Prawdziwy tytan wsrod mikroskopow

juzw AGH

W Akademii Goérniczo-Hutniczej od nie-
dawna dziata jeden z najnowocze$niej-
szych na $wiecie transmisyjnych anali-
tycznych mikroskopow elektronowych FEI
Titan Cubed G2 60-300. Urzadzenie znaj-
duje sie w laboratorium Migdzynarodowe-
go Centrum Mikroskopii Elektronowej dla
Inzynierii Materialowej w AGH na Wydzia-
le Inzynierii Metali i Informatyki Przemy-
sfowej. — Nasz Titan jest jednym z najistot-
niejszych osiggnie¢ techniki w dziedzinie
mikroanalizy w skali atomowej — mdwi kie-
rownik Centrum prof. Aleksandra Czyrska-
-Filemonowicz z Katedry Metaloznawstwa
i Metalurgii Proszkow AGH.

— Jesli makrokosmos badamy telesko-
pem Hubble'a, to tym mikroskopem ba-
damy mikrokosmos. Badamy nanostruk-
ture w skali atomowej. Poniewaz struktura
rzutuje na wiasciwosci, znajac jg, mozemy
sterowa¢ jak chcemy wiagciwosciami ma-
teriatéw — wyjasnia prof. Aleksandra Czyr-
ska-Filemonowicz.

Juz sam wyglad urzadzenia robi ogrom-
ne wrazenie — ma ono 3,7 metra wysokosci
i wazy 3,5 tony. Znajduje sie¢ w specjalnie
przystosowanym pomieszczeniu zbudo-
wanym w taki sposob, aby maksymalnie
odizolowa¢ wszelkie bodzce dochodzg-
ce z zewnatrz, ktore moglyby zakioci¢ pra-
ce mikroskopu i wptywa¢ na wyniki badan.
Przygotowanie pomieszczenia trwalo kilka
miesiecy, a montaz sprzetu wartego 15 min
zt — siedem tygodni. Mikroskop umieszczo-
ny jest na ttumigcym drgania fundamencie.
Pomieszczenia laboratorium wyposazo-
no w panele chtodzgce, utrzymujgce stalg
temperature oraz w aparaturg kompensu-
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jaca zewnetrzne pole magnetyczne. Spe-
cjalna obudowa mikroskopu dodatkowo
izoluje go od czynnikow zewnetrznych ta-
kich jak zmiany temperatury, wibracje i po-
le magnetyczne.

Miejsce pracy operatora, a zarazem
centrum sterowania mikroskopem, znajdu-
je sie na antresoli umieszczonej mniej wig-
cej w polowie wysokosci Titana, od ktore-
go jest oddzielone szklanymi taflami. Tam
na monitorach komputeréw operator ob-
serwuje efekty pracy mikroskopu. Do wng-
trza pomieszczenia Titana wchodzi tylko
po to, by umiesci¢ w nim probke, zamon-
towana w specjalnym uchwycie. Musi przy

tym zaklada¢ rekawiczki i ochraniacze na
obuwie, aby zachowac sterylne warunki
pracy urzgdzenia. Poniewaz mikroskop po-
wigksza az 3 miliony razy, z oczywistych
wzgledow badana probka musi by¢ od-
powiednio mata i cienka - montuje sie
ja w uchwycie przy uzyciu mikroskopu
Swietinego. Probki nie wida¢ bowiem go-
tym okiem.

Poprzez badania mikrostrut.tury i skfa-
du chemicznego materiatéw uczeni mo-
ga przewidzie¢, jak beda sig one za-
chowywacé w trakcie uzytkowania. Takie
informacje sa niezwykle wazne m.in. dla
konstruktordw réznego typu urzgdzen czy
konstrukcji (elementow samolotéw, samo-
choddw, mostéw, mikroprocesorow itp.),
ktérzy chca uzy¢ danego materiatu do ich
budowy. A poniewaz o wlasciwos$ciach
materialu decyduje jego mikrostruktura, to
umiejetna analiza wynikéw badan pozwo-
li orzec, czy wskazany material nadaje sig
do okreslonych zastosowan. Mikroskopia

elektronowa dostarcza informacji o tym,
w jaki sposob mozna zmieni¢ mikrostruk-
ture materiatu na poziomie atomowym, aby
poprawi¢ jego wiasciwosci.

- Dzieki takiej wiedzy mozemy takze
przewidzie¢, po jakim czasie dany element
konstrukcji nalezy wymieni¢. Czyli bedzie-
my bada¢ materialy po wyprodukowaniu
i po pewnym czasie pracy. Mozemy takze
pomagac¢ w projektowaniu nowych mate-
riatow, badajac ich mikrostrukture i sktad
chemiczny — wyjasnia dr inz. Grzegorz
Michta.

— Od kilku lat obserwuje sig na $wie-
cie gwaltowny rozwdéj nanotechnologii i na-
nomateriatow. Rozwdj ten jest mozliwy
jedynie wtedy, gdy mamy mozliwo$¢ kon-
trolowania proceséw zachodzgcych na po-
ziomie atomowym. Bo kazda technologia
wymaga stosowania adekwatnych metod
badawczych. W przypadku nanotechnolo-
gii transmisyjna mikroskopia elektronowa
jest jedyng metodg bezpoéredniej obser-
wagcji struktur na poziomie atomowym. Mo-
zemy analizowa¢ wptywy, nawet pojedyn-
czych atomow, na strukture i wiasciwosci
badanych materiatow — tlumaczy dr hab.
inz. Wtadystaw Osuch.

Mikroskop elektronowy Titan Cubed G2
60-300 umozliwia badanie mikrostruktury
i skladu chemicznego materialow metalicz-
nych, ceramicznych, kompozytow, mine-
ratéw, czy tkanek biologicznych przy ni-
skim (BOKkV) i wysokim (300 kV) napigciu
przyspieszajgcym. Pozwala oglagdaé prob-
ki w powigkszeniu do trzech milionéw ra-
zy przy rozdzielczosci punktowej 70 piko-
metréw, nieosiggalnej w innych tego typu
urzadzeniach. W praktyce oznacza to, ze
w badanej prébce mozemy zobaczy¢ po-
jedyncze atomy i zbadac¢ skfad chemicz-
ny na poziomie atomowym. - To poziom,
do ktérego musimy zejsé, aby kontrolo-
wac wtasciwosci materiatow — ttumaczy
dr inz. Beata Dubiel. To wfasnie mikroana-
liza sktadu chemicznego metodg spek-
troskopii charakterystycznego promienio-
wania rentgenowskiego w skali atomowe;j
stanowi o wyjatkowosci mikroskopu Titan
w AGH. Tylko trzy analityczne transmisyj-
ne mikroskopy elektronowe na $wiecie ma-
ja nowoczesny system mikroanalizy Che-
miSTEM, ktdry pozwala na rejestracje map
sktadu chemicznego w skali atomowej za-
ledwie w kilka minut. O wyjgtkowoséci Ti-
tana w AGH decyduje rowniez nowocze-
sne dziafo elektronowe, monochromator
oraz korektor aberracji sferycznej socze-
wek formujgcych wigzke elektronéw. Po-
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zwala to tak uformowac wigzke elektronow,
aby méc jg skupi¢ na malenkim punkciku
koniecznym do analizy obszaréw o rozmia-
rze rzedu wielko$ci atomaw.

— Analityczny transmisyjny mikroskop
elektronowy najnowszej generacji pozwo-
li takze na praktyczne zastosowanie tomo-
grafii elektronowej do trojwymiarowej wizu-
alizacji mikrostruktury w nanoskali i w skali
atomowej — mowi dr inz. Adam Kruk.

To, ze w Akademii Gdrniczo-Hutni-
czej dziata tej klasy mikroskop (drugi Titan
o podobne;j konfiguraciji jest w University of
Technology w austriackim Grazu, a trzeci
w Sandia National Laboratories w Stanach
Zjednoczonych), to niezwykle wazna infor-
macja dla przedsigbiorcow. — Nasze ba-
dania to nie jest tylko nauka podstawowa,
polegajaca na rozwijaniu wiedzy, ale ba-
damy takie materialy, ktore sg praktycz-
nie wykorzystywane. Nasi naukowcy mogg
wykonywa¢ réznorodne ekspertyzy i pra-
ce badawczo-rozwojowe, jesli bedzie takie
zapotrzebowanie z przemystu. Juz obec-
nie prowadzimy projekty we wspotpracy
z przemystem i nakierowane na potrzeby
przemystu — mowi dr inz. Beata Dubiel.

Zakup mikroskopu Titan Cubed G2 60-
300 ,to kolejny krok, ktérego dokonuje-
my, aby by¢ jedna z najlepszych uczelni
w Europie. Chcemy robié¢ badania na naj-
wyzszym $wiatowym poziomie i mamy ku
temu doskonalg kadre” - powiedziat pod
koniec wrzesnia przy okazji uroczystej pre-
zentacji nowego urzadzenia Rektor AGH
prof. Antoni Tajdus. Mikroskop zakupio-
no w ramach projektu ,Zakup analityczne-
go transmisyjnego mikroskopu elektrono-
wego z unikalnym oprzyrzadowaniem do

badan mikro- i nanostruktury materiafow”
w ramach Dziatania 2.1 POIG z Europej-
skiego Funduszu Rozwoju Regionalnego.
Jak wspomniano, Titan Cubed znajdu-
je sie w laboratorium Miedzynarodowego
Centrum Mikroskopii Elektronowej dla In-
zynierii Materiatowej w AGH. Dziatalnosc
pierwszej Pracowni Mikroskopii Elektrono-
wej na naszej uczelni sigga poczatku lat 60.
XX wieku. Powotano jg w 1960 roku z ini-
cjatywy prof. Stanistawa Gorczycy, twor-
cy i propagatora tej dziedziny w Polsce.
Wieloletnia wspotpraca, zwlaszcza z za-
kresu badan mikro- i nanostruktur metoda-
mi zaawansowanej mikroskopii elektrono-
wej, doprowadzita do utworzenia jednostki
badawczej w obecnej postaci. W 2010 ro-
ku Rektor AGH prof. A. Tajdu$ powotat Mig-
dzynarodowe Centrum Mikroskopii Elektro-
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nowej dla Inzynierii Materialowej (IC-EM).
Dziatalno$¢ Centrum obejmuje bada-
nia zwigzane z zagadnieniami mikroskopii
elektronowej w fizyce, chemii, elektronice
itp. Zespot Centrum wspoipracuje z prze-
mystem europejskim i amerykanskim.

Najnowoczesniejsza aparatura w 1C-
-EM to takze szansa dla studentéw i dokto-
rantdéw, chcgeych zaistnie¢ na arenie mie-
dzynarodowej. ,Dzis bez sprzetu nie da sig
w branzach technicznych nic zrobi¢. Tylko
wysokiej klasy aparatura umozliwia bada-
nia na odpowiednim poziomie i tylko dzig-
ki temu mozna funkcjonowac¢ w $wiecie”
— moéwi dziekan Wydziatu Inzynierii Meta-
i i Informatyki Przemystowej prof. Mirostaw
Karbowniczek.

t= llona Trebacz

Analityczna mikroskopia elektronowa w IC-EM

Analityczna mikroskopia elektronowa jest
interdyscyplinarng dziedzing wspotcze-
snej wiedzy, stosowang w inzynierii ma-
teriatowej, fizyce, chemii, biologii i me-
dycynie do badan mikrostruktury oraz
okreslania sktadu chemicznego w skali mi-
kro-, nano- i w skali atomowej. Rozwdj po-
wyzszych nauk w duzej mierze zwigza-
ny jest z wykorzystaniem réznych funkgji
i technik badawczych analitycznego mi-
kroskopu elektronowego, bedgcego po-
lgczeniem transmisyjnego mikroskopu
elektronowego z detektorami i spektro-
metrami, pozwalajgcymi na zarejestrowa-
nie roznorodnych sygnatéw wzbudzonych
wskutek oddziatywania wigzki elektronow
z materig. Za pomoca jednego przyrzadu
i jednego preparatu mozliwe jest zbada-
nie nie tylko mikro- i nanostruktury mate-
rialu, ale réwniez jego sktadu chemiczne-
go, trojwymiarowego rozktadu sktadnikéw
strukturalnych, okreslenie potozen ato-

moéw oraz rozktadu pdl elektrycznych i ma-
gnetycznych.

Pod koniec XX wieku nastgpit prze-
fom w konstrukcji transmisyjnych mikro-
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skopow elektronowych. Osiggnieto zdol-
nosé rozdzielczg mikroskopu ponizej 0,1
nanometra, dzieki zastosowaniu w seryj-
nie produkowanych mikroskopach korekto-
réw aberracji sferycznej soczewek. Dzigki
monochromatorom wigzki elektronow po-
lepszono rozdzielczos¢ spektroskopii strat
energii elektronéw (Electron Energy Loss
Spectroscopy, EELS), co umozliwito ba-
danie struktury elektronowej i wigzan che-
micznych pomigdzy atomami.

W rezultacie, w okresie kilku ostatnich
lat, czolowe osrodki mikroskopii elektro-
nowej w Europie i na swiecie poszerzyty
stan swojej bazy badawczej o mikroskopy
z korektorem aberracji sferycznej soczew-
ki obiektywowej, co umozliwia obserwacje
rzeczywistych polozehd atomdw na obra-
zach wysokorozdzielczych (HRTEM) z roz-
dzielczoscig ponizej 0,1 nm.

Rownoczesnie, poprzez zastosowa-
nie korektoréw aberracji sferycznej ukia-
du soczewek kondensorowych, znaczgco
udoskonalono mozliwosci analitycznej mi-
kroskopii elektronowej. Najnowoczesniej-
sze mikroskopy elektronowe z korektorem
aberracji sferycznej soczewek konden-
sorowych umozliwiajg zaréwno ustalenie
rzeczywistych potozen atoméw na obra-
zach w ciemnym polu widzenia, uzyska-
nych technikg skaningowo-transmisyjna
STEM-HAADF, jak i polepszenie zdolno$ci
rozdzielczej mikroanalizy, praktycznie po-
zwalajgc na badanie skladu chemicznego
w skali atomowej.

Wraz z unowoczesnieniem transmisyj-
nych mikroskopéw elektronowych rozwi-
nely sie takze nowe techniki badawcze,
jak tomografia i holografia elektronowa.
W 2011 r. po raz pierwszy zamontowano
w transmisyjnych mikroskopach elektrono-
wych system ChemiSTEM, umozliwiajacy
szybka rejestracje map sktadu chemiczne-

INNOWACYJNA
GOSPODARKA

NARODOWA STRATEGIA SPOINOSCI

go z rozdzielczoscig atomowg za pomocg
spektroskopii energii charakterystycznego
promieniowania rentgenowskiego (Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy, EDX).
Zainstalowany w Miedzynarodowym
Centrum Mikroskopii Elektronowej dla In-
zynierii Materialowej w AGH mikroskop
Titan Cubed G2 60-300 to jeden z nie-
licznych w $wiecie tak wysokie] klasy ana-
lityczny mikroskop elektronowy wyposa-
zony w:
— najnowoczesniejsze zrodio elektronow
z emisja polowa X-FEG,
— monochromator,
— korektor aberracji sferycznej soczewek
uktadu formujgcego wiazke elektronow,

UNIA EUROPEJSKA
EUROPEJSKI FUNDUSZ
ROZWOJU REGIONALNEGO

— filtr energii elektronéw Gatan GIF Quan-
tum,

— najnowoczesniejszy system EDX Chemi-
STEM oparty na czterech detektorach
SDD, umozliwiajacy szybkg rejestracije
map sktadu chemicznego z rozdzielczo-
$cig atomowa,

— detektory STEM-BF, STEM-DF i STEM-
-HAADF,

— oprzyrzadowanie i oprogramowanie do
wykorzystania precesji dyfrakcji w bada-
niach dyfrakcyjnych,

— uchwyt z bipryzmatem oraz oprogramo-
wanie do holografii elektronowej,

- soczewke Lorentza,

- dwupochytowy uchwyt tomograficzny
z oprogramowaniem do trojwymiarowej
rekonstrukeji i wizualizacji tomogramow
elektronowych.

Analityczny transmisyjny mikroskop elek-
tronowy najnowszej generacji z unikalnym
oprzyrzadowaniem pozwoli na praktyczne
zastosowanie i naukowe rozwijanie trzech
niedostepnych dotychczas w Polsce me-
tod badawczych:

- skaningowo-transmisyjnej mikroskopii
elektronowej STEM-HAADF z rozdziel-
czoscig ponizej 0,1 nm mozliwg do uzy-
skania dzigki zastosowaniu korektora
aberracji sferycznej soczewek konden-
sorowych,

— mikroanalizy sktadu chemicznego EDX
z rozdzielczoscig atomowg z wykorzy-
staniem systemu ChemiSTEM,

- tomografii elektronowej.

vz prof. Aleksandra
Czyrska-Filemonowicz
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