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RESUME

Prvni ¢ast této bakaldké prace se zabyva pouzitim elektronovych mikrpgko
(skenovaci elektronovy mikroskop, transmisni elakbdvy mikroskop a mikroskop
atomarnich sil), § studii morfologie (molekulové struktury) nanokoozita ve forme
polymer/jil (MMT). Cilem prace bylo vypracovaniighledu vyhod a nevyhod
elektronovych mikroskap vzhledem k jejich pouziti. Dale byla popsana teori
nanotechnologie, do které byla zahrnuta molekuldamiotechnologie, nanoelektronika a

nanomaterialy (nanoplniva).

V druhé ¢éasti této prace byl vypracovarrehled ty@ mikroskomi pouZzitych v
raiznych \deckych ¢lancich zabyvajicich se studiem polymernich nangiamiti
obsahujicich jako nanoplnivo montmorillonit. Dalghledany metody ipravy vzorki pro
jednotlivé mikroskopické metody. V poslediasti této prace byly zpracovany metody

hodnoceni struktury polymernich nanokompzitvyhledanyctelanki.

Klicova slova: SEM, TEM, AFM, nanotechnologie, molekularni nambigologie,

nanoelektronika, nanoplniva, montmorillonit

The first part of this bachelor work deals with thlectron microscope utilization
(Scanning electron microscope, Transmission elactrocroscope and Atomic force
microscope) for studying the morphology (molecudaucture) of nanocomposites in the
form of polymer/clay (MMT). The aim of this work wao elaborate the summary of
advantages and disadvantages of electron microscoggarding to their utilization.
Further the theory of nanotechnology, including @calar nanotechnology, nanoelectronic

and nanomaterials (nanofiller), was described.

In the second parts of this work the overview otnmscope utilization in different
scientific article dealing with the study of polymeanocomposites containing as a
nanofiller montmorillonite was done. Further theheiques how to prepare samples for
individual microscopic method were found. At lasirtpof this work the methods for the
structure evaluation of polymer nanocomposite femuaght articles were processed.

Keywords: SEM, TEM, AFM, nanotechnology, the molecular na&cbnology,

nanoelectronic, nanofiller, montmorillonite
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UvoD
JesSt v polovine minulého stoleti nebyloiejmé, Ze bychom &kdy byli schopni
ovladat hmotu na atomargi molekularni arovni. Revladala pedevsim Schrodingerova

piedstava, ze atomy nelzéepré v prostoru lokalizovat, protoZze ,atomy nelze paldtza
individuality, které Ize identifikovat. [1]

O reco pozdji Heisenberg doplnil, Ze atomy ,jsou forma potetity ¢i moznosti,
spiSe nez jedna zZei nebo skutgnosti“. Ve s¥tle &chto prohlaSeni bylagiSina &dci
pieswdcena o praktické nemoznosti vyuzivat atomy & jako stavebni jednotky
pouZzitelnych z#&zeni. [2]

Koncem padesatych let 20. stoleti se vSak naShoeici, ktei predpowdéli
moznost konstrukce #aeni o molekularnich rozirech, tak jak to od pradavnald
piiroda. Pravépodobré prvnim byl Von Hippel, elektroinZzenyr z Massachaiss Institute
of Technology (MIT), ktery zavedl pojem ,molekularmzZenyrstvi“ a poté fyzik R.
Feynman, nositel Nobelovy ceny za fyziku, kteryoea 1959 svoji pamatnougunaskou
.Tam dole je spousta mista“ (,There's plenty of noat the bottom*), [1], [2], [3]
piednesenou na vynim zasedani American Physical Society v Pasgd€alifornii,

upozornil na moznost manipulace s objekty o negatrmozngrech.

Uplynulo giblizné dvacet let, kdy na uvedenéiakopniky navazal K. E. Drexler,
ktery uvéejnil ¢lanek o molekularnim inZenyrstvi a upozornil na mast pouzit jako
zakladni stavebni kameny proteiny. K. E. Drexleojsvredstavy rozvinul ve svych
dalSich pracich, fggemz upozornil na pozitivni i negativni strnky mnal&rni
nanotechnologie, jak nazval technologie vy#rd komplexnich struktur na molekuléarni
arovni.[2], [4]

Jelikoz molekuly maji rozery radow v nanometrech, vzil se postuprpro
molekularni inZenyrstvti molekularni technologie termin nanotechnologiterk jako
prvni pouZil v roce 1974 Taniguchi ve zcela jinéngické oblasti, kdyZ popisoval vyrobni
zpasoby a mifici techniku, pi kterych je mozné dosahnoutesnost vyroby sasti
v nanometrech [5].

Swt v rozmeru nanomett je velmi maly. Jak jeiejmé z (Obr. 1), je poén velikosti

fotbalového mie ke struktie o roznéru 100 nm piblizné stejny jako porér velikosti

zentkoule k roznéru kopaciho ntie. [6]
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Obr. 1. Srovnani $¥a v roznérech nanomeir
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1 TEORETICKA CAST

NANOTECHNOLOGIE

Nanotechnologie je rozvijejici se obor vyzkumu avoig zanmdtfeny naftizeni
struktury material v nanoroznirech (0,1 — 100 nm, alesp@ jednom rozniru). Abychom
pochopili s¥t nanotechnologie musime si nejprve Wiy co znamena pojem nana...
Védesti pracovnici a technici sifpdstavuji jednotkovou ipdponu jako 18 nasobek
zakladni fyzické jednotky, tj. 1 nanometr = 1 milima milimetru; ke srovnani rozru

atomu, jehoz rozwr je priblizné mezi 0,1 — 0,2 nanometru. [7], [8]

Nanotechnologie je také ro¥h skupina rozvijejicich se technologii (technologie
v pevném stavu, biotechnologie, chemicka technelogji). V sodasné dob sestava
nanotechnologie zeétyi hlavnich oblasti: nanoelektroniky, nanomatériaholekularni
nanotechnologie a mikroskdmracujicich s rozliSitelnosti v nanometrech. &é tzalozena
na moznostech vytvét a vyuZzivat materialy, Eaeni a systémy ovladanim hmoty

v nanometrickych rozemech. [9]

Obor nanotechnologie uz neni zcela nova discippnatoZe na nanometrické drovni
jsou zaloZzeny vSechny probihajicijel v prirodk. [10] Dale je také ozravana za oblast
védy, jejimz cilem je cilené ai@sné ovladani jednotlivych atdna molekul tak, aby
vznikl néjaky objekt, nafiklad integrovany obvodiip, tisickrat mensi nez obvody, které

jsou doposud vyraimy béZnou technologii.

MozZnd se to zdaifiis fantasticky, ale uz v roce 1959 napsal noditebelovy ceny
americky fyzik Richard P. Feynman, ktery nastiniti nanotechnologie, sy slavny
¢lanek s ndazvemTam dole je spousta mista“ (,There's plenty of mat the bottom®).
V této publikaci prohlasil, zZe!'Nevidi ve fyzikalnich zakonechéjakou pekazku pi
manipulaci s jednotlivymi atomy’A dale hovei také o moznostech unisvani atoni
tam, kam si chemik bude v budoucnosatd3], [7], [8]

Od roku 1959 se nanotechnologie rozvijela celkemngy Nanotechnologie, jako
~Skoro“ kazdy ¥dni obor je zaloZzeny na znamychdwich disciplinach, jako je fyzika,
chemie a biologie. Ale také v neposledad na aplikovanych &dach, jako je inzenyrstvi

a mechanika.
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V souwasnosti se celostove vénuji obrovskeé finaéni prostedky, které se vyuzivaji
na vyzkum nanotechnologii a nanomatérialV posledni dob jsou stale vice
zaznamenavany Usgné aplikace v elektronice, léktvi, kosmetice, automobilovém a
chemickém pimyslu. Redpoklada se, Ze vriptich 20 — 30 letech nanotechnologie a
nanomaterialy se objevi v dalSich ¢thich a tim vyznam# ovlivni vSechna odstvi

lidské¢innosti. [11]

1.1 Mikroskopy pracujici s rozliSitelnosti v nanometret

Historie mikroskofg se z&ina psat od 17. stoleti, kdeZto historie elektrgubyv
mikroskop je pongrné mlada. Novoutast djin mikroskopie otvir4 &mecky wdec Ernst
Ruska (1906 — 1988), vynalezce elektronového miaps, FesrEji feceno transmisniho
elektronového mikroskopu (TEM). Totoizzeni umo#uje zWwtSeni vyraza prekratujici
moznosti optického mikroskopu, ktery je limitovadlkbu sw¥telného paprsku (400 — 600
nm). [12]

Prvni jednoduchy transmisni elektronovy mikroskeptsojil Ernst Ruska jiz v roce
1931. Ri sestrojovani vychazel z teoretickych poziiatk experimerit svych krajad
Ernsta Abbeho. #@devSim vSak vychazel z teorie francouzského tekédto fyzika
Louise de Broglie, ktery v polown20. let minulého stoleti formuloval zaklady vinové

mechaniky.

Od roku 1928 se Rusk zdjem zaniil na jevy magnetického pole oviievaného
silnym elektrickym proudem, tyto jevy studoval ok s profesorem Maxem Knollem.
[13] Na zaklad teéchto studii se mu po#io vyvinout magnetickécocky, které byly

prvnim krokem ke sestrojeni konstrukce transmiseib&tronového mikroskopu.

Tento mikroskop, umaitjici do této doby nevidané &seni, zadal jako prvni ve své
védecké praci uplapbvat Dr. Helmut Ruska, vynalere bratr. Na konci 30. let vznikl
pobliz Berlina Ustav elektronové optiky, kde sipatsvétlo swta i prvni transmisni
elektronové mikroskopy. [13] V prvni polowrb0. let Ernst Ruska a jeho spolupracovnici
zkonstruovali vylepSeny elektronovy mikroskBpmiskop 1 vyrobcem tohoto mikroskopu
se stala spotmost Siemens. Elmiskop 1 se stalkmpnikem v objevovani ,neviditelného

swta“a tim se stal pkvyuzivany ¥deckymi pracovisti. [14]
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Mikroskopii, které nam slouzi k pozorovani powvrchezorki, rozclujeme na dva
typy:
» Elektronova mikroskopie — elektronové mikroskopy

» Opticka (s¥telna) mikroskopie — optické mikroskopy

Schématicky rozdil mezi elektronovou, jakaikad transmisni elektronovy

mikroskop a optickou mikroskopii, jakdiglad s\wtelny mikroskop (Obr. 2) [16]

Elektronovy mikroskop Svételny mikroskop
= Pozorovaci stinitko, fotografickddeska 1 __
7 _;' nebo film r“

m ( a P_mjcktorovc’ Cotky -
magnetické okular

| %

(%3 f n Objektivové cocky
| o =~ Drzak preparati S B
E ' sitka sklo- H
Ir I I .I I
n ! { n Kondenzorové Sotky B ._'{Z:fél'
' 17
i i/
uf
"T‘ Zdroj X
| elektront svétla - - i‘

Obr. 2. Schéma elektronového a optického mikroskopu

1.1.1 Elektronova mikroskopie

Elektronova mikroskopie je nejvice ro&Etiou metodou pro charakteristiku struktur
latek. Elektronové mikroskopy jsou schopné rozlatodetaily az v desetinadch nanonietr
(plati zejména pro TEM). [15]

Takova mikroskopie se upfatje v mnoha ¥dnich i pamyslovych oborech, coz je
nag. mikroelektronika, strojirenstvi, metalografie oloigie, plastikésky a gumarensky

pramysl, apod..
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Elektronovou mikroskopii tvié fada jednotlivych mikroskopickych metod, mezi
nejvyznamgjsi pati:

¢ Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)
¢ Skenovaci (rastrovaci) elektronova mikroskopie ($3EM

¢+ Kombinace skenovani a transmisni elektronova mikape (STEM)

1.1.1.1 Transmisni elektronova mikroskopie

Transmisni elektronovy mikroskopteme popsat jako slozité technické&izeni,
které umo#iuje pozorovani vzorkod tlousky nékolik desetin nanometraz do tlousky

200 nm pi vysokém z¥tSeni a s velkou rozliSovaci schopnosti az 0,15@bn. 3).

CCD kamera

objektiv svételného mikroskopu
stinitko YAG-Ce

elekirostaticky projektiv
Oﬂehi\f dﬂumw
clona objektivu
detektor BSE
clona obje!kﬁvu
anoda
extratni elektroda
elektronovy 2droj (Schottky FEG)

| =

Obr. 3.Rez transmisnim elektronovym mikroskopem (TEM)

Vzhledem k pibuznosti paprskovych diagrdnmze TEM povazovat za analogii
swtelného mikroskopu v prochézejicimeéte. Oba zminné gistroje, jak transmisni
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elektronovy mikroskop tak stelny mikroskop maji spot@ych fradu sodasti — zdroje
swtla nebo elektrof cocky sklerené nebo elektromagnetické a v obou se vzorektiupeis

na mechanicky stolek.

TEM je zaloZzena na pro#mavani vzorku ultratenkyniezem. Pak viditelny obraz se
vytvari na fluorescetnim stinitku svazkem elektronkteré prochazi danym vzorkem.
Nekteré elektrony vSak nemusbvnou projit vzorkem, ale mohou difraktovat. Proto
z divoda, aby se zabranilo difrakci se vzorky pro TEMppavuji ve forng ultratenkych
rezi. [16]

Abychom mohli pipravit ultratenk&ezy z menSich nepravidelnych objgktnusime
je casto pizpusobit pro fezani. A to tim, Ze se zaliji do prysige o vhodnych
vlastnostech. Ultratenkgezy (tlusté kolem 50 nm) zahrnuji plochu kolem Orbaf aZ
0,02 mn3 (piiblizné obdélnikovyiez o stranach kolem 0,1 mm a 0,1 a? 0,2 mm). Ve
srovnani s tloukou k&Zného kanceldkého papiru (0,1 mm), a Zze 0,1mm je zaiovez
rozliSeni neozbrojeného okacghoz vyplyva, Ze veSkera manipulace s danym prapara
neni jednoducha. A zarowepokud nefipravime relative vyhovujici vzorek (preparat),
tak elektrony nebudou vzorkem zcela pohlcenyipmava ultratenkychiezi pro
elektronovou mikroskopii je samostatnou a pomy obtiznou problematikou. ifprava
ultratenkychiezi se niize provadt jak chemickou cestou, tak seibe provadt pomoci

fyzikalnich metod.

Pro gipravu chemickou cestou vzorky pro TEM nesmi obgaheodu, protoze v
mikroskopu jsou vystaveny vysokému vakuu a z mdkmgreparét by se voda bativé
uvoliovala. Tento problém by ved! jednak k jejich deg@dale zarove by z€Zoval praci
urychlenym elektroiim. Tyto elektrony by sefpsrazeni s molekulami vody brzdily. Proto
je vhodné aby se material, ktery obsahuje vysolacgmo vody, fed pozorovanim
v mikroskopu dostateé¢ upravil (nap. vysusenim). [18]

DalSi dilezitou podminkou, ktera vyplyva z nizké pen&tiaschopnosti elektrdnje
tlou&%’ka preparatu. Tlow&a preparatu nesmirgkrasit 100 nm. SilgjSimi vrstvami
preparatu elektrony neprojdou. A pokud projdou lpeaa zatizeny zrgaou chromatickou
vadou a nerfizeme ho dostate¢ zaostit.

Vzorky pro TEM se fipravuji ve forng ultratenkychiezi pomoci ultramikrotori,
na optimalni tloug&ku 60 — 70 nm. DalSimi krokyifpravy vzorki je krajeni zalitych

preparai narezy o pozadované tlotce, které jsou oziavané jako ultratenkiezy.
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Obecré plati, Zec¢im terti jsou ultratenkérezy, tim lepSi je rozliSeni struktur v

obraze, ale se slabSim kontrastem.

Pri pripraw vychazime ze&tyr hlavnich podminek, které ovfivji celou gipravu

ultratenkychiezi.

Jsou to zejména :

- kvalitné zpolymerovany bléek se vzorkem

- dobry miz — wWtSinou se pouziva diamantovymno ukité teplot (teplota se pouZzije podle
typu zvoleného materialu)

- ultramikrotom (istroj pro gipravu ultratenkychiezi)

- sitka pro manipulaci s ultratenkyrezy

Ultramikrotomy

Jsou velmi spolehliva t&eni, ktera se jen ojedile podileji na problémechiip

piipraw ultratenkychrezi. V dnesni dob se pouzivaji dva typy ultramikrotam

Takové, které k posuvu hiku k hrarg noZe vyuZivaji tepelné dilatacesdiné tye.
Druhy typ tvdi ultramikrotomy s mechanickym posunem.

Prednosti termodilatamiho ultramikrotomu je schopnost krajet i velmi der
materialy, a mechanicky ultramikrotom je naopakmiestabilni v tlougce ultratenkych

fezi. Vyhody obou typ ultramikrotont vyrobci spojili do kombinovanych typ[17]

Ze schéma ultramikrotomu (Obr. 4) vyplyva, Ze vojghohyblivém vahadlu je

umiseén blacek, ktery je piblizovan kiezné hraé noze, upevéného ve stolku protigmu.
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Obr. 4. Obecné schéma ultramikrotomu

Cisly jsou ozn&eny pohybyasti a jejich srr

E — blaek p — podgra ramena
C — drzak objektu B — zakladni deska
A —rameno K —naz

S1, & — pruzinovy zags H — kiiZzovy stolek

Obecr¥ existuji d¥ cesty pipravy vzorlé pro TEM:
» Metoda gima

= Metoda nefima

Metoda gfima

Do mikroskopu vkladame cely studovany objekt, ktgryzbaveny vody. Jedna se
bud’ o roznErové nepatrné objekty, kteréiheme v mikroskopu pozorovat celé, nebo pak
z WwtSich vzork musime fipravit fezy o tlougce cca do 100 nm. To proto aby jimi mohly
projit urychlené primarni elektrony.
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Metoda negima
V mikroskopu pozorujeme repliku studovaného objekisamotny objekt.

Vysilacim zdrojem proudu elektronu je kovova katodlato katoda se rozzhavi a

vysila elektrony, které jsou urychlované elektrickpolem o nagti 50 az 200 kV. [18]

K vynikajicim termoemisnim zdrin elektrori fadime katody z LaBhrot z boritu
lanthanu (Obr. 5), které vSak vyZaduji mnohem le@kuum v prostoru elektronové
trysky. [19], [20]

DalSi druhy katod pouzivanych pro TEM jsou auto@inisatody a termoemisni
wolframové katody. Rozdil mezi nimi je jen v poehitém jasu. U autoemisni katody je

jas o rekolik fada vétsi nez u termoemisni wolframové katody (Obr. 6).

Obr. 5. Katoda z LaB

Obr. 6. Termoemisni wolframova katoda

Elektrony nasledh prochazeji fes elektronovowocku, kterou tvai elektrické pole

kondenzatoru (tento kondenzéator j€am gimo pro TEM), nebo také e byt tvdena
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magnetickym polem civky.iBs tyto mozné druh§ocek jsou pak elektrony sotief’ovany

na pozorovany vzorek.

Nasledr proud elektrofi prochazi dalsi elektronovawckou (objektivem) a vytva
se prvni elektronovy obrafiast tohoto ziskaného obrazu se dal3i elektron@edkou
(projektivem) znovu z&tSi a vysledny obraz se digpromitne na stinitko, nebo se zachyti

na fotografické desce (ptipad: filmu ¢i jiném datovém nosi).

Takeé zde je velicetdezité, aby sotasti elektronového mikroskopu byly ulozeny ve
vzduchotsné valcové nadeb ze které je werpan vzduch. Tim se docili toho, Ze proud

elektroni neni zeslabovan srazkami s molekulami vzduchu.

Vakuovy systém by # teoreticky zabezp#t stredni volnou drahu elektronu
alespa v délce 3 m (Obr. 7). Tyto zminé systémy vSak u klasickéhoéminého

mikroskopu nejsou zapeti. [21]

Obr. 7. Transmisni elektronovy mikroskop (pracayist
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1.1.1.2 Skenovaci (rastrovaci) elektronova mikroskopie

U skenovaci elektronova mikroskopie, ktera skdy ozn&uje jako rastrovaci, se
neustale vylepSuje a tim umnge lidskému oku nahlédnout na povrch hmoty v r&izm
nanometru. SEM je soubor experimentalnich metagtnyich ke stanovovéani struktury
povrchu se subatomarnim rozliSenim vegmkolmém k povrchu. NZe se vyuZit pro

zobrazovani vzoirko wtSi tlouSce.

Zarizeni SEM je schopné mapovat povrch ve vzdaledagém 100 nm. S timto
elektronovym mikroskopem vSak néheme dosahnout Uplného atomarniho rozliSeni

z divodu &tSi nestability vzdalenosti hrotu od povrchu.

U Skenovaci elektronové mikroskopii je velky rozsaktSeni, avSak ipmalych
zvétSenich nese obraz informaci pouze o &itgsné pod hrotem (u jinych technik se

pii mensim zétSeni z¢tSi plocha, ze které se informace snima). [21]

31 L1

K - katody, A - anoda, Ko - kondenzor,

() - objektiv, R - skanovaci civky, P - preparit
(- goniometricky stolek, TED - detektor
transmitovanych elektronia, AED - detektor
absorbovanych elektrona, SED - detektor
sekundarnich elektronu, OED - detektor
odrzenych elektronii, XD - detektor rtg.
zifeni, VM - vakuovi mérka, VS - vychylovaci
systém obrazovky, OB - obrazovka, R(s -
rastrovaci generdtor, ¥ - pi‘pinad, Z - zesilovaé,
RV - regulator vakua, DV - difizni vyvéva,

R - rotaéni vivéva

ST

TvzoucH

Obr. 8. ZjednoduSené blokové schéma SEM
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Obr. 9. Vyzkumné pracoviSSEM

Schematické nakresy SEM a jeho ugldni je vidt na (Obr. 8, Obr. 9). Zde jsou
zakresleny jeho hlavni futki ¢asti. SEM se skladaji 2¢dhto mechanickychiasti — stolku
k upevréni vzorku, polohovaciho #aeni, umo#ujiciho pohyb veiech rozngrech, ze
sondy (hrotu, nosniku) a z elektrick@sti — napajeni, Zmné vazby, séru signalu a
ovladani pohybu. [22], [23], [24]

4T

Mezi velice dilezité vrEjSi ¢asti mikroskopu pét vybaveni k tlumeni mechanickych
vibraci. Mikroskop miZze byt dale vybaven dalSim pomocnym vybavenimi{nagkuova

komora, kryostat apod.).

Pro funkci SEM ma nejtSi vyznam polohovaci #iaeni. Toto z&zeni musi zajistit
piesné polohovani hribla stabilitu polohy.

RozliSeni SEM se aZz na atomarni zobrazifimpm prostoru. Pomoci této

mikroskopické metody fi¥eme zobrazit trojrozénny obraz v realnérdase.

Pouziva se iedevSim na zobrazovani biologickych vZoik vivo ain vitro, kde ji
teoreticky nizeme pouzit virznych prostedich.

U SEM neni zapéebi Zadného externiho zdrojgstic (jako teba elektrot
v elektronové mikroskopii ¢i swtla ve sételné mikroskopii). Rez skenovacim

mikroskopem je znazoény v nasledujicim obrazku (Obr. 10) [23]
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Elektronové délo
W - katoda)

Svazek pimamich
elektroni

| Elektromagneticka
todka

11, Elektromagneticka
tocka

Findlni clony ——
Systém rastrovacich
civek
Objektivowa totka —

PAamami elektrony

Sekundamni elektrony ——

Obr. 10. Schéma skenovaciho (rastrovaciho) eletéemo mikroskopu

Priprava vzork

Pri piipraw vzorka neni teba Zadnych specialnich UprawKdy je ale pateba
vodivého pokryti¢i fixace). V nasledujicim schématu jsou uvedenybdigjSi metody
pripravy vzorki pro skenovani elektronovou mikroskopii (Obr. 12%]

mrazové B kryo- kryodrzak
metody fixace v SEM
fyzikalni
metody
mrazové kryo- vakuovd
sudeni fixace sublimace
chemické . suseni vysoko'-
- dv fixace [—fdehydratace ) W vakuovy
metody na vzduchu -
SEM
odebran{ . .
vzorku CPD lepeni pokoveni }—o
chemicko- B t-butanol nizko-
vzikalni - dratac mrazoveé . ,
— fyzikalni fixace [—{dehydratace}— Jmni 4 mrazové — vakuovy
, amani o
metody i suseni SEM
bez
zpracovani

Obr. 11. Pehled metod pouzitelnych préipravu prepardtpro SEM
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Vyuziti SEM
Skenovaci elektronova mikroskopie ma také velké&ityavlast v mikroelektronice

(predevsSim @ studiu a konstrukci polovotit), ale hlavnim cilem SEM bylofipravit

dobry zéklad pro rozvoj nanotechnologie.

1.1.2 Speciélni mikroskopie

1.1.2.1 Mikroskopie meziatomarnich sil — Atomic force msoapy

Metoda této mikroskopie je zaloZzena na‘emi atomarnich sil na povrchu a tim k
trojrozmérnému zobrazovani povrchu vzorku. Topologicky obraorku se vytve
systematickym pohybovanim tenkého hrotu drZzenéhonosniku (cantilever) naig
povrchem v plynném nebo kapalném pregt (Obr. 12).

Ias-ar beam

canfilever
2.

Obr. 12. Hrot AFM snimajici povrch vzorku v trojrogrném prostoru
1. Laserovy paprsek a 2. Nosnik drzici tenky hrot

Cantilever je pruzné raménko, na jehoz konci jeydstot (Obr. 14, Obr. 15). Tento

hrot miZe byt vyrobeny ztznych material. Typickym a nejpouzivagsim materidlem je
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kiemik. DalSim podobnym typem hrotuibe byt magnetickdastice¢i molekula, ktera je

piipevrena na kemikovém podkladu. [26], [27], [28]

Nicmére se také daji pouzit i uhlikové nanotrubice (OB8). INonotrubicejsou
materialy, které jsou schopné poSkrabat i dianiamtze vyzkumnici sgs fullereri (Ceo —
uhlikovd molekula ve tvaru kopaciho ¢®j a nanotrubek dali pod tlak 200 atmosfér
a zatiali kolem 2300°C. Vznikly material je 0 0,3 % hiuigigz samotny diamant a tim také
tvrdsi. [26], [29]

Tvrdost materialu nevznika tim, zZe by atomyyrsilné vazby pimo mezi sebou, ale

tim, Ze jsou fullereny a nanotrubky mezi sebakladns propleteny.

Vyuziti kde bychom mohli pouzit tyto nanotrubky enoho. Nasnatje zejména
obrakEni béznych diamanit nebo také obraimi jinych €Zko obrobitelnych materiél To

Ize jen diky tomu, Ze novy supertvrdy materidlgplotre velmi stabilni. [30], [31]

Rozvoj nanovd nastartoval uz objev STM mikroskopu (Scanningrnilimg Microscope
— Radkovaci tunelovy mikroskop). Tento mikroskop byljeven poprvé v gimyslové
firm¢ IBM vroce 1988 v Zirichu. AFM p#t do podskupinou STM. Schéma této
mikroskopické metody (STM) je znazeéno na (Obr. 13). [32]

snimac vertikalni
poloity sondy

Hruby posuy pribhiZu il
sondu ke vzorkuy

Zpetnovazebni smycka
ke kontrode vartikalni
polohy sondy

Friezokeramicky skener posunujic
vzorek pod sondou dle zvolangho rastru

Focitac k fizeni skeneru,
shéiru dat a bvorbé
obrazu

Obr. 13. Schematicky nakres ugpdani STM
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Obr. 14. Hrot &ast raménka AFM

60pm

Obr. 15. Hrot &ast raménka AFM

ZvétSenina
struktury

Obr. 16. Ukazka struktury nanotrubic

Pfi extenzi piezokrystalu vznikd nétp, které zfisobuje pohyb hrotu po povrchu.
V okamziku, kdyZz hrot kopiruje povrch, van der Waaly (elektrostatické, nebo
magnetické) sily mezi atomy hrotu a povrchu vzorlgicini, Ze se nosnik ohne. (Obr.
17)
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K detekci ohybu nosniku slouzi itzzeni, které se sklada ze zdroje laserového

paprsku a laserového detektoru (Obr. 17). [33]

Atomic Force Microscopy (AFM) :

General Components and Their Functions

1. laser diode mirror . AlB sensor output, &¢, Fe
cantilever . position sensitive
« spring which deflects as probe tip ""‘ ‘ photdetecmr
scans sample surface KN B
H =+ measures deflection of cantilever
. |
probe tip
= senses surface
properties and causes ERROR =

cantilever to deflect actual signal - set point

feedback loop

+ controls z-sample
position

4.

5.

computer

+ contrels system piezoelectric § y

LE
« performs data acquisiton,
display, and analysis 7= = scanner
+ positions sample

(z, 7, 2 with & accuracy

Obr. 17. Atomic Force Microscopy (mikroskopie meéamarnich sil)
Hlavni sogasti a jeho funkce

1. Laserova dioda

2. Zrcadlo

3. Pozéneé citlivy fotodetektor
4. Odezvova snika

5. Zdznamovy p&tag

Laserové paprsky se odrazeji od nosniku a dopadagletektor. Detektor u AFM
obsahuje d¥ senzitivni diody. Tyto diody musi byted kazdym r&enim séizeny tak,
aby se na®energie laserového paprsku rovriond rozlozila (Obr. 18). [31]

Ohybem nosniku se laserovy paprsek posune a endogiadajiciho paprsku se

nerovnomdrné rozlozi mezi dvojici senzitivnich diod. Z pén dilkcich energii Ize

nasledg urtit ohyb nosniku a tim se nasleédsestavi obraz povrchu. Systénsiami ohybu
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nosniku je natolik citlivy, Ze umaaje nefit posuny hrotu fadu nanometr (Obr. 19).
[34]

Y

Zpétna vazba
fidicl posuv stolku
se vzorkem-skeneru

Obr. 18. Schematicky nakres ugpdani AFM

vodivé ——
raménko
=
715 um ~30 um
<[ 25¢
velké zrno —1
P N— __T
mala
zZrna :
c-Si:H
sklo

Obr. 19. Princip ohybu u AFM

Van der Waalsovy sily zavisi na vzdalenosti atomezi kterymi fisobi. Pokud se
hrot k povrchu vzorku {fiblizi na vzdalenost, kterd jest€i neZ rovnovazna vzdalenost,

atomy se pak odpuzuji. Ale pokud se naopak odgaiilou se atomyiftahovat (Obr. 20).
[31]
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FuN] |

prerusovany _, pracovni rozsah
kontakt o
) ) odpudiva sila

kontaktni
rezim

—  d[nm]

nekontaktni
rezim

pritazliva sila

Obr. 20. Graf zavislosti celkové sily na hrot

AFM rozclujeme natiti typy rezimi, podle toho zda AFM vyuZiva odpudivych nebo

pritazlivych meziatomarnich sil.
+ Kontaktni rezim AFM
* Nekontaktni rezim AFM

* Poklepovy rezim AFM

Konstantni rezim AFM

Pt kontaktni AFM se hrot dotyk& vzorku. Odpudivéysihezi hrotem a povrchem
vzorku zpisobi ohyb nosniku strem od povrchu vzorku. Konstantni rezim AFM je

zejména vhodny pro tuhé vzorky#dlL nm) o konstantni sile¥10" N.

Mapovat rozmiry a topografii povrchu vzorku umtidje snimani ohybu nosniku.

Nevyhodou této metody je, Ze hrotibe @i dotyku dany vzorek poskodit. [31]



UTB ve Zliw, Fakulta technologicka 28

Nekonstantni rezim AFM

Pti nekontaktnimAFM osciluje nosnik s malou amplitudou okolo 5 — A od
povrchu vzorku. Nosnik se vliventifaZlivych sil ohyba skrem ke vzorku. Tento ohyb je
opét sniman a vyhodnocovan za vzniku trojrézn&ého obrazu (Obr. 21). Tato metoda
AFM méti mensi pitaZlivé sily a tim vychylky nosniku jsou také men¥ysledek

nekonstantniho rezimu AFM se tinube zdat méapresny.

Nekonstantni AFM je zejména vhodn&kké, pruzné (biologické) vzorky (& 100

nm) o konstantni sile #10 **N. Raménko kmita s frekversi200 kHz. [31]

VyuZziti nekonstantniho AFM

Nyni takovy mensi pohled do budoucnosti. S postupasu by mohl byt hrot jen
500 nm dlouhy a 100 nm Siroky, cozibe byt vyuZito u dalSichtfpuznych technik.
Jednim z nich je snaha pokryt horni povrch nosmikanymi materialy, které by byly

specifické pro ufité chemické latky.

2000 am:

1000 nm

114.44 nm
57.22 rim

0 nim

2000 nm

Onm =

Obr. 21. Ukazka nekontaktniho rezimu AFMieni latexovych kalibraich¢astic

Poklepovy rezim AFM

Poklepovy rezim AFM se pouZziva hlavproto, aby se co nejvice zabranilo riziku

poSkozeni vzorku. Pomoci této metody sé danimalizovat poSkozovani vzorku.
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Nosnik zde vibruje, takze hrot se dotyka vzorkerpSovag, ¢imz redukuje vedlejsi

sily a zneisténi vzorku hrotem. Raménko kmita s frekvend00 — 400 kHz.

Poklepovy rezim AFM je zejména vhodny prékke, pruzné (biologické) vzorky (d
= 100 nm) o konstantni silesF10"*2N. [31]

Vyuziti AFM

V budoucnu by nosnik mohl byt nagokryt jednimiettzcem DNA. Navazanim
komplementarnihdettzce ze vzorku by se nosnik ohnul. Ohnuti by molytozogteno,
jak uz bylo uvedeno vysSe. Pak by tato metoda mslaazit k rychlé identifikaci DNA v
soudnim Iéksstvi (Obr. 23). Ale prozatim je tato metoda st@evyzkumu. V nasledujicim
obrazky je zobrazeno pracod#FM v laboratdi. (Obr. 22) [8], [35]

Obr. 23. Atomic force microscopy (AFM)
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1.1.3 Opticka (svételnd) mikroskopie (LM)

Opticka mikroskopie slouzi k #t8ovani mikroskopickych objekt Tyto mikroskopy
jsou v zakladni form sloZzeny ze dvou spojek. Spojky mohou byt dvojvyguk
ploskovypuklé a dutovypuklé. Rozptylky mohou bybjtluté, ploskoduté a vypukloduté.
Swtelné mikroskopy mohou mit maximalniét$eni 1000 az 2000. Maximalni rozliSovaci
schopnost je schopna dosahnout cca 200 nm. [@Hdaziti UV swtla (z&ice) mizeme
doséahnout zlepSeni rozliSovaci schopnost mikraskOpSem ve srovnani s elektronovymi
mikroskopy jsou mnohem horsi, jak v rozliSovaci cgofosti, tak i v porrné malém
zvétSeni. v nasledujicim obrazku je znazomn klasicky laboratorni opticky mikroskop
(Obr. 24).[36], [37], [39]

Obr. 24. Opticky (s&telny) mikroskop

Specialni typy optickych (gtelnych) mikroskop:

1.1.3.1 Mikroskopie v ultrafialovéem stie

Pro zlepSeni rozliSovaci schopnosti se pouziva @kérd (kratSi vinova délka).
Nevyhodou &chto mikroskofi je predevSim kemenna optika (optika Z2émenného skla).
NemiZeme zde pouZitifmé pozorovani a zaroiese nedaji pozorovat Zivé objekty,

jelikoz UV z&eni je nebezgmé pro Zivy organismus, a proto je nutné zajisitfgEnost
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pozorovani. V neposlediiad je treba zajistit dostat®ou propustnost optického systému
pro UV zé&eni. [38]

1.1.3.2 Fazov kontrastni mikroskopy

Nekteré objekty (zejména biologické) neabsorbujétley ale posouvaji jeho fazi
vlivem rozdilného indexu lomu (tzv. fazové objekty) béZném mikroskopu nejsou vSak
viditelné. Vhodnou konstrukci Ize fazovy posufeménit na znénu amplitudy a tyto
objekty zobrazit. [39]

1.1.3.3 Interferer’ni mikroskopy

Maji analogicky del jako fazo¥ kontrastni. Jedinougei, kterou se liSi je technika
provedeni tohoto mikroskopu (Obr. 25).

Mezi svazky koherentniho elektromagnetickéhtemé dochazi v oblastirekryti k
interferenci. Interferenci si lzei@dstavit jako zazfje intenzity mezi svazky vinového
charakteru. Zazfje tvari interfererni plochy stidaw s maximalni a minimalni intenzitou.
[40]

Obr. 25. Interferetni mikroskop — Epival

1.1.3.4 Inverzni mikroskopy

Shoduji se s dZnymi sw¥telnymi mikroskopy, ale umaaiji pozorovat objekty

.Zespodu”. Jsou zejména vhodné prodime kultury. [39]
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Jako pedstavu pro uzaeni kapitoly o mikroskopech (jak &elnych, tak
elektronovych) vkladam schématické srovn&ohto typ (Obr. 26.) [41]

Svételny mikroskop TEM SEM

A, __— zdroj svétla
kondenzorova
Cocka

vzorek cocka

objektiv objektivova
clona skanovaci civky
objektiv

intermedialni

Cocky
vzorek
projektivy
okula ’ : )
& fluoresceneni zesilova¢
oko stinitko vychylovaci

RozliSeni 200nm 0. I1nom 0. 5nm

ZvétSeni ~ X2000 X 50~ X1,500,000 X 10~ X1,000,000

Obr. 26. Porovnani konstrukcesssiného mikroskopu, transmisniho a skanovaciho
elektronového mikroskopu

1.1.4 Vyrobci mikrokop u
V této ¢asti je nastign prehled nejvyznamijSich vyroba (firem) mikroskom, jak
elektronovych, tak sitelnych.
1.1.4.1 Elektronova mikroskopie
Transmisni elektronova mikroskopie (TEM)
NejvyznamrjSimi vyrobci transmisnich mikroskagse staly firmy:
JEOL (EUROPE) a.sCR

FEI CompanyCR,
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Skenovaci elektronova mikroskopie (SEM)
Mezi hlavni vyrobce skenovacich mikroskqpati tyto firmy.
TESCAN, s.r.o¢R

Firma TESCAN, s.r.o. jgeska firma vyragjici védecké pistroje a laboratorni
zaizeni. Nosnymi vyrobky této firmy jsou rastrovadelgronové mikroskopy, jejich

moduly a pisluSenstvi.

JEOL (EUROPE) a.s(R

Atomic force microscopy (AFM)

NejznangjSimi vyrobci AFM jsou tyto firmy:
Pacific Nanotechnology
Nanosensors — NANOSENSORS Bwitzerland

ScienTec (France)

1.1.4.2 Optick& mikroskopie
NejznangjSimi vyrobci s¥telnych mikroskof jsou firmy NIKON a OLYMPUS.
Firmu NIKON zastupuje €eské republice firma Optoteam s.r.o.

Optoteam s.r.o-CR

Olympus GS spol. s r.0. €R

Nabizi velkou Skélu stelnych mikroskop. OdkEratelem &chto mikroskog mize

byt jednak uzivatel v domécnosti, nebaecky pracovnik.
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1.2 Nanoelektronika

Nanoelektronika zkoumd& tzné strategie vyuZiti elektronickych vlastnosti
nanostruktur v celéad aplikaci budoucich inforngaich technologii.

Za diskutovatelnou hranici mezi mikroelektronikounanoelektronikou se povazuje
rozmer 300 nm. Opodstaémou roznérovou hranici by vSak #h byt az hodnota 2 — 2,5

nm jako maximalni sila energetické bariéri,které se upldiuje pimé tunelovani nosi
elektrického naboje (Obr. 27). [42]

Technologicky Kvantové
prredél mechanicky
piredél

Systémy - MAKRO ™S\ MICRO _~— NANO
Velikost
> 100 pm >100 nm
Ayl . <
struktury (>10 pm) (> 4 nm) 2 nm
Enegiové . )
spectrum SPOJITE KVANTOVANE
elektroni
Uhrakter STATISTICKY DISKRETNI
fyzikalnich jevu

Obr. 27. Definice makrosystému, mikrosystému a sgsi@mu z hlediska velikosti
struktury, energiového spektra elektiiancharakteru fyzikalnich jév

Oblast nanoelektroniky se spojuje s vyuzivanim ebvigvanto¥é — mechanickych
funkenich princigi. Jestlize mikroelektronika je zaloZzen& na pohybsiih elektrického
naboje v elektrickém poli v polovastivych strukturach s nehomogennim rozloZzenim

koncentrace aktivnichifmési, pak nanoelektronika je zaloZzena na spinaciektexfh na
molekularni arovni.

Zatimco v chemii a biologii se od §dtku pouziva fistup, dnes ozravany jako
.bottom — up“, tj. tvorba materialu, to znamenalgglanim“ z molekul s nanometrickymi
roznmery (nagiklad v supramolekularni chemie).

V oblasti mikroelektroniky bylo pokroku dosahovamwetodou ,top — down* t.
neustalym zmenSovanim rozm souwastek. Pray v roce 2004 vSak proniknutim pod
hranici 100 nm vstoupila mikroelektronika do ,nam&s”, kde se rozdily mezi fyzikou a
chemii stiraji a spot@ou zakladnou se stavaji kvantove jevy. [43]



UTB ve Zliw, Fakulta technologicka 35

Tim mikroelektronika vstoupila do éry nanoelektignia stava se tak U&nym
pramyslovym od¥tvi s mnoha vyuzitim, hlaenpii reSeni probléiin ve tech snérech

zéakladniho vyzkumu:

» Nalezeni novych zdrof fotoni, kompatibilnich s kemikovou technologii, které by
umoznily genos informace fotony. Hlavnim cilem bude piitvexistenci optického

zisku a moznost sestrojeni laseru na bazi Si ngataii.

e Vyuziti spinu nosiéi naboje v polovodtovych nanostrukturach pro uchovaniranmos
informace. Hlavnim cilem budetiprava a vybr nejperspektivéiSiho spintronického
materialu z hlediska pracovni teploty a doby spin&eherence, kterafipo uguje

jeho praktickou pouzitelnost.
* Vyzkum nanostruktur na bézi uhliku, zejména:

v’ piiprava nanodiamantovych filinstudium jejich unikatnich,ipdevSim vrchovych
elektronickych vlastnosti a bio-aktivace povrchiwcikem navrZzeni novych bio-

senzot ¢i polemiizenych nano — transistor

v’ priprava uhlikovych nanotrubek a fullerenovych liusktudium jejich struktury,
elektronickych a fotochemickych vlastnostiile¥itych pro cilenou laserovou
piipravu. Oilezité pro transport aktivnich sléenin v medicit je studium

solubilizace fullereft metodami supramolekularni chemie.

Tim se oteviraji zcela nové moznosti vyuziti unikéh kvantovych jek, ale také
mohou vznikat i zasadnich problémy, pro jeji¢heni je nezbytné mit zékladni vyzkum

v oblasti nanotechnologie. [44]

Charakteristickym rysem nanasa je mezioborovost, takze dnes haipSpickové
bioaplikace vyzZaduji propojeni s nanoelektronikdwaw proto bude nanoelektronika

jednim z hlavnich s#émi evropského vyzkumu.
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1.3 Molekularni nanotechnologie

Nazev tohoto oboru pochazi odsitka, ve kterém se pracuje tj. nanonveti0™®
V souwlasné dob se pohybujeme v rozmezi stovek az fisianometii. Do 1 nm se fitom
vejdou zhruba 3 — 4 atomy. Predstavu o stupni miniaturizace: virus je velky daud 00
nm, kdezto lidsky vlas ma gmér 200 mikrometi. [45]

Z&kladnim stavebnim prvkem molekularni nanotechmieloje atom. Rznym
uspdadanim atorin se mohou rnit vlastnosti vysledného produktu. Pokuiggkladame
atomy uhliku v uhli, mZzeme vytvdit diamant. A také Upravou agrovnanim atorin pisku
ziskdme zaseirkmikovou destku, ktera se pouziva jako zakladni polotovar prookiy
polovoditovych sodastek. Postupemiasu si klademe otazku, nakolik budiemik do
budoucna v dalSim vyvoji ikzity. Zatim nam vSe na&kKuje tomu, Ze tim
nejpodstat®Sim prvkem bude uhlik. Na jehoz bazi jei®o i Zivot na zemi. Diamant se
oswdéuje nejen pro svou odolnost a pevnost, ale i prdeo,uhliku je v naSem &
dostatek. Velkou roli by mohla molekularni nanotedbgie hrat i v medicih
Nanomedicinu rizeme definovat jako sledovani, opravovani, stavbkoatrolu nad
¢lovékem na molekulové arovni biologickym systémem, kiertvaen z nanosaiastek a
nanosystéiin Pomoc p diagnostice, bioimplantaty, mozné ¢ébné schopnosti

RIS

nanorobatl, to jsou nejbznejSi uplatréni v moderni medicih [46]

Napr. |ékasti nanoroboti o velikosti do 1000 nm by se injetdo do lidského dla

(nékolik miliard nanorobat fadow odpovida 1 ci).

Tam by mohli pomahat imunitnimu systému, podilet nee procesech latkové

vymeény, provadt néjaké opravné ukony ifpadreé se shlukovat do&Sich celku a vytvét

vvvvvv

zakladni sotésti Ize vidt na (Obr. 28). Zde jetdaz kladen na malou velikost.

Obecny Drexleniv diagram pro nanorobota

MOLEKULARNI MOLEKULARNI
POCITAC KONSTRUKTER

Molekularni polohovéa
schopnost

Typ chemie

Obr. 28. Schéma Drexlerova nanorobota
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Takovych zé#ézeni (nanorobd) by se dalo pouzit néilad pro néeni
rakovinotvornych bugk. Vybavené peéitacem a zasobou jedu schopného zabitkbu
rakoviny by cirkulovali lidskym dlem a kontrolovali pedem pevé stanovena kontrolni
mista. Po kontrole mista by sgeg@al profil p&itaci, ktery by jej porovnal s rakovinovym

profilem mista a pokud by se shodovaly, byl by \8u jed.

Tento tzv. zabijak buik by svoji polohu ufoval podle pijmu akustickych signalu z
nékolika makroskopickych zdrajtéchto signalu. A tim by zjistil i@sné misto umishi
rakovinotvorné biiky. Pokud by se ale misto nalezu neshodovalo spebiilem, tak jed

by nebyl vypusin. [47]

Dale by zé&izeni bylo kdykoliv peprogramovatelné (sam@pe uvnitt téla pomoci
akustickych signalu) a mohlo by tak napadane cile, coz by ve vysledku zabranilo

rozSrovani nechinych struktur (bakteriové infekce apod.). [48]

Nanoroboti by se dali také vyuZit i v kryobiologii kryonice, ¥dnich oborech
zabyvajicich se moznostmi uchovani a konzervaad tiek, aby v budoucnu bylo mozno
tyto tkaré néjakym zpisobem opt pouzit. Pray nanoroboti (Obr. 29) by ozZivovali a

opravovali zmrazenou tka

Z&kladni nanosaiéstky, zkonstruované enzymy a ostatni biologickédpkty,
budou pravépodobré brzy enorma vyuzivany v lékéskych aplikacich, nicméntomu

vS8emu budeigdchazet mnohalety vyzkum a testovani. [45]

Obr. 29. Nanorobot mezi molekulami v Zivém organism
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1.4 Nanomaterialy

Jsou to latky, které se vyzhgi spol&nymi znaky. Zakladnimi stavebnimi
jednotkami jsou nang@stice s definovanymi vlastnostmi, jako je r@eptvar, atomova
struktura, krystalinita, mezifazové rozhrani, homgi/heterogenni sloZzeni a chemické
sloZzeni. Nanomaterialy jsou limitovany ro&m (ve stupnici od molekul k pevnym
¢asticim), které lezi v oblasti menSich nez 100 Wivem malych rozmira v nékterych
piipadech p&et povrchovych atofhprevySuje poet atont ve vnitnim objemu.

Tyto stavebni jednotky jsou us@alané v makroskopickych multi — klastrovych
materialech s velmitznorodym topologickym p@adkem. Chemicky identickéastice

mohou byt &sng uspdadany a kompaktovany za vzniku hranic zrn.

Mechanické vlastnosti zrn, jakozZto i kazdé pevryldvelmi zavisi na hustét
dislokaci, nérném povrchu a velikosti zrn. Ro#Sini tlumicich schopnosti nanomatetrial
je spojovano s ,klouzanim“ spojenych zrn nebo Spdinim mechanismem. SniZzeni
velikosti €chto zrn ovliviuje mez skluzu a tvrdost. Charakter rozhrani niégticemi pi
skluzu nebo pohybu je atezitym faktorem, ktery ovlituje mechanické vlastnosti

nanomaterial.

Diky superplasticit (schopnost materialuignést vysoké smykové deformace bez
zuzeni nebo poskozeni) se nanomaterialy stalewjggivaji v nejtizn¢jSich aplikacich.
Tyto aplikace vyZaduji velmi dobré mechanické chmivdxi zatizeni vysledného

kompozitu.

Castice mohou byt odtené nebo spojené koalescenci nebo podloZzkou a umoho
vytvéret nanodratky, nanotrubice, nanokompozity, keragickbo jiné tenké filmy nebo

vIstvy.

Takové stavebni jednotky a zardvejejich topologie mohou slouZzit pro vytkeni

rozmern¢jSich materidl vhodnych pro technické aplikace.

Nanomaterialy (nanostrukturni materialy) jsou gjighZ nové vlastnosti jsou ¢eny
charakteristickymi znaky ¢@stice, klastry, dutiny) o roztrech mezi 1 — 100 nm,
prinejmensim v jednom roz¥ru. [49]
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1.4.1 Nanoplniva

1.4.1.1 Déleni nanoplniv
Synonyma pro nanoplniva:

Jako nejZngjSi synonyma se pouzivaji narttgady, pisady, plniva, nandstice,
vodivé nanoplniva, magnetické nanoplniva, nanodigge anorganické nanoplniva a

nanoprasky.

Nanoplniva maji po mnoho let velky vyznam v plagtgutimyslu. Nanoplniva jsou
v podstat prisady v pevné stavu, které se liSi od polymerntiowave sloZzeni a strukte.
Obecré obsahuji ¥tSinou anorganické materialy, neZz organické mdterileaktivni
plniva nebo nastavovadla poskytuji zvySenou kvalinizkou cenu, zatimco aktivni plniva

piinaseji zlepSeni v titych mechanickych nebo fyzikalnich vlastnoste&®] [

Aktivita aktivnich plniv mize mit vice drut pricin, jako formace v chemickém
svazku (nap piicna vazba u sazi v elastomerech) nebo rapim v ugitétm objemu a
pierusenim konforntaich pozic polymerni matrice, a takeé fixagighlych molekulovych

skupin a moznou orientaci polymernich matérigg1]

Nejpouziva®jsi typy nanoplniv

Oxid hlinity (synteticky) Grafitové nanoplniva

Oxid hlinity anorganicky Kaolinové nanoplniva

Uhli¢itan vapenaty Hydroxid hde¢naty

Keramické nanoplniva Slidové nanoplniva mineralni nanoplniva
Saze Montmorillonitova jilova nanoplniva
Uhlikové nanotrubice Fosfor&nanova nanoplniva

Uhlikové vlakna Poly oligomeric silsesquioxane (POSS)
Celul6zové nanoplniva Oxid kiemicity

Aktivni jilové nanoplniva Nanoplniva na bézi 8bra

Ptirodni jilové nanoplniva Oxid titankity
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Jilové (syntetické) nanoplniva Nanoplniva na bazi titanu (bily)
Organické jilové nanoplniva Oxid zing&naty

Ptirodni vlaknové nanoplniva Organické zirkoriitany nanoplniv
Nanoplniva na bazi zlata Oxid zirkonkity

1.4.1.2 Jily —jilové nanoplniva

Jilové mineraly provazi lidskou populaci uz od damlet a rozsah gmyslového
vyuZziti tchto latek je UctyhodnSiroky. Uplatiuji se jak v keramice a stavebnictvi tak
VvV papirenstvi, gumarenstvitipvyrob¢ plasti, dale ve farmacii a kosmetice. Existuje

v souwtasné dob velké mnozstvi zjsohi vyuZiti €chto material.

Jilové materialy riebo-li vrstevnaté silikaty) maji tlotiEu jedné vrstvy zavislou na
pouzitém silikatu, okolo 1 nm. Vyznaji se také velmi vysokou hodnotouémého
povrchu. Pokud srovname jilova nanoplniva s klasik plnivy, tak je Zejmeé, Ze u
nanoplniv stéi pouze gkolik procent daného vrstveného silikatu, kterydjspergovan v
polymerni matrici k vytvéeni velkého interalniho povrchu polymer / plnivo. Tim
ziskame velmi dobrou adhezi plniva k polymeru. [52]

Jilové materidly jsou také vyznamné schopnosjingat do své vlastni krystalové
struktury velké organické molekuly polynienebo velké komplexni ionty, jelikoZ jsou

vrstevnaté a maji vhodnou hostitelskou strukturuipterkalaci. [52]

Interkalace:
0000
0000
Normalni vrstevnatd struktura Interkalovand struktura

(atomy nebo molekuly jsou vpraveny mezi
jednotlivé vrstvy)
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Zde se interkalovana struktura Zn& liSi od hostitelské struktury a proto nelze
mluvit o pravidelné vrstevnaté strukéu V takové strukite se dfidaji organické vrstvy

interkalantu se silikatovymi vrstvami.

V piirodnich jilech se vyskytuji v mezivrstevnim prosto kationty kow
a prongnlivy obsah vody. Diky vaoglvrstevnaty jil snadno botna (naséava vodu a dilgeni
rozvrstvuje). V interkalovanym jilech se mezivrsieprostor vypiuje komplexnimi ionty

(molekulami) hosta.

Tim vzniknou unslé struktury se zajimavymi fyzikalnimi i chemickywiastnostmi.
DalSim kladem je jejich po#nné nizka cena, ktera jeidodem, pré se v sotdasné dob

z&inaji stale vice pouzivat misto latek s obdobnylastnostmi.[53]

NejnovéjSi trendy v oblasti jilovych materiala mazeme sousdtedit do éty ¥ proudii:

s

* 1. proud — Uplateni jiliz v dneSni dabv optoelektronice, kde umaii interkalaci

Elektronové vlastnosti molekul a molekularnich éwsit citlivé reaguji na
zmeénu  struktury molekul (konformace), fipniz se mni orientace a poloha
jednotlivych sodasti molekuly. Strukturu organickych molekul lzdiawit vnéjSim

silovym polem.

Pri interkalaci do vrstevnaté struktury se molekulkotvi k vrstvam
a vzajemné sobeni mezi hostem a hostitelem i mezi jednotliviimsty nize mit
vliv na strukturu (konformaci) interkalovanych mkilg, a tudiz i na elektronové
vlastnosti interkalatu. Silikatové vrstvy ve st jilovych mineral mohou slouzit
jako noste opticky aktivnich latek. Opticky aktivni organ&k molekuly
interkalované do jilovych mineral se ukotvi na silikatové vrstv a vytvai

Vv mezivrstvi organizovany usfamany dvoudimenzionalni supramolekularni systém.

2. proud — Selektivni sorbenty a katalyzatory

Vyvoj selektivnich sorbefit(tj. latek, které zachycuji jen ity typ neistot)
a katalyzatar je zaloZzen na interkalaci velkych komplexnich daii
v mezivrstevnim prostoru silikid{Obr. 30).
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Obr. 30. Struktura selektivnich sorbént

Tyto kationty misobi v mezivrstvi jako pilé a mezi nimi vznikaji dutiny
vhodné pro sorpci velkych organickych molekul, ihamistot z vodniho proggdi,
jako jsou polychlorované bifenylg¢i aromatické uhlovodiky. Latky, které bude
sorbent pohicovat, jsou v podstaidny rozndry interkalovaného celku. Je viakta
kontrolovat poréznost v mezivrstevnim prostoruzmamena pravidelnoutskanat

(existuji nap. v zeolitech). [53]

3. proud — Léiva

Interkalace biochemicky ¢inné latky do mezivrstevniho prostoru v krystalové
struktue jilovych minerdl ma dva vyznamnéigledky: [53]

— interkalovana &inna latka se z hostitelské struktury jilu uuge pozvolna,
¢imz se zajituje jeji rovnondrny piisun
— s vySSi biologickou aktivitou viasta terapeutickadinnost.

Je znamo, Ze biologicka aktivita velkych organidkymolekul zavisi na jejich
konformaci (vzajemna orientace jednotlivych &asti). Pra¥ vzajemnou orientaci Ize
piiznivé ovlivnit ukotveni organickych molekul na silikdtmy vrstvu hostitelské
struktury jilu. [53]
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* 4. proud — Nanoplniva pro konstrérk materialy

Interkalace je zakladem vSech zemjch trend. Jedna se o modifikaci
struktury. Ri tomto zpmisobu se do vhodné struktury, kterd je tzv. hosktai
strukturou se vpravuji atomy, molekuly nebo kompledonty jiné latky. B tomto
vpraveni jinych atorin (molekul) do struktury se docili zma fyzikélnich

a chemickych vlastnosti. [53]

Montmorillonit — MMT

Jako materialy se pouzivaji mineralyifuzné slide (tzv. montmorillonit). Je to
hlinito — kiemi¢itanovy jilovy minerdl pitomny v bentonitech pojmenovany podlésta
Montmorillonu, kde jsou jeho hojné zasoby. Takéeské republice mame nalezifhoto

materialu.

Montmorillonit je jednim z nejpouzivésich jilovych nanoplniv. Jil je definovan
jako sngsny gFirodni material, ktery je primégnslozeny z jem& zrnitych mineral. Je

plasticky @i ptiméteném obsahu vody a ztvrdne po vysuSeni nebo vyip§dh

Souasti jilu jsou pedevSim fylosilikaty tj. silikaty s vrstevnatou udtturou.
Montmorillonit pati do skupiny planarnich fylosilikét které niizeme definovat jako
fylosilikaty obsahujici spojité dvojroz¥mé sit tetraedi. [55], [56], [57] Tyto si jsou
vzajemré spojeny temi vrcholy actvrty vrchol snéfuje na libovolnou stranu kolmo na
rovinu sit tetraedii. Spojeni vrstev mezi sebou jedwodikovymi vazbami, skupinami
kationil s koordin&ni sférou, nebo jednotlivymi kationy. Prostor, ktese nachazi mezi

dvéma vrstvami se nazyva mezivrstvi. [58], [59], [60]

Jilové mineraly této skupiny se vyskytuji v podakelmi malych krystali s ¢asto
porusenou strukturou. MMT struktura je sloZzenastear 2:1, mezi nimiz jsou vy&nitelné
hydratované kationy (Obr. 31, Obr. 32). Tim se @dnspojeni jedné oktaedrickéésit
Al(OH); a dvou tetraedrickych siti SIO[55] Tato spojeni se pravidelnperiodicky
opakuji. Mezi opakujicimi se trojvrstvymi je meztevni prostor, ktery vyplje
v normalnim stavu voda a hydratované ionty prykvni a druhé skupiny periodické
soustavy prvii. Tlou¥ka jednotlivych vrstev je 1 nm a délka od 100 nmdazrekolika
mikrometfi. [56], [58]
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Obr. 31. Struktura montmorillonitu
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Obr. 32. Struktura montmorillonitu nazejsi
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Diky dobrym vlastnostem se montmorillonit pouziva gipravu nanokompo4it
typu polymer / jil. @leZitou vlastnosti montmorillonitu je schopnost aarebo uvalovat
vodu a vyngiovat kationty z mezivrstvi (NaK*, C&*, Mg®") za kationy &zkych ko, tj.
za klad® nabité ionty organickych latek (Obr. 33). [59]0]6[61]
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Obr. 33. Schéma ion — v¢mneé interkalace

1.4.2 Polymerni nanokompozity obsahuijici jilové nanoplnia

V dnesni dob se v materialovém vyzkumu vel@asto zdina hovdit o polymernich
nanokompozitech s jilovymi materialy, kteréfegstavuji dalSi aktualni trend
v materialovém vyzkumu. Kompozitni material je €lny z vice komponent, kde se jejich

vlastnosti navzajem daflji a spoluvytvéeji fyzikalni vlastnosti vysledného produktu.

Co jsou to vlasth nanokompozity? Nanokompozity jsou materialy, kdespo
jeden rozndr je v nanometrech. &Sinou se jedna o vrstevnaté materialy, kde tka$e v

nanometrech, 8a a délka je v desetinach az v celyoh. [53]

Polymerni nanokompozit s jilovym mineralemitvplové ¢astice. Tytotastice jsou
interkalovany polymernimietzci a stmeleny a obalovany polymerni matrici. lkeadace

zde miZe probihat do vysokych stijo

Podle stup& rozvolreni (rozvrstveni) struktury je moZné vyio téi druhy

kompozitu (tzv. prosté s#si) znazorsnych na (Obr. 34): [62]
a) Konvertni kompozity
b) Interkalované nanokompozity

c) Rozvrstvené nanokompozity



UTB ve Zliw, Fakulta technologicka 46

e
Ve

J";/}x '
\T ‘*‘ e
*@?

W

Obr. 34. MozZné zsoby rozptylenéastic montmorillonitu do polymerni matrice

ad a) Vrstvy nejsou odtené a polymerniettzce jsou pouze kolem nich, v podstat
klasicky plany material. Vrstevnaté shlukyigtavaji pohromasljako ¢astice
mikroplniva.

ad b) Molekuly polymeru jsou mezi vrstvami, jednatlvrstvy jsou pouze oddaleny.
Zde jsou zavedené polymerni molekuly datalickych vrstev montmorillonitu.

ad c) Jednotlivé vrstvy maji jakykoliv $m Uplné rozvrstveni struktury montmorillonitu

za vzniku nanokompozitu.

Vysledny nanokompozit je sloZen z rozorientovangiikatovych vrstev plovoucich
v polymerni matrici. Cilem této technologie je omplizace mechanickych vlastnosti
nanokompozit a dosahnout co nejlepSich vlastnosti, jako je psiyrtvrdost, pruznost a

tepelné stabilita.

Tyto predchozi vlastnosti se vyZzadovali vEwd|Si dok&. V dnesSni dob uz @ibyli
dalsi vlastnosti, které pozitigrprispivaji k SirSimu vyuziti. Meziidezité vlastnosti pat
také odolnost proti Heni (zabrauji vzplanuti, pi horeni neodkapavaji), nepropustnost
kapalin, Q, CQO, a vodnich par u félii a lahvi, nepropustnost @aliv vystika, snizeni
piimési skelnych viaken, redukce smériita zkrouceni a také mezi hlavni vlastnosttipat

tenkostnnost.
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DalSi zajimavou zvlastnosti je zvySeni bariérowiastnosti bez ztraty phlednosti
materialu. V dnesni déljsou perspektivni plastove konstéuk materialy, které budou mit

vySSi pevnost, tvrdost, tvarovou stalostsvtepelnou stabilitu a menSiitavost. [62]

1.4.3 Nanokrystalické materialy

Nanokrystalické feromagnetické materialy jsou vijeolp zajmu od r. 1988, kdy byly
objeveny nanokrystalické slitiny znamé pod aamdmFINEMET. Jedna se o velmi jemné
krystaly (nanokrystaly) feromagnetického kovu, &tgsou oddlené tenkou amorfni

matrici.

Tyto nanokrystalické latky segdevsim ziskavafizenou krystalizaci kovovych skel
vhodného chemického slozeni. Vynikajici magnetiokikké vlastnosti dchto material
jsou zpisobeny nahodnou orientaci a malou velikosti nargtéligkych zrn spolu se silnou

vymeénnou interakci mezi zrny. (Obr. 35) [63]

&0 L
= 3

\

i

Obr. 35. Schematické znazém nanokrystalické struktury

1.4.4 Ostatni nanokompozitni materialy

Nanogranularni kompozity jsou podobné nanokrydtghit materiahm. Kovova
feromagnetickd zrna (Obr. 36) jsou vSak &@dda nemagnetickou izalai matrici, coz

vede nejen k zajimavym magnetickym, ale i elek§nokransportnim vlastnostem.
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Nekteré nanokompozity s vysokym obsahem magnetickih&ovu maji vyborné
magneticky mikké vlastnosti fi vysokém elektrickém odporu a mohou nalézt Siroké

uplatreni ve vysokofrekvetnich komunikacich a ve vypetni technice.

Naopak, nanokompozity svySS§im obsahem #&dla slozky vykazuji
superparamagnetické chovani, které se vyuzivagalani materialy. [63]

Obr. 36. Struktura nanokompozitni vrstvy — feromet@gka zrna
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2 CILE PRACE

Cilem byla reSerSe &anki v renomovanychtasopisech publikovanych od 1.1.
2005, které se tykaly polymernich nanokompogipu — POLYMER / MMT

ReSerSe se zabyvala nasledujicimi informacemi
1. Vyhledavani tyg mikroskopi, které byly pouzité ¥lancich
2. Vyhledavani metodifpravy vzorki pro jednotlivé mikroskopické metody

3. Vyhledavani metod hodnoceni struktury polymerniemakompozii obsahuijici

jako plnivo MMT
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3 PRAKTICKA CAST

3.1 PouZzité mikroskopy pro polymer / MMT nanokompozity

3.1.1 TEM

3.1.1.1 Mikroskopy zn&y JEOL
JEOL JEM 100 SX s pouzitym urychlovacim ttm 100 kV [78], [149], [166]

JEOL JEM 100 CX s pouzitym urychlovacim g 80 kV [173], 100 kV [165]
(Obr. 37)

Obr. 37. Mikroskop JEOL JEM 100 CX

JEOL JEM 100 CX Il s pouzitym urychlovacim gdm 100 kV [93]

JEOL JEM 200 CX s pouzitym urychlovacim gam 80 kV [70], 100 kV [142],
[150]

JEOL JEM 200 FX s pouzitym urychlovacim gim 120 kV [91], [105]
JEOL JEM 1010 s pouzitym urychlovacim gtim 100 kV [106]

JEOL JEM 1010 s pouzitym urychlovacim aim 100 kV a vysokym vakuem (Obr.
38) [133]
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Obr. 38. Mikroskop JEOL JEM 1010

JEOL JEM 1200 EX s pouzitym urychlovacim siém 80 kV [79], [111], 120 kV
[120] (Obr. 39)

Obr. 39. Mikroskop JEOL JEM 1200 EX

JEOL JEM 1200 — EX Il s pouZzitym urychlujicim rém 60 kV [64], [75], 120 kV
[137]

JEOL JEM 1230 s pouzitym urychlovacim sam 80 kV [100], 120 kV [103],
[136]

JEOL JEM 2000 EX [71]

JEOL JEM 2000 FX s pouzitym urychlovacim #stm 100 kV [160] (Obr. 40)
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Obr. 40. Mikroskop JEOL JEM 2000 FX

JEOL JEM 2010 s pouzitym urychlovacim sm 100 kV [76], [171], 120 kV [77],
200 kV [96], [164] (Obr. 41)

Obr. 41. Mikroskop JEOL JEM 2010

JEOL JEM 2010 F s pouzitym urychlovacim &&m 120 kV [147], [157], 200 kV
[159]

JEOL JEM 2010 s LaBvlaknem a pouzitym urychlujicim n&gm 120 kV [66], 180
kV [115], 200 kV [102], [131]
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3.1.1.2 Mikroskopy zné&ky HITACHI
HITACHI H — 600 s pouzitym urychlovacim n&pm 75 kV [143], [148], 120 kV

[65] (Obr. 42)

SRR el

Obr. 42. Mikroskop HITACHI H — 600

HITACHI H — 600 AB s pouzitym urychlovacim n&pm 100 kV [98], 200 kV [104]
HITACHI H — 800 s pouzitym urychlovacim ngpm 100 kV [154], 200 kV [87],

[89], [141], [174]
HITACHI H — 860 s pouzitym urychlovacim n&pm 100 kV [123]

HITACHI H — 7500 s pouZzitym urychlovacim nigpm 100 kV [167] (Obr. 43)

Obr. 43. Mikroskop HITACHI H — 7500

HITACHI H — 7600 s pouzitym urychlovacim n#pn 110 kV [138]
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3.1.1.3 Mikroskopy zn&ky PHILIPS

PHILIPS CM 10 s pouzitym urychlovacim riim 80 kV [84], [85] (Obr. 44)

Obr. 44. Mikroskop PHILIPS CM 10

PHILIPS CM 12 s pouzitym urychlovacim riijmn 80 kV [129], [168], 120 kV [67]
PHILIPS CM 20 s pouZzitym urychlovacim rijon 200 kV [88], [121]

PHILIPS CM 120 s pouzitym urychlovacim r&épn 80 kV [99] (Obr. 45)

Obr. 45. Mikroskop PHILIPS CM 120

PHILIPS CM 200 s pouzitym urychlovacim rgépn 120 kV [86] (Obr. 46)
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Obr. 46. Mikroskop PHILIPS CM 200

PHILIPS CM 300 — FEG s pouzitym urychlovacim &am 150 kV [114]

PHILIPS EM 208 s pouzitym urychlovacim rééipn 120 kV [112] (Obr. 47)

Obr. 47. Mikroskop PHILIPS EM 208

PHILIPS EM 208 paf mezi mikroskopy s velmi vysokym kontrastem snimk
poiizenych z ultratenkyckezi biochemickych material

PHILIPS EM 430 s pouzitym urychlovacim riipn 300 kV [128]



UTB ve Zliw, Fakulta technologicka 56

PHILIPS 300 s pouzitym urychlovacim r&im 80 kV [126]

PHILIPS 400 T s pouzitym urychlovacim réipn 120 kV [145] (Obr. 48)

Obr. 48. Mikroskop PHILIPS 400 T

PHILIPS TECNAI 10 s pouzitym urychlovacim rijmn 80 kV [80], [92]

PHILIPS TECNAI 100 s pouzitym urychlovacim rééipn 80 kV [124]

3.1.1.4 Mikroskopy zn&ky ZEISS
Zeiss 10c s pouzitym urychlovacim &dm 60 kV [69], [72]

Zeiss EM 900 s pouzitym urychlovacim gtm 80 kV [82] (Obr. 49)

Obr. 49. Mikroskop Zeiss EM 900
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Carl Zeiss CEM 902 s pouzitym urychlovacim &amp 80 kV [94]

Zeiss LEO — 912) microscope s pouzitym urychlovacim sam 120 kV [163]

3.1.1.5 Mikroskopy zné&ky FEI
FEI TECNAI 12 s pouzitym urychlovacim ngpn 120 kV [152]

FEI TECNAI 20 s pouzitym urychlovacim n#pn 200 kV a vybaveny digitalni
kamerou (Gatan Dualview) [140] (Obr. 50)

Obr. 50. Mikroskop FEI TECNAI 20

FEI TECNAI G20 (FEI Company, USA) s pouzitym urychlovacim &tap 200 kV
[170] (Obr. 51)

Obr. 51. Mikroskop FEI TECNAI €20



UTB ve Zliw, Fakulta technologicka 58

FEI PECNAI s pouzitym urychlovacim n&pm 200 kV [74]

3.1.1.6 Mikroskopy zné&ky OMEGA
OMEGA LEO 906 s pouzitym urychlovacim rijm 60 kV [135]

OMEGA LEO 912 s pouzitym urychlovacim rijn 120 kV [153], [155] (Obr. 52)

Obr. 52. Mikroskop OMEGA LEO 912

OMEGA EM 912 s pouzitym urychlovacim rjm 120 kV [139]

3.1.2 SEM

3.1.2.1 Mikroskopy zna&ky JEOL

JEOL JSM — 35 C [65] (Obr. 53)
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JEOL JSM — 5510 LV [127]
JEOL JSM — 5500 LV [150]

JEOL JSM — 5800 [71] (Obr. 54)

ity

Obr. 54. Mikroskop JEOL JSM — 5800

JEOL JSM — 6300 F [96]
JEOL JSM — 6400 [139]

JEOL JSM - 6700 F [95]

3.1.2.2 Mikroskopy zné&ky HITACHI

HITACHI S — 800 [81] (Obr. 55)

Obr. 55. Mikroskop HITACHI S — 800
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HITACHI S — 2140 [146]

HITACHI S — 2700 [104] (Obr. 56)

Obr. 56. Mikroskop HITACHI S — 2700

HITACHI S — 3500 N [172]

HITACHI X — 650 [74]

3.1.2.3 Mikroskopy zn&y PHILIPS
PHILIPS XL — 3 [79]

PHILIPS XL 30 ESEM [134] (Obr. 57)

Obr. 57. Mikroskop PHILIPS XL 30 ESEM
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3.1.2.4 Mikroskopy zn&ky LEICA
LEICA Cambridge 120 [93]

LEICA Cambrige S 360 [155] (Obr. 58)

Obr. 58. Mikroskop LEICA Cambrige S 360

3.1.2.5 Mikroskop znaky LEO

LEO — 435 [97] (Obr. 59)

Obr. 59. Mikroskop LEO — 435
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3.1.2.6 Mikroskop znaky SM

SM 1530 VP [130]

3.1.2.7 Mikroskop znaky JOEL

JOEL JXA — 840 [144]

3.1.3 AFM

3.1.3.1 Mikroskop znaky Nanoscope Ili

Digital Instrument Model Nanoscope Ill Thermo — ktiscopes [83], [122], [161]
(Obr. 61)

Fhotodinde
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Obr. 60. Mikroskop Nanoscope Il Thermo — Microsesp

Nekonstantni rezim pouzivajiclanku [122]

Konstantni rezim { 100 snimcich s automatickym sondovanim namontgwana
SiC se silovym fisobenim 3.2 N/m &etnosti 270-350 kHz aigeplotou prodiedi [161]
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3.2 Priprava vzorku

3.2.1 TEM

3.2.1.1 Ultratenkérezy nanokompoZifpripravené pomaoci ultramikrotain

Ultracut Leica UCT s cryo zatizenim EM — FCS

rezy tlousky priblizné 70 nm (PP-EVA) [64]

fezy tlou¥ky (autory neuvedend informace) — (poly (L-lact)de)vzorek pokryt

uhlikovou vrstvou [70]
fezy tlougky priblizné 100 nm, teplota noze byla -75°C (PA 6) [84]
rezy tlougky priblizné 75 nm, teplota noze byla -75°C (PA 6) [85]

fezy tlou$ky priblizné¢ 70 nm, teplota noZze -100°C (polyestéggzané ze 3 mm
tlusté desky [86]

fezy tlousgky priblizné 70 nm, teplota noze 25°C (PBA) [87]
rezy tlousky priblizné 200 nm (poly (L-lactide) [102]

rezy tlougky priblizné 70 nm (ABS) [112]

fezy tlousgky priblizné 80 nm (Chitosan) [114]

fezy tlougky priblizné 70 — 100 nm (polyethylen tereftalat), vzorek bgkryty
uhlikovou vrstvou pomoci natiraciho stroje (Edwakdso 306) [129]

rezy tlougky priblizné 80 nm, teplota noze -100°C (PE) [140]
rezy tlougky priblizné¢ 40 nm, teplota noze -110°C (PP) [142]
fezy tlougky 70 nm (PE, PP) [145]

fezy tlousky priblizné 50 — 80 nm (polybytylen tereftalat) [149]
rezy tlougky priblizné 70 nm (LDPE) [150]

fezy tlou$ky priblizné 50 nm (silikatové polymery) [159]

fezy tlousgky priblizné 80 nm (PS) [164]

fezy tlousgky priblizné 70 nm (PS) [167]
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fezy tlousgky priblizné 50 nm (SBR) [147]

Obr. 61. Ultracut Leica UCT s cryoitzenim EM-FCS

Reichert — Jung Ultracut E

fezy tlousky priblizné 45 nm, teplota noZze —40°C (PA 6) [66]
fezy tlousky priblizné 70 nm, teplota noze 25°C (ABS, HIPS)[69]
rezy tlousky priblizné 70 nm, teplota noze 25°C (PS) [72]

fezy tlougky priblizné 50—70 nm (formamid), vzorek aih byl chlazen kapalnym
N2 [79]

fezy tlougky priblizn¢ 60 nm, teplota noze -110°C (NR), vzorekid byl chlazen
kapalnym N [94]

fezy tlousgky priblizné 60 nm, teplota noze -155 az -160 °C (nylon 6) [106
fezy tlousgky priblizné 70 nm (VE) [111]

fezy tlousgky priblizné 50 — 70 nm (ABS)[147]

rezy tlousky priblizné 70 nm (ABS) [157]

fezy tlousky priblizné 50 — 100 nm (PE) [163]

fezy tlousgky priblizné 50—-70 nm (PET) [173]
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PowerTome XL, BAL-TEC RMC
— fezy tlousky (autory neuvedena inf.), teplota noze 25°C (ny8d [67]
Ultracut 1, UK

— ftezy tlousky (autory neuvedena inf.), teplota noze 25°C (égmweé pryskyice)
[78]

LKB Pyramitome
— ftezy tlougky priblizn¢ 100 nm, teplota noze 25°C (LLDPE) [89]
RMC MTXL
— tezy tlousky priblizn¢ 80 + 20 nm (PVP) [92]
LKB 8800 Ultrotome Il
— ftezy tlousky priblizne 70 nm (PP) [121]
— Ttezy tlougky priblizn¢ 80 — 100 nm (PBT) [123]
LKB — 2088

— fezy tlousky (autory neuvedena informace), teplota noze %) [165]

Mikrotomy — autory neuvedené nazvy
— tezy tlougky priblizné 100 nm (PP) [74]
— ftezy tlougky priblizn¢ 100 — 200 nm (EP — Epon 812) [76]
— ftezy tlousky (autory neuvedena informace) — (EP) [80]
— ftezy tlousky priblizn¢ 50 nm, teplota noze -60 °C (PP) [82]
— tezy tlougky priblizn¢ 60 — 90 nm (PS) [91]
— ftezy tlougky priblizne 70 nm (polypyrol) [93]
— fezy tlougky priblizné 100 nm, teplota noze 25°C (epoxidova pryieg)[96]
— Ttezy tlougky priblizné¢ 60 nm (poly (hydroxyl ether z bifenylu) [98]
— tezy tlousky priblizn¢ 60 — 90 nm, teplota noze 25°C (epoxidova pryiskey [99]

— ftezy tlougky priblizn¢ 50 — 70 nm (PB)[100]
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fezy tlousgky priblizné 60 — 100 nm (PA 6) [104]

fezy tlousgky priblizné 75 + 15 nm (polyimid) [105]

fezy tlougky priblizné 70 nm (vrstevnaty silikat) [120]

rezy tlousgky priblizné 100 nm (PP) [124]

rezy tlousky priblizné 70 nm (PS) [126]

fezy tlousgky priblizné 50 — 60 nm (PS) [131]

fezy tlousgky priblizné 70 nm, teplota noze -165°C (EVA) [133]
rezy tlougky priblizné 50 nm (polyethylen — 2,6 — naftalen) [136]
fezy tlou$ky priblizné 80 nm, dale byly m@né v OsQ@(PS) [139]
fezy tlousky priblizné 100 nm (CDCA) [143]

tezy tlousky priblizng 100 — 200 nm (PVC), vzorky bylyiezané na S 1x1 nfm
[148]

rezy tlougky priblizné 60 nm (PS) [152]

fezy tlougky priblizné 100 nm, teplota noze -120°C (EPDM) [153]
fezy tlougky priblizné 100 nm, teplota noze 25°C (EP kak) [155]
rezy tlougky priblizné 100 — 120 nm (PET) [160]

fezy tlousgky priblizné 100 nm (PU) [168]

fezy tlousgky priblizné 70 nm (POSS) [171]

fezy tlougky (autory neuvedend informace), (PE) vzorkipmvené ziezai mezi

vrstvami polymeru [174]

Mikrotomy byly vybaveny

diamantovym noZemtéchto ¢lancich [64], [66], [67], [78], [82], [84], [85],97],
[89], [91], [92], [93], [94], [96], [100], [102], 104], [106], [111], [112], [114],
[120], [124], [126], [131], [133], [129], [136], R9], [140], [142], [143], [145],
[147], [148], [149], [150], [152], [153], [155], 7], [159], [160], [163], [164],
[167], [170], [171], [173]
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Mikrotomy jsou vybaveny diamantovymi nozi98 % procentech z vySe uvedenych
¢lank.
— sklerrnym noZemv tomto jedinénglanku [120]

Mikrotomy jsou vybaveny skleémymi nozi ve2 % procentech z vySe uvedenyghnka.

— antistatickym kontrolnim Z&enim(Diatome Static Line Il) [64]

Typy diamantovych nozi
— Drukker International [84], [85]
— Diatome US, USA [92]
Rezy
— byly sbirdny na rdénou sfku s hustotou otvar(spleti)
= 200 —[114],[143], [145], [148], [149], [168], [171
= 300 - [66], [85], [89], [91], [93], [126], [129]1B1], [133], [140], [157]
= 600-1[69], [72]
= 1000 — [159]

— byly sbirdny na hexagonalniiibku v €chto f¥echélancich [69], [72], [168]

3.2.2 SEM

3.2.2.1 Priprava ultratenkychiezi
— zchlazeni v kapalném dusiku a kryogenni roztrzedéptazného sénu [13]

— chlazeni v kapalném dusiku nasledovanéii&him [79], [104], [127], [130],
[134], [139], [146], [150], [172]

3.2.2.2 Uprava ultratenkycliezi

— pokoveni zlatem tlouwky n¢kolik nanometi ve vakuovém progedi se provadi za

Gcelem omezeni, nebo vyhnuti se efektstatického naboje,
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3.2.3

dalSi vyhodou pokoveni je zlepSeni povrchové vostiyoozorovaného materialu,

pokoveni zlatem prov&t ve vSech¢lancich, kde pozorovali MMT na SEM [74],
[79], [81], [93], [95], [96], [104], [111], [127]{130], [134], [139], [144], [146],
[150], [155], [172]

AFM

Pricné rezy vzorku byly ziskany fiehkym lomem nanokompozitu v kapalném
dusiku. [83]

Kus ¢erstw rozstipnuté slidy byl umist svisle ve stabilnim A — MMT. Po dobu
24 hodin byl nechan odstat. Poté se slidovy listday a dikladre vymachal v
deionizované vadl aby se odstranily &aké kontaminujici latky. Zrna MMT se

drzela na slidovém listu [122]
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3.3 Metody hodnoceni rozptyleni nanoplniva v polymernmatrici

3.3.1 Vizualni analyza pozorovani a hodnoceni vzonk

Vizualni analyza vzorkbyla provedena ve vSe¢hancich zpracovanych v této
bakal&ské praci.

3.3.1.1 TEM

Priklady TEM snimk jsou zobrazeny na nasledujicich obrazcich. (QhrObr. 63,
Obr. 64, Obr. 65, Obr. 66, Obr. 67, Obr. 68, OB). 6

Mikrosnimky z TEM hodnocené vizu#n

- [
Obr. 62. TEM snimek nanokompozitu — EVA/

4 hm. % organofilizovaného MMT — Cloisite
20 A. [64]

Obr. 63. TEM snimek nanokompozitu EVA + 5 hm.% owfdiz.MMT -
Cloisitu® 30B. [109]
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Obr. 64. TEM snimky vzork(a) polyuretan + epoxidova prygige

+ 1 hm. % MMT organofilizovného hexadecyl trimetlayhmonium
bromidem MMT a (b) polyuretanu+1 hm. % MMT
oganofilizovaného hexadecyl trimethyl ammonium bidem. [65]

Obr. 65. TEM snimky ukazuji: (a) PMMA s 30 % aktyldoltorr® H30 a5 hm.% Na
MMT piidané ped akrylaci, (b) PMMA s 30 % akrylatu Bolt6rH30 a 5 hm. % Na
MMT ptidané po akrylaci, (c) a (d) maji pouze jiny obsédylatu Boltorif H30 (70 %)
s 5 hm. % NAMMT. [80]
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Obr. 66. TEM snimek nanokompakitPVP (polyvinyliden pyrrolidon) s
obsahem NAMMT: (a) 1 obj.%, (b) 1.7 0bj.% a (c) 3.3 0bj.982]

Obr. 67. TEM snimek nanokompaziPLA — Cloisite 25A: (a) malé
zwtSeni, (b) velké ztSeni, (c) sedni zétSeni [102]
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—" = 200 nm

_— =""r MHF T

Obr. 68. TEM snimek nanokompaziPP / Cloisite 15A [142]

Obr. 69. TEM snimky proizné polyimidy obsahujici 3 hm.% MMTiar¢ organofiliz:
(a,b) (2-dimethylaminethyl trifenyl bromid) - 4,4egdanilin/MMT, a (c,d) (2-
dimethylaminethyl trifenyl bromid) — MMT, (e,f) ODMMT, a (g,h) Na-MMT. [105]
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3.3.1.2 SEM

Priklady SEM snimk jsou zobrazeny na nasledujicich obrazcich. (QorObr. 71,
Obr. 72)

Mikrosnimky z SEM hodnocené vizuéln

{a) PPCN-0 (b) PPCN-101

microscope morphology, photo (20,000 microscope morphology, photo ( *20,000)

t,‘u PPCN-0 B (d) PPCN-100

fracture morphology, photo (x1,000) fracture morphology, photo (x1,000)

{e) PP

fraciure morphology, photo (1,000

Obr. 70. SEM snimky PP a PP/montmorillonitu (OMMIK1) modifikovaného
16-C alkyl kvartérni amonnou soli, kdéslo za zkratkou ozraje ultrazvukovou
Upravu (a, c) nerozptyleny MMT v polymerni matri@, d) rozptyleny MMT
v polymerni matrici za pomoci ultrazvuku (e) sanyoP [74]
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Obr. 71. SEM snimkyiznych druli materiat. (a) SEM snimekifrodniho
kukuticného Skrobu (b) SEM snimek gayvino formamidového -
zvla&néného termoplastického kukdného Skrobu (UFTPCS). (c) SEM
snimek UFTPCS/MMT (d) TEM snimek UFTPCS/MMT [79]

Obr. 72. SEM snimky zihanyatésté&ek (a)cistého MMT;
(b) MMT / 7,3 obj. % TiQ; (c) MMT / 22,7 obj. % TiQ, (d)
MMT / 37,0 obj. % TiQ [71]
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3.3.1.3 AFM
Priklady AFM snimk jsou zobrazeny na nasledujicich obrazcich. (ChrObr. 74)

Mikrosnimky z AFM hodnocené vizuéin

Obr. 73. AFM snimek PA6/ organcofilizovany MMT — Q@ugcky
modifikovany montmorillonit (OMMT) byl ppraven ion —
vyménou reakci mezi Na MMT a oktadecyl amoniovou soli,
(poklepovy rezim) fipraveného v tavenénpolymeru [161]

a: PU/ wt%MO-MMT
b PLS3wt%MO-MMT
c: PUSw%MO-MMT
d: PU/Twi%MO-MMT
e: PL/SOw%MO-MMT

Obr. 74. AFM snimky fi¢ného tezu
nanokompozitu typu PU/organofilizovany
MMT (s augentovym jilem interkalovanym
methylen-bis-ortho-chloroanilinem) liSici se
obsahem organofilizovanym MMT [83]
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3.3.2 Matematicka analyza pozorovani vzork

— Krome vizualni analyzy byla provedena i matematicka yaraalv nasledujicich
sedmiclancich [66], [85], [92], [102], [142], [147], [157

— Mg¢teni velikosticastic bylo provedeno pouzitim obrazovéh&itha a zpracované
softwarem TDI Scope Eye Mikrosnimky TEM byly pdizené v picném sniru.
Negativni filmy byly snimané digitalnim zobrazovactaizenim. Podélna a kolma
dimenze byla zrtena v nejlepSim mistzobrazovaci oblasti. Nasletivyla tato
oblast zngtend a pimery castéek byly vypditané. V tomto ¢lanku bylo
analyzovano &kolik zornych poli, které obsahuji kolem 288&stic. JelikoZ &které
castice byly nekulového tvaru, nepditla se tim zadna ipména na skutény

rozmer. [66]

— VdalSim ¢lanku se woval kvantitativni stupe odlupovani. Mikrosnimky
nanokompozit z TEM byly tis&néna 21.6x27.9 cfpapir.Urovei rozptyleni byla
kvantifikovdna nasledujicim #apobem.Paiet casté&ek v ¢asti mikrosnimi byl
spaitany a rozdleny do sekciTimto zpisobem se stanovila hustatastic (PD).
Jednacasteéka byla definovana jako jedna silikatova vrstva.stdta castic take
zavisi na MMT koncentraciHustota ¢astic je proto rozglend hmotnostnim
procentem MMT, tim se ziska specificka husttdatic (SPD)Specifickahustota
sastic je mnozstvéastéek v pm? upravenym pro koncentraci MMT (coZ je mira

rozsahu odlupovani.) [85]

— Analyza digitélniho zobrazeni byla ziskdna pomoffwsaru (AnalySIS software —

Soft Imaging System GmbH, Germany). [92]

— Analyza digitalniho zobrazeni byla ziskana pomagit@ni kamery GIF (Gatan
Image Filter), naslednbyl vzorek hodnocen z hlediska struktury. Kryodtrigpu
Gatan 613 byl chlazeny a teplota chlazeni byla losgma reguladtorem
teplotSmartSet. [102]

— Vzorky byly zaznamenany na fotografickém filmu i@yedené do soustawyslic
od 0 do 9 na PC. Pozorovani bylo provedeno pomigitéthi kamery DXM1200
(Nikon) [142]

— Analyza obrazu veclanku [147] byla provedena na digitdlnzachycenych

obrazech, u kterych se snimalo 100 — 2@6t&ek ve ¢tyrech fiznych mistech
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v daném rezimu TEM. Software pro analyZBatan Digital Micrograph zsiit

délku a tlousku kazdého rysu, kde tyto jednotlivé rysgmine zvyraznil.

— Analyza obrazu ve¢lanku [157] byla provedena na digitdlrzachycenych
obrazech, u kterych se snimalgibizne 100 ¢astic ve 3 az 4uznych mistech
v daném rezimu TEMSoftware pro analyzuGatan Digital Micrograph zafit
délku a tlousku kazdého rysu, kde tyto jednotlivé rysgmine zvyraznil.

Rozdil mezi vizualni a matematickou analyzou miknaski je:

— U vizualni analyzy snimku se posuzuje rozloZenivaliv materialu (jak je plnivo

rozptyleno v polymerni matrici)

— U matematické analyzy se hodnoti snimek, ktery lulgsaplnivo tim, Ze se géa

piesny roznir castéek a vzdalenost mezi jednotlivymi vrstvami.
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ZAVER

Mezi hlavni cile bakalgké prace spada zpracovani vyhod a nevyhod elekiych
mikroskopm (tj. skenovaci elektronovy mikroskop, transmistékgonovy mikroskop a
mikroskop atomarnich sil) zaélem lepSiho prozkoumani vzorku. Tyto mikroskomugi
piedevSim k pozorovani morfologie (molekulové stratunanokompozit ve forne
polymer / jil. Dale hodnoceniégdhto mikroskopickych metod afiprava vzork z

zminovanych mikroskog.

Tématem prvnéasti bylo zhodnotit elektronové mikroskopy mezi@glzjistit jejich
vyhody a nevyhody a popsat jejich principy a tekhnziskavani digitalniho obrazu

zkoumaného vzorku.

Mezi nejpouziva&Si elektronové mikroskopy pat transmisni elektronovy
mikroskop. Jeho hlavni vyhoda oproti SEM a AFM jgedevsim velkd rozliSovaci
schopnost. Nevyhodou TEM je velmi nénd giprava preparéta v neposledniact jeho
poiizovaci cena je dosti vysoka. Po fidahstrance se jeho cena rovna&emkrotomi.

Ostatni vlastnosti TEM jsou skoro totozné se SEM.

DalSim mikroskopem, kteryédci s oblibou pouzivaji je skenovaci elektronovy
mikroskop. Vyhodou zniiovaného mikroskopu je ipdevSim jednoducha tiprava
preparatu. Hlavnimid/odem a tim i nevyhodami, diky nimz se davadmost TEM ped
SEM je gedevsim: mala rozliSovaci schopnost a nutnost pakiovzorku ped danym

pozorovanim.

Tretim mikroskopem, ktery byl zmin je mikroskop atomarnich sil. Mezi jeho
hlavni vyhody pat velmi vysoka rozliSovaci schopnostigtava preparétje pongrné

jednoducha, jelikoz se preparat nemusim pokovovat.

Aby byl vzorek co nejvice 2¥Seny, musi byt povrch daného preparatu co
nejrovrejsi (pokud mozno bez Zadnych wilki). Také zde je menSi nevyhodou tohoto
mikroskopu p#éizovaci cena, kterd je dosti vysoka. Cena se pghyhbruba kolem
3 500 000 k.

V praktickécasti prace jsem se zabyval 3 hlavnimi cily.

Prvni cilem bylo vyhledavani typmikroskom, které byly pouzité wélancich
publikovanych v renomovanyctasopisech od 1. 1. 2005, které se tykaly polymérnic

nanokompozil. Na zaklad cile bylo zjiS¢éno, Zze v 8Xlancich ze 111 byly pouZity pro



UTB ve Zliw, Fakulta technologicka 79

pozorovani a hodnoceni struktury nanokomgoZEM a v 19¢lancich SEM. V skterych

¢lancich byla pouzita kombinacéchto mikroskop. Prevazri SEM s TEM nebo AFM s
TEM. Pozorovani struktury nanokompdzpomoci AFM bylo pouzito ve 8lancich. Z

¢ehoz vyplyva, Ze hlavni prioritou pro zobrazovaninsi je pouziti TEM, jelikoz
vykazuje dostatsou rozliSovaci schopnost i za cenu Rasogipravy vzork.

Druhym cilem bylo vyhledavani metod fipravy vzorki pro jednotlivé
mikroskopické metody. Zde bylo zjito, Ze u TEM se vzorky ipravuji pomoci
ultramikrotomu Ultracut Leica UCT s cryo izzenim EM — FCS v 27 % a pomoci
ultramikrotomu Reichert — Jung Ultracut E 16 % #oauneuvedenych nagvmikrotomi
57 %. Tyto vysledky byly ziskany ze zpracovanyl@nki. Ultramikrotomy byly pevazre
vybavenym z 97 % diamantovym nozem a 2 % skigm noZzem. U SEM se preparaty
piipravuji pongrné jednoduchou cestou, a to nejprve ¥dnim (ochlazenim) vzorku v
kapalném dusiku a naslednym pokovenim (ve vSedtapanychilancich se pokovovalo

zlatem).

Ve c¢lancich pouzivajicich AFM byl preparat nejspiS takgravovan fed

pozorovanim, ale nebyla uvedena jelipmava. Coz je velika Skoda pro zhodnoceni.

Ve tretim bodu bylo ze zpracovanycitanki zjiSttno, Ze velka #Sina autoi
pozoruje a hodnoti preparaty pouze vizdalbe 111 zpracovanyatianki publikovanych
od 1.1. 2005 jenom ve 8lancich, které se tykaly polymernich nanokompozitpu
polymer / MMT, pouZivaly na hodnoceni specialnitwafe pro podrobsi analyzovani

daného preparatu.
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SEZNAM POUZITYCH SYMBOL U A ZKRATEK

MIT — Massachussetts Institute of Technology

TEM — Transmisni elektronova mikroskopie

SEM — Skenovaci (rastrovaci) elektronova mikros&opi

STEM — Kombinace skenovani a transmisni elektromol&oskopie
AFM — Mikroskopie meziatomarnich sil ,Atomic foreceicroscopy”
STM — (Scanning Tunnelling Microscop&kadkovaci tunelovy mikroskop).
MMT — Montmorillonit

POSS — Poly oligomeric silsesquioxane PE — polgetyl

PEI — poly (ether imid)

PP — polypropylen

PS — polystyren

ABS — akrylonitril butadien styren

PBA — polybutyl akrylat

EP — epoxidoveé pryskice

PAG6 — polyamid 6

NR — girodni kaduk

CDCA - poly (glycidyl metakrylat-co-methyl metakrylat)

POSS - polyhedral oligomeric silsesquioxane

Si — kemik

SiO, — oxid Kemiity

TiO, — oxid titantity

ZnO — oxid zinénaty

FeOs — oxid Zelezity

Fe;04 — oxid Zeleznato — Zelezity

PBT — polybutylentereftalat
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PET — polyetylentereftalat

PLA — poly — | — laktid

PVP — polyvinyliden pyrrolidon
SBR - styren butadienovy k&uk
PU — polyuretan

PLLA — poly (L— lactik acid)

Al (OH)3 — hydroxid hlinity

DAETPB — 2 — (dimethylamin)ethyl trifenyl bromid
ODA - 4, 4 - oxydanilin

PiCN — polyimid — jilovy nanokompozit
Ka — katoda

A — anoda

KO — kondenzor

O — objektiv

R — skanovaci civky

P — preparéat

E — blaek

C — drzéak objektu

A —rameno

S1, S — pruzinovy zags

p — podgra ramena

B — zakladni desk

Kn — niz

obj. % — objemové %

hm. % — hmotnostnich %

UV zé&eni — ultrafialové zgni
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H — kiiZzovy stolek

F —silau AFM

d — pimér ¢astice

S — obsah plochy

G — goniometricky stolek

TED - detektor transmitovanych elektfon
AED - detektor absorbovanych elektéion
SED - detektor sekundarnich elekikon
OED - detektor odtrzenych elektion

XD — detektor rentgenovehoizehi

VM — vakuova nérka

inf. — informace

VS — vychylovaci systém obrazovky

OB — obrazovka

RG — rastrovaci generator

Z — zesilova

RV — regulator vakua

DV — difuzni vywva

R — rot&ni vywva
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SEZNAM OBRAZK U

Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.

Obr.

1. Srovnani $¥a v roznérech nanomeir

2. Schéma elektronového a optického mikroskopu

3.Rez transmisnim elektronovym mikroskopem (TEM)

4. Obecné schéma ultramikrotomu

5. Katoda z LaB6

6. Termoemisni wolframova katoda

7. Transmisni elektronovy mikroskop (pracayist

8. ZjednoduSené blokové schéma SEM

9. Vyzkumné pracoviSSEM

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

23.

24,

25.

Schéma skenovaciho (rastrovaciho) eletmno mikroskopu
Pehled metod pouzitelnych préipravu prepardtpro SEM
Hrot AFM snimajici povrch vzorku v trojro&rném prostoru
Schematicky nakres uggdéni STM

Hrot &ast raménka AFM

Hrot a&ast raménka AFM

Ukazka struktury nanotrubic

Atomic Force Microscopy (mikroskopie meamarnich sil)
Schematicky nakres usapdani AFM

Princip ohybu u AFM

Graf zavislosti celkové sily na hrot

Ukézka nekontaktniho rezimu AFMieni latexovych kalibraich¢astic
Testovani a identifikace DNA

Atomic force microscopy (AFM)

Opticky (s&telny) mikroskop

Interferedni mikroskop — Epival
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Obr.

26. Porovnani konstrukce ¢giného mikroskopu, transmisniho a skanovaciho

elektronového mikroskopu

Obr.

27. Definice makrosystému, mikrosystému a sgstemu z hlediska velikosti

struktury, energiového spektra elektiicaancharakteru fyzikalnich jév

Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.
Obr.

Obr.

28.

29.

30.

31.

32.

33.

34.

35.

36.

37.

38.

39.

40.

41.

42.

43.

44,

45.

46.

47.

48.

49.

Schéma Drexlerova nanorobota

Nanorobot mezi molekulami v Zivém organism
Struktura selektivnich sorbént

Struktura montmorillonitu

Struktura montmorillonitu nazeysi

Schéma ion — vyimné interkalace

MozZné zsoby rozptylenéastic montmorillonitu do polymerni matrice
Schematické znazém nanokrystalické struktury
Struktura nanokompozitni vrstvy — feronetgrka zrna
Mikroskop JEOL JEM 100 CX

Mikroskop JEOL JEM 1010

Mikroskop JEOL JEM 1200 EX

Mikroskop JEOL JEM 2000 FX

Mikroskop JEOL JEM 2010

Mikroskop HITACHI H — 600

Mikroskop HITACHI H — 7500

Mikroskop PHILIPS CM 10

Mikroskop PHILIPS CM 120

Mikroskop PHILIPS CM 200

Mikroskop PHILIPS EM 208

Mikroskop PHILIPS 400 T

Mikroskop Zeiss EM 900
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Obr. 50. Mikroskop FEI TECNAI 20

Obr. 51. Mikroskop FEI TECNAI G220

Obr. 52. Mikroskop OMEGA LEO 912

Obr. 53. Mikroskop JEOL JSM -35C

Obr. 54. Mikroskop JEOL JSM — 5800

Obr. 55. Mikroskop HITACHI S — 800

Obr. 56. Mikroskop HITACHI S — 2700

Obr. 57. Mikroskop PHILIPS XL 30 ESEM

Obr. 58. Mikroskop LEICA Cambrige S 360

Obr. 59. Mikroskop LEO — 435

Obr. 60. Mikroskop Nanoscope Il Thermo — Microsesp
Obr. 61. Ultracut Leica UCT s cryoitzenim EM-FCS

Obr. 62. TEM snimek nanokompozitu — EVA/ 4 hm. Yganofilizovaného MMT —
Cloisite 20 A. [64]

Obr. 63. TEM snimek nanokompozitu EVA + 5 hm.% owgfdizovany MMT -
Cloisitu® 30B [109]

Obr. 64. TEM snimky vzork (a) polyuretan + epoxidova prysige + 1 hm. % MMT
organofilizovného hexadecyl trimethyl ammonium brdem MMT a (b) polyuretanu + 1

hm. % MMT oganofilizovaného hexadecyl trimethyl aomum bromidem. [65]

Obr. 65. TEM snimky ukazuji: (a) PMMA s 30 % aktyl&oltorr® H30 a 5 hm.% Na
MMT piidané ped akrylaci, (b) PMMA s 30 % akrylatu Bolt6riH30 a 5 hm. % Na
MMT pridané po akrylaci, (c) a (d) maji pouze jiny obséhylatu Boltorff H30 (70 %)
s 5 hm. % NAMMT. [80]

Obr. 66. TEM snimek nanokompaziPVP (polyvinyliden pyrrolidon) s obsahem
Na'/MMT: (a) 1 obj. %, (b) 1.7 obj. % a (c) 3.3 0bj.{82]

Obr. 67. TEM snimek nanokompakziPLA — Cloisite 25A: (a) malé zieni, (b)
velké z¥tSeni, (c) sedni z¢étSeni [102]

Obr. 68. TEM snimek nanokompaziP / Cloisite 15A [142]
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Obr. 69. TEM snimky protzné polyimidy obsahujici 3 hm.% MMTizn¢ organofiliz:
(a,b) (2-dimethylaminethyl trifenyl bromid) - 4,4apdanilin/MMT, a (c,d) (2-
dimethylaminethyl trifenyl bromid) — MMT, (e,f) ODMMT, a (g,h) Na-MMT. [105]

Obr. 70. SEM snimky PP a PP/montmorillonitu (OMMIK1) modifikovaného 16-C
alkyl kvartérni amonnou soli, kd#slo za zkratkou oziaje ultrazvukovou Upravu (a, c)
nerozptyleny MMT v polymerni matrici (b, d) rozpgyly MMT v polymerni matrici za

pomoci ultrazvuku (e) samotny PP [74]

Obr. 71. SEM snimkytznych druli material. (2) SEM snimekifirodniho kukiii¢ného

Skrobu (b) SEM snimek mniovino formamidového — zwt@Eného termoplastického
kukuticného Skrobu (UFTPCS). (¢) SEM snimek UFTPCS/MMT (&M snimek

UFTPCS/MMT [79]

Obr. 72. SEM snimky Zihanydaste&ek (a)cisteho MMT; (b) MMT / 7,3 obj. % TiQ (c)
MMT / 22,7 obj. % TiQ; (d) MMT / 37,0 obj. % TiQ [71]

Obr. 73. AFM snimek PA6/ organofilizovany MMT - Q@rgcky
modifikovany montmorillonit (OMMT) byl fipraven ion — vyrénou reakci
mezi Nd- MMT a oktadecyl amoniovou soli, (poklepovy reziptijpraveného
v tavenirg polymeru [161]

Obr. 74. AFM snimky ficnéhotezu nanokompod4ittypu PU/organofilizovany MMT (s

augentovym jilem) liSici se obsahem organofilizgwarMMT [83]



