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فصلنامه تخصصی

تقدیر از پژوهشگران منتخب و آزمایشگاه‌های برتر شبکه آزمایشگاهی با حضور دکتر ستاری

حمایت شبکه آزمایشگاهی از خانواده 100 هزار نفری اعضای باشگاه مشتریان

جایگاه و اهمیت مقایسات بین آزمایشگاهی 
در فعالیت‌های آزمایشگاهی

آشنایی با روش آنالیز طیف‌سنجی نشر نوری 
با تمرکز بر دستگاه کوانتومتر

برش مستقیم بزرگ مقیاس آزمایشگاهی سنگ

کاربردهای میکروسکوپ  الکترونی عبوری 
محیطی درجا / بهنگام مجهز به محیط گازی 

کنترل شده در حوزه‌های مختلف

مروری بر روش‌های ورود نمونه به دستگاه 
پلاسمای جفت شده القایی نشری و جرمی 

بر پایه مهپاش‌های بادی
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همان‌طـور کـه در مقاله پیشـین با عنـوان »معرفی اصول عملکرد و سـاختارهای میکروسـکوپ الکترونـی عبوری محیطی 
درجا/بهنـگام3  مجهـز بـه محیـط گازی کنتـرل شـده« منتشـر شـده در شـماره 30-تابسـتان 99 فصلنامـه تخصصـی دانش 
آزمایشـگاهی ایـران نیـز ذکـر شـد، برخلاف میکروسـکوپ الکترونـی عبوری مرسـوم4 نمونـه مورد نظـر درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری محیطـی درجا/بهنـگام مجهـز به محیـط گازی کنترل شـده می‌تواند در معـرض گازها و فشـارها و دماهای 
مختلـف قـرار گیـرد. همین امـر، فرصت‌های منحصربفردی را برای دسـتیابی به سـطح جدیـدی از فرآیند تحلیـل مواد فراهم 
مـی‌آورد. ایـن نـوع میکروسـکوپ، ابزاری ارزشـمند بـرای درک رفتار نمونه‌هـای مختلف در مقیاس اتمی محسـوب می‌شـود. 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری محیطـی مجهـز بـه محیـط گازی کنتـرل شـده علاوه ‌بـر اینکـه قابلیـت اندازه‌گیـری پویـا 
نانوسـاختارها در طـول فرآیندهـای واکنشـی را فراهـم آورده، رویکرد دنبال کـردن و پیگیری درجا/بهنگام تغییرات شـیمیایی 
و سـاختاری بـه وقـوع پیوسـته در شـرایط اعمال گازها، فشـارها و دماهـای مختلف را نیز بـرای محققان امکان‌پذیر می‌سـازد. 
گازهـای مـورد اسـتفاده بـرای نمونه‌هـا در حوزه‌هـای تحقیقاتـی و صنعتـی تاثیـر قابـل توجهـی بـر پیکربندی مـواد جامد و 
سـیر تکاملـی سیسـتم‌های واکنش‌گـر دارنـد. اسـتفاده از ایـن روش بـرای فناوری‌هـای مختلـف مبتنـی بـر نانومـواد نظیـر: 
ذخیره/کاربرد/تبدیـل موثـر انـرژی، حمـل و نقـل، تولیـد مـواد غذایی و حفاظـت از محیط زیسـت ]1[ و غیره ضروری اسـت. 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام دربرگیرنـده محیـط گازی برای بررسـی نمونه‌ها به‌عنـوان ابـزاری قدرتمند در 
فناوری‌هـای مختلـف مبتنـی بـر نانومـواد نظیر: تبدیل انـرژی موثر، حمـل و نقل، تولید مـواد غذایی و حفاظت محیط‌زیسـت 
در نظـر گرفتـه می‌شـود. اطلاعـات عملـی و کاربـردی بدسـت آمـده از مشـاهده تعاملات گاز-جامـد درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام منجـر بـه پیدایـش نگـرش جدیـدی در زمینـه رشـد، ویژگی‌هـا و کارکـرد نانومـوادی نظیر: 
کاتالیزورهـا، سـلول‌های سـوختی و مولکول‌هـای زیسـتی می‌شـود. لـذا بررسـی نمونه‌هـا به‌صـورت درجا/بهنـگام در شـرایط 
اعمـال گازهـای مـورد نیـاز درون میکروسـکوپ ETEM از اهمیـت بسـزایی برخـوردار اسـت. برخـی از کاربردهای گسـترده 

میکروسـکوپ مذکـور در ایـن مقالـه مورد بررسـی قرار گرفته اسـت.

میکروسکوپ الکترونی عبوری درجا/بهنگام، سلول گازی 
دهی/هیدروژن  هیدروژن‌  کاتالیزور،  شده،  موم  و  مهر 

زدایی، برهم‌کنش، تبخیر، اکسیداسیون وکاهش.

واژه‌های کلیدی

چکیده

نویسندگان

ساناز شبیکه1*

researchers4u@yahoo.com٭

کاربردهای میکروسکوپ
 الکترونی عبوری محیطی درجا / 
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل 
شده در حوزه‌های مختلف
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گونه‌های مختلف گاز در مهمترین فرآیندهای زندگی روزمره و همچنین در مواردی نظیر: تولید شیمیایی، بهبود عملکرد اگزوز 
اتومبیل، سلول‌های سوختی، حسگرهای گاز، شکست فلز و غیره نقش بسزایی دارند. ساختار فیزیکی و شیمیایی یک نوع ماده 
به احتمال زیاد در طول فرآیند سنتز، ترمیم و استفاده، واکنش پیچیده‌ای به گازها نشان داده و همین امر مشخصات فیزیکی و 
شیمیایی آن را به‌طور قابل توجهی تحت تاثیر قرار می‌دهد. بنابراین، به‌منظور طراحی و بهینه‌سازی کارکردهایی معین دستیابی 
به اطلاعات مربوط به سیر تکاملی ساختار فیزیکی و شیمیایی درون محیط‌های گازی الزامی است. لازم به ذکر است که روش‌های 
تحقیقاتی مرسوم بیشتر پس از وقوع واکنش یا به‌صورت جزء به جزء جداگانه انجام می‌پذیرند. بدین معنی که محققان باید 
فرآیند واکنش را متوقف نموده، نمونه را از طبقه مورد نظر خارج کرده و سپس مشخصات و ویژگی‌های آن را بررسی کنند. این 
روش‌ها علاوه‌بر زمان‌بر بودن، امکان اعمال یک واکنش کامل بر نمونه را نیز تضمین نمی‌کنند. در ضمن، این احتمال وجود دارد 
که مشخصه‌یابی ساختارهای مورد نظر با استفاده از روش‌های پس از وقوع واکنش، نماینده حالت‌های فعال واقعی آشکار شده در 
طول واکنش‌های مربوطه نباشد. از زمان اختراع میکروسکوپ الکترونی عبوری توسط ارنست روسکا5 در سال 1931 این دستگاه 
به‌عنوان رویکردی قدرتمند برای ارزیابی و مشخصه‌یابی ساختار سطح/انبوهه و ترکیب مواد در نظر گرفته شده ‌است. به دلیل اینکه 
عملیات درون CTEM در شرایط خلاء بالا انجام پذیرفته، لذا دستیابی به اطلاعاتی درباره تغییرات ساختاری و شیمیایی در شرایط 
محیطی )به‌خصوص محیط گازی( امکان‌پذیر نیست. این احتمال وجود داشته که مواد در حال بررسی در شرایط خلاء و شرایط 
محیطی واقعی دربرگیرنده ویژگی‌ها و مشخصات متفاوتی باشند. به همین دلیل، برای دستیابی به اطلاعاتی کاربردی درباره آنها 
باید به جای شرایط آزمایشگاهی، بستری فراهم نموده که شرایط محیط واقعی این مواد شبیه‌سازی شود. این امر با استفاده از 
میکروسکوپ الکترونی عبوری درجا/بهنگام با محیط کنترل شده6 محقق می‌شود. به همین منظور، آزمون‌های ETEM درجا/بهنگام 
 ETEM در چند دهه اخیر توجه زیادی را به خود جلب نموده‌اند. لازم به ذکر است، آزمون‌های انجام پذیرفته در محیط گازی
درجا/بهنگام نسبت به آزمون‌های انجام شده در خلاء بالا میکروسکوپ الکترونی عبوری مرسوم )Torr 6-10 – 10-10( پیچیده‌تر 
ابتدایی برای کمینه‌سازی اختلاف فشار و حفظ قدرت تفکیک‌پذیر منحصربفرد میکروسکوپ  هستند ]2[. یکی از روش‌های 
الکترونی عبوری7، محدود نمودن گاز حول نمونه است. این روش با نام سلول باز8 شناخته شده که به‌طور معمول به‌منظور حفظ 
خلاء ستون TEM و محیط گازی حول نمونه مورد نظر از سیستم پمپ کنترل اختلاف فشار9 استفاده می‌کند. به دلیل هزینه بالا 
و کارائی پایین اصلاح ستون TEM برای نگاه داشتن خلاء و دیگر معایب این روش، بسیاری از محققان )تقریباً از سال 1935( 
از جمله نخستین آنها که مارتون10 بود، پیشنهاد اصلاح نگهدارنده‌های نمونه یا قطبک‌های شیئی میکروسکوپ الکترونی عبوری 
 TEM را ارائه نمودند. در نهایت، روشی مطلوب با نام سلول مهر و موم شده گازی11 ارائه شد. در این روش، نگهدارنده‌های نمونه
به‌گونه‌ای اصلاح شدند که با کمترین هزینه و بالاترین کیفیت قدرت تفکیک‌پذیری تصاویری مطلوب فراهم آورند. خواننده محترم 
باید به‌منظور آشنایی هر چه بیشتر با اصول کاری روش‌های مذکور به مقاله پیشین با عنوان »معرفی اصول عملکرد و ساختارهای 
میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده« منتشر شده در شماره 30-تابستان 99 
فصلنامه تخصصی دانش آزمایشگاهی ایران مراجعه نماید. در دهه‌های بعدی، هر دو روش مذکور به دلیل پیشرفت‌های به وقوع 
پیوسته در زمینه اصلاح مطلوب ابیراهی و قابلیت یکپارچه‌سازی فناوری سیستم‌های میکروالکترومکانیکی به سرعت توسعه یافتند. 

در ادامه این مقاله، کاربردهای مختلف ETEM درجا/بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده بررسی می‌شوند.
مه

قد
م

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
برای بررسی  بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده 

فرآیندهای هیدروژن دهی/هیدروژن زدایی

هنـگام کار کـردن با هیـدروژن به‌عنوان سـوخت )به‌خصوص در 
صنعـت خودروسـازی(، بـه دلیـل اینکـه چگالـی این نوع هیـدروژن 
نسـبت بـه هیـدروژن فشـرده به‌طور قابـل توجهـی بالاتر بـوده، نیاز 
 بـه بکارگیـری مـواد ذخیـره کننـده هیـدروژن احسـاس می‌شـود

 1-10 bar 5-3[. فشـار مجـاز در کاربردهـای صنعت خودروسـازی[
اسـت. به‌منظـور ارتقـاء نیـروی محرکـه و اصلاح ترمودینامیـک/

گرمـا پویایـی فرآینـد هیـدروژن دهـی، بیشـتر تحقیقـات کنونـی 
 بـر بکارگیـری نانومـواد ذخیـره کننـده هیـدروژن متمرکز شـده‌اند

]6 و 7[. بررسـی فرآینـد هیدروژن دهی/هیـدروژن زدایی در مقیاس 

اتمـی به‌منظور درک بهتر اثرات نانوسـاختار الزامی اسـت. روش‌های 
درجا/بهنـگام مختلفـی برای بررسـی فرآینـد مورد نظـر و همچنین 
دسـتیابی سـریع به نتایـج آزمایش آزموده شـده‌اند. به‌عنـوان مثال، 
از روش پـراش پرتـو ایکـس پـودری درجا/بهنـگام12 برای مشـاهده 
تغییـرات شـبکه تـوری مـواد ذخیـره کننـده هیـدروژن با بیشـینه 
مقـدار فشـار برابـر بـا Mbar 50 اسـتفاده می‌شـود ]11-8[. اگـر 
چـه گزارش‌هایـی مبنـی بر بررسـی مـواد ذخیـره کننده هیـدروژن 
بـا اسـتفاده از میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری ارائه شـده‌اند ]12 و 
13[، امـا تنهـا تعـداد معـدودی از محققـان در حوزه کنتـرل فرآیند 
هیـدروژن دهی/ هیـدروژن زدایـی از ETEM درجا/بهنگام اسـتفاده 
 TEM کرده‌انـد. البتـه این امـر تعجب برانگیز نیسـت، زیـرا عملیات
به‌طـور معمـول در خلأ بسـیار بالا انجـام پذیرفتـه و فراهـم آوردن 
شـرایط فشـار مناسـب )به‌عنوان مثـال: bar 1( به تمهیـدات ویژه‌ای 
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نیازمنـد اسـت. بـا اسـتفاده از میکروسـکوپ‌های ETEM می‌تـوان 
نمونـه را بـا فشـارهایی تـا بیشـینه مقدار حـول bar 0/01 مشـاهده 
نمـود. ایـن فشـار بسـیار کم اسـت؛ بنابرایـن، به‌منظور بررسـی مواد 
 4/5 bar ذخیـره کننـده هیـدروژن در فشـارهایی حداقل بـه انـدازه
ایـن  تعبیـه شـوند.  بایـد تجهیزاتـی  درون ETEM درجا/بهنـگام، 
تجهیـزات معرفـی شـده توسـط کریمـر13 و همـکاران مبتنـی بـر 
گرفتـه  شـکل  میکروالکترومکانیکـی15  سیسـتم‌های  نانوراکتـور14 
و نخسـتین مرتبـه بـرای ذرات کاتالیـزوری درون ETEM درجـا/

بهنـگام بـکار بـرده شـد )شـکل )1((. همان‌طـور کـه در شـکل )1( 
مشـاهده می‌شـود، نانوراکتـور مبتنـی بـر MEMS حاوی دو تراشـه 
سـیلیکونی16 بـا غشـاهای مربعـی شـکل نیتریـد سـیلیکون17 بـه 
ضخامـت mm 1 و تنـش پاییـن بـوده کـه هـر یـک از این تراشـه‌ها 
نیـز دربرگیرنـده پنجره‌هـای بسـیار باریـک نیتریـد سـیلیکون )بـا 
ضخامتـی حـدود nm 20( اسـت. یکـی از تراشـه‌ها )به‌طـور معمول 
تراشـه زیریـن( علاوه‌بـر دربرگیـری گرماسـاز از جنـس پلاتینیوم18  
به‌منظـور اعمـال حرارت‌هـای مختلف بـه نمونه، حاوی یـک ورودی 
و خروجی برای وارد و خارج سـاختن گاز مورد نظر نیز اسـت ]14[.

مبتنـی  نانوراکتـور  حـاوی  نمونـه  نگهدارنـده  )الـف(:   :)1( شـکل 
)ب(:  میکروالکترومکانیکـی(.  )سیسـتم‌های   MEMS فنـاوری  بـر 
نانوراکتـور تعبیـه شـده درون نگهدارنـده نمونـه مـورد نظـر. )ج(: 

.]14[ نانوراکتـور  داخلـی  طراحـی 

تاداهیـرو یوکوسـاوا19 و همـکاران ]14[ بـا اسـتفاده از سـلول 
گازی نـوع MEMS مهـر و مـوم شـده موفق به مشـاهده و بررسـی 
فرآینـد هیـدروژن دهی/هیـدروژن زدایی پالادیم20 بـا دقت ثابت و 
قـدرت تفکیک‌پذیـری نانومتری شـدند )شـکل 2(. آنها بـا موفقیت 
رفتارهـای هیـدروژن دهـی ذرات منحصـر بـه فـرد را از یکدیگـر 
تمیـز دادنـد. پرتـو الکترونـی مـورد نظـر در شـرایط عـادی کاری 
و فشـارهایی برابـر بـا Torr 750 و Torr 2400 تاثیـر مخربـی بـر 
فرآینـد تعییـن دماهـای هیـدروژن زدایـی Pd نمی‌گـذارد. رابطـه 
میـان فرآینـد هیـدروژن زدایی و فشـار بـرای آزمایش‌های حجمی 
کـه وجـود فشـارهای متغیـر در آنهـا اجتناب‌ناپذیـر بـوده، مطلوب 
اسـت. درصورت وقوع تغییر بسـیار سـریع در دما، تعیین سـریع‌تر 
دمـای فرآیندهـای هیـدروژن دهی و هیـدروژن زدایـی امکان‌پذیر 

بود. خواهـد 

شـکل )2(: )الـف(: تصویـر میـدان روشـن TEM از جزایـر پالادیوم 
)Pd( درون نانوراکتـور. )ب( و )ج(: الگوهـای پـراش الکترونـی ناحیه 
منتخـب ثبـت شـده در شـرایط وجـود فشـار هیـدروژن bar 0/8و 
دماهایـی بـه ترتیـب برابر بـا 140 و دمـای اتـاق. )د( تـا )و(: نمایش 
فرآینـد هیـدروژن دهـی توسـط الگوهـای پـراش الکترونـی ناحیه 
 1/2 bar منتخـب21 چنـد ذره پالادیوم ثبت شـده در شـرایط فشـار
و دماهایـی بـه ترتیـب برابـر بـا C ،134 °C° 132 و C° 130. )ز( تـا 
)ط(: نمایـش فرآینـد هیـدروژن زدایی بـا الگوهای پـراش الکترونی 
 bar ناحیـه منتخـب چند ذره پالادیوم ثبت شـده در شـرایط فشـار
 .153 °C 149 و °C ،147 °C 1/2 و دماهایـی بـه ترتیـب برابـر بـا
انعکاس‌هـای نمایـش داده شـده بـا پیکان‌هـای سـفید و سـیاه بـه 

ترتیـب از فازهـای α و β حاصـل شـده‌اند ]14[.

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده برای بررسی 

برهم‌کنش‌ها میان مواد و گازها

 ]15[ همــکاران  و  فوجیتــا22  هیروشــی   ،1976 ســال  در 
ــلول  ــک س ــن ی ــان گاز H2 و آه ــش می ــاهده واکن ــور مش به‌منظ
ــی کلاس  ــکوپ الکترون ــرای میکروس ــده ب ــوم ش ــر و م گازی مه
ــس از  ــف((. پ ــکل )3-ال ــد )ش ــتفاده نمودن ــی و اس 3MV طراح
ــول  ــه ح ــوب ثانوی ــاء، عی ــرون در خ ــش الکت ــیب تاب ــوع آس وق
ــاختارهای  ــده س ــف( دربرگیرن ــکل )3-ال ــه در ش ــا ک نابجایی‌ه
خطــی بــوده، ظاهــر می‌شــوند. درصــورت تابــش الکتــرون 
-3( )شــکل   2  ×  1019  e/sec.cm2 بــا  برابــر  شــدتی  بــا 
ــکل ــده در ش ــخص ش ــمت مش ــده قس ــزرگ ش ــه ب ــف’(( ک  ال
 23H2 ــرض گاز ــی در مع ــرار دادن ورق آهن ــوده و ق ــف( ب )3-ال
مرطــوب Torr 1200~ بــه مــدت تقریبــاً 30 دقیقــه، ســاختارهایی 
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مشــابه بــرگ ســرخس حــول هــر یــک از خطــوط نابجایــی شــکل 
می‌گیــرد. ایــن ســاختارهای شــبیه بــرگ ســرخس کامــاً 
متفــاوت از ســاختارهای موجــود در شــکل )3-ب( اســت، بنابراین، 
بــه احتمــال زیــاد نوعــی هیدریــد24 )ترکیــب هیــدروژن‌دار( آهــن 
ــورد  ــن م ــی آه ــردی25 هیدروژن ــا ت ــک ب ــا رابطــه‌ای نزدی )Fe( ب

نظــر اســت.

آهنـی.  ورق  یـک  و  مرطـوب   H2 گاز  میـان  واکنـش   :)3( شـکل 
تصاویـر )الـف( و )ب(: بـه ترتیـب پـس از تابـش الکترونـی سـنگین 
Torr 1200 و محیـط خالء H2 مرطـوب بـا فشـاری برابـر بـا   در گاز 
 Torr 6-10 × 1 تهیـه شـده‌اند. تصاویـر )الـف’( و )ب’(: نیـز بـه ترتیـب 
)ب(  و  )الـف(  شـکل‌های  در  شـده  مشـخص  چارچـوب  شـده  بـزرگ 
 هسـتند. )ج( و )د(: نمایـش تبخیـر فولاد ضـد زنگ نـوع 18/8 در دمای 
C° 650 در خالء برابـر بـا Torr 6-10 × 1. )ه( و )و(: نمایـش تبخیر فولاد 
 H2 -700 درون محیـط گاز آرگـون °C ضـد زنـگ نـوع 18/8 در دمـای 

.]15[ 760 Torr 10 درصد حجمی( با فشاری برابر با(

 کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده برای جلوگیری 

از تبخیر نمونه

به‌منظـور جلوگیـری از تبخیـر نمونـه در دماهای بالا از سـلول 
گازی مهر و موم شـده هیروشـی فوجیتا و همکاران ]15[ اسـتفاده 
شده‌اسـت. در ایـن صورت آسـیب وارد شـده به فلـزات و آلیاژها در 
طـول فرآینـد تابکاری/بازپخـت26 بـا دماهـای فوق‌العاده بـالا درون 
خلاء بـه حداقـل می‌رسـد. فرآینـد جلوگیـری از تبخیـر فـولاد/
فلـز ضـد زنـگ نـوع 18/8 در جریـان اعمـال شـرایط تابـکاری در 
همان‌طـور  شده‌اسـت.  داده  نمایـش  )3-و(  و  )3-ج(  شـکل‌های 
اعمـال  شـرایط  در  اسـت،  مشـاهده  قابـل  )3-د(  شـکل  در  کـه 
 دمـای C°650 نمونـه مـورد نظـر )شـکل )3-ج(( در محیـط خلاء

 Torr 6-10 × 1 تـا حـدی تبخیر می‌شـود. اما درصـورت بکارگیری 
گاز  Torr 760 متشـکل از گاز خالص آرگون و گاز H2 )10 درصد 
حجمـی( فرآینـد تبخیـر نمونـه حتـی در شـرایط اعمـال دماهـای 
توجهـی  قابـل  به‌طـور  نیـز   )700°C از  )بیشـتر  بـالا  فوق‌العـاده 
)3-و(  و  )3-ه(  شـکل‌های  در  کـه  همان‌طـور  می‌یابـد.  کاهـش 
نمایـش داده شـده، ریزسـاختارهای درون نمونـه مـورد نظـر حتی 
بـا حضـور لایـه گازی بـه ضخامـت μm 100~ نیـز به وضـوح قابل 

هستند. مشـاهده 

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده برای بررسی 

اکسیداسیون و کاهش فلزات

گازهـای محصـور شـده  و  گرمایشـی  عنصـر  از  اسـتفاده  بـا 
درون  یافتـن  کاهـش  و  اکسیداسـیون  فرآیندهـای  می‌تـوان 
درجا/بهنـگام  به‌صـورت  را  مـوم شـده  و  مهـر  گازی  سـلول‌های 
مشـاهده نمـود. بـرای درک هـر چـه بهتـر دو فرآینـد ذکر شـده، 
مثالـی در شـکل )4( ارائـه و فرآینـد اکسیداسـیون لایـه نـازک 
فلـز مـس27 درون سـلول گازی مهـر و مـوم شـده بـه طراحـی 
ام. کوماتسـو28 و همـکاران ]16[ در سـال 2005 نمایـش داده 
شده‌اسـت. در آغـاز، همان‌طـور کـه در شـکل میدان روشـن )4-
الـف( قابـل مشـاهده اسـت مقـدار کمی اکسـید مـس29 در طول 
فرآینـد تبخیـر شـکل گرفتـه و الگـوی پـراش الکترونـی ناحیـه 
منتخـب متناظـر نیـز در شـکل )4-الف’( ارائه شده‌اسـت. سـپس 
اکسـیژن بـا Torr 9/75 بـه سـلول مربوطـه وارد شـده و نمونـه 
نیـز بـه تدریـج تـا دمـای K°470 گـرم شـد. اکسـید مـس روی 
سـطح لایـه مذکـور هسـته‌زایی30 می‌کنـد )شـکل‌های )4-ب( و 
)4-ب’((. هم‌زمـان بـا افزایـش دما، مـس به‌صورت ذرات اکسـید 
بسـیار ریـز اکسـیده می‌شـود )شـکل‌های )4-ج( و )4-ج’((. پس 
از اعمـال دمـای K°670 بـر نمونه، تمـام ذرات مذکور به اکسـید 
هنـگام  )4-د’((.  و  )4-د(  )شـکل‌های  می‌شـوند  تبدیـل  مـس 
رسـیدن دمـای نمونـه بـه K 770 دانه‌هـای اکسـید مـس بزرگتر 
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می‌شـوند )شـکل‌های )4-ه( و )4-ه’((. فرآینـد کاهـش اکسـید 
مـس نیـز به‌صـورت درجا/بهنـگام درون شـکل )4( قابل مشـاهده 
 Torr بـا H2 اسـت. لایـه مربوطـه به‌طـور تدریجـی در محیـط گاز
9/75 دوبـاره گـرم می‌شـود. هم‌زمـان بـا افزایـش دادن بیشـتر 
دمـای نمونـه، اکسـید مـس در دمـای K°670 به‌طـور کامـل بـه 

مـس کاهـش می‌یابـد )شـکل‌های )4-ح( و )4-ح’(( ]17[.

شکل )4(: مراحل متوالی رشد اکسید روی فیلم/لایه نازک مس به ضخامت
nm 100 در محدوده دمای اتاق و K 770~ در شرایط حضور Pa 103 × 1/3 از 
گاز اکسیژن )O2( نمایش داده شده‌است. شکل‌های )الف( تا )ه(: تصاویر 
الگوی  میدان روشن را نمایش می‌دهند. شکل‌های )الف’( تا )ه’(: تصاویر 
متوالی  نمایش می‌دهند. مراحل  را  الکترونی سطح منتخب متناظر  پراش 
حضور شرایط  در   ~670  K و  اتاق  دمای  بین  مس  اکسید  کاهش   فرآیند 

تا  )و(  شکل‌های  شده‌است.  داده  نمایش  نیز   H2 گاز  از   1/3  ×  103  Pa
الگوی پراش  تا )ح’(: تصاویر  )و’(  )ح(: تصاویر میدان روشن و شکل‌های 

الکترونی سطح منتخب متناظر را ارائه می‌دهند ]16[.

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده برای بررسی 

رشد درجا/بهنگام نانوساختارها
 	

ویسـکرها/ رشـد  رونـد  بـر  درجا/بهنـگام  نظـارت  فرآینـد 
باریکه‌هـای مویـی ماننـد اکسـید مـس )CuO( درون سـلول گازی 
مهـر و مـوم شـده متعلـق بـه ام. کوماتسـو و همـکاران ]16[ انجام 
پذیرفتـه اسـت. با مشـاهده یک سـری از تصاویـر الکترونی می‌توان 
مراحـل متوالـی فرآینـد رشـد ویسـکرهای31 اکسـید مـس را در 
شـرایط اعمـال فشـار Torr 30 گاز O2 را بـه دقـت بررسـی کـرد 
)شـکل )5((. ابتـدا یـک لایـه اکسـید غیـر یکنواخـت روی سـطح 
Cu مـورد نظـر شـکل گرفـت کـه ایـن امـر منجـر بـه حصـول لبه 
دندانـه‌دار )شـکل‌های )5-الـف( و )5-ب(( می‌شـود. پـس از 40 
ثانیـه لایـه اکسـید مـورد نظـر بـا لبـه‌ای صاف‌تـر بـه حالـت ثبات 
می‌رسـد )شـکل )5-ج((. سـپس ویسـکرها بـه تدریـج روی لایـه 

و )5-ه((. اکسـید رشـد می‌کننـد )شـکل‌های )5-د( 

شرایط  در   Cu اکسید  ویسکرهای  رشد  متوالی  مراحل   :)5( شکل 
.]16[ O2 30 از گاز Torr اعمال فشار

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده برای بررسی 

فرآیندهای برهم‌کنش با گازهای یونیزه/اتمی

یکـی از نخسـتین گزارش‌هـای مربوط بـه برهم‌کنش‌هـای گاز 
یونیزه/اتمـی القـاء شـده با پرتو الکترونی TEM توسـط لی سـان32 
و همـکاران ]18[ در سـال 2011 ارائـه شده‌اسـت. شـار الکتـرون 
ارتقـاء یافتـه قـادر اسـت غلظـت در حـال کاهـش یافتـن یون‌های 
اکسـیژن و الکترون‌هـا را افزایـش دهـد. درسـت زیـر آسـتانه‌ای 
معیـن، فرآینـد اکسیداسـیون بـر واکنـش و پاسـخ سیسـتم غالـب 
شـده و منجـر به وقـوع فرآینـد برهم‌کنش شـتابی میـان یون‌های 
نقـره و اکسـیژن می‌شـود. همان‌طـور کـه در شـکل‌های )6-ج( تـا 
)6-ه( نمایـش داده شـده، میانگیـن اندازه ذرات دانه‌ای شـکل نقره 
همـواره در حـال کاهـش یافتن اسـت. ذرات دانه‌ای شـکل نقره در 
شـرایط چگالـی جریـان برابـر بـا A cm-2 0/44 به‌صـورت میلـه‌ای 
شـکل ظاهر می‌شـوند )شـکل‌های )6-ج( تـا )6-د((. ذرات دانه‌ای 
 0/65 cm A-2 شـکل نقـره در شـرایط چگالـی جریـان برابـر بـا
بـه سـاختار زاویـه‌ای فشـرده‌تری تبدیل می‌شـوند )شـکل )6-ه((. 
بـه دلیـل افزایـش یافتـن فوگاسـیته33 یـا بـی دوامـی اکسـیژن با 
غلظت‌هـای بالاتـری از اکسـیژن اتمـی و یونیـزه، تمـام فاز اکسـید 
 0/65 A cm-2 نقـره34 در شـرایط چگالی‌هـای جریـان بیشـتر از
به‌صـورت )AgO( اکسـیده می‌شـود. همان‌طـور کـه در شـکل )6-

 A cm-2 ز( مشـاهده می‌شـود، در شـرایط چگالـی جریـان بالاتـر از
0/75 بخـش قابـل توجهـی از فـاز غیر بلـوری حاصل خواهد شـد. 
بـه محـض افزایـش یافتـن چگالـی جریـان الکترونـی بـه بالاتـر از 
مقـدار A cm-2 0/77، ذرات دانـه‌ای شـکل جدید با سـاختار دوقلو 
از فـاز بخـار مورد نظـر ظاهر می‌شـوند )شـکل )6-ح((. برهم‌کنش 
میـان نانـوذرات و گاز مـورد نظـر حـول ذرات مربوطـه گرادیـان/
شـیب غلظتـی تشـکیل داده کـه به‌صـورت یـک حلقه روشـن دور 
هـر ذره دانـه‌ای شـکل نقـره مشـاهده می‌شـود. از مشـاهده عرض 
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نواحـی تخلیـه اکسـید نقـره در فاز گاز مـورد نظر می‌تـوان اینگونه 
برداشـت نمـود کـه برهم‌کنش شـیمیایی قـوی میان فازهـای بخار 
و جامـد وجـود دارد. فاز بخار AgO در بیشـتر مـوارد با صفحات دو 
بعـدی عمـود بـر پرتو مـورد نظـر هم‌تراز شـده کـه متعاقبـاً منجر 
بـه حصـول خوشـه‌هایی از نقـره جدید ناشـی از رسـوب شـیمیایی 
ناپایـدار یـا جـاروب تصادفـی یـک منطقـه می‌شـود )شـکل )6-

ح((. قابـل توجـه اسـت کـه رقابـت میـان اکسیداسـیون و فرآینـد 
کاهـش القایـی پرتـوی الکترونی گرما و حـرارت را افزایش می‌دهد. 
درصـورت وجود شـارهای بسـیار بـالا از اکسـیژن یونیزه شـده، اثر 
حرارتـی قـادر اسـت موجب وقـوع فرآینـد تبخیر محلی در سـطح 
مـورد نظـر و همچنیـن برهم‌کنش درجا/بهنـگام کندوپاشـی یونی 
در مقیـاس نانو شـود. بررسـی موارد فـوق، فرآیندهای ریزسـاختار 
مختلفـی را در رابطـه بـا رونـد اکسـید شـدن نقـره35 در معـرض 
گونه‌هـای گاز اتمـی و یونیـزه شـده، آشـکار سـاخته اسـت. لازم 
بـه ذکـر اسـت کـه پرتـو الکترونـی، منبـع مهمـی بـرای فرآینـد 
اکسیداسـیون و کاهـش محسـوب می‌شـود. اسـتفاده از رویکـرد 
سـلول مهـر و مـوم شـده فرصت‌هایی نظیـر: مشـاهده زود هنگام و 
بلادرنـگ فرآینـد پویایی‌شناسـی در مقیـاس نانو مرتبط بـا فرآیند 
اکسیداسـیون درون گاز اتمی و یونیزه شـده، حرکت فشـار نسـبی 
فـاز گازی و وقـوع برهم‌کنش‌هـا میـان فازهـای بخـار و متراکـم 
یـک مـاده را فراهـم می‌کنـد. در ایـن رویکـرد می‌تـوان علاوه‌بـر 
بکارگیـری گاز یونیـزه شـده به‌منظـور دسـتکاری سـاختار نانـو و 
شـیمیایی مـواد، فرآیندهـای برهم‌کنش با گاز اتمی و یونیزه شـده 

را نیـز شبیه‌سـازی کـرد.

پر  سلول  یک  درون  بررسی  مورد  منطقه  ریزساختار   :)6( شکل 
معرض در  گرفتن  قرار  و  ثانیه   0 گذشت  )الف(:  از  پس  هوا  از   شده 
در  گرفتن  قرار  و  ثانیه   20 گذشت  )ب(:  جریان،  چگالی   0/18  A cm-2  
شکل  دانه‌ای  ذره  به  سفید  )پیکان  جریان  چگالی   0/18  A cm-2 معرض 
 A cm-2 جدید اشاره می‌کند(، )ج(: گذشت 0 ثانیه و قرار گرفتن در معرض
 A cm-2 0/44 چگالی جریان، )د(: گذشت 20 ثانیه و قرار گرفتن در معرض
 A cm-2 0/44 چگالی جریان، )ه(: گذشت 0 ثانیه و قرار گرفتن در معرض
 A cm-2 0/66 چگالی جریان، )و(: گذشت 20 ثانیه و قرار گرفتن در معرض
 A cm-2 0/66 چگالی جریان، )ز(: گذشت 20 ثانیه و قرار گرفتن در معرض
 A-2 0/72 چگالی جریان و )ح(: گذشت 20 ثانیه و قرار گرفتن در معرض
 AgO 0/8 چگالی جریان )پیکان سیاه به همترازی عمودی فاز بخار cm

اشاره می‌کند( نمایش داده شده‌است ]18[.

محیطی  عبوری  الکترونی  میکروسکوپ  کاربرد     
برای  شده  کنترل  گازی  محیط  به  مجهز  درجا/بهنگام 

مشاهده پویا کاتالیزورها و برهم‌کنش‌های کاتالیزوری
 	

ــزور  ــک کاتالی ــرای مشــاهده ی ــا ب ــی از نخســتین تلاش‌ه یک
درون ســلول گازی مهــر و مــوم شــده توســط پارکینســون36 
و همــکاران ]19[ در ســال 1989 انجــام شده‌اســت. آنهــا بــا 
اســتفاده از ســلول گازی مهــر و مــوم شــده دربــر گیرنــده شــکافی 
ــان  ــاژ KV 400 در شــرایط جری ــا ولت باریــک و دســتگاه TEM ب
ــری از  ــت تصاوی ــه ثب ــق ب ــروژن )Torr 20( موف ــتن گاز نیت داش
شــبکه تــوری بلــور اکســید ســریمnm( 37 0/31( شــدند. در ایــن 
ــیمیایی در  ــم ش ــاختارهای مه ــات س ــز دادن اطلاع ــگام تمی هن
مقیــاس nm 0/3 ~ امکان‌پذیــر شــد. همیــن امــر، امیــد جدیــدی 
ــه  ــن در زمین ــی بنیادی ــای دینامیک ــام آزمایش‌ه ــور انج به‌منظ
گاز/ سیســتم‌های  غیرفعال‌ســازی  و  برهم‌کنــش  فعال‌ســازی، 

جامــد در مقیاســی نزدیــک بــه ســطح اتمــی را بــرای دانشــمندان 
فراهــم مــی‌آورد. 17 ســال بعــد اس. جیورجیو38 و همــکاران ]20[ 
موفــق بــه دســتیابی بــه مشــاهدات درجا/بهنــگام در مقیــاس اتمی 
ــتین  ــرای نخس ــدند. ب ــیمیایی ش ــش ش ــک برهم‌کن ــول ی در ط
مرتبــه، خوشــه‌های Au و Pd مســتقر بــر لایــه دی‌اکســید 
ــا اســتفاده از ســلول گازی مهــر  ــن آمــورف40 ب تیتانیــوم39 و کرب
ــا قــدرت تفکیــک پذیــری )111( حاشــیه شــبکه  و مــوم شــده ب
ــه دلیــل  ــد. در TEMهــای مرســوم ب ــل مشــاهده بودن ــوری قاب ت
وجــود خــاء بســیار بــالا متاســفانه آلایــش خوشــه Au بســیار بالا 
 Torr ــا فشــار ــه گــردش درآوردن گاز H2 ب ــود، امــا درصــورت ب ب
3 در دمــای اتــاق حــول نمونــه مــورد نظــر علاوه‌بــر حــذف شــدن 
آلاینده‌هــا، شــبکه بلوریــن درون خوشــه مربوطــه نیــز بــه وضــوح 
قابــل مشــاهده خواهــد بــود. خوشــه مــورد نظــر در جــو کاهنــده 
ــده،  ــه‌دار41 ش ــا C° 350 وج ــدن ت ــرارت دی ــس از ح ــان پ یکس
ــال 2008 ]21[  ــود. در س ــک می‌ش ــاق خن ــای ات ــا دم ــپس ت س
قــدرت تفکیــک پذیــری مشــاهدات درجا/بهنــگام کاتالیزورهــا بــه 
واســطه بکارگیــری نانوراکتــور نــوع MEMS به‌طــور قابــل توجهــی 
بهینــه شــد. از همــه مهم‌تــر نانوراکتــور مذکــور منجــر بــه تســهیل 
ــور  ــرک نانوبل ــد و تح ــد رش ــتقیم فرآین ــی مس ــاهده و بررس مش
ــر)C° 500( و  ــای بالات ــه و دم ــر ثانی ــی زی ــاس زمان Cu در مقی
فشــار گاز بیشــتر )گاز H2 بــا فشــار Torr 900( می‌شــود. تصاویــر 
درجا/بهنــگام TEM نمایانگــر حاشــیه‌های متنــاوب شــبکه تــوری 
ــی درون نانوبلورهــای Cu بــا فاصله‌بنــدی nm 0/18 بــوده  اتم
ــری  ــدرت تفکیک‌پذی ــت ق ــر محدودی ــر گواهــی ب ــن ام ــه همی ک
ــورد نظــر اســت. به‌طــور معمــول از سیســتم  ــی سیســتم م مکان
ــزور  ــوان کاتالی ــر اکســید روی42 به‌عن ــای Cu مســتقر ب نانوبلوره
بــرای فرآینــد ســنتز متانــول و همچنیــن تبدیــل هیدروکربن‌هــا 
ــن  ــن، ای ــود. در ضم ــتفاده می‌ش ــوختی اس ــلول‌های س درون س
سیســتم را می‌تــوان به‌عنــوان نمونــه اولیــه گــروه صنعتــی مهــم 
ــت.  ــز در نظــر گرف ــدی نی ــه بع ــزی واســطه س ــای فل کاتالیزوره
در اینجــا کاتالیــزور مــورد نظــر درون جــو H2 تــا بیشــینه مقــدار 
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ــود.  ــرارت داده می‌ش ــی C° 500 ح ــاز یعن ــی مج ــای عملیات دم
ــورت  ــر nm 100-20 به‌ص ــا قط ــید روی ب ــور اکس ــای بل دانه‌ه
ــز  ــف((. CuO نی ــر می‌شــوند )شــکل )7-ال اشــکالی فشــرده ظاه
ــده و نامنظــم  ــری از اشــکال بی‌قاع به‌صــورت دســته‌های کوچکت

ــوند. ــان می‌ش ــور نمای ــیه‌های ZnO مذک در حاش

 Cu نانوبلور  تحرک  و  رشد  فرآیند  از  متوالی  تصاویر   :)7( شکل 
به اتاق  دمای  از  حرارت‌دهی  فرآیند  طول  در   .ZnO روی   مستقر 

C° 500 در شرایط وجود گاز H2 با فشار Torr 900 نانوبلورها )دربرگیرنده 
می‌شوند.  ایجاد  خاکستری(  )پیکان‌های   CuO از  سیاه‌تر(  کنتراست 
نانوبلورها پس از فرآیند رشد تحرک گذرایی را به نمایش می‌گذارند )مربع 
سفید رنگ(. دانه‌های بلور پنجره مقابل از تمرکز خوبی برخوردار نیستند 
در  ترتیب  به  فریم‌ها  )ج((.  و  )الف(  در شکل‌های  رنگ  سیاه  )پیکان‌های 
 °C )ه(:   ،365 °C )د(:   ،330 °C C° 260، )ج(:  اتاق، )ب(:  )الف(: دمای 
تصویر  چهار  از  فریم‌ها  تمام  میانگین  شده‌اند.  ثبت   500  °C )و(:  و   ،410
با  برابر  تصویربرداری  برای  پرتودهی  زمان  است.  آمده  به‌دست  پیاپی 

0/145ثانیه است ]21[.

هم‌زمـان بـا افزایـش دمـا بـه C° 260 ~، دسـته‌های CuO بـه 
چندیـن ذره متفـاوت بـا قطـر nm 10-5 )شـکل‌های )7-ب( تـا 
)ه(( تقسـیم می‌شـوند. وضعیـت نانوبلورهـای مـورد نظـر از تصاویـر 
TEM بـا قـدرت تفکیک‌پذیـری اتمـی تهیـه شـده در طـول اعمال 
گاز H2 بـا فشـار Torr 900 در دمـای C° 500 قابـل بررسـی اسـت. 
 ZnO حاشـیه‌های متنـاوب شـبکه تـوری اتمـی در دانه‌هـای بلـور
روشـن‌تر و همچنیـن نانوبلورهـای Cu تاریک‌تـر بـه وضـوح قابـل 
مشـاهده هسـتند )شـکل )8-الـف((. حاشـیه‌های متنـاوب شـبکه 
تـوری بـا فاصله‌بنـدی nm 0/18 و nm 0/21 )متناظـر بـا صفحـات 

)111( و )Cu )200( را می‌تـوان درون نانوبلورهـای مربوطـه ]22[ با 
تبدیـل فوریـه تصویـر TEM مـورد نظر ثبـت نمود )شـکل )8-ب((.

شکل )8(: تصویر میکروسکوپ الکترونی عبوری با قدرت تفکیک پذیری 
بالا43 نمایانگر کاتالیزور Cu/ZnO در شرایط قرار گرفتن در معرض فشار 
حاشیه‌های  تصویر  این  )الف(:   .500  °C دمای  و  هیدروژن  گاز   900  Torr
 ZnO و لایه پشتیبان  پیچیده  بهم   Cu نانوبلورهای  توری  متناوب شبکه 
نماینده  روشن  نقاط  )الف(.  تصویر  فوریه  تبدیل  )ب(:  می‌دهد.  نمایش  را 
حاشیه‌های  بین  فاصله  هستند.  توری  شبکه  حاشیه‌های  از  مجموعه‌ای 
مذکور متناظر با فاصله مورد نظر تا مبداء بوده و ماهیت بلورشناسی مربوطه 
 nm را آشکار می‌کند. دایره قرمز رنگ بزرگ متناظر با فرآیند فاصله‌گذاری
نظر  مورد  توری  مشاهده شبکه  قابل  فاصله‌بندی  کوچکترین  است.   0/21
 TEM 0/18 است. )ج( تا )و( ]23[: تصاویر متوالی درجا/بهنگام nm برابر با
تیتانیوم  نانوذرات طلا تعبیه شده روی دی‌اکسید  از کاتالیزور  تهیه شده 
)TiO2(. زمان نمایش داده شده در گوشه سمت راست پایینی تصاویر )د( 
تا )و( متناظر است با فواصل اندازه‌گیری شده از زمان ثبت تصویر )ج( ]21[.

 MEMS یـک سـال بعد، سـلول گازی مهر و موم شـده از نـوع
و همـکاران ]23[  کاواسـاکی44  تاداهیـرو  توسـط  طراحـی شـده 
به‌منظـور بررسـی درجا/بهنـگام کاتالیـزور نانـوذرات طلا مسـتقر 
روی TiO2 درون TEM بـکار بـرده شـد. به‌منظور ایجاد دی‌اکسـید 
کربـن )CO2( روی سـطح کاتالیـزور مذکور، یک درصد مونوکسـید 
کربـن )CO( بـرای ایجـاد واکنش با O2 درون هوای خشـک اعمال 
می‌شـود. شـکل‌های )8-ج( تـا )8-و( ریخت‌شناسـی نانـوذره طلا 
را نمایـش می‌دهنـد. بـا در نظـر گرفتـن فاصلـه زمانـی s 4/ 0بین 
تصاویـر )8-د( و )8-ه( و فاصلـه زمانـی s 0/2 میـان تصاویر )8-ه( 
و )8-و( می‌تـوان تغییـر شـکل کاملاً محسـوس نانـوذره طلا مورد 
نظـر در مـدت زمـان کوتاهی را مشـاهده نمود. وجـوه45 مختلفی از 
نانـوذره طلا مذکـور در شـکل‌های )8-ج(، )8-د( و )8-و( آشـکار 
شـده‌اند. برخـی مواقـع وجـوه مذکـور ناپدیـد شـده و در نتیجـه 
نانـوذره طلای مربوطـه هماننـد تصویـر )8-ه( شـکلی کـروی بـه 
خـود می‌گیـرد. البتـه لازم بـه ذکر اسـت کـه حاشـیه‌های متناوب 
شـبکه تـوری نانـوذره طلا بـه دلیـل پراکندگـی الکتـرون بـا گاز 
پر فشـار قابـل رویـت نیسـتند. جدیدتریـن تصویربـرداری از رفتار 
نوسـانی نانوذرات Pt کاتالیز کننده اکسیداسـیون CO توسـط اس. 
بـی. وندلبـو46 و همکاران در سـال 2014 ]24[ گزارش شده‌اسـت. 
سـری تصاویـر TEM از نانـوذرات Pt در محـدوده ورود و خـروج 
بـه/از منطقـه واکنـش بـا نرخـی سـریع‌تر )1-2 فریـم در ثانیه( از 
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نوسـانات واکنشـی )بـرای مشـاهده مسـتقیم نانـوذرات مربوطه در 
مقیـاس زمانـی تعییـن شـده( تهیـه شده‌اسـت. در طـول واکنـش 
نوسـانی نانـوذرات مـورد نظـر در نزدیکی ورودی منطقـه واکنش از 

شـکلی ثابـت و کروی‌تـر برخوردار هسـتند.

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده برای بررسی 

نمونه‌های زیستی

سـلول‌های گازی مهر و موم شـده، نمونه‌هـا را درون لایه‌ای نازک 
از گاز پوشینه/کپسـوله نمـوده و بـه ایـن صورت همانند شـرایط خلاء 
از تخریـب نمونه‌ها جلوگیری بـه عمل می‌آورند. بنابراین، سـلول‌های 
مذکـور را می‌تـوان بـرای بررسـی نمونه‌هـای زیسـتی نیز بـه کار برد. 
سـلول گازی مهـر و مـوم شـده در حـوزه زیسـتی برای نخسـتین بار 
توسـط اچ. جـی. هیـد47 در سـال 1962 ]25[ بـکار گرفتـه شـد. 
درصـورت بکارگیـری نمونه‌هـای آلـی بایـد از افزایـش فرآینـد حذف 
کربـن بیـش از نرخ مجـاز ناخالصی/آلایش که به تخریـب نمونه مورد 
نظر منجر شـد، جلوگیری شـود. درصـورت پرهیز از اعمـال گرمایش 
غیرضـروری حتـی در فشـارهای Torr 200-100 می‌تـوان از تبخیـر 
سـریع آب موجـود درون نمونه جلوگیری کـرد. این امر با ثبت تصاویر 
 100 Torr از قطـرات کوچـک آب درون هـوا در شـرایط فشـار TEM
اثبـات شده‌اسـت. اگـر در فشـاری معین به جـای هوا از هیـدروژن48، 
هلیوم49، نیتروژن50 و یا آرگون51 اسـتفاده شـود و ناحیه روشـن شده 
مدنظـر نیـز بـا بکارگیـری متمرکـز کننـده دوگانه بـه قطـری تقریباً 
برابـر بـا um 2 کاهـش یابـد، آنـگاه می‌تـوان از وقـوع فرآینـد حـذف 
کربـن در نمونـه جلوگیـری کـرد. در سـال 2001، تـی. ال. دالتـون52 
و همـکاران ]26[ از سـلول گازی مهـر و مـوم شـده درجا/بهنگام برای 
بررسـی کاهـش فلز سـنگین کـروم شـش ظرفیتی53 توسـط باکتری 
شـوانلا اوندنیسـس54 اسـتفاده کردنـد. باکتری‌هـای حاصـل شـده از 
محیط‌هـای کشـت، شسـته شـده و به‌صورت مسـتقیم درون سـلول 
گازی مهـر و مـوم شـده قرار می‌گیـرد و در فشـار Torr 97/5 از هوای 
اشـباع شـده از بخـار آب مـورد بررسـی قـرار گرفتند. نتایج به‌دسـت 
آمـده گونه‌هایـی از باکتری‌هـای میلـه‌ای شـکل تـاژ‌کدار و غیرهاگزا 
را بـه نمایـش گذاشـتند )شـکل )9((. در طـول بررسـی، در حالی که 
سـلول‌ها آب خود را حفـظ کرده بودند، مواد پلیمری خارج سـلولی55 
نیـز مرطـوب باقی مانـده و هماننـد کپسـول دربرگیرنده سـلول‌های 
مـورد نظـر ظاهر شـد. امـا پس از چند دقیقـه قرار گرفتـن در معرض 
پرتـو الکترونـی، سـلول‌ها بـه دلیـل تخریب اولیـه پیوندهـای ضعیف 
زیسـت مولکولـی واندروالـس56  آسـیب خواهنـد دیـد. تصویربرداری 
مسـتقیم TEM درجا/بهنگام دو جمعیت باکتری شـوانلا اوندنیسـس 
را درون محیط‌هـای کشـت مـورد نظـر آشـکار می‌کند: یـک باکتری 
بـا کنتراسـت پایین در تصویـر )شـکل‌های )9-الـف( و )9-ج(( و یک 
باکتـری حـاوی ذراتـی با چگالـی الکترونی بـالا )شـکل‌های )9-ب( و 
)9-د((. پس از بررسـی بیشـتر مشـخص شـد که باکتری‌هـای دارای 
پوشـش سـطحی از نوع گرم منفـی بوده و همچنین بـه دلیل چگالی 

بالای الکترون پوشـش سـلولی )شـکل )9-د(( در محدوده‌ای که طول 
مسـیر پرتـو الکترونی بیشـتر بـوده به‌صورت بسـیار تاریک‌تـر از پس 
زمینه مشـاهده می‌شـود. پوشش سـلولی مربوط به سـلول‌های بدون 
غلاف در مقایسـه بـا باکتری‌هـای غلاف‌دار از کنتراسـت تصویـری 
بسـیار پایینی برخوردار هسـتند. افزایش کنتراسـت بدین معنی است 
کـه پوشـش سـلولی بـا اسـتفاده از جـذب عناصـری با جرم سـنگین 
نظیر: کروم57 اشـباع شده‌اسـت. پیوند عناصر سـنگین درون پوشـش 

سـلولی رابطـه‌ای مسـتقیم با کاهش کـروم دارد.

و  مهر  گازی  سلول  درون  اوسیسندین  ویشالان  باکتری  نمایش   :)9( شکل 
در  نظر  مورد  باکتری  و)ج(:  )الف(  100؛   Torr فشار  در  محیطی  شده  موم 
پایینی  کنتراست  از   EC-TEM از  استفاده  با  روشن  میدان  تصویربرداری 
برخوردار است، باکتری آغشته به ذراتی با چگالی الکترون بالا نیز در تصاویر 
)ب( و )د( نمایش داده شده‌است. سر پیکان سفید رنگ در قسمت )د( تصویر 
به باکتری با کنتراست پایین به‌منظور مقایسه با باکتری آغشته به ذراتی با 
چگالی الکترون بالا اشاره می‌کند. بیشترین پس زمینه پراکنده با کنتراست 
نمایش دهنده مواد  قابل مشاهده است که  )الف( تصویر  پایین در قسمت 

پلیمری خارج سلولی احاطه کننده سلول‌های مورد نظر است ]26[.

  کاربرد میکروسکوپ الکترونی عبوری محیطی درجا/
فرآیند  در  شده  کنترل  گازی  محیط  به  مجهز  بهنگام 

تخریب در طول کاتالیز: عمل‌آوری استوالد

کاتالیزورهـای مبتنـی بـر ذره به‌طور معمول ابتـدا عملکرد بالایی 
را نمایـش داده امـا بـه تدریـج با گذشـت زمـان و در شـرایط واکنش 
ایـن عملکـرد آنهـا کاهـش می‌یابـد. ایـن امر در اصـل به دلیـل وقوع 
پدیده‌هـای تـف جوشـی58 و عمـل‌آوری59 بـه همـراه اتلاف ناحیـه 
بزرگـی از سـطح فعـال صـورت می‌پذیـرد. به‌منظـور شفاف‌سـازی 
توضیحـات مذکـور، اس. هلوگ60 و همکاران رفتـار انقباضی نانوذرات 
Pt مسـتقر روی اکسـید آلومینیـوم بـا فرمـول Al2O3 پشـتیبان در 
شـرایط حضـور گاز شـکل‌دهی اکسـیژن )O2( و نیتـروژن )N2( را 
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بررسـی نموده‌انـد )شـکل )10(( ]27[. آنهـا از طریـق بررسـی تعداد 
بسـیار زیـادی از نانـوذرات به این نتیجه رسـیدند که در شـرایط ذکر 
شـده، اندازه ذرات بزرگ افزایش یافته اسـت در حالی که اندازه ذرات 
کوچکتـر به تدریـج کاهش یافته و در نهایت ناپدید می‌شـوند. چنین 
فرآینـدی بـه فرآینـد عمـل‌آوری اسـتوالد معـروف بوده کـه با هدف 
کمینه‌سـازی انـرژی آزاد مـورد اسـتفاده قـرار می‌گیـرد. ایـن پدیده 
در دیگـر سیسـتم‌های کاتالیـزوری دیگـر نیـز مشـاهده شده‌اسـت. 
به‌عنـوان مثـال، نانـوذرات Fe )که به‌طـور معمول به‌عنـوان کاتالیزور 
بـرای فرآینـد رشـد نانولوله‌های کربنی61 مورد اسـتفاده قـرار گرفته( 
نیـز در طـول فرآینـد رشـد کاتالیـز شـده نانولوله‌های کربنی شـاهد 

وقـوع پدیده عمل‌آوری اسـتوالد هسـتند ]28[.

محیطی  عبوری  الکترونی  میکروسکوپ  کاربرد     
در  شده  کنترل  گازی  محیط  به  مجهز  درجا/بهنگام 

فرآیند اکسیداسیون CO فاز گازی
 

کاتالیزورها  به‌عنوان  گسترده  به‌طور  فلز/فلز  اکسید  نانوذرات 
در  می‌گیرند.  قرار  استفاده  مورد   CO اکسیداسیون  واکنش  برای 
طول فرآیند اکسیداسیون CO به‌طور معمول دو پدیده روی سطح 

نانوذرات مذکور به وقوع می‌پیوندد:
1. شکل‌گیری زیرلایه‌ای از اکسید زیر بیرونی‌ترین لایه نانوذرات 

فلزی به دلیل نفوذ اکسیژن به درون فلز ]29[؛
دلیل  به  ترمودینامیکی  به‌صورت  نانوذرات  سطح  بازسازی   .2
طول  در  مربوطه  وجوه  توسط   CO مولکول‌های  ترجیحی  جذب 

فرآیند کاتالیز ]30[.
 تغییـر گازهـای واکنشـگر نزدیـک کاتالیزورهـا منجر بـه وقوع 
تغییـرات در مـواد جـذب شـونده گازی روی سـطوح مـورد نظـر 
می‌شـود. ایـن تغییـرات بـه احتمـال زیـاد انـرژی سـطح معینـی را 
اصلاح نمـوده کـه همین امر منجر به وقوع فرآیند بازسـازی سـطح 
 )Au/CeO2( نانوذرات می‌شـود. بررسـی سیسـتم اکسید سـریم/طلا
به‌عنوان کاتالیسـت اکسیداسـیون CO، پدیده بازسـازی اتمی وجوه 
کاتالیـزوری  اکسیداسـیون  فرآینـد  }100Au{در طـول  نانـوذرات 
CO را آشـکار می‌سـازد ]31[. مولکول‌هـای CO جـذب شـده در 
مکان‌هـای بالایـی اتم‌هـای Au کـه به‌طور فشـرده به شـکل شـش 
ضلعـی نمایـان اسـت، چسـبیده و منجـر به وقـوع فرآیند بازسـازی 
سـطح می‌شـوند. این وجوه بازسازی شـده }100Au{ فرآیند جذب 
CO به‌منظـور دسـتیابی بـه پوششـی سراسـری روی سـطح Au را 
تسـهیل می‌کننـد. در شـکل )11(، بـا اسـتفاده از قـدرت تفکیـک 
پذیـری اتمـی ETEM درجا/بهنـگام تغییـر اتم‌هـای سـطح مـورد 
نظـر در طـول فرآینـد اکسیداسـیون CO نمایش داده شده‌اسـت. با 
توجـه بـه ایـن مسـئله کـه نانـوذرات Au در معرض گاز شـکل‌دهی 
هـوا/CO در شـرایط خلاء قـرار گرفتـه، لـذا لایـه سـطحی Au در 
جهـت طـول از nm 0/20 بـه nm 0/25 در هـوا/CO افزایش می‌یابد 
)شـکل )11-ب((. بـه دلیـل ایـن پیکربنـدی پیونـد کششـی میان 
لایـه سـطحی و زیرلایـه مورد نظر، سـطح بازسـازی شـده نانوذرات 

درون   Pt/Al2O3 مـدل  کاتالیـزور  اسـتقرار  از  نمایـی   :)10( شـکل 
میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری. )الـف( تـا )ه(: تصاویـر TEM ثبـت 
شـده بـه روش درجا/بهنـگام نمایش دهنده گـذر زمان در یـک ناحیه از 
کاتالیـزور مـدل Pt/Al2O3 هنـگام قـرار گرفتن در معرض فشـار هوای 
mbar 10 و دمـای °C 650. ایـن تصاویر در واقع مقاطـع nm2 40×40 از 
تصاویـر اصلـی TEM با محدوده کامـل برابر با nm2 130×130 هسـتند. 
به‌منظـور درک بهتـر فرآینـد کاهش و افزایـش اندازه دو نانوذره توسـط 

دو پیـکان نمایـش داده شده‌اسـت ]27[.
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Au منجر به جذب مولکول‌های CO بیشـتری در مقایسـه با سـطح 
 Au)111( و Au)100( تنها بـا وجـوه Au اصلی می‌شـود. نانـوذرات
بـه سـاختار هشـت وجهـی بریده شـده تبدیل می‌شـود. یکـی دیگر 
 ZnO روی زیرلایه Cu از مـوارد مشـابه مربـوط بـه بازسـازی سـطح
در طـول فرآینـد سـنتز متانول می‌شـود. هنگامی کـه ذرات مس در 
معـرض هیـدروژن قـرار می‌گیرنـد، آنـگاه ترجیـح می‌دهنـد شـکل 
هندسـی با سـطوح )100(، )110(، و )111( را تشـکیل دهند. پس 
از اعمـال بخـار آب بـا فرمـول )H2O( بـه دلیـل تغییر انرژی سـطح 
مـورد نظر بعد از جـذب گونه‌های هیدروکسـید )OH(، ذرات مذکور 
به شـکل کـروی تبدیـل شـدند. درصـورت جایگزینـی CO به جای 

بخـار H2O، ذرات مـورد نظـر به‌صـورت وجـه‌دار ظاهر می‌شـوند.

محیطی  عبوری  الکترونی  میکروسکوپ  کاربرد     
در  شده  کنترل  گازی  محیط  به  مجهز  درجا/بهنگام 

فرآیند شکافت آب فتوکاتالیستی

تولیـد شـرایط واکنـش مربـوط بـه کاربردهـای فتوکاتالیسـتی 
درون ETEM بـه بکارگیـری منبـع نـوری نیازمنـد بوده کـه توانایی 
پدیـد آوردن محـدوده‌ای از طـول موج‌ها و شـدت‌های قابل مقایسـه 
بـا طـول موج‌هـا و شـدت‌های موجـود در نـور خورشـید را داشـته 
باشـد. به‌طـور معمـول می‌تـوان نمونـه را بـا اسـتفاده از منبـع نـور 
 ETEM پهـن بانـد خارجی و از طریـق یک فیبر نوری داخلـی درون
در معـرض نـور مرئـی و نـور فرابنفش قـرار داد )شـکل )12(( ]32[. 
برخـی از محققـان تمرکـز خـود را بـه سـمت بررسـی مواد نـوری و 
فتوکاتالیسـت‌های درون میکروسـکوپ الکترونـی عبوری در شـرایط 

پیوسـته بـه همـراه تابـش با شـدت کمتـر معطوف سـاخته‌اند.
نگهدارنده‌هـای نمونـه TEM ویـژه‌ای به‌منظـور اعمال نـور لیزر 
بـر نمونه با اسـتفاده از عدسـی‌ها یـا فیبرهای نـوری طراحی و تولید 
شـده‌اند ]33[. لازم بـه ذکـر اسـت، نگهدارنـده نمونـه TEM مجهز 
بـه فیبر نـوری علاوه‌بر حفظ قابلیـت انعطاف‌پذیری یـک نگهدارنده 
معمولـی، قابلیـت بـکار گرفتـه شـدن درون هـر گونـه TEM )حتی 
TEMای کـه از ابتـدا به‌عنـوان ETEM طراحی نشـده باشـد( را نیز 
ارائـه می‌دهـد. کروتزیـر62 و همـکاران بـا اسـتفاده از میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری محیطـی مجهـز بـه منبـع نـور بـا شـدت بـالا 
 TiO2 را مشـاهده نمودنـد ]32[. ابتـدا ذره TiO2 تغییـرات سـطح
بـا سـطوح }101{ و }002{در معـرض نـور قرار می‌گیرند )شـکل 
)13-الـف((. سـطح اولیه ذرات بلورینگی مطلوبی را نشـان می‌دهند.

پـس از اعمـال H2O و تابـش نـور به مدت 1 سـاعت، سـطح ذره 
TiO2 بـا ظاهـر لایـه بهم/نامنظـم ریختـه از حالـت صاف خارج شـد. 

بعـد از تابـش نـور بـه مـدت 7 سـاعت، لایه بهـم ریخته بهتـر نمایان 
می‌شـود. تصویـر تهیـه شـده بـا قـدرت تفکیک‌پذیـری اتمی نشـان 
داده کـه اتم‌هـای موجـود در بیرونی‌تریـن لایـه به‌طـور قابـل توجهی 
نامنظم شـده‌اند )شـکل )13-ج((. سـاختار نامنظم نفوذ بیشـتری به 
درون زیرلایه‌هـا پیـدا می‌کنـد. پـس از 40 سـاعت تابـش نـور، یـک 
لایـه آمـورف63 پدیـدار می‌شـود )شـکل )13-ه((. انجـام تحلیل‌هـای 

بیشـتر بـا اسـتفاده از روش طیف‌سـنجی فتوالکتـرون پرتـو ایکس64، 
حضـور گونه‌های +Ti3 درون لایه سـطحی آمورف را نمایان سـاخته، 
بدیـن معنـی کـه شـکافت آب در طـول فرآینـد فتوکاتالیـز از رویـه 
کاهـش TiO2 اسـتفاده کـرده اسـت. تاکنـون واکنش‌های شـیمیایی 

فرآیند  شرایط  در   Au)100( وجوه  سطح  بازسازی   :)11( شکل 
.]31[ CO اکسیداسیون

درجا/ عبوری  الکترونی  میکروسکوپ  کلی  طرح  از  نمایی   :)12( شکل 
بهنگام. یک فیبر نوری قرار گرفته درون لوله مسی، نور را برای اعمال بر 

نمونه فراهم می‌آورد ]32[.

شکل )13(: تصاویر میکروسکوپ الکترونی عبوری ذرات TiO2 در دمای 
°C 150. )الف(: در شرایط بدون آب، )ب( تا )ه(: در شرایط اعمال بخار آب 
به مدت: )ب( 1 ساعت، )ج( 7 ساعت، )د( 20 ساعت و )ه( 40 ساعت، )و(: 

در شرایط اعمال بخار آب به مدت 40 ساعت بدون پرتو الکترونی ]32[.
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فاز گازی مختلفی توسـط ETEM بررسـی شـده‌اند، اما چالش اصلی 
هنـوز احتمـال اثرگـذاری گاز ورودی بر قـدرت تفکیک‌پذیری تصاویر 
میکروسـکوپ الکترونـی عبوری اسـت. هنگامی که الکترون‌هـا از گاز 
موجـود درون ناحیـه حـول نمونه عبـور نمـوده، درصد بسـیار زیادی 
از آنهـا از طریـق پراکندگـی بـا مولکول‌هـای گاز برهم‌کنـش داشـته 
و همیـن امـر منجـر بـه کاهـش قـدرت تفکیک‌پذیری تصویـر نهایی 
می‌شـود. از آنجایـی کـه مولکول‌های گاز فضاهای حـول نمونه‌ها را پر 
کـرده، لذا پراکندگی بـا الکترون‌ها درون فضاهای مذکـور نیز رخ داده 
و در نهایـت یونیـزه شـدن مولکول‌هـای گاز مورد نظـر منجر به ظهور 
پلاسـما نزدیـک ناحیـه نمونـه مذکـور می‌شـود. ایـن پلاسـما به‌طور 
قابـل توجهـی بـر مـوج الکترونـی و همچنیـن قـدرت تفکیک‌پذیری 
تصویـر نهایـی تاثیرگذار اسـت. چالش‌هـای دیگر مربوط به مشـاهده 
واکنش شـیمیایی فاز گازی درون ETEM عبارتند از: تولید گونه‌های 
گاز واکنشـگر بـا اسـتفاده از گازهـای یونیـزه شـده، افزایـش واکنش 
شـیمیایی ناخواسـته و نامطلـوب در سـطح مـواد مـورد نظـر و ایجاد 

تداخـل در رفتـار واکنش.

محیطی  عبوری  الکترونی  میکروسکوپ  کاربرد    
برای  شده  کنترل  گازی  محیط  به  مجهز  درجا/بهنگام 
رشد بخار-مایع-جامد در فرآیند شکل‌گیری نانوسیم‌ها

فرآیند بخار-مایع-جامد65 ]35[ در اصل برای سنتز نانوسیم‌ها66 
کـه بـرای تولیـد نانوتجهیـزات الکترونیکـی و نانوحسـگرها ضروری 
اسـت مـورد اسـتفاده قـرار می‌گیرنـد. در فرآینـد رشـد VLS، مـواد 
اولیـه از نفـوذ فـاز گازی تامیـن شـده و به‌منظـور تولیـد NW یـک 
فـاز یوتکتیـک67 مایـع را بـا دانه/بذر جامـد تشـکیل می‌دهند. طول 
رشـد NW در حالـت VLS به چنـد میکرومتر می‌رسـد. فرآیندهای 
رشـد VLS به‌منظـور تولیـد NWهـا چندین دهه مورد بررسـی قرار 
گرفته‌انـد، امـا درک پویایـی سـیر تکاملـی سـاختار NW در طـول 
فرآینـد رشـد این NWها به دلیـل کمبود روش‌های مشـاهده درجا/

بهنگام هنوز مبهم اسـت. البته تحقیقات جدیدی در رابطه با بررسـی 
فرآینـد رشـد VLS درون ETEM مجهـز بـه سـلول گازی در حـال 
انجـام اسـت. اف. راس68 و همکاران به‌منظور مشـاهده فرآیند رشـد 
VLS نانوسـیم‌های سـیلیکونی )Si( و درک سـازوکار آن که شـامل 
رسـوب‌دهی دانه‌هـای فلـزی، شـکل‌گیری قطـرات یوتکتیکـی69 و 
رشـد نانوسـیم‌های Si روی دانه/بذرهـای مـورد نظر بـوده از قابلیت 
فـاز گازی میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام مجهـز بـه 
سـلول گازی اسـتفاده نمودند. قابلیـت تصویربرداری مسـتقیم از هر 
مرحلـه به‌صـورت بلادرنـگ فرصـت تعیین کمیـت پویایی شناسـی 
فرآینـد رشـد را برای محققـان فراهم مـی‌آورد. در این مقالـه ]34[، 
 ETEM درون Si نانوسـیم‌های VLS به‌منظور بررسـی فرآیند رشـد
از Au به‌عنـوان کاتالیـزور و دی سـیلانSi2H6( 70( نیـز به‌عنـوان 
حـدود دمایـی  و   5-10  Torr از  پایین‌تـر  فشـاری  در   Si  منبـع 

C°600 اسـتفاده شده‌اسـت. درصورت تصویربرداری بلادرنگ از کل 
فرآینـد رشـد بـا اسـتفاده از میکروسـکوپ الکترونـی عبـوری درجا/

بهنـگام اختلاف قطر نانوسـیم‌های مورد نظـر به‌طور شـفاف نمایان 
می‌شـود. فرآیند رشـد نانوسـیم‌های Si از دانه/بذرهای Au در سطح 
طولـی دربرگیرنـده هندسـه دندانه‌ای شـکل بـوده، بدیـن معنی که 
وجـوه رشـد یافته با جهت رشـد مـوازی نیسـتند. اخیراً اسـتک71 و 
همـکاران با اسـتفاده از تصویربـرداری با قـدرت تفکیک‌پذیری اتمی 
موجـود درون میکروسـکوپ الکترونی عبـوری درجا/بهنگام موفق به 
مشـاهده رشـد یـک جفـت دولایـه از نانوسـیم‌های گالیـم نیترید72 
بـر دانه/بذرهـای Au شـدند. فرآینـد رشـد نانوسـیم‌های Si بـذردار 
در مقایسـه بـا فرآینـد رشـد نانوسـیم اکسـید فلـز بـدون کاتالیـزور 
 ،CuO دارای شـرایط کاملًا متفاوتی اسـت. در فرآیند رشـد نانوسـیم
رشـد لایـه بـه لایـه در نـوک نانوسـیم مذکـور درون میکروسـکوپ 
الکترونـی عبـوری درجا/بهنـگام مجهز به سـلول گازی تصویربرداری 
شده‌اسـت. تصویربرداری از سـینتیک رشـد نانوسـیم CuO با قدرت 
تفکیک‌پذیـری فضایـی بـالا درون تـک لایـه 0/23 نانومتـری که در 
واقـع نمایشـگر رشـد اتمـی لایـه بـه لایـه صفحـه )111( بـوده در 
مقیـاس اتمـی انجـام پذیرفته اسـت )نشـان داده شـده با پیـکان در 

شـکل‌های )14-ب( و )14-ح((.
مراحـل رشـد از یک سـمت به سـمت دیگر انتشـار می‌یابـد. لازم 
بـه ذکـر اسـت در هیچ یـک از مراحـل مربوطـه از ذرات کاتالیـزور در 
فرآیند رشـد نانوسـیم مورد نظر اسـتفاده نشده‌اسـت. بنابراین، به غیر 
از روش کاتالیـزوری، روش بـه واسـطه قطره و سـازوکار رشـد ریشـه، 
ایـن رویکـرد را می‌توان به‌عنوان یک روش رشـد نویـن در نظر گرفت.

از  استفاده  با  جهت  دو  در   CuO نانوسیم  رشد  نمایش   :)14( شکل 
میکروسکوپ الکترونی عبوری درجا/بهنگام مجهز به سلول گازی. مقیاس 

خطی تصاویر برابر با nm 2 است ]35[.
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به‌منظور درک بهتر تغییرات شیمیایی و ساختاری در طول وقوع واکنش‌های شیمیایی گاز-جامد استفاده از ETEM درجا/
بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده الزامی است. این روش به‌خصوص برای نانوموادهایی که بررسی آنها با استفاده از دیگر 
رویکردها امکان‌پذیر نبوده )نظیر: واکنش کاتالیزوری، خوردگی، واکنش‌پذیری رابط و غیره( کاربردی محسوب می‌شود. تغییرات 
ساختاری با استفاده از تصاویر با قدرت تفکیک‌پذیری بالا و الگوهای پراش وابسته به دما و زمان نمایش داده می‌شوند. تصاویر 
با قدرت تفکیک‌پذیری بالا اطلاعات مفیدی درباره سازوکارهای در سطح اتمی در طول فرآیندهای واکنشی فراهم می‌آورند. 
بررسی شفاف ساختارهای فازهای میانی )پایدار یا شبه پایدار( شکل گرفته در طول واکنش شیمیایی نیز از اهمیت بالایی 
برخوردار است. از توضیحات ذکر شده می‌توان اینگونه برداشت کرد که ETEM درجا/بهنگام مجهز به محیط گازی کنترل شده 
قابلیت نظارت مستقیم بر حالت‌های فعال نانومواد درون جو گازی را برای محققان حوزه‌های مختلف فراهم آورده است. در این 
مقاله، برخی از کاربردهای میکروسکوپ مذکور در حوزه‌های تحقیقاتی و صنعتی مختلف به‌طور تفصیلی بررسی شده‌اند. خواننده 
محترم می‌تواند با مطالعه این مقاله یک دیدگاه کلی درباره کاربردهای ETEM مذکور بدست آورده و بر این اساس نیازمندی‌های 

تحقیقاتی خود را برآورده سازد.
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دانشگاه شیراز
2. عضو کارگروه تخصصی میکروسکوپ الکترونی عبوری

3. In-situ Environmental Transmission Electron 
Microscopy (ETEM)
4. Conventional Transmission Electron Microscopy 
(CTEM)
5. Ernst Ruska
6. in-situ Controlled Environment Transmission Elec-
tron Microscopy 
7. Transmission electron microscopy (TEM)
8. Open cell
9. differential pumping system
10. Marton
11. sealed gas cell
12. In-situ XRD
13. Creemer
14. Nanoreactor
15. Micro-Electro-Mechanical Systems (MEMS)
16. Silicon (Si) Chip
17. Silicon nitride (SiN)
18. Platinum (Pt)
19. Tadahiro Yokosawa
20. Palladium (Pd)
21. SELECTED AREA ELECTRON DIFFRACTION 
PATTERN (SAEDP)
22. Hiroshi Fujita
23. Hydrogen
24. hydride
25. embrittlement
26. Annealing
27. Copper (Cu)
28. M. Komatsu
29. Copper oxide (CuO)
30. nucleate
31. whiskers
32. Li Sun
33. fugacity
34. Silver(I) oxide (Ag2O)

35. Ag
36. Parkinson GM.
37. Ceria (Cerium(IV) oxide)
38. Giorgio S.
39. Titanium Dioxide (Ti02)
40. amorphous carbon
41. faceted
42. Zinc oxide (ZnO)
43. High-Resolution Transmission Electron Microsco-
py (HRTEM)
44. Tadahiro Kawasaki
45. facets
46. Vendelbo SB
47. Heide HG
48. Hydrogen H2
49. Helium (He)
50. Nitrogen (N2)
51. Argon (Ar)
52. Daulton TL
53. Hexavalent chromium (Cr(VI))
54. Shewanella oneidensis (S. oneidensis)
55. Extracellular Polymeric Substance (EPS)
56. Van der Waals
57. Chromium (Cr)
58. sintering
59. ripening
60. S. Helveg
61. Carbon Nanotubes (CNT)
62. Crozier
63. amorphous
64. X-ray photoelectron spectroscopy (XPS)
65. Vapor–Liquid–Solid (VLS)
66. Nanowire (NW)
67. eutectic
68. F. Ross
69. eutectic droplets
70. disilane
71. Stach
72. Gallium nitride (GaN)
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Iranian Journal of

As mentioned in previous article published in Iranian Journal of Laboratory knowledge (No. 
30-Summer 2020) With the title of ‘An introduction to In-situ Environmental Transmission Elec-
tron Microscopy equipped with a gas-controlled environment operational principals and struc-
tures’ unlike Conventional Transmission Electron Microscope, samples inside in-situ Environ-
mental Transmission Electron Microscopy (ETEM) equipped with controlled gas-environment 
can be exposed to different gaseous species, pressures and temperatures. Such approach 
provides researchers with unique opportunities to achieve new level of material analysis. This 
kind of microscopy is considered valuable equipment for understanding the behavior of differ-
ent specimens in atomic scale. In-situ ETEM with gaseous environment makes it possible to 
acquire dynamic measurements of nanostructures during reaction processes and also to follow 
the structural and chemical changes under different atmosphere, pressure and temperature 
conditions. Extensively used gaseous species in various research and industrial fields have 
a significant effect on both the configuration of solid materials and the evolution of reactive 
systems. Various nanomaterial-based technologies, such as food production, efficient energy 
conversion, transportation, and environmental protection are dependent on In-situ ETEM for 
achieving accurate real world results. In order to gain new insights into the growth, properties, 
and functionality of nano-materials such as biological specimens, catalysts, and fuel cells, ob-
taining practical information from gas–solid interactions accrued from In-situ ETEM is essen-
tial. Thereby in this article some of the more important applications of the ETEM when using a 
gaseous environment will be reviewed. 
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