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Analityczna mikroskopia elektronowa
w badaniach struktury materiatow

metalicznych

B LUDWIK BLAZ

1. Wstep

Chcac poznal szerzej otaczajacy nas
Swiat, czesto siggamy po takie narzedzia
jak luneta lub nowoczesny teleskop, ktore
pozwalaja nam siggna¢ daleko w kosmos
i dostrzec ogromne obiekty, ktore dla zwy-
ktego obserwatora sg tak mate, ze nie mo-
ze ich zobaczy¢ na niebie. ROwniez pozna-
wanie mikrokosmosu, tego niezmiernie
matego Swiata, ktOry jest w naszym bliskim
otoczeniu, wymaga uzycia specjalnych na-
rzedzi. Naleza do nich r6znego typu mikro-
skopy optyczne i elektronowe. Korzystajac
z mozliwoSci powigkszenia obserwowanych
obiektow zwigkszamy w ten sposob zakres
naszych mozliwosci postrzegania mikro-
struktury materii. Sprébujmy zastanowic
si¢ nad wielkoSciami obiektow, z ktérymi
mamy do czynienia w czasie obserwacji
za pomoca mikroskopii elektronowej, kto-
ra dostarcza obserwatorowi wielu interesu-
jacych informacji o budowie i strukturze
mikros$wiata.

Metoda tworzenia powigkszonego obra-
zu przedmiotu w przeswietleniowej mikro-
skopii elektronowej oparta jest na podob-
nych zasadach optyki jak w przypadku
mikroskopii optycznej. W typowym mikro-
skopie optycznym S$wiatto zarOwki zostaje
skupione przez soczewke kondensora (lub
wkleste lustro) i skierowane na czg$ciowo
przezroczysty preparat, np. skrzydetko mu-
chy. Obraz preparatu powigkszony przez
soczewki obiektywu, okularu jest odtwarza-
ny bezposrednio na siatkowce ludzkiego
oka (,,000! — jaka wielka mucha!”). Moze-
my bezposrednio obejrzeé szczegdly budo-
wy skrzydetka. Podobnie tworzony jest ob-
raz w przeswietleniowym mikroskopie

elektronowym, jakkolwiek uzyte promie-
niowanie (§wiatlo), rodzaj soczewek, jak tez
warunki odtworzenia obrazu widocznego
dla obserwatora, roznia si¢ do$¢ istotnie.
Przede wszystkim zamiast Swiatla widzial-
nego stosowanego w mikroskopii optycznej,
w mikroskopie elektronowym wykorzystuje
si¢ wigzke elektronow przySpieszonych
do duzej predkosci. Skrzydetko muchy jest
zbyt ,,grube” dla wiazki elektronowej, be-
dzie wigc ,,nieprzezroczyste” podczas ob-
serwacji w mikroskopie elektronowym. Na-
tomiast bardzo cienka folia metalowa,
ktorg uwaza si¢ za ,nieprzezroczysta” dla
Swiatta widzialnego, bedzie ,,przeZroczysta”
dla wigzki elektronow. W tabeli 1 poréwna-
no charakterystyczne cechy mikroskopu
optycznego i elektronowego.

Jednym z najwazniejszych parametrow
mikroskopu jest zdolnos¢ rozdzielcza, ktora
okresla najmniejszg odleglo$¢ miedzy dwo-
ma punktami rozréznianymi podczas ob-
serwacji pod mikroskopem. Przyjmuje sig,
ze przy maksymalnym uzytecznym powiek-
szeniu mikroskopu cztowiek z odlegto-
§ci25 cm dobrze widzi dwa punkty na ekra-
nie mikroskopu znajdujace si¢ w odlegtosci
ok. 1 mm. Gdyby$my dodatkowo zwigkszyli
obraz rzutujac go na przykiad na duzy
ekran, nie zobaczymy juz wigcej szczegotow
na tak powigkszonym obrazie, bo nie po-
zwala na to zdolno$¢ rozdzielcza metody.
Mowimy wtedy o tzw. pustym powigkszeniu.

Mikroskop optyczny pozwala na obser-
wacje obiektOw nie mniejszych niz ok. 1 pm
(0,001 mm). Mozna obserwowac pylki ro-
§lin, pierwotniaki w kropli wody lub duze
bakterie. Natomiast mikroskop elektrono-
wy daje znacznie wigksze mozliwosci po-
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Tabela 1. Podobienstwa i réznice w mikroskopii optycznej i elektronowej

Cecha urzadzenia:

Mikroskop optyczny, przeswietleniowy

Przeswietleniowy mikroskop elektronowy

Oswietlenie Swiatto Widzialneé Wigzka eIe!(tront’)w,

A = 4000-8000 A A=0,04A
Maksymalne powigkszenie |2 000 razy 5 000 000 razy, lub wiecej
Zdolnos¢ rozdzielcza 1 um, czyli 0000 A 1,4-2,2 A

Sposdb obserwacji
na siatkowce oka)

Bezposredni (powiekszony obraz powstaje

Posredni (obraz tworzony jest na ekranie fluoryzujacym)

Preparaty Przezroczyste optycznie

Przezroczyste dla wigzki elektronow (niekoniecznie
przezroczyste dla Swiatfa widzialnego)

Stosowane soczewki Szklane, kwarcowe

Elektromagnetyczne, elektrostatyczne

wiekszenia preparatu dochodzace do kilku
lub kilkunastu milionéw razy. Warto zasta-
nowi¢ si¢ nad skalg takich powiekszen,
gdyz nasza wyobraznia czesto jest ograni-
czona, zarowno gdy moéwimy o kosmosie,
jak tez mikrokosmosie, jakim jest przeciez
struktura materiatow. Poréwnajmy wiec
kilka przykiadéw: dwoma skrzydelkami
muchy powigkszonymi 5 000 000 razy moz-
na byloby przykry¢ droge z Krakowa
do Tarnowa (ok. 70 km). Przy tej odleglo-
$ci bez ktopotu rozréznilibySmy dwa mate
ziarenka maku lezace gdzie§ przy drodze.
Zdolnos¢ rozdzielcza mikroskopu elektro-
nowego jest tak duza, ze mozliwe sa obser-
wacje szczegOtowej budowy komorek ro-
§linnych i ludzkich, a nawet ulozenia
atomow w krysztatach metali i mineratow.

Tak wysoka rozdzielczo$¢ w mikroskopii
elektronowej uzyskuje sie dzigki bardzo
krotkiej diugosci fali promieniowania zwia-
zanego z uzyciem wiazki elektronowe;.
Diugo$¢ fali ,,$wiatta” wiazki elektronowej
jest 10° razy mniejsza niz dtugos¢ fali $wia-
tta widzialnego.

Mozna tez zada¢ sobie inne zastanawia-
jace pytanie: Jaka objeto$¢ materii przeba-
dano dotychczas za pomoca mikroskopow
elektronowych na calym $wiecie? Mikro-
skop elektronowy wynaleziono w latach
trzydziestych, a w laboratoriach badaw-
czych jest on wykorzystywany od cza-
su II wojny Swiatowej. W okresie ostat-
nich 60 lat bardzo wzrosla ilo§¢ pracowni
elektronomikroskopowych i obecnie w ty-
sigcach laboratoriéw wykonuje si¢ codzien-
nie nawet kilkadziesiat zdje¢ struktury roz-
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nych materialow. A wigc: jakg czesé
Wszechswiata poznalismy drogg mikrosko-
Dpii elektronowej? — szacowana objetosc wy-
nosi zaledwie 0,7-0,8 mm>! Czy wystarczy
nam wyobrazni, aby stwierdzi¢ jak mato
wiemy o zlozonoSci $wiata, ktOry nas ota-
cza? Czy potrafimy patrzac w Kosmos, si¢-
gna¢ nastepnie do naszego mikrokosmosu
1 bez uczucia szoku wywotanego skala ob-
serwacji powiedzie¢: poznalismy swiat?
Poznajmy teraz niektore problemy zwia-
zane z badaniem tego mikrokosmosu
od strony uzytkownika mikroskopu elek-
tronowego, ktdry mikroskopi¢ elektrono-
wa wykorzystuje przede wszystkim do ba-
dania struktury materiatéw metalicznych.

2. Wigzka przyspieszonych elektronéow
jako forma promieniowania

Jak wczesniej wspomniano, wysokie po-
wiekszenia uzyskiwane w mikroskopii elek-
tronowej sa mozliwe dzigki wykorzystaniu
wiazki elektron6éw do przes§wietlenia obser-
wowanego obiektu. Wiazka przySpieszo-
nych elektronéw w mikroskopach elektro-
nowych jest wytwarzana w tzw. dziale
elektronowym (rys. 1).

Niewielki drut wolframowy, wygiety
w ksztalcie litery ,,V”, rozgrzany pradem
do temperatury powyzej 1000°C, emituje
chmure elektron6w na skutek efektu ter-
moemisji. Pomigdzy katoda, ktora jest roz-
grzany drut wolframowy, a anoda umiesz-
czong w dolnej czgdci dziata, wytworzona
jest réznica potencjatéw, np. 100 000 V.
Elektrony, ktére wskutek termoemisji
przechodza z powierzchni katody do proz-
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Rys. 1. Schemat budowy dziafa elektronowego

ni, zostaja przyspieszone polem elektrosta-
tycznym w strone¢ anody.

Skupienie wigzki osiaga si¢ przez wyko-
rzystanie pola elektrostatycznego wytwo-
rzonego przez tzw. cylinder Wehnelta, ktory
znajduje si¢ na drodze wiazki miedzy kato-
da, a anoda. Jest to soczewka elektrosta-
tyczna, wytwarzajaca ujemne pole poten-
cjalu powodujace odpychanie ujemnie
natadowanych elektronéw. Podobnie jak
Swiatlo widzialne przechodzace przez so-
czewke skupiajaca, wigzka elektronow zo-
staje skupiona przez cylinder Wehnelta
i skierowana przez otwdr w anodzie do dal-
szej czgSci kolumny mikroskopu.

Zgodnie z teorig dualizmu korpuskular-
no-falowego, kazda czastka materii posiada-
jaca ladunek elektryczny i rozpedzona
do predkoSci bliskiej predkosci Swiatla, wy-
kazuje cechy fali elektromagnetycznej
o dlugosci fali zaleznej od jej masy i predko-
Sci. Energia kinetyczna elektronu o masie
m,, poruszajacego si¢ z predkoscig v wynosi

12
m,-v

E:
¥ 2

Elektron o tadunku e, rozpgedzony w po-
lu potencjatu wytworzonego przez napigcie
przyspieszajace U, uzyskuje energi¢ rowna,
czyli

2

m,-v
e~Up= >

Z tej zaleznoSci mozna obliczy¢ przybli-
zong predkos¢ elektronu:

2e-U,
V=
m()

Dtugos¢ fali zwigzanej z poruszajaca si¢
czastka materii zgodnie z rOwnaniem de

Broigle’a wynosi:
A=l
m-v

Po podstawieniu do powyzszego wzoru
obliczonej poprzednio predkosci elektronu
oraz wartoSci stalej Plancka 7 , wartoSci
tadunku elektrycznego i masy spoczynko-

wej elektronu m = m,), otrzymamy
uproszczony wzor na diugos¢ fali
12,2
p=22

W,
gdzie: A — dlugosé fali w [A]

U, — napigcie przyspieszajace w [V]

Jest to wzOr wyrazajacy przyblizong war-

to§¢ diugosci fali dla niezmiennej masy
elektronu. Jednakze, przy napigciach wiek-
szych od ok. 6 kV elektrony osiagaja tak
duza predkos$é, ze zaczyna by¢ zauwazalny
efekt relatywistycznego przyrostu ich masy.
Masa elektronu ro$nie wraz z jego predko-
$cig zgodnie z rGwnaniem:

gdzie:
¢ — predkos¢ Swiatla

Podstawiajac powyzsza zaleznoS$¢ do
rOwnania de Broigle’a otrzymujemy wzor
na diugos¢ fali z uwzglednieniem relatywi-
stycznego przyrostu masy elektronu:

12,25

U -1 Y,
’ 1,02-10°

Obliczajac dla przyktadu diugos¢ fali
dla 100 000 V otrzymamy & = 0,04 A, a wicc
warto$¢ o 5 rzeddéw wielkoSci mniejsza niz
dla Swiatta widzialnego. Dtugos¢ fali pro-
mieniowania ma duzy wplyw na zdolnosé
rozdzielczg mikroskopu, czyli mozliwoséé
rozrdznienia najmniejszych szczegdtow ob-
serwowanego obiektu. Zdolno$¢ rozdzielcza
moze by¢ opisana zaleznoscia:

A:
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gdzie:

8 — zdolnos¢ rozdzielcza (najmniejsza od-
leglo$¢ migdzy drobinami widocznymi
pod mikroskopem)

A — dlugos$¢ promieniowania

C;— aberracja sferyczna soczewki

Z powyzszego wzoru widac, ze wzrost na-
piecia przysSpieszajacego, powodujac zmniej-
szenie diugosci fali (1), umozliwia tym sa-
mym zwi¢kszenie zdolnoSci rozdzielczej.
W praktyce jednak o zdolnoSci rozdzielczej
mikroskopu — w znacznie wigkszym stopniu
niz dtugo$¢ fali — decydujg wady soczewek
i calego uktadu optycznego, a takze stabil-
no$¢ uktadu elektronicznego i zewngtrzne
zaktocenia pola magnetycznego.

Zalezno$¢ diugosci fali od napigcia przy-
Spieszajacego pokazano na rys. 2. Wzrost
napig¢cia w zakresie kilku milionéw Volt
nie zmniejsza w istotny sposdb dlugosci fa-
li, rosna natomiast koszty konstrukcji dzia-
fa i catego uktadu mikroskopu elektrono-
wego. Na rys. 3 pokazano dla pordwnania

0,05
0,04
<
= 0,03
s
3
3
S 0,021
[=)
/m:f(Up)
0.011 | JEm2010 Roms
Up=200 kv M=o
0
0 0,5 1 15 2

NAPIECIE PRZYSPIESZAJACE, MV

Rys. 2. Wptyw napiecia przyspieszajacego na dfugosc
fali wigzki elektronowej: linig niebieskg zaznaczono
rzeczywistq dfugosc fali obliczong z uwzglednieniem
relatywistycznego przyrostu masy elektronu (gdyby
masa elektronu nie zmieniafa sie, wtedy wartosci 2
zmieniatyby sie zgodnie z linig cienkg).
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Rys. 3. Mikroskop elektronowy: a) typ JEM 2010, napie-
cie przyspieszajace 200 kV; b) mikroskop wysokonapie-
ciowy (1 MV) f-my JEOL: wewngtrz pojemnika widoczne-
go w gornej czesci mikroskopu znajduje sie dziato
elektronowe, w dolnej czesci — kolumna zawierajgca
ukfad optyczny mikroskopu.
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typowe wymiary mikroskopdéw o napieciu
przy$pieszajacym 200 kV i 1000 kV. Po-
mimo duzych kosztéw budowy i eksploata-
cji wysokonapieciowych mikroskopow
elektronowych, sa one bardzo cenione ze
wzgledu na wazng zalete, ktora jest zdol-
nos$¢ do przeswietlania ,,grubych” prepara-
toéw. O ile w typowym mikroskopie o napie-
ciu przysplesza]qcym 200 kV, probka nie
powinna by¢ grubsza niz ok. 1000 A
(0,0001 mm), to w mikroskopie o napigciu
przyspieszajacym 2 MV mozna przes§wietli¢
bardzo ,,gruby” preparat, np. foli¢ alumi-
niowa o grubosci 7-10 um, uzywang m.in.
do opakowywania zywnoSci.

3. Uktad optyczny
mikroskopu elektronowego

Uproszczony schemat uktadu optyczne-
go typowego przeSwietleniowego mikro-
skopu elektronowego pokazano na rys. 4.
Wiazka elektronowa, wytworzona w dziale
elektronowym, przechodzi wzdtuz tzw. osi
optycznej mikroskopu do soczewek kon-
densora (K1 i K2), gdzie zostaje skupiona
i skierowana na preparat umieszczonym
w specjalnym uchwycie. Nastepnie, po
przejéciu przez preparat, wigzka elektro-
now przechodzi do kolejnych soczewek
uktadu powigkszajgcego: soczewki obiekty-
wowej (Ob), posredniej (P) i projekeyjnej
(Pr). W nowoczesnych mikroskopach moze
by¢ wigcej soczewek i uktad optyczny moze
by¢ znacznie bardziej ztozony w poréwna-
niu ze schematem pokazanym na rysunku.

Po przejéciu przez uktad soczewek kon-
densora, wigzka elektronéw zostaje sku-
piona na matej powierzchni preparatu. Ob-
raz obszaru o$wietlonego wiazka zostaje
nastepnie powickszony — najpierw przez
soczewke obiektywowa, nastgpnie poSred-
nia, a na kofcu — po powiekszeniu przez
soczewke projekcyjng — obraz jest rzutowa-
ny na ekran fluorescencyjny E.

Pod wplywem padajacych elektrondw
ekran $wieci zielonkawo-zOltym $wiatlem
pozwalajac na poSrednia obserwacje obra-
zu badanej probki przez szybke okienka
w kolumnie mikroskopu.

LXJV dziato elektronowe
Kl () Vi
k2| (]
.:u:. pompa dyfuzyjna
Ob Lo
p Y
Pr ,‘1 zbiornik prozni
////\\\\ V2
F % O pompa rotacyjna

Rys. 4. Uproszczony schemat przeswietleniowego mikro-
skopu elektronowego: K1, K2 — soczewki kondensoro-
we, P — preparat, Ob — soczewka obiektywowa, P — so-
czewka posrednia, Pr— soczewka projekcyjna, E — ekran
pokryty luminoforem, F — kaseta z kliszami fotograficzny-
mi, V — zawory prézniowe

Pod ekranem znajduje si¢ kaseta F z kli-
szami fotograficznymi. Podniesienie ekra-
nu umozliwia zarejestrowanie obrazu bez-
posrednio na kliszy fotograficznej, gdyz
wiazka elektrondéw pozwala naswietli¢ kli-
sz¢ podobnie jak §wiatto widzialne.

Wewnatrz kolumny mikroskopu, zawie-
rajacej dziato elektronowe, uktad optyczny,
ekran i kasete fotograficzng, musi by¢ wy-
tworzona bardzo Wysoka proznia. Niskie
ci$nienie (107*-107 Tr) jest niezbedne
w celu uniknigcia jonizacji resztek gazdw
przez wysokoenergetyczne promieniowa-
nie i umozliwia swobodne poruszanie si¢
elektronéw na ich dlugiej drodze miedzy
dzialem a ekranem mikroskopu.

Prozni¢ uzyskuje si¢ za pomoca co naj-
mniej dwustopniowego uktadu pompujace-
go, w sktad ktorego wchodzi pompa mecha-
niczna (np. pompa rotacyjna) i co najmniej
]edna pompa pracujaca w warunkach niskie-
go ci$nienia (np. pompa dyfuzy]na) Uktad
pomp polaczony jest z zaworami prozniowy-
mi sterowanymi najczesciej przez program
komputerowy. Odpowiednie otwieranie i za-
mykanie zaworéw (V1, V2) umozliwia naj-
pierw skierowanie gazow z kolumny wprost
do pompy mechanicznej i wytworzenie
wstepn ; prézni w kolumnie mikroskopu,
ok. 107 Tr. Nast(;pme po wilaczeniu do
obiegu prézniowego dodatkowo pompy dy-
fuzyjnej, uzyskuje sie wysoka prozni¢ (co-
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najmniej 10~ Tr). W czasie pracy mikrosko-
pu, zawory s3 tak ustawione, aby resztki ga-
z6w z kolumny zostaly skierowane najpierw
do pompy dyfuzyjnej, a nastepnie usunigte
na zewnatrz przez pompe¢ mechaniczna.
W rzeczywistosci, uktady prozniowe sa
znacznie bardziej rozbudowane i stanowig
oddzielne wyzwanie dla konstruktorow no-
woczesnych mikroskopow elektronowych.
Przyktad budowy mechanicznej pompy
typu rotacyjnego pokazano schematycznie
na rys. 5a. W mimosrodowym wirniku pom-
py umieszczone sa topatki, dociskane spre-
zyna do obudowy, ktore w czasie obrotu wir-
nika wttaczaja powietrze do otworu wyloto-
wego ukrytego pod warstwa oleju. Olej ma

a)

. Wlot
Wylot Zawor
. wylotowy

pompy

iZ(?;;?lzowy % //gg{ ,\\Q
wirnika & s/_/////{;{é Z A
&%“K{%’\\«\{ﬁ&\\ 23#1%‘;"“‘

¢  Wbudowane Eol?(czleme

w powierzchniowa qkro "I'(m"Y

warstwe MIKFoskopU  Przechwycone
atomy Ti | | atomy gazow
Magnes [ [

tytanows

Obudowa
pompy
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na celu uszczelnienie zaworu, oraz smaro-
wanie ukladu lopatek i komory wewnetrz-
nej. W ten sgos()b mozna by osiagnaé proz-
ni¢ ok. 107 Tr. Jest to jednak proznia
niewystarczajaca do pracy mikroskopu.
Z tego wzgledu, po uzyskaniu wstepnej
prozni i odpowiednim ustawieniu zaworow,
do obiegu zostaje wiaczona pompa dyfuzyj-
na, ktora dodatkowo zmniejsza ciSnienie do
107*-10" Tr. Pompa dyfuzyjna moze praco-
wac tylko w warunkach wstepnej prozni wy-
tworzonej przez pompe rotacyjna, przynaj-
mniej 107 Tr. Tak wytworzona proznia jest
wystarczajgca do uzyskania sprzyjajacych
warunkow dla emisji i przejsScia elektronow
przez kolumne mikroskopu.

b) Potaczenie do kolumny
mikroskopu
Chiodzenie ¢ Wylot
woda ~—g pary oleju
Potaczenie
z pompa

rotacyjna

Pary oleju

Rys. 5. Pompy stosowane w ukfadach prézniowych mikroskopow elektronowych: a) pompa rotacyjna; b) pompa dyfu-
zyjna; d) pompa jonowa; e) korpus i wirnik pompy molekularnej [1]
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Zasada dziatania pompy dyfuzyjnej
(rys. 5b) opiera si¢ na zjawisku wytwarza-
nia réznicy ciSnie w strefach parowania
i kondensacji par cieczy. W uktadzie pom-
py dyfuzyjnej, olej silikonowy znajdujacy
sie w dolnym zbiorniku, jest podgrzewany
do temperatury wrzenia, a pary oleju wy-
rzucane sa dyszami na boczne Scianki cylin-
dra pompy. Pary oleju zostaja skroplone
na Sciankach pompy intensywnie chlodzo-
nych woda i ponownie splywaja do zbiorni-
ka. Ciagly obieg wrzenia i skraplania par
oleju wywoduje rdznice ciSniei miedzy
gérnym a dolnym otworem pompy, dajac
efekt pompowania resztek gazow z kolum-
ny do zbiornika prozni. Stad, gazy o niskim
ciSnieniu, s3 pompowane na zewnatrz
przez pompe mechaniczna.

Wsrdéd nowoczesnych pomp wytwarzaja-
cych wysoka proznie, w systemach mikrosko-
pow elektronowych wykorzystuje si¢ czgsto
pompy jonowe lub molekularne (rys. 5c, d).
Pompa jonowa jest podiaczona bezposred-
nio od kolumny mikroskopu i nie ma otworu
odprowadzajacego czasteczki gazéw na ze-
wnatrz. Zasada dzialania pompy jonowej po-
lega na jonizowaniu czasteczek gazow
pod wplywem wysokiego napigcia (5 kV)
i adsorbowaniu ich przez tytanowa gabczastg
powierzchni¢ katod. Po dluzszym czasie,
pompa jonowa ulega ,,zatkaniu”, poniewaz
porowate nawierzchnie elektrod nie moga
juz wiecej ,,wchtonac” gazu i wtedy nalezy
przeprowadzi¢ zabieg oczyszczenia katod
przez podgrzanie ich w warunkach dosta-
tecznie wysokiej prozni i uwolnienia zaad-
sorbowanych gazow.

Pompy molekularne (rys. 5d) przypomi-
naja budowa zwykte pompy wirnikowe,
w ktorych efekt pompowania gazu powo-
duje szybko obracajaca si¢ turbina. Pompa
molekularna pracuje w warunkach wyso-
kiej prozni, wstgpnie wytworzonej przez
pompe rotacyjna i turbinka wirnika moze
osigga¢ bardzo duze szybkoSci obrotowe
powodujac mechaniczne wyrzucenie cza-
steczek gazu do wlotu pompy rotacyjne;.
Zaleta pompy molekularnej, jak tez jono-
wej, jest mozliwos$¢ uzyskania duzej ,,czy-

stodci” prozni. Pozwala ona zmniejszy¢ tzw.
efekt kontaminacji, czyli efekt naparowa-
nia warstwy wegla na powierzchni o$wie-
tlonej wigzka elektronow, ktory czesto
utrudnia dtuzsza analize w wybranym miej-
scu probki.

4. Budowa soczewki elektromagnetycznej

Wiekszo$¢ soczewek mikroskopu elek-
tronowego stanowia soczewki elektroma-
gnetyczne. Schemat budowy typowej so-
czewki pokazano na rys. 6. Cewka, zasilana
pradem stalym, jest obudowana ptaszczem
z materialu ferromagnetycznego. W §rod-
kowej czesci plaszcza utworzona jest szcze-
lina, uniemozliwiajgca petne zamknigcie
pola magnetycznego w plaszczu ferroma-
gnetycznym. Krawedzie szczeliny sa biegu-
nami magnesu (N i.5), wokot ktérych w Sci-
Sle okreslony sposdb uktadaja sie linie sif
pola magnetycznego, a ksztalt linii pola
magnetycznego jest bardzo precyzyjnie
ustalany przez nabiegunniki soczewki. Mo-
wigc bardziej dokfadnie, to wlasnie tak
uksztattowane pole magnetyczne jest ,,s0-
czewka” dla wigzki elektronéw. Kierunek
ruchu elektronu przelatujacego wzdtuz osi
optycznej soczewki nie zmienia si¢. Jesli
jednak tor elektronu wchodzacego w pole
magnetyczne soczewki jest oddalony
od osi, wtedy elektron ulega zawirowaniu
w polu magnetycznym i zostaje wyrzucony
pod katem a tym wigkszym, im wieksza jest
odlegto$¢ X od osi optycznej soczewki. Za-

X
ocoo0o co00O0
ocoo0o0 ocoo0o0
oooo N » < N oooo
0000 § S cooo
ocoo0o0 ocoo0o0
ocoo0o0 —l 0Qo0o0
\okrycie
nabiegun- z materiatu
TV niki cewka ferromagne-
tycznego

Rys. 6. Schematyczny przekrdj soczewki elektromagne-
tycznej: kgt odchylenia toru wigzki 0" jest tym wiekszy,
im wigksza jest odlegtosc¢ ,x" elektronu od osi ukfadu
optycznego

fizyka w szkole



leta soczewki elektromagnetycznej jest
mozliwo§¢ wyboru diugoSci ogniskowe;j
przez zmiang pradu plynacego przez cew-
ke. Tym samym mozna zmienia¢ Srednicg
wiazki i dobiera¢ powickszenie wymagane
do obserwacji danego obiektu.

Najmniejszy blad wymiarowy lub wada
materialowa w nabiegunnikach, moze sil-
nie zakloci¢ ksztalt pola magnetycznego
i spowodowa¢ wadliwe dziatanie soczewki.

Stabilno$¢ uktadu powickszajacego wy-
maga bardzo wysokiej stabilizacji pradu so-
czewek, od ktérego zalezy pole magnetycz-
ne wytworzone w soczewkach. Réwniez
niewielkie wahania napig¢cia przysSpieszaja-
cego, zmieniajac nieznacznie predkosé
elektronéw, moga spowodowaé drgania
obrazu na ekranie. Z tego powodu, zarOw-
no napiecie przys$pieszajace jak tez prad so-
czewek muszg by¢ stablhzowane z dokfad-
noscig lepsza niz +10° warto$ci nomi-
nalnej (np. Up =100 000 = 0,1 V).

5. Preparaty stosowane
w przeswietleniowej
mikroskopii elektronowej

Za pomocg prze$wietleniowego mikro-
skopu elektronowego mozna bada¢ zarOw-
no materialy biologiczne, jak tez metale,
stopy, skaly i inne probki ciat statych.
W dalszej czgdci opisano sposob przygoto-
wania probek z materialdéw metalicznych
1 pokazano przyktady typowych metod ba-
dawczych stosowanych w badaniach meta-
loznawczych.

Jak wcze$niej wspomniano, grubos¢ pre-
paratéw, ktore moga byé przeswietlone
wigzka elektron6w nie przekracza na
ogo6t 1000 A. Wykonanie tak cienkiej probki
wymaga zastosowania odpowiedniej techni-
ki przygotowania preparatu zaleznej od ro-
dzaju materiatu, elementow struktury, ktore
obserwator zamierza bada¢, czy wrecz moz-
liwosci i rodzaju sprzetu dostepnego w labo-
ratorium. W badaniach materialow meta-
licznych stosuje si¢ przede wszystkim cienkie
folie, pozwalajace na bezpoSrednig obserwa-
cje struktury. Wérdd innych typdw prepara-
téw mozna wyrdznié tzw. repliki —umozliwia-
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jace obserwacje topografii powierzchni ba-
danego materiatu oraz repliki ekstrakcyjne
uzywane do precyzyjnej analizy wydzielen
w stopach metali.

5.1. Cienkie folie

Cienka folia jest nazwa preparatu, ktory
jest wystarczajaco cienki, aby mozna byto
przeswietli¢ go wiazka elektronowa. Przy-
gotowanie cienkiej folii z badanego mate-
rialu wymaga najpierw mechanicznego wy-
ciecia plytki o grubosci ok. 1 mm. Plytke
nastepnie Scienia si¢ mechanicznie, najcze-
Sciej szlifujac ja na papierach Sciernych
do grubosci ok. 0,03-0,10 mm. Ten pozor-
nie prosty zabieg wymaga jednak duzych
umiejetnosci i do§wiadczenia wykonawcy,
gdyz mozna tatwo uszkodzi¢ strukture we-
wnetrzng badanego materiatu.

Dalszy sposob Scieniania zalezy od ro-
dzaju badanego materialu. W przypadku
metali i ich stopOw najczesciej stosuje sie
metode elektrolitycznego obustronnego
rozpuszczania probki. Po elektropolerowa-
niu, odciety kawalek cienkiego materiatu
umieszcza si¢ miedzy dwoma siateczkami
preparatowymi i montuje w uchwycie mi-
kroskopu. Prébka powinna by¢ tak cienka,
aby wiagzka elektronéw mogta przenikngé
przez material i mozna bylo obejrze¢ jego
strukture.

Metodyka przygotowywania cienkich fo-
lii ulegata przez lata wielu zmianom. Pier-
wotnie, proces elektropolerowania prowa-
dzono zanurzajac cienka plytke materialu
w naczyniu z elektrolitem i zanurzong
w nim katoda. Przy wtaSciwie wybranym
napieciu i ustalonej temperaturze, probka
podiaczona do dodatniego bieguna pradu
(anoda), powinna ulega¢ réwnomiernemu
rozpuszczaniu. Po odpowiednim okresie
czasu krawedZ probki wygina si¢ podobnie
jak bibutka z papierosa zanurzona w wo-
dzie. Nalezato wtedy wyjaé probke z elek-
trolitu, doktadnie optukac i odcia¢ skrawek
materialu do dalszych badan majac nadzie-
je, ze ,coS bedziie wida¢ pod mikrosko-
pem...”. Prawdopodobienstwo sukcesu by-
to na ogot mate i zalezalo w bardzo duzym
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stopniu od do$wiadczenia pracownika,
wlasciwego doboru elektrolitu, wtasciwego
doboru warunkéw polerowania (napigcia,
mieszania elektrolitu, temperatury). Naj-
czeSciej okazywalo si¢, ze cienka folia byta
,zbyt gruba” i calg procedure trzeba byto
powtarza¢ od nowa.

I/

{:} [ R il > fotokomorka

_\ probka
/ uchwyt (anoda)

Rys. 7. Schemat dziatania elektropolerki

dysze natrysku
elektrolitu
katoda)

W celu zwickszenia skutecznosci w przy-
gotowywaniu cienkich folii i ulatwienia
pracy, w nowoczesnych laboratoriach przy-
gotowuje si¢ preparaty wykorzystujac spe-
cjalne precyzyjne pily i urzadzenia do Scie-
niania preparatéw. Z wstgpnie Scienionych
plytek wycina si¢ krazki o Srednicy 3 mm
i grubosci 0,03-0,1 mm, ktore poddaje si¢
nastepnie elektropolerowaniu w automa-
tycznym urzadzeniu z obustronnym natry-
skiem elektrolitu na préobke (rys. 7). Prob-
ke umieszcza si¢ w specjalnym uchwycie
z otworem o $rednicy ok. 2,5 mm, na ktory
podczas polerowania skierowana jest wiaz-
ka $wiatta laserowego. Proces elektropole-
rowania zostaje automatycznie zatrzymany
sygnalem z fotokomorki umieszczonej
po przeciwleglej stronie uchwytu w chwili,
gdy w probce pojawi si¢ pierwszy niewielki
otwor. Krawedzie otworu na ogol sg wy-
starczajaco cienkie, aby mogly by¢ prze-
Swietlone wiazka elektronéw. Po wyptuka-
niu i osuszeniu probki otrzymujemy pre-
parat gotowy do bezpoSredniego zamoco-
wania w uchwycie mikroskopu. Skutecz-
no$¢ takiej metody jest niemal 100 procen-
towa, jeSli operator urzadzenia postuguje
si¢ dobrze dobranymi elektrolitami oraz

potrafi wtaSciwie dobraé temperature i wa-
runki pradowe elektropolerowania.

Niestety, metoda elektrolityczna nie moz-
na wykonac cienkich folii z materiatéw nie-
przewodzacych pradu, takich jak stopy
i kompozyty o zlozonej strukturze, oraz zto-
zone materialy metaliczne, wewnatrz kto-
rych znajduja si¢ np. czasteczki materiatow
ceramicznych. Stosuje si¢ wowczas metode
Scieniania jonowego. Probke poczatkowo
Scienia si¢ mechanicznie tak jak poprzednio
i wycina krazek o §rednicy 3 mm i grubo-
$ci 0,03-0,07 mm. Krazek poddaje si¢ na-
stepnie obustronnemu $cienianiu za pomoca
strumienia jondw argonu, ktére wyrzucane
sa z duzg predkoscia z dwdch dziat jonowych
na boczne powierzchnie prébki podobnie
jak strumienie elektrolitu pokazane schema-
tycznie na rys. 7. Proces odbywa si¢ jednak
nie w elektrolicie, lecz w warunkach dyna-
micznie utrzymywanej pr(’)ini (intensywne
pompowanie komory proznlowe] celem cia-
glego utrzymanla ci$nienia ok. 10° Tr).
Strumien jonow o energii 3-6 keV uderzajac
w probke powoduje wybijanie atomow z jej
powierzchni. Nastgpuje obustronne $cienia-
nie preparatu podobnie jak przy $cienianiu
elektrolitycznym. Odpowiednio ustawiony
uktfad diody laserowej i fotokomorki pozwa-
la zatrzymac proces Scieniania w chwili, gdy
pojawi si¢ pierwszy otwor w probcee i otrzy-
many preparat bedzie gotowy do obserwacji
elektronomikroskopowych.

Wada metody Scieniania jonowego jest
ogrzewanie preparatu do temperatury do-
chodzacej do 100°C-150°C. Przyczyna
wzrostu temperatury sg uderzenia wysoko-
energetycznych jondéw o powierzchnie
probki. Pomimo, ze temperatura pozornie
jest niewysoka, moze jednak wywofac
znaczne zmiany struktury, zwtaszcza w ma-
terialach niskotopliwych lub ulegajacych
intensywnej sublimacji podczas Scieniania
w wysokiej prozni.

Obserwagcje struktury cienkich folii

Obraz utrwalony na czarno-bialym zdje-
ciu fotograficznym widzimy dzieki uwi-
docznieniu ja$niejszych i ciemniejszych
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Rys. 8. Obraz struktury dyslokacyjnej wewnatrz ziarna stopu Cu-Ni-Zn (a), blizniaki odksztafcenia w stopie Cu-Si (b),

wydzielenia fazy?? w stopie Al-Cu (b), Wydzielenia na froncie przemiany nieciaggtej w stopie Al-Ti (d). Przyktady obra-
z0w utworzonych przy dominujgcym kontrascie dyfrakcyjnym (a, b), oraz absorpcyjnym (c, d)

AR

plam, czyli dzieki kontrastowi. Mozna za-
pytac:, co jest przyczyng kontrastu w przy-
padku obserwacji cienkiej folii o jednakowej
grubosci? Obraz struktury materiatu obser-
wowanego w przeswietleniowym mikrosko-
pie elektronowym (PME), jest tworzony
przede wszystkim wskutek kontrastu dy-
frakcyjnego. Kontrast dyfrakcyjny jest wy-
nikiem interferencji wiazki przechodzacej
z wigzka ugieta (odbita) od jednej z rodzin
plaszczyzn krystalograficznych w rzeczywi-
stym krysztale. Jesli dwa sgsiednie kryszta-
ly (ziarna) w polikrystalicznym materiale
utozone sa w przestrzeni w dowolny spo-
sOb, wtedy réwniez warunki dyfrakcji wigz-
ki elektronowej w tych ziarnach beda si¢
rozni€ i1 kazde z ziaren bedzie miato inny
stopien szaroSci na ekranie mikroskopu.
Kontrast dyfrakcyjny umozliwia m.in.
obserwacje¢ granic ziaren, wydzieled, lub
defektow sieci utworzonych wskutek od-
ksztalcenia nazywanych dyslokacjami oraz
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blizniakami  odksztalcenia (dyslokacje
w stopie Cu-Ni-Zn — rys 8a, oraz blizniaki
w stopie Cu-Si — rys. 8b). Lokalna zmiana
jasnoSci w obszarze poszczegOlnych ziaren
i powstawanie m.in. prgzkow ekstynkcyj-
nych wynikajacych ze zmiany grubosci i na-
chylenia folii tez powstaja wskutek kontra-
stu dyfrakcyjnego. Jednakze ro6znica
w jasnoSci w tym przypadku nie moze by¢
przez obserwatora uznana kazdorazowo
za ujawnienie jakiego$ sktadnika struktury.
Praca przy mikroskopie wymaga wigc spo-
rego doSwiadczenia i umiejetnosci inter-
pretacji obrazu. Wtasciwe nachylenie prob-
ki wzgledem wiazki elektrondéw, wybor
warunkow kontrastu i powigkszenia ujaw-
nia wiele szczeg61dw budowy krystalicznej,
ktore sa czesto niewidoczne przy niewtasci-
wym ustawieniu preparatu.

Dodatkowe zrdznicowanie kontrastu
w materiatach wielofazowych powstaje

wskutek kontrastu absorpcyjnego. Najlep-
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szym przykladem obrazu utworzonego
z wykorzystaniem kontrastu absorpcyjnego
jest zwykly czarno-bialy film fotograficzny,
w ktorym obraz na ekranie zalezy od iloSci
nieprzezroczystego srebra utrwalonego
w kliszy. W przypadku mikroskopu elek-
tronowego, wigzka elektronéw przecho-
dzac przez cienka folie ulega absorpcji tym
silniej, im grubszy jest preparat i im wigcej
zawiera pierwiastkOw ciezkich. Dlatego
tez, wydzielenia fazy zawierajacej miedz
(cigzki pierwiastek) w osnowie aluminium
(lekki pierwiastek) sa znacznie ciemniejsze
niz sasiednia osnowa, pomimo ze grubo$§¢
folii jest taka sama. Dla przyktadu,
na rys. 8c i 8c pokazano wydzielenia wi-
doczne przede wszystkim dzigki kontrasto-
wi absorpcyjnemu.

5.2. Repliki

Repliki sg preparatami wykonanymi z in-
nego materialu niz materiat badany. Chcac
odwzorowaé ksztalt powierzchni dowolne-
go obiektu, mozna pokry¢ go cienkg war-
stwa innego materiatu, na przyktad cienkiej
warstwy wegla. Po delikatnym zdjeciu tej
warstwy uzyskujemy preparat zwany replikg
weglowg. Repliki moga by¢é wykonywane
bezposrednio z powierzchni badanej probki
(repliki bezposrednie) lub posrednio, przez
wstepne wykonanie plastikowego odcisku
powierzchni i wykonanie repliki weglowej
z tak uzyskanego obrazu powierzchni prob-
ki (repliki posrednie).

Ze wzgledu na rodzaj uzytego materiatu
i sposdb przygotowania repliki wyrdznia si¢
miedzy innymi:
@ repliki weglowe,
repliki tlenkowe,
repliki weglowe cieniowane,
repliki ekstrakcyjne jednostronne,
repliki ekstrakcyjne dwustronne.
Powierzchnia materialu, z ktorej zosta-
nie wykonana replika musi by¢ odpowied-
nio przygotowana. Jesli na przyktad przy-
gotowywany jest obraz topografii zgtadu
metalograficznego, wypolerowana probke
nalezy wytrawi¢ delikatnie odczynnikiem
ujawniajacym strukture materialu, np. gra-

Zrédfo emisji
atomoéw Ci Pt 4‘

A

Préznia 107> Tr

Pt C

Rys. 9. Schemat wykonania repliki weglowej cieniowanej

.
o 9
.

Wytrawiony zgtad

nice ziaren, wydzielenia itp. Nastepnie
umieszcza si¢ probke w napylarce, w ktorej
napyla si¢ cienka warstewke wegla na po-
wierzchni¢ probki. W czasie napylania
w warunkach wysokiej prézni, Zrodiem
emitowanych atomow jest niewielka elek-
troda weglowa rozgrzana do temperatury
blisko 2000°C. Wskutek sublimacji atomow
wegla z elektrody i osadzania si¢ ich
na zimnych przedmiotach w komorze prdz-
niowej roOwniez powierzchnia probki zosta-
je rownomiernie pokryta weglem. W celu
zwiekszenia kontrastu repliki, bardzo cze-
sto wykonuje si¢ tzw. repliki cieniowane.
W tym przypadku, na elektrode grafitowa
dodatkowo naktada si¢ niewielki kawatek
platyny lub innego ciezkiego metalu, ktory
podczas rozgrzewania elektrody odparo-
wuje 1 osadza si¢ na powierzchni probki ra-
zem z weglem (rys. 9). Replike zdejmuje
sie rozpuszczajac delikatnie probke w od-
powiednim roztworze chemicznym. Na-
stepnie, po przeplukaniu, replike wyjmuje
sie na siateczce preparatowej, suszy i mo-
cuje w uchwycie mikroskopu.

Atomy ci¢zkiego metalu (Pt, Cr) cha-
rakteryzujg si¢ mala ruchliwoScig po-
wierzchniowg, zatem geSciej pokrywaja
plaszczyzny ustawione prostopadle do kie-
runku ich emisji z elektrody, a znacznie
mniej atomdw pokrywa pozostate czeSci
powierzchni probki. Poniewaz atomy me-
talu cigzkiego znacznie silniej pochtaniaja
elektrony niz warstwa wegla, w miejscach
zageszezenia ciezkich atomoéw uzyskuje sie
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ciemniejszy obraz. Dla przypadkowego ob-
serwatora, obraz repliki cieniowanej wi-
doczny na ekranie mikroskopu przypomina
nieco gorzysty teren os$wietlony popolu-
dniowym sloficem. Mowimy, ze obraz po-
wstaje wskutek kontrastu absorpcyjnego.

Na rys. 10a pokazano obraz wytrawio-
nej powierzchni probki miedzi widoczny
pod mikroskopem metalograficznym
w $wietle odbitym od powierzchni zgtadu
metalograficznego. Widoczne sa poszcze-
gllne ziarna o rdéznym stopniu szarosci.
Na sagsiednim rysunku (rys. 10b) widoczny
jest obraz repliki cieniowanej platyna po-
kazujacy t¢ sama probke w czasie obserwa-
cji za pomoca mikroskopu elektronowego
(uwaga: wigksze powickszenie!). Poszcze-
gblne ziarna widoczne na rys. 10a réznig
si¢ stopniem szaroSci, ktory wynika z in-
tensywnoSci rozpraszania Swiatla na po-
wierzchni wytrawionych ziaren. Na obra-
zie repliki widaé, ze powierzchnia
poszczegblnych ziaren zostata wytrawiona
w rézny sposob, zaleznie od orientacji kry-
stalograficznej kazdego z ziaren. Gladka
powierzchnia silnie odbija $wiatlo i w mi-
kroskopie optycznym takie ziarno jest wi-
doczne jako jasny obszar. ,,Chropowato$¢”
powierzchni innego ziarna wywota rozpro-
szenie odbitego $wiatla i takie ziarno w mi-
kroskopie metalograficznym bedzie wi-
doczne jako ciemne.

Repliki posrednie wykonuje si¢ w podob-
ny sposdb jak opisano poprzednio, z ta jed-
nak réznica, ze wstepny obraz topografii
powierzchni probki uzyskuje si¢ wykonujac
najpierw odcisk w materiale plastycznym.
Na przyktad, wytrawiony zgtad metalogra-
ficzny przykrywa si¢ cienka warstwa pla-
stycznego, np. Triafolu zwilzonego octa-
nem metylu. Galaretowata plastyczng
mas¢ naklada si¢ na powierzchnig¢ prébki.
Po wyschnigciu, zestalong mas¢ mozna ta-
two zdja¢ z powierzchni probki i otrzymac
odcisk powierzchni. Nastepnie, powierzch-
ni¢ plastikowego odcisku napyla si¢ we-
glem i platyna w napylarce. Po rozpuszcze-
niu Triafolu w rozpuszczalniku, cienka
btonke wegla trzeba delikatnie wytowié
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Rys. 10. Struktura miedzi widoczna pod mikroskopem
optycznym (a) oraz replika weglowa cieniowana platyng
(b) — obraz topografii powierzchni wytrawionej probki
miedzi obserwowany pod mikroskopem elektronowym

z cieczy na siateczka preparatowg i po wy-
suszeniu wraz z siateczkg mozna umiesci¢
ja w mikroskopie.

Repliki ekstrakcyjne wykonuje sie¢ w celu
analizy wydzielen, ktére mozna selektyw-
nie wytrawi¢ przy powierzchni probki. Wy-
stajace z powierzchni wytrawionego zgtadu
wydzielenia, przyczepiaja si¢ do napylonej
prozniowo btonki weglowej. Nastepnie ko-
nieczne jest umiejetne rozpuszczenie 0sno-
wy podtoza probki tak, aby rozpuszczajac
osnowe nie rozpusci¢ wydzielen. Czastki
wydzielen powinny zostal przyczepione
do repliki. W tym przypadku bardzo wazny
jest wiasciwy dobor odczynnika, ktory roz-
puszczajac osnowe probki nie moze od-
dziatywac¢ chemicznie na wydzielenia.

Repliki ekstrakcyjne dwustronne sa bar-
dzo uzytecznymi preparatami stosowanymi
przy ocenie wielkoSci, ksztattu wydzielen
i innych czasteczek oraz analizie ich sktadu
chemicznego i budowy krystalicznej. Pro-
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Rys. 11. Obraz repliki ekstrakcyjnej uzyskanej ze stali
niskostopowej. Widoczne sg wyekstrahowane czastki
weglikéw na cienkiej bfonce weglowej

ces przygotowania replik rozpoczyna sie
od wykonania cienkiej folii, najlepiej przez
elektrolityczne S$cienianie cienkiej ptytki
materiatu bezpoSrednio w naczyniu z elek-
trolitem. Uzyskana cienkg foli¢ napyla si¢
nastepnie weglem w napylarce z obu stron.
Po delikatnym rozpuszczeniu osnowy sto-
pu w odpowiednim roztworze chemicznym,
pomiedzy zewnetrznymi warstewkami we-
gla pozostaja nierozpuszczone czasteczki
wydzielen. Replik¢ nastepnie wyjmuje si¢
z roztworu na siateczce preparatowej, ptu-
cze i suszy.

Na rys. 11 pokazano przyktad repliki
ekstrakcyjnej uzyskanej z prébki stali ni-
skostopowej, w ktorej znajdowaly si¢ sto-
sunkowo duze wegliki tytanu, chromu
i niobu. Cienka folie, pokryta obustronnie
weglem, rozpuszczano w roztworze wody
bromowe;j przez kilka godzin. Osnowa ule-
gla rozpuszczeniu, a miedzy warstewkami
wegla pozostaly wegliki, ktore sa odporne
chemicznie na dziatanie wody bromowe;j.

Repliki tlenkowe sa jedna z najstarszych
metod wytwarzania preparatow do badan
elektronomikroskopowych. Wykonuje si¢
je przez utlenienie powierzchniowe bada-
nego materiatu i selektywne rozpuszczenie
podtoza w roztworze o odpowiednim skta-
dzie chemicznym. Cienka warstewka kru-
chego tlenku musi by¢ na tyle gruba, aby
nie rozsypal si¢ przy montowaniu
w uchwycie preparatowym, ale tez musi
by¢ dostatecznie cienka, aby by¢ przezro-
czystg dla wigzki elektronéw. Repliki tlen-

kowe sa obecnie rzadko stosowang meto-
da uzyskiwania informacji o strukturze
materialow.

6. Dyfrakcja elektronéw

Strukture materialéw krystalicznych
mozna analizowac za pomoca mikroskopu
elektronowego wykorzystujac metody dy-
frakcyjne. Jedna z najwazniejszych metod
badan struktury krystalicznej jest oparta
na wykorzystaniu efektu dyfrakeji elektro-
néw na plaszczyznach atomowych kryszta-
tu. Wsrdd kilku sposobow tworzenia obra-
zu dyfrakcyjnego, najczesciej wykorzysty-
wana jest dyfrakcja punktowa.

Utworzenie punktu dyfrakcyjnego jest
wynikiem rozproszenia elektronéw na ato-
mach znajdujacych si¢ w weztach sieci
krysztatu. Elektrony przySpieszone wyso-
kim napigciem, np. 200 kV, posiadaja jed-
nakowa energie, (200 keV) co oznacza, ze
wiazka przyspieszonych elektronéw ma Sci-
§le okreslona diugos¢ fali (promieniowanie
monochromatyczne). Tor takiego elektro-
nu, ktory przelatuje w poblizu jadra atomu,
ulega zakrzywieniu pod wptywem oddziaty-
wania elektrostatycznego miedzy dodatnim
tadunkiem jadra a ujemnym tadunkiem
elektronu.

Kierunek ruchu elektronu zmienia si¢
tym silniej im blizej jadra przeleci elektron.
Mowimy wtedy o rozproszeniu sprezystym,
w ktorym energia elektronu praktycznie
nie ulega zmianie i porusza si¢ on z taka sa-
ma predkoscia jak wezeSniej. Rozproszenie
elektronéw od atomdéw uporzadkowanych
w sieci krystalicznej, powoduje, zatem po-
wstanie fali spdjnego promieniowania roz-
proszonego w roznych kierunkach od cen-
trow rozpraszania, ktorymi sg poszczegllne
atomy w sieci krystalicznej. W szczegdl-
nych warunkach wigzka rozproszona moze
ulec wzmocnieniu powodujac powstanie
punktowych reflekséw na ekranie mikro-
skopu. Punkty dyfrakcyjne powstajg
w okreSlonej odlegtosci od $§rodka ekranu,
zaleznej od dlugosci fali promieniowania,
rodzaju sieci i odlegloSci migedzy plaszczy-
znami atomowymi.

fizyka w szkole
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i Dtugosc fali promieniowania

Spojna wigzka elektrondw padajacych (wigzka monochromatyczna wyemitowana
z dziata elektronowego)

Fale wigzek rozproszonych od atoméw w ptaszczyznach sieci krystalicznej sq zgodne
w fazie dla elektronow ugietych pod scisle okreslonym katem 2a, dla ktdrego rdznica
drogi elektronéw (L) jest wielokrotnoscig dtugosci falin A

Wigzka odbita od ptaszczyzny atomowej

Rys. 12. Schemat warunku rozproszenia elektronéw na atomach lezacych na plaszczyznach krystalograficznych o odle-
gfosci miedzyplaszczyznowej ,,d”, réwnolegtych do kierunku padania wigzki elektronéw, przy ktérym nastepuje
wzmocnienie wigzki ugietej

3) Wiazka elektrondw
v
Kpmérka el - Plaszczyzny (010)
sieci X
regularnej / ——
Ptaszczyzny (100)
Wiazka przechodzaca
\ \ qran
8 ) ) o < Refleksy dyfrakcyjne od ptaszczyzn (010)
®© © © @
/,. @ © O
\
Refleksy od ptaszczyzn {100}, {110}

Rys. 13. Schemat geometryczny (a) tworzenia sie dyfraktogramu punktowego przy przejsciu wigzki elektrondw wzdfuz
osi pasa krystalograficznego <001> w sieci regularnej, oraz dyfraktogram (b) z pasa krystalograficznego <001>
obserwowany na ekranie mikroskopu — w przypadku miedzi (sie¢ A1)

Na rys. 12 i rys 13 pokazano schematycz-  atomowe sa ustawione rownolegle do kie-
nie warunek wzmocnienia wiazki ugietej runku padania wigzki (wzdluz osi mikrosko-
promieniowania rozproszonego od atoméw  pu). Fala rozproszona od poszczegdlnych
na plaszczyznach krystalograficznych znaj- atomdw jest w tej samej fazie tylko wtedy,
dujacych si¢ w odlegltosci ,.d”. Plaszczyzny  gdy spelniony jest warunek: nA = 2d sina,
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gdzie 2a — kat odchylenia wiazki wzmocnio-
nej, nA — wielokrotno$¢ diugosci fali (n
= 1, 2, 3...). Wiazka ugicta ulega wowczas
wzmocnieniu i na ekranie powstaje refleks
(jasny punkt). Przy innej wartosci kata, o nie
bedacej wielokrotnoscig wartoscig 2o nie na-
stapi wzmocnienie wigzki.

Dla kazdego typu sieci krystalograficz-
nej rozproszenie nastgpuje od atomow
tworzacych inny ukfad geometryczny.
O pojawieniu si¢ refleksu na ekranie decy-
duje wtedy nie tylko odlegto$¢ miedzy
plaszczyznami, ale réwniez uktad atomow
w sieci krystalicznej. Przyktad obrazu dy-
frakcyjnego pochodzacego od krysztatu
miedzi pokazano na rys. 13. Symbole licz-
bowe w nawiasach, ktore przypisano plasz-
czyznom krysztalu, sa wskaznikami Mille-
rowskimi, ktorymi postugujemy si¢ w opisie
krystalograficznym.

Dyfraktogramy najczeSciej sa wykorzy-
stywane do identyfikacji rodzaju sieci kry-
stalicznej i oceny orientacji krystalograficz-
nej badanego ziarna, czyli ulozenia sieci
krystalicznej wzgledem kierunku padania
wigzki elektrondow.

7. Mikroskopia skaningowa

Mikroskop skaningowy nalezy do grupy
mikroskopow elektronowych, w ktorych
wigzka elektrondw wytwarzana jest w po-
dobny sposob, jak opisano w poprzednim
rozdziale. Podobny jest rowniez ukfad proz-
niowy, dziatajacy tak jak w wigkszo$ci mi-
kroskopow elektronowych. W odrdznieniu
od przeswietleniowej mikroskopii elektro-
nowej, za pomocg mikroskopu skaningowe-
go mozna bada¢ preparaty o dowolnej gru-
boSci. Wymiary preparatu sa ograniczone
wytacznie wymiarami komory, w ktorej
umieszcza si¢ probke. Na przyktad, bada-
nym obiektem moze by¢ zwykly zgtad meta-
lograficzny. Wigzka elektronéw mikrosko-
pie skaningowym, skupiona przez uktad
soczewek kondensorowych na preparacie,
nie jest jednak nieruchoma tak jak w mikro-
skopii przeswietleniowej. Na drodze wiazki
elektronow znajduja si¢ elektromagnesy od-
chylajace wiazke w kierunku X-X i w kie-

runku do niego prostopadlym, Y-Y. Wiazka
elektronow o $rednicy 0,1-1 pm przemiesz-
cza sie szybko po powierzchni preparatu po-
dobnie jak plamka tworzaca obraz na ekra-
nie telewizora. Jednak jej ruch po po-
wierzchni probki jest ograniczony do bardzo
malych odlegiosci XiY.

Obok probki znajduje si¢ licznik elektro-
now odbitych od powierzchni probki, ktore
wpadajac do niego powoduja powstanie sy-
gnatu pradowego. JeSli plaszczyzna probki
jest nachylona w strong¢ detektora, intensyw-
no$¢ odbitej wiazki zarejestrowanej przez
detektor jest duza. JeSli elektrony padaja
na plaszczyzng niewidoczng od strony detek-
tora, sygnal z detektora bedzie rowny zeru.
Sygnat jest wzmacniany elektronicznie
1 przesytany do monitora TV, w ktérym in-
tensywno$¢ §wiecenia plamki na ekranie jest
proporcjonalna do sygnalu z detektora,
a wiec do lokalnego nachylenia powierzchni
probki. Na monitorze tworzy si¢ obraz odpo-
wiadajacy topografii powierzchni, od ktdrej

zostaly odbite elektrony.
Monitory
v

I
Wzmacniacze
B ukfad odchylania x-x sygnatow

[ ukfad odchylania y-y |

Dziato
elektronowe

|: :| soczewki

:l kondensorowe

\

_— Detektory elektrondw
i promieniowania X
Preparat

Rys. 14. Uproszczony schemat dziafania mikroskopu ska-
ningowego

Plamka na monitorze TV przesuwa si¢
z taka sama czestotliwoScia, jak wigzka
elektronéw po powierzchni probki, dzigki
czemu uzyskujemy powigkszenie obrazu,
ktére jest réwne stosunkowi szerokoSci
ekranu monitora do szerokoSci pola,
po ktorym przebiega wigzka skanujaca po-
wierzchnie probki. Wielko$¢ powiekszenia
mozna zmieni¢ zmniejszajac lub zwigksza-
jac odchylenie wigzki biegnacej po po-
wierzchni probki w kierunku X'i Y.

fizyka w szkole
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Rys. 15. Obraz powierzchni osadu katodowego miedzi
widoczny w mikroskopie skaningowym (a) oraz — dla
poréwnania — ta sama probka pokazana jako obraz re-
pliki weglowej cieniowanej platyng, ogladanej za pomo-
g elektronowego mikroskopu przeswietleniowego (b)

Zdolnos¢ rozdzielcza mikroskopu zalezy
przede wszystkim od Srednicy wiazki: im
mniejsza wigzka, tym wieksza uzyskuje sie
rozdzielczo$¢ obrazu. Na ogo6t jednak, po-
wickszenia uzyskiwane za pomocg mikro-
skopu skaningowego nie przekraczaja kil-
kudziesigciu tysigcy razy. W nowoczesnych
mikroskopach skaningowych uzyskuje si¢
powickszenia nawet kilkaset tysigcy razy,
ale i tak zdolno$¢ rozdzielcza jest mniejsza
niz w mikroskopii przeswietleniowe;.

Na rys. 15a pokazano dla przyktadu po-
wierzchni¢ osadu miedzi, utworzonego
na katodzie podczas elektrolizy z roztworu
wodnego soli miedzi, obserwowang za po-
moca mikroskopu skaningowego. Po-
wierzchnie tego samego osadu mozna row-
niez obserwowaé za pomoca mikroskopu
przeswietleniowego stosujac replike weglo-
wg cieniowang (rys. 15b).
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Wiazka elektrondéw padajacych na po-
wierzchni¢ probki w mikroskopie skaningo-
wym powoduje nie tylko odbicie elektrondw.
Czes§¢ elektrondéw zostaje pochlonieta.
Utworzony w ten sposdb sygnal pradowy
moze by¢ rowniez wykorzystany do tworze-
nia obrazu elektrondw pochfonigtych. Obraz
tworzy si¢ na monitorze TV tak samo jak
w poprzednim przypadku dla elektrondéw
odbitych, z tym jednak, ze intensywnos$¢
Swiecenia plamki na monitorze jest zwiazana
z warto$cig pradu wiazki pochtoniete;.

Padajace na probke wysokoenergetycz-
ne elektrony wybijaja z atomow takze elek-
trony wtorne. Badanie widma promienio-
wania wtornego, dyfrakcji elektronow
wtornych i odbitych dostarczaja ciekawych
informacji m.in. o strukturze krystalogra-
ficznej materiatu. Kazdy z tych efektow
mozna wykorzysta¢ do oceny powierzchni
1 struktury preparatu.

Najcenniejszym efektem oddzialywania
wiazki elektronéw z probka jest emisja pro-
mieniowania charakterystycznego pier-
wiastkow. Analiza widmowa promieniowa-
nia umozliwia ocen¢ iloSci, rodzaju
i rozktadu pierwiastkOw na skanowanej po-
wierzchni probki. Licznik, wychwytujacy
promieniowanie z powierzchni prébki,
przekazuje sygnat do uktadu elektronicz-
nego. Tam sygnal jest analizowany i jeSli
wigzka natrafia na skupisko atomow jakie-
go$ pierwiastka, plamka w monitorze TV
rozja$nia si¢ tworzac obraz rozktadu pier-
wiastka na powierzchni probki. W efekcie
mozna otrzymaé obrazy rozktadu wybra-
nych pierwiastkOw na skanowanej po-
wierzchni materiatu. Z tego powodu, mi-
kroskop skaningowy, posiadajacy system
detekcji promieniowania charakterystycz-
nego pierwiastkOw nazywa si¢ mikroanali-
zatorem rentgenowskim.

8. Przeswietleniowa mikroskopia
skaningowa

Tworzenia obrazu w prze$wietleniowym
skaningowym mikroskopie elektronowym
(PSME) polega na pofaczeniu prze$wietle-
niowej mikroskopii elektronowej ze skano-
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Elektrony wtdrne

Promieniowanie charakterystyczne

Promieniowanie widzialne (fluoerescencja)

\\Promieniowanie rentgenowskie biate

Elektrony rozproszone niesprezyscie

Wiazka
elektronéw padajacych
Elektrony odbite
Elektrony Augera
Elektrony zaabsorbowane
(prad probki) /
Elektrony
rozproszone sprezyscie

v Wiazka przechodzaca

Rys. 16. Efekty oddziatywania wigzki elektronowej z preparatem w skaningowym przeswietleniowym mikroskopie

elektronowym (cienka folia)

waniem powierzchni cienkiej folii podobnie
jak w mikroskopii skaningowej. Rodznica
mi¢dzy PSME a mikroskopia skaningowa
jest zatem zwigzana z rodzajem obserwowa-
nego preparatu. Uderzenie wigzki elektro-
noéw w probke, podobnie jak w poprzednio
opisanym mikroskopie skaningowym, powo-
duje kilka charakterystycznych efektow, kto-
re wyszczeg6lniono na rys. 16. Kazdy z tych
efektéow moze by¢ wykorzystany do tworze-
nia obrazu. Obok probki znajduje si¢ detek-
tor promieniowania charakterystycznego,
ktory pozwala mierzy¢ nawet bardzo mate
promieniowanie wywolywane uderzeniem
wiazki elektronéw w badany material. Anali-
za promieniowania jest wykorzystywana
do oceny rodzaju i iloSci pierwiastkOw znaj-
dujacych sie w probce. Mowimy wtedy o ba-
daniach za pomoca analitycznej przeswietle-
niowej mikroskopii elektronowej.

Do najczeSciej wykorzystywanych sygna-
t6w w analitycznej mikroskopii elektrono-
wej naleza:

@ sygnal pochodzacy od elektrondw wtor-
nych,

@ clektronéw rozproszonych,

@ charakterystyczne promieniowanie rent-
genowskie.

W specjalistycznych analitycznych mi-
kroskopach elektronowych wykorzystuje
si¢ jeszcze kilka innych efektow oddziaty-
wania wiazki elektrondéw z badanym mate-
riatem, z ktorymi mozna zapoznac si¢ prze-
gladajac literature fachowa. W dalszej

czesci opracowania przedstawione zostang
jedynie wybrane zagadnienia dotyczace
praktycznego wykorzystania analizy elek-
tronomikroskopowe;.

Jak wspomniano, elektrony padajace
na probke ulegaja czeSciowej absorpcji
w materiale probki. Stopien absorpcji wiaz-
ki w materiale probki, jak rowniez inten-
sywnos$¢ rozproszenia elektronow, zaleza
od rodzaju pierwiastka znajdujacego si¢
w miejscu uderzenia wigzki. Tak wiec,
wigzka elektronéw w metodzie PSME,
przechodzac przez czasteczke zawierajaca
pierwiastki ciezkie, ulegnie silnemu roz-
proszeniu, ale tez intensywnoS$¢ absorpcji
przy przechodzeniu przez obszar wypelnio-
ny ciezkimi pierwiastkami bedzie silniejsza
niz dla pierwiastkow lekkich. Detektor
elektrondéw rozproszonych zarejestruje
wowczas sygnal, ktorego intensywnos¢ be-
dzie odwrotnie proporcjonalna do iloSci
pierwiastkOw ciezkich znajdujacych sie
w badanym obszarze folii. Dla przyktadu,
narys. 17 pokazano kompozyt zawierajacy
czasteczki tlenku wolframu i olowiu (meta-
le cigzkie) w osnowie aluminium (metal
lekki). Na obrazie PSME tfo osnowy jest
jasne, a czasteczki ciemne. Mowimy wtedy,
ze obraz tworzony jest podobnie jak
w przypadku kontrastu absorpcyjnego, kto-
ry wywolany jest intensywniejsza absorpcja
elektronow przez cigzsze pierwiastki.

Rozproszenie elektronéw w prdbce zale-
zy robwniez od ufozenia ptaszczyzn krystalo-

fizyka w szkole
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Rys. 17. Obraz struktury kompozytu Al-W03-Sn0 uzy-
skanego przez mechaniczne faczenie skfadnikow, praso-
wanie i wyciskanie w podwyzszonej temperaturze
(obraz PSME)

graficznych w badanym obszarze krysztatu
(ziarna). Wskutek kontrastu dyfrakcyjnego
mozna w strukturze metalu obserwowaé
na przyktad granice ziaren i ukfady dysloka-
cji, podobnie jak w przeswietleniowej mi-
kroskopii elektronowej. Kontrast dyfrakcyj-
ny w PSME jest jednak znacznie stabszy niz
kontrast absorpcyjny.

Wiazka wysokoenergetycznych elektro-
néw uderzajacych w cienkg foli¢ powoduje
rOwniez wzbudzenie atomOw i wysylanie
charakterystycznego promieniowania rent-
genowskiego. Kazdy pierwiastek emituje
promieniowanie charakterystyczne, ktore-
go energia (dlugos¢ fali) zalezy od liczby
atomowej pierwiastka.

Jak powstaje promieniowanie charakte-
rystyczne? Odpowiedzi nalezy poszukiwac
w budowie atomowej pierwiastkdw.
W uproszczeniu mozna powiedzied, ze kaz-
dy atom skfada si¢ z jadra o tadunku dodat-
nim i elektronéw o tfadunku ujemnym, kra-
zacych po orbitach wokdt jadra. Im wyzsza
orbita, tym wigksza energia krazacych
po niej elektronéw. Schemat budowy ato-
mu pokazano na rys. 19. Najnizszg energi¢
maja elektrony na orbicie K, najblizszej ja-
dra atomu. Na wyzszych orbitach kraza
elektrony o coraz wigkszej energii, ale nie-
znacznie roznej dla kazdego z elektronéw
na danej orbicie. Wysokoenergetyczny
elektron wyrzucony z duza predkoscia
z dziala elektronowego moze zderzy¢ si¢
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Rys. 18. Zaleznos¢ energii promieniowania charaktery-
stycznego od liczby atomowej pierwiastkéw

Rys. 19. Schemat budowy atomu, na ktérym zaznaczono
mozliwe przeskoki elektrondw pomiedzy orbitami powo-
dujace powstawanie serii promieniowania charaktery-
stycznego [1]

z jednym elektrondw znajdujacych sie
na orbicie K, powodujac wyrzucenie elek-
tronu w przestrzen poza atomem. Brak
elektronu na jednej z orbit oznacza, ze
atom znajduje si¢ w stanie wzbudzenia
i musi uzupelni¢ swoj stan energetyczny.
Nastepuje niemal natychmiast uzupelnie-
nie luki energetycznej przez inny elektron
z wyzszej orbity (L, M...), ktdry przechodzi
na orbit¢ K. Przeskakujac na orbit¢ o niz-
szym poziomie energetycznym, elektron

musi ,,odda¢” cze$¢ swojej zbyt duzej ener-
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Rys. 20. Przykfad histogramu rozkladu energii widma rentgenowskiego uzyskanego podczas analizy kompozytu
Al-PbO-WO03. Kolorem czerwonym zaznaczono zakresy energii widma stosowane do oceny ilosci pierwiastkéw: O, Al,

W, Pb, Sn, Fe

gii, aby dopasowac ja do poziomu obowig-
zujacego na orbicie K. Wtasnie ta rdznica
energii pomiedzy pierwotng orbita elektro-
nu a jego nowym poziomem energii na or-
bicie K zostaje wypromieniowana w prze-
strzefi jako kwant energii promieniowania
charakterystycznego. JeSli przeskok elek-
tronu z wyzszej orbity nastepuje na orbite
K, dostajemy promieniowanie charaktery-
styczne serii K (K, Kj itd). Przeskok ato-
mu z wyzszych orbit na drugg orbite ozna-
czong L, powoduje powstanie serii
promieniowania charakterystycznego ty-
pul (L, Ly, Ly, Ly, itd.). Przeskok ato-
mu z wyzszych orbit na trzecia orbite M,
powoduje powstanie serii promieniowania
charakterystycznego typu M (M,;, M w2
Mg, MB2’ itd. ) ktorego energla jest mme]-
sza niz dla serii K. Wyzsze serie promienio-
wania — L i M — sa oczywiScie emitowane
tylko przez te atomy, w ktdrych elektrony
znajduja si¢ na wystarczajaco wysokich or-
bitach (obsadzone sa odpowiednio wysokie
poziomy energetyczne), a wiecc w przypad-
ku pierwiastkow o dostatecznie wysokiej
liczbie atomowej (zobacz: rys. 18).
Promieniowanie charakterystyczne emi-
towane z probki odbierane jest przez de-
tektor, ktory przetwarza kazdy kwant pro-
mieniowania na impuls elektryczny z szyb-
koScig wielu tysigcy zliczen na sekundeg.

Prad kazdego oddzielnego impulsu, zmie-
rzony przez szybki uklad elektroniczny, jest
bezposrednio przeliczany na energi¢ kaz-
dego pojedynczego kwantu. Program kom-
puterowy oblicza nastepnie ilo$¢ kwantow
o danej energii i tworzy histogram rozkta-
du energii, czyli wykres pokazujacy ilo$¢
zliczanych fotondéw o energii zaznaczonej
na osi odcigtych (rys. 20). Wzrost liczby
atomowej powoduje przesunigcie pikoéw
na histogramie w strong coraz to wigkszych
wartoSci energii zgodnie z zaleznoScia po-
kazana na rys. 18.

Analiza energetyczna widma promie-
niowania rentgenowskiego pozwala okre-
§li¢ nie tylko rodzaj pierwiastkow, ale row-
niez ich iloé¢. Ilo§¢ danego pierwiastka,
ktory znajduje si¢ w badanej objetosci
probki jest w przyblizeniu proporcjonalna
do wielkoSci piku promieniowania charak-
terystycznego. Mierzac zatem pole piku
(ilos¢ zliczen na histogramie w danym za-
kresie energii), mozna obliczy¢ stgzenie
pierwiastka znajdujacego si¢ w badanej
probece.

Nowoczesne analityczne mikroskopy
elektronowe pozwalaja analizowa¢ niemal
wszystkie pierwiastki oprocz wodoru, helu,
litu i berylu. Doktadnos$¢ analizy sktadu
chemicznego zalezy jednak od rodzaju pre-
paratu i liczby atomowej badanych pier-
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Rys. 21. MoZliwosci badawcze analitycznych mikroskopdw elektronowych w zakresie dokfadnosci analizy skfadu che-

micznego [1]

wiastkow, Srednicy i energii wiazki elektro-
nowej, mozliwosci mikroskopu i rodzaju
stosowanego detektora.

Na rys. 21 pokazano graficznie mozliwo-
$ci nowoczesnych mikroskopéw analitycz-
nych w zakresie analizy sktadu chemiczne-
go. Na osi rzednych zaznaczono minimalng
ilo$¢ pierwiastka, ktéra mozna okreSli¢ me-
toda analizy widma energetycznego pro-
mieniowania rentgenowskiego, a na osi od-
cietych zaznaczono zdolno$¢ rozdzielcza
metody. Pod pojeciem zdolnosci rozdziel-
czej nalezy w tym przypadku rozumie¢ mi-
nimalne wielkoSci czasteczek zbudowanych
z danego pierwiastka, ktére mozna rozrdz-
ni¢ przy analizie sktadu chemicznego.
W przeswietleniowej mikroskopii elektro-
nowej zdolno$¢ rozdzielcza analizy jest
w przyblizeniu réwna Srednicy wigzki elek-
tronow skierowanych na cienki preparat.

Zaleta metody analizy w mikroskopie
prze$wietleniowym, jest mozliwos$¢ uzyska-
nia sygnatu z bardzo matej obj¢tosci bada-
nej probki. Wiazka o §rednicy 1 nm pobu-
dza do emisji promieniowania atomy
pierwiastkOw znajdujace si¢ w objetosci
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walca o Srednicy 1 nm i objetoSci kilkudzie-
sieciu nanometréw szeSciennych (zaleznie
od grubosci folii).

Dla poréwnania, w mikroskopie skanin-
gowym wigzka o tej samej Srednicy spowo-
duje powstanie sygnatu z objetosci ok. 1000
nm’. Powodem emisji promieniowania z tak
duzej objetosci probki w mikroskopie ska-
ningowym, jest znaczna gleboko$¢ wnikania
wigzki w material i rozlegle rozproszenie
wiazki poza jej Srednice wyjSciowa. Nato-
miast w przypadku elektronowej mikrosko-
pii przes$wietleniowej, wigzka prawie wcale
nie ulega rozproszeniu ze wzgledu na mata
grubo$¢ preparatu. Z tego powodu, w anali-
tycznej prze$wietleniowej mikroskopii elek-
tronowej mozna prowadzi¢ analiz¢ cza-
stek 100 razy mniejszych niz w tradycyjnym
mikroskopie skaningowym.

Uktady elektroniczne sterujace wigzka
elektrondw pozwalaja na zarejestrowanie
zardéwno obrazu (PSME) cienkiej folii, jak
rowniez rozktadu pierwiastkéow na skano-
wanej powierzchni preparatu. Tworzenie
mapy rozkfadu pierwiastkow ma duze zna-
czenie w praktycznej ocenie rozktadu wy-
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Rys. 22. Mapa rozkfadu pierwiastkow w szybko krystalizowanym stopie Al-11%Si: obraz PSME (SE), oraz rozkfad pier-
wiastkow Al, Si, Fe. Jasne obszary oznaczajg obecnosc analizowanego pierwiastka w wydzieleniach widocznych

na obrazie SE (powigkszenie 12 000 x)

dzielen i wtracen znajdujacych si¢ stopach.
Na rys. 22 pokazano przyktad analizy roz-
ktadu pierwiastkdw w szybko krystalizowa-
nym stopie AK11 (Al-12%Si). Ziarna alu-
minium i krzemu s3g bardzo trudne
do rozréznienia na obrazie PSME ze wzgle-
du na mata r6znice kontrastu absorpcyjne-
go (lekkie pierwiastki o podobnym cigzarze
atomowym). Widoczne s tylko ciemne wy-
dzielenia fazy bogatej w zelazo (pierwiastek
o wzglednie duzym cigzarze atomowym).
O ile krzem i aluminium trudno rozr6znic¢
na obrazie PSME, to bez trudnoSci mozna
je zidentyfikowa¢ na odpowiednich mapach
promieniowania charakterystycznego alu-
minium i krzemu. Drobne sktadniki eutek-
tyki krzemowo-aluminiowej bytyby zupet-
nie nierozroznialne w czasie obserwacji
za pomoca zwykiego mikroskopu skaningo-

-

wego ze wzgledu na znacznie gorsza roz-
dzielczos¢ tej metody.

Tworzenie mapy rozktadu pierwiastkow
jest dlugotrwatym procesem. Czesto anali-
za tego typu zajmuje nawet kilka godzin
czasu. Znacznie szybsza metodg oceny roz-
ktadu pierwiastkow jest analiza liniowa.
Wykonanie analizy zaczyna si¢ od zareje-
strowania obrazu PSME badanego obszaru
probki i naniesienie za pomocg programu
komputerowego linii, wzdtuz ktorej poru-
sza¢ si¢ bedzie wigzka elektronowa. Ruch
wiazki wzdtuz linii jest sprzezony z ciaglym
pomiarem intensywnoSci promieniowania
charakterystycznego danego pierwiastka.
Warto$¢ intensywnoSci promieniowania
zostaje zapisana w okienku o szerokosci
odpowiadajacej diugosci linii zaznaczonej
na obrazie probki. Na rys. 23 pokazano dla
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Rys. 23. Analiza liniowa rozkfadu pierwiastkéw w starzonym stopie Cu-Ni-Al (widok ekranu monitora)

przyktadu widok obrazu na monitorze
komputera podczas analizy liniowej roz-
ktadu pierwiastkdw w starzonym stopie ty-
pu miedzioniklu. Skanowanie wiazka elek-
tronowa prowadzono wzdluz linii prze-
chodzacej przez wydzielenia typu NiAl
Rozktad pierwiastkbw pokazany jest
w okienkach po prawej stronie zdjecia.

Najdoktadniejsze rezultaty analizy ilo-
Sciowej uzyskuje si¢ stosujac analize punk-
towa, czyli za pomoca wiazki elektrondw
skupionej w okre§lonym miejscu prepara-
tu. Analiza widma uzyskanego punktowo
wiazka o §rednicy 2 nm (0,000 002 mm) po-
zwala okresli¢ sktad chemiczny wydzielenia
o podobnych wymiarach.

Program komputerowy, zainstalowany
w analitycznym mikroskopie elektronowym
moze réwniez umozliwi¢ automatyczng ana-
lize punktowa w kolejnych punktach roztozo-
nych wzdtuz linii lub siatki punktéw na obra-
zie probki. Przykiad wyniku takiej analizy
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pokazano na rys. 24. Analize punktowg wy-
konano automatycznie w 50 punktach
wzdtuz linii zaznaczonej na obrazie struktury
kompozytu Al-WO;-Pb. Warto zwroci¢ uwa-
g¢ na wymiary zaznaczone na osi odcigtych,
rodzaj analizowanych pierwiastkow i wzbo-
gacenie warstwy aluminium w poblizu duzej
czasteczki WO;. W czasie wyzarzania probki
przed badaniem elektronomikroskopowym,
tlenek wolframu ulegt czesciowe] redukcji
przez aluminium i w osnowie tworzyla si¢
cienka warstewka tlenku aluminium wokot
ziarna WO;. Uwolniony wolfram powoli za-
czyna dyfundowa¢ do osnowy aluminiowe;j
i tworzy¢ faze miedzymetaliczng WAL,
Nalezy zaznaczy¢, ze zdolnoS¢ rozdziel-
cza tej metody jest nieporOwnywalnie
wieksza niz zwyklego mikroskopu skanin-
gowego. W typowym mikroskopie skanin-
gowym prawdopodobnie nie mozna byloby
podda¢ analizie nawet tak duzego wydzie-
lenia WOj;, jakie widoczne jest na rys. 24.
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Rys. 24. Analiza punktowa sktadu chemicznego wzdfuz linii zaznaczonej na obrazie PSME. Prébke kompozytu
Al-MnO, wyzarzono 24 godz. w temperaturze 873 K [2]
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