Kratka navodila za Quanto 650 —v14

OPOZORILA

e ESC in joystick vstavi premik mize!

e Pri vstavljanju nosilcev pazi, da so pritrjeni. Se posebej
prah! Ce ni fiksno lahko poskodujes ¢rpalko ali
osvinja$ zaslonke — torej ne gre v SEM!!!

e Pazi z veliko mizico, omejen s nagibom, da ne
poskoduje$ detektorjev. Ne ustavi se sama, prav tako ni
varovala za BSE detektor.

¢ Ce ni montirana miza BD (»Beam Deceleration«) ga
NE prizigaj! Nevarno, ko je montirana v postaji.

e Nav-Cam vedno UMAKNI preden zapres vrata!

e Ko preklapljas vakuumske naéine vedno izklopi
filament!!

e Pomagaj si z F1 manual ali CEMM ekipo.

PRIMERJAVA JSM-7600F (x3,452)

JSM-7600F povecava 250x = 863x povecava na Quanti 650
(*definicija: XTM Preferences — Mag: Real screen size —
Single image. JSM-7600F pa na Polaroid 5in)

Shranjevanje slik -boksit

e Slike shranjujes (M-PC): Computer \ Shared Data
(\OXFORD...\USERS\... (NIKOLI USB nha M-pc)

o Slike (S-PC): D\Shared Data\USERS\ ...

e EDS/S-PC v mapi USERS EDS

Shranjuj vedno kot TIFF (16 bitno, barvna 24 bit).

Photo F2 za eno sliko, Shift+F2 vse slike,

Il odmrzne eno, Shift +11 odmrzne vse.

Pazi: vedno oznac¢ena oba - databar in merila (problem le e

ima$ vklopljen Center Cross (Shift + F5)

Zacetek dela (M-PC)

e Prijavi se v XT (U: user G: user)

o Preveri komoro (IR kamera), ¢e kak detektor manjka javi
CEMM ekipi.

e Preveri stanje vakuuma: XX-105 Pa (vpisi v zvezek)

o Ce so kakr$nekoli napake — takoj javi cemm@ijs.si

Vstavljanje vzorcev v komoro

o Vakuum zelen, beam off (siv)- pritisni VENT na Ul.

e Vstavi vzorce v mizico.

e Zapri komoro (NE klikni pump) ampak nastavi najvisji
vzorec na 10 mm, sicer ni ostra Nav-Cam slika, ter malo
napake pri pozicijah.

e Odpri komoro.

¢ Rotiraj roko (en prst!) za Nav-Cam in po¢akaj minuto, da
se stabilizira. Klikni za zajem slike (ugasni lu¢). Ko konca
obvezno pospravi roko!! Ce je presvetlo popravi
brightness.

e Pocasi zapri vrata (LE ¢e je Nav-Cam pospravljen) in
preveri, da se ne zaleti$ v kaksSen detektor z vzorci.

e Vedno umakni od objektne lece, ¢e se le da.

e Kilikni PUMP na Ul - PAZI Kkateri nacin je izbran-
ve¢inoma HiVac! Ce so vzorci neprimerni za vakuum ne
pumpaj na HiVac, posvetuj se pri CEMM ekipi.

Zacetne nastavitve

e Mikroskop gori zelena lucka
e XT server prizgan in Ul on, gori okno za log-on
e EDS detektor vstavljen in ohlajen

Pogoji na SEMu: mag: 100x, 10 kV, spot 3, photo hitrost
30 us (Cas v eni piki), kvadrat pri MAG.

Quads 1: ETD (SE), 2: CBSD (All), 3: Nav-Cam, 4: IR
CCD, ime v vseh kvadrantih: CEMM

Hitrost skeniranja: Scan — preferences — klikni Default (pazi
Photo 60us) in Apply ali OK!

Preveri, da so »default« nastavitve na
post procesiranju parametrih za sliko
(digital brightness, contrast, gamma).

SKENIRAJ QR kodo za navodila:

Priprava vzorcev

e Vstavi$ vzorce, ki so spihani (pumpica ima ventil zadaj).
e Zalazje delo naj bodo vsi vzorci na enaki visini. Ce ne
gre se vedno orientiraj na najvisjega! Ne razbit CBSD!
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HiVac mode

Pazi velika mizica ni namenjena visokim nagibom in delu nad
8 mm (z CBS detektorjem! NI VAROVALAL!). Tilt je max
60° vendar pazi kaksni so vzorci, ¢e niso iste visine lahko kaj
razbijes.

Slika iz ETD (HiVac)
e podakaj, da je tlak < 1,8-10 Pa (zeleno)

o Klikni (obarva rumeno) — prizge filament

e Auto Contrast Brightness (F9)

e Nastavi FOKUS

o klikni »link Z to focal plane« (offset!) Pazi: Vedno linkaj
najvisji vzorec! Ko linka$ se obrne Z koordinatni sistem!

Centraza, ko nastavi$ pogoje (voltaza, spotsize, WD)
Preveri, da je beam shift na zero (desni klik na migki)
o Nastavi crossover (gun tilt)
e Ponovi dokler ni zadovoljivo (F9 - ACB):
e FOKUS
e STIG.
*Tu je le ena fiksna zaslonka, zato NI te centraze (wobb)
e Po potrebi spremeni pogoje (0,2 — 30kV; Spot 1-10, WD
min viS§ina 8 mm (pazi CBSD!!).

Slika povratno sipanimi elektronov

o Detektorji: ETD ( nastavljeni bias) ali CBSD
e CBSD ima 4 obroce, ki jih lahko prilagajas.

Zakljucek HiVac
e izklopi snop e-, obarva se sivo.
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LoVac mode

Preveri, da je vstavljen LFD in CBSD

OBVEZNO IZKLOPI FILAMENT, ko premika$ med
vakuumskimi nacini!

Max tlak (priporoca serviser) do 120 Pa.

*pazi, Ce je vzorec vakuumsko primeren vedno prvo
¢rpaj v HiVac in potem preklopi na LoVac. Ce niso
primerni za visok vakuum glej na koncu ESEM*

e Preveris koli¢ino DI vode, ¢e jo je malo javi CEMM.

e Vzorec vedno premakni stran od objektne lece!

e Klikne§ Mode: Low Vacuum (izbrani tlak 70 Pa)

e Sistem te vprasa katero PLA imas (No Accessory)

e Sistem ti pove, da odpres ventil! Dva prsta in z
obcutkom premakni.

e Zacni na sredini — 70 Pa tlak, spreminjas biasing LFD.

e Lahko naredis: Tools - Preference — ESEM — Purge
(Custom!)

e Dvigni ro¢no mizo nazaj na 10mm

e Pazi LFD je pocasen! Nastavi si hitrost skeniranja.

.

e Spremeni povecavo

e AutoContrastBrightness (F9)

e Nastavi FOKUS

o Klikni »link Z to focal plane« (offset!) Pazi: Vedno
linkaj najvisji vzorec! Ko linka$ se obrne Z koordinatni
sistem!

Centraza, ko nastavi$ pogoje (voltaza, spotsize, WD)

Preveri, da je beam shift na zero

e Nastavi crossover

e Ponovi dokler ni zadovoljivo: FOKUS in STIG.

e Po potrebi spremeni pogoje (0,2 — 30kV; Spot 1-10,
WD (*min viSina je 8 mm, pazi CBSD), tlak v komori in
bias na LFD.

Zakljucek LoVac

e izklopi snop e-, obarva se sivo.

o Ce je vzorec vakuumsko kompatibilen, preklopi na
HiVac (umakni vzorec od objektne lece!)

e Sistem ti pove, da zapre$ ventil EB

e Potem pocakas malo (vidi$ da tlak v komori pade)

pospravi za sabo, vpisi se v zvezek
¢e si zadnji v dnevu ugasni monitor (desni za oba)

UPORABNE tipke *manual:

F12 = Compucentric rotation

Shift +F12 = scan rotacija (ima$ tudi bliznjico, da povleces
ravno ¢rto in poves ali bo to horizontala ali vertikala)

Shift + F1 = image properties

Ctrl + Shift + S = save all

NAMIGI za opazovanje:

»High resolution«

Mag > 50kx, Spot size 1,2 in min WD. Tu je W izvor, ne
pricaku;j resolucije FEGa!

Standard imaging

Spot size 3,4,5 (SE, CBSD, LFD, GSED)

EDS ali vedji kontrast BSE:

Spotsize >5, ¢e omogoca vzorec
Voltazo prilagajaj od 0,2 do 30kV, BD do 4kV (ravni vzorci).

Odstranitev vzorcev

e Zniza$ visino (sredinska tipka na miski in CCD kamera)
Enaka razlaga — vzorec stran ker vse skup ventilira in da
ne zasvinjamo objektne lece.

e kliknes

e odstrani vzorce
e pocasi zapri vrata in enakomerno pritisni

e Klikni PUMP| ter da je na HiVac naéinu
e vedno pocakaj, da je pod vakuumom preden zapustis

mikroskop (1,8-10° Pa< ... <2,31-10% Pa)

Konec dela
e File — Log Off user (ker izklopi CCD in ostale U)
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Napotki za ESEM*

V kolikor vzorec ne sme bit v HiVac rezimu. Glede tlaka in
suSenja - glej fazni diagram. Previdno: lahko poskodujes$
EDS!!

VEN EDS!!!

Vedno uporabljaj ¢iste rokavice — zasvinjas zaslonko
S sankami vzemi CBSD (ne rotiraj — lahko odmontiras
lining tubo!)

Montiraj PLA (HiRes ali EDS) ali vzemi ven LFD in
montiraj GSED.

Izberi »N0 purge«

Preveri nivo vode.

Normalno vstavi$ vzorec, umakni od objektne lece
Nastavi si rezim (ESEM) in klikni PUMP (max 130Pa).
Sistem te vprasa po PLA — izberi pravo, vidno na CCD.
Odpri EBV, ko se pojavi okno!

Sele takrat lahko izberes visji tlak (do cca 2000 Pa)!!!
Normalno delo* (okrog 800 Pa)

Zakljuéek — izklopi beam

Odmakni vzorec stran od objektne lece

Ventiliraj v ESEM modu (nikoli ne preklapljaj v HiVac
rezim, ¢e je vlazen vzorec notri!)

Ko odstrani$ vzorce, zapres komoro

Vrni nazaj v prvotno stanje (na koncu $e vstavi EDS!)
Klikne$ HiVac in PUMP

Sistem ti pove da zapres EBV

ESEM se dela po predhodnem dogovoru z CEMM. Delo v
LoVac in ESEM se priporoca v popoldanskem ¢asu, da
sistem Crpa ¢ez noc.

Julij 2021




Kratka navodila za Quanto 650 —v14

Napotki za EDXS

* Pospesevalna napetost 5-30 kV (za lahke elemente: 5-10
kV in tezje: 10-20 kV, vazno da je 2,5 nad najvisjo
karakteristi¢no linijo)

* Tok primerno visok (spot od 4 do 10)

* VVzorec naj bo na WD 10 mm

+ Na dnu zaslona preveri ali so enake vrednosti kot na
mikroskopu (npr: Mag) Ce ni - KLIKNI Tidy UP! (metla
na taskbaru)

« Preberi navodila proizvajalca (na namizju)

+ Cobalt standard za ESEM je v predalu!

Zacetek:
e Ce ni prizgan PC (geslo: supervisor)
e Odpres AZtec (verzija 4.3), gorita obe lucki (zelena —

ON, modra — ohlajen) in EDS vstavljen.

e Izberes »New Project« in se odpre novo okno:

- napi$e$ ime in izberes§ lokacijo mape USERS EDS
(vedno shrani projekt, pozneje lahko ponovno obdelujes
podatke).
izberi SVOJ ali »Default profil«. Ne spreminjaj ostalih
profilov: Tools — User Profile...-Save As... (Exportirajte
za vsak slucaj v svoje mape — ZARADI napake se lahko
izbrisejo — serviser obvescen, resitev se i8¢e)

EDS-SEM:

Znotraj programa lahko dela$ (Stevilke sledijo uporabnosti):
- Analyser (samo EDS) -4)
- Point & ID (slika ter EDS): najbolj uporabno -1)
- Linescan (linijsko podani elementi) -3)
- Map: drugo najbolj uporabno -2)
- Optimize (semi ali full quant) -5)

Kvalitativna ali kvantitativha (»standardless«)

1) Point & ID + quant in report

Po korakih:

» Describe Specimen: opisi vzorec in doda$ oznake,
slike... Pametno oznaciti, da je naprSen z C.

» AZtecLive: brez ustavitve sistema se premikas in i§¢es
zeljeno obmogje. Ce ves kaj is¢es preskogi!

» Scan Image: lahko posnames do dve sliki (settings),
pazi BSE mora biti v 1 KVADRANTU (na ESEMu),
sicer dobi§ dve SE sliki! Obmodje bo oznaceno na
obeh. Lahko dodas teks, oznake, meritve...

» Acquire Spectra: Nastavi pogoje zajemanja (ni
potrebe, ¢e ima$ svoje standardne nastavitve). Sicer
gres v Settings izberes$ energijsko obmocje, Stevilo
kanalov, Cas procesiranja, ¢as zajemanja spektra (avto,
live time, counts), odkljukan pulse pile up korekcija.
Vedno preveri na desni strani: Mini View da vidis,
koliko cps in dead time.

Oznaci obmo¢je. Lahko oznacis vec in dela v
zaporedju, to si pogledas v Data View zgoraj desno,
tam jih lahko tudi ustavis, izbrises. Pri posnetem
spektru lahko dodas tekst in pus¢ice. Lahko exportira$
sliko — settings lahko nastavi$ to¢ne dimenzije slike.
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> Confirm Elements: Ce hoces pogledati bolj detajlno
spekter in vrhove. Oznaci§ elemente (izbran ? in dvakrat
klikne$ na vrh v spektru, ti pokaze
prekrivanja/ujemanja). Gres v settings in obkljukaj
Show Fitted Spectrum. Ce se ti ujema potem so pravilno
izbrani elementi. To je posebej pomembno, ker se
elementi prekrivajo.

» Calculate composition ti da kvantitativne rezultate
glede na settings (normalized). Pazi, ée spremis
elemente klikni Requantify! Ima$ veliko templates in
izbira§ med wt% na at % (Pazi, ¢e imas§ wt% ti bo v
reportu dalo to, sicer nastavi at%). Kopira$ lahko tako,
da oznadis in kopira$ ali gre$ v report results.

» Compare Spectra: lahko primerjas ve¢ spektrov iz
razli¢nih obmocij (site, to v INCI ni bilo mogoce).

» Report Results: izvoz v wordu/excelu. Imas ve¢
moznosti, vse shrani v mapo projekta. Ce Zelis
posebnega se posvetuj z CEMM ekipo, da ti pomaga.
Ce dodajas v isti word, klikni APPEND namesto save as
(pazi, to dela samo na EDS na hodniku).

Ce zeli§ te korake zdruziti lahko naredi§ Custom pregled, kjer
so koraki Scan Image, Acquire Spetra, Confirm Elements,
Quant results zdruzeni. Zapomni si pa da vedno vrnes v
STANDARDNE nastavitve!

2) Mapping
Po korakih:

» Describe Specimen: opisi vzorec in dodas oznake,
slike... Pametno oznaciti, da je naprSen z C. Pri mapah
je super nastavit spot nad 5, ¢e vzorec dopusca. Potem
preveri Ratemeter in nastavi pravilni proces time, da je
dead time pod 40% ampak ve¢ countov. Pri putput
Count Rate 100 kcps pokaZe pravo mo& SDD 40 mm?
X-max detektorja.

» AZtecLive: brez ustavitve sistema se premikas in i§¢e§
zeljeno obmogje. Ce ves kaj i¢e§ preskoéi!

» Scan Image: lahko posnames do dve sliki (settings),
pazi BSE mora biti v 1 KVADRANTU (ha ESEMu),
sicer dobi§ dve SE sliki! Obmocje bo oznaceno na obeh.
Lahko dodas teks, oznake, meritve...

» Acquire Map Data: Ozna¢i zeljeno obmodje in ko
spusti§ zacne delati. Pojavijo se barvne mape na desni
strani. Ce ima§ prekrivanja z dolo¢enimi spektri pazi,
ker da nepravilni kontrast — tu je prava mo¢ TruMap! To
popravi za ozadje in prekrivanja vrhov! SEM slika z
overlayed image lahko izvozimo da kliknemo z desnim
klikom na miski na Export in settings.

» Construct Map: ker imamo spekter shranjen v
posameznem pixlu lahko skonstruiramo spekter iz
posameznega podro¢ja, kjer smo mapirali.
Rekonstrucija spektra je shranjena v Data View. Potem
lahko v MiniView izberemo Compare in vidimo
primerjavo v histogramu ali %.

» Analyze Phases: tu lahko vnese$ faze ali pa izberes$
predlagane za lazjo predstavitev vzorca, kjer so razlika v
sestavi elementov ena faza...

» Report Results: izvoz v wordu/excelu. Imas ved
moznosti, vse shrani v mapo projekta. Ce zelis
posebnega se posvetuj z CEMM ekipo, da ti pomaga.
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3) Linescan

Po korakih:

Describe Specimen: opisi vzorec in dodas oznake,
slike... Pametno oznaciti, da je naprSen z C. Pri
mapah je super nastavit spot nad 5, ¢e vzorec dopusca.
Potem preveri Ratemeter in nastavi pravilni proces
time, da je dead time pod 50% ampak ve¢ countov.
Lahko kline§ zavihek Pre-defined Elements, ker ko
gledas linijo te vecinoma zanimajo le doloceni
elementi in odkljukaj Auto ID. Vedno lahko $e dodas
elemente pozneje. Pazi to si shrani v svoj profil in
pusti standardne nastavitve!

AZtecLive: brez ustavitve sistema se premikas in i§¢es§
Zeljeno obmogje. Ce ves kaj i§¢e§ preskoéi!

Scan Image: lahko posnames do dve sliki (settings),
pazi BSE mora biti v 1 KVADRANTU (ha ESEMu),
sicer dobis dve SE sliki! Obmo¢je bo oznac¢eno na
obeh. Lahko dodas teks, oznake, meritve...

Acquire Line Data: Oznaéi Zeljeno obmoc¢je (klik and
drag) in klikni start. Pojavi se izsek SEM slike kjer je
potegnjena linija ter elementi (ki smo jih izbrali) v
liniji z razliéno barvo. Ce imamo nastavljeno da snema
Until stop, snemamo toliko ¢asa da $e vidimo
izboljsanje v statistiki, potem ustavis. Lahko pa si
nastavi§ ¢as. Linijski profili so lahko Stacked ali
Vertical Tiles. Lahko zoomira$ in z desnim klikom
Export ali pa reset scales

Construct Map: ker imamo spekter shranjen v
posameznem pixlu lahko skonstruiramo spekter iz
posameznega podrocja kjer smo mapirali.
Rekonstrucija spektra je shranjena v Data View.
Potem lahko v MiniView izberemo Compare in
vidimo primerjavo v histogramu ali %.

Report Results: izvoz v wordu/excelu. Imas ve¢
moznosti, vse shrani v mapo projekta. Ce zeli§
posebnega se posvetuj z CEMM ekipo, da ti pomaga.

4) Analyser

>

>

>

Po korakih:

Describe Specimen: opisi vzorec in dodas oznake,
slike... Pametno oznaciti, da je naprsen z C.
AZtecLive: brez ustavitve sistema se premikas in i§¢e§
zeljeno obmogje. Ce ves kaj i¢es presko¢i!

Acquire Spectra: Nastavi pogoje zajemanja (ni
potrebe, ¢e imas svoje standardne nastavitve). Sicer
gres v Settings izberes$ energijsko obmocje, Stevilo
kanalov, Cas procesiranja, ¢as zajemanja spektra (avto,
live time, counts), odkljukan pulse pile up korekcija.
Vedno preveri na desni strani: Mini View da vidis,
koliko cps in dead time.

Zajema iz celotne slike na SEMu! Lahko exportira$
sliko spektra — settings lahko nastavi$ to¢ne dimenzije
slike.

Confirm Elements: Ce ho&es pogledati bolj detajlno
spekter in vrhove. Oznaci$ elemente (izbran ? in
dvakrat kliknes na vrh v spektru, ti pokaze
prekrivanja/ujemanja). Gres v settings in obkljukaj
Show Fitted Spectrum. Ce se ti ujema potem so
pravilno izbrani elementi. To je posebej pomembno,
ker se elementi prekrivajo.
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» Calculate composition ti da kvantitativne rezultate
glede na settings (normalized). Pazi, ¢e spremis
elemente klikni Requantify! Ima$ veliko templates in
izbira§ med wt% na at % (Pazi, ¢e imas wt% ti bo v
reportu dalo to, sicer nastavi at%). Kopiras lahko tako,
da oznacis in kopiras ali gres v report results.

» Compare Spectra: lahko primerjas ve¢ spektrov iz
razli¢nih obmocij (site, to v INCI ni bilo mogoce).

» Report Results: izvoz v wordu/excelu. Imas ved
moznosti, vse shrani v mapo projekta. Ce Zeli§
posebnega se posvetuj z CEMM ekipo, da ti pomaga.

- »Sreo« (spekter in Quant z at%)

Ce dodajas v isti word, klikni APPEND namesto save as
(pazi, to dela samo na EDS na hodniku).

Semi- kvantitativna EDS analiza
Poskrbi, da ima$ standard! Nastavi vse pogoje za delo in EDS
ter gre§ v Optimize. PAZI: bodi izredno previden/a, ne
povozit original standardov!!! Vedno vrni v standarde od
Oxforda! Ce ne ves kaj delas ne klikaj!
5) Optimize — standardizacija semi-standard

Po korakih:

» Calibrate: izberes Beam Measurement (nujno ¢e
dela§ NEnormalizirano) in izbere$ element, ki ga
ima$ v komori (C, Si, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu,
Zn). Klikne$ Start, pazi to dela samo pri nastavitvah,
ki jih imas! Torej je pri vsaki spremembi (napetosti,
spot size) je potrebno ponovno pomerit. Ko konca ti
pove koliko % od zadnje vrednosti je. Klikne$ Yes.
Dobro je ponovno naredit, da vidi§ stabilnost toka!
*Lahko naredis tudi Energy Calibration (le na
standardu!). Ker je stabilen sistem ni potrebe razen,
¢e vidi§, da se vrhovi ne ujemajo. To se lahko zgodi
Ce je sobna temperatura nihala. Ko je kon¢ano te
vprasa ali shrani$ — Yes. PAZI, da je vredu standard!

» Standardize: Kvantitativno analizo lahko naredi$
brez standardnih materialov ker je Oxfordov sistem
opremljen z default standardizacijo! V dolo¢enih
primerih pa bo to pokazalo v izboljSanju
kvantitativnih rezultatov. Tu mora$ imeti standarde
in IZREDNO previdno kaj klikas, da ne izbrses§
Factory standardov! Za postopek kontaktiraj CEMM
ekipo.

> Pile Up Correction: Ce ve¢ X zarkov pride
isto¢asno lahko dobimo vsoto in navidezni pik dveh
fotonov. Naceloma je nastavljeno na Oxford
nastavitve ampak tu ga lahko korigiras.

» Report Results: lahko izvozi§ posnete standarde.

Konec:
e Vedno shranis§ Projekt po koncu dela! Ker lahko vse Se
obdelujes in izvazas!
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