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Doktadnos$¢ i precyzja zapewnione dzieki
skaningowej mikroskopii elektronowej

Skaningowy mikroskop elektronowy wyposazony
w spektroskopie rentgenowska z dyspersjg energii (SEM-EDS)
stanowi potezne narzedzie i solidng technike analityczng, ktéra
oferuje szeroki wachlarz danych dotyczacych mikrostruktury
i sktadu r6znego spektrum materiatéw. Laboratoria ALS posiadaja
nowoczesny skaningowy mikroskop elektronowy Tescan VEGA 3
LMU wyposazony w detektor z dyspersjg energii (EDS) Oxford
X-Max 20. Jest to idealna technika do analizy powierzchni,

TESCAN @-
identyfikacji sktadu pierwiastkowego analizowanych prébkek oraz =
do zaawansowanych badan zwigzanych z okres$laniem wielko$ci
oraz rozktadu czgsteczek. >
Rysunek 1: Skaningowy mikroskop elektronowy
Skaningowa mikroskopia elektronowa Najwazniejsze sygnaty:

z analizatorem EDS
© Witérne elektrony posiadajg niskie wartosci energiii sg

wybijane z powierzchni prébki. Niosg one informacje
o topografii powierzchni prébki i sg wykorzystywane
do tworzenia bardzo ostrych obrazéw, ktére moga
wydawac sig niemal tréjwymiarowe.

SEM-EDS charakteryzuje  sie  wszechstronnoscig,
szybkimi mozliwoéciami analitycznymi oraz badaniami
nieniszczacymi prébki, co czyni go nieocenionym
narzedziem w réznych dziedzinach, takich jak geologia,
petrologia, metalurgia, elektrotechnika, farmaceutyka
i nauki o srodowisku. Wykonanie obrazowania o wysokiej ©
rozdzielczodéci w potaczeniu z analizg pierwiastkowa
umozliwia doktadne badania wtasciwosci materiatdow,

co pozwala na szczegdtowa charakterystyke prébki oraz
wspiera odkrycia naukowe.

Tradycyjne mikroskopy optyczne wykorzystujg wigzki
Swiatta do obrazowania, przy czym dtugos$¢ fali swiatta ©
ogranicza maksymalne powiekszenie do 1500-2000 razy.
Natomiast mikroskop elektronowy wykorzystuje skupione
elektrony zamiast $wiatta. Elektrony majg znacznie krétsza
dtugod¢ fali, umozliwiajagc powiekszenia do miliona razy

w idealnych warunkach.

Zasada dziatania SEM opiera sie na ,bombardowaniu
powierzchni prébki skupiong wigzka tak zwanych
elektronéw  pierwotnych. W  punkcie uderzenia
w powierzchnig prébki zachodzi szereg oddziatywan
miedzy elektronami pierwotnymi a elektronami w atomach . X .
prébki, co skutkuje emisjg wykrywalnych sygnatow. Ten Wymaganla dla anallzowanych probek
punkt uderzenia jest okreslany jako objetos¢ wzbudzenia,
a jego rozmiar zalezy przede wszystkim od energii

Elektrony rozproszone wstecznie sa odbijane
od powierzchni prébki i majg wysokie wartosci
energii. Sg wrazliwe na réznice w liczbie atomowej,
dostarczajagc w ten sposéb informacji o sktadzie
pierwiastkowym prébki.

Promienie rentgenowskie sg emitowane, gdy elektrony
przechodzg migdzy poziomami energii atomowej
i s3 wykrywane za pomocga detektora spektroskopii
dyspersyjnej energii (EDS). Emisja tych promieni
rentgenowskich jest unikalna dla kazdego pierwiastka,
co pozwala na wykrywanie poszczegdlnych
pierwiastkéw w prébce.

"

St ) ey =9 Prébka do analizy SEM musi by¢ sucha, stabilna
elektronéw pierwotnych i sktadu pierwiastkowego probki. W prézni, przewodzaca i musi miesci¢ sie w komorze
Wigzka elektronéw zazwyczaj nie wnika gtebiej niz 1-2 ym. mikroskopu.
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Szczegobtowe obrazy

SEM  zostat  zaprojektowany  przede = wszystkim
do obserwacji powierzchni, poniewaz moze dostarczy¢
szczegobtowych obrazéw powierzchni materiatéw i czastek
o rozmiarach od kilku mikrometréw do kilku centymetréw.
Doskonale sprawdza sie w identyfikacji defektéw, takich
jak pekniecia, zuzycie i korozja, a takze w topografii
powierzchni, w tym jednorodnosci, osadéw, chropowatosci
i ksztattu, a takze w pomiarach wielkosci i ksztattu czastek.
Przyktadowo SEM moze wytwarza¢ obrazy czesci
metalowych w celu oceny jednorodnosci warstwy
antykorozyjnejfosforanunaich powierzchni(Patrz: rysunek
2A) lub w celu ujawnienia wczesnej korozji na cylindrze
(Patrz: rysunek 2B, gdzie strzatki wskazuja korozje).

View fleld: 69.2 um | SEM MAG: 3.00 kx | 20 pm
Scanspeed: 7 | SEMMAG: 3.00 kx ALS Czech Republic, 0.
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Rysunek 2: (A) warstwa antykorozyjna; (B) slady korozji

Analiza pierwiastkowa

Skutecznym uzupetnieniem samego mikroskopu jest
wspomniany detektor EDS, ktéry moze wykrywad
charakterystyczne promienie rentgenowskie i przypisywac
je do konkretnych pierwiastkéw. Najnowsze systemy
sg w stanie wykrywac pierwiastki ciezsze od boru,
tj. pierwiastki o liczbie atomowej >5. Detektor Oxford
AZtec X-Max 20 EDS w naszych laboratoriach moze
bardzo szybko potwierdzi¢ Iub wykluczy¢é obecnosé
pierwiastkéw ciezszych od berylu (z wytgczeniem wodoru,
helu i litu). Rezultatem jest widmo, na podstawie ktérego
mozna okresli¢ sktad badanej czastki. Zdolnos¢ ta moze
by¢ wykorzystana m.in. do poréwnania materiatu prébki
z dostarczonym wzorcem lub do obserwacji zmian
zachodzacych w prébce po poddaniu jej dziataniu réznych
proceséw i warunkow.

Rysunki 3 (A/B) przedstawiajg szczegdtowy obraz
i widmo pierwiastkowe nieznanej czastki w roztworze,
ktére postuzyty do zidentyfikowania jej pochodzenia.
Na podstawie ostrych krawedzi i widma pierwiastkowego
czastke zidentyfikowano jako szkto z oryginalnej amputki
zawierajacej roztwor.

Odhniesienia:

https://myscope.training/SEM_SEM_Basics
https://nano.vscht.cz/wp-content/uploads/navody/
charakterizace/EM.pdf
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Rysunek 3: (A) kawatek szkta; (B) widmo szkta

Analiza cech

Korzystajgc z modutu oprogramowania ,Feature Analysis”
mozna automatycznie analizowa¢ duza liczbe czastek
pod wzgledem morfologii, sktadu chemicznego lub obu
kombinacji. Istotng zaletg w porédwnaniu z typowymi
technikami, takimi jak dyfrakcja laserowa, jest mozliwos$¢
bezposredniego obrazowania analizowanych czasteczek.
Czasteczki mozna sortowac¢ catkowicie automatycznie,
albo wedtug morfologii, definiujgc parametry, takie
jak dtugosé, powierzchnia, ksztatt lub wedtug sktadu
chemicznego, na przyktad czy zawierajg okreslony
pierwiastek, czy tez nie. Wyniki mogg obejmowac¢ rézne
wykresy i tabele (Patrz: rysunki 4 (A/B).

Korzystajgc z modutu Feature Analysis mozna analizowa¢
wydajnos$¢ systemu filtracji, jednorodno$¢ materiatu
lub tylko konkretne czastki (np. wtdkna respirabilne wedtug
WHO, dtugosé >5 um, szerokos¢ <3 um, stosunek >3:1)
z probki.
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Rysunek 4: (A) diagram rozktadu czgstek;
(B) wyréznione czgstki materiatu

Do najczestszych analiz w laboratoriach ALS naleza
badania powtoki antykorozyjnej cze$ci samochodowych
oraz specyfikacja czastek obcych. Bardzo czestg analiza
jest réwniez identyfikacja osadéw na filtrach, a takze
identyfikacja osadéw lub plam i defektéw na powierzchni
réznych materiatéw i produktéw.

Analiza SEM-EDS czesto jest integralng czescig procesow
produkcyjnych, w ktérych kontrola jakosci produktéw
posrednich i koncowych ma kluczowe znaczenie. Istnieje
wiele mozliwych zastosowan tej techniki.
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