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1. BEVEZETES

A transzmisszids elektronmikroszkop (TEM), amint azt a mikroszkdp
elnevezés is mutatja, a minta kiragadott sajatsagainak nagyitott, képszeri
megjelenitésére es vizsgalatara alkalmas eszkéz. A minta megvilagitasat,
gerjesztését elektronokkal vegezzik, amelyek keresztiilhaladnak a min-
tan, innen a transzmisszids jelz6. Fontos, hogy mielétt a TEM mitkodésé-
nek, alkalmazhatsaganak részleteibe mertlnénk, vildgosan lassuk annak
helyét a rokon eszkdzok kozott.

A mikroszkopokat legtermészetesebben kétféle alapon csoportosithat-
juk: mikodési elvik, illetve teljesitokepességuk szerint. A teljesitoképes-
ség jellemzésére, szamszertsitésére a legkisebb, az adott eszkdzzel még
elkilonitetten jellemezheté minta-reszlet méretét hasznalhatjuk. Ez az
ugynevezett térbeli felbontas, vagy mas szdval feloldas. A felbontas hosz-
szusag dimenzioju mennyiség. Egy képen két szomszédos objektum ak-
kor kilonitheté el, ha a relativ jelerésség-kulonbséguk (kontrasztjuk)
szignifikdnsan kulonbozik. Természetesen egy eszkdz felbontasat csak
olyan minta vizsgalataval tesztelhetjiik, amelyben a varhat6 felbontasnak
megfelelé (illetve annal kisebb) tavolsagokon belul valoban kiilonb6zé
részletek vannak.

Gyakran talalkozunk a mikroszkop nagyitasaval, mint jellemzésre
hasznalt paraméterrel. A nagyitads azonban nem a legjobb paraméter egy
eszkoz teljesitokepességenek jellemzésére. A teljesitoképességet a felbon-
tas értékével jellemezhetjik jol. Gondoljunk arra, hogy egy tajrol készlt
felvétel negativjat elvileg akarhany-szorosara nagyithatjuk, am a felbon-
tdsnak megfelelé tavolsagot lathatova tevo nagyitds felett mar a tajnak
semmi Uj részlete nem tarul elénk az egyre tovabb nagyitott képen, a na-
gyitas ,,uressé” valik.

A legrégebbi és legaltalanosabban ismert mikroszkop a fénymikro-
szkop. Felbontéasat a fény hullamhossza korlatozza a 200 nm korili érték-
re. Ekkora tavolsagra levé targypontoknak megfelelé képpontok 1000-
szeres nagyitas esetén lesznek a szabad szemmel is jol elkilonithetd
0,2 mm tavolsagra egymastdl. A legtobb optikai mikroszkop ennél gyen-
gébb, 1-2 um felbontésl, azaz kisebb hasznos nagyitasra képes.
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A finomabb részletek vizsgalatara alkalmas elektronmikroszképok
kozott ket eltéré elven miikodé miiszercsaladot kell elkilonitentnk. A
képet nem optikai elven, hanem, a televizidé képalkotasahoz hasonloan,
elektronikus mddon elsallitd pasztazé elektronmikroszkopot (SEM=
scanning electron microscope), illetve az optikai analdgia alapjan meg-
érthet6 képalkotast transzmisszids elektronmikroszképot (TEM=trans-
mission electron microscope).

A pasztazo elektronmikroszkop (SEM) adott energiaju elektronnyala-
bot fokuszal a minta egy pontjaba, az ott kiilonb6z6 részecskeket (sze-
kunder elektronokat, rontgen fotonokat, stb.) valt ki, amiket kilonb6zé
detektorokkal érzékeliink. Ha a fokuszalt nyalabot a minta felszinén moz-
gatjuk, a detektor idében valtozo jelet észlel, és minden id6pillanat a min-
ta egy pontjanak feleltethet6 meg. Ha a mintan mozgatott elektronnyaléb-
bal szinkronban mozog egy katddsugarcsé elektronnyaldbja, és ennek
intenzitasat vezérli fenti detektorunk, a mintara jellemzé nagyitott kép
jelenik meg a képernyén. A detektor megvalasztasatol fligg, hogy mely
fizikai tulajdonsdg képét kapjuk. A legalapvetobb SEM kép a fellleti
domborzatot megjelenité szekunder elektron kép (SEl=secunder electron
kozeli retegeinek vizsgalatara alkalmas. A megvilagitd elektronnyalab
energiajat a 200 eV-35 keV tartomanybol valasztott értékre tudjuk bealli-
tani. Lencsét csak a nyalab fokuszalasara hasznalunk, képalkotasra nem.
A kép felbontasa és nagyitasa egymastdl fuggetlentl véltoztathaté para-
méterektol fligg, az operator feladata ezek 6sszehangolt beallitasa. Az
elérheté felbontas elvi hatarat a fokuszalt nyaldb atméréje szabja meg
(kiterjedt jelkeltés esetén ez rosszabb lehet, jobb azonban soha), mig a
nagyitast a mintan, illetve a katdédsugér képcsében pésztdzott tartomany
linearis meretének hanyadosa szolgaltatja. Minthogy a keltett jel a besu-
garzd arammal, ez utébbi pedig a fokuszalt nyalab atmérsjével monoton
valtozik, a zajbdl kiemelked6 jelet kelt6 aram szabja meg a minimalis
sugaratméroét, azaz a SEM-mel elérheté elvi felbontast. Nagy fényességi
téremisszids elektron-agyuval 1-2 nm, mig termikus katodos elektron-
agyuaval 7-8 nm felbontas érhetd el.

A SEM képek masik fontos jellemzdje a rendkivil nagy mélységéles-
ség. Az optikai mikroszkdpos képpel ellentétben a SEM képen egymastol
mélysegben tavoli részletek is egyidejtileg élesek. Ez kulondsen a kis na-
gyitast képeken szembetiing elény. Ha a SEM-ben rontgen detektort
(EDS=energiadiszperziv rontgen spektrométer, WDS=hullamhossz disz-
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perziv rontgen spektrométer) is telepitiink, a képen kivalasztott pontban
megallitott nyalabbal lokalis Osszetételmérést is végrehajthatunk. Az
elektronbombazés hatdsara lokalisan keletkezé karakterisztikus réntgen
vonalak energiaja (hulldamhossza) hordozza a kvalitativ informéaciot arrol,
hogy mely kémiai elemek vannak jelen, mig intenzitasabdl az adott ele-
mek (gerjesztett térfogaton bellli relativ) mennyiséget tudjuk meghata-
rozni (kvantitativ analizis).

A transzmisszids elektronmikroszkop (TEM) miuikddése sok szem-
pontbol analdg az atesé fenyt alkalmazd (alsd megvilédgitasu) optikai mik-
roszkopéval. A mintan athalado elektronokkal, képalkoto lencsék segitsé-
gével, valodi, nagyitott képet allitunk elé. E készulékfajta mitkodésével
ismertet meg részletesebben ez a fejezet. A TEM-ben leggyakrabban al-
kalmazott elektron energia a 100-400 keV tartoményba esik, bar léteznek
TEM-ek egeészem 3 MeV-ig. Tipikus vizsgalhatd mintavastagsag
<200 nm, nagyfelbontasd vizsgalatoknal <10 nm.

A TEM-ban is gyakori analitikai feltét az EDS. A nyaldb a TEM-ben is
fokuszalhaté egy pontba, igy példaul lokalis 0sszetételmérés végezheto.
Tovabbi analitikai lehet6ség a vékony mintan athalado6 elektronok energi-
ajat analizalé elektron energia veszteségi spektrométer (EELS=electron
energy loss spectrometer) opciondlis felszerelése. Kombinalt készilékek
(4gynevezett analitikai elektronmikroszkpok=AEM) is léteznek, ame-
lyeknél az analitikai feltéten (EDS, EELS) kiviil pasztazasi lehetoséget is
biztositanak a vékony mintak vizsgalatdhoz. Képi izemmaodban a legjobb
minéségit TEM Iényegében atomi felbontésl, azaz az Ugynevezett pont-
feloldas 0,14-0,4 nm. Az ilyen TEM neve HRTEM (high resolution
electron microscope). Analitikai EDS Gzemmaodhoz Iényegesen nagyobb
aram szukséges, igy a fokuszalt nyalabbal végzett EDS analizis térbeli
felbontdsanak hatara téremisszios agyuval (FEG=field emission gun)
1-2 nm, mig termikus katédu agyuval 10-20 nm. A minta vastagsaganak
ndvekedtével (a mintan beluli elektronszérasok miatt) az analizis térbeli
felbontasa rohamosan romlik (ndvekszik). A csak rendkivil vékony min-
tan végezhet6 EELS analizis térbeli felbontasa téremisszids forras esetén
megkdzeliti a képi lzemmaodét.

Az 1990-es évektol elterjedt legujabb mikroszkdépos modszerek a
pasztazd szondas mikroszkopiak (a tizes nagysagrenda variansok kozil
legéltalanosabban hasznalt a pasztazé alagutmikroszkop (STM=scanning
tunneling microscope) és a pasztazé erémikroszkép (AFM=atomic force
microscope). Ezek a SEM-nél ismertetett pasztazasi elv segitségével
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elektronikusan alkotnak képet. Ezeknél azonban nem elektronnyalabot,
hanem egy hegyes tiit pasztaznak a mintahoz rendkivul kozel. A lokalis
gerjesztést a tii hegye altal kozvetitett (elektromos-, magneses-, kozeli
tert kvantummechanikai- stb.) tér jelenti, és a valaszként mért (alagut
aram, tiire hato er6 stb.) jellel alkotjuk a képet.

A j6 vezetoképességii mintak vizsgalatara alkalmas STM a minta és a
tt hegye kozott folyd alagutaramot méri és igy rajzolja fel pontrél-pontra
a mintat jellemzé mikroszkopos képet.

A szigetel6 minték vizsgalatara is alkalmas AFM a mintahoz éré tire
hato er6t méri, és igy rajzolja fel pontrol-pontra a mintat jellemzé mikro-
szkopos képet. Az STM felbontas eléri az atomi méretet (0,1-0,2 nm),
azaz 0sszemérhet6 a HRTEM felbontasaval. A pasztazo szondas maddszer-
rel azonban csak a minta legfelsé atomsora vizsgalhato tombi minték fel-
szinén.

2. A TEM MUKODESE

Az elektronok toltott részecskék Iéven elvileg mind elektromos, mind
magneses terekkel eltéritheték. Mivel a nagy energiajua elektronok jelen-
tos eltéritése csak tulsagosan nagy elektromos térrel lenne elérhetd, ezért
az elektronmikroszkdpokban az eltéritést magneses térrel végezzik. Len-
cséink igy az aram magneses hatasan alapuld tekercsek. A méagneses tér-
ben az elektronok spiral palyan haladnak. A mozgas két 0sszetevojének
(képalkotés és képelfordulds) targyaldsa azonban tokéletesen szétvalaszt-
hato.

Az optikai tengely korili elfordulast (képelfordulést) konnyi atlatni.
A hagyomanyos (amplitudo-kontraszton alapuld) TEM zemmodok mii-
kddeési alapelvének, az alapvet6 izemmddoknak a megértéséhez elegend6
az optikai tengellyel bezart sz6g valtozasat eredményez6 fokuszalo eltéri-
tést vizsgalni, azaz a geometriai optikabdl ismert gytjtélencse képalkota-
sat, sugarmeneteit ismerni. A HREM racsfeloldastu képét eredményezé
faziskontraszt a hullamkeép alapjan értheté meg, amint azt alabb részlete-
sen targyaljuk a HRTEM kontrasztja cimii fejezetben.
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2.1. A TEM FELEPITESE, LENCSEI

A TEM a vékony minta egyik oldalan elhelyezkedé megviléagito rend-
szerbél, és a minta masik oldalan elhelyezked6 képalkotd-, vetit6 rend-
szerbél all (1. abra). Az elektronforrasbol kilépé elektronok az agyu gyor-
sito fokozatdban nyerik el jol meghatarozott energiajukat. Ezt a
monoenergias nyalabot a megvilagité rendszer kdvetkez6 elemei, a kon-
denzor lencsék gyiijtik 6ssze és teritik szét egy adott méretii folton belil
kdzel homogén megvilagitassad. A megvilagité nyaldb lehet kdzel parhu-
zamos, azaz sikhullam (képalkotésnal), vagy fokuszalt, azaz konvergens
(analitikai alkalmazésndl). Ez a nyaléb vilégitja meg a mintat. Az elsédle-
ges leképezést vegzé objektiv lencse képét a vetité rendszer tovabbi len-
csei kozvetitik a képrogzitre (film, CCD vagy imaging plate=IP). A ka-
pott kép nagyitasa fuggetlen a megvilagitott tertilet nagysagatol, egyedul
attél fugg, hogy az objektiv lencse képsikjaban megjelené rogzitett nagyi-
tasu (30-40-szeres) valodi képet a vetit6 rendszer hanyszorosara nagyitva
vetiti tovabb a képrogzitore.

Elektrondagyii @

Megvilagité rendszer: >
D Detektorok

Kondenzor lencsék
(Sugarmozgatas: S[T]EM) -l
(Objektiv lencse) @ » [ &ps skrBEI

Minta —0
Csak TEM/STEM-ben:
Objektiv lencse -
Vetité lencséek >
>

1 Detektorok
EELS, BF, ADF,
Kamera, film, IP

1. dbra. TEM lencséinek sematikus elrendezése
Az idealisan pontszert forrds képe harom hatas miatt nem idedalisan

pontszer(, hanem kiszélesedett korong. Ezek a diffrakcids hiba, a lencse
gbmbi hibaja (szférikus aberracio) és ha sugarzas nem teljesen monokro-
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matikus, akkor a lencse szinhibaja (kromatikus aberracid). STEM és ener-
giasziirt TEM képek esetén az els6 kett6 a meghatarozd. Energiasziires
nélkil vastagabb mintakrél készitett TEM képeknél, vagy nem
téremisszids forrast hasznaldo megvildgitasnal a szinhiba is jelentésebb
elkenédést (felbontas-romlast) okoz. A sugar (apertura-valasztassal meg-
hatarozott) « nyilasszogétl a diffrakciés hiba 1/, mig a gémbi hiba Cso?
szerint flgg, igy a két hatads egyensulyat biztosité optimalis apertira-
valasztés alapvetéen meghatarozza az elérheté legkisebb sugaratmerot. A
gbmbi hiba Cs allanddja a lencse minéségét jellemzo6 adat, aminek értéke
gyartaskor eldél. Napjaink egyik fejlesztési iranya a véltoztathaté C.-
korrektor beépitése, szuperfelbontast igéré rekonstrukcios eljarasok sza-
mara. Ez azonban az 4tlag felhasznal6 szamara még kuriézum.

2.2 A HAGYOMANYOS TEM UZEMMODJAI

Az ideélis (hibamentes, vékony) gyiijtélencse képalkotasa két szer-

kesztési alapelvbél levezetheto (2. abra):

1. Az optikai tengellyel pArhuzamosan érkezé nyaldbokat a lencse a
fokuszpontba gyiijti 6ssze.

2. A lencse kdzéppontjan (az optikai tengely és a lencse metszéspontjan)
athaladd sugarak irdnya nem valtozik.

optikai tengely
E l elektronok

: targy-sik
AN o

fokusz-sik

kép-sike

képhatarol6 artira

2. dbra. Az objektiv-lencse képalkotasa

Az egyszeres és kétszeres fokusztavolsag kozé helyezett targyrol a
lencse valodi, nagyitott képet alkot, azaz egy-egy targypontbdl barmely
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irdnyban indul6 sugarak a képsikon egy-egy képpontban egyesiilnek. A
2. abran lathato, hogy a kilénbdzé targypontokbdl azonos iranyban to-
vabb haladé sugarak a képoldali fokuszsik egyetlen pontjdban egyesil-
nek. A targysikban mért minden iranynak egy és csak egy pont felel meg
a hatsd fokuszsikban. Ha a geometriai optikai leiras helyett hulldmokkal
irjuk le a jelenséget megmutathatd, hogy a minta széré-potencialjanak
Fourier-transzforméltja jelenik meg amplitidoval és fazissal jellemzett
(komplex szammal leirhatd) hullamkent a hatso fokuszsikban. A Fourier-
transzformacio a targy pontjaibol kiindulé elemi gémbhullamok interfe-
rencigjanak matematikai reprezentacidja. Ha egy elektronokra érzékeny
filmet e képoldali fokuszsikba helyeznenk, ezen elektronhulldm altal ki-
alakitott mintazat rogzitésével kapnank az ugynevezett diffrakcids abrat.
Az elektronmikroszkdpban a tavolabb helyezett filmre tovabbi lencsék
kdzbeiktatasaval vetitjuk ezt az elektron-eloszlast. A fokuszsikbdl to-
vabbhalad6 elemi gdmbhullamok interferenciaja a képsikban eredménye-
zi a képet. E masodik Iépést matematikailag ismét egy Fourier-transzfor-
macioval irhatjuk le.

A hagyomanyos TEM két alapveté Uzemmddjat az jelenti, hogy me-
lyik sikot képezziik le a fotolemezre. Az objektiv lencse (OL) képsikjanak
a képrogzitére vetitése nagyitott kepet eredményez (képi Uizemmadd), mig
az OL hatso fokuszsikjanak képrogzitére vetitésekor a diffrakcios abra
jelenik meg a foton (diffrakcids izemmaod).

AMPLITUDO-KONTRASZT, VILAGOS LATOTERU (BF) ES SOTET LATOTERU (DF)
LEKEPEZES

A sugarmenetekbe torténé beavatkozas nélkil a kép kontrasztja rend-
Kivil szegeny lenne, az egyes képpontok intenzitdsa alig térne el egymas-
tol, nem kapnank jol értékelheté képet. A kontrasztot kis lyukat tartalma-
z6 fémlemez, az Ugynevezett apertdra (vagy mas néven blende) tudatosan
valasztott elhelyezésével noveljik meg es valtoztatjuk. Az 1. abrarol lat-
hatd, hogy ha a képsikot képezziik le, és ekdzben a hatséd fokuszsikba ugy
helyezlink be egy apertirat, hogy csak az optikai tengely iranyaban (azaz
a megvilégitas eredeti iranydban) halad6 elektronokat engedje at, de a
barmely mas iranyba szértakat zarja ki, akkor a kép pontjaiban mért in-
tenzitds a nekik megfelel6 targypontban bekdvetkezett (barmely irany()
szbrassal csokken. Minthogy az apertdra a képsikban megjelené elektron-
hullam amplitaddjat befolyasolva ndvelte meg a kontrasztot, ezt a kont-
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raszt-mechanizmust amplitddo-kontrasztnak nevezzik. A kozel izotrop
amorf mintak esetén az amplitido-kontraszt a minta lokalis vastagsaga-
nak véltozasait tikrozi.

Kristalyos anyagoknal a Bragg-helyzethez (lasd alabb) kozeli orienta-
cioju krisztallitok a képen sotétek, a diffrakcios helyzettsl tavoli szem-
csék vilagosak. Minthogy a kontrasztot a diffrakcids helyzethez viszonyi-
tott orientacio szabja meg, az amplitudo-kontrasztnak ezt a valtozatat diff-
rakcios kontrasztnak nevezziik. Ez erds kontraszt fajta. Kisebb nagyitasu
képeken ez dominal. Minta behelyezése nélkil semmi sem téritené el az
elektronokat eredeti iranyuktol, az egész latotér egyenletesen vilagos len-
ne, ezért az aperturanak a direkt (eltéritetlen) nyaldbot magaban foglal6
elhelyezését vilagos latéters (bright field=BF) leképezésnek nevezzik. A
BF képen jol megjelenithetok példaul a szemcsehatarok, a kristalyhibak
és a vastagsag valtozasai. A diffrakcios kontraszton alapuld képi Uzem-
mod masik fajtaja az Un. sotét latdters (dark field=DF) leképezés, ame-
lyet akkor kapunk, ha az apertiran a kepképzéshez csak szort nyalabot
(nyalabokat) engediink &t, de a direkt nyal&bot kizéarjuk. Kénnyi belatni,
hogy ha az apertara egy Kkivalasztott Bragg-helyzetnek megfelelé
diffraktalt nyaldbot atenged, akkor az ehhez a Bragg-helyzethez kozeli
intenzitasu, azaz sotét lesz. Elnevezését az izemmdd onnan kapta, hogy
minta hijan semmi sem szdérna az elektronokat az apertdra altal atengedett
irdnyba, igy az egész latotér sotét lenne. A DF keép ideélis annak képi
megjelenitesére, hogy melyik diffrakcios pont a minta mely részletebdl
(krisztallitjabdl) szarmazott, nagy segitseget nyujtva példaul a zarvanyok
azonositasahoz, osztalyozasahoz. A gyakorlatban nem az apertdrat toljuk
a diffrakciés pontra, hanem a megvilagité nyalab dontésével érjuk el,
hogy a kivalasztott diffraktalt nyalab haladjon az optikai tengellyel parhu-
zamosan, mivel ezzel csdkkentheté a lencsehibak hatasa, és igy javitjuk a
kép minéségét. Sotét latdterii képet természetesen nemcsak kristalyos
anyagok Bragg-reflexidival, hanem amorf anyagok diffrakcios gyurjé-
nek egy darabjaval is készithetiink.

HATAROLT TERULETU ELEKTRONDIFFRAKCIO (SAED)

Az 2. abréardl lathatd, hogy ha a hatsd fokuszsikot képezziik le és e
kdzben a képsikban helyeziink el egy aperturat, akkor a teljes diffrakcios
abra megjelenik, de a képrogzitén mért intenzitas-eloszlas kialakitasaban
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csak azon targypontokbdl szérdédott sugarak vettek részt, amelyeknek
képe az apertdra nyilasanak megfelel6 helyre esett a képsikon. Tehat az
apertdra behatarolta a targynak azt a tertletét, amely meghatéarozta a diff-
rakcios abrat. Neve ezért terllethatarold apertira, a diffrakcio e modjat
pedig hatarolt tertletii elektrondiffrakcionak (selected area electron
diffraction = SAED) nevezzik. Jelentésége abban rejlik, hogy a diffrakci-
0s &brdbol a minta kristalyszerkezetét hatarozhatjuk meg, igy segitségével
az egyes korulhatarolt tertletek lokalis szerkezete elkildnitetten vizsgal-
hatd. Mint latjuk, a teriilethatarol6 apertdra a leképezés oldalon korlatozta
a vizsgalt mintateriletet, mikozben a kozel parhuzamos elektronnyalab
jéval nagyobb minta terlletet vilagitott meg. A lencsehibak miatt e tertilet
linearis mérete nem csokkentheté nehany szaz nanométer ala. Ennél ki-
sebb mintarészletek szerkezetét a megvilagitas korlatozasaval (konver-
gens sugaras elektrondiffrakcidval) vizsgalhatjuk elkilonilten.

A NAGYFELBONTASU TEM (HRTEM) KONTRASZTJA

Amikor nagyon kis mintatertleteket nagyon jo feloldassal vizsgalunk,
a kis terileten belul a diffrakcios kontraszt altalaban nem valtozik jelento-
sen, igy lehet6séget ad egy gyengébb kontraszt mechanizmus érvényesu-
Iésére. Masrészt, minél tobb sugarat engediink &t a kontraszt apertdran,
annal kisebb a diffrakcids kontraszt. Az egyik iranybdl eltérilt nyalab a
masik irdnyban megjelenik, 6sszegik kdzel allandd. Egy ilyen gyengébb
kontraszt-mechanizmusnak, az un. faziskontrasztnak a kialakuldsat a
3. &bra alapjan érthetjiik meg.

ANVA /N
Vi VARV
A\ ANA

VARV,

3. Abra. Faziskontraszt kialakulasa
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Ha egy hulldm egyik tdrésmutatoju kozeghol egy masik térésmutato-
juba ér, ott megvaltozik a hullamhossza. Ha ket, azonos fazisban érkezé
hulldm kozil az egyik mas torésmutatoju mintarészleten halad at mint a
masik, kilonbdzo fazissal jelennek meg a minta talsé oldalan. Ha e két
hulldmot ezutan egyesitjik, az interferencia mintazata a faziskulonbségtol
fligg, azaz mind a torésmutato kilénbség mértéke, mind az eltéré torés-
mutatdju részek egymastdl mért tavolsaga €s vastagsaga befolyasolja.
Elektronok esetén a toérésmutato valtozasat az elektromos potencial loka-
lis valtozasa idézi el6. A potencial lokalis valtozasa pedig, az atomi 0sz-
lopok, illetve a koztik levé tertletek valtakozasat koveti. A legjobb fel-
bontasu TEM-ek esetén tehat a tobb sugar egyuttesével készitett fazis-
kontrasztu kép alkalmas a kristalyracs periodicitasat tiikrozo racsfeloldasu
képek, illetve akéar az atomi pozicidkat is tlkroz6 szerkezeti képek rogzi-
tésére. Elvileg az objektiv apertiran atengedett sugarak szdmanak novelé-
sével a kép egyre finomabb részletei jelennek meg, mivel egyre nagyobb
frekvenciaju Fourier-egyutthatok vesznek részt a szintézisben. Természe-
tesen egy lencsehibak altal korlatozott felbontoképességi késziiléken hia-
ba engedink at akarhany sugarat, s hiaba noveljik a névleges nagyitast,
soha nem jelenik meg a racsfeloldasu kep. Az optimalis apertura-méretet
az szabja meg, hogy minél tobb fazisfordulas nélkil athalado nyalab ve-
gyen részt a leképezésben. Ez biztositja az interpretalhatd felbontast.
Ugyanigy a minta megfelelé iranyd bedllitdsa is szlkséges feltétele a
racsfeloldasu kép kialakuldsanak. Golydkbdl és palcadkbdl készitett primi-
tiv kristalyracs modellt tanulményozva is rogton latjuk, csak bizonyos
irdnyokbdl személve latjuk az atomokat sikok mentén rendezédni, és csak
még specialisabb irdnyokbol személve tiinik a minta, oszlopok mentén
rendezett atomok soraibdl allonak. Mivel a sikok kdzds metszésvonalat
zonatengelynek nevezziik, ez utébbi esetben alacsony indexii zonatengely
irdnyabdl szemléljik a mintat. HREM képet is csak ilyen iranyokbdl tu-
dunk késziteni. Véletlenszeri iranyba dontott minta kilonb6zé mélység-
ben levé atomjai egymast fedve kontraszt nélkili egyenletes elkentséget
eredményeznének csak. A helyes iranyba dontés a diffrakcids abrat nezve
valésithaté meg.

ANALITIKAI FELTETEK: EELS, EDS, ENERGIA-SZURT MIKROSZKOP

A lokalis elemdsszetétel meghatarozasara kétféle eszkdzt hasznalunk.
Az egyik, az elektron energia veszteségi spektrométer (EELS), az elekt-
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ron-anyag koélcsonhatas primer folyamatat vizsgalja, hiszen a mintan atha-
ladé primer elektronok energia-eloszlasat méri. Minthogy a megvilagité
primer elektronnyaldb egy adott energidju elektronokbdl all, az EELS
spektrum kozvetlendl a mintaval valo kdlcsonhatasok miatt bekovetkezo
energiaveszteségek eloszlasat szolgaltatja. llyen eszkdz varhatéan 2005.
vegétol all Magyarorszagon az anyagtudomannyal foglalkozok rendelke-
zeésére.

Alternativ, Magyarorszagon is rendelkezésre allé analitikai eszkdz az
energiadiszperziv rontgen spektrométer (EDS), amely egy masodlagos
fizikai folyamatot, a belsé héj ionizacidja utan az atomban végbemend
elektron-atrendez6dés kovetkeztében fellepé rontgenemissziét méri. A
bels6 héjon ionizalt atom instabil. A kevésbé kotott kilsé héjrél egy
elektron bet6lti az ioniz&cid miatt betdltetlenné valt erésebben kotott alla-
potot, mikdzben két héj energiakulonbsegének megfelel6 energiaju foton
keletkezik. Az atom t6bbi elektronjanak allapota ekdzben jo kozelitéssel
valtozatlan marad, azaz egyelektronos folyamattal van dolgunk. Belsé
héjak esetén ez az energiakilonbség a 100 eV-100 keV tartomanyba esik,
azaz rontgen foton emittalodik. A diszkrét energiaju elektronhéjak kozotti
atmenetek éles karakterisztikus vonalakat eredmenyeznek, amelyek ener-
analizis), intenzitasabol pedig meghatarozhatjuk az adott elem relativ
gyakorisagat a gerjesztett terfogaton beltl (kvantitativ analizis).

Az EDS detektor egy zar6 iranyban el6feszitett un. pin didda, amely
altalaban Si vagy Ge alapanyagu (4. abra).

v -Au kontaktusréteg;

] <

Be ablak ||| Auger-elektron
pa %

hv

foto-elektron
M

J
7 ¢ hv—E, elektron-lyuk parok
NSIKN | SK 38 elpar

X =
P .. n
ntrinsic

(részben) holt réteg

4, dbra. EDS detektor
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Az ionizal6 sugarzas elektron-lyuk pérokat kelt, amelyek szama a le-
adott energiaval aranyos. A parok keltése a detektor térfogatanak nagy
részét alkotd an. intrinsic tartoméanyban megy végbe. Az elektronokat és a
lyukakat a didda belsé tere egymassal ellenkezé irdnyl mozgasra kény-
szerit, azaz szétvalasztja azokat, ezzel akadalyozva meg rekombinacioju-
kat. A diédahoz kapcsolt toltésérzékeny eléerésité megméri az elektron-
lyuk parok mennyiségét (és ezzel a detektalt részecske altal leadott ener-
giat), és egy sokcsatornads analizatorban (MCA) rogziti az eredményt.
Minden csatorna egy adott energia-intervallumot reprezental, és egy-egy
részecske detektalasakor a megfelelé csatorna tartalmat eggyel néveljik.
A véletlenszerii sorrendben érkez6, kulonbdzé energidju részecskék (pl.
rontgen fotonok) energia spektruma igy parhuzamos tzembe épul fel az
MCA tartalmét szemléltet6 képernyon. Ha (a rontgen detektornal szokasos
maodon nem toltott részecske, hanem) foton érkezik a detektorba, a detek-
talas a fent leirtndl Kicsit dsszetettebb, kétlépcsés. Az E energigju foton
el6szor (elnyelédésekor) ionizélja a detektor egy atomjat, a kibocsatott
foto-elektronnak adva at E—E energiat, ahol Ey a kilokott elektron kotési
energiaja volt az atomban. Igy az elektron-lyuk parok szama elészor E—
Er-val lesz aranyos. Azonban a detektaldsi idon belll bekovetkezik az
ionizalt (Si vagy Ge) atom elektronhéjanak atrendezédese, amelyben az
ionizalt allapot egyre kilsébb héjakra tolddik, az energia-kiilonbség pedig
egy-egy Auger-elektron kibocsatasara forditddik. Ezek energiaja ugyan-
ugy adddik le, mint az eredeti foto-elektrongé, és a keltett elektron-lyuk
parok (a detektalasi idon belil) az el6zéekkel egyiitt kertilnek az el6erdsi-
tobe, aminek jele igy a detektalt réntgen foton teljes energiajaval lesz ara-
nyos. A zajcsokkentés és egyéb szempontok miatt a detektort és az el6-
erésitot folyékony nitrogén homérsékletén tartjuk. A detektor szennyezé-
déset ugy akadalyozzuk meg, hogy a detektor 6nallo, zart vakuumterét a
mikroszkoptol egy fotonok szdméra atlatszo ablakkal valasztjuk el. A
detektor mindségén tulmenéen a detektalhatd legkisebb foton-energiat
(azaz a detektalhat6 legkdnnyebb elemet) az szabja meg, hogy milyen az
ablak abszorpcioja. Régebbi Be-ablakos detektorok Na-tdl, az 0j vékony
ablakos detektorok B-tol felfelé minden elemet képesek detektalni. Tipi-
kusan a legkisebb detektalhatd lokalis koncentracié 0,1 tdmeg%.
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A TERBELI FELBONTAST KORLATOZO TENYEZOK

A térbeli felbontasrél szolva meg kell kuldénbdztetniink a fokuszalt
nyalabos analitika (STEM kép, illetve EDS analizis) térbeli felbontasat és
a TEM kép pontfeloldasat.

Az adott &ramhoz tartoz6 sugaratmérét a katdd fényessége (lasd flg-
gelék) és a lencsehibak (lasd alabb) egyuttesen korlatozzék. Analitikai
(STEM, EELS, EDS) esetben a megvilagité rendszer utolso darabja, a fo-
kuszalast végzo6 objektiv eléterének (azaz az objektiv lencse minta feletti
részének) a minésége a meghatarozd. (A kombinalt TEM/STEM késziilé-
keknél a minta a szimmetrikusan elhelyezked6 objektiv lencse belsejében,
annak polussarui kozott helyezkedik el.)

TEM kép készitésenél a képalkotd rendszer elsé elemének, az objektiv
lencse minta utani szakaszanak a minésége a dont6. Ugyanazok a hatasok
okozzak a fdkuszalt nyaldb kiszélesedését, mint a TEM (HRTEM) kép
képpontjainak dsszemosddasat, igy ezeket itt egydtt targyaljuk.

A HREM felbontési korlatjAnak megértésehez vegyik figyelembe,
hogy az objektiv blende alkalmazasa a Fourier-térben végzett vagasnak
felel meg. Ha tul alacsony frekvencianal vagunk, a nagyobb frekvencia-
nak megfelel6 kisebb térbeli tavolsagok természetesen nem jelenhetnek
meg a képen. Ha tal nagy frekvenciakat atengediink, azokat a lencse torzi-
tasa teszi az interpretalast nemhogy elésegité, hanem egyenesen zavard
komponenssé. Minthogy a HREM kép kontrasztja figg mind a minta vas-
tagsagatol, mind a (fékusz kiserletileg nem jol meghatarozhatd nullpont-
jatol mért) elfékuszalas (defékusz) mértékétsl, a kérdés nem csak az,
hogy egy adott frekvencia megjelenik-e a képen, hanem, hogy tudjuk-e
ezt interpretalni, vagyis a valos szerkezettel kapcsolatba hozni. Nagyon
vékony mintan Scherzer-fékuszban felvett HREM képen az atomi oszlo-
pok sotétek. Biztonsaggal csak a mért felvételsorozatnak szamolt (szimu-
lalt) képek vastagsag és defokusz fliggvényében eléallitott kettés soroza-
taval vald dsszevetése alapjan lehetséges az interpretalas.
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3. ELEKTRONDIFFRAKCIO SZILARD TESTEKBEN
3.1 EGYKRISTALYOK

SIKSEREGEK INDEXEI, RECIPROK-RACS

Barmely kristaly leirhatd a 3D transzlacio-szimmetrianak megfelel6
Bravais-raccsal, és az ehhez valasztott Bravais-cellaval. Egy ilyen racs
természetes koordinata-rendszere a cella egy pontbol induld harom él-
vektoraval (a, b, c) adhatd meg. Igy egy tetszéleges racspontot origénak
valasztva, abbol barmely mas racspontba mutaté transzlacios vektort az u,
v, w koordinatékkal adhatjuk meg, azaz T=ua+vb+wc. A tovabbiakban az
irdnyt kijel6lé vektorokat szdgletes zarojelbe irt koordinataikkal adjuk
meg: [uvw].

frjuk most le ugyanezt a racsotéllando tavolsagu, egymassal parhuza-
mos siksereggel, olyan mddon, hogy minden racspont (ljon rajta a sikse-
reg egyik tagjan (5. abra).

5. abra. Miller indexek 263 sikok

Minden sikot harom, nem egy egyenesbe esé pont jellemez. Véalasz-
szuk egy kiragadott sik jellemzésére azt a hdrom racspontot, amelyek a
sik és a koordinata-tengelyek metszéspontjaban fekszenek. Legyenek e
metszéspontok példaul 3, 1, 2. Elsé pillanatra ezeket hasznalhatnank a
sikot jellemz6 indexekkent, de ekkor a parhuzamos sikok mindegyikét
mas indexek irnak le. Mint alabb latni fogjuk a Bragg-egyenletben egy
teljes siksereget kell egyitt kezelniink, nem annak egyes tagjait elkilo-
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nllve. Az aldbbi eljarés a teljes siksereghez ugyanazokat az indexeket

rendeli:

1. Vegyuk a siknak a koordinatatengellyel val6 metszéspontjat racsal-
lando egységben kifejezve.

2. Vegyuk e szdmok reciprokat. Ha ezek nem egész szdmok, akkor ke-
ressuk meg azt a legkisebb egész szamokbol all6 szamharmast,
amelynek aranya e szamok aranyéval megegyezik.

Az 5. adbran a példaként emlitett siksereg két szomszédos sikjat jelol-
tik. Az egyik esetében a metszéspontok 3, 1, 2. Ezek reciprokai: 1/3, 1 és
1/2. A beloluk kepzett indexek: 2, 6, 3. Ezeket az indexeket a tovabbiak-
ban gorbe zarojelbe irva adjuk meg: (263). A siksereg masik jel6lt sikja
esetén a metszéspontok: 2, 2/3, 4/3. Reciprokaik: 1/2, 3/2 és 3/4. A bel6-
luk képzett indexek ismét (263). A siksereg barmely tagjara ugyanaz a
(263) index-harmas adodik. A siksereg indexeit altalanosan (hkl) jel6ljik.
Gyakran az igy képzett indexeket Miller-indexeknek nevezik, bar nem
Miller talélta ki, 6 csak népszerisitette az eljarast. Hagyomanyosan a ne-
gativ szdmokat a szam folulvonasaval jeldljuk a krisztallogréafiaban, pél-
daul az (103) a h=1, k=0, I=-3 szdmoknak felel meg..

Ha most minden siksereghez egy vektort rendellink oly médon, hogy
az legyen merdéleges a sikseregre és hossza a siksereg szomszédos sikjali
kézt mért dyq tavolsag reciproka legyen (azaz d =1/ dwa), akkor ismét a
szabalyos réacsot kapunk, amelynek bazisvektorait az (100), (010), (001)
sikseregekhez rendelt vektorok alkotjak, és tetszéleges racspontjanak ko-
ordinatait a (hkl) indexek adjak. (Azaz d ny=hd 100+kd o10+1d 001). Ez az
un. reciprokracs. A két racs egymassal egy-egyeértelmii kapcsolatban van.
Az a*=d 100, b*=d 410, c*=d 001 jeloléseket bevezetve fennalnak a kovet-
kezé dsszefliggések:

a-a =b-b'=c-c’ =1 (1)

a-b=a"-c=b -c=b"-a=c -a=c -b=0

valds térbeli sikseregre meréleges egy reciprokracs-vektor, hanem az is,
hogy minden reciprokracs-sikra is meréleges egy valos térbeli vektor (a
reciprokracs adott sikjanak pontjai altal reprezentalt sikseregek kozos
metszésvonalénak, azaz zonatengelyének az irdnyvektora).



16  SZILARDTESTFIZIKAI MERESEK

RUGALMAS EGYSZERES SZORAS, BRAGG-EGYENLET, EWALD-SZERKESZTES

Fentebb lattuk, hogy a hatsé fokuszsikban az elektron-minta kdlcson-
hatas eredményeként el6allé diffrakcids abra jelenik meg. Ez az &bra egy-
kristdlyok esetén a legegyszeriibb, szabalyos kétdimenzids transzlacids
szimmetria szerint ismétl6dé diszkrét pontok halmaza. Ennek keletkezé-
sét az egyszeres szorasi képnek megfelel6 modellben parhuzamos, egy-
mastol d tavolsdgonként ismétlodo sikseregrol visszavert hullamok fazis-
helyes 6sszegzésébol adodo erdsitési és gyengitési feltételek alapjan ért-
hetjik meg. E kép (6. bra) vezet a Bragg-egyenlethez.

Ewald-gomb

0 /k,

2AS=2d sin®=n,

6. abra. A Bragg-féle erdsitési feltétel

Erésités (azaz diffraktalt nyalab) csak abban az iranyban van, ahol az
egyes sikokrdl visszavert sugarak kozott az atkilonbség a A hullamhossz
egész szamu tobbszorose, azaz

2d sin(9)=nA, 2)

ahol Ja sikok és a beeso (illetve diffraktalt) nyalab &ltal bezart szdg. Ez
az Un. Bragg-szdog.

A 7. dbra segitségével belatjuk, hogy a Bragg-egyenlet azzal az alli-
tassal ekvivalens, hogy a diffraktalt nyaldb és a direkt nyaldb hulldm-
szamvektoranak kulonbsége éppen a reflexiot okozo siksereghez tartozo
reciprokrécs vektor. Ennek az &llitasnak a geometriai szemléltetése az
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Ewald-szerkesztés, amely egyébként az energia-megmaradast és impul-
zus-megmaradast egydttesen szemlélteti.

(hkl) sik

2dyy sin® =k

7. abra. A Bragg-egyenlet értelmezése

Az Ewald-szerkesztés ugy keszil, hogy a reciprokracs kezdépontjaba
mutatéban  berajzoljuk az  elektronagyubdl  érkezé  elektronok
hullamszamvektorat. E vektor kezddpontjabdl megrajzoljuk az Ewald-
gbmbot. A kinematikus diffrakcio feltételei ott teljestilnek, ahol a gémb
athalad valamely reciprokracs-ponton. A 8. abra a TEM-ben érvényes
feltételekre mutatja a szerkesztés egy darabjat.

4z Ewald-gamb
kozepponta

8. abra. Az Ewald-szerkesztés a TEM-ben érvényes feltételekkel
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Ennek a rontgen diffrakciénal megszokottdl eltéré sajatsaga, hogy a
nagy elektron-energianak megfelelé rovid hullamhossz (200 keV-en
A4=0,00251 nm) miatt a K hullamszamvektor nagyon hosszl
(K=1/2=400 nm™). (Vegyiik észre, hogy a hullamszam-vektor definicio-
jaba nem vettiik bele a 2 szorzot!). Példaként 0,25 nm valds térbeli peri-
odicitast figyelembe véve a szomszédos reciprok-racs pontok tavolsaga
kb. 4 nm™, azaz a sugér szézad része. Az ilyen nagy sugar( gémb lokali-
san mar jol kozelitheté sikkal a reciprok-racs pontokkal valé metszés-
pontok meghatarozasa szempontjabdl. Azaz, zonatengely iranyabdl nézett
mintan (amikor a direkt sugar hullamszamvektora kozel meréleges egy
reciprokracs sikra) egyidejiileg nagyon sok diffrakcids irany gerjesztédik.
Ez adja példaul a 9. abran is lathatd, 2D-ben periodikusan elhelyezkedé
diffrakcids pontokat.

9. dbra. Egykristaly SAED felvétel (Al, [100])

A minta dontésének hatasara e pontabra helye a felvételen nem valto-
zik, hiszen a direkt nyaldb irdnya nem fligg a minta dontésétél, és a
diffraktalt nyaldbok a direkt nyaldb iranyatol mert kétszeres Bragg-
szognyire taldlhatok. A minta dontésével csak a diffrakcios feltétel kezd
egyre rosszabbul teljesulni (az Ewald-gdmb tavolodik a reciprok-racs
ponttol), igy a pont intenzitasa csokken, de amig latszik, addig ugyanott
latszik. Nagy szogii dontésnél persze az eredeti sikok kikeruilnek a reflek-
talo helyzetbél, és més sikok kezdenek reflektalni, azaz az elébbi pontok
elttinnek és ujabbak jelennek meg maéshol, de elébbi gondolatmenetiink
nem erre vonatkozott.
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3.2 POLIKRISTALYOS ES AMORF MINTAK

Az egyfazisu polikristdlyos minta rengeteg, véletlenszeriien orientalt
azonos szerkezetli egykristaly szemcsébdl all. Ha e szerkezet egyetlen
sikseregét vizsgaljuk, az sok szemcsében nincsen diffrakcids helyzetben,
és nem ad diffrakcids pontot, &am mas szemcsék ugy allnak, hogy teljesil
a diffrakcids feltétel és szemcsénként egy diffrakcids pont megjelenik.
Belathatd, hogy az adott iranyd sugar koril egy koriv mentén lesznek e
szemcsék okozta diffrakcios pontok. Elég sok szemcse esetén a pontok
folytonos korré olvadnak 6ssze. Masik siksereget vizsgalva masik kort
kapunk. Ily modon a mintaban eléforduld Gsszes siksereg egy-egy kon-
centrikus kort eredményez, ahogyan azt a 10. abran lathatjuk. Mint alabb
megmutatjuk ilyen gytras abrék alkalmasak mind a mikroszkép kamera
allanddjanak kalibralasara, mind a mintaban levé fazis(ok) meghataroza-
séra.

10. dbra. SAED pordiffrakcio

Amorf mintdkban csak kdzeli rend uralkodik a hosszu-tava rend elti-
nik. Az ennek megfelel6 diffrakcios abra kevés szamu, széles, diffluz gyi-
rit tartalmaz. E diffrakcidés abra Fourier-transzformaltjabol (szerencsés
esetben) a legktzelebbi atomi szomszédok tavolsagara kovetkeztethetiink.

Az egyes szomszéd-tavolsagok azonositasa azért nem mindig egyér-
telmd, mert a fazist alkot6 atom-tipusok szamanak novekedtével né a le-
hetséges par-tipusok szdma is. Pl. egy kétalkotos (A és B) anyagban lehet-
nek A-A, A-B és B-B szomszédok. Ezek mindegyikét egy un. parcialis
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eloszlasfuggvény jellemzi. Mérésiink sajnos csak ezek burkolojat (sulyo-
zott Osszegét) képes mérni, amiben nem minden esetben azonosithatd az
Osszetevok csucsainak helye.

3.3 DIFFRAKCIOS ABRAK KIERTEKELESE
KALIBRALAS

Minden diffrakcids abra kiértékelésének elsé Iépése, hogy a felvételen
mért tavolsagokat atszamoljuk a reciprok-racsban nekik megfelel6 inverz
tavolsagokra. Ehhez nyujt segitséget a 11. &bra. Kihasznaljuk azt a koréb-
bi megallapitasunkat, hogy K>>g, igy az erésen nyujtott derékszogi hé-
romszdg hosszabbik befogbja kdzel olyan hosszl, mint az atfogoja, va-
gyis a nagyon kis sz6g szinusza és tangense jo kozelitéssel azonos szam-
mal fejezhetd Ki.

diffraktalo
siksereg
elektron sikhullam
K=1/\
minta ¢ ! ._‘
" diffrakedlt
% nyaldb
L 003
g
film Y....¢ ®
R

R=filmen mért tavolsag
L=kamera hossz
g=szorasi vektor

g=1/d
11. dbra. A reciproktérbeli és a foton mért mennyiségek dsszefliggése
Mivel a K hullamszam-vektor (mint atfogo) és g szorési vektor (mint

alap) &ltal meghatarozott egyenl6szard hdromszdg hasonlé az L kamera-
hossz (mint magassag) és a felvételen a direkt sugar pontja és a diffrakci-
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6s nyaldb pontja kozott mért R tavolsag (mint alap) altal meghatarozott
egyenlészart haromszoghtz. Ezért

~

=2-sin(9)=2-9. 3)

R A
L d

9
K

Ismert A és d (hiszen a diffrakcios mérés soran d-t meghataroztuk),
valamint a mért R felhasznalasaval L pontosan kalibralhatd. A kalibralt L
felhasznalasaval, az ismeretlen anyagon azonos paraméterekkel felvett
diffrakcids abran mert R-értékek sorozata d-értékek (siksereg tavolsagok)
sorozatara valthato at (3) segitségével. E mért d-értékek halmazat hason-
litjuk szamolt, vagy masok altal korabban mért (tehat ismert) szerkezetek
d-értékeinek halmazédhoz, annak eldontésére, hogy a meért diffrakcid
szarmazhat-e az adott fazistol. Hasonld elven, t6bb iranybol felvett egy-
kristaly diffrakciok egyuttes kiértékelésével eddig ismeretlen fazis kris-
talyracsanak elemi celljat is meghatarozhatjuk. Ennek pontossaga azon-
ban nem éri el a rontgen diffrakcioval meghatarozott cella-paraméterek
pontossagat.

Kalibralashoz legtdbbszor egyszerti szerkezetii (k6bds) anyag poli-
kristalyos gydrtit hasznaljuk. Felhasznalva, hogy az a racsallandéju ko-
bds anyagban a hkl indexii siksereghez tartozé d siktavolsagra fennall a
d?=a?/(h?+k*+I%) 6sszefiiggés, (3)-bol azt kapjuk, hogy:

th,zL?}b\/h2+k2+l2 . (4)

Tehat, a mért reflexiok indexeinek négyzetdsszegébdl vont négyzetgydk
fliggvényében az adott indexekhez tartozd mért Ry tavolsagok egy egye-
nesen fekszenek, amelynek meredekségébdl a kamera hossza (L), illetve a
mikroszkop allandd (LA) meghatarozhato.

FAzISAZONOSITAS

Fazisazonositdshoz az ASTM-kartydk utoda, a JCPDS-adatlapok
(12. &bra), illetve ezeknek elektronikus véaltozata, az ISDD altal forgalma-
zott Pdf2 adatbazis, vagy ennek legujabb forméja, a Pdf4 relacids adatba-
zis hasznalhat6. Az internetr6l ingyenesen letdltheté ProcessDiffraction
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program (www.mfa.kfki.hu/~labar/ProcDif) digitélisan rogzitett diffrak-
cios abrakbol kiindulva segit a fazisazonositasban is.

04-0787 . Wayelength=_1.54056
Al d(a) mt h k 1
Aluminum 2.338 00 1011
2.024 47 2°0 0
1.431 2 2 2 0
Aluminum, syn [NR] 1.221 24 3 11
7 T e 1.169 7T 2 2R
Rad.: CuKal i: 1.54056 Filter: Ni  Beta —sp: 1.0124 2 400
Cat off: Int.: Diffract. 1/1cor.: 3.619 9289 8 3 31
" . 90585 8 4 2 0
Refl: Swanson. Tatge. Natl. Bur. Stand. {US) Circ. 539, 1, 11
8288 8 4 2 2
(1953)
Sys.: Cubic $.G.: Fm3m (225)
a: 4.0494 b: [ A C:
@ B: 1 Z: 4 mp:
Rel; Ibid.
Dx: 2.699 Dm: SS/FOM: F g = 93(.0108 . 9)

Color: Light gray metallic

Pattern taken at 25 C. CAS #  7429-90-5. The material used
for the NBS sample was a melling point standard sample of
aluminum prepared at NBS, Gaithersbuig. MD. USA. The chemical
analysis (x{; 5f 0.011, Cu 0.006, Fe 0007 Ti 0.0001, Zr 0.003. Ga
0.004. Mo 0.00002, S 0.0001. Al 89.9+ (by difference). Mineral
species of doubtful validity, Am. Mineral.. 66 2056 {1980). Cu type.
Gold group. gold subgroup. PSC: cF4. Mwt: 28.68.

Volume[CD]: 65.40.

Iﬁtm & 1998 JCPDS-Internationsl Centre for Diffraction Data. All rights reserved
PCPDFWIN v. 2.01

12. 4bra. XRD adatbazis egy eleme (JCPDS-adatlap) Al

INDEXELES

Egykristalydiffrakcid indexelésénel a d-értékek meghatarozasa utan
két dolgot kell figyelembe vennunk. Egyrészt a diffrakcids dbrdn mért g-
vektorok vektorialis 6sszege egy ujabb g-vektort eredményez, és a vekto-
rialis 6sszeadasnak a h, k és | koordinatak szintjén is teljestlnie kell. Mas-
részt a vizsgalt kristalyracs szimmetridja miatt tobb h, k és | index is
ugyanazt a d-értéket adja. Példaként a (4) dsszefliggésnek megfeleléen a
kdbos racsban mért d-értékek invariansak a h, k és | indexek permutalasa-
ra és eldjel-valtasara. Peldaul a 9. &bran az fcc szerkezetii Al diffrakcios
abraja lathato. A tavolsagok mérésebdl (3) segitségével megallapitottuk,
hogy az abran jelolt A és B pontokhoz 0,203 nm, a C ponthoz pedig
0,143 nm siksereg-tavolsag tartozik. Latjuk az abran, hogy az O kozép-
pontbol huzott OC vektor az OA és OB vektorialis 6sszege. Az alumini-
um JCPDS Kartyajarol (12. abra) meghatarozzuk, hogy az elébbi kett6
(200)-tipus, az utobbi pedig (220)-tipusu reflexidnak felel meg. Tudjuk,
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hogy a (200)-tipuson belill ugyanazt a d-értéket adjak a (200) (azaz h=2,
k=0, 1=0), és a (200), (020), (020), (002), (002) reflexick is. Az indexek
sorrendjét es el6jelét tehat (szabadon cserélgetve) Ugy kell megvalasztani,
hogy két (200)-tipusu 6sszege vektorialisan (tehat koordinatanként kilon
alkalmazott 6sszeadassal) kiadja a (220)-tipusut. Ez teljestlhet példaul ha
az OA vektorhoz a h=2, k=0, I=0 koordinatakat (indexeket), az OB-hez a
h=0, k=2, I=0 koordinatakat, és az OC-hez a h=2, k=2, 1=0 koordinata-
kat rendeljuk. Az A, B és C pontok sorrendjében haladva tehat a (200),
(020), (220) indexvalasztas egy helyes indexelésnek felel meg. De ugyan-
ilyen j6é (azaz ekvivalens) indexelés lenne a (002), (020), (022) indexhar-
mas is. Ez fizikailag annak felel meg, hogy a kocka éleit ugyan megjeldl-
hetjik kilonbdz6 szamokkal, am ezek egymassal azonos (megkulénboz-
tethetetlen) mennyiségek, még ha kiilénb6z6é szamok is jeldlik 6ket. Tehat
a fenti példahoz 24 ekvivalens indexelés tartozik, mindegyik egyforman
helyes.

A 9. dbran levé diffrakcios pontok mindegyike egy-egy reciprokracs-
vektornak felel meg. Minthogy ezek egy sikban vannak, a nekik megfele-
16 sikseregek pedig merdlegesek rajuk, a sikseregek metszésvonala, a
zonatengely (amely fel6l nézzilk a mintat) a felvétel sikjara meréleges
vektorral adhaté meg. Azaz a felvétel tetszéleges két, nem egy egyenesbe
es6 reciprokracsvektoranak vektorialis (kereszt) szorzatabol kapjuk a z6-
natengely irdnyat jellemzé vektort (a szorzanddk sorrendje fontos!). Az
elébbi példan a (200) és (020) vektorok vektoridlis szorzata [004]-et
eredményezne, ami a kocka egyik lapjanak iranya. Mivel csak az irany
érdekel benniinket, ezt a legrévidebb vektorral szokas megadni (itt [001]).

Az ekvivalens indexelések kozil a (005) és (020) vektorokat tartalmazok
pedig a [iOOJ zonatengelynek felelnek meg, ami ismét kockalap irany.

4. FELADATOK

A gyakorlaton tobb, alternativ anyagcsalad vizsgalata lehetséges. A
gyakorlatvezet6 a mérés kezdetén hatarozza meg, hogy aznap melyik mé-
résére kerll sor a lehet6ségek kozil. A kulonb6zé anyagokon latszélag
eltér6 feladatok azonban pontosan ugyanazon ismeretek elsajatitasat segi-
tik el6 a valasztastol fuggetlenil. Mindegyik feladat sordn tudatosan
hasznalni kell a sotét és vilagos latdterii képeket, és a hatarolt teruleti
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elektrondiffrakciot. Meg kell hatarozni ismeretlen féazist elektrondiffrak-
cios porfelvétel és a rontgenes adatbazis segitsegével, ha ismert, hogy
mely elemek vannak jelen a vizsgalt mintaban. Kalibralni kell a kamera-
hosszat, és indexelni kell az egykristalydiffrakciot. Meg kell hatarozni két
kristaly relativ orientaciojat. Meg kell jeleniteni diszlokécidkat, elére Ki-
valasztott reflexiok kétsugaras helyzeteiben.

1. Helyezzikk be az elére elkészitett két mintat a mikroszkopba! Kap-
csoljuk be a nagyfesziiltséget! Vilagos latoterti képen valasszunk ki
olyan teriilet, ahol latszanak a krisztallitok, vagy 6tvozetek esetén a
kérdéses kivalasok (és fesziltségteriik)! Készitsunk hatarolt tertleti
elektrondiffrakciot! Dontsuk a mintat valamelyik jol felismerhetd, kis
indexti zonatengely iranyaba! A dontéshez hasznaljuk a Kikuchi-
sévokat konvergens megvilagitas mellett! Azonositsuk a krisztallitok,
Otvozet esetén pedig matrix és a kivalas reflexidit! Keszitslink a kiva-
Ias reflexiodival tobb, kiilonbdz6 sotét latoterii képet! Valtsunk mintat!
Rdgzitsiik a pormintan a diffrakcios gyiriiket kalibracié céljabol! A
laborvezet6 megadja, hogy aznap melyik pormintat mérjik.

2. Elére elkészitett felvételeken vegezzik el a kovetkezé6 méreseket.
Ellenérizzik az adatbazisban, hogy hanyféle fazist talalunk a
pordiffrakcio anyagahoz! Kalibraljuk a mikroszkop kamera hosszat a
porfelvétel és a rontgendiffrakcios adatbazis segitségével! Otvozet
eseten hatarozzuk meg a matrix racstipusat és racsallandéjat a felvé-
telb6l, majd az eredményt vessiik 0ssze az adatbazisban talalhatéval!
Ekbzben indexeljik a matrix reflexidit és hatarozzuk meg, hogy me-
lyik zonatengely irdnyabdl készilt a felvétel! Adjunk vélaszt arra a
kérdésre, hogy a szimmetria miatt az adott felvetelnek hany egymas-
sal ekvivalens indexelése lehetséges? Indokoljuk, hogy mérésiink
6sszhangban van-e az adott racsra ismert kioltasi szaballyal!

3. Meérjuk meg a kivalas reflexidihoz a d-értekeket! Vegyik el6 a lehet-
séges fazisok d-ertékeit, amelyek az XRD adatbazishol, vagy sajat
szdmolasbdl szarmaznak. Hatarozzuk meg, hogy a mert reflexiok
megfelelhetnek-e a lehetséges fazisok reflexiojanak! Adjunk valaszt
arra a kérdésre, hogy egyértelmiien eldéntheté-e minden egyes refle-
xiérél, hogy melyik fazishoz tartozhat? Eldonthet6é-e, hogy mely fa-
zis(ok) van(nak) jelen? A diffrakcio és a DF képek 6sszevetésébol ha-
tarozzuk meg, hogy szarmazhat-e az sszes lathatd kivalashoz tartozé
reflexié ugyanazoktol a kivalasoktol! Hatarozzuk meg a matrix és a

ey
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ELTE MSc Laboratérium: TEM mérés

A mérés célja, hogy a korabbi BSc Laborban tanultakra épitve elmélyitse a TEM ismereteket.

1. Beugrd ZH: Egy kobdos egykristaly diffrakcio kiértekelése XRD adatbazisbol szarmazé
adatlapra és kozelit6 kalibracidra tamaszkodva. Csak sikeres feladatmegoldas esetén
kezdhet a hallgaté az MSc Laboratérium mérésének elvégzésebe. Vonalzot mindenki
hozzon magaval! Aki nem akar kézzel osztani, az hozzon szamolédgépet is!

2. Az MSc Labor-mérés soran egy hexagonalis koordinatdkban megadott trigonalis
(romboéderes) egykristaly hordozéra felvitt epitaxialis réteg iranyitottsagat kell
meghatarozniuk a hallgatoknak. Ehhez:

Megfeleléen kell a mintat orientalni a TEM-ben

a
b. SAED abréat rogziteni mindkét rétegrol és a két rétegrol egyutt
c. BF képet rogziteni

d

. A két (egyarant hexagonalis, de méas racsparaméterekkel rendelkezé kristalytdl
szarmazd) pontrendszert kilon-kilén indexelni.

e. Meg kell hatarozni, hogy melyik felvétel melyik zénatengely iranyabol készult!
Mind 3-indexes, mind a 4-indexes jel6lésmadddal kérem az adatokat!

f. A hordoz6 és a réteg kdzotti orientacids viszonyt meg kell allapitani.

3. A mérés utan a bescannelt negativokat és a hozzajuk tartozoé diffrakcios adatlapokat
mindenki e-mailben kapja meg, ezért kérem, hogy a beugr6é ZH-ra irjak ra az e-mail
cimiket is! A kinyomtatott diffrakcios abrakat kérem mellékelni a jegyzékdnyvhéz, amin
rajta van kézirasukkal, hogy melyik tavolsagot hany mm-nek mérték, abbol mekkora d-
értéket szamoltak! (Ez azért kell, mert csak a nyomtatott valtozaton tudok utana mérni,
hogy valdban arrol a konkrét felvételrél szarmazik a mért szamerték.)

4. Ne feledjék, hogy a névleges kamera hossz csak kdzelito érték (néhany %-kal eltérhet a
valoditol). A kamera hossz értéke azonban minden reflexié d-értékét azonos aranyban
maodositja (hasonldan, mint egy valds térbeli képen mért tdvolsadgokat a nagyitas).

1/4
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Eldzetes felkésziilés:

Hexagonalis rendszer négyes indexei, a harmas és négyes indexek kozotti kapcsolat. Sikok és
rajuk meréleges irdnyok indexei kozotti kapcsolat. Zona-torvény hexagonalis rendszerben.

1. A legtdbb diffrakcids, illetve krisztallografiai konyv tartalmaz ilyen informéciét. Az
alabb ide masolt anyag JW Edington ,,Electron Diffraction in the Electron
Microscope” c. sorozatanak 2. kotetébol szarmazik.

2. Alabb mellékelek egy rovid magyarazatot a 4-indexes jeldlés bevezetésérol, elényeirdl
és hasznalatarol.

A hexagonalis rendszer szokasos koordinata rendszere:

Két egyforma hosszl (jeldljuk hosszukat ap-lal) alapvektor (,,a” és ,,b”) egymassal 120°-ot zar
be, a mindkettére merdleges ,,c” vektor tolik eltéré hosszusagu.

Ennek a 3-alapvektoros (= 3-indexes) leirasnak az a hianyossaga, hogy a koordinatak
szamértékei nem tlikrozik a hexagonalis szimmetriabdl fakaddan ekvivalens reflexiok
ekvivalenciajat. Példaul, az (100) és (1-10) sikseregek egymassal 60°-ot zarnak be, azonos d-
értékek tartoznak hozzajuk, teljesen ekvivalensek, de ez a koordinatak alakjabol
(szameértékebol) nem lathato. Ne feledjuk, hogy mivel a és b nem merélegesek egymasra, az
(100) siksereg sem meréleges az [100] iranyra, hanem a bc-sikkal parhuzamos, azaz az
a-vektort 120°-o0s (vagy masképpen mondva 60°-0s) szgben metszi.

Egy Gjabb (redundans=felesleges) alapvektor bevezetésével nyerhetiink olyan koordinatakat,
amik mar hiien mutatjak a szimmetria szerinti ekvivalencidkat. Ha az ab-sikban mindkét
alapvektortol 120°-ra bevezetiink egy Ujabb ,,e” alapvektort, amelynek hossza azonos az a és
b hosszaval akkor a, b és e teljesen ekvivalens, 3-fogasu szimmetria szerint helyezkedik el
(ha pedig ellentétes el6jeli parjaikat is tekintjuk, akkor lathatd, hogy 60°-onként, azaz
6-fogasu szimmetrianak megfeleléen helyezkednek el azonos hosszusagu, ekvivalens
vektorok).

1. dbra: Reflektalo sik i-indexének szarmaztatasa

Természetesen, az Ujabb vektor Ujabb szabadsagi fokot hozott be, igy végtelen sokféleképpen
oszthatnank ki koordinatakat. Egy Ujabb megkotés bevezetése azonban ismét egyértelmiivé
teszi a koordinatakat. Azt, hogy mi legyen a megkotés célszerii valasztasa, a sikok (3-indexes)
»hKI” Miller-indexeinek, illetve a (4-indexes) ,,hkil” Miller-Bravais-indexeinek a viszonyabdl
hatarozzuk meg. Ha felrajzoljuk a hkl Miller-indexekhez tartoz6 sikot, latjuk, hogy elemi
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matematikai 6sszefliggés all fenn, az e-tengelyen mért tengelymetszet és az a-, illetve
b-tengelyen mért tengelymetszet kozott. Az 1. abrardl lathato, hogy az e-tengelyen mért
tengelymetszet, -ao/i, ami nem mas, mint a szogfelezé hossza. A kdzépiskolas feladatokbdl
ismerjik (interneten tobb gimnazium honlapjan is megtalalhato feladat), hogy a szdgfelezé fy
hossza a szomszédos ,,a” és ,,b” oldalak, valamint a y szdg segitsegevel felirva:

f :Labcosy

" a+b 2

. . _ . y 1
Mivel esetlinkben y=120°, igy cosE:E.

A haromszdg oldalait (ag/h, ag/k) behelyettesitve kapjuk, hogy i=-(h+Kk).

Kovetkezéskeéppen, a sikok haromindexes, illetve négyindexes leirasa kbzott nagyon egyszeri
a valtas. A 3-indexeshez beszUrjuk negyedik indexnek az els6 ketté dsszegének minusz
egyszeresét, hogy ugyanannak a siknak a negyindexes leirasat kapjuk, illetve forditott
irdnyban, egyszeriien elhagyjuk az ,,i”-indexet.

Lathato, hogy ezek az indexek mar jol mutatjak, hogy mely sikok ekvivalensek. Péelda a
60°-ként kdvetkez6 azonos sikokra: (10-10),(01-10),(-1100),(-1010),(0-110),
(1-100). Vilagos, hogy az els6 harom indexet (a négybél) ciklikusan kérbe cserélhetjuk,
illetve egyidejiileg megcserélhetjik az dsszes koordinata el6jelét (de egyenként mar nem
cserélgethetjiik a koordinatak el6jelét).

Ha tehat a diffrakcios adatlapon 3-indexes Miller-indexeket talalunk a szimmetria-ekvivalens
reflexiok egy reprezentansara, akkor ebb6l kdnnyen képezziik a 4-indexes Miller-Bravais-
indexeket, azok fenti szabaly szerinti permutalasaval, illetve el6jel valtasaval generalhatjuk az
Osszes ekvivalens reflexié Miller-Bravais-indexeit, amikbol az egykristaly diffrakcio (harom,
vektor haromszdget alkoto reciprok-racs vektoranak) vektorialisan helyes indexeléséhez a
megfeleloket ki tudjuk valasztani.

Az irdnyok koordinatai (indexei) esetén nem ilyen egyszerii a 3-indexes, illetve 4-indexes
leiras kdzott a kapcsolat. Itt is szlikség van egy tobblet feltételre, hogy egyértelmi
koordinatakat kapjunk. Célszerii, hogy ugyanolyan formaja megkotést alkalmazzunk, mint a
sikok indexeinél: a négyindexes ,,uvtw” leirdsban is legyen t=-(u+v)! Ekkor azonban a
3-indexes ,,prs” koordinatak és a 4-indexes ,,uvtw” koordinatak kdzott bonyolultabb lesz az
osszefliggés, mint az volt a sikok indexeinél. Altalaban u=p és vr. A fenti megkotés miatt
nem tudunk [1000] alaku koordinataval jellemezni egyetlen valds iranyt sem. Igy az elsé (a)
alapvektorral parhuzamos irany 4-indexes koordinataja: [2 -1 -1 0]. Ennek hossza persze
kétszer akkora, mint a-é, de ugyanabba az iranyba mutat. Ha a hosszra is szlikség van, azt
normalni konnyi. Az ezzel ekvivalens iranyok, amik 60°-ként kovetkeznek [-1 -1 2 0],
[(12-10],[-2110],[11-20]és[1-210]. Aharomindexes jelolésben nem nyilvanval6 a
fenti irdnyok ekvivalencigja: [1 0 0], [-1 -1 0], [0 1 0] es ellenkezé elojelii parjaik. (Belatni
persze konnyi, hiszen, ha felrajzoljuk, latjuk, hogy a [-1 -1 0] vektor az éppen a negyediknek
bevezetett alapvektor irdnyat adja.)

A mar beindexelt diffrakcios dbrahoz kétféleképpen is meg tudjuk hatarozni, hogy melyik
zonatengely iranyabol rogzitettik.

Egyrészt a haromindexes jeloléssel ugyanugy kapjuk a 3-indexes zénatengely koordinatakat,
mint a kobos esetben. Ezekbol az Edington (A2.8) képlet segitségével generalhatunk
négyindexes irany koordinatakat. Masrészt az Edington (A2.7) képlet segitsegével
kdzvetlenul is megkaphatjuk bel6lik a zéna négyindexes koordinatait.
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A zbnatOrvényt (A2.5), adott sikra meréleges irany koordinatéit (A2.4), adott irdnyra
merdleges sik koordinatait pedig (A2.9) adja. Az utdbbi két esetben a bonyodalmat az okozza,
hogy a c-alapvektor hossza eltér a tobbi alapvektor hosszatol, az dsszefliggések azonban
egyszeri geometriai megfontolasokkal belathatok.

Tiltott reflexiok megjelenése:

Az elektronok kélcsonhatésa az anyaggal nagyon erés, ezért a kb. 10 nm-nél vastagabb
mintakban a dinamikus (=koherensen t6bbszords) szoras nem hanyagolhato el. A kétszeres
(illetve tobbszoros) diffrakcio kdvetkeztében a kinematikusan (=egyszeres szoras elmélete
szerint) tiltott reflexiok kozul vannak olyanok, amik nem csak megjelenhetnek, hanem
ugyanolyan erések, vagy még erésebbek lehetnek, mint a megengedett reflexiok. Ehhez a
kovetkezot kell tudni:

1. A Bavais-réacs centraltsdga miatt tiltott reflexiok soha, semmilyen kérilmények kdzott
sem jelennek meg.

2. A csavartengely, vagy csuszosik jelenléte miatt tiltott reflexiok bizonyos iranyokbol
megjelenhetnek.

A 2. &bra mutatja, hogy ha a direkt nyaldbhoz képest nem elhanyagolhat6 erésségii a szort
nyalab, akkor az Ujabb szérasi folyamattal olyan iranyba is szérodhat, amerre egyszeres
szorassal sosem kerllhetne. Az abra azt mutatja, hogy ha g1 és g2 reflexiok megengedettek és
erosek, akkor a g1-g2=g3 megfelelhet olyan reflexionak, ami egyszeres szorassal tiltott lenne,
igy azonban erés reflexidként latszhat. Mas iranybdl nézve (ahonnan gl és g2 egyidejiileg
nem megengedett) g3 sem jelenik meg.

Ilyen médon g3 nincs felsorolva a diffrakcios adatlapon, de d-értékét konnyen megkapjuk a
megengedett g4 reflexio hosszahoz val6 hasonlitasbal.
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2. abra: Egyszeres szorassal tiltott reflexiok megjelenésa kett6s diffrakcio kovetkeztében. (A
megengedett reflexidkat pontokkal, a kinematikusan tiltottakat x-szel jel6ltem.)
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Egykristaly diffrakcid kézi indexelese

Az indexelés |Iépesei
«Kamera hossz kalibralasa

*Az eqgy paralelogrammat alkoto
reflexiokhoz tartozo d-értékek
meghatarozasa (lasd abra!)

*Az adott fazis esetén a mert d-
ertékekhez szdba jové Miller index-
tipusok meghatarozasa (JCPDS-bél)

*A tipuson belll az eléjelek, illetve

index-permutaciok meghatarozasa ugy,

hogy a vektor 6sszeadas teljesiljon

Példa:

d,=0,203 nm; d;=0,203 nm; d-=0,143 nm

JCPDS kartya = A, B: {200} tipus; c: {220} tipus

Vektor 6sszeg azt koveteli, hogy h,+hg=h;

Kyatkg=Ke  €s |, +H=l-

—Eqgy lehetséges megoldas: (200)+(020)=(220)

Egy masik, hasonloan j0 megoldas lehet:
(0-20)+(002)=(0-22)

Es igy tovabb.

Hany egyforman j6 megoldas lehet és miért?
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