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Transzmissziés elektronmikroszkopia Szilvasi Adiam
1) A MERES CELJA

A mérés célja a transzmisszids elektronmikroszképpal valé megismerkedés, hasznalatanak elsajatitdsa, valamint
ennck keretében egy polikristalyos minta vizsgalata.

2) FELADATOK

1. FELADAT

Készitsen BE és DF képet a polikristdlyos mintdrdl és azon 3 tipikus sgemesét megjelolve hatdrozza meg azok miéretét (a névleges
nagyitdst hasgndlva)!

A kapott polikristalyos réz mintat képi izemmodban is vizsgaltuk, és készitettiink réla egy vilagos és egy sotét
latéterd képet. Ezek erds, diffrakcids kontraszton alapuld képalkotasi modszerek, igy a képeken jol elkilonithetéek
a szemcsehatarok. A képeken megmértik 3-3 tipikusnak mondhat6 szemcse méretét a képeken talalhaté névleges
nagyitast meghatarozé 100 nm-es skala segitségével. A képen elhelyeztem két segédskaldt, amelybdl a felsé a kép
méretéhez igazodé 10 mme-es skala, az alatta 1év6 pedig a névleges nagyitashoz tartozé 100 nm-es skala masolata.
Az abran 100 nm =~ 7,2 mm. A képek (1. abra, 2. abra) a jegyz6konyv végén taldlhatdak.

A vilagos latétert képen mért értékek: A sotét latotert képen mért értékek:
BF méret | hiba | méret| hiba DF méret| hiba | méret| hiba
[mm] | [mm] | [om] | [nm] [mm] | fmm] | [nm] | [nm]
A 1,8 0,5 24 7 A 2,8 0,5 38 7
B 2,8 0,5 38 7 B 2,5 0,5 35 7
c 2,3 0,5 31 7 c 3,5 0,5 49 7
2. FELADAT

Polikristalyos Cn minta segitségével kalibrilja a mikroszkdp kamera hosszat! (XRD adatlap mellékelve). Indexcelje a litott
gydiriiket!

A feladathoz készitett felvételen egy réz polikristalyos minta diffrakciés gytrdi latszanak. A gylrik helyzetei a
Bragg-egyenletet elégitik ki, amelyet a TEM esetében egyszertsithetlink, mivel az elektronhullimhoz tartozé6 K
hullimszam vektor sokkal nagyobb, mint a reciprokracshoz tartoz6é g reciprokracs vektor. A TEM-ben érvényes
viszonyokat az (3. abra) jeloli. Ebbdl a kévetkezd Osszefiiggést kapjuk:
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N

= 2sinf = 26,

ahol R a gytirl kozépponttdl mért tavolsiga, L a kamerahossz, A = 0,0251 A az clektronnyalab hullimhossza, d
pedig a siksereg tavolsig. Felhasznilhatjuk, hogy az a ricsilland6ju anyagban hkl indext siksereghez tartozé d

volsiora i - AR ) ~ VN Y . i
tavolsagra igaz, hogy d = a/Vh? + k* + 1% I:lnen megkapjuk, hogy Rpj; = . h% + k% + 1%, R értékeket
megmérve, ismerve A-t és a-t (Rézre 3,6035 A), beindexelhetjiik a kapott diffrakcios 4brat. Képezve a 1/d

hanyadost, ennek a fiiggvényében dbrazoljuk R-et és egyenest illesztiink rd, amivel megkapjuk az L kamerahosszat.
Az adatok, amiket (4. abra) kiértékelésével kaptunk:

R/mm] | hibafmm] | h | k| 1 | N | VN | d/A] A/d
10,75 025 1] 1| 1| 3] 1,73 2,0805 0,0121
12,25 025 2| 0] 0| 4 2| 1,8018 0,0139
17,25 025 2| 2| 0| 8] 283]| 1,2740 0,0197
20,25 025 3| 1| 1| 11| 3,32 1,0865 0,0231
21,25 025 2| 2| 2| 12| 3,46 | 1,0402 0,0241
24,25 025 4] 0] 0] 16 4{ 0,9009 0,0279
26,75 025 3| 3| 1| 19| 436 08267 0,0304

27,5 025| 4] 2| 0] 20| 447 08058 0,0312
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Az illesztést elvégezve (5. abra) L-re 879 £ 4 mm jott ki, illetve az LA mikroszkép allandora 22,06 +

0,09 Amm.

3. FELADAT

A mdsik mintdrdl rigzitsen egykristily diffrakciot egy zonatengely irinydabol! Az eldbbi kalibralas felhasgndldsdaval diontse el,
hogy a mellékelt adatlapokon taldlbatd kibis szerkegetek (primitiv, bec, foc, gyémant) kil melyik lebet a mért anyag!

A kapott felvételen (6. abra) kijelltem harom pontot. Ezeknek a vonaldban felvettem egy-egy pontpart,
amelyekbdl pontosan lehet a d értékeit szamolni. Az egyes pontparok kozti tavolsagot mértem, és ezt osztottam el
annyival, ahany szakaszra tagoljak Oket a koztiik 1év6 pontok. Ezekbdl megkapjuk az adott iranyba esé megjellt
diffrakciés pontok tavolsigit a kozépponttdl. Ezekbdl a tavolsigokbdl a mikroszkép allandd  segitségével
megadhatok a racssik tavolsagok:

A mért pontok:

pont [m’fn y [i’l’)’;‘j 7 d [A] | hiba [A] | indexek
A 13,4 01| 1,64 0,02 311
B | 11,47 | 0,08 192 0,02 220
c 7,02 | 006 | 3,14 0,04 111

A kiegészité anyagrészben mellékelt XRD adatlapok alapjan a d értékei a szilicium elsé harom, legintenzivebb
diffrakciés pontjaval egyeznek meg. Ezek alapjan kijelenthetjik, hogy a mért anyag gyémantracs szerkezet(
szilicium.

4. FELADAT

Vektoridlisan helyesen indexelje az egykeristdly diffrakciot! Melyik zonatengely irdanyabdl késziilt a felvétel?

Mivel az el6bbiekben mar meghatiroztuk az adott d-hez tartozé reflexié-tipusokat, elvégezhetjiik a diffrakcié

indexelését. A pontokat ugy vettem fel, hogy 0A=0B+0C teljestl, és ennek tikr6zédnie kell a hkl Miller-
indexek kiosztasaban is. Ezt jelen esetben igy is el lehet végezni (abra):

pont | indexek
A (311)
B (220)
4 (111)

A zonatengely, amelybdl a felvétel készilt természetesen az Osszes, a felvétel sikjaba es6 vektorra merdleges.
Ugy konstrualhatunk ilyen vektort, ha vesszik két, a sikban fekvé linearisan fiiggetlen vektor vektorialis szorzatat.
Vegyiik a B és C pontokba mutat6 vektorok vektorilis szorzatit: ez kénnyen lathatd, hogy (—2 —2  4), vagyis
a zénatengely [112], mivel az irdiny megadasiban egy konstans szorzényi szabadsagunk van.

5. FELADAT

Indokolja, hogy hiny, azonosan helyes megolddsa van a fenti indexelési feladatnak!

Egyazon d értékhez tSbb h? + k% +1? is tartozik. Ezt kiolvashatjuk a kifejezés alakjabdl is: mivel
hkl mindegyike a négyzeten szerepel benne, ezért az elGjeleket szabadon valaszthatjuk mindharom indexnél, vagyis
ez 23 lehetséges esetet jelent. Ezen felill latjuk azt is, hogy hkl permutdcidjara is invarians a fenti kifejezés, és hogy

ezt az el6jeltdl figgetlenil el lehet végezni, igy ez egy ujabb 3! szorzd. Egy pont indexének megadasa egyértelmien
meghatarozza a tobbit, igy tobb lehetSségiink nem lehet, vagyis a lehetséges maximalis azonosan helyes indexelések
szama 48.
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A mi esetiinkben ez kevesebb lesz, mivel extra szimmetria van jelen az indexekben: van ismétl6d6 elem. Két

azonos szamjegy permuticioja nem ad mar 4j kombinaciét, igy a lehetséges maximalis kombinaciék szamanak felét
vehetjiik csak. Ezért a mi esetiinkben 24 ekvivalens indexelés lehetséges.

6. FELADAT

Adjon meg még egy helyes megolddst a fenti indexelésre!

Egy masik lehetséges indexelése a feladatnak:

pont | indexek
A (311)
B (220)
C (111)

7. FELADAT

Mikor beszéliink kioltasril diffrakcids kisérletefnél? Mi az a kioltdsi szabdly?

A diffrakcids csucsok intenzitasai aranyosak a szerkezeti tényezS abszolut értékének négyzetével. A szerkezeti
tényez6t a kovetkezbképpen adhatjuk meg:

Fhkl — Z fje—Zni(hxj+kyj+lzj)'
J

A kristalyszerkezet szimmetria tulajdonsdgai miatt el6fordul, hogy bizonyos specialis hkl indext reflexiokra a
szerkezeti tényez$ nulla, aminek kovetkeztében a d-bdl a Bragg-egyenlet segitségével kiszamitott 20 sz6gnél nem
jelenik meg a diffrakcids cstcs. Bzt a jelenséget szisztematikus kioltdsnak nevezik, a kioltasi szabdly pedig olyan
osszefuggés a hkl indexek kozott, aminek a teljestilése automatikusan kielégiti az Fp,; = 0 egyenletet.

8. FELADAT

Vegesse le az, egyatomos bee serkezet kioltdsi s3abalydt!

A téreentrilt kobos rics elemi celljjdban két bazisatom talilhaté (0,0,0) és (1/2,1/2,1/2) helyen.
Helyettesitsiik be a fenti képletbe:

Fhkl — f(e—Zm'(hO+k0+10) + e—Zm’(h/2+k/2+l/2)) — f(l + (_1)h+k+l)_

Ebbél azt kapjuk, hogy ott van kioltas, ahol h + k + [ paratlan szam.

9. FELADAT

Vegesse le az, egyatomos fic sgerkezet kioltdsi szabalydt!
A lapcentrilt kobos rics elemi celldjaban négy atom talilhaté: (0,0,0), (1/2,1/2,0), (1/2,0,1/2) és
(0,1/2,1/2) helyen. Ezeket is behelyettesithetjiik a szerkezeti tényezdbe:
= f((e PHOHKOTIO) | o=2mi(h/2+/2) | o=2mi(h/2H/2) 4 o=2mi(k/241/2))
— f(l + (_1)h+k + (_1)h+l + (_1)k+l)_

Fhi

Innen latszik, hogy ha hkl vegyesen tartalmaz paros és paratlan szimokat, akkor lesz kioltis, amennyiben csak
paros, vagy csak paratlan szamok szerepelnek benne, akkor pedig lesz diffrakciés pont.
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1. dbra
Bright Field kép
3. dbra

A TEM képalkotisinak sematikus raja

diffraktalo
siksereg

elektron sikhullam
K=1/
| |

minta Fy .
% diffraktalt
% nyaldb
G

film Y
R

R=filmen mért tavolsag

L=kamera hossz

g=sz0rasi vektor
g=1/d

2. dbra
Dark Field kép

4. dbra
Réz polikristdly kalibrdcid
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Equation y=a+b*
1 Adj. R-Square 0,99997
Value Standard Error
10 - R Intercept 0 -
R Slope 878,78905 3,72177
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5. dbra
Cu polikristaly kalibracid 1-re
6. dbra 7. dbra
Egykristaly diffrakcio Diffrakcids dbra indexelése
_1._ - -




