
Co skrý vá bu douc nost?

Doufáme, že budoucnost skrývá úspìch metody precesní
elektronové difrakce a úspìchy pøi stanovování struktur z
práškových dat. Dále doufáme v naplnìní naší vize, že pro -
gram Jana dosáhne takového stupnì ovládání, že bude
moci být zaveden na universitách jako výukový nástroj pro 
krystalografii. Vìøíme, že budoucnost neskrývá stav, kdy
každý vìdecký výsledek bude okamžitì pøepoèítáván na
peníze z pøípadných aplikací, protože to by znamenalo
konec pokroèilé krystalografie, jejíž metody profitují
rovným dílem z vzorkù prùmyslovì dùležitých a ze vzorkù
momentálnì nevyužitelných. Také doufáme, že vlády
v Èeské republice se budou nadále støídat takovým
tempem, že žádná z nich nestihne zrušit Akademii vìd.

Zá vìr

Je vyzkoušenou pravdou, že vývoj vìdeckých i jiných
oborù závisí pøedevším na jednotlivcích. Oddìlení struk -

tur ní analýzy mìlo to štìstí, že klíèové osoby pøicházely a
pøicházejí ve správnou dobu. Kontinuita vyjádøená
schématem Línek-Petøíèek-Dušek-Pa lati nus nám dává
nadìji na dalších 15 let plynulého vývoje. Rád bych se ve
vìku 87 let zúèastnil oslav stého výroèí strukturní analýzy
ve Fyzikálním ústavu. 
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Ab stract
In sti tute of macromolecular chem is try (IMC) is equipped
with two mod ern elec tron mi cro scopes: field-emis sion gun
scan ning elec tron mi cro scope Quanta 200 FEG (SEM; pro -
duced by FEI, Czech Re pub lic) and trans mis sion elec tron
mi cro scope Tecnai G2 Spirit Twin 12 (TEM; pro duced by
FEI, Czech Re pub lic). Both mi cro scopes are equipped
with a de tec tor for en ergy-dispersive anal y sis of X-rays
(EDX), by means of which the el e men tal microanalysis can 
be per formed. Re search at IMC is fo cused on syn thetic
poly mers, co pol y mers, their blends and com pos ites. Nev -
er the less, the mi cro scopes are em ployed also in the stud ies
of in or ganic ma te ri als and/or crys tals. The in or ganic ma te -
ri als are ei ther used as fill ers in poly mer com pos ites or they 
orig i nate from ex ter nal col lab o ra tions.

Due to res o lu tion, field of view and other as pects of mi -
cro scopic work, SEM mi cros copy is usu ally used for stud -
ies of microcrystals, whereas TEM mi cros copy is usu ally
ap plied on nanocrystals. Mor phol ogy of microcrystals is
eas ily ob served in SEM/SE (de tec tion of sec ond ary elec -
trons in SEM), while mor phol ogy of nanocrystals is readily 
vi su al ized in TEM/BF (bright field im ag ing in TEM). El e -
men tal com po si tion of the mi cro- and nanocrystals can be
as sessed by SEM/EDX and TEM/EDX (de tec tion of char -
ac ter is tic X-rays in SEM and TEM, re spec tively). Crys tal
struc ture can be stud ied by TEM/SAED and TEM/ED (se -
lected area elec tron dif frac tion and ap er ture-less elec tron
dif frac tion in TEM). This con tri bu tion il lus trates the ap pli -
ca tion of all above men tioned modes (SEM/SE, SEM/

EDX, TEM/BF, TEM/EDX and TEM/SAED) on stud ies of 
in or ganic crys tal line ma te ri als.

As for the elec tron dif frac tion stud ies, the mi cro scopic
lab o ra tory at IMC has ex per i men tal and soft ware equip -
ment for microcrystalline and nanocrystalline pow ders.
Sin gle crys tals are stud ied only within ex ter nal col lab o ra -
tions, mostly due to the fact that they are very rarely used in 
the field of syn thetic poly mers. 

Úvod

Ústav makromolekulární chemie AV ÈR, v.v.i (dále
ÚMCH) je vybaven dvìma moderními elektronovými
mikros kopy: rastrovacím elektronovým mikroskopem s
auto emisní tryskou (SEM; typ Quanta 200 FEG) a
transmisním elektronovým mikroskopem (TEM; typ
Tecnai G2 Spirit). Oba mikroskopy jsou navíc vybaveny
detektory pro energiovì-disperzní analýzu paprskù X
(EDX), pomocí nichž lze provádìt mikroprvkovou analýzu 
vzorkù. Výzkum na ÚMCH se zamìøuje pøedevším na
syntetické polymery, kopolymery, polymerní smìsi a
kompozity. Oba elektronové mikroskopy se nicménì
využívají pøi studiu anorganických materiálù a krystalù.
Existují pro to dva hlavní dùvody: za prvé se anorganické
materiály èasto používají jako plnivo do polymerních
kompo zitù a za druhé jsou anorganické materiály na
ÚMCH studovány v rámci spoluprací s externími
pracovišti.

Vzhledem k rozlišení, šíøce zorného pole a dalším
problé mùm spojeným s vlastnostmi a pøípravou vzorkù
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jsou zpravidla SEM mikroskopy používány pro studium
mikrokrystalù, zatímco TEM mikroskopy se využívají
pøevážnì pro studium nanokrystalù. Morfologii mikro -
krystalù lze pozorovat v režimu SEM/SE (detekce
sekundárních elektronù v SEM), morfologii nanokrystalù v 
TEM/BF (zobrazení svìtlého pole v TEM). Prvkové
složení mikrokrystalù je možné získat v režimu SEM/EDX
(detekce charakteristických paprskù X v SEM), prvkové
složení nanokrystalù lze analogicky získat v TEM/EDX. U
nanokrystalù lze navíc studovat i krystalickou strukturu v
režimech TEM/SAED a TEM/ED (elektronová difrakce se
selekèní clonou nebo bez selekèní clony v TEM). Pøíklady
jsou uvedeny v následujícím textu.

Pokud jde o elektronovou difrakci, mikroskopická
laboratoø na ÚMCH má pøístrojové a softwarové vybavení
zejména pro analýzu práškových vzorkù. Monokrystaly
jsou studovány velmi zøídka a prakticky jen ve spolupráci s
externími pracovišti. Hlavním dùvodem je skuteènost, že v
oblasti syntetických polymerù se monokrystaly vyskytují
èi používají jen výjimeènì.

Krys ta lic ké ma te ri á ly stu do va né na ÚMCH

Anorganické krystalické materiály studované na ÚMCH
lze rozdìlit do dvou skupin. Do první skupiny patøí
materiály používané jako plniva do polymerních
kompozitù. V souèasné dobì jsou populární pøedevším
nano kompozity. Jako plniva do nanokompozitù se
nejèastìji používají 2D-nanomateriály, pøedevším vrstev -
naté silikáty (montmorillonit a jeho modifikace), LDH
(lay ered-dou ble hy drox ides) ap. Lze ovšem použít i 1D-
 nanomateriály (uhlíková vlákna a nanotrubky) a ve
speciálních aplikacích se uplatòují také 0D-nanomateriály
(kovové nanoèástice, nanoèástice TiO2, CaCO3). Druhou
skupinu anorganických krystalických materiálù studova -
ných na ÚMCH tvoøí rùznorodá smìs látek èi èástic, u
nichž jsou provádìny morfologické, mikro prvkové èi
difrakèní analýzy v rámci externích spoluprací (napø.
ÚACH AV ÈR, PøF UK, Dálnièní stavby Praha).

Ex pe ri men tál ní vy ba ve ní pro elek tro no vou mi k -
ro sko pii, spek t ro sko pii a difrakci

SEM mikroskop. Rastrovací elektronový mikroskop
Quanta 200 FEG (FEI, Èeská republika) má autoemisní
trysku (hot FEG), takže pøi maximálním urychlovacím
napìtí 30 kV dosahuje rozlišení 2 nm. Standardnì pracuje v 

režimu vysokého vakua (p » 10-3 Pa), ale dokáže pracovat i

v nízko vakuovém (p » 100 Pa) a environmentálním režimu

(p » 1000 Pa). Z hlediska anorganických materiálù to
znamená, že nevodivé anorganické vzorky nemusíme
pokrývat tenkou vodivou vrstvou kovu, neboÙ plyn
pøítomný v komoøe mikroskopu odvádí náboj ze vzorku k
(uzemnìným) stìnám komory. Mikroskop je vybaven
celou øadou detektorù, ale pro studium mikrokrystalických
materiálù jsou dùležité pøedevším detektory SE (sec ond ary 
elec trons) a EDX (en ergy-dispersive anal y sis of X-rays).
Detektor SE umožòuje sledovat morfologii (tvary a
velikosti se zhora uvedeným maximálním rozlišením
2 nm), zatímco detektor EDX umožòuje mikroprvkovou

analýzu vzorkù (elementární analýzu s rozlišením »

20 mm).

TEM mikroskop. Transmisní elektronový mikroskop
Tecnai G2 Spirit Twin 12 (FEI, Èeská republika) má LaB6

katodu a dosahuje pøi maximálním urychlovacím napìtí
120 kV rozlišení kolem 0,3 nm. TEM mikroskop mùže
pracovat v nìkolika režimech, z nichž pro studium
nanokrystalických materiálù používáme zejména tøi:
TEM/BF (Bright Field im ag ing, základní režim TEM
mikroskopu), TEM/EDX (analogicky jako u SEM
mikroskopu výše)  a TEM/SAED (se lected-area elec tron
dif frac tion, elektronová difrakce). Pro  elektronovou
difrakci lze využít i režim TEM/ED (ap er ture-less elec tron
dif frac tion), který je v zásadì analogií TEM/SAED až na
to, že místo na vzorku nevybíráme pomocí selekèní clony,
ale pøímo pomocí elektronového svazku. V obou difrakè -
ních režimech dokáže mikroskop mìøit difrakce zhruba v

rozsahu difrakèních vektorù q = 4p*sin(q)/l = 1–20 C-1,

což by v XRD difrakci pøi použití záøení MoKa pøibližnì

odpovídalo rozsahu difrakèních úhlù q = 5–90 deg.
Pøíprava vzorkù. Klíèovou souèástí elektronové

mikroskopie je pøíprava vzorkù. Lze konstatovat, že
kvalita dosažených výsledkù je ovlivnìna v první øadì
vhodnou pøípravou vzorku a až v druhé øadì kvalitou
mikros kopu. Detailní popis pøípravy není tématem tohoto
pøíspìvku, takže se omezíme na konstatování, že na
ÚMCH je k dispozici kompletní vybavení pro pøípravu tzv. 
mìkkých vzorkù (syntetické polymery, biopolymery), ale i
základní vybavení pro studium tzv. tvrdých vzorkù
(anorganické materiály, keramika, kovy) ve formì
mikropráškù, nanopráškù i kusových vzorkù. Dvì
výjimky, které na ÚMCH nejsou v souèasné dobì možné:
(i) speciální pøíprava biologických preparátù pro TEM, (ii)
speciální pøíprava ultratenkých vrstev kusových tvrdých
materiálù pro TEM.

Soft ware pro elek tro no vou mi k ro sko pii, spek t ro -
sko pii a difrakci

Elektronová mikroskopie v zásadì poskytuje tøi druhy
výstupù: (i) pøímé obrazy, (ii) spektra a (iii) difrakèní
obrazy. Ze shora uvedených režimù elektronové
mikroskopie spadají do kategorie pøímých obrazù režimy
SEM/SE a TEM/BF, do kategorie spekter SEM/EDX a
TEM/EDX a do kategorie difrakèních obrazù spadá režim
TEM/SAED a jeho varianta TEM/ED.

Mikroskopie, analýza pøímých obrazù. Pøímé mikros -
kopické obrazy neboli mikrofotografie ukazují morfologii
neboli strukturu materiálù. V pøípadì mikrokrystalických a 
nanokrystalických vzorkù se jedná zejména o velikosti a
tvary objektù. Proces urèování velikostí a tvarù objektù na
mikrofotografiích se nazývá obrazová analýza (im age
anal y sis). Ve vìtšinì pøípadù se nejedná o jednoduchou
záležitost a je tøeba použít specializovaný soft ware  (im age
anal y sis soft ware). Na ÚMCH používáme zavedený soft -
ware NIS El e ments (døíve prodávaný pod názvem Lu cia),
který dodává èeská firma LIM [1]. Nekomerèní
alternativou, která ovšem není plnou náhradou, mùže být
napøíklad pro gram ImageJ [2]. 

Spektroskopie, analýza EDX spekter. Mikroskopická
spektra se témìø výhradnì vyhodnocují pomocí speciali -
zovaného komerèního soft ware, který je dodáván pøímo s
daným mikroskopem. V našem pøípadì se u SEM i TEM
mikroskopu jedná o soft ware firmy EDAX [3].
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Kvalitativní (nikoli však kvantitativní) interpretace EDX
spekter lze ovšem provádìt i “ruènì”, za pomoci libovol -
ného kvalitního programu schopného efektivnì zobrazovat 
data ve formì grafù, v našem pøípadì se osvìdèil volnì
šiøitelný pro gram GNUplot [4], který lze též využít pro
pøípravu vysoce kvalitních finálních grafù pro publikace.

Difrakce, analýza ED difraktogramù. Elektronové
difraktogramy se vyhodnocují ponìkud odlišnì podle toho, 
jedná-li se o záznamy monokrystalù èi práškových vzorkù.
Jak již bylo konstatováno v úvodu, na ÚMCH analyzujeme 
témìø výhradnì práškové elektronové difraktogramy. Ke
zpracování elektronových difraktogramù používáme volnì 
šiøitelný pro gram ProcessDiffraction [5]. Ke kontrolním
výpoètùm rentgenových difraktogramù ze známých
struktur využíváme volnì šiøitelný pro gram PowderCell
[6]. Pro gram PowderCell sice umožòuje jen výpoèty
práškových XRD, nikoli ND, ale praxe ukazuje, že pro
kvali tativní srovnání experimentu a teoretického výpoètu
je kombinace programù ProcessDiffraction a PowderCell
naprosto dostateèná. Pro rutinní srovnání experimentu
(výstup z programu ProcessDiffraction) a teoretického
výpoètu struktury (výstup z programu PowderCell)
využíváme vlastní balík MDIFF, který je kombinací
pøíkazových skriptù Win dows, skriptù programu GNUplot 
[4] a skriptù jazyka Perl [7].

Pøí kla dy z pra xe

Režim SEM/SE, morfologická analýza mikrokrystalù. Pro
zviditelnìní velikostí a tvarù mikrokrystalù se zpravidla
používá režim SEM/SE (obr. 1). Rozlišení SEM
mikroskopù (u moderních strojù v jednotkách nm) je pro
mikrokrystaly více než dostateèné. Kontrast je dán
pøedevším dvìma skuteènostmi. Za prvé je intenzita
signálu v SE úmìrná sklonu plochy, z níž se sekundární
elekrony uvolòují, což je podstatou topografického
kontrastu (top o graphic con trast). Za druhé se z ostrých
hran uvolòuje více sekundárních elektronù, což se nazývá
hranový jev (edge ef fect).

Režim SEM/EDX, prvková analýza mikrokrystalù.
Pokud potøebujeme znát prvkové složení mikrokrystalù,
lze využít režimu SEM/EDX. Pøi kvantitativní analýze
EDX spekter se zpravidla používá model ZAF (název
modelu vychází se skuteènosti, že pøi výpoètu se berou v
úvahu atomová èísla prvkù Z, absorpce v daném materiálu
A a flu o res cence v daném materiálu F). Jelikož zpravidla
nejsou k dispozici standardy, je nutno použít tzv.

Obr. 1. SEM/SE mikrofotografie ukazující mikrodráty Ag
(spolupráce s ÚACH AV ÈR, Dr. Tomáš Baše).

Obr. 2. SEM/EDX kvantitativní analýza; ilustrace pøesnosti nejèastìji používané bezstandardové ZAF analýzy na modelovém

pøíkladu monokrystalu modré skalice CuSO4 × 5H2O.

Obr. 3. TEM/BF mikrofotografie ukazující core-shell AgAu
nanokrystaly (spolupráce s PøF UK, Dr. Ivana Šloufová).



bezstandardovou analýzu (standardless ZAF anal y sis). V
takovém pøípadì jsou ovšem výsledky spíše na semi kvanti -
tativní úrovni (obr. 2).

Režim TEM/BF, morfologická analýza nanokrystalù.
Pro zviditelnìní velikostí a tvarù nanokrystalù lze využít
režimu TEM/BF (obr. 3). Rozlišení TEM mikroskopù (u
moderních strojù v desetinách nm) je pro danou aplikaci
více než dostateèné. Kontrast bývá v pøípadì anorga -
nických materiálù také zpravidla dostateèný; uplatòují se

zejména dva typy kontrastu – absorpèní kontrast (Z con -
trast, mass-thick ness con trast; elektrony jsou zèásti èi zcela 
ve vzorku pohlceny) a difrakèní kontrast (dif frac tion con -
trast; elektrony jsou difraktovány do jiného smìru a
nedopadnou na detektor).

Režim TEM/EDX, prvková analýza nanokrystalù.
Pokud potøebujeme znát prvkové složení nanokrystalù, lze
využít režimu TEM/EDX (obr. 4), který je až na drobnosti
technického charakteru analogický režimu SEM/EDX (viz
výše). V odstavci vìnovanému režimu SEM/EDX byla
doku men tována omezená pøesnost mikroprvkových
analýz; toto omezení se týká i TEM/EDX. Nicménì obr. 4
ilustruje, že pomocí EDX dokážeme èasto detekovat i
stopová množství prvkù. 

Režim TEM/SAED, elektronová difrakce na práškových 
nanokrystalech. Krystalovou strukturu nanokrystalù lze
studovat pomocí režimu TEM/SAED nebo analogického
režimu TEM/ED (obr. 5). Na ÚMCH využíváme témìø
výhradnì elektronovou difrakci na práškových vzorcích.
Experimentálnì získané elektronové 2D-difraktogramy
jsou pøevedeny na 1D-difraktogramy (teèkované èáry na
obr. 5) pomocí programu ProcessDiffraction [5] a srov -
nány s teoreticky vypoètenými XRD difraktogramy pomo -
cí programu PowderCell [6]. Obr. 5 dokládá, že navzdory
dyna mic kým efektùm je elektronová difrakce u nano -
krysta lických práškù pomìrnì dobøe srovnatelná s rentge -
novou difrakcí.

Zá vìr

Laboratoø elektronové mikroskopie na Ústavu makro mole -
kulární chemie AV ÈR se specializuje pøedevším na
studium morfologie syntetických polymerù. Nicménì k
dispo zici je i experimentální vybavení, soft ware a zkuše -
nosti, které umožòují studium morfologie, prvkového
složení a krystalové struktury mikrokrystalù a nano -
krystalù. Elektronové mikroskopy jsou využívány nejen
pro vlastní projekty ÚMCH zamìøené na syntetické
polymery, ale i v rámci externích spoluprací s èeskými a
zahraniè ními partnery; stroje jsou tudíž k dispozici i pro
pøípadné další spolupráce v rámci Èeskoslovenské krysta -
lo grafické spoleènosti.
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Obr. 4. Èást TEM/EDX spektra polymerního kompozitu (horní
spektrum) a samotné polymerní matrice (dolní spektrum); v
polymerním kompozitu byl jako plnivo použit vrstevnatý materiál 
LDH dopovaný porfirinem s malým množstvím navázaného  Ag a
Pd. TEM/EDX analýza jednoznaènì prokázala pøítomnost
porfirinu, interkalovaného ve vrstevnaté struktuøe  LDH
(spolupráce s ÚACH AV ÈR, Dr. Kamil Lang).

Obr. 5. Srovnání experimentálních TEM/SAED (teèkovaná
èára) a vypoètených PXRD (plná èára) difraktogramù pro dvì
nejèastìjší modifikace TiO2: anatas (horní difraktogram) a rutil
(dolní difraktogram). TiO2 nanoèástice s prùmìrnou velikostí

okolo 1 mm se používají jako plnivo do polymerních matric.


