
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gdzie: a — stala sieci w ptaszczyznie prostopadiej do osi heksagonalnej ¢ — stata sieci

wzdhuz osi heksagonalne;.

Metodyka pomiarowa

Transmisyjny mikroskop elektronowy jest przyrzadem, w ktorym powigkszony obraz
badanego preparatu uzyskuje si¢ przeswietlajac badana probke, w postaci cienkiej warstwy,

skolimowana wigzka elektronowa.
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Schemat budowy transmisyjnego mikroskopu elektronowego: K1, K2 — soczewki

kondensorowe, P — preparat, Ob — soczewka obiektywowa, P — soczewka posrednia, Pr —
soczewka projekcyjna, E — ekran pokryty luminoforem, F — kaseta z fotograficznymi
kliszami, V — zawory prozniowe

Strumien elektronow przyspieszanych w polu elektrycznym o potencjale
(w wykonywanym ¢wiczeniu) rownym 80 kV, jest formowany oraz skupiany w prézni w

polach magnetycznych soczewek. Elektrony przenikajac przez preparat oddziatuja z jego



atomami ulegajac czgsciowemu rozproszeniu oraz ugigciu, nastgpnie po opuszczeniu dolne;j
powierzchni preparatu sa skupiane przez obiektyw tworzac obraz dyfrakcyjny i dalej
interferujac ze soba daja powigkszony obraz preparatu. Obraz ten jest nast¢pnie powigkszany
przez magnetyczne soczewki posrednie oraz projekcyjne i mozna go obserwowac na ekranie
pokrytym luminoforem w dolnej czgsci kolumny mikroskopu. Moze on by¢ réwniez
zarejestrowany na kliszy fotograficznej. Uzytkowany mikroskop umozliwia obserwacje
szczegotdw strukturalnych przy powigkszeniach do kilkuset tysigcy razy oraz zdolnosci

rozdzielczej ok. 0,1 nm.

Przygotowanie probek

Cienkie warstwy badanych metali sa naparowywane termicznie w napylarce prozniowej
do grubosci ok. 30 nm, na podtozu z monokrysztatu soli. Nastgpnie oddziela si¢ cienka
warstwe interesujacego nas materiatu od powierzchni soli i umieszcza na specjalnej siatce
mikroskopowej o $rednicy oczek 500 um, na ktorej badany preparat zostaje u mieszczony

wewnatrz kolumny mikroskopu.

Pomiary

Dla przeprowadzenia pomiarow elektronograficznych struktury badanych probek
konieczne jest uzyskanie najlepszego obrazu dyfrakcyjnego w plaszczyznie ptyty
fotograficznej rejestrujacej ten obraz. Aby byl on na niej dobrej jakos$ci, nalezy najpierw
dobra¢ odpowiednie ustawienia soczewek tak, aby uzyskac czytelny obraz dyfrakcyjny na
ekranie luminescencyjnym mikroskopu, a nastgpnie odpowiednio dlugo naswietla¢ klisze
fotograficzna. Od tego zalezy jako$¢ otrzymanego zdjecia

W pierwszej czesci ¢wiczenia nalezy wyznaczy¢ statg kalibracji K mikroskopu. W tym
celu uzy¢ probki z materiatu o znanej statej sieciowej, w ¢wiczeniu jest to ztoto (Au),
wiedzac, ze stala sieciowa a4, = 0,407 nm. Uzyskany elektronogram, jak 1 elektronogramy
pozostatych probek utrwalamy na kliszy fotograficznej i dotaczamy z opisem do
sprawozdania.

Z wzordw przedstawionych we wstepie teoretycznym wynika, ze znajomos$¢ stalej
kalibracji K 1 prawidlowe przypisanie poszczegdlnym pier§cieniom dyfrakcyjnym
odpowiadajacej im sumy kwadratow indeksow Millera pozwala na obliczenie statej sieci a
badanej probki polikrystaliczne;.

Nalezy dokona¢ pomiardéw $rednic D poszczegoInych pierscieni dyfrakcyjnych.

Najtrudniejszym etapem wykonywanej analizy jest identyfikacja poszczegoInych ugigé, tzn.



przyporzadkowanie poszczegdlnym pierscieniom odpowiadajace im indeksy Millera. Problem
ten jednak upraszcza si¢ bardzo w przypadku, gdy znamy symetri¢ badane;j sieci, a z taka

sytuacja mamy do czynienia w ¢wiczeniu.

Przyktadowo, dla sieci kubicznych warto$ci §rednic D musza spetnia¢ rOwnanie:
h2+k2+12 = a2D2/K2 gdzie a jest stala sieci.
Problem sprowadza si¢ wigc do wyznaczania metoda prob i bledéw czynnika a2/K2

statego dla wszystkich wartosci zmierzonych srednic D, ktory dla kazdej z tych wartosci

umozliwi dopasowanie odpowiadajacego zbioru indeksow (hkl).

W przypadku niemoznosci dopasowania zadnej statej wartosci czynnika a2/K2
konieczne jest oczywiscie sprawdzenie nastgpnego typu symetrii sieci 0 odpowiednim wzorze
na odlegtosci miedzyptaszczyznowe.

W wyniku pomiaru na probce traktowanej jako wzorcowa i przy znanej jej stalej sieci
(w ¢wiczeniu jest to warstwa Au o stalej sieci a = 0,407 nm), mozliwe jest doswiadczalne
okreslenie statej kalibracji K dla danej geometrii ustawienia optyki mikroskopu
elektronowego. Pomiary struktury nieznanych probek nalezy nastgpnie wykonywac nie
zmieniajac tego ustawienia.

Reasumujac, opracowanie wynikOw pomiarowych na potrzeby sprawozdania wymaga:
— pomiaru $rednic prazkow na dyfraktogramie;
— obliczenia statych sieci dla poszczegdlnych pierwiastkow, korzystajac z odpowiednich
wzordw umieszczonych we wstgpie teoretycznym;

— poréwnaia obliczonych stalych sieci z danymi tablicowymi.
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