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در چنـد دهـه اخیـر بکارگیـری میکروسـکوپ الکترونـی عبوری مرسـوم2 که به‌طور معمول در شـرایط خلاء بسـیار بـالا، عملیات 
خـود را انجـام داده، امـری ضـروری در حوزه‌هـای تحقیقاتـی، صنعتـی و پزشـکی محسـوب می‌شـود. بـا ایـن وجـود، بررسـی درجا/

بهنـگام نمونه‌هـا در شـرایط موجـود در دنیـای واقعـی نظیر: محیـط گازی )یا مایـع( نیز از اهمیت بسـزایی برخوردار اسـت. به همین 
منظـور، میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام بـا محیـط کنترل شـده3 بـا قابلیت مشـاهده نمونه‌هـا در اثر محیـط گازی )و 
مایـع( کنتـرل شـده به‌عنـوان دسـتگاهی برای بـرآورده سـاختن این نیازمنـدی طراحی شده‌اسـت. در ایـن مقاله، ETEM بـا قابلیت 
ارائـه محیـط گازی کنتـرل شـده حـول نمونـه به‌طـور جامـع بررسـی می‌شـود. در ایـن نـوع از میکروسـکوپ‌ها، حجم اطـراف نمونه 
مـورد نظـر به‌گونـه‌ای از گازهـای قابـل اسـتفاده پـر شده‌اسـت تا فشـار آن نسـبت به فشـار سـتون میکروسـکوپ الکترونـی عبوری4 
بالاتـر نـگاه داشـته شـده و در نتیجـه خلاء موجـود درون سـتون حفـظ شـود ]1[. به‌منظور مشـاهده نمونـه در محیـط گازی درون 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام از دو رویکـرد: 1- سـلول گازی مهـر و موم شـده5 و 2- سیسـتم پمـپ کنترل اختلاف 
فشـار6 اسـتفاده می‌شـود. رویکـرد سـلول گازی مهر و موم شـده نسـبت بـه رویکـرد دیگـر دارای مزایایی نظیـر: طول بسـیار باریکتر 
مسـیر گاز، قـدرت تفکیک‌پذیـری بهتـر، محـدوده فشـار بالاتـر، پاسـخ/واکنش حرارتی بسـیار سـریعتر، تثبیت سـریعتر رانـش نمونه 

و هزینـه بسـیار کمتر اسـت ]2[.

درجا/بهنگام،  عبوری  الکترونی  میکروسکوپ 
سلول  پیکربندی  شده،  موم  و  مهر  گازی  سلول 
باز مجهز به سیستم پمپ کنترل اختلاف فشار، 

واکنش فاز گازی، برهم‌کنش، یونیزاسیون.

واژه‌های کلیدی

چکیده

نویسندگان

ساناز شبیکه1*

researchers4u@yahoo.com٭ معرفی اصول
 عملکرد و ساختارهای 
میکروسکوپ الکترونی
عبوری محیطی درجا/

بهنگام مجهز به محیط گازی 
کنترل شده
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میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری یکـی از قدرتمندتریـن روش‌هـا بـرای شناسـایی سـاختار و ترکیب شـیمیایی جامـدات در مقیاس 
اتمـی محسـوب می‌شـود. ایـن دسـتگاه به‌طـور هم‌زمـان قـادر بـه ارائـه تحلیـل شـیمیایی در مقیاس نانـو، تصویربـرداری بـا قدرت 
تفکیک‌پذیـری اتمـی و الگوهـای پـراش دقیقـی بـوده کـه اطلاعـات جامعی را در مـورد نمونـه فراهم می‌کنـد و در نتیجه، دسـتگاه 
 دیگـری توانایـی رقابـت بـا آن را پیـدا نمی‌کنـد. میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری مرسـوم به‌طـور معمـول در شـرایط خلاء بـالا
 Torr 7-10 × 1/5 ~ فعالیـت می‌کنـد ]3[. بـا ایـن وجـود، بررسـی درجا/بهنـگام نمونه‌هـا در شـرایط موجـود در دنیـای واقعـی 
نظیـر: محیـط مایـع یـا گازی بـرای دسـتیابی به اطلاعـات کاربـردی ]4[ درباره مـوادی همچـون: کاتالیزورها، سـلول‌های سـوخت، 
مولکول‌هـای زیسـتی، باتری‌هـای یـون - لیتیـوم و غیـره الزامی اسـت. بنابرایـن، قابلیت بررسـی واکنش‌هـای میان جامـدات - گاز/

مایـع در حـد تفکیک‌پذیـری اتمـی در شـرایط محیطـی درون TEM منجـر بـه حصـول بینشـی فراتـر در زمینـه رشـد، ویژگی‌ها و 
عملکـرد نانومـواد می‌شـود. بکارگیـری دسـتگاه TEM درجا/بهنـگام بـا محیـط کنترل شـده )معـروف بـه in-situ ETEM( ]5 و 6[ 
منجـر بـه حصـول قابلیـت بررسـی نمونه‌ها در شـرایط محیط می‌شـود. هدف از بکارگیـری ETEM، وارد سـاختن گاز یـا مایع درون 
محفظـه نگهـداری نمونـه CTEM به‌منظـور بررسـی تعاملات میـان نمونـه و گاز یـا مایع مـورد نظر اسـت ]7[. تاکنون، بسـترهای 
مختلفـی بـرای دسـتیابی بـه قابلیت مشـاهده درجا/بهنگام در شـرایط محیطی درون ETEM ارائه شـده‌اند. به‌طور کلی، این بسـترها 

را می‌تـوان بـه دو دسـته تقسـیم‌بندی نمود:
1. بسترهایی با پیکربندی سلول باز مجهز به سیستم پمپ کنترل اختلاف فشار؛

2. بسترهایی با پیکربندی سلول گازی )یا مایع( مهر و موم شده.
بکارگیـری ETEM بـا روش سـلول مهر و موم شـده نسـبت به رویکرد سـلول بـاز، مزیت‌های بیشـتری را برای کاربر فراهـم می‌آورد. 
یکـی از مزیت‌هـا، محصـور بـودن حجـم واکنـش و نمونه به واسـطه پنجره‌های شـفاف عبـور دهنده الکتـرون بالایی و پایینی اسـت. 
در ایـن صـورت، کاربـر قـادر اسـت گاز یـا مایـع مـورد نظـر خـود را بـه محیـط مربوطـه وارد نمـوده و سـپس محیط مذکـور مهر و 
مـوم شـود، بدیـن معنـی کـه سـلول مـورد اسـتفاده از دیگـر اجـزای سـتون TEM مجزا خواهـد بـود. بنابرایـن، در ایـن روش طول 
مسـیر الکتـرون برابـر بـا تنهـا چند میکـرون حاصل شـده ]8 و 9[، این میـزان بسـیار باریک‌تر از طول مسـیر الکترون بدسـت آمده 
از رویکـرد سـلول بـاز بـوده و در نتیجـه قـدرت تفکیک‌پذیـری بهتـری بـرای مشـاهده تصاویـر شـبکه‌های تـوری فراهـم مـی‌آورد. 
ایـن امـر به‌طـور ویـژه بـرای سـلول گازی مطلـوب محسـوب می‌شـود؛ زیـرا در عین حـال که فشـارهای واکنشـی قابل قبـول درون 
سـلول گازی مـورد نظـر برابـر بـا یـا فراتـر از اتمسـفر کامـل ]8 و 10 تـا 12[ بـوده، قابلیـت ثبـت تصاویر بـا قـدرت تفکیک‌پذیری 
اتمـی نیـز بـرای کاربـر فراهـم می‌شـود ]10 تا 13[. گذشـته از این، در مقایسـه بـا نگهدارنده‌هـای نمونه از نوع گرمایشـی مرسـوم، 
یکپارچه‌سـازی تجهیـزات گرمایشـی کوچـک شـده بـا جرم پاییـن ]14[ یا تجهیزات گرمایشـی لیـزری ]3[ درون سـلول مهر و موم 
مـورد نظـر علاوه‌بـر ارائـه پاسـخ حرارتی سـریعتر، منجر به پایدارسـازی سـریعتر رانش نمونـه نیز می‌شـود. بنابرایـن، فرآیند واکنش 
و آزمایش‌هـای تصویربـرداری را می‌تـوان بهتـر کنتـرل نمـود. یکـی دیگـر از مزایـای بکارگیـری رویکرد سـلول مهر و موم شـده این 
اسـت کـه در ایـن روش تنهـا در شـرایط جـوی بخش کوچکی از نـوک نگهدارنـده نمونه TEM تغییر پیـدا کرده و بـه همین منظور 
می‌توانـد بـرای دسـتگاه‌های TEM مرسـوم بـدون اعمـال هیچ‌گونـه اصلاحـات در دیگر تجهیـزات اصلی و حسـاس بکار برده شـود. 
به‌طـور معمـول، هزینـه اجـرای آزمایش‌هـای ETEM بـا اسـتفاده از رویکـرد سـلول مهر و موم شـده نسـبت به هزینـه آزمایش‌های 
انجـام شـده بـا ETEM مخصـوص، رویکـرد سـلول بـاز بسـیار کمتر اسـت زیـرا در رویکرد سـلول باز بایـد اصلاحات اساسـی در کل 
سـتون TEM اعمـال شـود. در ایـن صـورت، روش سـلول مهـر و موم شـده قابلیـت بررسـی درجا/بهنـگام نمونه‌هـا درون ETEM را 
بـرای بیشـتر آزمایشـگاه‌های فعـال در ایـن حـوزه فراهـم می‌کنـد. لازم بـه ذکـر اسـت بسـترهای سـلول مهر و مـوم شـده از طریق 
فراهـم آوردن هـر نـوع الکترولیـت فـرار مبتنی بر کربن، قابلیت مشـخصه‌یابی درجا/بهنـگام را در ETEM برای کاربر مهیا می‌سـازند. 
از آنجایـی کـه روش سـلول بـاز نیازمنـد برقـراری خلاء بـالا درون محفظـه TEM اسـت، لـذا دسـتیابی بـه قابلیـت فـوق درصورت 
بکارگیـری سـلول بـاز امکان‌پذیـر نخواهـد بـود. بنابر مزیت‌های ذکر شـده، روش سـلول مهـر و موم شـده در برابر رویکرد سـلول باز 
بـرای بررسـی نمونه‌هـا در شـرایط محیطـی بـا اسـتفاده از ETEM بـه گزینـه نخسـت کاربران تبدیل شـده ‌اسـت. هم اکنـون تعداد 
بسـیار زیـادی از گروه‌هـای تحقیقاتـی در سرتاسـر دنیا از این روش بـرای تصدیق نتایج نهایی خود اسـتفاده می‌کنند. پیش از شـرح 
تفصیلـی سـاختار سـلول‌های گازی بـکار بـرده شـده درون ETEM درجا/بهنـگام خواننـده محترم ابتدا بـا اهمیت انجـام آزمون‌های 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری در حضـور گازهـای مختلف آشـنا می‌شـود. در بخـش دوم مقاله، اهمیت بررسـی واکنـش فاز گازی 
درصورت اسـتفاده از سـلول‌های گازی درون ETEM درجا/بهنگام توصیف شـده ‌اسـت. در بخش )3(، سـاختار سـلول‌های گازی مهر 
و مـوم شـده بـه‌ تفصیـل شـرح داده شده‌اسـت. در بخـش )4(، برهم‌کنش پرتـو الکترونـی میکروسـکوپ ETEM درجا/بهنگام مجهز 
بـه سـلول گازی مهـر و مـوم شـده بـا مولکول‌های گاز بررسـی می‌شـوند. در بخـش )5(، پدیـده مهـم یونیزاسـیون مولکول‌های گاز 
توضیـح داده شـده‌ اسـت. مزایـا و محدودیت‌هـای سـلول‌های گازی مهر و موم شـده قرار گرفتـه درون میکروسـکوپ ETEM درجا/

بهنـگام نیـز در بخـش )6( ارائـه شده‌اسـت. همچنیـن، نتیجه‌گیری ایـن مقاله در بخش )7( بیان شـده‌ اسـت.
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  اهمیت واکنش فاز گازی

خـود  بـه  را  زیـادی  بسـیار  توجـه  گازی  فـاز  واکنش‌هـای 
جلـب نمـوده و به‌طـور گسـترده در کاربردهـای مختلفـی نظیـر: 
کاتالیـزور، انـرژی تجدیدپذیـر، حمل و نقل، و علم محیط‌زیسـت 
مـورد بررسـی قـرار گرفته‌انـد. لازم بـه ذکـر اسـت، بسـیاری از 
مـواد شـیمیایی از طریـق روش‌هـای ترکیبی فـاز گازی با کمک 
مـوادی  درجا/بهنـگام  بررسـی  می‌شـوند.  تولیـد  کاتالیزورهـا 
نظیـر: کاتالیزورهـا و مولکول‌هـای زیسـتی در شـرایط واکنشـی 
بـه غیـر از خلاء به‌منظـور دسـتیابی بـه اطلاعـات کاربـردی و 

اسـت. الزامی  معنـی‌دار 
درون  گازی  فـاز  واکنش‌هـای  بررسـی  قابلیـت  بنابرایـن، 
در  پیوسـته  وقـوع  بـه  واکنش‌هـای  به‌خصـوص   ،TEM
اتمـی  بـا قـدرت تفکیک‌پذیـری  سـطوح مشـترک گاز-جامـد، 
نظیـر:  فرآیندهایـی  از  عمیقـی  درک  محیطـی  فشـارهای  در 

ترکیـب، ویژگی‌هـا و عاملیت‌هـای مـواد در طـول واکنش‌هـای 
زمینـه  در  اخیـر  پیشـرفت‌های  مـی‌آورد.  فراهـم  را  گازی  فـاز 
فنـاوری محیـط گازی TEM، مشـاهده تحـول و سـیر تکاملـی 
مشـترک  سـطوح  در  گازی  فـاز  واکنش‌هـای  طـول  در  مـواد 
انجـام  اخیـر  تحقیقـات  می‌سـازد.  امکان‌پذیـر  را  جامـد   - گاز 
از  اسـتفاده  بـا  گازی  فـاز  واکنـش  بررسـی  زمینـه  در  شـده 
ارائـه  خلاصـه  به‌طـور   )1( جـدول  درون  درجا/بهنـگام   TEM
بررسـی  از  پیـش  بایـد  کـه  اصلـی  فنـی  مسـئله  شده‌اسـت. 
 TEM درون  بـه  واکنش‌گـر  گازهـای  سـاختن  وارد  چگونگـی 
در نظـر گرفتـه شـود، چگونگـی محدود سـاختن گاز مـورد نظر 
حـول نمونـه و همچنیـن محافظـت از کل سـتون )به‌خصـوص 
بـه شـرایط  کـه  بـوده  میدانـی(  نشر/گسـیل  الکترونـی  تفنـگ 
اعمـال ولتـاژ فوق‌العـاده بـالا7 نیازمنـد اسـت. به‌طـور معمـول، 
مذکـور  نیازمندی‌هـای  سـاختن  بـرآورده  بـرای  رویکـرد  دو 

.]15[ می‌گیرنـد  قـرار  اسـتفاده  مـورد 

جدول )1(: پیشرفت‌های اخیر در زمینه تصویربرداری واکنش فاز گازی در میکروسکوپ الکترونی عبوری درجا/بهنگام ]15[.

کاربرد مواد گاز واکنش

عمل‌آوری استوالد

Pt/Al2O3

Pt/SiO2

Fe
Au

هوا
هوا

DVC
H2

رشد
فرآیند کاهش

Cu
Cu بخار 

NWs رشد
CuO

Si
GaN

O2

VLS
VLS

رشد کربن
نانولوله کربنی تک دیواره

الیاف کربن
گاز اتانول

O2 اکسیداسیون
Ag هوا

اکسیداسیون

CO اکسیداسیون
Au/CeO2

Au/TiO2

Cu/ZnO

CO/هوا
CO/هوا

H2/H2O/CO

Pd H2 هیدروژن‌دهی

Pt/TiO2 H2 فعال‌سازی کاتالیزور پویا

TiO2 بخار آب شکافت آب فتوکاتالیستی
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در رویکـرد نخسـت، گاز مربوطـه از طریـق روزنه‌هـای کنتـرل 
کننـده فشـار، حـول نمونه محصور شـده و خلاء دیگر قسـمت‌های 
سـتون TEM نیـز بـا یـک سیسـتم پمـپ اختلاف فشـار حفـظ 
می‌شـود. ایـن طـرح توسـط بویـس و گای8 ]16[ ارائـه و به‌طـور 
 TEM درون  گازی  فـاز  واکنـش  بررسـی  در  موفقیت‌آمیـزی 
به‌منظـور  ایـن سیسـتم  در  تـا 21[.   18 ،17[ پیاده‌سـازی شـد 
گاز  خروجی‌هـای  بـرای  طـرح  دو  گازی  کانال‌هـای  سـازماندهی 

شده‌اسـت: ارائـه 
1- تزریـق از طریـق عدسـی شـیئی و ایجـاد توزیـع فشـار بـه 

نسـبت همگـن درون قطبک‌هـا9؛
2- تزریـق حـول نمونه و ایجاد فشـار محلـی در نزدیکی نمونه 

مذکور.
در رویکـرد دوم، گاز مـورد اسـتفاده میـان دو غشـاء جامـد 
شـفاف عبـور دهنـده الکتـرون نظیـر: غشـاء سـیلیکون نیتریـد10 
محصور شـده و در نتیجه دسـتیابی به فشـارهای بالاتر در نزدیکی 
ناحیـه نمونـه و همچنیـن حفـظ UHV هم در سـتون TEM و هم 
در نزدیکـی تفنـگ الکترونـی را امکان‌پذیـر می‌سـازد. درصـورت 
سـاندویچ کردن دو غشـاء اکسـید یا Si3N4 با یکدیگر و بکارگیری 
بـه ضخامـت چنـد صـد میکرومتـر، در  نـازک  فاصله‌گـذار  یـک 
عیـن حـال کـه فشـار گاز میـان دو غشـاء مذکـور قـادر بـه تجاوز 
از فشـار جـوی بـوده، قـدرت تفکیک‌پذیـری اتمـی نیـز در فرآیند 
تصویربـرداری حفـظ می‌شـود ]22 و 23[. هـم اکنـون کـه اهمیت 
واکنش‌هـای  بررسـی  و  گازی  محیـط  درون  آزمون‌هـا  انجـام 
نمونه‌هـا بـا گازهـای مختلـف به‌طـور خلاصه بیـان شـد، در بخش 
بعدی سـاختار انـواع محیط‌های گازی کنترل شـده مورد اسـتفاده 

درون ETEM درجا/بهنـگام بـه‌ تفصیـل شـرح داده می‌شـود.

  معرفـی انـواع محیط‌هـای گازی کنترل شـده قابل 
اسـتفاده در میکروسـکوپ الکترونی عبـوری محیطی 

درجا/بهنگام

همان‌طـور کـه پیش‌تـر نیـز ذکـر شـد، میکروسـکوپ الکترونی 
عبـوری )TEM( یکـی از قدرتمندتریـن روش‌هـا بـرای شناسـایی 
سـاختار و ترکیـب شـیمیایی جامـدات در مقیـاس اتمـی محسـوب 
تحلیـل  ارائـه  بـه  قـادر  به‌طـور هم‌زمـان  ایـن دسـتگاه  می‌شـود. 
شـیمیایی در مقیـاس نانـو، تصویربـرداری بـا قـدرت تفکیک‌پذیری 
اتمـی و الگوهـای پراش دقیقی بوده که اطلاعـات جامعی را در مورد 
نمونـه فراهـم می‌کنـد و در نتیجـه دسـتگاه دیگـری توانایـی رقابت 
بـا آن را پیـدا نمی‌کنـد. میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری مرسـوم 
 ~ 1/5 × 10-7 Torr به‌طـور معمـول در شـرایط خلاء بـالا )CTEM(
فعالیـت می‌کنـد ]3[. بـا این وجـود، بررسـی درجا/بهنـگام نمونه‌ها 
در شـرایط موجـود در دنیـای واقعـی نظیـر: محیـط مایـع یـا گازی 
بـرای دسـتیابی بـه اطلاعـات کاربـردی ]4[ درباره مـوادی همچون: 
کاتالیزورهـا، سـلول‌های سـوخت، مولکول‌هـای زیسـتی، باتری‌های 

یـون - لیتیـوم و غیـره الزامـی اسـت. بنابرایـن، قابلیـت بررسـی 
واکنش‌هـای میـان جامـدات - گاز/مایع در حـد تفکیک‌پذیری اتمی 
در شـرایط محیطـی درون TEM منجـر به حصول بینشـی فراتر در 
زمینـه رشـد، ویژگی‌هـا و عملکـرد نانومواد می‌شـود. پیشـرفت‌های 
قابـل توجـه در زمینـه فناوری‌های فراهم آورنده محیـط گازی درون 
میکروسـکوپ الکترونـی روبشـی - عبـوری11 قابلیـت تصویربرداری 
اتمـی بـه هنـگام وقـوع واکنش‌هـای گاز – جامـد ]24[ بـا قـدرت 
تفکیک‌پذیـری انـرژی در محدوده زیر eV و حساسـیت بالا به‌منظور 
آشکارسـازی تـک اتم‌هـا ]25[ را در اختیـار کاربران قرار داده اسـت. 
بکارگیـری دسـتگاه TEM درجا/بهنـگام بـا محیط کنترل شـده ]5 
و 6[ منجـر بـه حصـول قابلیـت بررسـی نمونه‌هـا در شـرایط محیط 
می‌شـود. اسـتفاده از ایـن روش بـرای فناوری‌هـای مختلـف مبتنـی 
بـر نانومـواد نظیـر: ذخیره/کاربرد/تبدیـل موثـر انرژی، حمـل و نقل، 
تولیـد مـواد غذایی، و حفاظت از محیط‌زیسـت ]24[ و غیره ضروری 
اسـت. از 70 سـال پیـش، طرح‌هـای اولیـه بـرای تصویربـرداری بـا 
ETEM در شـرایط گازی ارائـه شـده ]26[ و هـم اکنـون دو طـرح 
تجـاری موفـق به‌طور گسـترده مورد اسـتفاده قرار می‌گیرنـد ]27[. 
در طـرح نخسـت بـا عنوان »سـلول بـاز« در عیـن حال کـه خلاء با 
بکارگیـری سیسـتم پمـپ کنترل اختلاف فشـار درون سـتون اصلی 
حفـظ شـده، گاز مـورد نظر بـا اسـتفاده از روزنه‌های محـدود کننده 
فشـار حـول نمونـه محصـور می‌شـود ]28-31[ )به‌عنـوان مثال نان 
یائـو12 و همـکاران در سـال 1991 ]32[ به‌منظور بررسـی کاتالیزور 
فلزی پشـتیبانی شـده هنگام وقـوع فرآیند کاتالیزوری درون سـتون 
TEM از دو قطبـک بـرای محصـور سـاختن گاز مـورد نظـر حـول 
منطقـه نمونـه اسـتفاده کردنـد(. در ایـن سیسـتم در طـول فرآیند 
تصویربـرداری هیـچ شـیء دیگـری بـه جـز محیط‌هـای گازی بـر 
سـر راه پرتـو الکترونـی قـرار نـدارد. بنابرایـن، می‌تـوان از مـوادی با 
عنصـر سـبک )حتـی گرافـن( نیـز بـا قـدرت تفکیک‌پذیـری بـالا و 
کنتراسـت خـوب در شـرایط فشـار گاز پاییـن تصویربـرداری نمـود. 
البتـه لازم بـه ذکـر اسـت کـه در ‌ETEMهای مـدرن بسـته به وزن 
 20 mbar مولکولـی گازهـای بـکار رفتـه، بیشـترین مقدار فشـار بـه
محـدود می‌شـود ]33 و 34[. یکـی دیگـر از معایـب ایـن رویکـرد 
بدیـن صـورت اسـت کـه روزنه‌های سیسـتم پمـپ کنتـرل اختلاف 
فشـار، مانـع عبـور الکترون‌هـای پراکنـده شـده بـا زاویه بالا شـده و 
همیـن امـر منجر بـه محدود شـدن کاربـرد میکروسـکوپ الکترونی 
عبـوری - روبشـی میـدان تاریک حلقـوی13 در منطقـه زاویه پایین 
می‌شـود. بـه دلیل اینکـه طراحی سیسـتم مورد نظر همانند سـلول 
بـاز عمـل کـرده و تنها درصد بسـیار پایینـی از گاز در سـطح نمونه 
جریـان داشـته، با نمونـه واکنش نشـان داده و محیـط گازی یا بخار 
مایـع بسـیار کوچکی را تولیـد می‌کند، لذا تحلیل و بررسـی گازهای 
بـکار بـرده شـده در حیـن انجام عملیـات در حال حاضـر امکان‌پذیر 
نیسـت. در ایـن سیسـتم، گاز مـورد نظـر بـا اسـتفاده از روزنه‌هـای 
کنترل شـده با فشـار حـول نمونه محصـور شـده و از طریق طراحی 
مناسـب پمـپ کنتـرل اختلاف فشـار، خلاء در دیگر قسـمت‌های 
سـتون حفـظ می‌شـود. طرح مـورد نظر توسـط بویـس و گای ]35[ 
پیاده‌سـازی و بـا موفقیت در زمینه بررسـی واکنش فـاز گازی درون 
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TEM بـکار بـرده شـد ]36 و 18 تـا 21[. در شـکل )1(، جزئیـات 
مربـوط بـه قرارگیـری سیسـتم پمـپ کنترل اختلاف فشـار درون 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری نمایـش داده شده‌اسـت. در ایـن 
تصویـر، دو طرح خروجی گاز به‌منظور اسـتقرار کانال‌های گاز اعمال 
شـده‌اند: 1- تزریـق گاز از طریـق عدسـی‌های شـیئی14 که منجر به 
توزیـع فشـار به نسـبت یکنواخـت و همگن شـده و 2- تزریق گاز به 
درون حـوزه نمونـه و ایجـاد فشـار محلـی نزدیـک نمونه مـورد نظر. 
در راهبـرد دوم، گاز مربوطـه میان دو غشـای شـفاف الکترونی جامد 
نظیـر: غشـاهای از جنس Si3N4 محصور شـده که همیـن امر منجر 
می‌شـود هم‌زمـان با حفظ شـرایط خلاء فوق‌العاده بالا در سـتون و 
نزدیکـی تفنگ الکترونی میکروسـکوپ الکترونی عبـوری مورد نظر، 
بـه فشـارهای بالاتـری حول ناحیـه نمونه دسـت پیدا کـرد ]15[. از 
طریـق قـرار دادن دو غشـای اکسـیدی یا Si3N4 در کنـار یکدیگر به 
همـراه یـک فاصله‌گـذار15 نـازک در حد چنـد صد میکرومتر، فشـار 
گاز میـان دو غشـای مذکـور، مجـاز به تجاوز از حد فشـار جوی بوده 
و قـدرت تفکیک‌پذیـری اتمـی16 در فرآیند تصویربـرداری نیز حفظ 

خواهـد شـد ]37 و 38[.

دربرگیرنـده   ETEM میکروسـکوپ  کلـی  طـرح   :)1( شـکل 
سـلول بـاز مجهز بـه سیسـتم پمپ کنتـرل اختالف فشـار. در این 
شـکل سیسـتم خالء میکروسـکوپ الکترونـی مذکور نمایـش داده 
شده‌اسـت. روزنه‌هـای محـدود کننده فشـار در طبقات عدسـی‌های 
 ،)C1( (، عدسـی‌های متمرکـز کننده )عدسـی نخسـتOL( شـیئی
عدسـی دوم )C2(، عدسـی سـوم )C3((، و روزنـه ناحیـه منتخـب 

)SA(17 بـه وضوح قابل مشـاهده هسـتند. )حق تکثیـر 2012 مربوط 

بـه الزویـر18 با مسـئولیت محـدود( ]15[.

در طـرح دوم بـا عنـوان »سـلول مهـر و مـوم شـده« از یـک 
سـلول گازی مهـر و مـوم شـده ]6، 9، 10 و 39 تـا 42[ بـرای 
محصـور سـاختن نمونـه به همراه گاز فشـار بـالا درون یک محفظه 
بسـیار کوچک اسـتفاده می‌شـود )به شـکل )2( مراجعه شـود(. در 
بسـتر سـلول بـاز، روزنه‌هـای محـدود کننـده فشـار دربـر گیرنـده 
سـوراخ‌های کوچـک درون عدسـی‌های شـیئی نزدیـک بـه نمونـه 
از نفـوذ مولکول‌هـای گاز  یافتـه و به‌منظـور جلوگیـری  اسـتقرار 
مـورد اسـتفاده از محفظه مربوطـه به دیگر قطعـات TEM )به ویژه 
تفنـگ الکترونـی( یـک سیسـتم کنترل اختلاف فشـار در طراحی 

کلـی میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری تعبیـه شده‌اسـت.

شـکل )2(: طراحـی نگهدارنـده نمونه حاوی سـلول مهـر و موم 
شـده گازی بـا قابلیـت اعمـال جریـان گاز و گرمایـش. )الـف(: نمای 
کلـی نگهدارنـده نمونه مذکـور. )ب(: طـرح جریـان گاز و تابش پرتو 
الکترونـی درون سـلول مهـر و مـوم شـده. )ج(: پنجره‌هـای شـفاف 

الکترونـی سـلول مورد نظـر ]43[.

طـرح سـلول بـاز را می‌توان بـرای هر نـوع نگهدارنـده نمونه 
اسـتاندارد TEM پیاده‌سـازی کـرد. در شـکل )3(، طـرح کلـی 
هـر یـک از دو بسـتر مـورد بحث بـا یکدیگر مقایسـه شده‌اسـت. 
کنتـرل  پمـپ  بکارگیـری سیسـتم  اسـت  ذکـر  بـه  لازم  البتـه 
اختلاف فشـار در ETEM دارای معایبـی ]11[ بـوده که برخی 
از: زمـان طولانـی به‌منظـور دسـتیابی/کاهش  از آنهـا عبارتنـد 
بـه/از دمـای معیـن، دشـواری تثبیـت رانـش نمونـه بـه دلیـل 
مصـرف بـالای تـوان و اثـرات گرمـای واحـد حرارتـی مربوطـه، 
هزینـه بسـیار بـالای اعمـال تغییرات در سـتون TEM و مسـیر 
طولانـی گاز )در حـدود 1 سـانتی‌متر ]4، 8 و 44[( کـه پرتـو 
الکترونـی بایـد از آن عبور کند و همین امر، فشـارهای واکنشـی 
سـوی  از   .]3[ می‌کنـد  محـدود   15  –  20  Torr سـطح  در  را 
دیگـر، طـرح سـلول گازی مهـر و موم شـده در مقایسـه با طرح 
سـلول بـاز از مزایـای بسـیار بیشـتر و مهمتری برخوردار اسـت. 
مزیـت نخسـت، محصـور بـودن حجـم واکنـش و نمونـه بـا دو 
»پنجـره19« بالایـی و پایینـی عبـور دهنـده الکترون اسـت. این 
امـر قابلیـت وارد سـاختن گاز مـورد نظـر به سـلول، مهـر و موم 
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نمـودن آن در یـک محفظـه بسـیار کوچـک و جـدا سـاختن آن 
محفظـه از دیگـر قسـمت‌های سـتون TEM را فراهـم مـی‌آورد. 
 ]9 و   8[ میکـرون  در حـدود چنـد  مربوطـه  گاز  طـول مسـیر 
بـوده کـه بسـیار کمتـر از طـول مسـیر گاز در سـلول باز اسـت. 
در نتیجـه قـدرت تفکیک‌پذیـری فوق‌العـاده مطلوب‌تـری بـرای 
بنابرایـن،  می‌آیـد.  به‌دسـت  تـوری  شـبکه  تصاویـر  مشـاهده 
فشـارهای واکنشـی درون سـلول گازی مهـر و مـوم شـده برابـر 
یـا فراتـر از اتمسـفر کامـل حاصل می‌شـود ]8، 10 تـا 12]، در 
عیـن حـال قابلیـت ثبت تصاویـر با قـدرت تفکیک‌پذیـری اتمی 

نیـز حفـظ می‌شـود ]10 تـا 13[.
درصـورت یکپارچه‌سـازی سیسـتم گرمایـش لیـزری ]3[ یا 
قطعـات گرمایشـی بـا جـرم کـم ]14[ درون سـلول گازی مهـر 
بـه  نسـبت  سـریعتری  گرمایـی  واکنش‌هـای  بـه  شـده  مـوم  و 
نگهدارنده‌هـای گرمایشـی اسـتاندارد20 دسـت یافتـه و همچنین 
بنابرایـن،  می‌شـود.  تثبیت/پایـدار  سـریعتر  نیـز  نمونـه  رانـش 
تصویربـرداری  رونـد  و  نظـر  مـورد  واکنـش  فرآینـد  کنتـرل 
مطلوب‌تـر خواهـد بـود. یکـی از مزایـای مهـم رویکـرد سـلول 
گازی مهـر و مـوم شـده ایـن اسـت کـه تنهـا قطعـه کوچکی در 
نـوک نگهدارنـده نمونـه TEM نیـاز به اصلاح دارد، لـذا می‌توان 
بـدون اعمـال هیچ‌گونـه تغییراتـی درون سـتون TEM، از هـر 
نـوع میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری مرسـوم برای دسـتیابی به 
اهـداف مذکـور اسـتفاده نمـود )بـه شـکل )3( مراجعـه شـود(. 
درون  تغییـرات  اعمـال  بـه  نیـازی  روش  ایـن  کـه  آنجایـی  از 
سـتون TEM نداشـته، لـذا هزینـه بررسـی نمونه‌هـا با اسـتفاده 
از سـلول گازی مهـر و مـوم شـده در مقایسـه بـا رویکرد سـلول 

بـاز کاهـش قابـل توجهـی پیـدا می‌کنـد.
دلیـل  بـه  شـده  مـوم  و  مهـر  گازی  سـلول  رویکـرد 
بـرای  مرجـع  روش  به‌عنـوان  فـراوان  مزایـای  از  برخـورداری 
اجـرای آزمایش‌هـای ETEM در شـرایط گازی در نظـر گرفتـه 
می‌شـود. جزئیـات مربـوط بـه تعبیـه سـلول مذکـور و اجـزای 
 )4( شـکل  در  تفصیلـی  به‌طـور   TEM نگهدارنـده  درون  آن 
نمایـش داده شده‌اسـت. تعـداد گروه‌هـای تحقیقاتـی اسـتفاده 
کننـده از ایـن فنـاوری در سرتاسـر دنیـا روز بـه روز در حـال 
افزایـش اسـت. پیشـرفت‌های به وقـوع پیوسـته در فناوری‌های 
سـاخت مـواد صفـر بعـدی ]47[، تـک بعـدی ]48[ و دو بعدی 
]49 تـا 60[ اشـکال مختلفـی از مـواد در مقیـاس نانـو را بـه 
 ETEM بکارگیـری  طریـق  از  آنهـا  بررسـی  کـه  آورده  وجـود 
درجا/بهنـگام بـا رویکـرد سـلول مهـر و مـوم شـده امکان‌پذیـر 
و ضـروری اسـت. از آنجایـی کـه بکارگیـری سـلول‌های گازی 
را   TEM درون  درجا/بهنـگام  مشـاهدات  شـده  مـوم  و  مهـر 
امکان‌پذیـر سـاخته، لـذا ارزیابـی اثـر محـرک خارجـی از نـوع: 
نیـز  نانومـواد  بـر  الکتریکـی  و  مکانیکـی،  مغناطیسـی،  نیـروی 
 TEM انجـام مشـاهدات  از مزایـای  اجـرا اسـت. برخـی  قابـل 
درجا/بهنـگام بـا اسـتفاده از سـلول‌های گازی مهـر و موم شـده 

بـه شـرح ذیـل اسـت ]61[:

و  گاز  جریـان  بـه جهت‌هـای  مربـوط  مفهومـی  نمـای   :)3( شـکل 
تفاوت‌هـای حالـت سـلول بـاز و حالـت سـلول مهـر و مـوم شـده ]45[.

شـکل )4(: بررسـی طراحـی نگهدارنـده حـاوی سـلول گاز محیطی. 
)الـف(: نـوک نگهدارنـده درجا/بهنـگام پیـش از نصـب پنجره‌هـای 
مـورد نظـر )تصویر بالایـی( و پس از نصـب پنجره‌های مذکـور و قرار 

دادن بسـت مـورد نیـاز بـرای مهـر و مـوم کـردن سـلول محیطی21  
از  پنجره‌هـای  و  فاصله‌گـذار  جایگـذاری  )ب(:  پایینـی(.  )تصویـر 
جنـس نیتریـد درون سـلول محیطی. )ج(: سـطح مقطـع نگهدارنده 
دربـر گیرنـده: سـلول محیطی حـاوی نمونـه، لولـه گاز ورودی و لیزر 
متمرکـز شـده به همـراه آینـه مربوطه مسـتقر بالای سـلول محیطی 

مذکـور نمایـش داده شده‌اسـت ]46[.

و  سـاختاری،  شـیمیایی،  تغییـرات  هم‌زمـان  مشـاهده   .1
اسـت؛ امکان‌پذیـر  محیـط  اتمسـفر  در  ریخت‌شناسـی 

2.  هنـگام اعمـال محـرک خارجـی بـر نمونـه، یـک منطقـه 
اتمسـفر محیـط  مـورد نظـر در طـول کل فرآینـد واکنـش در 

قابـل مشـاهده اسـت؛
اتمسـفر  در  واکنش‌هـا  وقـوع  طـول  در  میانـی  مراحـل   .3

هسـتند؛ شناسـایی  قابـل  محیـط 
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و سـینتیک23  ترمودینامیـک22  داده‌هـای  بـه  4. دسترسـی 
مـورد نیـاز برای سـنتز یـا کنتـرل عملکـرد نانومواد در اتمسـفر 

محیـط امکان‌پذیـر اسـت؛
در  مشـخصه‌یابی  و  سـنتز  هم‌زمـان  اجـرای  قابلیـت   .5
اتمسـفر محیـط منجـر بـه صرفه‌جویـی قابـل توجهـی در زمـان 

. می‌شـود
و موضوعـات  در حوزه‌هـا  مـوم شـده  و  مهـر  گازی  سـلول 
تحقیقاتـی مختلفـی بـکار بـرده شـده که برخـی از آنهـا عبارتند 
 10 کاتالیـزوری ]4،  واکنش‌هـای  پویـا  بررسـی  و  از: مشـاهده 
تعامـل   ،]40[ فلـزات  عنصـر  کاهـش  و  اکسیداسـیون   ،]39 و 
میـان فلـزات و گازهـای یونیـزه ]62[، فرآیندهـای هیـدروژن 
دهی/هیـدروژن زدایـی24 ]63[، آزمایش‌هـای زیسـتی ]6 و 9[ 
و غیـره. برخـی از گروه‌هـای تحقیقاتـی بـه تازگی از سـلول‌های 
مهـر و مـوم شـده جدیـد سـاخت خود بـرای نمایش مشـخصات 
مشـاهدات  بـرای  آنهـا  شـده  بهینـه  فنـی  محدودیت‌هـای  و 
TEM درجا/بهنـگام اسـتفاده کرده‌انـد ]3، 11، 12، 64، 65[. 
در ادامـه مقالـه ابتـدا اثـر پرتـو در فرآینـد واکنـش فـاز گازی 
بررسـی و سـپس کاربردهـای فوق‌الذکـر در بخش‌هـای ذیـل به‌ 

تفصیـل شـرح داده شـده‌اند.

    برهم‌کنش پرتو الکترونی با مولکول‌های گاز

در ETEM هنگامـی کـه الکترون‌هـای بـا انـرژی بـالا از نمونه 
عبـور و سـپس در فرآیندهـای واکنـش شـیمیایی فـاز گازی بـا 
مولکول‌هـای گاز برخـورد کنـد، آنـگاه مولکول‌هـای گاز به‌منظـور 
تولیـد گونه‌هـای فعـال در ناحیه نمونـه یونیزه می‌شـوند. گونه‌های 
فعـال مذکـور علاوه‌بـر فرآیندهـا و واکنش‌های شـیمیایی، بر سـیر 
تکاملـی مـواد در طـول واکنش‌هـا نیز تاثیرگـذار هسـتند. به‌عنوان 
مثـال، از طریـق تصویربـرداری در ETEM بـه اثبات رسـیده اسـت 
کـه نانوبلورهـای پلاتینیـوم25 در شـرایط حضـور گاز اکسـیژن و 
اعمـال پرتـو الکترونـی کوچـک می‌شـوند ]66 و 67[. ایـن پدیـده 
بـدون حضـور اکسـیژن و پرتـو الکترونـی بـه وقـوع نمی‌پیونـدد. 
می‌تـوان اینگونـه برداشـت کـرد که رفتـار کاهش یا افزایـش اندازه 
بـه دلیـل برهم‌کنـش گاز اکسـیژن بـا الکتـرون اسـت ]15[ )بـه 

شـکل )5( مراجعـه فرمایید(.
مثـال دیگـری کـه نمایانگـر اثـر پرتـو الکترونـی و گاز مـورد 
فرآینـد  طـول  در   Au/TiO2 سیسـتم  بررسـی  بـوده،  اسـتفاده 
واکنش اکسیداسـیون مونوکسـید کربن26 اسـت. هنگامـی که پرتو 
الکترونـی بـر رابـط Au/TiO2 تابیـده شـود، آنـگاه این رابط/سـطح 
مشـترک حساسـیت بسـیار بالایی نسـبت به گاز اطراف خـود پیدا 
می‌کنـد ]68[. از آنجایـی کـه فرآینـد واکنـش تحـت تاثیـر پرتـو 
الکترونـی و اکسـیژن قـرار داشـته، لـذا دی اکسـید تیتانیـوم27 بـه 
تدریـج نانـوذرات طلا28 را دربر گرفتـه و پوشـینه‌دار می‌کند ]15[ 

)بـه شـکل )6( مراجعـه فرمایید(.

شـکل )5(: )الـف-ه( تصاویـر TEM ثبت شـده بـه روش درجا/
بهنـگام نمایـش دهنـده گذر زمـان در یک ناحیـه از کاتالیـزور مدل 
Pt/Al2O3 هنـگام قـرار گرفتـن در معرض فشـار هـوای mbar 10 و 

دمـای C° 650 .ایـن تصاویر در واقـع مقاطـع nm2 40×40 از تصاویر 
اصلـی TEM بـا محـدوده کامـل برابـر بـا nm2 130×130 هسـتند. 
به‌منظـور درک بهتـر فرآینـد کاهـش و افزایش انـدازه دو نانـوذره با 

دو پیـکان نمایـش داده شده‌اسـت ]66[.

به‌منظـور جلوگیـری از وقوع پراکندگـی شـدید، الکترون‌ها باید 
از کوتاهتریـن مسـیر ممکن میان گاز مورد اسـتفاده عبـور کنند. در 
ETEMهایـی کـه ابیراهـی آنهـا اصلاح شـده، شـکاف قطبـک و در 
نتیجـه فاصلـه میـان نخسـتین جفـت از روزنه‌هـای محـدود کننده 
فشـار تقریبـاً برابر اسـت بـا mm 7 )هانسـن و همـکاران، 2010(29. 
 1000 Pa اگـر مولکول‌هـای گاز موجـود درون حجم مـورد نظـر در
را تا دسـتیابی به چگالی مشـابه جسـمی جامد فشـرده نمـود، آنگاه 
یـک باریکـه جامـد بـه ضخامـت تقریبـی nm 10 حاصـل می‌شـود. 
لازم بـه ذکـر اسـت، پراکندگـی مولکول‌هـای گاز نـه تنهـا درون 
صفحـه هـم مرکزی بـرای نمونه‌های مرسـوم به وقوع پیوسـته، بلکه 
در کل شـکاف قطبـک از جملـه صفحـه کانونـی پشـتی نیـز پدیدار 
می‌شـود. ایـن امـر بدین معنی اسـت کـه تعیین هندسـه پراکندگی 
در رابطـه بـا عدسـی شـیئی و بقیه سیسـتم عدسـی تصویربـرداری 
امکان‌پذیـر نیسـت )بـه شـکل )7( مراجعـه شـود(. بـه دلیـل جذب 
الکترون‌هـای پراکنـده شـده در بـالا و پایین نمونه مورد نظر توسـط 
روزنه‌هـا )یـا خود سـتون( و همچنین مسـیرهای نسـبتاً پیچیده‌ای 
کـه ایـن الکترون‌ها هـم اکنون از آنها پیـروی نموده، افت شـدت در 

تصویربـرداری نهایـی امـری اجتناب‌ناپذیر اسـت ]69[.
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مجـدد  سـازمان‌دهی  مرسـوم  فرآیندهـای  نمایـش   :)6( شـکل 
سـاختاری درون Au/TiO2 در شـرایط اعمال اشـعه الکترونی. )الف(: 
در شـرایط خالء  φ = 3 A cm. پس از تابش پیوسـته پرتو الکترونی 
بـه مـدت 1000 ثانیـه محیط سـطح مشـترک توسـط ماده پشـتیبان 

دربرگرفتـه شـده و یک سـتون30 شـکل می‌گیـرد. )ب( در شـرایط 
φ=100 A cm-2 ، )100( O2. در چنیـن چگالـی جریـان بالایـی به‌طور 

معمـول بـدون شـکل‌گیری سـتون پوشـینه‌ای حـول نانـوذرات طلا 
تشـکیل می‌شـود. )ج( در شـرایط  100CO/air Pa،دvol 1 درصـد، 
φ = 45 A cm-2. پـس از تقریبـاً 100 ثانیـه تابـش پرتـو الکترونـی، 

مـاده پشـتیبان نانوذره طلای نمایـش داده شـده را در برگرفته و یک 
سـتون تشـکیل داده شده‌اسـت. دوز الکتـرون )D( در هـر تصویـر 

ارائـه شده‌اسـت ]68[.

شـکل )7(: اثر پراکندگـی الکترون‌ها درصورت حضـور مولکول‌های 
گاز درون میکروسـکوپ ETEM مجهز به سیسـتم پمپ کنترل اختلاف 
فشـار. )الف(: پراکندگی الکترون‌هـا روی مولکول‌هـای گاز )نمایش داده 
شـده با خطوط نقطه‌چیـن( در اصل میان نخسـتین جفـت از روزنه‌های 
محـدود کننـده فشـار بـه وقـوع پیوسـته کـه به‌طـور معمـول طـول 
کانونـی عدسـی شـیئی را افزایش می‌دهـد. )ب(: شـدت تصویر بهنجار 
شـده )بـدون حضـور نمونـه( در دوربیـن دربـر گیرنـده قطعـات کوپل 

شـده با بـار31 که به‌عنـوان تابعـی از فشـار گاز آرگـون32در سـه ولتاژ 
شـتاب‌دهنده متفـاوت اندازه‌گیـری شده‌اسـت. نقـاط داده درون توابع 

نمایی جایگـذاری شـده‌اند ]69[.

در شـکل )7(، میانگین شدت CCD بهنجار شده پرتو الکترونی 
بـدون حضـور هر گونـه نمونه جامـد در میدان دید به‌عنـوان تابعی 
از فشـار گاز Ar و انـرژی الکتـرون اولیـه نمایـش داده شده‌اسـت. 
همان‌طـور کـه از شـکل می‌تـوان نتیجـه گرفـت، درصـورت اعمال 
فشـار گاز Ar برابـر بـا Pa 1400 هنگام تصویربـرداری با انرژی‌های 
الکتـرون KeV 300 و KeV 80 بـه ترتیـب نصـف و 95 درصـد از 
شـدت مذکـور افـت پیـدا می‌کنـد. منحنی افت شـدت مـورد نظر 
درون شـکل )7-ب( نمایـش داده شـده و می‌تـوان بـا تابـع نمایـی 

ذیـل آن را تخمین زد:

)1(

در این رابطه:
)x( نماینـده فاصلـه مورد نظـر از قطبک بالایـی )تعیین کننده 

آغـاز منطقـه فشـار بـالا( اسـت؛ )λ( نیـز نشـان دهنـده میانگیـن 
پویـش آزاد بـوده کـه به‌صـورت ذیل محاسـبه می‌شـود:

)2(

در این رابطه:
)P( نماینده فشار و )T( نیز نشانگر دما است.

در شـرایط موجـود درون ETEM مذکـور، می‌تـوان فـاز گازی 
را به‌عنـوان گاز ایـده‌آل در نظـر گرفـت. نمودارهـای افـت شـدت 
بـرای گونه‌هـای مختلـف گازها در شـرایط اعمال ولتاژهای شـتاب 
دهنـده متفـاوت بـا اسـتفاده از معادله‌هـای بـالا ترسـیم شـده‌اند. 
سـطح مقاطـع و میانگیـن طـول پویـش آزاد نیـز در جـدول )2( 
بررسـی جـدول  از  نهایـت،  در  ارائـه شده‌اسـت.  به‌طـور خلاصـه 
فـوق و نمودارهـا ایـن نتیجـه حاصل می‌شـود که اعمـال ولتاژهای 
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شـده  بیشـتر  افـت  بـه حصـول  منجـر  پایین‌تـر  دهنـده  شـتاب 
و همچنیـن اسـتفاده از گونه‌هـای گاز سـنگین‌تر نیـز در سـطح 
می‌سـازد  پدیـدار  را  زیـادی  بسـیار  پراکندگـی  مربوطـه  مقاطـع 
)هانسـن و همـکاران، 2010(. به‌منظـور درک بهتـر فرآینـد توزیع 
وابسـته  پراکنـده شـده، آزمون‌هـای پـراش  الکترون‌هـای  انـرژی 
بـه انـرژی متعـددی به‌صـورت درجا/بهنـگام در حضـور گاز مـورد 
نظـر انجـام شـد. به‌منظـور افکنـش الکترون‌هـای پراکنـده شـده 
در بـالا و پاییـن صفحـه هـم مرکـز روی صفحـه شـیئی سیسـتم 
عدسـی تصویربـرداری، عدسـی شـیئی مـورد نظـر خامـوش شـده 
و میکروسـکوپ مربوطـه در حالـت لورنتـس33 عملیـات خـود را 
انجـام می‌دهـد. در ایـن صـورت بهتـر اسـت هندسـه پراکندگـی 
میـان قطبک‌هـا به‌عنـوان پراکندگـی الکتـرون - گاز تعریف شـده 
کـه خـارج از میـدان عدسـی‌های مغناطیسـی بـه وقـوع می‌پیوندد 
)برخلاف TEMهـای مرسـوم کـه عدسـی شـیئی در آنهـا روشـن 
اسـت(. زاویـه بـرش در حالـت لورنتـس ETEM بـا دومیـن جفت 
از روزنه‌هـای محـدود کننـده فشـار تعییـن شـده و تنهـا اندکـی 
به‌عنـوان تابعـی از موقعیت مرکزی پراکندگـی در طول محدوده‌ای 
کـه بیشـترین فرآینـد پراکندگـی الکتـرون - گاز میـان نخسـتین 
جفـت از روزنه‌هـای محـدود کننده فشـار بـه وقوع پیوسـته، تغییر 

می‌کنـد )بـه شـکل )8( مراجعـه شـود(.
 1100 Pa بـا فشـار  Ar در شـکل )8-ب(، هنـگام اعمـال گاز
طیف‌هـای افت انـرژی در زاویه‌هـای پراکندگی مختلـف نمایش داده 
شده‌اسـت. طیف‌هـای مذکـور از میانگین‌گیـری منطقـی الگوهـای 
پـراش زاویـه پاییـن بدسـت آمـده به‌عنـوان تابعـی از افت انـرژی )در 
شـرایط بکارگیری عرض شـکاف انتخاب کننده انرژی eV 0/3 و ولتاژ 
شـتاب دهنـده برابـر بـا kV 300( اسـتخراج شـده‌اند. قلـه حداکثری 
افـت صفـر در نمـودار مـورد نظـر بهنجار شده‌اسـت. نسـبت بین قله 
الکترون‌هـای پراکنـده شـده به‌صـورت غیرالاسـتیک  حداکثـری و 

متناسـب بـا زاویـه پراکندگـی، کاهش پیـدا می‌کند. ایـن امر عجیب 
نیسـت، زیـرا افـت صفـر شـامل هـر دو الکترون‌هـای پراکنـده شـده 
به‌صـورت الاسـتیک و غیرالاسـتیک اسـت. از آنجایـی کـه میانگیـن 

جدول )2(: سطح مقاطع و میانگین طول پویش آزاد فرآیند برهم‌کنش میان الکترون‌های سریع و 
مولکول‌های گاز به‌دست آمده از اندازه‌گیری‌های برازش افت شدت در میکروسکوپ الکترونی عبوری ]69[.

گاز/ولتاژ σ[m2] λ )500 Pa( ]10-3m[

 80kV, H2 1/8 × 10-22 45/9

 80kV, He 9/7 × 10-23 85/5

 80kV, N2 8/9 × 10-22 9/3

 80kV, O2 9/1 × 10-22 9/1

 80kV, Ar 1/3 × 10-21 6/6

 200kV, N2 4/1 × 10-22 20/2

 200kV, O2 4/1 × 10-22 20/1

 200kV, Ar 6/0 × 10-22 13/8

 300kV, N2 3/2 × 10-22 26/2

 300kV, O2 3/0 × 10-22 27/7

 300kV, Ar 4/5 × 10-22 18/5

شـکل )8(: پـراش وابسـته بـه انـرژی مولکول‌هـای گاز. )الـف(: طرح 
کلـی پـراش در حالـت لورنتـس هنگامـی که عدسـی شـیئی خاموش 
اسـت. زاویـه بـرش بـا اسـتفاده از دومین جفـت از روزنه‌هـای محدود 
کننـده فشـار تعییـن و بـا نقطـه چیـن نمایـش داده شده‌اسـت. با در 
نظـر گرفتن الگوی پـراش حاصل شـده، فرآیند پراکندگی بـالا و پایین 
صفحـه نمونـه )ارتفاع هـم مرکز( به نسـبت خـوب تعیین شده‌اسـت. 
)ب(: ناحیـه افـت پایین طیف‌هـای افت انـرژی گاز Ar به‌عنـوان تابعی 
از زاویـه پراکندگـی اندازه‌گیـری شـده در حالـت لورنتـس. طیف‌ها با 
توجـه بـه قلـه حداکثـری افـت صفـر بهنجـار شـده‌اند. )ج(: ظرفیت 
EELS گاز Ar به‌عنـوان تابعـی از زاویـه پراکندگـی. طیف‌هـا با توجه 

بـه ویژگـی مـورد نظـر در eV 12 بهنجار شـده‌اند ]69[.
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پویـش آزاد به‌طـور قابل توجهـی بزرگتر از ناحیه فشـار بالا بـوده، لذا 
می‌تـوان پراکندگـی چندگانـه روی مولکول‌هـای گاز را نادیده گرفت 
)بـه جـدول )2( مراجعـه شـود(. در شـکل )8-ج(، ناحیه فشـار پایین 
گاز Ar ترسـیم شده‌اسـت. طیف‌هـای مورد نظر به‌منظـور همترازی با 
ویژگـی مربوطـه در eV 12 دوبـاره مقیاس‌گذاری شـده‌اند. همان‌طور 
که در شـکل فوق مشـاهده می‌شـود، ریزسـاختار به زاویـه پراکندگی 
وابسـته بـوده که هنگام بررسـی به‌عنـوان مثال، پلاسـمون نمونه‌های 
جامد در حضور گاز منتخب به دلیل همگشـت34  شـدن طیف گازی 
روی طیـف فـاز جامـد در نظـر گرفتـن آن الزامـی اسـت. کروتزیـر و 
چنـا35 )2011( اثبـات کردنـد کـه درصـورت اسـتفاده مخلوطـی از 
گازها درون ETEM، سـیگنال تلفات هسـته بدسـت آمده با اسـتفاده 
از طیف‌سـنجی افـت انـرژی الکتـرون )EELS( مطلوب‌تریـن ابـزار 
بـرای تعییـن کمیـت ترکیـب گاز موجـود در مجـاورت نمونه اسـت. 
اخیـراً کروتزیـر )2011( اثبـات نمود کـه اندازه‌گیـری واکنش‌پذیری 
کاتالیزورهـا بـا اسـتفاده از EELS امکان‌پذیر بـوده و در نتیجه به‌طور 
مسـتقیم اطلاعـات سـاختاری اسـتخراج شـده از تصویربـرداری را به 
فعالیـت کاتالیزورهـا پیونـد داده اسـت. بـا توجـه بـه مثال‌هـای فوق، 
اهمیت بکارگیری سـلول گازی مهر و موم شـده درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری ETEM به‌منظـور بررسـی نمونه‌هـا در شـرایط 
محیطـی و حتـی در شـرایط گازهـا و دماهـای متغیـر در حوزه‌هـای 

مختلف مشـهود اسـت ]69[.

  یونیزاسیون مولکول‌های گاز

چگالـی جریـان پرتـو الکترونـی درون TEM بـالا بـوده و قـادر 
اسـت به‌طـور نامطلـوب در نمونـه هنـگام تصویربـرداری تغییراتـی 
ایجـاد کنـد. به‌طـور کلـی، دو نوع آسـیب مربـوط به پرتـو الکترونی 
در TEM مـورد بررسـی قـرار می‌گیرنـد: آسـیب ضربـه خوردگـی36 
و پرتوکافـت37. آسـیب نخسـت از طریـق جابجایـی اتم‌هـا در نمونه 
بـه دلیـل انتقـال تکانـه از الکترون‌های اولیـه به اتم‌هـای موجود در 
نمونـه مـورد اسـتفاده بـه وقـوع می‌پیوندد. به‌طـور معمـول می‌توان 
بـا کاهـش انـرژی پرتـو الکترونی اثر این آسـیب را به حداقل رسـاند 
)اگرتـون38 و همکاران )2010(؛ اسـمیت و لاتـزی39 )2001(( ]69[. 
پرتوکافـت توسـط الکترون‌هـای سـریع اصلاح کننـده پیوندهـای 
شـیمیایی موجـود درون نمونـه بـه وقـوع می‌پیونـدد. ایـن آسـیب 
هنـگام بکارگیـری انرژی‌هـای پایین‌تـر پرتـو الکترونـی قابـل توجه‌ 
اسـت زیـرا در چنیـن شـرایطی، سـطح مقطـع برهم‌کنـش بزرگتـر 
اسـت. برهم‌کنـش میـان الکترون‌هـا و مولکول‌هـای گاز منجـر بـه 
وقـوع فرآینـد یونیزاسـیون شـده و در نهایـت، واکنش‌پذیـری آنهـا 
را افزایـش می‌دهـد. بـه عبـارت دیگـر، علاوه‌بـر اثـرات مرسـوم پرتو 
الکترونـی مشـاهده شـده در خلاء بـالا، گازهـای ورودی بـه ناحیـه 
نمونـه نیـز درصـورت یونیـزه شـدن بـا پرتـو الکترونـی واکنش‌گـر 
تابعـی  به‌عنـوان   ETEM آزمون‌هـای  انجـام  بنابرایـن،  می‌شـوند. 
از چگالـی جریـان پرتـو به‌منظـور بررسـی اثـرات مولکول‌هـای گاز 
یونیـزه شـده روی نمونـه مـورد نظـر از اهمیـت بسـزایی برخـوردار 

اسـت. ترکیـب پرتـو الکترونـی و مولکول‌هـای گاز را می‌تـوان بـه‌ 
تفصیـل در مقالـه وان دراپ40 )2011( بررسـی کـرد. به‌عنوان مثال 
در اینجـا بـرای درک هـر چـه بهتـر توضیحـات فـوق، رفتـار ذرات 
بخـار اکسـید منیزیـم41 پوشـیده شـده بـا نانـوذرات Au در حضـور 
بخـار آب درون میکروسـکوپ الکترونی عبوری درجا/بهنگام بررسـی 
می‌شـود. ذرات بخار MgO حاصل شـده از طریق احتـراق نوار فلزی 
 منیزیـم42 بـه شـکل مکعب‌های تقریباً کاملی ظاهر شـد که سـطوح
}MgO }100 را آشـکار می‌سـازند. نانـوذرات Au روی مکعب‌هـای 
مذکـور کندوپـاش شـده43 و همیـن امر منجـر به حصـول نانوذرات 
Au همبافته‌گـرا44 بـا اندازه 2 تـا 6 نانومتری می‌شـود. ذرات خالص 
بخار MgO در شرایط تابش الکترون و حضور آب، هیدروکسیل‌دار45  
 MgO می‌شـود. پرتـو الکترونی سـطوح کامـل} 100{ مکعب‌هـای
را کـه در برابـر فرآینـد هیدروکسیلاسـیون46 مقـاوم بـوده اصلاح 
می‌کنـد. گونه‌هـای متعـدد MgO )نظیـر: +Mg و +)MgO(( به دلیل 
انتقـال انـرژی از الکترون‌هـای اولیـه و ثانویه روی سـطح مکعب‌های 
مذکـور متحـرک بوده و منجر به ایجاد پلـه47 و پیچ خوردگی48 روی 
سـطوح }MgO }100 می‌شـود. در شـکل )9(، یافته‌های مربوط به 
اثـر دوز الکتـرون و فشـار بخـار آب در مجاورت نمونـه مذکور به‌طور 
خلاصـه ارائـه شده‌اسـت. تمـام آزمون‌های مـورد نظر در دمـای اتاق 
انجـام شـده‌اند. پـس از گذشـت 30 دقیقه ایـن تصاویـر از فیلم‌های 
 )10-5 Pa( تهیه شـده اسـتخراج شـد. درصورت اعمال فشـار پاییـن
و نـرخ پایین دوز الکتـرون A/nm2 15-10 تحرک‌پذیری سـطح مورد 
نظر به نسـبت کم اسـت. در میکروسـکوپ الکترونی عبوری مرسـوم 

بـه  مربـوط  عبـوری  الکترونـی  میکروسـکوپ  تصاویـر   :)9( شـکل 
مکعب‌هـای بخـار اکسـید منیزیـم. تصاویـر ثابت نمایـش داده شـده از 
ویدیوهـای میکروسـکوپ ETEM بـا ولتـاژ kV 300 بدسـت آمده‌اند. 
نمونـه Au/MgO در هـر آزمـون به مـدت تقریبی 30 دقیقـه در معرض 
 )10-14 A/nm2 15-10 و A/nm2( نرخ‌های مختلفـی از دوزهـای الکتـرون
و همچنیـن فشـارهای متفـاوت )Pa  5-10 و Pa 4-10( قـرار می‌گیرد. خط 

مرجـع مقیـاس برابر بـا nm 5 اسـت ]69[.
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بـا خلاء بـالا )بـا بکارگیـری تله سـرد به‌منظور کمینه‌سـازی فشـار 

بخـار آب( فشـار پایه سـتون تقریبـاً برابر با Pa  5-10 اسـت.
درصـورت افزایـش دوز الکتـرون یـا فشـار بـا اعمال بخـار آب، 
تحرک‌پذیـری گونه‌هـای MgO روی سـطح مـورد نظر نیـز افزایش 
یافتـه و منجـر بـه شـکل‌گیری پیـچ خوردگـی و پلـه می‌شـود. 
درصـورت افزایـش یافتـن فشـار بخـار آب، گونه‌هـای پخش شـده 
Au/ بـه تدریج در سـطح مشـترک MgO مـورد نظـر روی سـطوح
MgO انباشـته می‌شـوند ]15[. وجـود نرخ دوز الکترون به نسـبت 
بالا )A/nm2 14-10( و فشـار برابر با Pa 4-10 منجر به رشـد ستون‌ها 
از مکعب‌هـای موجـود کاتالیز شـده توسـط نانوذرات Au می‌شـود. 
حتـی فشـار جزئـی بخـار آب )Pa 5-10( نیز اثری قابـل توجه روی 
تحرک‌پذیـری گونـه سـطح در سیسـتم Au/MgO خواهد داشـت. 
سـطح مشـترک Au/MgO به‌عنـوان نقطـه جمـع‌آوری )بـه دلیـل 
ذرات فلـزی دارای بـار منفـی( در نظـر گرفتـه شـده کـه در آن 
گونه‌هـای MgO بـا تحـرک بـالا بـه تلـه افتـاده و درون سـتون‌ها 
فرآینـد تبلـور مجـدد بـرای آنهـا اتفـاق می‌افتـد. حضـور گونه‌های 
آب در محیـط پیرامـون مـورد نظـر بـر فرآینـد انتقال بار/شـارژ در 
سیسـتم مذکـور تاثیرگـذار بـوده و نمـای کلـی انـرژی را تغییـر 
می‌دهـد. تغییـر در رفتـار سیسـتم مذکـور در حضـور بخـار آب در 
شـرایط تابـش پرتـو الکترونی بررسـی انـرژی و رادیکال‌های اضافی 
حاصـل شـده از اعمـال گازهـای مختلف )حتـی در دمای اتـاق( را 
الزامـی می‌سـازد ]69[. آسـتانه‌های ایـن نـوع اثـرات القـاء شـده 
توسـط رابطـه پرتو - گاز به شـدت به سیسـتم مواد مورد اسـتفاده 
وابسـته بـوده و بایـد در هـر مـورد به‌صـورت اصولی بررسـی شـود. 
بررسـی تفصیلـی مـوارد ذکر شـده در قالـب این مقالـه نمی‌گنجد.

  مزایـا و محدودیت‌هـای سـلول‌های گازی مهـر و 
 ETEM مـوم شـده قـرار گرفتـه درون میکروسـکوپ

درجا/بهنـگام

پـس از معرفـی سـلول گازی مهـر و موم شـده به‌عنـوان گزینه 
برتـر و ذکـر مزایـا و کاربردهـای آن، هـم اکنـون به‌منظـور فراهـم 
آوردن دیدگاهـی جامـع بـرای کاربران ایـن حوزه بـه محدودیت‌ها 
حـوزه  دانشـمندان  و  محققـان  می‌شـود.  پرداختـه  آنهـا  علـل  و 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری از دیربـاز بـا چالش‌هایـی روبـرو 
بوده‌انـد. آنهـا بایـد به‌منظـور دسـتیابی بـه نتیجـه دقیـق و صحیح 
چالش‌هـای مربوطـه را برطـرف می‌کردنـد. در قسـمت ذیل برخی 

از مهمتریـن چالش‌هـا معرفـی شـده‌اند:
 قـدرت تفکیک‌پذیـری مکانـی و زمانـی بـالا ترکیـب شـده 

روی بسـتری یکسـان؛
 اصلاح پدیده رانش خودکار؛

 اندازه‌گیری دما در محدوده ریزمقیاس49؛
 دسـتیابی هم‌زمـان بـه الگـوی پـراش ناحیـه منتخب/میدان 

تاریک/میـدان روشـن ) BF/DF/SAEDP (؛
مشـخصات  اندازه‌گیـری  بـرای  ترکیبـی  نگهدارنده‌هـای   

دمـا  از  تابعـی  به‌عنـوان  منظـم  آرایـش  بـا  بلورهایـی  مکانیکـی 
.]70[ )الکتریکی/مغناطیسـی(  بایاسـینگ  و  )گرمایشـی( 

بـه دلیـل تاثیر پرتـو الکترونـی و داده‌هـای ضعیف نمونه‌بـرداری 
کـه منجـر به حصـول آماری بـا کیفیت پاییـن شـد، محدودیت‌هایی 
در زمینـه مشـخصه‌یابی TEM درجا/بهنـگام وجـود دارد. در ضمن، از 
آنجایـی کـه نمونه‌هـای مناسـب بـرای مشـاهده درون TEM معمولاً 
دارای ضخامتـی در حـوزه نانومتـر بـوده لـذا نمی‌تـوان نتایـج آنهـا را 
نماینـده سـازوکار واکنشـی مـواد حجیـم در نظـر گرفـت. همچنین، 
احتمـال داشـته که شـرایط واکنشـی نظیـر: دما و فشـار تولید شـده 
درون ETEM درجا/بهنـگام مشـابه شـرایط دنیـای واقعـی نباشـد. به 
همیـن دلیـل، تاییـد صحـت عوامـل ترمودینامیـک و سـینتیک بـا 
روش‌هایی همچون: پراکنش اشـعه ایکس50 تحلیل توزین حرارتی51، 
طیف‌سـنجی رامـان52 و غیـره از اهمیـت بسـزایی برخـوردار اسـت. 
گذشـته از این، سـاختار و ترکیب شیمیایی واکنشـگرها و محصولات 
قرار گرفته در شـرایط واکنشـی یکسـان با شـرایط اعمال شـده درون 
TEM نیـز بایـد روی نمونه‌هـای حجیـم آزمایش شـود ]71[. لازم به 
ذکر اسـت، دنبـال نمودن و پیگیری هر یک از واکنش‌های شـیمیایی 
بـه وقـوع پیوسـته بـا اسـتفاده از روش‌هـای مرتبـط بـا TEM درجا/

بهنـگام امکان‌پذیـر نیسـت. برخـی از عوامـل محـدود کننـده قابلیت 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری محیطی درجـا/ بهنـگام عبارتند از:

1. اثـرات پرتـو الکترونـی: اطلاع داشـتن از ایـن امـر کـه پرتو 
الکترونـی قـادر به القاء یا تغییر سـازوکار واکنشـی بـوده از اهمیت 
بالایـی برخـوردار اسـت. بنابرایـن، مشـاهدات بایـد بـا حضـور پرتو 
الکترونـی و بـدون حضـور تشعشـعات آن انجـام شـوند. همچنیـن 
بایـد مشـاهدات انجـام شـده بـا روش درجا/بهنـگام را بـا نتایـج 
حاصـل شـده از آزمون‌هـای غیـر درجا53 نیز مقایسـه نمـود ]71[.
2. گازهای خورنده/فرسـاینده: آزمون‌های واکنشـی دربرگیرنده 
گازهـای خورنده/فرسـاینده‌ای نظیـر: اکسـید نیتـروژن54، اکسـید 
کلـر58،  )فلوئـور57،  هالوژن‌هـا  هیـدروژن56،  سـولفید  سـولفور55، 
بـرم59، به‌عنـوان واکنشـگر یـا محصول( مـواد مورد اسـتفاده درون 
نگهدارنـده و سـتون TEM را خـورده و فرسـایش می‌دهـد ]71[.

نگهدارنده‌هـای  حاضـر  حـال  در  ترمودینامیـک:  شـرایط   .3
گرمایشـی و همچنیـن پیکربنـدی میکروسـکوپ‌ها عامـل محـدود 
کننـده میزان فشـار و دمای قابـل اعمال بر نمونه‌ها هسـتند ]71[.

4. سـینتیک واکنـش: نرخ‌هـای واکنـش قابـل رؤیـت بـه رسـانه 
ثبـت داده‌هـا بسـتگی دارند. بنابراین، هر واکنشـی که سـریعتر از نرخ 
ثبـت داده‌هـا رخ دهـد را نمی‌تـوان رؤیـت نمـود. در حال حاضـر، این 
محدودیـت برای تصویربـرداری و روش60EDS  بـه ترتیب تقریباً برابر 
اسـت بـا s 1/30 ≈ و s 20 ≈. البتـه اخیـراً برخـی از روش‌هـا بـرای 
بـه حداقـل رسـاندن ایـن محدودیـت ارائـه شـده‌اند. به‌عنـوان مثال، 
 spectra/s بـا قابلیـت ثبـت افـت انـرژی برابر بـا  GIF 61دوربین‌هـای
100 تولیـد شـده‌اند، امـا هنـوز داده‌هـای بلادرنـگ و زمـان واقعـی 
به‌منظـور تاییـد انعطاف‌پذیـری آنهـا به‌منظـور حصـول داده‌ای بـا 
نسـبت خوب سـیگنال به نویز برای نانوذرات در دسـت نیسـت ]71[.
5. ظهـور اعوجـاج در تصاویر بـه دلیل تداخـل الکترون‌ها با دو 

غشـای محافظ سـلول گازی مهر و وموم شـده ]69[.
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در این مقاله، موضوع بررسی نمونه‌ها با استفاده از میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی در حضور گازها و دماهای مختلف 
شرح داده شده‌است. در کل دو روش برای انجام آزمایش‌ها در حضور گازهای مختلف درون میکروسکوپ الکترونی عبوری وجود 
دارد. یک روش مبتنی بر نگهدارنده حاوی سلول گازی مهر و موم شده استو روش دیگر نیز از طرح سیستم پمپ کنترل اختلاف 
فشار استفاده می‌کند. هر کدام از این روش‌ها، مزایا و معایبی داشته که در متن اصلی مقاله به تفصیل بررسی شده‌اند. مطابق با 
توضیحات ارائه شده در این مقاله، روش سلول گازی مهر و موم شده نسبت به روش دیگر دارای مزایای بیشتری بوده و به همین 
دلیل از محبوبیت بیشتری میان کاربران و محققان فعال در این حوزه برخوردار است. با این وجود هنوز محدودیت‌هایی در این 
زمینه وجود دارد. اما لازم به ذکر است، پیشرفت‌های بسیار زیادی از زمان پیشگامانی نظیر: هاشیموتو و نایکی62 )1968( و بیکر 
و هریس63 )1972( تا کنون در زمینه میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/بهنگام به وقوع پیوسته است ]69[. با در نظر 
گرفتن پیشرفت‌های اخیر در زمینه سخت‌افزار )به‌عنوان مثال: اصلاح ابیراهی( و ظهور روش‌هایی برای تسهیل و شفاف‌سازی 
آزمایش‌های انجام گرفته با ETEM، می‌توان اینگونه بیان کرد که در حال نزدیک شدن به دوره‌ای هستیم که با استفاده از 

روش‌های درجا/بهنگام قادر به دستیابی به اطلاعات ساختاری منحصربفردی در محدوده زیرنانومتر می‌باشیم.
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Over the last decades, conventional transmission electron microscope (CTEM) operating un-
der ultra-high vacuum condition is considered essential equipment in the fields like: research, 
medicine, industrial, etc. although in recent years in order to obtain practical information, re-
searchers have been looking for a solution to observe specimens in a real world conditions 
(namely: in gaseous and fluidic environments). For this reason, In-situ Environmental Trans-
mission Electron Microscope (In-situ ETEM) is created to achieve the main goal that is viewing 
various samples in gas or liquid-controlled environment. In this article, ETEM with capability of 
providing different gas-controlled setups for specimens has been comprehensively discussed. In 
this kind of microscope, volume around the sample will be filled with gases so that the pressure 
of the volume is kept higher than that of the TEM column. Therefor ETEM column vacuum will be 
kept at a constant level and the parts inside it will continue to work under ultra-high vacuum con-
ditions as before. Currently there are two commercial solutions available to observe samples un-
der gaseous environment inside In-situ ETEM, namely differential pumping approach and sealed 
gas cell. As we will discuss later in this article the sealed gas cell method has various advantages 
over the latter approach, such as: a much thinner gas path length, a better resolution, a higher 
pressure limit, much more rapid thermal response, more rapid stabilization of specimen drift, and 
a much lower cost, etc.
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