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sia kemiallisia reaktioita ja muutoksia naytteessa muuttamalla kammion olosuhteita
lampdatilan ja vesihdyrynpaineen avulla. Peltier-elementti toimii jarjestelmassa nayt-
teen lampatilan saatamiseen.
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The thesis was made for Metropolia University of Applied Sciences. The aim was to
investigate the possibilities of the Peltier element, which was purchased as an acces-
sory for the scanning electron microscope (SEM), for the examination of samples.
The aim was also to perform the installation of the instrument on the SEM at the
school laboratory and to prepare a simple instruction manual.

Normally, a sample must be dry and electrically conductive in order to be examined
by the SEM. However, this is not the case for biological samples if they are to be
studied in as pristine a state as possible. The Peltier element and the use of water
vapour as a quenching gas allow uncoated samples to be examined without drying
the sample or causing structural collapse. Imaging is based on the positive ions gen-
erated in the process. This also allows the study of various chemical reactions and
changes in the sample by changing the chamber conditions through temperature and
water vapour pressure. A Peltier element is used in the system to control the temper-
ature of the sample.

The thesis summarises the principles of SEM to the extent that they help to under-
stand the most common challenges in imaging non-conductive samples. This thesis
serves as an introductory material for new users, but it is also recommended to be-
come familiar with the structure and basic operation of the SEM before using it.

The final result was the installation of the Peltier element in the school's SEM and the
documentation required for its deployment.

Keywords: Peltier Cooling and Heating stage, scanning electron mi-
croscope, biological sample
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Lyhenteet ja kasitteet

BSE:

EDS:

ESEM:

LVSTD:

PA:

PET:

SE:

SEM:

VP-SEM:

Apertuuri:

Detektori:

Backscattered electron. Naytteesta takaisin sironnut elektroni.

Energy Dispersive Spectrometer. Energiadispersiivinen alkuaine-

analysaattori.

Environmental electron microscope. Ymparistopyyhkaisy-

elektronimikroskooppi.

Low Vacuum Secondary Electron TESCAN Detector. SE-ilmaisin

matalan tyhjion olosuhteisiin.

Polyamini.

Polyetyleenitereftalaatti.

Secondary electron. Naytteen pinnasta irtoava elektroni.

Scanning electron microscope. Pyyhkaisyelektronimikroskooppi.

Variable pressure scanning electron microscope. Vaihtuvapaineinen

pyyhkaisyelektronimikroskooppi.

Littea kappale, jonka erikokoiset aukot mekaanisesti rajaavat elekt-

ronisateen kokoa.

lImaisin, joka muuttaa naytteesta irtoavat elektronit sdhkovirraksi ku-

vanmuodostusta varten.

Differentiaalipumppaus: Mekanismi, joka erottaa eri painevydhykkeet toisistaan.

Resoluutio: Pienin mitta, jolloin pystytaan erottamaan kaksi pistetta toisistaan.



1 Johdanto

Tyon tavoite on selvittda pyyhkaisyelektronimikroskooppiin (SEM) asennettavan
Peltier Cooling and Heating stage -elementin tuomia mahdollisuuksia naytteiden
tutkimisessa. Tutkimustapoja tarkastellaan etenkin sellaisten naytteiden osalta,
jotka ovat herkkia muuttumaan SEM-laitteen tyhjidolosuhteissa, kuten esimer-
kiksi biologiset naytteet. Tydssa esitellaan aluksi SEM-laitteen peruskayttéon
liittyvaa teoriaa ja yleisimpia haasteita biologisten naytteiden tutkimisessa kor-

kean alipaineen olosuhteissa.

Tama tyo on esiselvitysta, kuinka Metropolian opiskelijat ja opettajat voisivat
hyodyntaa opetukseen Peltier-elementtia jatkossa. Laitteen asennus voi laajen-
taa pyyhkaisyelektronimikroskoopin kayttomahdollisuuksia ja sita kautta mah-
dollisesti lisata koulun mikroskoopin hyddyntamista opetukseen ja tutkimuksiin.
Tyon kadytannodn osuus sisaltaa laitteen asennuksen Metropolian Myyrmaen
kampuksella olevaan SEM-laitteeseen ja kayttoon opastavan materiaalin laati-

misen.

Tarkoituksena on selvittaa, mita lisaarvoa Peltier-elementti tuo jo olemassa ole-
van SEM-laitteen kokoonpanoon ja kuinka sujuvaa lisdosan asentaminen on.
Tama opinnaytetyd toimii samalla koosteena tuleville SEM-laitteen kayttajille

perehdytysmateriaalina.

2 Pyyhkaisyelektronimikroskoopin toimintaperiaate ja sen
haasteet biologisten naytteiden tutkimisessa

Tassa luvussa tarkastellaan tavanomaisen SEM-laitteen toimintaperiaatteita ja
naytteen kasittelya, jotka vaikuttavat naytteen kuvantamiseen. Lopussa on kasi-
telty yleisimpia haasteita johtamattomien naytteiden tutkimisessa SEM-laitteella

ja sen aiheuttamia muutoksia itse naytteeseen.



2.1 Pyyhkaisyelektronimikroskoopin toimintaperiaate

Pyyhkaisyelektronimikroskoopilla (SEM) tuotetaan korkearesoluutioista kuvaa
materiaalin pinnasta elektronisuihkun avulla. Tarkkuus perustuu kiihdytettyjen
elektronien aallonpituuteen, joka on huomattavasti lyhyempi kuin nékyvan valon
aallonpituus, johon inmissilman tai valomikroskoopin havainnointi perustuu [1, s.
1]. Elektronisuihku on sahkomagneettista varahtelya, minka vuoksi sita voidaan
ohjailla erilaisten sahkdmagneettisten linssien avulla. Elektronisuihku kohden-
netaan ja ohennetaan sahkomagneettisten linssien ja mekaanisten apertuurien
avulla, jotta elektronisade fokusoituu mahdollisimman pienelle alueelle naytteen
pintaan. Tama mahdollistaa naytteen pinnan yksityiskohtien tarkastelun noin
kaksi kertaluokkaa suuremmilla suurennuksilla kuin optinen mikroskopia. [2, s.
244 ] Tarkasteltavan kohteen I16ytyminen voidaan aloittaa pienemmalla suuren-
nuksella, minka jalkeen valitaan tarkasteltava kohde lisa suurennukseen. Tutkit-
tavan kohdan paikantaminen voidaan tehda myos valomikroskoopin avulla,
minka jalkeen voidaan siirtya tarkempaan tarkasteluun elektronimikroskoopilla.
Suurilla suurennoksilla saadaan esiin pinnan pienet yksityiskohdat, mutta sy-
vyystarkkuus karsii. Hyvin pienelta alueelta tehdyt pinnan muotojen tulkinnan
voivat kuitenkin johtaa virhetulkintoihin, jos tarkastelua ei huomioida isommalta
alueelta. [2, s. 244.]

Kuvantaminen SEM-laitteella perustuu sahkoiseen vuorovaikutuksesta naytteen
ja elektronisuihkun valilla, minka vuoksi naytteen on oltava sahkoa johtava.
Elektronisuihkusta tulevien elektronien ja naytteen pinnan atomien yhteentor-
mays saa aikaan useita irtoavia hiukkasia. Nama hiukkaset virittavat erityyp-
pista sateilya, jota voidaan kayttaa kuvan muodostamiseen tai naytteen analy-
sointiin [2, s. 246]. Jokaiselle sateilylle on oma detektori eli iimaisin, joka tuottaa
kuvaa reaaliajassa ulkoisen nayton kautta elektronisignaalin voimakkuuden mu-
kaan. Kuvanmuodostamisen kannalta tarkeimmat elektronit ovat sekundaa-
rielektronit (SE) ja takaisinsirontaelektronit (BSE) [3]. Detektorille kertynyt sig-
naalin voimakkuus vaikuttaa kuvan valovoimakkuuteen ja kontrastieroihin [2, s.
247].



Sekundaarielektronit ovat matalaenergisia, ja ne emittoituvat aivan naytteen

pinnalta muodostaen pinnan korkeuseroista aiheutuvan kontrastin. Kuvassa 1

vasemmalla nakyvat valaistut ja varjostetut alueet riippuvat siis niiden etaisyy-
desta SE-detektoriin [1, s. 64].

Kuva 1. Kuvassa vasemmalla SE-detektorilla muodostettu kuva ja oikealla BSE-
detektorin tuottama kuva kasvin lehdesta [4]

Takaisinsirontaelektronit (BSE) ovat lahes yhta korkea energisia kuin primaa-
rielektronit, jotka tulevat elektronisuihkusta. Taman vuoksi ne emittoituvat sy-
vemmalta naytteesta kuin sekundaarielektronit. Naytteen sisaltamat raskaat al-
kuaineet tuottavat enemman elektroneja, ja niista koostuvat alueet nayttavat
kirkkaammilta BSE detektorin tuottamissa kuvissa. [2, s. 246; 1, s. 69.]

Kaytanndssa SEM-laitteella voidaan tarkastella kaikkia kiinteita pintoja ja mate-
riaaleja, kunhan nayte mahtuu naytekammioon ja siita ei vapaudu kaasuja [5].
Tyypillisesti SEM-laitetta kaytetaan korkeassa alipainetilassa, joka vaatii kuivan
ja sahkoa johtavan naytteen [1, s. 173]. On tarkeaa, etta nayte valmistellaan
huolellisesti poistamalla kaikki lika, poly ja muu irtain naytteen pinnasta. Irtain
peittda naytteen pintarakenteita ja varautuu helposti seka voi vaurioittaa olosuh-

dekammiota ja elektroninlahdetta. [2, s. 250; 6.]



2.1.1 Naytteen varautuminen

Sahkda johtamattomat naytteet voidaan pinnoittaa esimerkiksi metallilla, joka
vahentaa naytteen varautumista. Varautuminen aiheuttaa kohinaa, joka vaaris-
tda muodostuvaa kuvaa. Pinnoite suojaa naytetta elektronisuihkun mekaani-
selta rasitukselta ja lampoévaikutuksilta. Pinnoitus auttaa myds kuvan muodos-
tuksessa emittoimalla runsaasti sekundaarisia elektroneja. [2, s. 247, 258.] Pin-
noitteen tehtava on siis suojata naytetta vaurioitumiselta seka mahdollistaa ei
johtavien tai vaikeasti stabiloitavien naytteiden kuvantaminen SEM-laitteen olo-

suhteissa.

Naytteen varautuminen perustuu siihen, etta elektronisuihkusta tulevat elektro-
nit keraytyvat naytteeseen eivatkad padse maadoittumaan naytteen pidikkeen
lapi. Sahkoa johtava nayte on kontaktissa maadoitettuun pidikkeeseen, joka luo
polun elektroneille taman negatiivisen varauksen purkautumiseen. Johtamatto-
malla naytteella tata polkua ei ole, mika johtaa naytteen varautumiseen. Taman
seurauksena naytteesta emittoituva sekundaarinen elektronisateily hairiintyy ja
voi aiheuttaa liiallista kirkkautta/tummuutta, vaakasuoria viivoja ja vaaristymaa
vaikeuttaen kuvantamista. [1, s. 161; 7, s. 48.] Kuvassa 2 vasemmalla on esi-
tetty varautunut pinnoittamaton nayte ja oikealla nayte, jonka varautumista on

lievennetty kulta-palladiumpinnoitteella. Nahtavissa on kuvan laadun selkeys ja

kontrastierot.

Kuva 2. Sekundaarielektronikuvat 10 kV:n kiihdytysjaannitteella paallystamatto-
masta naytteesta (vasen) ja kulta-palladiumseoksella pinnoitetusta naytteesta
(oikea) [8]



On huomioitava, etta pinnoite ei tee eristavasta naytteesta sahkoa johtavaa,
vaan se ainoastaan vahentaa varautumisen vaikutusta mahdollistamalla maa-
doittamisen. Nain ollen suuren elektronisuihku virran kaytto voi edelleen aiheut-

taa varauksen kertymisen naytteen sisalle. [7, s. 52.]

2.1.2 Biologisten naytteiden valmistus

Biologiset naytteet ovat erityisen herkkia SEM-laitteen tyhjidolosuhteille niiden
vesipitoisuuden ja orgaanisten yhdisteiden vuoksi. Lisaksi tallaiset naytteet ovat
sahkoisesti eristavia, joten ne on valmisteltava huolellisesti ennen tutkimista.
Koska naytteiden on oltava kuivia ja sahkoa johtavia, ne vaativat kasittelya, ku-
ten puhdistus, fiksointi, kuivaus, kiinnitys alustalleen ja paallystaminen [2, s.
250]. Fiksoinnin tarkoitus on tehda naytteesta kestava ja sailyttaa naytteen ra-
kenne mahdollisimman muuttumattomana. Fiksatiivi pysayttaa solun toiminnot

ja kiinnittaa naytteen rakenteen muodostaen sidoksia rakennemolekyylien valille

[9].

Kuivaus on tarkea osa, jotta naytteen sisaltdama vesi ja muut yhdisteet eivat
poistu kaasuna mikroskoopin alipaineessa hairiten kammion toimintaa [10]. Ve-
den haihtuminen voi myos rikkoa naytteen pintarakenteen [2, s. 251]. Lopuksi
nayte vaatii viela hyvan kontaktin alustalleen ja pinnoituksen riittavan sahkon-

johtavuuden varmistamiseksi.

Kuivia ja kovia naytteita ei tarvitse fiksoida eika kuivattaa, vaan niista puhdis-
taan irtain huolellisesti, minka jalkeen ne voidaan suoraan kiinnittaa alustalleen
ja paallystaa. [11, s. 168.] Kiinnitys voidaan tehda johtavan teipit tai liiman

avulla.

2.2 Haasteet

SEM-laitteen ndytekammiossa on alipaine eli tyhjid, joka varmistaa elektronien
esteettoman kulkemisen ja estaa elektronisadekaaren sahkopurkauksen [12].

Tyhjid suojaa myos elektronilahdettd hapettumisvaurioilta. Nama



tyhjidolosuhteet kuitenkin vaikeuttavat monien naytteiden tutkimista, aiheuttaen
mm. kaasun vapautumista tai vetta sisaltavien naytteiden kuivumista. Kaasun
vapautuessa naytteesta se voi tiivistya naytteen pinnalle peittden pintaraken-
teita tai muuttaa naytteen ominaisuuksia. Kaasun tiivistyessa kammion seina-
miin se voi vaikeuttaa naytteen kuvantamista ja mahdollisesti vaurioittaa nayte-
kammiota [13]. Kammion alipaineistettu tila aiheuttaa vetta sisaltavien nayttei-
den runsasta kuivumista, joka vaikuttaa naytteen rakenteeseen ja kokoon. Kam-
mion alipaine haihduttaa veden tai muun nesteen naytteesta rikkoen naytteen

pintarakenteen ja aiheuttaen naytteen massan haviamista. [14, s. 158.]

Naytteen kasittely ja tyhjidolosuhteet aiheuttavat muutoksia naytteeseen eivatka
vastaa normaaliolosuhteita ja naytteen luonnollista olotilaa. Taman vuoksi voi-
daan harkita vaihtoehtoisia tapoja tallaisten naytteiden tutkimiseen olosuh-

teissa, jotka ovat muunneltavissa naytteen mukaan.

3 Naytteen tutkiminen vaihtelevan paineen avulla

Tavanomaisen SEM-laitteen kammio-olosuhteita muokkaamalla paineen, lam-
poétilan ja vesihdyryn avulla voidaan saavuttaa biologisille naytteille optimaali-
semmat olosuhteet, jotka edustavat paremmin todellista ymparistéa. Taman
vuoksi voidaan tutkia laajempaa skaalaa naytteita, jotka voivat olla sahkoa joh-
tamattomia, likaisia, kosteita, kemiallisesti reaktiivisia tai alipainetilassa kaasua

vapauttavia materiaaleja [15].

Muunneltavien olosuhteiden pyyhkaisyelektronimikroskoopeilla on useita nimi-
tyksia kuten Variable pressure SEM (VP-SEM), Environmental SEM (ESEM),
Low Vacuum SEM, Wet SEM ja Natural SEM. Erilaisista nimityksista huolimatta
toimintaperiaatteet ovat kuitenkin samat [15]. Suurimman eron tavanomaiseen
SEM-laitteeseen naissa tekee eri painevydhykkeiden kaytto, joka mahdollistaa
kaasun lasnaolon naytekammiossa. Kaasuina voidaan kayttaa esimerkiksi il-
maa, vesihoyrya, argonia, hiilidioksidia tai typpea [7, s. 68]. Vesihdyryn kayton
etuna on sen runsas ionisoituminen verrattuna muihin kuvantamiskaasuihin. lo-

nisoitumista on kasitelty tarkemmin luvussa 3.2.2.



Tescan-pyyhkaisyelektronimikroskoopeissa naita ominaisuuksia voidaan hyo6-
dyntaa Univac-toiminnolla, joka mahdollistaa vesihdyrynsisaantulojarjestelman
kayton keski- ja matalatyhjidolosuhteissa [14, s. 159]. Peltier-naytelavan liittami-

nen tahan jarjestelmaan mahdollistaa naytteen lampdtilan saadon.

3.1 Toimintaperiaate

Naytekammioon johdettavan vesihdyryn avulla naytteet voivat olla ns. luonnon-
tilassa ja eristavatkin materiaalit voidaan tutkia ilman johtavaa pinnoitetta, minka
vuoksi saadaan tarkempaa tietoa pinnan yksityiskohdista. Naytteen tutkiminen
hydratoituneessa tilassa vaatii vesihdyryn muodostumisen SEM-kammiossa,
mika mahdollistaa naytteen ja kosteuden vuorovaikutusten havainnoinnin, kuten
faasimuutokset, kiteytymisprosessit [14, s. 158]. Jotta vesihdyrya voidaan kayt-
taa sopivien olosuhteiden aikaansaamiseksi, naytekammio ja elektronipylvas on
eristettava toisistaan erillisilla painevyohykkeilla differentiaalipumppauksen
avulla. Pumppaus mahdollistaa elektronitykin pysymisen korkeassa tyhjiossa,
kun taas ndytekammiossa voidaan pitaa alhainen alipaine. Tama avulla voidaan
sailyttaa riittava kosteus naytteessa ja varmistaa korkea resoluutioisen kuvan
muodostuminen. [16; 1, s. 190.] SEM on varustettu 6ljydiffuusio- tai turbomole-
kyylipumpulla, mika estaa vesihdyryn paasyn elektronipylvaaseen ja painetta
rajoittavan aukot varmistavat riittdvan korkean tyhjion sen komponenteille [1, s.
190]. Mita pienempi aukon halkaisija on, sitd suuremman paine eron se mahdol-

listaa naytekammion ja elektronipylvaan valille [1, s. 197].

3.2 Kuvantaminen kaasuymparistossa

Kuvantaminen perustuu prosessissa syntyviin positiivisesti varautuneisiin ionei-
hin. Vesihdyryn molekyylien ja naytteesta emittoituneiden elektronien valisesta
tormayksesta muodostuneet positiiviset ionit ajautuvat takaisin kohti naytteen
pintaa, mika vahentaa varauksen muodostumista ja eliminoi tarpeen pinnoittaa
nayte. [16.] Sekundaaristen elektronien matalan energian vuoksi ne ovat hyvin
herkkia kaasun paineelle. Korkea kaasun paine lisda kaasumolekyylien pitoi-

suutta, jolloin elektronien kaasumolekyylien yhteentormays lisaantyy. [7, s. 74.]



Tama johtaa elektronien energian vahenemiseen, minka seurauksena signaalin
voimakkuus ei ole riittdva kuvan tuottamiseen. Sen vuoksi on erillinen sekun-
daarielektroni-ilmaisin LVSTD (Low Vacuum Secondary Tescan Detector), joka
on suunniteltu kaytettavaksi matalan tyhjion tilassa. Kuvassa 3 on orgaanisia
pinnoittamattomia naytteitd kuvannettuna LVST-detektorilla. Takaisinsironneet
elektronit tuottavat hyvan resoluution korkean energiansa vuoksi myos korke-

assa paineessa. BSE detektori ei mydskaan ole niin herkka varausvaikutuksille,

joten sita voidaan kayttaa matalan tyhjion tilassa [1 s. 192].

Kuva 3. LVSTD-kuvia matalatyhjittilassa orgaanisista pinnoittamattomista nayt-
teista [17, s. 33]

Matalan tyhjion tilassa haasteena on kaasun ja elektronisuihkun yhteentormayk-
sesta aiheutuva sateen siroaminen, joka rajoittaa kuvan resoluutiota. Sateen si-
ronta levittaa elektronit laajemmalle alueelle ja johtaa heikompaan signaaliin
elektronien energian heikkenemisen seurauksena. [7, s. 67; 1, s. 196.] Sironnan
maaraan vaikuttaa kaasumolekyylien pitoisuus ja primaarisateen kulkema
matka kaasun |api painetta rajoittavan aukon ja naytteen valilla. Nain ollen mita
suurempi sateen kaasun lapi kulkema matka on tai mita korkeampi paine, sita

enemman sirontaa tapahtuu. [1, s. 193.]
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Kuva 4. Matalatyhjidtilan kokoonpano, jossa alempi PLA on sijoitettu I1ahem-
maksi naytetta [1, s. 196]

Sirontaa voidaan vahentaa matalan tyhjion tilassa nostamalla kiihdytysjannitetta
ja sijoittamalla painetta rajoittava aukko lahemmaksi, jolloin elektronien kulkema
matka kaasun lapi minimoidaan [1, s. 197; 14, s. 20]. Kuvassa 4 on esitetty pai-
netta rajoittavien aukkojen sijainti matala tyhjio tilassa, seka sateen kulkema

matka kammiossa kaasunpolun etaisyytena (gas path length).

3.2.1 Sateilyvauriot

Tavanomaisessa SEM-laitteessa metallipinnoitettuun naytteeseen kohdistuu
elektronisuihkusta primaarisateilya, jonka tunkeutumissyvyys on yleensa sa-
manlainen riippumatta alla olevasta naytteesta [7, s. 151]. Pinnoitteen puuttumi-
sen takia nayte on kuitenkin erittain altis primaarisateilyn vaikutuksille. Vesi-
hoyryn kayttd kuvantamiskaasuna johtaa vesimolekyylien virittymiseen ja siita

syntyvien vapaiden radikaalien ja varautuneiden ionien muodostumiseen, seka
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naytteen sisalla syntyviin radiolyysituotteisiin. Nama yhdessa johtavat naytteen
sateilyvaurioihin. Sateilyvauriot heikentavat kuvan muodostumista ja vaikeuttaa
analyysia. Kiihdytysjannitteen voimakkuuden vahentamisella voidaan vaikuttaa
naiden haitallisten tuotteiden syntyyn ja negatiivisen varauksen eliminointiin. [7,
s. 156-157.]

3.2.2 lonien vaikutus kuvantamiseen

Positiiviset ionit syntyvat kaasumolekyylien ionisaation sivutuotteena, ja ne
ovatkin hyvin tarkeitd naytteen kuvantamisen kannalta. Naytteesta vapautuvien
elektronien ja vesihdyry molekyylien yhteentormayksesta syntyy tytarelektro-
neja, jotka edelleen synnyttavat lisaa positiivisesti varautuneita ioneja kaavan 1

mukaan.

e" + X > X + +2e” (1)

Nayte voi olla negatiivisesti varautunut, mutta naytteen pinnalle kulkeutuneet io-
nit vahentavat varauksen vaikutuksia ja siten mahdollistavat kuvantamisen. [7,
s. 158.] lonisoitumisen voimakkuuteen vaikuttaa mm. tydoskentelyetaisyys, kaa-
sun paine seka naytteen emittoivat ominaisuudet [16; 7, s.159]. lonien syntymi-
nen on voimakkaampaa elektroneja kiihdyttavalla anodilla, joka sijaitsee elektro-
nitykin laheisyydessa. Tama johtaa viiveeseen ionien paasemisessa naytteen

pintaan.

lonit ovat massaltaan suurempia kuin elektronit, minka vuoksi ne nahdaan ole-
van lahes paikallaan kiihtyviin elektroneihin verrattuna. lonien hidas liikkumisno-
peus verrattuna elektroneihin selittda kuvantamiseen vaikuttavien signaalien
voimakkuutta. Viive negatiivisen varauksen alkamisen ja positiivisten ionien vi-
rittymisen valilla lisaa signaalin voimakkuutta, kun taas signaali heikkenee elekt-
ronisateen osuessa naytteen kohtaan, jossa positiivisia ioneja on ylimaara. [7,
s.159-160.]
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4 Vesihoyryn kaytto systeemissa

Jotta naytetta voidaan tarkastella mahdollisimman lahella sen luonnollista tilaa,
on oltava optimaaliset ja stabiilit olosuhteet. Suljetun SEM-kammion olosuhteita
on muutettava siten, etta vesipitoinen nayte pysyy stabiilina eika vesi paase
haihtumaan tai kondensoitumaan (kuva 5) [14, s. 159]. Veden haihtuminen saa-
daan aikaan alentamalla kammion painetta tai nostamalla naytteen lampdtilaa,
jolloin olosuhteet vastaavat veden faasikaavion hoyrystymistilaa. Nain ollen pai-

netta nostamalla tai naytteen lampatilaa laskemalla vesi alkaa tiivistymaan nayt-

teen pinnalle, koska vesi on nesteolomuodossa naissa olosuhteissa.

Kuva 5. Kukan teralehti kuvattuna riittdvassa kosteudessa (vasen) ja oikealla
veden haihtumisesta johtunut lehden kutistuminen ja rakenteen romahtaminen

[6]

Nama ilmiét on otettava tarkoin huomioon, jotta ei aiheuteta naytteen kuivu-
mista tai turpoamista. Vesipisaroiden keraantyminen pinnalle piilottaa naytera-
kenteita ja haittaa kuvantamista. Vaikka haihtuminen vahenee alemmissa lam-
potiloissa, on valtettava naytteen jaatymista, koska se voi aiheuttaa vaurioita
naytteelle vesimolekyylien muuttuessa kiteisiksi. [14, s. 159.] Jaatyminen on eri-

tyisen haitallista naytteille, joissa on korkea kosteuspitoisuus (>25 %).
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4.1 Kyllaisen hoyryn paine

Veden olomuotoa paineen ja lampdtilan suhteen voidaan tarkastella kuvassa 6
esitetyn faasikaavion avulla, jossa on kuvattuna puhtaan veden kolme stabiilia
olomuotoa rinnakkain (kiinted, neste ja hoyry) ja niiden valilla faasimuutoksia
kuvaavat kayrat [14, s. 158]. Kayrien kohdalla vallitsee termodynaaminen tasa-
paino. Suljetussa naytekammiossa oleva vesi muuttaa olomuotoaan nesteen ja
hoyryn valilla, kunnes se saavuttaa tasapainotilan, jolloin veden haihtumista ja
tiivistymista tapahtuu yhta nopeasti. Tasapainotilassa tietyssa lampdtilassa nes-
teen ylapuolella on tietty maara hoyrya, jota kutsutaan kyllaisen hoyryn pai-
neeksi (SVP) eli hdyrynpaineeksi. [7, s. 81-82.] Kaaviossa esitetyn sublimaatio-
ja haihtumiskayran pisteilla ilman suhteellinen kosteus on 100 %, joka vahenee,

kun painetta lasketaan tai lampdétilaa nostetaan.

p/kPa pltorr
2.6 - 20
2.4 -1 - 18
2.2 -

2 | - 16
48 Soli Liquid - 14
o 1-81 olid q
3 1.6 - L 12
0 ]

o 1.4 10
a 1.2 Triple point
3 1 -8
0
2 0.8 L 6
= 06
L 4
04 Vapour
0.2 _/ P
O T T T T T T T O

-20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20
Temperature 7/°C

Kuva 6. Puhtaan veden faasikaavio paineen ja lampétilan funktiona [7, s. 183]

o Kolmoispiste (triple point): Tassa pisteessa esiintyy veden kaikki olo-
muodot.

o Sulamis-/jaatymiskayra: Faasisiirtyma nesteen ja kiintean valilla.
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J Sublimaatiokayra: Faasisiirtyma kaasun ja kiintean valilla.

o Haihtumis-/tiivistymiskayra: Faasisiirtyma nesteen ja kaasun valilla.

Kuvassa 7 on esitetty veden faasikaavio, jonka kayra osoittaa veden ja hoyryn
tasapainotilaa 0 ja 20 °C:n valilla. Kuvaaja on tuotettu kokeellisten arvojen pe-

rusteella, jotka nahdaan taulukosta 1 sivulla 14.

pl/kPa p/torr
26 4 - 20
2.4 4 - 18
2.2 16
2 4
a Liquid L 14
o 181
3 1.6 L 12
w
g 141 L 10
8 1.2
3 - 8
=] 14
3 Vapour
> 0.8 - 6
0.6 4 - 4
0.4 4
0.2 - 2
0 T T T T T T T T 0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Temperature/°C

Kuva 7. Puhtaan veden tasapainotilaa kuvaava kayra lampdétilan ja paineen
funktiona [7, s. 82]

Taulukosta 1 nahdaan, etta kyllaisen hoyryn paine riippuu lampdtilasta: kun
lampdotila nousee, hoyrynpaine kasvaa ja vastaavasti lampdtilan alentuessa,
héyrynpaine laskee. 0-25 °C:ssa hoyrynpaineen suuruus on noin 600-3 000
Pa.

Taulukko 1. Lampdtilan ja paineen arvoja, jotka vastaavat puhtaan veden kyl-
laista hoyrynpainetta [7, s. 83]

Lampétila (°C) | Lampdtila (K) Paine (kPa) Paine (torr)
0 273 0,611 4,58
1 274 0,657 4,93
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Lampétila (°C) | Lampdtila (K) Paine (kPa) Paine (torr)
2 275 0,706 5,30
3 276 0,758 5,60
4 277 0,814 6,10
5 278 0,873 6,55
6 279 0,935 7,01
7 280 1,002 7,52
8 281 1,073 8,05
9 282 1,148 8,61
10 283 1,228 9,21
11 284 1,313 9,85
12 285 1,403 10,52
13 286 1,498 11,23
14 287 1,599 11,99
15 288 1,706 12,80
16 289 1,819 13,64
17 290 1,938 14,54
18 291 2,064 15,48
19 292 2,198 16,49

20 293 2,339 17,54

21 294 2,489 18.70**
22 295 2,646* 19.85**
23 296 2,812 21.09**
24 297 2,986* 22.40**
25 298 3,171* 23.78*

* Perustuu TheEngineeringToolBox-laskurilla tuotettuihin arvoihin [18].
** Perustuu Unit convertes-laskurilla tuotettuihin arvoihin [19].

Kammion paine- ja lampdtilaolosuhteet vaikuttavat niin naytteeseen kuin kuvan-
tamiseenkin. Hyvan resoluution aikaansaamiseksi tarvitaan riittavan alhainen
paine <10 torr (n. 1333 Pa), mutta se aiheuttaa veden haihtumista naytteesta
huoneenlampdtilassa (25 °C) [16]. Vaikka naytteen jaahdyttaminen alle 0 °C:n
hidastaa haihtumista ja mahdollistaa alhaisemman paineen kayton, on naytteen
jaadyttamista kuitenkin valtettava naytteen vaurioitumisen vuoksi. Taman vuoksi
naytetta on jaahdytettava suosituslampdtilaan 1-5 °C ja asetettava paine valille
600-800 Pa. [14, s. 159.]
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Todellisuudessa kammiossa oleva vesihdyry sisaltda puhtaan veden lisaksi va-
pautuneita kaasuja ja muita epapuhtauksia, jotka vahentavat vesihdyryn osapai-
netta. Tama on otettava huomioon sopivien paine- ja lampdétilaolosuhteiden ai-
kaansaamiseksi, koska vesihdyryn osapaineen laskiessa myos ilman suhteelli-
nen kosteus laskee (kuva 8). Kosteille naytteille optimaalinen ilman kosteus on
noin 70-90 %; alle 70 %:n suhteellisessa kosteudessa nayte kuivuu ja yli 90

%:ssa naytteen pinnalle tiivistyy vetta.

Relative Humidity Isobars

£
=
e i
%)
-]
g w
4 =
£ T
%)
Q
pr
0 l I
0 5 10 15 20 25
Temperature (°C)

Kuva 8. liman suhteellinen kosteus paineen ja lampatilan funktiona puhtaan ve-
den tasapainokayran alapuolella [20]

Suhteellinen kosteus on vesihdyryn osapaine jaettuna lampétilaa vastaavalla
hdyrynpaineella. Esimerkiksi lampétilassa 10 °C veden hdyrynpaine on 1,2 kPa
(9 torr) ja oletetaan epapuhtauksien laskevan vesihdyryn osapainetta 50 % eli
600 Pa (4,5 torr). Talléin suhteellinen ilman kosteus on noin 50 %, mika aiheut-
taisi naytteen kuivumista. Ratkaisu olisi laskea lampdtilaa alle 5 °C:n tai nostaa

painetta noin 800 Pa:iin, jolloin saavutetaan naytteelle optimaalinen 75 %:n il-
man kosteus.
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4.1.1 Epapuhtauksien vaikutus hdyrynpaineeseen

Biologiset naytteet koostuvat puhtaan veden sijaan erilaisista vesifaaseista, ja
niilld voi olla ymparistoltd suojaava solukalvo. Vesifaasit sisaltavat liuenneita or-
gaanisia ja epaorgaanisia yhdisteita, kuten polysakkarideja, proteiineja ja mine-
raaleja. Nama epapuhtaudet ja suojausmekanismit laskevat kammiossa olevaa
vesihdyryn osapainetta jopa 50 % puhtaaseen veteen verrattuna. [14, s. 159; 7,
s. 83.] Kuvassa 9 on esitetty puhtaan veden hdyryn paine (harmaa viiva) seka
naytteen (musta viiva), jonka hoyrynpaine vastaa 75 %:a suhteellisesta kosteu-
desta. Tasta nahdaan, etta esimerkiksi lampoétilan ollessa 4 °C naytteen sisalta-
man veden osapaine (n. 600 Pa) on noin 25 % alhaisempi kuin puhtaan veden

hoyrynpaine (n. 800 Pa).

p/kPa p /torr
26 4 r 20
2.4 4 18
o
s 2?2 - 16
g 21
3 - 14
? 1.8
g
S 1.6 F12
§1.4- L 10
s 1.2
- -8
E 11
2
:§ 0.8 L 6
3 0.6 L4
W 0.4
0.2 M2
O T T T T T T T T T 0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Temperature/°C

Kuva 9. Kaavio tasapainohdyrynpaineista lampétilan funktiona. Nayte, jonka
hdyrynpaine vastaa 75 %:a suhteellisesta kosteudesta RH (musta viiva) seka
hdyrynpaine 100 %:n suhteellisesta kosteudesta (harmaa viiva) [7, s. 86.]

Tama tarkoittaa sita, etta jos asetetaan lampdtila ja paine puhtaan veden hoy-

rynpaineen mukaan, niin todelliset olosuhteet eivat vastaa naytteen sisaltaman
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vesifaasin tasapainotilaa. Tasta seuraa nesteen tiivistyminen naytteen pintaan.
Ratkaisuna on nostaa lampdtilaa tai alentaa painetta, jotta saavutetaan todelli-

nen tasapainotila.

4.1.2 Epatasapainotila

Nayte voidaan myos altistaa tarkoituksella epatasapainotilaan hallitsemalla lam-
potila ja paineolosuhteita, jolloin voidaan tarkastella naytteessa tapahtuvia fysio-
logisia tai kemiallisia reaktioita. Tallaiset dynaamiset kokeet mahdollistavat esi-
merkiksi naytteen rakenteellisen muutoksen tutkimisen faasimuutosten seurauk-
sena tai materiaalin hydrofiilisen tai hydrofobisen kayttaytymisen arvioimisen.

[7, s. 189; 21, s. 5-6.] SEM mahdollistaa materiaalin kosteuskayttaytymisen vi-
sualisoinnin korkealla resoluutiolla, mika lisaa teollisten prosessien hallintaan
vaadittavaa perusymmarrysta materiaalien kayttaytymisesta erilaisissa olosuh-
teissa. Alle on keratty muutamia esimerkkeja tallaisista kokeista, joissa olosuh-
teita muuttamalla on saatu kuvannettua ilmioita, joita voidaan hyddyntaa esi-

merkiksi useissa teollisissa prosesseissa ja tutkimussovelluksissa.

Naytetta voidaan kuivattaa tai aiheuttaa nesteen tiivistyminen nayte alustalle
kontrolloidusti, jolloin hdyrymolekyylien pitoisuus on korkeampi tai alhaisempi
kuin termodynaamisen tasapainotilan vaatima [7, s. 189]. Veden haihtuminen
tai aineen kyky sitoa vetta itseensa aiheuttaa erilaisia muutoksia materiaalin ko-
koon, muotoon ja rakenteeseen. Kondensoimalla vetta naytealustalle saadaan
tietoa materiaalin hygroskooppisesta kayttaytymisesta. Naiden muutosten ym-
martaminen on tarkeaa teollisuudenaloilla, jotta kosteuden hallinta tuotannon ja
varastoinnin aikana voidaan optimoida. Monet materiaalit ja aineet vetavat puo-
leensa vetta suhteellisen kosteuden ylapuolella. Tallaisia aineita ovat esimer-
kiksi puuvilla, paperi, selluloosa, muut puutuotteet, sokeri, jauhot, kalsiumoksidi
(poltettu kalkki) ja monet kemikaalit, Iadkkeet ja lannoitteet. [6.]

Haihduttamalla nestetta on pystytty tutkimaan esimerkiksi kolloidisten seosten
uudelleen jarjestaytymista. Varhainen esimerkki kolloidijarjestelmien havain-

noinnista oli vesifaasin konsentraation pienentaminen, jolloin kolloidihiukkaset
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olivat tarpeeksi lahella toisiaan, jotta niiden valilla tapahtuvat lyhyen kantaman
vetovoimat tulivat esiin. Kolloideja on kaikkialla ymparilla, ja niiden taipumus
muodostaa erilaisia rakenteita vaikuttaa esimerkiksi elintarvikkeiden ominai-

suuksiin ja maalin kuivumiseen. [7, s. 192-193.]

4.2 Peltier kayttoalue

Naytteen sisaltaman veden tilaa voidaan muuttaa Tescan SEM-laitteella
UniVac-tilassa kammion painetta ja naytteen lampdtilaa saatamalla Peltier jaah-
dytys/lammitys alustalla, yhdessa vesihdyryn sisaantulojarjestelman (Water va-
por inlet system) kanssa. Peltier-elementin toiminta perustuu lampdsahkdiseen
iimiéon (Peltier effect), jossa virta kulkee piirissa olevien kahden erilaisen johti-
men lapi muodostaen lampdtilaeron. Toinen pinta jaahdytetaan ja toinen lammi-
tetaan, jolloin pystytaan tarkoin saatamaan naytteen lampdtilaa sahkovirran
avulla. [22, s. 2] Saatamalla painetta ja lampdétilaa kammioon johdettu vesihdyry
saadaan asetettua tasapainotilaan (taulukko 2.). Peltier-elementin tyypillinen
kayttéalue on —30...+6 °C.

Taulukko 2. Lampdtilan ja paineen arvoja, jotka vastaavat puhtaan veden kyl-

laista hoyrynpainetta [14, s. 161]

Lampdtila (°C) Paine (Pa)
=30 38
—-25 64
-20 104
-15 165
-10 260
-5 401

0 611
1 657
2 705
3 758




19

Lampdtila (°C) Paine (Pa)

4 813
5 872
6 935

Vesihoyrytilaa (Water Vapour Mode) voidaan kayttaa vain Medium tai Low
Vacuum -tilassa. Medium Vacuum -tilan kayttdé mahdollistaa enimmillaan 150
Pa:n vesihdyrynpaineen, jolloin lampdtilan saato rajoittuu noin —=30...—15
°C:seen. Alhaisen paineen vuoksi korkeammissa lampatiloissa ei saavuteta kyl-
laista hoyrynpainetta. Low Vacuum -tilassa paastaan 3—-500 Pa:n painealueelle
(jopa 2 000 Pa, jos mikroskooppiin on asennettu pydriva pumppu) [14, s. 159—

161]. Low Vacuum -tilan kaytté vaatii mekaanisen apertuurin vaihtamisen (kuva
10).

The configuration of the apertures The configuration of the apertures
for high and medium vacuum for low vacuum

1 1
(500 pm) (500 pm)
2 2

(50 pm)

/ (75 pm)

Kuva 10. Apertuurien sijainti kuvattuna korkean ja keskityhjion tilassa vasem-
malla seka matalatyhjion tilassa oikealla [14, s. 151]
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Naytteiden tutkiminen vaihtelevan paineen ja lampétilan avulla lisda mahdolli-
suuksia erilaisten ei-johtavien naytteiden seka tavanomaisen korkeatyhjidolo-
suhteille herkkien materiaalien tarkasteluun. Vesihodyryn kayttd kuvantamiskaa-
suna mahdollistaa naytteen tutkimisen ilman kasittelya, jolloin valtetaan kasitte-
lyn aiheuttamat muutokset tai vauriot naytteeseen ja nayte pysyy mahdollisim-
man alkuperaisessa tilassa. Tasta on hyotya myos dynaamisissa kokeissa, kun

halutaan tarkastella naytteessa tapahtuvia muutoksia olosuhteita vaihtamalla.

Koululla tata voidaan hyodyntaa erilaisten ei-johtavien materiaalien, kuten muo-
vien, elintarvikkeiden ja erilaisten biologisten naytteiden tutkimisessa. Metropo-
lian sisaviljelylaboratorio UrbanFarmLab kasvattaa erilaisia elintarvikkeita tar-
koin kontrolloiduissa olosuhteissa. Yksi kokeilu on tehty polymeerien kaytdsta
ruokasienien kasvatukseen, missa on testattu sienien kykya hajottaa muovissa
oleva hiili ravinnokseen. Tutkimus oli osana Kaikki muovi kiertaa -hanketta. Tut-
kimuksessa kaytettiin hajottajasienia, kuten osterivinokasta, ja niiden kasvualus-
tana kaytettiin olkipellettia, johon oli lisatty eri maaria PA- ja PET-muoveja.
SEM-analyysia varten naytteet kuivattiin ja paallystettiin kullalla. Saadut nayt-
teet analysoitiin valo- seka elektronimikroskoopilla, ja molemmilla menetelmilla
oli havaittavissa mikromuoveja. Muovin hajoamisnopeudet olivat linjassa kirjalli-

suudessa julkaistujen tutkimustulosten kanssa. [23.]

5 Peltierin asennus ja kayttoonotto

Peltierin asennus ja kayttdonoton testaus tehtiin Metropolian Myyrmaen kam-
puksen tiloissa olevaan Tescan Vega3 SEM -laitteeseen yhdessa laboratorio in-
sindorin kanssa. Kayttdonotto aloitettiin tutustumalla SEM:n valmiina olevaan
laitteistoon seka lisdosana hankittuun Peltier-elementtiin. Laitetoimittajaan oltiin
yhteydessa, jotta saatiin varmuus Peltierin sopivuudesta jo olemassa olevan
laitteiston kanssa. Haluttiin varmistaa vesihoyryn kayton yhteensopivuus esi-
merkiksi EDS-detektorin eli alkuaineanalysaattorin kanssa, joka taytyy pitaa erit-
tain kuivana toimiakseen. Elementin mukana tuli valmiit asennusohjeet, minka
lisdksi taytyi varmistaa muut valmiudet, kuten jaahdytysjarjestelma ja vesi-

hoyrynsisaantulojarjestelma, kokoonpanon toimimiseksi.
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Ennen asennusta laitteisto kytketaan paalle, ja kammion alipaine poistetaan
VENT-painikkeesta, jotta kammio saadaan auki. Kokoonpanon asennus aloitet-
tiin irrottamalla umpilaippa Peltierin jaahdytysnestepiirin liitantdja varten. Koulun
SEM-laitteessa on LM-kammiotyyppi, joka mahdollistaa elementin liittamisen
laitteen oikealla puolella olevaan kammiolaippaan (kuva 11). Kammioliittimen
taytyy tulla tarpeeksi ulos aukosta, jotta kiinnitys onnistuu ja metalliset laipat

asettuvat kohdilleen.

Kuva 11. Kammioliittimen kiinnitys kammiolaippaan [14, s. 156]

Taman jalkeen vaihdettiin alkuperainen naytelava Peltier-elementtiin, joka toimii
alustana naytteen pidikkeelle. Alkuperainen naytelava on kiintea kokonaisuus,
joka irrotetaan manipulaattorin paalta kolmella ruuvilla (kuva 11). Ei ole siis tar-
peen irrottaa mitdan osia erikseen. Irrotetut osat (alkuperainen naytelava ja um-
pilaippa) merkittiin ja laitettiin SEM-laitteen tarvikekaappiin sailytykseen. Seu-
raavaksi lavan kierto poistettiin kaytosta ohjausohjelmiston asetuksista, jolloin
naytelava liikkuu ainoastaan pysty- ja sivuttaissuunnissa. Vaihdettaessa alkupe-
rainen naytelava Peltieriin on huomioitava, etta naytelavan kierto ja kallistus ei
ole mahdollista ja naytepidikkeiden paikat rajoittuvat yhteen. Lavaan on kuiten-

kin mahdollista kiinnittaa isompi naytepidike useampaa naytetta varten. Lopuksi
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liitettiin absorboidun virran liitin kammion takaosassa olevaan pA-mittarin laip-

paan kiinni.

Kuva 12. Alkuperainen naytelava vasemmalla ja Peltier oikealla [14, s. 157]

Seuraava vaihe oli liittda nestejaahdytysjarjestelma kammion ulkopuolelle tule-
viin liitantoihin. Jaahdytysjarjestelma on mikroskoopin viereen tuleva erillinen
laatikko, joka mahdollistaa Peltier naytelavan lampdétilan saatelyn. Laatikon saili-
00n kaadetaan 1 litra puhdasta tislattua vetta ja kytketaan paalle. Lampatila
asetetaan 10 °C:seen SEM-laitteen ohjainohjelmistosta Stage cooling -panee-
lista, jolloin jarjestelma aloittaa veden pumppauksen. Laatikko ja sen liitannat on
nostettava samaan tasoon Peltier-elementin kanssa erilliselle poydalle mikro-
skoopin viereen, jotta piirissa kulkevasta vedesta saadaan ilmakuplat pois. Tar-
kistettiin etteivat liitannat vuoda mistaan kohtaa ja liitettiin ulompi sdhkdkaapeli

Peltierin kammioliittimeen, jolloin Stage Cooling -paneeli aktivoitui.

Vesihodyryn sisaantulojarjestelma on valmiiksi asennettu SEM-laitteeseen sen
kayttdonoton yhteydessa, ja sen ainut kayttajalle nakyva osa jarjestelmassa on
lasipullo, joka toimii jarjestelman vesihdyryn lahteena. Pullo on asetettu lammi-
tettyyn metallikoriin (kuva 13 oikealla), joka sijaitsee edestapain katsottuna mik-
roskoopin vasemmalla puolella laitteiston poytatason alareunassa. Vesihoyryn
sisaantulojarjestelman aktivoimiseksi taytyi jarjestelmaan kuuluvaan lasipulloon
kaataa 200 ml puhdasta tislattua vetta ja suorittaa kaasunpoisto. Varmistamalla
kyllastetty vesihdyry paaseminen naytekammioon on minimoitava ilman lasna-

olo tyhjidjarjestelmassa seka veteen liuenneena. Jarjestelma poistaa kaiken
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kaasun tyhjidjarjestelmasta kayttamalla kaasunpoistomenettelya. Koska vesi-
pullo oli tyhja, kaasunpoisto taytyi tehda manuaalisesti ohjainohjelmistosta
SEM-valikon kautta (kuva 13).

;&VegaTC
File Edit [@] GIS Tools 3D Diagnostics Options Windows Help

Beam Blanker

EBIC Control

Geometric Transformations
Presets

Stage Control

Detectors

External Scanning

Change UNI mode
Image Parameters
Maintenance »|  Confirm Flament Change |

Manual Scanning Synchronization Water Reservoir Refill / Degas

Options
Stage Config

Kuva 13. Vesisailion taytté/kaasunpoisto SEM-valikon kautta (vasen kuva) seka
vesihdyrynsisaantulojarjestelman lasipullo oikealla [14, s. 163—164]

Kun jarjestelma saatiin asennettua, niin viimeinen vaihe oli kokeilla kokoonpa-
non toimivuutta. Jaahdytysjarjestelma oli kytkettava uudelleen, koska asennus
ja kuvantaminen suoritettiin erillisina paivina. Ulompi sahkdkaapeli irrotettiin Pel-
tierin kammioliittimesta ja mikroskooppiin pumpattiin alipaine. Jaahdytyslaatikon
kytkenta aloittaa automaattisesti ilman pumppauksen nestepiirin letkuista. Kun
alipaine saavutettiin, sahkokaapeli voitiin kytkea takaisin liittimeen, joka aktivoi
Stage Cooling/Heating -paneelin kayton ohjelmistossa. Tassa vaiheessa jarjes-

telma oli valmis naytteen tutkimista varten.

Naytteena kaytettiin kasvin lehtea, joka kiinnitettiin nayteteipilla naytteen pidik-
keeseen. Kuvantamiseen kaytettiin paineenrajoittimen takia keskityhjiotilaa, jol-
loin maksimipaine on 150 Pa. Paine asetettiin 150 Pa:iin ja lampdtila —16
°C:seen. Kiihdytysjannitteeksi asetettiin 5 kV, joka on suosituksena ei-johtaville
naytteille. Tuloksena saatiin kuvaa naytteesta, joka oli lopputavoitteena tassa
tydssa. Kuvan laatuun ja monipuolisempaan naytteen tarkasteluun voidaan kou-

lulla perehtya jatkossa enemman taman asennuksen ja selvitystyon pohjalta.
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Kaikki asennukseen tarvittavat ohjeet ovat Tescan Vega3 SEM -manuaalista, ja
niista on muokattu testauksen yhteydessa toimivat ohjeet helpottamaan kayttoa

jatkossa.

Kayttoonoton haasteet ja jatkotoimenpiteet

Itse Peltier-naytelavan kiinnitys paikoilleen on melko mutkatonta, mutta on va-
rottava liitantojen ja virtapiuhojen vaurioitumista asennuksen aikana. Lisaksi
kiinnitykseen tarvittavat osat ovat hyvin pienia, joten niitéd on kasiteltava varoen.
Ennen asennusta kannattaa varmistaa "expert rights” -kayttajatunnusten saata-
vuus, koska naytelavan kaantoasetuksia ei pysty muuttamaan ilman niita. Nay-
telavoja ei vaihdettu edestakaisin taman opinnaytetyon aikana, koska asennus
suoritettiin monessa vaiheessa ja tarvetta suuremmille nayteanalyyseille ei kou-

lun laitteistolla sina aikana tullut.

Tahanastisen asennuksen myota jarjestelmaa voidaan testata Medium Vacuum
-tilaa hyodyntaen, koska paine on rajoitettu enimmillaan 150 Pa:iin luultavasti
painetta rajoittavien apertuurien vuoksi. Tama tarkoittaa Peltier-naytelavan lam-
poétilan asettamista vahintaan noin —15 °C:seen, jotta saavutetaan kyllainen hoy-
rynpaine naytekammiossa. Ohjeet jarjestelman kayttéon [0ytyvat liitteesta 2. Jos
jarjestelman seuraavaan kokeiluun tule pitka vali, niin suositeltava toimenpide
on tarkistaa jadhdytysjarjestelman toimivuus (veden vaihto, ilmakuplien pump-

paus ja liitannat) seka vesihdyryjarjestelman veden vaihto ja kaasunpoisto.

SEM-laitetta voidaan kayttaa normaaliin tapaan ilman jadhdytysominaisuutta ja
vesihoyrya jarjestelman asentamisesta huolimatta. Vesihdyry ja kaasut pumpa-
taan automaattisesti ulos jarjestelmaa sammutettaessa, jolloin optimaalinen
kuiva tyhjio tila on taas saavutettavissa. Ainoa rajoite, jonka naytelava asettaa,
on sen kierron rajoitus ja naytepaikkojen vaheneminen. Ohjeet Peltier-elementin

poistamiseksi l10ytyvat liitteesta 1.
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6 Yhteenveto

Opinnaytetyon tavoitteena oli selvittaa pyyhkaisyelektronimikroskooppiin (SEM)
asennettavan Peltier Cooling and Heating stage -elementin tuomia mahdolli-
suuksia naytteiden tutkimisessa. Tarkoituksena oli myds suorittaa laitteen ja sii-
hen vaadittavien toimintojen kayttoonotto, jotta koululla voitaisiin hyodyntaa
SEM-laitteen lisdominaisuutta jatkossa. Taman tyon tuloksena oli olennaista

laatia myOs yksinkertaiset ohjeet helpottamaan kayttoa jatkossa.

Taman tyon teoriaosuuden alkuun on tiivistetty SEM-laitteen toimintaperiaatteet,
jotka auttavat ymmartamaan yleisimpia haasteita johtamattomien naytteiden tut-
kimisessa elektronimikroskoopin tyhjidolosuhteissa. Taman jalkeen tarkastel-

laan naytteiden tutkimista vesihoyryn avulla vaihtelevassa paineessa.

Opinnaytetyon aihe itsessaan on hyvin tiivis kokonaisuus, mutta sita ei voi kasi-
tella erillaan ymmartamatta SEM-laitteen perustoimintaperiaatteita. Kirjallisuu-
desta I0ytyy paljon perustietoa aiheesta, mutta yksityiskohtaisempaa tietoa, uu-
dempia tekniikoita ja tutkimuksia on saatavilla enimmakseen englanniksi, mika
teki tyosta haastavampaa ja lisasi kaantamiseen kuluvaa aikaa. Toimeksiannon
jalkeen alkoi perehtyminen elektronimikroskopiaan, ja sen tarjoamiin mahdolli-
suuksiin tutkia erilaisia naytteita. Haasteena oli myos se, etta koululla ei tyos-
kentele varsinaista mikroskoopin asiantuntijaa, jonka avulla olisi voinut paasta
alkuun kaytannon harjoittelemisessa. Lisaksi se olisi voinut helpottaa laitteen
kayttoonotossa, koska pelkastaan laitteen manuaalia seuraamalla oli vaikeaa

maarittaa kaikkia huomioon otettavia asioita.

Lopputuloksena koulun SEM-laitteeseen saatiin asennettua Peltier-elementti ja
sen kayttoonottoon tarvittavat dokumentit. Naiden ohjeiden avulla voidaan suju-
voittaa laitteen kayttddnottoa ja vaihtamista alkuperaiseen naytelavaan, koska
Peltier-naytelava ja jaahdytysjarjestelma eivat ole kiinteana osana SEM-laitteen
alkuperaista kokoonpanoa. Tyon on tarkoitus olla selkealukuinen myos sellai-
sille kayttajille, joilla ei ole aikaisempaa kokemusta SEM-laitteen kaytosta.

Tama tyo toimii perehdytysmateriaalina uusille kayttajille, mutta sen lisaksi on



suositeltavaa tutustua SEM-laitteen rakenteeseen ja perustoimintaan ennen

kayttoa.
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Peltier-naytelavan asennusohjeet

Sisallys

Peltier asennus
o Osaluettelo
o Vaihe 1: Peltier-naytelavan kiinnitys

o Vaihe 2: Nestejaahdytysjarjestelman liittdminen ja tayttd

Jaahdytysjarjestelman huolto

Peltier-naytelavan poistaminen kammiosta

Vesihoyrynsisaantulojarjestelman huolto
o Kaasun poisto

o Uudelleen taytto

Osaluettelo

1. Peltier jaahdytys-/lammitysalusta

2. Kaksi puolilaippaa kammioliittimen kiinnitykseen
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3. Kammioliitin

4. Aluslevy (muoviprikka)

5. Nestejaahdytyspiirin liitannat

6. Peltier-elementin liitin (valmiina kiinni alustan kyljessa)
7. Absorboidun virran liitin

8. Ulomman sahkokaapelin ura

HUOM!

- KAYTA AINA KUMIHANSKOJA, KUN TYOSKENTELET KAMMION SI-
SALLA!

- Al irrota kammion laipan tai lavan letkuja nipoista, koska kaikki liitannat
(Peltier-naytelavan, kammion laipan ja letkujen) testataan yhtena sarjana,
jotta valtetaan vuodot kammion sisalla.

- VARMISTA, ETTA SINULLA ON KAYTOSSASI "EXPERT RIGHTS” KAYT-
TAJATUNNUKSET, JOTTA PYSTYT MUUTTAMAAN NAYTELAVAN
KAANTAMISASETUKSIA.

ALOITUS

e Kaynnistd SEM kaantamalla paakytkin asentoon ON ja avaa typpipullo.

¢ Avaa ohjelmisto ja poista alipaine kammiosta:

= Avataksesi naytekammio paina Vacuum paneelin VENT-nappainta ja odota
noin 30 sekuntia kunnes alipaine poistuu. Voit avata naytekammion veta-

malla luukun molemmilta puolilta.
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Vaihe 1: PELTIER-NAYTELAVAN KIINNITYS

* Irrota umpilaippa kammion tyypin mukaan:

Koulun SEM:ssa on LM-kammio: umpilaippa sijaitsee oikeanpuoleisessa suora-

kulmiolevyssa (kuva 1)

-

Kuva 1.

» Aseta kammioliitin (osa 3) kammion sisalta niin ettd Peltier-naytelava jaa kam-

mion sisapuolella ja jaahdytysletkut tulevat ulkopuolelle. Kammioliittimen on tul-

tava riittavasti ulos aukosta, jotta kiinnitys onnistuu.
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» Aseta aluslevy (osa 4) ja kiinnitd kammioliitin kahdella puolilaipalla (osa 2) ku-

van 3 mukaisesti.

Kuva 3.

Huom! Peltier-naytelavan kammioliitin ja umpilaippa on varustettu O-renkailla.
Kayta riittdva maara SEM-lisavarusteiden tyhjidrasvaa (vacuum grease) O-ren-
kaiden tiivistdmiseen, jotta kammion tyhjid ja pumppausaika paranevat. Kayta

vain Tescan-mikroskooppien mukana toimitettua tyhjidrasvaa.
Peltier-tason kiinnittdminen SEM tasoon:

* Irrota naytelava, joka on kiinni kolmella ruuvilla (kuva 4) seka vihrea virtajohto

kammion takaosasta.
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Kuva 4.

» Poista naytelavan kierto kaytdsta mikroskoopin ohjausohjelmistossa (user

with "expert” rights; menu "Setup”, item "Stage config”)

* Peltier-naytelava kiinnitetaan 3 ruuvilla (LM-kammio) ja sovitinlevylla manipu-
laattoriin. Nestejaahdytyspiirin liitdntdjen (osa 5) tulee osoittaa taakse pain ku-
van 5 mukaisesti.

Kuva 5.



Liite 1

6 (15)
+ Kiinnita punainen virtajohto kammion takaosassa olevaan laippaan, josta irro-
tettiin edellisen naytelavan vihrea virtajohto (kuva 6). Peltier-liitin (osa 6) on val-
miiksi kytketty, sita ei tarvitse irrottaa.

Kuva 6.

Vaihe 2: NESTEJAAHDYTYSJARJESTELMAN LIITTAMINEN JA TAYTTO

1. Kytke kammion ulkopuolella olevat Peltierin nestejaahdytyspiirin liittimet
jaahdytyslaatikon letkuihin. TARKEAA! Al kytke ulompaa Peltier-sdhkdkaa-

pelia viela!

Kuva 7.

2. Aseta jaahdytyslaatikko lattialle ja tayta se puhtaalla tislatulla vedella:
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Kaanna laatikko ylosalaisin ja ruuvaa pohjassa oleva muovi nupikka irti
(kuva 8). Sopivan tyokalun puuttuessa voit kayttaa pienempaa kuusiokoloa-
vainta ja esimerkiksi meisselia apuna (kuva 9). Tayta sailidé noin 1 cm paa-

han tayttdéaukon suulta (n. 1 litra).

Kuva 9.

3. Kytke jaahdytyslaatikon virtajohto pistokkeeseen.

4. Avaa "Stage cooling” paneeli mikroskoopin ohjausohjelmistossa ja aseta
lampdtilaksi 10 °C -> paina OK. Jaahdytysjarjestelma aloittaa veden pump-
pauksen (ULOMPI PELTIER-SAHKOKAAPELI ON EDELLEEN IRTI!)
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Stage cooling E
Stage temperature: —
L 1

Coolstage | 10°C @

Off Inactive.

5. Nosta jaahdytyslaatikkoa, jotta vesi paasee letkuihin ja ilmakuplat poistuvat

jaahdytysjarjestelmasta.

TARKEAA! On tarpeen varmistaa, ettd letkujen sisalla ei ole ilmaa. Kierrattavan
jaahdytysnesteen on toimittava kunnolla, ennen kuin liitat ulomman Peltier-sah-

koliittimen kammion laippaan.

6. Aseta jaahdytyslaatikko ja jaahdytysnestepiirin letkut mikroskoopin pdydalle
suunnilleen samaan tasoon kuin Peltier-naytelava.

7. Tarkista jaahdytyspiiri mahdollisten vuotojen varalta ja aseta alipaine paina-
malla PUMP-nappainta Vacuum-paneelista. Tarkista, ettei tyhjidvalmiustilan
saavuttamisessa ole ongelmia (tyhjidvalmiuden saavuttaminen voi kestaa ta-
vallista pidempaan, mutta mikroskoopin tyhjiojarjestelman pitaisi pystya saa-
vuttamaan tyhjidvalmiustila ennen kuin heikko vuotoaikakatkaisuviesti tulee
nakyviin.

8. Kytke ulompi Peltier-sahkdkaapeli kammion laippaan (kuva 10), niin Stage
Cooling -paneeli aktivoituu kuvan 11 mukaisesti (lukee: Regulating. Ok.)

Kuva 10.
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1 Reg

Kuva 11.

Tarkeaa! Jos jaahdytyspiiriin jaa ilmaa, Peltier-naytelava voi ylikuumentua ja
vaiheen jaahdytys tai lammitys pysahtyy (kuva 12.). Tassa tapauksessa on tar-
peen odottaa 15 minuuttia, jotta vaihe jaahtyy itsestaan. Kun avaat SEM vali-
kosta Diagnostics -> health status naet virheviestin "Peltier: Error! Too high tem-
perature!”. On valttamatonta toistaa Nestejaahdytysjarjestelman liittdminen -vai-
heen toimenpiteet uudestaan (ei vesitayttda), jotta ilma poistuu jaahdytyspiirista.

Irrota ulompi Peltier sahkokaapeli ja seuraa ohjeita kohdasta 4. alkaen.

Warning! ‘
Stage Cooling /Heating A 7 8 Peltier stage is overheated, please wait!

Stage temperature: -10°C

Peltier emergency stop.

Kuva 12.

JAAHDYTYSJARJESTELMAN HUOLTO

Vaihda vesi piirissa kokonaan vuosittain. Mikali jaahdytyslaatikon sailiossa
oleva vesi vaihdetaan vahintaan nelja kertaa vuodessa ja Peltier-naytelavaa

kaytetaan saanndllisesti, nestetta ei tarvitse poistaa koko jarjestelmasta.

PELTIER NAYTELAVAN POISTAMINEN KAMMIOSTA

Peltier-naytelava rajoittaa manipulaattorin liiketta ja naytepaikkojen maaraa (ta-
son pyoriminen otetaan pois kaytosta, kun Peltier-naytelava on kiinnitetty). Jos

halut hyddyntaa kaikkia manipulaattorin ominaisuuksia toimi seuraavasti:
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1. Irrota Peltier-naytelava ja irrota se absorboidun virran mittausliittimesta (pu-
nainen piuha)
2. Irrota jaahdytysnestepiirin liittimet kammion ulkopuolelta ja irrota Peltier-nay-
telava kammiosta painvastaisessa jarjestyksessa kuin asentaminen.
3. Kiinnita alkuperainen naytelava ja kytke pA-mittarin liitin (vihrea johto)
4. Asenna naytelavan kierto takaisin manipulaattoriin: Ota kierto kayttoon oh-
jausohjelmistosta ja kalibroi lava -> Expert rights ->Stage Configuration ->

Stage Control

Huom! Jaahdytysletkuissa on itsestaan sulkeutuvat liittimet, joten irrotettu piiri

pysyy ilmattomana.

VESIHOYRYN SISAANTULOJARJESTELMAN HUOLTO

Vesihoyryn sisaantulojarjestelman ainoa kayttajalle nakyva osa jarjestelmassa
on lasipullo, joka toimii jarjestelman vesihodyryn lahteena. Pullo asetetaan lam-
mitettyyn metallikoriin, joka sijaitsee edestapain katsottuna mikroskoopin va-

semmalla puolella laitteiston poytatason alareunassa.

Ennen kuin aloitat Peltierin kdyton varmista lasipullossa olevan veden maara ja
laatu. Jarjestelman tayttétoimenpide tulee tehda, jos tilavuus on alle 50 ml ja/tai
jos vedessa on epapuhtauksia kuten likaa, pdlya, yms. Siirry kohtaan "Uudel-

leen taytto” jos tama on tarpeen. Muutoin siirry kohtaan "Kaasun poisto”.
KAASUN POISTO

Suoritettava joka kerta, kun vesihdyryn sisaantulojarjestelma aktivoidaan. Toi-
menpide kestaa n. 2 minuuttia ja varmistaa, etta kyllastetty vesihdyry paasee
kammioon. Sen varmistamiseksi on valttamatonta minimoida ilman lasnaolo
tyhjiojarjestelmassa seka veteen liuenneena. Jarjestelma poistaa kaiken kaasun
tyhjiojarjestelmasta suorittamalla automaattisen kaasunpoiston, kun vesihdyryn-

paine on asetettu ja pumppaus kaynnistetaan.

Jos jarjestelmaa ei kayteta kovin usein tai vesisailidé avataan, on suositeltavaa

tehda kaasunpoisto manuaalisesti. Toimenpide kestda 5 minuuttia.



Manuaalinen kaasunpoisto:

1. Avaa SEM valikosta vesisailion taytté/kaasunpoisto.

VegaTC.

File Edit [SEM] GIS Tools 3D Diagnostics Options Windows Help
Beam Blanker
EBIC Control

Geometric Transformations

Presets
Stage Control

Detectors
External Scanning
Change UNI mode

Image Parameters

Maintenance > Confirm Filament Change

Manual Scanning Synchronization Water Reservoir Refill / Degas

Options
Stage Config

2. Paina Degas only -painiketta.

Water Reservoir Refill / Cegas

I [ Welcome to the water reservoir refill and degas wizard.
Press the ‘Degas only button to skip the refill phase
or the ‘Next button to go through the refilling procedure.

[ Degasonly | [ Next»>» |

3. Vahvista painamalla Next -painiketta.

Water Reservoir Refill / Degas

Press the ‘Next button to startthe degas process or close the dialog to cancel the wizard.

Liite 1
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4. Kaasunpoisto alkaa. Odota kunnes toiminto on suoritettu loppuun (toiminnon

pystyy pysayttamaan sulkemalla valintaikkunan).

Water Reservair Refill

Please waittill the degas finishes.

= | Remaining time: 4 min 40 s

UUDELLEEN TAYTTO
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Ennen kuin aloitat Peltierin kayton varmista lasipullossa olevan veden maara ja

laatu. Jarjestelman tayttétoimenpide tulee tehda, jos tilavuus on alle 50 ml ja/tai

jos vedessa on epapuhtauksia kuten likaa, polya, yms.

Huomioi veden uudelleen lammittamisaika, joka on 1-2 tuntia.

Suorita uudelleen taytto, jos:

+ Lasipullossa on alle 50 ml vetta

» Sailiéssa oleva vesi on epapuhdasta

Molemmissa tapauksissa aloita veden tayttd nain:

Avaa SEM valikosta vesisailion tayttd/kaasunpoisto.

AT ]

File Edit |S£M GIS Tools 3D Diagnostics Options Windows Help

Beam Blanker

EBIC Control

Geometric Transformations
Presets

Stage Control

Detectors
External Scanning
Change UNI mode

Image Parameters

Maintenance » ! Confirm Filament Change
Manual Scanning Synchrenization Water Reservoir Refill / Degas
Options :

Stage Config

Paina Next -painiketta aloittaaksesi uudelleen tayttd (kuvassa virheellisesti
Degas only -painike aktivoituna!)

- .
Water Reservoir Refill / Degas

| o=

Welcome to the water reservoir refill and degas wizard.
Press the 'Degas only button to skip the refill phase
or the ‘Next' button to go through the refilling procedure.

[ Degasonly | [ Next>>> |

Vahvistusikkuna tulee nakyviin. Ala paina viela Next -painiketta!
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Please, refill the water reservoir.

TARKEAA! Ala kytke mitdan tyhjidtilaa paalle ennen kuin koko toimenpide on
valmis.
4. Poista pullo lammityskorista ja kierra korkki irti.

5. Tarkista veden puhtaus. Jos vedessa nakyy polyhiukkasia tai likaa, tyhjenna
pullo ja puhdista se.

6. Tayta pullo puhtaalla TISLATULLA VEDELLA. Al3 ylita 200 ml rajaa.

TARKEAA! Pullon tayttd suoraan lammityskorissa ja/tai séhkolaitteiden lahella

on kielletty.

7. Kierra korkki kiinni ja aseta pullo varovasti takaisin lammityskoriin.

8. Kun tayttd on valmis, paina Next -painiketta.
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Water Reservoir Refill / Degas

Please, refill the water reservoir.

9. Paina Next -painiketta vahvistaaksesi kaasunpoisto toimenpide.

"Water Reservoir Refill / Degas

Press the ‘Next button to startthe degas process or close the dialog to cancel the wizard.

10.Kaasunpoisto alkaa. Odota kunnes toiminto on suoritettu loppuun (toiminnon
pystyy pysayttdmaan sulkemalla valintaikkunan).

Water Reservoir Refill /

Please waittill the degas finishes.

. | | Remaining time: 4 min 40's

11.Kun kaasunpoisto on valmis, nayttoon tulee valintaikkuna.

Water Reservoir Refill /

Resemnvoir warming-up will take next cca 60-120 minutes.
You can operate the SEM normaly,
but you will not able to achieve the highest pressure in the chamber

till the warming finishes.

Tarkeaa!
¢ Veden lammittdminen optimaaliseen lampdtilaan kestaa 1-2 tuntia. Tana
aikana ei ole mahdollista saavuttaa korkeampaa vesihdyrynpainetta kuin
n. 1500 Pa. Myds joitain merkittavia paineenvaihteluita voi esiintya. Suo-
rita tassa tapauksessa kaasunpoisto uudelleen.
¢ Jos kaasunpoisto jatettiin valiin tai lyhennettiin veden vaihdon yhtey-
dessa, suorita kaasunpoisto uudelleen. Veteen on todennakoisesti liuen-

nut suuri maara ilmaa.
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e Jos jarjestelmasta ei poisteta kaasua riittavasti, mikroskoopissa on maa-
rittelematon ilman ja vesihoyryn seos jonkin aikaa vesihoyrytilan kytkemi-

sen jalkeen.

Lahde: https://www.dartmouth.edu/emlab/docs/tescan_vega3_sem_manual.pdf
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Peltier kayttoohjeet

Ennen kuin aloitat peltierin kayton varmista lasipullossa olevan veden maara ja
laatu. Toimi huolto-ohjeiden mukaan. Ohje |0ytyy Peltier asennus -oppaasta
(liite 1).

Vesihoyryn sisaantulojarjestelman ainoa kayttajalle nakyva osa jarjestelmassa
on lasipullo, joka toimii jarjestelman vesihoyryn lahteena. Pullo asetetaan lam-
mitettyyn metallikoriin, joka sijaitsee edestapain katsottuna mikroskoopin va-

semmalla puolella laitteiston poytatason alareunassa.

Vesihoyry ominaisuus on kaytdssa ainoastaan Medium- tai Low Vacuum -ti-
lassa. Huomioi maksimi paineen suuruus, kun kaytat Medium Vacuum -tilaa
(max.150 Pa), varmistaaksesi kyllaisen hdyrynpaineen saavuttamisen. Low

Vacuum -tilan kaytto vaatii apertuurin lisdyksen.

Seuraava menettely kuvaa vesihdyrynsisaantulojarjestelman toimintaa yhdessa
Peltier-naytelavan kanssa tasapainotilan eli kyllaisen hoyrynpaineen saavutta-
miseksi SEM-kammion sisalla. Se soveltuu myds dynaamisten prosessien, ku-

ten faasimuutosten, kiteiden muodostumisen jne. seurantaan.

1. Irrota Peltierin ulompi sahkokaapeli peltierin kammioliittimesta nestejaahdy-

tyspiirin pumppauksen ajaksi.

2. Kytke jaahdytyslaatikon virtajohto pistokkeeseen ja aseta Stage cooling -pa-

neelista lampdatilaksi 10 °C

3. Aseta alipaine painamalla PUMP-nappainta Vacuum-paneelista. Tarkista,
ettei tyhjidvalmiustilan saavuttamisessa ole ongelmia (tyhjidvalmiuden saa-
vuttaminen voi kestaa tavallista pidempaan, mutta mikroskoopin tyhjidjarjes-
telman pitaisi pystya saavuttamaan tyhjidvalmiustila ennen kuin heikko vuo-

toaikakatkaisuviesti tulee nakyviin.
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4. Kytke ulompi Peltier-sahkokaapeli kammion laippaan, niin Stage Cooling -pa-

neeli aktivoituu (lukee: Regulating. Ok.)

|Reguiating. Ok.

5. Poista alipaine painamalla VENT-painiketta. Avaa naytekammio ja aseta

Peltier-naytelavan lampétila valille 0-5 °C ja vahvista painamalla OK.

Stage Cooling /Heating A ?
Stage temperature:
| Enable ] 2°C
Regulating. Ok.

6. Aseta pieni maara naytetta naytepidikkeeseen ja kiinnita se ruuvilla Peltier-

naytelavaan. Sulje kammio.

7. Jaahdyta nayte. Odota pari minuuttia, kunnes nayte on jaahtynyt haluttuun

lampdotilaan.

8. Ota kayttoon keskityhjidtila/matalatyhjiétila painamalla UniVac-painiketta.

Low Vacuum Mode A7

Chamber pressure: 5.0e+002 Pa
—_ ]

LVSTL | watervapour |
‘[ UniVac.....] Fo0Pa

9. Ota vesihoyryn tulo kayttdodn painamalla Water Vapour -painiketta.

10. Aseta tasapaino-olosuhteet; syota sopiva paine tekstikenttaan ja paina OK.

11.Aloita pumppaus PUMP -painikkeesta. Odota, kunnes paine saavuttaa tavoi-
tearvon ja kammion painepalkin ilmaisin muuttuu siniseksi. Jarjestelma suo-

rittaa 2 minuuttia kestavan kaasunpoiston ennen saadon alkua.
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12.Saada naytteen lampdtila Stage Cooling/Heating -valilehden tekstiruudussa.
Uuden lampdtilan tulee vastata vesihoyryn painetta tasapainossa taulukon

1. mukaan.

Taulukko 1. Lampdtilan ja paineen arvoja, jotka vastaavat puhtaan veden kyl-

laista hoyrynpainetta.

Lampdtila (°C) Paine (Pa)
-30 38
-25 64
-20 104
-15 165
-10 260
-5 401
0 611
1 657
2 705
3 758
4 813
5 872
6 935

TARKEAA! Valta suuria poikkeamia tasapainotilassa, kun asetat vesihdyryn
painetta ja lampatila. Edella mainittujen suositusten rikkominen voi aiheuttaa
voimakasta jaatymista tai veden tiivistymista, mika johtaa jaahdytyksen ja/tai

paineen saatelyn epaonnistumiseen.

13. Odota tasapainotilan asettumista 2—5 minuuttia. Kayta kammionakymaa
(Chamber view) havaitaksesi mahdollisen jdan muodostuminen naytelavalla.

Jaan muodostuessa laske vesihdyryn painetta hieman tai nosta lampdtilaa.

14.Valitse sopiva kiihdytysjannite ja sateen intensiteetti (katso tarkemmat ohjeet
SEM ohjeista).
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15. Laita kiihdytysjannite paalle painamalla HV painiketta Electron Beam -pa-

neelista. Nyt skannausikkunasta pitaisi nakya kuvattava nayte.

Huom! Kun tydskentelet Iahella tasapainotilaa, voidaan havaita hidasta jaan ja
veden laskeutumista tai naytteen hidasta kuivumista. Tama koskee erityisesti
biologisia naytteita, joissa naytteeseen liuenneet orgaaniset ja epaorgaaniset

yhdisteet voivat alentaa veden osapainetta jopa 25 %.

Jarjestelman sammutus

1. Aseta vesihoyryn paine alle 150 Pa:iin, mutta mieluiten alle 50 Pa. Kytke lo-

pulta vesihodyrytila pois paalta Water Vapor -napista.

2. Nosta lampdétilaa valille 0-5 °C naytetelineen sulattamiseksi ja odota, kun-

nes lampdtila saavuttaa halutun arvon (kayta SEM kammionakymaa).
3. Poistu UniVac-tilasta painamalla UNIVAC-nappia.

Lahde: https://www.dartmouth.edu/emlab/docs/tescan_vega3 sem_ma-

nual.pdf
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