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Presnost a detail vdaka skenovacej
elektrénovej mikroskopii

Skenovaci elektronovy mikroskop s energeticky disperznou
rontgenovou spektroskopiou (SEM-EDS) predstavuje efektivny
nastroj a spolahlivd analytickd techniku, ktord poskytuje
Siroké spektrum informacii o mikroStruktirach a zlozkovych
vlastnostiach  réznorodych materidlov. Laboratéria  ALS
disponuju modernym skenovacim elektréonovym mikroskopom

Tescan VEGA 3 LMU s energeticky disperznym detektorom
(EDS) Oxford X-Max 20. Tato metdda je idedlna na kontrolu
povrchoy, identifikdciu prvkového zlozenia neznamych Castic
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vo vzorke alebo na pokrocilé stanovenie velkosti Ci typovej
B

distribucie Castic. . ) U
Obrdazok 1: Skenovaci elektronovy mikroskop

Princip a aplikdcia SEM-EDS
SEM-EDS technika sa vyzna&uje svojou univerzalnostou, Najvyznamnejsie signaly
nedestruktivnym charakterom, ale aj schopnostou

© Sekundarne elektréony su vyrazené z povrchu vzorky

rychlo  vykonanych analyz. Tieto kombinacie z nej a maju nizku hodnotu energie. Nesu informéacie

robia nezastupitelny néastroj v réznych priemyselnych o topografii povrchu vzorky a pouZivajd sa

a vedeckych oblastiach, ako je geoldgia, petroldgia, na vytvaranie obrazu, ktory je velmi ostry a posobi

metalurgia, elektrotechnika, farméacia a environmentélne < . , .
9 az trojrozmernym dojmom.

vedy.  Schopnost  vykonavat — vysoko  rozliSovacie © Spatne odrazené elektréony su odrazené od povrchu

zobrazenie vzoriek v kombinéacii s prvkovou analyzou . . . e o
vzorky a maju vysoku hodnotu energie. Su citlivé

umoznuje dokladné skimanie materidlovych vlastnosti, . . . ..
) y na rozdiely v atédmovom Cisle a poskytuju

¢o vedie k detailnej charakterizacii vzoriek a podpore . . . —
tak informacie o elementarnom zlozeni vzorky.

vedeckych objavov. Tradi€né optické mikroskopy vyuZzivaju © RTG ziarenie sa uvolfiuje pri prechode elektrénov

na zobrazovanie svetelné IG&e, pri¢om vinové dizka svetla . . . . .
P medzi vrstvami atdmu a je detegované pomocou

obmedzuje maximalne zvacsenie na 1500-2000x. Naopak, energeticky disperzného detektora (EDS). Emisia

elektréonovy mikroskop namiesto svetla vyuziva prud tohto ziarenia je pre kazdy prvok jedinedna a umozfiuje

fokusovanych ellektrénov. Tieto elektréony maju omnoho tak detegovat jednotlivé prvky vo vzorke.
kratSiu vinovu dlzku, €o za idedlnych podmienok umoznuje
dosahovat az milidnndsobné zvacsenie.

Princip SEM je zaloZeny na "bombardovani" povrchu vzorky

fokusovanym zvazkom tzv. primarnych elektrénov. V mieste

dopadu na povrch vzorky dochéddza k sérii interakcii medzi Poiiadavky na analyzované VZOI’ky:
primarnymi elektrénmi a elektronmi v atdmoch vzorky,
¢o vedie k emisii detegovatelnych signalov. Tento bod Vzorka na analyzu SEM musi byt sucha, stabilna

vo vakuu, vodiva a musi sa zmestit do komory
mikroskopu.

dopadu sa oznacuje ako excita¢ny objem a jeho velkost
zavisi predovSetkym od energie primarnych elektrénov

a od prvkového zlozenia vzorky. Elektrénovy zvazok
zvyCajne neprenika hibSie nez 1az 2 ym.
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Detailné snimky povrchov

Skenovaci elektrénovy mikroskop (SEM) bol primérne
navrhnuty na pozorovanie povrchov, pretoze dokaze
poskytnut detailné snimky povrchov materidlov a Castic
s velkostou od niekolkych mikrometrov aZz po niekolko
centimetrov. Vdaka tomu predstavuje vynikajluci nastroj
na identifikaciu defektov materialu, ako su trhliny,
opotrebenie a korézia, dalej na topografiu povrchu, vratane
homogenity, usadenin, drsnosti a tvaru, ako aj na meranie
velkosti a tvaru ¢astic. Pomocou SEM je napriklad mozné
ziskat snimky kovovych suciastok, ktoré nasledne umoznuju
posudit homogenitu antikoréznej fosfatovej vrstvy na ich
povrchu (Obrazok 2A) alebo odhalit po&iato&né $tadium
korozie na valci (Obrazok 2B; $ipky ozna&uju kordziu).
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Obrazok 2: (A) antikorézna vrstva; (B) stopy korézie

Chemicka analyza

Efektivnym doplnkom samotného mikroskopu je vysSie
spomenuty detektor EDS, ktory dokadze detegovat
charakteristické RTG Ziarenie a priradit ho ku konkrétnemu
prvku. Najnovsie systémy sU schopné detegovat prvky
tazsie ako bor (B), teda prvky s atébmovym &islom vyssim
ako 5. Detektor EDS Oxford AZtec X-Max 20 v naSich
laboratéridach dokaze velmi rychlo potvrdit alebo vylucit
pritomnost prvkov tazsich ako berylium (s vynimkou vodika,
hélia a litia). Vysledkom je spektrum, z ktorého mozno urgit
zlozenie skimanej Castice alebo materidlu. Tuto schopnost
je mozné vyuzit napriklad na porovnanie vzorky materialu
s dodanym $tandardom alebo na sledovanie zmien, ktoré
nastavaju vo vzorke pri vystaveni rbéznym procesom
a podmienkam.

Obrazky 3 A/B zobrazuju detailné snimky a prvkové
spektrum neznamej Castice v roztoku, ktoré boli pouzité
na identifikdciu jej pdvodu. Na zdklade ostrych hran
a prvkového spektra bola ¢astica identifikovana ako sklo
z pbvodnej ampulky, ktora roztok obsahovala.

Referencie
https://myscope.training/SEM_SEM_Basics
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Obrdzok 3: (A) kus skla; (B) spektrum skla

Modul “Feature Analysis”

Pomocou softvérového modulu ,Feature Analysis”
je mozné automaticky analyzovat velké mnozstvo
Castic z hladiska morfolégie, chemického zlozenia alebo
kombinécie oboch. Vyznamnou vyhodou oproti beznym
technikam, ako je laserova difrakcia, je moznost priameho
zobrazenia analyzovanych &astic. Castice je mozné triedit
Uplne automaticky, a to bud podla morfoldgie definovanim
parametrov, ako su dizka, plocha, tvar a pod., alebo podfa
chemického zloZenia, napriklad na zaklade pritomnosti
alebo nepritomnosti urcitého prvku. Vystupy moézu
obsahovat rézne grafy a tabulky (Obrazok 4 A/B).

Pomocou modulu ,Feature Analysis” je mozné analyzovat
vzorku napriklad na UG¢€innost filtraéného systému,
homogenitu materidlu alebo len vybrané Zastice (napr.
respirabilné vldkna podfa WHO: dizka >5 um, Sirka <3 pm,
pomer stran >3:1).
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Obrdzok 4: (A) distribuény diagram &astic;
(B) zvyraznené Gastice materidlu

Medzi najCastejSie analyzy vykonavané v laboratdéridch
ALS patri: kontrola antikorézneho povlaku automobilovych
suciastok, Specifikadcia cudzorodych &astic, velmi ¢astou
analyzou je identifikdcia usadenin na filtroch, identifikacia
sedimentov alebo Skvin a defektov na povrchu réznych
materidlov a vyrobkov. Analyza SEM-EDS je tiez Casto
neoddelitelnou sucastou vyrobnych procesov, kde je
kontrola kvality medziproduktov a findlnych vyrobkov
klfac¢ova. Technika ma aj mnoho dalSich moznych aplikacii.
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