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CZESC TEORETYCZNA
1. WPROWADZENIE

Teoria zdolnosci rozdzielczej przyrzagddw optycznych rozwinieta przez E. Abbego (1878), nastepnie
wysunieta przez L. De Broglie’a hipoteza dotyczgca dwoistej natury promieniowania (1924), a dalej
podjete rozwazania E. Schrédingera nad mechanika kwantowg umozliwity praktycznie wykorzystaé
wigzke elektronowag jako zrédto oswietlajgce materiat w celu charakteryzowania jego powierzchni.
Pierwszy transmisyjny mikroskop elektronowy (TEM) zostat zbudowany przez niemieckiego fizyka E.
Ruska (1931), ktéry w 1986 roku za swoje prace otrzymat Nagrode Nobla. Nieco mfodszym
urzgdzeniem badawczym od TEM jest skaningowy mikroskop elektronowy (SEM), ktérego
podstawowg zaletg jest mozliwos¢ obserwacji powierzchni obiektéw bez ich wczesniejszego
preparowania, jednak kosztem nizszej rozdzielczosci (ok. 1 nm). Koncepcje mikroskopu SEM
zaproponowat inny niemiecki fizyk M. Knoll (1935). Wykonat on pionierski eksperyment, w ktérym
osiggnat zdolnos¢ rozdzielczg siegajgcg 100 um uzyskujac pierwszy skaningowy obraz topografii
powierzchni prébki. Kiedy gdy w 1940 roku skonstruowano detektor elektronéw wtdrnych,
zbudowano pierwszy mikroskop SEM w USA, o zdolnosci rozdzielczej okoto 1um (V. K. Zworykin, J.
Hillier, R. L. Snyder). Jednak dopiero po wynalezieniu przez T.E. Everharta i R.F. Thornleya detektora
scyntylacyjnego zbudowano pierwsze komercyjne urzadzenie tego typu (1965). Od tego czasu
mikroskop elektronowy stat sie powszechnie stosowanym urzgdzeniem zaréwno w sferze naukowej,
jak i technicznej.

2. MIKROSKOPIA ELEKTRONOWA

Mikroskopia jest to metoda badawcza wykorzystywana w wielu dziedzinach nauki, przemystu i
techniki. Zajmuje sie badaniem obiektu poprzez obserwacje z zastosowaniem Swiatta widzialnego,
fluorescencji, podczerwieni, elektronéw lub tez promieni X. Metoda ta opiera sie na tworzeniu
powiekszonego obrazu przedmiotu najczesciej w transmisyjnej mikroskopii optycznej i elektronowej i
oparta jest na podobnych zasadach optyki. W typowym mikroskopie optycznym sSwiatto zaréwki
zostaje skupione przez soczewke kondensora (lub lustro wkleste) i przechodzi przez czesciowo
przezroczysty preparat. Obraz preparatu jest nastepnie powiekszany przez soczewki obiektywu,
okularu i odtwarzany bezposrednio na siatkéwce ludzkiego oka. Podobnie tworzony jest obraz w
transmisyjnym mikroskopie elektronowym. Przy czym uzyty rodzaj promieniowania (elektrony),
rodzaj soczewek, jak tez warunki odtworzenia obrazu widocznego okiem obserwatora, rdznig sie
dos¢ istotnie.
Mikroskopia elektronowa od momentu wynalezienia transmisyjnego mikroskopu elektronowego
stata sie kluczowa technika pozwalajgcg obserwowac struktury i materiaty na poziomie atomowym.
W tym zakresie zastosowanie znalazty rézne techniki mikroskopowe, w tym:

- Transmisyjna mikroskopia elektronowa - TEM (Transmission Electron Microscopy),

- Skaningowa mikroskopia elektronowa - SEM (Scanning Electron Microscopy),

Skaningowa transmisyjna mikroskopia elektronowa - STEM (Scanning Transmission Electron
Microscopy),

Spektroskopia dyspersji energii promieniowania rentgenowskiego - EDS (Energy Dispersive X-
ray Spectroscopy)

Spektroskopia strat energii elektrondw - EELS (Electron Energy-Loss Spectroscopy).
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2.1. Podziat mikroskopéw elektronowych

Stowo mikroskop wywodzi sie z jezyka greckiego (uwkpog - mikros — "maty" i okoméw - skopeo —
"patrze, obserwuje") i w ogdlnym ttumaczeniu oznacza urzadzenie do obserwacji matych
przedmiotow. Mikroskop elektronowy jest to urzadzenie elektrooptyczne, w ktédrym powiekszony
obraz przedmiotu otrzymuje sie za pomocg wigzki elektronowej, odchylonej i skupionej przez
soczewki elektromagnetyczne; pozwala uzyskaé znacznie lepszg zdolnosé rozdzielcza niz mikroskop
optyczny (do 0,2 nm), dzieki dtugosci fal de Broglie'a odpowiadajacych elektronom, krétszej o kilka
rzedéw wielkosSci od dtugosci fal swietlnych (zdolno$¢ rozdzielcza mikroskopu elektronowego jest
ograniczona przez efekty dyfrakcyjne).

Jednym z najbardziej rozpowszechnionych jest mikroskop elektronowy transmisyjny, w ktérym
bardzo cienkg (rzedu kilkunastu nm) folie badanego preparatu przenika skupiona wigzka
elektronowa.

Na rysunku 1 przedstawiono podziat mikroskopii wedtug dwodch podstawowych kryteriow:
stosowanego rodzaju promieniowania oraz metody obrazowania.

[ MIKROSKOPIA ]

O
[ Rodzaj ] Metoda

promieniowania obrazowania

I D— —

[ultradiwiekowa ] [ optyczna ] [elektronowa] [ jonowa ] [holograficzna] skaningowa [transmisyjna]

Rys. 1. Podstawowe typy mikroskopii — klasyfikacja pod wzgledem metody obrazowania i rodzaju uzytego
promieniowania

Z punktu widzenia otrzymywanego obrazu wyréznia sie mikroskopy elektronowe:
(1) transmisyjne - najczesciej stosowane;

(2) odbiciowe;

(3) zwierciadlane;

(4) emisyjne;

(5) cieniowe.

Natomiast z punktu widzenia sposobu tworzenia obrazu rozréznia sie mikroskopy elektronowe:
(1) oswietlajgce jednoczesnie caty obraz;

(2) rastrowe analizujgce preparat punkt po punkcie ;

(3) polowe.
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2.2. Podstawy skaningowej mikroskopii elektronowej

Parametrem charakteryzujgcym wtasciwosci skaningowego mikroskopu elektronowego SEM jest
zdolno$¢ rozdzielcza. Zalezy ona od konstrukcji mikroskopu oraz od rodzaju sygnatu
wykorzystywanego do wytworzenia obrazu. Zdolnos¢ rozdzielcza dla uktadéw optycznych zalezy od
dtugosci fali $wiatta (A), a takze od sprawnosci n'sinf ukfadu optycznego warunkowanego aperturg i
jest okreslona réwnaniem Abbego (wzér 1):
1,222
d= n-siné
Teoretyczna zdolnos¢ rozdzielcza mikroskopu elektronowego zalezy od napiecia przyspieszajacego

elektrony. Wigzka elektronéw podlega prawom optyki wykazujgc nie tylko cechy korpuskularne, lecz
rowniez nature falowa. Dtugosc¢ fali zwigzanej z poruszajacy sie czgstkg materii zgodnie réwnaniem
de Broglie’a wynosi (wzér 2):

gdzie:

A — dtugosc fali elektronu,

m — masa elektronu,

v — predkos¢ elektronu,

p = m-v - ped elektronu,

h — stata Plancka, h = 6,626 107 Js .

Energia kinetyczna elektronéw zalezy od rdznicy potencjatéw miedzy katodg a anodg, zwanej
napieciem przyspieszajgcym. Po uwzglednieniu we wzorze (2) zaleinosci pedu od napiecia
przyspieszajacego (p):

p=V2m-e-U

otrzymujemy (wzér 3):
gdzie:
U — napiecie przyspieszajgce.

Po wprowadzeniu poprawki relatywistycznej, istotnej przy duzych predkosciach, otrzymamy
rownanie (wzor 4):

e-U
\/Zmer(1+W)

gdzie:
mgo— spoczynkowa masa elektronu,
¢ — predkosé swiatta.

Na przyktad dla napie¢ przyspieszajgcych 100 i 300 kV uzyskamy dtugos¢ fali odpowiednio: 3,7 i 1,97
pm. Dtugosc fali elektrondw jest wiec 100 000 razy mniejsza niz dtugosc fali Swiatta i dzieki temu jest
mozliwe osiggniecie w mikroskopie elektronowym zdolnosci rozdzielczej 0,2 nm. Aby mozliwe byto
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uzyskanie obrazu, konieczne jest formowanie wigzki elektronéw. Wigzka elektronéw, padajac na
probke, wywotuje rézne efekty. Elektrony, zderzajgc sie z atomami, tracg energie kinetyczng i moga
by¢ catkowicie zaabsorbowane, mogg spowodowac emisje promieniowania lub ulec sprezystemu
,odbiciu”, albo przenikng¢ przez materiat. Stosunek liczby elektronéw , odbitych”, zaabsorbowanych |
przechodzacych zalezy od sktadu chemicznego i grubosci preparatu. Elektrony, padajace na prébke,
oddziatujg z elektronami atomow prébki i powodujg m.in. emisje: elektronéw wtdrnych, elektronéw
wstecznie rozproszonych, elektronéw Augera, promieniowania rentgenowskiego, promieniowania
fluorescencyjnego (rys. 2).

CHARAKTERYSTYCZNE
PROMIENIOWANIE
RENTGENOWSKIE
ELEKTRONY
WTORNE
ELEKTRONY ELEKTRONY
AUGERA WSTECZNIE
ROZPROSZONE

/ gf KATODOLUMINESCENCJA

N\

PROBKA
ELEKTRONY PROMIENIOWANIE
ELEKTRONY ELEKTRONY RENTGENOWSKIE
ROZPROSZONE NIEUGIETE ROZPROSZONE HAMOWANIA (CIAGLE)
ELASTYCZNIE E
PRZECHODZACE NIEELASTYCZNIE

Rys. 2. Oddziatywanie wigzki elektrondw z powierzchnig probki

Kazdy z rodzajéw promieniowania jest emitowany z roznej gtebokosci i objetosci probki, przy czym ze
wzrostem napiecia przyspieszajgcego rosnie gtebokos¢ i objetos¢ obszaru emisji (rys. 3). Z napieciem
rosnie rowniez Srednica tego obszaru, ktdra jest co najmniej kilkakrotnie wieksza od srednicy wigzki.
Dodatkowo na gtebokos¢ wnikania elektrondw wptywa liczba atomowa sktadnikow prébki. W
mikroskopie skaningowym z termoemisyjng katodg wolframowg graniczna Srednica wigzki
elektronowej wynosi ok. 2-5 nm, a graniczna zdolnos¢ rozdzielcza 4—10 nm (przy sygnale elektronéw
wtérnych). Znacznie lepsze wyniki uzyskuje sie przy zastosowaniu dziata z emisjg polowa, wtedy
bowiem zdolno$¢ rozdzielcza mikroskopu skaningowego moze osiggng¢ warto$¢ rzedu 1 nm.
Mikroskopy tego typu s3 jednak konstrukcjami bardzo kosztownymi, ze wzgledu na wysokie
wymagania prdézniowe dziata z emisjg polowg (p < 10-7 Pa).
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WIAZKA ELEKTRONOW

POWIERZCHNIA
PROBKI
OBSZAR EMISIT
ELEKTRONOW WTORNYCH
OBSZAR EMISIT
ELEKTRONGOW ODBITYCH
OBSZAR EMISIT
CIAGLEGO OBSZAR EMISIT
PROMIENIOWANIA CHARAKTERYSTYCZNEGO
RENTGENOWSKIEGO PROMIENIOWANIA
RENTGENOWSKIEGO
OBSZAR FLUORESCENCII

Rys. 3. Zasieg i przestrzenny rozktad emisji roznego rodzaju elektronéw w prébce [4]

Istotg mikroskopii skaningowej SEM jest skanowanie powierzchni préobki nanometrowg wigzka
elektronéw uformowang przez uktad elektrooptyczny mikroskopu. Wigzke takg formuje uktad
soczewek elektromagnetycznych. Prébki s3 skanowane wigzkg elektronéw odchylong przez cewki
skanujgce. Odchylenie wigzki tworzacej obraz na monitorze jest zsynchronizowane z odchyleniem
wigzki skanujgcej prébka. Sygnat z powierzchni prébki, najczesciej w postaci elektrondw wtérnych lub
wstecznie rozproszonych, dociera do detektora. Sygnat wychodzacy z detektora steruje jasnoscig
obrazu wyswietlanego na monitorze. Powiekszenie mikroskopu skaningowego wynika z relacji
wielkos$ci obszaréw skanowanych proébki. Cze$¢ elektrondw pierwotnych rozproszonych wstecznie
(zmiana kierunku ruchu o ponad 90° w wyniku sprezystego rozpraszania przez atomy prébki) tworzy
sygnat tzw. elektrondw wstecznie rozproszonych (backscattered electrons — BSE). llos¢
wyemitowanych elektronéw wstecznie rozproszonych zalezy od liczby atomowej Z i rosnie z jej
wzrostem, co stanowi zrddto informacji o chemicznym zréznicowaniu prébki. Pozostata czes¢
elektronéw pierwotnych, absorbowana przez prdbke, jest rozpraszana niesprezyscie przez
przypowierzchniowe warstwy atomoéw i traci stopniowo energie. W wyniku tego oddziatywania
powstaje najistotniejszy w elektronowej mikroskopii skaningowej sygnat niskoenergetyczny
elektronéw wtérnych (secondary electrons — SE). Kazdy elektron emitowany przez prébke nazywa sie
elektronem wtérnym, jednak w mikroskopii elektronowej przyjeto nazywaé wtérnymi tylko te
elektrony o energii mniejszej niz 50 eV. Z uwagi na matg energie tylko elektrony wtérne emitowane
blisko powierzchni majg szanse opusci¢ probke i dotrze¢ do detektora. llos¢ emitowanych elektronow
wtérnych daje informacje na temat topografii powierzchni prébki. Wiele elektronéw wtérnych
opuszcza wypukfosci prébki, natomiast niewiele z nich zagtebienia, dzieki czemu powstaje kontrast
topograficzny. W Tabeli 1 podano wartosci zdolnosci rozdzielczych kilku narzedzi do obserwacji wraz
z wyszczegdlnieniem powodu jej ograniczenia.

Tabela 1 Graniczna zdolnos¢ rozdzielcza wybranych narzedzi do obserwacji badanych obiektow

Narzedzie Rozdzielczos¢ Ograniczenie

Oko ludzkie ~0.02 mm Siatkéwka

Klasyczny mikroskop optyczny ~200 nm Dyfrakcja swiattfa
Skaningowy mikroskop elektronowy ~1 nm Dyfrakcja elektrondw
Transmisyjny mikroskop elektronowy ~0.1 nm Dyfrakcja elektronéw
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2.3. Budowa i zasada dziatania skaningowego mikroskopu elektronowego

Idea budowy mikroskopu optycznego stata sie podstawg mikroskopii elektronowej, w ktérej wigzka
Swietlna zastgpiona zostata wigzka elektronowg. W wyniku oddziatywania wigzki elektronowej z
materiatem prébki generowane sg rézne sygnaty (elektrony, fotony w zakresie od podczerwieni przez
Swiatto widzialne, az do promieniowania rentgenowskiego). Sygnaty te mogg by¢ uzyte do
obrazowania i uzyskiwania réznych typdw charakterystyk prébek - takich jak morfologia powierzchni
lub rozktad defektow krystalicznych.

W mikroskopie elektronowym do badania materii wykorzystywana jest wigzka elektronowa
zapewniajgca uzyskanie obrazu o parametrach (powiekszenie, rozdzielczos¢) niedostepnych dla
klasycznej mikroskopii Swietlnej. Techniki transmisyjnej mikroskopii elektronowej umozliwiajg
uzyskiwanie obrazéw z rozdzielczoscig rzedu 0.1 - 0.05 nm - czyli ponad 4000 razy lepsza niz typowy
mikroskop optyczny. Jest to jednoczesnie zdolno$é rozdzielcza okoto 4 000 000 razy lepsza niz
rozdzielczosé, z jakg widzi nieuzbrojone oko ludzkie. Gtéwng czescig mikroskopu elektronowego jest
komora prézniowa; dziato elektronowe emituje wigzke elektronéw, ktdre sg przyspieszane polem o
napieciu od kilku kV do kilku MV (najczesciej 30 — 300 kV) i osiggajg znaczng predkos¢; wigzka
elektronowa skupiona przez soczewki elektromagnetyczne, Srednicy rzedu kilku do 10 um, przenika
przez badany preparat, a nastepnie zostaje powiekszona przez ukfad soczewek
elektromagnetycznych i pada na detektor, tworzac b. duzy, powiekszony obraz przeswietlanego
preparatu.

Generalnie mozna moéwic¢ o dwdch typach mikroskopii elektronowej - tj. o transmisyjnej mikroskopii
elektronowej, w ktdrej rejestrowane sg sygnaty pochodzace od elektrondw przechodzacych przez
badang prébke i o skaningowej mikroskopii elektronowej, w ktdrej wigzka elektronowa skanuje linia
po linii wybrany obszar prébki, przy czym rejestrowane sg sygnaty emitowane przez prébke.

W tabeli 2 zestawiono podstawowe parametry klasycznego mikroskopu optycznego oraz
mikroskopdéw elektronowych - transmisyjnego i skaningowego.

Tabela 2 Ogodlna charakterystyka klasycznego mikroskopu optycznego oraz transmisyjnego i skaningowego
mikroskopu elektronowego

Cecha urzadzenia Klasyczny  mikroskop | Transmisyjny mikroskop | Skaningowy mikroskop
optyczny elektronowy elektronowy
Oswietlenie Swiatto widzialne, Wigzka elektronow, Wigzka elektronow
A[_E 400-800 nm A =0,004 nm
Maksymalne powiekszenie | 2-2000 x 200-2M x 20-0.1M x
Zdolnos¢ rozdzielcza ~200 nm ~0.1 nm ~1nm
Sposéb obserwacji Bezposredni Posredni Posredni
Preparaty Przezroczyste optycznie | Przezroczyste dla wigzki Powierzchnia prébki
(powierzchnia prébki) elektronow
(niekoniecznie
przezroczyste dla swiatta
widzialnego)
Stosowane soczewki Optyczne (szklane, | Elektromagnetyczne, Elektromagnetyczne
kwarcowe) elektrostatyczne

Niezaleznie od typu kazdy mikroskop elektronowy sktada sie z trzech gtéwnych czesci:
(1) zrédta elektronowego zwanego dziatem elektronowym badz emiterem;
(2) uktadu soczewek elektromagnetycznych i apertur sterujgcych zogniskowaniem, kontrolg ksztattu i
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wielkosci wigzki elektronowej;
(3) uktadu detektorow do zbierania sygnatow pochodzacych z prébki i urzgdzen do wizualizacji.

Zrédto elektronowe emituje elektrony, ktére sa przyspieszane. Wigzka monoenergetycznych
elektronéw pierwotnych jest ksztattowana przez soczewki kondensora i obiektywu. Odpowiedni
uktad soczewek umozliwia zmiane pradu wigzki elektronowej, ktéra bombarduje badang proébke, a
takze kontrole zbieznosci wigzki (od rédwnolegtej szerokiej wigzki stosowanej w transmisyjnej
mikroskopii elektronowej, do bardzo skupionej zbieznej wigzki w skaningowej mikroskopii
elektronowej).

Na rysunku 4 przedstawiono schemat klasycznego mikroskopu optycznego (a), transmisyjnego
mikroskopu elektronowego (b) oraz skaningowego mikroskopu elektronowego (c).
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Rys. 4. Schemat: a) klasycznego mikroskopu optycznego, b) transmisyjnego mikroskopu elektronowego, c)

skaningowego mikroskopu elektronowego

Skaningowa mikroskopia elektronowa stanowi bardzo uzyteczna technike obrazowania mikrostruktur
powierzchniowych. Jej idea polega na skanowaniu powierzchni prébki nanometrowa wigzka
elektronéw uformowana przez elektrooptyczny uktad mikroskopu. Wigzka ta formowana jest przez
uktad soczewek elektromagnetycznych. Odchylanie wigzki odbywa sie przy uzyciu cewek. Sygnat z
powierzchni prébki, w postaci elektrondw wtérnych albo wstecznie rozproszonych, dociera do
detektora, ktérego najwazniejszymi czesciami sg scyntylator i fotopowielacz. Scyntylator przeksztatca
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energie elektronéw wtdrnych w impulsy Swietlne, ktére w dalszej kolejnosci s3 wzmacniane przez
fotopowielacz. Pochodzgcy z detektora sygnat steruje jasnoscig obrazu powstajgcego na monitorze.

3. ZASTOSOWANIE SKANINGOWEJ MIKROSKOPII ELEKTRONOWEJ

Duza gtebia ostrosci mikroskopu skaningowego czyni go szczegdlnie przydatnym do badan
fraktograficznych, czyli do badan topografii przetomdéw. Polegajg one na obserwacji powierzchni
obiektow utworzonych w wyniku dziatania naprezen prowadzgcych do rozdzielenia materiatu.
Pozwala to pozna¢ mechanizmy procesu pekania. Poniewaz pekniecie rozwija sie najczesciej w
najbardziej ostabionych obszarach proébki, na przetomie mogg by¢ ujawnione rdéine szczegéty
strukturalne, np. wydzielenia obcych faz, wady materiatowe w postaci poréw, pustek i mikropekniec.
Prébki do badan nie wymagaja specjalnego przygotowania, stawiane sg tylko ograniczenia co do ich
wielkosci.

Ponadto mikroskopie SEM wykorzystuje sie do:

- badan morfologii powierzchni (badanie jakoSci powierzchni powtok ochronnych, badanie
uszkodzen warstwy wierzchniej réznych elementéw, do diagnozowania zniszczen
korozyjnych, ogniska i produkty korozji);

- badan struktury czyli budowy wewnetrznej tworzyw (okreslenie mikrostruktury stopéw,
badanie jakosci warstwy naweglonej czy naazotowanej).

Na rysunku 5 przedstawiono przyktadowe mikrofotografie struktury obrazowane za pomoca
elektrondw wstecznie rozproszonych (a) oraz wtdrnych (b) wykonane dla grafitu przy uzyciu

skaningowego mikroskopu elektronowego FEI Versa 3D FEG.

Rys. 5. Obrazy mikrostruktury grafitu: a) elektrony wstecznie rozproszone (BSE), b) elektrony
wtdrne (SE) (fot. K. Berent)
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CZESC DOSWIADCZALNA

4. PREPARATYKA W MIKROSKOPII ELEKTRONOWE)

W mikroskopii elektronowej istotnym jest, aby analizowany materiat byt dobrym przewodnikiem
pradu elektrycznego. Probki przewodzgce analizuje sie bez specjalnego przygotowania, odttuszczajac
jedynie badang powierzchnie w acetonie lub alkoholu izopropylowym w ptuczce ultradZzwiekowej.
Innym sposobem jest usuwanie drobnych zanieczyszczen strumieniem sprezonego powietrza. Prébki
nieprzewodzgce naparowuje sie w napylarce prdézniowej cienkg warstwg wegla i/lub metali
szlachetnych (Pt, Au, Pd, Ag, Cr). Warstwa ta spetnia role nie tylko przewodnika pradu elektrycznego,
ale réwniez zabezpiecza badany materiat przed wypalaniem przez wigzke elektronéw. W przypadku,
gdy moze dojs¢ uszkodzenia lub znieksztatcenia topografii powierzchni prébek nieprzewodzacych
obserwacje mozna prowadzi¢ w trybie Srodowiskowym (ESEM - Environmental Scanning Electron
Microscopy) lub niskiej prézni (LV-SEM - Low Vacuum Scanning Electron Microscopy).

Badania mikroskopowe przeprowadza sie takie ze specjalnie przygotowanych do tego celu
preparatach, ktérymi mogg by¢ zgtady, szlify lub cienkie folie.

Preparat nazywany zgtadem ma specjalnie przygotowang powierzchnie do badan mikroskopowych.
Przygotowanie powierzchni polega na szlifowaniu jej papierami $ciernymi, proszkami $ciernymi (SiC,
Al,O;) lub pastami diamentowymi. Podczas polerowania z wykorzystaniem papieréw Sciernych
stosuje sie zasade uzywania w pierwszej kolejnosci papieréw o mniejszej gradacji (np: od 180 do
1000). Powierzchnie preparatu poleruje sie dopdki nie znikng rysy. Nastepnym krokiem jest
polerowanie na ptétnie polerskim z zastosowaniem past diamentowych o rozmiarze 1 um, a potem
0.25 pum. Koncowym etapem przygotowania powierzchni jest trawienie elektrolityczne albo
chemiczne.

5. INSTRUKCJA DO CWICZENIA

5.1. Temat ¢wiczenia: Metody mikroskopowe w inzynierii materiatowej.

5.2. Cel ¢wiczenia: zapoznanie sie z budowa, dziataniem, obstugg oraz podstawowymi
zastosowaniami skaningowego mikroskopu elektronowego.

5.3. Aparatura i sprzet laboratoryjny.

Badania przeprowadzone zostang z wykorzystaniem skaningowego mikroskopu elektronowego firmy
FEI Versa 3D DualBeam FIB/SEM zainstalowanego w Akademickim Centrum Materiatéw i
Nanotechnologii AGH (rys. 6). Jest to mikroskop dwuwigzkowy wyposazony zaréwno w dziato
elektronowe (jak i jonowe umozliwiajgce dwu- i tréjwymiarowg analize szeregu materiatéw.
Dodatkowo system umozliwia analize materiatéw dielektrycznych oraz biologicznych, dzieki
zastosowaniu trybu niskiej prézni (LVSEM) lub srodowiskowego (ESEM). Obrazowanie morfologii
powierzchni oraz mikrostruktury mozliwe jest dzieki zastosowaniu detektoréw wykorzystujgcych
sygnat elektronéw wtdrnych (SE) i wstecznie rozproszonych (BSE):

- detektor ETD (Everhart-Thornley Detector),
- wysokoczuty detektor CBS (Circular Backscatter Detector),

- detektor LVSED (Low Vacuum Secondary Electron Detector),
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- gazowy detektor GSED (Gaseous Secondary Electron Detector),

- detektor STEM (Scanning Transmission Electron Detector) z mozliwoS$cig obserwacji w jasnym
polu (BF - Bright Field) , ciemnym polu (DF - Dark Field) oraz szerokokgtowym ciemnym polu
(HAADF - High Angle Annular Dark Field).

Ponadto spektrometr energii dyspersji promieniowania rentgenowskiego EDS  pozwala na
identyfikacje pierwiastkdéw chemicznych o liczbie atomowej Z wiekszej od 3 (od boru, dla ktérego
Z=4). Badania dyfrakcji elektronéw wstecznie rozproszonych (EBSD - Electron Backscattered
Diffraction) mozliwe sg dzieki wysokoczutej kamerze CCD - Hikari firmy EDAX. Zintegrowany system
EDS/EBSD umozliwia akwizycje danych EDS i EBSD, w tym samym czasie. Mikroskop wyposazony jest
takze w stolik grzewczy, dajacy mozliwo$¢ prowadzenia eksperymentéw in situ, polegajacych na
grzaniu preparatéw do maksymalnej temperatury 1500°C oraz rejestrowaniu wptywu temperatury
na mikrostrukture badanego materiatu. Na wyposazeniu znajduje sie stolik chtodzacy typu Peltiera,
ktéry umozliwia badanie prébek biologicznych oraz wykonywanie eksperymentéw in situ,
polegajgcych na zmianie wilgotnosci w komorze mikroskopu.

Parametry urzadzenia:

zrédto elektronéw - dziato z emisjg polowa Schottky'ego,

- zrodto jondéw - ciektometaliczne Zrédto galowe,

- zakres napieé przyspieszajacych: 200 V - 30 kV (elektrony), 2 - 30 kV (jony),
- zakres powiekszen: 30x - 1280 kx,

- zdolno$¢ rozdzielcza: 1 nm dla 30 kV (elektrony), 1.5 nm dla 30 kV (jony).

Rys. 6. Skaningowy mikroskop elektronowy FEI Versa 3D

Napylarka (Sputter Coater) Q150T firmy Quorum Technologies, stuzy do napylania cienkich
weglowych warstw przewodzacych na powierzchni materiatéw dielektrycznych, przeznaczonych do
obrazowania technikg SEM.

Myjka ultradZzwiekowa POLSONIC model Sonic 05 stuzgca do czyszczenia powierzchni badanego
materiatu.
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Mikroskop optyczny Motic SMZ-168.
Lampa na podczerwien firmy Beuer Therapy do suszenia probek.
5.4. Odczynniki i materiaty

- Holdery pod preparaty (duraluminium),

- Weglowa tasma przewodzaca, pasty przewodzace (C, Ag),
- Materiaty do naparowywania (grafit),

- Prébki metalograficzne,

- Alkohol izopropylowy.

5.5. Przebieg ¢wiczenia:

Zapoznanie sie z budowa, dziataniem i obstugg mikroskopu,
Przygotowanie prébki do badan mikroskopowych,

3. Przeprowadzenie obrazowania mikrostruktury wykorzystujgc detektor elektronéw wtérnych
(SE) oraz wstecznie rozproszonych (BSE) ,

4. Wykonanie jakosciowej i ilosciowej analizy sktadu chemicznego z mikroobszaréw (analiza
punktowa, liniowa) wykorzystujgc technike EDS.

5. Analiza danych pomiarowych.

5.6. Opracowanie sprawozdania

Imie i Nazwisko TEMAT CWICZENIA Data wykonania:
Rok
Kierunek Zaliczenie:

- wstep teoretyczny;

- cel éwiczenia;

- wykonanie ¢wiczenia;
- stosowana aparatura;
- zestawienie wynikow;
- analiza wynikow;

- wnioski.
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