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Mozliwosci i wykorzystanie skaningowego
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Od lat do obserwacji mikrostruktury w metalografii, biologii itp. stuzy klasyczna mi-
kroskopia $wietlna, ktdra posiada zaréwno liczne zalety, jak tez wady i ograniczenia
ze wzgledu na zastosowanie $wiatta widzialnego. Jednym z parametréw okresla-
jacych mikroskop jest zdolnos$¢ rozdzielcza, okreslajgca najmniejsza odlegtos¢ po-
miedzy dwoma punktami, ktére sg rozrézniane podczas obserwacji pod mikrosko-
pem. Maksymalna zdolno$¢ rozdzielcza mikroskopu swietlnego wynosi ok. 0,2 pm
przy zastosowaniu o$wietlacza monochromatycznego o barwie $wiatta zblizonej do
niebieskiej (A = 0,4 pum) oraz obiektywu imersyjnego (pomiedzy soczewka a prepa-
ratem znajduje sie ciecz o wiekszym wspoétczynniku zatamania $wiatta niz powie-
trze, np. olejek cedrowy n=1,515) [1]. W mikroskopie $wietlnym wraz ze wzrostem
powiekszenia nastepuje spadek gtebi ostrosci i w przypadku powiekszenia 1000x
wynosi ona zaledwie kilkadziesigt nanometréw, co powoduje trudnosci w uzyska-
niu ostrego zdjecia przy duzych powiekszeniach. Dopiero w 1938 roku pojawia sie
pierwszy seryjny mikroskop elektronowy wyprodukowany przez firme Siemens na
podstawie prototypu zbudowanego przez B. Borriesa i E. Ruska pozwalajacego zaj-
rzec¢ gtebiej w strukture materii [2]. Rozw6j mikroskopii elektronowej z biegiem
czasu pozwolil na wyksztatcenie sie specjalistycznych mikroskopéw elektronowych
przeznaczonych do badan topografii powierzchni preparatu. W odréznieniu od mi-
kroskopu optycznego skaningowy mikroskop elektronowy posiada znaczne wiek-
sza zdolno$¢ rozdzielcza, ktéra wynosi obecnie okoto 2 A. W elektronowym mikro-
skopie skaningowym do o$wietlenia preparatu wykorzystuje sie skupiong wigzke
elektronéw o dtugosci fali A = 0,04 A [1, 2, 3]. Na zdolno$¢ rozdzielcza skaningowego
mikroskopu elektronowego silnie wplywa zaréwno mozliwo$¢ skupienia wigzki,
jak i warunki zewnetrzne w postaci pol elektrycznych. Do wad skaningowej mikro-
skopii elektronowej starszej generacji nalezy zaliczy¢ to, Ze preparaty muszg prze-
wodzi¢ prad elektryczny. Obserwacja odbywa sie w wysokiej prézni i z tego powodu
preparaty powinny by¢ suche (odwodnione), co ogranicza zastosowanie mikrosko-
pu skaningowego tylko do czesci preparatéw biologicznych. Ostatnio pojawity sie
elektronowe mikroskopy skaningowe, ktére moga pracowac w trybie niskiej prézni,
co umozliwia obserwowanie np. uwodnionych preparatéw biologicznych.
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Ogolna budowa mikroskopu skaningowego Philips 525M

W Instytucie Techniki Uniwersytetu Pedagogicznego od kilku lat znajduje
sie skaningowy mikroskop elektronowy Philips 525M przedstawiony na rys. 1.
Jest to klasyczny skaningowy mikroskop z dzialem z wtéknem wolframowym.
Ponadto mikroskop wyposazony jest w analizator sktadu chemicznego typu EDS
(Energy Dispersive Spectroscopy), czyli analizator energii widma promieniowania
rentgenowskiego.

Rys. 1. Mikroskop elektronowy Philips 525M znajdujacy sie w Instytucie Techniki UP

Nowoczesny skaningowy mikroskop elektronowy jest obecnie urzadzeniem
modutowym, wyposazonym w szereg roznych detektoréw pozwalajacych zebranie
réznorodnych danych na temat otaczajacego nas $wiata. Mikroskop taki zbudowany
jest z czterech podstawowych elementéw: kolumny elektronowej, komory prébek,
uktadu prézniowego oraz panelu sterowania. Podczas pracy, wewnatrz kolumny
mikroskopu, jak i w komorze prébek utrzymywana jest préznia ok. 10*-10° bar.
Schemat budowy skaningowego mikroskopu elektronowego przedstawiono na rys. 2.
W gérnej czesci kolumny mikroskopu umieszczone jest dziato elektronowe sktada-
jace sie z katody, ktora stanowi wtékno wolframowe uformowane w ksztatt litery
V. Zarzace sie wtékno wolframowe w temperaturze powyzej 1000°C stanowi zZrédto
emisji elektrondw. Wyemitowane elektrony ulegaja uksztattowaniu w skolimowana
wiagzke elektron6w za pomoca cylindra Wehnelta [2,3]. Obecnie w mikroskopach
skaningowych wystepuja takze dziata, w ktérych Zrédiem emisji elektronéw jest
LaB, (lanthanum hexaboride), a takze czeSciowo dziata z emisjg polows, ktére po-
siadaja odmienig budowe, ale majg to samo zadanie, czyli wytworzenie skolimowa-
nej wiazki elektronéw o duzej intensywnosci. Nastepnie wigzka elektronéw ulega
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przyspieszeniu poprzez przytozenie wysokiego napiecia pomiedzy katoda i anoda
w zakresie 1-30 kV. Kolumna mikroskopu wyposazona jest ponadto w uktad socze-
wek kondensatorowych, sa to soczewki elektromagnetyczne, ktérych zadaniem jest
skupienie wigzki elektronéw poprzez wykorzystanie pola elektrostatycznego [1, 2,
3]. Mozliwos¢ zogniskowania wigzki w wiekszosci mikroskopdw skaningowych wy-
nosi do ok. 10 nm, W przypadku mikroskopu Philips 525M zakres zogniskowania
wigzki wynosi 500-10 nm, z tym Ze najczesciej wykorzystuje sie wigzke o wielko-
$ci 100 um. Za soczewkami kondensatorowymi umieszczony jest uktad odchylajg-
cy wigzke w uktadzie x-x i y-y, ktéry umozliwia skanowanie powierzchni badanej
probki. Wigzka elektronéw padajac na probke, skanuje ja linia po linii w obserwo-
wanym obszarze. Wigzka elektronéw pada na powierzchnie badanego materiatu,
a odbite elektrony trafiajg do detektora umieszczonego wewnatrz komory prébek,
ktory przeksztatca je na sygnat pragdowy wzmacniany i przetworzony nastepnie
przez uktad elektroniczny mikroskopu na obraz TV obserwowany na monitorze.
Czestotliwos$¢ wyswietlania plamki na monitorze jest bezposrednio zsynchronizo-
wana z czestotliwoscia, z jaka wigzka elektronéw skanuje prébke. W zaleznosci od
tego, czy plaszczyzna préobki z danego punktu aktualnie o$wietlanego przez wiaz-
ke elektronow jest korzystnie nachylona do detektora, dociera do niego mniejsza
lub wieksza ilo$¢ odbitych elektronéw. Powigzane jest to z intensywnoscig Swiece-
nia plamki na monitorze, czyli duzy sygnat - jasna plamka, brak sygnatu -, ciemny
ekran”. Powstajacy na monitorze obraz odzwierciedla topografie powierzchni ob-
serwowanego przedmiotu.
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Rys. 2. Schemat blokowy dziatania skaningowego mikroskopu elektronowego
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Warunkiem uzyskania obrazu o dobrej jakosSci jest odpowiednie dobranie
optymalnych warunkéw pradowych. W posiadanym modelu odbywa sie to ptynnie
w zakresie 1-30 kV. W mikroskopie Philips 525M do niedawna rejestracja obrazu
odbywata sie za pomoca klisz Polaroid, obecnie mikroskop zostat zmodernizowa-
ny i wyposazony w cyfrowy uktad rejestracji obrazu firmy Elbit, ktory sktada sie
z przystawki i programu komputerowego Vid, umozliwiajacego rejestracje obrazu
w formacie bmp, tif lub jpg.

Poza obserwacjg powierzchni preparatu skaningowy mikroskop elektrono-
wy daje szersze mozliwo$ci badawcze niz tylko rejestracja obrazu. W tym celu mi-
kroskopy wyposaza sie w szereg dodatkowych detektoréw, umozliwiajacych m.in.
identyfikacje sktadu chemicznego badanego materiatu. Mikroskop skaningowy
Philips 525M wyposazony jest w analizator sktadu chemicznego typu EDS (Energy
Dispersive Spectrometry) firmy EDAX. Analizator tego typu dziala w ten sposéb, ze
zlicza kwanty promieniowania rentgenowskiego. Natezenie sygnatu wyjsciowego
jest proporcjonalne do energii padajacych kwantéw i program komputerowy obli-
cza nastepnie ilo$¢ kwantéw o danej energii i tworzy histogram rozktadu energii dla
analizowanego punktu. Przyktadowy wynik analizy dla mosiagdzu zostat przedsta-
wiony na rys. 3. Promieniowanie rentgenowskie powstaje na skutek bombardowa-
nia probki przez wysokoenergetyczng wigzke elektronéw, co powoduje przeskok
elektrondéw z jednej powtoki na drugg i emisja promieniowania rentgenowskie-
go. Wystepuje oddziatywanie wigzki elektronéw z elektronami na zewnetrznych
powtokach atoméw (powtoki K i L). Energia wyemitowanego kwantu jest $cisle
okres$lona dla kazdego rodzaju przej$cia pomiedzy powtokami danego pierwiastka
[1, 2, 3]. Sterowanie wigzkg umozliwia analize nie tylko punktowg, ale réwniez
z okre$lonej powierzchni lub liniowa. Nalezy przy tym pamieta¢, ze na doktadnos¢
analizy wptywa to, ze oddzialywanie wiazki z materig nastepuje nie tylko z atomami
na powierzchni prébki, ale takze w gtebi materiatu. Zalezy to od liczby atomowej
pierwiastkéw w analizowanym obszarze i od wielko$ci napiecia przyspieszajacego
zastosowanego do analizy. Z regutly stosuje sie napiecie okoto 30 kV.

Preparatyka materiatéw metalicznych przeznaczonych do obserwacji w ska-
ningowym mikroskopie elektronowym nie wymaga skomplikowanych zabiegow.
Probki metaliczne powinny by¢ odttuszczone, suche i wolne od pytéw. Obserwowane
probki moga by¢ masywne i o dowolnych ksztattach, ogranicza je jedynie wielkos¢
stolika i komory na prébki.

W przypadku gdy prébka przeznaczona do obserwacji w mikroskopie skanin-
gowym nie przewodzi pradu lub jest stabo przewodzaca (np. preparaty biologiczne,
ceramiczne, polimery, potprzewodniki) stosuje sie pokrywanie preparatu cienka
warstwa materiatu przewodzgcego. Najczesciej w tym celu napyla sie warstewke
ztota lub grafitu. Napylona warstwa powinna by¢ réwnomierna i cienka, rzedu kilku
nanometréow [1, 2, 3]. Wiaze sie to z tym, ze wigzka elektronéw bombardujac prébke,
powoduje powstawanie chmury tadunkéw elektrycznych na powierzchni prébki, co
sprawia, ze czeS¢ odbitych elektron6w sprzyja powstawaniu tadunkéw elektrycz-
nych w probce, co z kolei zaktéca powstanie obrazu. Z tych wzgledéw powierzchnia
preparatu nieprzewodzacego pradu elektrycznego powinna zosta¢ napylona, aby
umozliwi¢ odprowadzenie powstajacych tadunkdéw do podstawy stolika.
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Rys. 3. Rozktad widma Rentgenowskiego dla mosigdzu

W Instytucie Techniki UP znajduje sie takze urzadzenie do nanoszenia cienkich
warstw metalicznych metoda rozpylania katodowego firmy Cressigton. Urzadzenie
ma niewielkie rozmiary, co zostato zaprezentowane na rys. 4. Istota rozpylania ka-
todowego polega na tym, ze przy odpowiednim ci$nieniu gazu (0,05-4 mbar) atomy
materiatu pokrywajacego docierajg do probki z przypadkowych kierunkoéw, co za-
pewnia pokrycie preparatu rownomierng warstwg metalu (napylanie bezcieniowe).
Za pomoca napylarki mozna nanosi¢ warstwy z takich metali, jak: Au, Au/Pd, Pt/Pd
i Pt [4]. Gazem stosowanym w napylarce jest argon o wysokiej czystosci. Proces na-
pylania trwa przecietnie 1-60 s, a grubo$¢ napylonej warstwy nie przekracza kilku
nanometréw. Dobre rezultaty napylania ztotem uzyskiwano dla cyklu okoto 30 s
i ci$nienia argonu 0,15 mbar.

Rys. 4. Napylarka Cressigton 108 auto
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Przyktadowe mikrostruktury zarejestrowane za pomoca
skaningowego mikroskopu elektronowego Philips 525M

Ponizej przedstawiono przyktadowe mikrostruktury otrzymane za pomoca
mikroskopu skaningowego Philips 525M dla preparatéw roznych materiatéw. Na
rys. 5 przedstawiono mikrostrukture zarejestrowang w tradycyjny sposéb za po-
moca kliszy Polaroid dla preparatu testowego sktadajacego sie z réznej wielkosci
czastek ztota.

10um383kU 250E3 1529,97 BS
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Rys. 6. Mikrostruktura skaningowa proszkéw metalicznych — powiekszenie 440x
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Natomiast na rys. 6 przestawiono mikrostrukture czastek proszku metalu za-
rejestrowang za pomoca programu komputerowego Vid. Jak wida¢, mikroskop ska-
ningowy pozwala na uzyskanie zdje¢ o znacznej gtebi ostrosci, ponadto sposoéb reje-
stracji nie wptywa istotnie na jako$¢ rejestrowanych obrazow.
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Rys. 8. Mikrostruktura skaningowa wtékna kokosowego — powiekszenie 1360x

Na kolejnych zdjeciach przedstawiono przyktadowe mikrostruktury prepara-
tow biologicznych. Preparaty zostaty przyklejone za pomoca kleju przewodzacego
do podktadki metalicznej, w tym przypadku aluminiowej, a nastepnie zostaty napy-
lone cienka warstwa ztota. Na zdjeciu (rys. 7) przedstawiono mikrostrukture sta-
wu jednego z odndzy kleszcza w powiekszeniu 300x. Dobrze widoczne sg szczegoty
budowy anatomicznej odn6za. Natomiast na rys 8. przestawiono mikrostrukture
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wtoékna kokosowego o powiekszeniu 1360x. Widoczna jest struktura komdrkowa
wtokien.

Skaningowa mikroskopia elektronowa daje obecnie duze mozliwosci poznaw-
cze otaczajacego nas $wiata. Obserwuje sie ciggly rozwdj oraz poszerzanie mozliwo-
$ci badawczych tej metody poprzez unowoczesnienie i rozwéj kolejnych modutow
(detektoréw). Pozwala to zajrze¢ gtebiej w strukture materii, pozna¢ zachodzace
procesy w otaczajacym nas $wiecie. Zastosowanie skaningowej mikroskopii elek-
tronowej nie ogranicza sie obecnie do nauk materiatowych i fizyki, jest takze cen-
nym narzedziem w naukach biologicznych. Wydaje sie takze wskazanym zapoznanie
studentéw z mozliwos$ciami skaningowej mikroskopii elektronowej oraz wykorzy-
stanie tej techniki w procesie ksztatcenia przysztych inzynieréw oraz nauczycieli
techniki, fizyki i biologii. Zajecia praktyczne umozliwiaja zapoznanie sie z podsta-
wowymi zasadami preparatyki probek oraz mozliwo$ciami wspotczesnych technik
badawczych.
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Parameters and application scanning electron microscope Philips 525M

Abstract

The aim of this article is introduce readers to possibilities of using scanning electron
microscope in scientific and sciences specializations of didactic process. The article includes
scanning electron microscope’s construction and function description based on example of
microscope Philips 525M which is set in Institute of Technique Pedagogical University.

Keywords: SEM, scanning electron microscope



