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Streszczenie: W artykule zostaly przedstawione zagadnienia azame z dyfrakej
elektronbw w mikroskopii elektronowej. Scharaktenwano sposob odziatywania aki
elektronbw z mategi Omobwiono prawa dyfrakcji i mechanizmy jej dziakn
w transmisyjnym i skaningowym mikroskopie elektraryon. Poréwnano mechanizm
dyfrakcji elektronéw w zaleaosci od typu materiatu badanego.

Abstract: The article presents issues related to diffractioREM and SEM. It characterizes
diffraction mechanisms in different types of miawoges and describes interaction between
electron beam and material followe

d by diffraction patterns obtained in self-perfochresearch.
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1. WSTEP

Rozwoj metod badawczych jest bezsprzecznie gmamy z rozwojem nauki i techniki,
umazliwiajac projektowanie nowych materiatdbw o lepszych widsiaxh. Od pocgku
istnienia mikroskopii elektronowej jest ona wykosiywana do bademateriatéw. Wynika to
Zz oshgania znacznie wkszych powtkszer i zapewnienia wikszej gebi ostrgci, niz
w mikroskopii swietlnej. Cechy te mikroskopia elektronowa zawdza niezwykle krotkiej
diugcici fali elektrondw z wizki wykorzystywanych do obserwacji, zatms¢ ta jest opisana
przez rownanie de Broglie'a (1) :

%=h/p (1)

gdzie:A - dlugai¢ fali, h - stata Plancka, p €@ castki
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2. ODDZIALYWANIE WI AZKI ELEKTRONOW Z MATERI A

Strumier elektronéw padag na mated wywoluje r&ne efekty, przedstawione
schematycznie na rys.1 [1-3]. W zalesci od sposobu dvietlenia probki, energii
elektronéw w wazce i rozmiardw prébki @vietlanej wazka elektronéw zmienia siudziat
sygnatéw powstarych podczas oddziatywaniaazki elektronowej z mateyii ich znaczenie
w badaniach mikroskopowych. W przypadku skaningawegikroskopu elektronowego
(SEM - scanning electron microscope) badangt@wvnie probki masywne. W tym przypadku
cze$¢ elektrondw meae, na skutek zderaez atomami, stra¢iswop energe kinetyczr, co
uniemaliwia im opuszczenie probki, a ich energia zamieaigest gidbwnie w ciepto.
Wiazka mae, w wyniku rozpraszania, spowodawaemisg promieniowania
rentgenowskiego, zaréwnoagtego (jest to zaktocenie utrudniajcie pomiaryk j@wniez
charakterystycznego, wykorzystywanego w badanidtads chemicznego. Sty do tego
detektor EDS (energy dispersive spectrometer)ykianazliwia wykrywanie i przetwarzanie
energii  charakterystycznego promieniowania rentgeshkgeego. Elektrony  wtorne
(SE - secondary electrong) ® elektrony o niskiej energii (<50 eV) emitowan®bszarow
przypowierzchniowych probki. Mag to by elektrony wybite na skutek zderzenia
niespezystego lub pochodze z wizki pierwotnej. Elektrony wtorne wykorzystywang ¢o
obrazowania topografii powierzchni  probki. Elektyon wstecznie rozporoszone
(BSE- backscattered electrong)te elektrony z wgzki pierwotnej, ktérych tor ruchu zostat
zakrzywiony w wyniku odziatywania dodatniego polé&ekérycznego gder atomowych
materiatu prébki lub wielokrotnego odbicia od jgpmdw. Im wiksze liczba atomowa Z tym
silniej elektrony z wizki pierwotnej § uginane naadrach atomowych, co umlwia ich
wykorzystanie do zrnicowania faz réniacych sg liczba atomow Z. Jest rowni2 mazliwa
emisja elektronébw Augera, ktore wykorzystywane w innym typie mikroskopow
(mikroskopy Augera). W przypadku prébek charaktgigzanych dla SEM, obszar w ktorym
wystepuja efekty towarzyszce padaniu wizki elektronéw na materiat mpa przedstawi
w postaci ,gruszki wzbudzenia”. Probki badane wmsraisyjnym mikroskopie elektronowym
TEM (transmission electron microscope) ma&wo mniejsa grubaé¢ i z tego wzgidu
elektrony mog przenikra¢ przez materiatl. W tym przypadku elektrony zxki pierwotnej,
nie @ ,absorbowane” prze materiat, mpgne by tylko odckte przez przestanobiektywu
w wyniku ich wysoko ktowego rozpraszania. Obserwacje w TEM wykorzystujazke
nieugkta przechodzaca oraz elektrony rozproszone.

W prébce éwietlanej whazka elektronéw mog zachodzt dwa typy rozpraszania [2,4,5]:

* rozpraszanie nieelastyczne (elektrony 4raoerge, nieznacznie tylko zmieni@ sSwop
trajektork),

» rozpraszanie elastyczne (elektrony zmien@ydj kierunek ruchu, trac niewielky ilos¢
energii).

Rozpraszanie elastyczne, wykorzystywane jest dakiemnia dyfrakcji elektronéw oraz
obrazowania (gtdwnie kontrast dyfrakcyjny). Rozpease nieelastyczne me by
spowodowane procesami kolektywnymi tj. rozpraszaplazmonowe i fononowe Iub
procesami indywidualnymi zachagzymi na elektronach ifirach poszczegolnych atomow.
Rozpraszania indywidualne, kolektywne i wzbudzaektronow wtérnych, powoduje straty
energii wazki pierwotnej elektrondw. Energie te sharakterystyczne dla okienych metali,
dzieki czemu maliwe jest okrélenie sktadu chemicznego prébki. Wykorzystuje ¢ tego
metod: EELS (electron energy loss spectroscopy) i jesa awmykorzystywana tylko
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w mikroskopach transmisyjnych. Schemat wybrany@wigk zwgzanych z rozproszeniem
wiazki elektronow w ciele statym przedstawiono na njgu2 [2,4,5].
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Rysunek 1. Schemat obrazcy oddziatywanie wizka elektronow-materia [1-3]
Figure 1. Interaction diagram of the electron beand matter [1-3]
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Rysunek 2. Schemat klasyfikacji wybranych zjawiskiazanych z rozproszeniem agki

elektronéw w ciele statym [5]
Figure 2. Classification of selected phenomenateeldo the scattering of electron beam in

a solid state [5]
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3. DYFRAKCJA W TEM

Rozpraszanie elastyczne elektronbw ma istotne eméezw przypadku badania
materiatdbw w TEM i jest mdiwe z uwagi na falow natue elektronow z wizki pierwotnej.
Odziatywanie elektronéw z centrami rozpragegimi, jakimi @ atomy prébki, powoduje
powstanie koherentnego (zgodnego w faziekaigi czsci elektronéw. Fale elektronowe
(wytworzone przez pojedyncze elektrony), ktére wzgledem siebie koherentne mpg
interferowd, tworzc obrazy dyfrakcyjne. W materiatach krystalicznyehuwagi na ich
uporzdkowanie bliskiego zasju, atomy utaone § w sposéb regularny, periodyczny
w trzech wymiarach, twosz komorki elementarne. Powoduje tze odlegidci miedzy
ptaszczyznami krystalograficznymi w danym materiatedanym kierunkuasstate. Elektrony
rozproszone koherentnie przezdhja atomow nalecych do poszczegolnych plaszczyzn
atomowych, interferac tworz intensywne fale dyfrakcyjne. To, ktére rozproszaeviezki
elektronéw zostan wzmocnione, a ktore wygaszone zgleod orientacji ptaszczyzn, na
ktorych sé uginap, wzgkdem wazki pierwotnej. W zrozumieniu zjawiska dyfrakcji
pomocna okazuje sizasada Huygensa, ktéra mowit, kazdy punkt drodka (atom sieci
krystalicznej), do ktérego dotarto czoto fali uveé mazna zazrédto nowej fali kulistej. Fale
te @ falami castkowymi i maliwa jest ich interferencja (rysunek 3). Kierunegigcia
wiazki elektrondbw wyznaczany jest przez punkty w kabrywystpuje wzmocnienie fal
czastkowych (wzrost wartei modutu ich sumarycznej amplitudy) [1,2,5].

Rysunek 3. Zasada Huygensa, fala prosta jest zamena szereg fal kulistych [3]
Figure 3. Huygens principle, a simple wave is coteckinto a series of spherical waves [3]

Kat ugiecia wiazki elektronéw jest zalmy od diugdci fali ja reprezentujcej i odlegtgci
migdzy ptaszczyznami atomowymi. Wyznaczenie go odbwwaz wykorzystaniem prawa
Bragga, zwanego zegprawem dyfrakcji (2) [1,2,5]:

nA=2dsind (2)

gdzie: n-rad ugkcia, A- diugas¢ fali, d- odlegté@¢ miedzy ptaszczyznowah)- kat ugiecia
wigzki

Z uwagi na dia predkos¢ elektronéw stosowanych w TEM, ich didgdali jest mata, co
skutkuje wartécia kata 6 dochodzaca do 3. Oznacza to,ze dyfrakcja wysipuje dla
ptaszczyzn atomowych prawie rownolegtych do paoigjwiazki pierwotne;.

Opis dyfrakcji Bragga mima uprgci¢ przez zastosowanie sieci odwrotnej i konstrukcji
Evalda. Sfera Evalda jest grafiezreprezentagjwarunku Bragga wpisarw sie odwrotry -
jest ona wyznaczona promieniem réwnym wektorowiokemu elektronu |k|= 1A
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(im mniejszal tym wigkszy promi@ sfery). Si€¢ odwrotna jest konstrukgjgeometrycza,
ktora przypisuje kadej ptaszczinie sieci rzeczywistej gzet sieci odwrotnej. Wektor sieci
odwrotnej éhm rowna s¢ 1/d. Przyjmuje s, ze wiazke padajca oznacza wektor B,
a odbit SA. Wprowadzac te wartéci do rownania Bragga otrzymujemy{S|=|g|, co
przedstawiono na rysunku 4. Zatem warunkiem dyjradd ptaszczyzny {hkl} jest, aby jej
wezet sieci odwrotnej teat na powierzchni sfery Evalda [1,2,5].

Phii

Sfera Evalda

Rysunek 4. Przekroéj przez sfdtvalda w ptaszcznie wiazki padajcej i ugktej, R - wezel
sieci odwrotnej [2,6]

Figure 4. Evald sphere cross-section in the plafhéath: incident and diffracted beams,
Phw - reverse node [2,6]

Dla dyfrakcji elektronéw w TEM rozmiar sfery jeska@o 100x wekszy od parametru sieci
odwrotnej. Nasfpuje rownie rozchgniccie weztdw tej sieci w kierunku najmniejszego
wymiaru preparatu. Dla cienkiej folii, o grudm okoto 300 komoérek elementarnychgzky
sieci nie § punktami lecz elipsami. Oznacza #e, sfera Evalda, o bardzozum promieniu,
przecina dodatkowe quty, ktdre w tym wypadu spetnigprawo Bragga. Wynika z tegee
na elektronogramie pojawsie dodatkowe refleksy, ktére wedtug wyligzeeoretycznych nie
powinny s¢ pojawk [2,5,6].

Wyglad obrazow dyfrakcyjnych w TEM zalg od budowy materiatu, co przedstawiono na
rysunku 5. Dla materiatu amorficznego (np. szkldaleznego) obraz dyfrakcyjny skfada si
z rozmytych okggow, ktorych promienie odpowiadajsrednim odlegtéciom micdzy
atomami. Dla materiatu monokrystalicznegglbie to wazka pierwotna otoczona licznymi,
regularnie utaonymi, wiazkami ugetymi od poszczegolnych ptaszczyzn krystalograficimy
Elektronogram dla materiatu polikrystalicznego ptajes przez nateenie i obrét obrazow
kilku monokrysztatow, tworzc piekcienie dyfrakcyjne [1,2,5].

Materiat amorficzny Materiat polikrystaliczny Materiat monokrystaliczny

A

Przestona selekcyjna
obrazu dyfrakcyjnego

.
. . . .
.
. - @
. ® .
.

Rysunek 5. Schematyczne przedstawienie geomefrakbji w zaleznosci od typu materiatu
[1,2,5]

Figure 5. Schematic representation of the diffractigeometry according to the type of
material [1,2,5]
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Badania dyfrakcyjne w TEMaswykonywane gtéwnie przy wykorzystaniu wysokiego
napkcia przypieszajcego, przez co elektrony charakteryzsje krétka diugcscia fali, co
umazliwia dyfrakcje na poszczegolnych ptaszczyznach atomowych. Sildeatywanie
elektronéw z mateqi oraz dua intensywné¢ wiazek ugetych umaliwia przeprowadzenie
pomiaru dyfrakcji znacznie szybciejznidla XRD (X-ray Diffraction). Poza tym metoda ta
charakteryzuje s8i wysoky rozdzielczécia przestrzenspy oraz maliwoscia pofaczenia
wynikow dyfrakcji z obrazem fazy, z ktorej jest owgkonywana. Wadami dyfrakcji w TEM
jest uzyskiwanie wynikow tylko z wybranego zbiordagzczyzn oraz nienibwosé
analizowania intensywnroi refleksow [2,3,5].

Po zarejestrowaniu elektronogramu i zaznaczenazkvinieugetej, mierzy s¢ odlegta¢
migdzy wybranymi refleksami ugfiymi (potozonymi w 3 nierdwnolegtych kierunkach)
I wiazka nieugkta (rys. 6a). Wykonanie tej operacji utatwia wykornase specjalistycznego
oprogramowania, ktore przeliczy odlegtona zdgciu na odlegté¢ miedzyptaszczyznow
badanego materiatu. Naphie z baz danych odczytujemy rodziny ptaszczyrduwoyktorych
naleza wybrane refleksy. Przy wykorzystaniu dzialma wektorach ustala ¢sipozostate
ptaszczyzny i zorientowanie materialu wadgm whazki elektronéw. Przykiad rozwkanej
dyfrakcji przedstawiono na rysunku 6b [2,5,6].

a) | b)

Rysunek 6. a) Zarejestrowana dyfrakcjglika WC i pomiar odlegkei miedzyptaszczyznowych,
b) Rozwizanie zarejestrowanej dyfrakcjickunek padania weki elektronéw tq100] [Badania
wiasne].

Figure 6. a) Registered diffraction of tungsten lide and distance measurements, b)
Solution of registered diffraction, electron beairection is [100] [Own study].

4. Dyfrakcja w SEM

Najwazniejsz réznica pomidzy SEM i TEM jest toze w SEM wykorzystujemy elektrony
wtdrnie wyemitowane przez prébkSE) lub wstecznie rozproszone elektrony zzWi pierwotnej
(BSE), natomiast w TEM elektrony zamki nieuggtej oraz elektrony rozpraszane elastycznie.
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W przypadku mikroskopu skaningowego, podstawowegidyfrakcji pozostajniezmienne, jednak
inna jest geometria pomiaru. Wynika to z wykorzwstyia, w tym typie mikroskopdw, innych
mechanizmow obserwacji. To elektrony wstecznie mszone ulegajdyfrakcji na ptaszczyznach
krystalograficznych (EBSD). W celu utatwienia wylaoim bada dyfrakcyjnych w SEM, nakenie
wiazki elektrondw musi by jak najwiksze. Najlepsze rezultaty pomiaru dyfrakcji uzysksi po
pochyleniu prébki poddtem okoto 70 wzgkdem osi normalnej, di temu znacznie zwkszamy
objetos¢ materiatu, z ktdrego pochodzi sygnat dyfrakcyjrys(7) [2-5] .
Szerokos¢ wigzki

elektronow
| e—>

Szerokos¢ wigzki
elektronow
«—>

.

S
ObszarTejestrowane] ~50-100nm
dyfrakeji

Rysunek 7. Wptyw pochylenia probki na @bj¢ materiatu, z ktérego pochodzi sygnat
dyfrakcyjny [2-5]

Figure 7. Influence of the sample tilt on volumetted material from which the diffraction
signal originates [2-5]

Mechanizm dyfrakcji elektronOw wstecznie rozprosadn jest dwuetapowy. Pierwszy
etap polega na rozpraszaniu elastycznym elektromid@zki pierwotnej w szerokim zakresie
katowym. Rozproszone w ten sposob elektrompyigkoherentne (niezgodne w fazie), zatem
nie mog interferow&. Zastg tego niekoherentnego rozpraszania odpowiada agmin
rozdzielczej metody EBSD. Drugi etap dyfrakcji pgde na uginaniu elektrondw,
rozproszonych w etapie pierwszym, zgodnie i prawem Bragga. @bokas¢, z ktorej
mozliwa jest rejestracja dyfrakcji BSE jest zat@a od energii elektronéw pierwotnych
i $redniej liczby atomowej probki. Przyjmujecsize gkbokas¢ ta nie przekracza okoto 100
nm (dla wekszadci materiatéw - 50 nm) [1,2,4,5].

Dla pojedynczej ptaszczyzny ugie elektronow powoduje powstanie dwochz&tmw
rozpraszania tzw. stkOw Kossela . W wyniku przegia stakéw Kossela przez
ptaszczyzr ekranu luminoforu (rys. 8), powstgpasma Kikuchiego. Ich patenie zaley
od orientacji ptaszczyzny twogeej staki, a szeroké¢ uzyskanych pasm jest zatea od
kata © i napkcia przy§pieszajcego. Intensywni poszczegolnych pasm jest opisana przy
uzyciu dynamicznej teorii dyfrakcji. Przyktadowe w¥ni badaa przedstawiono na
rysunku 9i 10 [1,2,4,5].
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Rysunek 8. Schemat powstawania pasm Kikuchiego [4]
Figure 8. Schematic of Kikuchi bands formation [4]

EHT = 20.00 kv Signal A = SE2 b I
WD = 17 mm Mag= 2217 KX phi1=2332° i PHI = 93 §° - phiz =

Rysunek 9. Zdjcie powierzchni wglikbw spiekanych z SEM i zarejestrowane linie
Kikuchiego [Badania wiasne]

Figure 9. Image of the surface of cemented carliolem SEM and registered Kikuchi lines
[own research]
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Rysunek 10. a) Zdgie powierzchni wglikéw spiekanych z SEM przy powieszeniu 4000x,
b) mapa rozktadu ziarn (klasyfikacja na podstawreerdacji krystalograficznej), zakres

skanowania 4@m x 40um, krok 100 nm, [Badania wiasne].

Figure 10. a) Image of the surface of cementedidarlat a magnification of 4000x SEM,

b) map of grains distribution (classification based crystallographic orientation), scan

range 4Qm x40um, step 100 nm, [own research].

5. PODSUMOWANIE

Dyfrakcja elektronéw jest powszechnie wykorzystywaw mikroskopii elektronowe;.
Zarowno w SEM jak i w TEM, podstawowe mechanizmiralkcii tj. rozpraszania elastyczne
oraz prawo Braggaasiezmienne. Jednak z uwagi na inny sposob obsgrprabek czy te
inny ich ksztalt, wysipuja pewne ranice w sposobach wykorzystywania dyfrakcji.
Najczsciej w TEM dyfrakcg wykorzystuje si do identyfikacji wydzieleé i faz
wystepujacych w badanym materiale oraz do tworzenie tzw. magntacji. Natomiast dla
SEM najpopularniejszym zastosowaniem dyfrakcji jestorzenie map orientacji
krystalograficznej warstwy powierzchniowej, aczkmlwidentyfikacja rownig jest maliwa.
Po wykonaniu pomiaréw i oblicaeniezkzdne jest poréwnanie uzyskanych wynikéw z daz
materiatow w celu identyfikacji badanej fazy. Poramie dyfrakcji w SEM, TEM i XRD
zamieszczono w tablicy 1.
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Tablica 1. Poréwnanie wybranych metod badawczyckongystupcych dyfrakeg [1,2,5]
Table 1. Comparison of selected diffraction-usiegearch methods [1,2,5]

Cecha TEM SEM XRD
Grubas¢ prébki Cienka (~100 nm) Dia Dwa
Prz’t,astrzen'na ~ kilkadziesit nm ~50-100 nm ~ kilkaset mikrometro
zdolnas¢ rozdzielcza

Obrét detektora lub
preparatu w szerokim
zakresie ktowym

70° wzgkdem osi

Pochylenie prébki o do 20°; do 10° .
normalnej

Skomplikowana Skomplikowana
preparatyka - |preparatyka wymagang

wymagane jest | jest uzyskanie czystejfi V' Ma specialnych

Przygotowanie

probki uzyskanie cienkiego  niezdefektowanej wymaga
preparatu powierzchni
Trudncié obstugi Duza Srednia Mata
urzadzenia
Trudnai¢ ,
interpretaciji Duza Srednia Mata
wynikow
— Makroskopowe
ldentyfikacja faz, Identyfikacja faz, mapy okreslenie sktadu
Wybrane mapy rozktadu faz, frr
. rozktadu faz, mapy fazowego probki,
zastosowania mapy rozktadu ) . ) A
" i, rozktadu orientacji | mozliwos¢ okreslenia
orientacji : -
orientacji
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