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ALKUSANAT

Tatd tyota tehdessani havaitsin kuinka laaja-alaista insind6rin tyd voi kéytdnnossé olla.
Tyon valmistumiseksi taytyi perehtyd moniin k&ytannon asioihin ja opiskella
elektronimikroskopiaa teoriassa. Aihealue on niin laaja, ettd pystyin ké&sittelemaan vain

perusteet. Jatkossa saan onneksi uppoutua aiheeseen lisaa kaytannon tyén merkeissé.

Kiitokset testauslaboratoriolle mahdollisuudesta tehdd opinndytety0 kiinnostavasta ja
hyodyllisestd aiheesta. Kiitokset kaikille laitteen asennuksiin ja koulutuksiin osallistuville
henkildille, joita oli toistakymmentd. Kiitokset kotivéelle ymmaérryksesta tydaikojen

venymiseen ja viikonloppujen tietokoneelle uppoamiseen.

Keminmaassa 2.5.2011
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Tyon tavoitteena oli ottaa kayttoon testauslaboratoriossa FE-SEM-(kenttdemissio-
pyyhkaisyelektronimikroskooppi) ja EDS(rontgenanalysaattori) -laitteistot. Ennen
vaativien laitteiden asennusta suoritettiin olosuhdemittaukset, joiden perusteella valittiin
asennuspaikka. Laboratorion lampétila, kosteus, magneettikentat, tarinda, akustinen
varéhtely ja ilmavirta mitattiin ja tulokset dokumentoitiin.

Hyvéksyttyyn asennuspaikkaan tehtiin tarvittavat muutokset ja liitdnnat. Laitteeseen
tarvittiin vaatimusten mukaiset liitdnnat: sahkd, paineilma, typpikaasu ja internet. Lisaksi
laitteen sdhkokatkosten varalta asennettiin halytysjérjestelma.

Laitteen asennus, kayttéonotto ja koulutus saatiin suoritettua aikataulun mukaisesti. Ty6n
tuotoksena saatiin  FEI Quanta FEG450 -elektronimikroskoopin suomenkielinen
kayttdohje, jonka avulla voi aloittaa kuvaukset.

Tyossa kasitellaan elektronimikroskoopin ja rdntgenanalysaattorin teoriaa yleisesti ja
laitteen nékokulmasta. Tatd dokumenttia voidaan kayttdd myos opetusmateriaalina
aiheeseen perehdyttéessa.

Elektronimikroskopia on erityinen tutkimusmenetelmé, josta ei suomenkielistd materiaalia

ole paljon saatavissa. Ty0 sisaltdd kaytdnnonlaheisen tietopaketin FE-SEM:n ja EDS:n
kaytosta.

Asiasanat: elektronimikroskopia, kayttoonotto, testaus, kuvantaminen.
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ABSTRACT
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The objective of this project was to introduce FE-SEM (Field Emission-Scanning Electron
Microscope) and EDS (Energy Dispersive Spectrometry) equipment. Ambient conditions
were measured before installing the advanced equipment. Site for the equipmet was
selected according to results of the measurements. Laboratory temperature, humidity,
electromagnetic fields, vibration, acoustic noise and air velocity were measured and results
were documented.

Necessary changes and connections were made to approved installation location.
Connections of the electrical, compressed air, nitrogen gas and network were needed for
the equipment. In addition the alarm system against electrical outage was installed.

Equipment installation, introduce and training were performed in schedule. The output of
the project was the finnish manual of FEI QuantaFEG450 electron microscope, whereby
the imaging can be started.

This work deals with electron microscope and energy dispersive spectrometry in theory
and machine standpoint. You can also use this document as an educational material.

Electron microscopy is a special research method of which there is not much Finnish
information available. This document deals with hands-on information for use of FE-SEM
and EDS.

Keywords: electron microscope, introduce, testing, imaging
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KAYTETYT MERKIT JA LYHENTEET

FE-SEM Field Emission-Scanning Electron Microscope
Kenttdemissio-pyyhkaisyelektronimikroskooppi

EDS Energy Dispersive Spectrometry
energiadispersiivinen rontgensddemikroanalysaattori
SDD Silicon Drift Detector
SDD-tyyppinen detektori
T&K Tutkimus ja kehitys
EMC Electromagnetic Compatibility
Séhkdmagneettinen yhteensopivuus
NTpp Magneettivuon tiheysyksikkd nanoteslaa huipusta huippuun
arvona
TEM Transmission Electron Microscope

Léapaisyelektronimikroskooppi

Mn-ka. Yksikk6 Mangaani ko puolileveys on teollisuusstandardi, jolla
ilmaistaan detektorin suorituskykya

SED Secondary electron detector
Sekundaérielektronin detektori

BSED Backscattering electron detector
Takaisinsironta elektronin detektori

LTCC Low Temperature Co-fired Ceramic
Elektroniikan keraaminen liitosalusta

RH Relative Humidity
Suhteellinen kosteus

TCP/IP Transmission Control Protocol/Internet Protocol
Reitittyva verkkoprotokolla

IPX/SPX Internet Packet Exchange/Secuential Packet
Reitittyvé verkkoprotokolla

NetBEUI Reitittyméton verkkoprotokolla
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1. JOHDANTO

Opinnaytetyon tarkoituksena on ottaa kayttoon Kemi-Tornion ammattikorkeakoulun T&K-
testauslaboratorioon uudentyyppinen laite FE-SEM (Field Emission — Scanning Electron
Microscopy) eli kenttdemissio-pyyhkéisyelektronimikroskooppi ja siihen kuuluva
materiaalianalysaattori EDS (Energy Dispersive Spectrometry). Néiden laitteiden k&ytosta
ei ole talossa juurikaan aiempaa kokemusta. FE-SEM on hollantilaisen FEI:n valmistama
Quanta FEGA450. Mikroskooppiin liitettdvan EDS materiaalianalysaattorin on valmistanut
Thermo Scientific ja sen toimittaja on suomen maahantuoja Hosmed Oy. Laitteisto on
investoitu Mlab/Hydro+ -projektin hankintana ja suunniteltu asennus oli maaliskuussa
2011.

FE-SEM-laitteen lopullinen fyysinen sijaintipaikka laboratoriossa péatetaan opinnédytetydn
tulosten perusteella. Fyysisen sijaintipaikan valintaan vaikuttavat monet tekijét, jotka pitaa
laitetoimittajan vaatimuksesta mitata ja hyvéaksyttdd ennen laitteen toimitusta. Laitteen
sijaintipaikan olosuhdevaatimuksina ja mitattavina suureina ovat lampdétila, kosteus,

tarind, magneettikentat (EMC) ja akustinen vérahtely.

Tyon tavoitteena on selvittdd laboratorion olosuhteiden sopivuus FE-SEM-laitteelle.
Projektin aikana suunnitellaan, mitataan ja dokumentoidaan laboratorion olosuhteita eri
kohdissa laboratoriota seké arvioidaan laitetoimittajan kanssa olosuhteiden sopivuus FE-
SEM:lle. Sen jalkeen suunnitellaan ja toteutetaan tarvittavat muutokset. Toiseksi
suunnitellaan ja toteutetaan laitteen tarvitsemat vaatimusten mukaiset liitdnnat kuten
séhkoliitantd, paineilmaliitantd ja typpiliitintd. Selvitetdadn laitteeseen kuuluvien

vakuumipumppujen soveltuvin sijaintipaikka ja toteutetaan tarvittavat lapiviennit.

Toisena tavoitteena on laitteen asennuksen jalkeen ottaa laite kayttoon ja kuvata erilaisia
naytteitd, joita ovat esimerkiksi nanokomposiittimateriaali, austeniittinen ja ferriittinen
ruostumaton terds seké elektroniikan LTCC-komponentti. Tahan oleellisena osana liittyy
sopivan materiaalikohtaisen naytteenvalmistustekniikan tutkiminen ja dokumentointi.

Kolmantena tavoitteena on tehdd erittdin monimutkaisten ja paljon mahdollisuuksia

omaavien laitteiden selkokieliset kéyttdohjeet suomeksi, joilla paasee kuvausten alkuun.
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Opinnaytety6 sisaltad perustietopaketin FE-SEM:sté ja EDS:sté ja niiden kéytostd. Tyon
sisdltoa voidaan kéyttaa opetusmateriaalina aloitettaessa laitteen kéaytté. Tyon tarkoitus on
olla apuna myds tilanteessa, jos laite siirretddn tai harkitaan siirrettdvan johonkin toiseen

tilaan. Elektronimikroskoopin kayttoika voi olla 20-30 vuotta.
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2. FE-SEM- JA EDS-TEORIAA

FE-SEM on elektronimikroskooppi, joka toimii itsendisesti. EDS on réntgenanalysaattori,
joka liitetddn FE-SEM-laitteeseen Kiinteasti. EDS  kayttdd  hyvakseen
elektronimikroskoopin naytteestd irrottamaa rontgensateilyd, joten sitd ei voida kayttaa

ilman sita.

2.1. FE-SEM

Lyhenne FE-SEM tulee englannin kielen sanoista Field Emission-Scanning Electron
Microscope eli suomeksi kenttdemissio-pyyhkaisyelektronimikroskooppi. Ymmarrettavasti
tatd suomenkielistd sanaa harvemmin nékee missaan kaytettdvan, vaan tieteellisessa
tekstissd ja puhekielessa kéaytetddn sanoja FE-SEM tai yleisemmin SEM. FE-SEM on
tutkimuslaite, jota voidaan kayttaa Kiinteiden ja nestepitoisten materiaalien analysointiin.
Laitteella voidaan tarkastella naytteiden pinnan muotoja ja rakenteita mittaamalla
sekundéaarista sateilya.

Elektronimikroskooppi on mikroskooppi, jossa ndkyvan valon sijaan kaytetdan
elektronisuihkua. Kun menndén tarpeeksi isoihin suurennoksiin, valon aallonpituus ei riita
ja valo korvataan elektroneilla. VValomikroskoopeilla maksimisuurennokset ovat 1000—
2000 kertaisia ja elektronimikroskoopeilla péaastdan jopa yli 200 000 Kkertaisiin
suurennoksiin, joissa on viela korkea resoluutio eli erottelukyky. Elektronimikroskooppeja
on myds muita kuten TEM eli lapdisyelektronimikroskooppi, mutta yleisin on kuitenkin
SEM. SEM:n pé&dosat ovat: tyhjidjarjestelmd, elektronildhde, pyyhkaisy-yksikko, linssit ja

signaalin detektointijarjestelma.

Tyhjiossa oleva elektronildhde l&hettdd elektronisuihkun. Linssien tehtdvanéd on supistaa
elektronisuihku  mahdollisimman  pieneksi  nédytteen pinnalle.  Korkeaenergiset
suihkuelektronit pommittavat néytteen pintaa rasterimaisesti. Elektronien osuessa
néytteeseen saadaan erilaisia signaaleja (Kuva 1). Naisté signaaleista erilaisten detektorien
avulla muodostetaan kuva naytolle samaan tahtiin piste kerrallaan. SE-detektori kerad

sekundadrielektroneja ja sen avulla saadaan kuvannettua ndytteen pinta. Osa néista
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sekundadrielektroneista joutuu naytteen ulkopuolelle ja ne vedet&én positiivisen varauksen
avulla detektoriin. BSE-detektori kerdd takaisinsironta elektroneja ja sen avulla saadaan
tietoa pinnan alaisista rakenteista. Detektoreissa elektronit kiihdytetddn ja annetaan iskea
Kipindinduktorin kalvoon, jossa ne muodostavat fotoelektroneja. Nama fotoelektronit
monistetaan valomonistinputkessa ja muutetaan takaisin elektroneiksi. N&in syntyy
vahvistettu sdhkopulssi. Naytteesta irtoavien sekundadarielektronien maaré riippuu pinnan

rakenteesta sekd muodoista ja madrien vaihtelu eri kohdissa saa aikaan kuvan kontrastin.

Cathodoluminescence

visible light) Auger electrons

Eleciron beam Secondary

electrons

Characteristic / Backscattered
X-Tays \ / electrons

T \‘\—‘/Va- Heat

\\k Interaction

Bremsstrahlung

Specimen Volume

current X
b Elastically
scaitered elecirons

—_ Y
Inelastically
scattered electrons

Kuva 1. Elektronisuihkun naytteestd irrottamat signaalit /5, s. 5/
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2.1.1. FEI Quanta FEG450, T&K-laboratorion FE-SEM

Kuva 2. FEI Quanta FEG450 ja naytekammion sisalta

T&K-laboratorion FE-SEM on hollantilaisen FEI:n valmistama ja toimittama Quanta-
sarjan FEG450 elektronimikroskooppi (Kuva 2).

Quanta FEG450 FE-SEM:n teknisia tietoja:

Suurennos: 6-100000x
Erottelukyky: 3nm 30kV
10 nm 3kV
Kiihdytysjannite: 200V-30kV
Detektorit: Everhardt Thornley SED (Secondary electron detector)

Large Field Low vacuum SED
BSED (Back scattered electron)
IR kamera naytekammiossa

Néytekammio 284 mm

Kammion alipaine High Vacuum-moodi < 6e”Pa
Low Vacuum-moodi < 10-130 Pa
ESEM-moodi < 10-2600 Pa

vakumointiaika <150-270s
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Quanta  FEG450  -elektronimikroskoopilla  pystytddn  kuvantamaan erilaisia
naytemateriaaleja korkealla resoluutiolla. Kuvattavia materiaaleja voivat olla esimerkiksi
metallit, metallien murtopinnat, pintojen korroosiot, keraamit, komposiitit, muovit,
polymeerit, paperit, kasvit ja geologiset materiaalit. Suurennoksissa paastdan yli 100000-

kertaisiin suurennoksiin.

Quanta FEG450:n paadkomponentit ovat: elektronilahde, linssijarjestelmd, pyyhkéisy-
yksikko ja detektori-yksikkd (Kuva 3). Elektronilahde tuottaa valitun energian (200V-
30kV) mukaisen elektronisuihkun. Elektronisuihku menee useiden elektromagneettisten
linssien  lapi  néytteen  pintaan.  Pyyhkdisygeneraattorin  signaali  siirretddn
poikkeutussysteemiin, jolla siirretddn elektronisuihkua rasterikuviona néytealueen yli.
Sahkojannite vaihtelee skannauksen aikana, joka antaa sarjan tietoa nédytteen pinnasta.
Tama signaali moduloituna detektorijarjestelmaan saadulla signaalilla tuottaa kuvan
naytolle. Elektronien pommituksen vaikutuksesta ndytepinnan reaktio tuottaa kolmenlaista
perussignaalia: takaisinsironta (backscattered) elektroneja, sekundaarisia (secondary)
elektroneja ja rontgensateilyd (x-rays) (Kuva 1). Detektorijarjestelma kerdaa ndaita
signaaleja, muuntaa ne vahvistetuksi sdhkoiseksi signaaliksi ja l&hettdd ne

ohjaustietokoneelle. /1, s.2-1/

FILAMENT PINS |~ [T
ELECTRON GUN

SUPPRESSOR

EMITTER -

CONDENSER % LEMS SYSTEM
LENS{ES) SCAN_ [L_.I_I‘!IT
DEFI:GETE;TFIE: M I |\\];:|-- SCAN GENMERATOR l—-;-‘l M |

I

A
aciens | D9

]
| S

s DETECTION UNIT
|

"-'.J'\-

2

"
SPECIMEN *1
1 L

Kuva 3. Quanta FEG450 kaaviokuva /1, s.2-2/
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Tarked osa elektronimikroskooppien toimintaa on tyhjidjarjestelmda (Kuva 4).
Elektronisuihkun taytyy kulkea koko matka elektronildhteestd ndytteeseen tyhjidtilassa.
Quanta FEG450:ssa on kolme erillistd tyhjidosaa. Elektronildhteen, kolonnan ja
naytekammion tyhjiopumppujdrjestelmat toimivat tdysin automaattisesti tarpeen mukaan.
Elektronildhteen tyhjidtilassa pysyminen on varmennettu vakuumipumppujen akkujen
avulla sdhkokatkojen varalta. Akkujen varassa ei voida kuitenkaan olla kuin enintadan 12—

48 tuntia. Elektronilahde yleensa vaurioituu, mikali tyhjio padsee 10ysaamaan.

Naytekammion ja kolonnan alipaine méaaraytyy kaytettdvdn moodin mukaisesti.
Tavanomaisissa naytteissa kaytetddan High Vacuum-moodia. Low Vacuum- ja ESEM-
moodissa kolonna on alhaisemmassa paineessa kuin naytekammio. Naissd molemmissa
moodeissa voidaan kayttdd ndytekammiossa vesihOyryd tai apukaasua, joiden avulla
voidaan naytteestd riippuen saavuttaa parempi kuva. Talla hetkelld laitteeseen on
kytkettyna typpikaasu, mutta apukaasuna voidaan kéayttdd myods esimerkiksi heliumia,
argonia tai hiilidioksidia. Typpikaasu valittiin, koska laitteeseen tulee typpikaasu
muutenkin ja typpilinja oli valmiiksi olemassa. Typpikaasu on myos turvallisempi kayttaa

kuin esimerkiksi argon tai helium.

Legend: w— fGn Lp
Gk Lok

ABV . . _ . Auxiliary Bypass Vale
AGVY . ... Auxliary Gas Valve U“x }BW em

BPFY ..... By Pass Vahe Columin -~ . ‘

BTG ....BaraTron Gauge —" e el
CCG ... .Cold Cathods Gauge Coo _ 14 e
Civ ..., Column Isolation Valve Speimen gy
EBV..... Environmental Backing Valve Chamber -
ChEV .. .Chamber Evacuation Valve Aupiliany
ChIV . . .. Chamber Isolation Valve U R b -
IGP .. ... lon Getter Pump

NVC . ... Nesdle Valve Contral H— ChEV

PYVP ... .. Pre Vacuum Pump YW e

s Sereo Isolation Valwe

TMP . . _ . Turbo Molecular Pump

™Y ... Turbo Venting Vahe

WV oL enting Vahee m ﬁ

WBV . . _ . \Water Botile \alve

" .

Kuva 4. Quanta FEG450:n tyhjiojarjestelman kaaviokuva /1, s.3-2/
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2.2. EDS

EDS tulee englanninkielisistd sanoista Energy Dispersive Spectrometry, jonka
suomenkielisid termeja rontgenanalysaattori tai alkuaineanalysaattori kaytetadn jonkin
verran, mutta yleisesti kdytetdan termid EDS. EDS on aina yhdistettynd SEM-laitteeseen,
mutta se on erillinen laitekokonaisuus ohjausyksikkdineen ja tietokoneohjelmistoineen.
EDS-laitteita on ollut k&ytdssa noin 30 vuotta, mutta viimeisen 5 vuoden aikana laitteissa

on tapahtunut suuria edistysaskelia tehokkaiden tietokoneiden ansiosta.

EDS on spektrometri, joka kédyttaa hyvakseen SEM-kuvauksen elektronien pommituksessa
irtoavaa rontgensateilyd. EDS-laitteiston toiminta perustuu kolmeen erilliseen yksikkdon:
detektoriin, analysaattoriin ja ohjelmistoon. Detektori muuntaa roéntgenséteilyn fotonin
energian jannitepulssiksi. Parhaan mahdollisen resoluution saavuttamiseksi ja kevyidenkin
alkuaineiden havaitsemiseksi detektoria jadhdytetddn nestemaiselld typelld tai peltier-
elementilla erillisen jaédhdytysyksikdn avulla. Analysaattori ottaa vastaan jannitepulssit ja
laskee sekd Kkasittelee signaaleja  digitaalisilla  signaalinkasittelyprosessoreilla.
Ohjelmistolla voidaan muodostaa signaaleista erilaisia visuaalisia kdyrid, kuvia ja karttoja
seké kasitella niité. /5, 5.38/

EDS:114 voidaan nopeasti analysoida halutun pinnan alkuainejakauma. EDS:II4 voidaan
tehdd pinnan kvantitatiivinen eli maarallinen ja kvalitatiivinen eli laadullinen
alkuaineanalyysi. Kvantitatiivinen alkuaineanalyysi on aina suuntaa antava EDS-
menetelmalld, erityisesti jos alkuainetta on pienina pitoisuuksina. Kvantitatiivista
alkuaineanalyysié ei kannata tehd& epdhomogeeniseltd pinnalta, koska tulos riippuu siitd,
mistd kohden rakeita pinta on satuttu kiillottamaan. /5, s. 53/
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2.2.1. Thermo, T&K-laboratorion EDS

T&K-laboratorion FE-SEM:ssa on Thermon valmistama ja Hosemed:n toimittama EDS-
laitteisto. Laitteistoon kuuluu SDD-tyyppinen UltraDry-detektori. SDD (Silicon Drift
Detector) on piidetektori, joka on sahkaisesti jaahdytetty peltier-elementin avulla. Thermo
Noran analysaattorissa on 32 bittinen mikroprosessori, kaksisuuntainen nopea
tiedonsiirtotekniikka ja digitaalinen signaalin prosessointi. EDS:n teknisia tietoja:

e Resoluutio: 138eV (Mn-ka)
e Ikkuna pinta-ala: 30 mm?
e Max mittausnopeus: 1000000 counts/s
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3. OLOSUHDEMITTAUKSET

FE-SEM-laitteen toimintaan ja kuvausten laatuun vaikuttaa voimakkaasti ymparistén
olosuhteet. Laitteen sijoituspaikkaan Kkiinnitetddn erityistd huomiota jo sijoituspaikan
suunnitteluvaiheessa. T&K-laboratorion suunnitteluvaiheessa vuonna 2006 on jo otettu
huomioon mahdollisuus SEM-laitteen sijoituspaikaksi. Laitevalmistaja FEI:n vaatimukset
laitteen sijoituspaikalle hyvaksytetadn toimittajalla ennen asennusta. Laitevalmistaja antaa
omat vaatimuskriteerinsa olosuhteille, jotka tulee tayttaa. Laitevalmistaja ei toimita laitetta,

elleivét olosuhteet ole kunnossa.

FE-SEM:n tuleva sijaintipaikka on T&K-laboratoriossa, jossa on jo elektroniikan
testausten vaatimusten vuoksi ilmastoinnin automaation avulla saadetyt olosuhteet
lampdtilan ja kosteuden osalta. Kéytdnnossa laboratoriotilassa séadetadn laboratorion
lampdtilaa todellisen reaaliajassa mitatun lamp6tilan mukaisesti. Laboratorion kosteutta
mitataan reaaliajassa ja saadetaan ilmastoinnin kostutusyksikon avulla. Laboratoriossa on
kolme mahdollista sijoituspaikkaa (Kuva 5), joihin laite voidaan asentaa. Sijaintipaikan
valintaan vaikuttaa oleellisesti myos kuvassa nakyva siniselld viivalla merkitty
rakennuksen liikuntasauma. FE-SEM-laitteen lopullinen  fyysinen sijaintipaikka
laboratoriossa  paatetddn laboratorion  olosuhteiden  mittaustulosten  perusteella.
Mahdollisesti laboratorioon joudutaan lisédmaan ainakin véliseinia ja lattiaan

kiinnitysankkurit koneelle.

Fyysisen sijaintipaikan valintaan vaikuttavat monet tekijat, jotka pitda laitetoimittajan
vaatimuksesta mitata ja hyvéksyttdd ennen laitteen toimitusta. Laitteen sijaintipaikan
olosuhdevaatimuksina ja mitattavina suureina ovat: lampétila, kosteus, ilmavirtaus,

ilmavirtauksen lampdatila, tarind, magneettikentat (EMC) ja akustinen varéhtely.

Laboratorion lampdtilan ja kosteuden mittaaminen voitiin suorittaa laboratorion omilla
mittalaitteilla. Magneettikenttien, tarinan ja akustisen varéhtelyn mittaukseen tarvittiin niin
erikoisia ja erityisen tarkkoja mittalaitteita, ettei niitd voitu omatoimisesti mitata.
Alkuvaiheessa mittausmahdollisuuksia selvitettiin ja todettiin, ettei omalla laboratoriolla

tai yhteistyokumppaneilla ole tarvittavan tarkkoja mittalaitteita. Paikalle saapui FE-SEM:n
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laitetoimittaja FEI:n huoltoinsindori tekeméan tarvittavat mittaukset. Heilla on kasattuna
sopivat mittalaitteet liikuteltavaan matkasalkkuun ja oma tietokoneohjelmisto, joka

analysoi mittaustulokset.

Kuva 5. T&K-laboratorion layout-kuva

3.1. Laboratorion lampdtilan mittaus

Ymparoivan tilan hyvéksytty lampotila-alue on +20°C + 3°C. L&mpdtila saa vaihdella

korkeintaan 1°C tunnissa. /2, s.3-1/

Lampdtila mitattiin Vaisala HM70-mittalaitteella, jossa anturina kaytettiin HMP77-probea
(Kuva 6). Mittalaite mahdollistaa rekisterdivan mittauksen ja mittarilukema talletettiin 15
minuutin valein vuorokauden ajan. Lampd6tilan mittauskéyrastd (Kuva 7) voidaan todeta
laboratorion lampétila-alueen tayttavan laitevalmistajan vaatimukset kaikissa kolmessa
mahdollisessa sijoituspaikassa. Myos lampdtilavaihtelun voidaan mittauskayrista todeta
olevan korkeintaan noin 0,5°C tunnissa. Paikkatietojen varit ja numeroinnit vastaavat

layout-kuvan sijoituspaikan vérejé ja numerointeja.
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Kuva 6. Vaisala HM70-mittalaite ja HMP77-anturi
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Kuva 7. Paikkojen 1-3 lampdétilan mittaus vuorokauden ajalta.
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3.2. Laboratorion ilmankosteuden mittaus

Laitetta ympéroivan tilan hyvaksytty suhteellinen kosteus RH 20°C:ssa on < 80%.
Kosteutta ei saa tiivistyad pinnoille. /2, s.3-1/

Laboratorion suhteellista kosteutta mitataan ilmastointijarjestelméssa jatkuvasti ja lisataan
tarvittaessa, jotta se pysyy 30-70% vililla. Laboratorion henkilékunta mittaa laboratorion
kosteutta lahes paivittéin, eikd yli 80% kosteusarvoja ole havaittu. Suhteellinen kosteus
mitattiin Vaisala HM70-mittalaitteella, jossa anturina kdytettiin HMP77-probea. Mittalaite
mahdollistaa rekisterdivan mittauksen ja mittarilukema talletettiin 15 minuutin valein
vuorokauden ajan. Suhteellisen kosteuden mittauskayrasta (Kuva 8) voidaan todeta
laboratorion kosteusalueen tayttavan laitevalmistajan vaatimukset kaikissa kolmessa
mahdollisessa sijoituspaikassa. Pinnoille ei ole havaittu tiivistyvdn Kkosteutta.
Paikkatietojen varit ja numeroinnit vastaavat layoutkuvan sijoituspaikan véreja ja

numerointeja.

Suhteellisen kosteuden kayrat 24h
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Kuva 8. Paikkojen 1-3 suhteellisen kosteuden mittaus vuorokauden ajalta.
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3.3. Laboratorion magneettikenttien mittaus

Paatettdessd FE-SEM-laitteen sijoituspaikkaa laboratoriossa on valtettava paikkaa, jossa on
voimakkaita magneettikenttid. Hairitsevia magneettikenttia voivat aiheuttaa esimerkiksi
séhkolinjat, s&hkokeskukset, muuntajat ja moottorit. Eniten hairidita mittaukseen
aiheuttavat vaakatason hajakentdt. Laite itsessdadn ei aiheuta magneettikenttda

ymparistoonsa.

FE-SEM:n erottelukykyyn vaikuttaa kiihtyvyysjannite, tyoskentelyetéisyys seka ulkoiset
pysty- ja vaakasuuntaiset magneettikentat. Magneettikentdn vaikutus nékyy erityisesti
mitattaessa suurilla elektronijénnitteilld. Suurin hyvéksyttdva vaaka- tai pystysuuntaisen
magneettikentan voimakkuus, jossa laitteen voidaan taata toimivan on 300 nTp,
taajuusalueella 50/60Hz ja 400 nT,., muilla taajuusalueilla. Magneettikenttien mittaukseen
laitetoimittaja kdyttad LDS Dactron-mittalaitteistoa, jolla pystytddn mittaamaan alhaisiakin

taajuuksia aina tasajanniteeseen saakka. /2, s.3-2/

Magneettikenttien mittaukset testauslaboratoriossa suoritettiin FEI:n toimesta LDS
Dactron-mittalaitteella kahdesta paikasta. Paikkojen 2 ja 3 katsottiin olevan
magneettikenttien suhteen niin l&hekkain, ettei kahta erillista mittausta tarvittu. Mitattiin
kolmeen eri suuntaan vaikuttavat magneettikentdt 150 cm:n korkeudesta (Kuva 9).

Korkeus valittiin laitteen elektronildhteen sijaintikorkeuden mukaan.

Kuva 9. Magneettikenttien mittaus.
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Yl6s-alas-suuntaan vaikuttavat magneettikentét eivét vaikuta niin pahasti

elektronimikroskoopin toimintaan kuin sivusuuntaiset magneettikentat.

Sijoituspaikan 1 magneettikentan amplitudi eteen-taakse-suunnassa on 38 nTy., (Kuva 10).
Sijoituspaikan 2 magneettikentan amplitudi eteen-taakse-suunnassa on 54 nTp., (Kuva 11).
Sijoituspaikan 1 magneettikentan amplitudi vasen-oikea-suunnassa on 27 nTp, (Kuva 12).
Sijoituspaikan 2 magneettikentan amplitudi vasen-oikea-suunnassa on 309 nT,., (Kuva 13).
Sijoituspaikan 1 magneettikentan amplitudi pystysuunnassa on 131 nT., (Kuva 14).
Sijoituspaikan 2 magneettikentan amplitudi pystysuunnassa on 401 nTp., (Kuva 15).

Mittaustuloksista voidaan havaita, ettd magneettikenttien puolesta sijoituspaikka 1 on
huomattavasti parempi kuin sijoituspaikka 2. Sijoituspaikka 2:ssa magneettikenttien raja-
arvot ylittyvat vasen-oikea-suunnassa ja pystysuunnassa.
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Kuva 12. Magneettikentéan amplitudi vasen-oikea-suunnassa paikassa 1 /3, 5.8/
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Kuva 14. Magneettikentéan amplitudi pystysuunnassa sijoituspaikassa 1 /3, 5.9/
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3.4. Laboratorion tarindn mittaus

Liiallisen térinén vaikuttaessa mikroskoopin suorituskykyyn on valittava sijoituspaikka
niin, ettei tdmantyyppisté jatkuvaa hairiota normaalisti ilmene. Kuvauksien aikana
hetkellisesti tapahtuvat tarinat tai iskut aiheuttavat vain uusintakuvauksen. Laitetoimittaja
ilmoittaa kahdenlaisia spesifikaatioita tarinan osalta. Vaatimukset ovat lievemmét, jos
kyseessa on laite ilman STEM-detektoria ja kovemmat, jos laitteessa on STEM-detektori.
Mikroskoopin paikkaa valittaessa kéytetadn laboratoriossamme varalta tiukempia
kriteereitd. Talloin tulevaisuudessa on mahdollisuus liittdd mikroskooppiin myoés

korkeamman erottelukyvyn omaava STEM-detektori.

Tarind4 mitataan kolmeen eri suuntaan: Z pystysuuntaan, X vasen-oikea-suuntaan ja Y
eteen-taakse-suuntaan. Tarindn mittaukseen kéytetdan lattiaan eri asentoihin kiinnitettdvaa
erittdin herkkééa kiihtyvyysanturia (Kuva 16). Tarkoituksena on mitata ensin 1/3 oktaavin
tarindn spektri riittavan pitkalta ajalta yhteen suuntaan, jotta saadaan tarpeeksi matalan
taajuuden informaatiota. Laitetoimittajan méérittelemaa graafista spektrin kuvaa verrataan
sitten tdhan mittaustulokseen. Laitetoimittajan madrittelemista suuntaviivoista saadaan
raja-arvot hyvaksyttavélle tarinalle (Kuva 17- Kuva 19). Laitetoimittajan uusimmassa 2011
kayttoon otetussa mittalaitteessa tietokoneohjelmisto suorittaa vertailun automaattisesti ja
hyvéksyy tai hylk&a paikan. Vertailusta voidaan tehd4 seuraavat johtopéatokset:

e Jos kaikissa kohdissa mitattu taso on selvasti maariteltya alempana, sijoituspaikka
on sopiva.

e Jos yhdesséd kohdassa mitattu taso on juuri méaaritellylla rajalla, mutta muut kohdat
ovat vahintaan kolme kertaa alempana kuin médritelty taso, sijoituspaikka on
sopiva.

e Jos kaksi kohtaa tai enemman on méarittelyn rajan ylapuolella tarvitaan
asiantuntijan konsultaatiota, monenkaan kohdan ei tarvitse olla rajan ylapuolella
aiheuttaakseen laitteelle sopimattoman paikan.

e Jos yksi tai useampi kohta on selvasti maériteltyjen rajojen ylapuolella, paikka on

sopimaton laitteelle.

Sijoituspaikassa 3 havaittiin jo mittauksen alkuvaiheessa raja-arvot ylittavia tuloksia

tarindn osalta. Sijoituspaikka ei ollut hyvd myoskaan magneettikenttamittausten
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perusteella. Lisaksi sijoituspaikka olisi sijainnut ihan oven valittomassa l&heisyydessa.
Néiden syiden perusteella sijoituspaikka 3 péaatettiin  jattdd pois lopullisista
sijoituspaikkavaihtoehdoista ja siihen ei tehty kaikkia mittauksia.

Kuva 16. Tarinan mittauksen kiihtyvyysanturi
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Kuva 17. Tarinamittauksen vasen-oikea-suuntaviiva /2, s.3-5/
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Kuva 18. Tarinamittauksen eteen-taakse-suuntaviiva /2, s.3-5/
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Kuva 19. Tarindmittauksen pystysuuntaviiva /2, s.3-4/
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Kolmensuuntaista tarindd mitattiin samalla anturilla eri mittauskerroilla. Jotta pystytdéan
mittaamaan rakennuksen ominaistarind ilman ihmisestd aiheutuvia héairidtekijoit,
liikkuminen laboratoriossa ja kéytavalla sek& oven aukaisut oli estettdva mittausten ajaksi.
Eteen-taakse- ja vasen-oikea-suuntaisissa tarinamittaustuloksissa havaitaan hieman
eroavaisuuksia sijoituspaikan 1 (Kuva 20 ja Kuva 22) ja sijoituspaikan 2 (Kuva 21 ja Kuva
23) valilla. Sijoituspaikassa 2 havaitaan enemmé&n matalien taajuksien tarinda.
Pystysuuntaisten tarindmittausten tulokset sijoituspaikassa 1 (Kuva 24) ja sijoituspaikassa
2 (Kuva 25) ovat lahes samanlaiset. Tarinamittauksen mittaustuloksista voidaan todeta
paikan 1 ja paikan 2 soveltuvan molempien tarindn puolesta FE-SEM-laitteen
sijoituspaikaksi. Sijoituspaikka 1 on kuitenkin hieman parempi paikka vahaisemman

tarindn perusteella.
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Kuva 20. Lattian térina eteen-taakse-suunnassa sijoituspaikassa 1 /3, s.3/
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Kuva 21. Lattian térina eteen-taakse-suunnassa sijoituspaikassa 2 /4, s.3/
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Kuva 22. Lattian tarina vasen-oikea-suunnassa sijoituspaikassa 1 /3, s.4/
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Kuva 23. Lattian tarina vasen-oikea-suunnassa sijoituspaikassa 2 /4, s.4/
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Kuva 24. Lattian tarind pystysuunnassa sijoituspaikassa 1 /3, s.5/
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Kuva 25. Lattian tarina pystysuunnassa sijoituspaikassa 2 /4, s.5/
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3.5. Laboratorion akustisen varahtelyn mittaus

Akustisen melutason pitad olla mahdollisimman alhainen. Seuraavat suositukset auttavat
saavuttamaan mahdollisimman hiljaisen tilan.
o Paallystetdan lattia ja tarvittaessa myos seinét lyhytnukkaisella matolla, joka on
6ljya ja kemikaaleja lapaisematon, palamaton ja helppo puhdistaa.
e Yksi tai kaksi vastakkaista seindé paallystetdan akustisesti vaimentavalla
materiaalilla.
e lImanvaihdon pit&é olla hiljainen
Akustisen vardhtelyn mittaus suoritetaan erityiselld mittalaitteella. Laitetoimittajan

maadrittelemaa graafista spektrin kuvaa (Kuva 26) verrataan sitten tahadn mittaustulokseen.
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Kuva 26. Akustisen kohinan suuntaviiva /2, s.3-8/

Laitetoimittajan uusimmassa 2011 kayttoon otetussa mittalaitteessa tietokoneohjelmisto
suorittaa vertailun automaattisesti ja hyvéksyy tai hylkaa paikan. Vertailusta voidaan
todeta sijoituspaikkojen 1 ja 2 olevan akustisen kohinan suhteen raja-arvojen alapuolella
(Kuva 27 ja Kuva 28).



Kauppi Jaana Opinnéaytety6

Kemi-Tornio University| Finland |2011-01-25

Maarten Hoeken | Tenas Apelfeldt | Europe Morth

Lalb| | s 43 5dBC
55 Cuanta 450 FEG; 1.2nm; Stub, 0 Tilt

Acoustics, dB per 1/3-o0ct

B | - FEI COMPANY" |
5 Lo : : : . L
10° 10’

frequency log[Hz]

10 b i

Kuva 27. Mitattu akustinen kohina sijoituspaikassa 1 /3, s.6/
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3.6. Laboratorion ilmavirran mittaus

FEI:n elektronimikroskooppi on suunniteltu toimimaan ilman jaahdytysvettd. Kuitenkin
paikassa, jossa on madriteltyd suurempi ilmavirtaus, tarvitaan vesijaédhdytys eliminoimaan
objektiivin litke. Véltetdn sijoittamasta mikroskooppia suoraan ilmavirtauksen kohdalle,
esimerkiksi avattavan ikkunan tai ilmanvaihtokanavan kohdalle. Jos epéillaan
ilmavirtauksen olevan mikroskoopilla liian suuri, mitataan ilmavirtaus mikroskoopin
objektiivin ympéristosta kaikkiin suuntiin. Sopiva ilmavirtausmittari on TESTO 405-V1.
lImavirtauksen rajaksi on madritelty mikroskoopin objektiivin vieressa < 5m/min. Jos
ilmavirtaus on suurempi kuin > 5m/min tarvitaan vesijaahdytys, joka pitaa objektiivin
liilkkeen < 20nm/min. llmavirta on testauslaboratoriossa < 5m/min, joten vesijadhdytysta

ei tarvita.

3.7. Sijoituspaikan valinta olosuhdemittausten perusteella

Kaikkien mittausten suoritusten jalkeen voitiin todeta laboratorion soveltuvan erittéin
hyvin FE-SEM:n sijoituspaikaksi. Laite voidaan asentaa kahteen mahdolliseen
sijoituspaikkaan 1 ja 2, mutta magneettikenttien mittausten perusteella laitetoimittaja
suosittelee sijoituspaikkaa 1. Sijoituspaikka 3 hylattiin jo mittausvaiheessa, eiké siihen
tehty kaikkia olosuhdemittauksia. Laitetoimittajan mukaan laitetta ei ole tarpeen
ankkuroida lattiaan. Kiinteitd valiseinid ei tarvita, mutta paadytdan asentamaan siirrettavat
valiseinat erottamaan tila muusta laboratoriosta. Pdadytaan myds purkamaan sijoituspaikan
tieltd pois laboratoriossa sijaitseva vetokaappi ja vesipiste tiskipdytineen. Ndma ovat

kayneet tarpeettomaksi, ndytteenvalmistuksen siirryttya eri tilaan.
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4. MUUTOSTYOT, LIITANNAT JA ASENNUS

Testauslaboratorion suunnitteluvaiheessa on jo huomioitu, ettd FE-SEM-laite voidaan
tulevaisuudessa hankkia. Tamén varautumisen vuoksi muutostoiden osalta selvittiin melko
pienin muutoksin ja kohtuullisin kustannuksin verrattuna moneen muuhun paikkaan. FE-
SEM-Ilaitteen sijoituspaikaksi valittiin paikka 1 (Kuva 29), jossa sijaitsee Leican
materiaalimikroskooppi lisdlaitteineen. Lisdksi sijoituspaikan nurkassa on vetokaappi ja
vesipiste tiskialtaineen. FE-SEM tarvitsee toimiakseen séhkdliitannan, paineilmaliitdnnén
ja typpikaasuliitannén. Muutostoiden ja liitdntéjen osalta laboratoriossa jouduttiin

kayttdmaan monenlaista ammattimiesta paikanpaalla.

Kuva 29. Sijoituspaikka ennen ja jalkeen asennuksen

4.1. Fyysinen sijoittelu

FE-SEM-laitteen kuljettaminen sisaan laboratorioon vaatii vahintddn 1150 x 2000 mm
aukon. Laboratoriossa on varauduttu isojen laitteiden siirtoon ja ulkoseinalld on taté varten
tarpeeksi isot pariovet. Laboratorion laitteiden sijoitteluun suunniteltiin muutoksia FE-
SEM:n tulevan sijoituspaikan mukaisesti. FE-SEM:n fyysiset mitat ovat mikroskoopin
osalta 870x1030x1690 mm ja paino 530 Kkg. Erillisen s&hkdyksikon mitat ovat
800x650x900 mm ja paino 139 kg. Lisdksi FE-SEM-laitteiston yhteydessd on kaksi
erillistd vakuumipumppua. EDS tarvitsee my6ds oman tilansa ohjainyksikolle ja erilliselle
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tietokoneelle. Valmistajan ohjeiden mukaisesti taytyi varata mikroskoopille ja EDS:lle

yhteensd 3500 x 3300 mm suuruinen tila.

Leican materiaalimikroskooppi siirrettiin eri kohtaan laboratoriotilaa. VVetokaappi purettiin
ja siirrettiin  toiseen laboratoriotilaan n&ytteenvalmistuksen kayttdon. Vesipiste
tiskialtaineen purettiin kokonaan pois kédytdsta. Testauslaboratoriossa on ulkoseinélla isot
pariovet, joten laitteistoldhetys saadaan siirrettya rekasta laboratorioon trukin ja

pumppukarryjen avulla kohtuullisella vaivalla (Kuva 30).

Mikroskooppilaitteisto, ohjauspoyta ja sahkoyksikko sijoitettiin metrin irti seindstd, jotta
taakse jaa kulkutila huoltoa varten. Vakuumipumpuista lahtee kéytossd jonkin verran
aantd. Vakuumipumput sijoitettiin  tdman wvuoksi seindn takana olevaan valmiiksi
danieristettyyn tilaan. Adnieristetyssa tilassa sijaitsee ennalta olosuhdekaappi ja
varastohyllyt. Tdssa tilassa ei yleensd tydskennelld pitkia aikoja. Seindan tehtiin kaksi
lapivientireikdd sopivalle kohdalle vakuumiletkuja ja pumppujen sahkoliitdntéja varten.
Vakuumipumpuille tehtiin koroke, jonka paélla sijaitessaan 6ljyt on helpompi vaihtaa.

Vakuumipumppujen poistoilmaletku kytkettiin ilmastoinnin poistoventtiiliin.

Kuva 30. Quanta FEG450 asennusvaihe
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4.2. Typpikaasuliitanta

FEI suosittelee kaytettdvan typpikaasua kammion alipaineistukseen. Typpikaasun
vesipitoisuus saa olla korkeintaan 10ppm eli 0,001%, joten kaytetddn puhtausluokaltaan
99,999%:n typpikaasupulloa. Testauslaboratorioon on asennettu valmiiksi jo
rakennusvaiheessa typpikaasulinjasto, joka ei kuitenkaan ole ollut kéytossa.
Testauslaboratoriossa oli kuitenkin vain yhden typpikaasun liityntépiste, joka sijaitsi liian
kaukana FE-SEM:n sijoituspaikasta. Typpilinjasta vedettiin uusi putkihaara FE-SEM:&

varten, johon asennettiin myos sulkuventtiili, paineenséadin ja painemittari.

Typpilinjan ongelmaksi havaittiin  vuotaminen. Ensimmainen typpipullo tyhjeni
muutamassa pdivassa ja vuotokohtia Korjattiin. Liséksi koko typpilinja k&ytiin lapi
vuodonilmaisimella. Toinen typpipullo tyhjeni kahdessa viikossa, joten typpilinjaa
jouduttiin korjaamaan toisen kerran. Normaalisti typpipullo kestdd 3-6 kk. Painemittarin
tulee osoittaa painetta nollasta 1-2 bar:n saakka 0,1 bar:n tarkkuudella. Kaasupullo sijaitsee
kaasukeskushuoneessa, johon péaéasee vain ulkokautta. Kaasulinjan lahtOpainetta
kaasukeskukselta ei voida saataa, joten linjassa on pullon antama paine. Laitteelle tulevan
typpikaasun paineeksi sdadetddn paineensaatoventtiililla 0,1 bar. Kéytettdvissd oleva
paineenséadin todetaan liian karkeaksi 0,1 bar:n sdit0on, joten péatetdén vaihtaa tilalle
herkempisaatdinen paineenséadin. Suuremmilla paineilla detektorien lasit voivat

rikkoontua.

Typpikaasun loppuminen ei esté laitteen kayttod, vaan typpiliitdntd voidaan irrottaa. Tata
ei kuitenkaan voida suositella, koska se lyhent&a filamentin toiminta-aikaa. Typpikaasun
loppuminen havaitaan siit4, ettei kammion luukku avaudu vent-toiminnosta huolimatta.

Kammio ei saa korvauskaasua tyhjion purkamiseksi.

Typpikaasun vuotaminen linjassa tapahtui monessa eri huoneessa ja hyvin pieniné
maarind, eika siitd ollut ihmisille haittaa. Laboratoriotilat ovat isot ja hyvin ilmastoidut,
joten pienistd maaristd laitteesta vapautuvaa typpikaasua siitd ei aiheudu haittaa

terveydelle.
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4.3. Sahkoliitanta

Laitetoimittaja FEI toimittaa laitteen ilman pistotulppaa, koska eri maissa on erilaiset
sahkoliitantarasiat. Laitteen kayttojannitteen vaatimuksena on 230 V = 10% ja 50/60 Hz.
Sulakekooksi maéaritelld&dn 15-20A, joten paddytdan kayttdmadn 16A automaattisulaketta.
Laitteen kytkenndssa kaytetddn 3-johdin pistotulppaa, jota ei ole mahdollista kytkea
rasiaan eri pain eli normaali maadoitettu pistotulppa ei kdy. Nolla- ja vaihejohdin on oltava
kytkettyna oikein péin, jotta vakuumipumput pyorivat oikeaan suuntaan. EDS-laitteiston
komponentit saavat kayttojannitteensd FE-SEM:n jannitteenjakopisteestd. On huomioitava,
etta kaikki laitteet tietokoneineen tulisi olla kytkettynd samaan sahkoryhmaan hairididen
estamiseksi. Laitteeseen taytyy kytked myos erillinen maadoitusjohdin. Tdma johdin on

oltava kytkettyn& aina. Erityisesti se on tarpeellinen sdéhkokatkostilanteessa.

4.3.1. Sihkokatkokseen varautuminen

Laitteessa on akkuvarmenteinen sisdinen vakuumipumppu, joka pitdd elektronitykin
kammion alipaineistettuna myods séhkodkatkostilanteessa. Tamé akku riittdd pitdmaan
vakuumipumppua paalla 12-48 tuntia. Sahkokatkostilanteisiin varauduttiin jarjestamalla
halytys sahkokatkoksista kiinteistohuollon matkapuhelimeen ja tekemélld selked ohje
uudelleenkdynnistystd ~ varten.  Séhkodkatkoksen  havainnoimiseksi  asennetaan
ryhmékeskukseen laitteen automaattisulakkeen yhteyteen lisélaite, jolla saadaan halytys
Kiinteiston automaatiojarjestelmaén. Tama jarjestelmé antaa halytyksen kiinteistdhuollon
paivystdjalle tekstiviestind “mikroskooppi sdhkokatko”. Paivystdja ldhettdd viestin
eteenpéin laboratorion henkilokunnalle ja kéynnistaa tarvittaessa laitteiston uudelleen
ohjeiden avulla (Liite 1). Kiinteistbautomaatiojarjestelman uusimisen jalkeen tekstiviestit

saadaan suoraan hélytystilanteessa laboratorion henkilokunnalle.
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4.4. Paineilmaliitanta

Testauslaboratoriossa on valmiina paineilmaverkosto, ja paineilmaliitantd FE-SEM-
laitteeseen saadaan valmiiksi asennetusta paineilmaliitdntapisteestd. Laitteeseen kytketddn
paineilma 8 mm:n letkulla. Paineilman Oljypitoisuus ei saa ylittd4d 0,08 mg/m. Paineen
syoton laitteelle tulee olla s&adettynd 4,5-5,5 bar:n. Paineilman avulla pidetaan
elektronimikroskooppia eraanlaisen ilmapatjan paallad. Paineilmaverkostossa satunnaisesti
ilmenevista paineilmakatkoista ei ole haittaa. Laitetta ei kuitenkaan voida kayttéda ilman
paineilmaa. Laitetta ei mydskadn suositella pidettdvan sellaisessa paineilmaverkostossa,
jossa  paineilmakompressori  sammutettaan  6isin  ja  viikonloppujen  ajaksi.
Paineilmaliitantapisteessa oli kytkettynd myds paineilmapistooli. Se jouduttiin kuitenkin
poistamaan, koska paine aleni hetkellisesti sitd k&ytettdessa niin paljon, ettd paineen
alenemisen vuoksi mikroskooppille ei riittanyt tarpeeksi painetta. Tasta aiheutui turhaan

halytyksia ja rasitusta laitteelle.

4.5. Verkkoyhteydet ja tietokoneet

Elektronimikroskoopin yhteydessa on kaksi erillistd tietokonetta. Toinen tietokone toimii
mikroskoopin ohjaintietokoneena ja toinen tukitietokoneena kuvien talletusta seké
raportointia varten. Ohjaintietokone voidaan liittd4 tukitietokoneeseen vain tietyin ehdoin.
Yhteysprotokollaksi ~ hyvéksytadn  vain  TCP/IP, IPX/SPX tai NETBEUI.
Ohjaintietokoneeseen ei saa asentaa mitaan ohjelmistoja, kuten antivirusta, Microsoft
Officea jne. Kaikki automaattiset paivitykset ovat estettyina ja windows-péivityksen tekee

vain FEI:n edustaja.

Ohjaintietokoneen paakéayttdjaoikeuksia ei ole asiakkaalla eikd sen IT-tuella.
Tukitietokoneelle tallennetaan suoraan mikroskooppiohjelmistosta saatavat kuvat. Tama
tukitietokone on liitettynd normaalisti verkkoon. Testauslaboratoriossa oli valmiina
vaatimuksiin sopiva verkkoyhteys. Ohjaintietokoneen kaytossd on kaksi nayttéa ja
tukitietokoneen kaytdssd yksi nayttd. Lisaksi jarjestelméén kytketdan vield kolmanneksi

EDS:n erillinen tietokone nayttdineen. Ndama tietokoneet saadaan kuitenkin toimimaan
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erityisen yhdistelmapalvelimen avulla siten, ettd ne toimivat yhdella hiirellda ja

nappaimistolla. Hiiren kursori voidaan siirtdd suoraan toisen tietokoneen naytolle.



Kauppi Jaana Opinndytety6 40

5. FE-SEM NAYTTEET

FE-SEM- ja EDS-laitteilla tutkittavat naytteet tdytyy valmistella kuvauksia varten.
Néaytteenvalmistuksella on tarked rooli kuvausten ja materiaalianalyysin onnistumisessa.
Néyte pyritddn saamaan johtavaksi, jotta se ei varaudu elektronien pommituksessa. Liséksi
on huomioitava néytteen fyysinen koko, materiaalin sopivuus mikroskoopille ja
kontaminaation vélttdminen. Naytteeseen ja&va lika irtoaa elektronien pommituksessa ja
aiheuttaa filamentin toiminta-ajan lyhentymistd ja kammion likaantumista. Naytteet
asetetaan ndytekammioon erilaisten naytepitimien avulla (Kuva 31). FE-SEM-néytteet

valmistellaan materiaalikohtaisten naytteenvalmistusohjeiden mukaisesti.

Kuva 31. Murtopintanayte kammion sisélla naytepitimessa

5.1. Naytteen fyysinen koko

Quanta FEG450:n ndytepdydan maksimi liike on -50...#450 mm, joten tutkittava alue
kannattaa asetella mahdollisimman keskelle. N&yte voi olla hieman isompi kuin
naytepoytd, mutta silloin ei ole mahdollista liikuttaa maksimiliikettd. Né&ytteen
maksimipaino on 2000g. Naytepoyté liikkuu X- ja Y-suuntaan -50...+50mm, Z-suuntaan
0...+60mm, sitd voidaan pyorittdd 360° ja kallistaa -5...+70°. NaytepOytéa voidaan liikuttaa

ohjelmiston kautta tai manuaalisesti pyO0ritettavista ruuveista.
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5.2. Naytteen valmistelu

Joitakin ndytteitd kuten metallien murtopintoja voidaan tutkia sellaisenaan ilman
varsinaista naytteenvalmistusta. Tutkittaessa ndytekappaletta sellaisenaan on néyte
puhdistettava huolellisesti alkoholilla ja puhallettava kuivaksi lampopuhaltimella. Naytteen
puhdistuksessa suositellaan kaytettavan ultradanipesuria. Nayte kiinnitetddn naytepitimeen

kaksipuoleisen hiiliteipin avulla johtavuuden saavuttamiseksi.

5.3. Nappinaytteen valmistus

FE-SEM:II4 tutkittava ndyte on oltava pinnaltaan mahdollisimman tasainen ja kiiltava.
Néyte valetaan tarkoitukseen sopivaan johtavaan valuaineeseen, esimerkiksi Struers
Polyfast. Naytteen korkeuden on oltava mahdollisimman matala 5-10 mm johtavuuden
takaamiseksi pinnasta pohjaan. SEM-néaytteet hiotaan ja Kiillotetaan materiaalikohtaisten
naytteenvalmistusohjeiden mukaisesti. Naytteet voidaan pinnoittaa johtavuuden

saavuttamiseksi kulta-, palladium- tai hiilikerroksella.

5.4. Naytteen sailytys

FE-SEM-néytteet on séilytettdva typpikaapissa tai eksikaattorissa likaantumisen ja
oksidoitumisen estamiseksi. Poikkeustilanteessa voidaan nayte kaaria folioon tai sailyttaa

folioidussa néyterasiassa.

5.5. Naytteen puhtaus

Néytteiden ja ndytteenpitimien puhtaus vaikuttaa suoraan filamentin kéyttoikaan.
Néytekammioon véltetddn joutumasta mitddn epdpuhtauksia. Naytteitd kasiteltdessa ja
vaihdettaessa kaytetddn aina puhtaita puuteroimattomia nitriilik&sineitd. N&ytteet
puhdistetaan alkoholissa ultradanipesurilla ja huuhdellaan vield alkoholilla ennen kammion

asettamista. Naytteet puhalletaan kuivaksi lampdpuhaltimella tai typpikaasulla. Paineilmaa
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el saa kayttdd. Néaytteenpitimet sdilytetddn typpikaapissa ja niitd kasiteltdessa kaytetaan

puuteroimattomia nitriilikasineita.
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6. PERUSKAYTTO

Laitteen peruskayttoon on laadittu suomenkielinen ohje (liite 4), jonka mukaisesti pystyy
kuvaamaan perusndytteet. Perusohjeen ja lyhyen opastuksen avulla voidaan aloittaa
laitteen kaytto turvallisesti. Herkka laite voi rikkoontua helposti virheellisestd kaytosta

johtuen. Perusohjeen avulla pystyy kayttaméaan mikroskooppia pitk&nkin tauon jalkeen.

6.1. Ennen kuin aloitat

Elektronimikroskooppia pidetdadn kaynnissd koko ajan, joten sitd ei tarvitse erikseen
kaynnistdd. Laitteeseen liitetyt ulkopuoliset vakuumipumput toimivat automaattisesti
tarpeen mukaan. Ndiden vakuumipumppujen 6ljymééara ja vari on kuitenkin tarkastettava
ennen jokaista kéayttokertaa. Typpilinja avataan venttiilistda ja tarkastetaan onko

paineilmaverkostossa painetta.

6.2. Lopetus

Laitetta ei koskaan sammuteta vaan se on paalla jatkuvasti ympéri vuoden. Lopetettaessa
tyot laitetaan “beam” pois padltd, ajetaan ndytepOytd ala-asentoonsa ja ndyte poistetaan
kammiosta. Suljetaan kammio tyontamalld kansi kiinni ja pumpataan takaisin kammioon
alipaine. Tietokoneet ohjelmineen jatetddn myos péélle, jolloin naytét menevét
ndytonsaastotilaan. EDS-ohjelmisto NSS sammutetaan, jotta detektori menee pois paalta.
EDS-analysaattoria ja jadhdytysyksikkoa ei tarvitse sammuttaa. Jos laitteisto joudutaan
sammuttamaan tilapdisesti jostain syystd, toimitaan erillisen sammutusohjeen mukaisesti
(Liite 3).
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7. KOEKUVAUKSET

Quanta FEG450 FE-SEM:n ja Thermo EDS:n kayttoonoton yhteydessa tehtiin
laiteasentajan toimesta koekuvauksia standardinaytteilld. N&illa& varmistettiin laitteen
vaatimusten mukainen toiminta. Lisaksi tehtiin kuvauksia omilla testindytteilld ja

asiakasnaytteilla.

7.1. FE-SEM kuvat

FE-SEM:II4 saadaan kuvattua erilaisia pintoja ja pinnan rakenteita erittdin suurilla
suurennoksilla. Valomikroskoopilla pystytddn kuvaamaan korkeintaan 2000-kertaisilla
suurennoksilla. Kun halutaan néhda pintojen rakenteita tatd tarkemmin turvaudutaan
elektronimikroskopiaan. Elektronimikroskopian avulla pystytddn esimerkiksi toteamaan
murtumapinnasta (Kuva 32) murtuman tyyppi tai ndhddan materiaalin rakenteen
muodostuminen ja poikkeamat (Kuva 33). Materiaalissa kiinnostaa kuvauksen lisdksi usein
my06s pinnan alkuaineet sekd niiden jakautuminen ja sekoittuminen materiaalissa (Kuva
34).
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HV det | mag B W WD pressure 3 pm det| mag O
15.00 kV| BSED |14 500 x 3 um|10.0 mm 5.25e-4 Pa Quanta FEG 15.00 kV| --- [ 19 000 x | 1

HV  |det|mag O| HFW WD |pressure|
10.00 kV/| --- | 5000 x [51.2ym|8.9 mm | 70 Pa

Kuva 34. Alumiinin murtumapinta ja LTCC-materiaalin poikkileikkaus

7.2. EDS kuvat

FE-SEM kuvauksen avulla haetaan haluttu kohta ja suurennos alkuaineanalyysiin. Tdmén
jalkeen EDS:n ohjaustietokoneen avulla saadaan automaattisesti sama kuva
alkuaineanalyysia varten NSS-ohjelmistoon. Kuvasta voidaan nyt valita tyokalujen avulla
analysoitavat pisteet tai alueet (Kuva 35). Alkuaineanalyysin jalkeen saadaan tulokseksi
kvalitatiivinen alkuainejakauma ( Kuva 36) ja kvantitatiivinen alkuainejakauma (Kuva 37).

Ohjelmiston antamaan kvantitatiiviseen alkuainejakaumaan tulee aina suhtautua Kriittisesti
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ja on osattava tulkita tuloksia oikein. Luotettavin tulos saadaan kun countseja eli laskettuja

yksikdita on  mahdollisimman paljon. Tuloksia voidaan my6s visualisoida

alkuainekarttojen avulla (Kuva 38).

S [l

Kuva 35. Analysoitavaksi valitut pisteet ja alue

Full scale counts: 2691 testi(25) Phased4

3000
2000

1000

keV

Kuva 36. EDS-alkuaineanalyysin kvalitatiivinen tulos
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Element Weight % Weight %
Line Error
CK 14.79 +/- 0.55
oK 2.69 +/- 0.22
Al K 0.53 +/- 0.08
SiK 1.28 +/- 0.13
SiL
Ni K 60.40 +/- 0.69
Ni L
CuK 8.89 +/- 0.59
CulL
SnL 11.42 +/- 0.47
SnM

Total 100.00

Kuva 37. EDS-alkuaineanalyysin kvantitatiivinen tulos

Kuva 38. EDS-alkuaineanalyysin tuloksena alkuainekartat
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8. HUOLTO

FE-SEM:n takuuajan huollot tekee ensimmaéisen kahden vuoden aikana FEI:n edustaja.
Vuosihuollon yhteydessé tehddan suurin osa huolloista tulevaisuudessakin, mutta joitakin

manuaalin mukaisia huoltoja ja toimenpiteita voidaan tehda jatkossa itse.

8.1. Vakuumipumput

Elektronimikroskooppilaitteistoon kuuluu kaksi ulkopuolista vakuumipumppua, jotka
toimivat automaattisesti tarpeen mukaan. High vacuum-moodissa toimii yksi pumppu ja
Low vacum-moodissa kaksi pumppua. N&iden pumppujen Oljynpinta ja 6ljyn véri
tarkastetaan ennen jokaista kayttokertaa. Mikéli 6ljyn pinta on vajaa, lisataan oljya. Mikali
Oljyn vari on muuttunut kirkaankeltaisesta ruskeaksi, vaihdetaan 06ljyt pumpuista.
Vakuumipumppujen 6ljyt vaihdetaan joka tapauksessa noin puolen vuoden vélein.
Oljynvaihto suoritetaan aina vuosihuollon yhteydessé huoltoinsindorin toimesta ja toisen
kerran kéyttajan toimesta. Vakuumipumpuissa voidaan kéyttdd vain tietyntyppista

vakuumipumppudljya Edwards Ultra Grade 19 OIL.

8.2. Kammio

Néytekammioon néytteitd laitettaessa ja poistettaessa kéytetddn aina puhtaita
nitriilik&sineitd. Ndytteissa tai ndytepitimissa ei saa olla mitdan epapuhtauksia. FE-SEM:IIa
tyoskenneltdessda kaytetddn laboratoriotakkia. Nailld toimenpiteilld véhennet&én
huomattavasti kammioon joutuvien epapuhtauksien maaréa. Likaantumisen estdminen on
aina helpompaa kuin puhdistaminen. Kammiota voidaan puhdistaa puhdastilaliinoilla,
joista ei irtoa hiukkasia. Myos ndytekammion luukkua ja siind olevaa tiivistetta
puhdistetaan saannollisesti. Yksi hius ndytekammion luukun tiivisteessa aiheuttaa vuodon

ja estdd tyhjion muodostumisen kammioon. Kammion likaantumisen estdmiseksi
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kammioon syOtetadn automaattisesti typped, kun alipainetta 16ysatadn. Muuten alipaineen

vaihtuessa normaali ilmanpaineeksi paine-ero vetaisi polyistd huoneilmaa kammion siséan.

8.3. Filamentti

Filamentti eli elektronildhde joudutaan vaihtamaan noin kahden vuoden vélein. Filamentin
vaihto on huomattavan iso kustannus , noin 20 000€, ja vaihtovali riippuu laitteen kaytosta
sekd naytteiden puhtaudesta. Kéytettéessa paljon suurta spottikokoa ja jannitetta filamentti
kuluu nopeammin. Filamentin virta ndkyy ruudussa ja se on asennusvaiheessa 194puA.
Virran noustessa kayton myoétéd pikkuhiljaa 250 pA on aika vaihtaa filamentti. Filamentin

vaihdon suorittaa FEI:n huoltoinsindori.
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9. YHTEENVETO

FE-SEM:n ja EDS:n toimitukseen, asennukseen ja kayttéonottoon liittyy monia
huomioitavia asioita. Vaikka testauslaboratoriossa oli valmistauduttu moniin asioihin
etukateen, ei kaikkiin asioihin pystytty varautumaan. TyOaikaa meni asennuksineen ja
koulutuksineen kaikkiaan yhteensa noin kuukausi kahden kuukauden aikana. Asennuksissa
ilmeni joitakin ongelmia liitantdjen ja tietoliikenneyhteyksien osalta. Asennuksien aikana
testauslaboratorion asiakastdissa oli ruuhkaa ja lisaksi laboratoriossa kavi paljon
ulkopuolisia vierailijoita. Tama aiheutti laboratorioon melkoisen epéjérjestyksen ja
ihmispaljouden asennusviikkojen aikana. Laitteet saatiin kuitenkin toimimaan ja

kayttokuntoon aikataulun mukaisesti.

Olosuhdemittausten ja asennusten valisséd olisi saanut olla pidempi ajanjakso, jotta
lopullisesta sijoituspaikasta riippuvat asennukset ja purkuty0 olisi saatu tehtya ennen
asennuksia. Lisdksi aikaa FE-SEM:n toimintaan ja kayttdon perehtymiseen ennen

syventavaa koulutusta olisi pitdnyt olla enemman.

Elektronimikroskopia on erityinen tutkimusmenetelma, josta ei suomenkielistd materiaalia
ole juurikaan saatavissa. Tama opinnaytetyo liitteineen sisaltaa tietopaketin asennetuista
laitteistoista ja niiden toimintaperiaatteista. N&iden avulla voidaan perehdyttaa
tulevaisuudessa muut kayttdmaan FE-SEM:id ja EDS:44. Liitteiden mukaisia ohjeistuksia

paivitetaan jatkossa kayttokokemusten ja tiedon karttuessa.
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LIITE 1.

Keml"(Tornlon
ammattikorkeakoulu

TEKNIIKAN KOULUTUSYKSIKKO

T&K TESTAUSLABORATORIO

FEI Quanta FEG450 kaynnistysohje kiinteistéhuollolle

Kemi-Tornion ammattikorkeakoulu / tekniikka, T&K
Tietokatu 1, 94600 Kemi
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MIKROSKOOPIN KAYNNISTYSOHJE SAHKOKATKOSTILANTEESSA

LABORATORION YHTEYSTIEDOT:
HENKILOKUNNALTA SAA
PUHELINTUKEA, JOS Jaana Kauppi: **xxsaaksiax

LAITE EI KAYNNISTY.
Petri Ronkainen: *****xxxkk%
Laitteen sdhkdkatkon kestaessa
yli 9 tuntia, laitteen kallis osa
todennakoisesti vaurioituu.

IImoita myds laboratorion
henkilokunnalle aina
sahkokatkoksesta.

1. Tarkasta sdhkodkaapista RK1.5,
etta sulake ja
vikavirtasuojakytkin 42 ovat
yldasennossa.

Kytke mikroskooppiin virta
padkytkimesta

2. Kaynnistda MICROSCOPE PC
tietokone
Tietokoneen tunnukset:
USER; ****
PASSWORD:; ****
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3. Kaynnista ohjelma XT

microscope server kuvakkeesta

. Kaynnista serveri painamalla
XT microscope Server taulun
Microscope Start painiketta.
Kaikki oikealla olevat vihreat
pallot tulee olla vihreita.

B =T microscope Server

Server state

| sTOPPED

LIl State
[ sTORPPED

€ Console devices
3 | | @ notion mODEA
 Imaging

*

Microscope

| Advanced ===

. Odota kunnes kaikki toiminnot
ovat kaytettavissa RUNNING
tilassa eli EI harmaita.

B »T micrescope Server

Server state

| RUNNING

L State
| RUNNING

|

Microscope

IEE

Stop

€ Console devices
€ Maotion NODET
™ Imaging

'

'

Hide UI |

Stop LI

| Advanced ===

. Nayttoon ilmestyy XTUI Log
On taulu. Kirjaudu sisaan:
Username: ****

Password:

*kkk

Llzername:

Fasswaord:

e

] .4

Cancel

|
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7. llmestyy Stage information

taulu: Do you want to run it
now? The stage cannot he moved, the Home Stage procedure
must be completed first

Paina No Do you want to run it now?

Home Stage with the ratation axis

ves (N0 D

8. RUUtUUﬂ VOi i|meStya Tirme Description Source
Var0|tUStaU I u XTm @ 11:39:41 \r?ccgtz:;c;h the electron source has heen “acuurn
Appl Ication StatUS, ni ista el € 11:15:28 :ﬁictl.lhuerr;imnig;?oil.ectron source is insufficient to “Wacuum
tarVitse taSSa Vai heessa Q 111527 “acuum in Elt.aclrun CUIur.nn is.Oﬁ. “Yacuum

A e e Q 11:15:10 Cannot establish connection with FGSU, probably Feg Source
Val Ittaa. interlock failed
Paina Hide
[X]EN )

Pop-up on Message Severity:

(OiMone (O Error (@) Warning (Al [ Ciemr @D

9. Valitse oikean ylakulman — m
valikosta Alignments kuvake J £ "@ b
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10. Valitse alasvetovalikosta 7 | e | ol
5- Emitter Startup :
Alignments 7
5 - Emitter Starup el

1 - Gun Alignment
2 - Stigmator Alignment

94 - CCD Camera Alignment
154 -“Water Boftle “enting

Alignments e
11. Paina Start £ - Emitter Startup ~

Instructions

This procedure starts or stops
the emitter.

Mo step
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12. Paina IGP’s On painiketta.
HUOM: Jos IGP-pumput ovat
kaynnistyneet automaattisesti
IGP’s On painiketta ei voi
painaa ja IGP Upper ja IPG
Lower paineissa nakyy 0:n
tilalta jokin lukema, tall6in
siirry kohtaan 14.

x| o | ofh| B2

Algnmenis

L = Emithar Startup

b

Instneslso e

Fra=s the GP' On bulton 10
=tat the pumps and vwsil unkil
@leciron guan v&Ecuwr i3
reached (see the Siatus
rrend )

pMote: In case the IG5 On
Butian is disablod, procesd

weithy ke next stiep ke pornps
anz already afarted].

Slep 1 of 2

=ur vacuurm page

| EPson |

IEF Lipper: D00 e-+000 Fsa
IEP Loweer: 000 +000 Pa

Cancel

Siafus

Chambar Fresguns: -
Son Prassuna -
Emitsian Curnsnl 0.0

& w®

T
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13.0Odota kunnes_ IGP Upp_erja__ A -
IGP Lower alipaineet lahtevat YT — -
laskemaan ja alhaalla oleva [_ren |
Gun Pressure laskee (kyseessa Instructions
on miinusmerkkiset arvot, B o
joten Iuk_uarvo_t“kf'.alf,vavat). ) ,",;j‘:',!_jﬂ ae the Stains
Kone voidaan jataa nyt tahan medi)
1 1 1 late: Imca = WEP'= 0
tilaan. llmoita onnistuneesta e o o
o 1 A 1 b the next $lem (Lha pumps
kaynnistyksesta laboratorion N the RA: Slav Uhe pump
henkilékunnalle.
Step 1 of 2
14.Jonkin ajan kuluessa 5
. . R Lin Wacuunm gage
alipaineen merkki muuttuu
harmaasta vihreaksi, mutta
tata ei tarvitse jaada
odottamaan.
IGF Upper. 1.17a-00F Fa
‘ . E IGF Lower. 1 Bla-D0S Pa
| Cancel |
Stetus r
Chamber Prassune:
Gun Pressuna: @

Emission Curranl

& o

1] [T

15.Jos kaynnistyksessa tulee
ongelmia voidaan Cancel ja X
painikkeilla sammuttaa kaikki
ruudut seké ohjelma ja aloittaa
alusta.
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LITE 2.

Keml"(Tornlon
ammattikorkeakoulu

TEKNIIKAN KOULUTUSYKSIKKO

T&K TESTAUSLABORATORIO

FEI Quanta FEG450 kaynnistysohje henkilokunnalle

Kemi-Tornion ammattikorkeakoulu / tekniikka, T&K
Tietokatu 1, 94600 Kemi
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MIKROSKOOPIN KAYNNISTYSOHJE SAHKOKATKOSTILANTEESSA

LABORATORION YHTEYSTIEDOT:
HENKILOKUNNALTA SAA
PUHELINTUKEA, JOS Jaana Kauppi: **xaxkarx

LAITE ElI KAYNNISTY.
Petri Ronkainen: ****xx*i*x
Laitteen sdhkdkatkon kestéaessa
yli 9 tuntia, laitteen kallis osa
todennakadisesti vaurioituu.

IImoita myos laboratorion
henkilokunnalle aina
sahkokatkoksesta.

1. Tarkasta sdhkokaapista RK1.5,
ettd sulake ja
vikavirtasuojakytkin 42 ovat
ylaasennossa.

2. Kytke mikroskooppiin virta
padkytkimesta

3. Kéaynnistda MICROSCOPE PC
tietokone
Tietokoneen tunnukset:
USER; ****
PASSWORD: ****
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4. Kaynnista ohjelma XT
microscope server kuvakkeesta

5. Kaynnista serveri painamalla
XT microscope Server taulun
Microscope Start painiketta.
Kaikki oikealla olevat vihreat
pallot tulee olla vihreita.

B T microscope Server

Server state

| sTORPED

Ul State

| STOFFED

€ Console devices

32 | @ Motion NODET

& Imaging

®

Microscoie

| Advanced ===

% xT microscope Server

6. Odota kunnes kaikki toiminnot e & Conoole do
ovat kaytettavissa RUNNING TRUNNING o | |@ wmotion nODET
tilassa eli EI harmaita. @ Imaging

I
Ul State
Microscope
| Stop |
Hide UI | Stop Ul | I ——
f A=E

7. Nayttoon ilmestyy XTUI Log

On taulu. Kirjaudu sisaan: Username:
Username: **** o N
Password: **** | BESWIrL.
8].8 l ’ Cancel
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8. llmestyy Stage information
taulu: Do you want to run it
now?

Varmista CCD-kamerasta tai
fyysisesti, ettei ndytepoyta ole
lilan ylh&alla osuakseen
ylapuolen rakenteisiin.

Paina Yes

The stage cannot he maoved, the Home Stage procedure
must be completed first.

Do yau want to run it nowe?

Home Stage with the ratation axis

9. Ruutuun voi ilmestya
varoitustaulu xTm:
Application Status, niista ei
tarvitse tassa vaiheessa
valittaa.

Paina Hide

Tirne Description Source
@ 113241 “Vacuum in the electron source has been “Wacuum
recovered.

€3 111528 “acuum in the electron source is insuficient to “acuurm
run the emission.

€3 111527 “acuum in Electron Column is Off “Wacuum

€3 111510 Cannot establish connection with FGSU, probably Feg Source
interlock failed.

LIEYE)

Pop-up on Message Severity:

(O Mone (O Eror @ %Warming (A [ Clear ([ Hide b

10.Valitse oikean ylakulman
valikosta Alignments kuvake

i ed

Ll
/
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11.VaI|tse_ alasvetovalikosta 75 | < | gl
5- Emitter Startup :
Alignments T
5 - Emitter Startup hd

1 - Gun Alignment
2 - Stigmator Alignment

94 - CCD Camera Alignment
154 -"Water Bottle »enting

Alignments ?
12.Paina Start 5 - Emitter Startup v

Instructions

This procedure starts or stops
the emitter.

Mo step
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13.Paina IGP’s On painiketta.
HUOM: Jos IGP-pumput ovat
kaynnistyneet automaattisesti
IGP’s On painiketta ei voi
painaa ja IGP Upper ja IPG
Lower paineissa nakyy 0:n
tilalta jokin lukema, talldin
siirry kohtaan 14.

i e | glh| B2
Algnments

L = Emithar Stastyp

b

T

InETnsc o e

Fra=s the IGP% On bulton 1o
=lart the punps and wait unkil
Eleciran gun ywEcu e 1S
reached (see the Siatus

e dule)

Mote: In case the IGP%S O
Butian is disablod, procesd
with the next sien The puenps
arz aleady started).

Step 1 of 2

Gun vacuLrT pacge

| 1GPs On |

IEF Upper: 0.00e+000 Fa
IEP Lower: 000 +000 Pa

Cancel

S1adus

Chamber Fressune: -
Sen Pressurna -
Emission Curmenl 0.0

&

T
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. 3% | wo | dih| BB
14. Odota kunnes IGP Upper ja Hig-,,m,,—,fn” : =
IGP Lower alipaineet lahtevat 5 - Exrifbes Stanup |

laskemaan ja alhaalla oleva
Gun Pressure laskee ja
alipaineen merkki muuttuu
harmaasta vihreaksi.

d— 4

15. Paina Next

Insinuctions

Freas the IGPs On busion 1o
start the pevps and weast urdil
slaclien guea vacuum is
rascved (2ee tha Stalee

rriced L]

Mot Incase the EP's O
bBuglios 15 degabled, proceid
wiih the next slep (the pumps
arg abazdy siarted)

Step 1 of 2

SN wE UM gags

ISP Upper. 1.17a-007 Pa

IGF Laower. 1 61a-005 Pa

Stetus

Chamber Prassune:

Gum Pressura;

Emission Currenl 0l [T22]
&

7
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16. Paina Emitter On -f;n;mfm e —— il
kaynnistaaksesi emitterin. |5 - Emmer Stortup 3
Mikali Emitter On kuvake on [ Finsn_
harmaa, emitteria ei voi Instractions

kaynnistadd. Sammuta ohjelma
ja yrita uudelleen.

Emission Current alkaa
pikkuhiljaa nousta 0.0 pA:sta
ylospain

17. Odota Remaining time:n
osoittama aika

Press the Emitter On bulton
10 s13n oc the Eminer Off
buiton to slop the emitier
Wat untl the target state is
reached

Step 2 of 2

Emtter control page

[ Exseon )

[ Emitteron |

Remaming time: 35S min 23 &

Supgressor: 500V
Extractor; 1000 V

Filamert: 2,246 A

Emession: 00 p&

Emeter Life Time
1283h &0 min 12 3

Cancel |

Status 4
Chamber Pressure: 27183 Pa
Gun Pres : 7 Ps
Emissien Cureent 00 P

A%
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18. Jos kaynnistyksessa tulee
ongelmia voidaan Cancel ja X
painikkeilla sammuttaa kaikki
ruudut seka ohjelma ja aloittaa
alusta.

19. Kaynnistd SUPPORT PC
tietokone. Kirjaudu sisaan
tunnuksilla:

User *kkkkkik

Password; *****x*

Odota jonkin aikaa, koneet
linkittyvat toimimaan
keskendan automaattisesti.

20. Tarkista nakyyko
MICROSCOPE PC:lla
SUPPORT PC:lla sijaitseva
jaettu kansio W211-support-
Ol\shareddata.

21. Saat haettua kansion nakyville
valitsemalla tyopoydalta My
Network Places/Add Network
Place ja lisaamalla:
\\W211-support-01\shareddata

22. Kysyy kayttajatunnukset:

Password: *****x*

Add Network Place Wizard

What is the address of this network place?
Type the address of the Weh site, FTP site, ornetwark location that this shortcut will open
[nternet or netwotk address:

‘\HWN1-supp0ﬂ-01\shareddata ¥ ‘ Browse...

View some examples.
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Kun laite on kaynnistetty
kirjaudu ulos MICROSCOPE xTm: Log On

PC:n kaynnistys-tunnuksilla
File/Log out. sername:

23.Nayttoon ilmestyy XTUI Log Password: | |
On taulu. Kirjaudu sisdan:
Username; ******* [ o4 ] [ Cancel ]
Password: ****x**

Laite on nyt kayttévalmiina,
jossa tilassa se pidetaan
jatkuvasti.
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LIITE 3.

Keml"'g Tornion
ammattikorkeakoulu

TEKNITKAN KOULUTUSYKSIKKO

T&K TESTAUSLABORATORIO

FEI Quanta FEG450 sammutusohje hatatilanteissa

Kemi-Tornion ammattikorkeakoulu / tekniikka, T&K
Tietokatu 1, 94600 Kemi
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MIKROSKOOPIN SAMMUTUSOHJE HATATILANTEESSA

LABORATORION
HENKILOKUNNALTA SAA
PUHELINTUKEA, JOS
SAMMUTUS EI ONNISTU
NORMAALISTI.

Laitteen sahkokatkon kestaessa
yli 9 tuntia, laitteen 20000€ osa
todennakoisesti vaurioituu.

Iimoita myo6s laboratorion
henkilokunnalle aina
sammutuksesta.

YHTEYSTIEDOT:
Jaana Kauppi: **xxxxkkksk

Petri Ronkainen; ****xx**%

. Sammuta elektronisuihku
Column valilehden Beam On
napista.

. Muuta laite High Vacuum
moodiin.

. Odota tarvittaessa
. Paina Vent painiketta ja odota
kunnes menee vented tilaan.

. Poista tarvittaessa nayte ja
jaahdytysalusta kammiosta.

I

Wacuum ?
Qe D
igh Wacuum
() Low Yacuum Water
(O ESEM Wiater | v

Chamber Pressure
o]~
Column

(s Spot

Ceeamon [ J§

High “oltage

(o] v

B0 Fa B
7

30 [+
2000 kY B
hagnification 7

Magnification 100 x
£ »
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6. Valitse Alignment valikon
alasvetovalikosta
5-Emitter Startup.

HUOM. Jos 5-Emitter Startup
el nay alasvetovalikossa niin
kirjaudu ulos File / Log Off ja
sitten sisaan
kayttajatunnuksilla:
Username:; *****

Password: *****

ﬁ}@dﬂ]

Alignments

5 - Emitter Startup

1 - Gun Alignment
2 - Stigmatar Alignment
Hotation Center

pertur Alignment
94 - CCD Camera Alignment
154 -“Water Boftle ““enting

7. Paina START

Alignments 7

5 - Emnitter Startup b

Instructions

This procedure starts or stops
the emitter.

Mo step
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8. Paina tarvittaessa Next.
Sammuta Emitteri painamalla
Emitter Off . Emission virta
laskee -> 0 PA.

|| dh| )
Alignments 2

| b - Emitter Starup b

Instructions

Prezs the Emitter On button
to start or the Emitter Off
button to stop the emitter.
Wart uniil the target state is
reached

Step 2 of 2

Emitter control page

I Emitter Cin J

(  Emiter Of )|

Remaining time: 0 min 00 5
Suppressor 5004
Extractor 4232 %
Filament: 2.510 A
Emizzion: 1940 pA

9. Ruutuun voi ilmestya
varoitustaulu xTm:
Application Status, niista ei
tarvitse tassa vaiheessa
valittaa. Paina Hide

n

Time Description Source
@ 11:39:41 “acuum in the electron source has been Wacuum
recovered.
€3 11:15:28  “acuur in the electron source is insufficient to “acuum
run the emission.
€ 1:15:27  “acuurn in Electron Column is Off “acuum
€3 11:15:110  Cannot establish connection with FGSU, probably Feg Source

interlock failed

Fop-up on Message Sewverity:

[N

(OMone (O Error (@) Warning (Al |

Clear K[

Hide |

—
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10. Sammuta EDS ja Support
PC tietokoneet.

11.Tuo nakyville kayttoliittyma l/ﬂjh | | Shop | Hide U | Stop Ul MI
N

painamalla kuvaketta ylhaalla.

12. Paina StOQ W xT microscope Server

o tat

Erer State @ Console devices

[RUNNING f © Motion NODET

@ Imaging

Ul State

| RUNNING /
Microscope

L
Stop >
Hide LI Stap U Advanced ===

13. Sammuta Microscope
tietokone.
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LIITE 4.

-
Kemi™¢ Tornion
ammattikorkeakoulu

TEKNIIKAN KOULUTUSYKSIKKO

T&K LABORATORIO

FE-SEM
FEI Quanta FEG450 kayttoohje peruskaytolle

Versiohistoria

Versio A
Muutospaiva Tekija Muutos

0.1 27.03.2011 Jaana Kauppi Luotu ensimmainen versio

0.2 02.05.2011 Jaana Kauppi Lisatty EDS osuus
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SISALLYSLUETTELO

SISALLYSLUETTELOD .....oiiiteieiiteceete ettt
1 NAYTTEEN VALMISTELU ....coiiiiiceiceee ettt
1.1 Sellaisenaan Kuvattava NAYLE ...........ccccvueiieieiiieieeie e
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1. NAYTTEEN VALMISTELU

FE-SEM naytteiden puhtaus on erittéin tarke&& laitteen ja kuvaustulosten vuoksi.
Elektronien pommituksessa irtoava lika tarttuu kammion rakenteisiin ja linsseihin
ja lyhentdd elektronilahteen kéayttoikad huomattavasti. Naytteen pinnalla olevat
rasvat ym epapuhtaudet ndkyvét kuvauksessa ja materiaalianalyysissd. Naytteitd
kasitellaan puuteroimattomilla nitriilikasineilld. N&ytteet pyritddn saamaan sahkoa
johtavaksi, jotta néytteen varautuminen elektronien pommituksessa estyy.
Varautuminen aiheuttaa epaselvad ja kohinaista kuvaa.

1.1 Sellaisenaan kuvattava nayte

Osa naytemateriaaleista voidaan kuvata FE-SEM:llI& sellaisenaan, jolloin
naytteenvalmistusta ei tarvita. Esimerkiksi murtopintandytteet, elektroniikan
komponentit, pintojen epapuhtaudet jne. Naytteet on kuitenkin mahdollisuuksien
mukaan puhdistettava liasta ja 0Oljystd ennen ndytekammioon laittamista. Kaikki
metallindytteet puhdistetaan etanolilla ultradanipesurissa tai nukkaamattomalla
puhdistusliinalla.

1.2 Nappinayte

Osa naytteistd valetaan mahdollisimma matalaan nappiin (~10 mm) tutkimuksia
varten. Kun halutaan kuvata esimerkiksi elektroniikan komponenttien
poikkileikkauksia, metallin rakenteita, sulkeumia tms. Kuumavaluaineina kéytetaan
SEM Kkuvauksiin sopivaa materiaalia kuten Struers Polyfast. Nayte puhdistetaan
ennen valua etanolilla ultrad&nipesurissa tai huuhtelemalla. VValundytteet hiotaan ja
Kiillotetaan normaalin naytteenvalmistusprosessin mukaisesti. Viimeista kiillotusta
kolloidisella piidioksidilla ei tehda.

1.3 Naytteen sailytys

Néytteet ja ndytteenpitimet sdilytetddn typpikaapissa. Toinen vaihtoehto néytteen
sédilytykseen on pitdd sitd alumiinifoliolla vuoratussa rasiassa tai k&aria nayte
alumiinifolioon. Poydalla olleita nédytteitd ei saa laittaa uudelleen ndytekammioon
ilman uudelleenpuhdistusta.
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2. FE-SEM KUVAUS

Elektronimikroskooppia pidetddn paalla jatkuvasti, eikd sitd sammuteta kuin
aarimmaisissa poikkeustilanteissa. Sahkokatkojen varalle on asennettu halytys
kiinteistohuoltojarjestelméan.  Laitteen  erilliset  k&ynnistysohjeet  10ytyvét
dokumentista 020511 JaK03_FEI_kaynnistysohje henkilokunta.docx. Erillinen
sammutusohje hatatilanteita varten on dokumentissa
260311 JaK01 FEI_sammutusohje_henkilokunta.docx. Laite ei saa olla ilman
séhkoa yli 9 tuntia.

Toiminnot valitaan valilentien (Kuva 39) mukaisista toimintondppaimista.
Kuvausten aloitustilanteessa valitaan kuvausparametrit Taulukon 1 mukaisesti.
Kukin kuva kaynnistetadn painamalla I néppaimesta kuvaruudun ollessa
aktiivinen.
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Kuva 39. Vililehdet Beam Control, Navigation, Processing ja Alignments
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Parametri

Elektronisuihkun asetusarvo

Vakuumi moodi / Vacuum mode

High Vacuum: Johtavat naytteet
Low Vacuum: Ei johtavat, seka ja saastuttavat naytteet

ESEM: Kosteat naytteet (kaytetdan vesihoyrya)

Suurjannite / High Voltage

Valitse jannite naytetyypin mukaisesti:

Matala jannite: pinnan kuvaukseen, elektroniherkille naytteille ja

hieman varautuville naytteille. (Esim muovi 5kV)

Korkea jannite: johtaville naytteille, korkeaan resoluutioon ja
alkuainemaaritykseen (esim EDS 20kV)

Spottikoko / Spot size

High Vacuum ja Low Vacuum: 3 tai 4

ESEM: 4

Paine / Pressure

High Vacuum: Alin mahdollinen
Low Vacuum: 60 Pa

ESEM: 600 Pa

Pyyhkaisynopeus / Scan rate

off < [10ps >

High Vacuum: Nopea 0.1 - 0.3 us
Low Vacuum: Hidas 1-3 ps

ESEM: Hidas 1-3 us

Tydskentelyetaisyys/Working Distance

— 10 mm

Aseta naytteen korkein kohta CCD-kameran 10 mm merkin
kohdalle ja paina Ctrl+F asettaaksesi tydskentelyetaisyyden 10

mm:n.

Suurennos / Magnification

Aseta pienelle: 50x — 200x

Detektori / Detector

High Vacuum: ETD (SE)
Low Vacuum: LFD

ESEM: BSED

Suodatus / Filtering

High Vacuum: Average (4 kuvaa nopealla pyyhkaisynopeudella)
Low Vacuum: Live

ESEM: Live

Kontrasti ja kirkkaus/ Contrast and

Brightness

Saada kontrasti minimiasentoon ja kirkkaus niin, etté juuri néet
valon voimakkuuden. Lis&a kontrastia, jotta saat kuvan nakyviin.
Lisdamalla kirkkautta ja pienentamalléa kontrastia saa

pehmedmman kuvan ja painvastoin.
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2.1 Naytteen asentaminen kammioon

Painetaan Beam Control vélilehdestd Vent toimintoa, jolloin naytekammion
alipaine 16ysad, kuvake muuttuu vented tilaan ja kammio voidaan avata.
Jos kammiota ei saa auki jonkin ajan kuluessa, paina uudelleen Vent.

Naytteitd ja ndytekammioon tulevia osia Kkasitellddn aina puhtailla
puuteroimattomilla nitriilikasineilld. Nayte Kiinnitetdan néytepdytaan joko suoraan
tai ndytteenpitimen eli stub:n avulla. Kiinnityksessa kéytetadan kaksipuoleista hiili-
tai kupariteippid johtavuuden aikaansaamiseksi.

Varmista fyysisesti sekd CCD-kameran avulla, ettei nédyte tai naytepoytd osu
kammiossa ylapuolen rakenteisiin ja sulje kammio. Paina Pump toimintoa, jolloin
kammioon vedetadn alipaine. Kun kammion alipaine on riittdva alhaalla oleva
kammion alipaineen merkkivalo vaihtuu vihreéksi ja elektronisuihkun kéynnistys
tulee mahdolliseksi.

Low Vacuum ja ESEM moodeissa ilmestyy kysymysvalikko PLA Configuration.
Valitaan No Accessory, jos et ole asentanut mitd&n kuvatuista kartioista.

2.2 Kuvauksen kaynnistys

Kéynnista elektronisuihku painamalla Beam On. Valitse 4:n kuvaruutuun
haluamasi detektorit Detector valikosta. Eri ruuduissa voi olla valittuna eri
detektorien kuvia yhtdaikaa. Kuvan sdadot muuttuvat aina aktiivisessa ruudussa.
Saat vasempaan nayttéon koko ruudun kokoisen kuvan valitsemalla Window
valikosta Large image window. Isossa kuvassa nékyy aina aktiiviseksi valittu kuva.
Aseta aloitusparametrit (Taulukko 1) ja etsi kuvattava kohta Navigation vélilehden
toimintojen avulla. Saat siirrettyd kuvauskohtaa myods klikkaamalla haluamaasi
kohtaa aktiivisella ruudulla.

Suurennosta, kontrastia, Kkirkkautta, focusta ja hajataittoisuutta voidaan saataa
manuaalisesta kayttoliittymasta tai ohjelmasta. Fokuksen saddossa voidaan kéyttaa
pienen alueen suurentavaa toimintoa.
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2.3 Kuvien tallennus

Tallenna aktiivinen kuva File + Save as toiminnolla haluamassasi muodossa: TIF8,
TIF16, TIF 24, JPG tai BMP. Kayttdessasi Save toimintoa, kuva tallentuu
automaattisesti edellisen kerran ké&ytetyssda muodossa ja nimen perdan tulee
juokseva numero. Save all toiminnolla saat tallennettua kaikkien 4 lohkon kuvat
samalla kerralla eri nimilld valitsemaasi kansioon.

Kuvien tallennuspaikkana kéytetddn Support PC tietokoneen jaettua kansiota
\\W211-support-Ol\shareddata.  Jollei kansion ole kéytettdvissd saat haettua
kansion nékyville valitsemalla tyopoydélta My Network Places/Add Network Place
ja lisddmalla: \\W211-support-01\shareddata.

Kysyy kayttajatunnukset: User: ******** 'Password: *******,

Microscope PC:ll& ei saa kayttdd tikkua tms, koska sitd kaytetddn vain
mikroskoopin ohjaustietokoneena ja siind ei ole mitddn viruksentorjuntaa tai
palomuuria.
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Thermon EDS analysaattoriin kuuluvia laitteita pidetddn paalla jatkuvasti, mutta
NSS ohjelmisto sammutetaan kayton jalkeen. Ohjelmisto k&ynnistetddn NSS
kuvakkeesta. NSS ohjelmiston kadynnistyksen yhteydessa luodaan aina uusi
projekti, johon ohjelma kysyy projektin nimen. Myds muita tietoja voidaan lisata
aloitustauluun haluttaessa. Tietojen lisddmisella mahdollistetaan, ettd voidaan
jalkikateen hakea analyysituloksia hakusanojen avulla. Voidaan myo6s tehda
template kirjastoja, johon tallennetaan valmiita analysoitavan materiaalin mukaisia
asetusarvoja. Projektin luonnin jalkeen ohjelmandkyma varsinaisesti avautuu
(Kuva 2). FE-SEM:Ita valitaan ensin analyysin kohteeksi tuleva alue ja asetetaan
terdvyys. Tamé FE-SEM:n kuva siirretdén sitten EDS analysaattorin kayttoon. Jos
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3.1 Elektronimikroskoopin asetukset

FE-SEM:It4 valitaan ensin analyysin kohteeksi tuleva alue ja asetetaan teravyys.
Taméa FE-SEM:n kuva siirretaan sitten EDS analysaattorin kayttoon.

Myo6s FE-SEM:n spottikoolla on merkitystd analyysin nopeuteen. Isommalla
spottikoolla saadaan mitattua isompi alue kerrallaan. Té&ssé taytyy kuitenkin
huomioida, tarkasteltavan alueen kokoa. Joissain tapauksissa spottikoko voi tulla
suuremmaksi kuin tarkasteltavana kohteena oleva pieni alue. Tallgin ei tietenk&an
saada oikeanlaisia tuloksia.

Jos tutkitaan alkuainetaulukon alkup&&n keveitd alkuaineita asetetaan
elektronimikroskoopin jannite matalaksi esim 5kV. Spektri tulee silloin vain
alueelta 0-5 kV. Metallien spektrit alkavat vasta 10kV kohdalta.

Ennen kvantitatiivistd EDS-analyysid, olisi syytd laittaa Beam paalle jo tuntia
ennen kuvauksia tarkemman tuloksen saavuttamiseksi.

3.2 Mikroanalytiikan valinta

Valitaan vasemmasta valikosta Microanalysis haluttu mikroanalytiikan tyyppi.
Spectrum toiminnolla saadaan kuvan koko alueesta spektri, josta nahdaa mita
alkuaineita materiaalissa yleisesti on.

Point&Shoot toiminnolla  valitaan analysoitavia pisteitd eri  kohdista
materiaalikuvaa, ja muodostetaan erikseen spektri jokaisesta pisteesta.

Spectral Imaging toiminnolla saadaan pistematriisin tavoin spektri jokaisesta
pisteestd erikseen. N&itd tuloksia voidaan sitten myohemmin kasitelld ja tehda
tarvittavia analyyseja vaikkapa omalla koneella.

3-D Visualization toiminnolla saadaan tehtya kuution alkuaineanalyysi.

X-ray Linescans toiminnolla tehd&an viivan mukainen profiili yhdesté tai useasta
alkuaineesta.

3.3 Muita asetuksia

Element Setup alkuainetaulukosta voidaan halutessa laittaa joitain alkuaineita pois
laskuista. Né&itd ovat usein esimerkiksi happi ja natrium, jotka johtuvat yleensa
naytteen epapuhtauksista.

Mittaukselle annetaan aika valilla 1-20 rate, josta 1 on hidas ja 20 nopea. Mité
hitaammalla analyysi tehd&&n sen parempi resoluutio saadaan aikaiseksi.
Point&Shoot toiminnossa kéytetaddn yleensa 1 rate ja 10 s aikaa.

Imaging resolution , resoluutioksi valitaan yleensd sama kuin FEI:n eli 1024x884 ja
Number of frames yleensa 1.

Myos FE-SEM:n spottikoolla on merkitystd analyysin nopeuteen. Isommalla
spottikoolla saadaan mitattua isompi alue kerrallaan. Té&ss& tdytyy kuitenkin
huomioida, tarkasteltavan alueen kokoa. Joissain tapauksissa spottikoko voi tulla
suuremmaksi kuin tarkasteltavana kohteena oleva pieni alue. Tallin ei tietenk&an
saada oikeanlaisia tuloksia.

Spectral Imaging toiminnossa Acquisition properties, tyypillinen arvo on 256x220
ja Frametime 50s. Kuvausmadrdn voi laittaa esimerkiksi 30 ja keskeyttéd,
kuvauksen kun kuva ndyttad hyvalta. Viimeinen kuva tehdaan loppuun.
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Hae kuva FEI:n mikroskoopilta Aquire on average toiminnolla E
Kun halut uuden mittauksen siirrd uusi kuva.

Ota Quick play toiminto pois paalta.

Maarita kuvattavat pisteet kuvasta.

171
o

Kéynnista analyysi play toimonnolla.



