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KASITTEIDEN MAARITTELY

BED
(Backscattered Electron Detector) tarkoittaa elektronipylvadssa sijaitsevaa detektoria, jolla voidaan ha-

vaita ja keraté takaisinsironneita elektroneja.

BED-C
(Backscattered Electron Detector - Composition) Robinson-tyyppinen sisddnvedettava takaisinsironta-

elektronidetektori.

BIB
(Broad lon Beam) tarkoittaa poikkileikkauslaitteen ionitykin muodostamaa laajaa ionisadetta.

CCD
(Charge-Coupled Device) joissakin SEM- ja poikkileikkauslaitemalleissa kuvanmuodostustydkaluna

kaytettava kameratyyppi.

CPM
(Counts Per Minute) tarkoittaa sateilylahteen laskentanopeuden yksikkdd, joka kuvaa sateilymittarin

tunnistamien ionisaatioiden maaraa minuutissa.

CPS
(Counts Per Second) tarkoittaa sateilylahteen laskentanopeuden yksikkod, joka kuvaa séateilymittarin

tunnistamien ionisaatioiden méaaraa sekunnissa.

EDS
(Energy Dispersive Spectrometer) viittaa analyysiin, jossa mitataan eri alkuaineille ominaista, eri ener-

gian omaavaa rontgenséteilya energiadispersiivista spektrometria hyédyntaen.

ET-DETEKTORI
(Everhart-Thornley Detector) Thomas E. Everhartin ja Richard F. M. Thornleyn mukaan nimetty

SEM:ssa kaytettdva sekundaarielektroni- ja takaisinsirontaelektronidetektori.



FEG
(Field Emission Gun) tarkoittaa kenttdemissiotykki&, joka on yksi pyyhkéisyelektronimikroskoopin

elektronitykkityypeista.

FIB
(Focused lon Beam) tarkoittaa poikkileikkauslaitteen ionitykin muodostamaa tarkkaa ja kapeaa io-

nisadetta.

LED
(Lower Electron Detector) tarkoittaa akselin ulkopuolelle sijoittuvaa detektoria, joka havaitsee ja ker&a

takaisinsironneita ja sekundaarielektroneja.

PCD
(Probe Current Detector) poikkileikkauslaitteessa sijaitseva sadevirran mittari.

SED
(Secondary Electron Detector) sekundaarielektronidetektori, joka havaitsee matalaenergisid sekundaa-
rielektroneja ja luo topografisia SEM-kuvia.

SEM
(Scanning Electron Microscope) tarkoittaa pyyhkaisyelektronimikroskooppia, joka luo kuvan nayt-
teesta elektronisateen avulla.

TMP
(Turbomolecular Pump) tarkoittaa erésta tyhjiopumpputyyppid, jota kaytetdan korkean tyhjion luomi-

seen ja yll&pitdmiseen.

UED
(Upper Electron Detector) tarkoittaa ylempaa elektronidetektoria, jolla voidaan havaita toissijaisia

elektroneja sek& korkean tulokulman takaisinsironneita elektroneja.

WDS
(Wavelength dispersive X-ray Spectroscopy) tarkoittaa spektroskooppista tekniikkaa, jonka avulla voi-

daan selvittaa naytteen kemiallinen koostumus SEM:n avulla.
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1 JOHDANTO

Pyyhkaisyelektronimikroskooppi eli SEM on 1960-luvulla kaupallistettu tehokas ja monipuolinen
laite, jolla voidaan luoda korkealaatuisia ja yksityiskohtaisia kuvia esimerkiksi tutkittavan ndytteen
pintarakenteesta, sen fyysisista ominaisuuksista ja kemiallisesta koostumuksesta. SEM soveltuu useille
erilaisille naytetyypeille, mikd mahdollistaa sen hyddyntdmisen monella alalla. Naytteen esikasittely
voi olla erittdin vahaista tai todella monimutkaista riippuen késiteltdvan naytteen fysikaalisista ja kemi-
allisista ominaisuuksista seka siitd, mita naytteesta halutaan tutkia. Naytteet voivat olla l&hes minka
tyyppisia tahansa: kuivia tai kuivattavia, orgaanisia tai epdorgaanisia, kiinteitd, pelletteja tai jauheita.
Néytteiden tulee olla kuivia, séhkoé johtavia ja kooltaan tarpeeksi pienid, ja niiden on kestettdava tyh-
jioolosuhteita. (Ul-Hamid 2018, 7, 9, 11.)

Poikkileikkaus on esikésittelymenetelmad, joka tarjoaa taydentévaa tietoa SEM-kuvauksen rinnalle.
Néytteelle voidaan suorittaa poikkileikkaus mekaanisilla leikkauslaitteilla, kuten mikrotomilla, yksin-
kertaisesti saksilla tai skalpellilla leikkaamalla tai ionisuihkujauhatusmenetelmaan perustuvilla poikki-
leikkauslaitteilla. Mekaaniseen valmistusmenetelmén kayttoon liittyy useissa tapauksissa riski ndytteen
kontaminaatiosta, sen mahdollisten kerrosten rajojen sotkeutumisesta tai pehmeiden ja kovien kerros-
ten puristumisesta. (Erdman & Salinas-Rodriguez 2020, 1-2.) Nykyaikaiset ionisuihkujauhatusmene-
telmaén perustuvat poikkileikkauslaitteet ovat olleet kaupallisilla markkinoilla vuosikymmenen ajan
(Payne & Moore 2018, 40). Poikkileikkauslaitteet eivat ole edullisia, mutta ne vahentévat huomatta-
vasti kontaminaatioriskia eivatka aiheuta vaaristymia ndytteeseen. Argonionisuihkulla ndytteen pintaa
niin sanotusti hiova poikkileikkauslaite soveltuu useille naytetyypeille, myds sellaisille, jotka ovat

herkkid ionisateelle tai ympariston suhteen. (SEM Sample Preparation.)

Opinnéaytetyon tavoitteena oli suorittaa uuden poikkileikkauslaitteen kayttoonotto seka esikasittelyn ja
leikkausparametrien optimointi. Uuden laitteen kdyttdonoton on tarkoitus tehostaa esikasittelyé kaytet-
tavan ajan sekd naytevolyymin suhteen. Optimoinnin tarkoituksena oli 16ytaa esikésittely- seka laitepa-
rametrit, joiden avulla voitaisiin vahentéé tiettyja SEM-kuvauksen aikana ilmenevia haasteita. Tydssa
késiteltavat haasteet liittyvat ndytepartikkelien riittdmattomaan maaraén, epatasaiseen naytepintaan ja

néytepartikkeleiden liukumiseen.



Tyo6 suoritettiin toimeksiantona erdan yrityksen laboratoriotiloissa. Kokeellisessa osassa suoritettiin
uuden poikkileikkauslaitteen kayttoonotto ja tutkittiin erilaisten esiké&sittely- ja laiteparametrien muu-
tosten vaikutusta lopputulokseen eli pyyhkaisyelektronimikroskoopilla otettavaan poikkileikkausku-
vaan. Esikasittelyd koskevissa kokeissa keskityttiin yrityksen jauhemaisen naytteen esikasittelyyn kak-
sikomponenttisen hartsin eli epoksihartsin avulla. Opinndytetyon aihe valikoitui tekijan omasta mie-
lenkiinnosta elektronimikroskopiaa kohtaan sek& yhteistyoyrityksen laitehankinnan my6t4 syntyneen
tarpeen johdosta. Opinndytetyon tutkimusongelmien ratkaisu tai tydsta saatava tieto vaikuttaa kéytetta-
van analyysimenetelméan tehostamiseen seké tyon nopeuttamiseen. Opinnaytetyon Kirjallinen osuus
kasittelee esikasittelyn, poikkileikkauksen sekéd SEM-kuvauksen teoriaa ja laitteiden toimintaperiaa-
tetta. Teoriassa tutustutaan myos siihen, kuinka lopputulokseen voidaan vaikuttaa kunkin vaiheen pa-
rametreja saatamalla. Kirjallinen osuus siséltada toimeksiantajayrityksen laboratorion tarpeisiin vastaa-
van kattavan suomenkielisen kuvauksen SEM:n toiminnasta. Kirjallisessa osiossa on pyritty kaytta-
madn rinnakkain suomen- sekd englanninkielisia termejé termiston sekoittamisen valttdmiseksi. Tyon
tulokset esitell&an tilaajayritykselle taydessé laajuudessaan salaisina liitteind. Koesuoritukset, tulokset
ja johtopéatokset kuvaillaan julkaistavassa versiossa sanallisesti ja ilman tarkkoja yksityiskohtia. Julki-
seen osaan liitetyt tyon aikana syntyneet SEM-kuvat on valikoitu niin ettei naytteiden koostumus, koko
tai rakenteelliset yksityiskohdat ole ndhtavissd. Tyon lahteind kéytettiin laitevalmistajan manuaaleja,
analyysitarjoajien nettisivuja, aihetta sivuavia tutkimuksia seka yhteistydtahon sisédistd materiaalia.



2 POIKKILEIKKAUSNAYTTEIDEN ESIKASITTELY

Poikkileikattavat ndytteet tulee useimmissa tapauksissa esikésitelld, jotta saavutetaan sopiva koko,
muoto tai pinnan tasaisuus ennen poikkileikkausta. Esiké&sittelymenetelma riippuu tutkittavan naytteen
fysikaalisista ja kemiallisista ominaisuuksista. (Havancsak, Nagy, Szigethy, Varga, & Dankhazi.) Suu-
ria ndytteitd voidaan hioa tai leikata, pienid naytteita voidaan tukea tukilevylla tai hartsilla ja jauhemai-
sia tai kuitumaisia ndytteitd voidaan upottaa hartsiin. Suurten ndytteiden pinnan tasaisuuteen voidaan
vaikuttaa esimerkiksi ohuella hartsipinnoitteella. Esik&sittelytapaa valittaessa on otettava huomioon,
mitéd ndytteestd halutaan tutkia seka naytteen ominaisuudet kuten kovuus, sahkdnjohtokyky seké onko
nayte heterogeeninen vai homogeeninen. Sopiva esikasittelytapa I6ydetddn yleensé vain kokeilemalla.
(IB-19530CP manual, luku 6.1.) Esikasittelymenetelmén tulisi olla sellainen, ettei se muuta ndytteen
ominaisuuksia eika sen aikana ole riskid ndytteen kontaminoitumisesta. Todenmukaisten tulosten saa-
vuttamiseksi esikasittely ei myoskadn saa hairitd tai muuten vaikuttaa naytteen SEM-kuvaukseen.

(Cross-Sectional Preparation and Analysis.)

Jauhemaiset ndytteet tulee esikasitelld niin, ettd ndytteelle on mahdollista suorittaa poikkileikkaus. Ka-
sittelematon jauhendyte ei pysy tyhjiossa tapahtuvan poikkileikkauksen aikana paikoillaan, jolloin on-
nistunutta poikkileikkausta on mahdotonta suorittaa. Haastavien materiaalien, kuten hienojakoisten
jauheiden, esikasittelymenetelmaksi suositellaan usein epoksihartsiin upotusta. Tdma esikasittelymene-
telma perustuu siihen, ettd jauhemainen néyte tarttuu kovettuvaan liimaseokseen niin, etteivét partikke-

lit siirry tai irtoa tyhjiossé poikkileikkausprosessin aikana. (Payne & Moore 2018, 40, 44.)

Ty0Ossé kaytettava kaksikomponenttinen hartsi koostuu hartsista ja kovettajasta (Epofix Cold-Setting
Embedding Resin). Poikkileikkausta varten jauhemainen néyte sekoitetaan kovettuvaan liimaseokseen.
Liimaseoksen, eli hartsin ja kovettajan tulisi pitad partikkelit tiiviisti paikoillaan, jolloin niille on mah-
dollista suorittaa poikkileikkaus. (Payne & Moore 2018, 44.) Hartsia myyd&éan kylmé- ja kuuma-asen-
nettavina. Kuuma-asennettavaa hartsia kasitelld&n usein korkeassa paineessa ja yli 150 °C l&mp0ti-
loissa, kun taas kylméaasennettavaa hartsia voidaan kasitella normaaleissa olosuhteissa huoneenlam-
maossé. (Mounting.) Kylmaasennettavina hartseina kdytetdan yleensé epoksihartseja ja akryylihartseja
(Cold mounting). Tésséa tydssa on oleellista keskittyd epoksihartsin ominaisuuksiin ja toimintaperiaat-
teeseen. Naytteiden esikasittelyssa kaytettdva epoksihartsi koostuu hartsista ja kovettajasta. Hartsin ja
kovettajan sekoitussuhde on erityisen térked, koska ne polymeroituvat kemiallisen reaktion kautta se-

koitussuhteen ollessa oikea. Taman reaktion aikana nestemainen seos muuttuu kiinteaksi aineeksi.



Muutokseen kulunutta aikaa kutsutaan kovettumisajaksi. Kovettumisaika riippuu kéytetyn hartsin méé-
résta seka ympaériston lampaotilasta. (Epoxy Chemistry.) Esikasittelyn aikana on tarke&a noudattaa val-
mistajan ohjeistusta sekoitussuhteesta ja sekoitusajasta. Kovettajan liiallinen maara hartsiin ndhden saa
seoksen kovettumaan liian nopeasti, jolloin sita ei voida tyostéa. Liian vahdinen maéra kovettajaa taas

jattaa seoksen juoksevaksi, jolloin sen jatkokésittely on mahdotonta. (Cold mounting.)

Poikkileikkaus- ja SEM-naytteissa hyddynnetéédn usein hiilta hiiliteipin ja hiilipinnoitteen muodossa tai
lisadmalla sita nayteseokseen (Echlin 2009, 27). Hiilimustaa eli hienojakoista hiilijauhetta voidaan li-
sata esimerkiksi poikkileikkausnaytteiden liimaseokseen parantamaan sen sahkonjohtavuutta (Element
Pi LLC). Huonot sahkonjohto-ominaisuudet aiheuttavat néytteen pintaan staattisen pintavarauksen,
joka lisaad naytteen varautumista seké partikkeleiden liukumista. Varautuminen ja liukuminen vaikeut-
tavat selkeén poikkileikkauskuvan ottamista seké etenkin partikkeleiden liike voi vaaristaa alkuai-

neanalyysin tuloksia. (Reduce Charging in SEM Using Low Voltage Imaging.)



3 POIKKILEIKKAUS

Poikkileikkaus on poikkileikkauslaitteella suoritettava esikasittelymenetelmé pyyhkaisyelektronimik-
roskooppia varten. Poikkileikkauksen tarkoitus on tdydentad ja laajentaa SEM-kuvauksen aikana saata-
vaa tietoa. Kuvassa 1 on esitettyna ylla kokonainen partikkeli ja sen alla vastaavan partikkelin poikKki-
leikkaus. Poikkileikkauskuvasta voidaan nahda partikkelin rakenne, kerrokset ja ydin. (Cross-section.)
Onnistuneesta poikkileikkauskuvasta voidaan saada tarke&a tutkimus- ja kehitystietoa. Poikkileikkaus-
kuvia otetaan, silla useissa tapauksissa pelkastadn naytteen pinnan havainnointi ei anna riittavaa tietoa
sen rakenteesta ja koostumuksesta. (Erdman, Campbell & Asahina 2018, 22.) Opinndytetyon toimeksi-
antajayritys pyrkii saamaan poikkileikkauskuvia néytteen yksittaisista partikkeleista seka useamman
partikkelin ryhmist4, jotta voidaan muodostaa kokonaiskuva tutkittavasta ndytteesté seka sen sisalté-
misté partikkeleista.

Poikkileikkauksia voidaan valmistaa ndytteen ominaisuuksista ja halutusta lopputuloksesta riippuen
hyvin nopealla ja vahélla esikésittelylla tai monimutkaisella ja aikaa vievélla esikésittelymenetelmalla.
Néytteen poikkileikkaus voidaan valmistaa helposti kasin yksinkertaisilla tykaluilla kuten skalpellilla,
partaterélla, hiomapaperilla tai saksilla leikkaamalla. Mekaanisesti k&sin valmistettu poikkileikkaus
voi kuitenkin vaurioittaa ndytteen rakennetta, nayte voi kontaminoitua tai poikkileikkauspinta voi
jaada epatasaiseksi. Monimutkaisemmat menetelmat, kuten jaadytysmurtumatekniikka tai mikrotomia
ovat kalliimpia, vaativat enemmaén aikaa ja ovat lopputuloksen kannalta osin arvaamattomia. Tana pai-
vana suositaan ionisuihkujauhatusmenetelmaén perustuvia poikkileikkauslaitteita. Poikkileikkauslait-
teet vahentdvat kontaminaatiota seka naytteen pintojen vaaristymia ja niilla on mahdollista paasta erit-

tain tasaiseen lopputulokseen. (Payne & Moore 2018, 40.)

Poikkileikkauslaitteella suoritettava poikkileikkaus soveltuu monenlaisille naytetyypeille ja -materiaa-
leille. Poikkileikkaus voidaan suorittaa esimerkiksi paperille, puulle, metallille, polymeereille, erilai-
sille elektroniikkatuotteille, komposiiteille, erilaisille biomateriaaleille, jauheille, partikkeleille, kera-
miikalle tai ndytteille, jotka ovat kovia, pehmeitd, huokoisia tai ndiden yhdistelmi&. (Broad lon Beam
cutting (BIB).) Tutkittavaa ndytettd koskevat rajoitukset liittyvat l&hinné poikkileikkauslaitteen ndyte-
pitimen kokoon ja esiké&sittelymahdollisuuksiin. Esimerkiksi johtavan japanilaisen laitevalmistajan
JEOL.:n poikkileikkauslaitteilla voidaan kayttadé vakiondytepidinta, jonka leveys on 11 mm, pituus 10

mm ja paksuus 2 mm tai suurta ndytepidintd, jonka leveys on 25 mm, pituus 15 mm ja paksuus 10 mm.



Tasomaisessa pintaleikkauksessa voidaan kayttaé suurta pyorivad ndytepidintg, jonka halkaisija on 40
mm ja paksuus 15 mm. (IB-19530CP CROSS SECTION POLISHER ™,)

Tassa opinndytetydssa tarkastelun kohteena oli erityisesti JEOL:n poikkileikkauslaitteet, silla tydssa
késitelty kayttoonottoprosessi suoritettiin kyseisen valmistajan laitteelle. Tyon aikana késitelty poikki-
leikkausprosessi tapahtuu tyhjidolosuhteissa poikkileikkauslaitteen ndytekammiossa. Taman tyon ai-
kana kaytettava laite sisaltaa ionitykin, joka hyodyntaa laajaa ionisadetta eli BIB-tekniikkaa, jonka toi-
mintaperiaate kuvataan tarkemmin luvussa 3.1. Nédytepitimeen kiinnitetdan néytettd suojaava ja ioni-
suihkua ohjaava suojalevy, jonka ylimenevadn osaan poikkileikkausalue syntyy. lonisédde osuu késitel-
tavaan ndytteeseen suojalevyn reunan mukaisesti muodostaen tasaisen leikkausjaljen. (1B-19530CP

manual, 1.)
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KUVA 1. SEM:lla otetut pinta- ja poikkileikkauskuvat prekursoripartikkeleista (Mukaillen Sun, Dolo-
can, Weeks, Heller & Mullins 2020, B. Copyright 2023 American Chemical Society)

Poikkileikatulta ndytteeltd toivotaan tasaista pintaa, jolloin leikkausjalki ei hairitse ndytteiden jatkoka-
sittelyd. Leikkausjalki voi ndkya ndytteen pinnassa epatasaisuutena, juovina tai raitoina. Leikkauspin-
nan epéatasaisuus johtuu ndytteen sisédltdmien materiaalien kovuuseroista. Pehmeat materiaalit reagoivat

ioniséteeseen herkemmin kuin kovat materiaalit, jolloin pehme&mpi aines muokkaantuu nopeammin



kuin kova. Jauhatusnopeuksien eron johdosta ndytteen eri osista poistuu materiaalia vaihtelevalla no-
peudella, joka aiheuttaa epatasaisuutta poikkileikkausalueelle. (Erdman, Campbell & Asahina 2006,
24.) Pinnan epétasaisuus voi vaikuttaa negatiivisesti energiadispersiivista rontgenspektroskopiaa hyo-
dyntévaan alkuaineanalyysiin eli EDS:aan seka poikkileikkauskuvan edustavuuteen. Epatasaisuus voi
héirita ndytteen pienten yksityiskohtien tarkastelua sekd nostaa EDS:n havaitsemisrajaa. Mikromitta-
kaavan epatasaisuus ndytteen pinnassa voi vaaristdd mitattua alkuainekoostumusta jopa 34 %:a kun
taas pinnan topografiset ominaisuudet, kuten naytteessa olevat kallistukset ja kulmat voivat aiheuttaa
85 %:n koostumuseroja. Epétasainen pinta vaikuttaa myos analyysien toistettavuuteen ja vertailuun.
(Shirley & Jarochowska 2022.) Pinnan karheuden suositellaan olevan alle 50 nm ja mieluiten alle 20
nm (Newbury & Ritchie 2012, 24).

Poikkileikkauksen laatuun vaikuttaa myos poikkileikkauslaitteen ndytekammion paine. Poikkileikkaus
suoritetaan tyhjidolosuhteissa, jonka tarkoituksena on poistaa ei-toivotut kaasumolekyylit laitteen nay-
tekammiosta. Mikali ndytekammiossa vallitsee matala tyhjio, on sinne silloin jadnyt ns. Jadnndskaa-
sua, joka lyhentaa ionisateen argonionien keskimaaraista vapaata matkaa. Keskimaarainen vapaa
matka kuvaa sitd matkaa, jonka atomi, ioni tai molekyyli voi kulkea tyhjidssa, ennen kuin se térméaa
toiseen hiukkaseen, jonka johdosta sen suunta tai energia muuttuu. Kun ioniséteen argonionien suunta
muuttuu ne eivat saavuta ndytteen pintaa, jolloin poikkileikkauksen jalki muuttuu epétasaiseksi. Mité
korkeampi tyhjié on mahdollista saavuttaa, sita pidempi hiukkasten kulkema keskiméaarainen vapaa
matka on. (Franchetti 2013; What is ion milling?.)

3.1 Poikkileikkauslaite

Poikkileikkauslaite on laite, jota kdytetadn poikkileikkausten valmistamiseen. (Payne & Moore 2018,
40). Poikkileikkauslaitteessa voidaan hyddyntaa fokusoitua tai laajaa ionisadetté eli FIB- tai BIB-tek-
niikkaa (KUVA 2). FIB muodostuu sanoista Focused lon Beam, joka kuvaa ionisateen mallia. FIB:ssa
ionitykki luo hyvin tarkasti kohdistetun ioniséteen, jolla saadaan tarkkoja paikkakohtaisia poikkileik-
kauksia alle 100 nm tarkkuudella. (FIB CROSS SECTIONING.) FIB kéayttaa poikkileikkaukseen tyy-
pillisesti galliumioneja suurella 1015 kilovoltin kiihdytysjannitteelld (Yan & Takayama 2019, 12).
FIB:n ionisateen pistekoko on alle 10 nm (Nguyen 2012, 152). BIB taas muodostuu sanoista Broad lon
Beam, joka kuvaa laajaa, halkaisijaltaan jopa 1-2 millimetrin ionisddettd. BIB-tekniikkaa hyddyntévat
laitteet kayttavéat yleensé argonioneja ja FIB:a alhaisempaa kiihdytysjannitettd naytteen pinnan muok-

kaamiseen. (Broad lon-Beam (BIB)). Poikkileikkauksen aikana BIB-tekniikkaa hyddyntéva ionitykki



luo ioniséteen, joka kohdistuu valitulle alalle ndytepitimeen kiinnitetyn ndytteen pinnalle. loniséteen
argonionit niin sanotusti iskeytyvat kiihdytysjannitteen suuruudesta riippuvaisella vauhdilla ndytteen

pintaan ja ndin ollen muokkaavat sité. (IB-19530CP manual, 1.)

1700 pm
750 pum

Leikkausalue

Broad Ion Beam Focused Ion Beam

Leikkausalue

KUVA 2. BIB- ja FIB-tekniikan ero poikkileikkauksessa (mukaillen Desbois, Urai & De 2010, 10)

Ty0Ossé kaytetyt poikkileikkauslaitteet koostuivat turbomolekulaaripumpusta, ndytekammiosta, ioniléh-
teestd, ndytepitimestd, kamerasta ja monitorista (IB-19530CP manual, 1). Turbomolekulaaripumppu
eli TMP on variaatio tyhjidpumpusta, jonka roottori siséltdd kaasunsiirtokanavallisia kiekkoja. TMP-
systeemi luo ja yllapitéa korkeaa tyhjiota poikkileikkauslaitteen ndytekammiossa. (Turbomolecular
pumps what you need to know 2020.) Naytekammio on poikkileikkauslaitteen sisalla oleva tila, jossa
poikkileikkausprosessi tapahtuu. Naytekammion sisélla sijaitsee ionitykki. Ndytekammio avautuu luu-
kun avulla, johon on kiinnitetty ndytepidin sek& kameralla varustettu optinen mikroskooppi, jonka
avulla haluttu poikkileikkausalue valitaan. Poikkileikkauslaitteen monitorin avulla voidaan vaikuttaa
naytekammion tilaan, ionisateeseen ja leikkausparametreihin. (Erdman, Campbell & Asahina 2006,
24.)

3.2 Leikkausparametrit

Ty0ssé kaytettavien poikkileikkauslaitteiden leikkausparametrejé séadetaan laitteiden kosketusnaytol-
lisestd ohjauspaneelista. Ohjauspaneelin paasivulta voidaan saataa leikkaustoimintoja ja parametrien

asetuksia seké seurata leikkauksen aikaisia arvoja kuten ndytekammion vakuumin tilaa, jaljella olevaa



aikaa tai ionivirran mikroampeeriarvoja. (1B-19530CP manual, luku 4.1.) Poikkileikkauslaitteelle voi-
daan asettaa erilaisia automatisoituja toimintoja kuten automaattinen kaynnistys, katkonainen leikkaus
(eng. intermittent milling mode) tai viimeistelytila (eng. fine mode), jotka vaikuttavat poikkileikkauk-
seen. Eraissa poikkileikkauslaitteissa on myds jaédhdytetyn leikkauksen mahdollisuus, jossa ndytepiti-
men l&mpotila laskee -120 °C:seen. Katkonaisen leikkauksen aikana laite kdynnistaa ja sammuttaa io-
nitykin kayttajan valitsemien aikojen mukaisesti. Tdma véhentaé naytteen lampaotilan nousua ja siksi se
soveltuu hyvin esimerkiksi sade- tai lampoherkille ndytteille. Kun automaattinen kdynnistys kytketaan
paalle, laite kaynnistaa ionitykin ja aloittaa poikkileikkauksen automaattisesti, kun kayttajan valitsema
naytekammion paine saavutetaan. Viimeistelytila aktivoituu, kun korkealla kiihdytysjannitteell& suori-
tettavalle poikkileikkaukselle asetettu aika paattyy. Viimeistelytilassa kiihdytysjannite vahenee ja ar-
gonkaasun virtaus muuttuu kayttajan valitsemien asetusten mukaisesti. (IB-19530CP manual, 3, 8; IB-
19520CCP CROSS SECTION POLISHER™,)

3.2.1 Kiihdytysjannite

Poikkileikkauslaitteen kiihdytysjannitteella kuvataan sitd voimaa, jolla elektronitykista lahtevat positii-
viset argonionit tunkeutuvat ndytteen pintaan ja ndin ollen muokkaavat sita. Kiihdytysjannite vaikuttaa
naytteen pinnan hiomisnopeuteen, joka voidaan ilmoittaa yksikossa millimetrid per tunti. Kiihdytysjan-
nitteelld saddetaan poikkileikkauksen syvyytté ja voimaa. Korkea kiihdytysjannite muokkaa pintaa no-
peammin, mutta altistaa erityisesti herkét ndytteet vaurioille. Alhaisella kiihdytysjannitteelld naytteen
poikkileikkaus tapahtuu hitaammin, mutta se soveltuu hauraille ja helposti vahingoittuville naytteille.
Poikkileikkauslaitteen kiihdytysjannite ilmoitetaan yleensa kilovoltteina tai kiloelektronivoltteina. (I1B-
19530CP manual, 7-18.) Kéaytettavissa oleva kiihdytysjannitealue riippuu laitteesta. Heikkotehoisem-
milla poikkileikkauslaitteilla on mahdollista kéyttaa vain 2—6 kilovoltin kiihdytysjannitteitd, kun taas
nykyaikaisilla laitteilla kiihdytysjannitealue on tyypillisesti 28 kilovolttia. (IB-09010CP Cross Sec-
tion Polisher; 1B-19530CP CROSS SECTION POLISHER ™,) Tehokkaammalla ionildhteelld varus-
tellut laitteet voivat kayttdd 2—10 kilovoltin kiihdytysjannitealuetta (IB-10500HMS CROSS SECTION
POLISHER™ High Throughput Milling system). Sopiva kiihdytysjannite riippuu tutkittavan materiaa-

lin ominaisuuksista ja rajoituksista.
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3.2.2 Argonkaasun virtaus

Argonkaasun virtaus kuvaa laitteeseen virtaavaa ja sen hyodyntdmaa argonkaasun mééraa. Virtaus mi-
tataan ja saddetddn laitteessa olevalla kaasun massavirran saatimelléd. (IB-19530CP CROSS SECTION
POLISHER ™.) Kiihdytysjannitteen arvo vaikuttaa tarvittavan argonkaasun maaraan ja argonkaasun
ma&ara vaikuttaa ionivirran arvoon. Monesti alhaisempi kiihdytysjannite vaatii suuremman argonkaasun
virtauksen kuin korkeampi kiihdytysjannite. Oikean argonkaasuvirtauksen 16ytdminen on tarkeéa,
koska se vaikuttaa ionisédteeseen ja néin ollen myads kriittisesti leikkausjalkeen. Esimerkiksi liian alhai-
nen kaasuvirtaus saa ionisateen kayttaytymaan epévakaasti, jolloin syntyva leikkausjalki on epatasai-
nen. (IB-19530CP manual, luku 7.20.)

Ideaalinen argonkaasun virtaus voi vaihdella ndytekammion seka ionilahteen kunnon mukaan, eli so-
piva argonkaasun maéara on laitekohtainen. Sopiva virtauksen maaré selvitetdén argonkaasun optimoin-
nilla. Argonkaasun optimointia varten kayttajan tulee valita kaasun optimointiin tarkoitetulta vélileh-
deltd haluttu kiihdytysjannite, argonkaasun alue seka virtauksen stabilointiin kdytettava aika. Argon-
kaasun alue tulisi valita niin, ettd ionivirta olisi tasainen. Stabilointiaika kuvaa sita aikaa, joka kuluu
kaasun sy6ton aloituksesta kaasuvirran optimoimiseen liittyvan mittauksen alkuun. Stabilointiajaksi
voidaan valita mitd tahansa 0—60 minuutin valilt4, mutta suositeltava alkuarvo on 10 minuuttia. Mita
pidempéé stabilointiaikaa kdytetaan, sita parempi optimoinnin aikana syntyvé argonkaasun virtaus-
maaréakayran toistettavuus on. Optimointi eli virtausmaarakayran mittaus kestdd noin kolme minuuttia
ja se alkaa automaattisesti kaasuvirran stabiloinnin jalkeen. Sopiva argonkaasuvirtauksen méaara lue-
taan virtausmadarakéayralta. Yleisen ohjeen mukaan korkeita kiihdytysjannitteita kdytettdessé optimoin-
tikdyralta valittuun arvoon lisata +1. Alhaisempia kiihdytysjannitteita kdytettdessa tulisi kayttaa val-
miiksi annettua arvoa. (IB-19530CP manual, luku 7.20.)

3.2.3 lonivirta

lonivirta kuvaa elektronisateen virran arvoa ja se ilmoitetaan usein mikroampeereina tai milliampee-
reina. Ndytteeseen vaikuttava ionivirta mitataan poikkileikkauslaitteen ndytekammiossa sijaitsevalla
anturivirran detektorilla eli PCD:lla kun ionitykki on kdynnissé ja PCD on asetettu ionisateen kulke-
malle reitille. (1IB-19530CP manual, luku 7.13.) lonivirran maaréén vaikuttaa kaytettava kiihdytysjan-
nite, poikkileikkauslaitteen ionitykin kunto seka kaytettavan argonkaasun paine ja mééra. lonivirta
kasvaa kiihdytysjannitteen tai argonkaasunsy6ton lisdantyessa. (Manni 2012, 30-31.)
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4 NAYTTEEN HIILIPINNOITUS

Poikkileikkausnayte voidaan pinnoittaa lisdédmalla ohut sahko& johtava hiili- tai metallikerros ndytteen
pinnalle. Pinnoituksen tarkoituksena on lisat4 ndytteen sahkonjohtavuutta, vahentad varautumista seka
parantaa sekundaarielektronien saantoa. Yleisimpia pinnoitemateriaaleja ovat kulta, hiili, alumiini, pla-
tina, kromi, volframi ja palladium. (Metal Coating.) Pinnoittamattoman, johtamattoman naytteen pin-
nalle voi muodostua negatiivinen tai positiivinen staattinen pintavaraus, joka vaikeuttaa SEM-kuvausta
(Quorum Technologies Ltd). Pinnan varautuminen voi nékya esimerkiksi epatasaisena kirkkautena,
kirkkaina raitoina tai kuvan vaaristymina. Negatiivista varautumista tapahtuu, kun ndytteesta emittoitu-
vien elektronien maaréa on pienempi kuin ndytteen pinnalle saapuvien elektronien mééara. Pinnalle saa-
puvat elektronit absorboituvat ndytteeseen ja pinnan potentiaalin negatiivinen muutos nékyy etenkin
sekundaarielektronidetektorilla ja liiallisena kirkkautena SEM-kuvassa. Positiivinen varaus syntyy,

kun néytteestd emittoituu enemman elektroneja kuin siihen osuvan elektronisateen mukana saapuu. Po-
sitiivisen varauksen myota sekundaarielektronien emissio vahenee ja tdima nakyy tummana tai tum-
mina alueina SEM-kuvassa. Sahkoa johtavien eli maadoitettujen naytteiden sédhkdiset nettovaraukset
eivat muutu, koska ndytteeseen kohdistuvat yliméaaraiset elektronit kulkevat helposti maahan eli néyt-
teestd lahtevien elektronien méaré on yhta suuri kuin ndytteeseen saapuvien elektronien maéara. (Over-
come charge-up effects in Scanning Electron Microscopes (SEMs); Reduce Charging in SEM Using

Low Voltage Imaging)

Néytteiden latautumiseen voidaan vaikuttaa esimerkiksi matalan tyhjion, pinnoitteen, tai alhaisemman
kiihdytysjannitteen avulla. Matalalla tyhjiélla (eng. low vacuum mode) tarkoitetaan SEM:n ndytekam-
mion tarkoituksellista paineen nostamista ilman tai vesihdyryn avulla. (Reduce Charging in SEM
Using Low Voltage Imaging.) Matalatyhjiotekniikkaa ei ole mahdollista kayttaa kaikissa laitteissa ja
silla katsotaan olevan negatiivinen vaikutus SEM-kuvan resoluutioon. Nadytekammioon ohjatut kaasu-
molekyylit voivat aiheuttaa elektronien sirontaa sekd huonontaa sekundaarielektronien saantoa.
(Burnstock & Jones 2000, 207.) Alhaisempaa kiihdytysjannitettd k&ytettaessa elektronisateen elektro-
nit osuvat ndytteen pintaan hitaammalla nopeudella, joka tarkoittaa véhdisempaa vuorovaikutusta nayt-
teen pinnan kanssa. Mitd alhaisempaa kiihdytysjannitettd kéytetaén, sitd heikommin elektronit voivat
tunkeutua néytteen pintaan. Alhainen kiihdytysjannite aiheuttaa myds vahemmaén sadevaurioita, jonka
vuoksi se sopii johtamattomille ja sddeherkille naytteille. (Dusevich, Purk & Eick 2010, 48.) Alhainen
kiihdytysjannite ei sovellu ndytteiden EDS-analysointiin, koska kiihdytysjannitteen on oltava tarpeeksi
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korkea alkuaineiden tunnusomaisten rontgensateiden virittdmiseen. EDS-analyysiin valitaan tyypilli-
sesti kiihdytysjannite, joka on 1,5-2 kertaa suurempi kuin tutkittavien alkuaineiden rontgensateiden
energia. (Can | Trust My Quantitative EDS Data? 2020.)

Néaytteen pinnoituksella voidaan vahenté ei-toivottua latautumista, mutta se voi vaikuttaa negatiivi-
sesti EDS-analyysiin, jos pinnoitemateriaali ndkyy ensisijaisena alkuaineena. Tasta johtuen pinnoite-
materiaalin valinnassa tulee huomioida tutkittavan ndytteen ominaisuudet seké halutun lopputuloksen
vaatimukset. Esimerkiksi kauan séilytettdvien naytteiden pinnoitukseen ei voida kayttaé hapettuvia
metalleja ja ndytteen nanorakenteita tutkittaessa tulisi valita materiaali, jolla on pieni raekoko. (Quo-
rum Technologies Ltd; Reduce Charging in SEM Using Low Voltage Imaging.) Kun SEM-kuvalta toi-
votaan korkeaa resoluutiota, pinnoitemateriaaliksi valikoituu useissa tapauksissa kulta sen korkean
sédhkodnjohtokyvyn ja pienen raekoon takia. EDS-analyysin soveltuu taas paremmin hiili, koska se ei
hairitse muiden alkuaineiden réntgenmittausta alhaisen atomilukunsa vuoksi. (Carbon Coating for EM
and EDX Sample Preparation 2021.) Pinnoitteen tyypillinen paksuus vaihtelee 2—20 nanometrin va-
lilla. (Hoflinger 2013).

Né&ytteen pinnoitusta varten tarvitaan yleensé erillinen laite. Pinnoitus toteutetaan paéséantoisesti haih-
dutusmenetelmélla tai sputterointimenetelmalld. Haihdutusmenetelmadssa pinnoitemateriaali kuumen-
netaan korkeassa tyhjiossa hoyrystymislampdtilaan, jolloin materiaalista haihtuvat atomit keraantyvat
késiteltdvan naytteen pinnalle. Sputterointimenetelmé perustuu pinnoitemateriaalin hiontaan kaasun
positiivisten ionien avulla. (Echlin 2009, 262.) T4t opinndytetyota koskeva hiilipinnoitus tapahtuu
poikkileikkauslaitteen ndytekammiossa laitteeseen liitettdvan adapterin avulla. Poikkileikkauslaitteen
naytepitimeen kiinnitetdan adapteri, johon asetetaan hiilikiekko. Hiilikiekon etupuolelle kiinnitetaan
poikkileikattu ndyte erilliseen ndytepitimeen. Hiilipinta syntyy, kun ionitykin luoma laaja ja kor-
keaenerginen argonionisade kohtaa hiilikiekon pinnan ja ns. hioo sita niin ettd sen hiukkaset irtoavat ja
luovat néytteen pinnalle erittain ohuen hiilikerroksen. Muodostuneen pinnoitteen paksuutta voidaan
saataa muuttamalla poikkileikkauslaitteen kayttdmaa kiihdytysjannitettd seka prosessiin kaytettavaa
aikaa. (lon beam sputter coating with CROSS SECTION POLISHER™ 2021.) Ty6ssa pinnoitemateri-
aalina kdytetaan hiilta, silla se soveltuu kéaytettavaksi EDS-analyysia vaativien ndytteiden kanssa,
koska sen rontgenséteet eivét ole ristiriidassa muiden alkuaineiden aiheuttamien rontgenséteiden
kanssa (Carbon Coating for EM and EDX Sample Preparation 2021). Hiili on muihin pinnoitemateri-
aaleihin verrattuna halpaa, joten sen kéyttd on kannattavaa, kun ndytemaara on suuri. Vuonna 2014
hiilen kilohinta on ollut 22,07 € kun taas kullan kilohinta on samana vuonna ollut 31 000 € (Gold Price
in EUR per Kilogram for Last 10 Years; Carbon Element Facts.)
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5 PYYHKAISYELEKTRONIMIKROSKOPIA (SEM)

Pyyhkaisyelektronimikroskoopin eli SEM:n kehitysty6 alkoi 1900-luvun alussa, kun havaittiin perin-
teisen valomikroskoopin rajoitukset orgaanisten solujen tarkkojen yksityiskohtien tutkimustyéssa (Ul-
Hamid 2018, 11). Valomikroskoopin kéytta rajoitti sen hyédyntdma optinen valo, jonka avulla ei
voitu ndhda valon aallonpituutta pienempia yksityiskohtia. Ensimmaéinen elektronimikroskoopin proto-
tyyppi esiteltiin vuonna 1931 saksalaisen fyysikon ja tohtoriopiskelija Ernst Ruskan seka sahkoteknii-
kan insin6orin ja tohtori Max Knollin toimesta ja se pystyi luomaan 400-kertaisen suurennoksen. Jo
vuonna 1933 Ruskan kehittaméall& transmissiomikroskoopilla voitiin luoda 12 000-kertainen suurennos

ja vuotee 1938 mennessé laitetta oli kehitetty niin etté voitiin siirtyd sen massatuotantoon. (Sack 2019.)

Nykyaikaisen valomikroskoopin kokonaissuurennos on noin 1000-kertainen ja sen erotuskyky on enin-
taan 0,2 um (Valomikroskopia 2006). Tama tarkoittaa sitd, etta jos objektien valinen etdisyys on pie-
nempi kuin 0,2 um, valomikroskooppi ei pysty enaa erottelemaan niita erillisind kohteina, vaan objek-
tit ikdan kuin sulautuvat yhdeksi. Nykyaikaisen SEM:n kokonaissuurennos voi olla jopa 1 000 000-
kertainen ja erotuskyky 0,1 nm. Esimerkiksi ihmissilmé ei kykene havaitsemaan kooltaan 200 pum pie-
nempié objekteja eli ihmissilmén erotuskyky on 200 um. SEM-kuva syntyy, kun elektronitykin muo-
dostama elektronisade on vuorovaikutuksessa ndytteen pinnan kanssa. VVuorovaikutuksen aikana syn-
tyy erilaisia signaaleja, jotka voidaan havaita erilaisilla detektoreilla. Kuva voidaan nahdé tietokoneen

naytoltd, kun laite kerad ja késittelee signaaleja. (Ul-Hamid 2018, 2-3, 77.)

Pyyhkaisyelektronimikroskooppia kdytetaan erilaisten ndytteiden mikrorakenteen ja kemiallisten omi-
naisuuksien tutkimiseen (Singh 2016, 141). SEM:a voidaan kayttaa esimerkiksi erilaisissa tutkimus-
toissd, metallurgiassa, eri tuotantoteollisuuksien aloilla, 1adketieteessd, petrokemiassa, geotieteiden
aloilla, nanoteknologiassa ja kaivosteollisuudessa. Muita sovelluksia ovat esimerkiksi mikrokemialliset
analyysit, materiaalien tunnistaminen, erilaiset virheanalyysit, korroosiotiede, kivimineralogia, poly-
meeritiede ja puolijohdesuunnittelu. (Ul-Hamid 2018, 9.) Kolme yleisintd kayttotarkoitusta on néayt-
teen morfologian, topografian tai koostumuksen tutkiminen. (Swapp 2017). Morfologian avulla tutki-
taan ndytteen pinnan muotoa, rakennetta sek& materiaalien jakautumista (Ahmed 2022.) Topografian
avulla tutkitaan naytteen pinnan karheutta ja profiilia eli siind esiintyvia korkeuseroja. (Ponz, Ladaga
& Bonetto 2006, 170). SEM-kuva voi tarjota tietoa tutkittavan naytteen pinnan morfologiasta, sen ke-

miallisesta koostumuksesta ja ndytteen muodostavien aineiden kiderakenteen seka jarjestaytymisen
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néytteen sisalla. SEM:a hyddynnetdan usein ndytteen pinnan visuaaliseen tarkasteluun seka kemialli-
sen koostumuksen analysointiin erilaisten alkuainekartoitusten sek& pisteanalyysien avulla. (Swapp
2017.)

SEM-analytiikkaa suositaan, koska sen avulla voidaan tutkia laajasti erilaisia naytteitd. SEM-kuvatta-
vat ndytteet tarvitsevat yleensa vain véhan tai ei ollenkaan esikésittelyd. Naytteen tulee olla kooltaan
tarpeeksi pieni, sahkoa johtava, tyhjidolosuhteita kestava ja kuiva. (Ul-Hamid 2018, 309.) Néaytteen
kokoa rajoittaa SEM:n ndytekammion seké kaytettavissé olevien naytepitimien koko. Ndytekammion
koko vaihtelee laitteen mukaan. (Swapp 2017.) Naytteen tulisi olla s&éhkoa johtava, koska ei-johtavien
naytteiden kuvauksen aikana voi ilmeté erilaisia haasteita johtuen varausséhkdistymisen tai varautumi-
sen ilmidista. 1Imiot johtuvat elektronisateen aiheuttamasta negatiivisen sahkdvarauksen kertymasta
naytteen pinnalle. Johtamattoman tai huonosti johtavan naytteen kohdalla kertyvé varaus voi aiheuttaa
SEM-kuvaan vééaristymié tai kontrastin epéatasaisuutta. Latauksen kertymisen estamiseksi ndyte voi-
daan pinnoittaa ohuella sahkod johtavalla kalvolla, esimerkiksi hiilell& tai kullalla tai se voidaan yrittaa
kuvata kayttamalla alhaisempaa kiihdytysjannitetta tai alhaisemmalla vakuumitasolla. (COXEM Co.
Ltd. 2022.)

SEM:n ndytekammio seké elektronipylvas toimivat vakuumitilassa eli tyhjiossé, jonka vuoksi kuvatta-
van naytteen tulee kestaa tyhjidolosuhteita. Naytteessa olevat erilaiset irtonaiset osat voivat irrota tyh-
jidolosuhteissa. Laitteessa vallitseva tyhjio rajoittaa esimerkiksi kasitteleméttomien biologisten nayt-
teiden kuvaamista. Kéasittelemattomien eli kuivaamattomien biologisten ndytteiden sisaltdmé neste
haihtuu ja herkat materiaalit voivat kaasuuntua. Nadytteestd ndytekammioon paatyva kaasu voi hairita
elektronisateen kulkua, mika vaikuttaa negatiivisesti SEM-kuvan resoluutioon ja kontrastiin. Nain ol-

len kosteat ndytteet tulisi esikésitella kuivaamalla tai jadadyttamalla. (ThermoFisher Scientific; XL30.)

5.1 SEM:n rakenne ja toimintaperiaate

SEM:n padkomponentteja ovat elektronipylvas, ndytekammio ja ohjausjarjestelmé. SEM:n elektroni-

pylvaédseen on saatavilla erilaisia detektoreja, joita voidaan asentaa sen mukaan mitd SEM:lla halutaan
tutkia. Tarvittavat detektorit ja kdytetty elektronitykki vaikuttavat jossain maarin SEM:n rakenteeseen
sekd toimintaperiaatteeseen, mutta yleensa elektronipylvas sisaltaa elektronitykin, erilaisia sashkomag-

neettisia linssejd, detektoreita ja skannauskaamit (KUVA 3). SEM:n kokonaisuuteen kuuluu myds va-
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kuumipumppuja, vedenjaahdytin ja muuta elektroniikkaa, jota ilman mikroskooppi ei toimi. Elektroni-
pylvés ja ndytekammio pidetdén aina tyhjioss, jotta elektronit eivat tormailisi kaasumolekyyleihin,

vaan saavuttaisivat ndytteen pinnan (Ul-Hamid 2018, 15-4.)

Pyyhkdisyelektronimikroskooppi

Elektronitykki
(Elektronilihde)

Elektroniside

(Priméirielektronit)

Anodi

Kondensaattorilinssi

-

Skannauskidmit

Takaisinsirontaelektroni-
_ detektori

= Sckundaarielektronidetektori
Niytetaso

KUVA 3. Yksinkertaistettu SEM:n rakennekuva (mukaillen Lumen Learning)

Digitaalinen SEM-kuva muodostuu nahtévéksi tietokonejarjestelmén naytolle, kun elektronitykin
luoma elektroniséde kulkee elektronipylvéan lapi osuen ndytekammiossa sijaitsevan ndytteen pintaan
(KUVA 4). SEM:n kayttaja voi hallita ja sdadelld elektronisateen ominaisuuksia elektronipylvaéassa
sijaitsevien erilaisten sahkdmagneettisten linssien seka skannauskaamien avulla kayttaen ohjausjarjes-
telmad. Osuessaan ndytteen pintaan elektronisateen priméaarielektronit tunkeutuvat naytteeseen 0,1-5
pum syvyyteen riippuen kaytetysta kiihdytysjannitteesta ja tutkittavan ndytteen ominaisuuksista. Elekt-
ronisateen ja ndytteen pinnan valinen kontakti tuottaa erilaisia signaaleja, joita voidaan havaita, mitata
ja vahvistaa erilaisilla detektoreilla. Signaalin voimakkuus on verrannollinen tietysta pisteesta irronnei-
den elektronien méaaraan ja kuvaruudulla nakyvéa kirkkaus on verrannollinen signaalin voimakkuuteen.

Havaituille signaaleille talletetaan mitattu intensiteetti seka sijaintitiedot x- ja y-akselilla. SEM:n tieto-
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konejarjestelman kuvaruudulla on jokaista sijaintipistettd vastaava piste, joihin kuvanmuodostus perus-
tuu. Syntynyt kuva esittaa siis elektronisignaalien intensiteettijakaumakarttaa. (Ul-Hamid 2018, 77—
78.)

Kuvanmuodostus-

Detektori jarjestelmi

Elektronisidde

(Priméérielektronit)

Sekundaarielektronit

Kuvaruudulla nikyvit pikselit
Niyte & elektronisiteen skannauskuvio

KUVA 4. SEM-kuvan muodostuminen (mukaillen Marturi 2013, 23)

5.1.1 Elektronipylvas

Korkean sylinterin muotoisen elektronipylvaan yldosassa sijaitsee elektronitykki, joka toimii elektro-
nildhteend ja luo elektronisateen. (Ul-Hamid 2018, 15). Nykyaikaisissa SEM:ssa kdytetaan lahinna
kolmea erilaista elektronitykkityyppid; volframikatodeja, lantaaniheksaboridikatodeja (LaBs) ja kentté-
emissiotykkeja, jotka jakautuvat karkeasti termisiin tai kenttdemissiotykkeihin (Semitracks). Elektro-
nitykin tehtdvéna on tuottaa priméarielektroneja, jotka kulkevat elektronipylvadssa alaspain kohti nayt-
teen pintaa. Elektronisade syntyy potentiaalieron vuoksi. Elektronipylvééssa vallitsee tyhjio, jotta
elektronisateen elektronit kulkisivat mahdollisimman suoraviivaisesti kohti ndytteen pintaa. Jos
elektronipylvadssa on ylimé&aréisia kaasumolekyylejé, primaérielektronit osuvat niihin ja vuorovaiku-

tus ndytepinnan kanssa heikentyy. (Ul-Hamid 2018, 17.)
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Volframikatoditykissa emitterind kaytetadn volframilangasta valmistettua filamenttia, joka kiinnitetdan
lasista tai keraamisesta materiaalista valmistettuun alustaan. Emitteri on V:n muotoinen ja sen kérjen
halkaisija on noin 100 um. Tassé elektronitykkityypissa filamentti toimii katodina, josta elektronit
emittoituvat sitd kuumennettaessa jopa 2 500 °C:n lampdtilaan. L&mmityksen aikana karjen elektronit
vastaanottavat lampdoenergiaa ja emittoituvat sen pinnasta. Lantaaniheksaboriditykin emitteri muodos-
tuu yhdesté LaBe-kiteestd. LaBs-filamentti toimii noin 2 125 °C:n lampdtilassa ja on noin 5-10 kertaa
intensiivisempi kuin volframifilamentti. Kiteen muodon ansiosta se haihtuu tasaisesti kayton myota.
LaBe-emitterin kdyttoikd sekd hinta ovat noin kymmenen kertaa suurempia kuin volframikatodin ja se
vaatii korkeamman alipaineen. (Ul-Hamid 2018, 23, 28-29.)

Kenttdemissiotykki muodostuu teravakérkisesta, sateeltdadn 0,1-1 um:n volframilangasta valmistetusta
katodista, joka on negatiivisessa potentiaalissa anodin suhteen. Kenttdemissiotykkeja suositaan, koska
ne tuottavat pienen elektroniséteen, joka ei vaadi koon muuttamista elektronipylva&ssa ja néin ollen
voidaan yksinkertaistaa SEM:n rakennetta ja suunnittelua. Kenttdemissiotykki soveltuu korkearesoluu-
tioiseen kuvaamiseen ja pienemman apertuurin kayttaminen kenttdemissiotykin kanssa parantaa syva-
terdvyyttd.. Ne ovat kuitenkin kalliita ja ty6ladmpié huoltaa kuin aiemmin mainitut elektronitykkityy-
pit ja ne vaativat korkean tyhjion. Kaksi useimmiten kéytettyd emitterityyppié ovat kylmakenttdemit-
teri (eng. cold field emitter) ja Schottky-kenttdemitteri (eng. Schottky field emitter). Kylmakenttdemit-
teri toimii pelkan séhkdkentén avulla ilman ulkoista lammitysta. Schottky-kenttdemitteri puolestaan on
kenttdavusteinen terminen elektronitykki, joka hyddyntaa Schottky-ilmi6ta. Emitteriin kohdistetaan
suuri poistojannite seké 1ampo, jolloin katodin kayttdlampdétila on noin 1 500 °C. Emitteri on jatku-
vasti aktiivinen, jonka ansiosta silla on todella vakaa anturin virta. Vakaan anturin virran vuoksi
Schottky-kenttdemissiotykkia suositaan rontgenspektroskopiaa ja aallonpituusdispersiivista ront-
genspektroskopiaa hyédyntavissa analyysimenetelmissa eli EDS- ja WDS-analyysien kaltaisissa sovel-

luksissa, jotka vaativat korkeita ja tasaisia anturivirtoja. (Ul-Hamid 2018, 30-36.)

Tassa tyossa kasitellddn SEM:a, joka sisaltdd JEOL:n patentoiman In-Lens Schottky kenttdemissio-
tykin. Kenttdemissiotykki eli FEG muodostaa erittéin kapean ja tarkan elektronisateen sahkokentén
avulla. Tykki sisaltaa korkeaenergisia elektroneja emittoivan volframifilamenttiemitterin, jonka kym-
menen nanometrin kokoisesta kéarjesta elektroniséde siirtyy kohti elektronipylvaan alaosaa. (Erdman,
Kikuchi, Laudate & Robertson 2009, 28.) Schottky-ilmiota hyddyntavissa In-Lens Schottky kentta-
emissiotykeissa korkeaenergisia elektroneja vapautuu potentiaaliesteen aleneman vuoksi, kun voima-
kas sahkokenttd kohdistuu kuumalle, noin 1500 °C metallipinnalle. Metallipinnan korkea lamp6tila va-

hentad jadannoskaasumolekyylien adsorptiota eli kiinnittymist& emitterin pinnalla, jolloin anturin virta
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(eng. probe current) pysyy vakaana. Schottky FEG:in katodina toimii yksittédinen zirkoniumoksidilla
paallystetty volframikide. Tykin synnyttdma elektroniséde on kirkas ja tasta syysta se soveltuu hyvin
korkearesoluutioisten kuvien ottamiseen. Tykki mahdollistaa korkean anturivirran kéytén, jolloin se

soveltuu korkean suorituskyvyn analyyseihin, kuten EDS- ja WDS-analyyseihin. (Schottky-emission

electron gun, SE electron gun.)

Elektronitykin alapuolella sijaitsee anodi eli positiivinen metallilevy, jonka tehtévé on auttaa elektro-
nisdteen muodostamisessa. Kenttdemissiotykin alapuolella on kaksi anodia, joista ensimmaisessé on
poistojannite, joka saa elektronit irtoamaan elektronil&hteesta. Toiseen anodiin kohdistuu kiihdytysjan-
nite, joka maérittdd nopeuden, jolla elektronit liikkuvat alaspain kolonnissa. Molemmat anodit osallis-
tuvat elektronisateen kokoamiseen ja suuntaamiseen. (The University of lowa.) Termisissé elektronity-
keissd primadrielektronit kulkevat katodilta kohti anodia niiden valisen kiihdytysjannitteen vuoksi
(Kogure 2013, 280).

Elektronipylvéaéssa kdytetaan tyypillisesti kahden tyyppisia elektromagneettisia linssejd; kondensaat-
tori- ja objektiivilinssejd, jotka koostuvat metallisten napojen sisélla olevista lankakeloista. Molempia
linsseja kéaytetdan elektronisdteen ohjaamiseen ja sdatamiseen. Elektronisateen ohjaaminen tapahtuu
saatamalla linsseihin kohdistettua virtaa, joka luo magneettikentan ja ndin ollen mahdollistaa magneet-
tikentalle herkkien elektronien kontrolloinnin. Anodin alapuolella sijaitsee kondensaattorilinssi tai -
linssit, jonka paatehtdvana on saatda muodostuneen elektronisateen kokoa aukon koolla seka maarittaa
naytteeseen osuvien elektronien lukumaaran. Elektronisateen koko on suoraan verrannollinen kuvan
resoluutioon eli yksityiskohtien mé&éraan. (Nanakoudis 2019c; University of Nebraska-Lincoln.) Kon-
densaattorilinsseja ohjataan saatimelld, joka on nimetty laitteesta riippuen pistekoon, sdteen virran tai
anturin halkaisijan sadtimeksi. Kun linssiin kohdistetaan suuri virta, kondensaattorilinssi levittaa pri-
maarielektronit niin ettd apertuuri estada suurta osaa niistd kulkeutumasta seuraavalle linssille. Tall6in
anturin virta ja koko (eng. probe size & current) pienenee. Suuri virta soveltuu esimerkiksi pienelle
polttovalille tai kun elektronit fokusoituvat l&helle linssi&, koska tarkennus on voimakasta. Virran pie-
nentdminen heikentda tarkennusta ja paastaé suuren maaran primaarielektroneja seuraavalle linssille,
jolloin anturin virta ja pistekoko kasvaa. Alhainen virta soveltuu pitkalle polttovélille tai linssista pois-
pain fokusoituneille elektroneille. (Ul-Hamid 2018, 39.)

Apertuureilla tai aukoilla tarkoitetaan elektronipylvéén sisélla sijaitsevaa ohueen suorakaiteen muotoi-
seen palaan tarkoin mitoitettuja ja porattuja reikid, joiden lapi elektroniséde kulkee. Aukkojen koko

vaihtelee 10-500 pm:n vélilla ja k&ytt4ja voi vaihtaa aukon kokoa tarpeen mukaan. Aukon tehtava on
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saataa lavitseen kulkevien elektronien maaréa seké konvergenssikulmaa. Aukko estéé elektronisateen
akselin ulkopuolisia elektroneja kulkeutumasta néytteen pintaan, jolloin erilaiset poikkeamat vahene-
vat ja kuvan resoluutio paranee. Aukon koko vaikuttaa anturin kokoon (eng. probe size) ja anturin vir-
taan (eng. probe current). Pieni aukko pienentaa anturin virtaa, jolloin kuvan resoluutio paranee, mutta
signaalin voimakkuus heikkenee. Suurta virtaa vaativiin sovelluksiin esimerkiksi alkuaineanalyyseihin

suositellaan kaytettavéaksi suurta aukkoa. (Ul-Hamid 2018, 41.)

Kondensaattorilinssin alapuolelle sijoittuu sahkémagneettiset skannausk&amit. Skannausk&amit on lii-
tetty skannausgeneraattoriin, jonka tehtdvana on muodostaa haluttuun kohtaan rasteri eli alue, josta
harmaasavyinen pikseleistd muodostuva kuva syntyy. Skannauskaameilld ohjataan elektroniséteen tu-
lokulmaa seké kulkua x- ja y-akselilla niin, ettd sade ns. pyyhkii eli skannaa néytteen pintaa. Néaytteen
pintaa skannataan tai pyyhitaan elektronisateelld halutulta alueelta ensin x-akselilla vasemmalta oike-
alle, jonka jalkeen séde palaa lahtOpisteeseen ja siirtyy pisteen verran alaspéin y-akselilla. Kuvio tois-
tuu, kunnes halutun alueen kuva on valmis. Kuvan muodostumiseen tarvittava aika riippuu kuvan si-
séltdmien pikselien méarasta seka elektronisateen viipymaajasta kussakin pisteessd. Ensimmainen
kaami muuttaa elektronisateen reittid optisella akselilla, kun taas seuraava kdadmi palauttaa sateen akse-
lilleen rasterin k&&ntopisteessa. Koska kuvan suurennos riippuu rasterin sek& nayton koosta, skannaus-
k&ameill vaikutetaan myo6s suurennokseen. Naytén koko pysyy usein muuttumattomana, joten suuren-
nosta muutetaan lisaamalla tai lyhentdmalla skannauksen pituutta. Skannauskaamien virta muuttuu,

kun kéyttdja muuttaa suurennosta ohjausjarjestelmén tai -paneelin. (Ul-Hamid 2018, 52-54, 367.)

Elektronipylvéaan viimeinen ja lahinné néytetta sijaitseva objektiivilinssi fokusoi elektroniséateen pie-
nelle alalle ndytteen pinnalle kohtaan, jota halutaan tutkia. Objektiivin aukko vaikuttaa esimerkiksi ku-
van syvateravyyteen. Objektiivin aukon ollessa pieni, on mahdollista saavuttaa suurempi syvéateravyys.
SEM:n kayttdja saataa objektiivilinssia manuaalisesti tarkennussaatimien avulla. Tyypillisesti SEM:n
objektiivilinssin kaytetdan joko neulanreika-, immersio- tai snorkkelilinssid. Neulanreikalinssi on hal-
kaisijaltaan pieni objektiivi, jota kdytetddn usein melko pienilld suurennoksilla. Neulanreikélinssin na-
pakappaleet ovat toisiinsa nahden epasymmetriset niin ettd ylanapakappaleen sisalapimitta on suu-
rempi kuin alanapakappaleen. Epdsymmetria vahentdd magneettikentén vaikutusta ndytteeseen. Neu-
lanreikalinssin avulla voidaan kuvata suuriakin naytteita kayttden suurta tyoskentelyetaisyyttd. Neulan-
reik&linssin ja ndytteen vélinen etdisyys seka linssin polttovéli ovat suuria, joka voi aiheuttaa vaaristy-
mid kuvassa tai heikentda sen resoluutiota. Immersiolinssi eli upotusobjektiivi on hienojen yksityis-
kohtien ja nanomateriaalien kuvaamisessa suosittu objektiivilinssi. Immersiolinssia kéytetdan tuomalla

nayte objektiivin syvennykseen, jolloin magneettikentta peittad naytteen. Immersiolinssilla on pieni
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polttovali sekd tyoskentelyetdisyys. Namé ominaisuudet vahentdvat vaaristymia ja lisdavat kuvan reso-
luutiota. Syntyneiden signaalien havainnointi on kuitenkin vaikeampaa kuin muilla objektiivilinsseilla.
Snorkkelilinssid kéaytettdessa tutkittava nayte asettuu objektiivin alapuolelle niin ettd objektiivin mag-
neettikentta yltaa ndytteen pinnalle. Snorkkelilinssissa yhdistyy neulanreiké- ja immersiolinssityyppien
hyvat ominaisuudet. Snorkkelilinssin avulla voidaan tutkia suuria néytteita ilman, ettd kuvan resoluutio
kérsii. Elektroniséteen reitti kulkee snorkkelilinssin aukon kautta, joka rajoittaa ndytteen pintaan osu-
van elektronisateen halkaisijaa. Sateen rajoittaminen vahent&é vaaristymia sekd tehostaa ndytteeseen
kulkevan virran hallintaa. (Ul-Hamid 2018, 41-45.)

Lahella naytepidinté sijaitsevat detektorit. Detektoriksi kutsutaan laitetta, joka havaitsee ndytteestd
syntyvét signaalit ja muuttaa ne séhkdvirraksi. Detektoreja voidaan asentaa elektronipylvéaseen riip-
puen halutuista ominaisuuksista ja siitd, mita laitteelta vaaditaan. Erilaiset detektorit havaitsevat erilai-
sia signaaleja (KUVA 5). Yleisimmin kéytetadan detektoreja, jotka havaitsevat sekundaarielektroneja,
takaisinsironneita elektroneja seka alkuaineille ominaisia réntgensateité. Signaalit syntyvét, kun ionity-
kin luoman sateen elektronit tunkeutuvat tutkittavan naytteen pintaan ja ovat vuorovaikutuksessa nayt-
teen atomien kanssa. Detektorit muuttavat havaitut signaalit sahkovirraksi, joka mitataan tietokonejar-
jestelméll& ja muutetaan kuvaksi tai rontgenspektriksi tietokoneen nédytolle. Detektorien kyky havaita
vain tiettyja elektroneja perustuu suureen energiaeroon eri elektronien vélilla. (Ul-Hamid 2018, 4, 59,
66.)
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KUVA 5. Elektronisateen ja ndytteen valisesté vuorovaikutuksesta syntyvét signaalit (mukaillen
Ezzahmouly, EImoutaouakkil, Ed-Dhahraouy, Hamza, Elouahli, Mazurier, EIAlbani & Hatim 2019, 3)

Detektorit voivat olla ns. kiinteitd, jolloin ne ovat kokoaikaisesti ndytekammiossa, irrotettavia, jotka
asennetaan tarpeen mukaan tai siséan vedettdvid, jotka voidaan aktivoida kayttoon SEM:n hallintajér-
jestelmén avulla (Ul-Hamid 2018, 59). Yleisimmin kaytetyt detektorit ovat Everhart-Thornley detek-
tori, sekundaarielektronidetektori, takaisinsirontaelektronidetektori ja energiaa hajottava detektori
(Nanakoudis 2019b; components in a SEM). Monissa tapauksissa yksi detektori pystyy havaitsemaan
useampia elektroneja. LED- ja UED-detektorit havaitsevat sekundaarielektroneja seka takaisinsiron-

neita elektroneja, mutta niilla on eri sijainti elektronipylvaassa. (University of York.)

Sekundaarielektronit havaitaan sekundaarielektronidetektorilla eli SED:lla, ET-detektorilla, LED:lla
tai UED:lla. Sekundaarielektronit ovat perdisin néytteen pinnalta tai hyvin lahella pintaa olevilta alu-
eilta. Sekundaarielektronit ovat ndytteen pinnasta kimmottomasti sironneita elektroneja ja ne ovat
energialtaan pienempié kuin takaisinsironneet elektronit. Sekundaarielektroneita hyddynnetaan erityi-

sesti ndytteen pinnan topografian eli pinnan muotojen tutkimiseen. (Nanakoudis 2019b; Ul-Hamid
2018, 59.)
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Takaisinsironneet elektronit havaitaan takaisinsirontaelektronidetektorilla eli BED:lla, alemmalla
elektronidetektorilla eli LED:lla, ylemmall& elektronidetektorilla eli UED:Ila tai sisdén vedettavalla
Robinson-detektorilla eli BED-C:lla (University of York). Takaisinsironneet elektronit ovat kor-
keaenergisié ja elastisesti sironneita elektroneja ndytepinnan alla olevista atomeista. (Components in a
SEM.) Takaisinsironneiden elektronien avulla voidaan selvittad naytteen atomilukujen eroja, koska nii-
den saanto riippuu alkuaineen painosta. Tyypillisesti raskaammat alkuaineet voivat kaantad ytimensa
avulla kohti saapuvan elektronin suuntaa, jolloin se siroaa takaisinpdin. Mitd raskaampi alkuaine on
kyseessd, sitd suurempi takaisinsironneiden elektronien saanto on ja sita kirkkaampi alue SEM-kuvaan
syntyy. (Nanakoudis 2019a; Luyk 2019.)

Rdntgensignaaleja mitataan yleisimmin energiaeroja mittaavalla rontgenspektrometrilld eli EDS-detek-
torilla. Réntgensignaali muodostuu alkuaineelle tyypillisesta rontgensateilysta seké taustasateilysta.
EDS-detektori havaitsee kvantit, mittaa niiden energia- ja intensiteettijakaumaa ja muuttaa réntgensig-
naalit energiaspektriksi (Ul-Hamid 2018, 265.) Réntgenkvantti muodostuu, kun elektroni siirtyy kor-
keammasta energiatilasta matalampaan energiatilaan. Siirtyma aiheuttaa energiaeron, joka vapautuu
rontgensateilyn muodossa. (Nanakoudis 2019a.) Useimmiten EDS-detektorit sisaltavat pii-litiumkris-
talleja, jotka absorboivat rontgensateista perdisin olevaa energiaa. Tdmé saa aikana Kiteista vapautuu
séhkoa johtavia elektroneja, jotka aiheuttavat poikkeamia sahkodvarauksessa. Yksittéisten rontgensatei-
den energia muunnetaan sédhkojannitteeksi ja sdéhkopulsseiksi. (Goodge 2017.) Syntyneet sahkopulssit
lasketaan ja pulssia vastaava rontgenfotonienergia voidaan selvittdd. Rontgenfotonienergia vastaa tie-
tylle alkuaineelle ominaista Ka-séteilyd, joka emittoituu elektronin siirtyessa elektronikuorelta L
elektronikuorelle K. Elektronin siirtymé&a vastaava energia-arvo on vakio, jolloin sitd vastaava pulssi
voidaan tunnistaa tietyksi alkuaineeksi. Mita useammin tietty pulssin arvo havaitaan, sitd suurempi al-
kuainepitoisuus tutkittavassa ndytteessa on. Jokaisella alkuaineella on ainutlaatuiset tunnusomaiset
rontgenenergiat, jotka eroavat muista alkuaineista, ne voidaan tunnistaa mittaamalla pulssin korkeuden
suuruus. EDS-analyysin aikana signaalin suuruus vastaa kyseisesta erillisesté paikasta l&hetettyjen tun-
nusomaisten rontgensateiden maarad ja osoittaa kemiallisen alkuaineen pitoisuuden kyseisessé pai-
kassa. (Ul-Hamid 2018, 78, 271-272.)
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5.1.2 Naytekammio

Néytekammio on ilmalukolla ja erilaisilla instrumenteilla varustettu tila, joka sijaitsee elektronipylvaan
alapuolella. Naytekammion instrumentteja ovat esimerkiksi ndytetaso ja siihen kiinnitettdva naytepi-
din, erilaiset detektorit sekd kamerat. Ndytekammion koko riippuu kaytettavasta laitteesta ja se maa-
raytyy ndytekammion, ndytekammion oven ja ndytetason mittojen mukaan. Naytetaso on 15-75 astetta
kallistuva, 360 astetta pyoriva ja X-, y- ja z-suunnassa liikkuva ndytekammion osa, johon néytepidin
voidaan asettaa. Ndytetason liikutettavuus on tarked ominaisuus, jonka avulla naytepidinté voidaan
siirtéd, laskea ja nostaa tarpeen mukaan. Naytteen pinnasta voidaan saada parempi elektronisignaali-
saanto kallistamalla ndytepidinté kohti detektoria. Naytepitimen kiertdminen mahdollistaa ndytteen tar-
kastelun toisesta nakdkulmasta, joka voi tarjota siité tarkeaa tietoa. Erikoisnaytetasojen avulla voidaan
késitelld naytteitd, jotka vaativat erityista vakautta, kuumia tai kylmié lampdtiloja tai joita tutkitaan
kuormituksen, kuten puristuksen tai taivutuksen alaisina. Naytetasoon kiinnitettavia ndytepitimia on
saatavilla eri kokoisina, muotoisina ja tyyppisind. Naytepidin voidaan valita tutkittavan néytteen omi-
naisuuksien ja maardn mukaan. Suuren naytemaaréan kasittelyyn voidaan kayttdd monipaikkaista nay-
tepidintd, johon saadaan Kiinnitettyd useita ndytteitd samanaikaisesti, isojen ndytteiden kanssa voidaan
kayttaa suurta, kuppimaista pidintd ja yksittaiset ndytteet voidaan kiinnittad yksipaikkaiseen naytepiti-
meen. (Ul-Hamid 2018, 56-58.)

Néaytekammiossa vallitsee elektronipylvasta alhaisempi tyhjio. Tyhjion avulla ndytekammiosta ja
elektronipylvaasta halutaan poistaa ylimaaréiset kaasumolekyylit, jotta elektronisateen elektronit eivét
tormaisi niihin, vaan paésisivat kulkemaan mahdollisimman suoraviivaisesti pylvaan l&pi kohti néayt-
teen pintaa. Tyhjion toinen tarkeé tehtavé on estaa elektronitykin hapettumisvaurioiden syntymista.
Tyhjioita yllapidetaan ja saddetaan tyhjidjarjestelmélld, joka koostuu erilaisista vakuumipumpuista,
venttiileista, ilmalukoista ja alipainemittareista. Naytekammion noin 10! Pa:n alkutyhjié muodoste-
taan mekaanisella pumpulla, joka pumppaa kammiossa olevaa ilmaa ulos poistoaukon kautta. Lopulli-
sen 10~3-10~* Pa:n suurtyhjion muodostamiseen kaytetaan 6ljydiffuusiopumppua tai turbomolekyyli-
pumppua eli TMP:a. Oljydiffuusiopumppu on rakenteeltaan yksinkertainen, mutta se voi aiheuttaa
ndytekammioon kontaminaatioita 6ljyhoyryn vuoksi. TMP on rakenteeltaan monimutkaisempi ja se
luo puhtaamman tyhjion kuin 6ljydiffuusiopumppu. Pumpun sisélla olevat lavat pydrivét noin 20 000
kierrosta minuutissa ja liikuttavat laitteeseen virtaavia kaasumolekyyleja. Erittéin korkeita tyhjioita
varten voidaan kayttaa yhtd tai useampaa ioninsieppauspumppua. SEM:n tyhjiojarjestelmé on automa-

tisoitu ja se siséltdd suojamekanismeja esimerkiksi séhkokatkoja varten. (Ul-Hamid 2018, 72—-73.)
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5.1.3 Ohjausjarjestelma

Nykyaikaisia elektronimikroskooppeja hallitaan pitkalti tietokoneilla, joihin on asennettu mikroskoop-
pivalmistajan luoma ohjelmistojarjestelma. Ohjelmistolla voidaan esimerkiksi saatéé elektronitykin,
elektronisateen ja ndytekammion tilaa sekd naytepitimen liikkeitd, hallita kaytettavid detektoreja, séa-
taa haluttuja kuvausasetuksia kuten suurennosta ja tarkennusta, seurata SEM:n kayttdmia asetuksia ja
kuvaruutua seka tallentaa tietoja ja kuvia. Tietokoneen ohjausjérjestelmén lisaksi tiettyja toimintoja
voidaan ohjata my0s erillisen ohjauspaneelin kautta. Tiettyja toimintoja kuten alkuaineanalyysejé voi-
daan ohjata erillisen, siihen tarkoitetun tietokoneohjelman kautta. SEM:n toiminnan kannalta kriittisia
prosesseja, kuten elektronipylvaan linssien kohdistukseen liittyvét asetukset ja saatétila voidaan rajata
peruskayttajilta pois erilaisten kayttajatilien ja niille luotujen rajoitusten avulla. (Ul-Hamid 2018, 71—
72).

5.2 SEM-kuvaus

SEM-kuva tarkoittaa pyyhkaisyelektronimikroskoopilla otettua, elektroniséteen avulla muodostettua
korkearesoluutioista harmaasévyistd kuvaa. SEM-kuvan ottaminen tapahtuu kayttdjan toimesta. Kayt-
taja operoi laitteen parametreja ja asetuksia ohjausjarjestelman avulla. Parametrien muutoksilla voi-
daan vaikuttaa kuvan resoluutioon, terdvyyteen seké kirkkaus- ja kontrastiominaisuuksiin. Syntyvén
kuvan resoluutioon vaikutetaan muuttamalla elektroniséteen ominaisuuksia kuten anturin kokoa (eng.
probe size), sdteen virtaa (eng. beam current), sateen lahestymiskulmaa (eng. convergence angle) ja
kiihdytysjannitetta (eng. accelerating voltage). Tarkeimpida SEM-kuvan laatuun vaikuttavia tekijoita
ovat mm. Kiihdytysjannite, anturin virta ja sateen pistekoko (eng. probe current & spot size), tydsken-
telyetéisyys (working distance), objektiivien aukon koko sek& néaytepitimen tila (eng. specimen tilt).
(Ul-Hamid 2018, 5, 129, 134, 146.)

Kuvan laatua voidaan kuvailla erilaisilla termeill4. Resoluutiolla tarkoitetaan yksityiskohtien maaraa
kuvassa. Laitteen kyky tallettaa yksityiskohtia riippuu kuvan sisaltdmien pikselien maérasta. Mité
enemman kuvassa on pikseleitd, sitd hienompia yksityiskohtia siitd voidaan erottaa. Spatiaalinen reso-
luutio kuvaa laitteen kykyé erottaa kaksi vierekkaista objektia toisistaan ja sitd kdytetdan usein myos

kuvaamaan kuvan laatua. (Zhang & Gourley 2009; Ul-Hamid 2018, 131.) Kuvan terédvyydella kuva-
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taan sen yksityiskohtien selkeyttéd. Jos kuvalla on alhainen teravyys, sen yksityiskohdat nayttavat su-
meilta. (De & Masilamani 2013, 150.) Syvateravyys tarkoittaa laitteen kykya tarkentaa objektin eri sy-
vyyksiin samanaikaisesti niin etté linssista nahden eri etéisyyksilla olevat alueet pysyvat tarkkoina (Ul-
Hamid 2018, 141). Astigmatismi on eréanlainen taittovirhe, jota voi ilmetd SEM-kuvissa esimerkiksi
aukon (eng. aperture) kontaminaatioiden, linssien virheiden tai kddmien epdsymmetrisyyden vuoksi.
Astigmatismi johtuu edelld mainittujen tekijoiden aiheuttamasta poikkeamasta elektronipylvéan sahko-
magneettikentéssa ja sitd korjataan stigmaattoreilla. Astigmatismissa kahden toisiinsa nahden kohti-
suoran tason linjat ovat eri polttopisteissé eli pisteessd, jonka kautta linssin 1api liikkuvat sateet kulke-
vat. Tdma nékyy kuvan muotojen vadristymind ja venyminé vaaka- ja/tai pystysuunnassa. (Ul-Hamid
2018, 48.)

Kuvan muodostamiseen kaytettava aika eli skannausnopeus vaikuttaa kuvan kohinaan seké teravyy-
teen. Skannausnopeutta ohjataan SEM:n ohjausjarjestelman tai -paneelin avulla valitsemalla nopea,
erittain nopea, hidas tai erittdin hidas nopeus. Elektronisade liikkuu valitulla alueella pisteesté pistee-
seen tietyn kaavan mukaisesti. Skannausnopeudella tarkoitetaan sité aikaa, jonka elektroniséde viipyy
pisteessd. Hitaalla skannausnopeudella muodostetut kuvat ovat selkeitd ja vahemman sumuisia, mutta
mikali ndyte on altis liukumalle se voi ndkyé kuvassa ndytteen muodon ja koon vaaristyména. Nope-
alla skannausnopeudella kuva muodostuu nopeasti, mutta se on usein sumuinen ja epaselvé. (Ul-Ha-
mid 2018, 53.)

5.2.1 Kiihdytysjannite

Kiihdytysjannite (eng. accelerating voltage) kuvaa sita potentiaalieroa, joka syntyy jannitteen avulla
elektronitykin ja anodin vélille. Kiihdytysjannite ilmoitetaan yleens kilovoltteina tai kiloelektronivolt-
teina. Kiihdytysjannitteelld voidaan s&atéa sita voimaa, jolla elektronitykista l&htevat priméarielektro-
nit kulkevat elektronipylvéan lapi ja lopulta osuvat ndytteen pintaan. Kun kiihdytysjannitetta sdade-
taan, elektronitykkiin kohdistuva jannite muuttuu. Kiihdytysjannitteen arvo vaikuttaa kuvan resoluuti-
oon, kirkkauteen, vériaberraatioon eli vdrien taittovirheeseen, reunaefektiin, varauksen muodostumi-
seen, sdteen aiheuttamaan kontaminaatioon, elektronisaantoon sek& rontgensignaalien voimakkuuteen.
(Ul-Hamid 2018, 17, 146.) Kiihdytysjannitteen suuruus kuvaa elektronisateen vuorovaikutusta nayt-
teen pinnan kanssa. Mita korkeampi kiihdytysjannite on, sitd syvemmalle ndytteeseen elektronisateen

elektronit voivat tunkeutua. (Pretorius 2010, 225.) Tasté syysté yleisend ohjeena voidaan pitaa, etta al-
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haisen kiihdytysjannitteen avulla saadaan enemmaén tietoa ndytteen pinnasta, kun taas korkea kiihdy-
tysjannite helpottaa pinnan alla olevien kerrosten seka ndytteen ytimen tutkimista (SEM electron

beams).

Kiihdytysjannite vaikuttaa anturin halkaisijaan (eng. probe diameter). Korkea kiihdytysjannite aiheut-
taa pienemman anturin halkaisijan, jolloin saavutetaan suurempi spatiaalinen resoluutio ja kirkkaam-
man kuvan. Korkeaa kiihdytysjannitetta kdytetadn lahinna EDS-analyysissé raskaiden alkuaineiden
kohdalla, mutta tavalliseen SEM-kuvaamiseen se soveltuu vain harvoin. Korkean kiihdytysjannitteen
avulla elektronisateen primaéarielektronit tunkeutuvat syvemmalle ndytteen pintaan, joka vaikuttaa se-
kundaarielektronien ja takaisinsironneiden elektronien saannon suhteeseen. Takaisinsironneiden elekt-
ronien saanto kasvaa, joka vaikuttaa kuvan kontrastiin sekéd haivyttdd naytteen pinnan mikrokokoluo-
kan rakenteita nékyvista. Korkea kiihdytysjannite myos lisaa sdhkdisen varauksen kertymista, naytteen
séddekontaminaatiota ja -vaurioita seka lisa reunaefektid. Reunaefekti ndkyy ndytteen reunojen tai ko-
houmien kirkastumisena. Alhaista kiihdytysjannitetta kdytettdessa elektronisateen ja ndytepinnan véli-
nen vuorovaikutus rajoittuu hyvin lahelle ndytteen pintaa, jolloin saadaan tarkkoja kuvia pinnan yksi-
tyiskohdista. Elektronit eivat paase tunkeutumaan syvélle naytteeseen, joka véhentaa elektronisateesta
johtuvaa kontaminaatiota sekd vaurioita. Alhaista kiihdytysjannitetta kaytetdan usein hauraiden tai
pehmeiden naytteiden, kuten polymeerien tai erilaisten biologisten naytteiden esimerkiksi solujen tut-
kimiseen. Useimmissa SEM:ssa kiihdytysjannitettd voidaan kayttda 2—-30 kilovoltin alueella. (Edge ef-
fect; Ul-Hamid 2018, 17, 146-147.)

5.2.2 Anturin virta ja sateen pistekoko

Anturin virta (eng. probe current) kuvaa ndytteeseen kohdistuvaa elektronisadettd. Anturin virta maa-
rittelee sateilevien toissijaisten seka takaisinsironneiden elektronien méaéran. Anturin virran maéran
madrittad anturin koko (eng. probe size). Anturin kokoon taas vaikuttaa aukkojen maara ja koko seka
kondensaattorilinssin virta. Sopiva anturin virta on naytekohtainen ja se tulee méarittaa kokeilemalla.
Anturin virta vaikuttaa syntyvan kuvan resoluutioon ja kirkkauteen. Kun kuvanmuodostukseen kayte-
taan sekundaarielektroneja, suuri anturin virta lisdé kirkkautta ja laskee resoluutiota, kun taas alhainen

anturin virta lisda kuvien resoluutiota, mutta vahentéa kirkkautta. (Lim & Lee 2008, 1200.)

Pistekoko (eng. spot size) eli anturin halkaisija kuvaa ndytteeseen osuvan séteen halkaisijaa. Pistekoko

madraytyy kiihdytysjannitteen, tydskentelyetdisyyden ja objektiivien aukkojen koon mukaan. Korkea
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kiihdytysjannite pienentad pistekokoa, suuri tydskentelyetdisyys kasvattaa pistekokoa, pieni aukko pie-
nentéd pistekokoa ja suuri aukko kasvattaa pistekokoa. Pistekoko vaikuttaa olennaisesti SEM-kuvan
resoluutioon. Pistekoko vaikuttaa siihen, miten tarkasti pienet yksityiskohdat voidaan erottaa ja tallen-
taa kuviin, joten pistekoon tulisi olla mahdollisimman pieni. Pistekoon pienentdminen alentaa myos
séteen virtaa, joka laskee signaali-kohinasuhdetta ja kontrastiresoluutiota. Suuri pistekoko kasvattaa
myos sédevirtaa, joka voi lis4té vaurioita etenkin hauraisiin tai pehmeisiin naytteisiin. (Spot size in

scanning electron microscopy (SEM): why it matters!.)

5.2.3 Tyoskentelyetaisyys

TyoOskentelyetdisyydelld (eng. working distance) tarkoitetaan elektronipylvéan viimeisen linssin ja tar-
kennetun ndytteen vélista etaisyyttd millimetreind. Kaytt4ja voi muuttaa tyoskentelyetéisyytta ohjaus-
jarjestelman avulla liikuttamalla ndytetasoa z-akselilla yl6s- tai alaspain. Kun nayte sijaitsee lahella
objektiivin linssia eli kun tydskentelyetéisyys on pieni, kuvan resoluutio on suuri, mutta syvateravyys
huononee seké nédkokentta pienenee. Pieni tydskentelyetdisyys mahdollistaa suurten suurennosten ku-
vaamisen, kun taas suurella tyoskentelyetéisyydelld saadaan kuva kauempaa ndytteen pinnasta. Kuvan
resoluutio pienella tydskentelyetéisyydella paranee, kun pistekokoa pienennetédan. Kun naytepidin si-
jaitsee kaukana objektiivilinssista eli kun tydskentelyetdisyys on suuri, syvateravyys paranee ja nako-
kenttd kasvaa. Suurella tydskentelyetéisyydelld ndytetta ei voida tutkia kovin suurilla suurennoksilla ja
kuvan resoluutio ja& yleensa huonommaksi kuin pientd tydskentelyetdisyytta kdytettaessa. Suurella
tyoskentelyetéisyydelld elektronien synnyttamien signaalien voimakkuus vahenee, joka voi aiheuttaa
SEM-kuvaan kohinaa tai rakeisuutta. (Ul-Hamid 2018, 151, 171.)

5.3 Alkuaineanalyysi EDS-menetelmalla

EDS-analyysi on naytteiden alkuainekoostumuksen méérityksiin tarkoitettu menetelm4, jossa hyddyn-
netaan elektronimikroskopiaa seké energiadispersiivista rontgenspektroskopiaa. EDS:aa voidaan kéyt-
tad mikrokemiallisiin analyyseihin, alkuaineiden tunnistamiseen ja niiden pitoisuuden maarittdmiseen,
viiva-analyysiin tai alkuainekartoitukseen. (Ul-Hamid 2018, 9.) EDS-analyysi on hyodyllinen tydkalu,
jota sovelletaan laadunvarmistuksessa ja tuotantovirheiden tunnistamisessa. Alkuainekoostumus voi
paljastaa ndytteen kontaminaatiotekijan tai mahdolliset tuotantoprosessin aikana syntyneet koostumus-
virheet, jotka voivat vaikuttaa tuotteen ominaisuuksiin tai puhtauteen. (Lee 2020.) EDS-analyysi suori-

tetaan SEM:n avulla k&yttden EDS-analyysiin tarkoitettua detektoria ja tietokoneohjelmaa. (Ul-Hamid
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2018, 9.) EDS-detektori havaitsee ja mittaa syntyneiden rontgenséteiden energiaa elektroniséteen osu-
essa ndytteen pintaan. Nykyaikaiset tietokoneohjelmat helpottavat syntyneen tiedon analysoimista
muuntamalla detektorin havaitseman rontgensédesuhteen intensiteetin kemialliseksi koostumukseksi.
(Mohammed & Abdullah 2018, 79.) Tavallisesti EDS-analyysissa voidaan havaita alkuaineita beryl-
liumin ja uraanin valilta. Erittdin kevyita alkuaineita kuten vetyd, heliumia tai litiumia ei voida havaita,
koska niiden alhainen elektronimaara ei riita tunnistettavan rontgensateen muodostamiseen. Natriumia

kevyemmat alkuaineet voidaan havaita, mutta ei riittavén tarkasti. (Reed 1995, 1.)

Alkuaineille tyypilliset rontgensateet syntyvét, kun nopeasti liikkuva elektronisateesté perdisin oleva
elektroni tormaa atomin K-kuoren elektroniin, joka siirtyy ja jattda K-kuorelle avoimen paikan eli tyh-
jan energiatason. Ulomman elektronikuoren elektroni tayttaa paikan, ja emittoi ominaisfotoniksi kutsu-
tun rontgenfotonin, jonka energiataso vastaa korkeamman ja alemman atomienergiatason valista ener-
giaeroa. Elektronin siirtyminen energiatasojen valilla synnyttd4 rontgensateitd, jotka ovat ominaisia
tietylle alkuaineelle. (Mudgal, Moore & Srinivasan 2020). Rontgensédeviivojen liséksi ndytteen elekt-
ronit tuottavat taustaksi kutsutun jatkuvan rontgenspektrin, joka rajoittaa pienten rontgenpiikkien tun-
nistamista. (Reed 1995, 1.)

Emittoidulle rontgenfotonille ominaista energiaa kutsutaan alfa- tai beeta-spektriviivaksi riippuen siit,
milta kuorelta tyhjan energiatason tayttava elektroni on peréisin (KUVA 6). Kun K-elektronikuoren
vakanssin eli tyhjan paikan tayttaa L-kuorelta peraisin oleva elektroni, kutsutaan tasta syntyvaa omi-
naisenergiaa Ka-spektriviivaksi. Ominaisenergiaa kutsutaan Kp-spektriviivaksi, jos tyhjé paikka tayt-
tyy M-kuoren elektronilla. Elektronin siirtyma aiheuttaa ulommalle kuorelle vastaavan vakanssin. La-
spektriviiva kuvaa fotonin ominaisenergiaa, joka syntyy, kun M-kuoren elektroni tayttaa L-kuoren va-
kanssin ja LB-spektriviiva kuvaa ominaisenergiaa, joka syntyy, kun N-kuoren elektroni tayttad L-kuo-
ren vakanssin. Useissa tapauksissa alfalinjoilla on korkeampi laskentanopeus eli detektorilla havaittava
cpm- tai cps-arvo kuin beetalinjoilla, koska korkeamman energiatason elektronit korvaavat matalam-
man energiatason vakansseja korkeammalla taajuudella kuin kauemmilta elektronikuorilta peréisin
olevat elektronit. K-linjalla on korkeampi laskentanopeus seka energia kuin saman alkuaineen L-lin-
jalla koska, K-elektronikuoren ja ulompien kuorten vélinen energiaero on korkeampi kuin L-, M- ja N-

kuorten vélinen energiaero. (Analytical Background: X-ray Fluorescence Phenomenon.)
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KUVA 6. Tyypillisten rontgenséteiden ja spektriviivojen synty (mukaillen Matsusada Precision Inc.,
2021)

EDS-analyysi vaatii useissa tapauksissa normaaleja kuvausolosuhteita korkeamman kiihdytysjannit-
teen seka anturin virran. Korkeampi kiihdytysjannite kasvattaa rontgenpiikkien intensiteettid, kun
elektronisateelle ohjataan riittdvasti energiaa rontgensateiden virittdmista varten. Elektronien Kkriitti-
sella virittymisenergialla tarkoitetaan pienintd mahdollista priméérielektronien eli elektronisateen
elektronien energiaa, jolla on mahdollista luoda vakanssi elektronikuorelle. Kriittinen virittymisenergia
riippuu atomiluvusta. (Reed 1995, 5.) Korkeammat arvot ja pitka analysointiaika voivat aiheuttaa nayt-
teeseen nakyvaa kontaminaatiota seka elektroniséteen aiheuttamaa vahinkoa riippuen ndytteen ominai-

suuksista ja kyvysté vastustaa vahinkojen syntya. (Ul-Hamid 2018, 273.)

EDS-analyysin tarkkuuteen ja mittauksen tehokkuuteen vaikuttaa olennaisesti se, miten paljon ront-
gensateitd havaitaan. Laskentanopeus eli cpm- tai cps-arvo kuvaa kuinka monta kertaa detektori ha-
vaitsee alkuaineelle tyypillisen rontgenséteen minuutin tai sekunnin aikana. Rontgensateen intensiteetti
mitataan laskemalla detektorin havaitsemat pulssit, jotka syntyvat ndytteen pinnasta satunnaisesti satei-

levistd fotoneista. Mitd suurempi laskentanopeus, sitd suurempi ndytteen tilavuuden alkuainepitoisuus
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on. Syntyneiden piikkien korkeus kuvaa piikin edustaman alkuaineen pitoisuutta. (Ul-Hamid 2018,
271, 284.) Todenmukaista rontgenspektria ei voida muodostaa, jos laskentanopeus on liian alhainen.
Liian korkea laskentanopeus taas heikentad detektorin energiaresoluutiota eli sen kykyé erottaa vierek-
kéiset piikit, joka voi vaikeuttaa paéllekkain olevien réntgenpiikkien erottamista toisistaan etenkin ke-
vyiden alkuaineiden kohdalla. (Ul-Hamid 2018, 276; Introduction to EDS analysis, 33.)

EDS-analyysi vaatii yleensa tietyn tydskentelyetdisyyden, joka riippuu ndytekammion rakenteesta seka
detektorin tyypista. Oikealla tydskentelyetdisyydelléd alkuainemaaritykset ovat tehokkaita ja tulokset
oikeellisia. Huono tydskentelyetdisyys voi vaaristaa rontgenpiikkeja, lisaté analyysia hairitsevaa ja ei-
toivottua taustasateilyd, vaaristaa rontgenspektriéd seké vaikuttaa negatiivisesti syntyviin pulsseihin.
Sopiva tydskentelyetaisyys maéaritellaan yleensa jarjestelman asennuksen aikana. Kaytettava anturin
virta sdadetéan toivotun pulssitiheyden eli laskentanopeuden mukaan. EDS-analyysié varten anturin
virran suositellaan olevan korkeampi kuin tavanomaisen SEM-kuvauksen aikana. Kiihdytysjannitteen
tulee olla noin 1,5-2 kertaa suurempi kuin oletetun alkuaineen korkeimman piikin arvo. Alhaisempia
kiihdytysjannitteitd voidaan kéyttaa, kun ollaan kiinnostuneita L- tai M-kuoren spektriviivoista tai kun
halutaan lisata spatiaalista resoluutiota eli kasvattaa elektronien tai rontgenséteiden vuorovaikutustila-

vuuden enimmaisleveytté. (Introduction to EDS analysis, 27; Ul-Hamid 2018, 388.)

EDS-analyysissa voi ilmetd ongelmia liittyen alkuaineiden epéatarkkoihin tai virheellisiin tunnistuksiin
etenkin kevyiden alkuaineiden suhteen. Toisinaan, tutkittavan naytteen sisaltamien eri alkuaineiden
piikit voivat menna osittain paallekkain ja peittad toisensa, joka hankaloittaa tunnistamista. EDS:n al-
kuaineiden havaitsemisraja on tyypillisesti noin 0,2-0,5 % ja haluttu alkuaine voi j&ada tunnistamatta
ollessaan taman rajan ulkopuolella. (Wolfgong 2016, 300-301.) Useat tai pitkat yksittaiset mittaukset
voivat aiheuttaa ndytteen liukumista eli liilkkumista kuvaruudulla, joka héiritsee alkuainemittausta seka
naytteen topografian maaritysta. Liukumista voi aiheuttaa myds ndytteen sahkoinen varautuminen tai
néytteessd olevan kosteuden kaasuuntuminen. (Ul-Hamid 2018, 285; Smart Drift Correction 2012.)
Erityisesti alkuainekartoitus ja viiva-analyysi, joissa alkuainepitoisuus mitataan jokaisesta mittausalu-
een pikselistéd hairiintyvat naytteen liukumisesta, koska mittauspisteiden sijainti muuttuu. (Ul-Hamid
2018, 285). EDS-analyysi on herkk& ndytteen pinnan suhteen. Onnistunut alkuaineméaritys vaatii
yleensa hyvin tasaisen analysoitavan pinnan, koska pienikin epétasaisuus tai kulma voi vaikuttaa nega-
tiivisesti elektronisateen ja ndytteen pinnan valiseen vuorovaikutukseen. Elektronien huonon vuorovai-
kutuksen aiheuttama epétasainen rontgensateilyn intensiteetti héiritsee alkuainemaaritystd, koska tieto-
koneohjelmisto tulkitsee detektorin havaitsemat intensiteettierot naytteen koostumuseroina. (Newbury
& Ritchie 2012, 6.)
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EDS soveltuu alkuainekartoitukseen, pisteanalyysiin, viiva-analyysiin seké alueanalyysiin. Kaytettava
menetelma riippuu siitd, keratddnko néaytteen alkuainepitoisuudet pisteistd, viivojen avulla, alueittain
vai karttoina. Alkuainekartan avulla voidaan havaita visuaalisesti alkuaineiden jakautuminen tietylla
alueella esimerkiksi yksittaisen partikkelin sisélla. Ndytteesta voidaan mitata samanaikaisesti useiden
eri alkuaineiden pitoisuuksia, koska jokaisen halutun alkuaineen mitattu spektri talletetaan halutun alu-
een jokaiseen mittauspisteeseen eli pikseliin, jolloin ne voidaan esitta4 erillisind kuvina. Viiva-analyy-
silla tarkoitetaan alkuainekartoituksen tyyppid, jossa mitattavan alueen lapi asetetaan kulkemaan line-
aarinen viiva, jota pitkin mittaus suoritetaan. EDS-spektri mitataan asetetun viivan kohdalta jokaisesta
pikselisté. Viiva-analyysia hyddynnetéan useissa tapauksessa alkuainevaihtelun, epédpuhtauksien, saos-
tumien ja raerajojen maéaritykseen. (Ul-Hamid 2018, 284-285.) Pisteanalyysissa naytteen alkuai-
nekoostumus keskitetadn tiettyyn pisteeseen tai pisteisiin. Kun pisteanalyysi suoritetaan useammasta
mittauspisteestd, havaitut rontgenspektrit voidaan asettaa paéllekkain ja eri sijaintien alkuainekoostu-
musta voidaan analysoida ja verrata toisiinsa. Alueanalyysissa kdyttaja maarittdd ympyrén, suorakai-
teen tai itse piirtdaménsa mittausalueen jolta alkuainepitoisuus halutaan mitata. (Epoxy Chemistry.)
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6 ANALYYSIMENETELMAN KAYTTOONOTTO JA VALIDOINTI

Validointi on prosessi, jonka avulla voidaan osoittaa, etta jonkin menetelmaén tai laitteen sopivuus seké
suorituskyky tayttavat kayttotarkoituksen vaatimukset (Analyysimenetelmien validointi). Laite tai me-
netelméa voidaan ottaa kdyttoon, kun validoinnin lopputulokset hyvaksytaan ja prosessin aikana synty-
neet johtopédatokset on kasitelty. Laboratoriomenetelmille tai -laitteille asetettavat yksilolliset vaati-
mukset eli tavoiteltavat tulokset voivat olla peréisin asiakkailta, viranomaistaholta tai ne voivat mu-
kailla kéyttajalaboratorion omia tarpeita. Kayttajalaboratorio madrittelee validoinnin hyvaksymiskri-
teerit. Validointiprosessi alkaa validointisuunnitelman laatimisella. Suunnitelmassa tulee esittaa vali-
doinnin kohde, tavoite, kasiteltava nayteaineisto, prosessiin osallistuvat henkil6t sekd ndiden vastuut,
tavoiteaikataulu, kdytettavét laitteet, tilat, laajuus, parametrit sekd vaatimusten asettaminen. Validoin-
tia suppeampaa varmentamismenetelmaa kutsutaan verifioinniksi tai uudelleenvalidoimiseksi. Verifi-
ointia on jo aikaisemmin validoidun menetelmén kayttoonotto tai aikaisemmin validoidun menetelman
muuttaminen. Yleinen kéaytanto on, ettd laite- ja reagenssivalmistajien valmiita menetelmia muutta-
essa, laitteiden vaihtuessa tai vanhan menetelman péivityksen yhteydessa uusi menetelma tai laite 1a-
hinnd verifioidaan. (Hagg 2017, 6, 8, 12.)

TyoOssé késiteltdvan laitteen kayttoonottoprosessia edeltad yrityksen tarve ja paatos laitehankinnasta
seka tarvittavien asennustdiden kuten pumppujen asentamisen, virtapiuhojen kytkemisen seké tarvitta-
vien kaasulinjamuutostoiden suorittaminen laitteen saavuttua. Poikkileikkauslaitteen asentaminen tulee
suorittaa erityisella varovaisuudella sen siséltamien herkkien osien vuoksi. Asennustéiden jalkeen lai-
tevalmistajan valtuuttama asentaja suorittaa laitteelle testejd ja optimointitoimia, joilla varmistetaan
laitteen toimivuus. Yrityksen omaan kayttéonottoprosessiin sisaltyy riskienarviointi seké tulosten tois-
tettavuuden ja laitteen toiminnan varmistaminen. Toistettavuus ja toimivuus varmistetaan yleensa esi-

merkiksi mittaamalla tunnettua ndytesarjaa ja vertaamalla saatuja tuloksia toisiinsa.

Tassd opinndytetytssa toistettavuutta ja tulosten laatua tuli arvioida visuaalisesti, sillda SEM-kuvissa el
ole numeerista vastetta, jonka vuoksi virallista verifiointia ei mydskaan suoritettu. Tyossa sovellettiin
olemassa olevaa menetelmaa seké suoritettiin uuden laitteen k&yttdonotto, jolloin validointiin ja verifi-
ointiin tutustuminen sek& ndiden kasitteiden erojen ymmartdmine oli olennaista. Tydssé keskityttiin

varmentamaan poikkileikkauksen ja SEM-kuvauksen laatua seka sujuvuutta.
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7 KOKEELLINEN OSUUS

Tyon kokeellisessa osuudessa hyddynnettiin teoriatietoa kdytannon tyéhon. Kokeellisessa osuudessa
tutkittiin naytteen esikasittelyyn seké poikkileikkaukseen liittyvien parametrien muutosten vaikutusta
lopputulokseen eli poikkileikkauskuvaan. Kokeellisen osuuden suoritus koostui padosin seuraavista
toisiaan seuraavista osioista: ndytteen valmistus, poikkileikkaus, SEM-kuvaus ja mahdollisesti EDS-
analyysi. Lopputulosta tarkasteltiin JEOL:n valmistamalla JSM-7900F Schottky-ilmi6ta hyodyntavalla
pyyhkaisyelektronimikroskoopilla (SEM) ja tydn onnistumista arvioitiin visuaalisesti, silla tavoitel-
luissa tuloksissa ei ollut numeerista vastetta, johon saatuja tuloksia olisi voitu verrata. Tydhon liittyvat
kokeet suoritettiin yrityksen laboratoriotiloissa ja tutkittavina naytteina kaytettiin yrityksen jauhemai-
sia ndytteitd. Suurin osa tyon kokeista suoritettiin ndytteelld, jonka poikkileikkauskuvissa ja EDS-ana-
lyyseissé on ilmennyt haasteita, johtuen sen kemiallisista ja fysikaalisista ominaisuuksista. Kokeet suo-
ritettiin yrityksen kahdella JEOL:n valmistamalla poikkileikkauslaitteella. Toimeksiantajayrityksen
laitekantaan kuului jo aiemmin laite 1, mutta korkean kayttdasteen vuoksi laboratorioon muodostui
tarve toiselle laitteelle. Téssa tydssa laitteeksi 2 nimetyn poikkileikkauslaitteen kayttéonotto ja alus-
tava optimointi suoritettiin t4ssa opinnaytetydssd. Vanhempi poikkileikkauslaite oli malliltaan JEOL:n
IB-19530CP, johon viitataan seuraavissa osioissa laitteella 1 Uudemmassa poikkileikkauslaitteessa oli
vanhempaa laitetta vastaava runko, johon oli lisétty uusi IB-10500HMS-systeemi. Uudempaan laittee-

seen viitataan tyossa laitteella 2.

Néaytteen esikasittelyssa tai poikkileikkauslaitteen parametreissé tehdyt muutokset pyrittiin toteutta-
maan yksi kerrallaan, jotta SEM-kuvien tarkastelussa voitiin varmistaa tulosten syntyneen juuri tietyn
parametrin muutoksen johdosta. Molempia toimeksiantajan laboratoriossa olevia laitteita kaytettiin rin-
nakkain hyvéksi parametrien optimoinnissa. Kokeellinen osuus aloitettiin uudella, kdyttéonotettavalla
poikkileikkauslaitteella, mutta kayttdonotossa ilmenevien ongelmien vuoksi esikésittelyparametreihin
liittyvéat kokeet suoritettiin vanhemmalla, jo kaytdssé olevalla laitteella (KUVIO 1). Kuvaan 7 on koos-
tettu opinndytetyOn aikana toteutuneet koesuoritukset. SEM:lla suoritettavassa tulosten tarkastelussa
kaytettiin yrityksessa normaalisti kéytettavia kuvausarvoja tai pyrittiin mukailemaan EDS-analyysissé
kaytettdvia arvoja, vaikka EDS-analyysi itsessadn ei siséltynyt kuin osittain opinnédytetyohon.
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KUVIO 1. Kaaviokuva poikkileikkauslaitteen kayttoonotto- ja optimointiprosessista

Uuden poikkileikkauslaitteen kiyttdsénotto
Laiteparametrien & néytteen esikiisittelyparametrien optimointi

Laite 1 Laite 2
1B-19530CP IB-19530CP + IB-10500HMS
p - P Leikkausajan
Niytemaira ‘ |Pmta| ‘Lulklma‘ ‘Kay‘ttoonotto‘ optimointi

Kéyttoonotto suoritettiin yrityksen uudelle poikkileikkauslaitteelle (laite 2), jossa on JEOL:n vuonna
2017 julkaisema IB-19530CP-poikkileikkauslaitteen runko ja saman valmistajan vuonna 2021 julkai-
sema korkean suoritustehon jauhatussysteemi IB-10500HMS. Korkean suoritustehon jauhatussysteemi
mahdollistaa kdytettavaksi korkeammat Kiihdytysjannitteet seka paremman ionisateen virrantiheyden
optimoimalla ionildhde-elektrodit. lonilahteiden optimoinnin ansiosta valmistaja lupaa 1B-10500HMS-
systeemilla varustetun poikkileikkauslaitteen olevan 2,4 kertaa tehokkaampi jauhatusnopeuden suhteen
kuin edeltavien IB-19530CP ja IB-19520CCP laitteiden. (IB-10500HSM.) Uuden poikkileikkauslait-
teen on tarkoitus nopeuttaa kasvavan poikkileikkausnayteméaaran esikasittelyyn kuluvaa aikaa. Uuden
laitteen tehokkaamman ionil&dhteen vuoksi ndytteiden poikkileikkausaikaa voidaan lyhentéa ja laittei-
den samanaikaisella kdytolla voidaan tehostaa nédytteiden lapimenoaikaa. Lapimenoajalla tarkoitetaan

aikaa, joka kuluu naytteen saapumisesta laboratorioon siihen, etté tulokset voidaan lahettéé eteenpéin.

Tasséa tyossa poikkileikkauksen aikana kaytettavid parametreja optimoitiin poikkileikkauksen tehosta-
misten vuoksi. Uusi poikkileikkauslaite mahdollistaa aikaisempaa suuremman kiihdytysjannitteen
kéayttamisen ja paremman ionivirran poikkileikkauksen aikana, joka mahdollistaa poikkileikkaukseen
kaytettdvan ajan lyhentdmisen. Yrityksen asettamiin vaatimuksiin ja tarpeisiin vastaavat poikkileik-
kausparametrit tuli 16ytda optimoinnin kautta, silla poikkileikkauslaitteet ja kasiteltavien ndytteiden
kayttaytyminen poikkileikkauksen aikana ovat yksilollisid. Tulosten laadun yll&pitdminen ja ajankay-
ton tehostaminen kuuluvat osaksi validointia.
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Naytteen esikésittelyssa kéytettdvan ndytemaéran optimoinnin tarkoituksena oli véhent&a liian vahéi-
sen partikkeliméaran vuoksi uusittavien poikkileikkausanalyysien méaréa. Mitd vdhemman nayteseos
sisaltad naytepartikkeleja, sita alhaisempi onnistuneen ja edustavan SEM-kuvan todennakdisyys on.
Hitaan seka ty6laan esikasittelyprosessin vuoksi poikkileikkausanalyysien uusiminen on ei-toivotta-
vaa. Poikkileikkausndytteen ndytemaara riippuu usein esikéasittelijan nakemyksesta riittavasta maa-
résta. Etenkin, jos esikésittelijalla ei ole kokemusta ndytepastan valmistuksesta tai poikkileikkausku-
vien ottamisesta, riittdvan ndytemaaran arvioiminen voi olla haastavaa. Opinnéytetyon aikana pyrittiin
I6ytdmaan ratkaisu siihen, miten voidaan varmistaa riittdva ndyteméaara ja véhentaa liian vahaisesta
partikkelimadrasta johtuvia ongelmia. Nayteméaaraan liittyvien kokeiden aikana tavoitteena oli 10ytaa
yksinkertainen menetelma riittdvan naytemaéran varmistamiseksi, joka ei hidasta tai monimutkaista
esikésittelya. Tavoitteena oli 16ytaa ndytejauheen vahimmais- sekd enimmaismaara milligrammoina,
seka havainnollistaa liian vahaisesta ja liian suuresta ndytemaarésté aiheutuvat ongelmat SEM-kuvauk-

sen aikana.

Poikkileikkausnaytteen pinnanlaatuun eli sen tasaisuuteen pyrittiin tyon aikana vaikuttamaan poikKki-
leikkauksen aikana jaksottaisen leikkaustilan avulla seka luomalla ndytteeseen mahdollisimman tasai-
nen pinta jo ennen poikkileikkauksen suorittamista. Tasainen pinta yritettiin luoda leikkaamalla néyte-
pasta saksilla ennen poikkileikkausta, valamalla ndytepasta 3D-tulostettuun muottiin ja erilaisten kehi-
koiden avulla. Naiden lisaksi tutkittiin myos hiilimustajauheen seké sekoitusajan vaikutusta naytepas-
taan ja poikkileikkausalueeseen. Tydn luvussa 3 kerrotaan, kuinka tasainen naytepinta on toivottava
ominaisuus edustavia SEM-kuvia ajatellen, silla ndytteessd ilmenevét epétasaisuudet voivat hairité al-
kuaineanalyysejd, vaaristaa partikkelin rakennetta seké peittda alleen ndytteen hienoja yksityiskohtia.

Néaytepartikkelien liukumaan pyrittiin vaikuttamaan varmistamalla néytteen riittava kiinnitys teippaa-
malla naytepasta kiinni molybdeenipalikkaan ja naytepitimeen kupari- ja hiiliteipin avulla, hiilimaalilla
luodun pinnoitteen avulla seka poikkileikkauslaitteessa suoritettavan ndytteen hiilipinnoituksen avulla.
Liséksi muiden kokeiden ohessa tehtiin havaintoja siitd, kuinka hiilimustajauheen poisjattdminen nay-
tepastaseoksesta vaikuttaa naytteen partikkeleiden liukumaan. Liukumisella tarkoitetaan partikkelin
liikehdint&4 tai ajautumista SEM-kuvauksen aikana. Naytteen liukumisen on havaittu olevan yksi ylei-
simmista syista yrityksen ndytteiden poikkileikkauskuvien tai EDS-analyysien epdonnistumiseen.
Tyon luvuissa 2 ja 5.3 kdydaan lapi, miten liukuminen vaaristaé partikkelin muotoa ja kokoa seka

kuinka pienikin sijainnin muutos voi aiheuttaa epdvarmuutta ja virhettd alkuaineanalyysiin.
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KUVA 7. Yksinkertaistettu kooste opinndytety6ssa suoritetuista kokeista

Kokeellisen osan haasteeksi muodostuivat erilaiset laiteongelmat liittyen poikkileikkauslaitteeseen ja
SEM:in, seka kaytettavissa oleva aika laitteiden ollessa toimintakuntoisia. Kaasulinjan muutostoiden
myo0ta tyohon liittyvia kokeita tuli siirtyd suorittamaan vanhemmalle poikkileikkauslaitteelle. Koska
vanhempi poikkileikkauslaite sekd SEM ovat lahes ymparivuorokautisessa kaytossa, tuli opinnaytetyo-
hon liittyvien naytteiden esikasittely, poikkileikkaus seka SEM-kuvaus ajoittaa niin, etteivat ne hairitse
tai viivyta yrityksen tyontekijoita. Aikatauluttaminen oli valttdmatonts, jotta laboratoriossa vietetty

aika saatiin kéytettya tehokkaasti.

7.1 Poikkileikkauslaitteen kayttéonotto

Luvussa 6 tarkemmin esiteltyjen uuden poikkileikkauslaitteen asennustoimenpiteiden ja niihin liittyvin
testien jalkeen suoritettiin laboratorion omat, eli opinndytetydn aikana suoritetut kokeet, validointitoi-
met ja parametrien optimointi. Kayttdonoton tavoitteena oli saada uusi laite (laite 2) toimimaan edelté-
jaansé (laite 1) vastaavalla tavalla. Kéyttéonottoon liittyvat kokeet aloitettiin uuden laitteen toiminnan
varmistamisella normaalin esiké&sittelymenetelman mukaisesti valmistetulla naytteelld (esitelty tarkem-
min luvussa 7.3). Ensimmainen poikkileikkaus laitteella 2 suoritettiin laitteella 1 k&ytettavien poikki-
leikkausparametrien mukaisesti. Kokeen aikana haluttiin seurata laitteen 2 ndytekammion painetta,

ionivirran arvoa seka arvioida poikkileikkauksen laatua SEM:n avulla. Ensimmaéisen kokeen aikana
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laite 1 kdynnistettiin 30 minuutin kuluttua uudemman laitteen kdynnistyksestd. Laitteiden samanaikai-
nen kaytto aiheutti epdnormaaleja muutoksia molempien laitteiden ionivirtaan. Laitteen toiminnan var-
mistamiseen liittyva koe toistettiin kdyttden toista ndytettd, mutta laitteiden ionivirtojen arvot kayttay-

tyivat ensimmaista koetta vastaavalla tavalla.

Molempien laitteiden argonkaasunvirtausta optimoitiin, koska télla tavoin on aikaisemmin pystytty
vaikuttamaan ionivirrassa esiintyviin ongelmiin. Optimointien aikana syntyneet optimointikdyrat muo-
dostuivat huonosti, jadden normaalia matalammiksi ja muodoltaan tasaisemmiksi. Kun kaasuvirtausten
optimointi ei vaikuttanut odotetusti laitteiden arvoihin, ongelman aiheuttajaksi epailtiin laitteiden yh-
teistd kaasulinjaa, joka voisi aiheuttaa epatasaisen kaasunsaannin. Kaasulinjan jakautumisen vaikutusta
paadyttiin seuraamaan kytkemalld laite 2 pois kaasulinjasta, jotta linjaan jaavan laitteen kaasunsaanti

tasaantuisi.

Kaasulinjan aiheuttamien ongelmien vuoksi laitetta 2 ei kytketty takaisin kaasulinjaan, vaan naytteiden
esikasittelya koskevat kokeet aloitettiin laitteella 1. Kokeiden edetessa laitteella ilmeni toistamiseen
ongelmia epétasaisen ionivirran suhteen. lonivirta muuttui epéstabiiliksi laitteen kaynnistyksen jalkeen
ja leikkausjalki jai usein epétasaiseksi. Esikasittelyd koskevat kokeet keskeytettiin ja laiteongelmiin
keskittyvat kokeet aloitettiin. Laitteen 1 argonkaasun virtausta optimoitiin, koska kaasulinjaan tehtyjen
muutosten epailtiin voineen vaikuttaa tarvittavan kaasun maaraan. Optimointi suoritettiin yhteensa

kolme kertaa, jonka jalkeen suoritettiin ionitykin perusteellinen huolto.

Laitteiden kaasulinjaa paatettiin muuttaa niin, etta linja haaroitettiin ennen paineensaatéa ja molem-
mille laitteille hankittiin erilliset, tarkemmalla sédatdalueella toimivat paineenséatimet. Tarvittavien
muutostoiden jalkeen laitteet kdynnistettiin ja laitteen 1 ndytekammion paineen annettiin tasaantua,
jonka jalkeen sille suoritettiin argonkaasun optimointi poikkileikkauksessa kaytetyille kiihdytysjannit-
teille. Laitteen 2 ndytekammion luukku oli ollut avoinna kauan, joten ndytekammiosta pyrittiin kasin
poistamaan sinne joutunutta polyé ja likaa ennen ndyteluukun sulkemista. Naytekammion sulkemisen
jalkeen paineen annettiin tasaantua ja ndytekammion kaasuhuuhtelu toteutettiin laitevalmistajan ohjei-
den mukaisesti. Laitteen 2 argonkaasunvirtausta ei optimoitu kdynnistyksen jalkeen, vaan laite jatettiin
vakuumitilaan tasaantumaan. Uudemman poikkileikkauslaitteen argonkaasunvirtauksen optimointi
suoritettiin laskevassa jarjestyksessa kahden kilovoltin vélein alkaen kymmenesta kilovoltista ja paat-

tyen neljaan kilovolttiin.
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Optimoinnin jalkeen laitteiden toimintaa ja kaasulinjamuutosten vaikutusta testattiin laitteiden saman-
aikaisella kéaytolla. Kokeessa kaytettiin kahta rinnakkaista naytettd, joille asetettiin yhta pitkat leik-
kaus- ja viimeistelyajat. Kiihdytysjannitteina kaytettiin kummankin laitteen kapasiteetin korkeinta ar-
voa. Laitteet kdynnistettiin niin, etta laitteen 1 poikkileikkaus eteni viisi minuuttia laitteen 2 edella,
jotta tulosten kirjaaminen olisi helpompaa. Poikkileikkausten aikana seurattiin molempien laitteiden
ionivirran arvoa sekd ndytekammion paineen tasoa. Tuloksia kirjattiin perusleikkausten ajalta viiden

minuutin vélein ja viimeistelytilojen ajalta kymmenen minuutin vélein

7.2 Poikkileikkausparametrien optimointi

Tyo6ssé optimoitiin poikkileikkaukseen kaytettavaa aikaa niin, ettd uudemman laitteen leikkausjalki
vastasi vanhemmalla laitteella saavutettavaa laatua. Ajan optimointi suoritettiin korkean kiihdytysjan-
nitteen ns. perusleikkaukselle sekd alhaisemman kiihdytysjénnitteen viimeistelytilalle. Tulosten tarkas-
telu suoritettiin SEM:1la. SEM-kuvista arvioitiin leikkausalueen kokoa, laatua ja leikkausjalked. Nayt-
teiden leikkausaluetta ja yksittdisia partikkeleita kuvattiin kdyttaen erilaisia kuvausasetuksia ja detekto-
reita riippuen siitd, mité tietoa kuvasta haluttiin saavuttaa. Tuloksia tarkasteltiin visuaalisesti ja niita
verrattiin toisiinsa sekd vanhemmalla poikkileikkauslaitteella saatuihin tuloksiin.

Ajan optimointi toteutettiin neljassa osassa, joista ensimmaisessa tutkittiin perusleikkauksen jalked,
korkean kiihdytysjannitteen tehoa ja perusleikkauksen yhdistamistd vanhemmalla laitteella kéytettyi-
hin viimeistelytilan asetuksiin. Toinen osa késitteli sopivan viimeistelytilan ajan I0ytdmista ja tata var-
ten valittiin kokeiden ajan vakiona pysyva perusleikkaukseen kaytettava aika ensimmadisen osan tulos-
ten perusteella. Kokeita toistettiin, jotta voitiin sulkea satunnaiset onnistumiset ja epaonnistumiset
pois. Kolmannessa osassa testattiin menetelman toistettavuutta valituilla ajoilla ja neljannessa osassa
menetelman toimivuutta testattiin ndytteilld, jotka poikkesivat alkuperéisesta naytteestd. Kolmea en-
simmadistd osaa varten tehtiin normaalilla esikasittelymenetelmélld valmistettu laaja ndytesarja, joka
pyrittiin valmistamaan niin, ettd ndytteiden koostumuksissa oli mahdollisimman véhan eroavaisuuksia,
jolloin ainut muuttuva tekija oli poikkileikkaukseen kaytetty aika, ja tuloksia voitiin arvioida sen pe-
rusteella. Neljatta vaihetta varten valmistettiin erilaisia ndytepastoja kayttaen kolmea erilaista nayte-
jauhetta. Naytteiksi pyrittiin valitsemaan toisistaan fysikaalisesti tai kemiallisesti eroavia néytteita,

joita yrityksen laboratoriossa sill& hetkelld ké&siteltiin.
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7.3 Poikkileikkausnaytteen esikasittely

Poikkileikkausnaytteiden esikésittelylla tarkoitetaan tassa tydssa naytepastaseoksen valmistamista ja
siihen liittyvia tyovaiheita. Ty6vaiheisiin kuuluu tarvittavien valineiden valmistelu, ndytepastan val-
mistus, ndytteen kovetus seké kovettuneen ndytepastan tasoittaminen ennen poikkileikkausta. Normaa-
leilla poikkileikkausparametreilld tarkoitetaan laitteella 1 talla hetkelld k&ytettdvaa aikaa ja kiihdytys-

jannitetta.

Kokeellisessa osassa viitataan normaaliin esikasittelymenetelméan, joka tarkoittaa yrityksen nykyista
tapaa esikéasitella poikkileikkausnaytteet. Tassd menetelméssé esikasittelija valmistaa lampolevyn
paalla hartsista ja kovettajasta liimaseoksen, johon lisataan hiilimustajauhetta. Seokseen lisatéan lo-
puksi ndytejauhetta pienelle alueelle. Hartsin ja kovettajan sekoitussuhde on vakio, mutta hiilimusta-
jauheen ja ndytejauheen maaraa ei ole ohjeistettu tarkasti. Naytteen kovettamista varten esikasittelija
valmistelee preparaattilasin lisédmaélla sen péélle kaksipuolista kupariteippid. Kupariteipin péélle asete-
taan piikiekkolevyn palaset, joiden péalle esikasittelija lisda sopivan kokoisen pisaran ndytepastaseosta
cocktailtikun avulla. Ndytepastapisaroiden paélle asetetaan ohuet muovipalat, joiden tarkoituksena on

levittdé naytepisarat ohuiksi seké suojata niitd kontaminaatioilta.

Preparaattilasi asetetaan 30 minuutin ajaksi 60 °C:seen saadettyyn lampodkaappiin, jonka jalkeen se
siirretdan huoneenldampdon kovettumaan. Tavallisesti ndytteiden annetaan kovettua huoneenlamméssa
vuorokauden ajan. Kun ndytepasta on kovettunut, sitd suojaava muovipala voidaan irrottaa varovasti.
Poikkileikkausta varten ndytepastassa tulee olla yksi mahdollisimman tasainen pinta, joka helpottaa
sopivan poikkileikkausalueen l6ytamista. Tasainen pinta saavutetaan hiomalla naytepastan yhté sivua
hienoa hiomapaperia vasten. Hionnan aikana irronnut ylimaardinen materiaali poistetaan naytteen pin-

nalta varoen paineilman avulla.

7.3.1 Naytemaaran optimointi

Néytemadrén optimointia varten valmistettiin kaksi ndytesarjaa, joista ensimmainen valmistettiin kayt-
tamélla normaalia esikasittelymenetelmé&a ja erilaisia ndytemadrid. Ndytteet valmistettiin ja poikki-
leikattiin yhtélaisia esikésittely- ja leikkausparametreja kéyttaen. Erityisesti esikasittelyn hyva toistet-
tavuus oli tarkeda, jotta muiden muuttujien, kuten sekoitusajan tai lampokasittelyn muutokset eivat né-

kyisi lopputuloksessa. Naytepastan liimaseoksen sekoitussuhde pidettiin vakiona, mutta kaytettavan
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hiilimustan maaréa oli muutettava ndyteméaaran mukaan, jotta seosten koostumukset séilyivat saman-
kaltaisina. Toista ndytesarjaa varten valmistettiin ns. hiileton ndytepasta kahta erilaista menetelmaa
kayttaen. Hiilettomalla ndytepastalla tarkoitetaan téssa ty6ssa ndyteseosta, johon ei lisété esikésittely-
vaiheessa hiilimustajauhetta. Menetelmassa A ndytejauhe liséttiin liimaseokseen, kun taas menetel-
massa B liimaseos liséttiin ndytejauheen joukkoon. Naytteille suoritettiin poikkileikkaukset laitteella 1,
sille normaaleja leikkausparametrejé kayttden. SEM-kuvauksen aikana tarkasteltiin partikkeleiden

maaraé ja tiheyttd hyvélla poikkileikkausalueella.

7.3.2 Naytteen pinnanlaadun parantaminen

Néaytteiden poikkileikkaukset suoritettiin laitteella 1, sille normaaleja poikkileikkausparametreja kéyt-
tden. SEM-kuvauksen aikana ndytteiden pinnan tasaisuutta, laatua seka leikkausjalked arvioitiin visu-
aalisesti. SEM-kuvista tarkasteltiin erityisesti partikkeleiden pintaa seké leikkausalueen kokoa ja muo-

toa.

Ensimmaisessé ndytepintaa koskevassa kokeessa normaalilla esikasittelymenetelmélla valmistettu ko-
vettunut ndytepasta leikattiin saksilla siten, ettd toinen ndytepastan pitkista sivuista leikkaantui silmé-

maardaisesti arvioituna tasaisesti.

Toista koetta varten suunniteltiin Autodesk Fusion 360 -suunnitteluohjelmiston avulla piirustukset
sekéd 3D-malli ndytepastalle tarkoitetulle muotille. Muotista valmistettiin Centria-ammattikorkeakou-
lun TKI-asiantuntijan toimesta kolme erilaista versiota (KUVA 8). Muotit 1 ja 2 valmistettiin PLA-
materiaalista piirustuksia mukaillen, niin ettd jokaiselle muotin syvennyksen reunalle tuli pieni viiste.
Muotin 1 pohjaan lisattiin kaksi katkaisuviivaa, kun taas muotti 2 valmistettiin ilman katkaisuviivoja.
Muotti 3 valmistettiin joustavasta, korkeamman tulostuslampétilan materiaalista piirustuksia mukail-
len, niin ettd syvennysten reunoihin lisattiin viisteet. Pidemman tulostusajan vuoksi muotin 3 syven-
nysten koko pidettiin ennallaan, mutta muotin muita mittoja pienennettiin. Kokeen aikana normaalilla
esikasittelymenetelmalla valmistetut ndytepastaseokset valettiin muotteihin 1 ja 3, jonka jalkeen néyt-
teet kovetettiin. Muotin 1 pohjalle lisattiin pala kupariteippia helpottamaan néytteen irrottamista. Muo-
tin 3 pohjalle puolestaan lisattiin teipin sijasta ohut lanka, jonka avulla kovettunut ndyte nostettiin pois
muotista. Muottiin 1 listyn ndytteen annettiin kovettua 30 minuutin ajan 60 °C:seen asetetussa lampo-
kaapissa, jonka jalkeen se kovettui vuorokauden ajan huoneenldammossa. VVuorokauden kuluttua néyte-

pastaa yritettiin irrottaa muotista ja havaittiin, ettd ndyte on kovettunut muotin reunoihin niin, ettei sita
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ollut mahdollista poistaa ehjané. Nayte yritettiin poistaa muotin katkaisuviivojen avulla, mutta nayte-
pastasta ei sdilynyt yhtdan tasaista pintaa jolle poikkileikkaus olisi voitu suorittaa. Muotin 3 néytteelle
suoritettiin 30 minuutin lampokaappikasittely, jonka jalkeen ndytepasta poistettiin muotista. Ndytepas-
tan annettiin kovettua puhtaalla preparaattilasilla vuorokauden ajan ennen poikkileikkauksen suoritta-
mista. Ndytteen leikkausalueen valitseminen poikkileikkauslaitteen optisella mikroskoopilla varuste-

tulla CCD-kameralla, eli varauskytketylld kameralla oli haastavaa.

M1 M2 M3

KUVA 8. Tyota varten suunnitellut 3D-tulostetut muotit

Kolmas koe suoritettiin kahdessa osassa kadyttaen erilaisia laboratoriossa valmistettuja kehikon proto-
tyyppeja. Kehikko A valmistettiin ohuesta muovista ja teipistd, kun taas kehikko B valmistettiin lisaa-
mélld muoviset tuet preparaattilasiin, niin etta se pysyi pystyasennossa. Kuvassa 9 on néhtavissa ke-
hikko B, joka on valmisteltu 14. ndytteen rinnakkaisnaytteitd A ja B varten. Kokeita varten valmistel-
tiin kaksi preparaattilasia, joiden péélle asetettiin normaalin esikasittelymenetelman mukaisesti valmis-
tetut ndytepastat. Kehikot asetettiin preparaattilasien paalle siten, ettd ndytepastapisarat saatiin ohuen
muovipalan avulla levitettya vasten kehikoita. Naytteiden siirtdminen tuli suorittaa erityisell& varovai-
suudella, jotta kehikot eivat paésseet liilkkumaan siirron aikana. Ndytteet asetettiin 30 minuutiksi l&m-

pOkaappiin, jonka jélkeen ne siirrettiin huoneenl&mp66n vuorokaudeksi kovettumaan.
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KUVA 9. Pinnanlaatuun liittyvissa kokeissa kaytetty kehikko B

Neljdnnessé kokeessa normaalin esikésittelymenetelman mukaisesti valmistetulle naytteelle suoritettiin
jaksottainen poikkileikkaus poikkileikkauslaitteen intermittent milling -tilaa kayttaen. Perusleikkauk-
selle valittiin asetukset, joiden mukaisesti ionitykki oli kerrallaan p&alla kahdeksan sekuntia, jonka jal-
keen se sammui kahdeksi sekunniksi. Viimeistely suoritettiin ilman ajan jaksotusta.

Hiilimustajauheen vaikutusta pinnan tasaisuuteen tutkittiin vertailemalla normaalin néytepastan poik-
kileikkausta hiilettdman naytepastan poikkileikkaukseen. Tata varten valmistettiin rinnakkaiset nayt-
teet normaalia esikésittelymenetelmaa kayttaen seka rinnakkaiset ndytepastaseokset, joihin ei lisatty
hiilimustajauhetta esikasittelyvaiheessa. Muut esikasittelyyn liittyvat muuttujat, kuten sekoitus- ja ko-
vettumisaika pyrittiin sailyttdmaan molempien naytteiden kohdalla samana. Sekoitusajan vaikutusta
pinnan tasaisuuteen tutkittiin valmistamalla normaalin esikasittelymenetelmén mukainen néytepasta-
seos, josta kerdttiin poikkileikattavat ndytteet sekoituksen eri vaiheissa. Ndytteet keréttiin nollan, kah-
den ja viiden minuutin kohdalla, jonka jalkeen seuraavat esikasittelyvaiheet seka poikkileikkaukset

suoritettiin kaikkien ndytteiden kohdalla samalla tavalla.
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7.3.3 Partikkelien liukuman vahentaminen

Néaytteiden poikkileikkaukset suoritettiin laitteella 1, sille normaaleja poikkileikkausparametrejéa kéyt-
taen. Liukumamittaukset suoritettiin SEM-kuvauksen aikana x- ja y-akselilla SEM:n mittatydkalun
avulla. Partikkelien liukumamittaus pyrittiin suorittamaan edustaville saman kokoluokan partikkeleille

nollan, viiden ja kymmenen minuutin kohdalla.

Poikkileikatut naytteet teipattiin teippaukseen liittyvissa kokeissa kaksipuolisella kupariteipilla ja kak-
sipuolisella valmiiksi muotoon leikatulla hiiliteipilla kayttden neljaa erilaista teippausmenetelmaa tau-
lukon 2 mukaisesti. Menetelmassa A nédytepitimen pohjalle asetettiin hiiliteippi, jota vasten molybdee-
nipalikkaan kiinnitetty ndyte voitiin painaa. Menetelméssé B naytepasta kiinnitettiin molybdeenipalik-
kaan lisdamalla kupariteippia naytepastan paalle vaaka- ja pystysuunnassa. Menetelméssa C yhdistet-
tiin kaksi edelld mainittua ja menetelméssa D naytepitimen seké ndytepastan teippaamisen lisdksi mo-
lybdeenipalikan péalle lisattiin pala hiiliteippid. Naytteind kéytettiin normaalilla esikasittelymenetel-
maéll& valmistettuja néytteita ja hiilettdmié naytepastoja. Naytteiden liukumaa mitattiin teippauksen
kanssa sekd ilman teippausta ja néiden tuloksia vertailtiin. Kahdelle rinnakkaiselle ndytepastalle suori-
tettiin liukumamittaus toistensa peilikuvina, niin ettd ndytteen A liukuma mitattiin ensiksi teippauksen
kanssa, jonka jalkeen mittaus suoritettiin ilman teippausta. Rinnakkaisen naytteen B liukuma taas mi-

tattiin ensiksi ilman teippausta ja taman jalkeen teippauksen kanssa.

Teippauskokeiden aikana tutkittiin myos lyhyesti, onko poikkileikkauksessa kéytettavilla kiihdytysjan-
nitteilld vaikutusta partikkeleiden liukumaan. Téssa kokeessa normaalilla esikésittelymenetelmalla val-
mistetulle ndytepastalle suoritettiin kaksi poikkileikkausta vierekkaisille alueille kdyttden kuuden ja
kahdeksan kilovoltin kiihdytysjannitteita. Naytteen poikkileikkaus ja SEM-kuvaus tuli suorittaa huo-
lellisesti, jotta leikkausalueet eivat sekoittuisi.
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TAULUKKO 1. Liukumakokeissa kéaytetyt teippausmenetelmét

Menetelma Naytteen kiinnitystapa

Menetelma A. Hiiliteippi ndytepitimen pohjalla

Menetelma B. Kupariteippi ndytepastan ymparilla
Menetelma C. Hiiliteippi ndytepitimen pohjalla seka kupari-

teippi ndytepastan ympaérilla

Menetelma D. Hiiliteippi naytepitimen pohjalla, kupariteippi
nédytepastan ymparilla ja pala hiiliteippiéd nayte-

palikan p&alla

Hiilimaalikokeessa poikkileikkausalueen péalle pyrittiin luomaan hienoja hiilihiutaleita siséltavan hii-
limaalin avulla ohut pinnoite, joka vaikuttaisi ndytteeseen samalla periaatteella kuin poikkileikkauslait-
teen avulla tehtdva hiilipinnoitus. Hiilimaalia yritettiin lisata poikkileikkausalueelle erittdin ohut kerros

ké&sin vanupuikon avulla, jonka jalkeen maalin annettiin kovettua seuraavaan péivaan.

Hiilipinnoituskokeet suoritettiin poikkileikkauslaitteella 1, jota varten laitteeseen kiinnitettiin hiilipin-
noitusadapteri, (eng. carbon coating adapter) johon asetettiin hiilikiekko ja pinnoitettava ndyte. Nayte
Kiinnitettiin irrotettavaan ndytepitimeen, joka puolestaan kiinnitettiin ruuveilla adapteriin. Hiilipinnoi-
tuskokeita varten poikkileikkauslaitteeseen asetettiin arvot laitevalmistajan manuaalin suosituksia so-
veltaen. Hiilipinnoituskokeet aloitettiin kayttden kahdeksan kilovoltin kiihdytysjénnitettd viiden mi-
nuutin pinnoitusajalla. Pinnoitukseen kuluvaa aikaa ja kédytettavaa kiihdytysjannitetta oli tarkoitus opti-
moida kokeen mydhemmissé vaiheissa. Seuraavissa hiilipinnoituskokeissa pinnoitukseen kaytettavaa
aikaa nostettiin 15 minuuttiin riittdvan hiilipinnan muodostumisen varmistamiseksi. Prosessoitavan
alueen kohdistus suoritettiin samalla menetelmalla kuin normaalin poikkileikkausalueen kohdistus.
Molybdeenipalikkaan kiinnitettiin kupariteipin avulla puhdas, valkoinen muovipala, jonka vérjaytymi-
sen avulla voitiin arvioida hiilipinnoituksen onnistumista. Pinnoitetuille naytteille suoritettiin erilaisia
alkuainekartoituksia. Alkuainekartoitusten mittausajaksi valittiin viisi minuuttia, jonka jalkeen tulokset
talletettiin ja ndytteiden analyysien aikaiset liukumat mitattiin. Normaalille ndytteelle suoritettiin
kolme erillista alkuainekartoitusta eri alkuaineiden suhteen kéyttden kolmea erilaista kiihdytysjanni-

tettd. Hiilettomalle ndytteelle suoritettiin alkuainekartoitus sen sisaltamaélle lisdaineelle.



45

8 TULOKSET

Tassé luvussa kdydaan sanallisesti kuvaillen 1&pi kokeellisen osan aikana syntyneet tulokset. Toimeksi-
antajayrityksen kanssa on sovittu, etta julkiseen versioon siséllytetdan sellaisia tyon aikana syntyneita
SEM-kuvia, joista ei voida nahda tydssa kaytettyjen naytteiden yksityiskohtia. Julkaistavista SEM-ku-
vista poistetaan sellaiset tiedot, joista olisi mahdollista tulkita néytteen fysikaalisia tai kemiallisia omi-
naisuuksia, kuten rakenteellisia yksityiskohtia tai kemiallisia koostumuksia. EDS-analyysien aikana
syntynyttd materiaalia ei esitelld julkisesti. Kokeellisessa 0sassa tuotettu data seké sen aikana synty-
neet yksityiskohtaiset SEM-kuvat ja tulokset esiteltiin taydessa laajuudessaan yritykselle salaisina liit-

teina.

8.1 Poikkileikkauslaitteen kayttoonotto

Uuden poikkileikkauslaitteen asennustdiden jalkeen suoritettujen ensimmaisten poikkileikkauskokei-
den aikana laitteen 2 ndytekammion paine ja ioniséateen virta pysyivat tasaisina. Vanhemman poikki-
leikkauslaitteen kaynnistyksen jalkeen uuden laitteen ioniséteen virta laski l&helle nollaa perusleik-
kauksen seka viimeistelyn aikana. Samaan aikaan kaynnissa olleen laitteen 1 ionivirta alkoi kéayttaytya
epastabiilisti. Koe toistettiin ja molempien laitteiden ionivirran kayttdytyminen toisti ensimmaisessa
kokeessa havaittua epatasaisuutta. Molempien laitteiden kaasuvirtausten optimoinnit suoritettiin kol-
mella kiihdytysjannitteelld. Optimointien aikana havaittiin optimointikdyrien muodostuvan huonosti
etenkin alhaisilla kilovolteilla. Optimointikayriin ei muodostunut selkeité piikkej&, vaan muodostuneet

kayrat olivat muodoltaan matalia ja tasaisia.

Kaasulinjan vaikutusta tutkivien kokeiden aikana kaasulinjaan jdéneen laitteen 1 ionivirta tasaantui ja
seurattavat arvot pysyivét normaalilla tasolla useamman kokeen ajan. Argonkaasuvirtauksen optimoin-
nit aloitettiin uudelleen laitteelle 1, sen ionivirran muuttuessa epatasaiseksi kokeiden edetessa. Ensim-
maisen optimoinnin jalkeen seurattiin paineen ja ajan vaikutusta ionivirran muutoksiin. Ajan suhteen
kokeet toistivat samaa tulosta, jossa mikroampeeriarvo nousi korkeaksi ja muuttui epatasaiseksi 11-20
minuuttia laitteen kdynnistyksen jalkeen. Toisen optimoinnin jalkeen mikroampeeriarvo jai poikkileik-
kauksen aikana huomattavasti edellistd optimointia alhaisesmmaksi. lonivirran tasaannuttua sen arvossa

ei tapahtunut &killisid muutoksia, vaan se laski tasaisesti ajan kuluessa, ollen poikkileikkauksen lo-
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pussa vain. Leikkausjalki oli edelleen epétasainen. Kolmannen optimoinnin aikana arvojen kayttayty-
misté seurattiin ohuen piikiekkolevypalan avulla, jotta voitiin selvittad oliko kokeissa kéytetyilla nayt-
teilld vaikutusta epétasaiseen ionivirtaan. lonivirran epatasaisuus sailyi koostumukseltaan seka raken-
teeltaan tasaisen piikiekkolevypalan kanssa, eiké optimoinnista saatu toivottuja tuloksia, joten paadyt-

tiin suorittamaan ionitykin perusteellinen huolto.

Tykin huoltoa seuraavat kokeet osoittivat huollon, kohdistuksen ja optimoinnin onnistuneen, silld ioni-
virran mikroampeeriarvo pysyi tasaisena ja leikkausjalki parantui. Esikésittelyyn liittyvia kokeita voi-
tiin jatkaa, kun poikkileikkauslaitteen paineen taso ja ionivirta pysyivat hyvéll4 ja vakaalla tasolla. Ty-
kin huoltotoimenpiteet tuli kuitenkin toistaa lahes heti hiilipinnoituskokeiden alkamisen jélkeen.
Laitteen 1 kaasuvirran optimointi onnistui optimointikayrien perusteella eika toisen laitteen kdynnissa
olo vaikuttanut seurattavien arvojen perusteella optimoitavaan laitteeseen. Laitteen 2 ndytekammion
paineen arvo oli kdynnistyksen jalkeen huono, ja arvon havaittiin heikentyvan kaasuhuuhtelun aikana.
Kaasuhuuhtelulla ei havaittu olevan negatiivisia vaikutuksia kummankaan laitteen ionivirran arvoihin.
Laitteen 2 optimoinnin aikana ei ilmennyt hairidita ja optimointikayrat muodostuivat toivotun muodon

mukaisesti.

Kaasulinjan muutostoiden jalkeen laitteen 2 kaasuntarve nousi huomattavasti aikaisemmasta jokaisen
optimoidun kilovoltin kohdalla, ollen myos korkeampi kuin vanhemman laitteen vastaavilla kilovol-
teilla. Eri laitteiden kaasuntarve on kuitenkin yksil6llinen, eik& optimoinnin tuloksia voi suoraan ver-
rata toisiinsa. Samanaikaisten poikkileikkausten aikana kummallakaan laitteella ei ilmennyt vikoja,
hairigita tai normaalista poikkeavia tuloksia. Molempien laitteiden ionivirran arvot nousivat normaa-
lille tasolle, eiké suuria tai akkindisid muutoksia esiintynyt. Laitteen 2 ionivirta oli perusleikkauksen
ajan laitetta 1 korkeampi ja kayttaytyi vanhempaan laitteeseen verrattuna hieman epatasaisemmin. Vii-
meistelyn aikana laitteen 1 ionivirta pysyi sille normaalilla tasolla, mutta laitteen 2 ionivirta jai erittain
alhaiseksi. Laitteelle 2 tuli kokeen jéalkeen suorittaa uusi argonkaasuvirtauksen optimointi, jotta ioni-
virran arvo saatiin nousemaan. Perusleikkauksen aikana laitteen 2 ndytekammion alipaine nousi mata-
lalle alueelle, mutta viimeistelytilan aikana paineen taso laski toivotulle alueelle. Laitteen 1 paineen
arvo pysyi hyvana perusleikkauksen sekd viimeistelytilan aikana. Uudemman laitteen paineen arvo pa-
lasi normaalille alueelle laitteen ollessa ns. lepotilassa poikkileikkauksen valmistuessa. Yhtdaikaisella
kaytolla ei ilmennyt negatiivisia vaikutuksia kumpaankaan laitteeseen, joten niiden voitiin todeta ole-

van kayttokuntoisia, jolloin voitiin aloittaa uudemman laitteen optimointi.
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8.2 Poikkileikkausparametrien optimointi

Kokeiden tuloksista havaittiin, ettd ilman viimeistelya suoritetun poikkileikkauksen leikkausjélki ja
naytteiden pinta jai jokaisella tutkitulla ajalla epatasaiseksi, joka nékyi partikkeleiden pinnassa seka
erityisesti taustassa. Ensimmaisen osan naytteille suoritettiin perusleikkausten jalkeen viimeistely van-
hemmalla laitteella k&ytettyd aikaa mukaillen. Viimeistelyn vaikutus ndkyi selvasti ndytteiden laa-

dussa, jolloin niitd voitiin jarjestad paremmuusjarjestykseen leikkausjaljen ja pinnanlaadun mukaan.

Toisessa vaiheessa kokeiltiin erilaisia perusleikkauksen ja viimeistelytilan yhdistelmia edellisen osan
tulosten pohjalta. Tulosten késittelyn aikana paadyttiin tulokseen, jossa 30 minuutin perusleikkaus
kymmenen kilovoltin kiihdytysjannitteelld yhdistettynd 30 minuutin neljan kilovoltin kiihdytysjannit-
teelld suoritettuun viimeistelyyn vastaa vanhemmalla laitteella talla hetkelld saavutettavaa laatua. 30
minuutin perusleikkaus yhdistettynd 45 minuutin viimeistelytilaan sek& 30 minuutin perusleikkaus yh-
distettynd 60 minuutin viimeistelytilaan toivat myos visuaalisesti hyvié tuloksia.

Toistettavuuskokeissa seurattiin valitun menetelman toistettavuutta. Tuloksia verrattiin vanhemmalla
laitteella poikkileikattuun ndytteeseen, joka vastasi hyvin sill& laitteella saatavaa tulosta. Naytteet oli-
vat pinnanlaadun ja leikkausjaljen suhteen vanhemman laitteen laatua vastaavat tai paremmat. Leik-
kausalueet olivat laajoja seké syvid, eika niissé esiintynyt suuria epatasaisuuksia. Taustan epatasaisuu-
det sijoittuivat lahinna leikkausalueiden sivureunoihin, joka on ollut yrityksen poikkileikkausnaytteissa
yleistd. Tulosten perusteella menetelmén toistettavuus oli hyva, eivétka tulokset olleet sattumanvarai-
sia. Viimeisessd osassa testattiin menetelméan soveltuvuutta muille ndytteille kdyttéen erilaisia ndyte-
pastoja, joille suoritettiin poikkileikkaus optimoituja arvoja kéayttden. Kokeissa huomattiin, etta kai-
Kista ndytteista saatiin edustavat ja hyvalaatuiset poikkileikkauskuvat. Naytteiden leikkausalueet olivat
padasiassa laajoja ja syvid, jokaisen ndytteen kohdalla leikkausjalki séilyi hyvana ja myos haastavien

partikkeleiden pinta oli kuvissa tasainen.

8.3 Naytemaaran optimointi

SEM-kuvauksen aikana havaittiin, ettd suuren ndyteméaarén johdosta partikkelien véliset etéisyydet ly-
hentyvat, joka voi luoda haasteita, mikéli kuvassa toivotaan nédkyvan vain yksi partikkeli tummalla
taustalla. Muutoin kuvauksen aikana ei havaittu suuresta partikkelimaarésta johtuvia ongelmia. Suu-

rella ndytemaaralla tarkoitetaan yli 70 milligramman néytemé&éraa normaalin esikésittelymenetelman
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mukaisessa ndytepastassa ja yli gramman ndytemaaraa hiilettomassa néytepastassa (KUVA 13). Alhai-
sen nadytemaaran ndytepastoissa partikkeliméara oli usein riittdmaton, jolloin hyvélle leikkausalueelle
ei sijoittunut riittavasti keskelté leikkaantuneita partikkeleita. Alhaisella ndyteméaaralla tarkoitetaan alle
20 milligramman ndyteméaarad normaalin esikésittelymenetelman mukaisessa naytepastassa (KUVAT
10 ja 11).

Néaytepartikkelit voitiin nahdd SEM-kuvissa vaaleina pisteina tummalla poikkileikkausalueella. Ku-
vassa 10 naytepartikkelit sijoittuvat poikkileikkausalueen vasempaan reunaan, ilmakuplan vasemmalle
puolelle. N&ytepartikkeleista vain pieni osa sijoittui hyvalla poikkileikkausalueelle ja niiden valiset
etdisyydet toivat haasteita partikkeliryhmien SEM-kuvaamiseen. Kuvassa 11 ndytepartikkelit olivat
tasaisesti jakautuneet poikkileikkausalueelle, jolloin kuvaajalla oli kuvaan 10 verratessa suurempi
mahdollisuus 16ytaa tarkoitukseen sopiva partikkeli hyvalta poikkileikkausalueelta. Kuvan 12 poikKki-
leikkausalue oli hyvalaatuinen ja partikkelit olivat jakautuneet alueelle tasaisesti. Edustavien partikke-
lien m&éra oli suuri, jolloin ei tarvinnut kayttad ylimaéaraistd aikaa hyvan partikkelin 16ytdmiseen. Ku-

vassa 13 naytteen partikkeliméaéara oli korkea ja ne sijaitsivat lahella toisiaan, jolloin yksittdisen partik-

kelin kuvaaminen oli haastavampaa.

KUVA 10. 5 mg:n ndytemaaré poikkileikkausalueella



KUVA 12. 40 mg:n ndytemaara poikkileikkausalueella
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KUVA 13. 100 mg:n ndyteméaré poikkileikkausalueella

Erityisesti tdssa tydssa kasitellylle néytteelle optimaalinen ndytemaéra normaalia esikésittelymenetel-
méaa kaytettédessa oli 30-50 milligrammaa (KUVA 12). Talle ndytemaardalueelle sijoittuneet ndytteet
olivat huomattavasti muita naytteita helpompia ja nopeampia kuvata, silla partikkeleiden maaréa oli riit-
tava, ja ne olivat jakaantuneet tasaisesti poikkileikkausalueelle. Partikkelin vélinen etdisyys mahdollisti
tarkat kuvat yksittaisista partikkeleista, mutta myos sopivia partikkeliryhmié oli 16ydettavissa. Poikki-
leikkauslaitteen leikkausajan optimointiin liittyvissé kokeissa havaittiin, ettd 40 milligramman néyte-
madra soveltuu useimmille naytteille, lukuun ottamatta erityisen hienoja jauheita, joille tima mé&éara jai

hieman véhaiseksi.

8.4 Naytteen pinnanlaadun parantaminen

Saksien avulla esikésitellyn ndytteen leikkausalue oli muodoltaan epasaannéllinen ja naytteessa oli
nahtavissa paljon normaalia enemmaén ilmakuplia, epatasaisuutta, korkeuseroja ja aluetta, joka ei ole
leikkaantunut kunnolla (KUVA 14). Néytteen partikkelit olivat pinnaltaan suhteellisen epéatasaisia.
Muovikehikkoa kaytettdessa leikkausalueella nékyi paljon pienié reikid. Naytteen leikkausalueen
muoto ei ollut normaali, vaan epédséénndllinen. Partikkeleiden pinta oli huono. Lasikehikolla k&sitellyn
néytteen leikkausalue oli muodoltaan erikoinen ja ndytepastassa oli nékyvissa paljon ilmakuplia
(KUVA 15). Naytteen partikkelien pinnasta ei saatu tarkkoja SEM-kuvia, joista olisi voitu arvioida nii-
den pinnan tasaisuutta. Jaksottaista leikkaustilaa kdytettaessa naytteen leikkausjalki ja pinnanlaatu

heikkeni normaaliin menetelm&én verrattuna. Leikkausalue oli erittdin huono ja epatasaisen, ja sen
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muoto poikkesi selvasti normaalilla poikkileikkausmenetelmélla kasitellyista ndytteista. Nayte oli vé-
riltéan epétasaisen harmaa ja leikkausjalkia kulki hajanaisesti sen pinnan halki (KUVA 16). Naytteen

partikkelien pinta oli huono.

KUVA 14. Saksilla esikasitellyn naytteen poikkileikkausalue

KUVA 15. Lasikehikolla esikasitellyssa ndytepastassa nakyvat ilmakuplat
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KUVA 16. Poikkileikkausalue katkonaista leikkaustilaa kaytettdaessa

3D-tulostettuihin muotteihin liittyvien kokeiden aikana havaittiin ongelmia niihin tehtyjen viisteiden
sekd ndytepastan irrottamisen suhteen, erityisesti PLA-materiaalista valmistetun muotin A kanssa.
Néaytepasta jai niin tiukasti kiinni PLA-muottiin, ettei sitd saatu ehjénd irti, jolloin poikkileikkausta ei
voitu suorittaa eikd SEM-kuvia ottaa. Joustavammasta materiaalista valmistettu muotti C toimi muot-
tina hyvin, kun naytepasta irrotettiin jo varhaisessa kovettumisvaiheessa. Muotin viisteet seka syven-
nyksen reunoilla ndkyva tulostusjélki vaikuttivat kuitenkin negatiivisesti poikkileikkaukseen seka
SEM-kuvaukseen. Viisteen vuoksi sopivaa poikkileikkausaluetta oli haastavaa 10ytéa ja valmiista
poikkileikkauksesta voitiin jo visuaalisella tarkastelulla paatella leikkausalueen olevan huono. SEM-
kuvauksen aikana huomattiin leikkausalueen olevan hyvin epéselva, jonka vuoksi ndytteesta ei saatu

kuvia, joissa olisi ndhty leikkausaluetta tai partikkeleita (KUVA 17).
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KUVA 17. 3D-tulostetun muotin tulostusjalki SEM-kuvassa

Sekoitusaikaan liittyvissé kokeissa havaittiin sekoitusajan pituuden vaikuttavan ndytepinnan tasaisuu-
teen. Mité pidempaa sekoitusaikaa kéytettiin, sita tasaisempi leikkausalue syntyi. Nollan minuutin
naytteen leikkausalueen taustassa seka partikkeleiden pinnassa nékyi paljon epétasaisuutta, joka voitiin
néahda myos BED-C-detektorilla otetuissa SEM-kuvissa. Kahden minuutin nayte oli selkeésti alkunay-
tettd tasaisempi, mutta naytteen pinta oli edelleen hieman epétasainen LED-detektorilla otetuissa ku-
vissa. Ndytteen leikkausalue jai matalaksi, mutta suurimmat epétasaisuudet sijoittuivat selkedsti enem-
man leikkausalueen alareunaan. Viiden minuutin ndytteessé oli paljon aikaisempia naytteité tasaisempi
leikkausjalki seké partikkelien pinta. Leikkausalue oli laaja ja suuremmat epatasaisuudet sijoittuivat
lahinna leikkausalueen reunoille. Ns. leikkausalueen etualalla nédkyi normaalista poikkeavia rakoja tai
kuoppia, ja ndytteen ylareuna ndytti niiden johdosta jopa hieman hauraalta. Pitk&n sekoitusajan nayt-

teissé ilmeni enemmaén liukumaa kuin muissa kokeen naytteissa.

Hiilimustajauheen poisjattdminen ndytepastasta lisési partikkeleiden liukumaa, joka hankaloitti partik-
kelien pinnanlaadun havainnointi. Pinnoitetuissa hiilettdmissa naytteissa partikkelien laatu oli kuiten-
kin hyva.
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8.5 Partikkelien liukuman vdhentdminen

Rinnakkaisille ndytteille peilikuvina suoritettujen teippausten liukumamittauksissa ilmeni, etta nayt-
teen A liukuma oli vahaisempaa teipattuna, jolloin liukumaa esiintyi enemmaén y-akselilla. Ilman teip-
peja suoritetussa mittauksessa pystysuuntainen liukuma lahes kolminkertaistui teipattuun ndytteeseen
verrattuna. Ndytteen B liukuma oli ensimmaisessa kokeessa yhté suurta teipattuna kuin ilman teippeja.
Ensimmaisessé kokeessa partikkelin vaakasuuntainen liukuma oli suurempaa kuin pystysuuntainen.
Koe toistettiin naytteelle B, ja talla kertaa liukuma pysyi vaakasuunnassa lahes samana naytteen ol-
lessa teipattuna seka ilman teippejd. Toisessa kokeessa pystysuuntainen liukuma oli suurempaa teipat-

tuna kuin ilman teippeja.

Kahden poikkileikkausalueen naytteessa kuuden kilovoltin leikkausalueella liukuma oli véhaista ja ta-
saista molemmilla akseleilla. Kahdeksan kilovoltin leikkausalueella liukumaa esiintyy enemman x-ak-
selilla ja sen suuruus lahes kymmenkertaistui verrattuna kuuden kilovoltin leikkausalueeseen. Néytteen
liukumamittaus toistettiin molemmille alueille ilman teippid seka teipin kanssa. Teippaamattoman kuu-
den kilovoltin Kiihdytysjannitteen leikkausalueen x-akselin suuntainen liukuma pysyi ensimmaista mit-
tausta myo6tailevand, mutta y-akselin suuntainen liukuma lisaantyi voimakkaasti. Teipattuna kumman-
kin akselin suuntainen liukuma lisaantyi aikaisemmasta, ollen hieman suurempaa y- kuin x-suuntaan.
Kahdeksan kilovoltin kiihdytysjannitteen leikkausalueella x-akselin suuntainen liukuma vaheni toi-
sessa mittauksessa ilman teippausta, mutta y-akselin suuntainen liukuma lisaantyi, ollen suurempi kuin
x-akselin suuntainen liukuma. Kahdeksan kilovoltin leikkausalueen partikkeleiden liukuma kasvoi run-

saasti ndytteen teippauksen jélkeen, ollen vaakasuunnassa hieman suurempaa kuin pystysuunnassa.

Hiilettomén naytepastan partikkeleiden liukumaa mitattiin viiden ja kymmenen kilovoltin Kiihdytys-
jannitetta kayttden. Kymmenen kilovoltin kiihdytysjannitteella partikkelien liukuma oli y-akselilla suu-
rempaa ilman teippeja kuin teippien kanssa. X-akselilla liukumaa esiintyi véhemman teippaamatto-
massa nadytteessa. Viiden kilovoltin kiihdytysjannitettd k&ytettdessa liukumaa esiintyi enemman teipa-
tulla naytteelld. Viiden kilovoltin liukuma oli suurempaa vaakasuunnassa. Kokeissa kéytettyjen hiilet-
tdmien ndytepastojen partikkeleilla havaittiin suurta liukumaa verrattuna normaalin esikasittelymene-
telméan mukaisesti valmistettuihin ndytteisiin. Hiilimustajauheen pois jattdmisella oli suora liukumista
lisd&va vaikutus ndytepartikkeleihin ja osa hiilettémien ndytepastojen liukumamittauskokeista tuli kes-
keyttad, koska SEM:n nopeimmillakaan kuvanottoasetuksilla ei onnistuttu taltioimaan liikkuvan par-

tikkelin yksityiskohtia niin, ettd x- ja y-suuntaista liukumaa olisi voitu mitata tarkasti.
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Hiilimaalikokeista ei saatu vertailtavia tuloksia, silla tarpeeksi ohuen maalikerroksen lisédminen poik-
kileikkausalueelle kasin osoittautui haasteelliseksi. SEM:n avulla voitiin nahdé alueen reunat, johon

poikkileikkaus oli syntynyt, mutta maalikerroksen paksuuden vuoksi partikkeleita ei ollut nahtavissa.

Ensimmainen hiilipinnoituskoe ep&onnistui, koska hiilikiekon prosessoitavan alueen kohdistaminen
epaonnistui ja hiilipartikkeleita irtosi naytepinnalle niin vahan, ettei pinnoituksella ollut juurikaan vai-
kutusta partikkeleiden liukumaan, jonka vuoksi naytteelle ei suoritettu EDS-analyysia tai liukumamit-
tausta. Muut hiilipinnoituskokeet antoivat lupaavia tuloksia liukuman vahentdmisen suhteen normaa-
leilla ndytteilld ja hiilettomilla ndytteilla. Erityisesti hiilettomilla ndytteilld on esiintynyt aikaisempien
kokeiden aikana suurta liukumaa, mutta hiilipinnoituksen lisaédmisen jélkeen liukuma vaheni huomat-
tavasti. SEM-kuvauksen aikana joidenkin pinnoitettujen ndytteiden partikkelien nédkyvyys oli huono
alhaista kiihdytysjannitettd kéytettdessa, mutta kuva teravoityi korkeammalla kiihdytysjannitteella.
Liukuman vahenemisen johdosta pinnoitetuille ndytteille p&atettiin suorittaa erilaisia alkuainekartoi-
tuksia. EDS-analyysien aikaisista liukumamittauksista voitiin huomata, etta suurimmalla osalla tutkit-

tavista partikkeleista liukumaa esiintyi x-akselilla, kun taas pystysuuntaista muutosta ei ollut.
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9 JOHTOPAATOKSET

Tyon tavoitteena oli suorittaa uuden poikkileikkauslaitteen kéayttdonotto ja optimoida sen poikkileik-
kausparametrejd, parantaa poikkileikkausndytteiden pinnalaatua, vahent&é naytepartikkeleiden liuku-
maa SEM-kuvauksen aikana ja 16ytaa yksinkertainen keino valttaa poikkileikkausndytteen liian vahai-

sestd partikkeliméarasta johtuvat ongelmat SEM-kuvauksen aikana.

Uuden poikkileikkauslaitteen kdyttonotosta opittiin, etté laitteet vaativat laitekohtaiset kaasulinjat,
koska yhteinen kaasulinja ja paineensaato aiheuttaa epatasaisuutta laitteiden kaasunsaannissa. Epéta-
sainen kaasuvirtaus nékyy ionivirran epatasaisuutena ja huonona leikkausjalkena. Kaasulinjan muutos-
t0iden ohessa vaihdettujen, pienemman séatdalueen paineensadtimien avulla kaasun virtausta voidaan
hienos&ataa ja paineessa tapahtuvat muutokset on helpompi havaita. Kaasulinjamuutosten jélkeen van-
hemman poikkileikkauslaitteen paineensaadin ei séilyttanyt asetettua painetta, vaan laski hieman halu-
tusta arvosta. Vanhemmalle laitteelle olisi mahdollisesti pitdnyt toteuttaa vastaava runsas kaasuhuuh-
telu (eng. purge) kuin uudelle laitteelle, jolloin paineenséétimen lapi olisi virrannut riittavasti kaasua
ennen optimointia ja poikkileikkauksia. Pieni epatasaisuus uudemman poikkileikkauslaitteen ionivir-
rassa voi johtua laitteen pitkasta kayttokiellosta ja arvo voi tasaantua, kun laite saadaan aktiiviselle
kaytolle. Uudemman laitteen naytekammion paineen kayttaytyminen voi viitata esimerkiksi kosteuteen
tai epapuhtauteen laitteelle johtavassa kaasuputkessa tai ionitykissé, silla ndytekammion alipaine las-

kee kaasuvirtauksen lisadntyessé ja nousee hyvélle tasolle ionitykin ollessa pois paalta.

Poikkileikkaukseen kéytettdvan ajan optimointiin liittyvien kokeiden aikana havaittiin viimeistelytilan
olevan valttaméaton tasaisen lopputuloksen aikaansaamiseksi. Naytepinnan laatu ei huomattavasti pa-
rantunut perusleikkauksen aikaa pidennettdessd, kun taas viimeistelytilan ajan muutokset nakyivat sel-
kedsti ndytepinnassa. Optimoinnin aikana oli tarke&a etsié perusleikkausta varten lyhyin mahdollinen
aika, jotta naytteen péélle asetettavan suojalevyn vaihtovali pysyisi mahdollisimman pitkana. Kokei-
den aikana huomattiin, ettd kymmenen kilovoltin korkea kiihdytysjannite kuluttaa suojalevya huomat-
tavasti nopeammin kuin aikaisemmin kadytetty kiihdytysjannite. Perusleikkaukseen kéytettavaa aikaa
voisi olla mahdollista lyhent&a edelleen, silla yrityksen poikkileikattavat ndytepastat eivat ole erityisen

kovia tai suurikokoisia.



S7

Poikkileikkausnaytteen optimaalinen partikkelimaara riippuu ndytteen fysikaalisista ominaisuuksista,
joista suurimmat maadrittavat tekijat ovat naytteen partikkelikoko sek& néytejauheen hienous. Partikke-
limaarén kasvaessa myos onnistuneesti leikkaantuneiden partikkelien mééara kasvaa, jolloin kuvaajan
on mahdollista etsié ja 16ytaa laadultaan parhaimmat partikkelit. VVhadinen partikkeliméara vahentaa
mahdollisuuksia 16ytad hyva ja edustava partikkeli etenkin, jos ndytteessé ilmenee muita tyon aikana
késiteltyja haasteita. Pinnan tasaisuuden ja poikkileikkauksen onnistumisen vaikutus korostuu, mikali
nayte sisdltda vain vahaisen maaran partikkeleita. Suurempi partikkelimaéara lisaa todennakoisyytta,
ettd partikkeleita osuu tasaiselle leikkausalueelle, jos leikkausalue j&a osin epatasaiseksi tai leikkaus-
jalki on huono. Tastd syysta voidaan todeta, ettd mikéli esikasittelija on epadvarma lisddménsa naytejau-
heen méérastd, on poikkileikkauksen onnistumisen todennékdisyyden vuoksi kannattavampaa, etta
naytepastan partikkeliméaara on suuri, kuin etta se jaa liian vahaiseksi. Nayteméaaran lisaksi esikasitteli-
jan on syyta kiinnittda huomiota ndyteseoksen riittavaan sekoitukseen, koska hyvélla sekoituksella var-
mistetaan partikkelien tasainen jakaantuminen poikkileikkausalueelle, jolloin vahainenkin ndytemaara
voi riittdd edustaviin SEM-kuviin. Hiilettdmien ndytepastojen valmistuksessa kéytetyissd menetel-

missa ei havaittu lopputuloksen suhteen suuria eroavaisuuksia lukuun ottamatta partikkelimaaraa.

Pinnanlaatua késittelevissa kokeissa kéytetyistd apuvalineista ei havaittu olevan sellaista hyotyd, jonka
vuoksi esikasittelyyn kannattaisi kéyttaa lisatyota ja -aikaa tydssé mainittuja menetelmia kayttaen ko-
keissa kuvattujen tydsuoritusten mukaisesti. Kehikoiden ja saksien avulla késiteltyjen néaytteiden leik-
kausalueen valitseminen poikkileikkauslaitteen kameralla kuitenkin helpottui ja nopeutui huomatta-
vasti, silla ndytteiden pinnassa ei esiintynyt héiritsevia epétasaisuuksia tai korkeuseroja. Saksien kéytto
esikasittelyssa olisi verrattain epdvarma menetelmaé erityisesti tulosten toistettavuutta ajatellen. Saksien
kaytolla riski naytepastan hajoamisesta olisi suuri. Payne ja Moore (2018, 40) toteavat tdmankaltaisten

metodien voivan myds aiheuttaa ei-toivottuja jalkié tai kontaminaatiota ndytteeseen.

Kehikoiden hyotyja tutkittaessa ndytteissd havaittiin normaalia suurempi méaré erikokoisia reikié.
N&ma reidt ovat todennédkaisesti peréisin ndytepastan liimaseoksen eksotermisen polymerointireaktion
aikana syntyneista ilmakuplista, jotka ovat yrittdneet kulkeutua kovettumisprosessin aikana ulos néyt-
teestd, mutta jdéneet kehikon ja ndytepastan viliin. Ilmakuplat ovat muuttuneet rei’iksi ja koloiksi, kun
kehikkoa vasten olevalle ndytepastalle on suoritettu poikkileikkaus. Kehikoihin liittyvid kokeita voisi
jatkaa esimerkiksi kehikolla esikésitellyn ndytepastan tyhjiokéasittelylld, jossa liimaseoksesta poistetaan
muodostuvat ilmakuplat tyhjiéolosuhteissa. Tyhjiokasittelyssa tulisi huomioida oikeat olosuhteet, jotta

valtytdan haihtuvien aineiden aiheuttamalta kiehumiselta, joka puolestaan lis&é ilmakuplien mééaraa.
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Néaytepastalle tarkoitettu muotti voisi olla pinnanlaadun parantamisen kannalta toimiva ratkaisu, mikéli
muotin malli ja kdytetty materiaali revisioidaan. Muotin materiaalin tulisi olla joustavaa, v&haista lam-
mitysta kestavaa ja sellaista, josta ndytepastan valmistuksessa kaytettava liimaseos irtoaa helposti. Tai-
pumattomasta materiaalista valmistettu muotti todennakadisesti vaatisi muotti- tai irrotusoljyé tai suu-
remman viisteen yhdelle sivulle. Irrotuséljyn kéytto vaatisi naytepastan puhdistuksen, koska poikki-
leikkauslaitteeseen tai SEM:in ei saa paatya kosteutta tai 6ljya. Puhdistus taas vaatisi lisatyotd, piden-
taisi ndytteen lapimenoaikaa seké altistaisi ndytepastan kontaminaatioille. Useimmiten 6ljyista valmis-
tettujen muotti- tai irrotuséljyjen puhdistusaineilla voisi myos olla negatiivisia vaikutuksia naytepastan
liimaseokseen. Muotin puhdistuksen tulisi olla helppoa, jotta valtettdisiin ndytteiden valinen ristikonta-
minaatioriski. Muotin syvennysten oikea mitoitus on tarkedd ja valmistuksessa on huomioitava, etta
syvennysten seindmien tai vahintaan yhden seindman on oltava taysin tasainen. Tasaisessa seinamassa
ei saa olla viistettd, mutta yhden suuremman viisteen tekeminen yhdelle tai useammalla sivulle voisi

helpottaa ndytemateriaalin irrottamista.

Sekoitusajan tehostaminen vaikutti positiivisesti pinnanlaatuun ja sen tasaisuuteen, joka vahvistaa
naytteen sisaltamien eri kovuusluokan komponenttien tasaisen sekoittumisen tarkeyden. Naytteen sah-
konjohto-ominaisuuksia parantavan hiilimustajauheen poistaminen esikésittelyvaiheesta vaikutti ndyte-
pintaan jokseenkin positiivisesti, mutta lisasi partikkeleiden liukumaa. Hiilimustajauhe voi aiheuttaa
kovuuseroja naytepastaan, jolloin sen poistaminen vahentaa kovuuseroja ja poikkileikkaus muodostuu
tasaisemmin. Hiiletdn naytepasta vaatisi kasvavan liukuman vuoksi hiilipinnoitteen, johon liittyvéa op-
timointityota on vield jatkettava. Naytteen pinnanlaatuun voitaisiin vaikuttaa myods esimerkiksi poikki-
leikkauksen viimeistelyasetusten tarkemmalla optimoinnilla, jonka aikana s&&dettaisiin kiihdytysjanni-
tettd ja viimeistelyyn kaytettya aikaa niin, etta lopputulos olisi mahdollisimman tasainen. Viimeistely-

tilan optimoinnissa tulee huomioida suurten ndytemaéarien vaatima tehokkuus ajankéytén suhteen.

Partikkelien liukumakokeissa ei saatu tayttd varmuutta sille, vahentd&ko nédytteen kiinniteippaaminen
naytepitimeen liukumista. Teippauskokeista sek& kahden leikkausalueen kokeista saadut tulokset olivat
jokseenkin ristiriitaisia eika selkeéé syy-seuraussuhdetta havaittu. Tasta syystd pohdittiin, ettd liuku-
maan todennakdisesti vaikuttaa enemman kuvattava partikkeli ja sen ominaisuudet, kuin néyte koko-
naisuutena. Tutkimusta voisi jatkaa selvittdmélla, onko partikkelien sijainnilla, koolla tai esimerkiksi
SEM:n elektronisateen tulokulmalla vaikutusta liukuman méaaraén ja néin ollen selvittaa ja oppia tun-

nistamaan naytteen otollisimmat alueet ja partikkelit SEM-kuvausta ajatellen.
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Hiilimaalikokeissa havaittiin, ettd sen lisdédminen poikkileikkausalueelle vaatii sellaista tarkkuutta, jota
on hankala saavuttaa kasin. Hiilimaalin liittyvia kokeita voisi jatkaa esimerkiksi korvaamalla silla hiili-
mustajauheen esikasittelyvaiheessa tai pohtimalla vaihtoehtoisia keinoja hiilimaalin lisdéamiselle. Ko-
keissa kéytettyjen hiilettémien naytepastojen partikkeleilla havaittiin suurta liukumaa verrattuna nor-
maalin esikasittelymenetelmé&n mukaisesti valmistettuihin néytteisiin ja tdman esiké&sittelymenetelman
kaytto vaatisi hiilipinnoituksen, johon liittyvaé optimointity6ta on vield jatkettava. Poikkileikkauslait-
teella suoritettu hiilipinnoitus antoi lupaavia tuloksia liukuman véhentamisen suhteen, mutta kokeet
tuli keskeyttaad poikkileikkauslaitteen likaantumisen myo6td. Tulevaisuudessa olisi tarkeda optimoida
riittava hiilen maarg, jotta ylimaaraiselté hiilikiekon kulutukselta ja poikkileikkauslaitteen likaantumi-
selta véltytdan. Naiden kokeiden aikana saavutettu liukuman vaheneminen on tuloksena hyva ja riit-
tava yrityksen tdmanhetkisiin tarpeisiin. Tulevaisuudessa vaatimukset ja tarpeet voivat muuttua, jolloin
naytteiden liukumaa tulee vahentaa entisestaan. Hiilipinnoituskokeiden paras tulos saavutettiin nor-
maalilla esikasittelymenetelmélla valmistetulla naytepastalla, jonka leikkausalueelle luotiin hiilipin-

noite.

Uuden poikkileikkauslaitteen kayttoonotto seka poikkileikkaukseen kéytettavan ajan optimointi suori-
tettiin onnistuneesti tyon aikana ilmenneista haasteista huolimatta. Ongelmat ja haasteet ovat tyypilli-
sid kayttoonottoprosesseissa ja tdman vuoksi on hyva varata riittdvasti aikaa ongelmanratkaisuun ja
laatia aikataulusuunnitelmia. Poikkileikkaukseen kéytettdvaa aikaa saatiin lyhennettya ja uusi poikKki-
leikkauslaite on siirtynyt paivittaiseen kayttoon yrityksessa. Tyon aikana l0ydettiin kaytetylle ndyt-
teelle optimaalinen ndytemé&ara. Naytteiden pinnanlaatu ei opinndytetydn aikana huomattavasti paran-
tunut, mutta kokeiden tulosten perusteella voitiin hylata toimimattomia menetelmig, jolloin pinnanlaa-
tuun liittyvissa kokeissa voidaan jatkossa keskittyé ratkaisun I6ytdmisiin muita menetelmia kayttéen.
Partikkeleiden liukumaa véhennettiin tydn aikana onnistuneesti hiilipinnoituksen avulla. Hiilipinnoi-
tuksen optimointity6ta on kuitenkin jatkettava hiilipinnoituskokeiden jaddessa kesken laitteen likaantu-
misesta johtuvien haasteiden vuoksi. Tyo6ta ei suoritettu taysin alkuperdisen koesuunnitelman mukai-
sesti, koska kayttoonotto vei laiteongelmien vuoksi aikaa ja toi esille ennalta-arvaamattomia muutos-
tarpeita. Muitakin aiheeseen liittyviéd optimointimahdollisuuksia, joihin ei tdman tyon puitteissa ja laa-

juudessa ehditty koskea, jai jaljelle.
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