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Namen tega sestavka Je podati v kratkem zahteve in rezul-
tate pri izdelavi instrumenta za elektronski uklon s §irokim pod-
roljem uporabe, Podana je bila zehteva, naj Cimpreprostejla konst -
rukcija. in delovanje zadosti fizikalnim- zahtevem, sestavni deli naj -
bodo po mozZnosti iz domadega materiala in zamenjlivi, moZna naj bo
dodatna izpopolnitev aparature.

: Ker so konstruktorje zadnjih 15 let vodile teinje za iz~
delavo instrumenta s &imvedjo lo¢ljivostjo, Sirokim merilnim obmoX—
Jem in v zvezi s tenm gradnja nosilcev: preparata za segrevanje, ochla-
Jevanje preparata in moZfnost zveznega snemanja na film, se Je bilo
treba ozirati tudi na te zahteve, )

Celotna aparatura se zato sestoji iz treh glavnih enot:

8/ Elektronsko-optidni sistem s fotografsko kamero

b/ Elektronika, regulacije in visokonapetostni generator

¢/ Vakumski sistem.

ELEKTRONSKO-OPTICNI SISTEM S FOTOGRAFSKO KAMERO

Sestojirse iz

- osvetljevalni sistem .
~ objektni prostor z nosileci objekta in projektivom

- podnoZje stebra elektronskega difraktografa s fotograf—
sko kamero [

- nosilno ogrodje z mizo.

Osvetljevalni-sistem-elektronskega difraktografa se ses-
t0ji iz elektronske pulke in dvojnega kondenzorja. Ker na loclji~
vost uklonskih obrolev vpliva predvsem velikost "crossoverja", sfe—
ri¢na aberacija prve lede in lastnosti preparata, je bil preaviden
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osvetljevalni sistem 2 dvoinim kondenzorjem, kjer se lodljivost v
odvisnosti od dpxl /AE/ 5 do 10 krat zboljéa s pretpostavko, da nexl
osvetljevalni sistem daje v ravnini objekta premer svetlobne lise
menj$i od 10 u. ) ’

S1ika 1 prikazuje prerez stebra elektronskega  difrakto-
grafa. Naloga elektronske puske Je proizvajati homogen elektronski
snop velike hitrosti s ¢im manidim "crossoverjem” in dim vedjo to-
kovno gostoto na objektu. Sestojl se iz wolfram katode, Wehneltove-
ga valja in anode. Fmitirane elektrone, ki so pospefeni z napetos-
tjo 10 - 100 kV delno fokusira elektridno polje med posebno obliko-
vanim Wehneltovim valjem in apodo. Nato dvojni kondenzor priblizno
60 krat gomanjéa premer elektronskega snope z namenom, de dobimo na
objektu &im manjSo syetlobmo liso /manjdo od 10 u/.Prva leéa je mo-
Zna z goris&no razdaljo > mm in ima nalogo pomenjSati izvor elekt-
ronov, druga je Sibka z gori3éno razdaljo 60 — 200. mm in sluZi trem
nemenom; z& mikrodifrakeijo, za vHisoko lodljivost in za sendno mik-
roskopijo. )

A\

PLOSCA

Pri mikrodifrakeiji fokusira druga leda elektronski snop
na objekt /sl. 2a/ in prvi visoki lodljivosti na fotografsko plod-
%o /sl. 2a/. Pri senini mikroskopiji fokusira druga leda elektrons-
ki snop tik nad objekt ./povedava 20 .- €0 krat/. .

Merilno obmodje pri sistemu dvojnega kondenzorj in viso-
¥i lodljivosti je - i R

5 AE > d 308 AE

Y
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S projektivom /sl. 1/ to merilno obmod je povedamo, tako da
je konZno merilno obmodje za izdelani elektronsko-optidni sistem

17AE > d » 04 AE /1/

Elektromagnetne lede so radunane po K, jiebmann in P. Du-
randeau, C. Fert. Pri elektronski pufki kot pri dvojnem keondsnzor-
Ju in 3e posebno pri polovih Zevljih prve lede je vaina visokokva~
litetna izdelava, Tuljavi elektromegnetnih led imata sledede podat—
ke::

kondenzor I 2300 Aov 2500 Ohmov Reg.toka 20 - 130 mA
- kondenzor II 1200 Aov 2100 Ohmov Reg. toka 20 - 100 mA

Ne chiSju objektnega prostora /sl, 1/ sta na prednji stra
ni dve okenci, ki sluiita za opazovanje in grubo namestitev objekta
in kontrolo poteka naparevanja. 7 desne strani segatav ohisje nosi-
léc za naparevanjs in pod njim objektni nosilec, ki sluii za prese-
venje preparata /max, debelina preparata 1000 AE/, odboj elektronov
na preparatu pod malim kotom /opazovanje strukture povrsin in obe-
pem tudi za segrevanje preparata, Za ohlajevanje s tekodim zrakom
Je predvidena posebna izvedba objektnega nostlc:, Pod. objektnim pro
storom je projektivna lefa, ki je Sibka z goriscno razdaljo 100-400
mm. Njena naloga je, da pri divergentni ali paralelni osvetlivti
preparata fokusira elektronski snop na fotografsko ploddo, da pri
konvergentni osvetljitvi preparata poveda uklonsko sliko in tudi,da
poveda sendno mikroskopsko sliko., Tuljava projektiva ima sledede po—
datke:

projektiv 2600 Aov 2450 Ohmov Reg.toka 30 - 140 mA

. - - — Podnoije stebra elektronskega-difraktografa s fotografsko
kamero /sl. 1/ se nahaja pod novojem mize, take da Jje objekt 250 mm
nad mizo. Na prednji strani je v podnoZje privarjena cev, skozi ka-
tero opazujemo uklonsko sliko na fluorescentnem zaslomnu.Pod to cev—
jo so _vrata, skozi katera vloZimo eno od fotografskih kamer. Ens Je
namred za ‘snemanje na plodde /20 komadov/ in druga za snemanje na
film, Na levi strani se nshaja mehanizem za pomik filma 8 motorjem
in reduktorjem, ki -ima prestave 6 mm /min in 24 mm/min, Pod reduk-
torjem se nahaja rofica za dvig fluorescentnega zaslona, ki sluZi
istofasno za eksponiranje. Z gumbom na desni strani se pri zveznem,
snemanju na film poisle primerno refo, z rodico pod njim pa je ve-
zana menjava plo3c. 2Za zaS¢ito fluorescentnega zaslona pred premod-
nim centralnim snopom neuklonjenih elektronov Jje predvidena dviZna
zaslonka,

Podnoije stebra s fotografsko kamero, na katerem so pri-
trjeni objektni prostor, dvojni kondenzor in elektronska puska, jJe
montirano na nosilnem ogrodju, ki je sestavljeno iz L profilov. 2Za
stebrom je na ogrodju pritrjen pult z instrumenti in vsemi regula-
cijami, ¥iza je popolnoma loSena od nosilnega ogrod ja, tako da je
tudi operator mehansko popolnoma loden od stebra difraktografa, ki
Je zs8lo obdutljiv na mehanske udarce in tresljaje. ; )

ELEKTRONIEA, VISOKONAPETOSTNI GENERATOR‘IN REGULACIJE -

. Celotni elektridni del aparature je v glavmem razdeljen
na: : : .
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- elektronska stabilizacija tokov za elektromagnetne “le-
de

- elektronska stabilizacija generatorja visocke napetosti

-~ regulacije, kontrola in signalizacije,

Elektronska stabillzacija tokov za elektromagnetne lele,
ki deluje na principu zakljudene zanke, je danes edina, ki pride v
postev za moderne elektronsko-optidne instrumente. S spreminjanjem
magnetilnega toka led se namred spreminja tudi njihova gorisda raz-
dalja. Dvojni kondenzor in projektiv normalno ne potredbujeta eks -
tremno visokih stabilnosti toka. NasSa Zelja pa Jje bila dosedi éim
boljso loc¢ljivost, ki je podana z

Adnki AR
z- 2
dhkt R 2/

kjer je AR/R najmanjS$a razdalja med dvema scsednima obrolema,ki jo
Se lahko lodimo, ali najmanjSa razlika dveh dpyj1, ki jo 3e lahkoiz-
merimo,

Za izralunani dvojni kondenzor je to razmerje 1:3000, ki
pa velja za spremembe pospesevalne napetosti, Za magpnetilni tok pa
je to razmerje Se enkrat vedje, kar vidimo iz enadbe za kromatidno
aberacijo

AU
Args (2 A—BBz - ’—U—) /3/

in je vpliv sprememb pospeSevalne napetosti in magnetilnega toka 1le
de na locéljivost instrumenta podana z izrazom

AR AU Al T
R “Tz2u0 1 /47

Ce Felimo zadostiti tem zahtevam, mora biti stabilnost ma
gnetilnih tokov za lele boljSa kot 1 .: 6000, ali 1.5 x 107,
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Blok shemo celotne elektronske stabilizacije tokov pred-
stavlja slike 3. Za dosegno gim vedje stabilnostl tokov, kskor tudi
jelovanja celotne aparature, imamo dovod izmenidne napetosti preko
nagnetnega stabilizatorja 400 VA. Napajanje za vsako leCo je izve-
deno poseboj. Principlelno je vezava za wvse lede ista,.Napajanje vs-—
ake lede se sastoji iz usmernika U3, ki mora dajati maksime’no 600V
in 120 mA. Elektronsko stabilizirani usmernik Uo sestavljajo: regu-
lacijska cev, navitje leée, potenciometer kot detekeijski <&len im
snosmerni ojadevalnik. Detekcijski &len je sestavljen 1z grobe re-
~3lacije G in fine F magnetilnega toka. Regulacijska cev mora imetd
im vedjo strmino, dajati ¢im vedji tok in imeti malo notranjo upo-
nost. Glede na naSe zahteve je bila izbTana EL34. Izkazalo. se je,
éa je to najboljsa regulatorka, kar jih je moZno danes na trgu ku-
piti, Prav zadnji rezultati iz podrodja elektronske  stabilizacije
to mnenje potrjujejo. Referendna napetost je dobljena na verdgl t1i-
vk 85A2. Enosmerni ojadevalnik za EF42 dela v protitaktnem  stiku,
ieva stran kot katodna ojadevalka in desna stran kod enosmerna oja-
Zgvalka na paralelnc vezani regulatorki EL34. Padec  napetostli na
vatodnem uporu predstavlja referendno napetost za enosmerno ojale-
ralko, Eer so tuljave popolnoma zaprte v ohiZje lede, je vaina tem-
seratura, na katerc se segrejejo. S temperaturo se namred spreminja
wpornost tuljave in s tem vrednost stabilizacije, ki je odvisna od
sremenske upornosti, Normalno je pri ved kot 3000 Aov potrebno vod-
no hlajenje. Da se temu izognemo, Jje izbrano Ztevilo ovojev najvel
2600, in se ta vrednost se pri praktiénem delu doseZe v zelo krat-
rem Zasu., Zato je blla izmerjena temperatura na notranji steni tu-
ljave in podana predpostavka, da je temperatura navitja najvedja na
nekaj ved kot 2/3 debeline pavitja proti notranji steni.

— Kondenzor I  segrevanje 4B tok 85 mA  temp. 74°C
Kondenzor II " h " 90 mA " 70°¢
Projektiv " 5h " 95 mA n 689¢

Magnetilni tok posamezne lede mors biti konstanten v &asu
snemanja. Pri normalnem delu znada ta ¢as najved 30 sek do 1 min,Ie
pri zveznem snemanji na film je ta Sas daljsi, ker snemamo neko kon
tinuirno dogajanje Vv difrektografu. Zato za izralun stabilnosti pre
dpostavimo, da bo sprememba omreine napetosti v tem Casu najved 3 -
# V. Magnetni stabilizator JUS sl. 3/ stabilizira najmanj 15 - 20
%rat. Torej bo na jzhodu magnetnega stabilizatorja v tem $asu naj-—
vedja sprememba omreja AIJ&m = 0,2 - 0.3 V., Pri izmerjeni karak-
teristiki magnetilmega toka ¥Fodvisnosti od omreZne napetosti,ki je
podana na sliki 4, dobimo neko spremembo magnetilnega toka A Iy za
Aolodeno spremembo napetosti omrefja., Pri izradumu stabilmosti mo-
ramo upoStevati Se najvedjo spremembo omreZje in %o vzamemo od 180~
230 ¥, Torej.bo A Ugpr = 50 V. Sprememba magnetilnega toka, ki bo
vaina za celotno stabilnost, bo potem podana z izrazom

s ARTE Y,

Stabilnost je poﬁgﬁ,doloéena~z§: -~
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) - -Stabilnost moramo potem izradunati iz meritev za neko ce-
lotno obmodje regulacije magnetilnega toka. Ta .stabilnost pa velja
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le za neko lasovno obdoblje. Tekom daljSe dobe pa so poznani vzroki
nestabilnosti, kot nestabilnost "referendne napetosti, temperatutna
. . odvisnost detekcijskega po-

1s7 IsTF140 mA tenciometra in potovanja ni
(ma) = Celne todke enosmernega o-
| e 130 Ima jafevalnika, ki je mnajbolj
130 P neprijetno v prvi stopnji.
ReSitev s katodno  stopnjo
120 120 jmA Jje zato najbolj enostavna
] in daje zadovoljive rezul-
110_imA tate. Najvecja stabilnost,
"o katero je mogodg dosedi, je
100 ima 10~% do 3 x 10~2, Iz -slike
100 4 lahko izradunamo stabil-
nost St za tok 80 mA:
90 ImA
- mar N + = B
90 AvY - 0.3 V
50 20 mA AI;OM = 50V
= Y mA
70 jma ,A omr 0.7
70 Im = 80 mi
60 mA
60 St = 18,200
50 |mA To je izralunana stabilnost
501~ iz karakteristik stabiliza-
40mA torja. Resni¢no stabilnost
40 pa nam pokaZe Sele posnetek
na registrirnem instrumen-
30 30 mA tu.
e ) ) Re2d0n. |- . Normalno bodo. le-
- ge delale z najved 50 do 80
190 200 210 20 230 240 Uyyu(V) mA, zato lahko sklepamo, da
sL.4 bo stabilnost ved kot zado-

voljiva. Kako se spreminja
magnetiled tok Iy, &e se spreminja bremenska upornost Ry,pa nam pri
kazuje diagram na sliki 5, Namesto tuljave, je bila vzega uporovna
dekada. Ce pa upoStevamo majhne temperaturne spremembe tuljave, ki
nastanejo pri fokusiranju elektronskega snopa, se nam prektiéno z
bremenom stabilnost ne bo spreminjala. Diagrama na sliki 4 in 5 sta
posneta za kondenzor I, ki ima najved ovojev /24000/, za ostali dve
ledi pa so razmere Se boljde., Drift in stabilnost sta bila nato ko-
ntrolirans Se na Speedomax Tegistrirnem instrumentu. Iz krivulje na
sliki 6 vidimo, da se razmere stablilizirajo Ze po 12 min,ko je naj-
vedji drift Ze 0.7 mV, nato pa ga praktidno tekom cele ure ni. Pre-
sentljivo je tudi to, da je stabilizacija odliZna tudi tekom daljde
dobe, in sicer tekom 1 ure pridbliino 0.2 mV ali stabilnost 1x9000,
V &asu, ki pa je resnifno vaZen za snemanje, to je najved 1 do 2
min, pa.je tudi precej boljSa in sicer na oznadenem mestu boljsa
kot 1 : 30.000, in ns nekaj mestih celo boljda kot 1 : 50,000, Iz-
vedba torej popolnoma odgovarja postavljenim zahtevanm,

Elektronsko - stabilizirani generator za 100 kV je izde-
lek laboratorija za elektronsko mikroskopijo, Elektrofakulteta Uni-
verze v Ljubljani /6/. Sestoji se iz.oljnega kotla z Greinacherje --
vim podvojitvenim stikom, filtrom za glajenje in transformatorjem ,
za ogrev katode ki je na visokem potencialu. V'manjSem kowvlu pa je

»
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regulacija napetosti Wehneltovega valja in 1000 MOhm upor za merje-
visoke napetosti, Maksimalni to-usmernika je 300 pi, Elektronska
stabilizacija je izvedena
s povratno zanko za polasne
f%7=n0mA . spremembe 2 enosmernim oja-
éevalnikom. Druga povratna
zanka sluzi za glajenje va-
120 m A lovitosti in vsebuje izme-
niéni oaacevalnlk Meritve
Homa so pokazale, da je stabili-
zacija pri 80 xv boljsa kot
1l : 50.000, valovitost pa v
nobenem primeru ni vedja kot
1 V. Tudi dolgotrajna sta-
90 mA bilnost pri napetosti 70 kV
Je tekom 1 ure boljsa kot
S0mA 1 :: 50,000,Napetost je moZ-
no regulirati od 10 -~ 100
kv.
0mA Regulacije so iz-
vedene za vsako ledo pose-
50m A bej, in sicer groba in fi-
na., Posebej je izvedena re-
50mA gulaciaa viscke rnapetosti,
ki je za3Citena v  primeru
slabega vakuuma ali preob-
remenitve, Motorski pogon
filma fotografske kamere ima
OmA signalizaciji obeh hitros -
aE 1—  ti. Oljna difuzijska Erpalka
=250001 Uy, F220V je varovana v primeru,de zma
L njka vode.Ogrevni tok katode
L S Sz-f_ 5 Pe (xa) je kontroliran na primarni
. strani ogrevmega transforma-
torja,
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VAKUM

Za dosego p redvaguuma je uporabljena Leybold rotacijska
¢rpalka D12, ki doseze 107< mm Hg, 300 1 olgna fuziaskg érpalka do-
mace 1zdelave pa sluzi za dosego vakuuma med 10™% in 10~ mm Hg.Ven-
tili so Bdwardsovi, tesnilni obrodi so domade izdelave PO Edwards
normah, Ker so v stebru elektronskega difraktografa majhne zaslonke
in odprtine, sta izvedena dva vakuumska prikljudka in sicer eden na
elektronski puski, in drugi v podnoZju stebra. Za mjerenje nizkega
vakuuma je bila 1zde1ana Geisleraeva cev s Teslovim transformatorjem
za kontrolo visokega vakuuma pa je bil doma izdelan Penning - vakuum-~
ski _merilec, Neritve so pokazale, da je pormalno vakuum med 1 in
10—5 v vsaken- prlmeru ‘pa bolgsi kot 1 mm Hg. kar popolnoma ust-
reza. " B X - )
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UPORABA -

7 elektronskim difraktografon je mogofe.dolodatl sestavmo
in kristalno zgradbo snovi. FElektrone, ki jih emitira elektronska
pudka v evakuirani koloni, in so pospeSeni z napetostjo 30 - 80 XV,
zberejo elektromagnetne lede v ozek snop na preiskovani snovi, Smer
in jakost uklonjenihAelektronskih Zarkov zavisi od vrste in razpore
ditive atomov v kristalu. Pri snoveh, sestavljenih iz velikega Ste~
vila majhnih kristaldkov, dobimo na fluorescentnem zaslonu koncen-
tridne obrode, pri enem samem kristalu pa pravilne razporejene tod-
¥e. Sliko labko posnamemo na footgrafsko ploslo all film, Iz izmer-
jenih razdalj med obroli izradunamo razdalje med atomi v kristalu,
in ker je ta razdalja karakteristidna za vsako snov, moremo na ta
padin doloditi tudi sestave snovi. »

Predvsem je elektronski difraktografl upordben za struk-
turne raziskave surovin in zlitin v kovinski industriji, za preiz -
kave strukturnih sprememb pri mehanski, kemidni, elektrolitski ali
termi¥ni obdelavi v kovinsko-predelovalni industriji, in tu posebno
za $tudij za3&ite pred korozijo. V kemijl je vaino podrolje razis-
kav mineralov, kristalizdcije, oksidacije in redukcije, in Se pose-
bej fotokemidnih procesov, V elektroindustriji je mogoce raziskova-
ti probleme feromagnetikov, vodnikov, polvodnikov, in lastnosti ele-
mentov. Studij strukture in povrSin stekla, optiénih kristalov in
tankih plasti, naparjenih v vakuumu, zaninma optiéno industrijo. V
fiziki so velike moZnnrsti uporabe elektronskega difraktorgafa  pri
raziskavi napak, poSkodb in spremembdb Vv strukturi kristalov in tan-
kih plasti pod razliénimi pogoji, in Se posebno sprememba strukture
mateTije zaradi vpliva sevanja.

- - Sliks 7 nam kae. zunanji izgled elektronskega _ difrakto-
grafa. &
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