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Et transmissionselektronmikroskop bestar i princippet af en
elektronkanon og et antal magnetiske linser indkapslede i et
vakuumkammer. Denne kombination udger et fantastisk
instrument for en fysiker! Newtons, Maxwells og optikkens
love styrer elektronernes vej gennem de magnetiske linser.
Elektronemission, partikel-belgedualisme og elektronernes
vekselvirkning med preve og film ma pa den anden side
beskrives med kvantemekanik. Relativitetsteorien er nodven-
dig eftersom elektronhastigheden i vort elektronmikroskop
med accelerationsspandingen 300 kV er 78 % af lyshastig-
heden. Materialefysikken er rigeligt repraesenteret i alle de
forskellige materialer som bliver undersggt: stil, hardmetal,
keramiske superledere, heterostrukturer af GaAs, mineraler,
keramer og ler, slidresistante overfladebelaeegninger inklusive
diamant, nanokrystalline partikler med videre. Oplysning fés
om krystalstruktur og -orientering, korngraenser, krystalde-
fekter, overflader, kemisk sammensetning og sa videre. Den
direkte afbildning kombineret med elektrondiffraktion og
rontgenanalyse fra smd omrader giver en enestiende
information om materialernes mikrostruktur. Oplesnings-
evnen i de bedste transmissionselektronmikroskoper er 0,2
nm eller bedre - diffraktion og analyse kan i ekstreme
tilfeelde nas fra cirka 1 nm store omrader (dedicated STEM),
men 5 nm er en mere normal nedre graense. Mikroskopet
har naturligvis sin sterste styrke for materialer som varierer
i struktur og/eller sammensatning pa en fin skala. Interessen
for den slags materialer oges fra &r til ar!
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Figur 1. Wolframspids til scanningtunnelmikroskopet, som er
blevet bejet under brug.

Elektronspredning mod et enkelt atom er den fundamen-
tale proces, som bestemmer vekselvirkningen elektron -
materiale 1 mikroskopet. Afbildning, diffraktion og rentge-
nemission bygger pa konstruktiv og destruktiv interferens af
elektronbelger i krystaller og amorfe materialer samt pa
forskellige inelastiske processer (fonon- og plasmonvek-
selvirkning, excitation af enkelte atomer og sa videre) som
bidrager til “absorption” af elektroner. Elasticitetsteorien
anvendes ofte til greensen af'sit definitionsomréde (kontinuet
overgar i en diskret atombeskrivelse) ved beregninger pa
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krystaldefekter, og mange computerberegninger udferes for
at sammenligne teorien med optagelser i elektronmikrosko-
pet.

I denne artikel vil vi belyse transmissionselektron-
mikroskopet (TEM) med tre forskellige eksempler. Den
karakteristiske lengde varierer derved fra Angstrem (10°10
m) til mikrometer (10 6 m), og mikroskopet fralokkes
forskellig information ath@ngig af problemstillingen.

Transmissionselektronmikroskopi (TEM) af spidser til
scanningtunnelmikroskopet

I Kvant nr. 11991 blev scanningtunnelmikroskopet og nogle
af dets anvendelser beskrevet i detalje. Nélen i et STM kan
jo siges at udgere det halve mikroskop, men har kun fanget
en brekdel af interessen. Vi vil her prasentere TEM-
resultater fra en sddan spids, og den er naturligvis af speciel
interesse da den jo gerne skal kunne vise et enkelt atom
leengst ude! Desuden er vi meget interesserede i korrelatio-
nen mellem STM-resultat og nalens aktuelle form. Er
overfladens topografi alt for ujeevn kan ndlen ikke komme
ned i dalene, og tunnelstremmen kan stamme fra skiftende
dele af nidlen med en endnu dérligere oplesning til felge.
Nalene, som sedvanligvis er fremstillede af wolfram, giver
i mange tilfeelde praktiske vanskeligheder.

Figur 2. Wolframspids med oxidlag. Denne spids er meget dérlig
til STM, da den ikke er ledende.

Figur 1 viser en af de forste ndle som vi undersggte i
TEM. Denne nal gav problemer i tunnelmikroskopet, men
leverede alligevel et STM-billede. Nélen er kraftigt bejet, og
den har faet dette udseende i scanningtunnelmikroskopet (vi
sammenligner med nalens udseende for dens brug i STM).
Dette resultat var overraskende, men blev ofte gentaget.
Forbavsende var, at man her kunne notere en tunnelstrom,
og forbavsende var det ogsd, at det forholdsvis sprede
wolfram lader sig sa let bgje ude i spidsen. En anden, men
uanvendt ndl, som er optaget med en sterre forsterrelse,
viser sig at vaere indkapslet i oxid (figur 2) og vi har her
forklaringen til den bgjede spids i figur 1. STM-teknikken
byggerjo pé at en ren, elektrisk ledende nal nermer sig en



overflade indtil de kvantemekaniske tunneleringsforhold er
etablerede. Dette foregar normalt i to trin. Den “grovere”
mekanik sikrer en forste naerkontakt med overfladen og den
forste detekterbare tunnelstrom. Den “finere” mekanik
anvendes derefter i mikroskopmode og beskriver overfladens
topografi. Men hvis nélen ikke er ledende langst ude i
spidsen opstar der problemer. Grovmekanikken presser nélen
ind mod preven uden at de rigtige tunneleringsforhold
opstér. Nalen vil derved deformeres mere og mere plastisk.
For eller senere revner oxiden og en tunnelstrom kan
begynde at flyde, men mikroskopets oplesning bliver
naturligvis begraenset.

Figur 3. Oversigtsbillede af wolframspids, som viser mange
lavvinkelkomgranser.

Disse indledende forsgg fik os til at fremstille bedre,
oxidfrie spidser med en speciel elektropoleringsproces. I
Fig. 3 vises et oversigtsbillede og i Fig. 4 vises spidser af
oxidfrie néle optaget med hejoplesende elektronmikroskopi
(FIREM). Disse nale ville give udmearkede billeder i et
STM. De enkelte atomplaner i Fig. 4 fremtreeder med
sdkaldt fasekontrast. Nér elektronerne diffrakteres i den
yderst tynde krystalnél sker dette uden absorption og den
udgéende elektronbelge varierer lateralt i fase, men ikke i
amplitude. I al elektronmikroskopi er det imidlertid intensi-
teten (kvadratet pd absolutverdien af belgefunktionen) som
bliver registreret og faseinformationen gér tabt. Samme
dilemma optraeder ved optisk mikroskopi af tynde prover.
Zernike fik imidlertid Nobelprisen for det optiske fasekon-
trastmikroskop, hvor man med et kunstgreb forvandler
fasekontrast til amplitudekontrast. Faseforskelle blev mulige
at iagttage direkte i amplituderummet! Et analogt fanomen
optrader i elektronmikroskopet, hvis objektivlinsen defoku-
seres en anelse, Af, ved at @ndre linsestrommen. Objektiv-
linsens ufuldsteendighed, den sferiske aberration, anvendes
her for at forvandle fasekontrast til amplitudekontrast. Den
defokusering som giver det bedste resultat (den maksimale
oplesning) kaldes Scherzerfokus og er givet ved folgende
udtryk

A= 1 ClI
J3 *

hvor Cs= den sfariske aberrationskoefficient
X = elektronbelgelengde
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Figur 4.

a) Oxidfri STM-spids af wolfram, som udviser atomar struktur. Den er
fremstillet med elektropolering.

b) STM-spids af platin. Den er simpelthen klippet af fra en trad.

I vort mikroskop med accelerationsspaendingen 300 kV er
de Broglie-bolgelengden X =h/mv = 1.968 pm og Af= -72
nm. En defokusering afbilder krystallens projicerede
potentiale, men mikroskopet mé naturligvis have en til-
svarende oplesningsevne for at man skal fa fuld glede af
dette. Fig. 4a viser (110)-planeme i en wolframnal, og de er
ofte vinkelrette pa nélens retning pd grund af den specielle
tradtraekningsproces i wolfram. Endvidere kan man se de
trappetrinlignende opbygninger af overfladen, som spejler
den krystalline struktur. Kanten pa et sadant trappetrin kan
godt tjene som spids i et STM.

Elektronmikroskopet giver altsé en enestdende, komple-
menteer information til STM-teknikken. Elektronmikroskopi
af tynde nédle anvender vi desuden i studiet af kimdannelse
og vakst af slidresistante beleegninger, som her appliceres
i tynde lag. Men dette er en anden historie.

HREM-teknikken kraver at pregven er negjagtig oplinieret
med en lavindiceret krystalretning parallelt med elektronstra-
len. Oplinieringen af en nal foregir ved rotation omkring
nélretningen, sa de atomplaner, man ensker at iagttage, sa
vidt muligt str lodret. Vore normale preveholdere for
krystalline prever tillader folgelig rotation omkring to
vinkelrette aksler, men vor specielle nileholder har kun en
frihedsgrad.



Figur 5.

a) Supergitter af tetpakkede jemoxidpartikler. Iden regelmaessige struktur
kan man se omrader med forskellig kontrast svarende til en variation
i antal lag og/eller pakningssekvens.

b) Forsterret udsnit fra Fig. Sa.

1 2 3 4 5 6 7

Figur 6.

a) Simulering af Fresnelkontrast fra I-7 lag jemoxidpartikler stablede i en
fladecentreret kubisk (fcc) struktur. De forskellige defokuseringer er
angivet i nanometer.

Eksponeringen sker pa fotografisk film, og ved ind-
stillingen af mikroskopet anvender vi et TV med billedfor-
steerker, som tillader en maksimal forsterrelse pa 8-106

gange. Dette sikrer en god astigmatismekorrigering, en
precis defokusering og vibrationskontrol med videre for
eksponering. Et negativ kan siges at indeholde 106 billed-
punkter og vi lgser altsd i HREM pé sin vis Schredingerlig-
ningen (delvis) for en million punkter i lobet af et sekund,
hvilket er en normal eksponeringstid!

Supergitter af sma partikler
Spredning af elektroner mod enkelte atomer beskrives af
fysikkens (kvantemekanikkens) love, men afhengig af
hvordan mikroskopet anvendes kan forskellig information
udtreekkes fra proven. Et eksempel pa dette er det supergit-
ter af jemoxidpartikler, som vi har observeret i elektron-
mikroskopet. Jaques van Wonterghem bad en dag Michael
Bentzon her pa laboratoriet om at undersgge en magnetisk
vaeske. Den magnetiske veeske indeholder frit svevende sma
jem-kulpartikler, som er dakket af et lag med surfactant
molekyler. Dette forhindrer metallisk kontakt og dermed at
partiklerne “klaeber” sammen. En drabe af den magnetiske
vaske inddampedes og fik lov at oxidere pa en tynd
bererfilm af kul, som ligger pé et tre millimeter stor
kobbernet (EM-grid). Helt overraskende blev der i mikro-
skopet iagttaget et meget regelmeessigt “krystalgitter” . Nar
mikroskopet er fokuseret er kontrasten meget svag, men en
defokusering pd nogle mikrometer giver en meget kraftigere
kontrast (Fig. 5). Partiklerne af jemoxid har en meget
snever storrelsesfordeling (diameter 6,9 + 0,4 nm) og de
kommer ikke direkte i kontakt med hinanden pa grund af
laget af surfactant molekyler (fra centrum til centrum er
afstanden mellem partiklerne 9,2 nm). Partiklerne bliver
derfor taetpakkede som tomater nar vaesken inddampes!
Hvor stammer da denne kontrast fra? En direkte parallel,
Fresneldiffraktion, finder vi indenfor optikken. Fresneldif-
fraktion optraeder nér lyskilde og/eller skeerm befinder sig pa
endelig afstand fra det spredende objekt - en blander, en
kant og lignende. Skyggen bagved en kant bliver for
eksempel aldrig helt skarp. Den samme effekt gor sig
gzeldende indenfor elektronmikroskopien, men belgerne er
nu af en anden natur og belgelengden betydelig kortere.
Ved under- eller overfokusering af en enkelt partikel opstar
en hvid stribe udenfor resp. indenfor kanten. Defokuseringen
bestemmer afstanden mellem kant og stribe. Diffraktions-
effekterne fra de enkelte partikler i et supergitter vil séledes
overlappe nar defokuseringen eger, hvilket er baggrunden
for dannelsen af billedet i Fig. 5. Billedet er ikke laengere
bestemt af de enkelte partiklers geometri, men spejler
snarere “krystallens” symmetri. Optagelser ved forskellige
defokuseringer kan derfor afslore “krystalstrukturen” i
supergitteret. Tolkningen gores lettere af en samtidig
computersimulering af den elektronmikroskopiske kontrast.
Fig. 6 viser resultatet fra en dynamisk mangestrdleberegning
for seks forskellige defokuseringsafstande og 1-7 partikellag
(i dette tilfeelde regner vi pa en fladecentreret kubisk
krystal). En simulering er ofte nedvendig, da vi som ovenfor
nevnt ikke kan ga direkte fra billede (som har tabt sin
faseinformation) til struktur. I stedet mé vi geette en struktur,
udfere beregningerne for denne struktur og derefter sam-
menligne teori og eksperiment. Dette er en iterativ proces og
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den geres naturligvis lettere af al den ekstra information
man kan samle sammen med anden teknik.

Vi anvendte her blandt andet den ekstra information,
som kommer fra energidispersiv rentgenanalyse og elektron-
diffraktion. Néar elektronstridlen rammer en preve udsendes
rontgenstraling. Normalt anvender vi den karakteristiske
rontgenstraling til kemisk analyse, men her benytter vi, at
intensiteten uden absorption er proportional med antallet lag.
Derved bliver provens tykkelse bestemt. Elektrondiffraktion
er en meget kraftfuld teknik som normalt fastlegger
krystalstrukturen i (smé) krystaller ved anvendelse af Braggs
lov, 2d sind = nX, hvor 0 er glansvinklen (den halve
spredningsvinkel) og d er afstanden mellem atomplaneme.
Mindre kendt er, at elektrondiffraktion ogsd kan opnas fra
strukturer med mangedobbelt sterre repetitionsafstand end
de normale atomafstande. I supergitteret opnar vi faktisk
elektrondiffraktion med en partikelafstand pd 9,2 nm! Denne
gitterafstand er 30-40 gange storre end afstanden mellem
atomerne i en krystal, og spredningsvinklerne bliver derfor
meget smd, men kan alligevel iagttages! Men man kan
sporge sig selv, om elektronerne er koherente over de
aktuelle afstande, hvilket naturligvis er et krav i konventio-
nel diffraktionsteori. Snarere skal man nok tale om partiel
koherens her.

Forskellige mikroskopteknikker er her blevet anvendt for
at lose et problem, hvor de enkelte metoder ikke er til-
streekkelige hver for sig.

Beajningskonturer i tynde mikroskopprever

I det tredje eksempel flytter vi pany leengdeenheden opad og
ser pa kontrasten fra tynde, bgjede prever. (En typisk
provetykkelse for metaller som er nedtyndede med elektro-
polering er 0,1 pm). Forklaringen pé dette fenomen opviser
trek af krystallografi og elasticitetsteori.

Figur 7. Bojningskonturer i en tynd stilprove.

En serie bgjningskonturer fra en tynd stilpreve kan ses
i Fig. 7 og de udger det geometriske sted for de punkter,
hvor en bestemt Braggrefleks er opfyldt. Bgjningskontureme
optraeder parvis og det modsvarer at n = =+1 i Braggs lov, 2d
sin® = nX. Omrader med hegj symmetri kaldes poler, hvilket
vil sige at normalen her er en lavindiceret retning i krystal-
len ([100], [110], [123] og sé& videre).

Normalt er bejningskonturmenstrene temmelige uregel-
massige og reber fremfor alt en uforsigtig behandling af
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Figur 8. Regelmassige bejningskonturer i iontyndet prove af
superlederen V3Ge08AIO -, Billedet er taget af J. Tafto.

preven under fremstillingen. Men pa den anden side er det
ikke let at veere forsigtig, nér preven har en tykkelse pé en
titusindedel millimeter eller mindre! I iontyndede krystaller
af superledende materialer har J. Taftes, Oslo Universitet,
iagttaget nogle meget regelmassige begjningskonturmenstre
omkring et hul (Fig. 8). Ved iontynding bliver argonioner
med en energi pa 1-5 kV skudt ind under en lille vinkel
mod en overflade. Substratets atomer rives los (sputtres) og
preven bliver gradvis tyndere indtil et hul optreder. Trolig-
vis beror det komplicerede menster pd, at materialet ved
iontyndingen lokalt (pd overfladen) forvandles til en anden
struktur, som kraver storre plads. En parallel er veedning af
et papir med et hul. Nar papiret terrer fordrer det storre
plads og papiret kroller. Vi gnsker nu at bestemme provens
topografi i Fig. 8 for derved at fd hjelp til at klarlegge,
hvad der er sket i materialet. Bgjningskonturerne kan pa sin
vis sammenlignes med hgjdekurveme pa et kort og barer
saledes en fuldstending information om topografien selv om
koblingen her er mere indirekte.

Vi anvender en computerteknik, som simulerer sddanne
bejningskonturmenstre. Vi gar ud fra en bestemt over-
fladetopografi, bestemmer derefter alle de omrader hvor en
bestemt Bragg-refleks er (n&@sten) opfyldt og markerer disse
omrader med en kuler. Et ensket antal Bragg-reflekser
beskrives med hver sin farve. Fig. 9 viser et eksempel pa
denne teknik for en sferisk kalot (eller en sadelformet
flade), en cylinderflade og en cosinuskurve, som roterer
omkring centrum og derved beskriver en overflade. [100]-
retningen er normalen i billedernes centrum og sterrelsen af
centrumfiguren er bestemt af den lokale krumningsradius.
De forskellige farver giver et klarere billede af de for-
skellige Bragg-reflekser og hvordan de vekselvirker. I selve
elektronmikroskopet er dog alle farver “sorte” .



Figur 9. Simulering afbegjningskonturer i prover med forskellig geometri.
Hver farve betyder at en speciel Bragg-refleks er opfyldt. Centrum af
billederne har orienteringen [100],

a) sferisk kalot eller sadelformet flade.

b) cylinderflade.

c) topografi dannet af en cosinuskurve. som roterer omkring centrum.

En malbevidst segning giver billeder, som udviser
mange ligheder med Fig. 8. Bgjningen i Fig. 10 er sasmmen-
sat af en sinusbgjning omkring kanten, hvis amplitude
aftager ud fra hulkanten (buekling) og desuden en overlejret
vinkeluafhengig udbejning, hvis amplitude ogsa aftager
radieert fra hullet. Amplituden fra den jevne udbejning er
storre end amplituden pd den periodiske udbgjning, men
begge ligger i omradet 10-100 nm.

Sammenfatning

Vi har her vist tre eksempler pa hvordan elektronmikrosko-
pet kan anvendes kvalitativt og kvantitativt til at bestemme
forskellige mikrostrukturer. Mulighederne er legio og
moderne elektronmikroskopi kommer for hver dag til endnu
storre anvendelse indenfor materialeforskningen.
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Figur 10. Simulering af hul med belgeformet kant overlejret med
en ikke vinkelath@ngig udbejning vinkelret pa hullet.
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