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ZASTOSOWANIE SKANINGOWEJ MIKROSKOPII 
ELEKTRONOWEJ W BADANIACH MATERIAŁÓW 
INŻYNIERSKICH 

CLDT 

MGR INŻ. MAGDALENA JAKUBOWSKA 

Starszy Specjalista ds. Badań Materiałowych 
Dział Badań Laboratoryjnych w Poznaniu 
Urząd Dozoru Technicznego 

Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM) jest niezwykle wszechstron-
ną techniką, która znajduje szerokie zastosowanie w badaniach instalacji 
i urządzeń technicznych w wielu gałęziach przemysłu. Umożliwia szcze-
gółowe zobrazowanie i  analizę mikrostruktury materiałów, topografii 
powierzchni przełomów lub mikrodefektó w i  nieciągłości na poziomie 
mikro- i  nanometrycznym. Dzięki tym ocenom możliwe jest określenie 
przyczyn awarii i  uszkodzeń w  przemyśle metalurgicznym, elektronicz-
nym, chemicznym, rafineryjnym, motoryzacyjnym lub lotniczym. Obrazo-
wanie w wysokiej rozdzielczości przydatne jest do oceny różnych mate-
riałów pod kątem pęknięć powierzchniowych, wad, zanieczyszczeń lub 
procesów korozji. Jest to kluczowe dla oceny stanu i trwałości materiałów 
używanych w instalacjach przemysłowych. Wyniki badań SEM pomagają 
m.in. w planowaniu konserwacji, wymiany, remontów i prac serwisowych. 

Jednym z  kluczowych elementów SEM jest detektor EDS umożliwia 
analizę składu chemicznego próbek. Wykrywa charakterystyczne promie-
niowanie rentgenowskie emitowane przez próbkę, co pozwala na identy-
fikację jego obecności w badanym materiale. Dzięki EDS można tworzyć 
mapy rozkładu pierwiastków na powierzchni próbki. Detektor EDS jest 
często używany w badaniach korozji materiałów i pozwala na identyfika-
cję i analizę chemiczną produktów korozji. 

W mikroskopii świetlnej maksymalne uży-
teczne powiększenie wynosi około 1000x. 
Aby osiągnąć wyższą rozdzielczość, a tym 
samym większe powiększenie, konieczne 
jest zastosowanie promieniowania o krótszej 
długości fali. W mikroskopii elektronowej 
elektrony są zazwyczaj przyspieszane do 
energii w zakresie od 2 do 1000 keV, co od-
powiada długości fal od 0,027 do 0,0009 nm. 

W mikroskopie wykorzystującym do obrazowa-
nia strumień elektronów zachodzi wiele różno-
rodnych interakcji pomiędzy wysokoenerge-
tyczną wiązką elektronów a atomami w próbce. 
W przypadku bardzo cienkich próbek elektrony 
mogą przenikać przez materiał bez absorpcji, 
umożliwiając tworzenie obrazu w transmisyjnej 
mikroskopii elektronowej (TEM - ang. Transmis-
sion Electron Microscope). W przypadku grub-

szych próbek elektrony nie są w stanie przenik-
nąć przez materiał, a informacje o strukturze 
próbki dostarczają jedynie cząstki emitowane z 
powierzchni, takie jak elektrony, fotony (w tym 
promieniowanie rentgenowskie), czy inne formy 
promieniowania. To właśnie te sygnały są wy-
korzystywane w konwencjonalnej skaningowej 
mikroskopii elektronowej (SEM - ang. Scanning 
Electron Microscope) 
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DLACZEGO SKANINGOWA MIKROSKOPIA ELEKTRONOWA? 
Skaningowa mikroskopia elektronowa umożliwia uzyskanie szczegóło-
wych informacji na temat topografii powierzchni, struktury krystalicznej, 
składu chemicznego oraz właściwości elektrycznych wierzchniej war-
stwy próbki o  grubości około 1 μm. SEM można wyposażyć w  różne 
specjalistyczne akcesoria, które pozwalają na badania próbek w różnych 
warunkach, na przykład w ekstremalnie wysokich lub niskich tempera-
turach, a także podczas testów mechanicznych in situ. Przykładowo ka-
todoluminescencja, czyli emisja światła, jest znacznie intensywniejsza 
w temperaturach bliskich zeru absolutnemu niż w temperaturze pokojo-
wej, co sprawia, że obrazy uzyskane z próbek schłodzonych charaktery-
zują się mniejszym poziomem szumów. 

ZALETY SEM W PORÓWNANIU 
DO MIKROSKOPII ŚWIETLNEJ 

ZALETY SEM W PORÓW 
NANIU DO TRANSMI 
SYJNEJ MIKROSKOPII 
ELEKTRONOWEJ TEM 

SEM oferuje dużą głębię ostro-
ści, co umożliwia jednoczesne 
wyostrzenie większości po-
wierzchni próbki, niezależnie od 
jej chropowatości. W  przypad-
ku mikroskopów świetlnych, 
działających przy wysokim po-
większeniu, głębia ostrości jest 
bardzo mała, co sprawia, że 
jakość obrazu silnie zależy od 
gładkości powierzchni. 
SEM pozwala na uzyskanie 
znacznie wyższych powięk-
szeń, sięgających nawet 
1  000  000x, przy ostatecznej 
rozdzielczości wynoszącej 1 
nm. Dla porównania maksy-
malne użyteczne powiększenie 
w mikroskopie świetlnym wyno-
si około 1000x. 
SEM umożliwia uzyskanie 
bardziej szczegółowych infor-
macji niż tylko topografia po-
wierzchni, takich jak struktura 
krystaliczna, skład chemiczny 
czy właściwości elektryczne. 
Przełączanie się między różny-
mi technikami obrazowania po-
zwala na precyzyjną korelację 
uzyskanych danych. 

SEM umożliwia bada-
nie większych próbek, 
o średnicy do 200 mm, 
a  nawet większych, 
w specjalnie przystoso-
wanych mikroskopach 
w porównaniu do TEM, 
gdzie średnica próbki 
zazwyczaj wynosi 2–3 
mm. 
SEM pozwala na nie-
destrukcyjne badanie 
próbek, podczas gdy 
TEM jest w  zasadzie 
techniką destrukcyjną 
ze względu na koniecz-
ność przygotowania 
bardzo cienkich folii 
próbki. 
SEM charakteryzuje 
się bardzo krótkim 
czasem przygotowania 
próbki, często wyno-
szącym zaledwie kilka 
sekund, podczas gdy 
przygotowanie próbki 
do TEM jest bardziej 
skomplikowane i  cza-
sochłonne. 

PRZYGOTOWANIE PRÓBKI 
Materiały przewodzące, takie jak metale, nie wymagają skomplikowa-
nych procedur przygotowawczych do badań SEM. W  większości przy-
padków wystarczy odpowiednie oczyszczenie powierzchni próbki, aby 
usunąć zanieczyszczenia, takie jak oleje czy pył. Następnie próbka jest 
montowana na uchwycie mikroskopu za pomocą przewodzącego kleju 
lub taśmy, co zapewnia dobry kontakt elektryczny. Pozwala to na sku-
teczne odprowadzanie ładunków elektrycznych generowanych przez 
wiązkę elektronową, co eliminuje problem naładowania próbki, które 
mogłoby wpłynąć na jakość obrazu. 
Materiały nieprzewodzące, takie jak ceramika, szkło czy niektóre two-
rzywa sztuczne, wymagają dodatkowych kroków przygotowawczych, 
aby zapobiec gromadzeniu się ładunków elektrycznych na powierzchni 
próbki. Naładowanie próbki może prowadzić do zakłóceń obrazu. W celu 

uniknięcia tych problemów próbki nieprzewodzące są zazwyczaj pokry-
wane cienką warstwą przewodzącego materiału, takiego jak złoto, pla-
tyna czy węgiel, za pomocą napylania próżniowego (ang. sputtering) lub 
parowania próżniowego (ang. evaporation). Alternatywnie można stoso-
wać specjalne tryby pracy SEM, takie jak niska próżnia LVSEM (ang. Low 
Vacuum Scanning Electron Microscopy) lub SEM z ciśnieniem zmiennym 
VPSEM (ang. Variable Pressure Scanning Electron Microscopy), które 
umożliwiają obrazowanie próbek bez konieczności ich metalizacji. 

ZASADA DZIAŁANIA 
Skaningowa mikroskopia elektronowa jest skuteczną techniką do ob-
razowania mikrostruktur powierzchniowych [1]. Proces ten polega na 
skanowaniu powierzchni próbki wiązką elektronów o  nanometrowych 
rozmiarach, która jest formowana przez układ elektrono-optyczny mi-
kroskopu. Wiązka ta jest kształtowana za pomocą soczewek elektrono-
wych, zazwyczaj magnetycznych (rys. 1). 

Do odchylania wiązki wykorzystuje się cewki. Sygnał z powierzchni prób-
ki, zazwyczaj w postaci elektronów wtórnych lub odbitych, jest przeka-
zywany do detektora, który składa się przede wszystkim ze scyntylatora 
i fotopowielacza. Scyntylator przekształca energię elektronów wtórnych 
na impulsy świetlne, które następnie są wzmacniane przez fotopowie-
lacz. Sygnał z  detektora kontroluje jasność obrazu wyświetlanego na 
monitorze [2]. 

Rys. 1. Schemat budowy skaningowego mikroskopu elektronowego [2] 

Interakcja wiązki elektronów z  próbką prowadzi do emisji m.in. elek-
tronów wtórnych (ang. Secondary Electron), wstecznie rozproszonych 
(ang. BackScattered Electron), elektronów Augera oraz promieniowania 
rentgenowskiego, które są zbierane przez różne detektory w  komorze 
mikroskopu SEM. 



 INSPEKTOR CLDT INSPEKTOR CLDT 

    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

     

 

 

 

70 

Sygnał z  każdego detektora może być przekazywany na monitor, któ-
ry jest rasterowany synchronicznie z wiązką elektronów. Powiększenie 
obrazu zależy od stosunku długości boku wyświetlacza monitora do 
długości boku rastrowanego obszaru próbki. Najlepsza rozdzielczość 
obrazów elektronów wtórnych osiągnięta w FEG SEM (ang. Field Emis-
sion Gun) wynosi około 1 nm, ale zazwyczaj wartość ta wynosi około 5 
nm dla źródeł wykonanych z sześcioborek lantanu (LaB6) i wolfram (W). 

Rys. 2. Schematyczny rysunek odziaływania elektronów z materią w gru-
bej próbce (próbka objętościowa) [1, 2] 

W  mikroskopach skaningowych elektronowych elektrony emitowane 
z działa elektronowego zazwyczaj mają energię w zakresie od 2 do 40 
keV. W zależności od zastosowania i wymagań stosuje się trzy główne 
typy dział elektronowych, które opisano w dalszej części artykułu. 

WŁÓKNA WOLFRAMOWE 
Najczęściej wykorzystywane są włókna wolframowe, które mają kształt 
szpilki. Poprzez przepływ prądu są one podgrzewane do temperatury po-
wyżej 2500°C, co wywołuje termoemisję elektronów z ich końcówki. Jest 
to rozwiązanie popularne ze względu na prostotę i efektywność, jednak 
nadmierne podgrzewanie może prowadzić do uszkodzenia filamentu, 
czego przykładem jest widoczny na rysunku stopiony koniec przegrza-
nego włókna wolframowego (rys. 3). 

Rys. 3. Obraz SEM włókna wolframowego „przepalonegoˮ wskutek przegrza-
nia. Widoczny jest kulisty stopiony koniec w miejscu przerwania włókna [3] 

DZIAŁA Z SZEŚCIOBORKU LANTANU (LAB₆) 
Działają również na zasadzie termoemisji, ale mają kilka istotnych zalet 
w porównaniu do włókien wolframowych. Przede wszystkim zapewniają 
wyższy maksymalny prąd wiązki, co skutkuje jaśniejszą wiązką, ponie-
waż LaB₆ ma niższą pracę wyjścia niż wolfram. Dodatkowo filamenty 
LaB₆ charakteryzują się dłuższym czasem pracy. Jednakże ich wyższa 
efektywność wiąże się również z wyższą ceną, co sprawia, że są stoso-
wane głównie w bardziej zaawansowanych aplikacjach (rys. 4). 

DZIAŁA Z EMISJĄ POLOWĄ (FEG) 
Znane również jako emitery „zimnej katody”, działa te nie wymagają 
podgrzewania. Zamiast tego wykorzystują bardzo wysokie pole elek-
tryczne do drobno zakończonej końcówki, co prowadzi do tunelowania 
elektronów na zasadzie mechaniki kwantowej. Działa FEG zapewniają 
najjaśniejszą wiązkę z minimalnymi odchyleniami energii elektronów, co 
czyni je idealnym rozwiązaniem do obrazowania o bardzo wysokiej roz-
dzielczości. Wymagają jednak utrzymania ekstremalnie wysokiej próżni 
(około 10⁻¹⁰ Torr) w pobliżu działa, co zwiększa ich koszt i  złożoność 
obsługi w porównaniu do standardowych dział termoemisyjnych, które 
działają w próżni na poziomie 10-⁶ Torr. 

a) b) 

Rys. 4. (a) Obraz SEM działa elektronowego LaB6 oraz (b) obraz o więk-
szym powiększeniu, na którym łatwo rozpoznać małe plamy zanieczysz-
czeń [3] 

ODDZIAŁYWANIE WIĄZKI ELEKTRONÓW Z PRÓBKĄ 
W  skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) dostępnych jest wiele 
sygnałów, które można wykorzystać do analizy próbek. W  przypadku 
gdy, energia elektronów w  wiązce jest tracona podczas oddziaływań 
z elektronami atomów próbki, prowadzi to do rozpraszania nieelastycz-
nego, charakterystycznego dla elektronów wtórnych. Natomiast w przy-
padku braku zmiany energii, elektrony pierwotne zmieniają kierunek lotu 
w wyniku oddziaływania z jądrami atomowymi, co nazywamy rozprasza-
niem elastycznym (otrzymujemy wtedy sygnał elektronów wstecznie 
rozproszonych BSE). 

Intensywność rozpraszania nieelastycznego zależy od składu chemicz-
nego, gęstości i grubości próbki. Wraz ze wzrostem gęstości oraz grubo-
ści próbki intensywność rozpraszania wzrasta, niezależnie od tego, czy 
próbka jest krystaliczna, czy amorficzna. Obszar, w którym 95% elektro-
nów ulega rozproszeniu, nazywany jest strefą oddziaływania. Głębokość 
oraz powierzchniowe rozmycie strefy wnikania w  próbce są niemalże 
proporcjonalne do kwadratu napięcia przyspieszającego (U²) oraz do 
jego potęgi -3/2 (U⁻³/²). Materiały o wyższej liczbie atomowej charak-
teryzują się mniejszą głębokością wnikania elektronów oraz większym 
rozmyciem powierzchniowym obszaru wnikania w porównaniu z mate-
riałami o niższej liczbie atomowej. 

Detekcja sygnałów SE (elektronów wtórnych) oraz BSE (elektronów 
wstecznie rozproszonych) jest kluczowa dla obrazowania badanej po-
wierzchni, struktury oraz jej morfologii. Dodatkowo charakterystycz-
ne promieniowanie rentgenowskie umożliwia uzyskanie informacji na 
temat ilościowego i jakościowego składu chemicznego analizowane-
go mikroobszaru. Sygnał BSE może także ujawniać strukturę krysta-
lograficzną oraz kompozycję fazową badanej próbki. 
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1. Obrazy elektronów wtórnych (SE) 
Elektrony wtórne są cząstkami, które opuszczają próbkę z energią poni-
żej 50 eV, zazwyczaj w wyniku wybicia ich z orbit wokół jądra atomowego 
przez padający elektron wiązki elektronowej (rys. 5). Obrazy generowa-
ne przez elektrony wtórne charakteryzują się najwyższą rozdzielczo-
ścią przestrzenną, ponieważ elektrony te mogą uciec jedynie z bardzo 
płytkiej, powierzchniowej warstwy materiału, co sprawia, że sygnał po-
chodzi z obszaru zbliżonego wielkością do sondy elektronowej. Obrazy 
SE dostarczają przede wszystkim informacji o  topografii powierzchni. 
Dodatkowo, ponieważ część elektronów wstecznie rozproszonych jest 
również zbierana przez detektor elektronów wtórnych, obrazy SE mogą 
wykazywać pewien kontrast kompozycyjny, który zależy od napięcia 
przyspieszającego. 

Rys. 5. Schemat powstawania elektronów wtórnych [4] 

Na rysunku 6 przedstawiono, w  jaki sposób kształt powierzchni prób-
ki i  pozycja detektora wpływają na liczbę elektronów wtórnych reje-
strowanych przez detektor. Wypukłe obszary oraz miejsca o  bardziej 
stromym nachyleniu emitują więcej elektronów, które bez przeszkód 
docierają do detektora, co przekłada się na jaśniejszy obraz. Z  ko-
lei wklęsłe fragmenty lub częściowo zasłonięte elementy topografii 
mogą powodować, że mniej elektronów zostanie zarejestrowanych, 
co skutkuje powstaniem ciemniejszych obszarów na obrazie SEM. 

Rys. 6. Wpływ topografii powierzchni oraz położenia detektora na detekcję 
elektronów wtórnych [3] 

Wpływ napięcia przyspieszającego oraz liczby atomowej materiału próbki 
na objętość pierwotnego wzbudzenia, czyli na strefę interakcji elektronów 
pierwotnych z  próbką pokazano na rysunku 7. Przy wyższym napięciu 
przyspieszającym (rys. 7a) wzrasta energia elektronów wiązki padającej, 
co prowadzi do zwiększenia objętości i  głębokości strefy wzbudzenia, 

z której emitowane są sygnały. W przypadku materiałów o wyższej liczbie 
atomowej (rys. 7b), mimo wyższego napięcia przyspieszającego, strefa 
wzbudzenia jest mniejsza, ponieważ atomy o wyższej liczbie atomowej 
silniej oddziałują z elektronami. Wyższe napięcie przyspieszające prowa-
dzi również do mniejszej długości fali elektronów, co skutkuje lepszą roz-
dzielczością i mniejszym rozmyciem sygnału SE (rys. 8). 

Rys. 7. Wpływ napięcia przyspieszającego oraz liczby atomowej próbki na 
objętość 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 różnych napięciach przyspieszających: (a) 1 kV i (b) 20 kV [3] 

W mikroskopii skaningowej elektronowej do detekcji elektronów wtór-
nych stosuje się głównie dwa typy detektorów: Everharta-Thornleya 
(E-T) oraz detektor wewnątrzsoczewkowy (In-lens SE2), który w za-
leżności od producenta może mieć różne nazwy. Detektor E-T jest 
umieszczony w pobliżu próbki, pod pewnym kątem w komorze mikro-
skopu, natomiast detektor In-lens znajduje się nad próbką w kolumnie 
mikroskopu. Obecnie detektory typu E-T lub SE2 są najczęściej wyko-
rzystywane do rejestracji sygnałów SE i BSE, co wynika z ich umiej-
scowienia i możliwości wychwytywania elektronów wtórnych (rys. 9). 

Detektor Everharta-Thornleya charakteryzuje się dużą zdolnością 
wzmacniania sygnału przy minimalnym poziomie szumów. Elektrony 
wtórne, wzbudzane z powierzchni próbki, kierowane są w stronę scynty-
latora za pomocą napięcia przyłożonego do kolektora. Tam przyspiesza-
ne są przez potencjał samego scyntylatora, a następnie, po uderzeniu 
w scyntylator, generują fotony. Te fotony są przesyłane do fotopowiela-
cza, który zamienia je na sygnał elektryczny, proporcjonalny do energii 
pierwotnej niesionej przez sygnał SE z próbki. Kolektor detektora może 
być zasilany napięciem w zakresie od -250 V do +400 V, co pozwala na 
filtrowanie sygnałów docierających do detektora. Dla detekcji sygnałów 
SE potencjał ten zazwyczaj wynosi powyżej +250 V, natomiast dla de-
tekcji wyłącznie elektronów BSE stosuje się napięcie w okolicach -50 V. 
W  większości standardowych zastosowań kolektor ustawiany jest na 
wartość domyślną około +300 V. 
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Detektor In-lens z  kolei znajduje się wewnątrz obiektywu mikroskopu, 
bezpośrednio na ścieżce wiązki elektronów pierwotnych, gdzie również 
odbywa się detekcja elektronów wtórnych. Detektor ten jest szczególnie 
wrażliwy na sygnały powstające bezpośrednio w miejscu interakcji wiąz-
ki pierwotnej PE z materiałem, co czyni go idealnym do rejestrowania 
sygnałów typu SE1 i SE2 (rys. 9). 

Rys. 9. Schemat pochodzenia poszczególnych rodzajów elektronów wtórnych [4] 

Usytuowanie detektora In-lens umożliwia efektywne zbieranie elektro-
nów wtórnych i  przyczynia się do poprawy jakości obrazu, zwłaszcza 
przy niskim napięciu przyspieszającym. Przy niskim napięciu przyspie-
szającym elektrony osiagają mniejszą prędkość, co może prowadzić do 
ich rozpraszania w  próbce. Usytuowanie detektora blisko próbki (we-
wnątrz kolumny mikroskopu) zmniejsza wpływ rozpraszania, poprawia-
jąc rozdzielczość i kontrast obrazów. 

Skuteczność tego detektora zależy w dużej mierze od odległości robo-
czej, która powinna być optymalnie dostosowana do geometrii próbki 
i  używanego napięcia przyspieszającego, a  także nie przekraczać 10 
mm. Największą zaletą detektora In-lens jest jego wysoka czułość na 
sygnały SE przy niskim napięciu przyspieszającym. Ważnym czynnikiem 
wpływającym na jakość detekcji jest również kąt nachylenia próbki. 
Wybór odpowiedniego detektora zależy przede wszystkim od charakte-
rystyki próbki oraz warunków badania. W przypadku materiałów wrażli-
wych na działanie wiązki elektronowej, takich jak polimery czy preparaty 
biologiczne, detektor In-lens, stosowany przy niskim napięciu przyspie-
szającym, jest często najlepszym rozwiązaniem ze względu na zdolność 
do efektywnego zbierania niskoenergetycznych elektronów wtórnych, co 
minimalizuje ryzyko uszkodzenia próbki. Natomiast przy wyższych na-
pięciach przyspieszających detektor SE2 może okazać się bardziej efek-
tywny, gdyż umożliwia zbieranie elektronów z większej głębokości, co 
dostarcza dodatkowych informacji o strukturze wewnętrznej materiału.. 
Ostateczny wybór detektora zależy od oczekiwanych rezultatów badania 
i preferencji użytkownika systemu. 

2. Obrazy elektronów wstecznie rozproszonych (BSE) 
Elektrony wstecznie rozproszone (BSE) to pierwotne elektrony, które 
odbijają się sprężyście od jąder atomowych próbki [1, 5], opuszczając 
obszar oddziaływania z  minimalną utratą energii kinetycznej [1, 5, 10] 
(rys. 10). Współczynnik emisji tych elektronów, oznaczany jako η, nie za-
leży od napięcia przyspieszającego, a ich liczba jest stosunkowo mała 
w porównaniu do gęstości materiału.. 
Podobnie jak elektrony wtórne, BSE są wykorzystywane do tworzenia 
obrazów w SEM, jednak w przeciwieństwie do elektronów wtórnych, wy-
dajność emisji BSE jest silnie związana z  liczbą atomową Z  [1]. Dzięki 
tej zależności technika obrazowania z  użyciem elektronów wstecznie 
rozproszonych (BSE) jest szczególnie przydatna do rozróżniania faz 
o różnych liczbach atomowych [1]. 

Rys. 10. Schemat powstawania elektronów wstecznie rozproszonych [4] 

Elektrony BSE mogą dostarczać cennych informacji na temat topogra-
fii powierzchni próbki, jej składu chemicznego, a także wewnętrznej 
struktury krystalicznej. 

Do detekcji sygnału BSE, oprócz wcześniej omówionego detektora SE2, 
używa się również innych detektorów. 

Detektor BSE może pracować zarówno w  trybie topograficznym, jak 
i kompozycyjnym (rys. 11) 
Detektor EBSD (Electron BackScatter Diffraction) rejestruje dyfrakcję 
elektronów BSE. 

W  przypadku obrazowania kompozycyjnego z  wykorzystaniem BSE 
kluczową rolę odgrywa średnia wartość liczby atomowej Z próbki. Ob-
szary o wyższej średniej liczbie atomowej Z będą emitować silniejszy 
sygnał, co przełoży się na jaśniejsze obszary obrazu, w przeciwieństwie 
do obszarów o niższej liczbie atomowej Z, które będą ciemniejsze. Re-
lacja pomiędzy jasnością obrazu a  liczbą atomową próbki występuje 
wyłącznie przy dodatniej polaryzacji diod detektora, co oznacza, że de-
tektor jest ustawiony w  taki sposób, aby skutecznie zbierać elektrony 
wtórne emitowane z materiału. W  tym przypadku materiały o wyższej 
liczbie atomowej emitują więcej elektronów wtórnych, co przekłada się 
na jaśniejszy obraz w mikroskopie skaningowym. Taki kontrast pozwala 
na identyfikację i rozmieszczenie obszarów różniących się średnią liczbą 
atomową (rys. 12). 

Rys. 11. Schemat powstawania sygnału kompozycyjnego [4] 

W  trybie topograficznym obrazowanie powierzchni próbki z  użyciem 
sygnału BSE odbywa się na podobnych zasadach jak w przypadku elek-
tronów wtórnych, jednak sygnał BSE jest znacznie słabszy. Rysunek 12 
przedstawia porównanie obrazów uzyskanych za pomocą detektora BSE 
w trybie kompozycyjnym (rys. 10a) i topograficznym (rys. 10b), a także za 
pomocą detektora SE2 (rys. 10c). 
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Rys. 12. Topografia powierzchni węglików spiekanych uzyskana przy 
użyciu detektorów: BSE w trybie: a) kompozycyjnym; b) topograficznym 
oraz c) SE2 [4] 

W przypadku detekcji EBSD wykorzystywane jest zjawisko dyfrakcji elek-
tronów BSE na płaszczyznach krystalograficznych w przypowierzchniowej 
warstwie badanego materiału. W  mikroskopii elektronowej skaningowej 
skupiona wiązka elektronów oddziałuje z  nachyloną próbką pod kątem 
około 70° w stosunku do osi elektronooptycznej (rys. 13a). Efektem tego 
oddziaływania jest elastyczne rozpraszanie elektronów i związana z tym 
dyfrakcja elektronów na płaszczyznach krystalograficznych w  warstwie 
przypowierzchniowej badanego materiału. Głębokość, z  której pochodzi 
sygnał dyfrakcyjny, zależy od energii elektronów oraz średniej liczby ato-
mowej próbki i zwykle nie przekracza 100 nm. Najczęściej dyfrakcyjny sy-
gnał pochodzi z warstw około 50 nm pod powierzchnią próbki. 

W głębszych warstwach materiału dyfrakcja również zachodzi, ale tylko 
niewielka część elektronów ulega ugięciu Bragga, co sprawia, że sygnał 
dyfrakcyjny jest słaby. Elastycznie ugięte elektrony na płaszczyznach kry-

stalograficznych, zgodnie z prawem Bragga, tworzą dwa stożki rozprasza-
nia, znane jako stożki Kossela (rys. 13b). Efekt przecięcia tych stożków 
z  płaszczyzną ekranu pokrytego luminoforem, umieszczonego blisko 
próbki, manifestuje się jako system pasm znanych jako linie Kikuchiego. 
Linie te są widoczne jako linie proste, ponieważ kąty wierzchołkowe stoż-
ków Kossela są bliskie 180°. Położenie tych linii jest specyficzne dla orien-
tacji krystalograficznej i danego systemu symetrii (rys. 13c). 

Do precyzyjnego zlokalizowania miejsca analizy stosuje się także obraz 
skaningowy modulowany sygnałem pochodzącym od elektronów rozpro-
szonych pod innym kątem niż kąt ugięcia Bragga (ang. forward scatter 
electrons). W tym celu w obudowie ekranu kamery, pokrytej luminoforem, 
zamontowany jest system detektorów półprzewodnikowych [6]. 

Rys. 13. Schemat metody EBSD: a) typowa geometria metody EBSD, przed-
stawiająca przechyloną próbkę oraz wzór dyfrakcyjny rzutowane na ekran 
luminoforu, b) schemat tworzenia stożków Kossela (zielony oraz niebieski 
okrąg) na danej płaszczyźnie krystalograficznej (czerwony okrąg), c) przy-
kładowy wzór dyfrakcyjny [7, 8] 

Zastosowanie detektora EBSD w  mikroskopii SEM pozwala na pre-
cyzyjną identyfikację faz materiałowych oraz na analizę parametrów 
ziaren, takich jak ich wielkość, kształt oraz orientacja krystalogra-
ficzna. Dzięki temu możliwe jest przedstawienie wyników pomiarów 
orientacji krystalograficznej w formie map orientacji, profili dezorien-
tacji, figur biegunowych (PF), odwrotnych figur biegunowych (IPF) czy 
funkcji rozkładu orientacji (rys. 14). 
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Skuteczność techniki EBSD zależy jednak od bardzo starannego przygotowania powierzchni badanego materiału. Powierzchnia musi być wyjątkowo 
gładka, ponieważ nawet drobne chropowatości mogą wywoływać efekt cienia (ang. shadowing effect), który może znacząco utrudnić, a nawet wy-
kluczyć poprawną identyfikację zacienionych obszarów. 

Na rysunku 15 przedstawiono wyniki analizy parametru Kernel Average Misorientation (KAM), który służy do oceny lokalnych odkształceń plastycz-
nych w mikrostrukturze stali 14MoV6-3. Wartości KAM wskazują na intensywne odkształcenia w pobliżu pęknięcia, które stopniowo maleją w miarę 
oddalania się od tego miejsca, co widoczne jest na mapach z rysunku 15a. Natomiast rysunek 15b pokazuje, że w próbkach poddanych testom pełza-
nia-zmęczenia (ang. Creep - Fatigue) wartości KAM są wyższe, co sugeruje bardziej równomierne rozłożenie odkształceń na całej długości materiału. 

Rys. 14. Analiza EBSD materiału 14MoV6-3 po 302 000 h eksploatacji po badaniach zmęczenia niskocyklowego (LCF) w pobliżu pęknięcia: a) mapa 
kontrastu pasm, b) mapa orientacji krystalograficznej, c) mapa fazowa 

Rys. 15. Zmiany parametru Kernel Average Misorientation KAM w funkcji odległości od pęknięcia stali 14MoV6-3 po 302 000 h: a) próby zmęczenia 
niskocyklowego LCF, b) próby pełzanie-zmęczenie CF 

Na poniższym rysunku przedstawiono mapy GROD, które pokazują wzrost dezorientacji ziaren wraz z postępem cykli zmęczeniowych po próbach 
pełzanie-zmęczenie CF dla materiału 14MoV6-3, z najwyższymi wartościami w stanie bliskim do pełnego zniszczenia Nf (rys. 16). Analiza ta umoż-
liwia precyzyjne zrozumienie mechanizmów deformacji oraz akumulacji uszkodzeń w materiale. 
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Rys. 16. Mapy Grain Reference Orientation Deviation (GROD) dla materiału 14MoV6-3 po 302 000 h eksploatacji w funkcji żywotności testów pełzanie-
-zmęczenie CF 

3. Mikroanaliza rentgenowska EDS(ang. Energy Dispersive Spectroscopy) 
Energia i długość fali promieniowania rentgenowskiego, które są charakterystyczne dla każdego pierwiastka, umożliwiają analizę składu chemiczne-
go próbki, co stanowi podstawę techniki spektroskopii dyspersji energii (EDS) w mikroskopii skaningowej (SEM). 

Proces wzbudzenia promieniowania rentgenowskiego rozpoczyna się, gdy pierwotna wiązka elektronów emitowana przez mikroskop skaningowy 
uderza w atomy próbki, wybijając elektrony z wewnętrznych powłok atomowych, takich jak powłoki K, L, M. Wybijanie elektronu z niższego poziomu 
energetycznego tworzy wakat, który następnie zostaje wypełniony przez elektron pochodzący z wyższego poziomu energetycznego. Przemiesz-
czenie elektronu między powłokami skutkuje emisją promieniowania rentgenowskiego, którego energia odpowiada różnicy energii pomiędzy tymi 
poziomami. Długość fali tego promieniowania wynosi od 0,7 do 110 Å [1], co pozwala na precyzyjną identyfikację pierwiastków na podstawie ich 
charakterystycznych widm rentgenowskich. 

Charakterystyczne promieniowanie rentgenowskie jest unikalne dla każdego pierwiastka, ponieważ poziomy energetyczne elektronów są specy-
ficzne dla struktury atomowej danego pierwiastka. To umożliwia dokładną analizę składu chemicznego próbki, gdyż detektor EDS rejestruje energię 
emitowanego promieniowania i przyporządkowuje je do poszczególnych pierwiastków. Energia promieniowania zmienia się monotonicznie wraz ze 
wzrostem liczby atomowej pierwiastka, co pozwala na łatwe rozróżnienie pierwiastków lekkich od ciężkich. 

Mikroanaliza EDS jest powszechnie stosowaną techniką analityczną, szczególnie w mikroskopii skaningowej, gdzie pozwala na szybką i precyzyjną 
analizę jakościową i ilościową składu chemicznego materiału. Co istotne, technika ta jest w stanie wykrywać pierwiastki od liczby atomowej 4 (beryl) 
wzwyż, co czyni ją wszechstronnym narzędziem w badaniach z zakresu inżynierii materiałowej, metalurgii, biologii oraz innych dziedzin naukowych. 
Ważnym aspektem jest również fakt, że mikroanaliza EDS nie wymaga skomplikowanego przygotowania próbki, co czyni tę metodę szybką i efektyw-
ną, szczególnie w badaniach porównawczych i aplikacjach przemysłowych. Ponadto, ze względu na swoje właściwości, EDS może być stosowany 
w  połączeniu z  innymi technikami, takimi jak spektroskopia wstecznie rozproszonych elektronów (BSE) czy spektroskopia rozpraszania energii 
fotonów, co pozwala na uzyskanie szerszego obrazu właściwości analizowanych materiałów. 

WYKORZYSTANIE SKANINGOWEJ MIKROSKOPII ELEKTRONOWEJ W UDT 
Dział Badań Laboratoryjnych w Poznaniu dysponuje zaawansowanym mikroskopem skaningowym Zeiss Sigma 360VP, który jest kluczowym narzę-
dziem w analizie mikrostruktury materiałów. Mikroskop ten umożliwia szczegółową ocenę stopnia degradacji materiałów po eksploatacji, w tym 
analizę replik metalograficznych, zgodnie z wytycznymi 1/2015 UDT [11]. Urządzenie jest nieocenione w wykonywaniu ekspertyz materiałowych, 
pozwalając na precyzyjną ocenę strukturalną i chemiczną badanych próbek. Dzięki szerokim możliwościom regulacji napięcia przyspieszającego 
oraz wyposażeniu w różnorodne detektory, takie jak detektor elektronów wtórnych Everhart-Thornley (E-T) i detektor wewnątrzsoczewkowy In-lens, 
mikroskop umożliwia badanie zarówno próbek przewodzących, jak i nieprzewodzących. 
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Mikroskop Zeiss Sigma 360VP oferuje szeroki zakres możliwości badaw- Urządzenie podnosi standardy badań laboratoryjnych w UDT, przyczynia-
czych, pozwalając na analizę nie tylko materiałów metalicznych, ale tak- jąc się do poprawy bezpieczeństwa i niezawodności w szerokim zakre-
że materiałów ceramicznych, tworzyw sztucznych, włókien, proszków, sie zastosowań, od przemysłowych instalacji energetycznych po analizę 
a  nawet preparatów biologicznych. Dzięki zaawansowanym funkcjom materiałów geologicznych i biologicznych. 
i  wszechstronności, urządzenie to może być stosowane w  badaniach 
nad mikrostrukturą różnych materiałów w wielu dziedzinach, takich jak 
przemysł, nauka o materiałach czy medycyna. 

Powiększenie dostępnego mikroskopu w laboratorium UDT to ponad 1 
000 000x, co umożliwia obserwację zarówno dużych struktur, jak i drob-
nych detali na poziomie nanometrycznym. Jego zdolność rozdzielcza 
poniżej 1nm pozwala na precyzyjną analizę mikrostrukturalną nawet 
w  przypadku skomplikowanych materiałów. Mikroskop Zeiss Sigma 
360VP jest również wyposażony w  technologię zmiennej próżni, co 
pozwala na badanie próbek w  warunkach niskiej próżni, idealnych do 
analizy materiałów nieprzewodzących, takich jak polimery czy materiały 
ceramiczne, bez potrzeby ich powlekania. 

Dzięki zaawansowanym funkcjom, mikroskop ten może być wykorzy-
stywany do badania mechanizmów degradacji materiałów, takich jak 
pełzanie, zmęczenie, korozja, w tym korozja wodorowa, co ma kluczo-
we znaczenie w przemyśle energetycznym. Jednocześnie Zeiss Sigma 
360VP pozwala na zgodne z  międzynarodowymi normami, takimi jak 
VDA 19.1 („Kontrola techniczna czystości – Badanie technicznej czysto-
ści w produkcji motoryzacyjnej – Cząstki z funkcjonalnych powierzchni 
komponentów”), prowadzenie analiz zanieczyszczeń, które są kluczowe 
w przemyśle motoryzacyjnym i technicznym. Rys. 17. Skaningowy mikroskop elektronowy Zeiss Sigma 360VP [9] 
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