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Transmissionselektronenmikroskopie
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Die Transmissionselektronenmikroskopie (TEM)
vereint die Mdéglichkeit der Abbildung mit héchster
lateraler Auflosung mit der Mdglichkeit zur chemi-
schen Analyse kleinster Bereiche. Fir viele der uns
interessierenden Kkristallinen und quasikristallinen
Materialien ist es moglich, eine sogenannte Struk-
turabbildung zu realisieren. Angesichts der enor-
men Komplexitat dieser Materialien lassen sich
jedoch nicht immer alle beteiligten Atome einzeln
auflosen. Die hochauflésende TEM (HRTEM) zielt
Uberwiegend auf die atomare Struktur von
Kristalldefekten in intermetallischen Phasen bzw.
Verbindungen, quasikristallinen Materialien sowie
in anderen komplexen anorganischen Verbin-
dungen. In speziellen Féallen rickt aber die Ideal-
struktur von kristallinen Materialien in den Mittel-
punkt des Interesses. Immer dann, wenn réntgeno-
graphische Methoden aus verschiedenen Griinden
nicht geeignet sind, stellt die — allerdings sehr auf-
wandige — vollstdndige Strukturaufklarung mit
Mitteln der HRTEM und der Elektronenbeugung
eine vielversprechende Alternative dar. Analytische
Untersuchungen gelten der chemischen Natur von
Defektstrukturen, wie chemischen Verwachsungen,
Zwillingsgrenzen und Antiphasengrenzen, in den
genannten Materialien sowie von Apatit-Kollagen-
Nanokompositen, welche durch Verfahren der
Biomineralisation erzeugt wurden.

Zur Durchfihrung dieser Untersuchungen er-
folgte die Installation eines 300-kV-Transmissions-
elektronenmikroskops mit Feldemissionskathode,
dessen Punktauflésung 0,20 nm und dessen
Informationsgrenze 0,12 nm betrégt. Die Testphase
wurde im Sommer 2002 erfolgreich abgeschlossen,
und das Mikroskop konnte vom Hersteller (ber-
nommen werden. Bei der Laborplanung wurde den
Umgebungsbedingungen besondere Aufmerk-
samkeit gewidmet, so dass die hervorragenden

Eigenschaften des Mikroskops ungemindert zur
Geltung kommen koénnen.

Fur analytische Zwecke ist das Mikroskop, das
auch als Raster-TEM (STEM) betrieben werden
kann, mit einem abbildenden Energiefilter (“post
column™), einem System zur energiedispersiven
Rontgenspektroskopie und einem HAADF-
Detektor (“high-angle annular dark field”) ausge-
stattet. Alle Methoden der chemischen Mikro-
bereichsanalyse, welche auf Elektronen-Energie-
verlust-Spektroskopie oder energiegefilteter TEM
(EFTEM) beruhen, kénnen auf hohem Niveau rea-
lisiert werden. Zur Aufzeichnung der Energie-
verlust-Spektren bzw. der EFTEM-Abbildungen
dient eine CCD-Kamera, die hinter dem abbilden-
den Energiefilter angeordnet ist. Eine zweite, riick-
ziehbare CCD-Kamera befindet sich direkt unter-
halb der Projektionskammer, so dass alle HRTEM-
Untersuchungen vollig unabhéngig vom Betriebs-
zustand des Energiefilters ausgeflhrt werden kon-
nen. Der HAADF-Detektor wird zur sogenannten
z-Kontrast-Abbildung im STEM-Modus genutzt,
wobei “z” die Ordnungszahl eines chemischen
Elements im Periodensystem bedeutet (Abb. 1).
Unter glinstigen Umsténden erlaubt die z-Kontrast-
Abbildung Riickschlisse auf die chemische Natur
einzelner abgebildeter Atome.

In Zusammenarbeit mit der TU Dresden werden
Apatit-Kollagen-Nanokomposite mittels Elektro-
nenholographie untersucht. Im Unterschied zur
klassischen TEM ist es mit der Elektronenholo-
graphie moglich, Amplitude und Phase der Elek-
tronenwelle zu separieren. Struktur und Mor-
phologie der organische Komponente, die in sehr
guter Néaherung als schwaches Phasenobjekt be-
trachtet wird, kénnen so ohne jede Kontrastierung
aufgeklart werden.
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Transmission Electron Microscopy
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Transmission electron microscopy (TEM) com-
bines the option to image with highest lateral reso-
lution and the option to carry out chemical analysis
of smallest regions. For many of the crystalline and
quasicrystalline materials we are interested in, it is
possible to realize so-called structure images.
However, it is not always possible to resolve every
single atom because of the enormous complexity of
these materials. High-resolution TEM (HRTEM) is
mainly focused on the atomic structure of crystal
defects in intermetallic phases and compounds,
resp., quasicrystalline materials and other complex
inorganic compounds. In special cases the ideal
structure of crystalline materials is at the center of
interest. Whenever X-ray methods are not appro-
priate, the complete structure solution by means of
HRTEM and electron diffraction is a promising —
but admittedly very time consuming — alternative.
Analytical investigations aim at the chemical
nature of defect structures (like chemical inter-
growths, twin boundaries and anti-phase bound-

Fig. 1: Structure of the intermetallic phase RhAl,g; in
[100] crystal orientation imaged in STEM mode by
means of a HAADF detector. The rhodium atoms appear
as white dots.

Abb. 1: Struktur der intermetallischen Phase RhAl, g in
[100]-KTristallorientierung — im STEM-Modus abge-
bildet mit einem HAADF-Detektor. Die Rhodiumatome
erscheinen als weil’e Punkte.

aries) in the mentioned materials. Additionally,
nano-composites of apatite and collagen, which are
prepared via biomineralization, are objects of
microanalysis.

In order to perform these investigations a 300-kV
transmission electron microscope with field emis-
sion gun has been installed, whose point resolution
and information limit are 0.20 nm and 0.12 nm,
respectively. Extensive tests were finished in the
summer of 2002 and the microscope could be
accepted from the manufacturer. In planning the
laboratory, extreme care was taken over the ambi-
ent conditions. Therefore, the outstanding charac-
teristics of the microscope can become effective
without any diminution.

The microscope can also be operated as a scan-
ning TEM (STEM). For analytical purposes it is
equipped with an imaging energy filter (post-col-
umn), a system for energy-dispersive x-ray spec-
troscopy, and a high-angle annular dark-field
(HAADF) detector. All the methods based on elec-
tron energy-loss spectroscopy or energy-filtered
TEM (EFTEM) can be applied on a rather high
level. To record energy-loss spectra and EFTEM
images a CCD camera is mounted at the end of the
imaging filter. Another, retractable camera is
arranged directly underneath the projection cham-
ber. Thus, HRTEM investigations can be performed
independently of the operating state of the filter.
The HAADF detector is applied for the so-called z-
contrast imaging in STEM operating mode, with
“z” being the atomic number of an element (Fig. 1).
Under favorable circumstances, z-contrast imaging
yields information about the chemical nature of
individually resolved atoms.

In cooperation with the Technical University of
Dresden the apatite-collagen nano-composites are
investigated by electron holography. In contrast to
classical TEM, electron holography is able to sepa-
rate amplitude and phase of the electron wave.
Therefore, structure and morphology of the organ-
ic component, which is (in a very good approxima-
tion) regarded as a weak phase object, can be
revealed without any staining.




