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Komunikat

Mikroskop elektronowy
w Katedrze Metaloznawstwa Politechniki Slaskiej

Zaopatrzenie wyzszych uczelni w importowang aparature naukowo-
-laboratoryjng odzwierciedlatlo w ubiegtym dziesiecioleciu zasadnicze nie-
dociggniecia obcigzajagce catg zresztg naszg polityke handlu zagranicznego.
Niezaleznie od tego, ze zaopatrzenie to byto ogdlnie biorgc bardzo niedo-
stateczne, starano sie forsowa¢ zakup przyrzadow w krajach socjalistycz-
nych, nie zwazajac w wielu razach na to, ze przy mniejszym wprawdzie
wydatku dewiz otrzymuje sie jednak aparature o wadliwej konstrukcji
lub o niestarannym wykonaniu. Nie jest zamiarem autorow rozwijanie
tych rozwazan tutaj. Celem giéwnym tego komunikatu jest przedsta-
wienie loséw laboratorium metalografii elektronowej na Politechnice
Slaskiej jako typowego przypadku charakteryzujgcego rozw6j i mozli-
wosci prowadzenia prac badawczych w kraju.

W lipcu 1950 r., Katedra Metaloznawstwa kierowana przez prof.
F. Stauba, uznajgc rosngce znaczenie mikroskopii elektronowej w zasto-
sowaniu do badan metalograficznych, wystgpita o zakup mikroskopu
demonstrowanego w tym czasie na Targach Poznanskich przez szwaj-
carskg firme Trib, T&uber & Co. z Zurychu.

Mikroskop ten, opracowany przez G. Induniego w latach 1941—1945,
byt wowczas jedng z najbardziej nowoczesnych konstrukcji i mimo swo-
ich niewielu zresztg wad przedstawial przyrzad stosunkowo tatwy do
opanowania przez nie wyszkolong obstuge i mato czuly na ewentualnie
popetniane biedy. Te cechy pozwalaly sadzi¢, ze przyrzad ten bedzie sie
szczegOlnie nadawat dla laboratorium niefizycznego, gdzie obok prac ba-
dawczych przewidywano réwniez prowadzenie prac studenckich.

Pomimo jednak poparcia Ministerstwa OS$wiaty prosha o przydziat
mikroskopu spotkata sie z odmowg PKPG. Otrzymano natomiast oferte
berlinskiej firmy HF - Werk fiir Fernmeldewesen, ktéra zaproponowata
dostawe produkowanego przez siebie mikroskopu elektronowego typu
OSW 2748.
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Ze wzgledu na brak innych mozliwosci zamoOwienie zostato podtrzy-
mane w tej wersji i po wielu odroczeniach terminu dostawy dopiero
w maju 1952 r. mikroskop zostal zmontowany na miejscu w Gliwicach
(rys. 1). Mikroskop ten byl przyrzagdem o soczewkach elektromagnetycz-
nych, przy czym istotg swojej konstrukcji niewiele odbiegat od pierw-
szego seryjnie budowanego mikroskopu wypuszczonego na rynek przez
firme Siemens jeszcze w r. 1939. Zastosowano tu ten sam trojsoczewkowy

Rys. 1. Widok mikroskopu HF, typ OSW 2748 Nr fabr. 003.

uktad kondensor-obiektyw-projektyw, przy czym kondensor wykonano
jako dtugoogniskowg soczewke bez nabiegunnikéw, soczewke za$ projek-
tywu wyposazono w szereg wymiennych nabiegunnikow dla réznych za-
kresow powiekszen. Zachowano zastosowany w mikroskopie Siemensa
tréjelektrodowy uktad zrodet elektrondw (rys. 2). Widkno katody umiesz-
czone w szybko wymiennej oprawce moze by¢ w tej oprawce centrowane
wzgledem cylindra Wehnelta, ten ostatni jednak jest juz nieruchomy
wzgledem anody.

Zrodto elektronéw wraz z kondensorem zmontowano jako jedna catosé,
przy czym caly ten uktad maégt by¢ przesuwany i pochylany wzgledem
osi mikroskopu dla witasciwego wycentrowania wigzki elektrondw. Prze-
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kréj czesci tubusu zawierajacej soczewke obiektywu i $luze preparatowg
pokazano na rys. 3. Tulejke, na ktorej koncu umocowany jest no$nik
preparatu mozna za pomocg kota zebatego i zebatki wcigga¢ do wewnatrz-
stozkowego, szlifowanego kurka i po obroceniu o kat ~ 90° wysuwac
przez otwoOr na zewnatrz tubusu. Przesuw preparatu wykonano jako
hydrauliczny, za posrednictwem uruchamianych recznie ttoczkow, prze-
wodow napetnionych woda i pokazanych na rysunku membran z popy-
chaczami. Przesuw ten wynosit okoto 0,5 mm w dwu prostopadtych

Rys. 2. CzeSci sktadowe wyrzutni elektronéw: 1— gtowica, 2 — wiékno katody
w wymiennej oprawce, 3 — cylinder Wehnelta, 4 — anoda.

kierunkach. Przestone aparatury o S$rednicy 50 u umieszczono w poblizu
ptaszczyzny S$rodkowej obiektywu. W zasadzie przewidziano mozliwos$¢
jej centrowania, mocujgc przestone w przesuwnej ptytce miedzianej po-
ruszanej za pomoca specjalnej koncoéwki umieszczanej zamiast preparatu
w jego uchwycie. Centrowanie to jednak sprawialo nastepnie w praktyce
ogromne trudnosci.

Nabiegunniki projektywu zaopatrzono w szereg wymiennych przeston
0 réznych S$rednicach utatwiajagcych ustalanie powiekszenia obrazu uzy-
skiwanego na ekranie koncowym.

Dla utrzymywania niezbednej w tubusie prozni przewidziano uktad
dwu pomp prézniowych: pompy wstepnej obrotowej i rteciowej pompy
dyfuzyjnej z wymrazarkg. Zastosowanie pompy rteciowej ma pewne
zalety, czynigc uktad prozniowy mniej czuly na przypadkowe wdarcie
sie powietrza, zasadniczg wadg jednak jest konieczno$¢ wymrazania par
rteci za pomocg zestalonego CCU czy ciektego powietrza i ta okoliczno$é¢
powoduje, ze pompy rteciowe we wspdiczesnych konstrukcjach mikro-
skopdw na ogoét nie sg stosowane.

Uktad zasilajacy wysokiego napiecia, doprowadzajgcy do katody poten-
cjat — 45, — 65, — 85, lub — 100 kV, wraz z magnetycznym stabilizato-
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rem napiecia sieci i uktadem zarzenia katody umieszczono w o0sobnej
kadzi z blachy stalowej, wypetnionej olejem i potgczonej z mikroskopem
za posrednictwem kabla.

Soczewki zasilane byty z sieci przez uktad prostownikow i osobnych
dla kazdej soczewki dwustopniowych stabilizatoréw lampowych. W tych
warunkach mikroskop miat wedtug opisu dawaé¢ powiekszenia od 600 do
95000 X i zdolno$¢ rozdzielczg 20 A, przy czym uwzgledniono takze
mozliwo$¢ uzyskiwania obrazo'w dyfrakcyjnych bez zmiany potozenia
preparatu.

Po przybyciu przyrzadu i monterow majacych sie zajgé jego usta-
wieniem okazato sie, ze firma HF nie posiada jeszcze prawie zadnego
doswiadczenia w budowie mikroskopow elektronowych i ze nadestane
urzadzenie jest jednym z prototypéw, ktérego dziatania wytwornia by-
najmniej nie jest pewna. Monterzy zmuszeni byli wiele czesci dopaso-
wywac¢ na miejscu i mimo ze wreszcie prace montazowe zdotano dopro-
wadzi¢ do konca, protok6t odbiorczy z dnia 30. 5. 1952 wymieniat szereg
zauwazonych usterek, jak rowniez wyrazat watpliwosci w odniesieniu
do zachowania sie przyrzadu po diuzszym okresie pracy.

Podkre$lono tam wady uktadu wysokiego napiecia, wadliwe dziatanie
urzadzenia do przesuwu preparatu jak roéwniez niskg jako$¢ uzyskiwa-
nych obrazéw. Pomimo to urzadzenie zostato przyjete, gdyz chodzito
o jak najszybsze rozpoczecie prac.

Okres nastepny jest przykiadem, jak ogromny wydatek zwigzany ze
sprowadzeniem tak kosztownego urzgdzenia mozna zmarnowa¢ na sku-
tek z jednej strony niezrozumienia przez wiadze wyzsze potrzeb zwigza-
nych z organizacjg laboratorium, a z drugiej — przez nieudolno$¢ naszych
central handlowych, w tym przypadku , Elektrimu”, nie bedacych w sta-
nie czy nie chcacych zatatwi¢ sprawy deklamacji. Sprowadzony mikroskop
miat by¢ w Polsce pierwszym przyrzadem uzytkowanym do badan metali.
Zadna z placowek naukowych w kraju nie miata pod tym wzgledem od-
powiedniego doswiadczenia. Pomimo to Ministerstwo Szkolnictwa Wyz-
szego nie odpowiedziato na wielokrotnie wnoszone propozycje wystania
pracownikdw Katedry do NRD celem ich odpowiedniego przeszkolenia.
Nie udato sie tez sprowadzi¢ urzgdzen pomocniczych niezbednych dla
potrzeb preparatyki metalograficznej jak np. urzadzenia do cieniowania
preparatow.

Mikroskop elektronowy znajdujgcy sie w posiadaniu Katedry Meta-
loznawstwa miat byé uzytkowany takze przez inne instytucje jak Instytut
Metalurgii, Instytut Przeciwrakowy, Akademia Medyczna i in. Tymcza-
sem samo tylko utrzymanie przyrzadu w ruchu wymagato catego wysitku,
jaki Katedra Metaloznawstwa mogta wiozy¢ w jego obstuge. Wkrétce po
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odbiorze mikroskopu stwierdzono zasadnicze uszkodzenia w obwodach
wysokiego napiecia, niewtasciwg prace, a potem calkowite zaprzestanie
dziatania magnetycznego stabilizatora pradu sieci, wady w obwodzie za-
rzenia katody skracajgce jej czas zycia do 2 — 2,5 godz. oraz niemozli-
wos$¢ stosowania powiekszen powyzej 20000 X ze wzgledu na zbyt
ciemne obrazy i powiekszen w zakresie 2000 -f- 18000 X z powodu braku
odpowiedniego nabiegunnika projektywu. Do mikroskopu nie dostarczono
nawet tak prostych czesci jak bezpieczniki, lampy elektronowe, a tym
bardziej ztozonych czeSci zamiennych, zresztg ze wzgledu na dorabianie
niektérych z nich na miejscu podczas montazu niewiele by to pomogto.
Reklamacje systematycznie co pare miesiecy przesytane do Elektrimu nie
daty zadnego rezultatu.

W tych warunkach do konca 1955 r. jedynymi pracami wykonywanymi
na mikroskopie byty prace remontowe. Wybitny udziat w tych wysoce
czasochtonnych zajeciach miat z. prof. mgr inz. E. Olewicz, ktéry z du-
zym oddaniem poswiecat sie tej prawie beznadziejnej walce z trudnoscia-
mi. Dopiero w grudniu tego roku prof. Staub przebywajagc w NRD od-
wiedzit zaktady HF, przy czym okazato sig, ze przez caty czas nie dotarty
do nich zadne reklamacje (!). Po wyjas$nieniu sprawy strona niemiecka
zgodzita sie na natychmiastowg bezptatng wymiane przyrzagdu na nowy
typ, poprawiony w wyniku dosSwiadczen paruletnich, a pracujgcy juz
pewien czas w laboratorium fabrycznym. Wymiany tej dokonano juz
w kwietniu 1956 r., na miejscu starego zmontowano nowy mikroskop
0 oznaczeniu SEM 2/1, Nr fabr. 011, tj. kolejny 11 mikroskop przez
HF wykonany. Widok tego mikroskopu pokazano na rys. 4, a pewne
szczegbty wnetrza na rys. 5 Zachowal on w poréwnaniu z poprzednim;
te same zasady konstrukcyjne i wyglad zewnetrzny, ulepszono jedynie
czes¢ elektryczng, uproszczono uktad stabilizacyjny soczewek stosujac
jeden stabilizator lampowy dla wszystkich trzech soczewek i zastgpiono
hydrauliczny przesuw preparatu dobrze pracujagcym przesuwem mecha-
nicznym.

Zmianie ulegly takze zakresy powiekszen. Uzyskano ciagtg zmiane
powiekszen od 1000 do 20 000 X i 20000 -f- 45 000 X po zmianie nabie-
gunnika projektywu, przy zadowalajacej jasnosci obrazu w obu zakresach.
Najlepsza zdolno$¢ rozdzielcza okreslono na okoto 40 A. Natomiast po-
gorszeniu ulegto centrowanie przystony apertury, ktéra w nowym mi-
kroskopie w ogole jest umocowana na state.

Trzeba stwierdzi¢, ze tym razem nie stwierdzono zadnych zasadni-
czych usterek wpracy mikroskopu, chociaz pod wzgledem wielostronnosci,
jakosci obrazéw i tatwosci regulacji przyrzad ten nie moze juz konkurowac
z wspoliczesnymi konstrukcjami mikroskopow, choéby z produkowanym
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obecnie przez firme C. Zeiss w Jenie mikroskopem Elmi D czy wytwa-
rzanym przez Zaktady Tesla (CSR) stotowym mikroskopem typu BS 242.
Pomimo to jednak przy wiasciwej organizacji laboratorium moze on
jeszcze oddawac znaczne ustugi w pracy szkoleniowej, a o to w pierw-
szym rzedzie chodzi.

Rys. 4. Widok mikroskopu typu SEM 2/1 Nr fabr. 011

Do chwili obecnej przeprowadzono w katedrze prace nad opanowa-
niem szeregu metod preparatyki metalograficznej w oparciu o prowa-
dzony w Kkatedrze w lipcu 1956 r. ,Kurs preparatyki mikroskopii
elektronowej” pod kierunkiem Dipl.-Phys. D. Schulzego z Institut ftir
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Spezialwerkstoffe w Dreznie. Zdobyty pod tym wzgledem pewien zas6b
doswiadczenia pozwala juz na rozpoczecie wiekszych prac, przede wszy-
stkim dyplomowych przez studentéw. Dalszy rozwdj prac bedzie zalezat
niewatpliwie od zapewnienia wiasciwej obsady dla obstugi mikroskopu.
We wszystkich laboratoriach tego rodzaju, z jakimi autorzy mieli okazje

Rys. 5. Widok mikroskopu jak na rys. 4, po zdjeciu oston: 1 — izolator z wyrzutnig

elektronéw wewnatrz, 2 — kondensor, 3 — obiektyw, 4 — projektyw, 5 — zbiornik

prézni wstepnej, 6 — zawdér wymrazarki, 7 — przewody prézniowe, 8 — wskaznik

prézni (jarzeniowy), 9 — izolator przepustowy, 10 — ostona przeciwiskrowa,

11 — urzadzenie do uziemiania ostony po wytgczeniu wysokiego napiecia, 12 — po-

kretta dla centrowania wigzki elektrondw, 13 — urzadzenie dla przesuwu prepa-
ratu, 14 — lupa dla ustawiania ostro$ci obrazu na ekranie.
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zapozna¢ sie na terenie NRD, obok kierujgcego pracami inzyniera-me-
taloznawcy zatrudniani sa technik elektryk dla obstugi — najczeSciej
powodujacej trudnosci — czesci elektrycznej mikroskopu i urzadzen po-
mocniczych, laborantka (i), zajmujgca sie preparatyka i najczesciej jeszcze
specjalny pracownik dla obrdobki fotograficznej wykonywanych zdjec.
Dopiero taki personel pozwala na peilne wykorzystanie mozliwosci przy-
rzgdu. W Katedrze Metaloznawstwa catoscig prac przy mikroskopie elek-
tronowym zajmuje sie jeden asystent (wspotautor komunikatu), a wielo-
krotnie ponawiane prosby o przyznanie niezbednych etatéw pracownikéw
pomocniczych nie doczekatly sie do chwili obecnej pozytywnej odpowiedzi.

Trzeba jednak stwierdzi¢, ze postawienie na wtasciwym poziomie labo-
ratorium mikroskopii elektronowej na Politechnice Slaskiej jest nie tylko
sprawg wewnetrzng uczelni. Mikroskop elektronowy jest jeszcze w kraju
zbyt wielkg rzadkoscia, aby mozna byto pozwoli¢ na niewykorzystywanie
go przez jedng instytucje, gdy caly szereg innych ma pod tym wzgledem
rownie wielkie potrzeby. Za granicg mikroskop elektronowy wyszedt juz
z pracowni fizycznych i stat si¢ niezbednym urzadzeniem nawet wiek-
szych laboratoriéw przemystowych, kto za$ nie idzie naprzéod, ten sie cofa.
I to nam grozi juz obecnie!

Fryderyk Staub,
Jerzy TymowsKki



