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Ievads

Skengjosa elektronu mikroskopija (SEM) ir viena no efektivakajam dazadu materialu
virsmas pétisanas metodem. SEM tiek plasi pielietota materialzinatné, medicina, biologija,
kimija, elektrotehnika, kriminalistika, iztsradajumu kvalitates kontroleé. Ar skengjosSo
elektronu mikroskopu var iegiit palielinajumus, kas parsniedz 100 000 reizes un iegit att€lus
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ar lielu izskirtsp&ju. PE€tamo objektu virsmas att€liem ir trisdimensionals raksturs, kas biitiski
atvieglo to uztveri un interpretaciju.

Elektronu mikroskopijas pirmsakumi ir saistiti ar francu zinatnieka Lui de Broljé
1924. gada izvirzito hipotézi par elektronu vilpveida dabu. Izmantojot So principu, 1932. gada
M. Knolls un E. Ruska izgatavoja pirmo caurstarojoso elektronu mikroskopu, kura izmantoja
magnétiskas I&cas elektronu pliismas fokusésanai. Pirmo SEM izgudroja C. Otli 1952. gada.

Skengjosas elektronu mikroskopijas pamata ir parauga virsmas apstarosana ar fokusétu
elektronu kiili jeb elektronu zondi, kuras diametrs ir 1-10 nm. Elektronu zonde sken€ parauga
virsmu, izveidojot uz tas rastru no liela skaita tuvu novietotam paralélam Iiijam. Katra
apstarotas virsmas punkta notiek elektronu kiila mijiedarbiba ar virsmu, ka rezultata tiek
iegiita virkne efektu: rodas atstarotie elektroni, sekundarie elektroni, ozg€ elektroni,
rentgenstarojums un citi starojumi. Sie starojumi tiek uztverti un detektdti, parveidoti
videosignalos, kas modulé elektronu starus elektronstaru lampa (ESL) jeb monitora [1]. Sie
efekti lauj ieglit vispusigu informaciju par objekta reljefu, virsmas slanu kristalografisko
orientaciju un kimisko sastavu.

legiito att€lu kvalitate un rezultatu objektiva izvertéSana ir liela méra atkariga no
peétamo paraugu sagatavoSanai pielietotajam metodém.

Materiali un metodes

Petijumu veikSanai izmantots lauka emisijas sken&joSais elektronu mikroskops
Mira/LMU (Tescan), aprikots ar sekundaro elektronu (SE), atstaroto elektronu (BSE), zema
vakuuma sekundaro elektronu (LVSTD) un transmisijas elektronu (TE) detektoru, paraugu
turétaju — dzesétaju, energijas dispersivo rentgenstaru (EDS) spektrometru. Elektronu
paatrinasanas spriegums no 3 Iidz 30 kV, darba attalums - no 6 lidz 15mm. Elektro-nevadosus
paraugus parklaja ar zeltu, izmantojot plazmas uzputinaSanas iekartu K550X (Emitech).
Vidgji uzklata zelta slana biezums - 15nm. Paraugu grieSanai izmantots zemu apgriezienu
zagis ,,IsoMet” Low Speed Saw (Buehler). Paraugu slipéSanai un pul€anai izmantots
MiniMet 1000 Grinder/Polisher (Buehler). SlipéSanai un pul€sanai izmantoti sekojosSa izméra
dimanta abrazivi: 20, 5, 3, 1 un 0,25 um. Paraugu kimiskai kodinasanai izmantoti sekojosi
reagenti: k. HNO;, CH3;CH,OH un k. H3PO,.

Tika izmantotas dazadas materialu grupas: metali — kaparotas dzelzs, neorganiskas
dabas materiali - TiO, keramikas un cietie biologiskie audi — ekstrah&ta zoba paraugi.

Paraugu sagatavos$ana ietver dazadas tehnologijas, kuras nepiecieSamas to morfologijas
petijumiem, kas apskata lielako dalu sekundaro fazu, graudu robezas, poras un mikroplaisas,
neatkarigi no ta, vai apstrada keramiku, metalus, polim&rus vai kadu citu materialu.

Paraugu sagatavoSana balstas uz virkni likumu, kuri ir attiecinami uz lielako dalu
materialu. Dazadi materiali ar lidzigam 1paSibam, piem&ram, cietibu un elastibu, tiek
apstradati Iidzigi un prasa lidzigu materialu izlietojumu sagatavoSanas procesa laika. Tapéc
paraugus, atkariba no to ipaSibam, nevis no to piederibas pie vienas konkrétas materialu
grupas, ir iesp&jams apstradat ar vienu un to pasu tehnologiju.
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Paraugs ir sagatavots

L.att. Paraugu sagatavosanas shema

Paraugu sagatavoSanas procediira sastav no vairakiem etapiem. Pamatojoties uz
paraugu apstradi tika izveidota shéma (skat. 1. att.). So algoritmu iesp&ams lietot jebkuram
paraugam. P€c ta iesp&jams vadities apstrades procesa laika, 1pasi €rti to lietot, sagatavojot
metaliskus un keramiskus materialus.

Iekapsulésanu un/vai parauga piesiicinaSanu ar epoksidsvekiem veic, ja materials ir
miksts, pulverveida, trausls, bojats vai irdens. ST procediira palidz:

1) piepildit tukSumus, poras un spraugas;
2) pasargat originalo mikrostruktiru un saglabat monolitu paraugu [2].

Nakama procediira ir parauga sagriesana, kas nepiecieSama, lai atklatu iekS€jo virsmu,
kuru péc tam turpina apstradat, un lai samazinatu parauga biezumu, ja tas ir nepiecieSams.
SlipéSanas mérkis ir samazinat deformacijas, virsmas nelidzenumus un zaga raditos
bojajumus, nodrosinat plakanu un matétu virsmu, bet puléSanas - nodro$inat gludu, plakanu
virsmu bez defektiem un skrap&jumiem. Parauga virsmai jabiit spogulgludai, bez asam malam
un vizualam robezam starp sastavdalam [3].

Ja nepiecieSams talak paraugu kodina ar selektivu kimisko reagentu, lai atklatu graudu
un fazu robezas.

Keramikas un metala paraugi tika apstradati [idzigi. Vispirms paraugi tika sagriezti
mazakas dalas, lai to izméri neparsniegtu 1x1x0,5 cm. Talak paraugus ar izkausétu kalifoniju
pielim€ja pie polim€ru pamatnes un slip&ja ar dimanta abraziviem. Sakuma veica rupjo
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slipéSanu ar 20 um, péc tam smalko — ar 5 uym abrazivu izméru. Pulé$anai izmantoja 3, 1 un
0,25 um dimanta abrazivus uz puléSanas audumiem. Lai nodroSinatu kvalitativaku beigu
virsmu, izmantoja beigu puléSanu ar SiO, koloidalo suspensiju.

Metala paraugus kimiski kodinaja ar Nitala reagentu, kas sastav no HNO; un
CH;3;CH,0H skidumiem, bet TiO, keramiku - ar 5% HF [3].

Cieto biologisko audu paraugus vispirms iekapsul&ja epoksidsvekos. Talaka apstrade ir
lidziga ka metala un keramikas paraugu apstradé. KodinaSanu veica ar 50% H;PO4 Skidumu
[4]. Ta ka zoba materials nav elektronu vaditajs, to parklaja ar zelta kartinu.

Rezultati un to izvértéjums

Metala paraugiem analizgja virsmu péc katra apstrades posma.

2. attéla redzams, ka virsma péc slipéSanas ar 20 um abraziviem ir rupji apstradata un
petijumiem nav piemeérota, bet péc puléSanas ar 0,25 pm abraziviem virsma ir izlidzinata,
spogulgluda un der mikrostruktiiras un defektu analizei.

Papildinformaciju par virsmas reljefu var iegit, izmantojot mikroskopa programmatiiru.
3. attéla paraditas noslipéta (skat. 2a.att.) un nopuléta (skat. 2b.att.) parauga virsmas nosacitas
profilogrammas.

Péc mehaniskas apstrades metala paraugus kimiski kodinaja. Ka redzams 4. attéla,
parauga virsma ir palikusi raupjaka, iezim&jas graudu robezvirsmas.

Ekstrah@ta zoba paraugam salidzinaja dentina dalas virsmu péc salauSanas, sagrieSanas
un péc mehaniskas un kimiskas apstrades. Ka redzams 5. attéla, dentina kanalus labi var
saskatit tikai péc pilnas apstrades (skat. 1.att.), ieskaitot kimisko kodinasanu. Mehaniski
pargriezot iekapsulétu zoba paraugu, dentina kanali nav redzami, bet paraugu lauzot, redzama
klust dala kanalu.

Graudu izméru noteikSanai izmantoja TiO, keramikas paraugus. Salidzinaja divus
apstrades veidus: salauzot un péc mehaniskas un kimiskas apstrades. 6. atteéla redzams, ka
objektivakai graudu izméru noteikSanai vislabak paraugu ir salauzt, jo tas sagriist pa atsevisko
graudu robezvirsmam. Kimiska kodinasana ar 5% HF skidumu nesniedza gaidito rezultatu un
nekadas redzamas virsmas izmainas netika noverotas — virsma ir palikusi gluda, atseviski
graudi neiezim¢jas.

SEM MAG: 3.00 kx  Vac: Hivac Lot o] ] SEM MAG: 3.00 kx  Vac: Hivac I
SEM HV: 30.00KkV  WD: 8.5035 mm 20 ym MIRA\ TESCAN n’ SEM HV: 30.00KV  WD: 8.4859 mm 20 ym MIRA\ TESCAN n’

Date(m/d/y): 10/17/08 Det: SE Detector Riga Technical University Date(m/d/y): 10/17/08 Det: SE Detector Riga Technical University
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SEM MAG: 3.00 kx Vac: Hivac
SEM HV: 30.00 kv WD: 8.1782 mm 20 ym
Date(m/d/y): 10/17/08 Det: SE Detector

MIRA\ TESCAN gy’
Riga Technical University n

2.att. Kaparotas dzelzs paraugs: a) slipéts lidz 20 um, b) slipéts lidz 3 um, c) puléts lidz

0,25 um

3.att.
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b) puléta lidz 0,25 um

SEM MAG3 00 kx Vac: Hivac .
SEM HV: 30.00 kv WD: 8.2582 mm
Date(m/d/y): 10/17/08 Det: SE Detector

SEM MAG: 15.00 kx ~ Vac: HiVac
SEM HV: 30.00 kV WD: 8.2576 mm 5 pm

20 ym MIRA\ TESCAN g’
n Date(m/d/y): 10/17/08 Det: SE Detector

Riga Technical University

4.att. Kaparota dzelzs paraugs kodinats ar Nitala reagentu

Kaparotas dzelzs parauga virsmas nosacitas profilogramma: a) slipéta lidz 20 um,

MIRA\ TESCAN g
Riga Technical University n

167



SEM MAG: 2.50 kx Vac: Hivac L | L1
SEM HV: 3.00 kV/ WD: 6.3501 mm 50 pm MIRA\ TESCAN g
Date(m/d/y): 10/17/08 Det: SE Detector Riga Technical University n

SEM MAG: 2.50 kx Vac: HiVac
SEMHV: 5.00 kv Det: SE Detector 20 pm MIRA\ TESCAN g’
WD: 9.7024 mm Date(m/d#y): 03/04/08 Riga Technical University n

SEM MAG: 250 kx  Vac: Hivac I P
SEM HY: 7.00 KV WD: 10.9060 mm 50 ym MIRA\ TESCAN g’
Date(mdly): 06/04/08 Det: SE Detector Riga Technical University n

S.att. Zoba dentina dala: a) péc sagriesanas; b) péc salausanas; c) péc mehaniskas un
kimiskas apstrades

Vac: Hivac

»  SEMMAG:3.00kx  Del:SEDefeclor L. . .1 .. 1 (]
SEM HV: 3.00 KV WD: 11.7570 mm 50 pm MIRA\ TESCAN a0l Detouminy come08 207 MIRA\TESCAN w7
Date(im/d/y): 04/01/08 Det: SE Detector Riga Technical University Vac: Hivac Device: Mira\LMU Riga Technical Uriversty I

6.att. TiO, keramikas paraugu virsma: a) péc salausanas, b) péc mehaniskas apstrades

Svariga stomatologijas probléma ir plomb&ama materiala ilgizturiba zoba emaljas-
plombes robezvirsma. Zoba emaljas un plombes saites pétijumiem paraugu sagatavosana ir
sarezgits un darbietilpigs process, kas sevi ietver periodisku vairakkart&ju zobu virsmas
negativas un pozitivas replikas iegtiSanu, kuras laika var izmainities p€tamas robezvirsmas
profils. Izstradataja metodé tiek veikts periodisks zoba negativa atl§jums. Atlgjuma
Skérsgriezums tika pétits ar SEM metodi (skat. 7. att.). Ka redzams 7b. att€la, robezvirsma
plombe - zoba emalja veidojas padzilinajums, ko izsauc plomb&jama materiala pakapeniska
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noardisanas. Kvalitativi So padzilindjumu var raksturot, nomérot ta dziluma un platuma
izmainas laika SEM iegiitajos attélos.

£2526 um

SEM MAG: — Vac: Hivac L
SEM HV: 3.00 kV WD: 45.0000 mm MIRA\ TESCAN gy SEM HV: 3.00 kV WD: 9.1399 mm 500 pm 4
Date(m/dfy): 02/19/08 Det: SE Detector Riga Technical University n Date(m/dry): 02/19/08 Det: SE Detector Riga Technical University n

SEM MAG: 256 x Vac: Hivac T R

I
MIRA\ TESCAN

7.att. Zoba emaljas — plombes robezvirsmas negativs atléejums: a) atléjuma skérsgriezums
paraugu turétdja, b) robezvirsmas izmainu fiksacija

Secinajumi

1. Izstradata paraugu sagatavosanas metodika SEM pétijumiem; piedavatais algoritms lauj
iegtt labus rezultatus metalu, keramisku un biologisku materialu sagatavoSana.

2. Keramisko materialu sagatavoSana SEM, izmantojot kimiskas kodinaSanas metodi,
nerada v€lamo rezultatu; efektivaka var€tu biit paraugu termiska kodinasana.

3. Izstradata vienkar$ota metode zobu replikas nonemsanai un sagatavosanai SEM. ST
metode lauj precizak noteikt plomb&jama materiala — zoba emaljas robezvirsmas izmainas
pacienta dzives laika.
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Darbs veltits dazadu materialu paraugu sagatavosanas metodikas izstradei skenéjosas elektronu mikroskopijas
(SEM) pétijumiem ar lauka emisijas skenéjoso elektronu mikroskopu Mira/LMU (Tescan, Cehija). Izstraddts un
eksperimentali pieradits paraugu secigas sagatavosanas algoritms, kas Jauj iegiit kvalitativas daZadu metalu,
keramisku un biologiskas dabas materialu virsmas struktiiras mikrofotografijas.

Petot cietos biologiskos audus, tai skaita ekstrahetus zobu paraugus, izstradata jauna vienkarsota metode zobu
replikas nonemsanai talakiem SEM pétijumiem, kas Jauj precizak noteikt izmainas robezvirsma plombéjamais
materials — zoba emalja pacienta dzives laika.
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Locs J., Ozolins J., Berzina-Cimdina L., Morozova K., Jakovlevs D., Ragauska A. Sample preparation for
SEM surface investigations of different materials.

Current work dedicated for development of different material sample preparation methodology for research on
field emission scanning electron microscopy (SEM) Mira/LMU (Tescan Czech Republic). Developed and
experimentally approved the sequential sample preparation algorithm, what allows obtaining of high quality
different metal, ceramic and biological origination surface structure microphotographs.

During research of hard biological tissues, also dental samples, new simplified method for obtaining of tooth
replica for further SEM investigations was developed. This method allows more accurately determine the
changes in plugged material - tooth enamel boundary during the patient lifetime.

Jdouc A., O3onunvm 0., bep3una-Ilumouns JI., Moposzosa K., Axoenee /., Pazaycka A. Iloozomoexa
00pa3zy06 01 UCCIe008aAHUA NOBEPXHOCU PAZHOPOOHBIX MAMEPUAnos memooom CIM.

Paboma noceawena paspabomre MmemoOuxu nOO2OMOBKU 00pA3Y08 PAHOPOOHLIX MAMePuanog O
UCC1e008aHUsL MEMOOOM CKanupyroweli s1ekmponunoti mukpockonuu (COM ) na cranupyrowem 21eKmpoHHOM
murpockone  Mira/LMU ( Tescan, Yexus ). Paspaboman u 3KCHepUMEHMANIbHO NPOGEPEH aAN2OPUMM
nOCe008AMENbHOU NOO20MOBKU 00paA3Y08, NO3GONAIOWUL NOLYYUMb KAYeCmeeHHble — MUKpogomozpagpuu
CMPYKMypbl NOBEPXHOCMU PA3HLIX MEMAN08, KEPAMUYECKUX MAMepUalos U Mamepuailog OUOL02UYecKO2o
NPOUCXOHCOEHUSL.

Ipu uccnedosanuu meepovix OUONOSUYECKUX MKAHEU, GMOM UUCIe 00POCYO8 IKCEPALUPOBAHHBIX 3V008,
paspaboman HOBbI YNPOUJeHHBIL MEeMOO NOLYYEeHUs PenauKy 3008 05l OalbHeuwe20 Uccied08anus Memooom
COM, nozgonstowuil 601ee MouHo onpedeiums UMEHeHUs. HA epanuye pasoena niomba — 3yO0HaAs dIMAlb 60
8peMsL ACUSHU NAYUEHMA.
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