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I. Zagadnienia do opracowania.

1. Dualizm korpuskularno — falowy czgstek:

a) postulat de Broglie’a;
b) doswiadczenia potwierdzajgce falowe wtasnosci elektronéw.

2. Oddziatywanie wigzki elektronéw z materia:

a) elastyczne i nieelastyczne rozpraszanie elektronow;
b) elektrony Augera;

c) elektrony wtérne i odbite;

d) charakterystyczne promieniowanie rentgenowskie.

3. Zasada otrzymywania powiekszonego obrazu obiektu w mikroskopach optycznych.
4. Zdolnos¢ rozdzielcza mikroskopdw.
5. Budowa elektronowego mikroskopu skaningowego (SEM):

a) dziato elektronowe;

b) soczewki elektromagnetyczne i ich rola w formowaniu wigzki elektronéw;
c) komora preparatowa mikroskopu;

d) detektory elektronéw wtérnych i odbitych;

e) uktad prézniowy mikroskopu; pompy diafragmowa i turbomolekularna.

6. Zasada dziatania elektronowego mikroskopu skaningowego (SEM).

7. Powstawanie obrazu i jego kontrastu w skaningowym mikroskopie elektronowym.
8. Zastosowanie elektronowego mikroskopu skaningowego w (SEM) w metalografii.
9

Parametry techniczne skaningowego mikroskopu elektronowego TM — 1000 firmy Hitachi.
II. Zadania doswiadczalne.

1. Zapoznad sie z opisem parametréw technicznych skaningowego mikroskopu elektronowego

TM-1000

Tabletop Microscope

HITACHI

Zdjecie 1. Skaningowy mikroskop elektronowy TM — 1000 (Hitachi) wraz z komputerem
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TM — 1000 (Zdjecie 1) w Dodatku A oraz z instrukcjg obstugi mikroskopu opisang w Dodatku B.

2. W celu ustabilizowania pracy uktadu pomp prézniowych mikroskopu nalezy zastosowacé
wymagane procedury startowe polegajgce na wytworzeniu prozni w komorze pomiarowej a
nastepnie na jej ponownym zapowietrzeniu. W tym celu nalezy wykonac czynnosci opisane
szczegdtowo w punktach 1 — 3 instrukcji obstugi w Dodatku B.

3. Po zapowietrzeniu komory pomiarowej mikroskopu ubrac rekawice ochronne i umiescic
probke stopu o powierzchni polerowanej w komorze pomiarowe;j.

Wyboru rodzaju kompletu prébek stopéw wielofazowych dokonuje prowadzacy ¢wiczenie.

8 UWAGA!
— Studenci | i Il stopnia moga umiesci¢c badany preparat jedynie w asyscie
prowadzacego cwiczenie. Studenci lll stopnia moga to uczyni¢ samodzielnie

postugujac sie instrukcjq obstugi mikroskopu (Dodatek B , punkty 5 — 8).

4. W celu uzyskania wymaganej prézni w komorze mikroskopu nalezy odtworzy¢ procedury z
punktow 9 — 12 instrukcji obstugi mikroskopu w Dodatku B.

5. Po osiggnieciu zadanej prézni wiaczyé komputer a nastepnie uruchomic aplikacje TM — 1000.
Dalsze kroki wykonac¢ wedtug instrukcji obserwacji i zapisu obrazu za pomoca
oprogramowania mikroskopu TM — 1000 zamieszczonej w Dodatku C.

6. Uzyskac ostre zdjecia powierzchni badanej prébki.
7. Dokonac analizy kontrastu materiatowego dla badanej wypolerowanej prébki stopu.

8. Powigza¢ fazy widoczne na uzyskanych obrazach z wielkosciami liczb atomowych sktadnikéw
stopu (z wykorzystaniem funkcji ,Image Mode” opisanymi w Dodatku C).

9. Wymienié probke na stop o powierzchni gteboko trawionej postepujac scisle wedtug czynnosci
opisanych w czesci Il. Dodatku B.

10. Powtdrzy¢ kolejne procedury pomiarowe wedtug punktéw 5 — 12 czesci |. Dodatku B.

11. Uzyskac ostre zdjecia wybranych fragmentow proébki z dobrze widocznymi fazami
krystalicznymi.

12. Dokona¢ analizy réznic topograficznych uzyskanych obrazéw przestrzennych badanej probki.
13. Zidentyfikowaé fragmenty powierzchni stopu z dobrze widocznymi zarodkami krystalizacji.

14. Zidentyfikowac i opisa¢ przebieg procesu krystalizacji sktadnikéw stopu uzywajgc moddéw
obraébki obrazu: Normal, Shadow 1, Shadow 2 i TOPO (opisane w Dodatku C).

15. Oszacowac rozmiary eutektykéw widocznych na zarejestrowanych obrazach badanej prébki
korzystajac z opisu w czesci lll. Dodatku C.

16. Dotaczy¢ do opracowania ¢wiczenia wybrane zdjecia badanych prébek wraz z ich opisem
wedtug polecen z punktéw I1.7. - 8. oraz 11.12. — 14.

IIl. Zestaw przyrzadoéw.

1. Skaningowy mikroskop elektronowy TM — 1000 wraz z uktadem pomp prdézniowych.

2. Komputer.

3. Komplety probek materiatéw wielofazowych (stopy Al — Si oraz Fe — C) polerowane i gteboko
trawione.
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Dodatek A

Parametry techniczne mikroskopu TM-1000 (Hitachi)

Items Spec
1 | Accelerating voltage | 15 kV (Fixed)
2 | Magnification 20-10000x (Image display magnification : 32steps (3% 1))
(digital zoom : 2, 4 x)
Range of the maximum observation : 3.5 mm (square)
3 | Electron gun Vacuum | Less than 5x10?Pa
4 | Specimen chamber About 30~50 Pa/1~15 Pa change (Without vacuum level
Vacuum control)
5 | Specimen size 70 mm in diameter
6 | Specimen thickness Less than 20 mm
7 | Movable range of X:15mm, Y : 18 mm (X, Y only)
Stage
8 | Electron gun Pre-centered tungsten hairpin type
9 | Diaphragm diameter | Condenser lens : 1.0 ¢ ,Objective lens : 0.1¢
10 | Condenser lens& Permanent magnet type + Electromagnetic type
Objective lens
11 | Focus adjustment Adjustment by Electromagnetic type Objective lens
12 | Stigmator coil Equipped
13 | Scan switch 1s, 10 s, Reduce, 40 s (For preservation)
14 | Electron beam axis Electron gun mechanical alignment
alignment
15 | Defection system High-sensitive Semiconductor type BSE detector
16 | Control method Note PC + Specialized micro computer
17 | Display Note PC LCD 15’
18 | Image data memory | HDD of PC and other recording medium
19 | Frame memory 1280 x 960 pixels, 640 x 480 pixels (only image)
20 | Data display Micron marker, Micron value, date and time, image number
comments
22 | Auto image Auto focus, Auto brightness
adjustment function
23 | Operation support Raster rotation
functions Magnification presetting (2sets available)
24 | Evacuation system Turbo molecular pump : 30 I/s
Diaphragm pump : 1 m%h
25 | Vacuum gauge Pirani gauge
26 | Frequency 50/60 Hz
27 | Power Requirements | 100 V AC, single phase, 50/60 Hz, 500 VA
28 | Physical Dimensions | Main body : 338 (W) x 564 (D) x 513 (H) mm (58.5 kg)
Control unit : 140(W) x 525 (D) x 513 (H) mm (23 kg)
Diaphragm pump : 145 (W) x 256 (D) x 217 (H) mm (4.5 kg)

G
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Dodatek B
Instrukcja Obstugi Mikroskopu TM — 1000 (Hitachi)

I. Przygotowanie mikroskopu do pomiaréw.
1. Wiaczyé mikroskop gtéwnym wiacznikiem (1 na Zdjeciu 2).
2. Odczekac¢ okoto 3 minuty az migoczaca czerwona dioda (AIR) (4 na Zdjeciu 2) zgasnie a

zaswieci sie w sposdb ciggly zielona diodka (READY). W tym czasie w komorze pomiarowe;j
mikroskopu zostaje osiggnieta prdznia.

| —

d |aule

Zdjecie 2. Widok frontu mikroskopu TM-1000: 1 — wytqcznik gtdwny; 2 — front
komory preparatowej; 3 — przycisk trybu pracy uktadu prozniowego; 4 — diody
sygnalizujgce stan prozni w komorze mikroskopu.

3. Wocisngé przycisk Exchange (3 na Zdjeciu 2). Ponownie odczeka¢ 3 minuty az do zapalenia sie
czerwonej diodki (AIR) — bedzie to jednoznaczne z zapowietrzeniem komory pomiarowe;j i
mozliwoscig jej otwarcia.

4. Ubrac rekawice ochronne.
Przygotowac préobke pomiarowa.

Umiesci¢ probke na specjalnym stoliku i sprawdzi¢ czy dtugos¢ sruby mocujacej stolik do
podtoza jest odpowiednia. W tym celu skorzystac z uchwytu z ruchomym ramieniem (Zdjecie
3) — odstep pomiedzy powierzchnig prébki a ramieniem ma wynosi¢ okoto 1 mm.

7. Wysungé powoli komore pomiarowa wktadajac palce w zagtebienie w gérnej czesci frontu
komory.
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Zdjecie 3. Probnik wysokosci Zdjecie 4. Montaz stolika w komorze Zdjecie 5. Regulacja potozenia startowego
stolika z preparatem. mikroskopu. probki: 1 —centrum; 2 — znacznik stolika.

8. Stolik z prébka umiesci¢ w komorze pomiarowe] zgodnie ze Zdjeciem 4 (wktadajac go
prostopadle w przewidziany otwdr).

9. Za pomocy pokretet na scianie frontowej komory pomiarowej (2 na Zdjeciu 2) ustawié
przesuwny mechanizm stolika z probka tak, aby jego znacznik znajdowat sie w Srodku znaku
,+" (zgodnie ze Zdjeciem 5).

10. Zamkna¢ powoli komore pomiarowa.

11. Dociskajac lekko front komory pomiarowej, wcisngé drugg reka przycisk ,,EXCHANGE”
powodujgc, tym samym, ponowne wytworzenie prézni w komorze pomiarowej. Zwolni¢ ucisk
frontu komory dopiero wtedy, gdy zapali sie z6tta diodka ,,LOW”.

12. Odczekaé do zapalenia sie zielonej diodki (READY) oznaczajgcej osiggniecie zgdanej prézni.
Mikroskop jest gotowy do pomiardw. Dalsze kroki wykonywac zgodnie z opisem pracy z
oprogramowaniem mikroskopu zamieszczonym w Dodatku C.

II. Wymiana proébek.

1. Po zapisaniu obrazu (wedtug procedur z Dodatku C) nalezy zmniejszy¢ ustawione
powiekszenie mikroskopu do x 100 a nastepnie klikng¢ przycisk ,Stop” (Zdjecie 6 w Dodatku C)
w gérnym lewym rogu okna operacyjnego monitora. Ten przycisk moze czasami wyswietla¢
napis nie , Stop” a ,Start” — w zaleznosci od tego, czy wigzka elektrondw jest jeszcze wigczona
czy wyltaczona - tak sie dzieje, gdy jej czas zogniskowania na prébce byt dtuzszy niz kilka minut
- program czyni to automatycznie, aby unikngé uszkodzenia prébki.

2. Wcisng¢ przycisk EXCHANGE (3 na Zdjeciu 2). Po okoto 3 minutach i po zapaleniu sie w sposéb
ciggty czerwonej diodki (AIR) komora pomiarowa ulegnie zapowietrzeniu.

Ubra¢ rekawice ochronne.
4. Otworzy¢ powoli komore pomiarowa i wyjg¢ stolik z prébka.

Wymieni¢ prébke po czym odtworzy¢ procedury z punktéw I. 5. —1.12. w Dodatku B.
III. Wyfaczanie mikroskopu.

1. Po zapisaniu obrazu (wedtug procedur z Dodatku BC) nalezy zmniejszy¢ ustawione
powiekszenie mikroskopu do x 100 a nastepnie klikngé¢ przycisk ,Stop” (Zdjecie 6 w Dodatku C)
w gérnym lewym rogu okna operacyjnego monitora. Ten przycisk moze czasami wyswietla¢
napis nie ,Stop” a ,Start” —w zaleznosci od tego, czy wigzka elektrondw jest jeszcze wigczona
czy wytaczona - tak sie dzieje, gdy jej czas zogniskowania na prébce byt dtuzszy niz kilka minut
- program czyni to automatycznie, aby unikna¢ uszkodzenia prébki.
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Napis ,,Start” na przycisku oznacza, ze wigzka elektrondw zostata wytgczona i mozna
kontynuowac procedury wytgczania mikroskopu.

2. Wocisng¢ przycisk EXCHANGE (3 na Zdjeciu 2).

Po okoto 3 minutach i po zapaleniu sie w sposdb ciagty czerwonej diodki (AIR) komora
pomiarowa ulegnie zapowietrzeniu.

Ubraé rekawice ochronne.

Otworzy¢ powoli komore pomiarowa i wyjgé stolik z prébka.
Zamkng¢ komore.

Lekko dociskajgc front komory ponownie wcisng¢ EXCHANGE.
Zwolni¢ ucisk dopiero wtedy, gdy zapali sie 26tta diodka (LOW).

Odczeka¢ do zapalenia sie w sposéb ciagty zielonej diodki (READY) oznaczajgcej osiggniecie
prozni w mikroskopie — bedzie to trwato okoto 3 minuty.

6. Klikng¢ przycisk zamkniecia w prawym gérnym rogu okna operacyjnego monitora.
Pojawi sie okno dialogowe — potwierdzi¢ zamkniecie aplikacji klikajac ,,OK ”.

7.  Wytaczyé mikroskop gtéwnym wytgcznikiem (1 na Zdjeciu 1).

@ Instytut Fizyki Doswiadczalnej

UNIWERSYTET GDASKI



DLF Cwiczenie 38 : Topografia powierzchni materiatéw przy pomocy

SR skaningowego mikroskopu elektronowego

FIZYCINE

Dodatek C

Obserwacja i zapisywanie obrazu

I. Obserwacja obrazu.

1~ tryb pracy do podglgdu obrazu;
T " . ‘ : , @ ryb pracy do podglqdu obrazu,
' ﬂ? |

r@:):,: = s as |

Reduce Freeze

2 —tryb pracy do zapisu obrazu;
3 —ograniczanie obszaru obserwacji;
4 — zatrzymanie obrazu;

5 —szybki zapis obrazu;

Bnghlness Contrast 6 - zap Is ObfGZU,'

‘.\P%ws

Focus

7 —regulacja powiekszenia;
8 —regulacja jasnosci i kontrastu;

9 —regulacja ostrosci;

Rotation

10 - obrét stolika z probkg.

Zdjecie 6. Widok. ekranu monitora wraz z opisem przyciskéw funkcyjnych.

1. Wiaczyé komputer. Uruchomi¢ aplikacje TM — 1000.

2. Klikng¢ ,Start” w lewym gérnym rogu okna operacyjnego. Aktywacja ,Auto Start Mode”
spowoduje wiaczenie wigzki elektronowe;j.

3. Ustawi¢ powiekszenie mikroskopu na x 100. Automatyczne funkcje ,,Auto Brightness and
Contrast” i ,Auto Focus” zapewniajg pojawienie sie obrazu prébki na monitorze.

Wyglad okna operacyjnego pokazany jest na Zdjeciu 6.

4. Woybierz interesujacy obszar prébki zmieniajac jej potozenie pokrettami 2 na Zdjeciu 2.
Obserwacje obrazu utatwia w tym przypadku dobér matego powiekszenia i modu ,Fast”.

5. Korzystajgc z przyciskéw automatycznych funkcji ,Auto Brightness and Contrast” oraz ,,Auto
Focus” (Zdjecie 6) uzyskaé wyrazny obraz badanej powierzchni.

Jesli funkcja ,,Auto Focus” nie daje zadowalajgcego efektu mozna wyostrzy¢ obraz recznie.
Nalezy wtedy skorzysta¢ z modu ,,Reduced Area”. Ponizsze procedury zapewnig polepszenie
ostrosci obrazu:

a) postugujac sie przyciskiem ,,Focus” nalezy klika¢ + badz -, aby zmieni¢ ostro$¢ obrazu lub
trzymac ten przycisk w sposéb cigglty w celu szybkiej i ptynnej zmiany ostrosci;

b) mozna zaznaczy¢ kursorem myszki wybrany fragment obrazu a nastepnie przeciagajac
myszkg wielokrotnie po tym obrazie w lewo bgdZ w prawo, przy wcisnietym lewym
przycisku myszki, uzyskac polepszenie ostrosci obrazu.
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6. Uzyska¢ mozliwie doktadng informacje o topografii i sktadzie materiatowym badanych prébek
wykorzystujgc, opisane ponizej, funkcje obrébki obrazu w oprogramowaniu mikroskopu
zaczynajgc od przejscia w tryb pracy ,,Slow” (2 na Zdjeciu 6) powodujgcego zmniejszenie
szybkosci skanowania powierzchni probki przez wigzke elektronéw. Jest to optymalny trybu
pracy w przypadku potrzeby analizy obrazu.

W zaktadce ,View” wybrac opcje ,,Image Mode”.

Zapisa¢ kolejne obrazy korzystajac ze wszystkich czterech funkcji (narzedzi do obrdébki

obrazéw) w opcji ,,Image Mode” :

e Normal — zwigzana z zapisem obrazu przy standardowym (fabrycznym) ustawieniu
detektora BSE w mikroskopie TM — 1000 na maksimum zliczen;

e Shadow 1iShadow 2 - zwigzane z rejestracjg obrazu przy innych pozycjach detektora BSE
niz w trybie Normal (z prawej i lewej strony poprzedniej pozycji);

e Topo - funkcja obrébki obrazéw uzyskanych za pomocg wszystkich trzech powyzszych
funkcji dajgca w efekcie koncowym obraz topografii powierzchni badanej prébki.

II. Zapis obrazu.

1. Po uzyskaniu wyraznego obrazu badanej powierzchni klikng¢ ,File” = "Image” = ,Save” (lub
,»Quick Save”) w celu jego zapisu. Potrwa to okoto 40 sekund. Rozmiar zapisanego obrazu to:
1280 x 960 pikseli.

Wskazowka

Przy kliknieciu , Quick Save” zostanie zapisany chwilowo obserwowany obraz.
Jego rozmiar wyniesie: 640 x 480 pikseli.

2. Po zapisie obrazu pojawi sie okno zapisu wynikdow.

Zastosowac konieczne procedury wpisujgc nazwe i miejsce zapisu danych na dysku i
potwierdzi¢ je ponownym kliknieciem ,,Save’.

3. W przypadku potrzeby zwymiarowania wybranych elementéw zarejestrowanego obrazu
nalezy skorzystac z opisu w ponizszej czesci lll Dodatku C.

4. Dokonujgc wymiany prébki wykonaé procedury opisane w punktach 11.1. — 1.4. w Dodatku B.

Przy koniecznosci zakonczenia pracy z mikroskopem i jego wytgczenia wykona¢ procedury
opisane kolejno w punktach 1. — 7. czesci lll w Dodatku B.

III. Wymiarowanie elementéw obrazu.

Przej$¢ do zaktadki ,Edit” - ,Data/ Entry/Measurment”. Pojawi sie okno dialogowe widoczne
na Zdjeciu 7 a wraz z nim ciag przyciskow funkcyjnych nad zarejestrowanym obrazem z lewej
strony. Symbole na nich odzwierciedlajg ich mozliwosci w znakowaniu i wymiarowaniu
elementéw obrazu.

W przypadku potrzeby rezygnacji z uzytego oznakowania nalezy skorzystac z przycisku ,Clear”.
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Zdjecie 7. Widok obrazu z naniesionymi motywami narzedzi wymiarowania.
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