Praktické ulohy TEM

Stanoveni parametrti mikroskopu

Metoda slabych svazku

Kvalitativni ulohy TEM vyuzivajici kontrastu:

*Burgersuiv vektor dislokaci (velikost, smér, smysl)
* energie vrstevné chyby

Kvantitativni ulohy TEM (stereologie):

e tloust’ka folie
* hustota dislokaci
* topologické parametry sekundarnich fazi




Stanoveni parametru mikroskopu

Kalibrace zvétSeni: na rtiznych standardech (Cu, Ni nebo Au
sitkach, polymerovych kuli¢kach presného priméru,latexovych
kulickach, uhlikovych replikach s mfizkami), pro vysoka
zvétSeni 1ze pouzit snimky HREM materiali znamych
miizkovych parametra (Crocidolite, grafit, Au).

Kalibrace délky kamery (L) v difrakénim modu: na standardech
(naparené vrstvy Au ¢i Al).

Kalibrace vzijemného stoceni obrazu a difrakce: napf. na
malych krystalech MoO; (ortorombicka soustava, rovné fazety
kolmé na [100]) ( )
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Zobrazeni v tmavém poli (Dark Field)
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Figure 9.14. Ray diagrams showing how the objective lens/aperture are used in combination to produce (A) a BF image formed from the direct
beam, (B) a displaced-aperture DF image formed with a specific off-axis scattered beam, and (C) a CDF image where the incident beam is tilted so that
the scattered beam remains on axis. The area selected by the objective aperture, as seen on the viewing screen, is shown below each ray diagram.



CDF ma oproti DF vyhodu mensiho vlivu optickych vad
(pouziva axiadlni chod elektront pod vzorkem).

Ucel pouziti (C)DF:

» vizualizace oblasti stejné orientace (napr. vétSich
precipitati sekundarni faze, dvojcat) ()

e piifazeni strukturnich objektu vybrane difrakcni stopé
(presn¢jsi nez v BE, odstranuje moznou odchylku mezi
mistem vybranym clonou a mistem difraktujicim) ( )

» vizualizace velikosti malych krystalitti druhé¢ faze,
obecné nizsi intenzita, ale lepsi kontrast obrazu

» kombinace obrazli (C)DF + BF je nékdy potfebna ke
stanoveni povahy objektu (vrstevné chyby, dislokacni
smycky apod.)




Tilted dark-field image of (111) twins in an evaporated single crystal
gold film
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Double positioning boundaries in a (111) gold film, shown in a dark-
field image formed by spot P of Figure 13.11




Metoda slabého svazku (\WWeak Beam)
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Figure 22.18. (A) Standard two-beam conditions involve the 000 spot and the #k€ spot bright because one set of #k€ planes is exactly at the Bragg
condition. (B) When the incident beam is tilted through 26 so that the excited g,,, spot moves onto the optic axis, the g, , intensity decreases because the
€.,313¢ SPOt becomes strongly excited. (C) To get a strong hik€ spot on axis for a CDF image, it is necessary to set up a strong g, condition first of all,
then tilt the initially weak g;; spot onto the axis.
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Figure 26.5. Relationship between the orientation of the Ewald sphere and the position of the Kikuchi lines for the 0(g) (upper) and g(3g) (lower)
diffraction conditions. The two pairs of diagrams are related by tilting the beam; the specimen has not tilted so the position of the Kikuchi lines is un-
changed.

velka odchylka s, = slaba reflexe
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Figure 18.1. The steps used to excite a high-order reflection. (A) Tilt the beam so 5g is on axis and strongly excited. (B) Translate the pattern so O is
in the middle of the screen. (C) Tilt the specimen to excite g (the Kikuchi lines move). (D) Tilt the beam so that 5g is back on axis and 11g is strong.



Weak Beam: uréeni odchylky od Braggovy polohy

Zde s,=0 pro 0 a pro 3g.
Obecné necht’ prochazi Ewaldova

koule 0 a ng. Potom pro reflexi ig
Jje odchylka
(n—i)ig®2
. Sig = 5
3g

znaménko: s>0 uvnitr koule

Jako podminka pro WB se Casto uvadi s, > 5/ Sy tedy W = ‘ngg‘ >5.



Pro¢ dvoupaprskovy pfipad:

- pfimocara interpretace <— omezeni dynamickych jevu
- vhodn¢ pro studium vlastnosti defektt

Proc slaby svazek:

vhodné zejména u studiu dislokaci: uzké (~1/s;) dislokacni
cary, malo vzdalené od skutecné polohy jadra dislokace,

obraz méng¢ citlivy na malé zmény orientace,
vyssi kontrast (ale nizsi celkova Intenzita obrazu, jsou
potiebn¢ delsi expozicni Casy),

‘kinematicky’ obraz (zeyména neprochazi-li Ewaldova koule
zadnym bodem rcp. miizky)



Porovnani obrazu tloustkovych
kontur: dole BF, vpravo WB

(C) are holes in the specimen.
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Figure 26.8. A comparison of dislocation images in a Cu alloy formed

using (A) WB and (B) strong-beam (sg > 0) conditions.
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Figure 26.9. WB images of defects show high intensity close to the
defect because only there are the diffracting planes bent back into the
Bragg condition. This illustration is for an edge dislocation.

WB: moZnost pozorovani rozstépeni dislokaci, disloka¢nich interakci,

konfigurace hustych dislokacnich spleti.
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Fig. 2.5 Ni,(Al,Hf), (010) plane, beam direction [151],
g=202 ,9(3.89), deformation temperature 683K.
Rozstépeni dislokaci: 5.2 nm

Je vZdy nutné srovnat experimentalni obraz s vysledky

simulace: program Cufour (Schaublin, Stadelman)
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Kvalitativni ulohy TEM

Krystalograficka orientace tenke folie:

a) vyhodnoceni bodového difraktogramu zndmé mrizky

b) presnéjsi vyhodnoceni obecné orientace z polohy Kikuchiho
linii

ad a)

Vztahem R, ,d., =LA prevadime vzdalenosti R métené v
difraktogramu na mezirovinné vzdalenosti. Ty pak souvisi S
miizkovymi parametry (vzorce v L02).

V nejjednodussim piipadu (kubické miizky) uspéjeme S jedno-
duchymi uvahami a vypocty, pfipadné se souborem nakrest
nizkoindexovych polu (fcc, bece, hcp miizky).



Table The Selection Rules for Cubic
Crystal Structures
bee fce Diamond cubic

R+ k2 + 62 hit W+ k2 + €2 hikt R+ + 62 hk€
2 110

3 g 111
4 200 4 200 4 200
6 211
8 220 8 220 8 220
10 310

11 311 11 311
12 222 12 222
14 321
16 400 16 400 16 400
18 411

330

19 331 19 331
20 420 20 420
22, 332
24 422 24 422 24 422
26 431

27 Sl £y 511

27 333 27 333
30 521
32 440 32 440 32 440

Kubicka mrizka:

R, =LA /avh® +k? +I?

Au

770 (740) mm, 120 kV  10mm




Oveéreni spravnosti indexovani:

- splnéni poZadavkl translacni symetrie
- spravné uhlové vztahy mezi vektory g v difrakénim obrazci
- porovnani se simulaci (nutné u slozitéjSich mtizek)

Zondlni osa B =[uvw]=0, xJ, —
(piesnost ~ 3°) [001] [T13]

200
Neékolik difrak¢nich obrazcu 200

v ruzném naklopeni: ovéteni
uhlovych vztahu mezi vektory B. [012]
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Figure 19.9. In (A) pairs of Kikuchi lines from the reflecting planes
also intercept at points A, B, C. The distances from O to the points A, B, C
correspond to.the angles between the beam direction and the three zone
axes while the angles o, B, ¥ correspond to the angles between pairs of
plane normals. The angle o is between the (hk,€,) and (h,k,¢€,) plane
normals, etc. (B) Three reflecting planes in the specimen with traces AB
(lxlkl(’l), AC (hzk:fz)‘ and BC (I|3k3(‘3) around the direct beam, O. The
traces of pairs of planes intercept at A (AB, AC), B (AB, BC), and C (AC,

BC).

Identifikujeme osy zon A, B, C.
Zmeétime z difrakéniho obrazce
uhly OA, OB, OC a pouZijeme
vztahy z analytickeé geometrie.
(presnost az 0.1°)



Vztahy mezi realnym a reciprokym prostorem, metrika:

metricky tenzor M: M; =8&;[8; vystupuje v zdkladnich
vyrazech:

velikost vektoru |u] = uu,M
g

hel mezi vektory 0 (1, V) (Zu ] /«/ V]

Analogicky v reciprokém prostoru, ale s tenzorem M~

Pro rovnobé&zn¢ vektory z redln¢ho (u) a rcp (h) prostoru

plati
h,=> uM,



Presne urceni odchylky od Braggovy polohy:

A Beam

Specimen

Vyuziva polohy Kikuchiho linii.
Plati:

Plan view

DP

T f excess  excess
ats=0 ats>0

deficient deficient

ats, = 0 ats>

Figure 19.11. (A) The distance between the diffraction spot and its
Kikuchi line gives a direct measure of s. The angle € is s/g and is zero at
the exact Bragg condition. (B) Measure x, the spacing between O and the
deficient line (or G and the excess line), to determine s.



Pro snazsi orientaci v thlovych vztazich pti1 praci s naklapénim
vzorku apod. slouzi stereograficka projekce:

1. Projekce sméru prochazejiciho poCatkem




2. Projekce roviny prochazeji pocatkem

N
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Vlastnost stereograficke projekce: zachovava uhly

Wulffova sit’ standardni kubicka projekce [001]
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Figure 18.5. The stereographic projection for a foil with a [001] normal, assuming the beam is down [001] also. If you want to form an image with
the 022 reflection, you need to tilt the specimen so the 011 pole rotates until it is on the primitive, i.e., it is 90° from the beam direction. To do this you
Obr. 6. Stereografické sit Wulffova &i polednikového typu s délenim po 2°. need to tilt about an axis that is 90° from the 022 reflection, such as the [100], [111], [311], zone axes.



Burgersuv vektor dislokaci:

Najdeme-li dvé rizné difrak¢éni podminky g, a g,, kde dojde
k vymizeni kontrastu (viz L03), je pak b | g, x g..

N¢kdy I1ze k urceni soucinu Q[B vyuzit existence dvojitého
Kontrastu. ~
Velikost b: z profilu kontrastu, ktery je urcen soucinem gLb
Orientace b: pomoci znaménka vektoru (gLb)S a polohy
maxima kontrastu vzhledem k dislokaci (viz disl. smycky).

Velikost energie vrstevné chyby: vrstevna chyba se muze
vyskytovat jako pas ohrani¢eny dvojici netiplnych dislokaci
vzniklych disociaci 4[110] —» £[211]+4[121]

Energeticka bilance: 1Ga® =tGa’ +1Ga* +,,,,,




Stanoveni tloustky folie:
dalezité pro interpretaci kontrastu I pro spravné urceni
vetSiny kvantitativnich udajt.

A) Vyuziti stop na povrchu folie (vétSinou nutnd znalost
krystalografie néjaké charakteristické poruchy)

B) Vyuziti tloustkovych prouzkii: N né

t=—= J
S 2
ef \/1+ (ség)
Obecné lze podobnym zplisobem vyuzit i jinych poruch, zejména rovinnych
vnitinich povrchi, jejichz intenzita se periodicky méni s hloubkou ve vzorku.

C) Vyuziti CBED (nejpresnéjsi) — z hustoty
prouzki v difrakénim disku




Hustota dislokaci: definuje se jako celkova délka dislokac¢nich
car (L) v jednotce objemu (plocha snimku A, tloustka foélie t):
p=c=n ]

V A-t
Metoda leptového obrazu: kazda dislokacni Cara protne oba
povrchy folie, pocet prisecikt na jednotkové plose je mirou p.
Priisecikova metoda: na snimku vedeme systém nahodnych Car
a pocitame praseciky (N) obrazi dislokaci s ¢arami, pak

2N

ST

Jind varianta: 2 systémy rovnobé&znych ¢ar 0 délkach L, a L,:
N, N,)1
p=|—+—= |-
L, L,)/t
Je potifeba dobra statistika. Presnost je pak dana zejména
presnosti urCeni tloust’ky folie.




Parametry disperse minoritnich fazi:

- poCet ¢astic v jednotkovém objemu: N, [m~]

- stftedni prumér castic d (popf. distribuce velikosti Castic)
- tvarove charakteristiky Castic

- stftedni mezicasticova vzdalenost

- objemovy podil faze, ...

Nc¢ktere vztahy:
N, =N,/(t+d), N,...pocet obrazi &astic na plose
d=N_/N,, N_...pocet praseciki se systtmem nahodnych ¢ar
vzdalenost stiedd ¢astic D = N_'® v prostoru, D = £(N,,d)™? v roving
objemovy podil faze: f =zd°N,,
Stereologie: stanoveni charakteristik v 3D prostoru z 2D projekci
nebo fezt. Matematicky propracovana a ucelena teorie. Praxe je

obtiZzné€jsi (piekryv objekti v obraze, vliv povrchu na strukturu, neptesnost
stanoveni tloustky, vliv pfipravy folie na strukturu, selektivni viditelnost ...)




