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Abstrakt

Diplomova prace se zabyva strukturni analyzou polovodi¢ovych nanovldken za pomoci
transmisni elektronové mikroskopie. Pfedstavena je konstrukce mikroskopu, jeho zakladni
mody zobrazovani a funkce jednotlivych prvki v téchto moédech. V experimentalni ¢asti
jsou diskutovany vysledky méreni nékolika germaniovych nanovlaken s diirazem na jejich
krystalografickou strukturu a orientaci.

Summary

This diploma thesis deals with the structural analysis of semiconductor nanowires by
transmission electron microscopy. The construction of microscope is introduced together
with its basic imaging modes and with the function of each construction element in these
modes. In the experimental part the results of analysis of several germnaium nanowires
are discussed, with emphasis on their crystallographic structure and orientation.
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Uvod

Transmisni elektronové mikroskopy (TEM) maji na rozdil od svételnych mikroskopt o né-
kolik Tadt lepsi rozlisovaci schopnost [1], proto jsou ¢asto pouzivany pro analyzu struktur
pevnych latek. V dnesni dobé lze pomoci téchto mikroskopti pozorovat jejich krystalovou
strukturu, ¢ehoz se vyuziva napiiklad v polovodi¢ovém primyslu. Pozorovanim atomaér-
ni struktury polovodi¢ovych nanovldken ma hned nékolik dévodi. Napiiklad uréenim
krystalografické orientace a defekti krystalové miize u nanovlaken miizeme ziskat cen-
nou zpétnou vazbu pro termodynamiku jejich rustu [2]. Z analyzy nanovliken pomoci
mikroskopu TEM pak mtizeme napriklad zmérit mezirovinnou vzdalenost mezi atomy
a nasledné urcit indexy téchto rovin [3]. Navic lze pozorovat defekty krystalové mfize
[4], které jsou v mnoha pripadech tvoreny dvojcaténim [5]. Diplomova prace se zabyva
popisem transmisi elektronové mikroskopie a urcenim krystalografické orientace germa-
niovych nanovldken pomoci transmisniho elektronového mikroskopu FEI Titan Themis
umisténého v Laboratori strukturni analyzy CEITEC VUT.

Protoze na Vysokém uceni technickém doposud zadny transmisni elektronovy mikro-
skop nebyl dostupny, prvnim cilem této prace bylo popsat a vysvétlit, jak takovy mikro-
skop funguje, jaké jsou jeho hlavni komponenty a jaka je jejich funkce. Byl kladen diraz
na uvédomeni si, jaka konfigurace mikroskopu a jeho nastaveni pomuze k ziskani vysoké-
ho rozliseni schopného zobrazovat atomarni struktury. V prvni kapitole jsou vysvétleny
zakladni rozdily mezi svételnym a transmisnim elektronovym mikroskopem a pripominé
milniky, které vedly k vyvoji této zobrazovaci techniky. Druhé kapitola popisuje konstruk-
ci transmisniho elektronového mikroskopu, funkci jednotlivych komponent a zminuje dva
zékladni mody zobrazovani. Kapitola je zakoncena nezbytnymi zaklady, které je nutné
znat pro uvédomeéni si jak vznikd obraz v transmisnim elektronovém mikroskopu v jed-
notlivych zobrazovacich modech.

Druhym cilem této prace bylo vyuziti predeslych znalosti o transmisni elektronové mi-
kroskopii a pozorovani atomarni struktury germaniovych nanovlaken. Ukolem bylo uréeni
jejich krystalografického smeéru rastu. To se provadélo zobrazovanim krystalografickych
rovin a atomarnich sloupcti a ur¢ovanim orientace krystalové struktury pomoci mezirovin-
nych vzdalenosti a vzajemnych uhla téchto rovin. Treti kapitola se zabyva definovanim
krystalografické mrizky a jsou vypocitany vzdalenosti zakladnich atomérnich rovin a je-
jich vzajemné uhly, které je mozné pozorovat v transmisnim elektronovém mikroskopu.
Nasleduji vysledky nékolika zmérenych struktur riznymi technikami, diskutovana je jejich
krystalova struktura a urcena jejich krystalografické orientace.
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1. Uvod do elektronové mikroskopie

Mikroskop je zafizeni urc¢ené pro pozorovani objektii, které jsou natolik malé, Ze jsou pro
lidské oko neviditelné. Objeveni svételného mikroskopu v 17. stoleti proto prineslo novy
zpusob, jakym nahliZime na takovéto objekty.

7 pohledu toho, co pouzivime k zobrazovani preparati, lze mikroskopy délit na své-
telné (pripadné sirsi elektromagnetické spektrum), elektronové, iontové a dalsi. Svételné
mikroskopy jsou s transmisnimi elektronovymi mikroskopy koncepéné velice podobné, lisi
se ale predevsim v jednotlivych c¢astech, které musi byt u svételnych mikroskopii uzpiiso-
beny pro praci se svétlem a u elektronovych mikroskopt pro praci s elektrony.

K vytvoreni prvniho elektronového mikroskopu vedlo nékolik milnikii. Nejprve v roce
1897 objevil Joseph John Thomson elektron' [6]. Nésledné v roce 1924 definoval Luise
de Broglie ve své doktorské préaci vinovou délku ¢éstice? [7]. Nasledoval vynélez elektro-
magnetické cocky, jejiz podstatu v roce 1926 odvodil Hans Busch [8]. Poté v roce 1930
vytvorili Riecke a Ruska prvni zvétsovaci systém ze dvou elektromagnetickych cocek, je-
hoz zvétSen{ bylo pFiblizné 15krét [9, 10]. Konecné v roce 1931 Ernst Ruska® a Max Knoll
sestrojili prvni prototyp transmisniho elektronového mikroskopu (obr. 1.1) [11].

Obrazek 1.1: Prvni transmisni elektronovy mikroskop sestrojeny v roce 1931 Maxem
Knollem (vlevo) a Ernstem Ruskou (vpravo). Obréazek pievzat z [12].

! Joseph John Thomson ziskal v roce 1906 Nobelovu cenu za fyziku.
2Luise de Broglie ziskal v roce 1929 Nobelovu cenu za fyziku.
3Ernst Ruska ziskal v roce 1986 Nobelovu cenu za fyziku.



1. UVOD DO ELEKTRONOVE MIKROSKOPIE

Stejné jako svételné mikroskopy obsahuji zdroj svétla (vybojka, laser, ...), elektro-
nové mikroskopy obsahuji zdroj elektroni v podobé elektronovych trysek (kap. 2.2.2).
Cocky ze skla (pifpadné jiného materidlu) jsou nahrazeny ¢ockami magnetickymi. Coc-
ky pak v obou pfipadech tvori kondenzorovy systém (kap. 2.2.3), objektiv i projekéni
systém (kap. 2.2.4). Stejné jako ve svételné mikroskopii se k zdznamu obrazu pouzivaji
CCD kamery (CCD — Charge-coupled device), pripadné kamery CMOS (Complemen-
tary metal-oxide-semiconductor). V piipadé elektronové mikroskopie maji na povrchu
scintilacni vrstvu pro konverzi elektroni na svétlo. Pro primé pozorovani obrazu okem se
pouzivé fluorescenéni stinitko, které vétsinou emituje zelené svétlo (kap. 2.2.5).

Zésadni rozdil mezi svételnou a elektronovou mikroskopii je u ¢océek. Svételnd mikro-
skopie obsahuje oba typy ¢ocek — spojky i rozptylky, ale s pevnou ohniskovou vzdéle-
nosti. Elektronova mikroskopie neumoznuje vytvoreni rotacné symetrické rozptylky, zato
u vsech cocek lze jednoduse ménit jejich ohniskovou vzdalenost. Navic 1ze v elektronové
mikroskopii jednoduse vytvorit a ovladat multipélové ¢ocky.

P1i pohledu na optické vady cocek elektronova optika vykazuje prakticky stejné vady
jako svételna optika. Vzhledem k absenci rozptylné c¢ocky nelze sférickou vadu korigovat
jednoduse jako ve svételné optice, proto doslo v uplynulych letech k vyvoji korektoru
sférické vady pomoci multipélu [13, 14].

Elektronové mikroskopy se standardné déli do dvou skupin. Prvni skupinu tvori rastro-
vaci elektronové mikroskopy — SEM (Scanning electron microscope). Obraz v rastrovacich
elektronovych mikroskopech vznika rastrovanim tizkého svazku elektronii po povrchu pre-
paratu, zaznamem emitovanych signali a prifazenim pozice z preparatu do vysledného
obrazu. Mikroskopy SEM slouzi priméarné k zobrazovani povrchu preparatu.

Druhou skupinu tvoii transmisni elektronové mikroskopy — TEM (Transmission electron
microscope). Na rozdil od mikroskoptu SEM mikroskopy TEM detekuji proslé elektrony a
nezobrazuji tedy povrch preparatu, ale jeho objem. Standardné mikroskopy TEM osvétluji
preparat rovnobéznym svazkem elektront a poté se obraz zvétsuje, stejné jako u svétel-
nych mikroskopt. Kromé osvétleni rovnobéznym svazkem elektroni mohou mikroskopy
TEM rastrovat stejné jako mikroskopy SEM, s tim rozdilem, ze v mikroskopu TEM se
detekuji proslé elektrony. Obraz potom vznika podobnym zptisobem.



2. Popis transmisniho elektronového
mikroskopu

Transmisni elektronovy mikroskop je zatizeni zobrazujici predmét urychlenym svazkem
elektronti. V biologii a mediciné slouzi k zobrazovani struktury bunék, makromolekul
nebo virl, u anorganickych materialit dokaze zobrazit struktury fadové mikrometrt az po
atomarni rozliseni. U krystalickych materialti 1ze pomoci difrakce urcit symetrii krystalové
miizky i jeji orientaci. Pomoci elektronovych spektrometrii lze pak provadét kvantitativni
analyzu prvkia s prostorovym rozliSenim kolem 1nm [15].

Nejvetsi ¢ast mikroskopu tvori elektronovy tubus, ve kterém jsou umistény magnetické
cocky urc¢ené k manipulaci s elektronovym svazkem. V horni ¢asti tubusu byva umistén
zdroj elektronti, uprostied pak byva pozorovany preparat a ve spodni casti tubusu jsou de-
tektory a dalsi zaznamova zatizeni. V dnesni dobé je mikroskop ovlddan prevazné pomoci
pocitace a zaznam probiha taktéz do digitalni podoby.

Pro spravnou funkci mikroskopu je nezbytné v oblasti kde se pohybuji elektrony vy-
tvorit vakuum tadové 107° Pa. To je zapotiebi proto, aby stfedni volna draha leticiho
elektronu v tubusu byla mnohonasobné delsi nez draha, kterou musi elektron uletét mezi
zdrojem elektronii a detektorem, aby tak nedochazelo k rozptylu elektroni.

Elektrony jsou nejcastéji urychlovany na energii v fadu desitek az stovek keV. Relati-
vistickou vlnovou délku lze vypocitat podle vztahu [7]

o 1
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A

(2.1)

kde h = 6,626 - 1073* J-s je Planckova konstanta, my = 9,109 - 1073 kg je klidova
hmotnost elektronu, e = 1,602 - 107! C je ndboj elektronu, U [V] je urychlovaci napéti
ac=299-10® m - s~! je rychlost svétla ve vakuu. Pro urychlovaci napéti 300 keV je vinova
délka 1,969 pm. Tato vinova délka je o nékolik fadi mensi nez vinova délka viditelného
svétla (stovky nm). Relativisticky vypocet je na misté, jelikoZ elektron s takovou energii
dosahuje rychlosti 0,78 nasobku rychlosti svétla.

K popisu funkce transmisniho elektronového mikroskopu je nezbytné znat jeho dva
zakladni zobrazovaci mody, které jsou popsany v kapitole 2.1. Po znalosti téchto médu
je dulezité védét, jak funguji jednotlivé souc¢dsti mikroskopu v danych médech (kap. 2.2)
a jak dochdzi k interakci elektronu s pevnou latkou (kap. 2.3.1) a ke tvorbé vysledného
obrazu (kap. 2.3.3 a 2.3.4).



2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

2.1. Zobrazovaci moédy

Zobrazeni pomoci transmisniho elektronového mikroskopu se déli do dvou zakladnich
mo6di — na zobrazeni v klasickém prozarovacim moédu TEM a na zobrazeni pomoci
rastrovani po preparatu v médu STEM (Scanning transmission electron microscopy —
rastrovaci transmisni elektronova mikroskopie). Obé metody maji zcela odlisny zpusob
vzniku obrazu a kazda ma své vyhody a nevyhody, které jsou popsany v nasledujicich
odstavcich.

2.1.1. Zobrazovaci méd TEM

Moéd TEM je zakladni zobrazovaci mod v transmisnim elektronovém mikroskopu. V tomto
modu dochazi k osvétleni preparatu rovnobéznym, konvergentnim nebo divergentnim svaz-
kem elektront. Pri dopadu elektronii na preparat dochazi k interakci elektronu s latkou
(kap. 2.3.1). Z preparatu poté vychazi svazek elektrontt obsahujici informace o preparatu
a jeho obraz je pak optickou soustavou zvétsen a prenesen na zaznamové zafizeni.

Rozliseni obrazu v médu TEM urcuje energie elektronového svazku, jeho prostorova
i ¢asova koherence a predevsim optické vady magnetickych cocek, kde ve vétsiné pripa-
da prevlada sférickd (otvorovd) vada. Pokud dojde k vétsim ztratam energie elektronu
na preparatu, muze se ve vetsi mire projevit i chromaticka vada. V pripadé transmis-
ni elektronové mikroskopie s vysokym rozlisenim HR-TEM (high-resolution transmission
electron microscopy) zac¢inaji tvorit nezanedbatelnou ¢ast vad i vady vyssich rada [16].
Hlavni optické vady jsou blize vysvétleny v kapitole (2.3.2).

V mikroskopii HR-TEM ma zobrazovaci méd TEM jednu zasadni nevyhodu. Obraz
na zaznamovém zafizeni vznika interferenci elektronovych vln, jejichz faze je ovlivnéna
vlastnostmi objektivové cocky (kap. 2.2). Vysledny obraz pak nemusi byt jednoduché
interpretovat, protoze ¢ast jeho prostorovych frekvenci muze tvorit kladny kontrast a
cast prostorovych frekvenci muze tvorit obraceny kontrast. Objasnéni a vysvétleni vzniku
kontrastu v modu TEM je vénovana samostatna kapitola 2.3.3.

2.1.2. Zobrazovaci méd STEM

Moéd STEM je méd zobrazeni, pti kterém vznika obraz podobné jako v rastrovacim elek-
tronovém mikroskopu SEM. Misto rovnobézného osvétleni preparatu dochazi k fokusaci
elektronového svazku do co nejmensiho mista, které se nazyva sonda. Tato sonda poté
rastruje bod po bodu na ¢asti preparatu, ktera je vymezena zornym polem. V kazdém
bodé poté dochazi k interakei elektronu s pevnou latkou (kap. 2.3.1). Elektrony vychaze-
jici z preparatu jsou pak preneseny na detektory. Obraz nasledné vznika tak, ze jednomu
pixelu obrazu na pocitaci jsou pritazeny informace z daného bodu na preparatu.

Rozliseni obrazu v médu STEM urcuje predevsim velikost rastrovaci sondy a nastavené
rozliseni pro dané zorné pole v pocitaci. Vzhledem k tomu, zZe rastrovaci sonda je projekci
zdroje elektronii, urcuje jeji velikost predevsim velikost tohoto zdroje, kterou ovliviuji i
optické vady (viz kap. 2.3.2). V mikroskopii HR-STEM (high-resolution STEM), kde se
kladou pozadavky na rozliSeni pod 1nm, by byla sonda velikosti elektronového zdroje
nedostateéna (desitky nm). Proto pfed vznikem sondy dochéazi ke zmenseni obrazu zdro-
je elektronii o nékolik fada. To ale pfinasi nevyhodu v podobé radové mensiho proudu
elektronu tvorici rastrovaci sondu (viz kap. 2.2).
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2.2. KONSTRUKCE MIKROSKOPU

V pripadé spravného nastaveni rozliSeni ziskdvaného obrazu by mél jeden pixel od-
povidat priblizné velikosti rastrovaci sondy. Pokud je napftiklad sitka zorného pole 1 pum
a velikost rastrovaci sondy 1 nm, je vhodné zvolit pocet rastrovacich bodu v jedné ta-
dé ptriblizné 1000. V pripadé nizsiho rozliseni obrazu bude dochazet ke ztraté informaci
z mist mezi rastrovacimi body. V pripadé vyssiho rozliSeni nebude sice dochézet primo
ke ztraté informaci, ale rastrovaci body se mohou prilis prekryvat a doba potfebna k zis-
kani obrazu se bude prodluzovat. Delsi doba rastrovani mimo jiné znamena vétsi davku
elektront které dopadnou na preparat a tim dojde k vétsimu poskozeni preparatu. Navic
pri nestabilité drzaku preparatu muze dochazet k jeho pohybu a ve vysledku k deformaci
obrazu. V mikroskopii HR-STEM, kde je zorné pole vétsinou malé, je limitujicim prvkem
predevsim velikost rastrovaci sondy. Vzniku kontrastu ve médu STEM je opét vénovana
samostatnd kapitola 2.3.4.

2.2. Konstrukce mikroskopu

Konstrukce transmisniho elektronového mikroskopu se lisi model od modelu. V zasadé
vsechny ale musi obsahovat vakuovy systém, zdroj elektronti, osvétlovaci soustavu, misto
pro preparat, projekéni soustavu a néjaka detekcni zarizeni.

Zdroj
elektrond

Osvetlovaci
soustava

Preparat

DR

Projekéni
soustava

CMOS kamera

spektrometr

Obrézek 2.1: Transmisni elektronovy mikroskop FEI Titan Themis umistény ve Stredoev-
ropském technologickém institutu CEITEC VUT.

Nésledujici casti tykajici se konstrukce mikroskopu popisuji predevsim konstrukei
transmisniho elektronového mikroskopu FEI Titan Themis umisténého ve Stredoevrop-
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2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

ském technologickém institutu CEITEC VUT (obr. 2.1). Bylo ale také prihlédnuto k obec-
néjsSimu popisu, ktery se tyka i ostatnich transmisnich elektronovych mikroskopu.

2.2.1. Vakuovy systém

Vakuovy systém obstarava dostateéné vysoké vakuum v riiznych ¢astech mikroskopu. Pod-
le typu zdroje elektronti byva vakuum nejvyssi u elektronové trysky a u preparatu, aby
nedochazelo k jejich kontaminaci. Vakuovy systém také zajistuje predcerpani mezikomory
pri vkladani preparatu.

Vysoké vakuum u zdroje elektronu zajistuje ¢asto iontova vyvéva (IGP - ion-getter
pump). Své vysoké efektivity ¢erpdni dosahuje az u nizsich tlakt (<1073 Pa) a pottebuje
tedy predcerpat jinou vyvévou. Vzhledem k tomu, zZe nekontaminuje své okoli a nevytvari
vibrace, je vhodna nejen pro ¢erpani vakua v oblasti trysky, ale i v oblasti preparatu.

Kromé iontové vyvévy u preparatu se zde nachazi také tzv. "Cold trap”. Tento Cold
trap ma za kol zachytavat molekuly zbytkové atmosféry, predevsim pak vodu, ¢imz zvy-
suje vakuum v okoli preparatu a snizuje jeho kontaminaci.

Jako pomocna vyvéva se pouziva turbomolekularni vyvéva (TMP — turbo-molecular
pump). Jeji vyhodou je pomérné rychlé dosazeni ultravysokého vakua. Obvykle se nepo-
uziva pri ¢erpani primo atmosférického tlaku, proto se spoleéné s ni pouziva dalsi vyvéva
(napf. rota¢ni vyvéva), kterd slouzi pro predcerpani atmosférického tlaku [15]. Turbomo-
lekularni vyvéva se proto pouziva pro predcerpani mezikomory pri vkladani preparatu,
ze které je potieba vycCerpat atmosféricky tlak na tlak srovnatelny s vakuem uvnitt tubu-
su mikroskopu béhem nékolika minut. Jeji nevyhodou jsou vibrace které vytvari, proto se
pred zacatkem méreni vypind, aby nedochazelo k prenosu vibraci a ruseni obrazu.

2.2.2. Zdroj elektroni

vvvvvv

casti elektronovych mikroskopt, kterd primo ovliviiuje vyslednou kvalitu zobrazeni.

Zakladnim parametrem elektronovych trysek je smérova proudova hustota B (bright-
ness), nékdy také nazyvana jako jas. Urcuje proud elektroni I [A] ktery je vyzafovan
z plochy zdroje S [m?] do prostorového thlu €2 [sr] podle vztahu [15]

I 47

B= Lt m_2
SQ - n2add?’

(2.2)

kde «aq [rad] je vyzatovaci thel a d, [m] je prumér zdroje elektroni.

Mezi dalsi zasadni parametry, ve kterych se elektronové trysky lisi, patii napr. proud
ve svazku, pozadované vakuum u trysky nebo zivotnost katody. Podle typu extrakce elek-
troni se elektronové trysky déli na dvé zakladni skupiny, na termoemisni elektronové
trysky a na autoemisni elektronové trysky (FEG — field emission gun).

Termoemisni elektronova tryska je tvorena katodou, Wehneltovym valcem a uzem-
nénou anodou. Katoda, ktera je zhavena na teplotu kolem 2 700K, je nejcastéji tvore-
na zahnutym wolframovym vldknem ve tvaru pismene V nebo krystalem hexaboridu
lanthanu (LaBg). Hustota proudu u termoemisnich trysek Jr se fidi Richardsonovym-
Duschmanovym zékonem [15]

P
Jr = AT exp (—ﬁﬂ) : (2.3)
B



2.2. KONSTRUKCE MIKROSKOPU

kde A je Richardsonova konstanta [A-m™2-K™2], T [K] teplota katody, ®,[eV] vystupni
prace a kp [eV /K] Boltzmannova konstanta. P¥i emisi elektront prochazi emitované elek-
trony stfedem zaporné nabitého Wehneltového valce, ktery formuje vystupujici svazek

vvvvvvvvvv

vvvvv
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vych trysek dosahuje hodnoty nékolika desitek mikrometru [15].

P1i pouziti krystalu LaBg misto wolframového vlakna lze dosahnout priblizné 10krat
vétsi smérové proudové hustoty. To je ddno rozdilnou vystupni praci wolframu (&, =
=4,5¢eV) a krystalu LaBg (&5 = 2,4€V). Pouziti LaBg ale vyzaduje vyssi vakuum [15].

Autoemisni elektronova tryska je tvorena katodou, extrakéni anodou a urychlo-
vaci anodou. Katodu v tomto pripadé tvori monokrystal wolframu s hrotem o poloméru
kiivosti nékolika desitek nanometri [15]. Extrakei elektront zde zpusobuje silné elektric-
ké pole F4 extrakéni anody o velikosti nékolika kV, které u hrotu katody vytvari velmi
vysokou intenzitu elektrického pole, okolo 109 V-m™!, a k emisi elektroni dochazi tunelo-
vym jevem. Velikost proudové hustoty autoemisni elektronové trysky je dana Fowlerovou-
Nordheimovou rovnici [15]

by E2 ey @2/
- _ 2.4
JA q)s exp ( EA 3 ( )

kde k; a ko jsou konstanty. Na rozdil od termoemisnich trysek se u autoemisni trysky nefor-

vvvvv

vvvvv

sobné nizsi hodnoty, proto je podle vztahu 2.2 smérova proudova hustota radoveé vyssi.
Celkovy emisni proud je ale u autoemisnich trysek mensi [15].

Autoemisni elektronové trysky se dale déli podle toho, jestli k extrakci napomahé
zvysend teplota katody ¢i nikoliv. V pripadé, kdy je vliv teploty zanedbatelny, se jednéd
o studenou autoemisni trysku (C-FEG — cold field emission gun). Studena autoemisni
tryska pracuje pri teploté 300 K a dosahuje nejvyssich proudovych hustot, zato jeji celkovy
emisni proud dosahuje nejnizsich hodnot. Nizka teplota navic umoznuje fyzisorpci a che-
misorpci zbytkovych plynt z vakua na povrch hrotu, coz pribézné zapric¢inuje snizovani
jeho kvality a katodu je proto nutno formovat (¢istit zithdnim) [15].

Za ucelem snizeni téchto nevyhod se katoda autoemisni elektronové trysky zahtiva
na teplotu okolo 1800 K. Tento typ trysky se nazyva termoautoemisni elektronova tryska
(thermal-assisted field emission gun). ZvysSena teplota puisobi pozitivné na ¢istotu hrotu
a podporuje a stabilizuje emisi elektronu [15].

Pro zvyseni emisniho proudu se vyuziva Schottkyho efektu. K jeho aktivaci dojde
pri vytvoreni tenké vrstvy ZrO na povrchu hrotu, kterd zptisobi snizeni vystupni prace
na hodnotu ¢, = 2,4eV. Diky tomu dojde ke zvysSeni stability a emise elektronti. Tento
typ elektronové trysky se nékdy oznacuje jako S-FEG (Schottky field emission gun).

S-FEG se diky svym vlastnostem postupné stava nejrozsirenéjsim typem elektronovych
trysek a z kategorie autoemisnich elektronovych trysek je S-FEG nejcastéjsim typem.
Vyznam zastoupeni této elektronové trysky dokazuje i fakt, ze pokud je nékde uveden typ
elektronové trysky jako FEG, mysli se tim skoro vzdy pravé S-FEG.



2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU
Shrnuti predeslych odstavet udava nasledujici tabulka porovnavajici ¢tyri rizné typy
elektronovych trysek, kde dvé spadaji do kategorie termosemisnich elektronovych trysek

a dalsi dvé do kategorie autoemisnich elektronovych trysek.

Tabulka 2.1: Srovnani vlastnosti elektronovych trysek. Tabulka prevzata z [15].

Tryska Termoemisni Autoemisni
vlakno Schottky studeny
Katoda wo | M wzmo | W oot
Smérova proudova 1 19 1 1
hustota [Am-2er-1 10° 101 || 5x102 | 10" — 10
Proud ve svazku ¢ = 1nm [pA] 0,1 1 500 100 — 1000
Maximélni proud svazku [nA] 1000 1000 300 10
Velikost zdroje elektront [pm] 50 10 0,03 0,005
Disperze energie elektronit AE [eV] 3 1,5 0,3—1 0,3
Pracovni teplota [K] 2700 1900 1800 300
Tlak [Pa] 10 | 1075 | <107 10-%
Zivotnost katody [h] 40-100 | <1000 >2000 >2000
Formovani katody ne ne ne ~ 8 hodin

7 tabulky je zfejmé, ze termoemisni elektronové trysky maji oproti autoemisnim elek-
tronovym tryskam mensi smérovou proudovou hustotu, vétsi celkovy proud, mnohona-
sobné vétsi velikost zdroje elektront, nizsi pracovni vakuum a kratsi Zivotnost katody.
Z termoemisnich elektronovych trysek pak krystal LaBg vykazuje obecné lepsi parametry,
jeho cena je ale vyssi. Z autoemisnich elektronovych trysek vykazuje studena W katoda
vyssi proudovou hustotu, zato ale vyzaduje jeji formovani.

2.2.3. Osvétlovaci soustava

Osvétlovaci soustava slouzi k formovani dopadajiciho elektronového svazku na pozorovany
preparat. Nachazi se v horni ¢asti mikroskopu mezi zdrojem elektront a preparatem a ob-
sahuje soustavu magnetickych ¢ocek a clon za ucelem vytvoreni pozadovaného osvétleni
preparatu.

Schéma osvétlovaci soustavy je na obrazku 2.2. Na schématu je vidét ¢ocka elektrono-
vé trysky, prvni kondenzorova cocka C1, druhd kondenzorova ¢ocka C2, vyménna clona
druhého kondenzoru C2ap, treti kondenzorova ¢ocka C3, horni pélovy nastavec objektivu
OBJu, dolni pélovy nastavec objektivu OBJd a pozice pro preparat znazornéna zelenou
useckou. Kromé zminénych cocek obsahuje osvétlovaci soustava jesté stigmétory slouzici
ke korekci kondenzorového a objektivového astigmatismu a vychylovaci civky pro méod
STEM. Kromé clony C2ap obsahuje osvétlovaci soustava jesté clonu prvniho kondenzoru
a clonu tretiho kondenzoru, které ale nejsou pro prehlednost znazornény.

V transmisni elektronové mikroskopii se rozlisuje mezi dvoukondenzorovym a tiikon-
denzorovym osvétlovacim systémem. Ttikondenzorovy systém se pouziva predevsim u no-
véjsich mikroskopt, difve tvofily zaklad osvétlovac soustavy pouze dva kondenzory. Uloha
osvetlovaciho systému sestaveného ze dvou kondenzorovych ¢ocek je shrnuta v nasleduji-
cich bodech [17]:

10



2.2. KONSTRUKCE MIKROSKOPU

« Fokusace elektronového svazku na preparat tak, aby byla dosazena vysoka intenzita
osvétleni i pri vysokych zvétsenich,

« osvétleni pouze pozorované oblasti preparatu nezavisle na zvétseni, aby nedochézelo
k jeho poskozeni mimo oblast pozorovani,

« moznost zmény thlu dopadajiciho svazku (convergence semi-angle), ktery je pii ma-
Iych zvétsenich v fddu mrad a pri vysokorozliSovaci mikroskopii a aplikaci fazového
kontrastu mensi nez 0,1 mrad,

* tvorba malé rastrovaci sondy (bodu) pro moznost rastrovani svazkem po preparatu
v médu STEM a pro moznost analytickych aplikaci.

b) STEM

| [
| |
| |
: zdroj l[
| elektronl |
| |
| |
| |
| |

\ l'H FT
> OBJU q',—“—.lng.-l-——-l-e———) .
4 —elmee—— > preparat
OBld N\ [/
\ll‘-. .'III ;/

Obrazek 2.2: Schéma osvétlovaci soustavy mikroskopu. Na obrazku je viditelna ¢ocka trys-
ky, prvni kondenzor C1, druhy kondenzor C2, apertura druhého kondenzoru C2ap, treti
kondenzor C3, horni pélovy nastavec objektivu OBJu a dolni pélovy nastavec objektivu
OBJd. Zelenou tiseckou je zndzornéna pozice preparatu. a) Mod zobrazeni: TEM, b) méd
zobrazeni: STEM. Pfevzato a upraveno z [18].

Treti kondenzor u tr¥ikondenzorového systému odstranuje nevyhodu dvoukondenzoro-
vého systému, u kterého dochazi k rovnobéznému osvétleni pouze pii jedné dané velikosti
osvétlené oblasti preparatu. Pri mensi, respektive veétsi osvétlené oblasti preparatu do-
chéazi ke konvergentnimu, respektive divergentnimu osvétleni. Se vzristajici vzdalenosti

11



2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

svazku od optické osy linedrné vzrista i tthel sméru svazku od této osy a na okrajich
osvétlené oblasti tedy dochazi k nejvétsi ihlové vychylce svazku od optické osy. Trikon-
denzorovy systém tedy umoznuje osvétleni preparatu rovnobéznym svazkem elektront
v ur¢itém rozsahu velikosti osvétlené oblasti. V pripadé osvétleni rastrovaci sondou umoz-
nuje trikondenzorovy systém v uré¢itém rozsahu meénit thel konvergence svazku tvorici
sondu.

Vyznam jednotlivych cocek a jejich kombinaci

Elektronovy svazek vychézejici ze zdroje nejprve prochézi prvnim kondenzorem. Ukolem
tohoto kondenzoru je zmenseni zdroje elektronové trysky, coz vede ke zvyseni prostorové
které je zmensenym obrazem zdroje elektronové trysky. Mira zmenseni zdroje je regulova-
telna a parametr, ktery urcuje velikost zmenseni, se nazyva ,,Spot number®. Spot number
dosahuje hodnot od 1 do 11, pficemz Spot number 1 je nejmensi zmenseni a Spot num-
ber 11 je nejvétsi zmenseni zdroje elektronti. Spot number 11 tedy oznacuje maximalni
vybuzeni prvni kondenzorové civky.

a) Spot number: 1 b) Spot number: 8
} B
|
|

|
|
|
Izdroj |
:elektronﬁ:
|
|
[

[
|
|

1. kondenzorovy
systém

vvvvv

a druhym kondenzorem. Mimo to dochézi zaroven ke snizovani proudu ve svazku. Obrazek
pfevzat a upraven z [18].

12
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Vzhledem k tomu, ze svazek vychazejici z prvniho kfizisté je vysoce divergentni, do-
chazi k jeho omezeni druhou kondenzorovou clonou C2ap. Pii zvySovani parametru Spot
number dochéazi tedy i ke snizovani celkového proudu elektront ve svazku. Zména parame-
tru Spot number o 1 zplisobuje priblizné dvojnasobné zmenseni proudu ve svazku, proto
je proud ve svazku pii Spot number 11 asi 1000krat mensi nez pti pouziti Spot number 1
(211 =1024).

a) mala plocha b) velka plocha

zdroj
elektrond

2. kondenzorovy
systém

2. A
O\ g y,
'I | - Y ... ,f
W WL W | \-.:\\\'\... / ;/",’;
3. kriziste \ N/
l_-____—__% *:/
< > OBJu <
< ” OBld = -
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mezi druhym a tfetim kondenzorem smérem nahoru dochézi k rozsiteni svazku v misté
tfetiho kondenzoru a nasledné ke zvétseni osvétlené oblasti na pozorovaném preparatu.
Obréazek pfevzat a upraven z [18].

V pripadé zmény parametru Spot number se zaroven budi druhy kondenzor tak,
aby byl tento divergentni svazek poté fokusovan dale do stéle stejného mista a vytva-

vvvvvvvvvv

vvvvv

stejném misté, se tento systém dvou kondenzori C1 a C2 nazyva ,kondenzorovy systém
C1-C2¢ (v angli¢tiné Zoom system). Ukolem tohoto kondenzorového systému je tedy tipra-
va kvality koherence a proudu ve svazku zatimco obraz tohoto kondenzorového systému
(druhé kriziste) zustava stale na stejném misté. Funkce tohoto kondenzorového systému
je zobrazena na obrazku 2.3.

Po priichodu svazku druhym kondenzorem svazek prochazi tfetim kondenzorem a na-
sledné hornim poélovym néstavcem objektivu a dopada na preparat. Vzhledem k tomu,

13



2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

ze po svazku dopadajicim na preparat pozadujeme, aby byl rovnobézny, musi byt sva-
zek vychazejici z tretitho kondenzoru fokusovan do predmétové ohniskové roviny horniho

vvvvv

vvvvv

ze tteti kondenzor fokusuje svazek stéle do stejného mista (obraz), vzniké z kondenzori
C2 a C3 kondenzorovy systém s ndzvem ,kondenzorovy systém C2-C3“ (obr. 2.4). Pro
jednoduchost se kondenzorovy systém C1-C2 bude nazyvat ,,prvni kondenzorovy systém®
a kondenzorovy systém C2-C3 se bude nazyvat , druhy kondenzorovy systém®.

zdroj
elektronl

@]
=
A
A2

===\ | /=< Cap =ER———=
< A > C3 < >
\
| \ [/
< - > OBJu —_— L

OBld <o\ T 7

Obrazek 2.5: Vyznam druhého kondenzorového systému v médu STEM. Pri presunu kiizis-
té mezi druhym a tretim kondenzorem smérem nahoru dochézi k rozsiteni svazku v misté
tretiho kondenzoru a nasledné ke zvétseni thlu konvergence svazku utvarejiciho rastrovaci
sondu na preparatu. Obrazek prevzat a upraven z [18].

Ukolem druhého kondenzorového systému je zména velikosti osvétlené oblasti na prepa-
ratu pri zachovani rovnobézného osvétleni. Rozsah velikosti osvétlené oblasti je limitovan
a je urc¢en schopnosti druhého kondenzorového systému fokusovat svazek. Pti prilis velké
osvétlené oblasti preparatu dochéazi k fokusaci svazku pod ohniskovou rovinu horniho na-
stavce objektivu a svazek dopadajici na preparat je tedy divergentni. V pripadé prilis malé
osvétlené oblasti preparatu je svazek fokusovan nad ohniskovou rovinu horniho pélového
nastavce objektivu a svazek dopadajici na preparat je konvergentni.

14
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Vyznam jednotlivych ¢lenti v médu STEM

Moéd STEM je oznaceni takového zobrazovaciho modu, kdy preparat neni osvétlen rovno-
béznym svazkem elektront, ale misto toho je svazek v misté preparatu fokusovan do co
nejmensiho bodu (obr. 2.2b). Tomuto bodu se fika sonda a jejim tcelem je rastrovat bod
po bodu po preparatu a vytvaret tak jeho obraz. Tato metoda zobrazeni byla popsana
v kapitole 2.1.2.

Prvni kondenzorovy systém urcuje shodné jako v médu TEM tak v médu STEM proud
ve svazku a velikost zmenseni zdroje elektronu. V médu STEM je prvni kondenzorovy sys-
tém znacné dilezity, protoze bez néj by bylo prakticky nemozné zobrazovat pomoci STEM
s vysokym rozliSenim (nebylo by jednoduse mozné vytvorit dostateéné malou rastrovaci
sondu, viz kap. 2.1.2). V pfipadé zmény parametru Spot number z hodnoty 1 na hodnotu
11 dojde ke zmenseni priméru sondy priblizné 32krat (2(11—1/2 = 32).

a) Velky rozsah b) Zakladni rozsah

zdroj
elektrond

C1

—— C2ap
C3

OBJu

OBld

Obrézek 2.6: Rozdil mezi médem STEM s velkym rozsahem 1ihli a se zdkladnim rozsahem
thlt konvergence svazku. Obrazek prevzat a upraven z [18].

Druhy kondenzorovy systém pak neurcuje velikost osvétlené oblasti preparatu, ale
konvergenci svazku tvorici rastrovaci sondu (obr. 2.5). Uhel dany svazkem se nazjva thel
konvergence. Jeho vyznam je predevsim v analytickych metodach a v metodach zavislych
na thlu konvergence, naptiklad LACBED (large angle convergent beam electron diffracti-
on — elektronové difrakce s velkym tihlem konvergence svazku).
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Apertura C2ap v médu STEM pak podobné jako druhy kondenzorovy systém urcuje
opét uhel konvergence svazku, tedy 2krat mensi primér apertury C2ap zpusobi 2krat
mensi thel konvergence svazku. Navic ptfi pouziti mensi apertury C2ap dochazi i ke snizeni
proudu elektront ve svazku.

Vychylovani svazku v médu STEM poté obstaravaji deflektory umisténé v osvétlovaci
soustavé mikroskopu (nejsou zobrazeny na zadném obrazku).
v médu STEM. Druhy kondenzorovy systém muze pouze prenaset elektronovy svazek
z prviniho kondenzorového systému k objektivu a ménit tak pouze svazek z divergentniho
na konvergentni (obr. 2.6). To pfinasi predevsim vyhodu v tom, ze druhy kondenzor je
v takovém pripadé témeér vypnuty a nepridava tak do systému dalsi prispévek sférické
vady (vice v kap. 2.3.2). Nevyhodou je znaéné nizsi rozsah thlu konvergence. Proto se

vvvvv

vvvvv

v moédu STEM potrebny, pouziva se pro tento typ zobrazeni standardné mod se zakladnim
rozsahem hli. Mod s velkym rozsahem thla se pouziva u aplikaci, u kterych je potreba

svazek s velkym thlem konvergence. Takovou aplikaci mize byt napriklad jiz zminénd
metoda LACBED [18].

a) Nano-probe b) Micro-probe

: zdroj
| elektrond
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Obréazek 2.7: Zobrazeni médem TEM bez minikondenzoru (MC) a s minikondenzorem.
V pripadé pouziti minikondenzoru dochazi ke znacné vétsi osvétlené oblasti pozorovaného
preparatu. Obrézek prevzat a upraven z [18].
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2.2. KONSTRUKCE MIKROSKOPU

Vyznam minikondenzoru

Minikondenzor je magnetickd ¢ocka umisténa tésné nad hornim pélovym néstavcem objek-
tivu (obr. 2.7). Jeho tikolem je pomdahat pri osvétleni pozorovaného preparatu. Vezmeme-li
v uvahu fakt, ze predmétova ohniskova rovina objektivu je od tretiho kondenzoru vzdélena
mnohem vice nez od samotného objektivu, dojdeme k zavéru, ze nelze osvétlit pozorovany
preparat Sirokym a zaroven stale rovnobéznym svazkem elektront. Tento problém fesi
pravé minikondenzor umistény tésné pred objektivem. Minikondenzor ma dva stavy, je
bud zapnuty nebo vypnuty. Standardné jej nelze ovladat jinak. Pfi zapnutém minikon-
denzoru treti kondenzor uz nefokusuje svazek do predmétové ohniskové roviny objektivu,
ale osvétluje minikondenzor Sirokym svazkem tak, Ze minikondenzor poté fokusuje sva-
zek do predmétové ohniskové roviny objektivu pod mnohem vétsim thlem a ve vysledku
tak dochazi k rovnobéznému osvétleni preparatu Sirokym svazkem elektront. Rozdil me-

zi zobrazenim bez minikondenzoru a s minikondenzorem v médu TEM je ilustrovan na
obrazku 2.7.

a) Nano-probe b) Micro-probe

zdroj
elektron

|
\\ Il'.l Iflll /

Obrazek 2.8: Zobrazeni médem STEM bez minikondenzoru (MC) a s minikondenzorem.
V pripadé pouziti minikondenzoru je tithel konvergence svazku tvoriciho rastrovaci sondu
mensi, zaroven ale dochazi k mirnému zvétseni samotné sondy. Obréazek prevzat a upraven

z [18].
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2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

Minikondenzor v tomto pripadé zvétsi jak osvétlenou oblast, tak rozsah osvétlené ob-
lasti ptiblizné bSkrat [18]. Navic pri vypnutém minikondenzoru dochézi k 5krat vétsim
zménam uhlu konvergence svazku mimo jeho rovnobézny rozsah nez pri zapnutém mini-
kondenzoru.

V médu STEM zapnuty minikondenzor zpiisobuje priblizné bkrat mensi thel konver-
gence svazku a bkrat mensi rozsah hlu konvergence (obr. 2.8). Velikost rastrovaci sondy
je ale ve vysledku vétsi, coz je nezddouci [18].

Vzhledem k vyuziti minikondenzoru je jeho zapnuty stav oznacovan jako Microprobe
a jeho vypnuty stav jako Nanoprobe. Z predeslych zavéru je pak zfejmé, ze pti zobrazeni
médem TEM je vyhodnéjsi pouzivat Microprobe (zapnuty minikondenzor) a pri zobrazeni
moédem STEM je vyhodnéjsi pouzivat Nanoprobe (vypnuty minikondenzor).

2.2.4. Projekéni soustava

Projekéni soustava slouzi k ipravé a prenosu pozadovaného obrazu na zaznamova zatizeni
umisténa pod projekéni soustavou. Nachazi se v dolni ¢asti mikroskopu mezi preparatem
a detektory a obsahuje soustavu magnetickych cocek a obvykle dvé clony, které pomahaji
utvaret vysledny obraz. Schéma projekéni soustavy je na obrazku 2.9.

a) Obraz preparatu b) Difrakéni obrazec

Preparat ———-—-——-—————-

Objektiv

Clona objektivu @ ———————
1. difrakéni obrazec

Selekeni clona
al obraz ———=———————-

Mezicocka

2. difrakcni obrazec - ————————

Druhy obraz w==ss-m==a-
Projektiv

3. difrakéni obrazec ——————-— z

Rovina detektoru

Obréazek 2.9: Schéma projekéni soustavy se dvéma projekénimi cockami. Na obrazku je
vyznacena objektivova clona, selekéni clona a roviny obrazii preparatu a difrakénich obraz-
ci. a) Pozorovani prepardtu ve svétlém poli za pouziti selekéni clony pro vybér nulového
difrak¢niho bodu, b) pozorovani difrakéniho obrazce preparatu. Obrazek prevzat a upra-
ven z [17].
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2.2. KONSTRUKCE MIKROSKOPU

Projekéni soustava obsahuje soustavu mezicocek a projektivii, dohromady obvykle 2,
3 nebo 4 cocky. Jeji funkci je zvétsovat a prenaset v médu TEM obraz nebo difrakéni
obrazec preparatu, v médu STEM pak pomaha prenaset prosly nebo rozptyleny svazek
elektronl na prislusné detektory. Pro dalsi vyklad je dilezité védét, ze v projekéni soustave
vznika rovina s difrakénim obrazcem a rovina s obrazem preparatu, a s témito rovinami
se pak dale pracuje pomoci clon.

Prvni clona v projekéni soustavé je umisténa v obrazové ohniskové roviné objektivu,
ve které také vznika difrakéni obrazec pozorovaného preparatu. Proto je nazyvana jako
objektivova clona nebo difrakéni clona. Mala difrakéni clona se pouziva pri praci s difrakc-
nim kontrastem (vice v kap. 2.3.3) — lze vybrat pouze jeden nebo vice difrakénich sméri
z difrakéniho obrazce, které pak slouzi k formovani vysledného obrazu. Lze tak ziskat
obraz ve svétlém nebo tmavém poli, ¢ehoz se vétsSinou vyuziva pro zvysSeni kontrastu ob-
razu preparatu. Vybér difrakéniho bodu nebo bodi v difrakénim obrazci je snadny, staci
mikroskop prepnout do zobrazeni difrakce a projektivy prenesou obraz difrakéni roviny
na detektor (napriklad stinitko), na kterém se pak promitnou zaostrené difrakéni body
spolu se zaosttenou difrakéni clonou (viz obr. 2.9b). Po vybéru difrakéniho bodu pak staci
prepnout zpét do norméalniho zobrazeni a na detektoru uvidime obraz preparatu tvoreny
svazkem elektront z vybraného difrakéntho bodu (obr. 2.9a). Dalsi vyhodou pfi pouziti
malé objektivové clony je snizeni sférické vady objektivu.

Pri zobrazovani metodou fazového kontrastu se pouziva velka objektivova clona, aby
doslo k propusténi co nejvétsiho mnozstvi elektronti, které pak spolu interferuji a vytvari
tak fazovy kontrast. Tato metoda je opét detailnéji rozebréana v samostatné kapitole 2.3.3.

Druha clona v projekéni soustavé je umisténa v obrazové roviné objektivu, kde vznika
prvni obraz pozorovaného preparatu. Vzhledem k pozici clony dochazi k jeji projekei spolu
s obrazem preparatu na detektor, lze tedy pomoci ni vybrat misto na preparatu, ze kterého
chceme ziskavat informace a zbytek obrazu preparatu tim odstinit. Toho se ¢asto vyuziva
v analytickych metodéch, pti kterych je kladen pozadavek na ziskani signalu v médu TEM
pouze z urc¢ité oblasti preparatu. Vzhledem k jejimu vyznamu se tato clona nazyva selekéni.
Zde je vhodné zduraznit, Ze selekéni clona omezuje pouze obraz preparatu, nikoliv oblast,
kterd je osvétlena svazkem elektront, coz ma za nasledek to, ze mize dojit k poskozeni
pozorovaného preparatu i mimo oblast pozorovani.

2.2.5. Detektory

K zobrazovani preparatu se nejcastéji pouziva fluorescencni stinitko. To prinasi fadu vy-
hod — obraz pozorovaného preparatu vidime bez zpozdéni, stinitko je vysoce odolné a
k jeho viditelnému poskozeni dochazi az po velmi dlouhé dobé pri fokusaci svazku do
jednoho mista. Jeho potizovaci cena je z dostupnych detektori vétsinou nejnizsi. Jeho
nenahraditelnost dokazuje i fakt, ze vyrobci transmisnich elektronovych mikroskopt po-
uzivaji fluorescenc¢ni stinitko i u mikroskopi, které nemaji zadné okno pro pozorovani
stinitka a obraz z ného je prenasen pomoci kamery na monitor pocitace. To sice prinasi
nenulovou odezvu, ale odolnost stinitka je porad nenahraditelnym faktorem. Navic pri
prenosu obrazu pomoci kamery je obraz digitalizovan a je tedy mozné pouzit rtizné me-
tody zpracovani obrazu, napriklad Fourierovu transformaci, aniz by byla pouzita CCD
kamera! k detekci elektront, kterd je nachylnéjsi na pogkozeni. Vzhledem ke svym vlast-

1Slovem ,kamera“ se zde i v dalsfm textu bude oznac¢ovat kamera, kterd snimé stinitko a prendsi jeho
obraz na monitor pocitace, oznacenim ,,CCD kamera“ bude myslena kamera, kterd se pouzivd piimo
k detekci elektronu které na ni dopadnou.
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2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

nostem je fluorescencni stinitko vyuzivano predevsim pii sefizovani mikroskopu, kdy je
potieba fokusovat svazek do malého bodu a neni vyzadovana vysoka kvalita obrazu.

Obraz z kamery prenasejici obraz ze stinitka nema dostateénou obrazovou kvalitu, a
proto se pro zaznam zvétseného obrazu preparatu vyuzivaji CCD (CMOS) kamery pokryté
scintilaéni vrstvou pro prevod elektront na viditelné zareni (obr. 2.10). Ty jsou mnohem
nachylnéjsi na poskozeni nez fluorescencni stinitka, predevsim pak scintilac¢ni vrstva, kterd
je schopna konvertovat na viditelné zafeni fadové 10° elektronti za sekundu. Takovych
intenzit neni problém dosahnout, predevsim pfi zaznamenavani difrakéniho obrazce hrozi
poskozeni scintilatoru a proto se intenzita casto snizuje a v difrakénim obrazci se zakryva
nejsilnéjsi, nulty rad, difrakce. CCD kamera se pouziva pro zaznam obrazu ve vysokém
rozliseni a obraz z ni lze nasledné digitalné zpracovavat. Vyuziti CCD kamery je predevsim
v médu TEM, v médu STEM se CCD kamera pouziva ziidka.

Obréazek 2.10: Zatazitelnda CMOS kamera FEI Ceta 16M. Chlazeni zajistuje Peltieriv
¢lanek umistény pod CMOS ¢ipem. Obréazek prevzat z [19].

Pro zaznam obrazu v moédu STEM se pouzivaji detektory ve tvaru kruhového prstence
(obr. 2.11). Prvni detektor, ktery ma jako jediny tvar kruhu (neméa v sobé diru), je oznaco-
van jako BF (bright field — svétlé pole). Jak uz z nazvu vyplyva, slouzi pro zobrazeni ve
svétlém poli. Je umistén v optické ose mikroskopu a detekuje tedy nerozptylené (a/nebo
zanedbatelné rozptylené) elektrony.

Dalsi detektor, s ndzvem DF (dark field — tmavé pole), ma tvar prstence (ma v so-
bé uprostied diru) a slouzi k zobrazeni v tmavém poli. Z jeho geometrie vyplyva, ze
nerozptylené elektrony projdou skrze diru uprostied a dojde tak k detekci pouze rozpty-
lenych elektronti. Tento typ detektorti se casto pouziva pro registraci obrazu s vyssim
kontrastem (kap. 2.3.4). Nékteré mikroskopy navic mohou obsahovat vice detektori DF
s riznymi vnittnimi a vnéjsimi polomeéry prstence. To nabizi moznost detekce vice a méné
rozptylenych elektronii separované. Detektory DF maji oproti detektoru BF jednu velkou
vyhodu, a to takovou, ze neodstini kompletné elektronovy svazek a ten je tak mozné dale
analyzovat dalsimi detektory.

Posledni z bézné dostupnych kruhovych detektortu se nazyva HAADF (high-angle an-
nular dark field — detektor elektront rozptylenych pod velkym thlem). Na rozdil od
detektort s oznacenim DF mé detektor HAADF znac¢né vétsi vnéjsi i vnitini polomér a
je tak mnohem dale od optické osy mikroskopu. Slouzi proto k detekci nejvice rozptyle-
nych elektrond na preparatu. Pomoci tohoto detektoru vznika v obrazu kontrast, ktery je
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2.2. KONSTRUKCE MIKROSKOPU

Primarni konvergentni
elektronovy svazek

Eessssssss—————  Preparat

=] =4
HAADF detektor HAADF detektor
DF detektor mm mmm DF detektor
=

BF detektor

Obrazek 2.11: Schematické znazornéni detektorti pro zobrazeni v médu STEM. BF —
svétlé pole, DF — tmavé pole, HAADF — detektor elektront rozptylenych pod velkym
thlem. Obréazek prevzat a upraven z [20].

definovan predevsim atomovou hmotnosti prvku, na kterém se elektron rozptylil — tzv.
Z-kontrast (kap. 2.3.4).

Dalsi detektor, ktery byva u transmisnich elektronovych mikroskopt casto pritomen,
je spektrometr EELS (Electron energy loss spectroscopy — Spektroskopie ztrat energie
elektroni1). Ten byva umistén ve spodni ¢asti mikroskopu. Metoda EELS je analytické
metoda mérici energii elektronii dopadajicich do tohoto spektrometru. Ze znamé pocatec-
ni energie dopadajicich elektront lze rozdilem vypocitat energii, kterou elektron ztratil
pri priletu preparatem. Ze zndmé ztratové energie lze nasledné analyzovat, k jakému roz-
ptylu v preparatu doslo a urc¢it tak naptiklad chemické slozeni, tloustku preparatu a jiné

energiove ztratové jevy. Vice se spektroskopické metodé EELS vénuje napriklad Egerton
[21].

Dalsi z casto dostupnych detektoru je spektrometr EDX (Energy-dispersive X-ray
spectroscopy — Energiové disperzni spektroskopie RTG zétfeni). Vzhledem k tomu, ze
detekuje fotony emitované preparatem, je umistén v oblasti blizko preparatu. Casto byva
téchto detektort v mikroskopu umisténo vice kolem optické osy (napft. 4), aby se zvysi-
la i¢inna detekéni plocha. Detektory EDX se pouzivaji pfedevsim k urceni chemického
slozeni preparatu.

Z dostupnych detektort byva nékdy zastoupen i detektor sekundarnich elektroni (SE
— secondary electron). Slouzi k detekci sekundarnich elektront vyrazenych z prepardtu
primarnim svazkem elektron.

21



2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

Vyuzitelnost spektrometri EELS, EDX a SE je predevsim v médu STEM, pomoci
kterého se provadi analytickd méreni a mapovani preparatu.

Transmisni elektronovy mikroskop FEI Titan Themis umistény ve Stredoevropském
technologickém institutu CEITEC VUT umoznuje pracovat v obou zakladnich rezimech
zobrazovani — TEM i STEM. Jako zdroj elektronti obsahuje autoemisni elektronovou
trysku s oznac¢enim X-FEG. Jeho osvétlovaci soustavu tvori tiikondenzorovy systém véet-
né minikondenzoru. Kazdy ze tii kondenzort obsahuje jednu ménitelnou clonu. Z divodu
zjednoduseni zde byla diskutovana pouze clona C2ap, kterd je obecné nejpouzivanéjsi. Jeji
dostupné velikosti jsou: 150 pym, 100 gm, 70 um a 50 pm. Projekéni soustava je pak tvo-
rena dvéma mezicockami a dvéma projekénimi ¢ockami. V projekéni soustavé jsou také
umistény dvé clony — objektivova a selekéni. Mikroskop obsahuje fluorescencni stinitko,
jehoz obraz je kamerou prenasen na vzdaleny pocitac. Tubus tedy neobsahuje okno pro
pozorovani stinitka. Z dostupnych detektoru je pak dostupna CMOS kamera s rozlisenim
4096x4096 bodi. Pro zaznam v zobrazovacim médu STEM je dostupny jeden kruhovy
detektor BF, dva prstencové detektory DF a DF2 a jeden prstencovy detektor HAADF.
Ve spodni ¢asti mikroskopu je umistén spektrometr GIF (Gatan image filter) od firmy Ga-
tan. Slouzi k zobrazovani spekter EELS a k zobrazovani v médu EFTEM (Energy-filtered
TEM — energiové filtrovany TEM). U preparatu je umistén také detektor EDX.

2.3. Popis zobrazeni

Obraz v transmisnim elektronovém mikroskopu vzniké interakci elektronového svazku
s pozorovanym preparatem. PTi interakci dochazi k rozptylu elektronového svazku, k jeho
difrakci, ztraté energie elektronu nebo fazovému posunu rovinné viny. V pripadé zobrazeni
médem TEM je obraz zachycen na stinitko nebo CCD kameru. Pro zobrazeni v médu
STEM se pouzivaji prstencové detektory uvedené v predchozi ¢asti (kap. 2.2.5). V pripadé
analytickych metod se nejcastéji pouzivaji spektrometry EELS a EDX.

2.3.1. Interakce elektronu s pevnou latkou

V transmisnim elektronovém mikroskopu dochazi k obdobné interakci elektront s latkou
jako v pripadé béznych rastrovacich elektronovych mikroskopii. Oproti rastrovaci elek-
tronové mikroskopii se ale transmisni elektronova mikroskopie lisi predevsim v téchto

bodech:

 Energie dopadajicich elektronii se pohybuje v fadech desitek az stovek keV (bézné 60-
300 keV, posledni dobou se smétuje ke snizovani energie, napt. 20 keV), oproti tomu
rastrovaci elektronové mikroskopy dosahuji energii radu jednotek eV az desitek keV
(typicky 50eV az 30keV),

 tloustka preparatu se v transmisnim elektronovém mikroskopu pohybuje maximalné
v fadech stovek nm (v pripadé HR-TEM idealné desitky nm), zatimco pro rastrovaci
elektronové mikroskopy jsou standardné uzivany preparaty s tloustkou neumoznujici
pruchod elektroni a hloubka a sitka interakéniho objemu dosahuje fadu pm (zavi-
si predevsim na energii elektront a atomové hmotnosti atomu preparatu), kdezto
v transmisnim elektronovém mikroskopu je interakéni objem omezen tloustkou pre-
paratu,
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2.3. POPIS ZOBRAZENI

o v transmisnim elektronovém mikroskopu mize dopadat elektronovy svazek na prepa-
rat v podobé rovinné vlny, pricemz miize dojit ke koherentnimu rozptylu a k nasledné
interferenci proslych a rozptylenych vin.

V transmisnim elektronovém mikroskopu jsou detekovany predevsim proslé a rozptyle-
né elektrony. Z energiového hlediska dopadajici elektrony podstupuji interakci zptisobujici
pruzny rozptyl, pfi kterém je zména kinetické energie elektronu zanedbatelna, a nepruzny
rozptyl, pri kterém dochazi k nezanedbatelné ztraté kinetické energie elektronu. Rizné
signaly a typy rozptyli vznikajicich pfi interakci elektronu s latkou jsou znazornény na
obrazku 2.12.

koherentni dopadajici svazek

elasticky zpétné odrazene
elektrony (nekoherentné)

charakteristické RTG zareni

brzdné RTG zafeni sekundarni elektrony

katodoluminiscence Augerovy elektrony
(viditelne fotony)

preparat

nekoherentni elasticky
rozptylené elektrony

nekoherentni neelasticky

rozptylené elektrony koherentni elasticky
rozptylené elektrony

Y

primy svazek

Obréazek 2.12: Znazornéni riznych signalt vznikajicich pri interakci elektront s latkou
v transmisnim elektronovém mikroskopu.

Pruzny rozptyl nastava pri interakci elektronu s elektrostatickym Coulombovskym
potencialem jader atomt, které jsou ¢astecné stinény elektronovym obalem. Zménu energie
elektronu AFE lze odhadnout podle nerelativistického vztahu [15]
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2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

kde mg; je hmotnost jadra atomu, m, je klidova hmotnost elektronu a © je tihel, do kterého
se elektron rozptylil. P¥i b&Zné velikosti tihlu rozptylu o velikosti Braggova tthlu? v fddech
desitek mrad a hmotnosti elektronu m. o nékolik Tadi mensi nez hmotnost jader my,
dosahuje relativni zména energie AF/E hodnot fadu 1078 (pro b&Znou energii elektronu
300keV vychazi AE nékolik meV, coz je priblizné 100krat mensi hodnota nez je bézna
polositka monochromatizovaného elektronového svazku). Takovato zména energie zptsobi
minimalni zménu ¢asové koherence a rozptyl se tedy da povazovat za koherentni.

Pro tihel nad 30 mrad dochézi ke zméné energie elektronu AE/E piiblizné faddu 1077,
coz jsou setiny az desetiny eV. Tato hodnota uz je srovnatelna s polositkou monochroma-
tizovaného svazku a rozptyl se tedy od této hodnoty da povazovat za nekoherentni.

Nepruzny rozptyl nastava napiiklad pii excitaci vazanych elektroni, excitaci jednotli-
vych volnych elektroni, kolektivni excitaci volnych elektroni (plasmony), nebo napiiklad
pii vzniku Cerenkovova zéfeni. U nepruzného rozptylu dochézi navic k radiaénimu po-
skozeni preparatu. Pii interakci dopadajiciho elektronu s elektronem atomu v krystalu
dojde podle vztahu (2.5) k mnohondsobné vétsimu prenosu energie nez pri interakei s
jadrem atomu, protoze hmotnosti interagujicich c¢astic jsou shodné. Nepruzné interakce
proto zplsobuji prenos energie v fadu zlomkl eV az nasobki keV. Mérenim energie, kte-
rou dopadajici elektron ztratil pti priletu preparatem, se zabyva metoda EELS, kterd
byla zminéna v ¢asti 2.2.5.

Pravdépodobnost, ze dopadajici elektron bude danym zptsobem interagovat s jinou
castici preparatu, vyjadiuje uc¢inny prifez o. Definuje se jako plocha, kterou kdyz dopada-
jici elektron proleti, tak bude interagovat a kdyz danou plochou neproleti, tak k interakci
nedojde. Kazdy typ interakce miize mit rtiznou velikost ti¢inného priifezu, pro elasticky a
neelasticky rozptyl se definuji i¢inné prurezy oeust & Oneelast, jez definuji celkovy ucinny
pritrez o, jako

Otot = Oeclast T Oneelast- (26)

Velikost o lze definovat jako
o =mr? (2.7)

kde r je efektivni polomér rozptylového centra prislusejici danému typu rozptylu [15].
Vyssi tc¢inny priifez znamena tedy vyssi pravdépodobnost daného typu rozptylu. Souc¢tem
ucinnych prurezu vSech N atomu muzeme ziskat predstavu o velikosti i¢inného prurezu
vSech atomi z makroskopického hlediska jako [15]

ZT = NUtot = T, (28)

kde N4 = je Avogadrova konstanta, A atomova hmotnost a ¢ hustota materidlu preparatu.
Protoze jednotka veli¢iny > je m™!, coZ vyjadiuje pocet rozptyl na jednotku délky,
lze pravdépodobnost rozptylu v prepardtu ziskat vyndsobenim rovnice (2.8) tloustkou
preparatu t

NAUtotQt
Y t= — (2.9)

Prevracend hodnota souc¢tu tucinnych prurezu je ekvivalentni stredni volné draze A\y;pp,
kterd vyjadruje stfedni volnou drahu mezi dvéma interakcemi

1 B A
>or NAUtotQ’

2Vychazi z Braggova zékona: 2dsin © = n), kde d je mezirovinna vzdalenost. Braggiiv tihel se urcuje
pron =1 [22].

Auirp = (2.10)
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Rovnici (2.9) 1ze pak ptepsat do tvaru vyjadiujici pravdépodobnost rozptylu P

NAUtotQt t
P = E t= = .
T A AMFP

(2.11)

Stredni volna draha pro elektron o energii 200 keV dosahuje bézné hodnot priblizné v roz-

mezi 50 az 500 nm [23]. V preparatu nepfesahujicim tloustku 50 nm tedy dojde nejc¢astéji

maximalné k jednomu rozptylu, s rostouci tloustkou preparatu pak stoupa pravdépodob-

nost i pocet podstoupenych rozptyli. Pro elektrony s vyssi energii je pak u¢inny prifez

mensi. Sttedni volna draha je tak del$i a pravdépodobnost rozptylu je mensi [15].
Podrobné odvozeni u¢inného prirezu uvadi napiiklad Reimer [17].

2.3.2. Optické vady

Optické vady jsou pritomny v zobrazeni kazdou cockou, at uz se jedna o sklenénou cocku
pro svételnou optiku nebo magnetickou ¢ocku pro elektronovou optiku. Zatimco svételné
¢ocky lze pomérné jednoduse korigovat, u elektronové optiky tomu tak neni [1]. Kromé
sférické a chromatické vady a astigmatismu se v elektronové optice nachazeji stejné jako
ve svételné optice taktéz vady vyssich radua [16].

Sféricka vada

Zakladni optickou vadou doprovazejici magnetické cocky je sférickd vada. K této vadé
dochézi pokud magneticka cocka fokusuje svazek prochazejici mimo jeji optickou osu.
Svazek prochazejici magnetickou ¢ockou déle od optické osy je fokusovan vice. Ve vysledku
se bodovy objekt zobrazi jako disk nenulové velikosti, coz znemoznuje pozorovani detailt.
Zmézornéni sférické vady je na obrazku 2.13.

zvétsovani obrazu projekénimi ¢ockami je totiz velikost sférické vady objektivu nasobena
[1]. Velikost sférické vady je dana vztahem [1, 15]

§=C,B% (2.12)

kde C; je konstanta nazyvajici se koeficient sférické vady a [ je aperturni thel svazku.
V obrazové roviné objektivu potom vznikne rozostieni s primérem disku 2C,33 [1].
Pomoci koeficientu sférické vady je casto definovano rozliseni dané timto koeficientem.
Toto rozliseni se odvozuje od poloméru disku v predmétové roviné objektivu dané vztahem
1
Topn = Cs3°. (2.13)

Vzhledem k tomu, ze 7y, a Cs maji rozmér délky, Cs je v fadu milimetri (srovnatelné
s velikosti ohniskové vzdélenosti cocky) a § je velmi malé, je 7y, taktéz velmi malé [1].
Z obrazku 2.13 je pak patrné, Ze nejmensi velikost rg,, nenastdva v obrazové roviné, ale
v roviné nejmensiho rozostieni.

V dnesni dobé uz existuji korektory sférické vady. Konstrukce téchto korektori je ale
velice slozitd, sestava z nékolika kvadrupdli a oktupdli, nebo nékolika hexapdla [1].
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rovina nejmensiho rozostreni
B e CERT /

d. -
min Y~ primér disku =0.5C,p3

NEET) o SN — oL e .
/ <\<_\' obrazova rovina
P’

pramér disku =2C,p3

Obréazek 2.13: Znazornéni sférické vady magnetické ¢ocky. Po prichodu divergentni viny
c¢ockou vychazi z cocky konvergentni vina ovlivnéna sférickou vadou cocky. S nulovou
sférickou vadou by doslo k fokusaci svazku do obrazové roviny ¢ocky, s nenulovou sférickou
vadou se vytvori disk s nejmensim primérem d,,;, v roviné nejmensiho rozostfeni. 8 -
aperturni thel, C; - koeficient sférické vady, P - pfedmét, P’ - obraz. Obrazek prevzat a
upraven z [1].

Chromaticka vada

Chromaticka vada je uvazovéna ve spojeni s energiovou sifkou elektront (obr. 2.14). Elek-
tronové svazky emitované elektronovymi zdroji nejsou monochromatické (viz tab. 2.1).
Obvykle se polositka jejich energie pohybuje v desetindch az jednotkach eV (zalezi na
typu zdroje a energie elektronit). Bézné je vliv chromatické vady v porovnani se sférickou
vadou zanedbatelny. Jina situace nastava pri vlozeni preparatu do elektronového svazku,
kde elektrony mohou ztratit znac¢nou cast své energie. Elektrony s mensi energii jsou ob-
jektivovou ¢ockou fokusovany vice a v obrazové roviné objektivu opét nedochézi k tvorbé
bodu, ale k tvorbé disku nenulové velikosti. Velikost toho disku v obrazové roviné cocky
lze definovat vztahem [1]

Tchr = chEﬁ, (214)

0
kde C. je koeficient chromatické vady ¢ocky a AF je rozdil energie od puvodni energie Ej.
Koeficient C,. ma stejné jako koeficient C; rozmeér délky opét srovnatelny s ohniskovou
vzdélenosti cocky [1]. Velikost 7., se zvétsuje v pripadé hmotnéjsich preparati s vetsi
tloustkou, u kterych dochazi k vétsim energiovym ztratam. Rozliseni ovlivnéné chroma-
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tickou vadou je pak horsi a pro pozorovani ve vysokém rozliSeni jsou potieba preparaty
s mensi tloustkou.

preparat
1%

kladna ztrata
%__/—energie elektronl

~— nulova ztrata
- =]
energie elektronu

rovina nEJmensmo rozostreni

4_/ obrazova rovina

Obréazek 2.14: Znazornéni chromatické vady magnetické c¢ocky. Pro elektrony s mensi
energii dochazi k vétsi fokusaci. - aperturni thel. Obrazek prevzat a upraven z [1].

Jednim ze zptisobu jak korigovat chromatickou vadu objektivu je pouziti korektoru
chromatické vady [24]. Dalsim zptisobem jak zmirnit Gi¢inek chromatické vady se 1isi pod-
le toho, zda je pozadovano korigovat elektronovy svazek vychazeji z elektronové trysky
nebo z preparatu. Korekce svazku vychazejiciho z elektronové trysky se provadi monochro-
matorem, ktery oddéli ¢asti elektronového svazku podle jejich energii a tizkou stérbinou
se vybere ¢ast svazku s pozadovanou energii a zbytek svazku se odstini. V pripadé korekce
chromatické vady elektront vzniklych na preparatu se pouzivaji energiové filtry stejnym
zpusobem a vysledny obraz potom tvori pouze elektrony o urcité energii. Tato metoda se
nazyva EFTEM (Energy filtered TEM — energiové filtrovany TEM).

Astigmatismus

Astigmatismus je zpusoben odlisnou fokusaci elektronového svazku v rtiznych rovinach
prochézejicich optickou osou. K této odlisné fokusaci dochézi nedokonalym vyrobenim
magnetickych ¢ocek nebo jejich sSpatnym vycentrovanim s optickou osou. Navic pokud
jsou clony kontaminované, mohou se nabijet a tim opét vychylovat svazek elektront [1].
Velikost této vady je ddna vztahem [1]

Tast = BAS, (2.15)

kde Af je koeficient osového astigmatismu.

Korekce astigmatismu je snadno proveditelna pomoci stigmatort umisténych v osvétlo-
vacim systému (kondenzorovy astigmatismus) i v projekéni soustavé (objektivovy astigma-
tismus). Stigmatory pak kompenzuji astigmatismus vytvorenim dodateéného kvadrupolo-
vého magnetického pole.
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2.3.3. Vznik kontrastu v médu TEM

Ziskavani kontrastu obrazu v transmisnim elektronovém mikroskopu je nezbytnou soucasti
prace s mikroskopem. Vysoky kontrast nevznikd sdm od sebe, ale je nutné jej ziskat
spravnym sefizenim mikroskopu, umisténim vhodnych velikosti clon, naklonem preparatu,
nastavenim dopadajiciho svazku atd.

Kontrast obrazu C' je definovan vztahem [15]

 L—IL Al

C== T (2.16)

kde Iy — I je rozdil mezi intenzitami dvou sousednich ¢asti obrazu. PTi praci na mikro-
skopu si pak lze vSimnout vyraznéjsi citlivosti detektort nez lidského oka, kdy lidské oko
uz prestava rozeznavat kontrast v obraze, zatimco kamera je schopna u zdigitalizované-
ho obrazu kontrast nasledné zvyraznit. Obecné lze fici, ze k vyssimu kontrastu dochazi
u prumeérné nizsi intenzity osvétleni. Z tohoto diivodu muize byt vyhodnéjsi snizit intenzitu
osvétleni a zvysit dobu expozice. Nastane-li ale pripad, kdy drzak preparatu je nestabilni
(napr. kvili tepelné roztaznosti, vibracim, proménlivému vnéjsimu atmosférickému tla-
ku ptsobicimu na drzdk), dochazi k posuvu preparatu a pouziti delsi doby expozice je
z divodu rozmazani obrazu nemozné. V takovém pripadé je nutné najit kompromis mezi
velikosti kontrastu a rozmazanim obrazu.
Standardné se v transmisni elektronové mikroskopii déli kontrast na [15]:

« amplitudovy kontrast (rozptylovy a difrakéni kontrast),
o fazovy kontrast (interferencni kontrast),

« kontrast intenzity (Z-kontrast, kde Z je atomové ¢islo).

Rozptylovy kontrast

Rozptylovy kontrast vznika pti pruzném rozptylu elektronti na elektrostatickém potencia-
lu jader atomu, které odklani puvodni trajektorii elektront (obr. 2.15). Elektrony procha-
zejici oblasti s vyssi hustotou preparatu (obsahujici prvky s vy$$im atomovym ¢islem Z2)
nebo oblasti s vyssi tloustkou preparatu jsou rozptylovany vice, nez elektrony prochazejici
oblasti s nizsi hustotou preparatu nebo oblastni s mensi tloustkou. Pri pouziti objektivo-
vé clony poté dochézi k odstinéni téchto rozptylenych elektronti a v pripadé zobrazeni ve
svétlém poli se v obraze tyto oblasti jevi jako tmavé [15].

7 obrazku 2.15 je ziejmé, ze u rozptylového kontrastu dochéazi k urcité nejistoté, kdy
nelze na prvni pohled s jistotou fici, zda-li jsou tmavé oblasti v obraze zptsobeny veétsi
tloustkou preparatu nebo vyssi hustotou dané oblasti.

Mira elastického rozptylu, ktera urcuje i velikost rozptylového kontrastu, je dédna cel-
kovym tucéinnym prirezem elastického rozptylu o

Z2

kde /3 je aperturni uhel objektivové clony [15]. Rozptylovy kontrast nevytvari tedy pouze
rozdilnd atomova hmotnost Z, ale lze jej zvysit zmensenim velikosti objektivové clony
nebo snizenim urychlovaciho napéti elektront a tedy i jejich energie.
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Dopadajici svazek elektrond

Nizsi hustota
materialu

Vyssi hustota materialu

Objektiv

I Objektivova apertura

Obrazova rovina

T i renc

Obréazek 2.15: Znézornéni vzniku rozptylového kontrastu ve svétlém poli zplsobeného
vyssi hustotou preparatu nebo jeho vétsi tloustkou. Obrézek prevzat a upraven z [20].

Difrakéni kontrast

Difrakéni kontrast vznika difrakei elektronovych vin na prepardtu v kombinaci s pouzi-
tim objektivové (difrakéni) clony. Nejprve je nutné mikroskop prepnout do difrakéniho
mo6du, kdy dojde k zobrazeni difrakéni roviny (obrazové ohniskové roviny objektivu —
kap. 2.2.4) na stinitko. Nasledné se krystal (preparat) nakloni vici dopadajicimu elek-
tronovému svazku tak, aby byly splnény Laueho difrakéni podminky?. Splnéni téchto
podminek se v difrakénim obrazci projevi intenzivnimi difrakénimi body odpovidajicimi
difrakci na rovinach definovanych indexy h, k a [, které jsou celoc¢iselnym nasobkem miiz-
kového parametru krystalu ve smérech a, b a & Po ziskdni difrakéniho obrazce se zasune
objektivova clona. Protoze je v difrakénim moédu okraj objektivové clony zaostteny, lze
pomoci ni jednoduse vybrat difrakéni bod, ktery bude propustén a zbytek difrakéniho
obrazce bude touto clonou odstinén. Pii prepnuti zpét z difrakéniho modu do klasické-
ho médu pro zobrazovani uvidime obraz preparatu tvoreny pouze elektrony, které byly
difraktovany na prislusné krystalové roviné patiici vybranému difrakénimu bodu. Riznou
velikosti a polohou objektivové clony lze vytvaret riizny kontrast, napriklad vybérem vice
difrakénich bod.

Zobrazovaci technika, pri které dojde k propusténi primého (nedifraktovaného) svaz-
ku objektivovou clonou, se nazyva zobrazeni ve svétlém poli (BF — bright field). Pfi
odstinéni piimého svazku objektivovou clonou dojde k zobrazeni v tmavém poli (DF —

3G (il — o) = h\, b- (77 — o) = kA, @ (7 — ip) = I\, kde @, b a @ jsou elementérn translaén{ vektory,

77 vektor difraktovaného svazku, 7y vektor dopadajiciho svazku a h, k, 1 jsou celd ¢isla.
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dark field). Pti zobrazeni v tmavém poli je objektivova clona umisténa mimo optickou osu
mikroskopu a svazek prendsejici obraz preparatu taktéz prochazi mimo optickou osu (ne-
difraktovany svazek clonou neprochdzi) (obr. 2.16). Takovéto zobrazeni s sebou nese velké
optické vady, proto se pti zobrazeni v tmavém poli naklani dopadajici svazek elektront
vici preparatu. Naklanénim dopadajictho svazku dochéazi k posunovani difrakéniho obraz-
ce a danym naklonem svazku miizeme posunout pozadovany difrakéni bod do optické osy
mikroskopu. Objektivova clona je pak také umisténa v optické ose mikroskopu a vysledny
obraz jiz neni zatizen velkymi optickymi vadami [15]. P¥iklad zobrazeni ve svétlém poli a
v tmavém poli je vidét na obrazku 2.17. Zlato jako prvek tézsi nez germanium se ve svét-
lém poli jevi tmave, v pripadé tmavého pole byl vybran difrakéni bod prislusejici zlatu, a
proto se ¢ast zlata jevi svétlejsi nez germanium a pozadi.

Obréazek 2.16: Difrakéni obrazec ziskany difrakci na germaniovém nanovlaknu se zlatym
katalyzatorem zobrazeném na obrazku 2.17. Zeleny kruh znaci pozici objektivové (difraké-
ni) clony vuci difrakénimu obrazci pii zobrazeni obrazku 2.17b, pri jehoz ziskédvani byl
difrakéni bod i clona presunuty do optické osy mikroskopu.

Difrakéni kontrast méa obrovskou vyhodu pfi analyze slozitych difrakénich obrazci,
které vznikly difrakci z mnoha ruznych ¢asti preparatu (roviny, krystalové poruchy, preci-
pitaty s jinou krystalovou strukturou, zrna preparatu s riznou krystalografickou orientaci
atd.). Malou objektivovou clonou je mozné vybirat jeden difrakéni bod po druhém a v kla-
sickém zobrazovacim modu pak pozorovat, jaka cast preparatu zpusobila dany difrakéni
bod. Postupné tak lze touto cestou analyzovat cely difrakéni obrazec (problém by mohly
zpusobit prekryvajici se difrakéni body).

Difrakénim kontrastem lze zobrazovat i krystalové poruchy. Pti hranové dislokaci do-
chazi k lokalnimu natoceni krystalové roviny. Nakloni-li se preparat tak, aby lokalné
natoCend rovina splnovala difrakéni podminky, dojde na této roviné k difrakci svazku a
pri zobrazeni ve svétlém poli se tento difraktovany svazek zachyti objektivovou clonou
a tato hranova dislokace se bude jevit jako tmava. Pii zobrazeni v tmavém poli se na-
kloni dopadajici svazek elektront tak, aby difraktovany svazek prochazel optickou osou a
hranova dislokace se bude jevit jako svétla, ostatni ¢asti budou pak tmavé.

P¥i méreni difrakénich obrazeu se dé pouzit taktéz selekéni clona (kap. 2.2.4). Pokud je
preparat tvoren mnoha rtznorodymi ¢astmi, interpretace vysledného difrakéniho obrazce
muze byt slozita. Pii pouziti selekéni clony 1ze vymezit ¢ast preparatu, ktera bude pouzita
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a) svétlé pole b) tmavé pole

Ge
50 nm

Obrazek 2.17: Priklad difrakéniho kontrastu. a) Svétlé pole. b) Tmavé pole s vybérem
difrakéniho bodu piislusejicimu zlatu a odstinénim primého svazku (obr. 2.16).

k tvorbé difrakéniho obrazce. Timto zptisobem lze ziskat difrakéni obrazce rtiznych ¢asti
preparatu separované a dale s nimi pracovat.

Dalsi moznosti, jak vymezit oblast urcenou k ziskani difrakéniho obrazce, je osvétleni
tizkym rovnob&mym svazkem. Uzky rovnobézny svazek se ziské tak, Ze se vybere nejmen-
si druha kondenzorova clona C2ap, mikroskop se prepne do Nano-probe médu a druhy
kondenzorovy systém se nastavi tak, aby osvétlena oblast byla co nejmensi v rozsahu
rovnobézného osvétleni. Timto zptusobem lze ziskat svazek mnohondsobné uzsi nez je ob-
last, kterou lze vybrat selekéni clonou [15]. P¥i zobrazeni tizkym rovnobéznym svazkem uz
neni zapotiebi pouziti selekéni clony, jelikoz oblast preparatu je uz vymezena samotnym
uzkym svazkem.

Velikost difrakéniho obrazce v obrazové ohniskové roviné objektivu je mald, radove
desitky pm. Aby byl difrakéni obrazec ¢itelny, musi byt nejprve zvétsen. To se provadi
zménou parametru ,délka kamery* (viz kap. 2.3.4). Délka kamery je vzdalenost preparatu
od zédznamového zarfizeni (fluorescencni stinitko, CCD kamera atd.). Vétsi délka kamery
znamenda vétsi vzdalenost mezi difrakénimi body a tedy celkoveé vétsi difrakéni obrazec.
Vzdalenost Ry mezi pfimym svazkem a difraktovanym svazkem na roviné (hkl) je dédna
rovnici

thl =L- tg 2@3 =~ 2L@B7 (218)

kde L je délka kamery a Op je Bragguv uhel. Velikost Braggova thlu lze vypocitat z Brag-
govy rovnice

thkl sin @B =N\~ thkl@By (2.19)

kde dpi; je vzdélenost mezi rovinami (hkl), ©p je thel difraktovaného svazku a n je fad
difrakce. Pro malé tady difrakce je Bragguv thel dostatecné maly, proto v predeslych
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dvou rovnicich mizeme uvazovat tg©p ~ Op a sinOp ~ Op. Dosazenim rovnice (2.19)
do rovnice (2.18) a dosazenim za n = 1 dostaneme

A
Ry = L. (2.20)
dhkl

V ptipadé kubické krystalové mrizky s parametrem a lze definovat vzdéalenost djj; mezi
rovinami (hkl) podle vztahu

&2

2 _
dhy = [FEN N (2.21)
Dosazenim rovnice (2.21) do rovnice (2.20) ziskdme vztah
VAW
R, = <a> (R + k* + 17). (2.22)
Preskladanim clenti v této rovnici lze ziskat néasledujici tvar
R 2
(akz’“’) — (B + K +1%) =N, (2.23)

kde N je celé cislo zavislé na indexech (hkl). Hodnotu levé strany rovnice lze uréit na
zakladé zmérené vzdalenosti Ryx;. Tato hodnota by se méla rovnat celému ¢islu, a to ¢islu
N. Indexy (hkl) jsou pro N < 24 jednozna¢né az na N = 9 (roviny (300) a (221)), N =
= 17 (roviny (410) a (322)) a N = 18 (roviny (411) a (330)). Pro hodnoty N =7, 15 a 23
neexistuje zadna kombinace indext (hkl). Pro zakladni krystalové roviny lze tedy difrakéni
body urcit jednoznacné. Z predeslych vypocti lze tedy odvodit, na které krystalové roviné
doslo k difrakci daného difrakéniho bodu. Timto zptisobem lze urc¢it dalsi difrakéni body,
ptipadné lze urcit dva body (idedlné jejichz vektory jsou kolmé) a z nich pak jednoduse
kombinaci dopoéitat hodnoty (hkl) ostatnich difrakénich bodi.

Fazovy kontrast

Fazovy kontrast vznika interferenci elektrontt prochézejicich preparatem, at uz primych
¢i difraktovanych. Tento typ kontrastu se pouziva pri zobrazovani v atomarnim rozliseni,
v elektronové holografii nebo pii zobrazovani magnetickych domén [15]. P¥i méfeni pomo-
ci fazového kontrastu se pouziva velka objektivova clona, ktera zajisti dostatecny pocet
elektront, které spolu interferuji a vytvareji tak vysledny obraz.

Aby mohlo k interferenci dojit, musi byt elektronové viny koherentni. Proto se pri
vysokorozlisSovaci mikroskopii klade velky diuraz na kvalitu zdroje. Jeho velikost urcuje
prostorovou koherenci svazku a energie emitovanych elektronti pak urcuje ¢asovou kohe-
renci elektronového svazku. Z tohoto divodu se pro dosazeni vyssi rozlisSovaci schopnosti
zdroj elektront zmensuje, aby se zvysila jeho prostorova koherence (viz kap. 2.2.3). Pro
zvysSeni Casové koherence se pouzivaji monochromatory, které zmensuji energiovou polo-
sitku svazku. Co se zdroje elektront tyce, omezeni prostorovou koherenci je ve vétsiné
pripadi prevlddajicim faktorem.

Tvorbu obrazu metodou fazového kontrastu vyznamnou mérou ovliviiuje také sféricka
vada (predevsim objektivu). Protoze dusledek sférické vady je ten, Ze elektrony déle od
optické osy jsou fokusovany vice, zpusobuje tato vada také zménu faze elektronové viny.
Velikost této zmény je timérnd — 3 [15]. Pro elektrony dédle od osy (elektrony majici vétsi
tihel konvergence) dochdzi k zdporné zméné faze elektronové viny.
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Dalsi zménu faze zptsobuje zména buzeni objektivové ¢ocky vlivem zmény zaostieni
Az. Velikost tohoto p¥ispévku je imérnd —/3%/Az [15]. Zadpornou zménou Az (podostient)
dojde ke kladné zméné faze elektronové viny. Ovlivnénim hodnoty Az 1ze tedy kompen-
zovat prispévek faze zptisobeny sférickou vadou.

Zobrazeni v transmisnim elektronovém mikroskopu metodou fazového kontrastu lze
popsat prenosovou funkei kontrastu CTF (contrast transfer function). Ta popisuje zavis-
lost amplitudy a faze prenesenych prostorovych frekvenci na koeficientu sférické vady Cj,
vlnové délce A, miry rozostreni objektivu Az a prostorové frekvenci ¢ podle vztahu [25]

T(q) = —sin gCS)\3q4 +7AZAR (2.24)

Jeji riznd vyobrazeni jsou vidét na obrazcich 2.18 a 2.19, které jsou vytvofeny pomoci
programu ,,Contrast Transfer Function Explorer® [25].
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Obrézek 2.18: Prenosova funkce kontrastu CTF. E = 300keV, AE = 0,6eV, C. = 1,2nm,
Cs = 1nm. a) AZ = Onm, bodové rozliSeni = 0,39 nm, informac¢ni limit = 0,13 nm.
b) AZ = —b4dnm (Scherzerovo rozsitené), bodové rozliseni = 0,19nm, informacni li-

mit = 0,12nm. Pfevzato a upraveno z [25].

Obréazek 2.18 ukazuje zavislost funkce CTF na prostorové frekvenci a k ni prislusné
velikosti v realném prostoru, ze kterého lze ziskat rozliSeni mikroskopu pro danou prosto-
rovou frekvenci. Z obrazku je zrejmy periodicky pribéh této funkce, pti kterém dochézi
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2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

k otaceni znaménka funkce pti kazdém priniku s osou x. Na ose x tedy vznikaji tseky
prostorovych frekvenci, pri kterych ma funkce CTF kladnou hodnotu a tseky, pri kterych
mé funkce zadpornou hodnotu. Tyto tseky jsou oddéleny uzlovymi body, které protinaji
osu x. Veskeré informace, které jsou prendseny prostorovymi frekvencemi z jednoho tseku
se ve vysledném obraze projevi stejnym kontrastem. Naprtiklad atoméarni sloupce, které
tvori prostorové frekvence z tiseku funkce se zapornymi hodnotami, bude tvorit pozitivni
fazovy kontrast a ve vysledném obraze budou svétlé atomarni sloupce na tmavém poza-
di. Pfi tvorbé obrazu prostorovych frekvenci z tiseku kladnych hodnot bude tvorit obraz
obraceny kontrast, ktery se projevi jako tmavé atoméarni sloupce na svétlém pozadi. Pro-
storové frekvence prislusejici uzlovym (nulovym) bodiam nebudou tvorit zadny kontrast
[25].

Na obrazku si lze déle vsimnout itlumu funkce CTF, ktery je zptisobeny prostorovou a
casovou koherenci. Obalka prostorové koherence je dana tithlem konvergence dopadajiciho
svazku a velikosti rozostieni objektivu. Obalku ¢asové koherence urcuje predevsim veli-
kost koeficientu chromatické vady objektivu C. a velikost energiové polositky svazku AFE.
Rychlost kmitani samotné ktivky funkce CTF je ddna ptredevsim koeficientem sférické
vady Cy a velikosti rozostieni objektivu.

Pomoci funkce CTF lze uréit teoretickou hodnotu bodového rozliseni. To je urceno
pozici prvniho uzlového bodu na ose x. Pro funkci CTF na obrazku 2.18a je hodnota
bodového rozliseni rovna 0,39 nm. Pro prostorové frekvence do této hodnoty je obraz
primo interpretovatelny, protoze je cely tvoren obracenym kontrastem.

7 prubéhu funkce CTF lze definovat také informacni limit. Ten je urcen pozici na ose
x, kde je funkce CTF utlumena koherenénimi obalkami. Informacni limit urcuje hranici
prostorové frekvence, po kterou lze neprimo interpretovat ziskany obraz. To se provadi
meéfrenim vice obrazi predmétu pii riznych velikostech rozostreni, které zptisobuje zménu
prubéhu funkce CTF.

Jeden ze zpiisobl jak zlepsit hodnotu bodového rozliseni je nastaveni Scherzerova
rozostreni (Scherzertiv defokus). To je definovano jako hodnota Az, pri které je prendsen
pfimo interpretovatelny jeden siroky tsek prostorovych frekvenci (od nuly do prvniho
uzlového bodu) podle vztahu [15]

Az = —12\/C,A. (2.25)

Kromé Scherzerova rozostieni se definuje jesté rozsitené Scherzerovo rozostieni (obr. 2.18b).
Jediny rozdil mezi standardnim a rozsifenym Scherzerovym rozostienim je ten, ze v prv-
nim useku prostorovych frekvenci mezi nulovou hodnotou a prvnim uzlovym bodem do-
jde ke vzniku lokélntho maxima (funkce CTF zac¢ina zpravidla poklesem do zapornych
hodnot), které se ale pfili§ neptiblizuje nulové hodnoté. Protoze je hodnota Scherzero-
va rozostieni bézné zapornd, je hodnota rozsifeného Scherzerova rozostfeni jesté nizsi.
Rozostreni je tedy v druhém pripadé vétsi.

ZlepSovani bodového rozliSeni pomoci rozostieni objektivu je dostupnou a predevsim
nenakladnou cestou. Ma vsak své hranice a zlepseni neni prilis velké. Dalsi moznosti je
tedy pouziti korektoru sférické vady objektivu [26], ktery mé za nasledek snizeni koefici-
entu sférické vady Cs. Koeficient s ovliviiuje predevsim rychlost kmitani funkce CTF.
Nizsi rychlost kmitani zptsobi delsi prvni tisek prostorovych frekvenci se stejnym typem
kontrastu a hodnota bodového rozliseni se tedy zlepsi. V idedlnim pripadé se hodnota bo-
dového rozliseni dostane az k hodnoté informac¢niho limitu a vznikly obraz bude v celém
svém rozsahu primo interpretovatelny.
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Hranici informac¢niho limitu (a v idedlnim piipadé i hranici bodového rozliseni) lze
zlepit snizenim dtlumu kiivky funkce CTF koherenénimi obélkami. Utlum zptisobeny
prostorovou koherenci je dan hlavné tthlem konvergence dopadajiciho svazku na preparat.
V piipadé dvoukondenzorového systému (kap. 2.2.3) se rovnobézny svazek nastavi zmé-
nou velikosti osvétlené oblasti preparatu, v pripadé trikondenzorového systému by mél
byt svazek rovnob&mny v urcitém rozsahu velikosti osvétlené oblasti preparatu. Utlum
zpusobeny prostorovou koherenci je ve vétsiné pripadu vétsi nez ttlum zptisobeny caso-
vou koherenci. V pripadé pouziti korektoru sférické vady a rovnobézného osvétleni dochazi
k mnohem mensimu tatlumu prostorovou koherenci a ¢asova koherence je poté limitujicim
faktorem. Tento pripad je zndzornén na obrazku 2.19. Z néj je patrny Siroky usek prostoro-
vych frekvenci v zapornych hodnotach funkce CTF. Déle je vidét utlum kiivky zptisobeny
prakticky pouze casovou koherenci, obalka prostorové koherence v daném rozsahu témeér
neprispiva k utlumu této kiivky. V porovnani s kfivkami z obrazku 2.18 je vidét neza-
nedbatelné zlepseni hodnoty bodového rozliseni (z 0,19nm na 0,07nm) i informac¢niho
limitu (z 0,12nm na 0,06 nm). Cena korektoru sférické vady je ale znac¢né.
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Obrézek 2.19: Prenosova funkce kontrastu CTF s korektorem sférické vady. E = 300 keV,
AE =0,6eV, C. = 12nm, C; = 0,02nm, Az = —8nm (Scherzerovo rozsitené), bodové
rozliseni = 0,07 nm, informacni limit = 0,06 nm. Prevzato a upraveno z [25].

Dalsim moznym krokem je sniZeni vlivu atlumu ¢asové koherence. Jeji obalka je ovliv-
néna predevsim koeficientem chromatické vady C, a polositkou energie svazku AFE. Po-
lositku energie svazku lze redukovat pouzitim monochroméatoru, zatimco koeficient C. se
redukuje korektorem chromatické vady. Mezi vyhody pouziti tohoto korektoru patii dosa-
zeni lepsiho rozliSeni a kontrastu v obraze nebo dosazeni vyssiho poméru signalu a Sumu
v energiové filtrovaném médu detektoru EELS (kap. 2.2.5) [24]. Cena téchto korektoru je
ale opét znacna.

Transmisni elektronovy mikroskop FEI Titan Themis umistény ve Stredoevropském
technologickém institutu CEITEC VUT obsahuje monochrométor, pomoci néhoz lze re-
dukovat energiovou polositku svazku pod hodnotu 0,2 eV pii poc¢atecni energii elektront
300keV. Mikroskop mimo jiné obsahuje i korektor sférické vady umistény v projekéni
soustave.

35



2. POPIS TRANSMISNIHO ELEKTRONOVEHO MIKROSKOPU

2.3.4. Vznik kontrastu v médu STEM

Obraz v médu STEM vznika zcela odliSnym zptisobem, nez je tomu v pripadé moédu TEM.
Zéklady této metody byly jiz popsany v kapitole 2.1.2. Za pripomenuti stoji, Ze obraz
je vytvaren bodovym rastrovanim po preparatu a kazdému pixelu ve vysledném obraze
jsou prifazeny informace z daného bodu rastru. Spravnym vybérem téchto informaci se
pak ziskava rizny typ kontrastu. Zptsob vzniku obrazu rastrovanim ma jednu zasadni
nevyhodu, kterou je dlouh& doba potfebna ke vzniku obrazu preparatu.

P1i dopadu elektronu na preparat dochazi opét k interakcim, které jsou znazornény
na obrazku 2.12. Rozdil oproti médu TEM je ten, ze v pripadé médu TEM se obraz
zaznamenava na CCD kameru tvorici jednotlivé pixely, kdezto v médu STEM se proslé
elektrony detekuji na kruhovych detektorech (viz kap. 2.2.5). Protoze jsou tyto detektory
kruhové symetrické, hlavnim parametrem ovliviiujicim vysledny kontrast je tihel rozptylu.
Uhel rozptylu je dan jak thlem konvergence dopadajici svazku, tak slozenim samotného
preparatu.

Detektory se déli v zdkladu na detektory pro zobrazeni ve svétlém poli (BF) a na
detektory pro zobrazeni v tmavém poli (DF, DF2, ..., HAADF), které maji v sobé diru.
Kazdy z téchto detektort pak detekuje riizny rozsah rozptylovych thla.

Protoze se v.médu STEM neprenasi obraz preparatu projekéni soustavou, nevnasi
c¢ocky projekéni soustavy do obrazu optické vady. To prindsi predevsim vyhodu v nulové
velikosti chromatické vady zptisobené energiovymi ztratami elektronii na preparatu. Z
toho vyplyva, ze preparaty s velkou tloustkou podléhaji v médu TEM velké chromatické
vadé, v médu STEM se tato vada zptsobena velkymi energiovymi ztratami na preparatu
neprojevuje.

Velikost thlu, pod kterym rozptyleny svazek dopadne na detektor, se da projekéni
soustavou meénit. Zvétseni nebo zmenseni tohoto thlu je ddno parametrem L, ktery se
nazyva ,délka kamery“. Vyznam tohoto parametru je na obrazku 2.20.

Délkou kamery se rozumi efektivni vzdalenost mezi preparatem a danym detektorem.
Ta je odlisna od absolutni délky, ktera je dana geometrickym usporadanim jednotlivych
soucasti. Délka kamery je urcovana projekcni soustavou, ktera zvétsuje nebo zmensuje pu-
vodni thel rozptylu na jiny thel dopadu. Z obrazku 2.20 je pak patrné, Ze zménou tohoto
uhlu dojde ke zméné vzdalenosti R, ktera definuje vzdalenost mezi primym a difraktova-
nym (nebo rozptylenym) svazkem. Zmeénou délky kamery tedy dochézi ke zméné efektivni
vzdalenosti mezi preparatem a detektorem, coz ma za nasledek zvétseni nebo zmenseni
vzdalenosti mezi jednotlivymi difraktovanymi nebo rozptylenymi svazky. Protoze se délka
kamery pouziva obecné v difrakénim modu, ktery zaroven slouzi pro snimani difrakéniho
obrazce v médu TEM, urcuje délka kamery zvétseni tohoto difrakéniho obrazce. Mikro-
skop v médu STEM pracuje tedy zaroven v difrakénim maédu.

Aktivace difrakéniho médu v médu STEM zajistuje, ze se nebude ménit difrakéni
obrazec v zavislosti na poloze rastrovaci sondy na preparatu a tim i vysledny kontrast.
Aby nedochézelo k deformaci difrakéniho obrazce v obrazové ohniskové roviné objektivu,
musi byt rastrovaci sonda v kazdém bodé preparatu na néj kolmé [1]. To je rozdil oproti
mikroskoptim SEM, kde z principu nemusi byt rastrovaci sonda kolmé na preparat, a
proto se pri rastrovani thel mezi ni a rovinou preparatu meéni. Pokud bude rastrovaci
sonda v kazdém misté preparatu na néj kolma, budou elektronové svazky rozptylené do
stejného sméru zobrazeny vzdy do jednoho bodu v difrakéni roviné (obrazové ohniskové
roviné objektivu), nezavisle na pozici rastrovaci sondy na preparatu. Tim se zajisti, ze
vsechny elektronové svazky rozptylené pod stejnym tthlem budou detekovany na stejném
detektoru a nebude tedy dochazet ke zméné kontrastu v zavislosti na pozici rastrovaci
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Obrazek 2.20: Vyznam parametru L - délka kamery. Obrazek prevzat a upraven z [1].

sondy na preparatu. Protoze v obrazové ohniskové roviné je uz umisténa objektivova
clona, na kruhové detektory zde uz nezbyva misto. Proto jsou tyto detektory umistény
v projekéni soustaveé. V mikroskopu je pak aktivni difrakéni méd, ktery zajistuje prenos
difrak¢éniho obrazce z obrazové ohniskové roviny objektivu na tyto kruhové detektory.
Pouzitim daného typu detektoru urcujeme kontrast. Detektor BF detekuje primy sva-
zek a vidime zobrazeni ve svétlém poli, detektor DF detekuje difraktované svazky a vidime
tedy obraz v tmavém poli. Nejvzdalenejsi detektor od optické osy HAADF detekuje elek-
trony rozptylené pod thlem veétsim nez 50 mrad. Z rovnice 2.5 pak lze vypocitat, ze
elektrony rozptylené pod takovymi tihly podstupuji nezanedbatelnou ztratu energie a roz-
ptyl je tedy nekoherentni. Nekoherentni rozptyl mimo jiné znamenad, Ze elektrony spolu
jiz neinterferuji a vysledny obraz je na rozdil od obrazu v médu TEM piimo interpreto-
vatelny [1, 15]. Protoze intenzita vysledného obrazce neni ovlivnénd interferenci, urcuje
ji predevsim soucet elektront, které dopadnou na dany detektor za urcity cas. Protoze je
podet téchto elektrontt imérny Z2 [15], je kontrast v obraze tvofeném detektorem HAADF
dan predevsim atomovou hmotnosti jednotlivych atomt, kterému se rika Z-kontrast.
Velikosti délky kamery lze pak ovlddat, jaka ¢ast rozptylenych elektronii dopadne na
jaky detektor. Pouzije-li se velka délka kamery, miize detektor DF velice snadno detekovat
i primy svazek a obraz z detektoru DF bude tedy reprezentovat zobrazeni ve svétlém poli.
Na detektor HAADF pak mohou dopadat i koherentné rozptylené elektrony, které mohou
ovlivnit vyslednou intenzitu jejich vzajemnou interferenci a vysledny obraz tedy nebude
zaviset predevsim na Z-kontrastu. Naopak snizenim délky kamery muzeme zajistit, Zze na
detektor HAADF budou dopadat opravdu jenom nekoherentné rozptylené elektrony.
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3.1. Zaklady krystalografie

Krystalografie je diilezitou soucasti prace s pevnymi latkami. Nékdy to nemusi byt na prv-
ni pohled zfejmé, ale krystalografické usporadani vykazuje vétsina kovovych, keramickych
a polovodicovych latek. Krystalické materialy vétsinou délime na monokrystaly, tedy ty,
které maji jediné krystalografické usporadani v celém svém objemu, a polykrystaly, jejichz
objem spolecné utvari agregaty mensich monokrystalua [15].

Kazda krystalova struktura se popisuje krystalovou mtizkou a béazi. Krystalovou mtiz-
ku 1ze definovat jako "usporadani nekone¢ného poctu bodi, z nichz kazdy ma stejné a
stejné orientované okoli” [15]. V krystalu lze poté definovat elementarni bunku jako rovno-
béznostén vymezujici nejmensi objem. Skladanim elementarnich bunék vedle sebe 1ze pak
vyplnit cely objem krystalu. Tvar elementarni bunky je dan elementarnimi translacnimi
vektory mrizky a, ba ¢, které mezi sebou sviraji thly «, 3 a . Celkem existuje 7 krystalo-
vych soustav a 14 Bravaisovych mrizek lisicich se umisténim baze v krystalové strukture
[15]. Béaze pak definuje pocet, typ a usporadani atomu v bazi, kterd je pak podle typu
Bravaisovy miizky umisténa v rozich (uzlové body), sténé nebo v objemu elementarni
bunky. Priklad trech typu kubické mrizky je na obrazku 3.1.

a) kubicka prostd b) kubicka objemové ¢) kubicka plosné
centrovana centrovana

Obrazek 3.1: Priklad typt kubické miizky. a) Kubickd miizka prostd, b) kubickd mfizka
objemové centrovand a c) kubickd miizka plosné centrovand. Prevzato a upraveno z [27].

Stejné jako lze pomoci vektori @, bacda jejich nasobkem celymi ¢isly u, v a w uréit
smér v krystalové strukture, lze pomoci téchto vektora a jejich ndsobku celymi ¢isly h, k
a [ (Millerovy indexy) uréit roviny krystalové struktury. Indexy h, k a [ se vypocitavaji
ze vzdalenosti priseciki roviny se zakladnimi vektory mrizky a, bac V pripadé kubické
prosté miizky (a = b = ¢, a = = ) lze kazdy index h, k a [ vypocitat jako prevracenou
hodnotu zminéné vzdalenosti, navic ale musi byt vsechny vysledné indexy vynasobeny
stejnym nejmensim celym ¢islem tak, aby vysledné indexy h, k a [ byly taktéz cela cisla.
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Tato rovina se pak oznacuje jako rovina (hkl) a soubor rovin rovnobéznych s touto rovinou
jako hkl.

Vzhledem k tomu, zZe cilem této prace bylo méreni germaniovych a zlatych nanostruk-
tur, které vytvari kubickou mrizku, bude nasledujici vyklad zjednodusen pouze na tyto
typy krystalové mtizky. Parametr krystalové mrizky bude tedy a ve vsech smérech a thly
mezi vektory @, bac jsou vzdy kolmé.

Pro vzdélenost d?,, mezi rovinami h,k a [ plati vztah [22]

CL2

2, =
hkl h2+k32+l2.

(3.1)

Urc¢it vzdélenosti pro zlato a germanium ale neni tak jednoduché, protoze oba tyto
prvky tvori plosné centrovanou kubickou miizku, v pfipadé germania je to navic struktura
se dvéma atomy v bazi, které vytvaii diamantovou strukturu (obr. 3.2).

a) fcc b) diamantova

|

-

/| '

Ve

Obréazek 3.2: Pohled na a) strukturu tvorenou kubickou miizkou plosné centrovanou a b)
diamantovou strukturu. Obrazek prevzat a upraven z [28].

Tabulka 3.1 udava skutecné vzdélenosti mezi rovinami {100}, {110} a {111} pro zla-
to (plosné centrovand kubickd mfizka) a germanium (diamantova struktura). Velikost
parametru miizky a pro zlato je 408 pm a pro germanium 566 pm [22].

Tabulka 3.1: Vzdélenosti mezi rovinami {100}, {100} a {111} ve 2D projekci.

Vzdélenost mezi rovinami
Au (a =408 pm) | Ge (a = 566 pm)
{100} a/2 =204 pm a/4 =142pm
{110} | v2a/4 =144pm | v/2a/4 = 200 pm
{111} | V/3a/3 =236pm | V3a/3 = 327pm

Roviny

Protoze je zobrazeni v transmisnim elektronovém mikroskopu projekci 3D objektu do
2D obrazu, mohou normaly dvou danych rovin pfi rizném tihlu natoc¢eni preparatu svirat
v 2D obraze rtzné uhly. Nasledujici tabulka 3.2 udava vsechny thly, které mohou svirat
norméaly rovin {100}, {110} a {111}.
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3.1. ZAKLADY KRYSTALOGRAFIE

Tabulka 3.2: Uhly mezi rovinami {100}, {110} a {111} ve 2D projekci.

’ Prvni rovina ‘ Druhé rovina ‘ Uhel mezi rovinami ‘

{100} {100} 0°, 90°
{100} {110} 45°,90°
{100} {111} 54,7°
{110} {110} 0°, 90°
{110} {111} 35,3, 90°
{111} {111} 0°, 70,6°

Na obrazcich 3.3 a 3.4 jsou pohledy na strukturu fcc a diamantovou strukturu, které
lze ocekavat pii zobrazovani téchto struktur v transmisnim elektronovém mikroskopu.
Pohledy jsou ukdzany na roviny {100}, {110} a {111}.
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3. GERMANIOVA NANOVLAKNA

b) rovina {100} kolma

a) rovina {100} rovnobézna na nakresnu
s nakresnou {100}
L | S S
. | N

d) rovina {110} kolma

c) rovina {110} rovnobézna na nakresnu
s nakresnou {110}
L | ] (| ]
L | ] L ]
. e f) rovina {111} kolma
e) rovina {111} rovnobezna na nakresnu

s nakresnou

<o 4T

\‘/

Obrazek 3.3: Pohled na zakladni roviny krystalové struktury fce. a) Rovina {100} je
rovnobézna s nakresnou, c) rovina {110} je rovnobézné s ndkresnou, e) rovina {111} je
rovnobézna s nédkresnou, b) rovina {100} je kolma k ndkresné, d) rovina {110} je kolma
k ndkresné a f) rovina {111} je kolma k ndkresné. V obrdzcich b), d) a f) jsou Sedou

tsecnou vyznaceny prislusné roviny. Obrazek prevzat a upraven z [28].
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. . b) rovina {100} kolma
a) rovina {100} rovnobezna na nakresnu

s nakresnou {100}

L d) rovina {110} kolma
c) rovina {110} rovnobezna na nakresnu

s nakresnou
{110}; l E 21

f) rovina {111} kolma
na nakresnu

e) rovina {111} rovnobézna
s nakresnou

Obréazek 3.4: Pohled na zakladni roviny diamantové krystalové struktury. a) Rovina {100}
je rovnobézna s nédkresnou, ¢) rovina {110} je rovnobéznd s nakresnou, e) rovina {111} je
rovnobézna s ndkresnou, b) rovina {100} je kolma k ndkresné, d) rovina {110} je kolma
k ndkresné a f) rovina {111} je kolma k ndkresné. V obrazcich b), d) a f) jsou Sedou
tsecnou vyznaceny prislusné roviny. Obrazek prevzat a upraven z [28].
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3. GERMANIOVA NANOVLAKNA

3.2. Koloidni zlata nanocastice (TEM)

V této praci budou analyzovany dva druhy struktur — zlaté nanocastice a germaniova
nanovlakna se zlatymi katalytickymi nanocasticemi. V prvnim piipadé byly zlaté nanocés-
tice piipraveny RNDr. Michaelou Simsikovou, Ph.D., v druhém pifpadé byla germaniova
nanovldkna se zlatymi katalytickymi ¢asticemi pripravena Ing. Tomésem Pejchalem.

Nejprve byla zméfena zlata nanocastice, jejiz krystalovou strukturou je mrizka fcc
s jednim atomem v bazi (obr. 3.2a). Pfiprava tohoto preparatu pro mikroskop TEM
nebyla slozita. Pomoci pipety se kapla kapka o objemu 1 ul koloidniho roztoku zlatych
nanocastic a vody na médénou mrizku s uhlikovou membranou. Po odpareni vody byl
preparat pripraven k méreni.

Meéteni probihalo v médu TEM. Velikosti a tvar téchto nanocastic byly rtizné. Na
obrazku 3.5a jsou vidét 3 takovéto nanocéastice. Prvni nanocéastice umisténd na tomto
obrazku vlevo nahote ma tvar podobajici se kouli. Druh& nanocastice umisténa uprostred
vypada jako trojhran se zaoblenymi rohy. Posledni nanocastice vpravo dole vypada opét
jako koule. Na pozadi tohoto obrazku je vidét uhlikovd membréna.

a) Zlaté nanocastice b) Vyfrez zelené oblasti vlevo

e, e e

b————— 10 nm Zorné pole: 10 nm

Obrazek 3.5: a) TTi zlaté nanocastice zobrazené v médu TEM. Vlevo nahofe nanocastice
podobajici se tvaru koule, uprostied nanocastice vypadajici jako trojhran, vpravo dole opét
koule, ktera zde neni zachycena cela. Zeleny ¢tverec znazornuje vytez, ktery je zobrazen
na pravém obrazku. b) Atomarni struktura zlata. Z obrazku lze vyéist periodicitu krysta-
lové mtize a vzdalenosti mezi jednotlivymi krystalovymi rovinami a atoméarnimi sloupci.
Obrézek byl zaostien tak, aby byly vidét tyto sloupce. Usecka 1 znadi krystalovou rovinu
{100}, tsecky 2 a 3 roviny {111}. Zeleny obdélnik znazornuje vyrez pro obrazek 3.7.

Na vsech nanocasticich je na prvni pohled ziejmy vliv rozptylového kontrastu. Za
predpokladu, Ze jsou tyto nanocéstice celé ze zlata, urcuje rozptylovy kontrast predevsim
tloustka téchto nanocastic. Protoze je obraz tvoren projekci trojrozmérného predmétu do
dvourozmérného obrazu, nelze s jistotou urcit teti rozmér této nanocastice, tedy tloustku.
Z rozptylového kontrastu je ale napiiklad u tfeti nanocéastice ztejmé, ze je u okraji svétlejsi
a tloustka je zde tedy mensi. Déle lze z rozptylového kontrastu rozpoznat, Ze se nanocastice
castecné prekryvaji. Nelze uz ale jednoduse urcit, kterd z nanocastic je nahore a ktera dole.
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70,6°
T {111}

™\ {111}

{100}

Obrazek 3.6: Pohled na krystalovou rovinu {110} krystalové struktury zlata (fcc). Znézor-
nény jsou krystalové roviny a jejich vzajemné vzdalenosti a uhly. Vzdalenost atomarnich
sloupctt v roviné {100} je 289 pm a v roviné {111} 250 pm. Pro zachovani prehlednosti
zustaly zakétovany pouze mezirovinné vzdalenosti.

Na obrazku 3.5b je vyTez vyznaceny na obrazku 3.5a zelenym c¢tvercem. V tomto
vyTezu je patrny fazovy kontrast. Obrazek byl zaostfen tak, aby ukazal co nejlepsi detaily,
nebyla tedy pouzita zddna konkrétni hodnota rozostieni (viz kap. 2.3.3). Uprostted tohoto
obrazku jsou vidét atomarni sloupce znazornéné svétlymi body. Podminka vzniku téchto
bodi je takova, ze atomarni sloupec musi byt rovnobézny s dopadajicim svazkem elektront.
Obvykle se proto preparat naklani do této polohy, v tomto konkrétnim pripadé ale ndklon
pouzit nebyl, nanocastice uz shodou okolnosti v této poloze byla.

Kromé atomarnich sloupci lze v tomto obrazku vidét v pravém hornim rohu neostrou
uhlikovou membranu a vlevo nahote ¢ast prvni nanocéstice, coz se projevuje mensi inten-
zitou v této oblasti a neostrym obrazem. Spodni ¢ast tohoto obrazku neni prilis ostra, lze
v ni ale pozorovat kratké ¢ary naznacujici smér urcité krystalové roviny.

Pro urceni krystalografické orientace této nanocéstice 1ze pouzit vzdalenosti mezi jed-
notlivymi atomarnimi sloupci, krystalovymi rovinami nebo ihly mezi témito rovinami. TTi
ziejmé krystalové roviny na obrazku 3.5b jsou znazornény zelenymi tiseckami. Zmétenim
uhli mezi jednotlivymi krystalovymi rovinami dostaneme hodnoty uvedené v tabulce 3.3.

Tabulka 3.3: Zmérené a teoretické tthly mezi krystalovymi rovinami koloidni nanocastice.

Roviny v | Odpovidajici | Zméreny | Teoreticky

obrézku index rovin tihel [°] tihel [°] Odehylka [%]
12 {100} - {111} | 53,7 54,7 1,9
2.3 (111} - {111} | 716 70,6 14
31 (111} - {100} | 547 54,7 0,0

Hodnotam thlia z tabulky 3.3 se blizi pohled na teoretickou krystalovou strukturu na
obrazku 3.6. Porovname-li teoretické hodnoty pro tento pohled se zmérenymi hodnotami
(viz tab. 3.3), dostaneme shodu, ktera se 1i$i maximalné o 2 %. Podle vzajemnych thlu
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3. GERMANIOVA NANOVLAKNA

204 pm |

Obrézek 3.7: Obdoba obrazku 3.6 s tim rozdilem, ze teoreticka krystalova struktura zlata
byla nahrazena vyrezem z obrazku 3.5. Porovnani s obrdzkem 3.6 ukazuje dokonalou
shodu. Vyznacené hodnoty jsou teoretické.

mezi krystalovymi rovinami lze tedy potvrdit stejnou krystalografickou orientaci mérené
nanocastice s teoretickym predpokladem na obrazku 3.6.

Zmétenim vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci v jednotlivych rovinach dostaneme
hodnoty uvedené v tabulce 3.4.

Tabulka 3.4: Zmétené a teoretické vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci koloidni nanocas-
tice.

Rovina v | Odpovidajic Zmérena Teoreticka

obrazku index vzdélenost [pm] | vzdalenost [pm] Odchylka [%]
1 {100} 293 289 1.4
2 {111} 251 250 0.4
3 {111} 248 250 0,8

Budeme-li uvazovat stejny teoreticky predpoklad, tedy strukturu na obrazku 3.6, mu-
zeme pro tento pohled vypocitat vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci v jednotlivych krys-
talovych rovinach. Doplnénim téchto hodnot do tabulky 3.4 1ze zjistit, Ze se zmérené hod-
noty lis{ od teoretickych hodnot maximélné o 1,4 %, coz muzeme povazovat za potvrzeni
predeslého vysledku. Z téchto dvou méteni lze tedy potvrdit, Ze struktura na obrazku 3.5
s jistotou odpovida struktufe na obrazku 3.6.

Provedeme-li vyrez z obrazku 3.5b vyznaceny zelenym obdélnikem a ptekryjeme-li
s nim teoretickou krystalovou strukturu na obrazku 3.6, dostaneme obrazek 3.7. Na ném
lze vidét shodu mezi teoretickou a zmétrenou strukturou.

Z takto presného urceni orientace krystalové mriize l1ze pak jednoduse uréit i sméry
kolmé na smér pohledu na tuto strukturu v obrazku 3.7.
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3.3. Prvni germaniové nanovlikno (TEM)

Germaniové nanovlakno méa krystalovou strukturu fcc s dvouatomovou bazi, tvori tedy
diamantovou strukturu viditelnou na obrazku 3.2 b). Na jednom jeho konci je zlata kata-
lyticka nanocastice, ktera slouzi jako katalyzator pri pripravé téchto nanovlaken. Piiprava
preparatu probihala obdobné jako v pripadé zlatych nanocastic, misto vody byl ale roz-
tok tvoren isopropylalkoholem. Predpokladany smér riustu germaniového nanovldkna byl
<110> (normadla k roviné {110}), s mensi pravdépodobnosti pak smér <111> (norméla
k roviné {111}).

a) SEM b) TEM

Obrézek 3.8: Srovnéani zobrazeni germaniového nanovldkna ve dvou riiznych elektronovych
mikroskopech. a) Zobrazeni pomoci mikroskopu SEM, detekce sekundérnich elektroni.
b) Zobrazeni pomoci mikroskopu TEM, zobrazovaci méd TEM. Zelené jsou vyznaceny
oblasti, které jsou zobrazeny na obrazcich 3.9 (oblast 1) a 3.12 (oblast 2).

Nanovldkno bylo nejprve nalezeno v rastrovacim elektronovém mikroskopu FEI Verios
460L pti detekci sekundarnich elektronu (obr. 3.8a), poté bylo zobrazeno transmisnim
elektronovym mikroskopem v médu TEM (obr. 3.8b). Srovnanim kvality téchto obrazki
lze jednoznac¢né vidét vice detail v mikroskopu TEM.

V mikroskopu SEM m4 zlatd nanocastice nejvyssi intenzitu, protoze emituje nejvice
sekundarnich elektronti, zatimco v mikroskopu TEM je zlata nanocastice tmava, protoze
zlato mé vétsi atomovou hmotnost nez germanium (Zx,=79, Zg.=32). Obrazek 3.8b je
tedy tvoren predevsim rozptylovym kontrastem.

Priblizenim nanovlakna v mikroskopu TEM do prvni zelené ¢tvercové oblasti na obraz-
ku 3.8b dostaneme obrazek 3.9a. Na tomto obrazku jsou na prvni pohled ziejmé tmavé
oblasti na nanovlaknu, coz jsou zlaté nanocastice, které ziistaly na povrchu naovldkna
pfi jeho rustu. Pro uréeni krystalografického sméru nanovldkna (zelena sipka v obrazcich
3.9) je nezbytné nalezeni atomdarnich sloupcii, v horsim piripadé postaci pouze nalezeni
krystalovych rovin.

Po provedeni vytezu ze ¢tvercové oblasti na obrazku 3.9a dostaneme obrazek 3.9b.
Z néj jsou patrné pouze krystalové roviny, atomarni sloupce nejsou nikde rozeznatelné.
Zelena tsecka pak znaci oblast, ze které byl vytvoren profil na obrazku 3.10. Z toho-
to profilu lze velmi pfesné zmé&fit a vypocitat vzdalenosti mezi jednotlivymi rovinami!.

1V této praci byl profil pouzit vzdy ke zméfeni vzdalenosti krystalovych rovin nebo atomérnich sloupecti,
pokud nebude uvedeno jinak.
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a) Detail nanovlakna b) Vyrez - roviny (111)

Obrézek 3.9: a) Detail nanovldkna na obrazku 3.8b z oblasti oznacené éislem 1. Sipka
oznacuje smér rustu nanovlakna, vyznacena ctvercova oblast je vyTfez na obrazku vpravo.
b) Sipka opét oznacuje smér riistu nanovlakna, tsecka znazornuje profil na obrazku 3.10.
Vzdalenost mezi viditelnymi rovinami je 333 pm, coz odpovida vzdéalenosti mezi krysta-
lovimi rovinami {111}. Uhel mezi normalou téchto rovin a smérem riistu je 33,7°. Smér
ristu tedy odpovida sméru <110>.

200F

Voo

Stupen sedi

100F

L P PR R R S I T T PR S R P
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3
Vzdalenost [nm]

Obrézek 3.10: Profil z obrazku 3.9b vyznaceny tseckou. Profil slouzi k presnému odméteni
vzdalenosti mezi rovinami na obrazku 3.9. V tomto pripadé vzdalenost mezi jednotlivymi
rovinami byla 333 pm.

V pripadé obrazku 3.9 je zmérena vzdéalenost mezi krystalovymi rovinami rovna hodnoté
338 pm.

Porovnanim s teoretickymi hodnotami z tabulky 3.1 je tato hodnota nejblize teoretic-
ké hodnoté 327 pm pro vzdédlenost mezi krystalovymi rovinami {111}. Roviny na obraz-
ku 3.9b jsou tedy s nejvyssi pravdépodobnosti roviny {111}. Normadla téchto rovin svira
se smérem rustu nanovldkna thel 33,7°. Porovnanim této hodnoty s teoretickymi hodno-
tami hlu mezi krystalovymi rovinami v tabulce 3.2 dostdvame nejblizsi shodu s thlem
35,3° ktery je mezi rovinami {110} a {111}. Na zdkladé téchto hodnot lze tedy uréit
smér rustu nanovladkna jako <110>. Na obrazku 3.11 pak lze vidét teoreticky pohled na
diamantovou strukturu s vyznacenym krystalografickym smérem rtstu nanovlakna, kterd
by méla odpovidat pozorované krystalografické strukture.

Pro dalsi analyzu bylo nanovlakno naklonéno tak, aby byly vidét jiné krystalové roviny
nez na obrazku 3.9. Na obrazku 3.12a lze vidét detail tohoto naklonéného nanovldkna,
ktery byl porizen z druhé ¢tvercové oblasti na obrazku 3.8b.

Vzdélenost mezi rovinami na obrazku 3.12b je 222 pm. Porovnanim s teoretickymi
hodnotami z tabulky 3.1 se tato hodnota nejvice blizi hodnoté 200 pm pro roviny {110}.
Uhel mezi normélou rovin z obrazku 3.12b a smérem ristu nanovlgkna je 2°. Protoze
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Obréazek 3.11: Pohled na diamantovou strukturu odpovidajici struktufe na obrazku 3.9b,
kde viditelné krystalové roviny odpovidaji rovindm {111} a krystalografickému sméru
rastu <110>. Sipka oznacuje smér rustu nanovlakna.

a) Detail nanovlakna b) Vyrez |0V|ny (110)

m;,

f/ f;/; 1

Zomé pole 10 nm

Obrézek 3.12: Nanovldkno naklonéné o urcity nespecificky thel. a) Detail druhé ¢tvercové
oblasti z obrdzku 3.8b. b) Vytez ¢tvercové oblasti z obrazku vlevo. Sipka oznacuje smér
rustu nanovldkna. Vzdélenost mezi rovinami odpovida rovindm {110}.

byl preparat v tomto pripadé naklonén, mohl se mirné zménit i smér nanovlakna vici
prvnimu snimku na obrazku 3.8b. Navic nelze v tomto obrazku presné¢ odmérit smeér
ristu nanovldkna, protoze jeho hrana neni zietelné rozeznatelnd. Odchylku 2° mizeme
tedy brat jako zanedbatelnou a s velkou pravdépodobnosti potvrdit predesly vysledek,
tedy to, ze nanovlakno rostlo ve sméru <110>.
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3.4. Druhé germaniové nanovlakno (STEM)

Druhé nanovlédkno bylo méreno pomoci médu STEM. Tato metoda byla pouzita predevsim
pro srovnani kvality se zobrazovacim moédem TEM a pro zjisténi moznosti vyhodnocovani
téchto obrazkt. Veskery zaznam probihal pomoci detektori BF a HAADF. Zkoumané
nanovlakno je vidét na obrézcich 3.13a a 3.13b.

a) STEM - svétle pole (BF) b) STEM - tmave pole (HAADF)

0,5 pm ‘

c) STEM - svétlé pole (BF) d) STEM - tmaveé pole (HAADF

50 nm

Obrazek 3.13: Germaniové nanovlakno zobrazené pomoci médu STEM. Obrazky a) a c)
jsou zobrazeny ve svétlém poli (detektor BF), obrazky b) a d) jsou zobrazeny v tmavém
poli (detektor HAADF'). Obrazky c¢) a d) jsou pofizeny z oblasti vyznacené v obrazku a).
V obrézku c) je vyznacena oblast ze které byl porizen obrézek 3.14.

Z obrazku je na prvni pohled patrny rozdil mezi zobrazenim ve svétlém poli a v tma-
vém poli. Zlata tézka nanocéstice je ve svétlém poli tmava, protoze rozptyluje vétsinu
elektronovych svazki, které jsou zachyceny na detektor HAADF a v tmavém poli je tedy
zlatd nanocastice svétla. Naopak pozadi tvorené predevsim uhlikovou membranou neroz-
ptyluje témér zadné elektrony, proto je intenzita pozadi v tmavém poli nizka a vétSina
elektronovych svazki je tak zachycena na detektor BF.

Obréazky 3.13c a 3.13d ukazuji priblizené nanovldakno na rozhrani mezi zlatem, germa-
niem a pozadim. Germaniové nanovlakno bylo opét méreno na jeho okraji, kde by mélo
mit mensi tloustku, aby byla kvalita zobrazeni vyssi a byly rozeznatelné atoméarni sloupce,
pripadné roviny. Na obrazku 3.13c je vyznacena pozice, ve které bylo nanovlakno méteno
a ze které byla urcovana jeho krystalograficka orientace. Snimek z této oblasti je zobrazen
na obrazku 3.14.
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Na ném je vidét krystalova struktura germania tvorend atomarnimi sloupci. V zobra-
zeni ve svétlém poli jsou tmavé atomy na svétlém pozadi, v zobrazeni ve tmavém poli
jsou atomy svétlé zobrazené na tmavém pozadi. Porovnanim téchto dvou zobrazeni 1ze
vidét, ze zobrazeni v tmavém poli vykazuje o néco lepsi hodnotu kontrastu nez zobrazeni
ve svétlém poli. Odecet vzdalenosti mezi atomy v jednotlivych rovinach je tedy vhodnéjsi
provést ze zobrazeni v tmavém poli.

a) STEM - svété pole (BF) b) STEM - tmavé pole (HAADF)

2 nm

Obrazek 3.14: Detail struktury z oblasti vyznacené na obrazku 3.13c. Zelena Sipka znaci
smér rustu nanovldkna. Usecky 1, 2 a 3 znadi roviny, které byly pouzity pro méreni. a)
Zobrazeni ve svétlém poli (BF), b) zobrazeni v tmavém poli (HAADF).

Na obrazku 3.14b je zelenou sipkou vyznacen smér riistu nanovldkna, ktery byl urcen
z obrazku 3.13a. Nanovlakno nebylo v priibéhu méreni naklanéno, ur¢eni sméru rastu by
meélo byt tedy presné. V obrazku 3.14b jsou vyznaceny zfejmé roviny. Zmérenim uhli
mezi jednotlivymi krystalovymi rovinami dostaneme hodnoty uvedené v tabulce 3.5.

Tabulka 3.5: Zmeérené a teoretické tihly mezi krystalovymi rovinami druhého germaniového
nanovlédkna. Prvni uvazovany pripad (obr. 3.15a).

Roviny v | Odpovidajici | Zméreny | Teoreticky

obrazku index rovin thel [°] thel [°] Odehylka []
12 {111} - {111} 63 60 18
2-3 {111} - {111} 54 60 11,1
3-1 {111} - {111} 63 60 4.8

Ze zmérenych hodnot 1hli je zfejmé, ze se krystalova struktura nejvice podoba teo-
retické struktufe na obrazku 3.15a. Dosazenim teoretickych hodnot hlti mezi rovinami
pro tuto strukturu do tabulky 3.5 a porovnanim se zmérenymi hodnotami si 1ze vSimnout
pomérné velké odchylky o velikosti az 11,1 %.

Druhou metodou jak zjistit krystalografickou orientaci pozorované struktury je zméreni
vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci v jednotlivych rovinach. Vysledné zmétené hodnoty
jsou uvedeny v tabulce 3.6, spolecné s teoretickymi hodnotami predpokladané struktury

7 obrazku 3.15a.
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3. GERMANIOVA NANOVLAKNA
a) pohled ve sméru <111> b) pohled ve sméru <110>

{110} {110}

{100}

Obréazek 3.15: a) Prvni teoreticka struktura k ptipadu na obrazku 3.14b. Uhly mezi rovi-
nami jsou ve vsSech pripadech 60°, vzdalenosti mezi atomy v jednotlivych rovinach jsou
ve vsech pripadech 200 pm. b) Druhd teoretickd struktura k pripadu na obrazku 3.14b.
Uhly mezi rovinami jsou vyznaceny v obrazku, vzdalenosti mezi atomy v rovindch {111}
jsou 349 pm, v rovindch {100} pak 400 pm. Zelend Sipka ukazuje smér ristu nanovldkna
v pripadé obrazku 3.14.

Tabulka 3.6: Zmérené a teoretické vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci druhého germani-
ového nanovldkna. Prvni uvazovany ptipad (obr. 3.15a)

Rovina v | Odpovidajict Zméfend Teoreticka

obrazku index vzdélenost [pm] | vzdalenost [pm] Odchylka [%]
1 {111} 277 200 278
2 {111} 283 200 29,3
3 {111} 265 200 245

Z tabulky 3.6 je vidét, ze zméfené hodnoty se od teoretickych hodnot lisi az o 30 %.
Dosavadni vysledky tedy naznacuji, ze by mohl byt Spatny teoreticky predpoklad, kte-
rym je struktura na obrazku 3.15a. Dalsi mozné teoretickd struktura, kterd se podobd
meérené strukture, je na obrazku 3.15b. Vypocitame-li teoretické hodnoty thli mezi rovi-
nami pro tento pripad a pouzijeme-li jiz zmérené hodnoty hli mezi rovinami, dostaneme
tabulku 3.7.

Tabulka 3.7: Zmérené a teoretické thly mezi krystalovymi rovinami druhého germaniového
nanovldkna. Druhy uvazovany pripad (obr. 3.15b).

Roviny v | Odpovidajici | Zméieny | Teoreticky Odchylka [%]
0

obrazku index rovin thel [°] thel [°]
12 {100} - {111} 63 54,7 13.2
23 {111} - {111} 54 70,6 30,7
31 (111} - {100} 63 54,7 13,2
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7 této tabulky je patrné, ze se zmérené hodnoty opét znacné lisi od teoretickych hodnot.
V prvnim uvazovaném pripadé to byla odchylka priblizné 5-10 %, v tomto pripadé je
velikost odchylky priblizné 10-30 %. Z téchto dvou uvazovanych piipadi se tedy prvni jevi
jako pravdépodobnéjsi. Vypocétem teoretickych vzdalenosti atomarnich sloupcti v danych
rovinach a uvazovanim predeslych zmérenych vysledki dostaneme nasledujici tabulku 3.8.

Tabulka 3.8: Zmérené a teoretické vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci druhého germani-
ového nanovldkna. Druhy uvazovany piipad (obr. 3.15b).

Rovina v | Odpovidajici Zmérena Teoreticka

obrazku index vzdélenost [pm] | vzdalenost [pm] Odchylka [%]
1 {111} 277 349 26,0
2 {111} 283 349 23,3
3 {100} 265 400 50.9

Tato tabulka opét ukazuje velkou odchylku mezi teoretickymi a zmérenymi hodno-
tami vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci pro vsechny tri uvazované roviny. V prvnim
uvazovaném piipadé se velikost odchylky pohybovala v rozmezi 25-30 %, v tomto pripadé
se odchylka pohybuje v rozmezi priblizné 25-50 %. Z téchto dvou uvazovanych pripadi
(obr. 3.15) se tedy zmérené hodnoty vice blizi prvnimu piipadu, odchylky jsou ale v obou
pripadech znacné.

Hledanim dalsich moznych pohledi na diamantovou strukturu zjistime, ze uz zadny
jiny pohled ani zdaleka neodpovida zmérenych hodnotam. S jistotou to tedy musi byt
jedna ze struktur na obrazku 3.15. Na druhé struktufe si Ize vSimnout, Ze jeji roviny nejsou
v tomto pohledu presné definovany. Roviny {111} maji nepravidelnou vzdalenost mezi
jednotlivymi atomy a u rovin {100} nelze presné definovat jejich mezirovinnou vzdalenost.
Mimo jiné zméfend struktura (obr. 3.14) vykazuje symetrické usporaddni atomu jako
prvni uvazovany pripad. S pfihlédnutim ke zmérenym hodnotam by se dalo tedy fici, ze
struktura na obrazku 3.14 s nejvyssi pravdépodobnosti odpovida prvnimu uvazovanému
pripadu, tedy struktufe na obrazku 3.15a. Pro tento pripad vychazi smér ristu nanovlakna
<110>. To souhlasi i s ocekdvanym smérem ristu. Pro druhy uvazovany pripad by byl
smér ristu nanovlakna <100>.

Velkd odchylka ve zmérenych vzdalenostech mezi atomy je ale nezanedbatelna. Ta
mohla byt zplisobena Spatnym zkalibrovanim moédu STEM. V budoucnu proto bude v
tomto médu ovérena jeho kalibrace za pouziti kalibra¢niho vzorku.
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3. GERMANIOVA NANOVLAKNA

3.5. Treti germaniové nanovlikno (TEM, difrakce)

Posledni nanovlakno, které bylo meéreno, je vidét na obrazku 3.16. Nejprve bylo opét
nalezeno v mikroskopu SEM. Vybrano bylo kviili jeho umisténi na uhlikové membrané
a kvili pozici zlaté nanocastice. Cilem bylo vytvoreni jednoduchého difrakéniho obrazce,
ktery by byl jasné interpretovatelny. K dosazeni tohoto cile bylo potieba, aby se zlata
nanocastice neprekryvala s germaniovym nanovldknem. Vyhodou tohoto nanovlakna navic
bylo, ze se zlata nanocastice nachazela nad dirou v uhlikové membrané, vysledny difrakéni
obrazec by tak tvorilo pouze zlato.

Obrazek 3.16: Germaniové nanovlakno zobrazené médem TEM. Vyhodou tohoto nano-
vldkna je umisténi jeho zlaté nanocastice mimo germaniovou ¢ast nanovlakna. Navic je
tato nanocastice umisténa nad dirou v uhlikové membrané. Diky tomu je mozné ziskat
jednoduse interpretovatelnou difrakci z ¢asti zlaté nanocastice.

V tomto pripadé bylo zkoumané nanovlakno jako jediné cilené naklonéné do takové
polohy, aby byly pri méreni v médu TEM jasné vidét atomarni sloupce. Naklon byl pro-
veden podle krajni ¢asti zlaté nanocastice. Pozice této Casti je vyznacena na obrazku 3.16
oblasti 1. Tato ¢ast byla vybrana, protoze se predpokladala nizsi tloustka u kraje této
nanocastice a zlato bylo vybrano kvili tispéchu méreni prvni nanocastice v kapitole 3.2.
Vysledny snimek ze zkoumané oblasti je vidét na obrazku 3.17.

V obrazku je na prvni pohled viditelnd hranice zlaté nanocastice a vakua. Pti blizsim
pohledu si 1ze v§imnou svétlych atomarnich sloupcti na tmavém pozadi. Tyto atomarni
sloupce jsou tvoreny atomy zlata umisténymi rovnobézné s dopadajicim svazkem elektro-
nt. V obrazku jsou vyznaceny roviny, které poslouzily k identifikaci krystalové struktury
této casti zlata. Zmérenim vzajemnych thlt mezi vyznacenymi rovinami pak dostavame
hodnoty uvedené v tabulce 3.9.
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3.5. TRETI GERMANIOVE NANOVLAKNO (TEM, DIFRAKCE)

Obrézek 3.17: Svétlé atomarni sloupce zlata na tmavém pozadi ziskané z krajni ¢asti zlaté
nanocastice vyznacené na obrazku 3.16 oblasti 1. Nanocéstice byla pfed mérenim naklo-
néna do idealni polohy, aby bylo mozné rozlisit jednotlivé atomarni sloupce. V obrazku
jsou vyznaceny roviny, které byly pouzity pro urceni této krystalové struktury.

Tabulka 3.9: Shrnuti vysledki thlt mezi atomarnimi rovinami druhého germaniového
nanovlékna.

Roviny v | Odpovidajici | Zméreny | Teoreticky

obrézku | indexrovin | thel [F| | hel [f] | Odchylka %)
1-2 {100} - {111} 54 54,7 1,3
2.3 {111} - {111} 68 70,6 3,8
3-1 {111} - {100} 58 54,7 5,7

Zmérené vzajemné thly mezi rovinami naznacuji pohled na teoretickou strukturu, kte-
ra je na obrazku 3.18a. Dosadime-li teoretické hodnoty do tabulky 3.9 a porovname se
zmérenymi hodnotami, dostaneme odchylku ptiblizné 1-6 %. Zmérené hodnoty se tedy
pomérné dobte shoduji s teoretickymi hodnotami, ale ne iplné presné. V pripadé tietiho
zméreného thlu je odchylka od teoretické hodnoty skoro 3°, kterd ale vzhledem ke kvalité
obrazku nemiize byt zptisobena nejistotou zptsobenou odec¢tem hodnot. Protoze prvni
a treti zméreny thel by mél byt stejny, ale neni, neméla by tato chyba byt zptisobena
kalibraci méritka mikroskopu v tomto médu. V nasledujici tabulce pak lze vidét zmeé-
fené vzdalenosti mezi atomarnimi sloupci v jednotlivych rovinach, spolu s teoretickymi
hodnotami struktury z obrazku 3.18a.
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3. GERMANIOVA NANOVLAKNA

Tabulka 3.10: Shrnuti vysledkt vzdalenosti mezi atomy druhého germaniového nanovlak-
na.

Rovina v | Odpovidajici Zmérena Teoreticka

obrazku index vzdélenost [pm] | vzdalenost [pm] Odchylka [%]
1 {100} 315 939 9.3
2 {111} 290 250 138
3 {111} 275 250 0.1

Zde lze pozorovat opét odchylku mezi zméfenymi hodnotami a teoretickymi hodnotami
o velikosti kolem 10 %. Druhé a tfeti zméfend hodnota by méla byt alespon stejnd, ale
tomu tak neni.

70,6°
{111} {111} b) {110}
]
1001 — {110}

{110}

Obréazek 3.18: Teoretické pohledy na krystalovou strukturu miizky fcc. Piipad a) nastava
pri pohledu ve sméru <110>. PTi tomto pohledu jsou vzdélenosti mezi atomy v roviné
{100} rovny 28 pm, v roviné {111} jsou pak atomy od sebe vzdaleny 250 pm. Pfipad b)
je pak pohled ve sméru <111>. Pri tomto pohledu jsou vzdéalenosti atomu v jednotlivych
rovinach rovny hodnoté 144 pm.

V tomto bodé prichazi na fadu zpochybnéni predpovézené teoretické struktury na
obrazku 3.18a. Z mrizky fcc se zmeérené strukture podoba jesté pohled na teoretickou
strukturu na obrazku 3.18b. Zde jsou atomy v jednotlivych vyznacenych rovinach od
sebe vzdaleny 144 pm ve vsech tfech pripadech. Zmérenym hodnotam jsou tedy jesté vice
vzdaleny nez v prvnim uvazovaném pripadé a navic jsou vSechny tii teoretické hodnoty
stejné, coz se o zmérenych hodnotéach fici nedd. Pohledem na teoretické tihly o velikosti
60° mezi vSemi vyznacenymi rovinami lze vidét, ze pro tento pripad se zmérené thly opét
1is{ vice nez v prvnim pripadé. Z téchto dvou predpovézenych struktur (obr. 3.18) se tedy
jevi jako pravdépodobnéjsi prvni pripad. Bohuzel at se podivame na mrizku fcc jakkoliv
jinak, nikdy nedostaneme lepsi shodu pro zmérenou strukturu z obréazku 3.17 nez v prvnim
uvazovaném pripadeé.

Dalsi moznosti jak urcit krystalografickou orientaci pozorované struktury je provedeni
difrakce rovnobézného svazku elektronti v misté zajmu. Provadét lokalni difrakei ma vyho-
du v tom, ze vysledny difrakéni obrazec se sklada pouze z difraktovanych svazki z daného
mista a interpretace difrakéniho obrazce je pak jednodussi. Pro vybér lokalniho mista a
omezeni ostatnich difraktovanych svazkii se provadi selekéni clonou. Ta byla pouzita i
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3.5. TRETI GERMANIOVE NANOVLAKNO (TEM, DIFRAKCE)

v tomto pripadé a difrakce byla provedena pouze z nejkrajnéjsi zlaté ¢asti podobné na
obrazku 3.17. Vysledny difrakéni obrazec je vidét na obrazku 3.19.

Obrézek 3.19: Difrakéni obrazec ziskany difrakei rovnobézného svazku elektront na krajni
casti zlata vyznacené na obrazku 3.16 oblasti 1. Zlata nanocastice byla pred mérenim
naklonéna do idealni polohy pro difrakci. V obrazku jsou k jednotlivym difrakénim bodim
ptifazeny jejich vzdalenosti v redlném (primém) prostoru. Podle téchto hodnot jsou pak
urceny indexy prislusejicich krystalovych rovin. Zobrazeny jsou i tthly mezi jednotlivymi
body, které odpovidaji thliim mezi prislusejicimi rovinami.

7 difrakéniho obrazce jsou patrné difrakéni body, které podstoupily difrakei na zlaté
nanocastici. Odmérenim vzdalenosti dvou protéjsich bodt, podélenim této hodnoty fak-
torem 2 a prevracenim vysledné hodnoty (1/x kde x je vyslednd hodnota) dostaneme
vzdélenost mezi krystalovymi rovinami v readlném (pfimém) prostoru. Tyto hodnoty jsou
vepsany do difrakéniho obrazce ke kazdému bodu a z porovnani s teoretickymi hodnotami
jsou prirazeny i roviny odpovidajici témto vzdalenostem. Znazornény jsou i zmérené thly
mezi danymi body odpovidajici thlim mezi pritazenymi rovinami. Vzdéalenosti mezi rovi-
nami zmétené z difrakéniho obrazce a teoretické hodnoty pro strukturu na obrazku 3.18a
jsou uvedeny v tabulce 3.11.

Tabulka 3.11: Shrnuti vysledki vzdélenosti mezi rovinami tfetiho germaniového nanovlak-
na.

Rovina v | Odpovidajici Zmérena Teoreticka

obrazku index vzdélenost [pm] | vzdalenost [pm] Odchylka [%]
1 {100} 197 204 3.6
2 {111} 230 236 2.6
3 { 111 } 228 236 3,5
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Vysledné hodnoty mezirovinnych vzdélenosti jsou velmi blizké teoretickym hodnotam.
Zmérené hodnoty jsou sice vsechny o néco mensi nez teoretické hodnoty, to ale v tomto
pripadé muze byt zptisobeno nepresnou kalibraci méritka pred ode¢tem samotnych hodnot.
Rozdil zméfenych hodnot v rovinach {111}, které by mély byt stejné, se da povazovat za
chybu zptisobenou jejich nepresnym odec¢tem. Néasledujici tabulka 3.12 udava dhly mezi
rovinami které byly zméreny z difrakéniho obrazce, spolecné s teoretickymi hodnotami
struktury na obrazku 3.18a.

Tabulka 3.12: Shrnuti vysledk 1hlt mezi rovinami tfettho germaniového nanovldkna.

Roviny v | Odpovidajici | Zméteny | Teoreticky

obrazku index rovin tihel [°] thel [°] Odehylka [%]
12 {100} - {111} | 552 54,7 0,0
23 | {111} - {111} | 704 70,6 0,3
31 (111} - {100} | 54,4 54,7 0,6

Porovnanim zmétenych hodnot ihli mezi rovinami s teoretickymi hodnotami z obréaz-
ku lze vidét prakticky dokonalou shodu mezi témito thly. Odchylky 1ze opét povazovat
za nejistotu zptisobenou odec¢tem hodnot.

7 predchozich zavért vzeslych z méteni difrakce lze s velkou jistotou potvrdit, ze zlata
nanocastice v obrazku 3.17 odpovida strukture zobrazené na obrazku 3.18a.

Dalsi méteni probihalo na rozhrani zlaté nanocastice, germaniové ¢asti nanovlakna a
pozadi. Tato oblast je vyznacena na obrazku 3.16 oblasti 2. Vysledny snimek z této oblasti
lze vidét na obrazku 3.20. Pti tomto zobrazovani uz nanovlakno nebylo nijak dodatecné
naklanéno. Pii méfeni se zachovala vychozi pozice nalezena pti predeslych métenich.

Obrazek 3.20: a) Rozhrani zlaté nanocastice, germaniového nanovlakna a pozadi ziskané
z oblasti 2 vyznacené na obrazku 3.16. b) a ¢) jsou vyfezy vyznacené na obrazku a). Zelen4
sipka ukazuje smér rustu nanovlakna.

Na obrazku 3.20a je vidét zminéné rozhrani. Ve vytezu z oblasti b) jsou viditelné krys-
talové roviny. Zmétenim jejich vzdalenosti dostaneme hodnotu 201 pm. Ta skoro presné
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odpovida teoretické hodnoté 200 pm pro vzdalenosti mezi rovinami {110}. Uhel mezi
normalou meérenych rovin a smérem rustu nanovlakna je 6°. Predpoklddana hodnota je
pritom 0°. Tato odchylka pravdépodobné vznikla z porovnavani dvou smeért z ruznych
obrazk. Smér rastu nanovlakna byl uréen z obrazku 3.16, zatimco smér ristu krysta-
lovych rovin byl uréen z obrazku 3.20. Pokud doslo ke zméné polohy nanovldkna mezi
mérenimi, mohlo dojit k jeho jiné orientaci na zminénych obréazcich, coz by vedlo i ke
zméné vypocitané hodnoty thlu mezi normélou rovin {110} a smérem ristu nanovlakna.
Kromé toho mohly byt krystalové roviny v této oblasti ovlivnény rozhranim zlato/germa-
nium/vakuum. Rozhrani zlato/germanium je vidét na obrazku 3.20c. Kromé toho thel 6°
neodpovidd zddnému thlu mezi zdkladnimi rovinami {100}, {110} ani {111}. Vzhledem
k presné shodé teoretické a zmérené vzdalenosti mezi rovinami {110} a zfejmé shodé této
roviny s orientaci ristu nanovladkna lze ur¢it smeér ristu nanovladkna jako smér <110>.

Obrézek 3.21: Dvojcaténi vzniklé v krystalové strukture zlaté nanocastice. Zelenymi tisec-
kami jsou znazornény dvé z mnoha rovin dvojcaténi viditelnych v tomto obrazku.

Protoze v pribéhu méreni byly na zlaté nanocastici vidét krystalové poruchy, byl na
zavér vytvoren jesté snimek téchto poruch (obr. 3.21). Pri detailnéjsim pohledu jsou na
obrazku vidét roviny, které oddéluji oblasti s mirné odlisnou krystalografickou orientaci.
Tomuto krystalografickému defektu se ika dvojcaténi a roviny oddélujici tyto oblasti se
nazyvaji jako roviny dvojc¢aténi. I pTesto, ze urceni jejich pfesné polohy neni z tohoto
obrazku prilis zfejmé, jsou pro predstavu dvé z nich znazornény zelenymi tiseckami primo
v obrazku.
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Zaver

Tato préace se zabyva popisem transmisniho elektronového mikroskopu s diirazem na kva-
litu zobrazovani, predevsim popisem jeho dilezitych prvki a dvou zakladnich zobrazova-
cich modi a naslednou analyzou a vyhodnocovanim krystalové struktury polovodic¢ovych
nanovlaken s diirazem na urceni jejich krystalografického sméru ristu.

Popis transmisniho elektronového mikroskopu odpovida predevsim popisu mikrosko-
pu FEI Titan Themis, byl ale bran zretel i na obecnéjsi popis ktery by se dal vztahnout
i na podobné typy mikroskopii. V teoretické casti je v kapitole 2.1 nejprve vysvétlen
rozdil mezi zobrazovacim médem TEM a zobrazovacim médem STEM a vysvétlen roz-
dil ve zptisobu vzniku obrazu. Nasleduje kapitola 2.2 s podrobnym popisem konstrukce
transmisniho elektronového mikroskopu se dirazem kladenym na vyslednou kvalitu zob-
razovani. Jsou popsany zakladni typy elektronovych trysek a vysvétleno, proc¢ jsou pro
zobrazeni ve vysokém rozliSeni vhodnéjsi autoemisni elektronové trysky FEG. Podrobné
je popsan trikondenzorovy osvétlovaci systém, jez primo ovliviiuje vyslednou kvalitu do-
padajiciho svazku elektronti na pozorovany preparat. Jsou vysvétleny jeho vyhody oproti
dvoukondenzorovému osvétlovacimu systému a popsany funkce jednotlivych kondenzort
a jejich kombinaci v obou zakladnich médech zobrazovani TEM a STEM. Vysvétlena je
i funkce minikondenzoru, ktery i pfes sviij nazev ma velmi dilezitou tlohu predevsim pri
zobrazovani v modu TEM. Nasledné jsou popsany nejpozivanéjsi detektory, jejich vyuziti
v jednotlivych médech a také pouziti v danych aplikacich. V kapitole 2.3 jsou nejprve
popsany zaklady interakce elektront s pevnou latkou a vysvétleny hlavni optické vady.
Informace z téchto kapitol jsou pak pouzity k popisu vzniku rozptylového, difrakéniho
a fazového kontrastu v . médu TEM, kde je taktéz popsana prenosova funkce kontrastu
CTF. Nésledné je popsan i vznik kontrastu v médu STEM.

Prakticka ¢ast je cilena na urceni krystalografického sméru germaniovych nanovlaken.
Nejprve je diskutovana diamantova krystalova struktura a jeji mozné projekce do 2D ob-
razu. Jsou vypocitany mezirovinné vzdalenosti pro roviny {100}, {110} a {111} v této
projekci a jejich mozné vzdjemné thly. Urceni krystalografického sméru ristu probihalo
jak ze znalosti pouze jedné mezirovinné vzdalenosti a thlu mezi danou rovinou a smérem
rustu nanovlakna, tak i z projekce atomarnich sloupcii a znalosti vSech mezirovinnych a
meziatomarnich vzdalenosti a thli v dané 2D projekci. Urceni krystalografického sméru
rustu je provedeno nejen v zobrazovacim modu TEM, ale i v zobrazovacim médu STEM.
V ptipadé zobrazovactho médu STEM nedavaly vysledné hodnoty velkou shodu s teore-
tickymi predpoklady. To mohlo byt zptisobeno napriklad spatnou kalibraci zobrazovaciho
mo6du STEM. Tento méd bude proto v budoucnu ovéren a pripadné zkalibrovan. Ovéreni
vysledkii nanovlakna zobrazeného v médu TEM je navic provedeno referenéni metodou —
difrakeci. Z té jsou urc¢eny hodnoty mezirovinnych vzdalenosti a jejich vzajemnych uhla,
které potvrzuji teoretické predpoklady. Pti méreni posledniho nanovlakna byla vidét ve-
lice casta krystalografickd porucha - dvojcaténi.
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ZAVER

Vzhledem k tomu, ze na Vysokém uceni technickém v Brné je FEI Titan Themis prv-
nim dostupnym transmisnim elektronovym mikroskopem, miize teoreticka cast diplomové
prace poslouzit budoucim uzivateltim transmisniho elektronového mikroskopu jako zaklad,
ktery je nutné mit na védomi pti praci s timto mikroskopem. Prakticka ¢ast pak poslou-
71 predevsim pro budouci analyzu nanovlaken, ve které budou kladeny pozadavky i na
lokalizaci a uréeni krystalovych poruch struktury nanovlaken.
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