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ABSTRAKT

Cilem této bakalaiské prace je seznamenti s elektronovou mikroskopii jakozto velmi
dilezitou experimentalni metodou a jeji konkrétni pouziti u studia morfologie a struktury
polymernich materiali. V' praci jsou rozdéleny a popsany jednotlivé metody méfeni, poci-

naje pripravou vzorki az po vyhodnocovani vysledk.

ABSTRACT

Main goal of this bachelor thesis is to acquaint you with electron microscopy as a very im-
portant experimental method and its practical use in study of morphology and structure of
polymeric materials. In this thesis, there are also described various methods of measurement,

ranging from sample preparation to actual evaluation.
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UvVOoD

Elektronovéa mikroskopie je metoda umoziujici studium mikrostruktury zkoumanych ob-
jekti. Mikrostruktura je studovéna ve vakuu pomoci elektronového svazku, ktery vznika
emisi elektrond z katody, jez jsou dale urychlovany k anodé. Svazek je fokusovan vhodné
upravenym elektrickym, magnetickym, nebo elektromagnetickym polem, aby bylo dosa-
zeno pozadovaného zvétSeni. Elektronovy svazek vytvaii obraz interakcemi s pozorova-
nym preparatem. Podle fyzikalni tvorby obrazu délime elektronovou mikroskopii na dva

zakladni druhy: transmisni elektronovou mikroskopii (TEM) a skenovaci elektronovou mi-

kroskopii (SEM).
Strukturu polymernich materiall 1ze rozd¢€lit do tii kategorii
a) Konstituce a konfigurace molekul, ktera je dana atomy a jejich vazbami (chemicka
struktura)

b) Konformace, prostorové uspoiadani atoma v makromolekule

c) Nadmolekularni uspotfadani (poruchy krystalické miizky, parakrystalinita apod.)



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

. TEORETICKA CAST
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1 PRINCIP PRACE PRISTROJE

1.1 Elektrony

RozliSovaci schopnost mikroskopti je zavisla na vinové délce pouzitého zareni. Svételné op-
tické mikroskopy doséhly svého limitu (rozliSovaci schopnost v fadu 200nm). Dal$im vyvo-
jovym krokem bylo pouziti zafeni o krat$i vinové délce — napt. svazek elektronil, ktery
umoziuje rozliSeni v fadu 0,1nm. Dal§im divodem pro vyuziti elektronti je jejich zaporny
naboj elektronu, ktery umoznuje pouzit elektrické napéti k ziskani kinetické energie a zvy-
Seni rychlosti. Dale je mozné ovlivnit drahu elektrond pii pruletu magneticky polem. [1],

[3], [3],

1.2 Transmisni elektronovy mikroskop (TEM)

Transmisni elektronovy mikroskop diky vysoké rozliSovaci schopnosti umozituje pozoro-
vani vzorki do tloustky az 100nm. Prvni TEM vynalezli a zkonstruovali Ernst Ruska a Max
Knoll v roce 1931. Za tento objev v roce 1986 Ruska ziskal Nobelovu cenu. TEM lze pova-
zovat za analogii svételného mikroskopu vzhledem k piibuznosti jejich paprskovych dia-
gramil v prochézejicim svétle. Oba pfistroje jsou velmi podobné i po technické strance, pro-
toZe obsahuji: zdroj elektronli nebo svétla, Cocky elektromagnetické nebo sklenéné a u obou
mikroskopt se Vzorek umist'uje na mechanicky stolek. [3] TEM je v8ak naro¢néjsi, protoze
ke své Cinnosti potfebuje 1 dalsi zatizeni, které svételny mikroskop nema, napt. vysokona-
pétové zdroje, elektroniku k fizeni mikroskopu a vykonny vakuovy systém pro vy€erpani
vnitinich prostor na hodnotu zabezpecujici stiedni volnou drahu elektronu. TEM je extrémné

nakladné zatizeni jak vzhledem k potizovaci cené, tak s ohledem na samotny provoz. [1],

[3], [5]
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Obr. 1 Elektronovy mikroskop postaveny Ernstem Ruskou [3]

Elektronovy mikroskop Svételny mikroskop
e Pozorovaci stinitko, fotograficka deska
) _,r’ nebo film
B ( a Projektorové cotky
B magnetické okular

E -’é'_a : — Objektivové Sotky S

| I . Drzak preparati
I sitka sklo-

 n f ﬂ Kondenzorové Cotky

'1 y Zdroj
1 elektronii svétla

Obr. 2 Srovnadni paprskovych diagramii svételného a elektronového mikro-

skopu [1]
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1.3 Zdroj elektronii

Zahtatim jakéhokoliv materidlu na vysokou teplotu je elektroniim dodana dostatecna energie
k piekonani pfirozené energetické bariéry, ktera jim brani v uniku. Tato Gnikova energie
elektronll je oznaCovana jako vystupni prace, a jeji vztah k rychlosti tiniku je vyjadien rov-
nici:

v =,/2eE/m

kde v znaci rychlost elektronu, e je naboj elektronu a m hmotnost, E je specificka vystupni
energie daného kovu [1]. Prichodem elektrického proudu dojde k zahfati a nasledné termo-
emisi. Po vytvarovani vlakna do tvaru pismena V (obr.4) dojde ke zvyseni pravdépodobnosti
uniku elektrond. Nejcastéji pouzivané je wolframové vldkno diky jeho nizké vystupni ener-
gii (W=4,5V,Ni=2,6V, LaBs = 1,0 V), vysokému bodu tani (W = 3653 K, Ni= 1000 K,
LaBs = 2000 K) a nizké hodnoté vakua, kterou vyzaduje pro sviij provoz. Dal§im vynikaji-
cim termoemisnim zdrojem elektronti jsou katody z LaBe (lanthanum hexaboridovy) (obr.3).

Bohuzel vyzaduji mnohem vyssi vakuum v prostoru elektronové trysky. [1],[7]

Vykonngjsim zdrojem elektronli s neomezenou zivotnosti je autoemisni tryska, kdy elek-
trony emituje studené wolframové vldkno odleptané do hrotu s polomérem 60 az 200
nm (obr. 7). Proti hrotu je umisténa elektroda s kladnym napétim 5 kV. Kolem hrotu potom
vzniké elektrické pole s intenzitou 108 V/cm, které je schopno vytrhovat velké mnoZstvi
elektront z povrchu wolframového hrotu. Nevyhodou autoemisni trysky je vysoka hodnota

vakua (10-6 az 10-8 Pa). [1], [3]

V praxi od elektronového zdroje vyZadujeme koherentni svazek elektrond. Viny elektronii
musi byt ve stejné fazi, musi mit stejnou energii a vychéazet z bodového zdroje. Tryska je
tvorena katodou emitujici elektrony a anodou s kruhovym otvorem ve stfedu, ktera elektrony
pfitahuje a dava jim zrychleni dostate¢né k priletu tubusem mikroskopu. Je zapotiebi, aby
bylo vystiedéno vlakno katody a to do otvoru tzv. Wehneltova valce, jehoZ zaporné piedpéti
a jeho pusobenim se vytvoii mrak elektront okolo hrotu katody. Elektrony jsou postupné
odsavany z Wehneltova valce smérem k anod€. Se spravnou rychlosti a smérem jsou

schopny prolétnout dale do tubusu (obr.5). Wehneltv valec timto zpusobem funguje jako
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prvni elektrostaticka ¢ocka mikroskopu a je diky nému zajiSténa zasoba elektront s témer

stejnou pocateéni energii. [1], [2]

Na obr.6 je zavislost emisniho proudu na zhavicim proudu katody. Z grafu na obrazku ¢.6 je
ziejmé, ze ma smysl zvySovat zhavici proud do hodnoty I, kdy dosdhneme maximalniho

emisniho proudu. Pti dal§im zvySovani zhaviciho proudu se emisni proud méni nepatrné, ale

katoda se v dusledku piezhaveni rychleji opotiebovava a snizuje se jeji zivotnost. [1], [3],

[5]

LS

" Obr. 4 Katoda z wolframového vidkna [3] Obr. 3 Katoda z LaBs [3]

Wolframové vlikno

‘___,-—-'\"""—--—-;

Wehneltiv
vilec

Anoda  — ‘!L — — — —

Nulové piredpéti
na Wehneltu Optiméilni piredpéti Vysoké predpéti

Maximalni proud Optiméilni proud Nulovy proud

Obr. 5 Viiv predpeti na emisni proud [1]
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Pracovni oblast katody \

Emisni
proud

-
-

Zhavici proud

Obr. 6 Zavislost emisniho proudu na zhavicim proudu katody [1]

Obr. 7 Autoemisni katoda [3]
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1.4 Osvétlovaci soustava

Obraz emisniho hrotu je promitan do blizkosti otvoru tvaru kruhu v anodé¢. Ten se nazyva
k¥izisté (obr.8) a centrovanim se méni jeho poloha. K¥izi§té mé elipsovity tvar. Cim je pri-
mét vlakna v kiizisti kruhovéjsi, tim je zdroj elektrond bodovéjsi a koherentngjsi. [1]

Do magnetického pole kondenzorovych ¢ocek vstupuji elektrony produkované elektronovou
uzivaji dvé kondenzorové ¢ocky. Zmeénou ohniskové vzdalenosti prvni coc¢ky je mozno me-
nit velikost obrazu a druhou se tento obraz zaostfuje do roviny preparatu.
Meni se v zavislosti na zaostieni a je nejvétsi ve fokusu kondenzorové ¢ocky. Pii malych
uhlovych aperturach se snizuje chromaticka vada cocek, coz znamena, Ze pro snimani obrazu
se rozostiuje kondenzor a snizuje intenzita svétla, nebot’ v oblastech nad a pod fokusem se
zmensSuje thlova apertura. Naopak, pro vyhledavani obrazu je mozné pouzivat maximalni
intenzitu svétla a zaostfovat kondenzorovou ¢ocku. Maximalni tthlova apertura je omezena
kondenzorovymi clonami. V prvni ¢occe je vestavéna clona s velkym primérem, v druhé je
vymeénna clona s velikosti otvoru v intervalu 100 - 500 pm. Obé¢ clony jsou vystavené sil-
nému elektronovému bombardovani a ¢asto dochazi k jejich znec€isténi, které vede k zhorSeni
astigmatismu (vad¢€) kondenzorové soustavy. Elektronova tryska spolu s kondenzorovymi

¢ockami tvofi osvétlovaci ¢ast transmisniho elektronového mikroskopu. [1], [15], [17]

Wolframovia

katoda
Wehneltiv
vilee

KFiziSté

Obr. 8 Schéma vzniku kriziste [1]
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1.5 Zobrazovaci soustava

Zobrazovaci soustava je tvorena drzakem preparatu, objektivem, mezi ¢oc¢kami, projektivy

a pozorovacim stinitkem. [3]

Preparaty jsou vkladany na podkladnich sitkach do drzaku. Drzédk umoziuje svym umisté-
nim do goniometrického stolku velmi jemnou manipulaci v roviné. Standardem se stava v
dnesni dobé¢ stolek, jehoz posun je ovladan pomoci elektromotorkt, které ovlada uzivatel
pomoci joysticku ptes pocitac. Timto zplisobem je mozné ulozit do paméti pocitace polohu

zajimavého detailu zkoumaného vzorku a vratit se k nému Vv piipadé¢ potieby. [21], [23]

Tzv. srdcem celého elektronového optického systému je objektiv, ktery je nejvykonnégjsi
¢ockou mikroskopu. Je schopny nejvétsiho zvétseni a ma nejkratsi ohniskovou vzdalenost.
K dosahnuti pozadovaného vykonu, ma civka objektivu velky pocet zavitd, kterymi protéka
znacny proud. Hloubka ostrosti v pfedmétové roving je dillezitym parametrem objektivu,
udava vzdalenost, 0 kterou se miize preparat posunout beze zmény ostrosti 0d objektivu. Je

dana vztahem:
Dp = 2 RS / aO

kde R.S je pozadovana rozliSovaci schopnost a a, je apertura objektivu. Je-li R.S mikro-

skopu 0,5 nm a aperturni hel 4x10-3 rad, pak hloubka ostrosti vychazi 500 nm. [1]

Kritickou oblasti je prostor ohniska objektivu, je zde na t€sném prostoru uloZeno vice sou-
¢asti, drzak preparatu, dodatecné detektory sekundarnich elektronti nebo rentgenového za-
feni pro kvalitativni mikroanalyzu. Casto je zde navic umisténo antikontaminadni zaiizent,
umoziujici prostor v okoli preparatu zmrazit pomoci kapalného dusiku a tim jeho kontami-
naci snizit. Tésn€ pod prepardtem je umisténa objektivova clona, snizujici sférickou vadu

objektivu a vyrazné zvysujici kontrast vysledného obrazu. [3], [7]

Vyprodukovany obraz je dale zvétSovan pomoci projektivl a intermedialnich ¢ocek na po-
zadovanou velikost. Preparat je mozné pozorovat v obrazové roving objektivu se zvétSenim
okolo 100 x. Cést tohoto obrazu je promitina do pomocného projektivu, ktery ma schopnost
meénit ohniskovou vzdalenost v zavislosti na zmén¢ proudu a tim i zvétseni, napf. v rozsahu

od 0,45 do 24,5 x. Dalsi ¢ocka, ktera je zapojena do zvétSovani obrazu, je hlavni projektiv s
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obvyklym konstantnim zvétSenim 100 x. Bézné se zapojuje dalsi pomocny projektiv, ktery
je zapojen tak, aby maximalni zvétSeni dosdhlo hodnoty 1000000 x, to se rovnd soucinu

zvétseni vSech Cocek. [8]

Dale je nutné pfevést informace, které nesou elektrony prochazejici preparatem do oblasti
viditelné svétla. Za timto ucelem je na dno tubusu umisténo stinitko nejcastéji pokryté sira-
nem zine¢natym (ZnS), ktery je schopen emitovat svétlo, v zavislosti na energii dopadajicich
elektront, s vlnovou délkou 450nm. Kviili necistotdm je emise posunutd blize k 550nmm
tedy k zelenému svétlu a jeho odstintim, ve kterych je mozné pozorovat vysledny obraz na
stinitku. RozliSeni stinitka je dano velikosti zrn ZnS, které by se mély pohybovat okolo 50
nm. Kromé velkého stinitka je mikroskop vybaven jest€¢ malym stinitkem, na kterém je
mozno detail obrazu jesté zvétsit pomoci optického mikroskopu. V ptipadé malého stinitka
by se velikost zrn ZnS méla pohybovat kolem 10 nm. Umisténi velkého a malého stinitka a
¢ipu CCD kamery a fotografického planfilmu do riznych vzdalenosti od zobrazovaci sou-
stavy ¢oc¢ek v TEM dovoluje velké hloubka ostrosti Do v obrazové rovin€. Ta se da urcit ze

vztahu:
Do=Z2.RS/A

kde Z je zvétSeni, RS rozliSovaci schopnost a A je numericka apertura. Dosazenim priimeér-
nych hodnot realného mikroskopu vyjde hloubka ostrosti fddové v desitkach metrli, coZ zna-
mena, ze malé a velké stinitko a fotograficky planfilm nemusi byt umistény v jedné roviné.

Je-li obraz spravné zaostien, bude na nich vzdy ostry. [1],[10], [11], [13]

1.6 Tvorba obrazu

Pfi prichodu elektronového svazku hmotou vzorku dochazi k interakcim, které 1ze zjedno-

dusené rozdélit do tii skupin: tzv. svétlé, temné pole a elektronova difrakce. [13]

Pfi pruzném, neboli elastickém rozptylu, je elektron prolétajici elektronovym oblakem vy-
chylen pod ur¢itym thlem. Tento Ghel je tim vétsi, ¢im bliZ proleti elektron kolem jadra a
&im je naboj jadra vétsi. Uhel miize dokonce dosdhnout 180°, &ili mize byt elektron zpdtné
odrazen. Pfedpoklada se, ze pfi t€chto déjich se energie primarnich, rozptylenych elektronli
neméni. Pocet téchto elektronli zavisi na soucinu tloustky preparatu a hustoty v misté pri-

chodu. Cast rozptylenych elektronii s velkym uhlem je zachycena clonou objektivu a tim je
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vyfazena z tvorby obrazu na stinitku. Dusledkem je zména intenzity elektronového svazku

a vznik kontrastu obrazu. [1], [3]

Kontrast vznikajici nedopadnutim elektronu na stinitko je velmi vyrazny a oznacovan jako
amplitudovy kontrast. Dale se na tvorbé obrazu projevuje jest¢ fdzovy kontrast, ktery tvofi
rizné stupné Sedi. Fazovy kontrast vznika rozdilem drah elektront, odchylenych pod riz-
nymi thly. Nepruzny rozptyl je dasledek srazek primarnich elektront s valen¢nimi elektrony
na orbitach atomu preparatu. Pii srazkach elektrony utrpi relativné velké ztraty energie, pro-
toze se srazi dvé ¢astice o stejné hmotnosti, ale nedojde k jejich odchyleni z ptivodni drahy.
Prochazi dale do zobrazovaciho systému, a protoze na zakladé¢ zmény energie a rychlosti
dochazi 1 ke zmén¢ vlnové délky, ovliviiuji ostrost obrazu a tim zhorSuji chromatickou vadu
objektivu. Neptiznivy vliv se zvySuje s tloustkou preparatu a s klesajicim urychlovacim na-

pétim. [17], [19]

1.6.1 Zobrazeni Vv svétlém poli

vvvvvv

vana tloustka vzorku stovky A(angstrem), protoze u béznych vzorka svazek elektronil ne-

pronikde do vétsi hloubky. Z toho dtivody se musi zvolit vhodna piiprava vzorku. [5]

1.6.2 Zobrazeniv tmavém poli

Tato metoda se projevuje nizkym jasem a vysokym kontrastem. K zobrazeni velmi malo
kontrastnich preparatli 1ze vyuzit vice rozptylené elektrony, které za normalnich okolnosti
kon¢i svou trasu na objektivové cloné€. Docili se toho naklonénim osvétlovaci soustavy tak,
aby svazek elektronti dopadal na preparat, ale po pruchodu byl zaclonén clonou objektivu.
Obraz vytvaii velmi rozptylené elektrony na tmavém pozadi. Nevyhodou metody jsou chro-
matické vady a sniZeni rozliSovaci schopnosti zplisobené znacnym rozptylem elektronil a
jejich vinovych délek. Kviili nevyhodam se metoda pouziva pouze ve vyjimecnych ptipa-
dech. [2], [3], [5]
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Obr. 9 Schéma vzniku zobrazeni v temném poli [1]

1.6.3 Elektronova difrakce

Krystalické vzorky maji své atomy nebo molekuly uspotadany do urcité pravidelné miizky
ve dvou nebo tfech rozmérech. Kdykoliv se na obrazovce EM objevi obrazek, je také pii-
tomna elektronova difrakce na zadni fokalni rovin€ cocky objektivu. Elektronova difrakéni

miizka pfedstavuje zaznam struktury zkouseného vzorku. [2], [3], [5], [19]

Metoda elektronové difrakce umoZznuje zkoumat rozmeéry a uspotradani jednoho konkrétniho
krystalu, ¢imz se 1i$i od jinych krystalografickych metod (napt. RTG difrakce). Vyhodou
elektronové difrakce je moZnost srovnani morfologického obrazu konkrétniho krystalu

s jeho difrakéni mfizkou. [17], [24]
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T
S

NET I

Obr. 10 Schéma jednoduché kubické (a) nebo hexagondlni (b) krystalické mrizky
[5]

1.7 Pozorovani a zaznam obrazu

Vystupem z transmisniho elektronového mikroskopu je zaznam obrazu zpravidla zazname-
navan na fotograficky papir nebo v digitalni podobé pomoci CCD (Charge-Coupled Device)
kamer.[6]

V TEM je umisténa pod stinitkem fotograficka komora se zasobou fotografickych filmd,
uloZenych ve specialnich zasobnicich a pouzdrech, které usnadiiuji manipulaci. Béhem po-
fizovani fotografického zaznamu dochazi k odklonéni stinitka a dopadu elektront na film,
ktery je dopraven v pouzdre. [8], [9]Negativni fotograficky film je tvofen sklenénou podloz-
kou, ktera je stabilni ve vakuu a na které je nanos zelatinové vrstvicky s krystalky nejcastéji
chloridu stfibrného. Po expozici zatenim dojde k jejich transformaci a k vytvoteni latentniho
obrazu. Vyvolanim zéernaji exponovana mista, kde intenzita osvétleni pfimo ovliviiuje miru

z¢ernani. V TEM na rozdil od klasické cernobilé fotografie exponuje dopad elektrond, které
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se vyrazné 1isi od fotond. Z toho diivodu je tfeba pouzit specialni fotografické materialy,
které maji posunutou citlivost do oblasti velmi kratkych vin a které¢ musi vydrzet vysoké

vakuum uvnit mikroskopu. [1]

Citlivost fotografického materidlu udava zavislost z€ernani na intenzité osvétleni. Snizeni
citlivosti do oblasti velmi kratkych vin kompenzuje vysoka energie dopadajicich elektrond.
Zvysenim citlivosti dojde k nartstu zrnitosti fotografického materidlu. Tzv. zrno je shluk
krystalti, ktery po vyvolani z¢erna. U kvalitnich fotografii je snaha o co nejnizsi zrnitost, coz
umoznuje dosazeni vysokého rozliseni. Vyslednou velikost zrna Ize ovlivnit naptiklad i tep-
lotou vyvojky, nebo prodlouzenim vyvolavaciho ¢asu. Spravnym zpracovanim negativu
muze byt zrno pozorovatelné az 6-8 ndsobnym zvétSenim. Pocet bodu ¢i Car v urcité oblasti
vyvolaného fotografického materialu uréuje jejich rozliSovaci schopnost. Pro TEM jsou po-
uzivany materialy s rozliSovaci schopnosti od 100 ¢ar/mm vyse. Dal$im parametrem je gra-
dac¢ni kiivka, udéavajici zavislost zCernani na intenzité osvétleni. Aby i mald zména svitu
vyrazné zménila stupeni zCernani, Volime material se strmé&jsi gradaéni kiivkou; strmost lze
ovlivnit také vyvojkou a dobou vyvolani. Dal§im dilezitym parametrem je expozicni pruz-
nost. Fotograficky material dale musi byt schopen reprodukovat celou $kalu exponovanych
odstint 1 pf1 vyrazném, nékolikandsobném pieexponovani. | piesto, Ze soucasné pfistroje
umoziuji méfit intenzitu osvitu stinitka, mize dojit k pfeexponovani snimku. Doporucuje se
nasnimat vzacné snimky vicekrat pfi riznych expozicnich podminkéach a aZ po vyvoléani

z nich vybrat nejlepsi. [1], [3], [8], [9], [10], [11]

S technickym pokrokem je jiz mozny zdznam v digitalni podobé. Do drahy elektronového
svazku je vlozen detektor zaznamenavajici mnozstvi a energii primarnich elektront v zavis-
losti na misté dopadu. Detektor by mél spliovat fadu aspektii. M€l by byt schopen detekovat
elektronovy obraz, aniz by pfidaval Sum ¢i degradoval jeho rozliSeni. Déle by mél mit velky
pocet pixeld, Siroky dynamicky rozsah a skvélou linearitu. Detektor by mél byt schopen
zaznamenat obraz béhem par vtefin a okamzité ho poskytnout do pocitace k dalSimu zpra-

covani. Tyto vlastnosti spliuje slow scan CCD kamera (SSC). [1], [3], [8]

CCD senzor byl vynalezen v 70. letech a v elektronové transmisni mikroskopii byl poprvé
pouzit v roce 1986 Mochelem a Mochelem, kteti konvertovali elektronovy obraz na svételny

pomoci scintilatoru. V CCD kamerach se pouziva ke konverzi elektronli na fotony YAG
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(yttrito-hlinity granat) krystal, na ktery dopadaji elektrony. Obraz se pienasi za pomoci vlak-
nové optiky zarucujici vysokou kvalitu pfenosu. Po piecteni vystupuje z CCD ¢ipu analo-

govy signal, ktery se digitalizuje 12 bitovym A/D pievodnikem. [8]

K dal§im vyhoddm SSC kamer patii velky rozmér pixell, nejcastéji 24x 24 pm, coZ umoz-
nuje zachytit vice elektrond, zvysit tak dynamicky rozsah kamery a udrzet dobré rozliseni
obrazu. Cela plocha ¢ipu je vyuzita k detekci obrazu, takze kamera nemutze pracovat v TV
rezimu. K potlac¢eni Sumu se SSC kamery chladi bud’ pomoci kapalného dusiku nebo Pelti-

érovymi ¢lanky a pfispiva k nému i nizka ¢teci rychlost. [2], [10]

Pti pouziti SSC kamer misto klasického fotografického filmu ptrevysuji kladné vlastnosti
napf. vyssi citlivost, dynamicky rozsah, linearita. Na rozdil od fotografického filmu u SSC
kamer prakticky neexistuje granularita, ktera je u fotografického filmu hlavnim zdrojem
Sumu. Pfi zaznamu elektronovych difraktogramt jsou SSC kamery schopné rozliseni mno-
honasobné vice stupnii Sedi nez film. Z toho plyne hlavni oblast vyuziti a to transmisni elek-
tronové mikroskopie (on-line holografické rekonstrukce, 3D rekonstrukce, detekce elektro-
novych difraktogrami a obrazti pofizenych v rezimu low-dose pro prohlizeni velmi citlivych
preparati, apod.). Dal$i vyznamnou piednosti je vyhnuti se pracnému a ¢asové ndrocnému
tzv. mokrému fotografickému procesu. SSC kamery maji i negativum a to konkrétné horsi
rozliSeni a poskytuji mensi pocet pixeld nez film (2000x2000 u SSC ku 20000x20000 u
filmu za ptedpokladu rozliSeni u filmu 5 um a plochy filmu 10x10 cm). [1], [3], [6], [8]

1.8 Vakuovy systém

Ve vnitinim prostoru mikroskopu musi byt co nejvyssi vakuum, minimalné¢ 10-3 Pa. Va-
kuem se zabrani srazkam elektrontt s molekulami vzduchu, které zptisobi zmény energie a
sméru jejich pohybu. K dosahnuti potfebného vakua je tfeba, aby byl mikroskop vybaven

dostatecné vykonnymi vyvévami. [3]

Rotaéni vyvéva predcerpava zavzdusnéni vnittku mikroskopu nebo priichodové komory pii
vymeéné vzorkll. Rota¢ni vyvéva je schopna snizit tlak cca na hodnotu 10-1 Pa, ¢imz jsou
pfipraveny podminky pro praci vyvévy difuzni, kterd odpafovanim a zpé&tnou kondenzaci
oleje s nizkou tenzi par snizi tlak na pottebnych 10-3 Pa. Dale je ke zlepSeni vakua zapojena

iontova vyveéva a je mozné i zapojeni turbomolekularni pumpy ¢i kryogenni pumpy. [13]
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I ptes dosazeni hodnoty 10-4 Pa dochazi ke kontaminaci vzorku. Kontaminaci zptisobuji
molekuly uhlovodikii ze zahtatych oleji difuznich vyvév, tésnicich tukli a zbytkd vodni
pary. Povrch vzorku pfi ozafeni absorbuje pary uhlovodikii a zplisobuje kontaminaci a
tim snizeni kontrastu a rozliSovaci schopnosti. Ke snizeni kontaminace se pouziva silné
ochlazeni blizkého okoli vzorku. Toho je docileno pomoci antikontamina¢niho zatizeni slo-
zeného z antikontamina¢ni komory s clonou, ktera obali preparat a Dewardovy nadoby s ka-
palnym dusikem, ktera je umisténa mimo tubus mikroskopu. Antikontamina¢ni komora je
vychlazena na teplotu -190°C. Tim je sniZena tenze uhlikovych a vodnich par kondenzuji-

cich na stén€ komory a clon¢. Kontaminace je snizena az 100krat. [1], [8], [13]
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Obr. 11 schéma rotacni vyvévy [1]
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Obr. 12 schéma difiizni vyvevy [1]
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Obr. 13 schéma iontové vyvévy [1]
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1.9 Priprava vzorki

Pted ptipravou vzorki je tfeba si uvédomit, jaké materidly je mozné studovat. Je mozno
studovat kovy, slitiny kovi, polovodice, polymery, skla, fadu kompozitnich materialti napf.
na bazi dfeva, textilu ¢i betonu i materialy na biologické bazi. Ke kazdému materialu je
nutny individualni pfistup a voli se jina technika piipravy vzorku, nicmén¢ tato bakalarska

prace se zabyva studiem polymeri a ostatni metody jsou zminény jen okrajové. [5]

Jakykoliv material je nutné pfed pozorovanim v mikroskopu vysusit. V mikroskopu jsou
vzorky vystaveny vysokému vakuu, a z mokrych vzorki by se voda zacala uvolfiovat, coz
by mohlo vést k degradaci vzorku, poskozeni mikroskopu a byla by ztizena penetrace elek-
tront, které by byly brzdény uvolnénymi molekulami vody. Dalsi podminkou, kterou musi
vzorky spliiovat, je tloustka, kterd nesmi piesahnout 100nm. Siln&jSimi vzorky elektrony
neprojdou, a pokud ano, je tézké zaostfit obraz kvili znaéné chromatické vadé. Obecné exis-

tuji dve cesty, jak ptipravit vzorky pro TEM: piima a nepiima. [4], [7]

1.9.1 Prima metoda

Metoda, kdy do mikroskopu vkladame cely studovany objekt zbaveny vody. Jedna se bud’ o
rozmérové nepatrné objekty, které miizeme v mikroskopu pozorovat celé, nebo je z vétsich
vzorkl tfeba ptipravit fezy tlouStky cca 100-200A, aby jimi mohly projit urychlené primarni
elektrony. [9], [13]

1.9.1.1 Odpaiovani ziedénych roztoki

NejcastéjSim zplisobem piipravy vzorku pro studium morfologie a struktury polymert jsou

tenké filmy, pfipravené odpatrenim zfedénych roztokd polymeri. [8]

Metody bézné pouzivané u kovovych ¢i keramickych materialt (lesténi, obrusovani, rolo-

vani, leptani) se v piipad€ polymernich vzorkl pouzivaji vyjimecné. [2]

1.9.1.2 Polymerace éi krystalizace v tenké vrstvé (CTFP)

Metoda spociva v tom, zZe mezi tenkymi vrstvami rovnych a pevnych substratii dochézi k po-
lymeraci nebo krystalizaci. Substraty mohou byt amorfni (mikroskopicka sklicka) nebo krys-
talické (nizkomolekularni krystaly — chlorid sodny, chlorid draselny, slida apod.) a pouzity

mohou byt rovnéz tenké polymerni filmy. Povrchy substrati 1ze také riznym zpisobem
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upravovat, modifikovat a kombinovat. Tenka vrstva polymeri se pfipravi mezi stény sub-
stratu napf. odpafenim ze ziedéného roztoku nebo roztavenim. Pfipraveny ,sendvi¢‘‘[5] je
mozné zabalit do hlinikové folie a dal s nim pracovat a upravovat napt. polymeraci, krysta-
lizaci nebo rekrystalizaci. PO dokonéeni vSech procesu je sendvic rozdélen a tenkou vrstvu

polymeru je nutné umistit na mikroskopickou nosnou sitku. [2], [3], [5]

1.9.1.3 Ultramikrotomie

Metoda, pii které se ze vzorku pfipravi velmi tenké fezy pomoci diamantovych nozi, které
jsou soucasti ultramikrotomu. M¢kké, malé ¢i porézni vzorky je nejprve potieba zpevnit
napf. zalitim epoxidovou pryskyfici. ReZe se pii velmi nizkych teplotach pomoci kapalného
dusiku, ¢imz se da predejit poSkozeni povrchu pfi fezdni, coz je hlavni nevyhoda tohoto
procesu. ZvySenim kontrastu lze docilit vyuzitim reakci funkénich skupin obsahujici tézké

kovy. [8]

1.9.2 Metody nepiimé

Nepiimé metody spocivaji v pozorovani replik studovaného objektu, ne samotného ob-

jektu.

1.9.2.1 Repliky

Metoda replikace je vyhodna v fadé ohledt. Vzorek nemusi byt tenky nebo jinymi rozmeéry
nevhodny pro elektronovy mikroskop. PouZiti replikace je vyhodné u dvoufazovych materi-
alu, kde je mozna selektivni extrakce jednotlivych fazi. Mezi dalsi vyhody pouZiti metody
replikace je samotné umoznéni nepiimo pozorovat vzorek, ktery mize v disledku plisobeni

elektronového svazku degradovat.

1.9.2.2 Techniky replikace
Repliky se deli na jedno a dvoustupiiové repliky, coz je schematicky znazornéné na obr.14.

a) Pt tvorbé piimé jednostupnové repliky je vybrany vzorek stinovan v napatovaci jed-
notce t¢zkym kovem (zlato, stiibro, platina...), nasledn¢ je na n&j nanesena vrstva
uhliku. Jednostupniova pozitivni replika se pfipravuje Sikmym nastinovanim kovem
a zesilenim vrstvy kolmym napafenim vrstvy uhliku na vzorek. Jednostupniové ne-
gativni replika se pfipravuje kolmym napatenim uhliku a aZ pak se stinuje sejmuta
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b)

replika. Pfi ztizeném sejmuti repliky jsou pouzita replikac¢ni ¢inidla. Na repliku je
nanesen napi. 2% roztok formvaru v chloroformu nebo 1% roztok kolodia v amyla-
cetatu ¢i vodny roztok polyvinylalkoholu nebo kyseliny polyakrylové a po uschnuti
je hmota strzena. Vrstva replikacniho ¢inidla je rozpusténa v amylacetatu, chloro-
formu nebo ve vodé. Replika plovouci na hlading rozpoustédla je pfenesena na pod-
lozni sitku. [3], [5], [9]

Dvoustupiiovy negativni otisk vznikne, pokud se na objekt nanese dostate¢né mnoz-
stvi vySe uvedenych replikacnich ¢inidel a prvni stupen repliky sejme. Na zkoumany
povrch se napaii ve vakuu vrstva uhliku a tato uhlikova vrstva se Sikmo nastinuje.
U pozitivniho dvoustupiiového otisku se po sejmuti repliky nejprve zkoumany po-
vrch stinuje kovem a pak se napaii vrstva uhliku. [3], [5], [9]

Jako replikacni material se hlavné pro dvoustupiiové repliky pouzivaji amorfni ma-
terialy (acetat nebo nitrat celuldzy, kyselina polyakrylova, polyvinylalkohol, polyvi-
nylformal, polymetylmetakrylat apod.).

Pti ptiprave vzorku z prasku, roztoku nebo tenkého filmu je zapotiebi ptipravit pod-
klad pro vzorky. Na sklenéné sklicko je napatena tenka vrstva uhliku. Vrstva uhliku
je nafezana na malé Ctverecky, ty jsou nasledné ve vodé sejmuty ze sklicka, protoze
plavou na vodni hladiné. Pomocné uhlikové vrstvicky jsou opatrné naneseny na
sitku. Na sitku s uhlikovou vrstvou se nakapne roztok nebo nanese vzorek ve formé

prasku. [5], [19]

—— | MRE
lika | [stin

Pt-stinovaci latka C-rep

Obr. 14 Stinovani repliky [5]
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vzorek + C-replika vzorek + replikacni latka
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Obr. 15 Schéma repliky a) primd metoda, b) neprima (sekundarni) [5]
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Obr. 16 napafovaci jednotka [1]
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Obr. 18 riizné typy podloznich sitek [1]

Obr. 19 diamantovy a skleneny nuz [3]
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1.10 Vystup dat

Hlavnim vystupem dat z TEM jsou fotografie nebo zaznamy obrazu. Béhem poftizovani fo-

tografie vzorku muize dojit k chybam.

Na snimku se mohou objevit rizné necistoty, napt. prach, pyly nebo bakterie. Pokud se ne-
Cistoty dostaly na povrch vzorku pied stinovanim, maji stin jako vzorek; naopak pokud se
povrch vzorku znecisti po stinovani, necistoty stin mit nebudou. K zajimavému jevu dojde
naptiklad tehdy, pokud se pii pfipraveé z roztoku dostane vzorek na horni i dolni uhlikové

blanky na sit'ce, pak se jevi vzorek na mikrosnimku jako pravo- i levotoéivy utvar. [5], [7]

1.10.1 Analyza obrazu

Vyhodnoceni dat se da provést i pouzitim specialniho softwaru, ktery zna¢n€ usnadnuje praci
a zaroven dokaze zpracovat data, lidskym okem velmi tézko zméfitelna. Zde jsou vyjmeno-
vany ty nejzajimavéjsi: [3]
1) Gatan Microscopy Suite - Umoziuje ziskavani dat, zpracovani a analyzu v $irokém
rozsahu TEM aplikaci. Jeho rozhrani je ptizptisobeno pro specifické potieby uziva-

tele a dokaze si poradit s jakymkoliv typem obrazovych dat. Dle pfirovnani je Gatan

pro TEM to, co Microsoft pro PC. [3]

2) Image) — Univerzalni a vSestranny freeware software od NIH Image. Program na
bazi Javy. Dokéze otevirat a ukladat ve vSech obrazovych formatech (TIFF, GIF,
JPEG, DICOM, BMP, PGM...). Podporuje vyhlazovani, ostfeni, detekci hran, meé-
feni plochy a thlu atd. [3]

3) Animated TEM — Software zaméteny na automatickou detekci, oznaceni a extrakci

dat. Ve spojeni se softwarem mikroskopu, dokaze vybrat cile on-line a automaticky

zkoumat vybrané vzorky 2D krystald. [3]
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Do TEM v dnesni dobé mohou byt vlozeny jesté dalsi detektory, které umoznuji ziskat dalsi

typy dat. Napf. prvkova analyza pomoci RTG spektroskopie. [7]

Elektronovy mikroskop (SEM nebo TEM) muize byt vybaven analyzatorem, ktery provadi
rozklad RTG zafeni podle energie (Energy Dispersive Spectrometer - EDS) nebo podle vi-
nové délky (Wavelength Dispersive Spectrometer — WDS).

Dnesni EDS detektory jsou schopny registrovat vice nez 10° RTG pulzil za sekundu a roz-

téidit je v mnohokanalovém analyzatoru do podoby charakteristického spektra. [6], [12]

32



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

II. PRAKTICKA CAST
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2 METODA SVETLEHO POLE

vvvvvv

studiu morfologie latek, je ji zde vénovana nejveétsi pozornost.

2.1 Priprava vzorku

V teoretické Casti byly vysvétleny rtizné technické procedury ptipravy vzorkii. V praktické

¢asti budou nekteré z nich priblizeny ukazkou snimkd, kde byly jednotlivé metody pouzity.

2.1.1 Leptani

Pti ptipravé vzorkit mize dojit k poskozeni struktury povrchu zptsobené kontaktem S na-
strojem (sklen¢nou, kovovou plochou). Poskozenou plochu je mozné pred replikaci selek-
tivné odleptat. [8] Selektivni leptani je téZ vyhodné v piipadé semikrystalickych polymert,
kdy amorfni ¢ast vzorku je mozno leptani odstranit a vysledny obraz krystalickych oblasti
takto zdiraznit. Pro polymerni vzorky je osvédcené leptani zfedénym roztokem (0,1-1%)
manganistanu draselného v 80% kyselin¢ fosfore¢né pii 25°C po dobu 1-10 min. [5], [15],
[17]
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Obr. 20 EM selektivne leptaného povrchu: a- isotakticky polypropylen, b- syndiotakticky
polystyren

Obr. 21 c- linedarni polyetylen, d- orientovany linedrni polyetylen
35



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

Foabrd

Obr. 22 e- orientovana smés izotaktického polypropylenu (30%) a linedr-
niho polyetylenu (70%)
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2.1.2 Repliky

Pfi vySetfovani struktury masivnéj$ich vzorkd lze provadét replikaci lomovych ploch.
Masivni vzorky jsou ochlazeny kapalnym dusikem nebo héliem a nasledné Ize zkiehly vzo-

rek mechanicky rozlamat a vybrané lomové plochy replikovat. Vyhodou je, ze pfi lamani

vzorku hluboko pod jeho teplotou skelného prechodu, dochazi jen k minimalnimu poruseni
struktury vzorku. [8] (Obr.22)

Obr. 23 EM snimek lomové plochy linedrniho polyetylenu
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2.1.2.1 Polymerace ci krystalizace v tenké vrstvé (CTFP)

Nésledujici snimky dokumentuji vliv Upravy povrchu pouzitého substratu. Zkoumanym po-

lymerem v tomto ptipad¢ je linearni polyetylen, ktery byl krystalizovan na rizn¢ upravenych

povrsich.

Obr. 24 Polymerni filmy odparené na riznych povrsich: a- sklo pivodni, b- sklo upravené

hydroxidem sodnym
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Obr. 25 ¢- sklo upravené kyselinou sirovou, d- roztok linearniho polyetylenu v xylenu
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Dalsi snimky ukazuji polyoxybenzoat polymerizovany mezi slidou a poly-y-benzyl-L-gluta-

mat syntetizovany mezi monokrystaly chloridu sodného.

Obr. 26 c-polyoxybenzoadt mezi slidou, d- poly-y-benzyl-L-glutamat mezi monokrys-
taly chloridu sodného
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2.2 Priklady aplikace

2.2.1 Monokrystaly

Na obr. 27-31 jsou uvedeny piiklady tenkych filma pfipravenych ze zfedénych roztokd. Je
mozno pozorovat pravidelné monokrystaly linearniho polyetylenu (27a), poly-4-metylpen-
tenu-1 (27b), polyetylenglykolu (28c) ¢i tenkych lamelarnich krystalti u poly-2,6-oxynafto-
latu (28d) nebo tenkych zaoblenych monokrystali rozvétveného polyetylenu (29¢), vlaken,
provazcu ¢i toroidu (31) u syntetického polypeptidu poly-y-benzyl-L-glutamatu.

Obr. 27 EM snimky monokrystalit polymerii pripravenych ze ziedénych roztokii: a-

linedrni polyetylen, b- i-poly-4-methylpenten-1
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Obr. 28 c- polyetylenglykol, d- poly-2,6-acetoxynaftodt
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Obr. 30 g- linearni polyetylen, h- polybuten-1
43



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

Obr. 311i- isotakticky poly-y-benzyl-L-glutamat. Ve vyrezu replika prohlizena z ru-

bové strany.
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2.2.2 Aditiva

Nedilnou soucasti plastl byvaji riizna aditiva. Jednim ze zkoumanych materialt byly napft.

uhlikové nanotrubicky.

Obr. 32 Snimek uhlikovych nanotrubicek vytvoreny pomoci TEM.
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Obr. 33 Kompozit uhlikovych nanotrubicek a linedrniho polyethylenu vytvoreny z roztoku,

Ndsledné roztaven a zchlazen na pokojovou teplotu. Sipky oznacuji uhlikovou nanotrubicku.

46



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

2.2.3 Epitaxialni krystalizace

Pti epitaxidlni krystalizaci dochdzi k rlstu krystalu na povrchu jiného krystalu.

Obr. 34 Snimek repliky selektivné leptaného povrchu smési linearniho polyethylenu (20%)
a isotaktického polypropylenu (80%) zachycuje homoepitaxii (Ho) i heteroepitaxii (He).
Dlouhé lamely linedrniho polyethylenu se nezdaji byt pripojeny k ,,shish* forme (F).
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Obr. 35 Snimek repliky selektivné leptaného povrchu vzorku ukazuje samotny isotakticky
polypropylen. Nékolikandsobna stiedni linie orientovana ve sméru vytlacovani je pokryta
kratkymi kolmymi lamelami (sb), které se nasledné mohou rozrust do lehce zahnutych del-
Sich vetvi (Ib). Delsi vétve se dale mohou rozvetvit kratsimi kolmymi vétvemi, jak miize byt
videét u zkiizenych sférolitii. Na snimku je tato tendence oznacena pismenem S. Sipka ozna-

Cuje smer vytlacovani.

48



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

2.2.4 Qzareni beta

Pfi ozatovani polymeru muize dojit k dvéma odliSnym reakcim - sitovani nebo degradaci
materialu. Pii zkouméni vzorkti v TEM je mozné pozorovat zménu morfologie v zavislosti

na ozafeni, neni vSak mozné touto metodou rozhodnout, zda doslo k sitovani nebo degra-

daci. K tomuto ucelu jsou vhodngjsi analytické metody, napf. infradervena spektroskopie.
[3], [12], [13],

Obr. 36 Snimky selektivné leptanych povrchii izotaktického polybutenu-1 (homopolymer PB
0110M), které byly ozdreny beta zdarenim o davkach: a)

(@) 0 kGy, (b) 66 kGy, (c) 165 kGy, (d) 198 kGy.
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Obr. 37 Snimky selektivnée leptanych povrchii vybranych kopolymerii izotaktického polybu-
tenu -1 a ethylenem (9217 and 8340), které byly podrobeny beta zareni o davkach:

2(a) 9217 0 kGy, (b) 9217 99 kGy, (c) 9217 198 kGy (d) 8340 198 kGy. Kruznice

oznacuji slabé sferolitické struktury.
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2.3 Metoda temného pole

Pro ptiblizeni metody temného pole jsou K porovnani priloZeny totozné snimky, na kterych
je mozné pozorovat uhlikové nanotrubicky. Na prvnim obr. 38 je obraz tvofen paprsky piimo
prochazejicimi vzorkem, ostatni paprsky jsou odclonény aperturni clonou. Na druhém obr.39

je vysunuta aperturni clona tak, aby propoustéla paprsky prochézejici difrakénimi maximy.

Obr. 39 Uhlikové nanotrubicky v temném poli
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2.4 Metoda elektronové difrakce

Elektronova difrakce (ED) je u polymerid vhodna pro studium monokrystalt i polykrystalti.

2.4.1 Monokrystaly

Piikladem ED u monokrystall je polyoxybenzoat z Kategorie kapalné krystalickych poly-

meru.

Obr. 40 ED monokrystalického a zaroven polykrystalického polyoxybenzodtu
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Obr. 41 ED prechodového stavu mezi monokrystalem a polykrystalem polyoxybenzodtu.
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2.4.2 Polykrystaly

Polykrystaly se skladaji z velkého po¢tu malych krystalt stejného slozeni, ale jsou vzajemné

rozdilng orientovany. Difrak¢éni miizka je tvofena fadou koncentrickych kruhti (obr.42). [3]

Obr. 42 ED polykrystalického polyoxybenzodtu
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Obr. 43 Difrakcni mrizka polyoxybenzoatu epitaxidalni krystalizovaného mezi dvéma vrst-

vami slidy. Vilozen je TEM snimek svétlého pole zachycujici danou oblast vzorku.
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Obr. 44 Difrakcni mrizka polyoxynaftodtu epitaxialni krystalizovaného mezi dvéma vrstvami

slidy. Viozen je TEM snimek svétleho pole zachycujici danou oblast vzorku.
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3 ANALYZA VZORKU POMOCI IMAGEJ:

ImagelJ je uzivatelsky jednoduchy. Jak uz bylo zminéno je freeware. Spoustu funkci skryvaji

rozbalovaci bunky v néstrojové listé.

ii Imagel — pod
File Edit Image Process Analyze Plugins Window Help
0o @|o| <4 wjdlo|A] | |»]

Developer Menu

+++
s

|| Aol @|O o=

Obr. 45 Pomoci File\Open je otevicen snimek urceny k analyze.

Protoze je samotny obrazek vzorku tvofen pixely, je nutné u n¢j pred samotnou analyzou
urc¢it métitko. K tomu slouzi ¢erny prouzek na snimku (uréujici délku 1um ), ten pomoci
funkce ¢ary v nastrojich programu oznac¢ime a pouzitim funkce Set Scale zménime méfitko

na 1 a zménény jednotky na ym. V nasem piipadé je tedy 1 ym roven 222.025 pixeld.

V prvni analyze ImageJ sam spocita pocet artefaktli na snimku, oznaci je a vypocte jejich
parametry. K tomu je tfeba nejprve upravit snimek. Funkci Treshold je upraveno barevné

spektrum do co nejpiijatelnéjsi podoby tak, aby bylo mozné se snimkem dale pracovat.

Upraveny snimek je zanalyzovan funkci Analyze Particles, kterd sama oznaci prvky na
snimku a vypocte jejich plochu. Jediné co potiebuje K jejich oznaceni, je ur€it interval veli-
kosti prvku, ve kterych je bude hledat. V nasem piipadé, i pies upraveny snimek, program
Spatné uréil a oznacil artefakty z divodu $patné Citelnosti. Tyto chyby jsou Eervené oznaceny

na obr.49 Proto je dodate¢né pouzit i manualni zptisob vybéru artefaktd a jejich analyza.
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Obr. 46 Otevieny snimek v ImageJ
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Obr. 47 Urcéeni méritka snimku
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Obr. 48 Pouziti funkce Treshold
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Obr. 49 Vygenerované prvky a jejich hodnoty
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Obr. 50 Manualne oznacené prvky
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Area Mean Min Max
1|0.336 243.366 0 255
210.520 251.704 0 255
310.244 247.545 0 255
410.589 253.635 0 255
5(0.144 244.437 0 255
6(0.172 255.000 255 255
710.158 253.305 0 255
810.142 244.422 0 255
910.188 255.000 255 255
10| 0.108 255.000 255 255
11|0.246 254.130 0 255
12|0.271 249.469 0 255
13|0.703 255.000 255 255
14|0.835 249.231 0 255
15|0.622 255.000 255 255

Tabulka 1 vypocteny obsah ploch manudlné oznacenych prvkii

V druhé analyze pomoci programu zméii délka stini vybranych prvka a dle znamého uhlu
spocita jejich vyska.

Pouzitim funkce Find Edges se vygeneruji okraje kolem prvkl na snimku a zvyrazni stiny.
Ptikazem cara je pak oznacen rozmér ureny pro zmeéteni. Program pak pirepocitd pomoci

na zacatku zvolen¢ho meétitka délku rozmeéru v zadanych jednotkach.
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Obr. 51 priblizeny stin artefaktu

Se zndmou délkou a thlem stinovani je pomoci zakladnich goniometrickych funkci vypoc-
tena vyska prvku. Podle tvaru stinu je také mozno odhadnout tvar artefaktu. V tomto ptipadé

je tvar stinu velmi podobny prvnimu tvaru na obr . [1], [2].
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Obr. 52 Repliky riznych povrchovych tvarii a jejich stiny [5]
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ZAVER

V bakalarské praci byly zahrnuty informace o vyuziti metody elektronové mikroskopie pii
studiu polymert a jejimu piinosu jakozto metodé, kterd mlize poskytnout detailni informace
o lokalni struktufe a morfologii. Byl vysvétlen princip elektronového mikroskopu, byly vy-
jmenovany a porovnany jednotlivé metody pfipravy vzorkt a byly uvedeny i piiklady struk-
tury a morfologie polymerti. Byl odzkouSen jeden z moznych softwari umoziujicich vyhod-

noceni obrazu.

66



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

SEZNAM POUZITE LITERATURY

[2] NEBESAROVA, Jana. Elektronovd mikroskopie pro biology, [online]. Bio-
logické centrum AVCR, Ceské Budéjovice, 2002, Dostupné z:
<http://www.paru.cas.cz/lem/book>

[2] LEDNICKY, Frantidek. Mikroskopie a morfologie polymerii. Vyd. 1. V Li-
berci: Technicka univerzita, 2009, 97 s. ISBN 978-80-7372-487-0.

[3] WILLIAMS, D. B, a C. B. CARTER, Transmission electron Microscopy,
University of Alabama, 2009, ISBN 978-0-387-76500-6

[4] GOODHEW, P., J. Goodhew, J. Humpreys, a R. Beanland Electron micros-
copy and analysis third edition, London 2001, ISBN 0-7484-0968-8

[5] HRIBOVA, Martina. Vyuziti transmisni elektronové mikroskopie a difrakce
pri studiu polymernich materialum, UIUP, FT UTB ve Zlin¢, 2007

[6] KUBINEK R., SAFAROVA, K, VUJTEK M., Elektronovd mikroskopie,
[online] Univerzita Palackého v Olomouci, 2011, ISBN 978-80-244-2739-3
< http://fyzika.upol.cz/cs/pro-studenty/elektronova-mikroskopie>

[71 HULINSKY, V., JUREK, K. Zkoumdani latek elektronovym paprskem, Praha,
SNTL, 1982

[8] PLASEK, J. Nové metody optické mikroskopie, [online] Skriptum Fyzikal-
niho ustavu Univerzity Karlovy <http://dml.cz/dmlcz/139719>

[9] KARLIK, M., Transmisni elektronovd mikroskopie. Pohled do nitra materi-
ali. Cs. &as. fyz, 2005.

[10] KOUTNY, A., KUBINEK, R., Studium kavitacniho opotiebeni materidlu po-
moci rastrovactho elektronoveho mikroskopu. Jemna mechanika a optika 6, 2001.
[11] KALINA, T., POKORNY, V.: Zdiklady elektronové mikroskopie pro biology.
Univerzita Karlova, Praha, 1981.

[12] CHANDLER, J.A., X-ray, NorthHoland 1977

[13] KUBINEK, R., NAUS, J., Microanalysis in the Electron Microcope, Am-
sterdam, Netherlands 1977 ISBN 0-7204-0607-2

[14] KAY, Demond, Techniques for electron microscopy
67


file:///D:/Stažené%20soubory/http
file:///D:/Stažené%20soubory/http
http://dml.cz/dmlcz/139719
https://inis.iaea.org/search/search.aspx?orig_q=source:%22ISBN%200%207204%200607%202%22

UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

[15] GLAUERT, Audrey, Practical methods in electron microscopy volume 6,
Cambridge, 1998
[16] SCHIMMEL, G. Elektronenmikroskopische methodik, Berlin 1969

[17] PHILLIP, H., GEIL, H. Polymer single crystals, 1973 ISBN-13: 978-
0882750880

[18] WINSLOW, F.H a BOVEY, F.A. Macromolecules an introduction to poly-
mer science, London 1979

[19] SAFAROVA, K., Transmisni elektronovd mikroskopie nanopraskovych ma-
terialit, Disertacni prace. Univerzita Palackého v Olomouci, 2010.

[20] BASSETT, D.C, Solid state science series principles of polymer morphology,
Cambridge, 1981

[21] HIROYUKI, Tadokoro, Structure of crystalline polymers, New York, 1979

[22] DORSET, D.L., Strustural elektron crystallography, Premium Press, New
York, London, 1995

[23] MEISSNER, Bohumil a Vaclav ZILVAR. Fyzika polymerii: struktura a
vlastnosti polymernich materiali. 1. vyd. Praha: SNTL - Nakladatelstvi tech-

nické literatury,1987.

[23] LUDVIK, J., Elektronovai mikroskopie. V: PROSSER, V. a kol.: Experimen-
talni metody biofyziky. Academia Praha, 1989

68



UTB ve Zlin¢, Fakulta Technologicka

SEZNAM POUZITYCH SYMBOLU A ZKRATEK
A Angstrem
ao Apertura objektivu
CCD  Charge-Coupled Device
Dp Hloubka ostrosti
e Naboj elektronu
E Vystupni energie z kovu
ED Elektronova difrakce
EDS  Energy Dispersive Spectrometer
LaBs  Lanthanum hexaboridovy
m hmostnost

RS Rozlisovaci schopnost
RTG rentgen

SEM  Skenovaci elektronovy mikroskop
SSC  Slow scan CCD

TEM  Transmisni elektronovy mikroskop

v Rychlost

WDS  Wavelength Dispersive Spectrometer

ZnS Siran zine¢naty
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