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SV khong duoc phép su dung tai ligu

Loi gidi Diém

Nguyén ly hoat dong

Kinh hién vi dién tir truyén qua (TEM) 1a mot thiét bi nghién ctru vi ciu
trac vat ran, s dung chum dién tir c6 ning luong cao chiéu xuyén qua
mAu VAt ran moéng va sir dung cic thau kinh tir dé tao anh véi do phong
dai 16n (co thé t6i hang tri¢u lﬁn), anh co thé tao ra trén man huynh
quang,’hay trén phim quang hoc, hay ghi nhan bang cac may chup k¥ 0.5
thuat sb. ’
Trong TEM, dién tir dugc st dung thay cho anh sang. Pi¢n tur phat ra tur
cathode nho mot dién thé 1on dit vao, cuong do chum dién tur 16n va do
don sic rat cao, nhung c6 nhugc diém 1a rat dit tién va doi hoi moi
truong chan khong siéu cao. Vi trong TEM st dung chum tia dién tu
thay cho anh sang kha kién nén viéc diéu khién su tao anh khong con 1a
thau kinh thuy tinh nita ma thay vao d¢ 1a cac thau kinh .

Thau kinh tir thuc chit 1a mot nam cham dién co céu tric 1a mot cudn
day cudn trén 161 1am bang vat lidu tir mém. Tl trudng sinh ra & khe tir s&
duoc tinh toan dé c6 su phan bd sao cho chum tia dién tir truyén qua sé
c6 do 1éch thich hop voi timg loai thdu kinh. Tiéu cy ciia thau kinh dugc 0.5
di€u chinh thong qua tir truong & khe tir, co6 nghia 1a diéu khién cuong do
dong di¢én chay qua cudn day. Vi c6 dong dién chay qua, cudn day s€ bi
noéng 1én do d6 can dugc lam lanh bang nudc hoic nitrogen 16ng.

Xét trén nguyén 1y, anh cia TEM van dugc tao theo cac co ché quang
hoc, nhung tinh chat anh tuy thudc vao timg ché do ghi anh. Piém khac
co ban ctia anh TEM so véi anh quang hoc 1a d6 tuong phan khac so véi
anh trong kinh hién vi quang hoc va cac loai kinh hién vi khac. Néu nhu
anh trong kinh hién vi quang hoc c6 d6 tuong phan chu yéu dem lai do
hiéu ung hip thu anh sang thi d6 twong phan ctia anh TEM lai chu yéu
xut phat tir kha ning tan xa dién tir. 0.5
Céc ché do tuong phan trong TEM.

+ Tuong phan bién do: Pem lai do hiéu Gmg hap thu dién ttr (do d6 day,

do thanh phan héa hoc) ctia mau vat.

+ Tuong phan pha: C6 nguon goc tur vi¢e cac dién tir bi tan xa dudi cac
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gbc khac nhau.

+ Tuong phan nhiéu xa: Lién quan dén viéc cac dién tir bi tan xa theo
cac hudng khac nhau do tinh chat ctia vat ran tinh theé.
Uu diém ciia TEM:

Tao ra anh that v6i kha ning phan giai siéu dang (t6i cAp d6 nguyén
tir), v6i chat luong cao dic biét. TEM cho ta hinh anh vé ciu trac vi mé bén
trong mau vat ran, khac han véi cac kiéu kinh hién vi khac. STM c6 thé cho
ban nhitng hinh dnh phan giai cao khong kém so v&éi TEM nhung né chi c6
kha ning chup ra anh cau trac bé mit. Ma trong thé gidi nano, ban hiy nho
d6i khi vi cau trac bé mit khong hoan toan gidng vdi vi cdu triic bén trong.
Hay nhu mot ngudi anh em ciia TEM trong thé gidi kinh hién vi dién tir 1a
SEM (Scanning Electron Microscopy — Kinh hién vi dién tir quét) ciing c6
kha nang chup anh rat nhanh va don gian. Nhung d6 phan giai cia SEM con
thua xa xo v6i TEM, ddng thoi SEM chi c6 kha ning nhin bén ngoai ma
thoi. Téc d ghi anh ctia TEM rat cao, cho phép thuc hién cac phép chup
anh dong, quay video cac qua trinh dong trong chat ran.

Di kém véi kha nang chup anh siéu hang, TEM dem dén cho ta nhiéu
phép phan tich voi d§ chinh xac cling nhu d§ phan giai si€u cao, lién quan
dén dic tinh, cdu tric hoa hoc, hay cAu trac dién tir cia mau chét ran. Vi du
nhu EELS dic bi¢t manh trong phan tich héa hoc, hay ché d6 Lorentz
microscopy c6 kha ning chup anh cau trac tir v6i d6 phan giai cuc cao va
tdc d6 nhanh.

Nhuge diém ciia TEM:

TEM 1a mot thiét bi rat dét tién do sy doi hoi cua nhiéu hé thong chinh
xac cao: chan khong, cao ap, thau kinh dién tu, nguén phat, CCD camera...
Mot TEM binh thuong c6 gia thuong tir 1-2 tricu d6 la My, mot cai gia
khong mém chiit ndo. Nhung néu ban chi rudc vé mot chiéc TEM khong thi
cling coi nhu khong c6 gi. TEM con doi hoi nhitng trang bi cho no dat tién
khong kém chut nao: mot phong thi nghiém tiéu chuan vé do am, dd sach
khong khi, su 6n dinh cao cua nhiét do va dién ap, cach ly moi tiéng on, moi
su rung chuyén nho nhat, hé théng nu6éi TEM chay nhu nito 16ng hay sy tiéu
tén dién nhiéu cia TEM do hé thong chan khong, dién ap cia TEM khong
duoc phép ngét mach, cic trang thiét bi khac.

TEM hoat dong bang chum dién tor xuyén qua mau, va day chinh I3

diém kém cua n6, khién cho mau mudn quan sat dugc phai da mong cho
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dién tir xuyén qua. Thong thuong, do day cia mau phai xtr Iy méng dudi

150 nm, hay thdm chi thap hon 100 nm néu nhu ban mubn c6 mot biic anh

ra hon. Voi nhitng mau vat liéu dang bot, ta co thé xur Iy don gian 1a hoa bot

trong dung dich, sau d6 vét hat bot bang mot mang carbon.

7/

¢ Cac tinh nang sir dung cia SEM:

Quan sat bé mit mau ran & cac d6 phong dai khac nhau
Do sdu trudng quan sat 16n hon rat nhidu so voi kinh hién vi quang
hoc, cho phép thu anh lap thé

Két hop véi dau thu phd tan xa ning luong tia X (EDX) cho phép
phan tich thanh phan nguyén t6 ciia viing quan sat

< Céu tao va nguyén ly ciia SEM:

Sing dién tir: Phat xa dién tor tir kim loai, sau do gia toc dién tur
trong mét di¢n trudn gmanh. Co 2 loai sing dién tr co ban: loai phat
xa truong (FE), loai phat xa nhiét.

Théu kinh héi tu: Ding dé hoi tu chum dién tir phét xa tir siing dién
tu thanh chum tia nho hon.

Cuén ddy chéch huwong (deflection coils): Mot ky thuat dugc dung
dé quét chum dién tir theo chiéu X va Y va thay d6i dién tich (do
phong dai) dugc quét.

Vit kinh: Ding dé hoi tu chum dién tir thanh nhé hon va tap trung
vao bé mit mau.

Detector dién tir thiv cip, tdn xa ngwoc: Bat giit hiéu qua, chuyén
d6i tin hiéu dién va khuéch dai dién tir thir cép sinh ra tir mau.

Man hinh: Chuyén d6i tin hi¢u dién tir tho cap duoc phat hién va
khuéch dai va cung cdp mot anh da phong dai.

Bom chin khéng: Hut chan khong trong cot va buong mau dén do
chan khong cao (10 Pa v4i Hi-SEM va 107 Pa v4i Fe-SEM)

Dién tw thr cd'p: cho biét dic diém 15i I1dm & bé mat mau

Dign tir tdn xg ngwoc: Minh hoa su tuong phan trong thanh phan cac
mau da pha

Anh tia X: phan anh thanh phan nguyén t6 trong miu nhd bo phan
tich pho tan sic ning luong tia X (EDS)

Ngoai ra ciing ¢6 loai may SEM (Kinh hién vi dién tr quét véi phan
tich phan cuc SEMPA) thu nhan dugc tin hi¢u dién tr tdn xa nguoc
nhidu xa (EBSD dugc dung dé xac dinh ciu trac tinh thé va dinh
hudng khoang san)
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% Céu tao ciia FT-IR bao gom:

- Ngudn phat tia hong ngoai: 1a dén Nernst, dén global, phét ra btc xa
hong ngoai lién tuc.

Thuong dung trong thiét bi IR 1a dén Nernst chtra oxit kim loai dat
hiém hoic cacbua silic ¢6 kha niang dét nong dén nhiét do cao va phat ra tia
hdng ngoai. Chum tia nay tir ngudn sang thuong 1a tia da sic cho nén phai
qua bd phan loc tach 4nh sang don sic gdm nhiing ling kinh dugc ché tao tir
cac tinh thé mudi lam vat liéu nhu LiF, CaF,, NaCl, KBr (dugc dung trong
may Tenser 37),... Cac cach tir nay chi cho anh sang véi khoang budc song
nhat dinh di qua. C4u tao cua dén Nernst gdm mot 6ng thiyy tinh c6 duong
kinh khoang 1- 2mm, dai khoang 20-50mm. Trong 6ng dung oxit ZrO» va
Y205 ¢6 cac soi platin gan vao hai dau éng dé ndi véi mach dién. Nhiét do
d6t nong khoang 1200-2200°K

Pén Global: DBén nay ciing phat birc xa hong ngoai lién tuc va ciing
thudc loai dén ddt néng vat den. CAu tao cua dén 1a mét thanh silicacbua dai
40-60mm va c6 duong kinh khoang 4-6mm, nhiét do dbt nong khoang 1300-
1500°K.

- B0 tao giao thoa: gdbm mot guong cb dinh (M2), mot guong di dong
(M1) c6 thé di chuyén tinh tién trén mot duong thang nam ngang, hai
guong dugc dat vudng goc voi nhau va bd phan phan chia chum séng

Bd phan phan chia chum sang duogc ché tao tir mot sd vat liéu khac
nhau tiy thudc vao ving hong ngoai xa hay gan, mdi loai vat liéu duoc sir
dung cho mét vung gidi han budc song.

- Detecter (Bo phan phén tich): Nguyén tic co ban cta detecter 1a khi
mot photon dap vao mat ctia mot chat rin s& 1am bat ra cac electron,
sau d6 cac electron nay chuyén dong va dap vao bé mait chét rin va
lai 1am bat ra nhiéu electron hon. Chét ran d6 phai 1 nhiing chat ban
din va mdi chat twong ung voi mot ving birc xa hong ngoai khac
nhau

Nguyén ly hoat dong cia FT-IR

Nguon sang di qua giao thoa ké Michelson gébm guong phang di dong MI,
mot guong cd dinh M2 va mot tdm kinh phéan tach anh sang S. Anh sang tir
ngudn chiéu vao tAm kinh S tach lam hai phan bang nhau, mot phan chiéu
vao guong M1 va mot phan khac chiéu vao gwong M2, sau d6 phan xa trd
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lai qua kinh S, mgt ntra tré vé nguén, con mot ntra chiéu qua mau di dén
detecter. Do guong M1 di dong lam cho doan duong cua tia sang di dén
guong MI rdi quay tro lai ¢6 d6 dai 16n hon doan dudng tia sang di dén
guong M2 rdi quay trd lai va duoc goi 13 sy tré. Do sy tré ndy di 1am anh
sang sau khi qua giao thoa ké bién doi tir tan sd cao xudng tan sd thap. Sau
d6 anh sang qua mau bi hap thu mot phan roi di dén detecter. Detecter s& so
sanh cuong d6 hai chum tia va chuyén thanh tin hiéu dién c6 cuong do ti 18
voi phﬁn burc xa da bi hép thu boi mau. Dong dién nay co cuong do rat nho
nén phai nho bo khuéch dai ting 1én nhiéu lan truéc khi chuyén sang bo
phan tu ghi v& 1én ban phd hodc dua vao may tinh xir 1y rdi in ra pho.

Két hop cac két qua phé UV-vis va anh TEM, cho thiy véi mau S1 (khong
dung TSC), hat nano bac la nhimg hat hinh cau, c6 dinh hap thy tai 423 nm.
Puong kinh ctia hat nam trong khoang tur 4 dén 16 nm, duong kinh trung
binh dudi 10 nm. Theo thuyét Mie cho rang hat nano hinh cau chi c6 mot
dinh cong hudng plasmon nhu mau S1. Hat khong dang huéng c6 thé lam
phat sinh hai hodc nhiéu dinh cong hudng plasmon diéu nay lién quan dén
hinh dang cua hat. Ty 1é [TSC]/[Ag'] khac nhau dan dén sy thay d6i mau
sic va cac dinh quang pho khac nhau ciia cac nano bac dang phién nhu trong
bang. Vi tri dinh hip thu cta cong huong plasmon di dugc ching minh co
lién quan dén hinh dang ciia nano bac dang phién. Tt ca cdc mau tir S2-S6
cho thay c6 3 dai hap thy, mot dinh hap thy nho trong khoang 335-340 nm,
mot dinh hap thy yéu trong khoang 360-370 nm va dinh hap thy chinh &
budc song dai hon. Khi néng d6 [TSC] ting 1én, dinh hap thu cong hudng
plasmon manh c6 vi tri twong tng dich chuyen tor 571 nm dén 565 nm va
553 nm. Piéu nay phu hop véi su thay doi mau sic tir mau xanh nhat cho ty
1€ 3,6; mau tim nhat cho ty 1¢ 5,4 va mau tim dam cho ty I¢ 7,2. Hinh dang,
kich thuéc va sy phan bd cua céc ty 1€ khac nhau dugc thé hién qua anh
TEM

Anh TEM duoc st dung dé xac dinh kich thugc, hinh dang va sy phan bd
cua cac hat, cac mau & céac ty 1é khac nhau [TSC]/[Ag*] Qua do6, chung
minh ring ty 1é [TSC]/[Ag*] anh huong manh m& dén hinh dang va kich
thudc hat nano tong hop. Két qua anh TEM cho thay c6 3 hinh dang chinh
ctia nano bac dang phién 1a: dia, tam giac, luc gic.

S6 luong nano bac dang phién tam giac ting tir 40% dén gan 100% va chiéu
dai canh giam tir 100 dén 65 nm khi ty 1& [TSC]/[Ag'] thay d6i tir 3,6 dén
7,2, twong Gng v&i cac mau sic khiac nhau cua dung dich. Khi ty 18
[TSC]/[Ag *] tang dén 9,0 va 22,5, sy hap thu cong hudng plasmon manh &
budc soéng dai hon tai 607 va 629 nm do d6 mau sic cia dung dich ciing
thay d6i dan tir xanh ddm dén mau xanh. Ngoai ra, phd UV-Vis cho cac miu
con xuat hién cac dinh hép thu trong khoang 430 dén 450 nm diéu nay
chig té van con mot phan cac hat nano hinh cau.
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