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Elektronska mikroskopija

POLDE LESKOVAR

Elektronska mikroskopija je dofivela po drugi
svetovni vojni silen in nesluten razmah, Ceprav jo bil
njen zafetek zelo tefak. Premagali je bilo treba vrsto

“tlefav in predsodkov. Zanimivoe je, da so bili wal tisti,
ki jim je bil elektronski mikroskop pravzaprav name-
njen, v zafetku skora) soglasno proti njemu, Tako je
n.pr. v vrstah biologov previadovalo prepridanje, da
je svetlobni mikroskop pokazal f¢ vse, kar je pricako-
vali na tem podrod¢ju zanimivega., Ko je bil leta 1834
posnet z elektronskim mikroskopom prvi posnetek, so
se pojavili novi ugovori, éef da bo vakuum v notranjo-
5t mikroskopa potegnil vso vodo iz biolodkih prepara-
tov, ilh ubll in jim spremenil obliko. Pri uporabi elek-
tronskega mikroskopa v metalurgiji in tehnologiji kovin
s¢ je pozneje prav tako dalj éasa drialo mnenje, da
replike, s pomodjo katerih opazujemo predvsem po-
vriine kowvin, niso dovel] verne ipd. Na srefo so bili
v letih 1939 in 1940 z elektronskim mikroskopom do-
sedeni prvi vidnl rezultati. Fotografirani so bili prvi
posnetki bakterij in bakteriofagov, ki jih ni bilo mo-
gode videti 2 navadnim svetlobnim mikroskopom.

Druga svelovna vojna je razvej elektronske mikro-
skopije zavrla; po letu 1945 pa je Sel razvoj naglo
naprej. Dandanes bi teiko nasli podrodéja v prirodo-
slovju, kjer ne bi srefevali elektronskega mikroskopa.
Razviti o bili elektronski mikroskopi raznih vrst

Tudi v Jugoslaviji si elektronski mikroskop moéno
utira pot in ga uporabljamo #e¢ na mnogih podrodjih.
Ponafamo se Ze z lastnimi konstrukcijami, s katerimi
s0 bili dosefeni fe zavidljivi uspehi. Tu naj cmenim
elekironski mikroskop LEM 2, ki dosega direkine po-
vedave do I0000-krat, in sicer pri zveznem spreminja-
nju povedave od 1000-krat navegor. To je delo prof.
dr, ing. Alefa Strojnika in njegove skupine, kakrino
ga lahko kosa z najboljfimi tovrstnimi mikroskopi na
svetu.

Pred kratkim je dobila Fakultela za slrojniStvo
Univerze v Ljubljani elektronski mikroskop. To je bila
obenem tudi pobuda za obvestitev nafe strokovne jav-
nosti o delovanju elektronskega mikroskopa, o tehniki
pripravljanja materialov za gledanje pod elektronskim
mikroskopom in nazadnje o vratah elektronskih mikro-
skopov,

A. ELEKTRONSKI MIKROSKOP

1. Fizikalne osnove

Mikroskop imenujemo naprave, s pomodjo kalere
vidimo neki predmet povedan. Povedanje predmeta po-
meni, da pa gledamo navidezno pod vedjim =zornim
kotom. Zorni kot postaja tem veéji, ¢im bliZfe po-
maknemo predmet k ofem. Ker pa to neomejeno ni
mogote — saj vidi normalno #loveiko oko najbolje
v razdalji 25ecm — uporabljamo za povedanje Zermega
kota posebne naprave, ki jih imenujeme mikroskope.

Glede na povedavo poZnamd:
a) makroskopicnoe povedanje,
b svetlobno mikroskopijo in
¢} elektronsko mikroskopijo.
Pri makroskopiéni povefavi in svetlobni mikro-

gkopiil vidimo povefane predmete 5 pomoéjo navadnih
steklenih led in svetlobnih Zarkov, pri elektronski

mikroskopiji pa 5 pomoédjo posebnih elekironskih led
in elektronowy,

Principialna omejitey vsakega mikroskopa, ki dela
z valovi, je podana po enaébi:

k.l

n.5ina

i =

kjer pomeni:

d = razdaljo med dvema tofkama, ki ju mikroskop
e lodi,

4 = valovno doliino svetlobe, ki gre s predmeta v
objektiv,

a = kot (glej sl. 1),

n = razmerje med lomnim kolitnikom prostora, med
objektom in objektivom ter lomnim koliénikom
prostora za objektivom,

k = koeficlent (=081, ki pa ni natanden —— 3¢ sporen).

slika 1
a =— obhijektiv, b — objekt

Iz tegn izhaja, da je lofllna sposobnost mikroskopa
z vidno svetlobo v najboljfem primeru okrog 2000 A, (Tu

L
velja obrazec d-.-..—.i}. Iz povedanega. je molno izratu-

nati najvedjo smiselno povelavo svetlobnega mikro=
skopn, Ce upodtevamo, da ima normalno 8loveiko oko
pri dobri svetlobi in v povprefni oddaljenosti 25 cm
lodilno sposobnost d = 0,2...0,5 mm, dobimo:

d 0,3 mm 2.10'm 3. 10°
o T e = - s Py ———ce—em :150 -1'.'_|'
P ~ 2000 A 2000, 107 m 2 Qe
2

To potrjuje prejinjo trditev, da je meja lofilne sposob-
nosti mikroskopa dana z valovno doliino svetlobe ali
kakega drugega valovanja. Za 5e veéje smiselne po-
vedave ali vedjo lodljivost mikroskopa je treba iskati
kakino drugoe valovanje, valovanje z majhno valovno
dolXino.

Tu se vsiljuje misel: kaj z rentgenskimi Zavki,
Vemo namred, da znaga njihova valovna doliina le 0,01
da 10 A, Ce _vstavirm to valovno dolZine v Ze znani

i
obrazec d == . bi dobili lodilne sposcbnost takega mi-

kroskopa d=0005...5A. Zal to ni mogole, ker ne
pornamo le® za rentgenske Zarke.
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Slika 2
# — elektronl, pospefien] z napetostjo 2 KV, b — follja iz zlata,
¢ — uklonskl kolobarji kot posledica valovanja

Leta 1924 je postavil de Broglie trditev, da je vsa-
kemu delew, ki ima maso m in se giblje s hitrostjo v,
pridrufeno valovanje, katercga valovna dolZina je:

; h
A =
o
kjer pomeni:

h = Planckovo stalnico = (6,624 £ 0,002) , 107" [J =],
m = maso delca [kg],
1 = hitrost delea [m/s].

Na to trditev sta se oslanjala tudi Davidson in Germer,
ko sta delala poskuse z elektroni, Pri teh poskusih sta
bombardirala z elekironi tanke folije iz zlata. Pri tem
sta dobila na zaslonu uklonske kolobarje, ki so posle-
dica valovanja (sl Z). R

Ce wvstavimo v de Brogliov obrazee Planckovo
stalnico h in podatek za maso m, dobimo Ze pri tretiini
svetlobne hitrostl (v = 1), && pomeni » hitrost slak-

tronov, ¢ pa hitrost svetlobe, prirejeno valovno dolZino, -

ki je ved desettisoflrat krajia kakor valovna dolfing
svetlobe. Zato je mogode z elektroni videtl podrobnosti,
ki so znatno manjfe od onih pri svetlobnem mikro-
skopu. Potrébno je le, da znamo dati clektronom dovolj
veliko hitrost in znamo zanje graditi lede.

2, Sproffanje elekironov

Elektritno prevednost v kovinah omogodalo prost]
elektroni, Zaradi tega jih imenujeme tudi prevodni
elektroni. V povpreéju vsebuje vsak atom v kovinski
refetki po en prosti ali prevoedni elektron. Za sprodZa-
nje teh prostih elektronov iz kovine, ki omogofajo v
obliki ozkega snopa opazovanje pod elektronskim mi-
kroskopom, potrebujemo dolodeno encrgijo. Energijo
uporabijo prosti elektroni v obliki izstopnega deln, ki
je potrebno, da se sprostijo iz kovine. To energijo po-
virofimo lahko na razliéne nadine.

a) 5 segrevanjem kovin — termi®no emisijo. 8 to-
plotnim valovanjem atomske refetke posredujemo pros
stim elektronom tolike kinetitne energije, da lahko
premagajo izstopno delo in s¢ sprostijo iz povedine
kovine.

b) £ moénim elektriénim poljem — poliske emi-
gijo. Pri tem nadinu uporabljamo tako visoko elektrifno
poljsko jakost, da elekiritno polje nekako potegne
elektrone iz kovine,

¢) 5 pomocjo bombardiranja — kovine bombardi-
ramo z elementarnimi delei, bogatimi z energijo, n. pr.
s svetlobnimi kvanti (foto emisija), = elektroni, ki imajo
najmanjio energijo okrog 100 ¢V (sckundarna emisija)
ali pa s pospeienimi iond.

Za presevne all transmisijske elekironske mikro-
skope, ki so ta éas tudi najbolj razfirjeni, uporabljamo
za sproffanje elekironov termifno emisijo. Za to upo-
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rabljamo posebne naprave, ki jo imenujemeo elektron-
sko puiko.

Elekironska puika opravlja dve nalogi. Proizvaja
proste elektrone, t. i, spro#a jih iz kovine in jim daje
velike hitrost. Elektronska puska je sestavljena v glav-
nem iz treh elementov: volframove nitke K, ki pred-
stavlia katodo, Wehneltovega valja W in anode A (sl. 3.
Nekaj milimetrov dolge fico iz volframa segrejemo
z elektrienim tokom do temperature od 2500 do 3000 °C.
Pri tem se sprodéajo iz volframa elektroni. Te elekirone
pospedimo na veliko hitrost tako, da nasproti Zareéi vol-
framovi nitki — Katodi — postavimo prevrtano kovin-
gko ploifs — anodo, ki ima napetost 40 do 100 KV na-
sproti katodi. S5 to napetostjo pospedimo elekirone na
zolo velike hitrosti (n.pr. pri napetosti 50 kV dosede-
hitrost clektronov v vakuumu 140000 km's in 8 tem
valovno doliino njim pridrufenega valovanja 4 =
= 0,05 A). Vroéo katodo obdaja Wehneltov wvalj, ka-
terega naloga je, da s primerno napetostjo, ki je na
njemn, koncentrira elekirone v ozek snop. Ta anop je
usmerien skoei odpriine v anodi na objakt.

3. Flckironske lede

Pri elektronskih ledah ustvarimo moéno elekiriéno
ali magnetne polje, ki je rotacijsko simetritno. Ce vsto-
pajo v tako leto elektroni v smeri rotacijske osi, jim
krivi elektrifno all magnetno polje pot, podobnoe kakor
krivijo steklene lefe svetlobne Zarke. Po tem, kak2no je
polje, razlikujemo v glavnem dve vrsti elektronskih led:

a) elektrostatitne elekironske lede in
b} magnetne elektronske lefe.

a) Elekirostatitne lede,

Elekirostatiéno elektronsko leto sestavljajo v na-
felu tri okrogle kovinske plodce. Ploite so v sredinid
prevrtane in odmaknjene nekaj milimetrov druga od
druge. Obe skrajni plodti imata enake napetost, srednja
pa napetost ved deset kV nasproti njima. Med srednjo
in skrajnima ploéfama nastane moéno elekirostatitno
polje, ki deluje kot zbiralna elektronska leda. Zariffna
razdalja take lefe je odvisna od napetost] elekirifnega
ﬂﬂu? }.:1 od oblike plo&f ter jo je mogofe zvezno spre-

njati.

b) Magneine lede

Tudi magnetne polje ima lastnost, da ukrivlja pot
clektronom podobno kakor elekiriéno polje. Magnetno
polje lahke ustvarjame na dva natina. Z elekbriénim
tokom dobimo elektromagnetne elektronske lede ali pa
5 permanentnim magnetom — pérmanentno magnetne
ali magnetostatiéne elektronske lede.

Pri gradnji modernih elektronskih mikroskopov
uporabljamo zdaj preteino clektromagnetne lede

Elckiromagnetna lefa je v bistvu tuljava — svitelk
izolirane bakrene 3ee N — skozi katerega tete elek-
iri¢ni tok. Taka elckiromagnetna lefa ima lastnost, da
ukrivi elektrone podobno kakor svetlobne zbiralne
lefe. Coridéna razdalja take lefe je odvisna od jakosti

Slika 3
W — Wehneltov valj, K — katoda, A — anoda
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Slika 4

N — clektrifno navitie (uljava), 2 — Zelezl oklep,
Py, P, — polovi ceviji

elektromagnetnega polja. Zaradi tega v praksi gradijo
elektromagnetne lefe tako, da lefe svitki bakrene Zice
v Zeleznih oklepih Z. S tem so zvefali elekiro-
magnetno polje in zmanjiali goridtne razdaljo, kar je
v elektronski mikroskopiji zelo velikega pomena. Razen
tega viaknemo v notranjost svitka fe posebno skrbno
oblikovane dele iz specialnega jekla, ki jih imenujemo
polove devije Py in P: Naloga polovih éevljev je, da
koneentrirajo magnetno polije v neposredno  bliZino
clektronskega snopa. Po te] poti dosefemo kratke go-
ristne razdalje (pod 0,5 cm) Tudi pri teh elektronskih
le#ah lahko zvezno spreminjamo goridéno razdalio, in to
v prece] dHrokih mejah. S spreminjanjem gorif¢ne raz-
dalje lahko — kadar jih uporablijamo za objckiivne
lete — noravnavamo ostrino slike, kadar pa za pro-
jektivne lefe, pa povelavo slike,

Permanening magneing all magnetostatifno lefo
dobimo tako, da uporabimoe namesto tuljave modan
permanentni magnet. Prednost takih led je ta, da ne
potrebujejo elektri¢nega toka. Mikroskopi s takimi le-
fami se Zele razvijajo. Doslej so bile elektronske lece
& permanentno magnetnim poliem v rabi samo pri
elektronskih mikroskopih 2 manj&imi povedavami,

c) Napake elekironskih lef. Zakoni za izrafuna-
vanje elektronskih led veljajo kakor pri elektrostatitnih
tako tudl pri magnetnih ledah le za potl elektronov, ki
g0 v neposredni blifini osi lede. Cimbolj pa so poti
clektronov oddaljene od simetriéne opli¢ne osi lef, tem-
bolj so izpostavijene napakam. Napake so podobne ka-
kor pri navadnih svetlobnih lefah. Ogleimo si le nekaj
najizrazitejsin!

Sferiina aberacija je napaka, katere posledica je,
da elektroni, ki lete v ledo pod velikim kotom, mod-
neje spreminjajo svojo smer kakor pa elekironi, ki
Iote v ledo pod manjéim kotom. Posledica sfericne abe-
raclje je, da slika tofke ni tofka, ampak okrogla plo-
skvica. Ce hofemo dobiti ostre slike, moramo upodte-
vati, da sferi®na aberacija elektronskih lef s kotom
take moéno naraita, da je dopusini kot, pod katerim
letijo elekironi v lefo, manj# od 0,1° Elektronski snopi
g0 zato ¥ nasprotju z razmerami pri svetlobnem mikro-
skopu zelo oeki.

Pri keomatitnl aberaciji potasnejsi clektroni v
elektronskih lefah bolj spreminjajo svojo smer kakor
pa hitrejii elektroni. Posledica tega je, da se taka dva
elektrona — podasnejfi in hitrejfi — na drugi strani
lefe — ne znajdeta v isti toéki kakor bi se morala
teoretiéng, Tako dobimo necstro sliko. Zato morajo
naprave, Ki prolzvajajo visoko napetost za pospefevanjae
elektronov v elektronski puski, proizvajati éimbolj kon-
stanino napetost, Ce hofemo dobiti ostro sliko, se sme
pospeievalna napetost n. pr. pri 50 kV spremeniti le za
nekaj voltov, Ker pomenijo razliéne hitrosti elektronov
ragliéne njim prirejene valovne dolfine — fe bl pa v
svetlobni optiki pomenile razlitne barve — je upravi-

cen izraz za fo vrsto napake fudi v elektronski optiki
barvna napaka ali kromatidna aberacija.

Astigmatizem obstaja v elektronski optiki v tem,
da slika totke ni todka, ker ne rnamo delati elektron-
skih le¢, ki bi bile povsem osno simetriéne. Vzrok temu
j& deloma nenatanénost pri izdelavi, deloma pa umaza-
nija, ki se sfasoma nabere v notranjosti led in se pod
bombardiranjem elektronov elektriéno nabije. & tem pa
moti delovanje led,

Medtem ko sferiéne in kromatidne aberacije ia
£as ne znamo povsem odpraviti, kompenziramo astigma-
tizem z majhnimi dodatnimi le¢ami, ki korigirajo na-
pake objektiva: imenujemo jih stigmatorje.

Tako sferiéna kakor tudi kromatiena aberacija in
astigmatizermn postanejo zelo Zkodljivi, Ge clektronski
snop ne gre nalandno skozi optifno os led. To velja de
zlasti za objektiv. Zaradi tega imajo vsl elektronski
mikroskopl naprave, & pomodéjo katerih lahko nagibamo
elektronsko puiko tako, da je elektronski snop v optiéni
osi objektiva, Tudi ostale lede je treba po navadi cen-
trirati podobno.

4, Shematiinl prikaz presevnega elekironskega
mikroskopa

Ma vrhu vsakega presevnega elektronskega mikro-
skopa je elektronska pulka (sL5). (Vsl presevni ali
transmisijski elektronski mikroskopi, ki imajo elektro-
statifne, elektromagnetne ali permanentnoe magneine
lede, uporabljajo za prolzvajanje prostih elekironov
elektronske puske) Elekironl lete v rahlo divergent-
nermn snopu navidol, Pod elektronsko puiko lefl prva
elektronska lefa — kondenzor — ki koncentrira elek-
trone tako, da moéno osvetljuje objekt. Tik pod objek-
tom je prva povefevalna elektronska ledta — objekiiv.
Objektiv poveda pribliZno 40- do 100-krat. V notranjosti
objektiva ledl majhna zaslonka, ki ima premer vdpriine
d == 50 u. Naloga zaslonke je, da prestreze tiste elektro-
ne, ki jim je objekt preved spremenil smer. Ker .
slonka s tem poveda kontrast slike, Jo imenujemo
tudi kontrastno zaslonke. V primerni razdaljl od ohjek-
tiva leXi druga povedevalna elekironska lefa — pro-
jektiv. Projektiv povefa pat glede na svolo goridéno
razdalje in na razdalio do dna mikroskopa od 50- do
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Slika 5

A — elekironska pulka, b — kondenzor, ¢ — objekt, d — ob-

jektna leda, & — kontragstna zaslonka (d = 50 u), f — vmesna

leta, § — projektivoa leda, h — konina slika, I — fluo-
rescenénl zaslon, § — fotografska kamera
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Sl 8. Dva primerka objekinth nosiveer, ki se najved
uporabliata

Ap0-krat. Celotna povedava elekKtronskega mikroskopa
je zmnodek povedav objektiva in projektiva.

Elektroni, ki so preleteli vee povedevalne lefs,
padejo slednjic na fluorescentni zaslon, ki je premazan
s snovio, katere atomi oddajajo vidno svetlobo, &0 jih
zadenejo elekironi. Sliko, ki je po te] potl postala
vidna éloveikemu ofesu, sedaj lahko izostrimo. Pod ali
nad fluoréscendnim zaslonom je fotografska kamera
& primernim Stevilom plo&é ali filmom. Elektroni delu-
jejo na fotografski material direkino (enake kakor
rentgenski Zarki).

V onovejiem fasu gradijo elektronske mikroskope,
ki imajo med objektivom in projektivom S¢ eno vmesno
ledo. 8 to ledo je mogofe povedavo elektronskega mikro-
skopa kot celote povefati v zelo Sirckem obsegu, n. pr.
od 1000... 30 000-krat. Nekateri elektronski mikroskopi
imajo celo dve vmesni leti. To so moderni vrhunski
elektronski mikroskopi, ki dosegajo direkino povedava
ol 1000, ., 150 000-krat in ved

Za neovirano gibanje elektronov je neogibno po-
trebno, da je v notranjosti mikroskopa vakuum, Raduni
kaZejo, da je za to potreben vakuum pribliZEng
10~ mm Heg. Z4 slab vakuum je fe posebno obéutljiva
fareta volframova nitka — katoda, ki v tem primeru
prenaglo zgori. Vakuum ustvarjajo posebne difuzijske
frpavke in ga je treba stalno nadzirati. Da to zagoto-
vimo in obenem prepreéimo, da ne vdre zrak skozi
ipranje, ki jih ima vsak mikroskop (tudi pri izmenjavi
objekta in fotografzkih plof¢ vdre nekaj zraka v mikro-
skop, nadalje Zaredéa wvolframova nitka, stene mikro-
skopa in tudi fotografski material oddajajo pline ipd.),
morajo motorne frpavke delovatl stalno.

B. PREPARATIVNA TEHNIKA PRI ELEEKTRONSKI
MIEROSKOPLJI

1. Objekini nosivel im nosilne folije

Preparate, ki jih opazujemo pod elekironskim
mikroskopom, je treba primerno pripraviti. Prepara-
tivna tehnika se pri elekironski mikroskopiji znatno
razlikuje od preparativne tehnike, kakrine smo vajeni
pri navadnih opticnih mikroskopih.

Z elektronskim mikroskopom lahke opazujemo
predmete — objekte — posredne in neposredno, Po-
sredno opazujemo £ pomodio povriinskih odtisov ali
replik predvsem razliéne kovinske povrdine, neposredno
pa organske molekule, fino dispergirane materiale
(prah, dim), nadalje bakterije in viruse, tanke kovinske
filme, majhne kristale ipd. Materiali, ki jih opazujemo
pod elektronskim mikroskopom, morajo biti take tanki,
da prepuitajo vedji del elektronov. Propustinost je od-
visna od pospeSevalne hitrosti in debeline preparata
(vedn se 5 pospeievalne hitrostjo, manjia pa = debelinoe
preparata). Zaradi tega je smiselno pregledovatl =z
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elektronskim mikroskopom le take objekte, katerih ni
mogode videti z navadnim svetlobnim mikroskopom.
V tehnologiji kovin velja to 3e posebej za raziskavo
strukture, za katero je lodilna sposobnost navadnega
mikroskopa premajhna.

Ker so preparati, ki jih opazujemo z elektronskim
mikroskopom zelo tanki in drobni, jih polagamo na
poscbne nosivee, ki jim pravimo objektni nosivei. 'V
splognem uporabljamo dve wvrsti objekinih nosiveev,
Prva vrsta takega objekinega nosivea je pribliino
0,1 mm debela okrogla ploftica, ki ima eno ali ved
luknjic 5 premerom 25 do 100 & (51 6b). Plodtice so iz
#lahtne kovine, navadne iz platine. Druga vrsta objelkt-
nega nosivea je fino thana Kovinska-mrekica (pribliZnoe
200 zank na mm) in je navadno iz niklja ali brona
(sl Ba). Objekine nosivee druge vrste (kovinske mrezice)
uporabljamo cedalje pogosteje, ker so za rutinsko delo
primernejii kakor platinske ploféice.

Vseh preparatov pa kratko malo ni mogofe po-
loZiti na objektni nosivee, temved potrebujemo Se po-
sebne nosilne folije, Ki prekrijejo objektni nosivec, Taka
nosilna folija mora predvsem kazati &imman) lastne
strukture, mora biti amorina in obstojna pri bombar-
diranju z elektroni. Poznamo organske in anorganske
nosilne folije. Med organskimi so se dobro obnesle
folije iz formvara in ogljikove nosilne folije izmed
anorganskih folij, ki so ¢edalje bolj v rabi posebno v
zadnjem &asu. Oglilkove nogilne folije dobimo z napar-
janjem spektralno &istega ogljika. Pri njih ne nahajamo
niti pri najvetjih povetavah nikake lastne strukture.
Razen naftetih poznamo Se nosilne folije iz raznih
kovinskih oksidov. Tu so vaZni predvsem filmi iz silici-
jevega in aluminijevega oksida, Slednji so Be zlasti
priporoéljivi, kadar opazujemo preparate pod poseb-
nimi okolif¢inami — n.pr. pri visjih temperaturah.
Dobimo jih prav take z naparjanjem na objekine
nosivee,

2, Sendenje

Ko smo tako pripravili nosivec z nosilno folijo,
poloZimo nanj objekt, ki ga opazujemo v elektronskem
mikroskopu., MNa fluorescenénem zaslonu bomo opazili

 Slika 7
(Naravna velikost kroglic =nafa = 2540 A)
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Slika 8

a — sleklenl gvon, b — elektrodi iz bakra, ¢ — Elea iz volframa

sliko. Ce pa na ta preparat v vakuumski napravi po-
fevno naparimo n, pr. paladij, bo postala slika precej
drugaéna. Zaradi pofevnega naparjanja se na sliki po-
javijo sence, Tako dobimo trodimenzionalno sliko, ki
je plastiéna in mnoge bolj kentrastna (sl 7). Iz doline
senc in iz znanega kota pri naparjanju je mogode iz-
radunati tudi vidino deleev. Tehnika sendenja se je
uveljavila kol ena najbolj uporabljenih meted pri pri-
pravi preparatowv.

Za senfenje potrebujemo  posebno napravo  za
vakuumsko naparjanje (sl 8). Pod steklenim svonom
Je med bakrenimi elekiredami razpeta volframska Zica
8 premerom pribliZzne 1 mm, na katers navijemo tanko
Zico, n.pr. iz zlata s premerom 0,1—0,4 mm. S tokom
primerne jakosti (==40 A) segrevams volframovo #eo,
pri éemer se stali Ziea iz zlata. Z nadaljnjim segreva-
njem se razprie kKapliice iz zlata na vse strani. Na Toliji
& preparatom dobimo take tanko plast naparjenega
zlata. Da prepreé¢imo tréenje atomov, n. pr. zlata z mo-
lekulami ostalih plinov, ki sestavljajo zrmk, naparjamo
v vakuumu. Zato uporabljamo vakuum do 10-* mm Hg.

4. Povrdinski odlisi — replike

Za raziskavo povrin in strukture uporabliamo po-
gosto indirekine metode, kar prihaja Se posebno v po-
Stev pri kovinah. Normalni transmisijski tip elekiron-
skega mikroskopa ni primeren za preiskave vzorcev, ki
niso prepustni za elektrone, Povriine takih vzorcev je
mogode pregledati posredno z oodiisi ali replikami.,
Replike so odtisi reliefov povriin, Narejens so iz ma-
terinlov, ki jih lahko nanalamo na povriine v tako
tankih plasteh, da prepuifajo elektrone. Povrh tega
morajo imeti materiali, ki jikh uporabljamo za replike,
Se naslednje lastnosti:

— da imajo ¢im finejio lastno strukturo,

— da ne smejo kemijsko reagirati s preiskovano
povriing,

— da imajo take mehanske lastnosti, ob katerih
je mogode repliko enostavno odstraniti s povriine,

Glede na original razlikujemo negativne in poel-
tivne replike.

Negalivoa ali enostopenjska replika je taka, ki ima
obrnjen relief glede na original (sl. 9. Pripravimo jo
n. pr. tako, da nalijemo na povréine, ki jo preiskujemo.
lekodo plastitnoe snov, nato pa jo sufimo. Za take re-
plike uporabljamo najpogosteje 0,2...0,5 7% raztopino
formvara v kloroformu ali dioksanu-ali pa raztopino
nitroceluloze v amilacetatu. Razen teh pa prihaja za
negativne replike v podtev tudi vsaka snov, ki se da
napariti na objekt v zelo tanki plasti in nima preved
izrazite lastne strukture. Pri slednjih imajo %e posebno
pomembno viege tanki filmi iz ogljika. Ti ogljeni filmi
z0 tollkanj brez lastne strukture, da je z njimi mogote
izrabljati tudi lodilne sposobnosti vrhunskih elektron-
skih mikroskopov, Pripravime jih takeo, da spustimo
v vakuumu skozi dve palici iz spektralno éistega ogliika
modan elektriéni tok (51, 10). Pri tem postane lokalno

Aretje ob konicah take meéno, da izpareva ogljik (sl. 10,
Poleg elektritnih prikljutkov je na palici pritriena tudi
vzmet, ki skrbi, da ostancta konici v primernem stiku,
Debelina ogljenega filma uporabne replike znafn od
50...100 A, debelina plastitne replike pa okrog
200. .. 500 A,

Fri pozitivnih ali dvestopenjskih replikah pa na-
pravimo najprej vmesno — negativne — replike, ki
rabi kot matrica. Konéna replika je pozilivha glede na
reliel povriine, ki jo dtudirameo (sl 11).

Da dogefemo vedjo ostring replike, jo tudi sendimo,
kar velja zlasti fe za plastiéne replike.

4. Dstale metode za prinrave objekiov

« Tu naj eomenimo predvsern metode za pripravljanje
preparatov iz masivnih kovinskih objektov. & uporabo
posebnih diamantnih rezil je mogofe pripraviti dovelj
tanke reze, da jih lahko Studiramo v presevnem eclek-
tronskem mikroskopu. To velja-zlasti $2 za mehkejia
kovine, Drug nadin tanjfanja preparatov (kovinskih) je
tanjsanje z elektrolize. Kovinsko plodtico v velikosti
objektnega nosivea elektronifne jedkamo tako dolgo,
da se na njej Ee pojavijo luknjice. Ob robovih teh
luknjic je kovinska plast tako tanka, da jo lahko opazu-
jemo pod presevnim mikroskopom.

Pri nekaterih kovinah je mogofe posneti niihovo
oksidno kofico in jo direktno opazovati pod elektron-
skim mikroskopom. Ta nafin je bil preizkuien najprej
na aluminiju in niklju. Zdaj si pomagamo pri takih
kovinah s tako Imenovano anodno ‘oksidacijo. Za pri-
pravo drobnih delcev, izolirang lefedih na gladki po-
vr3int  (virusov, makromolekul ipd),. uporabljamo
psevdoreplike ipd.

Poglavje o pripravi objektov za Studij pod elek-
tronskim mikroskopom je zelo obfirno. Navedli smo la
nekaj najbolj navadnih priprav, ki so vedidel v rabi
pri Ztudiranju odnosov v strukturli kovin in njihovih

Slika 9
a — objekt, b = replika, ¢ — senfenje

Slika 10

a — elektrodi iz ogljika, b — prikljutek elektrifnega toka,
¢ — vimet, d — oglena plast-replika, ¢ — objekt
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Slika 11

5 — objekt, b — matriea, ¢ — konfna replika, d — sendenje
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zlitin, Vsaka veja znanosti pa najsi bo medicina, biolo-
gija, tehnologija viaknin, metalurgija ali katera koli
druga, zahteva zase specifitne pripravo. Namen nafcga
sestavka je le, da na kratko prikalemo elektrongko
mikroskopijo kot eno izmed novih melod za raziskova-
nje na najrazli¢nejiih podrotiih znanostl in tehnike.

C. UPORABA ELERTRONSKEGA MIKROSKOFPA
V¥V TEHNOLOGILIT ROVIN

Tehnolegija kovin sega deloma v kemijsko, deloma
v mehansko tehnologijo in zdrufuje vee postopke v zve-
#i 5 kovinami od pridobivanja in preizkufania do obde-
lave brez uporabe sile ali z njo. Sem spadata tudi
povriinska zastita kovin in delno tudi varienje. Vse to
ogromno podrofie odpira dovoel] mofnosti za razisko-
vanja, kjer e zdaj tezko pogrefamo elektronski mikro-
skop. Ze pri pripravi objektov za gledanje pod elektron-
skim mikroskopom smo videli, da je mogote raziskovati
kovine s povriinskimi odtisi — replikami. Dolgo je pre-
viadoval med strokovnjaki dvem, ali so replike dovelj
verne in uporabne za take preiskave, Sele ko je bil
dvom razprien, se je raztiril elekironski mikroskop tudi
na podrodju tehnologije kovin, Se zlasti se je uveljavil
na padroéjih Studija odnosov med strukturo kowvin in
zlitin, njihovih lastnosti, povriinskih efekiov v zvezi
s plastitne deformacijo, pri obdelavi njihovih povriin
in obrabe, nadalje pri raziskavi tankih plasti, ki jih
uporabljame za povriinsko zafito kovin, pri preiskavah
v zvezi & Korozijo ipd.

Pri Studiju odnosov med strukturo kovin in nji-
hmrih_ zlitin je zdaj Ee vedno problem, kako pripraviti
povriine kovine, da bo verno prikazovala globinsko
strukturo materiala. Za dosego tega smotra je v veliko
pomot refleksni uklon, ki posreduje podatke o kemijski
in kristalografski sestavi kovinske povriine,

Elektronsko mikroshopiéno spremljanje povrdin-
skih efektov po plastiénih deformacijah je omogobilo
podrobnejsi vpogled v vpliv dislokaci] na drsenje. Na
posebej pripravljenih kowvinskih filmih je mogofe 3tu-
dirati gibanja dislokacij take, da spreminjamo obreme-
nitev kovinskih filmov. Znano je, da dislokacije ne

R

STROIMISKI VESTHIK 1962 — 3

vplivajo samo na trdnost, filavost in utrujanje kristali-
ziranih materialov, temved tudi na kristalno rast

Za prakso je spremljanje povriinske obdelave in
obrabe kovin zelo pomembno, Tu je vaina predvsem
kontrola nad povriinske obdelave raznih zahtevnih
strojnih elementov. Povrh tega je mogode = elekiron-
sko mikroskopijo spremljati tudi posamezne polime
postopke. Za itudiranje kovinskih povrin rabijo replike
— predvsem ogljene, Zal smo pri spremljanju takih
postopkov & presevnim  elektronskim mikroskopom
omejeni le na sobno temperature. Sele z uporabo emisij-
shega elektronskega mikroskopa je bilo rquum_’:e sSprem-
ljati posamezne procese neposredno pri visokih tempe-
raturah. Dandanes lahko proufujemo prekristalizacijo
in druge fazne spremembe, ki so odvisne od tempera-
ture, e pri temperaturi do 1200 °C.

V zadnjem &asu so bile z elektronskim mikro-
skopom posnete celo mrefne ravnine v kristalih zlitin
bakra (Cu) in zlitin platine (Pt).

Prav take — ali fe bolj kakor na podrodju tehno-
logije kovin in nekovinskih materialov — se je elek-
tronski mikroskop razfiril tudi na druga podrodia
naravoslovia. V kemiji n. pr. je cela vrsta problemow,
pri katerih so velikosti delcev odlodilnega pomena. Od
njih je odvisna vrsta fizikalnih in kemijskih lastnosti.
Veliko viogoe imajo velikosti delcev pri polnilih v gu-
marski -industriji. Od njih so odvisne mehanske in
clektritne lastnosti kemidénih izdelkowv,

Tudi v medicini in biologiji 51 zdaj #e tedko za-
mifljamo vidnejii napredek brez elekironskega mikro-
skopa. Pred kratkim smo lahko brali v nafem dnevnem
tisku, da je z elektronskim mikroskopom uspelo posneti
prve poanetke fivih bakterdj. To je nedvomno ogromen
uspeh elektronske mikroskopije.

5113, Pot elektronow pri odbomem mikroskopu
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Elika 15

a — elekironska puika, b — elektronski snop, ¢ — slekirongka
leda, d — plodtica, & — ojafevalnik,  — gtever, g — elektrond,
h — rentgenskl 2arki, 1| — katodna cev

D. VRSTE ELEKTRONSKIH MIKROSKOPOV

Vzporedno z razvolem elekironske mikroskopije so
nastale tudi najrazlitnejie vrste elektronskih mikro-
skopov, Ze med razlage o osnovah elektronske mikro-
skopije kKakor tudl pri preparativni tehniki smo sligali
o transmisijskem ter emisijslem elektronskem mikro-
skopu, EKer omenjena elektronska mikroskopa nista
edina, si na kratko oglejmo fe nekaj vrst ta #as najbolj
razsirjenih elekironskih mikroskopov.

1. Presevnd ali transmisijski elekironski mikroskop

Najbolj raziirjen in najbolj znan je vsekakor pre-
sevni alli transmisijski elektronski mikroskop, ki je
tudi najbolj pedoben klasinemu svetlobnemu mikoo-
skopu. Pri njem gredo elektroni skozi preparat podobno
kakor svetlobni Zarki. Zaradi tega mora biti preparat
— pbiekt tudi doveol] tenak. Najboljii elektronski mi-
kropski te vrste dozegajo direktne povelave ved ko
stotisofkrat. Z njimi lahko razlikujemo dve tofki, ki
sta medsebojno oddaljeni 5...10A. Vsi elektronski
mikroskopi, kar jih imamo v Jugoslaviji, spadajo v to
vrsto. Zaradi tega je bila prirejena vedéina razlage prav
za presevni elekironski mikroskop (glej sl 5). Sl 12
prikazuje zunanji pogled na presevni elektronski mikro-
skop domade konstrukeije LEM 2,

2, Odbojni ali refleksni elekironski mikroskop

Slaba stran presevnega mikroskopa je vsekakor
ta, da lahko opazulemo z njim samo objekte, ki so
izredno tanki (od 50...1000A), ne moremo pa nepo-
sredno opazovatl povriine wvedéjih, debelejsih objekiow,
Sligali smo fe, da je to mogolo le g posrednimi meto-
dami, t.j. 5 povriinskimi odtsi. Da bi bilo mogofe
opazovanje tudi neposredno, gradijo dandanes take
elektronske mikroskope, pri katerih opazujemo  po-
visinoe Kovine z odbojem, od desar izvira tudi ime:
odbojni ali refleksni elektronski mikroskop (sl 13).

Tudi pri odbojnem ali refleksnem elekironskem
mikroskopu proizvajamo in pospeiujemo elektrone
elektronski puski. Snop elektronov spustimo na objekt
pod zelo majhnim kotom ;. Tako usmerjeni elektroni
#& na objektu odbijejo na vae strani. Vedina elektronov
se zopet odbije z majhnim odbojnim kotom s, ki ni
neogibno enak vpadnemu kotu #;. Zaradi tega lahko
uporabljamo za povelanje poljubno majhen kot #; (na-
vadno znafa d3 od 0...10°. Slike na zaslonu oziroma
na fotografski plof#i dobimo popolnoma analogne kakor
pri presevnem elekironskem mikroskopu. Logilne spo-

sobnosti odboinih mikroskopov s0 manjfe in znaiajo
samo 200 ...500 A,

Zadnji éas ima vefina presevnih elektronskih mi-
krozkopov mofnost, da jih z nekaj gibi preuredimo
tako, da lahko opazujemo povriine objektov s pomodjo
elektronskega odboja. To dosefemno najbolj preprosto,
&¢ obrnemo izvir elektronoy in kondenzor od vertikalne
osi za kot ¢ = i 4 P (5L 13).

3. Emisijski elektronski mikroskop

Medtem ko je za opisane vrste elektronskih mikro-
skopov  hitre  elekirone proizvajala in pospefevala
elektronska puska, je mogofe tudi kovino samo, ki jo
ftudiramo, toliko segreti, da oddaja elektrone (sl 14).
Da jih oddaja e intenzivneje, naparimo nanjo snov,
ki ima lastnost, da jih Ze pri nizkih temperaturah od-
daja zadostno mnoZino, To vrsto mikroskopa imenu-
jemo emisijski elektronski mikroskop. Mikroskopli te
vrste so postali v metalurglji in strojniftvu fe zlasti
priljubljeni, saj je vpraganje, kako se cbnafajo kovine
pri  visokih turah (plinske turbine, raketae,
zvolni in toploini zid prl letalih ipd.), fedalje zanimi-
vejie.

4. Elektronska sonda

V metalurgijl so pozorno sprejeli elektronski mi-
kroskop, ki mu pravimo elekironska sonda. Primerna
elektronska leéa (ali veé lef) koncentrira snop elektro-
nov na kovinsko plofficoe v zelo ozkem snopu (premer
snopa je 1 g all e manj), Pri tem elekirond, ki zadevaijo
na plodtico, izbijajo iz nje elektrone, ki jih imenujermno
drugotni all sekundarni elektroni (sl. 15). Razen tega pa
nastane na plodficl, kier se elektroni ustavijo (kakor
povsod, kjer se elektronl ustavljajo), rentgensko seva-
nje. Curek sekundarnih elekironov primerno ofjafimo in
z njimi krmilimo svetlobo farka v poleg stojedi katodnd
cevi. Pribli¥no enako napravimo z rentgenskimi Zarki.
Ce sedaj premikamo objekt ali elektronski mikroskop
po ploddicl, =otipujes njenc celotne povrdine. Ker je
povriina plodéice sestavljena iz razlitnih snovi, ki od-
dajajo sekundarne elektrone in rentgenske Zarke raz-
ligno, je tudi lisa na zaslonu Katodne cevi svetlejia in
temnejia ter toko rite povriino plodtice, S pomodjo
rentgenskih farkov in poscbnih instrumentov je mo-
gode natanéno ugotavljati prvine, ki sestavljajo povriino
plostice,

V biologiji uporabljajo rentgenski seéndéni mikro-
skop, ki temelji podobnoe kakor elektronska sonda na
prav tako produciranih elektronih in rentgenskih Zar-
kih. Nadalje poznamo e poljski elekironski mikroskop,
ki je pe svojl izvedbl eden najpreprostejiih.

Wa koncu lahko na kratko zakljudimo, da je elek-
tronski mikroskop presegel vsa priCakovanja in se res-
niéno uveljavil na raznih podrodfih, kier si dandanes e
ne moremo zamisljati vidnejfega napredka brez elok-
tronskega mikroskopa.
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