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ZASTOSOWANIE REFLEKSYJNEGO MIKROSKOPU 
ELEKTRONOWEGO DO BADAŃ STRUKTUR METALI

Streszczenie. W referaole podano zasa- 
3"ę^jFuźJ3nego odbicia wiązki elektro
nowej od powierzchni metalu oraz moż
liwość wykorzystania tego zjawiska do 
odwzorowania powierzohni przedmiotu. 
Podano zasadę budowy refleksyjnych mi
kroskopów elektronowych różnych typów 
oraz oryginalne rozwiązanie w mikro
skopie JEM-6A. Określono warunki otrzy
mywania obrazu, wielkość powiększenia 
użytecznego i graniczną zdolność roz
dzielczą oraz wpływ kąta padania wiąz
ki na jakość obrazu. Przeprowadzono a- 
nalizę wpływu aberaoji sferycznej, 
chromaiyoznej i ugięcia oraz wielkości 
apertury aa ostrość odwzorowania i 
jasność obrazu. Rozpatrzono zalety i 
wady tej metody w porównaniu do mikro
skopu elektronowego z wiązką przecho
dzącą.

Podano przykłady i interpreteoję 
otrzymanych obrazów struktur stali, 
wyszczególniono możliwości stosowania 
tej metody do badań metalograficznych 
stopów metali oraz szczegółów po-
wierzohni trudnych do stwierdzenia in
nymi metodami badań.

1. Wstęp
Refleksyjny mikroskop elektronowy, w odróżnieniu od mikroskopu 
z wiązką przeohodząoą, stwarza możliwość bezpośredniej obser
wacji powierzohni próbek stopów metali. Badania te nie wyma
gają skomplikowanych zabiegów odwzorowywania powierzohni za 
pomocą replik lub matryo Jedno- czy wielostopniowych. Pomimo 
ełożonośoi preparatyki i związanych z nią wad odwzorowywania 
niektórych szczegółów struktury, mikroskop elektronowy z wiąz
ką przeohodząoą Jest ozęśoiej stosowany, ze względu ca znacz
ną zdolność .rozdzielozą i wysokie powiększenia.
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Powszechnie uważa się, że refleksyjna metoda mikroskopii 
elektronowej wykazuje szereg wad, które utrudniają prowadzenie 
badań. Niewątpliwie w tym twierdzeniu jest ozęść prawdy. Rów
nocześnie jednak należy stwierdzić, że metoda ta wykazuje sze
reg zalet, których nie posiada mikroskop prześwletleniowy. 
Dzięki szczególnej plastycznośoi obrazu, refleksyjny mikroskop 
elektronowy ujawnia pewne szczegóły powierzchni niewykrywalne 
Innymi metodami. Odwzorowuje on jednoznacznie wzniesienia i 
wklęsłości powierzchni oraz pozwala na dokładne wyznaczenie 
ich wysokości lub głębokości. Ważne to jest zarówno przy bada
niach struktur jak i określaniu gładkości powierzchni polero- 
wanyoh, zmatowionych lub nałożonych elektrolitycznie. Dzięki 
uzyskiwanej zdolności rozdzielczej (200*500 A) mikroskop re
fleksyjny stanowi jakby pomost między mikroskopią optyczną a 
elektronową i uzupełnia wyniki badań otrzymywanych tymi meto
dami. Ze względu na brak odpowiednich mikroskopów badania re
fleksyjne nie były w Polsce dotąd prowadzone. Dlatego w Za
kładzie Mikroskopii Elektronowej Katedry Metaloznawstwa Poli
techniki Śląskiej podjęto ten temat, a część wyników zrefero
wano w tej pracy.

2. Zasada działania mikroskopu refleksyjnego

Zjawisko odbijania wiązki elektronów od powierzchni ciała kry
stalicznego stwierdzono w r. 1928 przy sprawdzaniu słuszności 
teorii prawa de Broglie. Wiązka elektronów padająca na po
wierzchnię doznaje odbicia i dyfrakoji spełniając dla pewaych 
przypadków prawo Brśgga [1] . Doświadczeniami tymi dowiedziono, 
że wiązce elektronów przyporządkowany jest ruch falowy o dłu- 
gbści fali zależnej od prędkości elektronów. Odbicie elektro
nów nie odbywa się jednak śoiśle według praw optyki geome
trycznej [2]. Przy zderzeniu z powierzchnią ciała krystalicz
nego część elektronów po odbiciu wykazuje stratę energii, zaś 
inne elektrony zostają poohłonięte z równoczesnym wytrąceniem 
elektronów wtórnych z substano^i. Elektrony wtórne mają znacz
nie mniejszą energię od elektronów padających. Wielkość strat 
energii wyraża się w elektronowoltach (eV) i waha się w sze
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rokich granioaoh. Odbite 1 wyemitowane z powlerzohnl elektrony 
rozprzestrzeniają się w różnych klerunkaoh (rys. 1 ) 1  dlatego 
zjawisko to nazwano dyfuzyjnym odbioiem elektronów [3, 7]#

Rys. 1. Dyfuzyjne odbiole wiązki elektronów od powlerzohnl
oraz kąty naohylenia:

- wiązki elektronów od powierzchni; - badanej powierz
chni do osi optycznej mikroskopu

Przy małych kątaoh padania występuje Jednak pewien uprzywile
jowany kierunek rozprzestrzeniania się elektronów - nachylony 
do powlerzohnl pod kątem zbliżonym do kąta padania. Odbita 
wiązka zawiera alektrony poruszająoe się z różną prędkośęią, 
oo oznacza, że sprzężone z ioh ruchem fale różnią się długo

ścią. W ten sposób padająca monochromatyozna wiązka elektronów 
po odbioiu zmienia się na wiązkę poliohromatyozną [4],
Jeżeli odbitą dyfuzyjnie wiązkę skieruje się do układu optycz
nego mikroskopu elektronowego uzyskuje się odwzorowanie po
wierzchni od której elektrony zostały odbite.
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Z. Budowa mikroskopu refleksyjnego
Najprostszy mikroskop refleksyjny otrzymano przez odpowiednią 
modyfikację mikroskopu elektronowego pracującego w zasadzie za

pomocą wiązki przechodzącej. Pod
stawowa zmiana polega na ukośnym 
ustawieniu działa elektronowego 
mikroskopu względem jego osi op
tycznej [1 , 5]. Pochylenie działa 
uzyskuje się przez wstawienie pier 
ścienią klinowego, który przechy
la działo o niewielki kąt, około 
1*10° (rys. Z). Zależnie od zło
żoności konstrukcji kąt nachyle
nia może być stały lub zmienny. 
Próbkę z przygotowaną do obserwa
cji powierzchnią umieszczę się w 
specjalnym uchwycie na stoliku mi
kroskopowym, który umożliwia na
chylanie badanej powierzchni wzglę
dem osi optycznej o kąt $£. Wiąz
ka elektronów pada na badaną po- 
wierzohnię pod kątem ^  i po dy
fuzyjnym odbiciu część jej wchodzi 
do obiektywu, tworząc powiększony 
obraz pośredni przedmiotu [6]. 0-
braz ten po powiększeniu przez 
projektyw zostaje skierowany na 
ekran końcowy. Zmienny przechył 
działa elektronowego umożliwia wy
bór kąta padania , zaś zmiana 
kąta $2 pozwala na wybór kąta 
obserwacji zależnie od charakteru 
powierzchni i pożądanych efektów.

V
I

Rys. 2. Sohemat reflek
syjnego mikroskopu e- 
lektronowego z przechy
lanym działem elektro

nowym;
1 - działo elektronowe;
2 - kondensor; 3 - pre
parat; 4 - obiektyw; 
5 - przysłona pola wi
dzenia; 6 - projektyw;

7 - ekran
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Przedstawione rozwiąza-oie ma tę niedogodność, że wielkość 
zmian kąta nachylenia wiązki nie jest zbyt duża. Dlatego zbu
dowano szereg specjalnych mikroskopów refleksyjnych, gdzie kąt

nachylenia wiązki można 
zmieniać od 0-r9C° względem 
osi optycznej mikroskopu [8]. 
Mikroskopy te mają konstruk 
cję specjalną i w zasadzie 
nie przewiduje się ich
przebudowy na mikroskopy z 
wiązką przechodzącą.

Innego rodzaju rozwiąza
nie zastosowano w mikrosko
pie japońskim JEM-6A [9]. 
Mianowicie, mikroskop ten 
zasadniczo zbudowany jest 
dla wiązki przechodzącej, a 
możliwość ukośnego skiero
wania elektronów na badaną 
powierzchnię uzyskuje się 
przez zmianę stolika mikro
skopu oraz zastosowanie 
specjalnej przystawki.Głów
ne części składowe przy
stawki stanowią dwie pary 
nabiegunników, okrągłych i 
spłaszczonych, połączonych 
z elektromagnesami. Działo 
elektronowe nie zmienia swo
jego normalnego położenia 
lecz nabiegunniki górne - 
okrągłe wychylają wiązkę 
z osi optycznej, aby potem 
skierować ją pod żądanym 

kątem na badaną powierzchnię za pomocą nabiegunników dolnych - 
spłaszczonych (rys, 3). Nabieuunniki i elektromagnesy umocowa
ne są na zewnętrznej obudowie tubusu mikroskopu 1 znajdują

Rys. 3. Schemat biegu promieni 
w przystawce refleksyjnej mi

kroskopu JEM-6A:
1 - wiązka elektronów; 2 - na
biegunniki odohylające; 3 -  na
biegunniki kierujące; i - prób
ka; - kąt nachylenia
wiązki względem osi optycznej 

mikroskopu
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się poza przestrzenią próżniową. Zasilanie elektromagnesów od
bywa się z dodatkowego stolika rozdzielczego prądem stałym, 
stabilizowanym elektronowo. Zmiana natężenia prądu w elektro
magnesach powoduje zmianę kąta nachylenia wiązki od 0-r30° 
względem osi optyoznej mikroskopu. Badaną powierzchnię próbki 
umieszcza się pionowe w uchwycie specjalnego stolika krzyżowe
go, który dodatkowo umożliwia obrót próbki oraz przeohylanle 
Jej o kąt $2 =» 0+30°. Na opisanym mikroskopie przeprowadzono 
badania zreferowane w dalszym oiągu tej praoy.

4. Powiększenie, zdolność rozdzleloza 1 wady odwzorowania
Ceoiią oharakterystyozną obrazu w mikroskopie refleksyjnym są 
różne powiększenia w dwu do siebie prostopadłyoh kierunkach* 
Jeden z kierunków odpowiada płaszczyźnie równoległej do pła
szczyzny wyznaczonej przez oś wiązki elektronowej i oś optycz
ną mikroskopu, zaś drugi płaszczyźnie do niej prostopadłej, 
przechodząoej przez punkt padania wiązki na próbkę. Dla upro
szczenia wielkośoi związane z płaszczyzną równoległą oznacza 
się znakiem równoległośoi Cl!) a związane z płaszozyzną pro
stopadłą - znakiem prostopadłośoi ( _L ). Na obrazie widoczne 
jest, że powiększenia w płaszozyźnie równoległej PN są mniej
sze niż powiększenia w płaszczyźnie prostopadłej Px , czyli 
P |( p^. Efekt ten związany jest z rzutem odcinków leżąoyoh
w tych płaszczyznach na ekran. Rzut odcinka w płaszczyźnie 
równoległej Jest zależny od wartośoi sin$>, kąta nachylenia 
powierzchni próbki do osi optycznej [6], W związku z tym mię
dzy powiększeniem zachodzi następująca zależność:

Ze wzoru wynika, że ze wzrostem kąta nachylenia różnica po
większeń maleje.

Podobnie Jak powiększenia, różne są także zdolnośoi roz
dzielcze w wymienionych płaszczyznach. Zdolność rozdzielcza u- 
warunkowana Jest nie tylko długością fali i kątem otwarcia o- 
biektywu, lecz także wielkośoią aberacji układu optycznego.
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Wielkość aberaoji określa się średnioą krążka rozproszenia 
promieni przy odwzorowaniu punktu leżąoego na osi układu op
tycznego [10]. Krążek rozproszenia powstaje w wyniku istnienia 
nie punktowego lecz odcinkowego ogniska na skutek różnego za
łamywania się promieni środkowyob i skrajnyoh (aberaoja sfe- 
ryozna) lub różnych ogniskowyoh wynikająoyoh z różnego 
współczynnika załamania fal o różnej długości (aberaoja ohro- 
matyozna). W wyniku tego zjawiska odwzorowanie punktu leżąoego 
na osi optycznej Jast otoczone rozmytym krążkiem nieostrości. 
Przemieszczając ekran wzdłuż odcinka ogniskowego w określonym 
miejsou otrzymuje się krążek najmniejszy i Jego średnicę przyj
muje się aa charakterystyczną wielkość optyczną,, zwaną śred
nioą krążka rozproszenia.

Błędy aberacjl sferyoznej 1 chromatyoznej są trudne do kom- 
pensaojl w soozewkach mikroskopu elektronowego, a w mikrosko
pie refleksyjnym występują dodatkowe trudnośoi. Ze względu na 
większe rozmiary próbek 1 możliwość dokonywania obrotu, prze
suwu i przeohylania ioh, ogniskowa obiektywu musi być większa. 
Wzrost ogniskowej powoduje wzrost śradnioy krążka rozprosze
nia przez wzrost błędów aberaoji sferycznej 1 chromatycznej, a 
00 za tym Idzie, pogorszenie zdolnośoi rozdzielczej. Pewną moż
liwość poprawy błędów aberacji sferyoznej daje stosowanls ma
łych apertur. To prowadzi jednak do znaoznego obniżenia jasno
ści obrazu, która i tak w mikroskopie refleksyjnym Jest mała. 
Zdolność rozdzielczą pogarsza także zjawisko ugięcia dyfrak
cyjnego na krawędziach drobnych szozegółów (prążek Fresnela), 
lecz wielkość ta w porównaniu do poprzednich błędów jest nie
wielka.

0 zdolności rozdzielozej decyduje suma błędów aberacji[2j. 
Rozpatrując zdolność rozdzielczą w płaszczyźnie prostopadłej

, można posłużyć się wzorem dla mikroskopu z wiązką prze
chodzącą. Jest ona wynikiem sumy błędów układu optycznego, a 
więo:

6 s ^sfar + + ^ohr * Co«*3 + °'61&  + koa  ^
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gdziet
^sfer ” ^re<̂ Q^oa rozproszenia w wyniku aberaoji sfe

rycznej ,
ó^yf - średnica krążka rozproszenia w wyniku dyfrakcji,

^ohr “ śr8dn.i0a rozproszenia w wyniku aberaoji
chromatycznej,

C0 - współozynnik aberaoji sferyoznej,

kQ -współczynnik aberaoji chromatycznej,

a, - kąt otwaroia obiektywu,
U - oąpięole przyspieszające,

JTJ - spadek napięoia przyspleszającegOo
Rozpatrując poszozególne składniki tej sumy należy pamiętaó

0 różnicach odwzorowania w mirkosfcopią z wiązką przechodzącą
1 mikroskopie refleksyjnym. I tak, wielkośd ćQhr w mikrosko
pie z wiązką przechodzącą, w przyradku dobrej stabilizacji 
napięcia, można pominąó ponieważ wiązka elektronów Jest prak
tycznie monochromatyczna. Natomiast w mikroskopie refleksyjnym 
na skutek dyfuzyjnego odbicia wiązka wohodząoa do obiektywu 
jest polichromatyczna, w wyniku czego, aberaoja ohromatyezna 
przybiera szozególnie dużą wartośd. Zmieniają się także współ
czynniki aberaoji sferyoznoj i chromatycznej fCQ , kQ ) na sku
tek wzrostu ogniskowej obiektywu [2]. Np. dla napięoia przy
spieszającego TJe80 kV i kąta otwarcia obiektywu cc=5.10T3 rd., 
średnioa krążka rozproszenia spowodowanego dyfrakcją wynosi 
li. Wartości współozynników CQ i k0 przy ogniskowej £=6*7 mm, 
przyjmują wartośois

42 mm< C0 < 75 ma ,

5,3mm< k, <10 mm

Zakładając C0=60 mm, średnica krążka rozproszenia dla abera- 
cji sferycznej wynosi:

^sfer * Co 60 10~3)3 10? " 75 A
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Natomiast wielkość aberaoji chromatycznej, dla przyjętego 
kQ= 7 mm i U =100 kV, wynosi:

‘U l  * *0 *5 ■ 7 g &  • 1°7- « 7  A

Całkowita zdolność rozdzielcza w płaszczyźnie prostopadłej:

i - 7 i + 75 i + 437 i ** 500 A

Natomiast zdolność rozdzielcza w płaszozyźnie równoległej <$n , 
wynosi:

Przy założeniu, że kąt nachylania próbki do osi optycznej
7̂ *1 0°, otrzymuje się:

Ąi “ o **» 2900 i" sin 1 0°
0

Z doświadczeń wynika, że zdolność rozdzielcza w płaszozyź
nie prostopadłej wynosi 300*400 1, zaś w płaszozyźnie równo
ległej wzrasta ze wzrostem kąta nachylenia próbki. Choąo po
prawić zdolność rozdzielczą n razy należy zmniejszyć kąt 
otwarcia obiektywu a razy i nie mniej zwiększyć powiększe
nie. Jednak wtedy maleje wydatnie jaoność obrazu, a czas eks- 
pozyoji wzrasta n^ razy.

Uzyskiwane zdolności rozdzielcze ograniczają wielkość po
większenia użytecznego w mikroskopii refleksyjnej.Powiększenie 
użyteczne P można wyznaczyć ze stosunku wielkości obrazu do

U

przedmiotu.
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Zakładając, że oko nieuzbrojone dostrzega dokładnie szozegóły
0 wielkości 0 , 2  mm, otrzymamy:

Pu± ” 5 # T r  * w o ° *

1 że:

P = Pu • 3in^2
u  u U j .

P„ * 5000 sic 1 0° «  900xull

5. Przykład? badań
Obserwacje struktur różnych gatunków stali węglowych przepro
wadzono ńa mikroskopie elektronowym JEM-6A, produkcji Japoń
skiej przy zastosowaniu przystawki refleksyjnej. Badania mia
ły doprowadzić do określenia wpływu wstępnego przygotowania 
powierzchni i trawienia oraz porównanie podobieństwa obrazu 
refleksyjnego z obrazem w mikroskopie optyoznym. Doświadczenia 
mięły także na oelu porównanie wyników jakości obrazu w mi- 
kroskopaoh refleksyjnych z przechylaną głowicą z obrazem u- 
zyskiwanym w mikroskopie z przystawką. Otrzymywanie obrazów 
refleksyjnych za pomocą odchylania wiązki elektronowej Jest 
orygibalnym rozwiązaniem japońskim i na ten temat w literatu
rze nie znaleziono żadnych publikacji.

Montaż przystanki refleksyjnej do mikroskopu JEM-6A nie Jest 
kłopotliwy, wymaga tylko ścisłego przestrzegania wskazówek 
podanych w instrukcji obsługi urządzenia. Pewną trudność spra
wiało początkowo znalezienie odbitej wiązki elektronów na e- 
kranie po włąozeniu przystawki zasilającej elektromagnesy, 0- 
kazało się jednak, że do uzyskania odbioia i obrazu powierzoh- 
ni próbki potrzebna Jest bardzo subtelna manipulacja pokrętła
mi regulującymi prąd elektromagnesów górnych i dolnyoh nabie- 
gunników. »
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W badaniaoh wstępnych na mikroskopie optyoznym stwierdzono, 
że pewien gatunek stall węglowej o zawartości 0,2# C po obrób- 
oe cieplnej wykazuje charakterystyczną strukturę stali zmięk-

Rys. 4 . Stal 0,2# C; ferryt Rys, 5. Struktura Jak rys. 4
z perlitea na granioach w refleksyjnym mikroskopie
ziarn oraz słabo widoozne elektronowym; (2200*^
wydzielenia cementytu (500x)

ozonej z bardzo drobnymi wydzieleniami kulkowymi cementytu w 
ziarnaoh ferrytu (rys. 4). Wydawało się, że tego rodzaju struk
tura szozególnle dogodna jest do badań na mikroskopie reflek
syjnym, Po wykonaniu próbek z tej stali o średnloy 6 mm i gru- 
bośoi 3 mm, wypolerowaniu mechanicznym zawiesiną H 2O3 oraz 
wytrawieniu nitalem, poddano Je obserwaoji refleksyjnej pod 
różnymi kątami i ■&,. Pierwsze obrazy otrzymano przy małych 
naohyleniaoh, w któryoh suma kątów 1̂  + wynosiła 3+6°. W
tych warunkaoh, obraz na ekranie stanowił ‘"jasną smugę odwzo
rowania struktury, przy ozym tylko w środkowym paśmie o szero
kości około 4 mm ujawniały się ostre zarysy granic ziarn.Zwię
kszenie kąta naohylenla ^  do około 8° wpłynęło korzystnie na 
obraz struktury, bo pasmo ostrości uległo rozszerzeniu do 
25+30 mm (rys. 5). Jakkolwiek w obrazie występuje jeszoze
znaozna dystorsja powiększenia w prostopadłyoh kierunkaoh, to 
Jednak wyraźnie odróżniają się grjnioe oraz wydzielenia w 0- 
brębie ziarn. Zwiększenie kąta x*2 do 15° wywołało dalszą po
prawę obrazu, tym niemniej wydłużenie ziarn na skutek różnicy 
powiększeń jest w dalszym olągu znaozne (rys. 6 ).
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Rys. 7 przedstawia strukturę martenzytyozną trawionej ter
micznie stall 40HNM, której powierzchnia nieznacznie została 
zaatakowana przez korozję. Mikrofotografia została wykonana 
przy kącie ^  =10 i $2aB‘,'*0• Na tle iglastej struktury mar- 
tenzytu widoczne są drobne cząstki korozji, rzuoająoe na po
wierzchnię wydłużone o lenie. Wielkość^cienia przy małym kąoie

umożliwia wyznaozenie wysokości cząstki. Sposób obliozeń po
dano w rozdziale 6.

W dalszym ciągu badań określono wpływ przygotowania zgładu 
na Jakość refleksyjnego obrazu elektronowego, a otrzymane wy
niki przedstawiają rys. 8<rll. Badania przeprowadzono na tej 
samej próboe wykonanej ze stali narzędziowej o zawartości 1,2%  
w stanie normalizowanym. Rys. 8 przedstawia strukturę tej sta
ll po polerowaniu na pastach diamentowyoh 1 wytrawieniu nita- 
lem. Zdjęcie wykonane przy nachyleniu j>dwlerzohni próbki pod 
kątem środkowe jasne i ostre pasmo uwidacznia dystor-
syjnie wydłużone ziarna perlitu z widocznymi pasemkami cemen
tytu i ferrytu. Obraz tego samego miejsca przy kąoie $,=1 5 ° 
przedstawia rys. 9, gdzie struktura perlitu swoim wyglądem nie 
różni się już tak znacznie od obrazu w mikroskopie optycznym. 
Szczegóły struktury są wcale wyraźne, a cienie łagodne. Po
wtórzenie badań na tej samej próboe po polerowaniu mechanicz
nym zawiesiną A ^ O ^  przedstawiają rys. 10 i 11 , przy kątaoh 
nachylenia A,*? i 18°. Obraz strukturalny wykazuje mniejszą 
dokładność zarysów, a głębokie olenie zaolerają nawet niektó
re szczegóły. Porównanie tych obrazów z poprzednimi uwidacz
nia dosadnie wpływ wstępnego przygotowania badanej powierzohni.

W celu dokładniejszego określenia wpływu głębokiego reliefu 
powierzchni na Jakość obrazu, do następnych prób wybrano żela
zo Armco trawione termicznie przy powolnym chłodzeniu z tem
peratury 950°C. Obserwacje przeprowadzano przy naohyleniu po
wierzchni próbki pod kątem #2=8° i ^*3°. Mimo stosunkowo 
dużego kąta na obrazie otrzymano gęste olenie w wyniku znacz
nej głębokości granic ziarn ferrytu oraz bruzd pozostałych po 
granicach ziarn austenitu. W dodatku w ziarnach ferrytu ujaw
nia się także struktura bloków o różnych wysokościach zwięk
sza ąc relief powierzchni. Przy obranym kącie nachylenia #2
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w wyniku dystorsji struktura przybrała postać quasi pasmową, 
która prawie uniemożliwia właśoiwą interpretaoję budowy irys. 
12). Dopiero po zwiększeniu kąta $2 do 23° uzyskano stosunek 
powiększeń Px do P )t około 2,5, co spowodowało zmniejsze
nie dystorsji i upodobnienie obrazu refleksyjnego do obrazu w 
mikroskopie optycznym irys. 13). Mimo tych. warunków na obrazie 
widoczne są znaozne kontrasty poszozególnyoh fragmentów zlarn, 
a głębokie olenie w wielu miejsoaoh zaciemniają szczegóły
struktury. Z podanych przykładów wynika, że głęboki relief 
powierzohni przy badaniaoh refleksyjnych jest niekorzystny.

6 . Ceohy oharakterystyczne obrazu w mikroskopie refleksyjnym

Przeprowadzone obserwaoje wykazują szereg osobliwyoh oeoh od
wzorowania powierzchni przedmiotu, z któryoh na pierwszym 
miejscu należy wymienić jasność 1 ostrość. Największą jasność 
obrazu otrzymuje się przy małych kątach #2 - flaohylenia po
wierzchni próbki względem osi optyoznej mikroskopu. Zmiana 
kąta ^  nachylenia wiązki elektronów do powierzohni prób
ki wpływa także na jasnośó obrazu oraz zdolność rozdzielczą. 
Zdolność rozdzieloza Jest tym lepsza im mniejszy kąt , lecz 
równocześnie z tym pojawiają się olenie wystających szczegó
łów, oo powoduje śoiemnienie obrazu. Kiedy wystająoych szcze
gółów Jest mało, olenie nie szkodzą, a nawet sog4 służyć do 
wyznaczania rzeczywistych wysokości wzniesień. Zależność tę 
przedstawia rys. 14, na którym "w" oznacza rzeczywistą wy
sokość szozegółu, zaś "a" długość cienia na powierzohni prób
ki. Z obrazu natomiast wynika, że:

m m____
" PJT ~ P± 3in #2

gdzie:
m - długość oienla na obrazie,
P„ 1 P, - powiększenie równoległe i prostopadłe.

Z rys. 14 widać, że:

stąd:
w » a . tg

W “ ?rfrnF2
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W przypadku wzniesień wysokloh 1 wydłużonych obraz jest 
mniej ozytelny ponieważ obszary pozostająoe w olenlu nie ujaw

niają żadnych szozegółów 1 oałośó 
obrazu ulega zaoiemnieniu. Wzrost ką
ta wpływa na rozjaśnienie obra
zu, leaz równocześnie pogarsza się 
zdolność rozdzielcza na skutek wzro
stu pollchromatyzacjl wiązki. Do
świadczenia wykazują, że optymalne 
wartości kąta iA. wynoszą przecięt
nie 1*3°, niezależnie od wielkośoi 
kąta lA2.

Oprócz tego Jasność obrazu zależy 
od rodzaju badanego pierwiastka me- 
talloznego. Jasność obrazu wzrasta 
z liozbą atomową badanych pierwrast- 
ków, ponieważ wykazują one większą 
zdolność odbijania oraz łatwiejszą 
wtórną emisję elektronów. Pierwiast
ki i związki nlemetallozne nie dają 
dodatnich wyników w badaniach re
fleksyjnych, bo na powierzchni gro
madzą się elektrony, których ładu
nek powoduje zamglenie obrazu. W 
praktyce, w koniecznych przypadkaoh, 

sporządza się metalową matrycę przez napylenie grubej warstwy 
metalu, którą dodatkowo wpmacnia się przez osadzanie elektro
lityczne. Po zdjęoiu matrycy z próbki można na niej przepro
wadzać badania poprzednio opisaną metodą.i
' Jakkolwiek przy małych kątach jasność obrazu jest du
ża, to Jednak występuje znaczna dystorsja obrazu polegająoa na 
różnioaoh powiększenia 1 zdolności rozdzielczej w płaszczyz
nach do siebie prostopadłych. Przy kątach l/2 4+6° stosunek 
powiększeń P^ do P„ wynosi 10*15. Jednak ten niekorzyst
ny stosunek można poprawićpprzez powiększenie kąta tak że 
np. przy 23° stosunek jr- wynosi Już 2,5. Z poprawą dystor
sji ulega jednak pogorszeniu zdolność rozdzleloza, ponieważ w 
trorząnlu obrazu biorą udział dyfuzyjnie rozproszone elektrony

Rys .14. Bieg wiązki 
elektronów przy wy
znaczaniu wysokości 
szczegółów powiurzoh- 

ni:
a - długość clenia na 
badanej powierzchni; 
w - wysokość szczegółu
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0 dużych różnioaoh długości przyporządkowanych Im fal (wiązka 
pollohromatyczna).

Poprawę zdolnośol rozdzielczej możną uzyskać przez zmniej
szenie apertury, lecz to jest równoznaczne ze zmniejszeniem 
kąta otwarola obiektywu. Ten sposób też nie rozwiązuje całko- 
wloie zagadnienia, ponieważ przytoczone rozważania odnoszą 
się do szczegółów położonych w bezpośredniej bliskości pła
szczyzny padania elektronów. Szczegóły odległe od tej płasz- 
ozyzny, w wyniku nachylenia, mogą znaleźć się w odległościaoh 
większych lub mniejszych niż głębia ostrośol obiektywu. Np. 
dla odległośoi na próboe około 0,3 mm od płaszczyzny padania 
elektronów nieostrość jest tak duża, że przy kąoie naohylenia 
#2“5° powoduje w obrazie rozmycie konturów około 0,4 mm.

Pewną poprawę os<trpśoi obrazu można uzyskać przez zwiększe
nie prędkośoi elektronów. W ten sposób zmienia się na korzyst
niejszy ptosunek |̂[, ponieważ straty energii elektronów nie 
zależą od napięcia przyspieszającego. Wzrasta przy tym także 
jasność obrazu.

Na ostrość obrazu wywiera także znaczny wpływ położenie 
apertury obiektywu. Jej położenia nie daje się tak jednoznacz
nie ustalić jak w mikroskopie elektronowym z wiązką przecho
dzącą. Przy metodzie refleksyjnej nie można otrzymać obrazu 
przysłony na ekranie, a właściwe położenie znajduje się przez 
przesuwanie jej w kierunkach krzyżowych obserwując równocześ
nie zmiany ostrości obrazu.

Jakość obrazu struktury zależy w dużej mierze od sposobu 
przygotowania zgładu. Zgłady z głębokim reliefem dają na ogół 
wyniki gorsze niż z płytkim. Poważną rolę odgrywa także wstęp
ne przygotowanie zgładu, a szczególnie polerowanie. Nawet nie— 
znaozne i prawie niewidoczne pod mikroskopem optycznym rysy w 
obrazie refleksyjnym występują z pełną wyrazistością, utrud
niając poważnie Jego interpretację. Zgłady trawione termicznie
1 głęboko w odczynnikach chemioznych dają tak duże oienie, że 
wiele szozegółów pozostaje nieujawnionych. Dla uniknięcia teł 
niedogodnośol należy przeprowadzać obserwacje powierzchni w 
dwu prostopadłych kierunkach, wybierając je tak, aby raz dłu-
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gle wzniesienia były prostopadłe, a drugi raz równoległe do 
płaszczyzny padania elektronów. Ta uwaga odnosi się szczegól
nie do zgładów polerowanych mechanicznie, względnie do struk
tur o wybitnie pasmowej budowie. Podkreślić należy, że polero
wanie elektrolityczne nie ujawnia w mikroskopie refleksyjnym 
wad próbek polerowanych mechanicznie.

Badania wykazują, że metoda refleksyjnej mikroskopii elek
tronowej daje możliwość ujawniania drobnych wypukłości na po- 
wierzohni metali, których nie można dostrzec na mikroskopie 
optycznym. Istnieje przy tym możliwość dokładnego określenia 
ich wysokości względnie głębokości. Wskazuje to na przydatność 
stosowania reflemsyjnego mikroskopu elektronowego do badań 
struktur metali. Metoda ta może być wielce przydatną do okre
ślania jakości zabiegów technologicznych mechanicznej obróbki 
powierzchniowej, jak np. szlifowania, honowania, polerowania 
oraz wpływu obróbki cieplnej na uzyskiwaną gładkość. Wydaje 
się, że refleksyjny mikroskop elektronowy może przynieść wiele 
korzyśoi przy badaniu niektórych złożonych procesów obróbki 
cieplnej, jak np. przebiegu odpuszczania, utwardzania dysper
syjnego, procesów wydzieleń trzeciorzędowych w ziarnach i na 
granicach.

Szkodliwość występowania dystorsji powiększeń w płaszczyz
nach do siebie prostopadłych okazuje się jednak pozorna. Jak
kolwiek utrudnia ona ooenę rzeozywistej proporojl składników 
strukturalnych, to rzecz ta w badaniach refleksyjnych staje 
się drugorzędna, ponieważ równolegle do elektronowyoh badań 
refleksyjnych stosować można mikroskopię optyczną, względnie 
badania na mikroskopie elektronowym z wiązką przechodząoą. Te 
ostatnie metody nie uwydatniają jednak różnicy poziomów po
szczególnych szczegółów struktury. Zaletą refleksyjnej mikro
skopii elektronowej jest to, że ujawnia ona bardzo nieznaczne 
różnice wysokości. Stwierdzono [ 1 1 ]  , że przy Jej pomocy możnaa
ujawnić różnice poziomów wynoszące kilkaset A.

Przeprowadzone badania wskazują, że najodpowiedniejszą me
todą badań powierzchni Jest równoczesna obserwacja struktury 
na mikroskopie optycznym i elektronowym refleksyjnym oraz w 
razie potrzeby na mikroskopie elektronowym z wiązką przećho-
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dzącą. Przydatność mikroskopu refleksyjnego może być szcze
gólnie duża w tych przypadkach kiedy dystorsja powiększenia 
nie ma większego znaczenia a istota badania polega na ujawnie
niu reliefu względnie, najdrobniejszych wypukłości lub wklę
słości. Badania w tym kierunku są kontynuowane w Zakładzie 
Mikroskopii Elektronowej Katedry Metaloznawstwa Politechniki 
Śląskiej.

7. Wołoski
Z przeprowadzonych badań wynikają następujące wnioski:

1. Własności optyczne elektronowego mikroskopu refleksyjne
go charakteryzują się różnymi powiększeniami w dwóch prosto
padłych do siebie kierunkach obrazu: powiększenie w płaszczyź
nie równoległej CP̂  ) do płaszczyzny padania elektronów jest 
mniejsze od powiększenia w płaszozyśnie do niej prostopadłej 
(P± ).

2. Stosunek powiększeń w dwu prostopadłych kierunkach za
leżny jest od kąta nachylenia badanej powierzchni do osi 
optycznej mikroskopu i wyraża się wzorem: M sin

3. Analogicznie do powiększeń, obraz w refleksyjnym mikro
skopie elektronowym oharakteryzują dwie zdolności rozdzielcze: 
w płaszczyźnie równoległej 1 prostopadłej do płaszozyzny pa
dania wiązki elektronów i wynoszą:

lSn= 1000+5000 A i S± = 300+500 1

Wartości te są na ogół zgodne z teoretycznymi obliczeniami.
Ograniczenie zdolności rozdzielczej w refleksyjnym mi

kroskopie elektronowym wynika ze znacznej aberacji chroma
tycznej wiązki oraz «rozmieszczenia szczegółów powierzchni w 
obszarze poza głębią ostrości.

5.- Zdolność rozdzielcza w dużej mierze zależna jest od na
chylenia wiązki elektronów do badanej powierzchni o kąt ^ ; 
im kąt mniejszy tym zdolność rozdzielcza większa. W prak
tyce kąt ^  wynosi 1+3°. Przy mniej3zyoh kątach ^  występują 
w obrazie głębokie cienie.
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6. Występująoe oienie przy małych kątach umożliwiają 
wyznaczanie' wysokośoi szczegółów od których cienie te powsta
ją*

7. Nowe rozwiązanie przystawki refleksyjnej do odchylania 
odbitej wiązki za*pomoeą nabiegunników elektromagnetycznych w 
mikroskopie japońskim JEM-6A działa najzupełniej poprawnie i 
umożliwia obserwację przy kącie $2 nachylenia powierzohni 
próbki do osi optycznej mikroskopu od 0° do 30°.

8. Ostrość obrązu w refleksyjnym mikroskopie elektronowym 
.można polepszyć przez zmniejszenie kąta otwarcia obiektywu, 
lecz w tym przypadku obraz znacznie ciemnieje. Jasnośó i o- 
strość obrazu można również poprawić przez zwiększenie szyb
kości elektronów padających na powierzchnię.

9. Mimo dystorsji obrazu i stosunkowo małej zdolności roz
dzielczej refleksyjnego mikroskopu elektronowego, metoda ta 
przynosi wiele korzyści przy badaniu struktur oraz powierzch
ni polerowanych ujawniając wypukłości i wgłębienia.
Refleksyjny mikroskop elektronowy stwarza przejście pomiędzy 
mikroskopią optyozną a obrazem mikroskopu elektronowego z wiąz
ką przechodzącą.
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n y H K a H a K a n e c T B o  H 3 0 0 p a * e H H H . I lp o B e a e H o  a H a jm 3  b j m h h h h  c $ e p n H e c ic o Ë  n  x p o i n a -  

T H q e c K o 0  a d e p p a u j r a ,  n a x J io H a  a J ie K T p o H H o ro  n y v K a  k  a n e p T y p H  H a K O H T pacT  h  H p -  

k o c t b  s je K T p o H H o r o  z 3 o S p a s 6 H H H . I I p e ^ c T a B je H O  npH M epH  h  H H T e p n p eT a iiH B  n o J iy a e K -  

h h x  C T p y n ty p  C T a jra  h  n e p en H C J ieH o  b o s m o jk h o c t h  npnM eH enM H  M eT o.ua a  M e T a j u io r p a -  

çH qecK H M  HCCJteAOBaHHHM M eT aÆ io B , a  T o æ e  noBepxH O CTH H X  x e r a j i e ü ,  k o t o p h x  b u h b -  

,'ieH H e a p y ra M H  M eT o sa a ®  H eB 0 3 M o ® so .

APPLICATION OF THE REFLECTION ELECTRON MICROSCOPE TO INVESTI
GATION OF STRUCTURE OF METALS

Summary

In the paper principle of the diffusion reflection of an elec
tron beam from metal Surface and properties of reflected elec
tron beam are given as well as the possibilities of applica
tion this phenomena to representation of object surface. Con
ditions for obtaining an image, magnification, extreme reso
lution power (of 200-500 I) and effect of the angle of inci
dence of an electron beam on the image are defined. Influence 
of spherical and chromatic abberation, diffraotion and apper— 
ture on the Image sharpness and brilliance has been analysed. 
Obtained steel structure images have been interpreted. Descri
bed method is useful to metallographic investigation of alloys 
as well as to observation of surface details diffioult to con—
firm with other methods. '
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