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معرفی اصول عملکرد میکروسکوپ الکترونی 
عبوری محیطی درجا / بهنگام مجهز به سلول مایع

از  یکـی  درجا/بهنـگام  محیطـی  عبـوری  الکترونـی  میکروسـکوپ  بـا  مایـع  محیـط  درون  نمونه‌هـا  از  تصویربـرداری 
نیازمندی‌هـای محققـان و دانشـمندان فعـال در حوزه‌هـای مختلـف آکادمیـک و صنعتـی بـه شـمار مـی‌رود. در گذشـته، 
نمونه‌هـا به‌منظـور بررسـی بـا میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری رایـج2 بایـد عـاری از هر گونـه مایعـات بوده و پس از خشـک 
شـدن کامـل، درون دسـتگاه قـرار می‌گرفتنـد. ایـن امـر علاوه‌بـر دگرگـون نمـودن احتمالـی سـاختار دقیـق نمونه‌هـا در 
سـطح نانومتـر، فرصـت بررسـی برخـی نمونه‌هایـی کـه در شـرایط عـادی درون محیـط طبیعـی )به‌خصـوص محیـط مایـع( 
قـرار داشـته را نیـز از کاربـر سـلب می‌نمـود. همچنیـن، محققـان از دیربـاز رویـای بررسـی درجا/بهنـگام نمونه‌هـا هم‌زمـان 
را نیـز داشـته‌اند. بـا توجـه بـه مـوارد فـوق، میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری محیطـی درجا/بهنـگام مجهـز بـه سـلول مایع3  
بـرای مشـاهده و تصویربـرداری از نمونه‌هـا تمـام نیازمندی‌هـای مذکـور را بـرآورده سـاخته، بدیـن معنی که کاربـران قادرند 
نمونه‌هـا را در محیـط مایـع به‌صـورت درجا/بهنـگام بررسـی نماینـد. در این مقالـه سـاختار و کاربردهای میکروسـکوپ مورد 

نظـر بـه طـور تفصیلـی شـرح داده خواهد شـد.

چکیده

سلول مایع، میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/بهنگام 
مجهز به سلول مایع، نگهدارنده نمونه.

واژه‌های کلیدی
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مشـاهده و تصویربـرداری از فرآیندهـای فـاز مایـع در مقیاس نانومتـر اطلاعات ارزشـمندی را در زمینه درک بهتـر و عمیق‌تر م
فرآیندهـای اساسـی در حـوزه فیزیـک، شـیمی و زیست‌شناسـی فراهـم مـی‌آورد. از زمـان ظهور میکروسـکوپ الکترونـی عبوری 
مجهـز بـه سـلول مایـع یعنـی تقریبـاً 30 سـال پیش، محققـان قـادر بودنـد پدیده‌هایی نظیر سـنتز نانومواد، سـلول‌های زیسـتی 
زنـده، شـکل‌گیری سـطح مشـترک الکترولیت/جامـد باتـری و خوردگـی موضعـی را بـا قـدرت تفکیک‌پذیـری مکانـی و زمانـی 
بی‌نظیـری مشـاهده نماینـد. میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/بهنگام مجهز به سـلول مایع در مقایسـه با میکروسـکوپ‌های 
الکترونـی عبـوری مرسـوم )CTEM( و دیگـر روش‌هـا، قابلیـت مشـاهده فرآیندهـا را بـرای تصویربـرداری ارائه می‌دهـد. به‌عنوان 
مثـال، قـرار دادن نمونه‌هـای زیسـتی بـدون طی کـردن فرآیندهـای آماده‌سـازی مرسـوم درون CTEM به دلیل وجـود خلاء بالا 
در مـدت چنـد ثانیـه منجـر بـه تخریـب کامـل آنها می‌شـود. حتـی درصـورت به‌کارگیـری میکروسـکوپ الکترونی عبـوری کرایو 
بـرای تصویربـرداری ایمـن و تعییـن سـاختار نمونه‌هـا، بـه دلیل عدم حضـور نمونه‌هـا درون محیط طبیعـی خود بـه احتمال زیاد 
مـواردی همچـون تخریـب جزئـی سـاختار نمونـه و ایجـاد آرتیفکـت در طـول اجـرای فرآینـد انجمـاد به وقـوع خواهد پیوسـت. 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام مجهـز بـه سـلول مایـع علاوه‌بـر فراهـم آوردن محیـط مایـع بـرای نمونه‌هـا درون 
خالء بـالای TEM، قابلیـت مشـاهده درجا/بهنـگام فرآیندهـای بـه وقـوع پیوسـته را نیـز ارائـه می‌دهـد. بـه همیـن دلیـل، ایـن 
میکروسـکوپ بـه روش محبوبـی بـرای مشـاهده واکنش‌هـای در مقیـاس نانومتر مبدل شده‌اسـت. در مقایسـه با دیگـر روش‌های 
درجا/بهنـگام نظیـر میکروسـکوپ نیـروی اتمـی4، میکروسـکوپ تونلـی روبشـی5 و روش‌های مختلف اشـعه ایکس، میکروسـکوپ 
مذکـور علاوه‌بـر ارائـه قـدرت تفکیک‌پذیـری زمانـی و مکانـی بـالا، قابلیت مشـاهده مسـتقیم وقـوع هر گونـه تغییـرات در توزیع 
سـاختاری، ریخت‌شناسـی یـا عنصـری را نیـز به‌صـورت زنـده در مقیـاس نانومتـر فراهـم مـی‌آورد )شـکل‌های )1 و 2((. وجـود 
روش تصویربـرداری درجا/بهنـگام از واکنش‌هـای فـاز مایـع درون TEM منجـر می‌شـود محققـان بـه جزئیات بسـیار کاربردی در 
حوزه‌هـای تحقیقاتـی وسـیعی )از حـوزه الکتروشـیمی گرفتـه تـا حـوزه زیست‌شناسـی سـلولی( کـه پیـش از ایـن حصـول آنهـا 

امکان‌پذیـر نبـود، دسـت پیدا کننـد ]1[.

شکل )1(: رفتار نانوذرات کروی طلا به همراه نانولوله‌های طلا درون محیط آب ]2[.

شـکل )2(: رفتـار نانـوذرات الکتروکاتالیسـتPtCu 6  متصل به غشـاء سـیلیکون نیترید7  درون محیـط الکترولیت 
اسـید پرکلریـک8  0/1 به‌صـورت درجا/بهنـگام در سـلول مایع مهر و موم شـده میکروسـکوپ الکترونی عبـوری ]3[.
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پیکربندی‌های مختلف TEM برای تصویربرداری 
از نمونه‌های مایع  

میکروسـکوپ  سـاختار  جامـع  بررسـی  و  معرفـی  از  پیـش 
مایـع، شـرح  بـه سـلول  عبـوری درجا/بهنـگام مجهـز  الکترونـی 
بـرای   TEM موجـود  پیکربندی‌هـای  دیگـر  از  مختصـری 
تصویربـرداری از نمونه‌هـای مایـع ارائـه می‌شـود. پرتـو الکتـرون با 
انـرژی بالا در میکروسـکوپ الکترونـی عبوری از نمونـه نازک عبور 
داده می‌شـود کـه در اثـر ایـن امـر، مقـداری از پرتـوی موردنظـر 
به‌صـورت الاسـتیک و غیرالاسـتیک پراکنده می‌شـود. پرتو حاصل 
را می‌تـوان از طریـق روش‌هـای مختلف نظیر تعبیه آشکارسـازهای 
میـدان تاریـک حلقـوی زاویـه بـالا9 به‌منظور دسـتیابی بـه تصاویر 
حسـاس بـه عدد اتمـی یـا اندازه‌گیـری افـت انـرژی الکترون‌هایی 
بـا پراکندگـی غیرالاسـتیک بـرای دسـتیابی بـه طیـف مشـخصه 
)طیف‌سـنجی افـت انـرژی الکترون10( جمـع‌آوری و تحلیـل نمود. 
بـرای ایـن روش دو نیازمنـدی ضـروری بایـد مهیـا باشـد. ابتـدا، 
سـتون TEM به‌منظـور بـه حداقـل رسـاندن پراکندگـی نامطلوب 
 )10-5 Pa الکتـرون و آلایـش نمونه باید شـرایط خلاء بالا )حداقـل
را حفـظ نمایـد. ثانیـاً، ضخامـت نمونه‌هـا بـرای تصویربـرداری در 
مقیـاس نانومتـر بایـد بـه انـدازه کافـی نـازک )در حـد چنـد صـد 
نانومتـر( باشـد. همان‌طور که مشـاهده می‌شـود، ایـن نیازمندی‌ها 
بـرای تصویربـرداری از نمونه‌هـای فـاز مایـع چالش برانگیز اسـت، 
زیـرا بیشـتر مایعات در شـرایط خلاء بالا به سـرعت تبخیر شـده و 
همچنیـن دسـتکاری مایع بـرای حصـول ضخامتی به انـدازه کافی 
نـازک، امری بسـیار دشـوار اسـت. البتـه روش‌های متعـددی برای 
غلبـه بر ایـن چالش‌ها وجـود دارد )روش‌های اصلـی تصویربرداری 
از نمونه‌هـای مایـع درون TEM در شـکل )3( نمایـش داده و بـا 
یکدیگر مقایسـه شـده‌اند(. سـاده‌ترین روش، اسـتفاده از مایعاتی با 
فشـار بخار پایین اسـت، زیـرا این نوع مایعـات دارای قابلیت تحمل 

شـرایط خالء بالا هسـتند.

از ایـن نـوع مایعات نیز همانند نمونه‌هـای جامد از طریق تعبیه 
 TEM روی گریـد اسـتاندارد مخصـوص نمونه و قرار گرفتـن درون
تصویربـرداری می‌شـود )شـکل )3-الـف((. اسـتفاده از حفره‌هایـی 
در انـدازه میکرومتـر برای فرآیند ترشـوندگی12 نیـز ضامن حصول 
ضخامـت ایـده‌آل قطرات مایع یونـی مورد نظر بـرای تصویربرداری 
اسـت. لازم بـه ذکر اسـت، روش‌هـای پیچیده‌تـری نیز بـرای انجام 
از جنـس  نمونه‌هایـی  بـر  بایاسـینگ  درجا/بهنـگام  آزمایش‌هـای 

مایـع یونـی طراحی شـده‌اند.
مشـاهده  )3-ب(  شـکل  در  کـه  همان‌طـور  مثـال،  به‌عنـوان 
می‌کنیـد بـا اسـتفاده از الکترولیـت مایـع یونـی که رسـانایی یونی 
میـان دو الکتـرود موجـود را فراهـم آورده می‌تـوان یـک باتـری 
را  آن  درجا/بهنـگام  به‌صـورت   TEM درون  و  ایجـاد  مینیاتـوری 
راه‌انـدازی نمـود. درصـورت اعمـال پتانسـیل الکتریکـی بـه باتری 
مـورد نظـر فرآیندهـای شـارژ/تخلیه، هماننـد باتری‌هـا در دنیـای 
واقعـی اجـرا شـده و هم‌زمـان می‌تـوان به‌صـورت درجا/بهنـگام از 
 TEM تغییـرات بـه وقـوع پیوسـته درون الکترودهـا بـا اسـتفاده از
دارای تجهیـزات مـورد نیـاز تصویربـرداری کـرد. به‌منظـور حصول 
تصاویـری بـا کیفیـت بـالا، درون TEM جنـس الکترود بـکار رفته 
از نـوع نانوسـیم انتخـاب شده‌اسـت. بـرای ایـن عملیـات بـه یـک 
نگهدارنـده نمونـه ویـژه بـا قابلیـت اعمال پتانسـیل الکتریکـی نیاز 
بـوده تـا بتـوان از بیـرون فرآینـد بایاس را انجـام داد. البتـه در این 
روش تنهـا می‌تـوان از مایعاتـی با فشـار بخـار پایین اسـتفاده نمود 
کـه به‌عنـوان یـک عیـب محسـوب می‌شـود. بیشـتر مایعـات قادر 
بـه تحمل شـرایط خالء بـالا درون TEM نبوده و در بیشـتر مواقع 
بـه دلیـل تغییـر اساسـی و بنیادین واکنش مـورد انتظـار نمی‌توان 
مایعـات دارای فشـار بخار پاییـن را جایگزین آنها نمـود. برای غلبه 
بـر ایـن چالـش، رویکردهـای دیگـری ارائـه شـده‌اند که بـدون در 
نظـر گرفتـن فشـار بخـار مایعـات از آنهـا تصویربـرداری می‌کننـد. 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری مجهـز بـه سـلول محیطی بـاز یا 
به‌طـور خلاصـه میکروسـکوپ الکترونـی محیطی13 محفظـه نمونه 
را بـا اسـتفاده از سیسـتم پمـپ کنتـرل اختلاف فشـار در فشـاری 
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شـکل )3(: مقایسـه روش‌هـا و پیکربندی‌هـای مختلـف 
فیلـم/ )الـف(:  مایـع.  فـاز   TEM تصویربـرداری  بـرای 
حفره‌هـای  درون  گرفتـه  قـرار  یونـی  مایـع  لایه‌هـای 
میکرومتری حاصل شـده از کشـش سـطحی مناسب برای 
تصویربـرداری TEM ]4[. )ب(: نمایـی از طراحـی یـک 
باتـری مینیاتـوری بـا الکترولیـت مبتنـی بر مایـع یونی 
بـرای تصویربرداری درون TEM ]5[. )ج(: نمایی از سـتون 
TEM مجهـز بـه سیسـتم پمپ کنتـرل اختلاف فشـار با 
سـه مرحله مختلـف پمپـاژ )لوله‌هـای هر مرحلـه با رنگ 
متفـاوت در شـکل نمایش داده شـده‌اند( که دسـتیابی به 
محفظـه نمونه بـا فشـار بـالا را امکان‌پذیر می‌سـازد ]6[. 
 TEM  د(: تصویـری از قسـمت نـوک نگهدارنـده نمونـه(
فـاز مایـع درجا/بهنـگام ]7[. )ه(: نمایـی از سـلول مایـع 
تولیـد شـده از دو تراشـه سیلیکون/سـیلیکون نیتریـد 
]8[. )و(: تراشـه سـیلیکونی بـا الکترودهـای تعبیه شـده 
در ابعاد میکـرون ]9[. )ز(: تصویر میکروسـکوپ الکترونی 
روبشـی11 بـا بزرگنمایـی بـالا از محدوده مسـتطیل قرمز 
 .TEM رنگ شـکل. )و( و )ح(: نمایی از سـلول مایـع برای

نمونـه میـان دو ورق گرافنـی محصـور شده‌اسـت ]10[.
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مـی‌دارد.  نگـه  میکروسـکوپ  قسـمت‌های  بقیـه  از  بالاتـر  نسـبتاً 
پیش‌تـر، محققـان از این روش به‌طور گسـترده بـرای تصویربرداری 
از نمونه‌ها درون میکروسـکوپ الکترونی روبشـی )SEM( اسـتفاده 
می‌کردنـد. ETEM یـک میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری خـاص 
اسـت کـه بـا اسـتفاده از یـک سـری از پمپ‌هـا و روزنه‌هـا به‌طـور 
تدریجـی فشـار درون سـتون را تغییـر می‌دهد )شـکل )3-ج((. در 
محفظـه نگهـداری نمونه این نوع میکروسـکوپ‌ها فشـار را می‌توان 
تـا 2000Pa بـالا بـرد. البتـه بـه دلیـل محدودیت‌هـای سیسـتم 
پمـپ کنتـرل اختلاف فشـار، فشـارهای جوی به‌طـور مطلوب قابل 
دسترسـی نیسـتند )بدیـن معنـی کـه بیشـتر مایعات دارای فشـار 
بخـار بـالا تبخیر می‌شـوند(. بـه همین دلیـل در چنین سیسـتمی 
ایزوپروپانـول14، دی  از حلال‌هایـی نظیـر  بـه سـادگی  نمی‌تـوان 
متیـل کربنـات15، دی کلرومتـان16 یا حتـی آب اسـتفاده نمود. در 
ایـن حالـت، هـر گونه نمک حـل شـده درون حلال‌های مـورد نظر 

بـه دلیـل تبخیـر سـریع آنها رسـوب خواهـد کرد.
ایـن نـوع میکروسـکوپ بیشـتر بـرای آزمایش‌هـای فـاز گازی 
بـالا نداشـته  و نمونه‌هـای زیسـتی کـه نیـازی بـه حفـظ فشـار 
کاربـرد دارد. یـک رویکـرد دیگـر، سـلول محیطی مهر و موم شـده 
نـام دارد. در ایـن روش برخالف رویکـرد سـلول محیطـی بـاز بـا 
سیسـتم پمـپ کنتـرل اختالف فشـار، فشـار در ایـن سـلول بـا 
محصـور سـاختن حجمـی از نمونه درون غشـاهای محافـظ کنترل 
می‌شـود. در ایـن صـورت می‌توان نمونه را در فشـار بسـیار بالاتری 
نسـبت بـه دیگـر روش‌هـا بررسـی کـرد. پرتـو الکترونـی بـه درون 
پنجره‌های مسـتحکم و شـفاف عبـور دهنده الکترون کـه در پایین 
و بـالای سـلول نمونـه محصور شـده‌اند اسـتقرار یافته، نفـوذ نموده 
و عملیـات تصویربـرداری انجـام می‌شـود. ایـن سـلول مهـر و مـوم 
شـده درون نگهدارنـده نمونـه TEM قرار می‌گیرد، بـه همین دلیل 
بـا سـاختار TEMهـای مرسـوم سـازگاری دارد )مقایسـه سـاختار 
داخلـی دو رویکـرد سـلول محیطـی مهـر و مـوم شـده و سیسـتم 
پمـپ کنتـرل اختلاف فشـار در شـکل )4( ارائه شده‌اسـت(. از این 
سـلول محیطـی مهـر و موم شـده می‌توان بـرای تصویربـرداری فاز 
گازی و فـاز مایـع اسـتفاده نمـود. درصـورت بکارگیـری بـرای فـاز 

مایـع، بـه سـادگی »سـلول مایـع« نامیده می‌شـود.
یـک سـلول مایـع به‌طـور معمـول تنهـا چنـد صـد نانومتـر 
ضخامـت داشـته و توسـط دو غشـاء شـفاف عبـور دهنـده الکترون 
نـازک امـا مسـتحکم محصـور شده‌اسـت. همان‌طـور که در شـکل 
)3-د( و )3-ز( مشـاهده می‌نماییـد، پـر کاربردترین و محبوب‌ترین 
سـلول مایـع موجـود بـر پایـه ریزتراشـه‌های سـیلیکونی طراحـی 
شده‌اسـت. در ایـن سـلول می‌تـوان لایـه‌ای نـازک از نمونـه فـاز 
مایـع در حـد چنـد ده نانومتـر تـا میکرومتر را بـا اسـتفاده از مواد 
فاصله‌گـذار و واشـرهای حلقـه‌ای میـان دو ریزتراشـه محصور کرد. 
آمـورف17   نیتریـد  سـیلیکون  از  نـازک  لایـه‌ای  مرسـوم،  به‌طـور 
به‌عنـوان پنجـره غشـاء بـکار برده شـده کـه پرتـو الکترونـی به آن 
نفـوذ کـرده و عملیـات تصویربـرداری انجـام می‌شـود. به‌منظـور 
درک هـر چـه بهتـر سـاختار این نـوع سـلول‌های مایع، شـکل )5( 

در قسـمت ذیـل ارائـه شده‌اسـت.

شـکل)4(: پیکربندی‌های موجود برای میکروسـکوپ الکترونی عبـوری به‌منظور 
بررسـی نمونـه درون محیـط مایـع. )الـف(: تصویربـرداری TEM بـا اسـتفاده از 
محفظـه محیـط بـاز دربر گیرنـده مایـع و بخـار. در ایـن پیکربنـدی، روزنه‌های 
اختالف فشـار وظیفه جداسـازی خالء TEM از فشـار بـالای حول نمونـه را بر 
عهـده دارنـد. )ب(: تصویربـرداری TEM از نانوذرات درون محفظـه کاملاً محصور 

پر شـده از مایـع مورد نظـر با قابلیـت عبـور دادن الکترون‌هـا ]11[.

شـکل )5(: نمـای داخلی از سیسـتم سـلول مایع نصـب شـده روی نگهدارنده 
TEM به‌منظـور تصویربـرداری از نمونه‌هـا درون محیـط مایـع. )الـف(: نمایش 

محفظـه ریزسـیال )مـدل پوسـایدن18( نگهدارنـده نمونـه تشـکیل شـده از 
واشـر حلقـه‌ای، تراشـه‌های بالایـی و پایینـی و درپـوش فوقانی فلزی مسـتقر 
شـده توسـط 3 پیـچ برنجـی. )ب(:ابتدا واشـر حلقـه‌ای درون نگهدارنـده قرار 
گرفتـه]1[، سـپس تراشـه پایینـی کـه توسـط نمونه مایـع خیس شـده]2-3[ 
مسـتقر می‌شـود. در این لحظه تراشـه بالایی روی کل تجهیزات ذکر شـده قرار 
داده می‌شـود ]4[ و در پایـان نیز کل تجهیـزات مورد نظر با اسـتفاده از درپوش 
فوقانـی فلـزی پیـش از ورود به سیسـتم خالء TEM مهـر و موم می‌شـود]5[. 
)ج(: تراشـه پایینی شـامل آرایه‌ای از چاهک‌هایی به انـدازه )400x400 µm( بوده 
کـه دارای قابلیـت عبور الکترون هسـتند.  )د(: نمایی از سـطح مقطع سیسـتم 
 )10x10 µm( مذکـور قرار گرفته در مسـیر پرتو الکترونـی. چاهک‌های یکپارچـه
 حـک شـده درون تراشـه‌ها منجـر بـه فراهـم آمـدن ضخامـت مایع بـه اندازه 

µm 150 می‌شود ]12[.
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سـلول‌های مایـع ذکـر شـده قـادر هسـتند تقریبـاً همـه نـوع 
مایـع را بـدون در نظـر گرفتـن فشـار بخـار آنهـا محصـور نماینـد. 
البتـه فناوری ریزسـاخت اجـازه افـزودن قابلیت‌های دیگـری نظیر 
جـاری نمـودن مایـع، کنتـرل دما )گرمایـش و سـرمایش( و اعمال 
بایـاس الکتریکـی بـا اسـتفاده از الکترودهـای اسـتاندارد را نیـز به 
ایـن سـلول فراهم مـی‌آورد. یکـی از گونه‌هـای متعدد سـلول مایع 
»سـلول مایـع گرافنـی« نـام داشـته کـه از سـال 2012 بـه بعـد 
مـورد اسـتفاده قـرار گرفته اسـت. با اسـتناد به نتایـج آزمایش‌های 
مختلـف می‌تـوان اینگونـه بیـان کـرد کـه اسـتفاده از گرافـن یـا 
از  بـرای حفاظـت   3 nm بـا ضخامـت  لایه‌هـای کربنـی آمـورف 
نمونه‌هـای حسـاس همچـون سـلول‌های زیسـتی و بلورهـای مایع 
در برابـر شـرایط خالء فوق‌العـاده بـالا درون TEM بسـیار موثـر 
واقـع می‌شـود. سـلول مایـع گرافنـی در مقایسـه بـا سـلول مایـع 
مبتنـی بـر ریزتراشـه بـه دلیـل وجـود پراکندگـی کمتـر از پنجره 
و همچنیـن دسـتیابی بـه ضخامـت نازک‌تـری از مایـع بـکار رفته، 
معمـولاً قـدرت تفکیک‌پذیری بهتـری را ارائه می‌کنـد. لازم به ذکر 
اسـت، این نوع سـلول مایـع به نگهدارنـده نمونه ویژه گـران قیمت 
نیـز نیازمنـد نیسـت؛ البته ایـن روش دارای محدودیت‌هایی اسـت. 
نخسـت، بـه دلیل دشـواری کار بـا گرافـن، محصور سـاختن نمونه 
مایـع در میـان آن بایـد بـا دقـت فوق‌العـاده بالایـی انجـام پذیـرد. 
دوم، در مقایسـه بـا سـلول مایـع مبتنـی بـر ریزتراشـه که قـادر به 
ارائـه ظرفیـت نانولیتـر به‌منظـور اعمـال نمونـه بـوده، مقـدار مجاز 
نمونـه کـه درون سـلول مایـع گرافنی می‌تـوان محصور شـود تنها 
کمتـر از 0/01 پیکولیتـر اسـت. سـوم، برخلاف سـلول مایع مبتنی 
بـر ریزتراشـه، فنـاوری ریزسـاخت در ایـن نـوع از سـلول‌های مایع 
قابل اسـتفاده نیسـت. به عبـارت دیگـر، قابلیت‌هایـی نظیر گردش 
مایـع یـا اعمـال بایاسـینگ الکتریکـی در سـلول مایـع گرافنـی در 
دسـترس نیسـت. بررسـی فرآیندهـای پویـا درصـورت عـدم وجود 
قابلیـت گـردش مایـع و همچنیـن حجم کـم مایع میان غشـاهای 
گرافنـی بسـیار دشـوار خواهـد بود. بـه همیـن دلیل تمرکـز اصلی 
ایـن مقالـه بـه سـمت سـلول مایـع مبتنـی بـر ریزتراشـه معطوف 

.]1[ شده‌اسـت 

طراحی و ساخت سلول‌های مایع  

بیشـتر مایعات از جمله آب و دیگر حلال‌های آلی دارای فشـار 
بخـار بـالا بـوده، بنابرایـن با شـرایط خلاء بـالا درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری ناسـازگار هسـتند. بـه همیـن منظـور محققـان 
بـرای جداسـازی آب یـا دیگـر مایعـات دربرگیرنـده فشـار بخـار 
بـالا از محیـط خالء مذکـور، اسـتفاده از سـلول مایـع مهـر و موم 
شـده را پیشـنهاد می‌کننـد. در ایـن سـلول، پنجـره تصویربـرداری 
عالوه بـر اینکـه بـرای عبـور دادن پرتـو الکترونـی به انـدازه کافی 
نـازک انتخـاب شـده، در عیـن حـال بایـد قـدرت مناسـبی بـرای 
حفـظ شـرایط خلاء TEM را نیز داشـته باشـد. ایـن نیازمندی‌های 
اصلـی و ایـده بکارگیـری سـلول دربرگیرنـده پنجره محصور شـده 

از همـان روزهـای نخسـتین ابداع میکروسـکوپ الکترونـی عبوری 
مـورد بررسـی قـرار گرفتـه بودنـد. چند دهـه میان اولیـن تلاش‌ها 
بـرای تصویربـرداری از نمونه‌هـای خیـس بـا اسـتفاده از فویل‌های 
آلومینیومـی سـاندویچ شـده نـازک تا زمان اسـتفاده از سـلول‌های 
مایـع کنونـی از جنـس SiNx/Si )شـکل‌های )6-الـف( و )6-ج(( و 
سـلول‌های مایـع گرافنـی )شـکل )6-د(( وقفـه وجـود دارد که در 
طـول این مدت، اسـتاندارد پروتکل TEM مربوط بـه تصویربرداری 
از نمونه‌هـای خشـک به‌صـورت بـرون جا/دگرجـا19 توسـط فرآیند 
توقـف متنـاوب اعمـال می‌شـد. البتـه فرآیندهـای پویای مـواد در 

طـول واکنش‌هـا را نمی‌تـوان بـا چنیـن روشـی به دسـت آورد.

شـکل )6(: انـواع مختلـف سـلول‌های مایـع گـزارش شـده در طـول سـال‌های 
اخیـر. )الـف(: سـلول مایـع مسـتقل دربرگیرنـده پنجـره غشـاء فوق نـازک از 
جنـس SiNx. ایـن نـوع سـلول قابلیـت تعبیـه شـدن درون نگهدارنـده نمونه 
اسـتاندارد میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری را داراسـت ]13[. )ب(: سـلول مایع 
الکتروشـیمیایی اولیـه به همراه الکترودهای الگوسـازی شـده تعبیه شـده درون 
آن ]14[. )ج(: سـلول مایـع بـا قابلیـت جریان مایعات میـان دو تراشـه مورد نظر 

]15[. )د(: سـلول مایـع گرافنـی ]16[.

در سـال 2003، ویلیامسـون20 و همـکاران ]14[ به کارگیری 
موفقیت‌آمیز ویفرهای21 سـیلیکونی دارای پنجره‌ای با غشـاء عبور 
دهنـده الکتـرون از جنس نیترید سـیلیکون را گـزارش کردند. در 
آن طـرح، الکترودهـای طال روی تراشـه پایینـی لایه‌نشـانی شـد 
و پـس از قـرار دادن یـک فاصله‌گذار شیشـه‌ای در وسـط، تراشـه 
پایینی به تراشـه بالایی چسـبانده شـده بود. در واقع، یک سـلول 
آزمایش‌هـای  بـرای  بـود.  شـده  حاصـل  الکتروشـیمیایی  مایـع 
بایاسـینگ الکتریکـی محفظه‌هـای دیگـری نیـز به‌منظـور اعمـال 
الکترولیت‌هـای مایـع بـه طـرح اولیـه ایـن سـلول افـزوده شـدند 
مـس  خوشـه‌های  الکتروشـیمیایی  لایه‌نشـانی  )6-ب((.  )شـکل 
روی الکتـرود طال بـه روش درجا/بهنـگام بررسـی شـد. بـه دلیل 
اینکـه پرتـو الکترونـی بایـد از لایـه‌ای ضخیـم )تشـکیل شـده از 
 ،100 nm دو غشـای نیتریـد سـیلیکونی هـر کـدام بـه ضخامـت
یـک الکتـرود طال بـه ضخامـت nm 50 و لایـه مایع بـا ضخامتی 
برابـر بـا 1µm( عبـور نمایـد، لذا قـدرت تفکیک‌پذیـری محدودی 
قابل دسـتیابی اسـت. ژنـگ22 و همـکاران ]13[ در سـال 2009، 
بـرای بررسـی فرآیند رشـد نانوبلـور کلوئیدی درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری از سـلول‌های مایـع مسـتقل جدیـد اسـتفاده 
نمـوده و بـه قـدرت تفکیک‌پذیـری nm 1 دسـت پیـدا کردنـد. 
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در طراحـی ایـن نـوع از سـلول‌ها بـرای پنجره از غشـاهای بسـیار 
نازک‌تـر 25nm( SiNx( اسـتفاده شـده و همچنیـن بـا اسـتفاده 
از لایـه فلـزی چسـبناک از جنـس ایندیـم به‌عنـوان فاصله‌گـذار 
 100nm میـان تراشـه‌های بالایی و پایینی دسترسـی بـه ضخامت
بـرای لایـه مایـع نیـز امکان‌پذیـر شده‌اسـت. آنهـا بـرای اطمینان 
از مقـاوم بـودن غشـاء نـازک در برابـر شـرایط خالء، بـه جـای 
انـدازه پنجـره پیشـین )100x100µm( از یـک پنجره مسـتطیلی 
شـکل بسـیار کوچک‌تر به انـدازه تقریبی 50µm اسـتفاده کردند. 
ظهـور چنیـن سـلول‌های مایـع بـا نیترید سـیلیکون بسـیار نازک 
قابلیـت بررسـی مسـیرها و جهـت رشـد تـک نانـوذره پلاتینیوم و 
تشـخیص سـازواره‌های رشـد منحصـر بفـرد نانـوذرات کلوئیـدی 
از طریـق اتصـال یـا بهـم آمیختگـی تکپـار را فراهم آورده اسـت. 
بسـیاری از محققـان در حـوزه شـیمی کلوئیـدی موفـق شـدند با 
اسـتفاده از ایـن نـوع سـلول‌ها بـه آسـانی آزمایش‌هـای خـود را 
در زمینـه بررسـی رشـد نانـوذرات انجـام دهنـد. درصـورت تعبیه 
لوله‌گـذاری خارجـی و یـک پمـپ سـرنگی تزریقـی می‌تـوان بـه 
امـکان جاری سـاختن مایعـات میان دو غشـای نیترید سـیلیکون 
نیـز دسـت پیـدا کـرد. دی جانـگ23 و همـکاران در سـال 2009 
بـا اسـتفاده از قابلیـت جـاری شـدن مایعـات در سـلول مایع مهر 
و مـوم شـده از سـلول‌های زیسـتی کامـل درون مایعـات معیـن 
یافتـن  جریـان  قابلیـت  )6-ج((.  )شـکل  نمودنـد  تصویربـرداری 
قصـد  کـه  بـود  ارزشـمند  محققانـی  بـرای  به‌خصـوص  مایعـات 
بررسـی واکنش‌هـای آنـی حاصـل از مخلـوط کـردن حلال‌هـای 
مختلـف را داشـته یـا خواسـتار تزریـق عامل واکنشـگر بـه درون 
مایعـی دیگـر هسـتند. البتـه هنـوز چالش‌هـای زیـادی را بایـد 
در ایـن زمینـه برطـرف کـرد، برخـی از آنهـا عبارتنـد از رانـش 
نمونـه بـه دلیـل جریـان مایـع، پارگـی غشـاء و آلایـش احتمالی. 
در بسـیاری از مـوارد، محیـط مایـع سـاکن نظیـر محیـط موجود 
درون سـلول مایـع مسـتقل در طـول تصویربـرداری بایـد فراهـم 
به‌منظـور  گرافنـی  مایـع  سـلول   ،2012 سـال  در  شـود.  آورده 
رشـد  فرآینـد  از  بـالا  تفکیک‌پذیـری  قابلیـت  بـا  تصویربـرداری 
نانوبلـور پلاتینیـوم مـورد اسـتفاده قـرار گرفت. برای سـاخت این 
نـوع سـلول، قطـرات کوچکـی از مایعـات مختلـف بیـن دو ورق 
گرافنـی محصـور می‌شـود. از آنجایـی کـه گرافـن بسـیار نـازک 
لـذا درصـورت  نفـوذ نمی‌کننـد،  نیـز درون آن  بـوده و مایعـات 
تفکیک‌پذیـری  قـدرت  گرافنـی  مایـع  سـلول  بـا  تصویربـرداری 
از  مایـع  سـلول‌های  البتـه  می‌شـود.  حاصـل  بالایـی  فوق‌العـاده 
جنـس نیتریـد سـیلیکون در مقایسـه با سـلول‌های مایـع گرافنی 
بـه دلایلـی نظیـر اسـتحکام مکانیکـی بالاتـر، خنثی بودن نسـبی 
و کنتراسـت پاییـن تصویربـرداری هنـوز از محبوبیـت بیشـتری 
جنـس از  مایـع  سـلول  مزیـت  مهمتریـن  هسـتند.   برخـوردار 

SiNx/Si، فراهم آوردن بسـتری عالی بـرای انجام اندازه‌گیری‌های 
کاربـردی در آزمایش‌هایـی تحـت بایـاس الکتریکـی، گرمایـش و 
سـرمایش اسـت. با این وجود، سـلول‌های مایع نیترید سـیلیکونی 
نیـز دارای مسـائلی بـوده که بایـد برطرف شـوند. به‌عنـوان مثال، 
اختالف فشـار در طـول غشـاها بـه سـمت بیـرون خمیـده شـده 

بسـیاری  تلاش‌هـای  شـود.  ضخیم‌تـر  مایـع  لایـه  نهایـت  در  و 
در زمینـه اندازه‌گیـری دقیـق ضخامـت پنجـره تصویربـرداری و 
بـه حداقـل رسـاندن پدیـده خمیدگـی غشـاء مـورد نظـر انجـام 
پذیرفتـه اسـت. به‌منظـور اندازه‌گیـری ضخامـت پنجـره مذکور از 
روش طیف‌سـنجی افـت انـرژی الکترون )EELS( اسـتفاده شـد و 
براسـاس نتایـج حاصـل شـده می‌تـوان اینگونـه برداشـت کرد که 
ضخامـت مایـع در اثـر وقـوع پدیـده خمیدگـی غشـاء )درصورت 
برابـر  سـه   )SiNx غشـاء  جنـس  از   50x50µm پنجـره  وجـود 
می‌شـود. راهکارهـای موجـود بـرای بـه حداقـل رسـاندن پدیـده 

خمیدگـی عبارتنـد از:
1. نـازک نمـودن بخش‌هـای کوچکی درون یک غشـاء ضخیم‌تر 

برای ایجاد پنجـره طرح‌دار؛
2. کاهش کل اندازه پنجره مربوطه از جنس غشاء مورد نظر.

به‌طـور کلـی، در عمـل، محلول مایع درون سـلول مذکـور قرار 
گرفتـه و سـپس این سـلول نیـز درون نگهدارنـده نمونه اسـتاندارد 
TEM یـا جایـگاه مایـع تجـاری تعبیـه می‌شـود. پیش از اسـتقرار 
نهایـی درون میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری، سـلول مایـع از نظر 
نشـتی بررسـی می‌شـود. در آزمایش‌هـای مربوط به بررسـی رشـد 
تحریـک  منبـع  به‌عنـوان  الکترونـی  پرتـو  از  می‌تـوان  نانـوذرات 
واکنـش اسـتفاده کرد. البته هنگام بررسـی فرآیند الکتروشـیمیایی 
یـا تصویربـرداری از دیگـر نمونه‌هـای مایـع، اثـرات پرتـو الکترونی 
از  مطلوبـی  درک  بـه  دسـتیابی  کل،  در  شـود.  کنتـرل  بایـد 
واکنش‌هـای پرتـو الکترونی-مـاده و همچنین بکارگیری و آشـنایی 
کامـل بـا روش‌هـای تصویربـرداری دوز پاییـن بـرای آزمایش‌هـای 
مربـوط بـه بررسـی واکنش‌هـای دنیـای واقعی و بلادرنـگ ضروری 
اسـت. پیـش از پرداختـن بـه بخـش بعـدی، شـکل )7( به‌منظـور 
مقایسـه تاثیـر بسـیار مطلـوب بکارگیـری سـلول مایع مهـر و موم 
شـده بـر حـذف مراحـل آماده‌سـازی نمونه‌هـا )از جملـه ثبـوت با 
مـواد شـیمیایی، انجمـاد، رنگ‌آمیـزی بـا مـواد شـیمیایی و فلزات 

سـنگین و آب‌گیـری( ارائـه شده‌اسـت ]17[.

شـکل )7(: مقایسـه دو روش؛ )الـف(: بـه کارگیـری مرحلـه آماده‌سـازی نمونـه 
درون میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری مرسـوم و )ب(: حذف مرحلـه مذکور در 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری محیطـی درجا/بهنـگام مجهز به سـلول مایع 

مهـر و موم شـده ]18[.

چالش‌ها و پیشرفت‌های احتمالی در آینده 	
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چالش‌های اصلی در حوزه سلول مایع TEM عبارتند از: 
 قدرت تفکیک‌پذیری؛
 آسیب پرتو الکترونی؛

 نماگری/معرف‌گرایی24 کلی؛
  اثر محصورکنندگی سـلول مایع TEM بر رسـوب ناشـی از 

اشـباع. فوق  محلول‌های 
در قسـمت ذیـل هر یـک از چالش‌ها و پیشـرفت‌های احتمالی 

در آینـده به‌طور خلاصه شـرح داده می‌شـوند:

 قدرت تفکیک‌پذیری:
قـدرت تفکیک‌پذیـری بـه نسـبت پاییـن سـلول مایـع به‌صـورت 
عمـده به دلیـل پراکندگی الکتـرون از پنجره نیترید سـیلیکون25و 
لایـه مایـع مـورد نظر اسـت. بـا اسـتفاده از این سـلول می‌تـوان از 
نمونه‌هـای مایـع بـا ضخامـت چنـد میکرومتـر نیـز تصویربـرداری 
نمـود، امـا قـدرت تفکیک‌پذیـری بـه شـدت کاهـش می‌یابـد. دی 
جانـگ و همـکاران ]19[ بـا انجـام بررسـی‌های کمـی بـه خوبـی 
را  مایـع  لایـه  و ضخامـت  تفکیک‌پذیـری  قـدرت  میـان  ارتبـاط 
نمایـش داده‌انـد. اعمـال بیـش از انـدازه مایـع بـه احتمـال زیـاد 
منجـر بـه وقـوع پدیـده خمیدگـی غشـاء مـورد نظـر و در نهایـت 
کاهـش قـدرت تفکیک‌پذیری می‌شـود. از طریـق افزایش ضخامت 
غشـاء می‌تـوان تـا حـد زیـادی از وقوع پدیـده خمیدگی بـه بیرون 
جلوگیـری کـرده و همچنیـن اسـتحکام پنجره را نیـز تقویت نمود، 
امـا ایـن افزایـش در ضخامـت منجر بـه پراکندگی بیشـتر الکترون 
و در نتیجـه کاهـش قـدرت تفکیک‌پذیـری می‌شـود. روش دیگـر 
انـدازه  بـا  بکارگیـری سـتون‌هایی  ایـن چالـش،  بـر  غلبـه  بـرای 
میکرومتـر بـرای اتصـال پنجـره بالایـی و پایینی به یکدیگر اسـت. 
درصـورت اسـتفاده از ایـن روش، تراشـه بالایـی و پایینـی بایـد 
به‌صـورت یـک تکـه در کارخانـه تولید شـود و همین امـر منجر به 
افزایـش قیمـت و همچنیـن بـالا رفتن احتمـال شکسـتن این نوع 
سـلول‌ها می‌شـود. یکـی از محبوب‌تریـن و سـاده‌ترین روش‌هـای 
کاهـش احتمال وقوع پدیـده خمیدگی، کاهـش دادن اندازه پنجره 
مورد اسـتفاده اسـت. یکـی از روش‌های مناسـب تقلیـل پراکندگی 
الکتـرون پنجـره مربوطـه، اسـتفاده کردن از مـواد جایگزیـن برای 
غشـاء اسـت. به‌عنوان مثـال، سـلول‌های دربرگیرنده غشـاء گرافنی 
در مقایسـه بـا سـلول‌هایی از جنـس SiN قـدرت تفکیک‌پذیـری 
بـه مراتـب بهتـری را ارائـه می‌دهنـد. اخیـراً نیـز بـا موفقیـت از 
دی‌سـولفید مولیبـدن26 برای سـاخت غشـاء سـلول مایع اسـتفاده 
و قـدرت تفکیک‌پذیـری بسـیار مطلوبـی به‌منظـور بررسـی رشـد 
اسـت،  ذکـر  بـه  لازم  شده‌اسـت.  حاصـل  پلاتینیـوم27  نانـوذرات 
ایـن غشـاها تنهـا قـادر بـه محصـور سـاختن مقـدار بسـیار کمـی 
از نمونـه بـوده و بـرای کاربردهایـی نظیـر بایاسـینگ الکتریکـی و 
جریـان مایـع مناسـب نیسـتند. درصـورت اسـتفاده از روش‌هـای 
مکمـل همانند میکروسـکوپ نیروی اتمی )AFM( و میکروسـکوپ 

نیـروی کششـی28 می‌تـوان بـه اطلاعـات بیشـتر و حتـی قـدرت 
تفکیک‌پذیـری بهتـری دسـت یافـت ]1[.

 آسیب پرتو الکترونی:
ایـن احتمـال وجـود دارد کـه پرتـو الکترونـی در طـول فرآیند 
تصویربـرداری درون سـلول مایـع منجر به وقوع بسـیاری آرتیفکت 
شـود. در ایـن بخـش براسـاس تحقیقـات انجـام پذیرفتـه توسـط 
اگرتـون29 و همـکاران ]20[ و مطابـق بـا جـدول )1( منشـاء ایـن 
آرتیفکت‌هـا کـه معمولاً به پنج دسـته تقسـیم شـده مورد بررسـی 

قـرار می‌گیـرد.

جـدول )1(: انـواع مختلـف آسـیب‌های پرتـو الکترونـی و تاثیر آنها بر سـلول 
مایـع TEM )خطـوط نقطه چیـن نماینده تاثیر به نسـبت ناچیز هسـتند( ]1[.

پراکندگی الاسـتیک و غیرالاسـتیک، هر دو منجر به آسـیب پرتو 
الکترونـی می‌شـوند. پراکندگـی الاسـتیک از تعامل پرتـو الکترونی با 
هسـته اتـم حاصـل می‌شـود. در ایـن پراکندگـی هیـچ نـوع تغییری 
در انـرژی الکتـرون پراکنـده شـده بـه وقـوع نمی‌پیونـدد. در مقابـل، 
پراکندگـی غیرالاسـتیک در اثـر برخـورد پرتـو الکترونـی بـا پوسـته 
الکترونـی اتم‌هـا حاصـل و منجـر بـه وقوع افـت انرژی و دسـتیابی به 
الکترون‌هـای ثانویه، انتشـار اشـعه ایکـس و غیره می‌شـود. پراکنش و 
جابجایی اتمی نوعی از آسـیب پرتو الکترونی محسـوب شده که در اثر 
پراکندگـی الکترون الاسـتیک با انرژی و زاویه بـالا به وقوع می‌پیوندد 
)ایـن نوع آسـیب منجـر به جابجایی هسـته اتم بـه موقعیت‌های بین 
نشـینی یـا پراکنـش اتم‌هـای سـطحی بـه دور از نمونـه می‌شـود(. از 
آنجایـی کـه سـلول مایـع TEM اصـولاً دربرگیرنـده نمونه‌هـای مایع 
بوده، لذا این نوع آسـیب در مقایسـه با دیگر آسـیب از اهمیت زیادی 
برخـوردار نیسـتند )مگـر احتمـالاً در زمـان تصویربـرداری از فرآینـد 
شـکل‌گیری بلـور درون مایـع(. بـرای کاهـش میـزان این نوع آسـیب 
می‌تـوان از انـرژی پرتـو الکترونی یـا دوز الکترون پایین‌تری اسـتفاده 
کـرد. شـارژ الکترواسـتاتیک توسـط هر دو نـوع پراکندگی الاسـتیک 
و غیرالاسـتیک تولیـد شـده، البته پراکندگـی غیرالاسـتیک به دلیل 
تولیـد الکترون‌هـای ثانویـه اثـر غالب را دارد. شـارژ درون سـلول مایع 
روی غشـاهای عایـق کننـده SiN جمـع می‌شـود. وضعیـت ایـن نوع 
شـارژ سـطحی با افزایـش دوز الکترون شـکل گرفتـه در رابط جامد-
مایـع )کـه بـه دلیل پدیـده پراکندگی به‌عنـوان منبع الکتـرون ثانویه 
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عمـل نمـوده( نامطلوب‌تـر می‌شـود. وجـود چنین شـارژ سـطحی نه 
تنهـا منجـر به ایجاد تداخـل در پرتـو الکترونی ورودی شـده، بلکه به 
دلیـل نیـروی دافعـه به وقـوع پیوسـته، حـرکات ناخواسـته ذرات نیز 
افزایـش می‌یابـد. یکـی از راه‌حل‌هـای پیشـنهادی، اسـتفاده از پرتـو 
الکترونـی بـا انـرژی بسـیار پاییـن بوده کـه قـدرت کافی بـرای تولید 

الکترون‌هـای ثانویه را نداشـته باشـد. 
 لازم بـه ذکـر اسـت کـه اعمـال چنیـن محدودیتـی در انـرژی

)eV 150-50( باعـث شـده کـه هیچ یـک از الکترون‌ها قـدرت کافی 
بـرای عبـور از نمونه را نداشـته و در نتیجه روشـی کاربردی محسـوب 
نمی‌شـود. یکـی از راهکارهـای محبـوب، اسـتفاده از انرژی بسـیار بالا 
بـوده کـه دارای طـول پویـش آزاد بیشـتری بـرای پراکندگـی اسـت. 
درصـورت اسـتفاده از نمونـه نـازک بـه همراه ایـن روش، بیشـتر پرتو 
الکترونـی بـدون تولیـد الکترون‌هـای ثانویـه از نمونـه مذکـور عبـور 
می‌کننـد. یکـی دیگـر از روش‌هـای کاهـش اثر شـارژ کلی، اسـتفاده 
از دوز الکتـرون پاییـن اسـت. یکـی دیگـر از راه‌حل‌های پیشـنهادی، 
اسـتفاده از مـوادی متفـاوت بـرای سـاخت غشـاء مـورد نظـر اسـت. 
به‌عنـوان مثـال، براسـاس گزارش‌هـای دریافتـی بکارگیـری گرافـن 
بـه جـای SiN تـا حـد زیادی آسـیب پرتـو الکترونـی را کاهـش داده 
و امـکان اسـتفاده از دوز بالاتـر بـه انـدازه یـک مرتبـه بزرگـی بـرای 
تصویربـرداری از نمونـه را نیـز فراهـم مـی‌آورد. گرمایـش یکـی دیگر 
از انـواع آسـیب‌های مربـوط بـه پرتـو الکترونـی بـوده، به ایـن صورت 
کـه پراکندگـی غیرالاسـتیک الکترون‌هـا جزئـی از انـرژی جنبشـی 
الکترون‌هـا را بـه انـرژی گرمایی تبدیـل می‌کند. البته بـه دلیل وجود 
حجـم نسـبتاً زیـادی از مایع درون سـلول مذکور )و درصـورت وجود، 
به‌کارگیـری سیسـتم جریان مایـع( که منجر به تبـادل خوب گرمایی 
شـده، آسـیب ناشی از گرمایش در سـلول مایع مورد استفاده ناچیز در 
نظـر گرفتـه می‌شـود. بـا این وجود لازم به ذکر اسـت، آسـیب ناشـی 
از گرمایـش بـرای نمونه‌هایـی از نوع سـلول‌های زیسـتی حسـاس به 
گرمایـش محلـی و محصور شـده درون سـلول مایع مهـر و موم بدون 
هیـچ گونـه جریان مایـع از اهمیت بالایـی برخوردار اسـت. یکی دیگر 
از عوامل تخریب و تغییر سـاختار سـلول‌ها و مواد زیسـتی، پرتوکافت 
 ،TEM ناشـی از پرتـو الکترونی اسـت. در طـول فرآیند تصویربـرداری
پاییـن نـگاه داشـتن دوز الکتـرون بـرای بـه حداقـل رسـاندن وقـوع 

آسـیب بـه سـلول‌های زیسـتی ضروری اسـت. 
هرمانسـدورفر30و همـکاران ]21[ در سـال 2016 به‌طـور جامـع 
مسـئله آسـیب‌های اصولی وارد آمده بر سـلول‌های زیسـتی را بررسی 
کردنـد. براسـاس نتایـج تحقیقات آنهـا، محـدوده دوز پرتـو الکترونی 
در طـول فرآینـد تصویربـرداری نبایـد از electrons nm-2 102 تجـاوز 
نمایـد. دسـتیابی بـه کنتراسـت یا قـدرت تفکیک‌پذیری بهینـه برای 
تشـخیص صحیح ویژگی‌های زیسـتی آلی با چنین دوز پایینی تقریباً 
غیرممکن اسـت. بنابراین، بهترین روش، اسـتفاده از پروتئین نشان‌دار 
شـده بـا نانوذره و بکارگیـری تکمیلی میکروسـکوپ الکترونی و نوری 
در کنـار یکدیگـر بوده که در دوز بسـیار پایین نیز کنتراسـت مطلوبی 
را ارائـه می‌کند. پرتوکافت مهمترین آسـیب پرتو الکترونی در بیشـتر 
آزمایش‌هـای انجـام پذیرفته درون سـلول‌های مایع TEM محسـوب 
می‌شـود. پرتوکافت منجر به شـکل‌گیری حباب، انبسـاط سلول مایع 

و دیگـر واکنش‌های ناخواسـته می‌شـود. براسـاس نتایـج تحقیقات به 
عمـل آمـده، در شـرایط روشـنایی شـدید بـه دلیـل وقوع پدیـده آب 
کافـت31 بـرای آب، اغلـب شـاهد شـکل‌گیری حباب‌هـا و رشـد آنهـا 
خواهیـم بود. آزمایش‌های اصولی بسـیاری در زمینه شـکل‌گیری گاز 
ناشـی از اثر تابش پرتو الکترونی درون سـلول مایـع انجام پذیرفته‌اند. 
پرتـو الکترونـی قادر بـه القاء واکنش‌های مختلفی اسـت کـه می‌توان 
از آن به‌عنـوان یـک مزیـت بـرای کنتـرل واکنش‌هایـی کـه در اثـر 
تصویربـرداری ایجـاد می‌شـود، اسـتفاده کـرد. لازم بـه ذکر اسـت که 
درصـورت وقـوع کاهـش ناخواسـته یون‌هـا درون محلول مـورد نظر، 
شـاهد تبلـور نانـوذرات ناخواسـته خواهیـم بـود کـه به‌عنـوان یـک 
آرتیفکـت مرسـوم در نظر گرفته می‌شـود. دیگـر آرتیفکت‌ها عبارتند 
از: تغییـر شـکل ظاهـری ذره، تبدیـل مایـع یونی بـه ژل و غیـره. این 
آرتیفکت‌هـا معمـولاً بـه دلیـل شـکل‌گیری گونه‌هـای رادیکالـی و 
الکترون‌هـای آبـی درون محلـول مورد اسـتفاده در سـلول مایع در اثر 
تابـش پرتـو ایجاد می‌شـوند. ایـن نوع الکترون‌هـای آبـی و رادیکال‌ها 
بـا یون‌هـای الکترون‌گیـر23  آبـی واکنش نشـان داده و منجـر به القاء 
یـا شـتاب واکنـش مـورد بررسـی در طـول تصویربـرداری می‌شـود. 
علاوه‌بـر روش اسـتفاده از دوز پاییـن، پدیـده پرتوکافـت را می‌تـوان 
بـا روش‌هـای دیگـر نظیر کاهـش دما و افـزودن مولکول‌هـای رباینده 

بـرای تقلیل میـزان رادیکال‌هـا به حداقل رسـانید.
پراکندگـی  اثـر  در  آمـده  وجـود  بـه  هیدروکربـن  آلودگـی 
غیرالاسـتیک درون سـلول مایـع هنـوز به‌طور جامع توسـط محققان 
تمایـز  دشـواری  می‌تـوان  را  امـر  ایـن  دلیـل  نشده‌اسـت.  بررسـی 
اثـرات ایـن پدیـده از پرتوکافـت، به‌ویـژه روی سـطح درونـی کـه در 
تمـاس بـا مایـع مـورد اسـتفاده بـوده ذکـر نمـود. البتـه روش‌هایـی 
به‌منظـور حـذف آلایـش هیدروکربـن روی سـطح خارجـی سـلول 
مایـع از جنـس SiN در معـرض خالء موجـود اسـت کـه عبارتنـد از 
پاکسـازی پلاسـمایی، رگبـار پرتو الکترونـی و گرمایـش. به‌طور کلی، 
منشـاء بیشـتر آرتیفکت‌های قابل مشـاهده در طول تصویربـرداری از 
نمونه‌هـای فاز مایع آسـیب پرتـو الکترونی حاصل شـده از پراکندگی 
غیرالاسـتیک اسـت. بهتریـن روش بـرای بـه حداقـل رسـاندن اثرات 
آنهـا بـر تصویربرداری، اسـتفاده از انرژی پرتو بالا )بـرای افزایش طول 
پویـش آزاد و کاهـش رویدادهـای پراکندگـی به‌منظور پاییـن آوردن 
میـزان تولید الکترون‌هـای ثانویه( و دوز الکتـرون پایین )برای کاهش 
کل رویدادهـای پراکندگـی( اسـت. درصـورت امـکان برای دسـتیابی 
بـه قابلیـت تمایـز اثـرات القـاء شـده توسـط پرتـو الکترونـی از اثرات 
مـورد نظـر کـه در نهایـت تصویربرداری شده‌اسـت بایـد آزمایش‌های 
کنتـرل مناسـب را انجـام داد. بـا توجـه بـه پیشـرفت‌های اخیـر در 
حوزه میکروسـکوپ الکترونی روبشـی33 دسترسـی به کنتراست بهتر 
تصویر در دوز بسـیار پایین امکان‌پذیر اسـت. به‌عنوان مثال، اسـتفاده 
از رویکردهـای زیـر نمونه‌بـرداری امـکان دسـتیابی بـه تصاویـری بـا 
قـدرت تفکیک‌پذیـری بـالا در دوز بسـیار پاییـن را فراهـم مـی‌آورد. 
نمونه‌بـرداری  نظیـر  جمـع‌آوری  فرآینـد  بهینه‌سـازی  روش‌هـای 
منطبـق بـر ویژگـی نیـز از طریـق کاهـش دادن پویش/پیمایش‌های 
غیرضـروری پرتـو مـورد نظر قادرنـد برای دسـتیابی بـه دوز پرتو کل 
پاییـن آسـیب پرتـو را بـه حداقـل برسـانند. پیشـرفت‌های بیشـتری 
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بایـد در زمینـه روش‌های بهینه‌سـازی دوز پایین درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری صـورت گیرد تـا اهداف اصلـی آزمایش‌هـای انجام 
گرفتـه در TEM فـاز مایـع درجا/بهنـگام بـدون وقـوع آرتیفکت‌های 
 القاء شـده توسـط پرتـو الکترونـی محقق شـوند. تنها در ایـن صورت

 می‌تـوان بـه اطلاعاتـی دقیـق دربـاره فرآیندهـای واقعـی بـه وقـوع 
پیوسـته درون سـلول‌های زیستی، باتری‌ها و سـنتزهای نانوساختاری 

دسـت یافت ]1[.

 نماگری/معرف گرایی:
بـه دلیـل امـکان اسـتفاده از تنهـا حجـم محـدودی از محلـول 
مـورد نظـر و وجـود فضـای محصـور، علاوه‌بـر سـازوکارهای آسـیب 
پرتـو ذکر شـده، این موارد نیـز تردید در رابطه بـا گویایی/نمایندگی 
نتایـج حاصـل از TEM سـلول مایـع را افزایـش می‌دهنـد. به‌عنـوان 
مثـال، تحقیقـات انجـام پذیرفتـه دربـاره مـواد الکتـرود باتـری بـا 
اسـتفاده از سـلول مایـع در حال حاضر محدود اسـت. مـواد الکترود 
مـورد نظـر معمـولاً از طریـق ریخته‌گـری قطـره‌ای پیکولیتـری یـا 
توسـط جـاری سـاختن یـک سوسپانسـیون روی ریزتراشـه قـرار 
می‌گیرنـد. علاوه‌بـر پاییـن بـودن نـرخ موفقیـت روش‌هـای مذکور، 
مقـدار مـواد قرار گرفته روی ریزتراشـه مربوطه نیز بسـیار کم اسـت. 
همیـن امـر باعـث می‌شـود در معـرف بودن/نمایندگـی ایـن نـوع 
سیسـتم‌ها بـرای باتری‌هـای همتـای خـود در دنیـای واقعـی شـک 
و تردیـد ایجـاد شـود. به‌منظور بهینه‌سـازی مشـخصه معـرف بودن/

نمایندگـی، اتصـال مقـدار بیشـتری از مواد مـورد نظر بـه الکترود از 
طریـق الگوسـازی لایه نـازک در مقیاس نانو یا جوشـکاری نانومتری 
بـا اسـتفاده از پرتـو یونـی متمرکـز34 ضـروری اسـت. مواد تشـکیل 
دهنـده غشـاء نیـز مسئله‌سـاز بـوده و منجـر بـه کاهـش مشـخصه 
معـرف بودن/نمایندگـی سـلول مایـع می‌شـود. دونـو35 و همـکاران 
]22[ اثبـات نمودنـد کـه مـواد تشـکیل دهنـده غشـاء مربوطـه در 
فرآینـد لایه‌نشـانی بـه کمک پرتـو الکترونی تاثیر زیادی بر سـاخت/

ریخت‌شناسـی و انـدازه نانـوذرات شـکل گرفتـه دارنـد. در آزمایـش 
مربـوط بـه لایه‌نشـانی و عریان‌سـازی مـس36، فرآینـد ولت‌سـنجی 
چرخـه‌ای در سـلول مایـع نسـبت بـه ولت‌سـنجی چرخـه‌ای اجـرا 
شـده درون محلـول اصلـی کاماًل متفـاوت بـوده و دلیـل ایـن امـر، 
نفـوذ بازدارنـده مایـع و ذره درون سـلول مایع مورد نظر اسـت. وقوع 
چنیـن فرآینـد نفـوذ بازدارنـده‌ای بـه احتمال زیـاد منجر بـه توزیع 
غیرمنتظـره اندازه و تعداد مواد لایه‌نشـانی شـده می‌شـود. براسـاس 
تحقیقـات انجام شـده، انتشـار نانوذرات درون سـلول مایع بـه اندازه 
7 تـا 9 برابـر آهسـته‌تر از سـرعت مـورد انتظـار برای محلـول اصلی 
مـورد نظر گـزارش شده‌اسـت. این آهسـتگی به دلیـل افزایش )پنج 
برابـری( گرانـروی مایـع رخ می‌دهـد. گرانـروی نیـز بـه نوبـه خـود 
توسـط تشـکیل شـدن لایه مایـع منظـم در نتیجه وقوع شـارژ روی 
سـطح پنجره‌هـای از جنـس نیتریـد سـیلیکون حاصـل می‌شـود. 
روش‌هـای موجـود بـرای غلبه بر ایـن چالش عبارتند از حذف شـارژ 
روی غشـاء SiN یـا بکارگیری موادی متفاوت برای سـاخت غشـایی 

کـه منجـر به وقوع شـارژ سـطحی نشـوند ]1[.

 اثـر محصورکنندگـی سـلول مایـع TEM بـر رسـوب 
اشـباع: فـوق  محلول‌هـای  از  ناشـی 

وقوع رسوب در شرایط محصورشدگی پدیده‌ای است که در اکثر 
زمینه‌ها نظیر زمین‌شناسی )به‌عنوان مثال: اثر تبلور نمک در سنگ‌ها( 
]23[، تحقیقات زیست محیطی )به‌عنوان مثال: پاک‌سازی آلودگی‌ها( 
]24[، کانی‌سازی زیستی و زیست ریخت ]25 و 26[ توجه بسیاری 
آشکار  به‌منظور  بنابراین،  است.  نموده  جلب  به خود  را  محققان  از 
نمودن جزئیات مربوط به فرآیند تبدیل از محلول یونی به رسوبات 
بلورین(، روش‌های مختلفی از جمله طیف‌سنجی پرتو  جامد )غالباً 
استفاده  پدیده  این  بررسی  برای  الکترونی  میکروسکوپ  و  ایکس37 
شده‌است. لازم به ذکر است پیشرفت‌های به وقوع پیوسته در حوزه 
قابلیت  ایجاد  بر  علاوه  عبوری  الکترونی  میکروسکوپ  مایع  سلول 
بررسی درجا/بهنگام فرآیند رشد بلور در مقیاس نانومتر، این پرسش 
)که  اثر محصورشدگی  آورده که  به وجود  نیز در ذهن محققان  را 
در چنین کاربردی اجتناب‌ناپذیر بوده( پویایی تبلور به چه صورت 
است. به‌منظور شرح واضح‌تر این پدیده، اثر محصورشدگی بر غلظت 
یون‌های درون محلول مورد نظر هنگام وقوع فرآیند رسوب بررسی 
می‌شود. در اینجا انتقال یون‌ها به سمت ذره در حال رشد و تاثیر 
حضور و کاهش ابعاد ذره رسوبی از پیش شکل گرفته بر آن مورد 
توجه قرار دارد. کاربرد سلول مایع TEM برای تصویربرداری از فرآیند 
پویایی تجزیه و رسوب ذره در حلال‌های قطبی نظیر آب، اثبات نموده 
که این رسوبات دربرگیرنده ماهیت آمورف یا بلورین بوده و مسئله 
اصلی نیز سازواره انتقال یون و تاثیر آن بر ثبات و پایداری رسوبات 
مذکور است. اهمیت این امر زمانی آشکار شده که برای تعریف مسئله 
محصور  بستر  دیگر  عبارت  به  یا  فضایی  مرزی  شرایط  شده،  ذکر 
شده مایع توسط غشاهای نازک به‌منظور ساخت نمونه عبور دهنده 
الکترون در نظر گرفته شود. محققان با توجه به آزمایش‌های پیشین 
انجام پذیرفته در زمینه رسوبات با استفاده از سلول مایع TEM یک 
کد نرم‌افزار38 را با بکارگیری شبیه‌سازی‌های عنصر محدود39 برای 
سناریوهای محصورشدگی مختلف برای حل معادله انتقال یون مورد 

نظر ارائه نمودند ]27[.

 دیگر چالش‌ها و پیشرفت‌ها:
علاوه‌بـر چالش‌هـای ذکـر شـده، مسـائل مرسـوم دیگـری نیـز 
در ایـن زمینـه وجـود داشـته کـه عبارتنـد از حباب‌هـای محبوس 
شـده )کـه طراحـی بهتـر سـلول آن را برطـرف سـاخته( و حرکت 
نمونـه در طـول فرآینـد تصویربـرداری کـه منجـر بـه افـت قدرت 
تفکیک‌پذیـری شـده و نیازمنـد پـس پـردازش به‌منظـور ردیابـی 
ذرات منحصربفرد اسـت. در این شـرایط بـرای جلوگیری از تحرک 
پایـداری  و  تفکیک‌پذیـری  قـدرت  بهینه‌سـازی  به‌منظـور  مـواد 
تصویـر می‌تـوان از فرآینـد تثبیت بـا عامل‌دار کردن SiN اسـتفاده 
کـرد. مسـئله آخـر کـه باید مـورد توجه قـرار گیـرد، ماهیـت فنی 
دشـوار سـلول مایـع TEM درجا/بهنـگام اسـت. البته اخیـراً فضای 
رقابتـی محیـط تجـاری بـرای نگهدارنده‌هـای TEM سـلول مایـع 
منجـر بـه سـاخت سیسـتم‌های کاربرپسـند شده‌اسـت. تاکنـون، 
از  بـا تصویربـرداری  مقایسـه  مایـع در  تصویربـرداری در محیـط 
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نمونه‌هـای جامـد بـا اسـتفاده از TEM دارای چالش‌هـای بسـیار 
محـدود کننـده‌ای بـود و هنوز پتانسـیل خوبـی برای بهینه‌سـازی 
ایـن روش وجـود دارد. به‌عنـوان مثـال، بیشـتر آزمایش‌هـا تنها در 
میـدان روشـن/تاریک STEM قابـل اجـرا هسـتند. اگر سـلول‌های 
 EELS ،مایـع بـه گونـه بهتـری بـرای کاربردهایی نظیـر پراکنـش
از  را  و توموگرافـی طراحـی شـوند، می‌تـوان اطلاعـات بیشـتری 
نمونـه اسـتخراج نمـود. به‌منظـور بهینه‌سـازی سـلول مایـع مـورد 

نظـر می‌تـوان آن را به‌گونـه‌ای طراحـی نمـود کـه نتایـج نهایـی 
حاصـل از الکتـرود در آزمایش درجا/بهنگام به‌صـورت غیرمخرب از 
تراشـه نمونـه خارج شـده و بـا اسـتفاده از روش‌های مشـخصه‌یابی 
مکمـل غیردرجـا مـورد بررسـی قـرار گیـرد. در پایـان لازم به ذکر 
اسـت، طراحـی نگهدارنده‌هـای TEM بـا قابلیـت جداسـازی نـوک 
حـاوی نمونـه از دیگـر قسـمت‌های نگهدارنده برای اجـرای هر چه 

آسـان‌تر آزمایش‌هـای مکمـل دیگـر الزامـی اسـت ]1[.

از زمان پیدایش میکروسکوپ الکترونی، تلاش‌های زیادی به‌منظور تسهیل تصویربرداری از محلول‌ها و دیگر نمونه‌ها 
درون محیط مایع صورت گرفته است. به تدریج میکروسکوپ الکترونی عبوری فاز مایع با ارائه نتایج بسیار نزدیک به 
واقعیت از نمونه‌های مذکور، به دستگاهی کلیدی در این حوزه تبدیل شد. به همین دلیل میکروسکوپ الکترونی عبوری 
مجهز به سلول مایع در سال‌های اخیر توجه قابل توجهی را به خود جلب نموده است. باید توجه نمود که میکروسکوپ 
الکترونی عبوری مرسوم از نمونه‌های بسیار نازک تثبیت یا منجمد شده تصویربرداری می‌کند، اما میکروسکوپ الکترونی 
عبوری مجهز به سلول مایع به‌منظور درک هر چه بهتر مولکول‌های تحت سیستم مایع و ارائه اطلاعات بیشتر، از یک 
از  قابلیت تصویربرداری  به  برای دستیابی  رویکرد کاملًا متفاوت استفاده می‌کند. طراحان دریافتند که بهترین روش 
نمونه‌های مایع و در عین حال پیشگیری از تحمیل هزینه‌های اضافی ناشی از دستکاری ساختار کلی میکروسکوپ 
از  از سلول‌های مایع مهر و موم شده در قسمت نگهدارنده نمونه است. درصورت استفاده  الکترونی عبوری، استفاده 
سلول‌های مایع با ساختار نانو قابلیت تصویربرداری از مایعات یا نمونه‌های واقع درون محیط مایع با قدرت تفکیک‌پذیری 
زیر نانومتر و همچنین بررسی بسیاری از پویایی‌های مواد که پیش‌تر مشاهده آنها با روش‌های مرسوم امکان‌پذیر نبوده 
فراهم می‌آید. در این شرایط می‌توان تحرک نانوذرات و همچنین جزئیات نامحسوس در مواد و ساختار نمونه‌های زیستی 
درون محیط مایع را تشخیص داد. با توجه به موارد ذکر شده، انواع زیادی از سلول‌های مذکور موجود هستند که هر 
کدام مزایا و معایب مربوط به خود را دارند. محققان در حال بهینه‌سازی و دستیابی به نوع ایده‌آل این سلول برای 

تصویربرداری از همه نمونه‌ها هستند.
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دانشگاه شیراز، عضو کارگروه تخصصی میکروسکوپ الکترونی عبوری

2. Conventional Transmission Electron Microscopy (CTEM)
3. In-situ liquid cell transmission electron microscopy
4. Atomic Force Microscopy (AFM)
5. Scanning tunneling microscopy (STM)
6. Platinum-copper
7. Silicon Nitride (SiNx)
8. Perchloric acid (HCIO_4)
9. High-Angle Annular Dark-Field (HAADF)
10. Electron Energy Loss Spectroscopy (EELS)
11. Scanning Electron Microscopy (SEM)
12. Wetting
13. Environmental Transmission Electron Microscopy 
(ETEM)
14. Isopropanol
15. Dimethyl carbonate
16. Dichloromethane
17. Amorphous silicon nitride (SiN)
18. Poseidon 
19. Ex-situ
20. Williamson

21. Wafers
22. Zheng
23. De Jonge
24. Representativeness
25. Silicon Nitride (SiN)
26. Molybdenum disulphide (MoS2)
27. Platinum (Pt)
28. Traction Force Microscopy (TFM)
29. Egerton
30. Hermannsdörfer
31. Hydrolysis
32. Electronegative ions
33. (Scannning)Transmission Electron Microscopy ((S)TEM)
34. Focused Ion Beam (FIB)
35. Donev
36. copper
37. X-Ray

رشته‌های  برای  استفاده  مورد  شبیه‌سازی  و  نویسی  برنامه‌  نرم‌افزار   .38
)MATLAB( مختلف

39. Finite Element (FE)
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An introduction to In-situ Environmental 
Transmission Electron Microscopy equipped 
with a liquid cell

Today one of the essential requirements for various academic and industrial research fields is to 
achieve the ability of imaging specific specimens inside different kind of liquid or gaseous environ-
ments using an In Situ Transmission Electron Microscopy equipped with a special holder that contains 
a liquid or gas cell infrastructure. In the past, in order to place the samples inside Transmission Elec-
tron Microscope holder the most important rule was to completely dehydrate them so there were no 
complications with vacuum system and no damage come to the samples. As we all know, most of the 
samples in the real world are exposed to different liquids and gases, so if the samples are dehydrated 
and viewed under vacuum condition inside Conventional Transmission Electron Microscope, then we 
failed to recreate their natural environment and most assuredly lose valuable information. Every mate-
rial has a distinct reaction to different types of liquid and in order to analyze them precisely, they should 
be studied in their natural environment. To gain the much needed real-time information about the 
samples inside liquid environment, In-situ Environmental Transmission Electron Microscope equipped 
with liquid-controlled environment is used. Imag-
ing samples using this device can provide unique 
insights into their structures and reactions. In this 
article, we comprehensively introduce In-situ En-
vironmental Transmission Electron Microscope 
equipped with liquid-controlled environment.

Abs‌tract

Keywords

Liquid Cell; In-situ liquid cell transmission elec-
tron microscopy; Specimen holder.
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