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1. Mérés elve és leirasa

A mérésiink célja az volt, hogy megismerkedjiink a transzmisszios elektronmikroszkop
miikodésével és hasznédlataval. A labor sordn egy polikristaly diffrakcio elkészitésével ka-
libraltuk a mikroszkopot, majd egy egykristaly diffrakcios képét elemeztiik.

Az elektronmikroszkopok miikodési elve részletesen le van irva a mérésleirasban [1],
ebben a részben csupan roviden osszefoglaljuk az alapokat. Az elektronmikroszkopot az
optikai mikroszképhoz hasonloan kis méreti objektumok szerkezének vizsgélatara hasz-
naljak, de mivel a nagy energiaval rendelkezG energidju elektronok de Broglie-hullamhossza
nagysagrendekkel kisebb, mint a lathaté fényé, vagy akar a rontgené, ezért jelentGsen
jobb felbontéas érhetd el az elektronmikroszkoppal. Az elv hasonlé az optikai vizsgalatok
vizsgélataval: az elektronhullaimot — miutan az elektronok elérték a megfelel§ energiat —
lencséken keresztiil a vizsgalt targyra iranyitjak, amin az elektronok szorodnak, és a targy
mogott diffrakeios, vagy valodi kép képzadik le az ernydre (ami esetiinkben egy detektor).
Mivel az elektronok toltott részecskék, ezért a lencsék szerepét tekercsek latjak el, amiknek
a méagneses terében az elektronok palyajat gy modositjuk, ahogy azt szeretnénk.

A mi gyakorlatunk soran 200 keV energiaju elektronokkal diffrakcios vizsgalatokat vég-
ziink, igy a targy mogotti optikai rendszert gy allitottuk be, hogy a diffrakcios kép kép-
z3djon le a detektorra. A diffrakcios kép a targy Fourier-transzformaltjaként értelmezhetd,
tehat a kapott kép a targyban felvehetd racsvektorok reciprokbézisan értelmezhets. Ah-
hoz viszont, hogy a pontos méreteket mérni tudjuk, kalibralni kell a mikroszkopot, azaz
meg kell tudnunk mondani, hogy a kapott képen 1évé tavolsagok mekkora tavolsdgnak
felelnek meg a reciprokracson. A kalibracidhoz mi nikkel polikristaly mintat hasznéltunk,
amiben minden szem (kristalyszemcse) mashogy allt, igy a diffrakcios képe nem szabélyos
pontracs lett, hanem koncentrikus korokbdl allt. A korok sugarara levezethets az alabbi

Osszefiiggés:
R, A

" d (1)
ahol R; az i. kor sugara, L a kamerahossz (ez a mikroszkop paramétere), A az elektronok
hullamhossza (az altalunk hasznalt 200 keV energia mellett A = 0,0251 A), d; pedig az .
diffrakcios gytiri létrejottéért felelGs sikseregek tavolsagat. Mivel a nikkel anyagszerkezete
ismert, ezért d; értékeit kikeresve, R-eket pedig megmérve, megkaphatjuk L értékét is.

A kalibracié utan a polikristaly mintat kicseréltiik egy kobos szerkezetii szilicium egy-
kristalyra, és ennek készitettiik el a diffrakcios képét. Mivel a minta szabalyos racsszer-
kezetii, ezért a diffrakcios képen a reciprokracspontoknak egy kétdimenzids metszete volt
lathato. FEzekbdl a racspontokbdl kivilasztva harmat, megmértiik, hogy milyen messze
vannak a direkt nyaldb képétsl. Mivel L-t a kalibracié sordn megmértiik, ezek a mért ta-
volsagok megfeleltethetSk a reciprokracspontok tavolsagainak. A vizsgalt minta esetén a
reciprokriacspontok tavolsidga szintén ismert, igy a mért értékek alapjan kikovetkeztethetd,

hogy a reciprokracs melyik iranydnak megfelel§ pontjait valasztottuk. Mivel a zonaten-



1. abra. A nikkel polikristaly diffrakcios képe. A korok sugarmérését a vizszintes sotétkék
vonal mentén végeztem. A mérési pontokat és indexeit a vilagoskék vonalkak és szamok
jelzik.

gely ezekre meréleges, ezért két ilyennek a keresztszorzatat képezve megallapithatd minta

adott beallitasdnak a zonatengelye is.

2. Kalibracio

A kalibraciéhoz nikkel polikristdly mintat hasznaltunk. A diffrakcios kép az 1. abran
lathato.

Ahogy azt a pordiffrakcio elméletébdl varjuk, a kapott képen valéban koncentrikus ko-
rok jelentek meg, ezek sugarat szeretnénk megmérni a kalibracidhoz. Ezt gy tettiik, hogy
a meghuztuk a direkt nyalabon dtmend vizszintes tengelyt (sotétkék vonal), és leolvastuk
a bels6 7 koncentrikus kdrnek ezzel valdo metszéspontjat. Ugyanahhoz a korhoz tartozo
két metszéspont kiilonbsége a kor atmérGje, aminek fele a sugar. A mért értékeket az 1.
tablazat tartalmazza.

Az (1) osszefiiggés alapjan a koncentrikus korok sugara (R;) és a sikseregtavolsagok
reciprokai (1/d;) kozott linearis Osszefiiggés van, és az aranyossagi tényezs L. d; értékei
hasznélt minta diffrakcios adatlapjarol [2] ismerjiik, ezeket szintén tartalmazza az 1. tab-

lazat. A mért sugarak, és sikseregreciprokok kozotti Osszefiiggést a 2. dbra dbrazolja. Az



1. tablazat. A polikristaly diffrakciojaban 1év6 koncentrikus korok mért sugarai, valamint

i\ @ [px] | a2 [px] | R [px] || i [A] | 1/d; |AT
1 641 996 177,5 2,037180 0,490875
2] 613 1024 | 205,55 || 1,764250 | 0,566813
3 528 1109 290,5 1,247510 0,801597
4 478 1160 341,0 1,063880 0,939956
5 463 1176 396, 1,018590 0,981749
6 406 1233 413,5 0,882125 1,133626
7 370 1268 449,0 0,809493 1,235341

a nikkelracsban lév§ sikseregek kozott 1évd tavolsagok ismert adatai
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2. abra. A nikkel polikristaly-diffrakciés abrajan 1évé koncentrikus korok sugara a
sikseregtavolsag-reciprokok fiiggvényében



3. abra. A szilicium egykristalyminta diffrakcios képe

adatokra egyenest is illesztettiink

Ri=a-—+5b 2
a T+ @)
egyenlettel. Az illesztési paraméterek kapott értékei: a = (365,4 4+ 1,0) pxA és b =
(—1,94 +0,93) px.

Mivel tudjuk, hogy az alkalmazott 200keV energidn az elektron hullimhossza A\ =

0,0251 A, igy a kamerahossz kiszamolhato az illesztésbol:

L= % — (14558 4 40) px (3)

3. Szilicium egykristalyminta vizsgalata

A kalibracio utéan a polikristaly mintat kicseréltiink egy szilicium egykristaly mintéra. A
kapott diffrakcios kép a 3. 4bréan lathato.

A diffrakcios pontok koziil kivalasztottam harmat (A, B és C), és ezeknek, illetve a
direkt nyaldb (O) koordinatajat leolvastam. (Az origd a kép bal fels§ sarkdban van, és
a koordinatak jobbra, és lefelé nének.) Ezeket a 2. tablazat tartalmazza. A koordinatak
alapjan kiszamoltam, hogy az A, B és C' pontok milyen messze vannak a direkt nyalabtol
(R). A diffrakcios képen valo tavolsagbol a (2) kalibralo képlet segitségével lehet vissza-

szamolni, hogy az adott diffrakcios ponthoz tartozéd valodi racssiktavolsag milyen messze



pont || z [px] [y [px] | R [px] | d [A] | diw [A] | bk
O 753 641 — — - —
A 974 | 604 224 | 1,62 | 1,637510 | 311
B 780 825 186 1,95 | 1,920150 | 220
C 1001 790 289 1,26 | 1,245960 | 331

2. tablazat. A kivalasztott diffrakcios pontok tavolsiaga a direkt nyalab, és ez alapjan a
hozzajuk tartozo d értéke, valamint a hkl indexek beazonositésa

irany | hkl®@ | hki®
OA | 311 | 311
OB | 022 | 022
OC | 331 | 313

3. tablazat. Két lehetséges indexelése a kivalasztott diffrakcidés pontoknak

van a direkt nyalab altal metszett ponttol (d).

Mivel a vizsgélt szilicium minta szerkezete is ismert, ezért a diffrakcios adatlapjarol
leolvashatok a kiilonbo6z6 sikseregek tavolsagai [3]. A kiszamolt d értékeket dsszehasonlitva
szilicium ismert d értékeivel, mind a harom esetben van egy olyan elméletileg vart érték
(dni), amihez a mérésbdl kapott értékek kozel vannak. Igy tehat beazonositottuk mind a
harom kivalasztott pont irAnyahoz tartozo hkl koordinatakat. Ezeket szintén a 2. tablazat
tartalmazza.

A beazonositott Miller-indexek egyel6re csak a diffrakcios adatlaprol leolvasott értékek,
de még nem feltétleniil egyeznek meg a mért irdnyok helyes indexelésével, hiszen ha az
indexek egymassal barhogyan permutalhatok, és elGjeliik is megvaltoztathatd anélkiil,
hogy a hozzajuk tartozo dyg érték valtozzon. A helyes indexelést az tiinteti ki, hogy

vektorialisan mitiveletekre is helyes 0sszefiiggést ad: a pontokat az dbran tgy valasztottam,

hogy

OA+ OB =0C (4)

teljesiiljon, és ennek a hkl indexekre is teljesiilnie kell. Ilyen kombinéaciot tobb féle moédon
lehet talalni, a 3. tablazatban két lehetséges indexelést irtam fel.

A mi célunk, hogy meghatarozzuk a zonatengely iranyat. Mivel ez merdleges az alta-
lunk vizsgélt metszetre, biztos, hogy egy ezzel az irdnnyal parhuzamos vektor kapunk, ha
két, a sikban fekvs vektor keresztszorzatat. Képezziik tehat a O—1>4 X O@ keresztszorzatot



a két lehetséges indexelésre:

3 0 —4 —2

7O=11]|x| 2 |=| 6 |=] 3 (5)
1 -2 3
3 —4 2

7O =1 -1 | x = -6 [=] 3 (6)
1 6 -3

Lathato, hogy a két zonatengely nem egyezik meg, tehat kiilonb6zdé indexelést sikok
egyarant adhatnak ugyanolyan diffrakcios képet. Szamoljuk ki, hogy Osszesen héanyfé-
leképpen indexelés lehetséges! A zonatengely komponensei koziil kettG megegyezik, igy
Osszesen 3-féleképpen permutalhatok. Az elGjelek valtoztatéasaval komponensenként két-
féle lehetGségiink van, ami osszesen 23 = 8 kombinécié. Emellett van a siknak egy 180°-o0s
forgasszimmetriaja is, ami tovabbi 2-es faktor visz be a lehetséges kombinaciokba. Ez
Osszesen 3 - 8 -2 = 48 lehetGség. Ennyi féle zonatengelyt kaphatunk, és ennek megfelelGen
szintén tobb ekvivalens indexelést is valaszthattunk, A fenti kettén kiviil most azonban

nem mutatunk be tobbet.
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