Miesiecznik Uniwersytetu Marii Curie-Sktodowskiej ® nr 10/190 ¢ grudzien 2012 * i
w 1 d S 1
U | t 1 .

&

L R

Radosnych Swigt BoZego Narodzenia
1 szczesliwego Nowego RoRu

PL ISSN 1233-216X



// Nauka i ludzie

o

Glownyml przyrzadarm
badawczyml w Laborato-
‘rium Mlkroskopu Elek-
- tronowej sa:

« system wysokorozdzielczego
elektronowego mikroskopu trans-
- misyjnego TEM/STEM Titan® G2
| 60-300 firmy FEI, z wyposazeniem
- analitycznym, %

- o system wysokorozdzielezego
skaningowego mikroskopu elek-
. tronowo-jonowego FEI Quanta

tycznym i preparatywnym.
Zainstalowane systemy mikro-
skopowe to urzadzenia najwyz-
szej klasy i najnowszej generacji,
| ktérymi moga pochwali¢ si¢ nie-
liczne o$rodki naukowe na $wiecie.
Mierzacy blisko 4 m wysekosci

catkowicie zamkniety w dZwieko-

najnowocze$niejszym i najpotez-
niejszym na rynku komercyj-
. nym mikroskopem trans-
4nisyjnym i zarazem
: jedyhym w Polsce zain-
i stalowanym na wydziale
chemicznym.
Mikroskop ten umoz-

syjny TEM/STEM Titan® G2 60-300
- liwia obrazowanie bu-
dowy nanostruktur ciat

statych z atomowa rozdziel-

LABORATORIU M czoscig. Uzyskane obrazy oraz dane
‘ mikroskopowe pozwalaja okresli¢

~ m.in.: morfologie (ksztatt i rozktad

MIKROS KOPII = wielko$ci czastek), strukture po-

Fot, K¢ Skrzypiec

wierzchni, wzajemne ulozenie ato- °

méw i stopien ich uporzadkowania
LE I< I I{ONOWEJ - w czastkach, strukture krystaliczna

(objetosciowa), defekty sieci krysta-

N A WYDZ]_ALE CHE MII U MCS licznej, str}lkture granic miedzy-

fazowych i rozktad przestrzenny
faz w materiatach wielofazowych
oraz sklad chemiczny materiatéw
(rodzaj i stan chemiczny atoméw).

Konferencja naukowa pt. ,,Mlkl‘OSkOplG elektronowa i jej
zastosowania w badaniach materialéw”, zorganizowa-

fx'a na Wydziale Chemii UMCS zainaugurowata otwar- Wiysolie napiecie przyspicsias
cie i oficjalng dziatalnos¢ nowego Laboratorium Mikro- = jacemikroskopu zapewnia ekstre-
skopii Elektronowej. Laboratorium powstato w wyniku malng rozdzielczo$¢ oraz pene-
realizacji projektu P0IG.02.01.00-06-024/09 ,Centrum tracje grubszych, jak na standardy

mikroskopiﬁ elektronowej, warstw
badanych nanomateriatéw. Mozli-
wo$¢ plynnej zmiany napiecia od

Nanomaterlalow Funkcjonalnych”, wspotfinansowa-
nego ze srodkow Europejskiego Funduszu Rozwoju Re-

5 'glonalnego\w ramach dziatania 2.1. Rozwoj oSrodkow = tyah WeEaRet 60 kV.do 506 KV,
08 WySOklm potenqale badawczym Programu Opera- czyni z tego przyrzadu uniwersalne
cyjnego Innowacyjna Gospodarka na lata 2007—2013. narzedzie badawcze. ~
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3D FEG z wyposazeniem anali-

supermikroskop Titan® G2 60-300,

szczelnej.obudowie, jest aktualnie

IR, ey g v,



- qji sferycine}, zaawansowane
czewki oraz skorygowana optyka -
- mikroskopu, zapewniaja uzyskanie
‘powiekszen do 1 mln razy, w trans-
- misyjnym trybie pracy i z atomowa
-zdolnoscia rozdzwlcza, rzedu 8o pm

Nauka i ludzie

kroskopu bard o )asné, mone

chromatyczne irodlo elektronovxirl

z emisja polowa, korektor abe

(0,08 nm). Unikatowy uktad cyfro-
wej rejestracji (wysokorozdzieleza
kamera CCD) gwarantuje doskonala

jako$¢ obrazowania systemu Titan® - |

G2 60-300 oraz umozliwia zdalne
sterowanie przyrzadem z innego

pomieszczenia, bez koniecznosci-

zaciemnienia. Wyposazenie mikro-
skopu w specjalistyczne urzadzenia
i oprogramowanie do tomografii po-
zwala stwierdzi¢, czy obrazowane
nanostruktury zlokalizowane sa
wewnatrz czy na powierzchni ciata

stalego. Dyfrakcja elektronowa po-

zwala na identyfikacje fazowa na-

‘noobiektéw, nieosiagalna innymi

metodami badawczymi. Mikro-
skop zapewnia uzyskiwanie czy-
telnych dyfraktograméw, nawet
z obszar6w o.§rednicy okoto 1 nm,
a spektroskopowe narzedzia ana-
lityczne mikroskopu Titan dostar-

czaja cennych informacji o skladzie '

chemicznym z tych bardzo matych
obszar6éw. Mozliwo$¢ silnego sku-
pienia wiazki elektronowej w ko-
lumnie mikroskopu umozliwia re-
jestracje obrazéw transmisyjnych

oraz analize chemiczna technika -

skaningowa (STEM). -

Metoda fluorescencji rentgenow-

skiej EDS (Energy Dispersive X-Ray
Spectroscopy) pozwala na szybka
identyfikacje pierwiastkow ciez-
szych od berylu; w formie analizy
punktowej, liniowej oraz map dys-
trybucji plerw1astkow w zlozonych
nanomaterialach. Spektroskopla

strat energii elektronéw EELS (Elec- ;

- tron Energy Loss Spectroscopy) do-

starcza 1nformac]1 o stanach wigzan - -

chemicznych w gramcach nanome-

- trycznych faz, lokalnych pasmach

energetycznych krawedzi absorpcji

oraz przerw1e wzbromone} nano-

oblektow, m. in. w tlenkac: metah,

~Wysokorozd11elczy skanlngowy mlkroskop elektronowo-;onowy Quanta

3D FEG

v

zdefektowanych nanoczastkach, na-

norurkach, pétprzewodnikach, ma-.

teriatach optoelektronicznych oraz
w wielu innych nanomateriatach.
System wysokorozdzielczego ska-
ningowego mikroskopu elektro-
Nnowo-jonowego Quanta 3D FEG
jest nowoczesnym, hybrydowym in-
strumentem typu DualBeam, wy-
posazonym w dwie wspélpracujace

ze soba kolumny: jonowa oraz elek-
tronowa z polowa emisja czastek.

Kolumna elektronowa, wyko-
rzystywana w technice mikro-
skoepowego skanowania SEM, jest
wyposazona w precyzyjne dziafo
elektronowe z polowym emiterem
FEG (Field Emmision Gun), systemu
Schottky’ego. W warunkach wy-
sokiej prézni oraz w zaleznosci od

>
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_ Obrazyz elektronowego fnikroskopu transmisyjnego Ti-
. tan® G2 60-300. Katalizator palladowo-cynkowy osadzony
na weglu przewodzacym, przeznaczony do otrzymywa-
nia wodoru z metanolu w ogniwie paliwowym (G. Sfowik)

wartoéci przytozonego napiecia
przyspieszajacego i zastosowanego
detektora, kolumna mikroskopu
zapewnia rozdzielczo$¢ od 0,8 nm
do 3,0 nm, a w warunkach niskiej
prozni (tryb $rodowiskowy, ESEM)
od 1,4 nm do 3,0 nm.

W kolumnie jonowej jest zainsta-
lowany system dziata jonowego FIB
(Focused Ion Beam —zogniskowana
wiazka jonow), oparty na wysoko-
temperaturowej emisji jonéw galu.
W zaleznoéci od natezenia pradu
jonowego kolumna moze by¢ wy-
korzystywana zaréwno do obrazo-
wania (niskie prady), jak réwniez do
trawienia, rzezbienia i modelowa-
nia powierzchni prébek:

System wysokorozdzielczego ska-

ningowego mikroskopu DualBeam

Quanta 3D FEG umozliwia obrazo-
wanie nano- i mikrostruktur w dwu-
i tr6jwymiarowej morfologii, jak row-
niez analize skladu chemicznego
i fazowego warstw powierzchnio-
wych. Z pomiaréw mikroskopowych
mozna uzyska¢ cenne informacje
o morfologii nanokrystalitéw (lub ich
aglomeratow), stoéniu.krystalicznd—
§ci ciat stalych oraz ich strukturze

~_porowatej.- W skaningowym mikro-
skopie elektronowym kontrast topo- -
graficzny uzyskuje sie na obrazie,

zatem obserwowana powierzchnia

| ryzujesie o duzg

takze Quanta

¢ji z bardzo ma-
tych obszaréw.
Mozliwa jest
analiza elemen-
tarna w obsza-
rach okolo1 nm

dystrybugji pier-
wiastkéw w-réz-
nych obszarach

ze spektralnym
mapowaniem.
W mikrosko-
pie Quanta 3D
FEG wiazka jon6w galu moze by¢
wykorzystywana do kontrolowa-
nego trawienia warstw badanych
materiatéw. Umozliwia to badania
zmian morfologii oraz skladu che-
micznego w glab objetosci w jed-
nym urzadzeniu (profilowanie 3D).
Jest to niezwykle istotna informacja
w przypadku realnych katalizato-
réw i $wiattowodéw, gdy aktywny
nanomaterial naktadany jest na me-
chanicznie odporny i trwaly nos-
nik. Wiazka jonéw pozwala réwniez
(przy jednoczesnym wykorzystaniu
w1azk1 elektronowej) na kontrolowa-
nie, w skali nanometrycznej i w $ci-
$le-wybranej lub zaprogramowanej
lokalizacji, proceséw trawienia dla
przygotowania ultracienkich {rzedu
kilkudziesieciu nm) lamelek prébek

“materiatéw do badan w transmisyj-
nym mikroskopie elektronowym.

System urzadzen do naparowania

umozliwia w podobny, programo- -

walny i kontrolowany sposéb osa-
dzanie okreslonych materiatéw na
dowolnych matrycach.

Quanta 3D FEG jest jednoczes-
nie niezwyktym, tzw. Srodowisko-
wym mikroskoiaem skaningowym

(Environmental SEM), ktéry oferuje

mozliwosci pracy nie tylko w wa-
runkach wysokiej prozni, ale takze
badania prébek wilgotnych (do cis-
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probkx charakte—
glebia os;rosc1 :
* Podobnie jak mi-
kroskop Titan;

dostarcza cen-
nych informa-

oraz okreslenie -

prébki, facznie

r 1en1a 4000 Pa , a1 A
‘i prébek bmloglcznych co- czym

“go mezwykle unlwersalnym iela-
stycznym narzedziem badawczym.

Mikroskopia ESEM umozliwia

“np. $ledzenie poszczegdlnych eta-
pow syntezy katalizatoréw i adsor-

_ bent6w, poczawszy od formowania

- podloza nosnego katahzﬁora, az

do osadzania na niej nanoczaste-
czek fazy aktywne;j. Pozwala takze

- na$ledzeniei badanie procesu na-

ktadania warstw aktywnych na‘po--
wierzchnie $wiattowodéw i czujni-

‘kéw $wiattowodowych. Jest rowniez

znakomitym narzedziem badania _
procesow segregacyjnych w wielo-

- sktadnikowych nanomateriatach

oraz do obserwacji procesow kry- -
stalizacji prekursoréw nanokata-.
lizatoréw i adsorbentow. Jest wiec
bardzo przydatnym narzedzwm do
badania proceséw aktywacji i dez-
aktywacji-nanomaterialéw katah— :
tycznych i adsorpcyjnych. .
Laboratorium Mlkroskopu Elek—
tronowejwyposazone jest takze
w kompletna linie wyspecjalizo-
wanych urzadzen do preparatyki
i wstepnego ogladu prébek przezna-
czonych do wysokorozdzielczych
badari mikroskopowych. =
Nowa, odpowiadajaca aktual-
nie najwyzszym $wiatowym stan-
dardom aparatura umozliwia pro--
wadzenie badan na najwyzszym
poziomie, dostarcza nowej wie-
dzy z dziedziny nowych mate-
rial6w i nanomateriatéw, chemii -
ciata stalego oraz fizykochemii jego

powierzchni. Umozliwia szybsze

opracowanie skutecznych, nowych
nanokompozycji i nanomateria- '
t6w funkcjonalnych oraz znacz-
nie poszerza wiedze o najbardziej
istotnych ich wlasciwoséciach,
umozliwiajac dobra, rzetelna cha- .
rakterystyke. Wplywa na istotne

~zwiekszenie wydajnosci i konku-

rencyjnosci zespotéw badawczych
Wydzialu Chemii na arenie miedzy-
narodowej i jest jego duzym atutem
w miedzynarodowych i krajowych
programach badawczych. Wdro-
zenie do produlkcji opracowanych
nanomaterialéw przyczyni sie do
wzrostu 1nnowacy;nosc1 i konku— :




5 ‘nologla sq ie tylko moda, to takie :
SR przejécie na wyzszy poziom | badaw- -
5% czy, to ulepszone1 nowe materiaty
Tich nowe zastosowania. Przemyst, ;

- szczegolme mate i $rednie przed-
'Sleblorstwa, powinny by¢ nasta-
wione na innowacje, bo dzieki temu

staja sie bardziej konkurencyjne.

na rynku. Bez'badan, jakie umoz-
liwia nowe Laboratorlum Mikro-
skopii Elektmnowe] na \X/yd21ale
Chemii UMCS, rozw6j innowacyj-
nosci przedsigbiorstw Lubelszczy-
zny byiby mozenie niemozliwy, bo
Zawsze mozna kuplc obca licencje,

“ale trudniejszy i duzo wolniejszy. -

Opracowywane aktualnie na-
nomaterialy i materialy znajda za-
stosowanie m.in.: w dziedzinach

chemii, energetyki-oraz ochrony

$rodowiska naturalnego, w otrzy-
mywaniu gazéw do syntez che-
micznych, wodoru z innych.su-
rowcow i wody do zasilania ogniw
paliwowych, w zastosowaniach
biomedycznych, w proekologicz-
nej i energetycznej utylizacji me-
tanu, w procesach oczyszczania
zanieczyszczonego powietrza at-
mosferycznego i Sciekéw, usuwa-
niu substancji kancerogennych
z roztworéw wodnych, w nielinio-
wej optyce, separacji gazéw, wy-
mianie jonowej, w technologiach
odzysku metali szlachetnych oraz
przerobu koncentratéw pierwiast-
kéw ziem rzadkich, w czujnikach
wykorzystanych do analizy prepa-
ratéw farmaceutycznych i probek
srodowiskowych.
Czesé¢aktualnyeh prac badawczych
i rozwojowych-prowadzonych przy
wykorzystaniu nowych mikrosko-
p6w wspiera realizacje Polskiej Po-
_ lityki Energetycznej do roku 2030,
przyjetej przez Rade Ministréw
10 listopada 2009 r. i:zgodna jest ze
strategicznymi, interdyscyplinar-
nymi kierunkamibadan naukewych
i prac rozwojowych, sformutowa-
nymiw Krajowym Programie Badan
" 216 sierpnia 2011 I. OraZ W progra-
mach stanowigcych priorytety ba-

~nego ds. Og-

weze Unii Eu'ropejskiéj. Sato min:
» nowe technologie w zakresie
energetyki, szczegélnie energetyka

- wodorowa, nalezaca do tzw. wscho-
_dzacych technologii, znajdujaca sie

obecnie we wstepnej fazie rozwoju.

Prowadzenie badan w tym zakre-

sie; w tym nad technologiami og-
niw paliwowych, oprécz przyszlej
komercjalizacji, zapewnia lubel-
skiemu $rodowisku naukowemu
kontakt z najbardziej wymagaja-

“cymi technologiami wspéiczes-

nosci. Ze wzgledu na specyfike ob-
szaru badawczego efektywne prace
badawcze i rozwojowe maja charak-

 ter wielodyscyplinarny, przekracza-

jacy klasyczne bariery miedzy ta-
kimi naukami jak chemia, fizyka,
inzynieria materialowa.

* nowoczesne technologle mate-
riatowe, w kierunku wytwarzania

material6w do wytwarzania ogniw.

paliwowych.

Przykladowe, aktualnie realizo-
wane duze projekty z tej dziedziny to:

» opracowanie baterii wysokotem-
peraturowych ogniw paliwowych
PEM z wewnetrznym reformingiem
alkoholi. Zasadniczym celem pro-
jektu jest zaplanowanie i opracowa-
nie kompaktowego i przyjaznego dla
uzytkownika systemu energetycz-
nego opartego na
wysokotempera-
turowym ogni-
wie paliwowym
PEMEC, zasila-
nym bezposred-
nio metanolem,
dla rozproszo-
nych stacjonar-
nych oraz mobil-
nych zastosowan
(miedzynaro-
dowy projekt
w ramach 7 PR |
UE — Wsp6lnego
Przedsiewziecia
Technologicz-

niw Paliwowych

narodowy projek% o podobnej tema- :

tyce znajduje si¢ aktualnie w fazie
negocjacji w ramach tego samego
Programu.

* grupa mledzynarodowych ikra-

jowych projektow, w tym w ramach

Europejskiej Przestrzeni Badawczej
(European Research Area) wramach
sieci ACENET ERA-NET (Applied
Catalysis European NETwork), do-
tyczaca opracowania wysokoselek-

“tywnego katalizatora konwersji eta-

nolu do wodoru oraz generatora
wodoru dla zasilania ogniw pali-
wowych w nieduzych rozproszo-
nych stacjonarnych oraz mobilnych
zastosowaniach, a takze poznania
mechanizmu katalitycznego pro-
cesu uzyskiwania wodoru z etanolu.
Innymi kierunkami prac badaw-
czych realizowanych za pomoca
mikroskopdw jest opracowywa-
nie innych niz wyzej wymienione
nanomateriatéw katalitycznych,
nanomateriatéw adsorpcyjnych,
sorbentéw, materiatow krzemo-
i glinoorganicznych, komplekséw
ligandéw organicznych z metalami,
$wiattowoddéw i czujnikéw §wiatlo-
wodowych, materiatéw polimero-
wych, materiatéw elektrodowych.
Andrzej Machocki

Ewaryst Mendyk

i Wodoru /Fuel Obrazy z elektronowego mikroskopu transmi-
Cells dnd Hy- syjnego Titan® G2 60-300: (M. Rawski) 1. epitak-
drogen Joint - sjalna warstwa arsenku galu; 2. krzemionka SBA15;

Undertakingl).

(G. Slowik) 3. krystalit PdZn w katalizatorze; 4. na-

Kolejny migdzy- nofaza tlenku kobaltu na powierzchni tlenku ceru
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