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Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM) jest niezwykle wszechstron-
ng technika, ktdra znajduje szerokie zastosowanie w badaniach instalacji
i urzadzen technicznych w wielu gateziach przemystu. Umozliwia szcze-
gdtowe zobrazowanie i analize mikrostruktury materiatéw, topografii
powierzchni przetomdw lub mikrodefektd w i nieciagtosci na poziomie
mikro- i nanometrycznym. Dzieki tym ocenom mozliwe jest okreslenie
przyczyn awarii i uszkodzen w przemysle metalurgicznym, elektronicz-
nym, chemicznym, rafineryjnym, motoryzacyjnym lub lotniczym. Obrazo-
wanie w wysokiej rozdzielczosci przydatne jest do oceny réznych mate-
riatow pod katem peknie¢ powierzchniowych, wad, zanieczyszczer lub
procesow korozji. Jest to kluczowe dla oceny stanu i trwatosci materiatow
uzywanych w instalacjach przemystowych. Wyniki badan SEM pomagaja
m.in. w planowaniu konserwacji, wymiany, remontéw i prac serwisowych.

Jednym z kluczowych elementéw SEM jest detektor EDS umozliwia
analize sktadu chemicznego probek. Wykrywa charakterystyczne promie-
niowanie rentgenowskie emitowane przez prébke, co pozwala na identy-
fikacje jego obecnosci w badanym materiale. Dzieki EDS mozna tworzyé
mapy rozkfadu pierwiastkéw na powierzchni probki. Detektor EDS jest
czesto uzywany w badaniach korozji materiatéw i pozwala na identyfika-
cje i analize chemiczng produktéw koroziji.

W mikroskopii $wietlnej maksymalne uzy-
teczne powiekszenie wynosi okoto 1000x.
Aby osiagnaé¢ wyzsza rozdzielczos¢, a tym
samym wieksze powigkszenie, konieczne
jest zastosowanie promieniowania o krotszej
diugosci fali. W mikroskopii elektronowej
elektrony sa zazwyczaj przyspieszane do
energii w zakresie od 2 do 1000 keV, co od-
powiada dtugosci fal od 0,027 do 0,0009 nm.

W mikroskopie wykorzystujacym do obrazowa-
nia strumien elektronéw zachodzi wiele rézno-
rodnych interakcji pomiedzy wysokoenerge-
tyczna wigzka elektrondw a atomami w prébce.
W przypadku bardzo cienkich probek elektrony
moga przenika¢ przez materiat bez absorpcji,
umozliwiajgc tworzenie obrazu w transmisyjnej
mikroskopii elektronowej (TEM - ang. Transmis-
sion Electron Microscope). W przypadku grub-

szych probek elektrony nie sg w stanie przenik-
ng¢ przez materiat, a informacje o strukturze
probki dostarczajg jedynie czgstki emitowane z
powierzchni, takie jak elektrony, fotony (w tym
promieniowanie rentgenowskie), czy inne formy
promieniowania. To wiasnie te sygnaty sg wy-
korzystywane w konwencjonalnej skaningowe;
mikroskopii elektronowej (SEM - ang. Scanning
Electron Microscope)




DLACZEGO SKANINGOWA MIKROSKOPIA ELEKTRONOWA?
Skaningowa mikroskopia elektronowa umozliwia uzyskanie szczegoto-
wych informacji na temat topografii powierzchni, struktury krystalicznej,
sktadu chemicznego oraz wtasciwosci elektrycznych wierzchniej war-
stwy probki o grubosci okoto T pm. SEM mozna wyposazy¢ w rozne
specjalistyczne akcesoria, ktére pozwalajg na badania probek w réznych
warunkach, na przyktad w ekstremalnie wysokich lub niskich tempera-
turach, a takze podczas testow mechanicznych in situ. Przyktadowo ka-
todoluminescencja, czyli emisja Swiatta, jest znacznie intensywniejsza
w temperaturach bliskich zeru absolutnemu niz w temperaturze pokojo-
Wej, CO sprawia, ze obrazy uzyskane z probek schtodzonych charaktery-
ZUjg sie mniejszym poziomem Szumaow.

ZALETY SEM W POROW
NANIU DO TRANSMI
SYJNEJ MIKROSKOPII
ELEKTRONOWEJ TEM

ZALETY SEM W POROWNANIU

DO MIKROSKOPII SWIETLNEJ

® SEM oferuje duzg gtehie ostro- ® SEM umozliwia bada-
$ci, co umozliwia jednoczesne nie wiekszych prébek,
wyostrzenie  wiekszosci  po- o $rednicy do 200 mm,
wierzchni probki, niezaleznie od a nawet wiekszych,
jej chropowatosci. W przypad- w specjalnie przystoso-
ku mikroskopow Swietlnych, wanych mikroskopach
dziatajgcych przy wysokim po- w poréwnaniu do TEM,
wiekszeniu, gtebia ostrosci jest gdzie $rednica probki
bardzo mata, co sprawia, ze zazwyczaj wynosi 2-3
jakos¢ obrazu silnie zalezy od mm.
gtadkosci powierzchni. ® SEM pozwala na nie-

® SEM pozwala na uzyskanie destrukcyjne  badanie
znacznie wyzszych powiek- probek, podczas gdy
szen,  siegajgcych  nawet TEM jest w zasadzie
1 000 000x, przy ostatecznej technikg destrukcyjng
rozdzielczosci  wynoszacej 1 ze wzgledu na koniecz-
nm. Dla poréwnania maksy- nos¢  przygotowania
malne uzyteczne powiekszenie bardzo cienkich folii

w mikroskopie $wietlnym wyno- probki.
si okoto 1000x. ® SEM  charakteryzuje
® SEM  umozliwia  uzyskanie sie  bardzo  krotkim

bardziej szczegdtowych infor-
macji niz tylko topografia po-
wierzchni, takich jak struktura
krystaliczna, sktad chemiczny
czy wiasciwosci elektryczne.
Przetaczanie sie miedzy rézny-
mi technikami obrazowania po-
zwala na precyzyjng korelacje
uzyskanych danych.

czasem przygotowania
prébki, czesto wyno-
szacym zaledwie kilka
sekund, podczas gdy
przygotowanie probki
do TEM jest bardziej
skomplikowane i cza-
sochtonne.

PRZYGOTOWANIE PROBKI

Materialy przewodzace, takie jak metale, nie wymagajg skomplikowa-
nych procedur przygotowawczych do badari SEM. W wiekszosci przy-
padkéw wystarczy odpowiednie oczyszczenie powierzchni prébki, aby
usuna¢ zanieczyszczenia, takie jak oleje czy pyt. Nastepnie probka jest
montowana na uchwycie mikroskopu za pomoca przewodzacego kleju
lub tasmy, co zapewnia dobry kontakt elektryczny. Pozwala to na sku-
teczne odprowadzanie fadunkdw elektrycznych generowanych przez
wigzke elektronowa, co eliminuje problem natadowania probki, ktére
mogtoby wptyng¢ na jako$¢ obrazu.

Materialy nieprzewodzace, takie jak ceramika, szkio czy niektére two-
rzywa sztuczne, wymagaja dodatkowych krokdw przygotowawczych,
aby zapobiec gromadzeniu sie tadunkdéw elektrycznych na powierzchni
probki. Natadowanie prébki moze prowadzi¢ do zaktdcen obrazu. W celu
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unikniecia tych probleméw probki nieprzewodzace sg zazwyczaj pokry-
wane cienkg warstwg przewodzgcego materiatu, takiego jak ztoto, pla-
tyna czy wegiel, za pomoca napylania prézniowego (ang. sputtering) lub
parowania prézniowego (ang. evaporation). Alternatywnie mozna stoso-
waé specjalne tryby pracy SEM, takie jak niska préznia LVSEM (ang. Low
Vacuum Scanning Electron Microscopy) lub SEM z ci$nieniem zmiennym
VPSEM (ang. Variable Pressure Scanning Electron Microscopy), ktdre
umozliwiaja obrazowanie probek bez koniecznosci ich metalizacji.

ZASADA DZIALANIA

Skaningowa mikroskopia elektronowa jest skuteczng technikg do ob-
razowania mikrostruktur powierzchniowych [1]. Proces ten polega na
skanowaniu powierzchni probki wigzka elektronéw o nanometrowych
rozmiarach, ktéra jest formowana przez ukfad elektrono-optyczny mi-
kroskopu. Wigzka ta jest ksztattowana za pomocg soczewek elektrono-
wych, zazwyczaj magnetycznych (rys. 1).

Do odchylania wigzki wykorzystuje sie cewki. Sygnat z powierzchni préb-
ki, zazwyczaj w postaci elektrondw wtérnych lub odbitych, jest przeka-
zywany do detektora, ktory sktada sie przede wszystkim ze scyntylatora
i fotopowielacza. Scyntylator przeksztatca energie elektronéw wtérnych
na impulsy $wietlne, ktére nastepnie sg wzmacniane przez fotopowie-
lacz. Sygnat z detektora kontroluje jasnos$¢ obrazu wyswietlanego na
monitorze [2].
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Rys. 1. Schemat budowy skaningowego mikroskopu elektronowego [2]

Interakcja wigzki elektrondw z prébka prowadzi do emisji m.in. elek-
tronéw wtérnych (ang. Secondary Electron), wstecznie rozproszonych
(ang. BackScattered Electron), elektronéw Augera oraz promieniowania
rentgenowskiego, ktdre sg zbierane przez rézne detektory w komorze
mikroskopu SEM.
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Sygnat z kazdego detektora moze by¢ przekazywany na monitor, kt6-
ry jest rasterowany synchronicznie z wigzka elektronow. Powiekszenie
obrazu zalezy od stosunku dtugosci boku wyswietlacza monitora do
dtugosci boku rastrowanego obszaru probki. Najlepsza rozdzielczos¢
obrazéw elektrondw wtdrnych osiggnieta w FEG SEM (ang. Field Emis-
sion Gun) wynosi okoto 1 nm, ale zazwyczaj warto$¢ ta wynosi okoto 5
nm dla Zrédet wykonanych z szescioborek lantanu (LaBs) i wolfram (W).

wigzka
plerwotna

rozdzielezo$¢ poprzeczna

= d (promicniowanie rentgenowskie)

d (elektrony widrne) po oo o nia prébki
__L ][ clektrony widrne __§ 4 § 10300 A
elektrony wstecznie 100-1000 A

promieniowanie
rentgenowskic

promie:;o’w\;hq

rentgenowskie

N
cieplo /

Rys. 2. Schematyczny rysunek odziatywania elektrondw z materig w gru-
bej probee (probka objetosciowa) [1, 2]

W mikroskopach skaningowych elektronowych elektrony emitowane
z dziata elektronowego zazwyczaj majg energie w zakresie od 2 do 40
keV. W zaleznosci od zastosowania i wymagan stosuje sie trzy gtdwne
typy dziat elektronowych, ktére opisano w dalszej czesci artykutu.

WLOKNA WOLFRAMOWE

Najczesciej wykorzystywane sg wiékna wolframowe, ktére majg ksztatt
szpilki. Poprzez przeptyw pradu sg one podgrzewane do temperatury po-
wyzej 2500°C, co wywotuje termoemisje elektrondw z ich koricowki. Jest
to rozwigzanie popularne ze wzgledu na prostote i efektywnosé, jednak
nadmierne podgrzewanie moze prowadzi¢ do uszkodzenia filamentu,
czego przyktadem jest widoczny na rysunku stopiony koniec przegrza-
nego wiékna wolframowego (rys. 3).

Rys. 3. Obraz SEM widkna wolframowego ,przepalonego” wskutek przegrza-
nia. Widoczny jest kulisty stopiony koniec w miejscu przerwania wiokna (3]

DZIALA Z SZESCIOBORKU LANTANU (LAB,)

Dziatajg rowniez na zasadzie termoemisji, ale majg kilka istotnych zalet
w poréwnaniu do widkien wolframowych. Przede wszystkim zapewniaja
wyzszy maksymalny prad wigzki, co skutkuje jasniejsza wigzka, ponie-
waz LaBg ma nizszg prace wyjscia niz wolfram. Dodatkowo filamenty
LaB, charakteryzuja sie dtuzszym czasem pracy. Jednakze ich wyzsza
efektywno$¢ wigze sie réwniez z wyzsza ceng, co sprawia, Ze sg stoso-
wane gtéwnie w bardziej zaawansowanych aplikacjach (rys. 4).
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DZIALA Z EMISJA POLOWA (FEG)

Znane rowniez jako emitery ,zimnej katody”, dziata te nie wymagajg
podgrzewania. Zamiast tego wykorzystujg bardzo wysokie pole elek-
tryczne do drobno zakonczonej koncowki, co prowadzi do tunelowania
elektrondéw na zasadzie mechaniki kwantowej. Dziata FEG zapewniajg
najjasniejsza wigzke z minimalnymi odchyleniami energii elektrondw, co
czyni je idealnym rozwigzaniem do obrazowania o bardzo wysokiej roz-
dzielczosci. Wymagajg jednak utrzymania ekstremalnie wysokiej prozni
(okoto 10-"° Torr) w poblizu dziata, co zwieksza ich koszt i ztozonos$é
obstugi w poréwnaniu do standardowych dziat termoemisyjnych, ktére
dziataja w prozni na poziomie 10-¢ Torr.

Rys. 4. (a) Obraz SEM dziata elektronowego LaB6 oraz (b) obraz o wiek-
szym powiekszeniu, na ktérym tatwo rozpoznac mate plamy zanieczysz-
czer [3]

ODDZIALYWANIE WIAZKI ELEKTRONOW Z PROBKA

W skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) dostepnych jest wiele
sygnatow, ktére mozna wykorzysta¢ do analizy probek. W przypadku
gdy, energia elektrondw w wigzce jest tracona podczas oddziatywan
z elektronami atomow probki, prowadzi to do rozpraszania nieelastycz-
nego, charakterystycznego dla elektrondw wtdrnych. Natomiast w przy-
padku braku zmiany energii, elektrony pierwotne zmieniaja kierunek lotu
w wyniku oddziatywania z jgdrami atomowymi, co nazywamy rozprasza-
niem elastycznym (otrzymujemy wtedy sygnat elektrondéw wstecznie
rozproszonych BSE).

Intensywnos$¢ rozpraszania nieelastycznego zalezy od sktadu chemicz-
nego, gestosci i grubosci probki. Wraz ze wzrostem gestosci oraz grubo-
Sci probki intensywnosc¢ rozpraszania wzrasta, niezaleznie od tego, czy
prébka jest krystaliczna, czy amorficzna. Obszar, w ktérym 95% elektro-
néw ulega rozproszeniu, nazywany jest strefg oddziatywania. Gtebokos¢
oraz powierzchniowe rozmycie strefy wnikania w prébce sg niemalze
proporcjonalne do kwadratu napiecia przyspieszajgcego (U?) oraz do
jego potegi -3/2 (U-3/2). Materiaty o wyzszej liczbie atomowej charak-
teryzujg sie mniejszg gtebokoscig wnikania elektronéw oraz wiekszym
rozmyciem powierzchniowym obszaru wnikania w poréwnaniu z mate-
riatami o nizszej liczbie atomowej.

Detekcja sygnatow SE (elektronéw wtérnych) oraz BSE (elektronow
wstecznie rozproszonych) jest kluczowa dla obrazowania badanej po-
wierzchni, struktury oraz jej morfologii. Dodatkowo charakterystycz-
ne promieniowanie rentgenowskie umozliwia uzyskanie informacji na
temat ilosciowego i jakosciowego sktadu chemicznego analizowane-
go mikroobszaru. Sygnat BSE moze takze ujawniac strukture krysta-
lograficzng oraz kompozycje fazowa badanej probki.
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1. Obrazy elektronow wtérnych (SE)

Elektrony wtdrne sg czastkami, ktére opuszczaja probke z energig poni-
zej 50 eV, zazwyczaj w wyniku wybicia ich z orbit wokot jadra atomowego
przez padajacy elektron wigzki elektronowej (rys. 5). Obrazy generowa-
ne przez elektrony wtdrne charakteryzujg sie najwyzsza rozdzielczo-
Scig przestrzenng, poniewaz elektrony te moga uciec jedynie z bardzo
ptytkiej, powierzchniowej warstwy materiatu, co sprawia, ze sygnat po-
chodzi z obszaru zblizonego wielkoscig do sondy elektronowej. Obrazy
SE dostarczajg przede wszystkim informacji o topografii powierzchni.
Dodatkowo, poniewaz czes¢ elektronéw wstecznie rozproszonych jest
rowniez zbierana przez detektor elektrondw wtérnych, obrazy SE moga
wykazywac¢ pewien kontrast kompozycyjny, ktory zalezy od napiecia
przyspieszajacego.

PE

-

Rys. 5. Schemat powstawania elektrondw wtérnych [4]

Na rysunku 6 przedstawiono, w jaki sposdb ksztatt powierzchni préb-
ki i pozycja detektora wptywajg na liczbe elektrondw wtérnych reje-
strowanych przez detektor. Wypukte obszary oraz miejsca o bardziej
stromym nachyleniu emitujg wiecej elektrondw, ktére bez przeszkod
docierajg do detektora, co przektada sie na jasniejszy obraz. Z ko-
lei wkleste fragmenty lub cze$ciowo zastoniete elementy topografii
moga powodowaé, ze mniej elektrondw zostanie zarejestrowanych,
co skutkuje powstaniem ciemniejszych obszaréw na obrazie SEM.

Detector

Rys. 6. Wptyw topografii powierzchni oraz potoZenia detektora na detekcje
elektronéw wtdrnych [3]

Wptyw napiecia przyspieszajgcego oraz liczby atomowej materiatu probki
na objetos¢ pierwotnego wzbudzenia, czyli na strefe interakcji elektronéw
pierwotnych z probka pokazano na rysunku 7. Przy wyzszym napieciu
przyspieszajgcym (rys. 7a) wzrasta energia elektrondw wigzki padajgcej,
co prowadzi do zwiekszenia objetosci i gtebokosci strefy wzbudzenia,
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z ktdrej emitowane sg sygnaty. W przypadku materiatow o wyzszej liczbie
atomowej (rys. 7b), mimo wyzszego napiecia przyspieszajgcego, strefa
wzbudzenia jest mniejsza, poniewaz atomy o wyzszej liczbie atomowej
silniej oddziatuja z elektronami. Wyzsze napiecie przyspieszajace prowa-
dzi réwniez do mniejszej dtugosci fali elektrondw, co skutkuje lepszg roz-
dzielczoscig i mniejszym rozmyciem sygnatu SE (rys. 8).

[ Lower accelerating

[C7] Higher accelerating

(@) (b)

Rys. 7. Wptyw napiecia przyspieszajgcego oraz liczby atomowej prébki na
objetos¢ pierwotnego wzbudzenia: (a) niska liczba atomowa i (b) wysoka
liczba atomowa [3]

Rys. 8. Obrazy SEM struktury opalowej CaF2 o zwartej budowie, wyko-
nane przy réznych napieciach przyspieszajacych: (a) 1kV i (b) 20 kV [3]

W mikroskopii skaningowej elektronowej do detekcji elektronow wtor-
nych stosuje sie gtownie dwa typy detektorow: Everharta-Thornleya
(E-T) oraz detektor wewnatrzsoczewkowy (In-lens SE2), ktory w za-
leznosci od producenta moze mie¢ rézne nazwy. Detektor E-T jest
umieszczony w poblizu probki, pod pewnym katem w komorze mikro-
skopu, natomiast detektor In-lens znajduje sie nad probka w kolumnie
mikroskopu. Obecnie detektory typu E-T lub SE2 s3 najczesciej wyko-
rzystywane do rejestracji sygnatéw SE i BSE, co wynika z ich umiej-
scowienia i mozliwosci wychwytywania elektronéw wtérnych (rys. 9).

Detektor Everharta-Thornleya charakteryzuje sie duzg zdolnoScig
wzmacniania sygnatu przy minimalnym poziomie szumdw. Elektrony
wtdrne, wzbudzane z powierzchni prébki, kierowane sg w strone scynty-
latora za pomoca napiecia przytozonego do kolektora. Tam przyspiesza-
ne sg przez potencjat samego scyntylatora, a nastepnie, po uderzeniu
w scyntylator, generujg fotony. Te fotony sg przesytane do fotopowiela-
cza, ktdry zamienia je na sygnat elektryczny, proporcjonalny do energii
pierwotnej niesionej przez sygnat SE z probki. Kolektor detektora moze
by¢ zasilany napieciem w zakresie od -250 V do +400 V, co pozwala na
filtrowanie sygnatéw docierajgcych do detektora. Dla detekcji sygnatow
SE potencjat ten zazwyczaj wynosi powyzej +250 V, natomiast dla de-
tekcji wytgcznie elektronéw BSE stosuje sie napiecie w okolicach -50 V.
W wiekszosci standardowych zastosowan kolektor ustawiany jest na
warto$¢ domysing okoto +300 V.
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Detektor In-lens z kolei znajduje sie wewnatrz obiektywu mikroskopu,
bezposrednio na sciezce wigzki elektronéw pierwotnych, gdzie réwniez
odbywa sie detekcja elektronéw wtdrnych. Detektor ten jest szczegdlnie
wrazliwy na sygnaty powstajgce bezposrednio w miejscu interakcji wigz-
ki pierwotnej PE z materiatem, co czyni go idealnym do rejestrowania
sygnatdw typu SE1 i SE2 (rys. 9).

> SE3
—— »BSE

BSE SE1
K_A BSE

Rys. 9. Schemat pochodzenia poszezegdinych rodzajow elektrondw witdrnych [4]

Usytuowanie detektora In-lens umozliwia efektywne zbieranie elektro-
now wtdrnych i przyczynia sie do poprawy jakosci obrazu, zwtaszcza
przy niskim napieciu przyspieszajgcym. Przy niskim napieciu przyspie-
szajgcym elektrony osiagajg mniejszg predkos¢, co moze prowadzi¢ do
ich rozpraszania w probce. Usytuowanie detektora blisko probki (we-
wnatrz kolumny mikroskopu) zmniejsza wptyw rozpraszania, poprawia-
jac rozdzielczosc i kontrast obrazow.

Skutecznos¢ tego detektora zalezy w duzej mierze od odlegtosci robo-
czej, ktéra powinna by¢ optymalnie dostosowana do geometrii probki
i uzywanego napiecia przyspieszajacego, a takze nie przekracza¢ 10
mm. Najwiekszg zaletg detektora In-lens jest jego wysoka czutos¢ na
sygnaty SE przy niskim napieciu przyspieszajgcym. Waznym czynnikiem
wptywajacym na jakosc¢ detekcji jest rdwniez kat nachylenia probki.
Wybor odpowiedniego detektora zalezy przede wszystkim od charakte-
rystyki probki oraz warunkéw badania. W przypadku materiatow wrazli-
wych na dziatanie wigzki elektronowej, takich jak polimery czy preparaty
biologiczne, detektor In-lens, stosowany przy niskim napieciu przyspie-
szajacym, jest czesto najlepszym rozwigzaniem ze wzgledu na zdolnosé
do efektywnego zbierania niskoenergetycznych elektrondw wtérnych, co
minimalizuje ryzyko uszkodzenia prébki. Natomiast przy wyzszych na-
pieciach przyspieszajgcych detektor SE2 moze okazaé sie bardziej efek-
tywny, gdyz umozliwia zbieranie elektrondw z wiekszej gtebokosci, co
dostarcza dodatkowych informacji o strukturze wewnetrznej materiatu..
Ostateczny wybdr detektora zalezy od oczekiwanych rezultatéw badania
i preferencji uzytkownika systemu.

2. Obrazy elektronéw wstecznie rozproszonych (BSE)

Elektrony wstecznie rozproszone (BSE) to pierwotne elektrony, ktére
odbijajg sie sprezyscie od jader atomowych prébki [1, 5], opuszczajac
obszar oddziatywania z minimalng utratg energii kinetycznej [1, 5, 10]
(rys. 10). Wspdtczynnik emisji tych elektronéw, oznaczany jako n, nie za-
lezy od napiecia przyspieszajacego, a ich liczba jest stosunkowo mata
w poréwnaniu do gestosci materiatu..

Podobnie jak elektrony wtérne, BSE sg wykorzystywane do tworzenia
obrazéw w SEM, jednak w przeciwienistwie do elektrondw wtdrnych, wy-
dajnos¢ emisji BSE jest silnie zwigzana z liczbg atomowa Z [1]. Dzieki
tej zaleznosci technika obrazowania z uzyciem elektronéw wstecznie
rozproszonych (BSE) jest szczegdlnie przydatna do rozrézniania faz
o rdznych liczbach atomowych [1].
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Rys. 10. Schemat powstawania elektronéw wstecznie rozproszonych [4]

Elektrony BSE moga dostarczaé cennych informacji na temat topogra-
fii powierzchni probki, jej skladu chemicznego, a takze wewnetrznej
struktury krystalicznej.

Do detekcji sygnatu BSE, oprocz wczesniej omdwionego detektora SE2,

uzywa sie rowniez innych detektorow.

® Detektor BSE moze pracowac zaréwno w trybie topograficznym, jak
i kompozycyjnym (rys. 11)

@ Detektor EBSD (Electron BackScatter Diffraction) rejestruje dyfrakcje
elektrondw BSE.

W przypadku obrazowania kompozycyjnego z wykorzystaniem BSE
kluczowa role odgrywa Srednia wartos¢ liczby atomowej Z probki. Ob-
szary o wyzszej sredniegj liczbie atomowej Z bedg emitowac silniejszy
sygnat, co przetozy sie na jasniejsze obszary obrazu, w przeciwienstwie
do obszardw o nizszej liczbie atomowej Z, ktdre beda ciemniejsze. Re-
lacja pomiedzy jasnoscig obrazu a liczbg atomowg probki wystepuje
wytgcznie przy dodatniej polaryzacji diod detektora, co oznacza, ze de-
tektor jest ustawiony w taki sposob, aby skutecznie zbierac elektrony
wtorne emitowane z materiatu. W tym przypadku materiaty o wyzszej
liczhie atomowej emitujg wiecej elektrondw wtdrnych, co przektada sie
na jasniejszy obraz w mikroskopie skaningowym. Taki kontrast pozwala
na identyfikacje i rozmieszczenie obszaréw réznigcych sie srednig liczba
atomowa (rys. 12).

/i

Pierwiastek o wigkszej
liczbie atomowej

PE

Pierwiastek o mniejszej
liczbie atomowej

Rys. 11. Schemat powstawania sygnatu kompozycyjnego [4]

W trybie topograficznym obrazowanie powierzchni probki z uzyciem
sygnatu BSE odbywa sie na podobnych zasadach jak w przypadku elek-
trondw wtdrnych, jednak sygnat BSE jest znacznie stabszy. Rysunek 12
przedstawia poréwnanie obrazow uzyskanych za pomocg detektora BSE
w trybie kompozycyjnym (rys. 10a) i topograficznym (rys. 10b), a takze za
pomocg detektora SE2 (rys. 10c).
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Rys. 12. Topografia powierzchni weglikéw spiekanych uzyskana przy
uzyciu detektoréw: BSE w trybie: a) kompozycyjnym; b) topograficznym
oraz c) SE2 [4]

W przypadku detekcji EBSD wykorzystywane jest zjawisko dyfrakcji elek-
tronéw BSE na pfaszczyznach krystalograficznych w przypowierzchniowe;j
warstwie badanego materiatu. W mikroskopii elektronowej skaningowe;j
skupiona wigzka elektronéw oddziatuje z nachylong prébka pod katem
okoto 70° w stosunku do osi elektronooptycznej (rys. 13a). Efektem tego
oddziatywania jest elastyczne rozpraszanie elektrondw i zwigzana z tym
dyfrakcja elektronéw na ptaszczyznach krystalograficznych w warstwie
przypowierzchniowej badanego materiatu. Gtebokos$¢, z ktérej pochodzi
sygnat dyfrakeyjny, zalezy od energii elektronéw oraz Sredniej liczby ato-
mowej probki i zwykle nie przekracza 100 nm. Najczesciej dyfrakeyjny sy-
gnat pochodzi z warstw okoto 50 nm pod powierzchnig prébki.

W gtebszych warstwach materiatu dyfrakcja réwniez zachodzi, ale tylko
niewielka czes¢ elektronéw ulega ugieciu Bragga, co sprawia, ze sygnat
dyfrakcyjny jest staby. Elastycznie ugiete elektrony na ptaszczyznach kry-
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stalograficznych, zgodnie z prawem Bragga, tworzg dwa stozki rozprasza-
nia, znane jako stozki Kossela (rys. 13b). Efekt przeciecia tych stozkow
z ptaszczyzng ekranu pokrytego luminoforem, umieszczonego blisko
prébki, manifestuje sie jako system pasm znanych jako linie Kikuchiego.
Linie te sg widoczne jako linie proste, poniewaz katy wierzchotkowe stoz-
kéw Kossela sg bliskie 180°. Potozenie tych linii jest specyficzne dla orien-
tacji krystalograficznej i danego systemu symetrii (rys. 13c).

Do precyzyjnego zlokalizowania miejsca analizy stosuje sie takze obraz
skaningowy modulowany sygnatem pochodzacym od elektronéw rozpro-
szonych pod innym katem niz kat ugiecia Bragga (ang. forward scatter
electrons). W tym celu w obudowie ekranu kamery, pokrytej luminoforem,
zamontowany jest system detektoréw pdtprzewodnikowych [6].

Rys. 13. Schemat metody EBSD: a) typowa geometria metody EBSD, przed-
Stawiajgca przechylong probke oraz wzor dyfrakcyjny rzutowane na ekran
luminoforu, b) schemat tworzenia stozkéw Kossela (zielony oraz niebieski
okrag) na danej pfaszczyznie krystalograficznej (czerwony okrag), c) przy-
ktadowy wzér dyfrakcyjny [7, 8]

Zastosowanie detektora EBSD w mikroskopii SEM pozwala na pre-
cyzyjna identyfikacje faz materialowych oraz na analize parametrow
ziaren, takich jak ich wielko$é, ksztatt oraz orientacja krystalogra-
ficzna. Dzieki temu mozliwe jest przedstawienie wynikow pomiaréw
orientacji krystalograficznej w formie map orientacji, profili dezorien-
tacji, figur biegunowych (PF), odwrotnych figur biegunowych (IPF) czy
funkcji rozktadu orientacji (rys. 14).
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Skutecznos¢ techniki EBSD zalezy jednak od bardzo starannego przygotowania powierzchni badanego materiatu. Powierzchnia musi by¢ wyjgtkowo
gtadka, poniewaz nawet drobne chropowatosci moga wywotywac efekt cienia (ang. shadowing effect), ktdry moze znaczaco utrudnic, a nawet wy-
kluczy¢ poprawng identyfikacje zacienionych obszaréw.

Na rysunku 15 przedstawiono wyniki analizy parametru Kernel Average Misorientation (KAM), ktéry stuzy do oceny lokalnych odksztatcen plastycz-
nych w mikrostrukturze stali 174MoV6-3. Wartosci KAM wskazujg na intensywne odksztatcenia w poblizu pekniecia, ktére stopniowo malejg w miare
oddalania sie od tego miejsca, co widoczne jest na mapach z rysunku 15a. Natomiast rysunek 15b pokazuje, ze w probkach poddanych testom petza-
nia-zmeczenia (ang. Creep - Fatigue) wartosci KAM sg wyzsze, co sugeruje bardziej réwnomierne roztozenie odksztatcen na catej dtugosci materiatu.
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Rys. 14. Analiza EBSD materiatu 14MoV6-3 po 302 000 h eksploatacji po badaniach zmeczenia niskocyklowego (LCF) w poblizu pekniecia: a) mapa
kontrastu pasm, b) mapa orientacji krystalograficznej, ¢) mapa fazowa
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Rys. 15. Zmiany parametru Kernel Average Misorientation KAM w funkgji odlegtosci od pekniecia stali 14MoV6-3 po 302 000 h: a) proby zmeczenia
niskocyklowego LCF, b) préby petzanie-zmeczenie CF

Na ponizszym rysunku przedstawiono mapy GROD, ktére pokazujg wzrost dezorientacji ziaren wraz z postepem cykli zmeczeniowych po prébach
petzanie-zmeczenie CF dla materiatu 14MoV6-3, z najwyzszymi wartosciami w stanie bliskim do petnego zniszczenia Nf (rys. 16). Analiza ta umoz-
liwia precyzyjne zrozumienie mechanizméw deformacji oraz akumulacji uszkodzern w materiale.
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Rys. 16. Mapy Grain Reference Orientation Deviation (GROD) dla materiatu 14MoV6-3 po 302 000 h eksploatacji w funkcji Zywotnosci testéw pefzanie-
-zmeczenie CF

3. Mikroanaliza rentgenowska EDS(ang. Energy Dispersive Spectroscopy)
Energia i dfugos¢ fali promieniowania rentgenowskiego, ktdre sg charakterystyczne dla kazdego pierwiastka, umozliwiajg analize sktadu chemiczne-
go prébki, co stanowi podstawe techniki spektroskopii dyspersji energii (EDS) w mikroskopii skaningowej (SEM).

Proces wzbudzenia promieniowania rentgenowskiego rozpoczyna sie, gdy pierwotna wigzka elektrondéw emitowana przez mikroskop skaningowy
uderza w atomy prébki, wybijajac elektrony z wewnetrznych powtok atomowych, takich jak powtoki K, L, M. Wybijanie elektronu z nizszego poziomu
energetycznego tworzy wakat, ktéry nastepnie zostaje wypetniony przez elektron pochodzacy z wyzszego poziomu energetycznego. Przemiesz-
czenie elektronu miedzy powtokami skutkuje emisjg promieniowania rentgenowskiego, ktérego energia odpowiada réznicy energii pomiedzy tymi
poziomami. Diugo$é fali tego promieniowania wynosi od 0,7 do 110 A [1], co pozwala na precyzyjng identyfikacje pierwiastkéw na podstawie ich
charakterystycznych widm rentgenowskich.

Charakterystyczne promieniowanie rentgenowskie jest unikalne dla kazdego pierwiastka, poniewaz poziomy energetyczne elektronéw sg specy-
ficzne dla struktury atomowej danego pierwiastka. To umozliwia doktadng analize sktadu chemicznego probki, gdyz detektor EDS rejestruje energie
emitowanego promieniowania i przyporzadkowuje je do poszczegdlnych pierwiastkéw. Energia promieniowania zmienia sie monotonicznie wraz ze
wzrostem liczby atomowej pierwiastka, co pozwala na fatwe rozréznienie pierwiastkow lekkich od ciezkich.

Mikroanaliza EDS jest powszechnie stosowang technikg analityczng, szczegdlnie w mikroskopii skaningowej, gdzie pozwala na szybka i precyzyjna
analize jakosciowa i ilosciowa sktadu chemicznego materiatu. Co istotne, technika ta jest w stanie wykrywac pierwiastki od liczby atomowej 4 (beryl)
WZWYZ, CO Czyni jg wszechstronnym narzedziem w badaniach z zakresu inzynierii materiatowej, metalurgii, biologii oraz innych dziedzin naukowych.
Waznym aspektem jest réwniez fakt, ze mikroanaliza EDS nie wymaga skomplikowanego przygotowania prébki, co czyni te metode szybka i efektyw-
ng, szczegdlnie w badaniach poréwnawczych i aplikacjach przemystowych. Ponadto, ze wzgledu na swoje wiasciwosci, EDS moze by¢ stosowany
w potgczeniu z innymi technikami, takimi jak spektroskopia wstecznie rozproszonych elektrondw (BSE) czy spektroskopia rozpraszania energii
fotondw, co pozwala na uzyskanie szerszego obrazu wiasciwosci analizowanych materiatow.

WYKORZYSTANIE SKANINGOWEJ MIKROSKOPII ELEKTRONOWEJ W UDT

Dziat Badan Laboratoryjnych w Poznaniu dysponuje zaawansowanym mikroskopem skaningowym Zeiss Sigma 360VP, ktry jest kluczowym narze-
dziem w analizie mikrostruktury materiatéw. Mikroskop ten umozliwia szczegétowa ocene stopnia degradacji materiatéw po eksploatacji, w tym
analize replik metalograficznych, zgodnie z wytycznymi 1/2015 UDT [11]. Urzadzenie jest nieocenione w wykonywaniu ekspertyz materiatowych,
pozwalajac na precyzyjng ocene strukturalng i chemiczng badanych prébek. Dzieki szerokim mozliwos$ciom regulacji napiecia przyspieszajacego
oraz wyposazeniu w réznorodne detektory, takie jak detektor elektrondw wtérnych Everhart-Thornley (E-T) i detektor wewnatrzsoczewkowy In-lens,
mikroskop umozliwia badanie zaréwno prébek przewodzgcych, jak i nieprzewodzacych.
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Mikroskop Zeiss Sigma 360VP oferuje szeroki zakres mozliwosci badaw-
czych, pozwalajac na analize nie tylko materiatdw metalicznych, ale tak-
ze materiatéw ceramicznych, tworzyw sztucznych, wtokien, proszkow,
a nawet preparatéw biologicznych. Dzieki zaawansowanym funkcjom

Urzadzenie podnosi standardy badan laboratoryjnych w UDT, przyczynia-
jac sie do poprawy bezpieczenstwa i niezawodnosci w szerokim zakre-
sie zastosowan, od przemystowych instalacji energetycznych po analize
materiatdw geologicznych i biologicznych.

i wszechstronnosci, urzadzenie to moze by¢ stosowane w badaniach
nad mikrostrukturg réznych materiatow w wielu dziedzinach, takich jak

przemyst, nauka o materiatach czy medycyna.
Faaea

Powiekszenie dostepnego mikroskopu w laboratorium UDT to ponad 1 =
000 000x, co umozliwia obserwacje zaréwno duzych struktur, jak i drob-
nych detali na poziomie nanometrycznym. Jego zdolnos¢ rozdzielcza
ponizej Tnm pozwala na precyzyjng analize mikrostrukturalng nawet
w przypadku skomplikowanych materiatow. Mikroskop Zeiss Sigma Jh
360VP jest rowniez wyposazony w technologie zmiennej prozni, co
pozwala na badanie prébek w warunkach niskiej prozni, idealnych do
analizy materiatdw nieprzewodzacych, takich jak polimery czy materiaty
ceramiczne, bez potrzeby ich powlekania.

Dzieki zaawansowanym funkcjom, mikroskop ten moze by¢ wykorzy-
stywany do badania mechanizmdw degradacji materiatow, takich jak
petzanie, zmeczenie, korozja, w tym korozja wodorowa, co ma kluczo-
we znaczenie w przemysle energetycznym. Jednoczesnie Zeiss Sigma
360VP pozwala na zgodne z miedzynarodowymi normami, takimi jak
VDA 19.1 (,Kontrola techniczna czystosci — Badanie technicznej czysto-
sci w produkcji motoryzacyjnej — Czastki z funkcjonalnych powierzchni
komponentéw"), prowadzenie analiz zanieczyszczen, ktére s kluczowe
w przemysle motoryzacyjnym i technicznym.

ZIGMA VP

Rys. 17. Skaningowy mikroskop elektronowy Zeiss Sigma 360VP [9]
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