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BADANIE MIKROSTRUKTURY WEOKIEN
W MIKROSKOPIE ELEKTRONOWYM

Milena Vondrdkovd

Instytut Rozwoju i Racjonalizacji Przemystu Papierniczo-Celulozowego w Pradze

Do metod analitycznych umozliwiajgcych poznanie surowcéw nalezy
zaliczy¢ coraz powszechniej stosowane badanie mikrostruktury za pomo-
cg mikroskopu elektronowego. Dotyczy to takze badania wiékien uzywa-
nych do produkcji papieru.

Z r6znych metod przygotowywania replik do obserwacji w przeswiet-
lajacym mikroskopie elektronowym stosuje si¢ bezposrednio napylanie
blony weglowej z pézniejszym jej oklejaniem lub bardziej zlozone me-
tody wielostopniowe. Bardzo dobrg dla naszych potrzeb okazala sie me-
toda: metakrylan metylu-alkohol poliwinylowy-wegiel [6]. Metoda ta jest
stosunkowio czasochlonna. Polega ma odci$nieciu prébki w metakrylanie
i napyleniu warstwy weglowej. Ma ona te zaletg, ze pozostaje zachowana
pierwotna matryca z metakrylanu metylu dla ewentualnego powtorzenia
preparatu. Wedlug Page (cyt. [12]) odcisk w matrycy jest trwaly przez
okres jednego roku. Dodatkowsg zaletg tej metody jest duza powlierzchnia
matrycy, a przez to mozliwosé obserwowania duzej liczby widkien. Rysu-
nek 1 przedstawia dobrg reprodukcje mikrostruktury widkien.

W celu obserwacji poszczegdlnych wldkien, rowniez dobrze nadaje sie
replika wykonana miedzy dwiema foliami acetylocelulozy lub triafolu,
z ktérych nastepnie sporzadza sie replike weglowa.

Niniejsze metody replik lub praca technikg ultracienkich skrawkow
sg bardzo pracochlonne, a pod wzgledem wykonania stosunkowo ucigz-
liwe.

Duzym postepem w zakresie badania wiokien 1 papier'u byl rozwaoj
scanningowej mikroskopii elektronowej. Praca w tym przypadku jest
znacznie prostsza ze wzgledu ma mniej ziozone metody przygotowania
replik. Przygotowanie probki polega na prostej metalizacji powierzchni
proébki zlotem, zlotopalladem, srebrem itp. Duza giebia ostrosci, a obecnie
takze duza zdolnosé rozdzielcza umozliwia obserwacje mikrostruktury
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Rys. 1. Przyklad odbicia struktury Scian komérkewych widkna

wlokien i otrzymanie obrazu bardziej przestrzennego anizeli przy stoso-
waniu odbicia, ktore powoduje pewnego rodzaju nieuniknione znieksztal-
cenie. Niektéore nowoczesne mikroskopy elektronowe z ttem punktowym
(scanningowe) sg dodatkowo wyposazone w urzadzenia do mechanicznych
obcigzen probek i umozliwiajg rejestracje obrazu struktury zmieniajgce]j
sie wraz z obcigzeniem mechanicznym. Niniejsza technika szczego6lnie na-
daje sie do badania przelomu wildkien i papieru.

W IRAPA zajmowano sie problematyka mikrostruktury widkien i pa-
pieru od 1960 r. tj. od chwili powstania pracowni mikroskopii. Pracownia
ta oprécz wyposazenia do mikroskopii $wietlnej posiada takze przeswiet-
lajgcy mikros"kop elektronowy Tesla, aparature do metalizacji Zeissa
i ultramikrotom Reicherta. Wiasnego elektronowego mikroskopu scannin-
gowego Instytut obecnie nie posiada.

Pracownicy Instytutu maja jednak mozliws¢ korzystania z wyjposaze-
nia innych placéwek w ramach odbywania stazow zagranicznych oraz
wspéltpracy z krajowym Instytutem Techniki Przyrzadowe].
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Pierwotna mikrostruktura wldékna drzewnego przechodzi okreslone
zmiany w czasie warzenia celulozy, jak roéwniez przy przerobie mecha-
nicznym na mase wioknistg i papier. Wszystkie te zmiany, lgcznie z od-
dzielaniem ligniny w czasie produkcji celulozy, oddzielaniem blony pier-
wotnej, oraz wplywy mechaniczne procesu mielenia na strukture, sg
waznym czynnikiem w okreslaniu ostatecznych witasciwosci widkien i pa-
pieru z nich wyprodukowanego. Wymienione zmiany i sposéb w jaki
przebiegajg podczas powstawania papieru oraz ich wplyw na wlasciwosci
techniczne papieru zajmujg obecnie czolowe miejsce w badaniach z za-
kresu papiernictwa. Interesujg nas przede wszystkim wigzania pomiedzy
wildknami oraz nowoczesne badania przelomu we wiléknach. Wlasnie w
tych dwéch zakresach badan szczegdlnie przydatna jest mikroskopia elek-
tronowa. Dla przykladu, istnienie zewnetrznych wigzan miedzy widknami
przy pomocy wigzek fibrylowych i mikrofibryli zostalo wykazane witas-
nie przy pomocy mikroskopii elektronowej [2].

Elastyczno$¢ widkien, ich zdolnos¢é przyczepienia sie do innych i przyj-
mowania wlékien spodnich w wyniku skrzyzowania oraz zwiekszanie w
ten spos6éb powierzchni styku — to wlasciwosci mikrostruktury wiékien,
ktore mozemy wykaza¢ poprzez obraz w mikroskopie elektronowym, a
ktore interesujg nas z punktu badan powstawania papieru i jego wlas-
ciwosci. Na rysunku 2 i 3 widoczna jest dobrze réznica pomiedzy wiok-
nami niemielonymi a mielonymi, ktéra wystepuje przy skrzyzowaniu sie
dwoch wiokien i przysychaniu do siebie. Widkno nie mielone jest sztyw-
niejsze i nie przyjmuje ksztaltu wildékna dolnego. Przeciwnie jest przy
wloéknach intensywnie mielonych i elastycznych.

Na rysunku 4 widoczne sg wlokna syntetyczne, ktoére przy skrzyzo-
waniu (nalozeniu) nie przylegaja do siebie tak, zeby zmienilt sie ksztalt
wldkna gornego. Z podobnym zagadnieniem mamy takze do czynienia w
-przypadku $cieru drzewnego. Widkna, ktoére przy Scieraniu zostaty dobrze
oddzielone od masy drzewnej i od siebie, sg elastyczne i stanowig dobre]
jakos$ci srednig i drobng frakcje zdolng do wytwarzania arkusza o wytrzy-
malej strukturze. Natomiast widkna niedokladnie od siebie oddzielone
(rys. 5) w dalszych fazach procesu $cierania tamig si¢ na kawatki i two-
rza nieodpowiedniej jakosci drobne frakcje o strukturze maczki, ktére
w efekcie powoduja obnizenie mechanicznych wlasnosci Scieru drzew-
nego.

Mikroskopia elektronowa nadaje sie rowniez bardzo dobrze do badania
wplywu mielenia na strukture, a przez to na wlasnosci wiokien. Zagad-
nieniem tym zajmowali sie przede wszystkim Emmerton, Jayme, Page
iin. [1, 3, 5, 7, 8], ktorzy wykazali i opisali stopniowy rozklad Scian ko-
moérkowych, ich identyfikacje oraz gestos¢, jak tez delaminacje wiékna
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Rys. 3. Powierzchnia papieru z wiokien celulozy siarczanowej o stopniu
zmielenia 45° SR
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Rys. 4. Powierzchnia papieru z wibkien syntetycznych

przez mielenie, w czasie ktorej widkno na powierzchni przekroju zostaje
rozdzielone na kilka warstw, co zwieksza jego elastyczno$¢ i podatnosc
do ksztaltowania. Wszystkie wymienione zmiany struktury wplywajg na
wytrzymaloéé papieru i sg bardzo istotne w badaniach z zakresu papier-
nictwa.

Nie mniej ciekawy jest wplyw struktury widkna przy jego skracaniu
W czasie mielenia [11]. W tym zakresie obserwujemy przebieg dokonywa-
nia sie przelomu, wptyw budowy wiokna, kata fibrylarnego, rodzaju wa-
rzenia itd. W przypadku celulozy siarczynowej dochodzi przewaznie do
przelomu ,krotkiego” w poprzek wiokien, natomiast przy widknach ce-
lulozy siarczanowej przelom zazwyczaj bywa glebszy i znacznie bardziej
skomplikowany; obserwuje sie przewazmie kat fibrylarny, co widoczne
jest na rys. 6. Do tego rodzaju badan réwniez bardzo dobrze nadaje sie
scanningowa mikroskopia elektronowa.

W ostatnich latach niektére badawcze pracownie papieru zajmujg sig
zachowaniem struktury poszczegblnych wildkien i papieru w czasie ob-
cigzenia mechanicznego. Zaklada sig, ze istnieje zalezno§¢ pomiedzy struk-
turg poszczeg6lnych wtokien a ich wlasciwo$ciami oraz strukturg poszcze-

7 — ZPPNR z. 185
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Rys. 5. Powierzchnia arkusza $cieru drzewnego

golnych wilokien i wilasciwosciami papieru. Szczegolowe poznanie te) za-
leznosci mogloby by¢ podstawg do nowej oceny i podniesienia jakosci pa-
pieru. Zagadnieniami tymi zajmowali sie np. Page i wsp. [4] oraz Von-
drakova.

Przy obcigzeniu mechanicznym wldkien uwidacznia sie nie tylko sama
struktura, ale przede wszystkim wady struktury we wiléknach, w ktérych
zazwyczaj rozpoczyna sie i postepuje dalej przelom. Odpowiednig role
spelnia tu kat fibrylarny, rodzaj warzenia itp. Przy obcigzeniu mechanicz-
nym papieru interesuje nas powstanie przetlomu, jego przyczyna, stosunek
wlékien wyrwanych do przerwanych w plaszczyznie przerwania papieru
oraz wplyw rodzaju warzenia i obrébki mechanicznej wldékna na przebieg
przelomu, zaré6wno w poszczeg6lnych wiloknach, jak i w strukturze pa-
pieru [10]. Do tych celow rowniez bardzo przydatna jest scanningowa
mikroskopia elektronowa, ktoéra zapewnia réznorodng orientacjg poszcze-
golnych wlokien przy przygotowywaniu preparatu oraz umozliwia uchwy-
cenie glebokich przelomow we wloknach i w papierze.
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Rys. 6. Przelom wiékien celulozy siarczanowej

Mikroskopia elektronowa papieru i celulozy, w poréwnaniu z innymi
dziedzinami wiedzy, zostala wprowadzona z pewnym opo6znieniem. W me-
todzie tej wystepuja czesto trudnosci w ocenie fotografii elektronowych.
Jest rzeczg oczywistg, ze w pracy z mikroskopem elektronowym nie
otrzymuje si¢ na ogél wartosci liczbowych, w zwigzku z czym oceniamy
gtownie morfologie obserwowanego obiektu.

Mimo ze mikroskopia elektronowa nie jest metoda analityczng w pel-
nym tego slowa znaczeniu, to umozliwia wyjasSnienie ré6znych zjawisk
1 przedstawienie ich na zdjeciu fotograficznym, bedacym jednoczes$nie
dokumentem. Jej duzg zaletg jest bezposrednie obserwowanie wplywu
roznych czynnikéw produkcyjnych na strukture wilokien i papieru.

Interpretacja elektronowych fotografii wymaga przede wszystkim
zgromadzenia dostatecznej ilo$ci dokumentacji fotograficznej o wiéknach
1 papierze. Od 1960 r. zajmujemy sie w maszym instytucie problemem
oceny fotografii elektronowych réznych rodzajow wiokien i papieru oraz
gromadzeniem fotografii materialéw, ktérych znane sg warunki technicz-
ne produkeji i ich wtasciwosci. Odnosnie do niektoérych rodzajoéow papieru

T*



100 M. VONDRAKOVA

(przede wszystkim papiery uszlachetnione powierzchniowo) opracowano
szczegolowe kryteria oceny fotografii elektronowych [10]. Bardzo wazne
jest odpowiednie zestawienie serii probek. Jezeli celem obserwacji jest
zanalizowanie wplywu ktérego$ z czynnikéw na zmiane struktury wiok-
na, zaréwno jesli chodzi o mechaniczne lub chemiczne dzialanie, nalezy
przygotowaé taka serie probek, ktéra obejmowalaby probki o stopniowo
wzrastajacej intensywnos$ci oddzialywania na wiékno. Zachodzace zmiany
oceniamy w stosunku do probki wyjsciowej (polozenie zerowe) lub probki,
o ktorej jestesmy przekonani, ze nie nastgpila zadna zmiana je] struktury.

Uwzgledniajac wszystkie wymienione zalozenia, uzyskamy kryteria be-
dace podstawa do oceny wplywu réznych czynnikow mechanicznych
i chemicznych na strukture wiokien [9].

-
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M. Boiopaxosa

VICCJEILOBAHUE MUKPOCTPYKTYPBHI BOJIOKOH
C IIPMMEHEHUEM JJEKTPOHHOTIO MMUKPOCKOIIA

Pe3woMe

OmHMM M3 AaKTyaJbHbIX aHAJUTUIECKNUX METONO0B yiccJaenoBaHUsA MaTepyuaJsioB
ABJAAeTCA M3y4YeHMe MX MMKPOCTPYKTYPbl. JViccienoBaHnA MUKPOCTPYKTYPBI APeBe-
CUMHBI M LIeJIIOJIO3HBIX BOJIOKOH ITPOBOAAT € NMPUMEHEHMEM METOAOB 3JICKTPOHHOM M-
Kpockonyy. II03BOJIAIOT OHMY HECJOXKHBIM criocoboM ompeneanTb M3IMEeHEeHUA ITPponc-
prefIye B TIpoliecce BBIAEJIEHUA WU XUMUYECKO 00paboTKy 1eJIII0JI03HbIX BOJOKOH.
B ucclenoBaHMAX IPOJOMOB BOJIOKOH ¥ M3MEHEHMM UX MMKPOCTPYKTYDPbI [Py Me-
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XaHNECKOM MM XMMIUYECKOM BO3AEHCTBMM OCOOEHHO IIPUrOfEH 5JEKTPOHHBIA CKa-
HUPYOLMIT MUKPOCKOIL

B noknaze 1u3103KEHbI HEKOTOPBLIE CIIOCOGHI TIOATOTOBKM OOpa3LoB, MX HAOCTOMH-
CTBa ¥ HENOCTaTKM, a TaKXKe NPUHLINIILI OLIEHKM) 3JIEKTPOCHEMKY CTPYKTYPbl BOJIOKOH.
VIaMeHeHMA MUKPOCTDYKTYDbI KJIETOYHO/I CTEHKM SBJIAIOTCSH CylleCTBEeHHBIM aKTO-
DPOM IID) ONPENENIeHN) KOHEYHBIX CBOVICTB BOJIOKOH M M3TOTOBJIEHHON M3 HUX OyMarim

M. Vondrakovd
INVESTIGATION OF FIBRES ULTRASTRUCTURE IN ELECTRON MICROSCOPY
Summary

Investigation into the microstructure of materials is one of actual analytical
methods of their testing. The assessment of wood and cellulose fibres is carried
out by means of elestron microscopy methods, which allow for easy identification
of changes occuring during the proces of isolation or chemical treatment of cel-
lulose fibres. Scanning electron microscope is particulary useful device for inve-
stigating fractures in fibres and changes in their microstructure under mechanical
or chemical action.

The paper deals with some techniques of microscopic section preparation,
advantages and drawbacks of these techniques, as well as with principles of asses-
sment of electron photomicrographs obtained in the examination of fibre structure.
Changes in the microstructure of cell walls are very important factors in the de-
termination of final properties of fibres and produced from them paper.



