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NOVICE - OBVESTILA

Predstavitev novega analitskega elektronskega mikroskopa na Odseku za
keramiko, Instituta »Jozef Stefan«

Slika 1: Pogled na analitski elektronski mikroskop JEM-2010F razkriva vso kompleksnost aparature. V ozadju
mikroskopa je viden visokonapetostni tank, ki zagotavija izredno stabilno pospesevalno napetost elektronoy
200 kV. lzjemna obéutijivost aparature za motnje iz okolice (vibracije, elektromagnetne motnje) zahteva
posebno adaptacijo prostora.
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Pri preiskavah keramicnih materiaiov je nujna uporaba
razlicnin metod elektronske mikroskopije, ki omogo-
¢ajo nedestruktivni pogled v morfologijo in strukturo
materialov, kot tudi doloéevanje njihove kemijske
sestave pri zelo velikih povecavah. Zato je Odsek za
keramiko Zze pred petindvajsetimi leti kupil prvi vrstiéni
elektronski mikroskop (SEM), ki so mu kasneje sledili
Se drugi vrsticni elektronski mikroskopi in leta 1986
presevni (transmisijski) elektronski mikroskop (TEM).
Pred nekaj leti pa se je izoblikovala ideja o nujnosti
nakupa nowvega presevnega elektronskega mikro-
skopa z boljso lodljivostjo in dodatnimi analitskimi
sistemi za kemijsko analizo preiskovanih vzorcev. Daol-
gotrajni proces pridobivanja podpore in sredstev se je
koncéal 22. junija letos, ko je na Institutu »Jozef Stefan«
potekalo uradno odprtje novega analitskega elektron-
skega mikroskopa Jeol JEM-2010F,

Movi analitski elektronski mikroskop Jeol JEM-2010F
spada po nacinu delovanja med t.i. presevne (trans-
misijske) elektronske mikroskope in omogoéa poleg
opazovanja materialov pri zelo velikih povecavah tudi
kvalitativno in kvantitativno kemijsko analizo preiskova-
nega vzorca, tako rekoé na atomarnem nivoju. Kot pri
vseh presevnih elektronskih mikroskopih tudi pri JEM-
2010F »opazujemo= material z uporabo pospesenin
elektronov v visokem vakuumu, Kot vir elektronov
uporablja JEM-2010F poseben, Li. field-emission vir,
pri katerem elektroni tunelirajo iz zelo ostre konice
monokristala volframa v visoki vakuum. Krivinski radij
na koncu igle meri samo nekaj nm (1 nm = 1 nanome-
ter = 1-10° m = 10 A}. V elektriénem polju {2-1{)5‘\.|’J se
elektroni pospesijo vzdolz kolone mikroskopa in se z
magnetnimi leGami oblikujejo v zelo tanek curek. Mag-
netne lec¢e imajo podobno viogo kot brusene steklene
lece pri optiénih mikroskopih. Curek elektronov nato
usmerimo na usirezno pripravijen vzorec materiala.
Osnovna zahteva je, da je vzorec preseven za elektrone
{od tod tudi ime presevna oz. transmisijska elektronska
mikroskopija). To pa pomeni, da morajo biti vzorci
pravzaprav zelo tanke folije materiala, debele samo
nekaj deset nm. Elektroni, ki prodrejo skozi vzorec, na
koncu tréijo v fluorescencni zaslon in s pojavom lumi-
nescence tvorijo sliko materiala, ki jo lahko neposredno
opazujemo ali posnamemao na negativ, ali pa shranimo
v digitalni obliki. Posebnost slik, posnetih s presevnim
elektronskim mikroskopom je v tem, da na zaslonu
opazujemo dvodimenzionalno sliko tridimenzional-
nega vzorca, saj slika predstavija povpredje skozi
celotno debelino vzorca. Povecave, pri katerih lahko
opazujermna vzorce z analitskim elektronskim mikrosko-
pom JEM-2010F, so res zelo velike, od nekaj tisockrat
pa celo do nekaj milijonkrat. Pri tako imenovani kon-
vancionalni presevni elektronski mikroskopiji je rezultat
slika preiskovanega materiala v svetlemn oziroma tem-
nem polju_ ali pa uklonska slika, ki daje podatke o
kristalni orientaciji in celiénih parametrih preiskova-
nega dela materiala. S slikanjem v svetlern in temnem
poliu lahko tako opazujemo napake v kristalih (dis-
lokacije, planarne napake), meje med zrni v polikrista-
linicnih materialih, tridimenzionalne precipitate, faze v
vecfaznih materialih in dolocamo kristalografske zveze
med razliénimi fazami v preiskovanem materialu.
Povecave, ki jih uporabljamo pri konvencionalni pre-
sevni elektronski mikroskopiji, so od nekaj tisoé- pa do
nekaj sto tisoé-krat, detajli, ki jih opazujemo, pa imajo
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dimenzije nekaj deset nm. Seveda omogoca mikro-
skop JEM-2010F zaradi izredno kvalitetne izdelave
magnetnih le¢ in zelo stabilnega vira pospesevalne
napetosti tudi precej vedje poveCave s koncéno
locljivostjo med dvema tockama pod 0,19 nm. Za
primerjavo lahko navedemo, da sta si dva natrijeva
atoma v kristalu kuhinjske soli oddaljena priblizno 0.56
nm. Zaradi tako visoke locljivosti lahko ‘uporabljamo
analitski elektronski mikroskop JEM-2010F tudi kot vi-
sokoloéljivostni presevni elektronski mikroskop, in pri
povecavah od nekaj sto tiso¢- pa do 1.5-milijonkrat
lahko opazujemo atomske kolone v urejeni tridimen-
zionalni strukturi kristalov. Visokolocljivostna mikrosko-
pija nam tako »pricara«= svet urejenosti na atomarnem
nivoju in omogoéa direktno opazovanje polozajev ato
mov v kristalih, na napakah in mejah med temi oziroma
razlicnimi fazami. Kako pomembne za makroskopske
lastnosti materialov so lahko spremembe v samo neka
atomskih plasteh na powvrsini urejenega kristala oz
roma posameznega zrna v polikristalinicnem materi
alu, kazejo Stevilne novejSe raziskave siroko uporablje
nih keramicnih materialov, kot so varistorji, pozistorj,
feroelektricne in dielektriéne tanke plasti, mikrovalovna
keramika, superprevodniki. Visokolocljivostni posnetk
atomskih kolon pa omogocéajo tudi direktno primerjavo
Z izraGunanimi strukturnimi modeli in so lahko eksperi-
mentalna potrditev strukturnega modela

Movi analitski elektronski mikroskop JEM-2010F ne
omogoca samo slikanja materialov pri velikih poveca-
vah, ampak tudi doloéevanje kemijske sestave preisko
vanih materialov in situ. Kvalitativno in kvantitativho
kemijsko analizo opravljamo z dvema razlicnima spek
troskopskima metodama. Prva je t.i, disperzijska spek
troskopija rentgenskih Zarkov (EDS). Pri interakciji
elektronskega curka z materialom se namred nekaj
energije elektronov porabi za nastanek karakteristiénin
rentgenskih zarkov elementov, ki material sestavljajo
Z ustreznim detektorjem lahko posnamemo energijski
spekter rentgenskih Zarkov, iz katerega dobimo po
datek o kemijski sestavi. Druga spekiroskopska me-
toda je t.i. spektroskopija izgub energije elekironov
(EELS). Pri prehodu elektronov skozi material namrec
vsi elektroni ne ohranijo enake energije. £ analizo spek
tra. ki prikazuje, kako so elektroni izgubili energijo pri
prehodu skozi material, dobimo poleg podatkov o
sestavi tudi pomembne podatke o koordinaciji in va-
lenénem stanju atomov. Da lahko opravljamo kemijsko
analizo z omenjenima spektroskopskima metodama s
¢im manjsega podrodja vzorca, je seveda zazeleno, da
ima mikroskop ¢im manjsi premer elektronskega cur
ka, ki ga s posebno »vrstiéno enoto« lahko kontrolirano
pomikamo po vzorcu. Premer elektronskega curka je
pri JEM-2010F prav neverjetno majhen in lahko pri
posebnih nastavitvah mikroskopa meri samo 0.5 nm!
To pa pomeni, da lahko postavimo elektronski curek
na doloceno kolono atomov in dolocéimo njeno kemij-
sko sestavo.

Analitski elektronski mikroskop JEM-2010F je zelo
kompleksna vrhunska aparatura, ki omogoca celovito
strukturno in kemijsko karakterizacijo materialov v zelo
Sirokem podrogju povecav in celo na atomarnem
nivoju. Z nakupom omenjensga mikroskopa se e
bistveno zmanjsala razlika med opremljenostjo v
nasem prostoru in tisto v tujih laboratorijin, ki se ukvar-
jajo z raziskavami materialov z metodami elektronske
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Slika 2: Konvencionalna presevna elektronska mikro-
skopija ploskovnih izioGkov v keramiki BaTiOa.
Detajl je bil posnet v svetlem (a) in temnem
(b) polju.

Slika 3: Posnetek vkljucékov faze spinela (sp) v varistor-

ski keramiki (z). Uklonska slika elektronov
pokaZe, da so vkljucki poljubno orientirani v
Keramiki,

Slika 4: Visokolocljivosina presevna elekironska
mikroskopija dvojéiéne meje v feroelektricni
keramiki BaTiOz s perovskitno strukturo in
strukturni model napake. Svetle pike usirezajo
poloZajem atomskih kolon, ki so paraleine z
elektronskim curkom.
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Zeleza z rentgensko spektroskopijo (EDS).
Slika keramike prikazuje majhna zrna SrTiC 3
(a). Na mejah med posameznirmi zrni je
povecana koncentracija Zeleza, kar je razvidno
iz rentgenskeqga spekira, posnetega v
oznaceni tocki na meji, kot tudi iz vedje
gostote svetlih tock (b).
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Slika 6: Koncentracijski profili kalcija in titana preko

ploskovnih napak v nestehiometricni keramiki
Koncentracija kalcifa fe veliko vecja na 0,2 nm
debelih plasteh (temne proge), kot v precsia
lem vzorcu. Konceniracijski profil je bil narejen
na podlagl spektroskopije izgub energije elek-
tronov (EELS) in s kontroliranim pomikom elek
fronskega curka po preiskovanem podrodju
pri povecavi 8 milijonkrat.
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Pozdravni govor prof. dr. Marije Kosec, vodje Odseka za keramiko |J5, ob odprtju analitskega elektron-
skega mikroskopa JEM-2010F, dne 22. junija 2000 na Institutu "Jozef Stefan” v Ljubljani

Gospe in gospodje,
dobrodosli na slavnostnem delu odprtja novega analitskega elektronskega mikroskopa JEM-2010F na Odseku
za keramiko Instituta "Jozef Stefan”.

Danes je za skupino za mikroskopijo na Odseku za keramiko, ki je obenem vkljuéena v Nacionalni center za
mikrostrukturno in povréinsko analizo, za vse sodelavce Odseka za keramiko, za mnoge druge sodelavee 1JS
pa tudi za mnoge druge v raziskovalnem okolju in industriji, ki delajo z materiali, velik dan. Nova oprema, ki z
jutrisnjim dnem zacéne uradno delovati, omogoéa namreé analize strukture in sestave na nanonivoju. Mnogi
od vas, ki delate na podrocju materialov, veste, da je srz lastnosti, ki omogodéajo delovanje razliénih elementoy,
ne le v neki povpreéni strukturi in kemijski sestavi, pac pa prav v specifiéni strukturi in sestavi majhnih podrocij,
Zato si danes ne moremo zamisliti niti raziskovalnega niti razvojnega dela brez tovrstne opreme. Brez nje smo
raziskovalci preprosto slepi. Tega se seveda na Odseku za keramiko dobro zavedamo in v skladu s tem imamao
kar nekaj primerne opreme.

O novem, zmogljivejSem analitskem elektronskem mikroskopu smo zaceli sanjati ze davno, leta 1995, Viozili
smo prijavo na MZT in po mnogih utemeljitvah dobili odobritev sofinanciranja. Pri nakupu so prispevali sredstva
se Kemijski institut, Ljubljana, Institut za kovinske materiale in tehnologije, Ljubljana, Naravoslovno-tehniska
fakulteta, Ljubljana in nekateri odseki IJS: Odsek za fiziko trdne snovi, Odsek za tanke plasti in povrsine ter
Odsek za fizikalno in organsko kemijo.

Vsem se za to toplo zahvaljujem.

Taka oprema je seveda velika prednost, obenem pa tudi velika odgovornost in obremenitev. Resnicno bi bili
veseli, da bi tovrstna oprema delovala v centrih, ki upam, da bodo tako kot v svetu zaziveli tudi pri nas.

Za to nabavo seveda stoji mnogo ljudi na MZT, na Institutu "JoZef Stefan”, na Odseku za keramiko, vendar
dovolite, da posebej omenim nase kolege iz skupine Elektronska mikroskopija materialov, ki jo vodi dr. Miran
Ceh, in ki so speljali izbiro, ureditev prostora, montazo, skratka vse, da lahko danes mikroskop deluje. Ce me
obéutek ne vara, dr. Miran Ceh v zadnjih dveh letih niti enega dne ni prezivel brez tega mikroskopa.

Se nekomu gre zahvala, pa je zal ne more sligati. Nagemu uéitelju, prof. Kolarju, ki nas je uéil o vrednostih
analitskih rezultatov pri nasem delu. On bi bil verjetno danes najbolj vesel. Naj bo njegovemu spominu
posveceno vsaj nekaj trenutkov danasnje slovesnosti.

Hvala za pozornost.

mikroskopije. Tako je danes na Odseku za keramiko
zbrana vrhunska in edinstvena oprema v Republiki
Sloveniji za preiskave anorganskih materialov z meto-
dami elektronske mikroskopije, ki vkljuéuje poleg
novega analitskega elektronskega mikroskopa se ftri
vrsticne elekironske mikroskope, en presevni elektron-
ski mikroskop in aparature za pripravo vzorcev. Ome-
njena oprema je obenem del infrastrukturnega Centra
za mikrostrukturno in povriinsko analizo (CEMP), ki ga
j& Ministrstvo za znanost in tehnologijo ustanovilo leta
1992 kot prvi instrumentaini center v Republiki Slo-
veniji. £ elektronskimi mikroskopi delajo visoko spe-
cializirani in kvalificirani raziskovalci, kot tudi miadi
raziskovalci v okviru njihovega podiplomskega izo-
brazevanja. Analize z mikroskopi se izvajajo v okviru
stevilnih raziskovalnih in razvojnih projektov nacional-
nega programa, projektov za domaco in tujo industrijo
ter mednarodnih projektov. Stevilne pa so tudi razisko-
valne in izobrazevalne institucije ter domada industrija,
ki pogosto uporablja servisne storitve elektronske mi-
kroskopije. Naj jih nastejemo samo nekaj: Kemijski
institut, Ljubljana;, Fakulteta za farmacijo, Ljubljana;
MNTF, Oddelek za geologijo, Ljubljana; NTF, Oddelek za
materiale in metalurgijo, Ljubljana; Institut za kovinske
materiale in tehnologije, Ljubljana; Marodni muzej,

Ljubljana; Restavratorski center RS, Ljubljana;, Lek
d.d., Ljubljana; Swaty, d.d., Maribor;, EMO. d.o.o.
Celje; Akripol, d.d., Trebnje; AET, d.o.c., Tolmin; Ter-
moelektrarna-Toplarna, Ljubliana; Mehanika, d.d.
Trbovlje in Sinter, Ljubljana.

Za nakup analitskega elektronskega mikroskopa JEM
2010F so prispevali sredstva naslednji sovlagatelji
Ministrstvo za znanost in tehnologijo Republike
Slovenije, Kemijski institut, Ljubljana, Institut za kovin-
ske materiale in tehnologie, Ljubljana, MNaravo-
slovnotehniska fakulteta Univerze v Ljubljani in
naslednji odseki Instituta »Jozef Stefan«: Odsek za
fiziko trdne snovi, Odsek za tanke plasti in povrsine ter
Odsek za fizikalno in organsko kemijo.

Dr. Miran Ceh
Odsek za keramiko, 1J5

Posnetke so prispevali; dr. Aleksander Recnik, dr. Darko
Makovec, Nina Daneu, univ. dipl. inz.. Saso Sturm, univ. dipl
inz, dr. Miran Ceh.
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