TEM - Transmisni Elektronova Mikroskopie

Nanotechnologie - inzenyrstvi v meéritku neviditelném prostym okem

JAK POZORUJEME NANOOBIJEKTY/ATOMY?

RNDr. Mariana Klementova, Ph.D.
Fyzikalni Gstav AV CR, Praha
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COCKA
,Pismena, jakkoliv mala a nejasna
se jevi vetsi a jasnéjsi
pri pohledu skrze kouli nebo
sklenici naplnénou vodou.”

Seneka (4 pf.n.l.— 65 n.l.)

Nejstarsi cocky z leSténého kFistalu
jsou zndmé uz od roku 750 pf.n.l.
Nimrudova ¢ocka — Asyrie




yVelka optika“ Kitab al-Manazir

Narodil se v Baste v dnesnim Irdku. Studoval zde a v Bagdadu. Kahirsky panovnik al-Hakim

Alhazen (965 — 1039)
jej pozval do Egypta. Alhazen mél podle povésti vymyslet, jak by se daly predvidat a Abu Alf al-Hasan ibn al-Haytham
nasledné omezit zaplavy zpusobené rozvodnénym Nilem. KdyZ pochopil, Ze to neni .
mozné, predstiral Silenstvi a Zil deset let vdomacim vézeni, aby tak usel jistému trestu zakladatel optiky

smrti. To mu ovSem nezabranilo, aby se vénoval prirodovédnym studiim. Podafilo se mu
opravit nékteré Aristotelovy omyly.
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- fuknce oka

- paprsky putuji po primkach - camera obscura

(fekové - Aristoteles, Eukleides, Ptolemaios - se domnivali, Ze
paprsky vychazeji z oka a rozptyluji se od predmét)
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Antoni van Leeuwenhoek (1632 - 1723)

mikroskopicka pozorovani

(Lkpog, mikros, "small" and okomelv, skopein, "to look" or "see”

kulova ¢ocka v otvoru mosazné desky

vzorek na hrotu jehly, ostfeni Sroubem

vlastni technologie vyroby Cocek
(zvétseni 275x)

postup vyroby utajen
trvalo 200 let neZ vznikly srovnatelné pristroje

,otec mikrobiologie”

- objevitelem mikroorganismd, krevnich bunék, spermii, svalovych
vlaken

- poprvé uvidél pod mikroskopem bakterie, které oznadil jako

animalcules (,,zviratka“)
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MIKROSKOP
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MIKROSKOP

Sehesa X

1590 - prvni mikroskop (6-10x) - Hans a Zaccharias Janssen
1609 - slovo ,,mikroskop” - Giovanni Faber

Robert Hoke
mikroskop (1635 — 1703)

»anglicky Leonardo”

- zdroj svétla — petrolejova lampa + zrcadlo
- 4 soustredné zasouvaci tubusy

1668 — kniha ,,Micrographia“

- zaved| pojem burka

- pozorovani bunék s primérem 40 um

1660 - skupina ,,experimentdlnich filosof(“ v Londyné
- dnes ,,Kralovska spolecnost”
1664 - pozoruje rotaci Jupiteru
- uréovani drahy komet (s C. Wren, E. Halley)
1667 - prestavba Londyna do 1676 9 (s C. Wren)
1676 - Hookliv zakon — chovani natazené pruziny




ROZLISENI
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Ernst Abbe
(1840 — 1905)

numericka apertura (NA = nsinf)

\/ n - index lomu média index, v kterém ¢ocka pracuje

(1.00 - vzduch/vakuum, 1.33 - voda, 1.52 — imerzni olej)

. | e 0 - maximalni polovi¢ni Uhel, pod kterym svazky
| NAOS | NAD.GS vstupuji/vystupuji z cocky



ROZLISENI
~ 200 nm
% vinové délky svétla
(400 - 700nm)
A
d — - pramér bakterie
2nsin 6 - NELZE pozorovat viry
Ernst Abbe
(1840 — 1905)
1km im 1mm 1pm 1nm 1pm

Pozemni vysilani Radarové Infracervené Rentgenové Kosmické
Radiové Mikrovinné Ultrafialové Gamma
Dlouhé viny Kratké viny
N NV

-Iditelné svétlo

700 nm 600 nm 500 nm 400 nm

¢

Pro dosazeni lepsiho rozliSeni uz nelze pouzit
viditelné svetlo — nutno pouzit kratsi vinové délky




ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

1897

1925

1927

objev elektronu - J.J. Thomson
vinova povaha elektronu - Louis de Broglie
elektronova difrakce

navrh elektronového mikroskopu - E. Ruska/M. Knoll
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A - vinova délka elektront
}\ — 1’2 2 100 kV ~0.004 nm

1 /E 300 kv ~0.002 nm

Ernst Ruska (1906 - 1988)
Max Knoll (1897 — 1969)

'Q"‘ ¥ 'f
1933 — prvni elektronovy mikroskop

- transmisni elektronovy mikroskop (75kV)

- zvétSeni 12 000 x, rozliSeni 10 nm

1938 — prvni komercni EM (Siemens)

1986 — Nobelova cena za fyziku




MIKROSKOP opticky versus elektronovy

djlk & (katoda)

VZOREK

CCCCCC

E é OBRAZ/DIFRAKCE
projekto

L OBRAZ/DIFRAKCE

zvétseni 1 000x zveétseni 1 000 000x




ELEKTRONOVA MIKROSKOPIE

elektronovy svazek
‘ﬁ@ sekundarni zpétné odrazené
@ elektrony elektrony

charakteristické
3 rtg zareni

tenky vzorek

elektrony rozptylené
pod velkym Uhlem

@ difraktované
elektrony

elektrony se
v ztracenou energii

primy
(prochazejici)
svazek

)




Source of
electrons

Electron

Elektronova optika

Magnetic
lens field

difrakcni obraz

vznika tam, kde se protinaji
paprsky jdouci stejnym smérem
—> zadni ohniskova rovina

kaZdy difrakéni bod obsahuje
informaci z celého objektu
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; PRGN i
! 7 i : vznikd tam, kde se protinaji
,’ paprsky jdouci ze stejného mista
i | | —> obrazova rovina
predni zadni obrazova
ohniskova ohniskova rovina kaZzdy bod obsahuje informaci pouze

rovina rovina z jemu odpovidajiciho bodu objektu

Vady cocek

sféricka (kulova)
paprsky na okraji cocky se [dmou
vic nez paprsky pobliz optické osy

chromaticka (barevna)
paprsky s rdznou vinovou délkou se
ldmou pod rliznym Uhlem

astigmatismus
paprsky na sebe kolmé se lamou
odlisné




DIFRAKCE struktura vzorku

elektron se chova jako vina

zdroj
zéfeni

OBJEKT

konstruktivni
N

skladani vin

@ A -
O O O zesileni signalu
\3 destruktivni
M skladani vin
O - —

O O O vyruseni signalu




i struktury nanokrystalu
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KONTRAST

AMPLITUDOVY - difrakéni FAZOVY

zobrazeni v tmavém poli (DF) vysokorozliSovaci zobrazeni (HRTEM)

Sno, P4,/mnm a=3.187A, c=4738A




AN 2D projekce 3D struktury
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“When we see this image
we laugh, but when we see
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TEM, we publish!”
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hematit Fe,O, [001] R-3c a=5.035A, c=13.72 A



Simulace

SIMULACE

fokusu (TFS)

- Zmeéna
- Zmeéna

tloustky (TTS)

http://cecm.insa-lyon.fr/ClIOL/ems.html
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SPEKTROSKOPIE

prvkové slozeni vzorku

elektron se chova jako castice

charakterické zareni (EDS)

6000

3000 CaKa
2000

1000 = CuK

12x10°

8x10°

1x10°

160 240 320 100 180 560

Ztrata energie [eV]

elektrony se ztracenou energii (EELS)




Volume excited
~ 105 um=3

Thermionic
source

10 nm

Volume excited
— 10'8 “ma

FEG
source

Counts

2504

200+

1504

100+

504

0.0




sPE

EELS - Electron Energy Loss Spectroscopy

 analyza lehkych prvki
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Korigovany S/TEM
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Korigovany TEM - zobrazeni

nekorigovany TEM TEM s korekci aberaci

J. Vac. Soc. Jpn. 2008, 51: 707-713 Au nanocastice



Korigovany STEM - prvkové mapovani

nekorigovany TEM TEM s korekci aberaci

Carbon 196 (2022) 988-1000 https://www.jeol.com/words/emterms/20121023.030059.phpttgsc.tab=0



Ondrej Krivanek (1950 - )

vyvoj mikroskopie
- spektroskopie ztrat elektron( (GIF) . ﬁ 7T conoet
|

EELS Aper. 1k x 1k CCD

- korektory vad cocCek oFMADE

QOCM

Quad. Quadruplet

HAADF/Beam Stop Gate Valve

- atomarni prvkova detekce a mapovani ramong T

PL3

PL2
NATURE INSIGHT AGEING PL1 Sample Exchange
Pumping 2 [ + Storage
THE INTERNATIONAL WEEKLY JOURNAL OF SCIENCE
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-~ - vyroba mikroskopu Nion

- - - skenovaci TEM (STEM)
ATOM-BY-ATOM ANALYSIS - rozliseni 0,08 nm, EELS - 0,08 meV

Elements mapped by annular
dark field electron microscopy

INOL/UOIDIN PUMMM



ZAVER

VYHODY NEVYHODY

komplexni informace o vzorku priprava vzork
* struktura vzorkovani

e chemismus

* obrazky s atomovym rozlisenim

poruseni vzorkud v elektronovém svazku

interpretace TEM obrazkd

“When we see this image we laugh,
but when we see equivalent (but
more misleading) images in the TEM,
we publish!”

Hayes
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