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ZASTOSOWANIE REFLEKSYJNEGO MIKROSKOPU
ELEKTRONOWEGO DO BADAN STRUKTUR METALI

Streszczenie. W referaole podano zasa-
3"eNjFuzJ3nego odbicia wiagzki elektro-
nowej od powierzchni metalu oraz moz-
liwos¢ wykorzystania tego zjawiska do
odwzorowania powierzohni przedmiotu.
Podano zasade budowy refleksyjnych mi-
kroskopow elektronowych réznych typow
oraz oryginalne rozwigzanie w mikro-
skopie JEM-6A. Okreslono warunki otrzy-
mywania obrazu, wielko$s¢ powiekszenia
uzytecznego i graniczng zdolnos¢ roz-
dzielczg oraz wptyw kata padania wigz-
ki na jakos¢ obrazu. Przeprowadzono a-
nalize wptywu aberaoji sferycznej,
chromaiyoznej i ugiecia oraz wielkosci
apertury aa ostros¢ odwzorowania i
jasnos¢ obrazu. Rozpatrzono zalety i
wady tej metody w poréwnaniu do mikro-
skopu elektronowego z wigzka przecho-

dzaca.-
Podano przyktady i interpreteoje
otrzymanych obrazéw struktur stali,

wyszczeg6lniono mozliwosci stosowania
tej metody do badan metalograficznych
stopéw metali oraz szczegodow po-
wierzohni trudnych do stwierdzenia in-
nymi metodami badan.

1. Wstep
Refleksyjny mikroskop elektronowy, w odréznieniu od mikroskopu

z wigzka przeohodzgaog, stwarza mozliwo$s¢ bezposredniej obser-
wacji powierzohni proébek stopéw metali. Badania te nie wyma-
gaja skomplikowanych zabiegéw odwzorowywania powierzohni za
pomocg replik lub matryo Jedno- czy wielostopniowych. Pomimo
etozonosoi preparatyki i zwiazanych z nig wad odwzorowywania
niektorych szczego6téw struktury, mikroskop elektronowy z wigz-
ka przeohodzgoa Jest ozesoiej stosowany, ze wzgledu ca znacz-
na zdolnos¢ .rozdzieloza i wysokie powiekszenia.
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Powszechnie uwaza sie, ze refleksyjna metoda mikroskopii
elektronowej wykazuje szereg wad, ktére utrudniaja prowadzenie
badan. Niewgtpliwie w tym twierdzeniu jest ozes¢ prawdy. Row-
noczesnie jednak nalezy stwierdzié¢, ze metoda ta wykazuje sze-
reg zalet, ktoéorych nie posiada mikroskop przeswletleniowy.
Dzieki szczeg6lnej plastycznosoi obrazu, refleksyjny mikroskop
elektronowy ujawnia pewne szczegdty powierzchni niewykrywalne
Innymi metodami. Odwzorowuje on jednoznacznie wzniesienia i
wklestosci powierzchni oraz pozwala na dokdtadne wyznaczenie
ich wysokosci lub gtebokosci. Wazne to jest zaréwno przy bada-
niach struktur jak i okreslaniu gtadkosci powierzchni polero-
wanyoh, zmatowionych lub natozonych elektrolitycznie. Dzieki
uzyskiwanej zdolnosci rozdzielczej (200*500 A) mikroskop re-
fleksyjny stanowi jakby pomost miedzy mikroskopia optycznag a
elektronowg i uzupednia wyniki badan otrzymywanych tymi meto-
dami. Ze wzgledu na brak odpowiednich mikroskopow badania re-
fleksyjne nie bydty w Polsce dotad prowadzone. Dlatego w Za-
ktadzie Mikroskopii Elektronowej Katedry Metaloznawstwa Poli-
techniki Slaskiej podjeto ten temat, a cze$é wynikéw zrefero-
wano w tej pracy.

2. Zasada dziatania mikroskopu refleksyjnego

Zjawisko odbijania wiazki elektronéw od powierzchni ciata kry-
stalicznego stwierdzono w r. 1928 przy sprawdzaniu stusznosci
teorii prawa de Broglie. Wigzka elektronéw padajgca na po-
wierzchnie doznaje odbicia i1 dyfrakoji spedniajgc dla pewaych
przypadkéw prawo Brsgga [1] . Doswiadczeniami tymi dowiedziono,
ze wigzce elektronéw przyporzadkowany jest ruch falowy o d#u-
gbsci fali zaleznej od predkosci elektronéw. Odbicie elektro-
now nie odbywa sie jednak $Soisle weddug praw optyki geome-
trycznej [2]. Przy zderzeniu z powierzchnig ciata krystalicz-
nego czes¢ elektrondow po odbiciu wykazuje strate energii, zas
inne elektrony zostaja poohtoniete z réwnoczesnym wytraceniem
elektronéw wtérnych z substano”i. Elektrony wtérne majg znacz-
nie mniejsza energie od elektronéw padajacych. Wielkos¢ strat
energii wyraza sie w elektronowoltach (eV) i1 waha sie w sze-
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rokich granioaoh. Odbite 1 wyemitowane z powlerzohnl elektrony
rozprzestrzeniaja sie w roznych klerunkaoh (rys. 1)1 dlatego
zjawisko to nazwano dyfuzyjnym odbioiem elektronéw [3, 71#

Rys. 1. Dyfuzyjne odbiole wigzki elektronéw od powlerzohnl
oraz katy naohylenia:

- wigzki elektronéw od powierzchni; - badanej powierz-
chni do osi optycznej mikroskopu

Przy matych kataoh padania wystepuje Jednak pewien uprzywile-
jowany kierunek rozprzestrzeniania sie elektronéw - nachylony
do powlerzohnl pod katem zblizonym do kata padania. Odbita
wigzka zawiera alektrony poruszajgoe sie z roézng predkoseia,
00 oznacza, ze sprzezone z ioh ruchem fale réznig sie diugo-

Scig. W ten spos6b padajgca monochromatyozna wigzka elektronow
po odbioiu zmienia sie na wigzke poliohromatyozng [4],

Jezeli odbitg dyfuzyjnie wigzke skieruje sie do ukdadu optycz-
nego mikroskopu elektronowego uzyskuje sie odwzorowanie po-
wierzchni od ktoérej elektrony zostaty odbite.
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Z. Budowa mikroskopu refleksyjnego

Najprostszy mikroskop refleksyjny otrzymano przez odpowiednig
modyfikacje mikroskopu elektronowego pracujgcego w zasadzie za

Rys. 2. Sohemat reflek-

syjnego mikroskopu e-

lektronowego z przechy-

lanym dziatem elektro-
nowyms;

1 - dziato elektronowe;
2 - kondensor; 3 - pre-

parat; 4 - obiektyw;
5 - przystona pola wi-
dzenia; 6 - projektyw;

7 - ekran

pomocag wigzki przechodzacej. Pod-
stawowa zmiana polega na ukosnym
ustawieniu dziata elektronowego
mikroskopu wzgledem jego osi op-
tycznej [1, 5]- Pochylenie dziata
uzyskuje sie przez wstawienie pier
Scienig klinowego, ktéry przechy-
la dziato o niewielki kat, okoto
1*10° (rys. 2). Zaleznie od z4o-
zonosci konstrukcji kat nachyle-
nia moze by¢ staty lub zmienny.
Probke z przygotowang do obserwa-
cji powierzchnig umieszcze sie w
specjalnym uchwycie na stoliku mi-
kroskopowym, ktéry umozliwia na-
chylanie badanej powierzchni wzgle-
dem osi optycznej o kat $£. Wigz-
ka elektronow pada na badang po-
wierzohnie pod katem ~ i po dy-
fuzyjnym odbiciu czes¢ jej wchodzi
do obiektywu, tworzgc powiekszony
obraz posredni przedmiotu [6]. O-

braz ten po powiekszeniu przez
projektyw zostaje skierowany na
ekran koncowy. Zmienny przechy+

dziata elektronowego umozliwia wy-
bér kata padania , zas zmiana
kata $2 pozwala na wybor kata
obserwacji zaleznie od charakteru

powierzchni i1 pozadanych efektow.
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Przedstawione rozwigza-oie ma te niedogodnos¢, ze wielkos¢

zmian kata nachylenia wiagzki

nie jest zbyt duza. Dlatego zbu-

dowano szereg specjalnych mikroskopéw refleksyjnych, gdzie kat

Rys. 3. Schemat biegu promieni

w przystawce refleksyjnej
kroskopu JEM-6A:

1 - wiazka elektronéw; 2 -
biegunniki odohylajgce; 3-

biegunniki kierujagce; 1 - proéb-
nachylenia

ka; - kat

wigzki wzgledem osi optycznej

mikroskopu

nachylenia wigzki mozna
zmienia¢ od 0-roC° wzgledem
osi optycznej mikroskopu [8]-
Mikroskopy te maja konstruk
cje specjalng 1 w =zasadzie
nie przewiduje sie ich
przebudowy na mikroskopy =z
wiazka przechodzacy.

Innego rodzaju rozwigza-
nie zastosowano w mikrosko-
pie japoriskim JEM-6A [9]-
Mianowicie, mikroskop ten
zasadniczo zbudowany jest
dla wigzki przechodzacej, a
mozliwos¢ ukosnego skiero-
wania elektronéw na badang
powierzchnie uzyskuje sie
przez zmiane stolika mikro-
skopu oraz zastosowanie
specjalnej przystawki . Gtow-
ne czesci sktadowe przy-
stawki stanowiag dwie pary
nabiegunnikéw, okragtych i
sptaszczonych, pot4gczonych
z elektromagnesami. Dziato
elektronowe nie zmienia swo-
jego normalnego potozenia
lecz nabiegunniki goérne -
okragte wychylajg wigzke
z osi optycznej, aby potem
skierowa¢ jg pod zadanym

katem na badang powierzchnie za pomocag nabiegunnikéw dolnych -
sptaszczonych (rys, 3). Nabieuunniki i elektromagnesy umocowa-

ne sg na zewnetrznej obudowie tubusu mikroskopu 1 znajduja
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sie poza przestrzeniag proézniowg. Zasilanie elektromagneséw od-

bywa sie z dodatkowego stolika rozdzielczego pradem statym,
stabilizowanym elektronowo. Zmiana natezenia pradu w elektro-
magnesach powoduje zmiane kata nachylenia wiazki od 0-r30°

wzgledem osi optyoznej mikroskopu. Badang powierzchnie proébki
umieszcza sie pionowe w uchwycie specjalnego stolika Kkrzyzowe-
go, ktory dodatkowo umozliwia obrét prébki oraz przeohylanle
Jej o kat $2 > 0+30°. Na opisanym mikroskopie przeprowadzono
badania zreferowane w dalszym olggu tej praoy.

4. Powiekszenie, zdolnos¢ rozdzleloza 1 wady odwzorowania

Ceoiig oharakterystyozng obrazu w mikroskopie refleksyjnym sg
réozne powiekszenia w dwu do siebie prostopadtyoh kierunkach*
Jeden z kierunkéw odpowiada ptaszczyznie roéownolegtej do pta-
szczyzny wyznaczonej przez o$ wiazki elektronowej i 0$ optycz-
na mikroskopu, za$ drugi ptaszczyznie do niej prostopadtej,
przechodzaoej przez punkt padania wigzki na prébke. Dla upro-
szczenia wielkosoi zwigzane z ptaszczyzng réwnolegha oznacza
sie znakiem réwnolegtosoi CI!) a zwiazane z ptaszozyzna pro-
stopadta - znakiem prostopaddosoi (L). Na obrazie widoczne
jest, ze powiekszenia w ptaszozyznie réwnolegtej PN sg mniej-
sze niz powiekszenia w ptaszczyznie prostopadtej Px, czyli
PK p~. Efekt ten zwigzany jest z rzutem odcinkoéw lezgoyoh
w tych ptaszczyznach na ekran. Rzut odcinka w ptaszczyznie
rownolegtej Jest zalezny od wartosoi sin$>, kata nachylenia
powierzchni probki do osi optycznej [6], W zwigzku z tym mie-
dzy powiekszeniem zachodzi nastepujaca zaleznosc:

Ze wzoru wynika, ze ze wzrostem kata nachylenia roéznica po-
wiekszen maleje.

Podobnie Jak powiekszenia, rézne sg takze zdolnosoi roz-
dzielcze w wymienionych ptaszczyznach. Zdolnos¢ rozdzielcza u-
warunkowana Jest nie tylko ddtugosciag fali i katem otwarcia o-
biektywu, lecz takze wielkosSoiag aberacji uktadu optycznego.
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Wielkos¢ aberaoji okresla sie Sredniog krazka rozproszenia
promieni przy odwzorowaniu punktu lezgoego na osi ukdadu op-
tycznego [10]. Krazek rozproszenia powstaje w wyniku istnienia
nie punktowego lecz odcinkowego ogniska na skutek réznego za-
+amywania sie promieni sSrodkowyob i1 skrajnyoh (aberaoja sfe-
ryozna) lub réznych ogniskowyoh wynikajaoyoh z réznego
wspodczynnika zatamania fal o réznej ditugosci (aberaoja ohro-
matyozna). W wyniku tego zjawiska odwzorowanie punktu lezgoego
na osi optycznej Jast otoczone rozmytym krazkiem nieostrosci.
Przemieszczajac ekran wzdduz odcinka ogniskowego w okreslonym
miejsou otrzymuje sie krazek najmniejszy i Jego Srednice przyj-
muje sie aa charakterystycznag wielkos¢ optyczng,, zwang Sred-
niog krazka rozproszenia.

Btedy aberacjl sferyoznej 1 chromatyoznej sa trudne do kom-
pensaojl w soozewkach mikroskopu elektronowego, a w mikrosko-
pie refleksyjnym wystepuja dodatkowe trudnosoi. Ze wzgledu na
wieksze rozmiary proébek 1 mozliwo$¢ dokonywania obrotu, prze-
suwu i przeohylania ioh, ogniskowa obiektywu musi by¢ wieksza.
Wzrost ogniskowej powoduje wzrost Sradnioy kragzka rozprosze-
nia przez wzrost btedéw aberaoji sferycznej 1 chromatycznej, a
00 za tym Idzie, pogorszenie zdolno$oi rozdzielczej. Pewng moz-
liwos¢ poprawy btedow aberacji sferyoznej daje stosowanls ma-
4+ych apertur. To prowadzi jednak do znaoznego obnizenia jasnho-
sci obrazu, ktora i tak w mikroskopie refleksyjnym Jest mata.
ZdoInos¢ rozdzielczg pogarsza takze zjawisko ugiecia dyfrak-
cyjnego na krawedziach drobnych szozegétédw (prazek Fresnela),
lecz wielkos¢ ta w poréwnaniu do poprzednich btedédw jest nie-
wielka.

0 zdolnosci rozdzielozej decyduje suma btedébw aberacji[2]-
Rozpatrujac zdolnos¢ rozdzielcza w ptaszczyznie prostopadtej

, mozna postuzy¢ sie wzorem dla mikroskopu z wigzka prze-
chodzaca. Jest ona wynikiem sumy bdtedédw uktadu optycznego, a
wieo:

6 s ~sfar + + ~ohr * Co«*3 + °"61& + koa M
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gdziet
~Nsfer 7 ~re<MQ™oa rozproszenia w wyniku aberaoji sfe-
rycznej ,
oryF - Srednica krazka rozproszenia w  wynikudyfrakcji,
~ohr $r8dnila rozproszenia w  wyniku aberaoji
chromatycznej,
co - wspotozynnik aberaoji sferyoznej,
kQ -wspodczynnik aberaoji chromatycznej,
a, - kat otwaroia obiektywu,
U - ogpieole przyspieszajace,
J1J - spadek napieoia przyspleszajacegOo

Rozpatrujac poszozegdlne sktadniki tej sumy nalezy pamietad
0 réznicach odwzorowania w mirkosfcopig z wigzka przechodzaca
1 mikroskopie refleksyjnym. 1 tak, wielkosd ¢Qhr w mikrosko-
pie z wiazka przechodzaca, w przyradku dobrej stabilizacji
napiecia, mozna pomingd poniewaz wigzka elektronéw Jest prak-
tycznie monochromatyczna. Natomiast w mikroskopie refleksyjnym
na skutek dyfuzyjnego odbicia wigzka wohodzgoa do obiektywu
jest polichromatyczna, w wyniku czego, aberaoja ohromatyezna
przybiera szozeg6lnie duzg wartosd. Zmieniajg sie takze wspot-
czynniki aberaoji sferyoznoj i1 chromatycznej fCQ, kQ) na sku-
tek wzrostu ogniskowej obiektywu [2]- Np. dla napieoia przy-
spieszajgcego TJe80 kV i kata otwarcia obiektywu cc=5.10T3 rd.,
Srednioa krazka rozproszenia spowodowanego dyfrakcja wynosi
li. Wartosci wspétozynnikédw CQ i kO przy ogniskowej £=6*7 mm,
przyjmuja wartosois

42 mm< CO< 75 ma ,

5,3mm< k, <10 mm

Zaktadajagc C0=60 mm, Srednica krazka rozproszenia dla abera-
cji sferycznej wynosi:

~sfer * Co 60 10~3)3 10? " 75 A



Zastosowanie refleksyjnego mikroskopu elektronowego... 8v

Natomiast wielkos¢ aberaoji chromatycznej, dla przyjetego
kQ= 7 mm i U=100 kv, wynosi:

Ul * *0 *5 m 7 g & = 1°7-«7 A

Catkowita zdolnos¢ rozdzielcza w pltaszczyznie prostopadtej:

i-7 1 +75 1 + 437 i =500 A

Natomiast zdolno$¢ rozdzielcza w ptaszozyznie réwnolegtej <h,
wynosi :

Przy zatozeniu, ze kat nachylania proébki do osi optycznej
n*10°, otrzymuje sie:

AL o) #2900 i
' sin 10°

Z doswiadczen wynika, ze zdolnos$¢ rozdzielcza w giaszozyi—
nie prostopadtej wynosi 300*400 1, zas$ w plaszozyznie rowno-
legtej wzrasta ze wzrostem kata nachylenia proébki. Chogo po-
prawi¢ zdolnos¢ rozdzielcza n razy nalezy zmniejszyc kat
otwarcia obiektywu a razy i nie mniej zwiekszyc powieksze-
nie. Jednak wtedy maleje wydatnie jaono$¢ obrazu, a czas eks-
pozyoji wzrasta n" razy.

Uzyskiwane zdolnosci rozdzielcze ograniczaja wielkos¢ po-
wiekszenia uzytecznego w mikroskopii refleksyjnej.Powiekszenie
uzyteczne PU mozna wyznaczy¢ ze stosunku wielkosci obrazu do

przedmiotu.
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Zaktadajac, ze oko nieuzbrojone dostrzega doktadnie szozegoty
0 wielkosci 0,2 mm, otrzymamy:

Put » 5#Tr *wo® *

1 ze:
P = PyL e 3In"2

P"I * 5000 sic 10° « 900x
u

5. Przyk#ad? badan

Obserwacje struktur réznych gatunkéw stali weglowych przepro-
wadzono na mikroskopie elektronowym JEM-6A, produkcji Japon-
skiej przy zastosowaniu przystawki refleksyjnej. Badania mia-
4y doprowadzi¢ do okreslenia wpdywu wstepnego przygotowania
powierzchni i trawienia oraz porownanie podobienstwa obrazu
refleksyjnego z obrazem w mikroskopie optyoznym. Doswiadczenia
miedy takze na oelu pordéwnanie wynikéw jJakosci obrazu w mi-
kroskopaoh refleksyjnych z przechylang gtowicg z obrazem u-
zyskiwanym w mikroskopie z przystawkag. Otrzymywanie obrazoéw
refleksyjnych za pomocg odchylania wigzki elektronowej Jest
orygibalnym rozwigzaniem japonskim i na ten temat w literatu-
rze nie znaleziono zadnych publikacji.

Montaz przystanki refleksyjnej do mikroskopu JEM-6A nie Jest
kdopotliwy, wymaga tylko Scistego przestrzegania wskazowek
podanych w instrukcji obstugi urzadzenia. Pewng trudnos$¢ spra-
wiato poczatkowo znalezienie odbitej wigzki elektronéw na e-
kranie po wkgozeniu przystawki zasilajacej elektromagnesy, O0-
kazato sie jednak, ze do uzyskania odbioia 1 obrazu powierzoh-
ni probki potrzebna Jest bardzo subtelna manipulacja pokretta-
mi regulujacymi prad elektromagneséw gdérnych i dolnyoh nabie-
gunnikow. »
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W badaniaoh wstepnych na mikroskopie optyoznym stwierdzono,
ze pewien gatunek stall weglowej o zawartosci 0,2# C po obroéb-
oe cieplnej wykazuje charakterystyczng strukture stali zmiek-

Rys. 4. Stal 0,2# C; ferryt Rys, 5. Struktura Jak rys. 4
z perlitea na granioach w refleksyjnym mikroskopie
ziarn oraz stabo widoozne elektronowym; 200*~

wydzielenia cementytu (500x)

ozonej z bardzo drobnymi wydzieleniami kulkowymi cementytu w
ziarnaoh ferrytu (rys. 4). Wydawato sie, ze tego rodzaju struk-
tura szozegd6lnle dogodna jest do badan na mikroskopie reflek-
syjnym, Po wykonaniu prébek z tej stali o $rednloy 6 mm i gru-
bosoi 3 mm, wypolerowaniu mechanicznym zawiesing H 203 oraz
wytrawieniu nitalem, poddano Je obserwaoji refleksyjnej pod
réoznymi katami i ®,. Pierwsze obrazy otrzymano przy matych
naohyleniaoh, w ktéryoh suma katéow 1 + wynosita 3+6°. W
tych warunkaoh, obraz na ekranie stanowi4 “'jasng smuge odwzo-
rowania struktury, przy ozym tylko w Srodkowym pasmie o0 szero-
kosci okoto 4 mm ujawniaty sie ostre zarysy granic ziarn.Zwie-
kszenie kata naohylenla ~ do okoto 8° wpiyneto korzystnie na
obraz struktury, bo pasmo ostrosci ulegto rozszerzeniu do
25+30 mm (rys. 5). Jakkolwiek w obrazie wystepuje jeszoze
znaozna dystorsja powiekszenia w prostopaddyoh kierunkaoh, to
Jednak wyraznie odrdzniaja sie grjnioe oraz wydzielenia w 0-
brebie ziarn. Zwiekszenie kata X2 do 15° wywotato dalszg po-
prawe obrazu, tym niemniej wydduzenie ziarn na skutek réznicy

powiekszen jest w dalszym olagu znaozne (rys. 6).
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Rys. 7 przedstawia strukture martenzytyozng trawionej ter-
micznie stall 40HNM, ktdérej powierzchnia nieznacznie zostata
zaatakowana przez korozje. Mikrofotografia zostata wykonana
przy kacie ~ =10 i $2&8,"0- Na tle iglastej struktury mar-
tenzytu widoczne sa drobne czastki korozji, rzuoajgoe na po-
wierzchnie wydtuzone olenie. Wielkosé”~cienia przy matym kaoie

umozliwia wyznaozenie wysokosci czastki. Sposéb obliozen po-
dano w rozdziale 6.

W dalszym ciagu badan okreslono wptyw przygotowania zgtadu
na Jakos¢ refleksyjnego obrazu elektronowego, a otrzymane wy-
niki przedstawiaja rys. 8<rll. Badania przeprowadzono na tej
samej proboe wykonanej ze stali narzedziowej o zawartosci 1,2%
w stanie normalizowanym. Rys. 8 przedstawia strukture tej sta-
Il po polerowaniu na pastach diamentowyoh 1 wytrawieniu nita-
lem. Zdjecie wykonane przy nachyleniu j>dwlerzohni prébki pod
kgatem Srodkowe jasne i ostre pasmo uwidacznia dystor-
syjnie wyddfuzone ziarna perlitu z widocznymi pasemkami cemen-
tytu i1 ferrytu. Obraz tego samego miejsca przy kaoie $,=15°
przedstawia rys. 9, gdzie struktura perlitu swoim wygladem nie
rézni sie juz tak znacznie od obrazu w mikroskopie optycznym.
Szczegéty struktury sa wcale wyrazne, a cienie #4agodne. Po-
wtdérzenie badan na tej samej proboe po polerowaniu mechanicz-
nym zawiesing A0/ przedstawiajg rys. 10 i 11 , przy kataoh
nachylenia A,*? 1 18°. Obraz strukturalny wykazuje mniejszag
doktadnos¢ zarysoéw, a gltebokie olenie zaolerajg nawet niekt6-
re szczegoty. Pordéwnanie tych obrazéw z poprzednimi uwidacz-
nia dosadnie wptyw wstepnego przygotowania badanej powierzohni.

W celu doktadniejszego okreslenia wptywu gtebokiego reliefu
powierzchni na Jakos¢ obrazu, do nastepnych préb wybrano zela-
zo Armco trawione termicznie przy powolnym chtodzeniu z tem-
peratury 950°C. Obserwacje przeprowadzano przy naohyleniu po-
wierzchni probki pod katem #2=8° i ~*3°. Mimo stosunkowo
duzego kata na obrazie otrzymano geste olenie w wyniku znacz-
nej gtebokosci granic ziarn ferrytu oraz bruzd pozostatych po
granicach ziarn austenitu. W dodatku w ziarnach ferrytu ujaw-
nia sie takze struktura blokéw o réznych wysokosciach zwiek-
sza gc relief powierzchni. Przy obranym kacie nachylenia #2
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w wyniku dystorsji struktura przybrata posta¢ quasi pasmowsg,
ktéra prawie uniemozliwia wkasoiwg interpretaoje budowy irys.
12). Dopiero po zwiekszeniu kata $2 do 23° uzyskano stosunek
powiekszen Px do PXx okoto 2,5, co spowodowato zmniejsze-
nie dystorsji i upodobnienie obrazu refleksyjnego do obrazu w
mikroskopie optycznym irys. 13). Mimo tych. warunkéw na obrazie
widoczne sa znaozne kontrasty poszozegélnyoh fragmentéw zlarn,
a gtebokie olenie w wielu miejsoaoh zaciemniaja szczegoty
struktury. Z podanych przyktadow wynika, ze gteboki relief
powierzohni przy badaniaoh refleksyjnych jest niekorzystny.

6 . Ceohy oharakterystyczne obrazu w mikroskopie refleksyjnym

Przeprowadzone obserwaoje wykazuja szereg osobliwyoh oeoh od-
wzorowania powierzchni przedmiotu, z ktéryoh na pierwszym
miejscu nalezy wymieni¢ jasnosS¢ 1 ostros¢. Najwiekszg jasnoscé
obrazu otrzymuje sie przy matych katach #2 - flaohylenia po-
wierzchni proébki wzgledem osi optyoznej mikroskopu. Zmiana
kata n nachylenia wigzki elektronéw do powierzohni proéb-
ki wptywa takze na jasnos$é obrazu oraz zdolnosé rozdzielcza.
Zdolnos¢ rozdzieloza Jest tym lepsza im mniejszy kat , lecz
réwnoczesnie z tym pojawiajg sie olenie wystajacych szczeg6-
46w, oo powoduje Soiemnienie obrazu. Kiedy wystajgoych szcze-
gotow Jest mato, olenie nie szkodzg, a nawet sog4 stuzyc do
wyznaczania rzeczywistych wysokosci wzniesien. Zaleznosé te
przedstawia rys. 14, na ktdrym 'w" oznacza rzeczywista wy -
sokos¢ szozeg6tu, zas "a" ddugosc¢ cienia na powierzohni prob-
ki. Z obrazu natomiast wynika, ze:

m m
" PJT ~ Px 3in #2

gdzie:

m - ddugos¢ oienla na obrazie,
P, 1 P,- powiekszenie rownolegte i prostopadte.

Z rys. 14 widac¢, ze:
w » a . tg

stad:
W “ ?2rfrnF2
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W przypadku wzniesien wysokloh 1 wydduzonych obraz jest
mniej ozytelny poniewaz obszary pozostajgoe w olenlu nie ujaw-
niaja zadnych szozegotow 1 oatoso
obrazu ulega zaoiemnieniu. Wzrost kag-
ta wpdtywa na rozjasnienie obra-
zu, leaz réwnoczesnie pogarsza sie
zdoInos¢ rozdzielcza na skutek wzro-
stu pollchromatyzacjl wigzki. Do-
Swiadczenia wykazujg, ze optymalne
wartosci kata #A. wynosza przeciet-
nie 1*3°, niezaleznie od wielkos$oi
kata IA2.

Oprocz tego Jasnos¢ obrazu zalezy
od rodzaju badanego pierwiastka me-
talloznego. Jasnos$¢ obrazu wzrasta
z liozbg atomowg badanych pierwrast-
kéw, poniewaz wykazuja one wiekszg

zdolnos¢ odbijania oraz tatwiejszag
Rys .14. Bieg wiazki
elektronéw przy wy -
znaczaniu wysokosci ki 1 zwiagzki nlemetallozne nie daja

SZCZGgO*OﬁiPOWIUFZOh— dodatnich wynikéw w badaniach re-

wtorng emisje elektronéw. Pierwiast-

£z - fleksyjnych, bo na powierzchni gro-

a - dtugosc¢ clenia na
badanej powierzchni; madza sie elektrony, ktoérych +adu-
w - wysokos$¢ szczegotu . _
nek powoduje zamglenie obrazu. w
praktyce, w koniecznych przypadkaoh,
sporzadza sie metalowg matryce przez napylenie grubej warstwy

metalu, ktéra dodatkowo wpmacnia sie przez osadzanie elektro-

lityczne. Po zdjeoiu matrycy z probki mozna na niej przepro-
wadzaé badania poprzednio opisang metods.

" Jakkolwiek przy matych katach jasnos¢é obrazu jest du-
za, to Jednak wystepuje znaczna dystorsja obrazu polegajgoa na
réznioaoh powiekszenia 1 zdolnosci rozdzielczej w pltaszczyz-
nach do siebie prostopadtych. Przy katach 12 4+6° stosunek
powiekszen P~ do P,,  wynosi 10*15. Jednak ten niekorzyst-
ny stosunek mozna poprawicépprzez powiekszenie kata tak ze
np. przy 23° stosunek jr- wynosi Juz 2,5. Z poprawg dystor-

sji ulega jednak pogorszeniu zdolno$¢ rozdzleloza, poniewaz w
trorzgnlu obrazu biorg udziat dyfuzyjnie rozproszone elektrony
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0 duzych réznioaoh ddugosci przyporzadkowanych Im fal (wigzka
pollohromatyczna).

Poprawe zdolnosol rozdzielczej mozng uzyska¢ przez zmniej-
szenie apertury, lecz to jest réwnoznaczne ze zmniejszeniem
kata otwarola obiektywu. Ten sposdb tez nie rozwigzuje catko-
wloie zagadnienia, poniewaz przytoczone rozwazania odnoszag
sie do szczeg6tow potozonych w bezposredniej bliskosci pta-
szczyzny padania elektronéw. Szczegéty odlegte od tej ptasz-
ozyzny, w wyniku nachylenia, mogg znalez¢ sie w odlegtosciaoh
wiekszych lub mniejszych niz gtebia ostrosol obiektywu. Np-
dla odlegtosoi na préboe okoto 0,3 mm od plaszczyzny padania
elektronéw nieostros¢ jest tak duza, ze przy kaoie naohylenia
#2“5° powoduje w obrazie rozmycie konturéw okoto 0,4 mm.

Pewng poprawe os<trpsoi obrazu mozna uzyskac¢ przez zwieksze-
nie predkosoi elektronéw. W ten sposéb zmienia sie na korzyst-
niejszy ptosunek /[, poniewaz straty energii elektronéw nie
zalezg od napiecia przyspieszajacego. Wzrasta przy tym takze
jasnos¢ obrazu.

Na ostros¢ obrazu wywiera takze znaczny wpkyw potozenie
apertury obiektywu. Jej podozenia nie daje sie tak jednoznacz-
nie ustali¢ jak w mikroskopie elektronowym z wigzka przecho-
dzaca. Przy metodzie refleksyjnej nie mozna otrzymac obrazu
przystony na ekranie, a wkhasciwe potozenie znajduje sie przez
przesuwanie jej w kierunkach krzyzowych obserwujac réwnoczes-
nie zmiany ostrosci obrazu.

Jakos¢ obrazu struktury zalezy w duzej mierze od sposobu
przygotowania zgtadu. Zgtady z gtebokim reliefem daja na ogot
wyniki gorsze niz z ptytkim. Powazng role odgrywa takze wstep-
ne przygotowanie zgtadu, a szczegolnie polerowanie. Nawet nie—
znaozne 1 prawie niewidoczne pod mikroskopem optycznym rysy w
obrazie refleksyjnym wystepuja z pedna wyrazistoscia, utrud-
niajac powaznie Jego interpretacje. Zgtady trawione termicznie
1 gteboko w odczynnikach chemioznych dajg tak duze oienie, ze
wiele szozeg64éw pozostaje nieujawnionych. Dla unikniecia te}
niedogodnosol nalezy przeprowadza¢ obserwacje powierzchni w
dwu prostopadtych kierunkach, wybierajac je tak, aby raz d#u-
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gle wzniesienia bylty prostopadte, a drugi raz réwnolegte do
ptaszczyzny padania elektronéw. Ta uwaga odnosi sie szczegol-
nie do zgtadow polerowanych mechanicznie, wzglednie do struk-
tur o wybitnie pasmowej budowie. Podkresli¢ nalezy, ze polero-
wanie elektrolityczne nie ujawnia w mikroskopie refleksyjnym
wad probek polerowanych mechanicznie.

Badania wykazujag, ze metoda refleksyjnej mikroskopii elek-
tronowej daje mozliwos¢ ujawniania drobnych wypukdosci na po-
wierzohni metali, ktorych nie mozna dostrzec na mikroskopie
optycznym. Istnieje przy tym mozliwos¢ doktadnego okreslenia
ich wysokosci wzglednie gtebokosci. Wskazuje to na przydatnosé
stosowania reflemsyjnego mikroskopu elektronowego do badan
struktur metali. Metoda ta moze by¢ wielce przydatng do okre-
Slania jakosci zabiegow technologicznych mechanicznej obrobki
powierzchniowej, jak np. szlifowania, honowania, polerowania
oraz wpdtywu obrobki cieplnej na uzyskiwang gtadkosc¢. Wydaje
sie, ze refleksyjny mikroskop elektronowy moze przynies¢ wiele
korzysoi przy badaniu niektérych ztozonych procesoéw obrébki
cieplnej, jak np. przebiegu odpuszczania, utwardzania dysper-
syjnego, procesow wydzielen trzeciorzedowych w ziarnach i na
granicach.

Szkodliwos¢ wystepowania dystorsji powiekszenh w plaszczyz-
nach do siebie prostopadtych okazuje sie jednak pozorna. Jak-
kolwiek utrudnia ona ooene rzeozywistej proporojl sktadnikow
strukturalnych, to rzecz ta w badaniach refleksyjnych staje
sie drugorzedna, poniewaz rownolegle do elektronowyoh badan
refleksyjnych stosowa¢ mozna mikroskopie optyczna, wzglednie
badania na mikroskopie elektronowym z wigzka przechodzgog. Te
ostatnie metody nie uwydatniaja jednak réznicy pozioméow po-
szczegolnych szczegétéw struktury. Zaleta refleksyjnej mikro-
skopii elektronowej jest to, ze ujawnia ona bardzo nieznaczne
réznice wysokosci. Stwierdzono [11] , ze przyaJej pomocy mozna
ujawni¢ roznice pozioméw wynoszace kilkaset A.

Przeprowadzone badania wskazujg, ze najodpowiedniejsza me-
toda badan powierzchni Jest réwnoczesna obserwacja struktury
na mikroskopie optycznym i elektronowym refleksyjnym oraz w
razie potrzeby na mikroskopie elektronowym z wigzkag przec¢ho-
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dzaca. Przydatnos¢ mikroskopu refleksyjnego moze byc szcze-
golnie duza w tych przypadkach kiedy dystorsja powiekszenia
nie ma wiekszego znaczenia a istota badania polega na ujawnie-
niu reliefu wzglednie, najdrobniejszych wypuk#osci lub wkle-
stosci. Badania w tym kierunku sg kontynuowane w Zaktadzie
Mikroskopii Elektronowej Katedry Metaloznawstwa PolitechniKki
Slaskiej.

7. Wotoski

Z przeprowadzonych badah wynikaja nastepujace wnioski:

1. Whasnosci optyczne elektronowego mikroskopu refleksyjne-
go charakteryzujg sie réznymi powiekszeniami w dwoch prosto-
padtych do siebie kierunkach obrazu: powiekszenie w plaszczyz-
nie rownolegtej CP") do ptaszczyzny padania elektronow jest
mniejsze od powiekszenia w ptaszozysnie do niej prostopadtej
P+ ).

2. Stosunek powiekszen w dwu prostopaddych kierunkach za-
lezny jest od kata nachylenia badanej powierzchni do osi
optycznej mikroskopu i1 wyraza sie wzorem: M sin

3. Analogicznie do powiekszen, obraz w refleksyjnym mikro-
skopie elektronowym oharakteryzujg dwie zdolnosci rozdzielcze:
w ptaszczyznie roéwnolegtej 1 prostopadtej do ptaszozyzny pa-
dania wigzki elektronéw i wynosza:

K= 1000+5000 A i St = 3004500 1

Wartosci te sg na og6t zgodne z teoretycznymi obliczeniami.
Ograniczenie zdolnosci rozdzielczej w refleksyjnym mi-

kroskopie elektronowym wynika ze znacznej aberacji chroma-
tycznej wiagzki oraz «rozmieszczenia szczeg6dow powierzchni w
obszarze poza gtebig ostrosci.

5~ ZdoInos¢ rozdzielcza w duzej mierze zalezna jest od na-
chylenia wigzki elektronéw do badanej powierzchni o kat N
im kat mniejszy tym zdolnos¢ rozdzielcza wieksza. W prak-
tyce kat ”~ wynosi 1+3°. Przy mniej3zyoh katach ~ wystepuja
w obrazie gtebokie cienie.
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6. Wystepujagoe oienie przy matych katach umozliwiaja
wyznaczanie” wysokosoi szczeg6ddéw od ktorych cienie te powsta-
Ja*

7. Nowe rozwigzanie przystawki refleksyjnej do odchylania
odbitej wigzki za*pomoeg nabiegunnikéw elektromagnetycznych w
mikroskopie japonskim JEM-6A dziata najzupedniej poprawnie i
umozliwia obserwacje przy kacie $2 nachylenia powierzohni
prébki do osi optycznej mikroskopu od 0° do 30°.

8. Ostros¢ obrgzu w refleksyjnym mikroskopie elektronowym
.mozna polepszy¢ przez zmniejszenie kata otwarcia obiektywu,
lecz w tym przypadku obraz znacznie ciemnieje. Jasnoso i o-
stros¢ obrazu mozna réwniez poprawi¢ przez zwiekszenie szyb-
kosci elektronow padajacych na powierzchnie.

9. Mimo dystorsji obrazu i stosunkowo matej zdolnosci roz-
dzielczej refleksyjnego mikroskopu elektronowego, metoda ta
przynosi wiele korzysci przy badaniu struktur oraz powierzch-
ni polerowanych ujawniajac wypukdosci i wgkebienia.

Refleksyjny mikroskop elektronowy stwarza przejscie pomiedzy
mikroskopia optyozng a obrazem mikroskopu elektronowego z wigz-
ka przechodzaca.
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UPHMEHEHHE PHPJEKCMOHHOrO 3JEKTPOHHOr0 MHKPOCKOIIA
K HCCIETOBAHHHM CTPYKTYP METAJUIDB

Pe3bme

B pa6oTe npmeaeHH ochobh jm$y3HOHHoro oTpaxeHHH 3.toktpohhhjc JiygeM ot noBepx-
hocth MeTajuioB, hx CBo0oadCTBa a TaKxe bo3Moxkoctb ncnojn>30BaHitH oTpaxe-
hhh 3Ji6KTpoHOB jyiH BHHBJieHHa CTpyKTypu MeTaluiorpa$HHecKHX o(5pa3UOB. Onpefleje-
HO yCJIOBHH BO03HHKHOB8HHH 3JIeKTpOHHOrO H300paX6HHH CTpyKTypH, HOJie3HOe yBellH-
neHHe, pa3peinaionyB ciiocoOhoctb, a Taicxe BJimme yrjra HaKJTOHa alieKTpoHHoro
nyHKa Ha KanecTBo H300pa*eHHH. llpoBeaeHo aHajm3 bjmhhhh c$epnHecicoE n xpoina-
THqgecKoO adeppaujra, naxJioHa alieKTpoHHoro nyvKa k anepTypH Ha KOHTpacT h Hp-
koctb sjeKTpoHHoro z3oSpas6HHH. IlpercTaBjeHO npHMepH h HHTepnpeTaiiHB noliyaeK-
hhx CTpyntyp CTajra h nepenHClieHo bosmojkhocth npnMeHenMH MeTo.ua a MeTajuiorpa-
¢HgecKHM HCCJteAOBaHHHM MeTaZkioB, a Toxe noBepxHOCTHHX xerajiell, kotophx buhb-
JieHHe apyraMH MeTosaa® HeB03Mo®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 1) 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. b
E"t/tu, .
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