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Sazetak

Skenirajuéi elektronski mikroskop (SEM) postao je nezamjenjiv alat za analizu razlicitih
materijala, ukljucujuéi metale, polimere, keramiku i1 drvo. Njegove bitne komponente ukljucuju
izvor elektrona, elektromagnetske le¢e i1 detektore. JEOL SEM, moderan i Siroko koristen
instrument, sluzi za akademska 1 industrijska istrazivanja, kontrolu kvalitete i razli¢ite znanstvene
primjene. U ovom radu usporedili smo SEM slike dobivene u podrucju niskog vakuuma (LV SEM)
1 visokog vakuuma (HV SEM) koriste¢i JSM-IT200 JEOL SEM za skeniranje slabo vodljivih
uzoraka drva 1 natrijevog klorida pri razlic¢itim povecanjima i mjerilima. Rezultati su otkrili da je
HV SEM proizvodio svijetlije, ali zamucene slike, posebno za drvo, dok je LV SEM nudio visu
rezoluciju, posebno za drvo. Nakon povecanja (x50 do x500), jako uvecani uzorci postali su
mutniji 1 manje detaljni. LV SEM pokazao je znacajno bolje karakteristike povrsine. Stoga je LV
SEM dosljedno proizvodio vrhunske slike slabo vodljivih uzoraka, osobito pri malom povecanju,
Sto je tema ovog zavrSnog rada.
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Abstract

The Scanning Electron Microscope (SEM) has become indispensable for analyzing various
materials, including metals, polymers, ceramics, and wood. Its essential components include the
electron source, electromagnetic lenses, and detectors. The JEOL SEM, a modern and widely used
instrument, caters to academic and industrial research, quality control, and diverse scientific
applications. This study compared low vacuum SEM (LV SEM) and high vacuum SEM (HV SEM)
using the JSM-1T200 JEOL SEM to scan poorly conductive wood and sodium chloride samples at
different magnifications and scales. The results revealed that HV SEM produced brighter but
blurred images, particularly for wood, while LV SEM offered higher resolution, especially for
wood. Upon magnification (x50 to x500), highly magnified samples became more blurred and less
detailed. LV SEM exhibited significantly better surface features. Thus, LV SEM consistently
produced superior images of poorly conductive samples, particularly at low magnification, making
it the preferred choice for this study.
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1. UVOD

Skenirajuci elektronski mikroskop (eng. scanning electron microscope), skraceno SEM, snazan je
znanstveni instrument koji se koristi za snimanje povrSine uzorka u vrlo visokoj rezoluciji.
Povrsina uzorka skenira se fokusiranom zrakom elektrona u SEM-u, a interakcija elektrona s
uzorkom rezultira razli¢itim signalima koji se koriste za izradu detaljnih crno - bijelih slika.
Razvitak elektronske mikroskopije pocinje od ranog 20. stolje¢a kada su znanstvenici poceli
istrazivati mogucénosti koristenja elektrona umjesto svjetla za snimanje. Ernst Ruska, njemacki
fizicar, Cesto se smatra zasluznim za postavljanje temelja za elektronsku mikroskopiju. Ernst
Ruska je 1931. godine zajedno s Maxom Knollom izradio prvi transmisijski elektronski mikroskop
(TEM) koji je omogucio prijenos elektrona kroz tanki uzorak i stvaranje prve slike dobivene na taj

nacin [1].

SEM je 1930-ih razvio Manfred von Ardenne, njemacki inzenjer. Prvi SEM koristio je magnetske
le¢e 1 zavojnice za skeniranje 1 fokusiranje elektronske zrake preko povrSine uzorka. Medutim,
njegov je rad ostao relativno nepoznat izvan Njemacke. Nekoliko godina kasnije prvi skenirajuci
elektronski mikroskop (SEM) koji je dozivio veliku primjenu dalje u istrazivanjima izumio je
Vladimir K. Zworykin 1942. godine. U 1950-ima doslo je do naglog razvoja SEM tehnologije 1
nekoliko je tvrtki pocelo koristiti SEM u znanstvene svrhe. Jedan od prvih ljudi koji je poceo

koristiti SEM u svojim istrazivanjima bio je Albert Crewe sa Sveucilista u Chicagu [1].

Tijekom desetlje¢a, SEM tehnologija nastavila se poboljsavati, sto je dovelo do vece razlucivosti
1 jasnijih prikaza povrsine uzorka na slikama. Zbog toga je SEM ubrzo posato nezamjenjiv alat u
istrazivanjima razli¢itih podrucja kao Sto su znanost o materijalima, biologija, geologija i
nanotehnologija. U 1980-ima razvijen je Environmental SEM (ESEM) koji je omogucio snimanje
elektri¢no slabo vodljivih uzoraka u plinovitom okruzenju ¢ime se prosirio raspon uzoraka koji se

mogu ispitati [2].



2. SKENIRAJUCI ELEKTRONSKI MIKROSKOP (SEM)

U podrucju mikroskopije, SEM je visoko sofisticirani instrument koji sluzi za dobivanje realne
trodimenzionalne slike uzoraka, visoke razlucivosti reda veli¢ine 1078m. Osnovni princip rada
temelji se na elektromagnetkim le¢ama cija je uloga fokusiranje snopa elektrona na dobiveni
uzorak. Ovisno o veli¢ini fokusirane tocke koju pogada elektronski snop odreduje se razlucivost
dobivene slike. Manji elektronski snop pogada i manju povrsinu uzorka te daje precizniju kona¢nu
sliku uzorka [3].

2.1 STRUKTURA SEM - a

Struktura SEM — a sloZen je 1 precizan raspored njegovih komponenata (Slika 1.) dizajniranih za
generiranje, kontrolu 1 detektiranje elektrona u njihovoj interakciji s uzorkom. Osnovni dijelovi

su:

Elektronski pistolj
Anoda

Kondenzatorske lece

UHV cijev e
E-T detektor
SE detektor za
prednapon = «250V
BSE detector = -150V

Kondenzatorske leée

bjekti
Lece objektiva Glavna komora

Slika 1: Komponente SEM — a [13]



e Elektronski top (pistolj) ili volframova nit je izvor snopova elektrona koji pogadaju

uzorak prilikom zagrijavanja elektrona.

» Elektromagnetske le¢e kontroliraju i fokusiraju pocetni snop elektrona koji pada na

uzorak.

e Zavojnica za skretanje sastavljena je od elektromagnetskih le¢a koja ima funkciju

stvaranja magnetskog polja koje onda usmjerava snop elektrona na samu povrsinu uzorka.

 Detektori primaju razlicite signale (Slika 2.) koji se emitriaju iz uzorka, a tri osnovne

vrste su:

a)

b)

~5-50nm —

’“SOnm—lun_ﬂ

~2-5 um =

~1ﬁ
~1-20pm

Slika 2:

Detektor sekundarnih elektrona koji je postavljen odmah iznad uzorka te
skuplja sekundarne elektrone (SE) emitirane s povrsine uzorka. Koristi se za
snimanje povrsinske topografije visoke rezolucije.

Detektor povratno rasprsenih elektrona koji prikuplja povratno rasprSene
elektrone (BSE) koji su rasprSeni unatrag od teskih atoma u uzorku. BSE
snimanje daje informacije o sastavu uzorka.

Detektor X-zraka prikuplja karakteristi¢ne X-zrake koje emitiraju atomi uzorka

kada su pobudeni snopom elektrona.

‘ Snop zraka ~Pavratia ’

| - Sekundarni elektroni |— rasprieni elektroni

Ray zrake Katodoluminiscencij
z — d 1 ja
-

~lnm S

10pm |

Vrste signala koje izlaze iz uzorka izloZenog elektronskom snopu [13]



» Komora za uzorke (Slika 3) sadrzi postolje na koje se stavlja uzorak koji se analizira.
Komora se odrzava u uvjetima visokog ili niskog vakuuma kako bi se osiguralo da elektroni
budu postedeni od sudara na molekulama zraka. Polozaj i orijentacija uzorka mogu se

promijeniti podesavanjem postolja [4].

Slika 3: Postolje s uzorcima prije umetanja u komoru

2.2 PRINCIP RADA SEM —a

Medu bitnim elementima SEM-a je izvor elektrona. SEM proizvodi snop visokoenergetskih
elektrona pomocu elektronskog topa u ¢ijem je sredistu volframova nit. Kada kroz volframovu nit
potece elektricna struja ona se zagrijava 1 pretvara elektri¢nu energiju u toplinsku energiju. U tom
procesu odvija se termoelektronska emisija prilikom cega se slobodni (valentni) elektroni koji
postignu dovoljno veliku kineticku energiju izbijaju iz niti. Nadalje elektroni pod utjecajem

visokog napona (do 30 000 V) putuju od katode prema anodi [5].
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Izbijeni elektroni prolaze dalje kroz sustav elektromagnetskih le¢a koje djeluju kao zavojnica.
Prolaskom struje kroz zavojnicu oko nje se stvara magnetsko polje i na elektrone djeluje
Lorentzova sila (Jednadzba 1) tako Sto usmjerava, sabija i koncentrira snop elektrona prema jednoj
fokusiranoj tocki. Elektromagnetske lee u ovome sluc¢aju imaju ulogu sazimanja (fokusiranja)

snopa elektrona.
F=qvxB

JednadzZba 1: Formula za izracun Lorentzove sile

Zadnja le¢a kroz koju elektroni prolaze je zavojnica za skretanje i pomocu nje elektrone to¢no
fokusiramo na odredeno mjesto u uzorku tj. njome lako mijenjamo putanju elektronima. Tanki
snop elektrona skenira povrsinu uzorka i daje informaciju o elementu na uzorku. Klju¢no je
naglasiti da, bez obzira na to kako je proizvedena elektronska zraka, ona mora biti generirana u
okruzenju visokog vakuuma kako bi se kontrolirao njen smjer i sprijecilo rano rasprSenje

elektrona.

Razlucivost konacne, crno — bijele slike, ovisi o otvoru tj. promjeru kroz koji prolazi snop zraka
prema uzorku. Veli¢ina otvora ovisi o broju postavljenih elektromagnetskih leca. Veéi broj leca
kao rezultat dat ¢e uzi snop zraka koji djeluje na uzorak, time se rezolucija slike povecava, ali se
smanjuje dubinska ostrina. Takoder mijanjem struje snopa elektrona, mijenja se i svjetlina slike t;j.
Sto je veci broj elektrona slika je svjetlija i ostrija. S obzirom na to da SEM komora tipi¢no radi u
okruZenju ultravisokog vakuuma (UHV) s tlakom manjim od 10~° torra, koriStenje niZe energije
snopa moze pomoc¢i u ublazavanju izoblicenja slike minimiziranjem ostecenja uzorka i pojave

ucinaka elektriziranja [6].
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Signale koji tvore kona¢nu sliku nastalu od promatranog uzorka biljezimo pomocu razlic¢ith
detekora (Slika 1). Everhart-Thornley (ETD) i detektori kroz le¢e (TLD) dva su primjera mnogih
vrsta detektora dostupnih u SEM-ovima. Mogu identificirati i sekundarne elektrone (SE) i
povratno rasprsene elektrone (BSE), a uglavnom se koriste za topografsko snimanje (SE) odnosno

elementalno mapiranje uzoraka (BSE) [7].

ETD se obicno koristi za snimanje slika nize rezolucije u nacinu rada bez polja [8]. TLD se uvijek
koristi za dobivanje slike visoke rezolucije. Slike nastale otkrivanjem SE daju korisne informacije
o topografiji uzorka, dok slike proizvedene otkrivanjem BSE otkrivaju mnogo vise detalja o
sastavu uzorka [9]. Svaki detektor ima jedinstvenu primjenjivost u odredenim uzorcima. Za
snimanje slike pri niskom naponu ubrzanja koristi se detektor ¢vrstog stanja (vCD). Moderni SEM
instrumenti takoder ukljucuju detektor energetski disperzivnih rendgenskih zraka (EDX) koji se

moze koristiti za analizu sastava bilo kojeg materijala [10].

Detektori sekundarnih elektrona prikupljaju elektrone niske energije emitirane s povrsine uzorka
[11]. SE slike pruzaju detaljne informacije o morfologiji povrsine. Kada primarni elektroni visoke
energije stupe u interakciju s atomima u uzorku, rasprse se unatrag i postanu BSE. Pripadne BSE
slike otkrivaju elementalni sastav tj. relativnu gusto¢u uzorka. Detektor rendgenskih zraka koristi
se za ispitivanje rendgenskih zraka koje uzorak emitira, a neki SEM-ovi imaju spektroskopske

detektore s disperzijom energije (EDX) koji omogucéuje ispitivanje kemijskog sastava uzorka [12].

Kada detektori prikupe sve informacije sa odabranog uzorka, podaci se Salju racunalu koje je

spojeno s mikroskopom te se konacna slika prikaze na zaslonu racunala (Slika 4.)
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Slika 4: Prikaz korisnickog sucelja SEM-a na zaslonu racunala

2.3 PRIMJENA SEM-a

SEM ima nekoliko primjena koje ukljucuju: analizu morfologije povrsine, ispitivanje topografije
hrapavosti 1 sitnih detalja materijala 1 bioloskih uzoraka, elementalna analiza za odredivanje
kemijskog sastava uzorka, karakterizacija materijala za proucavanje mikrostrukture materijala,
nanotehnologija za karakterizaciju i manipuliranje nanostrukturama i bioloska istrazivanja za
ispitivanje strukture stanica, tkiva i mikroorganizama. SEM je vitalni alat u mnogim znanstvenim
1 industrijskim disciplinama jer nudi mogu¢nosti snimanja slike visoke razlucivosti, Cesto u

rasponu nanoskala, §to je nemoguce postici optickim mikroskopima [14].

2.4 NEDOSTACI SEM-a

SEM je vrijedan alat za procjenu mikrostrukturnih svojstava nemodificiranih i modificiranih
uzoraka u raznim studijama. Medutim, njegova je u¢inkovitost ograni¢ena kada se radi o uzrocima

koji nisu potpuno suhi ili ne provode dobro elektrone. Dobar primjer je uzorak bitumena u
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vakuumskoj komori mikroskopa koji ima tendenciju isparavanja zbog vakuumskog okruzenja.
Pojava ispravanja kod uzorka bitumena predstavlja izazov za ucinkovito promatranje njegove
mikrostrukture. Bitumen je vrlo osjetljiv na oste¢enja elektronskim snopom. Intenzivni elektronski
snop moze promijeniti njegovu strukturu i svojstva, ¢ine¢i dobivanje to¢nih slika izazovnim. SEM
takoder moze izazvati naboj na povrsini uzorka, posebno za slabo vodljive odnosno elektricki
izolacijske uzorke. Ovo elektriziranje uzorka dovodi do izoblicenja slike i popratnih artefakata:
nabijena podru¢ja nepravilno skreéu zraku upadnog elektrona tijekom skeniranja Sto rezultira

nestabilnim signalnim elektronima.

Da bi se proizvele pouzdane SEM slike slabo vodljivih uzoraka, potrebno je izraditi vodljivi put
na uzorku kako bi se lokalni viSak elektrona pravilno razisao. Obicno se prije oslikavanja takvih
uzoraka na njih nanosi tanak sloj vodljivog metala kako bi se osigurao sto bolji vodljivi put 1
ublazio problem elektriziranja. Medutim, ovaj pristup ima ogranicenja jer nanosenje tankog
vodljivog sloja moze promijeniti tj. prikriti originalnu strukturu uzorka. Kako bi rijesili taj problem
kod bitumena, neki su znanstvenici pokusali ukloniti neprovodljiv uljasti sloj prije SEM analize.
To ukljucuje nanosenje asfalta u tankom sloju na filtar papir i uklanjanje uljnog sloja ekstrakcijom,
pritom koristeci papir kao potporu za zastitu strukture asfalta. Medutim, ovaj proces iz temelja
mijenja izvornu strukturu asfalta. Unato¢ pocetnim izazovima, neke su studije pokazale da je

moguce snimiti SEM slike asfaltnog veziva bez uklanjanja uljnog sloja [13].

3. JEOL MIKROSKOP

Jedan od najsvestranijih i1 najnaprednijih SEM-ova koji se danas koristi u znanstve svrhe je JEOL

mikroskop kojeg je na trziste stavila tvrtka JEOL Corporation (Slika 5).
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Slika 5: JEOL skenirajuci elektronski mikroskop

Osnovne vrste JEOL mikroskopa su:

» transmisijski elektronski mikroskop (TEM)

» skeniraju¢i elektronski mikroskop (SEM)

» skeniraju¢i elektronski mikroskop s fokusiranom ionska zrakom (SEM/FIB)

» mikroskop atomske sile (AFM) [5].

15



U ovom radu za eksperimentalni dio primijenjen je SEM JEOL mikroskop (JSM-1T200) za

dobivanje slika razli¢itih uzoraka. Osnovni dijelovi tog miskroskopa prikazani su na Slici 6.

Elektronski top
koji genreira snop
zraka

Komora za uzorke

Vakuumska pumpa

Slika 6: Aparatura za analizu uzoraka uz pomo¢ SEM - a

3.1 PRIPREMA SEM —a ZA ANALIZU UZORAKA

Da bismo uspjesno mogli analizirati razlicite uzorke uz pomo¢ SEM —a, mikroskop je prvo

potrebno pripremiti za rad.

Korisnik koji ispituje dobivene uzorke prvo iskljucuje vakuumsku pumpu na kontrolnoj ploci i
upumpava zrak u komoru za uzorke. Nako sto je tlak u komori izjednacen s atmosferskim, komora
se moze otvoriti 1 spremna je za prihvat uzoraka. Uzorci se postavljaju na okruglo postolje (Slika
7) unutar komore. Istovremeno je moguce analizirati viSe razli¢itih uzoraka, ovisno o njihovoj

veli¢ini 1 raspolozivom mjestu na postolju.
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Slika 7: Postolje s nevodljivim uzorcima za analizu

Kada su svi uzorci dobro poslozeni, komora se moze zatvoriti i odmah se ukljucuje pumpa koja je
zaduzena za postizanje i odrzavanje vakuuma u komori. Potrebno je oko 3 — 5 minuta da se u
komori postigne dovoljno visoki vakuum, Sto se prati na kontrolnoj ploci. Nakon toga korisnik
pokrece program na racunalu koji kontrolira rad mikroskopa i pojavljuje se nejasna slika.
Podesavanjem fokusa, stigmati¢nosti, kontrasta i svjetline slika postaje sve jasnija i ostrija.
Znanstvenik joystickom pomice postolje (u svim smjerovima kao ziroskop) do zeljenog uzorka i
izostrava sliku uzorka na monitoru (Slika 8) sto bolje moze. Postupak trazenja slike ponavlja se za

svaki uzorak na postolju [15].

Slika 8: Prikaz nevodljivog uzorka na zaslonu raéunala
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3.2 ANALIZA UZORAKA SNIMANIH U LVIHYV SEM —u

U ovom radu uzorci dva razlic¢ita materijala (drvo i natrijev klorid) slabe elektricne vodljivosti
skenirani su u podrucju niskog vakuuma (LV SEM), a dobivene slike usporedene su s onima iz
podrucja visokog vakuuma (HV SEM).

3.2.1 Slika drvene ¢ackalice skenirane pri malom poveéanju (x 50)

Slika 9 prikazuje uzorak drvene cackalice gledan ispod SEM - a. Uzorak cackalice skeniran u
podrué¢ju HV SEM - a (Slika 9b) izgleda svjetlije od uzorka skeniranog u podrucju LV SEM - a
(Slika 9a). Posvjetljenje slike uzrokovano je mnogim cimbenicima, ukljucujuci varijacije u
topografiji uzorka sto dovodi do razlika u rasprSenju i detekciji elektrona. Visoke toc¢ke na uzorku
¢e rasprsiti vise elektrona 1 djelovati svjetlije, dok ¢e niske toCke rasprsiti manje elektrona i
djelovati tamnije. Taj se ucinak Cesto naziva topografski kontrast. Vodljivost uzorka utjece na
svjetlinu slika dobivenih SEM — om. Vodljivi uzorci obi¢no pruzaju bolji kontrast i smanjuju
efekte nabijanja Sto rezultira ujednacenijom svjetlinom. S druge strane, izolacijski uzorci mogu

akumulirati naboj, uzrokujuci nejednaku svjetlinu 1 izobli¢enje.
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Slika 9: SEM slike dobivene promatranjem uzorka drvene ¢ackalice pri poveéanju x50 na

skali od 500 um: (a) LV SEM, and (b) HV SEM

Intenzitet elektronskog snopa takoder moze utjecati na svjetlinu slike. Vece struje snopa mogu
dovesti do svjetlijih slika, dok niZe struje mogu rezultirati tamnijim slikama. Podesavanjem struje
snopa kontrolira se svjetlina slike. Ova znacajka ovisi o veli¢ini otvora kroz koju snop zraka prolazi
na mikroskopu. SEM cesto imaju detektore koji se mogu naginjati pod razli¢itim kutovima za
hvatanje SE, BSE ili drugih signala. Odabir kuta detektora moze utjecati na kontrast 1 svjetlinu
kontrast kompozicije. Udaljenost izmedu izvora elektrona (pistolja) i uzorka, poznata kao putanja

prolaska elektrona takoder moze utjecati na svjetlinu slike. Dulja putanja elektrona moze dovesti
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do tamnije slike, dok kra¢a putanja elektrona moze dovesti do svjetlije slike. Podesavanjem putanje
kojom elektroni putju do uzorka moze pomo¢i u optimizaciji svjetline slike [16]. Uoceno je da
skenirani uzorak (Slika 9a) u podru¢ju LV SEM - a ima bolju kvalitetu uzorka nego kod uzorka
skeniranog u podrucju HV SEM - a. To se primarno pripisuje manjem lokalnom elektriénom

nabijanju, sto rezultira visokom omjeru signala i Suma, ve¢oj rezoluciji te svjetlini i kontrastu [17].

Takoder se moze uociti da pozadina na Slici 9b) izgleda zamagljena, dok je ona na Slici 9a) jasna.
To se moze pripisati dubini polja. SEM slike nastaju skeniranjem fokusirane zrake elektrona preko
povrsine uzorka. Medutim, elektronske zrake imaju ograni¢enu dubinsku ostrinu, bas kao 1 opticki
mikroskopi. To znaci da ¢e samo odredeni raspon dubina od povrsine uzorka biti u ostrom fokusu
u bilo kojem trenutku. Podrugja iznad ili ispod ovog raspona bit ée zamuéena. Stovise, ako uzorak
ima neravnu topografiju ili grube karakteristike, razliciti dijelovi uzorka mogu biti na razlicitim
udaljenostima od izvora elektronske zrake. Kao rezultat toga, neka ¢e podrucja biti u fokusu dok

druga nisu, sto dovodi do zamucenja pozadine.

Naginjanje uzorka ili elektronske zrake takoder moze utjecati na fokus SEM slika. Kada je uzorak
nagnut, razliciti dijelovi uzorka mogu do¢i u fokus, uzrokujué¢i zamucenje pozadine u nekim
regijama. Osim toga, kontaminanti na povrsini uzorka ili ucinci naelektriziranja mogu poremetiti
fokus na SEM slikama. Kontaminanti mogu promijeniti interakciju elektronske zrake s uzorkom
Sto dovodi do zamucenih podrucja u pozadini. Medutim, to nije vjerojatan faktor u ovom radu,
buduci da je isti uzorak koristen u oba slucaja. Javlja se samo ako je uzorak kontaminiran u procesu
provodenja eksperimenta. Kako bi se zamucene pozadine u SEM slikama svelo na minimum, bitno
je optimizirati postavke instrumenta, ukljuc¢ujuci putanju elektrona, energiju snopa i kutove
detektora. Osim toga, potrebno je osigurati da je uzorak ispravno pripremljen i da nema

kontaminacije da bismo dobili §to bolje slike SEM — om.

Slika 9b takoder ima zatamnjenje slike, gdje pojedina podrucja postaju tamnija od ostatka. Ovaj
fenomen je uzrokovan prisutnoscéu necisto¢a u uzorku ili SEM komori. Uobicajeni zagadivaci
ukljucuju ulje 1 mast. Kako bi se uklonio ovaj ucinak, potrebno je poduzeti nekoliko mjera,
ukljucujuci ciS¢enje povrsSine organskim otapalima, izbjegavanje dodirivanja uzorka golim
rukama, ¢iS¢enje vakuumskih sustava, poveéanje putanje elektrona i smanjenje veliine lece

objektiva [18].
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3.2.2 Slika drvene ¢ackalice skenirane pri velikom povecanju (x 500)

Na slikama 10a) 1 10b) prikazane su slike istog uzorka drvene cackalice pri poveéanju od x500 i u
mjerilu od 50 pm. Oba uzorka izgledaju mutno, §to se moze pripisati velikom povecanju u
usporedbi s onima na slikama 9a) 1 9b). Uzorak skeniran u podrucju HV SEM - a (Slika 10b) 1
dalje je bio svjetliji od onog skeniranog u podru¢ju LV SEM - a (Slika 10a), bas kao i oni na
slikama 9a) 1 9b). Ova pojava ,,rastezanja“ slika visoke rezolucije posljedica je izrazenog lokalnog
nabijanja slabo vodljivih uzoraka uslijed interakcije primarnog elektronskog snopa s uzorkom. LV
SEM daje moguénost odvodenja tog lokaliziranog naboja putem sudara s molekulama zraka koje
se nalaze u komori: pri takvim sudarima naboj s povrsine uzorka moguce je prenijeti na molekule
zraka 1 pritom ih ionizirati. Navedeni efekt je slabije izrazen pri HV SEM oslikavanju §to u tom

slucaju limitira rezoluciju i €ini slike manje oStrima u odnosu na one dobivene LV SEM metodom.
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Slika 10: SEM slike dobivene promatranjem uzorka drvene cackalice pri poveéanju x500 na

skali od 50 um: (a) LV SEM, and (b) HV SEM

22



3.2.3 Slike natrijevog klorida (NaCl) skenirane pri povecanju (x 100)

Slike 11a) i 11b) prikazuju slike natrijevog klorida skenirane u podrucju LV SEM —a (Slika 11a)
i u podru¢ju VH SEM - a (Slika 11b), koje takoder pokazuju da su uzorci skeniranu u podrucju
visokog vakuuma jos uvijek svjetliji od onih skeniranih u podru¢ju niskog vakuuma. Medutim, za
razliku od uzoraka drvene cackalice gdje je slika HV SEM - a pokazala zamuc¢enu pozadinu, slika

LV SEM - a je ta koja ima zamucenu pozadinu.

Napon (napon ubrzanja ili energija snopa) koji se koristi u SEM - u ima znacajan utjecaj na
kvalitetu 1 karakteristike SEM slika. Niski 1 visoki naponi imaju svoje prednosti 1 ogranicenja.
Niski napon (1 kV - 3 kV) prikladan je za oslikavanje povrsine nevodljivih ili izolacijskih uzoraka,
budu¢i da smanjuje uCinke naboja. Pri niskim naponima, manje elektrona prodire u uzorak,
smanjujuéi vjerojatnost nakupljanja naboja na povrsini uzorka. Stovise, LV SEM je koristan za
dobivanje materijalnog kontrasta u bioloskim ili organskim uzorcima. Pri nizim naponima, SE
emisija je osjetljivija na povrSinu §to omoguc¢uje bolju vizualizaciju povrsinskih struktura i
morfologije. Pri niskim naponima, dubina polja je mala, Sto moze dovesti do uskog ZzariSnog
raspona 1 izazova u odrzavanju fokusa, posebno za uzorke sa slozenom topografijom [19]. To je

vidljivo na Slici 11a).
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Slika 11: SEM slike dobivene promatranjem uzorka natrijevog klorida (NaCl) pri poveéanju
x100 na skali od 100 um: (a) LV SEM, and (b) HV SEM

Visoki napon (obi¢no >3 kV), s druge strane, osigurava veéu dubinsku ostrinu, Sto moze biti
prednost za prikaz uzoraka s trodimenzionalnim strukturama. Siri zariSni raspon olakSava

zadrzavanje cijelog uzorka u fokusu, sto je vidljivo na Slici 11b). Visi naponi takoder omogucuju
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vecéu penetraciju, omogucéujuci proucavanje znacajki ispod povrsine i analizu rasutih materijala.
Elektroni visokog napona mogu pruZiti ve¢u prostornu rezoluciju u smislu snimanja finih detalja

1 manjih struktura zbog svoje krace valne duljine.

Medutim, HV SEM ima svoje nedostatke, ukljucuju¢i induciranje naboja na izolacijske uzorke,
sto dovodi do poteskoca u prikazivanju i1 ostec¢enja uzorka [20]. Moze biti potrebna odgovarajuca
priprema uzorka, kao §to je vodljivi premaz. Stovise, u HV SEM - u, BSE se &esto koristi za
snimanje. BSE daje kontrast kompozicije koji moze biti manje osjetljiv na povrsinu od SE. Zbog
toga u nekim sluc¢ajevima moze biti teSko prikazati povrsinske znacajke. To je vidljivo na Slikama

9b)i 11b).

25



4. ZAKLJUCAK

U ovom radu uz pomoc¢ skenirajuceg elektronskog mikroskopa analizirani su slabo vodljivi uzorci
u podrucju viskog vakuuma (HV) 1 podrucju niskog vakuuma (LV) ¢iju primjenu koristimo gotovo

svakodnevno. Materijali od kojih su izradeni analizirani uzroci su drvo 1 natrijev klorid.

Utvrdeno je da se uzorak skeniran u podrucju viskog vakuuma cini svjetlijim zbog rasprSenja
elektrona izazvanog topografijom. Vodljivi uzorci obi¢no nude bolji kontrast i smanjuju efekte
nabijanja, osiguravaju¢i ujednaceniju svjetlinu. Za uzorak skeniran u podrucju niskog vakuuma
dobili smo sliku vise kvalitete, a na to su utjecali primarno bolje odvodenje elektricnog naboja s
povrsine slabo vodljivog uzorka uslijed viseg tlaka zraka u komori, te ve¢i otvor kroz koji je
prolazio snop zraka. Zapazeno je zamucenje pozadine u SEM slikama, $to je pripisano ogranicenoj
dubinskoj ostrini, nagibu uzorka ili elektronskog snopa, kontaminantima na povrsini uzorka ili
ucincima nakupljanja naboja. HV SEM slika uzorka drva pokazala je tamnjenje u srednjem dijelu,
a pripisano je necisto¢ama u uzorku ili SEM komori, poput ulja i masti. Skeniranje uzoraka drva
pri visoj razlucivosti rezultiralo je mutnim slikama, primarno zbog izrazenijeg lokalnog nabijanja
uzoraka. Slike natrijevog klorida skenirane na HV SEM - u izgledale su svjetlije, ali su imale
zamucenu pozadinu, Sto implicira da HV SEM pruza kontrast kompozicije, ali moze biti manje

osjetljiv na povrsinu.

Zakljucno, odabir SEM napona ovisi o prirodi uzorka 1 ciljevima istrazivanja, budu¢i da je LV
SEM prikladan za snimanje povrsine slabo vodljivih uzoraka, a HV SEM za vodljive uzorke i/ili
analizu ispod povrsine. U oba slucaja, pravilne postavke instrumenta i priprema uzorka kljucni su

za dobivanje visokokvalitetnih SEM slika.
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