Transmisyon Elektron Mikroskopi

Laboratuvari (TEML)

Gegirimli Elektron Mikroskobu malzemelerin mikroyapi ve
kristal yapilarinin belirlenmesinde eszamanh olarak
gorintileme ve kirnnim tekniklerini kullanabilen bir
malzeme karakterizasyon yodntemidir. Bir baska deyisle
malzemelerden birka¢ nanometre boyutlu alanlardan bile
hem morfolojik hem de kristalografik bilgilerin alinmasini

olanakh  kilar.  Merkezi Laboratuvarda inorganik
malzemelerin Yiksek Cozunirlikli incelemeleri igin Jeol
2100F 200kV RTEM cihazi, polimerik ve biyolojik
malzemelerin incelemeleri icin FEI 120kV CTEM cihaz
bulunmaktadir.

TEMEL PRENSIPLER

Gegirimli Elektron Mikroskop gorinti olusumu koherent
bir elektron demetini, incelenecek ornegin ortasinda,
numune hazirlama ydntemleriyle olusturulmus bir deligin
etrafindaki 1sin demetine gecirgen incelikteki bir alandan,
gecirmek suretiyle ya numunenin altindan dogrudan
gecen Isinlari, ya da malzemenin cesitli dizlemlerinden
Laue sartlarina uygun olarak kirinim yapanlari inceleme
esasina dayanir. Sirasiyla Aydinlik Alan ve Karanlik Alan
gorintileme olarak adlandirilan bu yontemler ile
numunelerde mikron alti boyutlu olusumlarin incelenmesi,
kristal hatalarinin incelenmesi, farkl fazlar mevcut ise bu
fazlarin mikroyapi ve kristal yapi belirlenmesi, ikinci faz

Yénlenmis altin parcalari girisim gizgileri

Yiksek ¢ozunurlikli kafes gorintileme (High resolution
lattice imaging) milyon kat blyUtme mertebelerinde
atomik  dlzlemlerin  izdlslimlerini  gorlntilemede
kullanilan daha ileri bir inceleme teknigidir. Yiksek Acili
Alansal Karanlik Alan detektori kullanilan  Taramali-
Gegirimli Elektron Mikroskop (STEM) modunda ise Taramali
-Gegirimli Elektron Mikroskop Aydinlik Alan (STEM BF) ve
Yiiksek Acili Halkah Alan Karanlk Alan (HAADF) gorintaleri
elde edilebilir. Bu gorintilerin eldesinde biyitme
lenslerindeki hatalardan etkilenmemis, sadece tarama
sargilari yardimiyla elde edilen 1sin kullanilarak bir goriinta
olusturuldugundan daha iyi ayirma glicline sahip goriinti
eldesi mimkundar.

HAADF 2 nm

Klasik kirinim goérintileri yaninda, ylksek acili huzme
kirinimi (CBED) ise malzemelerin kapsamli kristalografik
analizinde (nokta ve wuzay guruplarinin belirlenmesi)
kullanilabilen bir baska kirinim teknigidir. Modern elektron
mikroskoplarda analitik karakterizasyon icin vazgecilmez
donanimlar olan Enerji Sacilim Spektroskopisi (EDS) ve
Elektron Enerji Kaybi Spektroskopisi (EELS) merkezimizdeki
cihazimizda mevcuttur. Bu donanimlar elektron demetinin
numuneyle etkilesimi sonunda aciga cikan, sirasiyla,
karakteristik X 1sinlarini ve enerji kaybeden (inelastik)
elektronlarin enerji kaybi dagilimlarini kullanarak element
analizi  amaciyla  kullanilirlar.  Enerji  Filtrelemeli
Gorintileme (EFTEM) ise enerji kaybetmemis (elastic) ve
enerji kaybetmis (inelastik) olarak sacilmis elektronlardan
olusmus goruntilerdeki  farkh  sagilma  unsurlarini
birbirinden ayirarak gorlinti kontrastinin iyilesmesini
saglar.

CTEM cihazi 6zel lens konfiglirasyonu sayesinde disilik
kontrast veren numunelerden maksimum kontrast elde
etmek icin dizayn edilmistir. CTEM’in 20 kV ile 120 kV
arasinda degisen hizlandirici voltaj ile hizlh bir gecis ile
calisabilmesi biyolojik ve polimerik orneklerde elektron
demeti hasarini  azaltmak icin ideal bir Ozelliktir.
Mikroskopta aydinlk alan, karanlk alan ve secilmis alan
kirnnim gorintilemesi yontemleri kullanilabilmektedir.
Ayrica tomografi opsiyonu yardimiyla numuneden farkli
egme (tilt) agilariyla alinan goruntiler Xplore 3D programi
ile birlestirilerek numunenin (¢ boyutlu gorintileri elde

edilebilmektedir.
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Numune Hazirlama:

TEM numune hazirlama yontemleri metalik, toz, polimerik
ve biyolojik érnekler icin farklidir. Metalik hacimli numune
ilk etapta mekanik yéntemlerle 3 mm capinda 100 pm
kalinliginda bir diske dontsturilir ve ardindan elektron
gecirgenligine uygun bir delik agilmasi icin ya
elektroparlatma ya da iyonla inceltme yontemlerinden biri
uygulanir. Mekanik inceltme sirecinde kullanilabilecek
elmas kesici, zimba, ultrasonik kesici, disk zimparalayici,
oyuklastirict  merkezimizde mevcuttur. Toz Ornekler
ependorf icinde uygun sivida sispansiyona alinir ve
homojen bir seklide dagilana kadar ultrasonik banyoda
tutulduktan sonra mikropipet ya da siringa yardimiyla izgara
Gzerine 5-10 pL damlatilip kurutulur. Numune kabul
kriterlerinde belirtilen uygun boyutlarda (minimum 5 mm
kalinlkta) getirilmis hacimli polimerik 6rnekler ise
ultramikrotomda elmas bigak ile oda sicakligl ya da dusik
sicakliklarda 100 nm kalinhginda kesitler alinarak
incelenmektedir. Fiksasyon, dehidrasyon, gomme, kesit
alma ve boyama gibi islemlerden gegcmis biyolojik
orneklerin 1zgara (zerinde hazir getirildigi takdirde
mikroskopik incelemeleri yapilmaktadir.

UYGULAMALAR

®  Polimerik érnekler
e Nanofiber

e Nanokompozit

e Nanopargacik

Biyolojik érnekler

e  Bakteri
e Doku
® Hiucre

inorganik Numuneler

e  Katalizor malzemeleri

e  Mezogozenekli malzemeler

e  Metalik alasimlar, seramik malzemeler
e Mineraller

e  Karbon nanotupler

e Nanomalzemeler

®  Yari iletken malzemeler

e ince film malzemeler

Laboratuvar e-posta: mlabtem/@metu.edu.tr
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