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Abstrakt:
Prace seznamuje cCtenaie s elektronovym mikroskopem, jeho stavbou a naslednym
vyuzitim nejen V materidlovém vyzkumu. Podrobnéji se zabyva energiove disperzni analyzou
pozustatku antického hiebu, ¢imz lze ur€it sloZeni hiebu i po tisiciletich.

1. Uvod

Elektronové mikroskopy jsou pfistroje pracujici na podobném principu jako
mikroskopy svételné. Optické CocCky jsou zde nahrazeny coCkami elektromagnetickymi a
misto fotonti jsou ke zkoumani objektu vyuzivany elektrony. Hlavni vyhodou elektronové
mikroskopie je mnohem vys$$i rozliSovaci schopnost dand o mnoho fadi mensi vinovou
délkou elektronti, a ztoho vyplyvajici mnohondsobné vys$$i moznost zvétSeni. Viditelné
svételné zateni ma vinovou délku od 380 do 750 nm, naproti tomu vlnova délka elektroni se
pii urychlovacim napéti 10 az 20 kV pohybuje od 0,0123 do 0,0087 nm.

Nejvice rozsifenymi typy jsou transmisni elektronovy mikroskop (TEM) a rastrovaci
elektronovy mikroskop (SEM). TEM vyuziva zobrazovani struktury vzorku pomoci proslych
elektrontli, coz zpusobuje nutnost vyuzivat vysoké urychlovaci napéti a velmi tenké vzorky.
Proslé elektrony zde zajist'uji zobrazeni vnitini struktury, kdezto SEM zobrazuje predevsim
povrch vzorku, nebot” vyuziva nej€astéji sekundarni elektrony, které jsou uvolnéné ze vzorku
po dopadu primarniho svazku, nebo zpétné odrazené elektrony. Diky tomu ma nizsi
urychlovaci napéti, tim padem 1 zvétSeni, ale vzorek miZe byt podstatné veétsi.

Na Katedfe materiala FJFI CVUT jsme pracovali s tadkovacim elektronovym
mikroskopem JEOL JSM 5510LV, ktery je opatfen detektorem sekundarnich elektroni, tfemi
detektory zpétné odrazenych elektroni a detektorem EDS; ten detekuje RTG zéafeni a
umozhuje analyzu procentudlniho zastoupeni prvkd ve zkoumané oblasti vzorku. Jeho
rozliSovaci schopnost nam umoziiuje pozorovat vzorky se zvétSenim az 30 000x.

Pozorovali jsme anticky hieb, o némz se budeme zmiinovat pozd¢€ji, mince, stiibrny
Sperk, u které¢ho vidé€li punc, wolframovy dratek, kaminek a svar aj.
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Obrézek 1: schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu
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2. Vlastni prace

Pfed zapocetim samotného experimentu je dualezité spravné zpracovani vzorku, coz
obnasi prvotni vyc€isténi, v ptipad¢ velikého objektu nafezani, brouSeni, leSténi a finalniho
docisténi, nejlépe pomoci ultrazvukové CistiCky, omyti v acetonu a ofoukani stlatenym
vzduchem. Takto pfipraveny vzorek se umisti na drzak a nasledné vlozi do komory
mikroskopu. Komora se vy&erpa na tlaku 10 Pa. Pokud neni vzorek dostate¢né vodivy, do
komory se piipusti vzduch az do tlaku 50 Pa a vyuziva se jen zobrazeni pomoci zpétné
odrazenych elektronti. Nedaji se v tomto pfipad¢ stanovovat prvky, jez jsou obsazeny ve
vzduchu, a celkova analyza je mén¢ kvalitni, v€etn€ snizené rozliSovaci schopnosti.

Mince

Pro seznameni se s praci na elektronovém mikroskopu jsme si podrobné prohlédli a
nasledné analyzovali slozeni minci, konkrétné jednokorunové mince. Na minci bylo vse
nazorné vidét, a proto se nam s timto vzorkem pro zacatek dobie pracovalo. Zkoumali jsme
povrch mince, Skrabanec na minci a mista koroze. Zjistili jsme, Ze povrch mince je galvanicky
pokoveny niklem a uvnitf se naléza ocel. Jak jsme predpokladali, v korozni oblasti jsme
nalezli zvySeny podil atomu Zeleza, kysliku a siry a skoro zanedbatelny podil atomt niklu.



Obrazek 2: Mince
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Tabulka 1: Spektralni analyza z Obrazku 2

Prvek C 0 Al Si S Cl K Ca Fe Ni
Area l 27,588 3,347 1,489 3,615 0,709 1,540 1,529 7,240 2,383 50,560
Area 2 45,986 8,406 0,093 0,880 0,236 0,280 0,172 0,795 12,538 30,614
Area 3 8,312 1,127 0,248 0,033 0,461 0,112 0,167 0,107 1,176 88,258
Area 4 13,595 3,178 0,139 0,141 1,744 2,075 79,128
Area 5 0,104 0,133 0,900 98,864
Area 6 37,973 4,227 0,365 0,628 0,288 0,550 55,969
Tabulka 2: Spektralni analyza z Obrdzku 3
Prvek C 0 Na Al Si P S Cl K Ca Fe Ni
Areal | 46,859 | 13,121 | 0,302 | 0,120 | 0,154 4,022 | 0,446 | 0,405 | 0,316 | 15,237 | 19,017
Area2 | 67,612 | 9,540 | 0,368 | 0,439 | 0,834 | 0,489 | 2,812 | 0,539 | 0,939 | 1,305 | 7,306 7,816
Area3 | 57,489 | 14,349 0,121 | 0,125 13,585 0,343 | 0,267 | 9,068 4,652
Area 4 0,144 | 0,071 0,721 | 99,063
Anticky hieb

Po seznameni se s elektronovym mikroskopem jsme se rozhodli provést prakticky
vyuzitelny vyzkum. Znamy dobrodruh Boris Gol nalezl v Jaderském mofi anticky hieb, ktery
udajné pochazi z fimské obchodni lodi, respektive nasel jen schranku sedimenti, jez se kolem
tohoto antického hiebu udélal. Otdzka znéla, z jakého kovu se tento hieb skladal. Kus byl
ufiznut, vybrousen a jinak zpracovan a byla na ném provedena energiové disperzni analyza.
Zjistili jsme, ze byl Zelezny. Jelikoz byl objekt dlouho pod vodou, byl zde znaény podil
sodiku, vapniku a chloru. Kdyz jsme vSak provedli analyzu metodou Fast map, zjistili jsme,
ze sodik a chlor se vyskytoval na témét identickych lokacich, takze ve formé chloridu
sodného.




SEM SEM

R A 500 pm 500 um

Obrazek 5: Anticky hieb pod mikroskopem Obrazek 6: Anticky hieb vykolorovany podle
zastoupeni prvki
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Obrazek 7: Spektralni analyza Obrazkt 5 a 6 (Fe je na obrazcich bil¢, ne oranzové)
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Obrazek 8: Zleva: vyskyt chloru; vyskyt sodiku; Na + Cl

3. Shrnuti

Seznamili jsme se s elektronovym mikroskopem a ziskali celkovy piehled o dané
problematice. Diky této praci jsme jiz schopni rozeznat jednotlivosti ve struktufe dané¢ho
materialu, provést spektralni analyzu a vyhodnotit ji.

Podékovani

Chteli bychom podékovat naSemu supervizorovi Ing. Janu Addmkovi za cenné rady a
zkuSenosti, a Ze jsme mohli pracovat pod jeho odbornym dozorem. Dale bychom chtéli
podékovat FJFI, jmenovité panu Ing. Vojtéchu Svobodovi, CSc. za realizaci Tydne védy, bez
niZ by se tomuto projektu nedostalo.

Reference:

[1] BABORAK J., KRAINIK R., MOLNAR O.: Mikroskopie v materidlovém vyzkumu; FJFI
CVUT 2012



