Karakterizacija materijala



Elekironska mikroskopija (EM),
EDS i RDX ANALIZA

Kontrola, analiza 1 karakterizacija razliCitih materijala (metala,
oksidne i neoksidne keramike, polimera, optickih vlakana,
poluprovodnickih Cipova) ne moze se zamisliti bez detaljnog
poznavanja njinove mikrostrukture i mikrostrukturnih konstituenata.

Od posebnog znacCaja je poznavanje tehnika za analizu i ispitivanje
mikrostrukturnih  karakteristika materijala, kao | metoda za
odredivanje strukturnog sastava materijala.

Posebna paznja posvecena Je elektronskim metodama,
skeninirajucoj elektronskoj mikroskopiji (SEM), transmisionoj
elektronskoj  mikroskopiji  (TEM), energijsko  disperzivnoj
spektroskopiji (EDS) i difrakciji X zraka (RDX).



SEM | EDS ANALIZA

Elektronske metode se zasnivaju na interakciji upadnog
elektronskog snopa sa ispitivanim materijalom.

Elektroni iz upadnog elektronskog snopa mogu da prodju kroz
uzorak, mogu biti apsorbovani, reflektovani ili rasejani na uzorku pri

cemu moze docCi do emisije elektrona, X-zracenja ili svetlosti iz
uzorka.

Na osnovu ovoga razvijen je Citav niz metoda.
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Elektronska mikroskopija

Elektronska mikroskopija predstavlja jednu od najsofisticiranijin
metoda prikupljanja podataka o morfologiji, strukturi i hemijskom
sastavu materijala.

Uvedena sredinom 50-tih godina XX veka.

Njena sposobnost da postigne rezoluciju na nivou atoma,
mogucnost mikrodifrakcije i mikrohemijske analize od sustinske su
vaznosti za istrazivanjai razvoj novih, savremenih materijala.

Podrucje od posebnog znacaja sa stanoviSta primene elektronske
mikroskopije su grani¢ne povrSine, koje imaju u vecini sluCajeva
odlucCujuci uticaj na postignute osobine materijala.

Kljucnu ulogu u uspesnoj interpretaciji informacija, koje se dobijaju
razliCitim metodama elektronske mikroskopije, imaju softverski
programi za analizu slike kao i elektronska simulacija.



Osnovno | funkiconalno, elektronski mikroskop (EM) je slican

optickom mikroskopu (OM)
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Osnovni princip: umesto vidljive
svetlosti i optickih sociva, za
dobijanje uveliCane slike objekta
kod elektronskog mikroskopa
koristi se snop elektrona koji se
usmerava | fokusira uz pomoc
elektromagnetnog polja.
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Elekironska mikroskopija
Tehnike

*TEM - Transmisiona elekironska mikroskopija - daje sliku KROZ objekat (vzorak

v obliku tankog preseka). 3
* SEM - Skening elekironska mikroskopija - daje sliku POVRSINE objekta.
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Elekironska mikroskopija

U obe tehnike primenjuju se elektronski zraci, ali za
stvaranje slike se koriste razliciti mehanizmi:

TEM oblikuje sliku pomocu elektrona koiji se propustaju
kroz preparat.
SEM skenira povrsinu preparata - sliku oblikuje detekcijom

elekirona koji se odbijaju od spoljasnje povrsine preparata
- daje utisak dubine (3D).



http://www.vcbio.science.ru.nl/images/TechniqueFig3A_Zoom.jpg

Elekironska mikroskopija

U obe tehnike primenjuju se elektronski zraci, ali za
stvaranje slike se koriste razliciti mehanizmi:
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Elektronska mikroskopija
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Elekironska mikroskopija
Delovi elekironskog mikroskopa
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Elekironska mikroskopija

Delovi elektronskog mikroskopa
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Emitovani elektroni ubrzavaju se
prema anodi koja ima funkciju
propustanja elekirona tacno
definisanih energija.

Elektronski snop fokusira se
sistemom elekiromagnetnih socCiva
(kalemova) smestenih v sredisnjemu
delu mikroskopske kolone.

Otklon snopa omogucuiju
elekiromagnetni kalemovi smesteni
pri dnu mikroskopske kolone.

Figure 1.11. Schematic drawing of the electron and x-ray optics of a combined

EM — elektronska optika (i za X zrake)
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Elekironska mikroskopija

Delovi elekironskog mikroskopa

Kondenzorsko socivo: za sirenje elekironskog snopaii
usmeravanje struje na vzorak.
Objektivsko socivo: za izostravanje - promenom jacine
x| siruje.
ww Projektorsko socivo: za regulaciju uvelicanja. Promenom
&  jacine struje u njemu, fokusna taéka se pomera gore-dole
=% * duzZ opticke ose.
* el Fluorescentni ekran: emituje svetlost pod uticajem
S8 elekironskog bombardovanja (cink-sulfid itd.).
Fotografska ploca: ispod fluorescentnog ekrana, za kasniju
& analizu.
# Vakuumski sistem - pumpe: obezbeduje vakuum v koloni
#l Cime se obezbeduje veca prodornost elektrona u koloni i
) ¥® onemogucuje jonizacija molekula vazduha.

*= Sistem za hladenje pumpi i socCiva.
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Elekironska mikroskopija
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Elekironska mikroskopija

Priprema vzoraka za TEM

Uzorak za analizu mora biti u obliku tankog preseka (<100 nm),
da bi elekironi primarnog snopa mogli prolaziti kroz preparat.
Takode, mora biti obezbeden dodatni kontrast — tfretman
oblaganja teskim metalima koji se selektivno vezuju za

specificne strukture v uzorku.




Elekironska mikroskopija

Priprema vzoraka za TEM

Elekironi primarnog snopa razlicito prolaze kroz preparat, zavisno od
same gustine objekta, a delovi uzorka za koje su vezani atomi teskih
metala ¢e potpuno skretati elekirone. Na osnovu gustine propustenih
elekirona kroz objekat, projektuje se slika vuzorka na ekranu -
fluorescentnaili digitalna obrada.

TEM se uglavnom koristi za anlizu unutrasnjih struktura objekata -
celijskih organela, za vizualizaciju kontura intaktnih i veoma malih
objekata, virusaq, ili molekulskih agregata.



http://www.lv-em.com/features_4_modes_tem.html

Elekironska mikroskopija

SEM




Elekironska mikroskopija

SEM

Za pregledanje i analizu povrsine ¢vrstih uzoraka. Rezolucija je najcesce

10 nm, a vuvelicanje 20 000 puta. Dobija se 3D slika vzorka.
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Elektronska mikroskopija

Slike dobijene na SEM
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Elektronska mikroskopija

Slike dobijene na SEM

Stoma (2900
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Elekironska mikroskopija
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Skeniranje povrsine se ostvaruje
prelazenjem uskog snopa
(primarnih) elektrona preko povrsine
vzorka. U svakoj tacki uzorka v
interakciji elektrona primarnog
snopa i molekula (atoma) uzorka
dolazi do stvaranja “signala” koji se
detektuje. Signal se mapira na video
ekranu - svaka tacka interakcije
odgovara posebnoj slici na ekranu.
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sa vzorka (energija sekundarnih
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Elektronska mikroskopija
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SEM Elekironska mikroskopija

Primarni elektronski snop se fokusira na vzorak (precnik ispod
10 nm) i prelazi tacku po tacku, liniju po liniju.

Interakcija primarnog el. snopa i
vzorka — signal:
-sekundarni elekironi
-odbijeni elektroni
- Auger elekironi
- apsorbovani
- propusteni
- katodoluminescencija
- X - zraci

" Povrsina lista (1300x)

Uvelicanje: povrsina uzorka za analizu odredena je velicinom primarnog
el. snopa (10 nm), a signal se prenosi na monitor znatno vece povrsine -
uvelicanje nekoliko desetina hiljada puta :
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Elekironska mikroskopija

Sliku daju sekundarni elekironi
koji su dislocirani - izbaceni sa

¥ povrsine skeniranog uzorka
nakon bombardovanja od sirane
primarnog el. shopa.

Sekundarni elekironi dolaze do
detektora (pozitvnog
naelekirisanja) gde se indukuje
s elekiricni signal koji se pojacava
= idigitalizuje.

Rezultat - na ekranu se pojavljuje
topografska slika povrsine
ispitivanog objekta-povrsina
metalnog omotaca objekta.

Osim sekundarnih elektrona i
drugi oblici emisije sa uzorka (X
zraci, katodo-luminescencija,
reflektovani elekironi itd.) mogu
se skupljati i analizirati od strane
o specificnih detektora.




Karakteristika Svetlosni TEM SEM
Rezolucija 500 nm 10 nm 2 nm
Max rezolucija 100 nm 0.5 nm 0.2 nm
Uveli¢anje do 1500X do 300000X ~100000X
DUl pre_gledanog slaba promenljiva visoka
polja
Objekat Ziv neziv neziv
Preparativna tehnika jednostavna slozena jednostavna
Debljina preparata srednja lzuzetno mala varijabilna
Vidno polje relativno veliko ograniceno veliko
lzvor radijacije vidljiva svetlost elektroni elektroni
Medijum vazduh vakuum vakuum
Sociva staklena elektromagnetna elektromagnetna
Fokusiranje mehanicko e.m. kalemovima e.m.kalemovi
Podegavanie - Pr(_)mena s_truje u Promena struje u
uvelidanja promena objektiva projektorskim e.m.

kalemovima

projektorskim e.m.
kalemovima

Dobijanje slike -
kontrast

apsorpcija

propustene svetlosti

skteranje elektrona

skretanje elektrona




ENERGIJSKO DISPERZIVNA SPEKTROSKOPIJA




Spekiroskopska analiza X-zraka (XES) emitovanih v toku interakcije
elekironskog snopa sa povrsinom uvzorka omogucava identifikaciju i
odredivanje koncentracije elemenata prisutnih na povrsini.

Zavisno od potrebe moze se izvrsiti disperzivna analiza energija odnosno
energijsko disperzivna spektroskopija (EDS) ili disperzivna analizatalasnih
duzina (WDS) X-zraka.

Pri ovoj analizi fokusirani elekironski snop pada na povrsinu vzorka i, izmedu
ostalog, prouzrokuje emisiju X-zraka Cija je talasna duzina/energija
karakteristicna za pobudeni atom, a intenzitet proporcionalan koncenfraciji
ovih atoma na mestu pada elekitronskog snopa.

Koris¢enjem odgovarajucéih kristala i kvantnih broja¢a pomoéu metode
disperzije talasnih duzina X-zraka, mogu se detektovati svi elementi Ciji je
atomski broj N >4, dok se metodom disperzije energije mogu detektovati svi
elementi Ciji je atomski broj N > 11 ili N > 4 v zavisnosti od konstrukcije
sistema.

EDS-metodom se svi elementi, koji su prisutni u uzorku sa koncentracijama
iznad 10 tez.%, mogu detektovati za manje od 10 sekundi, a primese Cija je
koncentracijado 0,5 tez.% mogu se detektovati u viemenu do 100 sekundi.

EDS-om ne samo sto je omogucenaidentifikacija elemenata veé je moguce
odreditii raspodelu elemenata v uzorku kao i njihov relativni odnos.



Ispitivanje materijala pomocu EDS metode zasniva se na
bombardovanju uzorka upadnim elekironskim snopom i emisiji
x-zracenja iz vzorka. Emitovano x-zracenje ima karakteristicne
energije za razlicite hemijske elemente, sto omogucava
odredivanje hemijskog sastava ispitivanog vzorka.

Glavne karakteristike metode zasnovane na koris¢enju EDS
sistema su:

o ispitivanje bez razaranja, tj. nedestruktivna kvalitativha i
kvantitativna elementarna,

o istovremeno odredivanje svih prisutnih elemenata v vzorkuv,
o analiza elemenata od berilijuma do aktinida,

o kvantitativna analiza koris¢enjem cistih elemenata kao
standarda ili semikvantitativha analiza pomocu
odgovarajucih fizickih modelaq,

o srednja vrednost prostorne rezolucije, koja zavisi od rednog
broja elementaq, je priblizno 1 um,

o mogucénost dobijanja kompozicione mape uzorka sa
raspodelom 5+10 elemenata v vzorku.
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Generisanje karakteristichog X—zracenja sa razliCitih energetskih nivoa u atomu.
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EDS ANALIZA
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EDS ANALIZA
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