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JEOLOVI APARATI ZA PRIPRAVO VZORCEV ZA POVR[INSKE ANALIZE
Miro Pe~ar
In{titut za kovinske materiale in tehnologije, Lepi pot 11, Ljubljana

1 UVOD

Na In{titutu za kovinske materiale in tehnologije
smo s presevnim elektronskim mikroskopom
JEM2100 kupili tudi aparate za pripravo vzorcev za
povr{inske analize, in sicer SM09010 Cross section
polisher (naprava za poliranje prereza specifi~nih
vzorcev) in EM09100IS Ion slicer (ionsko rezilo, tj.
naprava za pripravo vzorcev za presevno elektronsko
mikroskopijo). Obe napravi omogo~ata pripravo
vzorcev brez njihove obse`ne predhodne obdelave.

2 NAPRAVA ZA POLIRANJE PREREZA
SPECIFI^NIH VZORCEV

Naprava za poliranje prereza specifi~nih vzorcev je
namenjena za enostavno pripravo vzorcev za uporabo
pri SEM, AES, EPMA in SAM. Z minimalno po-
{kodbo ali deformacijo ter brez umazane priprave
lahko z njim pripravimo mehke, trde ali kompozitne
vzorce in tiste, ki ne dovolijo uporabe teko~in (baker,
aluminij, zlato, spajka, polimeri ter keramika in

steklo). Ionski curek polira prerezno povr{ino vzorca
katerega koli materiala in naredi ~isto, polirano

NASVETI

24 VAKUUMIST 35 (2015) 3

Slika 3: Princip poliranja vzorca z ionskim curkom
Slika 1: JEOL SM09010 Cross section polisher (naprava za
poliranje prereza specifi~nih vzorcev, CP)

Slika 2: Vzorec, zalepljen na nosilcu, ki je pritrjen v dr`alu.
Z objektnim steklom pritisnemo vzorec tako, da je zgornja
povr{ina vzorca poravnana z nosilcem.



povr{ino na dovolj velikem podro~ju za analizo, in to
v enem koraku (slika 1).

Maksimalna velikost vzorca je (11 × 10 × 2) mm.
Vzorec odre`emo s kro`no `ago (kovinske vzorce) ali
z diamantnim no`em (steklo, keramika), ga z lepilom
(angl. mounting wax) pri 80 °C nalepimo na nosilec
(slika 2) ter ga pritrdimo v dr`alu vzorca.

Dr`alo vstavimo v aparat, z justirnimi vijaki ga z
vzorcem vred premaknemo v za~etno lego in z lupo
natan~no pozicioniramo. Lupa ima okular s ~rtami,
tako lahko to~no dolo~eno mesto na vzorcu pozicioni-
ramo pod curek ionov argona.

Na vzorec spustimo {e za{~ito in jo ponovno z lupo
pozicioniramo tako, da je pribli`no 100–200 μm
vzorca zunaj za{~ite. Teh 100–200 μm vzorca ionski
curk odre`e. Princip rezanja/poliranja je prikazan na
sliki 3.

Ko je vzorec v redu pozicioniran, zapremo komoro
in jo evakuiramo z rotacijsko in turbomolekularno
~rpalko do tlaka pribli`no 2 · 10–4 Pa (20 min). Takrat
vklopimo ionsko pu{ko, ki pri 5 kV/50–100 μA in
tlaku 2 · 10–3 Pa za~ne rezati vzorec. Hkrati vklopimo
{e nagibanje vzorca za ±30° glede na curek ionov
argona, da je prerez ~im bolj enakomeren in gladek.

Rezanje traja 4–16 h, odvisno od debeline vzorca in
trdote materiala.

Na slikah 4–6 je nekaj primerov vzorcev, izdelanih
s CP.

S CP lahko re`emo tako trde kot mehke materiale,
te`ava pa nastane, ~e imamo zelo trde delce v mehkej-
{em materialu in se trdi delci po~asneje re`ejo. Takrat
za trdimi delci ostanejo »valovi« neodrezane mehkej{e
kovine (slika 6).

3 NAPRAVA ZA PRIPRAVO VZORCEV ZA
PRESEVNO ELEKTRONSKO MIKROSKOPIJO

Z napravo za pripravo vzorcev za presevno elek-
tronsko mikroskopijo lahko izdelamo vzorec s tanko-
stenskimi podro~ji brez uporabe topil ali teko~in, kar
ne zahteva obse`ne predpriprave vzorca. Pri izdelavi
se vzorec mehansko ne po{koduje in tanke plasti se ne
lupijo.

Vzorec s kro`no `ago odre`emo na dimenzije
2,5 mm × 0,7 mm × 0,1 mm (slika 7). Ostre robove
vzorca lahko tudi rahlo spoliramo, nato vzorec zale-
pimo na nosilec.

Nosilec vstavimo v aparat, vzorec z lupo centrira-
mo v center ionskega curka, pritrdimo nosilec za{~it-
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Slika 7: Dimenzije vzorcaSlika 5: 1 μm debela plast polimera na podlagi

Slika 4: Sintrana vlakna FeCrAl

Slika 6: Za zelo trdimi delci v mehkej{em materialu ostanejo
»valovi«.



nega traku (slika 8) in zapremo komoro naprave.
Za{~itni trak iz nerjavnega jekla je debel 10 μm,
postavimo pa ga vzporedno z vzorcem na sredino
debeline vzorca.

Komora enako kot CP evakuiramo z rotacijsko in
turbomolekularno ~rpalko do tlaka pribli`no 2 · 10–4 Pa

(pribl. 20 min). Takrat vklopimo ionsko pu{ko, ki pri
5 kV/50–100 μA in tlaku 2 · 10–3 Pa za~ne rezati
vzorec. Ionska pu{ka ima mehanizem, ki jo nagiba za
do ±4° in re`e vzorec nekaj ~asa s prednje strani, nato
z zadnje strani. ^asovni interval lahko nastavljamo,
navadno je 30 s (slika 8).

S spreminjanjem kota ionske pu{ke spreminjamo
lego stanj{anja na vzorcu. Pri ve~jem kotu nastane
stanj{anje na vzorcu vi{je (slika 9a) kakor pri manj-
{em kotu (slika 9b). Zaradi za{~itnega traku se vzorec
najbolj re`e na sredini vzorca oz. lahko center rezanja
dolo~imo tako, da je stanj{ano mesto na to~no dolo-
~enem delu vzorca.

Rezanje traja 2–6 h, odvisno od trdote materiala. V
komori sta dve lu~i: ena osvetljuje vzorec s prednje
strani, kar lahko ves ~as rezanja spremljamo na zaslo-
nu in s tem kontroliramo potek rezanja, druga lu~
osvetljuje vzorec z zadnje strani, njeno svetlobo pa
zagledamo {ele, ko vzorec postane prosojen oziroma
nastane luknja v vzorcu. Takrat rezanje ustavimo, na-
stavimo parametre za poliranje vzorca (2 kV) in ga {e
10 min poliramo (slika 10).

Ko je obdelava vzorca kon~ana, vzamemo nosilec z
vzorcem iz naprave in nanj z drugim lepilom nalepimo
bakreni obro~ek, s katerim vzorec vstavimo v presevni
elektronski mikroskop.

Za analizo tankih plasti na podlagi lahko dva vzor-
ca s tankimi plastmi zlepimo skupaj in mehansko izre-
`emo vzorec tako, da so tanke plasti pribli`no na
sredini vzorca. Seveda pa je pri takih vzorcih potrebno
precej izku{enj oz. ponavljanj rezanja, da dobimo
stanj{ano mesto ravno na tankih plasteh.
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Slika 10: Vzorec, izdelan z ionskim rezalom (ion slicer)

Slika 9: Stanj{anje vzorca pri ve~jem kotu (a) je vi{je kakor
pri manj{em kotu (b)

Slika 8: Princip rezanja/poliranja vzorca




