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IONTOVA AUTOEMISNiIi MIKROSKOPIE A TOMOGRAFICKA ATOMOVA SONDA
(FIM - TAP)
M. Karlik
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Koncept atomu existuje uz od 5. stoleti pfed Kristem, ale az
v 19. stoleti byl zpracovan do védecké teorie. Dokonce ani
potom nebylo povazovano za mozné atomy zobrazit - aby
byly vidét, bylo by tieba je zvEtsit milionkrat. V roce 1951
vsak Erwin W. Miiller, profesor na Pensylvannia State
University v USA, dosdhl tohoto zvétSeni konstrukci
mikroskopu zcela nového typu — iontového autoemisniho
mikroskopu (Field Ion Microscope - FIM). Tento pfistroj
mu umoznoval pozorovat atomy rutinnim zptisobem.

V roce 1967 Miiller ve spolupraci se svymi kolegy
mikroskop dale zdokonalil pfipojenim hmotnostniho spek-
trometru. Novy piistroj, ktery nazval iontovy autoemisni
mikroskop s atomovou sondou (Atom Probe Field Ion Mi-
croscope AP- FIM), zkracené atomova sonda, umoziuje
atomy nejen zobrazovat, ale téz individualné identifikovat.

V roce 1992 Didier Blavette a jeho kolegové v labo-
ratofi Fyziky materidltt Université de Rouen ve Francii
iontovy autoemisni mikroskop s atomovou sondou vyz-
namné zdokonalili. Vyvinuli x-y detektor, ktery spolu s
vykonnou vypocetni technikou umoziuje trojrozmérnou
rekonstrukci umisténi jednotlivych atomi ve studovaném
vzorku. Autoemisni iontovy mikroskop s x-y detektorem
se nazyva tomografickd atomova sonda (Tomographic
Atom Probe Field Ion Microscope — TAP-FIM). X-y
detektor ma 96 anod, a proto je tomografickd atomova

sonda ekvivalentem 96 konvenc¢nich atomovych sond
pracujicich paralelné. Pti frekvenci 100 napé ovych pulst
za sekundu je schopna analyzovat objem pfiblizné 10 nm X
10 nm x 50 az 100 nm, coz odpovida asi 1 000 000 atomt.
Soucasné je mozné detekovat 8 riznych druhti iontt. V ose
analyzy je mozné dosahnout rozliSeni atomovych rovin. V
lateralnich smérech (x-y) neni atomové rozliseni v
disledku aberaci trajektorii iontl mozné.

Podrobné jsou moznosti a nedokonalosti TAP-FIM
ilustrovany na piikladu analyzy destickovitych ¢astic —
Guinier-Prestonovych zén v monokrystalu slitiny Al-1,54
at% Cu starnuté 30h pii 100°C. Vysledky ziskané na této
slitiné pomoci transmisni elektronovou mikroskopie
s atomovym rozliSenim (HREM) ukazuji, ze vétSina GP1
z6n jsou shluky atomtl médi o velikosti 1-9 nm a tlous§ ce
jediné atomové roviny. Byly vSak pozorovany i struktury
GP2 skladajici se ze dvou jednoatomovych vrstev boha-
tych na méd separovanych tfemi atomovymi rovinami
matrice Al, 1 ¢astice v intermedidlnim stadiu rdstu mezi
GP1 a GP2. Z vysledki analyzy pomoci TAP-FIM
vyplyva, ze koncentrace médi v téchto Ccasticich se
pohybuje v rozmezi 40 az 100%. Rezidualni tuhy roztok je
velmi heterogenni. V blizkosti GP zon klesa koncentrace
medi v matrici az na nulu, zatimco v ostatnich oblastech se
pohybuje v rozmezi 0,7 az 1 at% Cu.
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Znalost lokalni krystalografické orientace uvnitf jednot-
livych zrn, popf. orientacni relace mezi sousednimi zrny
umoziuje hlubsi poznani, jaky maji vliv vlastnosti jednot-
livych krystalti na vlastnosti materiald na makroskopické
arovni.

Klasické metody zalozené na rtg. difrakci zkoumayji
pramérnou krystalografickou orientaci (texturu) v tésné
blizkosti povrchu vzorku (zkoumané plocha s lateralnim
rozliSenim ~ mm a hloubkou penetrace ~ pm) a neu-
moznuji tedy lokalni analyzu na Grovni jednotlivych zrn.
Lokalni krystalograficka orientace miize byt urcena techni-
kami vyuzivajici elektronovy svazek (fadkovaci nebo
transmisni elektronovy mikroskop). K tomuto ucelu je
fadkovaci elektronovy mikroskop pouzivan castéji nez
transmisni nebo umoznuje zkoumani masivnich vzorka
(na rozdil od tenkych folii v transmisnim elektronovém
mikroskopu). V tadkovacim elektronovém mikroskopu

jsou pouzivany tyto techniky: kanalovani elektront pfi
oscilujicim elektronovém svazku — ECP (Electron Chan-
neling Pattern), rtg. Kosselovy cary a difrakce zpétné
odrazenych elektronii — EBSD (Electron Back Scattering
Diffraction).

Nejcéastéji pouzivanou technikou zkoumani lokalni
krystalografické orientace v fadkovacim elektronovém
mikroskopu je v soucasnosti EBSD. Tato metoda byla
vyvinuta jiz v sedmdesatych letech, ale rozsifila se az
v devadesatych letech s rozvojem pocitacové techniky
umoznujicim automatické indexovani. EBSD ma pros-
torové rozlieni ~ 50 nm a thlové ~ 1 °. Difrakéni obrazec
je vytvaren interakci primarniho elektronového svazku s
naklonénym vzorkem (~ 70 °). Elektrony svazku jsou
elastickymi srazkami odklanény do vSech sméru tak, ze
plni funkci bodového zdroje tésné pod povrchem vzorku.
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Po nasledné difrakci s krystalovymi rovinami vzorku po
splnéni Braggovy podminky vytvareji zpétn¢ odrazené
elektrony tzv. Kikuchiho kuzely. Prinik téchto kuzelt
s fosforovym stinitkem vytvari difrakéni obrazec Kiku-
chiho car, ktery je sniman kamerou. Indexovani difrak-
¢nich obrazci se provadi automaticky s vyuzitim
Houghovy transformace k urceni geometrické polohy
Kikuchiho ¢ar v difrakénim obrazci. Rychlost zpracovani

je vysokda — tadoveé desitky difrakénich obrazct za
sekundu. Ziskana data jsou pak pocitacové zpracovéana k
ziskani mapy krystalografickych orientaci zkoumané
plochy.

Moznosti a limity této metody jsou ilustrovany na
prikladech vlivu lokalni krystalografické orientace na
Sifeni Stépné trhliny v bainitické reaktorové oceli A508,
analyze zotaven¢ struktury intermetalika Fe;Al aj.
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