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KINH HIEN VI BIEN TU TRUYEN QUA PHAN GIAI CAO: CONG CU
QUAN TRONG TRONG NGHIEN CUU VAT LIEU KiCH THUOC NANO

HIGH RESOLUTION TRANSMISSION ELECTRON MICROSCOPY: AN IMPORTANT
TOOL FOR NANO-SCALED MATERIALS RESEARCH
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Tom tat - Ngay nay, vat liéu tién tién, dic biét 1a vat liéu cé kich
thwéc nano déng vai trd quan trong trong sw phat trién ctia khoa
hoc va cong nghé. Viéc (rng dung thuc té cha cac vat liéu nay ludn
ddi hdi sw thdu hiéu v& hinh thai, thanh phan va cAu tric vat liéu &
clp do nguyén t&r. Hién vi dién tt truyén qua phan giai cao (HR-
TEM) & mét thiét bi co6 kha nang dem lai nhitng théng tin dé. Bai
viét nay trinh bay v& HR-TEM véi kha néng phan tich hinh thai,
thanh phan hoa hoc va céu tric tinh thé clia cac vat liéu kich thudc
nano. Bén canh dd, ching téi ciing bao cdo mét sb két qua cua
viéc rng dung HR-TEM nghlen ctru cac qua trinh chuyén pha, két
tinh do tac dung truc tiép chia chum dién to nang lwgng cao trong
HR-TEM nhw: Qua trinh hinh thanh tinh thé Diamond, qua trinh
chuyén pha ciia tinh thé Fe;Cs, qua trinh két tinh day nano 3C-SiC.
Caéc két qua nghién clru dwgc thuc hién tai Vién Tién tién vé Khoa
hoc va Cbng nghé, Trudng Dai hoc Bach khoa Ha Néi.

Tir khéa - hién vi dién tir truyén qua; HR-TEM; vat liéu nano; phan
tich cAu truc; cAu tric tinh thé.

1. Pat vin dé

Kinh hién vi dién tir truyén qua phén giai cao, tén tiéng
Anh la “High resolution  transmission  electron
microscope”, dugc viét tat la HR-TEM, 1a mot thiét bi
nghién clru vi cAu trac vat rin c6 do phong dai 1én téi hang
triéu 1an tir anh cua chum dién tir c6 ning lugng cao c&
hang tram kilo electron Volts (keV) chiéu xuyén qua cic
vat mau [1, 2]. Trén co s¢ phat minh ciia Ernst August
Friedrich Ruska va Max Knoll, nhitng nim dau thap nién
30 thé ki 20, cac kinh hién vi hién dai ngay nay cho phép
con ngudi cb thé quan sat dugc cac vat thé ¢ kich thudce
nho hon nguyén tu [3].

Nguyén 1y hoat dong ciia HR-TEM gin nhu tuong tw
voi nguyén ly cua kinh hién vi quang hoc. Thay vi nhiing
thdu kinh quang hoc, cac théu kinh cia HR-TEM & c4c
thiu kinh dién tir. Céu tao ctia mot HR-TEM co ban dugc
trinh bay trong Hinh la. Chum dién tr dugc tao ra bdi cac
stng dién tir, thudng sir dung soi dbt vat liéu vonfram hodc
tinh thé LaBe [4]. Cac dién tir nay dugc gia toc trong cot
chan cao (107 Pa hodc cao hon) nho dién thé U cao, c&
hang tram kV. Ning lugng dién tir E duoc gia toc véi dién
thé U c6 gia tri dugc tinh theo cong thuc:

F=m_P _ oy )
2 2m
v6i e 1a dién tich cua mot dién tir, m 1a khdi lugng dién ta.

Theo De Broglie, cac dién tir chuyén d6ng duoce coi nhu
mot song, c6 budc song lién hé vai xung lugng p cta dién
tir theo hé thuc [5]: 4 = g )
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Trong d6, h 1a hing s6 Planck. Do do, A =

Abstract - Advanced materials, especially at nanoscale, play
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Theo nguyén 1y nay, néu ta cé mdt chum dién tir dugc
gia tdc, vi du U = 200 kV, thi ta s& c6 mot song ¢ budc
song A = 0,00251 nm, nho hon rat nhiéu so voi soéng anh
sang kha kién va tia X. Trong khi khoang cach giita cac mat
tinh thé trong vat ran ¢& 0,1 nm.

Vi thé budc song A ndy di ngin dé cho phép song dién
tir tan xa trén nguyén tir cho phép chuyp anh nguyén tir.
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Hinh 1. (a) So d6 cdu tao ciia hé HR-TEM, (b) so dé nguyén Iy
cuia hé hién vi dién tir HR-TEM, (c¢) hé HR-TEM Tecnai G2F20

tai Vién AIST — Truong Pai hoc Bach khoa Ha Ngi [6]
Anh hién vi dién tir truyén qua phén giai cao (HR-TEM)
dugc tao ra theo co ché twong phan pha, tao anh pha ctia
timg diém anh, cho phép quan sat cac 16p tinh thé cua chat
ran. Detector ghi nhan cac chim tia bi 1¢ch di dudi céc goc

(nhd) khac nhau sau khi truyen qua mau, goi 1a anh trudng

sang va anh trudng t6i. Anh truong sang (bright-field

imaging) la ché d6 ghi anh ma khau do vat kinh s€ duoc
diéu chinh dé hung chum tia thing goéc. Anh trudong
t6i (dark-field imaging) 1a ché d6 ghi anh ma khau d¢ vat
kinh s& diéu chinh dé hirmg chum tia bi 1éch mot goc nho.

So do nguyén ly
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Anh truong ti cho hién thi sic nét cac hat don tinh thé.

Mac du budc song A cua dién tir rat nho, nhung do céc
théu kinh tir luon c6 quang sai, do d6 d phan giai ciia HR-
TEM bi gidi han.

1.1. Phé tdn sic ning lwong tia X (Energy-dispersive X-
ray spectroscopy - EDX)

HR-TEM con c6 gin kém thiét bi do phd tan sic ning
lugng tia X (Energy-dispersive X-ray spectroscopy - EDX)
cho phép phén tich thanh phén héa hoc nho viée ghi lai pho
tan sic nang luong tia X [7]. Nguyén tic hoat dong cua
phép do EDX nhu sau: Khi chum dién tir c6 nang luong
cao chiéu vao mau s& twong tac véi cac 16p dién tir bén
trong ctia nguyén tur. Tuong tic nay s tao ra cac tia X
6 budc séng dic trung ti 1& véi s6 hiéu nguyén tir (Z)
cua nguyén tir theo dinh luat Moseley [5]:

f=3 32()( - 1)? (4)

Véi g 12 hing s dién moi.

Viéc ghi nhan pho tia X phat ra tr vat ran s cho thong
tin vé cac nguyén t6 hoa hoc c6 mit trong méu va cho biét
c4c thong tin vé ti phan cac nguyén t6 dé.

1.2. Phé ton hao ning lwong di¢n tir (Electron Energy
Loss Spectroscopy - EELS)

Nguyén ly cua EELS la phén tich nang lugng cua dién
tu truyen qua [8]. Khi chum dién tir ndng luong cao truyen
qua mau, ching s€ tuong tac vdi cac nguyén tu cla vat ran
trong m?iu, cac dién tir c6 thé bi tan xa khong dan hdi, ning
luong s& bi suy giam. Nho phd ké phan tich nang lugng dit
sau mau ma c6 thé ghi nhan luong nang luong bi ton hao
va cho cic thong tin cia mau nhu: Thanh phan nguyén tir,
lién két hoa hoc, tinh chét dién tir ving hoa tri va ving dan,
tinh chat bé mat, lién két hoa hoc.

1.3. Phwong phdp quét anh hién vi truyén qua (Scanning
Transmission Electron Microscopy - STEM)

STEM la mét phuong phép thu hinh anh bang phuong
phap quét anh hién vi dién tir truyén qua (anh STEM) tich
hop trén HR-TEM. H¢ thu nhén tin hi¢u trong STEM bao
gém ba bd cam bién ban dan, do d6, hinh anh thu dugc gém
c6 STEM truong sang, STEM truong tdi va hinh anh
STEM pha tron cac tin hiéu [9].

1.4. Phwong phdp nhiéu xa di¢n tiv lwa chon ving
(Selected area Electron diffraction - SAED)

SAED la mét phuong phap ghi anh trong HR-TEM st
dung mot chum dién tir song song chiéu vudng goc qua
mdt ving vat liéu duoc lya chon. Phé nhidu xa thu duoc
1a tap hop cac diém sang phan bd trén cac duong tron
ddng tam, cac diém sang trén duong tron gan tam nhit
thugc van nhiéu xa bac 0 tao ra trén mat phiang tiéu cua
vat kinh. Véi phuong phéap nay, nguoi dung co6 thé dé
dang lya chon mét vung trén mau va chiéu chum dién tur
di xuyén qua nho khau d6 lya chon ving (selected area
aperture). Phuong phap nay thuc hién don gian trong kinh
hién vi dién tir truyén qua, nhung vi kho tao ra chum dién
tir hep song song nén mudn phan tich cu tric timg hat
tinh thé nho 13 kho thuc hién. Anh nhiu xa s& 1a hé théng
cac van tron déng tam néu mau 1a da tinh thé, hoac cac
vét nhidu xa phan bé roi rac trén cac duong tron dong tim

néu mau la don tinh thé, hodc 1a cac vong tron nhoe néu
mau khéng c6 cau truc tinh thé (v6 dinh
hinh) [9].

Khi chum dién tir chiéu vao tinh thé vat rin, cac dién tir
bi nhiéu xa vdi cuong d6 va hudng khac nhau. Moi lién hé
budc song dién tur véi khoang cach giita cac mat tinh the
theo dinh luat Bragg dugc thé hién ¢ Hinh 2.

/1 = Zdhklsinahkl (5)

VOl géC ghkl I'ét nho:

A = 2dpii Onia;

r.

20 = T
L: chiéu dai camera
r: ban kinh véc-to vi tri vét nhidu xa.
Khoang céach giira cac mit tinh thé:

i = Ll% (6)
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Hinh 2. Sy nhiéu xa dién tir trong HR-TEM

1.5. Anh bién déi nhanh Fourier (inh Fast Fourier
transform - FFT)

Anh FFT 1a hinh anh mang tinh thé trong khong gian
mang dao chira dung thong tin twong ty nhu trong anh nhidu
xa dién tir. Sy khac nhau giita anh nhiéu xa dién tor SAED la
su nhiéu xa truc tiép cua dién tr trén mang tinh thé va cho
hinh anh cac vét nhiéu xa, con anh FFT duoc thuc hién dua
trén thudt toan thu thap va phan tich cac dir liu trén anh HR-
TEM dé cho ra anh nhiéu xa (FFT). Sy khac nhau vé phuong
phép tao ra hinh anh nhiéu xa, tuy nhién, diéu dé khong quan
trong boi cac vi tri vét nhidu xa, goc phan xa va khoang cach
tir tim dén Vi tri cac vét nhidu xa cua cung mot cAu tric tinh
thé trén SAED va FFT 1a nhu nhau.

Bién d6i nhanh Fourier (FFT) 1a mot thuét toan tinh
todn dac biét cho DFT (Discrete Fourier Transform), mét
phép tinh gan dung Fourier roi rac. Véi chudi roi rac theo
thoi gian, X [n],n =0, 1,..., N-1, phép gan dung Fourier roi
rac DFT phan tich chudi thanh cac phan c6 tan s khac
nhau, dugc cho boi:

X[k] = DFT{x[n]} = Az} x[nl.c
k=0, 7,...N-1
Phép bién d6i ngugc DFT:
x[n] = IDFT{X[K]} = EN=3 X [K]. '™/ (8)
k=0, 7,...N-1

Tinh truc tlep tr dinh nghia trén doi hoi O(Nz) phép
tlnh co N sO Xk can tinh, dé tinh mdi s6 can tinh mot
tong N sb hang. FFT 1a mot phuong phap tinh cting két qua

—i(2wkn/N) (7)
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dé trong O(NlogN) phép tinh. C6 nhiéu thuat toan FFT dé
tinh DFT, nhung pho bién nhat 1a thuat toan FFT Cooley-
Tukey [10].

Anh HR-TEM 1a mot ma tran cc diém anh chira dung
thong tin cau triic, qua phép bién dbi FFT s& tao ra mot ma
tran diém anh biéu dién theo tan sd, goi 1a anh FFT. Tir anh
FFT, thuc hién thuat toan Inverse FFT (IFFT) sé tra lai anh
HR-TEM.

Hinh 3. (a) Anh HR-TEM, (b) Anh FFT ciia viing liea chon (1)
trén Hinh (a), (¢) Ankh FFT ciia ving hea chon (2) trén Hinh (a),
(d) Anh thudt toan inverse FFT (IFFT) sau khi giir lai cdc vét
nhiéu xa, cho hinh anh tinh thé 6 vimg (2)

Anh FFT kha ning cho nhiéu phép phén tich chi tiét
hon so v6i ky thuat SAED. Anh FFT dé dang Iya chon phéan
tich cho mot khu vuc tinh thé trén anh HR-TEM, va c6 thé
thue hién thuat toan Inverse FFT tra vé anh HR-TEM sau
khi chi gitr lai cac vét nhiu xa chinh cua tinh thé trén anh
FFT lam cho hinh anh tinh thé rd nét hon.

1.6. Hé HR-TEM ciia Vién AIST — Truong Dai hoc Bach
khoa Ha Ngi

Phong thi nghiém hién vi dién tr va vi phan tich
BKEMMA, Vién Tién tién vé Khoa hoc va Cong nghé
(AIST), Truong Pai hoc Bach khoa Ha Noéi trang bi hé¢ HR-
TEM Tecnai GF20 cua hang FEI - My (Hinh 1c¢) voi dién
thé tang toc t6i da 1én dén 200 kV, d6 phan giai diém 0,2 nm
di kém vai thiét bi do pho tan sic ning luong tia X (EDX)
ctia hing EDAX - My. Phép do anh hién vi phan giai cao
(HR-TEM) cho phép anh SAED cua vat liéu trong vung
khong gian nho t6i vai chuc nm mdi chiéu [6]. Chuong trinh
phén tich va xir 1y s6 liéu Gatan Digital Micrograph ciia hang
Gatan - My dugc sir dung dé phan tich cau tric tinh thé thong
qua céc phép phan tich Fast Furrier Tranformation (FFT).
Anh FFT thu duoc twong tu nhu anh nhiéu xa dién t.

2. Phuwong phip phin tich ciu tric tinh thé bing
HR-TEM

Phuong phap phén tich cdu tric tinh thé dua trén anh
nhiéu xa trong HR-TEM dugc ap dung cho anh nhicu xa
dién tir lya chon vung va anh nhiéu xa dya trén phép
chuyén nhanh Fourier tir anh HR-TEM (énh FFT).

(1) Po ban kinh véc-to r x4c dinh vi tri ctia cac vét nhidu
xa (goc tai tam anh) trén anh FFT: rq, 1o, 13, I4...

(2) Bo goc tao bdi ban kinh vec-to r xac dinh vi tri cta
cac véet nhi€u xa: 612, bhs, 614, 23, Oo4...

(3) Tinh toan céc ty 16: 2, 2 2 5

1 r' 'y

(4) Gia dinh d6 1a mot cAu trtic tinh thé cu thé, tien hanh

tinh ty so khoang céch giira cdc mat tinh thé cua cau tric
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H‘|nh~4. Cdc tinh toan xdc dinh vi tri cde vét nhiéu xa trén danh
nhiéu xa va tinh todn cdc chi so Miller cho cdc vét nhiéu xa
(6) Xéc dinh phwong tinh thé:
= [uvw] = g, X g, (13)

(7) Tinh toén xac nhan rang, phuong tinh thé [uvw]
vudng goc vai cac ban kinh véc-to rgwy trong khéng gian
mang dao.

(8) Phén tich anh hudng cua thira sé ciu tric:

Vi tri va kich thudc cia nguyén tir trong 6 co s co6 anh
huong dén bién d6 cia song tan xa, gia sir vai hai nguyén
tr A va B trong 6 co s6, A(0,0,0); B(u,v,w), do 1éch pha
song tan xa gitra hai nguyén tir d6i voi phan xa (hkl) la:

¢ = 2n(hu + kv + lw) (14)

Bién d6 song tan xa duoc biéu dién bai ham mii phuc:
Aei(p — erni(hu+kv+lw) (15)

Bién d¢ cta song tan xa bdi 6 co so la:
= Y, fiexp[2mi(hu; + kv; + lw))] (16)

Trong d06, Fa 1a thira s6 céu tric, phu thudc chu yéu
vao kich thude va toa dd (ujvjwj) cac nguyén tit trong 6 co 0.
Cuong do nhleu xa boi cac nguyén tir trong 6 co 6 1~ Fyy 2.
Trong mot s truong hop, vi tri clia cac vét nhidu xa cua ha1
cau triic gan nhu tring nhau nhung ty 18 cuong do cac vét
nhiéu xa trén anh nhidu xa cua hai cu tric 1a khac nhau.

Fhkl

(ayh—Fe C_[001] (b)o—-Fe C_[100]
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Hinh 5. Anh nhiéu xa ciia cdu tric: (a) FerCs hexagonal hudng
[001] va (b) FerCs orhthorhombic [100], vi tri cac vét nhiéu xa
trén hai hinh gan nhw tring nhau, tuy nhién cuong do cac vét
nhiéu xa trén méi cdu triic khdc nhau, lam co so dé phan biét
hai cdu triic

Trong mdi cAu trac mang tinh thé, mot sb mat (hkl) 1am
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cho Fy; = 0 va cuong d6 1=0 vét nhidu xa khong hién 1én
(quy tac loc lya). Do do, can phai ket hop véi thira s6 cau
tric F trong phén tich cau tric tinh thé 1am co s¢ d¢ phan
biét hai cau tric nay.
3. Két qua nghién ciru

Trén co sé hé HR-TEM tai BREMMA, két qua nghién
clru cau trac nano tinh thé ctia mot s6 vat liéu dién hinh
duoc trinh bay dudi day:

3.1. Nghién ciru carbon va hop chit vé co ciia carbon
[11, 12]

Anh HR-TEM quan sat bién d6i hinh thal cau trac theo

thoi gian cta ciu triic carbon onions bién ddi dudi su tac
dung cua chum dién tir ndng lugng cao, dugc trinh bay trén
Hinh 6. Cac thoi diém quan sat dugc nghi nhan tai t = 0,
17, 36 va 52 phut. Tir cu trac ban dau 1a carbon onions
boc mdt tinh thé FesC trong 161, dudi tac dung ctia chum
dién tir nang luong cao, hinh thai cau trac ciia mau bién dbi
lién tuc da dugc quan sat.

Trén Hinh 6a dén 6e 1a anh HR-TEM mo ta qua trinh
bién ddi ctia ciu tric dudi tic dung ctia chum dién tir theo
thoi gian. Két qua cho thdy do phan giai cia thiét bi la rat
cao, dong thoi v6i ché d6 quan sat lién tyc.

lnm\\

1= 36 phut 1 nm t =38 phut - =52 phit

Hinh 6. Cdu triic carbon onions bién déi diréi tic dung ciia chim dién tir dirge quan sdt trong thoi gian 52 phut
(a) Cdu trac carbon onions bao boc hai tinh thé bén trong, (b) Thoi diém 17 phit, cdc I6p graphite dan mat trdt tir va tinh thé
Diamond chuyén thanh cau triic vé dinh hinh, (€) Thoi dlem 36 phut, cdc I6p graphite bén ngoai da bién mdt hoan toan dong thoi
hinh thanh nén cac cdu tric tinh thé moi, (d) va () CAC cdu triic tinh thé bién doi theo thoi gian dudi tac dung ciia chim dién tir
tai cdc thoi diém 38 phit va 52 phiit

Tai thoi diém 38 phut, céu tric dugc quan sat va lya chon
mot tinh thé phan tich ch1 t1et the hién trén Hinh 7.

Hinh 7. Tinh thé duwoc lwa chon phan tich cau triic: (a) Anh HR-
TEM, (b) Anh FFT thé hién cdc vet nhieu xa cho thay day la tinh
thé Diamond [1 1 1], (C) Anh bién doi nguoc IFFT thé hién ro
nét tinh thé Diamond

3.2. Nghién ciru vt ligu tir tinh [13]

Vit lidu c6 tir tinh théng thuong s& 1am thay d6i do phan
giai ciing nhu chat lugng anh HR-TEM. Tuy nhién, v6i ki
thudt do cua ching t6i tai BREMMA, su chuyén pha cua
vt lidu tir tinh Fe;C3 duoc quan sat va phén tich chi tiét voi
d6 phan giai cao. Dudi tac dung cua chum dién ti, cAu trac
FesCs c6 su chuyén pha tir orthorhombic sang hexagonal,
dugc phan tich trong Hinh 8 va Hinh 9. Thoi diém t=0, cdu
triic dugc quan sat va phan tich hinh anh nhiéu xa FFT trén
Hinh 8 cho thiy ddy 1a cau tric Fe;Cs orthorhombic hudng
[010]. Thoi diém 92 phat, anh HR-TEM va anh FFT trén
Hinh 9, két qua phén tich cho thiy day 1a ciu trac tinh thé
Fe;Cs hexagonal [001].

Nhu vay, dudi tac dung cia chum dién tir nang luong

cao, vat liéu tir tinh Fe;Cs ¢ su bién ddi hinh thai céu trac
va chuyén pha.

Fe,C;
Orthorhombic [010]

S Fr-p(z 5 (@0) (202) (204)
) “0” (101) (101) (IUJ) (105)

(oo?) (008) (006)
‘wm(uoi)(OOZ)

> (107) (o) (103)
(105) (102)

(202) (200) (202)

Hinh 8. Phan tich cdu tric tinh thé tai thoi diém t=0, trén hinh
la anh HR-TEM va anh FFT tinh the FerCs orthorhomblc [010]

() =92 min

“Fe,C;
Hexagonal [001]

Hinh 9. Phdn tich cdu triic tinh thé tai thoi diém 1=92 phiit, trén
hinh la anh HR-TEM va anh FFT tinh thé FezCshexagonal [001]
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3.3. Nghién ciru hop Kim silicon carbide 3C — SiC [14]

Str dung HR-TEM quan sat va phan tich mét mau C ché
tao bang phuong phap nghién bi hanh tinh tir nguyén liéu
graphite tinh khiét. Mau sau khi ché tao da dugc phan tich
thanh phan nguyén t6 hoa hoc ¢6 mat trong mau cho thay
trong mau chu yeu la nguyén t6 C va trong maiu con tim
thay nguyén tb Si, dugc cho 1a thanh phan tap chét di vao
mau trong qua trinh ché tao.

Hinh 10 trinh bay qua trinh hinh thanh va phat trién cua
mot day nano dudi tac dung cua chum tia di€n tu theo thoi
gian tir lac bat dau chiéu chum dién tor dén 110 phut. Tai

90 phut

thoi diém ban dau t = 0 phat, quan sat thiy mot day ngan,
¢6 san, moc ra tr mot dam nguyén tir khong ¢ ciu trac
tinh thé (v6 dinh hinh). Gdc cua day tai t = 8 phiit dwoc chi
ra tiép theo (Hinh 10b), day la anh TEM phan giai cao, c6
thé thiy phin gdc day bét dau c6 su két tinh thanh tinh thé.
Quan sat va phan tich cho thy, tinh thé dudi tac dung cua
chum dién tir lién tuc dugc phat trién doc theo truc day
(Hinh 10b-10f).

Dén thoi diém t = 100 phat, anh TEM cho thdy phan gdc
ctia ddy bt dau bi thit lai, sau d6 vai phit thi gbc day bi dit
ra khoi dam nguyén tir vo dinh hinh ban dau (Hinh 10h).

Hinh 10. Anh TEM qud trinh phat trién va két tinh day nano thea thoi gian
(viing két tinh duoc danh ddu béi mili tén 2 chiéu mdu trdng)

(111) (111)

Don tinh thé

Hinh 11. (@) Anh HR-TEM day nano 3C - SiC dang két tinh,
voi ba ving trén ddy: (1) viing tinh thé da dwoc hinh thanh, (II)
vung tinh thé dang dwoc hinh thanh va (I1I) vung vo dinh hinh;
(b) Hinh dnh phéng to ciia 6 vudng tai ving (I) voi cdc khodng

cdch gitta cac mdt tinh thé va cdc goc giita cac mat tinh the;

(C) Anh FFT ciia vimg (I1I) cho thay cdu tric la vo dinh hinh; va
(d) Anh FFT ving (1) cho thdy cdc vét nhiéu xa itng voi cdc mdt
tinh thé 3C — SiC huong [011]

Phan tich cdu tric day tai thoi diém 85 phiit cho théy,
trén day ton tai 3 ving chinh, ving tinh thé da dwoc hinh
thanh (I), ving tinh thé dang dugc hinh thanh (II) va ving
vo dinh hinh (111) (Hinh 11a). Anh chi tiét phong to tai viing
I duoc thé hién trén Hinh 11b véi cac khoang cach gira cac
mit tinh thé va cac goc giita cac mat tinh thé. Hinh 11c la
anh FFT cua ving (IIT) khong thé hién cac vét nhidu xa, cho
thay day 1a ving vo dinh hinh. Cudi cung, Hinh 11d 1a anh
FFT cua ving (I) chi ra cac vét nhidu xa turong tmg voi cac
mat tinh thé chi ra trén hinh 11b, d6 14 tinh thé 3C - SiC
hudng [011].

Nhu vay, c¢6 thé thay rang, do chim dién tir ¢ ning

lugng 16n tac dong vao kh01 nén chtra C vo dinh hinh va mot
ham luong nhé Si, viing nén nay kha 16n va hip thu cic ning
luong cho céc electron trong chum di¢n tur tic dong. Nang
lwong nay lam trang thai vo dinh hinh v6n da ¢6 sy 6n dinh
kém, cang tr¢ thanh trang thai bi kich thich cao, cac nguyén
tu rét linh hoat. Khi nay, ban than cac nguyén tr trong khéi
nén c6 xu huéng bi day ra phia ngoai vo cta vung nén. Mot
day nano ban dau méi dugc hinh thanh, khi nhan nang lugng
va mot “dong” vat chit bi déy tir trong 161 khdi nén ra vo rat
d& dang tiép tuc moc 18n, va néu ton tai kha ning mot pha
tinh thé nao d6 co su bén vitng 6n dinh hon thi pha tinh thé
nay s€ dugc hinh thanh, & day chinh la pha 3C-SiC.

3.4. Phan tich hinh thdi céu triic ciia chét hip thu 16i xép
Ceo.8Zr0.202

Trén Hinh 12a trinh bay anh STEM trudng sang cua
chit hap thu Ceo ngo 202, cho mot hinh anh sinh dong va
mb ta 15 rang vé cdu tric 16i x5p. Bén canh viéc phan tich
hinh thai hoc thi d4nh nhiéu xa dién tir lyra chon ving SAED
cho biét cdu tric tinh thé, dwgc trinh bay trén Hinh 12b.
Céc vong tron nhiéu xa cua cac mat tinh thé CeqsZro202
chi ra day 1a cau triic x6p da tinh thé.

(b) SAED

10 nm

Hinh 12. (a) Anh STEM truong sdng cia cdu triic x6p
Ceo.8Zr0.202; (b) Anh SAED cho thay cde ho mat tinh thé
ddc trung ciia cdu tric xép CeosZro202
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3.5. Nghién ctru hat xiic tic trén cdc cau tric nano

Str dung hinh anh STEM nghién ctru cac ciu trac nano
xUc tac trén cac vat liéu nén. Hinh 13a 1a mot vi du mo ta
16 rang mot hat Ni trén day nano SnO;, bang sy két hgp véi
anh EDX mapping, phuong phap nay cho ra mjt két qua
phén tich ro rang thanh phan cac nguyén t6 hoa hoc dua
vao su twong phan mau sac trén anh EDX mapping.

Trén Hinh 13a, 13b 1a anh STEM trudng sang cac hat
Ni hinh thanh trén day nano SnO2, Hinh 13c dén 13f1a dnh
EDX mapping cho ban d6 cac nguyén tb hoa hoc phan bd
trong Hinh 13b, dya trén su twong phan vé mau sic.

Hinh 13. (a) Anh STEM truong sing cdc hat Ni hinh thanh trén
day nano SnOz; (b) Anh phéng to ciia ving bao quanh béi
dwong vien mau do ¢ Hinh (a), (c dén f) la anh EDX mapping
cho ban do cdc nguyén té héa hoc phin bé trong Hinh (b) dua
vao sy twong phdan mau sdc

4. Két luan

Kinh hién vi dién tir truyén qua phan giai cao HR-TEM
1a cong cy hién dai, manh me trong nghién ctu cAu trac vat
ran, voi kha nang thu anh truyén qua & cp do nguyén tu,
gip cho viéc phén tich hinh thai hoc, thanh phan nguyén
t6 hoa hoc, cling nhu ciu tric tinh thé cua cac cu tric nano
bang phuong phap nhidu xa dién tir lyra chon ving, hodc sir
dung cac chuong trinh phén tich cdu tric tinh thé nhu
Gatan Digital Micrograph.

Bén canh d6 HR-TEM c0n c6 thé quan sét truc tiép va
phan tich cac qua trinh chuyén pha tinh thé do su tac dung
tryc tiép ciia chum dién tir ning luong cao trong HRTEM

nhu: Qua trinh két tinh thanh tinh thé Diamond tir C v
dinh hinh, qua trinh chuyén pha ctia Fe;Cs tir orthorhombic
sang hexagonal, qua trinh moc dy nano va két tinh thanh
tinh thé 3C-SiC tir dam nguyén tir C va Si vo dinh hinh.

Vi cac tinh nang trén HR-TEM c6 kha ning cho nhiéu
phép phén tich hitu ich dem lai nhiéu thong tin cho vat lidu
nghién ctru. HR-TEM ngay nay 1a cong cu khong thé thiéu
trong nghién ciru cac vat li¢u kich thude nm.
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