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Taman opinnaytetydn tavoitteena oli tuottaa yksinkertainen tydohje, jonka avulla
ZEISS EVO MA10 -pyyhkaisyelektronimikroskooppia voidaan kayttdd omatoimi-
sesti ja turvallisesti materiaaliymparistossa. Tydohjeen lisaksi opinnaytetydssa
perehdyttiin tarkasti elektronimikroskopian teoriaan. Tassa tydssa kasiteltya teori-
aa voidaan kayttad apuna kayttajan perehdyttamisesséa seka laitteen kaytdssa il-
menevien ongelmien selvittdmisessa.

Opinnaytetyon teoriaosuudessa kasitellaan lyhyesti elektronimikroskopian kehitys-
ta, jonka jalkeen syvennytadn pyyhkaisyelektronimikroskoopin rakenteeseen. Jo-
kaisen kayttajan olisi hyva perehtya pyyhkaisyelektronimikroskoopin rakenteeseen
ja toimintaan ennen laitteen kayttoa.

Tyobohje tehtiin Seindjoen ammattikorkeakoulun Tekniikan yksikon materiaalitek-
niikan laboratoriossa sijaitsevaan elektronimikroskooppiin. Tydohjeen tarkoitus on
estdd vaarinkaytosta aiheutuvia ongelmatilanteita ja laiterikkoja. Tybohje on tar-
peellinen Seindjoen ammattikorkeakoululle, koska pyyhkaisymikroskoopin osaavia
kayttajia on talla hetkella vain muutama.
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The purpose of this thesis was to produce simple work instructions for ZEISS EVO
MA10 -scanning electron microscope. With the work instructions students can use
the electron microscope independently and safely. In this thesis the theory of the
electron microscopy was studied carefully. The theory can help when initiating the
users into the use of the scanning electron microscope and clarify the apparent
problems in the use of the device.

The theory part of the thesis deals with the development and structure of the elec-
tron microscope. It would be good for every user to study the structure and func-
tions of the electron microscope before the use of the device.

The work instructions for the scanning electron microscope were made at
Seingjoki University of Applied Sciences. The purpose of the work instructions is to
prevent problem situations and device failures caused by the abuse of the device.
The work instructions are necessary to Seinajoki University of Applied Sciences
because there are only a few people who can use the electron microscope at the
moment.
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Kaytetyt termit ja lyhenteet

SEM

TEM

SE

BSE

WD

EDS

WDS

EBSD

VPSE

EPSE

Resoluutio

Filamentti

Emissio

Scanning electron microscope. Pyyhkaisyelektronimikro-

skooppi.

Transmission electron microscope. L&paisyelektronimik-

roskooppi.
Secondary electron. Naytteen pinnasta irtoava elektroni.

Backscattered electron. Naytteesta takaisin sironnut elekt-

roni.

Working distance. Naytteen pinnan ja viimeisen linssin tai

apertuurin valimatka.

Energy Dispersive Spectrometer. Energiadispersiivinen

alkuaineanalysaattori.

Wavelength Dispersive Spectrometer. Aallonpituusdisper-

siivinen alkuaineanalysaattori.

Electron Backscatter Diffraction Detector. Kideraken-

neanalysaattori.

Variable Pressure Secondary Electron Detector. SE-

detektori, jota kaytetaan vaihtelevissa paineissa.

Extended Pressure Secondary Electron Detector. SE-

detektori, jota kaytetaan veden hdyrystymispaineessa.

Pienin mitta, jolloin pystytdaan erottamaan kaksi pistetta

toisistaan
Elektronilahde, josta elektroneja vapautetaan.

Tarkoittaa sateilya.



1 JOHDANTO

Elektronimikroskooppeja kaytetdéan tuotantolaitoksissa ja tutkimuslaboratorioissa
maailmanlaajuisesti. Sitéd on kaytetty hyoddyksi jo pitkdan laéke- ja biotieteissa tut-
kittaessa esimerkiksi elavia mikrobeja tai solumuutoksia. Nykyaan erilaiset elekt-
ronimikroskoopin muunnelmat ja kokonaisuudet ovat yksi tieteen tarkeimpia tutki-
musmenetelmia. Mikro- ja nanoteknologian vaikutuksesta elektroniset laitteet ovat
pienentyneet, mika on osaltaan lisannyt elektronimikroskoopin osaajien kysyntaa

myds tekniikan alalla. (An Introduction to Electron Microscopy 2010, 32.)

Tybn tavoitteena on lisatd Seindjoen ammattikorkeakoulun tekniikan yksikdsséa
olevan pyyhkaisyelektronimikroskoopin kayttbastetta luomalla yksinkertainen
suomenkielinen tyéohje metallisten materiaalien kuvantamiselle. Tydohje mahdol-
listaa opiskelijoiden itsendisen ja turvallisen elektronimikroskoopilla tydskentelyn
materiaaliympéaristossé. Opinnaytety0 kasittelee teoriaa elektronimikroskopiasta
sekad opastaa naytteen valmisteluun ja kuvantamiseen. Suomenkielisen kayttéoh-
jeen ja opetusmateriaalin puuttuminen on ongelma, joten tdma tyd on tarkea Sei-
najoen ammattikorkeakoululle. Teoriaosuutta voidaan kayttda opetusmateriaalina
sekd apuna kayttajan perehdyttamisessa.

Opinnaytetydn toisessa luvussa kasitelladn mikroskopian historiaa mikroskooppien
ensimmaisista versioista aina elektronimikroskoopin keksimiseen saakka. Elektro-
nimikroskoopin historian jalkeen perehdytaan yleisimpaan elektronimikroskooppiin
eli pyyhkaisyelektronimikroskooppiin. Luvuissa 3—7 edetaan jarjestelmallisesti mik-
roskoopin rakenteesta aina kuvan muodostamiseen saakka. Teoriaosuuden jal-
keen esitellaan Seingjoen ammattikorkeakoululla oleva SEM-ympaéristd ja SEM-
mikroskooppiin tehdyn ty6ohjeen valmistuksen eteneminen. Viimeisena lukuna on

lyhyt yhteenveto, jossa pohditaan muun muassa tyon tavoitteiden tayttymista.



2 HISTORIA

2.1 Mikroskooppien kehitys

Tieteen alkuajoista lahtien eri alojen ammattilaiset ovat halunneet tutkia ymparoi-
van maailman pienid yksityiskohtia; biologeja kiinnostaa solujen koostumus, bak-
teerit ja virukset, kun taas materiaalitutkijoita puolestaan kiinnostaa esimerkiksi
metallien korroosio. Ensimmaisen mikroskoopin keksijasta ei ole varmuutta, mutta
yhden ensimmaisista pienten asioiden tutkimiseen tarkoitetusta valineista teki hol-
lantilainen Antony van Leeuwenhoek (1632-1723). Keksintd koostui kuperasta
linssistéd ja saadettavasta naytteenpitimestd, jolla on mahdollisesti paasty jopa
400-kertaiseen suurennokseen. Van Leeuwenhoek I6ysi alkuelaimen, siittion, bak-
teerin ja kykeni luokittelemaan punasoluja muodon perusteella. Ainoastaan yhden
linssin kayttdminen kuitenkin rajoitti Van Leeuwenhoekia. Mydhemmin keksittiin,
ettd vielakin parempiin tuloksiin paastaan lisdamalla toinen linssi suurentamaan
ensimmaisen linssin muodostamaa suurennosta. Objektiivisen linssin, okulaarin,
naytepodydan ja peilin tai valonlahteen yhdistelmasta koostuva mikroskooppi toimii
l&ahtokohtana nykyisille valomikroskoopeille. (An Introduction to Electron Microsco-
py 2010, 3.)

2.2 Optiset mikroskoopit

Tunnetuin mikroskooppityyppi on nakyvaa valoa ja lapinakyvaa linssia kayttava
optinen mikroskooppi. Niiden erotuskyky on yhden mikrometrin luokkaa. Moder-
neilla valomikroskoopeilla paastddn 2000-kertaiseen suurennokseen ja 200 na-
nometrin erotuskykyyn. Tiedemiesten pyrkiessa parempiin tuloksiin he huomasi-
vat, ettei mikroskoopin resoluutiota rajoita ainoastaan linssien maara ja laatu, vaan
myo6s nakyvan valon aallonpituus. Johtuen valon aallonpituudesta, joka on 400—
700 nm, valoa kayttavilla mikroskoopeilla paastaan vain muutaman sadan nano-

metrin erotuskykyyn. (An Introduction to Electron Microscopy 2010, 4.)
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2.3 Elektronimikroskoopit

Elektronimikroskoopilla tutkitaan pienen pienia yksityiskohtia erilaisten naytteiden
pinnalta. Ranskalainen fyysikko Louis de Broglien teki vuonna 1924 olettamuksen,
ettd hiukkasillakin on aalto-ominaisuus ja havaitsi niiden kayttaytyvan tyhjiéssa
kuin ndkyva valo. (Peltonen, Perkkid & Vierinen 2004, 364-365.) Elektronien
huomattiin liikkkuvan suoraviivaisesti ja niilla todettiin olevan 100 000 kertaa lyhy-
empi aallonpituus kuin valolla. Samalla tavalla kuin linsseilla ohjataan nékyvaa
valoa, pystytaan elektronisuihkua kohdistamaan magneettikentan avulla. Saksa-
lainen fyysikko Ernst Ruska kaytti hyvakseen naitd ominaisuuksia rakentaessaan
ensimmaisen lapaisyelektronimikroskoopin (transmission electron microscope,
TEM) vuonna 1931. Ensimmaisessa elektronimikroskoopissa kaytettiin kahta sah-
kdmagneettista linssid. Muutaman vuoden paasta Ruska lisasi kolmannen linssin
ja kykeni erottamaan kaksi pistetta, jotka olivat 100 nanometrin paassa toisistaan.
Nykyaan erotuskyvyssa paastaan jopa 0,05 nanometrin luokkaan, joka on 4000
kertaa tavallista optista mikroskooppia ja 4 miljoonaa kertaa ihmissilmaa parempi.
Ruskan keksinndn merkitys ymmarrettiin vasta myéhemmin ja hanet palkittiin fysii-

kan Nobelin palkinnolla 1986. (An Introduction to Electron Microscopy 2010, 4.)
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3 PYYHKAISYELEKTRONIMIKROSKOOPPI (SEM)

Pyyhkaisyelektronimikroskoopilla tutkitaan erilaisten naytteiden pintoja ja pinnan-
rakenteita. SEM-mikroskoopissa kaytetaan elektronisuihkua, joka tuotetaan elekt-
ronitykilla. Valomikroskoopin lasisten linssien sijaan elektronisuihku ohjataan ja
kohdistetaan naytteen pinnalle sahkdmagneettisilla linsseilla. Elektronisuihkulla
pyyhkaistaan rasterimaisesti naytteen pintaa. Toisin kuin valomikroskooppi, SEM
ei muodosta oikeaa kuvaa, vaan elektronisen kuvan tietokoneen naytélle. (An In-

troduction to Electron Microscopy 2010, 20.)

3.1 Rakenne

Pyyhkaisyelektronimikroskooppi koostuu elektronipylvaastd, joka muistuttaa sisal-
l6ltdan optista mikroskooppia. Optisen mikroskoopin valonlahde on korvattu elekt-
ronitykilla. Lasisten linssien sijaan elektronimikroskoopeissa kaytetaan sahkémag-
neettisia linsseja eli kddmeja (An Introduction to Electron Microscopy 2010, 20.)

Pyyhkaisyelektronimikroskoopin elektronipylvas koostuu (kuvio 1)

— elektronitykista

— kokoojakaameista

— kokooja-aukoista eli apertuureista

— pyyhkaisykdameista

— objektiivikdamista

— naytekammiosta

— analysaattoreista, joilla tutkitaan elektronisuihkun ja naytteen valisia vuo-
rovaikutuksia

— kayttoliittymasta (PC), jonka nayttdon myos haluttu informaatio muodoste-
taan

— tyhji6jarjestelmastd, jolla tyhji6 luodaan elektronitykista naytekammioon

asti. (An Introduction to Electron Microscopy 2010, 20.)
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Kuvio 1. Pyyhkaisyelektronimikroskoopin rakenne (Atteberry 2009, 3).

3.2 Elektronitykki

SEM-mikroskoopin suorituskyky riippuu paljolti kaytetysta elektronitykista. SEM-
mikroskoopilla saatavaa resoluutiota rajoittaa elektronitykistd emittoituneiden
elektronien levidminen kaytettaessa alhaista kiihdytysjannitettd. Lopullisen kuvan
laatu riippuu siitd, kuinka suuren virran elektronitykki pystyy tuottamaan.
(Khursheed 2010, 19.)

Elektronilahteen valintaan voidaan kayttaa apuna esimerkiksi taulukkoa 1, jossa
on vertailtu lAmpdemissiotykissa kaytettavien volframi- ja LaBe-elektronildhteiden,

seka kenttdemissiotykkien (FE) tarkeimpia ominaisuuksia.
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Taulukko 1. Elektroniléahteiden vertailu (Hafner 2007, 4)

Lampdemissio | Lampdemissio | Schottky FE | Kylma FE
Materiaal Volframi LaBe Volframi Volframi
Kirkkaus 10° 10° 10° 10°
(Alcm?str)
Kestoika (t) 40-100 200-1000 >1000 >1000
Suihkun koko 30-100 pm 5-50 um <5 nm <5 nm
Energiajakautuma | 1-3 1-2 1 0,3
(eV)
Tyhjié (Torr) 10° 107 10" 10"

3.2.1 Lampoemissiotykki

Lampdemissiotykki (thermionic emission gun) koostuu filamentista, Wehnelt-
sylinterista ja anodista. Lampdemissiotykissa yksinkertaisin ja halvin tapa elektro-
nisuihkun luomiseen on kayttaa filamenttina volframilankaa, jota lammittamalla
vapautetaan elektroneja filamentista. Filamenttia lammitettdessa elektroneja va-
pautuu joka suuntaan, minkd vuoksi filamentin p&alla on negatiivisesti varattu
Wehnelt-sylinteri. Sylinterin paassé on pieni reika, josta nakyy vain filamentin kar-
ki. Sylinterin avulla elektroneja vapautuu vain filamentin karjesta, josta ne kiihdyte-
taan kohti anodia ja edelleen anodin lapi elektronipylvaaseen. (Goodhew, Humph-
reys & Beanland 2000, 24.) Lampd&emissio nimitys tulee siita, etta elektronilahdetta
lammitetddn kunnes elektroneilla on riittavasti energiaa irrotakseen materiaalista.
Muita tapoja elektronisuihkun tuottamiseen on kayttda elektronilahteena kidera-
kenteista volframia tai lantaaniheksaboridia (LaBg). Volframin irrotusty6é on 4,5 eV
ja LaBe:lla 2,5 eV. (My Scope 2013.)




14

Irrotustyd Wy voidaan laskea kaavasta

W = hfo 1)

jossa fp on kynnystaajuus eli minimitaajuus, jolla elektroneja irtoaa.
h on Planckin vakio. (Stokes 2009, 20-22.)

LaBs-elektronildhde tuottaa paljon koherentimman elektronisuihkun ja sen kirkkaus
on 10-kertainen verrattuna volframiin. LaBg-elektronil&hteella elektronisuihku pys-
tytdan kohdistamaan pienemmalle alueelle, mika mahdollistaa paremman kuvan-
laadun. Lisaksi LaBg-elektronilahteen kestoikd on karkeasti sanottuna 10-
kertainen. LaBg vaatii kuitenkin paremman tyhjion ja on kallimpi kuin volframilah-
de. (Stokes 2009, 20-22.)

3.2.2 Kenttaemissiotykit

Kenttdemissiotykissa elektronilahteena kaytetadn kiderakenteista volframia. Elekt-
ronilahdetta ei lammitetd, vaan anodin ja katodin valille luodaan niin suuri jannite,
ettd irrotustybn suuruinen potentiaalienergian muutos saavutetaan ja elektroni ir-
toaa kylmasta elektronilahteesta. (Termioninen ja kenttaemissio 2009, 1-5.) Kent-
taemissiotykilla saavutetaan 100-kertainen kirkkaus, pienempi energiajakauma ja
pitkaikaisempi elektronilahde verrattuna lampéemissiotykkiin. Kenttdemissiotykki
tarjoaa koherenteimman elektronildhteen korkearesoluutioiselle kuvantamiselle,
mutta se on kaikkein epasopivin EDS-alkuaineanalysaattorin kanssa. (MyScope
2013.)

Schottky-kenttdemissiotykissa puolestaan lammitetddn kiderakenteista volframia
tai zirkoniumoksidia. Sen etuna verrattuna kylmaan kenttdemissiotykkiin on tasai-
sempi sateilyvirta, tyhjion paineen ei tarvitse olla niin tarkka ja Schottkyn filament-

tivirta voidaan nostaa jopa yli 100 nA. (MyScope 2013.)
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3.2.3 Filamentin saturaatio

Filamenttivirtaa nostamalla vapautuu enemman elektroneja, mikd mahdollistaa
suuremman kirkkauden. Filamenttivirran nostaminen lisaa sateilya kuitenkin vain
tiettyyn pisteeseen asti, tata kutsutaan saturaatioksi. Saturaation saavutettua fila-
menttivirran nostaminen ei enaa lisaa elektronien sateilya, vaan ainoastaan lyhen-

taa elektronildhteen ik&a ja voi jopa rikkoa sen (kuvio 2). (MyScope 2013.)

saturation
high 1
brightness o
P
% filament breaks
electron
emission
low
brightness

filameant current —————

Thermionic filament saturation is set at a position just
above the second peak i.e. at beginning of platform

Kuvio 2. Filamenttivirran ja elektronien sateilyn suhde (MyScope 2013).

3.3 Elektronisuihku

Kuten aiemmin on mainittu, elektroneja vapautetaan erilaisista lahteista ja kiihdyte-
td&n usean kymmenen kilovoltin jannitteelld pitkin elektronipylvasta. Talla tavoin
tuotettuja elektroneita kutsutaan primaarielektroneiksi. Primaarielektronit keskite-
taan pieneksi suoraviivaiseksi elektronisuihkuksi ja suunnataan mahdollisimman
pienelle alueelle tutkitun naytteen pinnalle. Kun primaarielektronit iskeytyvéat nayt-
teen pintaan, syntyy seurauksena laajalti erilaisia vuorovaikutuksia. (Stokes 2009,

17.) Naytteen pintaa pyyhkaistaan pyyhkaisykaameilla piste pisteelté ja vuorovai-
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kutukset rekisteroidaan tietokoneelle. Vuorovaikutusten seurauksena syntyy ta-
kaisinsironneita elektroneja, sekundaarisia elektroneja ja mahdollisesti rontgensa-
teilya. Vuorovaikutusten maaran perusteella kullekin pisteelle lasketaan kirkkaus,
joka nykyisissé SEM-mikroskoopeissa naytetaan tietokoneen naytolla. (Peltonen,
Perkkio & Vierinen 2004, 366.)

3.4 Elektronioptiikka

Optisessa mikroskoopissa ohjataan valonsadetta usean linssin avulla. Elektro-
nisuihkua pystytdan ohjaamaan ja kohdistamaan samalla tavalla kayttaen sahko-
magneettisia linsseja ja apertuureja. Sahkdmagneettiset linssit koostuvat rauta-
kuoresta, jonka sisélle on kiedottu kuparilankaa kaamiksi. Kaamin l&api kulkeva

sahkovirta synnyttda sahko- ja magneettikentan. (Stokes 2009, 23.)

Lorentzin voimayhtélosta voidaan laskea, kuinka suuren voiman naméa kentat ai-

heuttavat varatulle hiukkaselle.

F=q(E+vxB) (2)

jossa q on hiukkasen sahkdvaraus

E on sé&hkokentan voimakkuus

v on hiukkasen nopeus

B on magneettikentan voimakkuus. (Frisch 2005, 27.)

Kaamissa kulkevan virran avulla syntyy magneettikenttd oikeassa kulmassa, jotta
elektronit ohjautuvat sisddnpain kaamin keskelld olevasta reidstd. Sahkémagneet-
tisia linsseja on kahta tyyppid, joilla kummallakin on oma tehtavansa. Ylempana
oleva kokoojalinssi supistaa elektronisuihkun leikkauspisteeksi linssin alle, mink&
jalkeen elektronisuinku taas leviad ennen kuin se kohdistetaan objektiivilinssin
avulla naytteen pinnalle (kuvio 3). Leikkauspistettd muuttamalla voidaan vaikuttaa
naytteeseen kohdistetun pyyhkéaisypisteen kokoon, joka vaikuttaa saatuun reso-
luutioon ja naytteesta kimmonneiden elektronien maaraan. (MyScope 2013.) Suu-

rin ero valomikroskoopin ja elektronimikroskoopin linsseissa on se, etta polttovélia
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voidaan muuttaa k&a&min lapi kulkevaa virtaa muuttamalla (An Introduction to

Electron Microscopy 2010, 12).

Elektronisuihku voi kulkea matkallaan kohti naytteen pintaa lapi useasta erikokoi-
sesta apertuurista. Apertuureilla voidaan supistaa elektronisuihkua ja pysayttaa
elektronit, jotka ovat poissa radaltaan. Suurempia apertuureja kaytetaan, jos nayt-
teesta riittdd pienempi suurennos, mutta halutaan enemman BSE-elektroneja. Jos
halutaan parempi resoluutio ja tarkempi fokus, kaytetaan pienempia apertuureja.
Huonona puolena pienelle alalle kohdistetulla elektronisuihkulla on BSE-

elektronien vahaisyys ja siita johtuva kuvan pienempi kirkkaus. (MyScope 2013.)

> 9
ﬁ? ﬁ ﬁ ﬁ.-

| eikkaamispiste

g ) ——Averturi

m..—-Objektnwlmsg

Pieni pyyhkaisypiste

Suuri pyyhkaisypiste

a4

Kuvio 3. Sdhkdmagneettisten linssien toiminta (MyScope 2013).

3.5 Tyhjidjarjestelma

Elektronit kayttaytyvat halutulla tavalla vain tyhjiéssa, ja lisaksi tyhjio suojaa elekt-
ronilahdetta vioittumiselta. Tyhjid luodaan poistamalla ilma kammiosta yleensa

kahden pumpun avulla, koska yksikaan pumpputyyppi ei pysty saavuttamaan
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suurtyhjiota suoraan normaalista ilmanpaineesta. (Stokes 2009, 20.) Yleisimmin
SEM-mikroskoopissa kaytettyja pumpputyyppeja ovat diffuusiopumppu ja turbo-
molekyylipumppu, jotka molemmat tarvitsevat esipumpuksi mekaanisen pumpun
(esim. kiertosiipipumpun). Diffuusio- ja turbomolekyylipumppu mahdollistavat koh-
tuullisen naytteen, filamentin ja apertuurien vaihtoajan (muutaman minuutin). Ny-
kyiset tyhji0jarjestelmat ovat taysin automatisoituja. (An Introduction to Electron
Microscopy 2010, 24.) Yleensa SEM-mikroskoopin elektronitykissa paine on 10—
10 Pa (10°-107 torr) riippuen kaytettavasta elektronilahteesta ja pumppausme-
netelmasta (Stokes 2009, 19).
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4 ALKUAINEANALYYSI

Naytteen peruskoostumus voidaan maaritella emittoituneen rontgensateilyn spekt-
reistd, jotka syntyvat naytteen ja primaarielektronien vuorovaikutuksena (kuvio 4).
Jokaisella alkuaineella on ainutlaatuinen spektri, joka pystytd&n tunnistamaan
kahdella tavalla (EVO MA and LS Series 2008, 26.)

4.1 EDS

Suositumpi tapa alkuaineanalyysille on energiadispersiivinen réntgenspektrosko-
pia. Yleisesti kaytetdan lyhennetta EDS tai EDX, jotka tulevat englanninkielisesta
termistd Energy Dispersive X-ray Spectroscopy. EDS-analysaattoria kaytetaan
maarittdmaan naytteen peruskoostumus. EDS-analyysin aikana naytettd pommite-
taan elektronimikroskoopin elektronisuihkulla, eikd EDS-laitteistoa voida taten
kayttdd ilman SEM-mikroskooppia. EDS tunnistaa nopeasti kaikki naytteessa
esiintyvat alkuaineet yhden prosentin kokonaistarkkuudella ja sen tunnistamis-
herkkyys on 0,1 % naytteen painosta. (EVO MA and LS Series 2008, 26.)

4.2 WDS

Resoluutio ja tunnistamisherkkyys ovat aarimmaisen tarkeitda yksittdisen alkuai-
neen tunnistamisessa, jolloin EDS-analysaattoria parempi vaihtoehto on Wave-
length Dispersive X-ray Spectrometer (WDS tai WDX). Koska WDS tunnistaa vain
yhden alkuaineen kerralla, on se huomattavasti EDS-analysaattoria hitaampi.
WDS-analysaattorin tunnistamisherkkyys on 0,01 % naytteen painosta ja tarkkuus
on keskim&arin 10 kertaa parempi EDS-analyysiin verrattuna. Korkean resoluution
ansiosta WDS-analysaattorilla pystytddn selvasti erottelemaan aineet, jotka mene-
vat EDS-spektrissa paallekkain, kuten rikki ja molybdeeni. (EVO MA and LS Se-
ries 2008, 27.)
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5 NAYTTEEN VALMISTELU

SEM-mikroskoopilla pystytddn tutkimaan naytteita kaikilta tieteen aloilta aina kun
tarvitaan tietoa naytteen pinnasta tai pinnan laheisyydesta. Ainoat kriteerit nayt-
teelle ovat, etta sen taytyy kestaa tyhjiokammion olosuhteita ja elektronien pommi-
tusta. Koska SEM-mikroskoopissa naytetta ei tarvitse lapaista, on naytteen valmis-
telu huomattavasti helpompaa kuin TEM-mikroskoopissa. Tassa luvussa kasitel-
ladn vain tyhjiota sietavien naytteiden valmistelua. (An Introduction to Electron
Microscopy 2010, 24.)

Tavoitteena SEM-mikroskoopilla tutkittavan naytteen valmistelussa on saada nayt-
teesta tarpeeksi pieni, tehda siitd tyhjidolosuhteita kestava sekd sahkoda johtava.
Useimmat metallit omaavat nama piirteet, joten ne voidaan usein asettaa nayte-
kammioon ilman erillista naytteen valmistelua. Kammion likaantumisen estamisek-
si ja filamentin kestoidn lisddmiseksi nayte kuitenkin puhdistetaan ja kuivataan

aina ennen tutkimista. (Dunlap & Adaskaveg 1997, 27.)

Sahkoda johtamattomat naytteet saadaan johtavaksi yksinkertaisimmin kayttamalla
sahkoa johtavaa maalia tai -teippia. Epametalliset, kuten keraamiset, muoviset ja
epaorgaaniset naytteet, joudutaan usein vain paallystamaan johtavalla metalliker-
roksella. (Dunlap & Adaskaveg 1997, 28-29.)

Naytteiden valmistelu on yksinkertaista tutkittaessa esimerkiksi pienten metallisten
kappaleiden pinnan rakennetta. Valmistelu on kuitenkin haastavampaa esimerkiksi
EBSD-analyysia tehtaessa, koska talloin naytteen pinnan taytyy olla huomattavasti
sileampi. Naytteen valmistelu on siis yksilollista riippuen materiaalista ja halutusta
informaatiosta. (Mukhopadhyay 2003, 384-410.)



21

6 VUOROVAIKUTUKSET

Elektronisuihkun osuessa naytteen pintaan aiheutuu erilaisia vuorovaikutuksia.
Vuorovaikutuksista saadaan selville tutkitun naytteen erilaisia ominaisuuksia.
Elektronisuihkun primaarielektronien osuessa naytteeseen ne todennakoisesti jat-
kavat matkaansa hieman pinnan lapi ennen kuin tdrmaavat toiseen hiukkaseen.
Sironta tarkoittaa primaarielektronin osumista kappaleessa esimerkiksi elektroniin,
jolloin se saa uuden lentoradan. Primaarielektronien osuessa naytteeseen muo-
dostuu pisaran muotoinen vaikutusalue (kuvio 4), josta vuorovaikutuksia syntyy.
Pienemmalla vaikutusalueella saadaan parempi resoluutio, mutta suuremmalla
vaikutusalueella saadaan aikaan enemman tutkittavia signaaleja. Vaikutusalueen
koko maaraytyy atomien tiheydesta, naytteen pinnan rakenteesta ja elektronisuih-
kun kiihdytysjannitteesta. Esimerkiksi kaytettdessa korkeaa kiihdytysjannitetta ma-
talatiheyksisen materiaalin tutkimisessa saadaan aikaan suuri vaikutusalue. Tama
johtuu siita, ettd primaarielektronit tunkeutuvat syvemmalle naytteeseen. (Croft
2006, 63.)

Electron Scattering - Approximate Scale

Electrons scatter from your specimen which is made of atoms
Different signals come from different depths [approx { typical values]

Beam Diameter @ = [2-200nm &.q. S0nm)
E- (primary electron beam)

Secondary Electrons (SE) -
Shape Information [5nm]

Backscattered electrons

(Comp - BSE) A-rays
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Kuvio 4. Elektronisuihkun ja naytteen valisia vuorovaikutuksia (MyScope 2013).
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Yleisin tutkittu vuorovaikutus on sekundaarielektronit (secondary electrons, SE).
Sekundaarielektroneja syntyy, kun elektronisuihkun primaarielektronit irroittavat
elektroneja naytteen pinnan laheisyydesta. SE-elektronit omaavat alle 50 eV:n
energian, minka vuoksi niiden keraaminen detektoriin on helppoa. (Dunlap &
Adaskaveg 1997, 14-15.)

Takaisinsironneet elektronit (englanniksi backscattered electrons, BSE) ovat elekt-
roneja, jotka tunkeutuvat naytteen pinnan lapi, mutta kimpoavat takaisin pinnan
laheisyydesta. BSE-elektronit ovat alkuperaisen elektronisuihkun primaarisia elekt-

roneja ja omaavat siksi korkean energiatason. (Dunlap & Adaskaveg 1997, 14.)
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7 KUVANTAMINEN

Kuvan muodostaminen SEM-mikroskoopilla tapahtuu erilaisilla detektoreilla, jotka
prosessoivat edellisessa luvussa kasiteltyja vuorovaikutuksia. SEM-kokonaisuudet
voivat sisaltda eri detektoreja, mutta yleisesti kaikissa on ainakin SE- ja BSE-
detektorit.

7.1 SE-detektori

Yleisimman SE-detektorin Everhart-Thornleyn toiminta perustuu detektorin padhan
sijoitettuun positiivisesti biasoituun ritilaan, jolla ohjataan negatiiviset sekundaari-
elektronit ritilan 1api detektoriin. SE-detektorilla saadaan tarkalla resoluutiolla kuva
naytteen pinnanmuodosta. Reunat ja kohoumat nakyvat kirkkaina, koska niista
sateilee enemman elektroneja. SE-detektorilla kuvantamisessa erinomainen piirre
on, ettd kontrasti ja kuvan pehmeaét varjot ovat samankaltaiset valomikroskoopilla
kuvattuun ndytteeseen verrattuna. Samankaltaisuudesta johtuen kuvien vertailu on

helpompaa ja kuvan tulkinta saattaa olla tutumpaa. (MyScope 2013.)

7.2 BSE-detektori

Tyypillisesti BSE-detektorit ovat elektronisia ja koostuvat piikiekosta. Elektro-
nisuihku kulkee BSE-detektorin keskella olevan reian lapi ennen kuin osuu nayt-
teeseen. Piikiekko koostuu neljasta segmentistd, joiden varausta pystytaan muut-
tamaan tietokoneella. (MyScope 2013.) BSE-detektorilla pystytddn erottamaan
esimerkiksi naytteen sisaltamat kaksi eri alkuainetta. Alkuaineen keskimaarainen
jarjestysluku voidaan paatella BSE-elektroneista. Mita suurempi jarjestysluku on,
sitd enemman elektroneja kimpoaa naytteesta takaisin saaden aikaan kirkkaam-
man kuvan. Kuviosta 5 nahdaan, kuinka BSE-detektorilla kuvattaessa titaaninen
jyva, jonka jarjestysluku on 22, nékyy piitd kirkkaampana. Piin jarjestysluku on 14.
(Sarkar, Aimin & Jana 2001, 236.)
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Backscattered electon image (BSE) Secondary electron image (SE)

Kuvio 5. BSE-detektorilla titaani (Ti) nakyy kirkkaampana kuin Pii (Si). SE-
detektorilla eroa ei nde. (MyScope 2013).

7.3 Resoluutio

Resoluutiolla eli erotuskyvylla tarkoitetaan kahden pisteen valista minimietaisyytta,
jolloin pisteet pystytaan erottamaan toisistaan. SEM-mikroskoopin resoluutioon
vaikuttaa muun muassa kiihdytysjannite, elektronisuinkun koko naytteen pinnalla,
kaytettava detektori, naytteen pinnanlaatu ja tyoskentely etaisyys (WD) (An Intro-
duction to Electron Microscopy 2010, 22). Kuviossa 6 on kuvattu SE-detektorilla

metallin pinta samalla suurennoksella, mutta eri kiihdytysjannitteilla.
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Kuvio 6. Kiihdytysjannitteen vaikutus (MyScope 2013).

7.3.1 Kiihdytysjannite

Kiihdytysjannitteella (kV) tarkoitetaan katodin (filamentin) ja anodin valista jannitet-
tda, jolla elektronisuihku kiihdytetddan kohti anodia. Tavallisessa SEM-
mikroskoopissa kaytettava kiihdytysjannite on valilla 0—30 kV. Teoriassa kiihdytys-
jannitettd nostamalla saadaan aikaan enemman vuorovaikutuksia ja vahvempi
signaali naytteestd, mutta se ei aina ole tavoitteellista. Pienemmalla kiihdytysjan-
nitteella nahdaan enemman yksityiskohtia naytteen pinnasta. Koska SE-detektori
kerdd myos BSE-elektroneita, kuviosta 6 nédhdaan, etta 15 kV:n ja 30 kV:n jannit-

teilla nakyy selvasti pinnanalaista koostumusta. (MyScope 2013.)

Johtamattomat materiaalit voivat varautua korkealla jannitteella kiihdytetysta elekt-
ronisuihkusta. Naytteen varautuessa elektronien liikerata muuttuu, eika saatu sig-
naali ole enaa luotettava. Elektronien korkea energia nostattaa naytteen l|ampoti-
laa ja voi vahingoittaa naytetta. (MyScope 2013.)



26

7.3.2 Working distance (WD)

Working distance eli naytteen pinnan ja objektiivilinssin tai -apertuurin valinen etai-
syys on saadettavissd naytteenpitimen avulla. WD-etéisyyden pituus vaikuttaa
naytteen pinnalle kohdistetun elektronisuihkun kokoon. Tasta johtuen pyrittaessa
korkeaan resoluutioon WD pidetaan alle 10 mm:n mittaisena. Haittapuolena lyhyt-
ta WD-etaisyyttd kaytettaessa on syvyystarkkuuden karsiminen. (Stokes 2009,
59-60.)

7.3.3 Astigmaattisuus

Korkean resoluution saamisella ei ole merkitysta, jos lopullisen kuvan kirkkautta ja
kohdistusta ei sdadetd. Mikali kuva ei teravoidy fokusoinnista huolimatta, voi syyna
olla astigmaattisuus. Elektronisuihku pyritdén pitamaan pyéredna osuessaan nayt-
teen pinnalle. Likaantuneista apertuureista tai linssien asymmetriasta johtuva leik-
kauspisteen vaaristyminen voi johtaa elektronisuihkun muuttumisen soikeaksi.
Leikkauspiste on talldin eri kohdassa, kuin sen pitaisi kayttajan maaraamien saato-
jen perusteella olla. Sahkémagneettisesta linssista johtuva astigmaattisuus on kor-

jattavissa stigmaattoreilla. (Stokes 2009, 29-31.)
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8 ZEISS EVO MA10 -PYYHKAISYELEKTRONIMIKROSKOOPPI

Seinajoen ammattikorkeakoulun Tekniikan yksikon materiaalitekniikan laboratori-
ossa oleva pyyhkaisyelektronimikroskooppi on Zeiss Evo MA10 (kuvio 7). Tassa
luvussa kasitellaan kyseisen kokoonpanon rakennetta ja kayttdmahdollisuuksia.

1

Kuvio 7. ZEISS EVO MA10

8.1 Rakenne ja suorituskyky

ZEISS EVO MA10 -mikroskoopissa on EVO-sarjan kolmesta mikroskoopista pie-
nin ndytekammio. Pienesta koosta huolimatta EVO MA10 tarjoaa kokoluokkansa
parhaan liikkkuvuuden X-akselilla (80 mm) ja Y-akselilla (100 mm). Tutkittavan
naytteen suurin mahdollinen korkeus on 100 mm ja suurin mahdollinen halkaisija
on 200 mm. (Carl Zeiss Microscopy 2013, 19.)
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Kiihdytysjannitettd voidaan saataa valilla 0,2-30 kV ja virtaa 0,5 pikoampeerista
(pA) 5 mikroampeeriin (HA). Kayttamalla LaBe-filamenttia ja kiihdytysjannitteen
ollessa 30 kV paastddn EVO-sarjan mikroskoopeilla 2 nanomillin resoluutioon ja
suurennos Vvoi olla jopa miljoona kertainen. (Carl Zeiss Microscopy 2013, 27.)

Seingjoen ammattikorkeakoulun EVO MA10 -mikroskoopissa on standardina toi-
mitetun ETSE-detektorin lisdksi BSD-, VPSE- ja EPSE-detektorit. Lisdksi SEM-
mikroskoopissa on EDS- ja EBSD-analysaattorit.

8.2 Kayttokohteet

ZEISS EVO -sarjan mikroskooppeja kaytetadan muun muassa
— autoteollisuudessa laadun ja kestavyyden varmistuksessa (kuvio 8).
— elintarviketeollisuudessa vieraiden hiukkasten méaarittamiseen.
— luonnontieteissd maarittamaan kivien mikrorakenteita.
— paperiteollisuudessa kuitujen ja paperin laadun analysoinnissa (kuvio 9).
— oikeustieteissa ihmisnaytteiden, kuten hiusten analysointiin.

— elaintieteissa uusien lajien ja kovien naytteiden, kuten kilpikonnan kuoren

analysointiin (kuvio 10).

Kuvio 8. Kaytetyn kuulalaakerin pinta (Carl Zeiss Microscopy 2013, 12).
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Kuvio 9. Tulostuspaperi kuvattuna BSE-detektorilla (Carl Zeiss Microscopy 2013,
11).

e - '-\4
Kuvio 10. BSE-detektorilla kuvattu bryotsoa (tai "sammaleléin™) (Carl Zeiss Mic-
roscopy 2013, 15).
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9 ZEISS EVO MA10 -TYOOHJE

Seinajoen ammattikorkeakoulun Tekniikan yksikon materiaalitekniikan laboratori-
ossa oleva pyyhkaisyelektronimikroskooppi on ollut vahalla kaytolla. Vahainen
kayttd johtuu osittain hankalasta englanninkielisestd kayttdohjeesta ja elektroni-
mikroskoopin kayttoon koulutetun henkilokunnan vahaisyydesta. Aiemmin elektro-
nimikroskooppiin ovat paasseet tutustumaan vain harvat opiskelijat projektitdiden

myota.

TyoOohjeen tarkoituksena on kasvattaa elektronimikroskoopin kayttdastetta niin
henkilokunnan kuin opiskelijoidenkin toimesta. Tybohjeesta pyrittiin tekemaan jar-
jestelmallisesti eteneva yksinkertainen opas metallisen naytteen tutkimista varten.
Opinnaytetyon aihetta ehdotettiin toimeksiantajan puolesta, koska suomenkielista
kayttdohjetta ei ole. Laitteen mukana tullut englanninkielinen kayttéohje voi olla
laitetta ensi kertaa kayttavalle vaikealukuinen. Tydohjeen suunnittelussa pidettiin
alusta asti mielessa, etta ohjeen avulla kuka tahansa paasisi materiaalitutkimuk-
sissa alkuun. Tyoohje ei ole kokonainen kayttdohje, vaan tarkoituksena on helpot-

taa laitteen kayton aloittamista.

Opinnaytety0 aloitettiin pitkalla perehtymisjaksolla elektronimikroskopiaan ja mate-
riaalitekniikan laboratoriossa sijaitsevan pyyhkaisyelektronimikroskoopin kayttéon.
Teorian sisaistamisen jalkeen aloitettin SEM-mikroskoopilla harjoittelemaan nayt-
teen kuvantamista ja itse laitteen turvallista kaytt6a. Usean viikon harjoittelemisen
jalkeen aloitettiin tydohjeen suunnittelu ja valmistus. Lopputuloksena saatiin Seina-
joen ammattikorkeakoulun kayttéon tyoohje ja perehdytysmateriaali, jonka avulla

opiskelijat padsevat tutustumaan elektronimikroskopiaan.

Ennen elektronimikroskoopin kayton aloittamista kayttajan olisi hyva perehtya
pyyhkaisyelektronimikroskoopin perusteisiin. Tydohjeessa kerrotaan Seingjoen
ammattikorkeakoulun elektronimikroskoopin kokoonpanosta ja kaytanndistd mik-
roskoopin ymparistéssa toimimisesta. Opas ohjaa kayttajaa vaihe kerrallaan me-
tallisen naytteen valmistelusta naytteen kuvantamiseen. SEM-mikroskoopin perus-
teiden oppimisen jalkeen kayttaja 16ytaa ohjeet edistyksellisempaan materiaalitut-

kimukseen laitteen alkuperaisesta kayttdohjeesta.
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10 YHTEENVETO

Opinnaytetyon tavoitteena oli tuottaa yksinkertainen tyéohje, jonka avulla ZEISS
EVO MA10 -pyyhkaisyelektronimikroskooppia voidaan kayttdd omatoimisesti ja
turvallisesti materiaaliymparistossa. Tassa tyossa kasiteltya teoria osuutta voidaan
kayttaa uuden kayttdjan perehdyttdmisessa. Tybohjeen avulla pyritdan lisaéamaan

Seinajoen ammattikorkeakoulun SEM-mikroskoopin kayttoa.

Tyossa kasiteltiin lyhyesti mikroskopian ja mikroskooppien historiaa, jonka jalkeen
keskityttiin yleisimpaan elektronimikroskooppiin eli pyyhkaisyelektronimikroskoop-
piin. SEM-mikroskoopin rakenne ja toiminta on pyritty selittdm&&n mahdollisimman
yksinkertaisesti. SEM-mikroskoopit voivat koostua erilaisista kokonaisuuksista,
joten tyossa vertailtiin muutamia erilaisia elektroniléhteita ja analysaattoreita. Tyon
lopussa kaytiin 1api tehdyn tydohjeen valmistusprosessi ja esiteltin Seindjoen
ammattikorkeakoulun tekniikan yksikdsséa oleva SEM-ymparisto.

Aiheen laajuus teki tyon rajauksesta hankalaa, mutta helpotti lahdemateriaalin 16y-
tamista. Elektronimikroskopia oli aiheena vaikea, mutta mielenkiintoinen. Lisaksi
tyon tekemista vaikeutti englanninkielisten aineistojen kaantaminen, koska tietyille
sanoille ja termeille taytyi keksid suomenkielinen vastine. Kaytannon harjoittelemi-
sen aloitus SEM-mikroskoopilla oli myds hankalaa, koska koululla ei ole varsinais-
ta mikroskoopin asiantuntijaa. Tama vahvisti osakseen kasitysta tydohjeen tar-

peellisuudesta.

Lopputuloksena saatiin yksinkertainen tydohje, jonka avulla opiskelija pystyy suo-
riutumaan turvallisesti ja itsendisesti metallisen naytteen kuvantamisesta. Opin-

naytetyon teoriaosuuden on todettu olevan hyva apu laitteeseen perehdyttaessa.

Elektronimikroskopian perusteiden tunteminen olisi hyva lisa jokaiselle opiskelijal-
le, koska elektronimikroskoopit ovat osa nykyaikaista tekniikan teollisuutta jo
useissa yrityksissd maailmanlaajuisesti. Tulevaisuudessa SEM-mikroskoopilla voi-
taisiin tehda yrityksille enemman materiaalitutkimuksia, joista saaduilla korvauksil-

la voitaisiin kustantaa osa materiaalilaboratorion kayttokuluista.



32

LAHTEET

An Introduction to Electron Microscopy. 2010. [Verkkojulkaisu]. FEI. [Viitattu
17.3.2014]. Saatavana: http://www.fei.com/documents/introduction-to-
microscopy-document/

Atteberry, J. 2009. How Scanning Electron Microscopes Work. [Verkkosivul].
HowStuffWorks.com. [Viitattu 23.3.2014]. Saatavana:
http://science.howstuffworks.com/scanning-electron-microscope.htm

Carl Zeiss Microscopy. 2013. ZEISS EVO: Your High Definition SEM with Work-
flow Automation. [Verkkojulkaisu]. Saksa: Carl Zeiss Microscopy GmbH. [Viitat-
tu 9.4.2014]. Saatavana:
http://applications.zeiss.com/C125792900358A3F/0/A7A32858228B4D46C125
7BBBO04EG6E74/$FILE/EN_42 011 092 EVO.pdf

Croft, W. 2006. Under the Microscope : A Brief History of Microscopy. [Verkkokir-
ja]. USA: World Scientific. [Viitattu 31.3.2014]. Saatavana Ebrary-tietokannasta.
Vaatii kayttdoikeuden.

Dunlap, M. & Adaskaveg, J. 1997. Introduction to the Scanning Electron Micro-
scope: Theory, Practice, & Procedures. [Verkkojulkaisu]. Kalifornia: Facility for
advanced instrumentation, U. C. Davis. [Viitattu 31.3.2014]. Saatavana:
https://imf.ucmerced.edu/downloads/semmanual.pdf

EVO MA and LS Series: Scanning Electron Microscopes Operator User Guide.
2008. Cambridge: Carl Zeiss SMT Ltd.

Frisch, M. 2005. Inconsistency, Asymmetry, and Non-Locality. [Verkkokirja]. USA:
Oxford University Press. [Viitattu 21.3.2014]. Saatavana Ebrary-tietokannasta.
Vaatii kayttdoikeuden.

Goodhew, P. Humphreys, F. & Beanland, R. 2000. Electron Microscopy and Anal-
ysis. [Verkkokirja]. Lontoo: Taylor & Francis. [Viitattu 24.3.2014]. Saatavana
Ebray-tietokannasta. Vaatii kayttdoikeuden.

Hafner, B. 2007. Scanning Electron Microscopy Primer. [Verkkojulkaisu]. Minneso-
ta: University of Minnesota. [Viitattu 3.4.2014]. Saatavana:
http://www.charfac.umn.edu/instruments/sem_primer.pdf

Khursheed, A. 2010. Scanning Electron Microscope Optics and Spectrometers.
[Verkkokirja]. USA: World Scientific Publishing Co. [Viitattu 23.3.2014]. Saata-
vana Ebrary-tietokannasta. Vaatii kayttéoikeuden.

Mukhopadhyay, S. 2003. Sample preparation for microscopic and spectroscopic
characterization of solid surfaces and films. Teoksessa: S. Mitra (ed.) Sample


http://www.fei.com/documents/introduction-to-microscopy-document/
http://www.fei.com/documents/introduction-to-microscopy-document/
http://science.howstuffworks.com/scanning-electron-microscope.htm
http://applications.zeiss.com/C125792900358A3F/0/A7A32858228B4D46C1257BBB004E6E74/$FILE/EN_42_011_092_EVO.pdf
http://applications.zeiss.com/C125792900358A3F/0/A7A32858228B4D46C1257BBB004E6E74/$FILE/EN_42_011_092_EVO.pdf
https://imf.ucmerced.edu/downloads/semmanual.pdf
http://www.charfac.umn.edu/instruments/sem_primer.pdf

33

Preparation Techniques in Analytical Chemistry. [Verkkokirja]. New Jersey:
John Wiley & Sons, Inc., 377-411. [Viitattu 7.4.2014]. Saatavana:
http://www.spectroscopynow.com/userfiles/sepspec/file/specNOW/T utorials/sa
mple prep_mitra 377-412.pdf

MyScope: training for advanced research. 2013. [Verkkosivusto]. Australian Mi-
croscopy & Microanalysis Research Facility. [Viitattu 21.3.2014]. Saatavana:
http://www.ammrf.org.au/myscope/sem/practice/principles/qgun.php

Peltonen, H. Perkkid, J. & Vierinen, K. 2004. Insin66rin (AMK) fysiikka: osa 2. 6. p.
Saarijarvi: Lahden Teho-Opetus Oy.

Sarkar, L., Aimin, X. & Jana, D. 2001. Scanning Electron Microscopy, X-Ray Mi-
croanalysis of Concretes. Teoksessa: V.S. Ramachandran & J.J.Beaudoin
(ed.) Handbook of Analytical Techniques in Concrete Science and Technology:
Principles, Techniques, and Applications. [Verkkokirja]. New York: William And-
rew Publishing/Noyes, 231-274. [Viitattu 3.4.2014]. Saatavana: Knovel-
tietokannasta. Vaatii kayttéoikeuden.

Stokes, D. 2009. Principles and Practice of Variable Pressure: Environmental
Scanning Electron Microscopy (VP-ESEM). [Verkkokirja]. Iso-Britannia: Wiley.
[Viitattu 20.3.2014]. Saatavana Ebrary-tietokannasta. Vaatii kayttboikeuden.

Termioninen ja kenttdemissio. 18.3.2009. [Verkkojulkaisu]. Helsinki: Helsinki Uni-
versity of Technology. Laboratory of Computational Engineering, Micro- and
Nanosciences Laboratory. [Viitattu 20.3.2014]. Saatavana:
http://www.lce.hut.fi/teaching/S-114.1427/luennot/Luento3 K09.pdf



http://www.spectroscopynow.com/userfiles/sepspec/file/specNOW/Tutorials/sample_prep_mitra_377-412.pdf
http://www.spectroscopynow.com/userfiles/sepspec/file/specNOW/Tutorials/sample_prep_mitra_377-412.pdf
http://www.ammrf.org.au/myscope/sem/practice/principles/gun.php
http://www.lce.hut.fi/teaching/S-114.1427/luennot/Luento3_K09.pdf

LITTEET

Liite 1. ZEISS EVO MA10 -tydohje

34



LITE 1

ZEISS EVO MA10 -tydohje

Metallisen naytteen kuvantaminen

Tyb6ohje
Kevat 2014
Tekniikan yksikko

7

Seindjoen ammattikorkeakoulu
SEINAJOKI UNIVERSITY OF APPLIED SCIENCES



2(26)

SISALTO

ST 1Y I 1 R 2
KUVAIUBTLEIO ... eaaaes 3
i O ] 8 0 1 TP 5
2 NAYTTEEN VALMISTELU ....ociiiiiieiitiiee ettt 7
3 APERTUURIEN POISTO ..ot 9
4 NAYTTEEN ASETTAMINEN.....ccoitii it 17
5 KUVANTAMINEN .....oooiiiiiiiii e 18
B LOPETUS L. 24



3(26)

Kuvaluettelo

Kuva 1. ON-painike elektronimikroskoopin alapuolella..............cccooooeeiiiiiiiiiinneeen, 5
Kuva 2. Kayttopaivakirjaan merkattavat paineet ...........cccccvvvvveeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee, 6
Kuva 3. Erilaisia NAytteenPitimi. ........ccooviiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 8
Kuva 4. Apertuuriaukon SAAIN. ...........uiiiii i 9
Kuva 5. APertuUmaUKOL. .......ccoooiiiiiieee e 9
Kuva 6. ApertuurilaatikKo. ............ooooiiiiiiiiiiii 10
Kuva 7. NGyteKammIO. ........oooviiiiiiiiiiiieeeeeeee e 10
Kuva 8. Naytteenpitimen vaihtaminen ja liikuttaminen. ..................cccviiiinn e, 11
Kuva 9. Nappinayte ja Single Stub -naytteenpidin. ..........cccccccviiiiiieeiiiiiccee e, 12
Kuva 10. Typpipullon paaventtiili aukeaa kiertamalla vastapaivaan...................... 12
Kuva 11. Vacuum-VAaIENTI. ..........oooriiiiiiiii e 13
Kuva 12. Ala koske oikeanpuoleiseen saatOventtiilin. ............ccccceeeveveveeeceecveeenee. 13
Kuva 13. Sekundaaridetektorin POiStO. ..........coouuviiiiiiiie e 14
Kuva 14. APErtuurien POISTO. ......cciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii ettt 14
Kuva 15. Sekundaaridetektorin Kiinnitys. ..........cccccoviiiiiiiiiiiieeeeeee 15
Kuva 16. Apertuurien asettaminen tietokoneelle. .............ooooviiiiiiiiiiiiiiiciee e, 15
Kuva 17. Apertuureja kaytettaessa valitaan ylarivilta VP tai EP aperture ja alarivilta
asetetun mukainen ala-aPEITUUNI. ............uuuuuuiiiiiiiiiiiii e 16
Kuva 18. Naytteenpidin kiinnittyy alustaan pohjassa olevan uran avulla. ............. 17
Kuva 19. Naytekammion pumppaus ja tyhjio valmis. ............ccccoeeiieeiiiiiiiiiiin e, 17
Kuva 20. Aja nayte X- ja Y-suunnissa ristikon keskelle.............cccccoooivviiiiiiiinnnn. 18
Kuva 21. Aja nayte kuvan MukaiSesti. ...........ccouviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeee 18
Kuva 22. Aseta arvot | Probe = 200 pA ja EHT Target = 20.00 KV .......ccccevvveeeene. 19
Kuva 23. Elektronitykin KAYNNISTYS. ......coouuiiiiiiiiiii e 20
Kuva 24. ElektronitykKi Valmis...........cooooiiiiiiii e 20
Kuva 25. Detectors-VAlIIENtI ............ooueiiiii e 21
Kuva 26. Apertures-valilehti ja emiSSIOKUVA. ............coovvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeee 21
Kuva 27. Suurennoksen ja fokusoinnin saatimet. ............cccccoeeeviiiii i, 22
Kuva 28. WD:n arvolla 8.5 mm paastaan usein riittdvan korkeaan resoluutioon. . 22



Kuva 29.
Kuva 30.
Kuva 31.
Kuva 32.
Kuva 33.
Kuva 34.
Kuva 35.

4(26)

Scanning-ValIleNti............oiii i 23
Kuvan tallennus. ..., 23
Elektronitykin SAMMULUS. .........uiiiie e e 24
Kammion iImaaminen. ........oouuuiiiiii e 24
Avaa typpipullon vasemmanpuoleinen venttiili..................cccoooeeee 25
Naytekammion pumppaus ja tyhjio valmis. ..........ccccvviieiieieeeeeeeeiinn, 25
Sammuta jarjestelmé painamalla STANDBY. .....cccoooeiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeans 26



5(26)

1 ALOITUS

1. Varmista, etta tyhjiopumput ovat paalla. Pumput sijaitsevat viereisessa huo-

neessa ikkunan viereisen pdydan alla.

2. Kaynnista laitteisto vihreasta ON-painikkeesta (kuva 1).

ON STANDBY OFF

Kuva 1. ON-painike elektronimikroskoopin alapuolella
3. Kirjaudu tietokoneelle kayttajana Zeiss. Kayttajatunnus ei vaadi salasanaa.

4. Kaynnistda SEM-ohjelmisto kaksoisklikkaamalla tyopoydélla olevaa SmartSEM

-kuvaketta.

— Kayttajatunnus: *****

— Salasana; *****
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5. Kirjaa kayttopaivakirjaan nimesi lisdksi paineet System Vacuum (Psys) ja Gun
Vacuum (Pcun). Loydat ne ohjelman oikeassa alakulmassa olevan SEM Cont-
rol -ikkunan Gun Vacuum -valilehdelta (kuva 2). Kirjaa yl6s kaikki mitd mikro-
skoopilla teet. Katso mallia kayttopaivakirjan tayttdmisesta edelliselta kayttajal-

ta.

—  Paineiden normaali vaihteluvali on: x*107° - x*10” mbar.
— Jos jotain on vialla, ALA TEE MITAAN! Pyyda apua.

SEM Control 2] *‘

Detectors Scanning | Vacuum |
L.Gun | Apetures || Stage | GunVacuum

CSystem Vacuum = 8.39-007 mbar )

{Went inhibit = None

{Wac Status = Ready
IEHT Vac ready = Yes

Column Pumping

——— =
< Gun Vacuum = 1.24e-007 mbar )

|Colurnn Chamber valve = Open

[Gun Chamber valve = Closed

}Column pumping = Ready

Kuva 2. Kayttopaivakirjaan merkattavat paineet



7(26)

2 NAYTTEEN VALMISTELU

Tavoitteena SEM-mikroskoopilla tutkittavan naytteen valmistelussa on saada nayt-
teesta tarpeeksi pieni, tehda siita tyhjidolosuhteita kestava seka sahkoda johtava.
Useimmat metallit omaavat nama piirteet, joten ne voidaan usein asettaa nayte-
kammioon ilman erillistd naytteen valmistelua. Puhdista ja kuivaa nayte kuitenkin
aina ennen kuin olet asettamassa sita tutkittavaksi. Mitd sileampi ja puhtaampi

naytteen pinta on, sitéd parempia kuvia saat aikaan.

Ala tutki poydalla olevia naytteita!

Ala tutki naytetta, jos et tieda mista se on peraisin!

Likainen nayte likaannuttaa naytekammion ja lyhentaa filamentin kayttdikaa!

Tassa ohjeessa kasitellaan vain metallisen naytteen valmistelu!

1. Kaada tarvikekaapista l6ytyvaa denaturoitua etanolia purkkiin.
2. Ota kaapista kertakayttdiset kumihanskat ja laita ne kéateesi.
3. Puhdista tutkittava nayte huolellisesti etanolilla.

4. Kuivaa nayte kaapista loytyvalla paperilla. HUOM! Ei likaisella ratilla.
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5. Valitse kaapista loytyvista naytteenpitimista naytteellesi sopivin (kuva 3).

Kuva 3. Erilaisia naytteenpitimia.

6. Puhdista ja kuivaa tarvittaessa myos naytteenpidin.

7. Ala koske naytteeseen tai naytteenpitimeen paljain késin puhdistuksen jalkeen.
Pid& hanskat kadessasi koko ajan.

8. Kiinnitd nayte naytteenpitimeen. Naytteenpitimissd on kiinnitysta varten kuu-

siokoloruuvit. Tarvikekaapista l6ytyy erikokoisia kuusiokoloavaimia.
9. Varmista viel& kevyesti ravistamalla, etta nayte pysyy kiinni.

10. Aseta naytteenpidin puhtaan paperin paalle odottamaan naytekammioon aset-

tamista.
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3 APERTUURIEN POISTO

Metallista naytettd tutkittaessa ei tarvita alempia apertuureja, joten ne voidaan
poistaa. Jos korkeimman resoluution saavuttaminen ei ole tarpeellista, voidaan
alemmat apertuurit jattada paikalleen. SEM-mikroskoopin ylaapertuuri saadetaén
30 um aukon kohdalle.

1. S&aatod tehdaan kuvan 4 saatimesta.

— 30 um aukko saadaan saatimen arvolla n. 6,18
— 20 pm aukko saadaan saatimen arvolla n. 3,18

— 750 um aukko saadaan saatimen arvolla n. 9,18

Kuva 4. Apertuuriaukon saadin.

20um 30 um 750 um

| ® ® ® g

Kuva 5. Apertuuriaukot.
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2. Tarkista kiinni olevat apertuurit kaapista l6ytyvasta apertuurilaatikosta (kuva 6).
Apertuureja on olemassa yksi kappale yhta kokoa ja niitd sailytetaan vain ja ai-
noastaan niille tarkoitetuissa rasioissa. Jos rasiassa ei ole apertuuria, se on

kiinni elektronimikroskoopissa. Kayttopaivakirjasta pitaisi myos 16ytya merkinta,

jos apertuurit on kiinnitetty tai poistettu.

Kuva 6. Apertuurilaatikko.

3. Alemmat apertuurit poistetaan naytekammion sisapuolelta, joten naytekammio

taytyy avata. Naytealusta taytyy ensin ajaa alas ja lahelle etuseinaa.

3.1.Varmista, etta naytdssa nakyy kuvan 7 mukainen nakyma. Jos ei, saat sen

nakyviin klikkaamalla ohjelman ylareunasta TV (kuva 7).

(] OymFocus

FCF Th Angle= 0.0°

[JSean Rt

men;ﬂ = 00"

[ T Coun.

{Tfm&- 06"
< 5

| ersmrtim s mpee
Gun Apeitaes | Stage | GunVacuum
Stage At GoTo
] [
] [
2 7500 o 7.500 men
R 3N58° 00
M| 0.000 men 0000 e

HEE =)

Stage s = de
Compuc. Mods = Off

@ zmoveonven [ Stagexvsz

[ Teckz ) dopsck Dastie

Olpoecedz  [Llinkbolon]
100 pm EHT =10.00kV Signal A=TV Mag= 200X / SeeZ= 0000mm | [ Siagasiop.

f { WD = 85 mm Date :2 Apr 2014 Seamk

Kuva 7. Naytekammio.
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3.2.Valitse ohjelman ylareunasta Stage -> Navigation. Siirra Stage Navigation
-ikkuna toiseen nayttoéon (kuva 8). Naytealusta ajetaan vaakatasossa pai-
nikkeesta XY ja pystytasossa painikkeesta Z. Klikkaa painiketta XY, kirjoita
X:n arvoksi -1 ja paina OK. Alusta liikkuu X-suunnassa etuseinaa kohti 1
mm. Aja naytealustaa aluksi maksimissaan 2 millimetria kerralla. Avatak-

sesi kammion aseta X:n ja Z:n arvot lahelle nollaa.

?a?ge avigiatifni

Delta

% 10.414 mm
XY
¥ 40.040 mm

Z | 0.500 mm
T |10

R 3158°

Idle

Flip sideview

Y 1 Options
Z move on Vent

Ir___. _______ : [ TrackZ

: [[] ProtectedZ | Safe Z = 0.000 mm
- A 1 |3
: 1 ‘ [] Safe Navigation
; L
| :

B T s

e [([

Sample Holder = Singlersrlub

x|

(0, 0) X

< [T | [

tulti purpose variable
Coolstage MK 3& 3.5
Default Custom SH 1
Default Custom SH 2

Zoom view

ll —a

Kuva 8. Naytteenpitimen vaihtaminen ja liikuttaminen.

3.3.Syota tassa vaiheessa ohjelmalle tieto valitsemastasi naytteenpitimesta.
Tama tapahtuu edellisessa kohdassa kasitellystd Stage Navigation
-ikkunasta. Valitse Sample Holder -alasvetovalikosta valitsemasi naytteen-
pidin (kuva 8). Esimerkiksi seuraavalla sivulla kuvassa 9 esitetty Single

Stub, joka soveltuu tarvikekaapista I0ytyville nappinaytteille.
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Kuva 9. Nappinayte ja Single Stub -naytteenpidin.

4. Kun naytteenpidin on ajettu ldhelle etusein&d, ilmataan ja avataan naytekam-
mio. Varmista ensin, etté oven vieressa olevan typpipullon paaventtiili on auki
(kuva 10).

Kuva 10. Typpipullon paaventtiili aukeaa kiertamalla vastapaivaan.
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4.1.Mene SEM Control -ikkunan Vacuum-vélilehdelle ja klikkaa Vent (kuva 11).
Ohjelma kysyy oletko varma? Valitse YES.

[sEM control 2|

| Gun. B 'Apeltures;HVSIageiH Gun Yacuum
| Detectors | Scanning } Yacuum

|System Vacuum = 9.18e-007 mbar

|Vent inhibit = None

|Vac Status = Ready

IEHT Vac ready = Yes

N
(EZW)

Extended Pressure Control
[[] Go to HY @ Shutdown

[Chamber = 9.182-005 Pa
EP Target= 500 Pa
£ (] 2]

IChambel Status = Pumping (HV)

Kuva 11. Vacuum-valilehti.

4.2. Avaa typpipullon vasemmanpuoleinen venttiili (kuva 12). HUOM! Ala koske
oikeanpuoleiseen saatdventtiilin. Odota, ettd kammio on ilmattu ja avaa
luukku VAROVASTI vetamalla. Kun luukku aukeaa, sulje typpipullon vent-
tiili. HUOM! Avaa naytekammion luukku varovasti katsomalla tietokoneen
ruudulta, ettei naytteenpidin osu mihinkaan

Kuva 12. Ala koske oikeanpuoleiseen saatoventtiiliin.
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Kun ty6skentelet kammion sisalla:

e Kayta aina kumihanskoja.
e Laita katesi ndytekammioon aina luukun vasemmalta puolelta.

e \Varo osumasta mihinkaan.

JOS APERTUUREJA EI OLE TARPEELLISTA POISTAA, SIIRRY SIVULLE
17.

Poista sekundaaridetektori vapauttamalla ensin sen johto ja sen jalkeen veta-

malla detektorin takaosasta suoraan alaspain. Aseta detektori kammion pohjal-

le alapuoli ylospéain (kuva 13).

Kuva 13. Sekundaaridetektorin poisto.

7.

Apertuureja voi olla kaksi ja ne ovat paallekkain. Alempi apertuuri poistetaan
apertuurirasiasta loytyvalla mustalla avaimella ja ylempi punaisella avaimella
(kuva 14). Apertuureissa on normaalit kierteet. Poista apertuurit varovasti ja lai-

ta ne valittomasti niille varattuihin rasioihin.

Kuva 14. Apertuurien poisto.
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8. Kiinnitd sekundaaridetektori takaisin paikalleen painamalla varovasti detektorin

takaosasta. Kiinnita detektorin johto takaisin takana olevaan koukkuun (kuva
15).

Kuva 15. Sekundaaridetektorin kiinnitys.

9. Ohjelmalle taytyy kertoa apertuurien vaihdosta tai poistamisesta.

9.1.Avaa Select Aperture -valikko klikkaamalla SEM Control -ikkunan vasem-
malla puolella olevaa nuolta ja aukeavasta valikosta Select Aperture (kuva
16).

FUr ImAngE =y

Toggle Hell
Panel Name (]
Ext Scan Control [[] ScanRot

Extended Pressure Scan Rotation= 0.0°
Gun Alignment

Image Navigation |
[ Tilt Corn.

Long Distance Measurem

Magpnification Calibration Tilt Angle = -0.6°

Peltier Stage & f] (2]
Probe Current Monitor
Purge Control
2 M Control 2
Rotate / Tilt
> > |Jeun__| Apetures | Stage | GunVacuum
§ || | |J-Detectors || Scanning | Vacuum
Soft Joystick —
T IVenl inhibit = None
Specimen Change
Specimen Current Monito = [Vac Status = At Air
Stage Limits |EHT Vac ready = Yes

Stage Nav Settings

Stage Navigation
Stage Points List
Stage Scanning Extended Pressure Control

Stage Survey [[] Goto HY @ Shutdown
User Settings |

EP Target= 273 Pa

Water Flow/Temperature <
&

Vacuum Status \

[ [}
Windowing

vl |Chamber Status = At Air (HV]

2] il | [l

Kuva 16. Apertuurien asettaminen tietokoneelle.
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9.2. Poistettuasi apertuurit, klikkaa valintapallo kohtaan High Vacuum.

—3
)
No =
Aperture 7
() High Yacuum (VP aperture (3)EP Aperture
Select BeamSleeve
BB B
; /
500 um 1000 um
(500 um O 1000 um O {ED3) ® {EDS)

ele Ap
= .

No
Aperture

h Vacuum

FHH

A
-]
' E
— ;

= [
2
3

(VP aperture C)EP Aperture

Kuva 17. Apertuureja kaytettédessa valitaan ylarivilta VP tai EP aperture ja alarivilta

asetetun mukainen ala-apertuuri.
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4 NAYTTEEN ASETTAMINEN

1. Kiinnita naytteenpidin tyontamalla se alustaan kuvan 18 mukaisesti.

Kuva 18. Naytteenpidin kiinnittyy alustaan pohjassa olevan uran avulla.

2. Sulje kammion luukku varovasti, etta mitaan ei jaa valiin. HUOM! katso myo6s

vasenta puolta. Katso tietokoneen ruudulta ettei nayte osu detektoreihin.

3. Kaynnistd kammion pumppaus SEM Control -ikkunan Vacuum-valilehdelta
Pump-painikkeesta (kuva 19). Pida kadella kammion luukkua kiinni 10-15 se-
kuntia, kunnes luukku pysyy kiinni tyhjion vaikutuksesta. Odota, ettd pumppaus

on valmis eli Vac Status = Ready (kuva 19).

SEM Control 2| [sEM Control 2
| Gun I Aperlutes | siage ; I G_ur_) Vacuum | :Gan: ‘7A¥£ﬂ98 57[5979 * :GI{"V;EUU;
| Detectors | Scanning ‘ Vacuum | Detectors |  Scanning ] WYacuum

!;‘ Sterm Vacuum = 0.00e+000 mba lSyslemVacuum=8.48&vl]05mbar

{Went inhibit = None

Vac Status = Read!
iVac Status =Waiting Turbo Speed < (¥ Bty
=les
HL Vac ready = Yes
)
enl

Extended Pressure Control
Extended Pressure Control [] Gota HY @ Shutdown
[[] Go to HY @ Shutdown [

]—} mber = 2. 00e-004 Pz lEF’Target= 273Pa
lEP Terget= 273Pa [ — 2

£ [ | [ |Chamber Status = Pumping (HY)
lChamber Status = Pumping [HY] Go To HY Go ToEP
30 Tot GoToEP

>arse<. ‘Vac: v lG)}: X |EHT: XH
 —

Kuva 19. Naytekammion pumppaus ja tyhjio valmis.
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5 KUVANTAMINEN

1. Nayte ajetaan elektronisuihkun alle Stage Navigation -ikkunasta, jonka pitaisi
olla edelleen auki toisessa naytdssa. Jos olet sulkenut ikkunan, saat sen uudel-

leen auki ohjelman ylareunasta Stage -> Navigation.

2. Aja nayte ristikon keskelle kuvan 20 mukaisesti muuttamalla X- ja Y-arvoja tai

kayttamalla joystickia.

38329 mm

42207 mm
14,855 mm

00°

g
B
g
z
5
g
3

m oo N < s

gFoeta T
]

3433

Idle

‘ -

i Z move onWent

[ Track 2
\ ’ ] [] ProtectedZ  SafeZ= 0.000 mm

\ %{ i [] Safe Navigation
~ - Sample Holder = Single Stub [»]
I

Kuva 20. Aja nayte X- ja Y-suunnissa ristikon keskelle.

3. Aja nayte Z-suunnassa lahemmas elektronitykkia VAIN 2 mm kerralla (kuva

21). HUOM! Katso naytekammion kamerasta ettei nayte osu mihinkaan.

Ala aja naytetta tassa

vaiheessa ylemmas!

EHT = 0.00 kV Signal A = TV Mag= 200X
WD = 8.5 mm Date :23 Apr 2014 =

Kuva 21. Aja nayte kuvan mukaisesti.
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4. Ennen elektronitykin kaynnistamista asetetaan elektronitykin parametrit.
4.1.Mene SEM Control -ikkunan Gun-vélilehdelle.

4.2.Parametrit maaraytyvat tutkittavan naytteen ja naytteesta halutun tiedon
perusteella. Ohjeelliset parametrit 16ytyvat EVO User Manualista sivuilta
17-109.

4.3.Johtavan materiaalin tutkimisessa voidaan lahtéarvoiksi asettaa kuvan 22
mukaiset arvot. Aseta arvot siirtamalla palkkeja tai tuplaklikkaamalla arvoa.
HUOM! Ala kasvata Fil | Target -arvoa yli 2,7 A.

SEM Control A ]

Detectors Scanning WVacuum
Gun Apertures | Stage | Gun Vacuum

|EHT = 0.00 kY

|Fill= Dpa

Beam State = Shutdown v |
[C] New Filament Long Fil. Life
Filament Type ='W (Agar A054)

[[] Low KV Spacer

Shutdown @ Log Off
[

\I Probe = 200 p&
\Spot Size = 429
<

»

Fil| Target = 26504

< >
\EHT Target = 20.00 kVO

< >

»arse @ |Vac: iGun: X iEHTi x|

Kuva 22. Aseta arvot | Probe = 200 pA ja EHT Target = 20.00 kV
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5. Kaynnista elektronitykki klikkaamalla hiiren vasemmalla painikkeella oikeasta

alareunasta | Gun: % | Avautuvasta valikosta klikkaa Beam On (kuva 23).
SEM Control )
e s e
T e ey T
[EHT = 0.00KY
[Fill= 0Opa
[BeamState=Stutdon ]

[] New Filament LongFil. Life
Filament Type ='W [&gar 4054)
[] Low KV Spacer

[¥] Shutdown @ Log Off
[Beam Cune

Left Click to execute

arse @ [Vac: g ‘Gun: X ’EHT: )(|

Kuva 23. Elektronitykin kaynnistys.

6. Odota, ettd alareunassa oleva Running up -palkki liikkuu loppuun asti ja oike-

aan alakulmaan ilmestyy kuvan 24 mukainen All-kuvake.

| T Runfing up.. All:

Kuva 24. Elektronitykki valmis.

7. Mene SEM Control -ikkunan detectors-vélilehdelle ja vaihda Signal A

-alasvetovalikosta SE1 (kuva 25).
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8. Aseta Collector Bias = 300 V ja Brightness = 50 % (kuva 25).

SEM Control )|
Gun Apetures | Stage | Gun Vacuum
Detectors Scanning Yacuum
Detectors

|Collector Bias = 300
|

Signal & = SE1 wvi

Signal B = CZBSD [ Mixing
ESignal = 1.000

Signal Adjust Input LUT

Auto BC = Off v|  @Tans
[Brightness = 500%
K ‘ ;

-~ O Inverse
[Contrast= 269%
| X ii b

| Gamma = 1.000

Kuva 25. Detectors-vdlilehti

9. Mene Apertures-vdlilehdelle ja klikkaa painiketta Emission (kuva 26). Saada

kontrastia, jos kuva on liian tumma tai vaalea.

10.S&aada emissiokuva keskelle vinreaa ympyraa valitsemalla ensin Shift tai Tilt ja
sen jalkeen muuttamalla punaisen pallon paikkaa (kuva 26). Emissiokuva voi

olla soikea. Voit joutua hieman saatamaan sivulla 9 kasiteltya ylaapertuuria.

[sEmM control 2
Detectors Scanning Vacuum
Gun Apertures | Stage | GunVacuum

Aperture | (2]30.00pm || |Edit data...
A || [Edtdats. |

[7] Focus Wobble
‘i\»\/obble Amplitude = 14.0 %
|

|Best Aperture = Yes

Auto Sat.. Auto Align
Eree (DR

Stigmation

lanked

OptiBeam = Resolufl s

[[] Fisheye Mode
[] Field Mode

High Vacuum, Neither
Aperture nor BeamSleeve

\Fill Target = 2.6504
{\

Kuva 26. Apertures-valilehti ja emissiokuva.
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11.Kun olet saatanyt emissiokuvan, klikkaa Apertures-valilehdeltd takaisin Nor-
mal-tilaan. Pystyt likkumaan naytteen pinnalla haluttuun pisteeseen painamalla

Ctrl + Tab ja klikkaamalla hiiren vasemmalla kuvan haluttuun kohtaan.

12.Kuvan suurentaminen ja fokusointi tehdaan néappéaimistosta kuvan 27 saatimis-
ta. Fokusoi ensin pienella suurennoksella, jonka jalkeen kasvata suurennosta.

Fokusoi uudelleen ja kasvata taas suurennosta. Jatka nain haluttuun pistee-

seen saakka.

Kuva 27. Suurennoksen ja fokusoinnin saatimet.

13.Jos kuva ei ole mielestasi tarkka, voit muuttaa WD-etaisyytta liikuttamalla nay-
tettd Z-suunnassa lahemmaés tai kauemmas. WD-etdisyyden néet kuvan ala-
puolelta (kuva 28). HUOM! Vaihda TV-nakymaan, kun liikutat naytetta.

EHT = 20.00 kV Signal A=TV Mag= 200X
WD = 8.5 mm Date :2 Apr 2014

Kuva 28. WD:n arvolla 8.5 mm paastaén usein riittdvan korkeaan resoluutioon.

14.Kuvan saatamiseen on vaikea tehda ohjeita ja sen oppiikin vain kokemuksen
kautta. Kirkkautta ja kontrastia voit sdataa nappaimistosta Brightness- ja Cont-

rast-saatimista.

15.Kun kuva on mielestasi saadetty, mene SEM Control -ikkunan Scanning-
valilehdelle.
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16.Vaihda Scan Speed -alasvetovalikosta arvoksi esim. 9, jolloin Cycle Time
muuttuu arvoon 20,2 s (kuva 29). Halutessasi voit kokeilla vaihtaa my6s Noise

Reductionia. Lopuksi klikkaa Freeze.

SEM Control )|

| Gun | Apertures | Stage | GunVacuum

| Detestors | Seanning | Vacuum
Operating Mode = Normal \vt
Store resolution = 1024 * 768 \vi

[[] Line Scan

[] Spot

Zoom factor = 2.000

Freeze on = End Frame [a |

Noise Reduction

o : : (&3]
[ Scan + ] [ Freeze | [ Scan - ]

Kuva 29. Scanning-valilehti.

17.Tallenna kuva klikkaamalla hiiren oikealla kuvan paalla ->Send To -> TIFF File
(kuva 30).

Commands > ‘
|
Import TIFF... BMP File...
S JPEG File...
User Calibration Enable Clipboard...
Reset Display LUT Printer...
= " Video Printer
Other Channel

Kuva 30. Kuvan tallennus.
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6 LOPETUS

1. Vaihda ylareunasta TV-ndkyméaan ja aja nayte alas.

2. Ota elektronitykki pois paalta klikkaamalla SEM Control -ikkunan alapuolelta All
-> Shutdown Gun (kuva 31).

Stamn™

Shutdown Gun
EHT Off
Standby

i ]

Left Click to execute

| Fine @ | Al: /|

Kuva 31. Elektronitykin sammutus.

3. Jos jatkat naytteen tutkimista, voit jattdd naytteen sisélle ja siirtya kohtaan 8.
4. Aja nayte lahelle etuseinaa.

5. Mene SEM Control -ikkunan Vacuum-vélilehdelle ja klikkaa Vent (kuva 32).

[sEM control )
| Gun | Apertuies | Stage | GunVacuum
| Detectors | Scanning |  Vacuum

|System WYacuum = 9.18e-007 mbar

|Went inhibit = None

IVac Status = Ready

|EHT Vacready = Yes

Extended Pressure Control
[[] Goto HY @ Shutdown

|Chamber = 9.182-005 Pa

EP Target= 500 Pa
<] (] 2]

|Chamber Status = Pumping [HY)

Kuva 32. Kammion ilmaaminen.
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5.1.Avaa typpipullon vasemmanpuoleinen venttiili (kuva 33). HUOM! Ala koske

oikeanpuoleiseen saatdventtiiliin. Odota, ettd kammio on ilmattu ja avaa

luukku VAROVASTI vetamalla. Kun luukku aukeaa, sulje typpipullon vent-
tiili.

Kuva 33. Avaa typpipullon vasemmanpuoleinen venttiili.

5.2.HUOM! Avaa naytekammion luukku varovasti katsomalla tietokoneen ruu-

dulta, ettei naytteenpidin osu mihink&aan.
6. Ota nayte pois, sulje luukku ja pumppaa kammio uudestaan.

7. Kaynnistd kammion pumppaus SEM Control -ikkunan Vacuum-valilehdelta
Pump-painikkeesta (kuva 34). Pida kadella kammion luukkua kiinni 10-15 se-
kuntia, kunnes luukku pysyy kiinni tyhjion vaikutuksesta. Odota, ettd pumppaus
on valmis eli Vac Status = Ready (kuva 34).

SEM Control 2| [sEm Control 2
| Gun | Apettues | Stage | GunVacuum | Gun | Apetures | Stage | GunVacuum
Detectors |  Scanning | Yacuum | Detectors | Scanning | VYacuum

[5ystem Vacuum = 0.00e+000 mba |System Yacuum = 8.48e-005 mbar

[Went inhibit = None

= < {Wac Status = Ready
[Vac Status = Waiting Turbo Speed

IEHT ac ready = Yes

Extended Pressure Control
Extended Pressure Control [[] Go to HY @ Shutdown
[] Go to HY @ Shutdown [&

] harber = 2.00e-004 Pa lEPTargel= 273Pa
lEPTarget= 273Pa s W —

< (| [ |Chamber Status = Pumping (HY)
|Chamber Status = Pumping (H¥] GoToH Go ToEP
Go ToHY GoToEP

EHTi x||

Kuva 34. Naytekammion pumppaus ja tyhjié valmis.
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8. Sulje SmartSEM ja EM Server -ikkunat. Sammuta Windows ja paina laitteen
alapuolelta keltaista STANDBY -painiketta.

ON STANDBY OFF

Kuva 35. Sammuta jarjestelma painamalla STANDBY.

9. Sulje typpipullon paaventtiili.
10.Kirjaa kayttopaivakirjaan kaikki tekemisesi mikroskoopilla ja lopetus kellonaika.

11.Siivoa jalkesi ja laita tavarat omille paikoilleen!



