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Sazetak

Elektronski mikroskop je uredaj kojim se, pomocu uskog snopa elektrona, dobiva uvid u
mikrostrukturu promatranog uzorka, uz vrlo veliko povecanje.

Kod svih metoda elektronske mikroskopije za promatranje uzoraka koristi se snop elektrona.
Glavna prednost svih elektronskih mikroskopa je njihova velika rezolucija, koja nam
omogucava koriStenje izuzetno velikih povecanja bez znacajnijeg gubitka oStrine slike. Neki
elektronski mikroskopi postizu povecanja i vise od 1.000.000 puta.

Postoje dvije osnovne vrste elektronskih mikroskopa, transmisijski i skenirajuéi elektronski
mikroskop.

Transmisijski elektronski mikroskop (TEM) koristi snop elektrona koji prolazi kroz vrlo tanki
uzorak, i sklop elektromagnetskih lec¢a. Slika se promatra na fluorescentnom ekranu ili
pomocu digitalne kamere. Koristi se za proucavanje strukture materijala.

Kod skeniraju¢eg elektronskog mikroskopa (SEM) slika se dobiva pravilnim pomicanjem
snopa elektrona po povrSini uzorka. Koristi se za proucavanje strukture i uz dodatni uredaj za
odredivanje kemijskog sastava materijala.

U ovom radu opisana je primjena elektronske mikroskopije u karakterizaciji prirodnih
materijala.



Lana Simeg Primjena elektronske mikroskopije u karakterizaciji prirodnih materijala

1. UvOD

Dvadesetih godina XX. stoljeca otkriveno je da se elektroni u vakuumu kreéu ubrzano i da se
ponasaju poput zraka svijetlosti, odnosno da imaju svojstva vala. Oni se krecu pravolinijski i
njihova je duzina vala oko 100.000 puta manja od duzine vala svjetlosti.

Elektronski mikroskop umjesto snopa svjetlosti koristi snop elektrona — mala duzina vala
elektrona omogucava da postigne mnogo bolju mo¢ razlikovanja.

1924. godine H.Bosch je pokazao da elektricno i magnetsko polje djeluju na elektrone na isti
nacin kao $to staklena leca djeluje na svjetlost.

1931. godine dr.Ernest Ruska konstruirao je prvi elektronski mikroskop (tzv. Transmisijski
elektronski mikroskop). Prvi mikroskop je imao 17 puta vecu moguénost povecanja, dok

danasnji elektronski mikroskop posjeduje mo¢ razlucivanja od 0,1 nm i povecava ¢ak i do
1.000.000 puta. [1]

Razvoj SEM-a je poceo kasnije od TEM-a. 1942. godine Zworykin, Hiller i Snyder
konstruirali su prvi skenirajuci elektronski mikroskop. [2]

Elektronska mikroskopija je relativno mlada metoda, a njen razvoj doveo je do otkri¢a novih
istrazivackih podru¢ja u raznim granama znanosti omogucujuéi promatranje raznolikih
uzoraka.
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2. VRSTE ELEKTRONSKIH MIKROSKOPA

Osnovne vrste elektronskih mikroskopa:

- FE-SEM (engl. Field Emission Scanning Electron Microscope)
- AFM (engl. Atomic-force Microscope)

- STM (engl. Scanning-tunneling Microscope)

- Transmisijski elektronski mikroskop (TEM)

- Skenirajuc¢i elektronski mikroskop (SEM)

2.1. Skenirajudi elektronski mikroskop s emisijom polja - FE-SEM

Skenirajuéi elektronski mikroskop s emisijom polja ili FE-SEM (engl. Feild Emission
Scanning Electron Microscope) je iznimno sofisticirani uredaj namijenjen uvidu u strukturu
povrsine materijala sve do nanometarske razine, uz povecanje od milijun puta. FE-SEM je
SEM ali umjesto klasi¢ne katode, emisija elektrona se postize pomocu jakih polja.

FE-SEM mikroskop opremljen je sljede¢im detektorima:

- Detektor sekundarnih elektrona za topografsku analizu povrsine uzoraka;

- Detektor povratno rasprSenih elektrona za prikaz kontrasta izmedu podrucja s
razli¢itim kemijskim sastavom;

- Detektor X-zraka za kvalitativnu i kvantitativnu kemijsku analizu uzoraka. [3]

Ijl
.
\HIIIIHIIUIIIIHFIH!E

&

Slika 1. FE-SEM mikroskop [4]
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2.1.1. Primjena FE-SEM-a

= Istrazivanje povrsine nanostrukturnih i drugih materijala;

= Analiza veli¢ine i rasporeda Cestica i homogenosti materijala;

= Mjerenje hrapavosti povrSine materijala;

= Analiza mehanickog oSteCenja i zamora materijala;

= Analiza kontaminacije materijala;

= |straZivanja u biomedicini;

= |strazivanja na organskim materijalima;

= [strazivanja geoloskih, mineralnih, kristali¢nih, arheoloskih i drugih uzoraka. [3]

2.2. Mikroskop atomskih sila - AFM

Mikroskop atomskih sila ili AFM (engl. Atomic-force Microscope) osjeca interakcije
atomskih sila na maloj udaljenosti (0.1 do 10 nm) izmedu Siljaka senzora mikroskopa i
povrsine uzorka. Senzor se sastoji od poluge sa Siljkom (SiN3, SiO,, C-nanotubice) i opruge.
Otklon opruge mjeri se optiCkom detekcijom (laser i dioda). U kontaktnom rezimu mjere se
sile 10°-10"° N, u nekontaktnom rezimu mjere se Van der Waalsove sile i interakcije.

A Enndenzatnr

Y

Y Poluga -
" Siljak
mv\ﬁf\]
XyzZ

Slika 2. Prikaz dijelova AFM-a [5]

Uzorak se nalazi na nosacu kojemu je omoguéeno gibanje u sva tri smjera. Vodljiva poluga sa
Siljkom se dovede u nepotrebnu blizinu uzorka i rasterski se giba preko uzorka. Iznad poluge
sa Siljkom nalazi se plocica koja zajedno s nosacem uzorka i uzorkom ¢ini kondenzator.
Ovisno o promijeni razmaka izmedu Siljka 1 uzorka mijenja se razmak izmedu "ploca"
kondenzatora $to omoguéava proucavanje topografije povrSine uzorka. [5]
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Takoder moze raditi na dva nacina:

a) Siljak prati neravnine i mjeri se promjena kapaciteta koji ovisi o razmaku izmedu Siljka i
pojedinih neravnina na uzorku;

b) pomocu piezoelektri¢nog kristala odrzava se §iljak na konstantnoj udaljenosti od povrsine.
Potreban napon koji treba biti na piezoelektricnom kristalu daje kao rezultat topografiju
povrsine. Vazno je da se AFM dobro izolira od utjecaja vanjskih vibracija. [5]

AFM metodom mogu se mjeriti inter- i intra molekularne sile, sile adhezije, elasticitet uzorka
te tvrdoc¢a povrSine. Pogodna je za ispitivanje makromolekula, polimera, tekucih kristala,
koloida, stanica i stani¢nih organela te abiotskih Cestica u prirodnim uvjetima.

AFM metoda je privla¢na kako za fundamentalna tako i rutinska ispitivanja materijala, buduci
da je lokalna, nerazaraju¢a i primjenjiva kod krajnje razli¢itih uvjeta. Vazno je naglasiti da
nikakva prethodna priprema uzorka nije potrebna i moguca su ispitivanja u ambijentalnom ili
¢ak u tekuc¢em okruZenju, $to je vazno za proucavanje bioloskih makromolekula. [6]

Slika 3. AFM mikroskop [7]

2.2.1. Primjena AFM-a

= Analiza i karakterizacija materijala u kemijskoj, prehrambenoj i farmaceutskoj
industriji, industriji plastike te poluvodica;

= Koristi se u proizvodnji boja i lakova za odredivanje topografije i hrapavosti povrsine
premaza;
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= [spitivanje termickih i mehani¢kih svojstava te morfologije i sastava modernih
polimernih materijala;

= Stomatologija - ispitivanje kvalitete povrSine (morfologija i hrapavost) bilo koje
legure;

= Elektrotehnika, kristalografija te prirodne i medicinske znanosti. [6]

2.3. PretraZni tunelirajuéi mikroskop - STM

Pretrazni tuneliraju¢i mikroskop ili STM (engl. Scanning-tunneling Microscope) radi na
principu tuneliranja elektrona iz povrSine uzorka prema Siljku. Mjeri se struja, koja naravno
ovisi 0 iznosu tuneliranja, dakle o "reljefu” povrsine, odnosno o udaljenosti Siljka od povrSine.

rmm— | mamasamae

| -
s : Linija
Kontroina | =~~~ ~—~—~ ———— .
edinka ‘ﬂ/ fT < shaniran|a
; i
/ Thealy 4
T
||;||||!.|iflii||'|i!. (T

Slika 4. Princip rada STM-a [5]

Pokretno ticalo prolazi preko povrSine u pretraznom/skeniraju¢em modu (slika 4.) i
vremensko ovisni naponski signal se Salje u rac¢unalo gdje se rekonstruira slika povrSine.
Signal je proporcionalan elektronskoj struji koja tunelira izmedu ticala i vodljive povrSine.

U praksi se koriste dva moda:

a) konstantna udaljenost - preko povratnog signala na piezoelektri¢ni kristal odrzava se Siljak
na konstantnoj udaljenosti iznad povrSine (Siljak slijedi topografiju), ¢ime se sprjeCava
udaranje $iljka o povrSinu i njegovo ostecenje;

b) konstantna struja.

Za STM potreban je vakuum ( ~ 10°Pa), a razlu¢ivanja su bolja od 1 nm. [5]
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Slika 5. Pretrazni tuneliraju¢i mikroskop (STM) [8]

2.3.1. Primjena STM-a

= Koristi se za dobivanje slike c¢istth povrSina vodi¢a 1 molekula sredstava za
podmazivanje. [9]
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2.4. Transmisijski elektronski mikroskop (TEM)

Transmisijski elektronski mikroskop se koristi za promatranje uzoraka koji su za elektrone
propusni, pa zato debljina uzoraka rijetko moze biti veca od 1 um. Po gradi je sli¢an optickom
mikroskopu, ali radi u uvjetima visokog vakuuma. [10]

Slika 6. Transmisijski elektronski mikroskop, presjek uredaja (lijevo); put elektronskog snopa
(desno): 1. Elektronski top, 2. Kondenzorske lece, 3. Zapornica za umetanje uzoraka, 4. Leca
objektiva, 5. Projektorska le¢a, 6. Kamera, 7. Fluorescentni zaslon, 8. Elektronski sklop. [10]

Kao izvor elektronskog snopa sluzi elektronski top. Njega Cini katoda, obi¢no volframska nit,
koja zagrijavanjem emitira elektrone, Wehneltov cilindar za fokusiranje elektronskog snopa te
anoda s velikom razlikom potencijala prema katodi. Zbog te se razlike elektroni snazno
ubrzavaju 1 njihov se snop prvom elektronskom le¢om, koja ima ulogu kondenzora, usmjerava
na uzorak. Prolaskom kroz uzorak elektroni se u susretu s atomima rasprSuju razmjerno
debljini i gusto¢i podru¢ja na koje nailaze. Preostali, nerasprSeni elektroni ¢ine elektronsku
sliku uzorka, koja se povecava sustavom elektronskih leca (lea objektiva, meduleca,

7
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projektorska leca). Konac¢na slika nastaje na fluorescentnom zaslonu, a njezini tamni dijelovi
odgovaraju debljim 1 gus¢im podrucjima uzorka.

Kvaliteta slike ovisi o0 vrsti kontrasta, koji moze biti ogibni ili fazni. U ogibnome kontrastu
postoje slike svijetlog i tamnog polja, koje imaju inverzan kontrast, a povezane su s ogibnom
slikom istog podru¢ja promatranog na mikrografiji. Iz ogibne se slike prepoznaje simetrija
promatranog uzorka, a smjerovi iz ogibne slike izravno se prenose u elektronsku sliku
svijetlog polja, tamnog polja ili u sliku visokog razlucivanja koja se temelji na faznome
kontrastu. Na temelju ogibne slike moguée je odrediti kristalnu strukturu. Medutim,
kvantitativna informacija o mikrostrukturi materijala moze se dobiti detaljnom korelacijom
ogibne i elektronske slike. Ogibni kontrast oslikava detalje ve¢e od 1,5 nm, a fazni kontrast
daje razluéivanje na razini atoma. Kako elektronski snop putuje u vakuumu, posebni uredaji
omogucuju izmjenu uzoraka bez prisutnosti zraka.

Transmisijski elektronski mikroskop svojim velikim korisnim poveéanjem i sposobno$c¢u
razluCivanja znatn0 nadmasuje moguénosti optickog mikroskopa, jer je valna duljina
elektronskog zracenja mnogo manja od valne duljine svjetlosti. Naime, maksimalna
razlucivost mikroskopa (najmanja udaljenost dviju tocaka na kojoj ih je moguce razlikovati)
ograni¢ena je valnom duljinom zracenja koje prolazi kroz uzorak, a odabirom zracenja manjih
valnih duljina postize se bolja razlucivost. Danasnja se granica razlucivanja najsnaznijih
transmisijskih elektronskih mikroskopa priblizava iznosu od 0,1 nm uz povecéanje slike od 1,5
mil. puta, a to je dovoljno za istrazivanje molekularne strukture, pa i za raspoznavanje atoma
u kristalima. [10]
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2.4.1. Prednosti i nedostaci TEM-a
Prednosti TEM-a su:

* Najjace moguce povecanje;

= Velika Sirina primjene (znanstvena, edukacijska, industrijska);
= Pruzanje informacija o elementima i strukturi istih;

= Jednostavan za koriStenje u slucaju ispravne obuke.

Nedostaci TEM-a su:

= Veliki su i poprili¢no skupi;

= Potrebne su detaljne pripreme uzorka;

=  Mogucnost pojave artefakata uslijed pripreme uzorka;

= Uzorci su limitirani na one koji su transparentni za elektrone, mogu tolerirati
vakuum i dovoljno su mali da stanu u vakuumsku komoru;

= Zahtijevaju posebno skladiStenje i odrZavanje;

= Slike su crno-bijele. [11]

Slika 7. Transmisijski elektronski mikroskop [11]
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2.4.2. Primjena TEM-a

TEM je idealan za niz razli¢itih podrucja kao Sto su prirodne znanosti, nanotehnologija,
medicinska i bioloSka istrazivanja, istrazivanja materijala, forenzi¢ke analize, gemologija i
metalurgija, kao i industrija i obrazovanje.

On pruza topografske, morfoloske i kompozicijske informacije. Slike nastale TEM-om
omogucuju istraziva¢ima da uzorke vide na molekularnoj razini tako da mogu analizirati
strukturu i teksturu tvari.

TEM se moze koristiti u analizi poluvodica pa tako i u proizvodnji racunalnih Cipova. tvrtke
koje koriste TEM mogu lakSe identificirati nedostatke, lomove 1 oSteenje na objektima, ti
podaci mogu pomoci rijesiti probleme,a takoder su korisni da naprave izdrzljiviji i ucinkovitiji
proizvod. [11]
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2.5. Skenirajudi elektronski mikroskop (SEM)

Osnove rada skenirajuc¢eg elektronskog mikroskopa sastoje se od skeniranja povrsine
ispitivanog uzorka vrlo precizno fokusiranim snopom elektrona. Uzorak se nalazi na nosacu u
komori mikroskopa, a izvor elektrona je katoda smjeStena u emisionoj komori. Elektroni se
ubrzavaju na putu izmedu katode i anode koje se nalaze pod visokim naponom. Elektroni se
dalje fokusiraju i usmjeruju pomoc¢u magnetskih le¢a na povrsinu uzorka. [12]

Izvor elekiron
(katoda)

Snop &
elektrona | ;

lece

[ |
| |
| |
| |
Magnetske |
| |
| |
| |
| |

\ /
% > /,/ BSE
‘\\ \
detektor "NV
‘;-\'._‘_-'L, j
o

|||_':| ,7;;_';"3\
| fr ™ N

Lt = SE

“ detektor

Uzorak {_|

Slika 8. Shema osnovnih elemenata SEM-a [12]

Komora i kolona elektronskog mikroskopa za vrijeme rada nalaze se pod niskom ili visokim
vakuumom. Prilikom udarca elektrona o povrSinu uzorka, dogadaju se razni efekti koje
koristimo za dobivanje slike i provodenje analize u SEM-u. [12]
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2.5.1. Osnovni tipovi detektora
Skeniraju¢i elektronski mikroskop moze koristiti tri osnovna tipa detektora:

= SE (engl. Scondary Electron) - detektor sekundarnih elektrona,

= BSE (engl. Back Scatter Electron) - detektor povratnog rasprsenja,

= EDS (engl. Energy Disperssive Spectrometer) - energijsko disperzivni spektrometar.
[12]

Y
N

/ BSE \ SE

EDS detektor detektor \ detektor
N\ \ /

d L P =

X-zrake

_Sekundarni
elektroni

BSE elektroni

Slika 9. Prikaz tri osnovna tipa detektora [12]

Prilikom sudara s atomskom jezgrom atoma koji grade uzorak, elektron iz elektronskog snopa
mikroskopa se moze odbiti natrag. Takve odbijene elektrone nazivamo elektroni povratnog
rasprsenja ili BSE (engl. Back Scatter Electron). Njih detektiramo pomoc¢u BSE (engl. Back
Scatter Electron) detektora povratnog rasprsenja. BSE pokazuje uzorak u nijansama sive boje
koje odgovaraju atomskim tezinama atoma koji izgraduju uzorak. BSE detektor koristi se za
proucavanje razlika u kemijskom sastavu uzoraka, a ujedno smanjuje efekte izazvane
nakupljanjem elektrona na povrsini uzorka (nabijanje), pa se uz njegovu upotrebu mogu
snimati i uzorci koji nisu elektricki vodljivi.

Drugi vazan efekt koji nam se dogada u trenutku sudara elektrona iz snopa i uzorka je
izbijanje elektrona iz elektronskog omotaca atoma iz uzorka. Te izbijene elektrone nazivamo
sekundarni elektroni ili SE (engl. Secondary Electrons). SE detektor prikazuje povrSinu
uzorka u velikoj rezoluciji, pa je posebno pogodan za prouc¢avanje morfologije. [12]
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Kod izbijanja elektrona iz elektronskog omotaca atoma ostaje prazno tzv. vakantno mjesto,
koje se popuni elektronom iz druge elektronske ljuske viSe energije. Prilikom tog skoka
elektrona emitira se jedan kvant energije ili X-zraka.

Energija ovako nastalog zracenja karakteristicna je za svaki kemijski element. Ovu vrstu
zraCenja detektira treCa vrsta detektora, EDS detektor (engl. Energy Disperssive
Spectrometer). Ovaj detektor sluzi za odredivanje kemijskog sastava uzorka na temelju X-
zraka koje emitira uzorak pod elektronskim snopom mikroskopa. [12]

2.5.2. Komora za uzorke

Objektiv

EDS detektor
SE detektor
BSE detektor
Uzorak

Mosac

Cilindar za pomicanje
stoléita s nosatem za
uzorak

Putanja
elektronskog snopa

A

Slika 10. UnutraSnjost komore SEM-a za uzorke [13]

Na slici je prikazana unutraSnjost komore za uzorke u kojoj je moguce analizirati uzorke
veli¢ine do 20x8 cm. Uzorak koji se nalazi u komori je kugli¢ni lezaj presjeka 5-6 cm. Uzorak
je fiksiran na nosac ljepljivom bakrenom trakom bez prethodnih priprema i obrada, a s
obzirom da je materijal Celik koji je provodan, nije bilo potrebno prethodno naparivanje
zlatom ili ugljikom.
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Stoli¢i¢ se moze pomicati u smjeru 5 osi, odnosno moguce je pomicanje uzorka naprijed-
nazad, lijevo-desno, gore-dolje, kao i rotiranje i naginjanje na neku stranu. Kombinacijom
rotacije i naginjanja uzorka, neki objekt je moguée promatrati i analizirati iz razli¢itih

projekcija. [13]

2.5.3. Prednosti i nedostaci SEM-a [2]

Prednosti SEM-a su:

Rezolucija - sposobnost da se "vide" veoma mali objekti;

Dubina polja - sposobnost da objekti razlicite "visine" na uzorkovnoj povrsini
ostanu u fokusu;

Mikroanaliza - sposobnost da se analizira sastav uzorka;

Jednostavan je za upotrebu sa "user-frendly" interface-om;

Vecina aplikacija zahtijeva minimalnu pripremu uzorka;

Generira podatke u digitalnom obliku $to je od velike vaZznosti za prijenos i
manipulaciju podataka.

Nedostaci SEM-a su:

Uzorci moraju biti ¢vrsti i moraju stati u mikroskopsku komoru;

Uzorak mora biti stabilan u vakuumu. Teku¢i uzorci 1 materijali koji sadrze
vodu ne mogu se ispitivati u konvencionalnom SEM-u. Za to se koriste
specijalizirani SEM-ovi. Praskasti uzorci moraju se fiksirati na supstrat drzaca
tako da ne zagade SEM komoru;

Materijali koji nisu vodljivi moraju se montirati na vodljivi uzorak i prevuéi
tankim vodljivim filmom kao npr. Au, Pt, Pd...;

EDS detektori na SEM-u ne mogu detektirati lake elemente (H, He i Li);
Potrebna je posebna obuka za upravljanje SEM-om;

SEM se mora postaviti u prostoriju u kojoj je nema elektri¢nog i magnetskog
djelovanja, te utjecaja vibracija;

Mali rizik od izlaganja radijaciji;

SEM je vrlo skup.

14



Lana Simeg Primjena elektronske mikroskopije u karakterizaciji prirodnih materijala

Slika 11. Skenirajuci elektronski mikroskop [14]

2.5.4. Primjena SEM-a

Skeniraju¢i elektronski mikroskop je idealan uredaj za snimanje prijelomnih povrSina svih
vrsta materijala (metali, tekstil, prirodni materijali itd.). Njegovom primjenom uspjesno
ulazimo u svijet bio-, nano- i mikrotehnologije.

Kod SEM-a je moguca i analiza kemijskog sastava prijelomne povrSine registriranjem
rendgenskog zracenja prijelomne povrsine. [15]

Najcesca primjena SEM-a:

= Podrudje tekstilne znanosti - istraZzivanje vlakana i tekstilnih materijala; [15]

= Forenzika - analiza tragova pucanja (GSR Cestica - mikroskopske Cestice koje nastaju
isklju¢ivo kod pucanja i sadrze tri kemijska elementa Ba, Sb i Pb) gdje se utvrduju i
morfoloski oblik i kemijski sastav svake pojedine analizirane GSR Cestice; [16]

= Strojarstvo - fraktografija (analizom prijelomne povrsSine pokuSava se utvrditi uzrok
loma); [17]

= Biologija, medicina i stomatologija - promatranje svijeta bakterija i virusa,
makromolekula, stanica i mnogih pojedinosti strukture organizma.

= Razlicite geoloske  discipline  (mineralogija, petrologija, kristalografija,
paleontologija);

* Fizika;

=  Kemija;
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= Elektrotehnika;

= Industrija stakla, keramike i porculana;

= Prehrambena industrija;

= Arheologija i zaStita spomenika kulture itd. [13]

Slika 12. Podrugja razlicitih znanosti [13]
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3. PRIPREMA UZORAKA

Uzorke za SEM analizu treba najprije ocistiti od Cestica praSine, vlakana papira, nevezanih ili
slabo vezanih Cestica u uzorku, zamasc¢enih dijelova, otisaka prstiju i slicno. Oni se Ciste u
labaratoriju, uglavnom se uranjaju u etanol i nekoliko minuta drZze u ultrazvuénoj kadi, a
zatim se suSe pod obi¢nom lampom. Nakon ¢is¢enja uzorci ne smiju biti dodirivani golim
rukama, tj. obavezno je koristenje rukavica. Ci§éenje uzoraka je neophodno da ne bi doslo do
kontaminacije mikroskopa zamas¢enim dijelovima ili nevezanim cesticama s uzorka, s
obzirom da mikroskop radi u visokom vakuumu koji moze "usisati" nevezane Cestice ili
uzrokovati isparavanje masnoce.

Slika 13. Pribor za pripremu i montiranje uzoraka: aluminijski nosa¢i uzoraka, dvostruko
ljepljive ugljikove trake, bakrena traka, pincete [13]

S obzirom da se analiza materijala izvodi pod elektronskim snopom, ispitivani uzorak mora
biti provodljiv, kako ne bi doSlo do zagrijavanja i naelektriziranosti uzorka. Kako vecina
nevodljivih materijala ne provodi struju, uzorak je potrebno prethodno napariti, tj. prekriti
tankim slojem (15-20 nm) elektricki vodljivog materijala.

Naparivanje uzoraka zlatom i/ili paladijem se Ce$ce koristi kada se analizom Zeli posti¢i SE
snimka na nepoliranim (neobradenim) uzorcima, s obzirom da zlato ili paladij daju bolji
kontrast slike, bolje se isticu nagibi, pore i druge morfoloSke karakteristike uzorka.
Naparivanje uzoraka ugljikom uglavnom se koristi za polirane povrsine, kada gotovo ne
postoji morfologija uzorka, a ispitivanje se izvodi u svrhu kemijske analize. [13]
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Praskasti 1 sitnozrnati materijali se obi¢no nanose na aluminijski nosa¢ presjeka 1 cm, preko
kojeg je zalijepljena dvostruka ljepljiva grafitna traka (provodni materijal). Pojedine praskaste
materijale ili koloidne Eestice moguce je nanijeti iz otopine, tako $to se nanese kap otopine
direktno na neki nosac (npr. staklo) 1 ostavi nekoliko minuta da ispari pod lampom.

Slika 14. Uredaj za naparivanje uzoraka [13]

SEM metoda je uglavnom nedestruktivna. Do djelomi¢ne promjene na povrsini uzorka moze
do¢i prilikom naparivanja uzorka vodljivim kemijskim elementima, s obzirom da ovaj
elektri¢no vodljivi sloj nije moguce u potpunosti ukloniti sa neravnih povrsina nakon analize.
Kada nije dozvoljena nikakva promjena na nekom materijalu (npr. arheoloski predmeti, nakit,
uzorci koji ¢e biti dalje ispitivani drugim metodama i sli¢no), takav uzorak je moguce
analizirati u niskom vakuumu bez prethodnog naparivanja. Uzorci koji nisu stabilni u
visokom vakuumu (npr. meka bioloSka tkiva) takoder mogu biti analizirani zahvaljujuci
mogucénosti rada mikroskopa u uvjetima niskog vakuuma. Za pouzdanu kvantitativnu
kemijsku analizu neophodno je dobivanje visoko poliranih povrSina uzoraka, Sto
podrazumijeva djelomi¢no razaranje materijala. [13]
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4. EKSPERIMENTALNI DIO

Za ispitivanje uzoraka Koristio se skenirajuci elektronski mikroskop u Labaratoriju za
materijalografiju na Fakultetu strojarstva i brodogradnje - Zagreb, model Tescan Vega 5136
mm, zemlja proizvodnje Ceska.

Tehnicke karakteristike:

- Moguénost uveéanja do 60 000 puta.

Slika 15. Skenirajuci elektronski mikroskop Tescan Vega [18]

Metoda/nacin rada:

- Pazljivo pripremljeni uzorak postavlja se u komoru mikroskopa. Usko usmjereni snop
elektrona pada na povrsinu uzorka pri cemu se reflektiraju elektroni visoke energije
koji se prikazuje kao varijacija svjetline na katodnoj cijevi. [15]
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4.1. Vrste uzoraka

Pomocu skenirajuéeg elektronskog mikroskopa promatrali smo strukturu prirodnih
nevodljivih materijala. Odabrani su uzorci iz vlastitog okruzenja:

- Ljuska kokosjeg jajeta
- Ljuska guscjeq jajeta
- Ljuska nojevog jajeta
- Pero od guske

- Ljuska oraha

- Sace od pcela

- Ceser

Slika 16. Lijevo: nojevo (1), guséje (2) i kokosje (3) jaje; desno: (4) pero od guske

Slika 17. Ljuska od oraha (5), sace od pcela (6), ¢eser (7) [19]
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4.2. Priprema uzoraka

Prije snimanja potrebno je pripremiti uzorak. Uzorci se lijepe na ljepljivu elektri¢no vodljivu
grafitnu traku, te se prema potrebi naparuju ugljikom, zlatom i/ili paladijem na posebno
namjenjenom uredaju - naparivalici (Emitec).

Uredaj za naparivanje Koristi plinove, 85% Ar i 15% He. Elektri¢éna vodljivost uzorka je
potrebna da bi se izbjeglo nakupljanje naboja na njegovoj povrSini, a time i znacajna
degradacija kvalitete slike. Uzorci su napareni tankim slojem Pd i Au, jer omogucavaju

morfoloSke karakteristike uzorka.

Ljuska guscjeg

Ljuska S [
nojevog 7_ AAIELS :
jajeta RS , ' a
: a <. -y
‘ Ljuska
gy kokosjeg
Ljuskg ogahg - jajeta
, /= \ 1
I 4+ > |
-
i ) N
3 Pero od guske
Sace od 8
pcela = e
SEM MAG: — DET: SE Detector
HV: 20.0 kV DATE: 04/04/14 Vega ®Tescan
VAC: Hivac Name: FE Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
fish eye

Slika 18. Pripremljeni uzorci na nosa¢u u komori SEM-a

Pripremljeni uzorak na posebnom nosacu stavlja se u komoru mikroskopa na rotirajuci stoli¢
koji moZe istovremeno primiti vise uzoraka. Kako se uzorci u mikroskopu nalaze pod
vakuumom, postoji opasnost od eksplozije plinskih mjehuri¢a, ako oni postoje u uzorku, te se
na taj na¢in moze ostetiti mikroskop i uzorak.
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4.3. Promatranje strukture uzoraka

Uzorak 1.: Ljuska kokoSjeg jajeta

—
Unutrasnji
dio ljuske

SEM MAG: 500 x DET: SE Detector
HV: 200 kV DATE: 04/04/14 200 um Vega ©Tescan
VAC: Hivac Name: kokos-0 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
kokos

Slika 19. Ljuska kokos§jeg jajeta uz povecanje 500 x

Unutarnja
opna

&

SEM MAG. 1.00 ke  DET. SE Detector
HV: 20,0 kv DATE: 04/04114
VAC: HiVac Name: kokos-1 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
kokos

Slika 20. Ljuska kokosjeg jajeta uz povecanje 1000 X

Na slici 20. se jasno vidi unutarnja opna kokosjeg jajeta, prekrivena vrlo malim porama. Pore
sluze kao otvori kanali¢a kojima je unutraSnjost jajeta vezana za povrSinu.
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Uzorak 2.: Ljuska guscjeg jajeta

Vanjski
“dio ljuske

Unutrasnji

dio ljuske
SEM MAG: 1.00 ke DET: SE Detector
HV: 20,0 kv DATE: 04/04/14 100 um Vega @Tescan
VAC: HiVac Name: guska-1 Digital Microscopy Imaging

Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
guska

Slika 21. Ljuska gusc¢jeg jajeta uz povecanje 1000 x

SEM MAG: 2.00 kx DET: SE Detector

HV. 200KV DATE: 04/04/14 50 um Vega ©Tescan
VAC:! HiVac Mame: guska-3 Digital Micrascopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials

guska

Slika 22. Ljuska gus¢jeg jajeta uz povecanje 2000 X

Prema unutrasnjosti gus¢jeg jajeta oblik mikrostrukture je slojevit, dok je prema vanjskom
dijelu mikrostruktura sitnija i dugoljasta, te suprotnog smjera.
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Uzorak 3.: Ljuska nojevog jajeta

SEM MAG: 0% E Datacior
DA

HY. 200 kW
WAC Hivac

04704114 500 urn

Ui'}l_stragnji
dio ljuske

Vegs BTescan

Hame: naj-1 Digital Microzcopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Matarials

naj

Slika 23. Ljuska nojevog jajeta uz povecanje 80 x

R s
SEM MAG: 500 x SE Dete
HV: 20.0 kv DATE: 04/04714 200 um
VAC: Hivac Name: noj-3

Slika 24. Ljuska nojevog jajeta uz povecanje 500 x (lijevo), unutarnja opna uz povecanje

e L
SEM MAG: 1.00 kx
Vega ©Tescan HV: 20,0 kV
Digital Microscopy Imaging VAG: Hivac
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
noj

1000 x (desno)

5 Unutarnja
—_— opna
DET: SE Detector
DATE: 04/04/14 100 um Vega ©Tescan
Name: noj-2 Digital Microscopy Imaging

Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
noj

Kod nojevog jajeta se takoder jasno vide vrlo male pore na unutra$njosti ljuske (slika desno),
dok je mikrostruktura prema vanjskom dijelu ljuske slojevita (slika lijevo).
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Uzorak 4.: Pero od guske

Slika 25. Pero od guske uz povecanje 500 x

Slika 26. Pero od guske uz povecanje 998 x

Primjena elektronske mikroskopije u karakterizaciji prirodnih materijala

SEM MAG: 497 X
HV: 20,0 KV
VAC: Hivac

SEM MAG: 998 x
HV: 200 kv
VAC: Hivac

DET: SE Detector -
DATE: 04/04/14 200um Vega OTescan
Name: pero-0 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
pero

Sitna
vlakna

DET: SE Detector ————
DATE: 04/04/14 100 um Vega ©Tescan
Name: pero-1 Dightal Micrascopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials

pero

Mikrostruktura guséjeg pera je slojevita, a svaki od slojeva u sebi sadrzi sitna vlakna, Sto se

jasno vidi na slici 26.
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Uzorak 5.: Ljuska oraha

0
VAG: HiVat MNama: orah -2 Digital Mierascopy Inag
Facully of Mach. Engineonng, DBt of Mate.

Slika 27. Ljuska oraha uz povecanje 500 x

Ljuska oraha nam pokazuje kompaktnu mrezastu mikrostrukuturu, a na samim vrhovima
nalaze se sitne tockice.

HEM MAG: 487 % DET SF Datector _
HY: 2000 kY DATE: 04104114 100 um Vega@Tescan
WAC: HIVAC Mamme: orah - b Digital Micrascopy Imaging
Faculty of Mach, Enginesring, Dpt of Matarials
arah

Slika 28. Rub ljuske oraha s unutarnje strane uz povecanje 500 x

Na unutarnjem rubu oraha jasno se vide male Supljine (slika 28).
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Uzorak 6.: Sace od pcela

SEM MAG: 500 x DET: SE Detector L1 1 o 1 |
HY: 20.0 kv DATE: 04/04/14 200 um Vega ®Tescan
VAC: Hivac Name: sace -1 Digital Microscopy Imaging
Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
sace

Slika 29. Presjek sac¢a od pcela uz povecéanje 500 x

! /

(%4
SEM MAG: 2.37 kx
HV: 20,0 KV DATE: 04/04/14 50 um Vega GTescan
VAG: Hivac Name: sace -3 Digital Micrescopy Imaging

Faculty of Mech. Engineering, Dpt of Materials
sace

Slika 30. Sace od pcela uz povecanje 2370 X

Kod saca od pcela vidljivi u sitni zljebovi po Citavoj strukturi.
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Uzorak 7.: Ceser

SEM MAG: 500 = DET. SE Detector

HY. 200 KV DATE. 04/2411 4 100 um Vega BTescan

VAC: HiVae Nama: caser-1 Digital Microscapy Imaging

Faculty of Mech. Enginesring, Dpt of Matariats
coner

Slika 31. Ljuska ¢esera uz povecanje 500 x

Kod ¢eSera mikrostruktura je u obliku horizontalno naslaganih Supljih cjev¢ica.
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5. ZAKLJUCAK

Slike uzoraka prikazuju raznolik izgled mikrostrukture, od sitnih pora i dugoljastih slojeva
kod ljuski kokoSjeg, guséjeg i nojevog jajeta, kompaktne mrezaste mikrostrukture kod oraha i
horizontalnih Supljih cjev¢ica kod CeSera, te zljebova u mikrostrukturi saca od péela i sitnih
vlakana u mikrostrukturi gus¢jeg pera.

Analizom prijelomnih povrSina uoceno je da mikrostruktura umjetnih ili sintetskih materijala
oponasa mikrostrukturu prirodnih materijala.

U danasnje vrijeme sve je veca primjena biomimetike - oponasanja prirode i prirodnih pojava.
Priroda je inspirirala znanstvenike da se ukljue u istrazivanja i rjeSavanja problema, te
proizvodnju materijala koji se koriste u gradnji (arhitekturi) i izradi strojeva, proizvodniji
ambalaZe, energije i hrane, transportu itd.

Covjek se dosta udaljio od prirode, ali napretkom tehnologije ponovno shvaéa da treba jos
mnogo toga nauciti iz prirode 1 da se u njoj kriju rjeSenja za suvremene probleme. Zadaca
koju Covjek treba nauciti iz prirode jest put k odrzivom razvoju.

SEM je postao vazan znanstveni instrument za Siroko podrucje primjene. Razumijevanje
uloge SEM-a za znanost rezultat je moguc¢nosti kombiniranja znacajnih povecanja s velikom
dubinom, rezolucijom i mikroanalizom uzoraka.
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