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Przygotowanie cienkich folii
z drutu wolframowego do obserwacji
w mikroskopie elektronowym

1. WSTEP

W przemy$le elektronicznym i lampowym stosowane sg przewaznie druty
wolframowe o bardzo matych $rednicach. Stosuje sie druty o $rednicach
ponizej 1 mm, a dla niektdérych zastosowan uzywane sa druty o $rednicach
ponizej 0,02 mm. Bardzo zlozone procesy, zachodzace w czasie wyzarzania
drutéw z tzw, wolframu "preparowanego", nie pozwalajg na wyjasnienie
ich mechanizmu drogg konwencjonalnej mikroskopii optycznej, brak jest
natomiast stosunkowo latwej metody przygotowania prdébek z cienkich dru-
téw dla obserwacji w mikroskopie elektronowym metodg transmisyjng. Tym
tez m.in. nalezy tlumaczyé kontrowersyjno$é pogladéw reprezentowanych w
literaturze na temat wyjagnienia mechanizmu przebiegu zjawisk aktywowa-—
nych cieplnie w wolframie "preparowanym".

2, PRZEGLAD LITERATURY

W literaturze podawanych jest kilka metod przygotowania prdébek z cien-
kich drutéw wolframowych dla obserwacji w mikroskopie elektronowym me-—
todaq transmisyjna. Ponizej przedstawiono najciekawsze z tych metod.

Koch i Walter /1/ podali metode przygotowania cienkich folii z drutu
wolframowego o $rednicach 0,025 - 0,25 mm. W metodzie-tej drut nawijany
jest $cidle na plytke wolframowa o grubos$ci 1,5 mm i szerokos$ci ok. 25
mm. Tak nawinigty drut poddawany jest przewidzianym programem badan za-
biegom obrdbki cieplnej. Nastepnie drut zabezpieczano przed odwinieciem
przez zanurzenie brzegéw pityty z nawojem w kapieli miedzianej, po czym
piyte wolframowq wycinano ze $rodka.
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Tak otrzymana blacheg z drutéw wolframowych inkludowano w zywicy ipo-
lerowano mechanicznie do grubodci ok. polowy $rednicy drutu. Dalsze po-
cienianie "plyty" uzyskiwano przez elektropolerowanie z obu stron w 10%
roztworze NaOH. Operacjeg ta kontynuowano do momentu pojawienia sie na
"blasze" wyraZnych wglebierl. Ostateczne pocienienie uzyskiwano przez za-
nurzenie w elektrolicie, az do momentu pojawienia si¢ matego otworu.Dla
drutéw cieniszych /o $rednicy ponizej 0,025 mm/ inkludowanie w 2ywicy nie
zapewnialo juz pozytywnych wynikéw. Zastosowano tu pokrywanie "blachy"
droga osadzania z par WE..

Tufts /2/ opracowat metode oparta na zatozeniu, Ze przy elektropo-
lerowaniu pigciu $ci$le przylegajacych do siebie prostych drutéw tylko
druty brzegowe ulegng calkowitemu rozpuszczeniu w elektrolicie, nato-
miast druty srodkowe ulegna Scienieniu do cienkiej folii. Dla zapewnie-
nia odpowiedniego ulozenia drutéw autor stosowal specjalny uchwyt tef-
lonowy. Jako elektrolit Tufts stosowal 2% roztwdr NaOH, a po pojawieniu
sige w "folii" pierwszego otworu stosowai dodatkowo trawienie chemiczne
w 3% roztworze H202.

Inne metody oparte sa na zastosowaniu elektropolerowania przy pomocy
mikrostrumienia elektrolitu podawanego na drut poprzez specjalng dysze
[3-8/. Niewielkie wymiary dyszy pozwalajg na trawienie malych obszaréw
drutu, a zastosowanie dodatkowego mikroskopu ulatwia obserwacje procesu
pocieniania i regulowania grubos$ci tworzacej sie folii. Stosowane wtych
metodach urzadzenia do pocieniania odznaczaja sie do$¢ skomplikowang
konstrukcja i wymagaja wysokiej precyzji wykonania. Jako elektrolit sto-
sowany jest najczeéciej roztwér NaOH w wodzie o stezeniu 1-10%, nato-
miast stosowane napigcie waha sig w szerokich granicach /5-120 V/.

3. PRACE WIASNE

Celem badan bylo opracowanie metody przygotowania prdébek z drutu wol-
framowego dla obserwacji w mikroskopie elektronowym metoda transmisyjna.
Metode nalezalo opracowaé dla drutu o Srednicy 0,5 mm, poddanego uprzed-
nio badaniom w podwyzszonych temperaturach /od 900 do 2000°¢/, a wiec
czesciowo lub catkowicie zrekrystalizowanego. Jak wiadomo, drut taki
jest kruchy, co wykluczalo jakagkolwiek mozliwo$é jego zaginania.Takwiegc
nie mozna bylo sprawdzié przydatno$ci metody opracowane) przez Kocha i
Waltera /1/ wg jej oryginalnej procedury. Dlatego tez "blache" z drutéw
wykonano przez $cisle ulozenie drutédw obok siebie i zamocowanie ich kori-
céw w uchwytach mechanicznych. Nastgpnie druty miedzy uchwytami zalano
zywica, a ich kofice wraz z uchwytami odcigto Tak otrzymang prébke po-
lerowano mechanicznie. Okazato sie jednak, ze zywica ma stosunkowo mala

przyczepnos$é¢ do drutu wolframowego i z chwila rozpoczecia polerowania
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juz samego drutu Zywica zawarta miedzy drutami ulegla wykruszeniu.W na-
stepnej kolejnodci sprawdzono metode podana przez Tufts’a /2/.Wtym ce-
lu wykonano odpowiedni uchwyt teflonowy i druty poddano elektropolero-
waniu zgodnie z opisang procedura. Stwierdzono, 2ze w czasie polerowania
rozpuszczeniu ulegajg nie tylko druty zewnetrzne, ale w réwnym stopniu
wszystkie druty. Tak wiec maskujgqce dziatanie drutéw sasiednich okazalo
sie niewystarczajjace.

Ze wzgledu na duzy stopier skomplikowania innych metod opisywanych w
literaturze postanowiono opracowaé wlasna, oryginalna metode. Napodsta-
wie szeregu préb praktycznych wybrano sposéb nastepujacy:

Drut o érednicy 0,5 mm polerowany jest mechanicznie z obu stron, a2z
do momentu utworzenia sig "drutu plaskiego" o grubogci okolo 0,06 mm.
Drut o przekroju okraglym przymocowywany jest najpierw do kawalka meta-
lu przy pomocy tagmy dwustronnie klejacej i polerowany z jednej strony.
Nastepnie drut odlaczany jest od tagmy i przyklejany druga, juz polero-
wang strona i polerowanie kontynuowane jest az do osiggnigcia grubodci
okolo 0,06 mm. W celu unikniecia mozliwodci wprowadzenia do prébki do-
datkowych naprezeri odlgczanie prdébki od tadmy klejacej powinno byé wy-
konywane przez rozpuszczenie kleju w rozpuszczalniku. Tak otrzymane "dru-
ty plaskie" elektropolerowane s3 nastepnie w 2% roztworze NaOH, przyna-
pieciu -okolo 4 V pradu statego. Temperatura roztworu w czasie elektro-
polerowania powinna wynosié okolo +4°¢, Brzegi "drutu plaskiego" przed
elektropolerowaniem powinny by¢ zabezpieczone specjalnym lakierem /np.
typu- "Lacomit"/. Co 15 sek. elektropoterowanie powinno byé przerywane i
prébki powinny byé poddawane obserwacji w mikroskopie optycznym. Ewen-
tualne uszkodzenia zabezpieczenia brzegdw, powstale w czasie elektropo-
lerowania, powinny by¢ naprawiane. Réwniez pierwsze male otwory,tworza-
ce sig w prdbce, powinny by¢ natychmiast zabezpieczone lakierem. W ni-
niejszej pracy przygotowanie prébek uznawano za zakoficzone w momencie
utworzenia sig dziesieciu malych otwordw.

Na rysunkach 1 i 2 pokazano przyklady zdjeé struktur obserwowanych w
mikroskopie elektronowym, dla prébek przygotowanych metoda opisang po-

.wyzej. Dla pordéwnania pokazano na rysunku 3 strukture takiego samego

drutu, obserwowanego w mikroskopie skanningowym.
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Rys. 1. Przyklad struktury spoligonizowanej w drucie wolframowym wyza-
rzonym w temp. 2340°K, w czasie 5 minut. 2Zdjecie wykonane w elektrono-
wym mikroskopie metodg transmisyjna. Powiekszenie 48600X

Rys. 2. Przykiad struktury drutu wolframowego wyzarzonego w temp.2340°K,
w czasie 5 minut, zawierajacej pecherze gazowe. Zdjecie wykonane w mi-
kroskopie elektronowym metoda transmisyjna. Powiekszenie 48600X
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Rys. 3. Przyktad struktury drutu wolfra-
mowego wyzarzonego w temp. 2150°K,w cza-
sie 5 minut, zawierajacej pgcherze gazo-
we. Zdjecie wykonane w mikroskopie skan-
ningowym. Powigkszenie 30000X

WNIOSKI

Opracowana metoda pozwala na wykonanie prébek z drutéw wolframowych,
o drednicy 0,5 mm i cieriszych, po obrébce cieplnej /a wiec kruchych/,
umozliwiajgc ich obserwacje w mikroskopie elektronowym metoda trans-
misyjna.

Opisywane w literaturze metody albo nie znajduja potwierdzeniaw prak-
tyce, albo nie moga byé zastosowane do drutéw o duzym stopniu kru-
chodci, albo wymagaja budowy skomplikowanej aparatury.
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