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tarkkuuden ja yksityiskohdat

Pyyhkaisyelektronimikroskooppi, joka on varustettu energiadis-
persiivisella rontgenspektroskopialla (SEM-EDS), on tehokas ja
monipuolinen analyysimenetelma. Se tarjoaa laajan valikoiman tie-
toa erilaisten materiaalien mikrorakenteellisista ja koostumuksel-
lisista ominaisuuksista. ALS:n laboratoriot kayttavat nykyaikaisia
pyyhkaisyelektronimikroskooppeja, joihin on yleisimmin yhdistetty
Oxford X-Max 20 -energiadispersiivinen (EDS) detektori. Valittu
yhdistelma soveltuu erinomaisesti pintatutkimuksiin, nayttees-
sa olevien tuntemattomien partikkelien alkuainekoostumuksen
tunnistamiseen seka partikkelien koon ja tyypin edistyneeseen

SEM-EDS:n periaate ja sovellukset

SEM-EDS:lle on ominaista sen monipuolisuus, nopea
analyysikyky ja naytetta vahingoittamaton tekniikka, mika
tekee siita hyodyllisen tyokalun useilla aloilla, kuten geo-
logiassa, petrologiassa, metallurgiassa, sahkotekniikassa,
laaketeollisuudessa ja ymparistotieteissa. Kyky tuottaa
korkearesoluutioisia kuvia yhdistettyna alkuaineanalyysiin
mahdollistaa materiaalien ominaisuuksien perusteellisen
tutkimisen.

Perinteiset optiset mikroskoopit kayttavat kuvantamiseen
valonsateita, missa valon aallonpituus rajoittaa suurim-
man mahdollisen suurennuksen 1500-2000 kertaiseksi.
Elektronimikroskooppi puolestaan hyodyntaa valon sijasta
tavasti lyhyempi aallonpituus, mika mahdollistaa jopa mil-
joonakertaiset suurennukset ihanteellisissa olosuhteissa.

SEM:n toimintaperiaate perustuu naytteen pinnan “pom-
mittamiseen” tarkasti kohdistetulla ns. primaarielektroni-
suihkulla. Osumiskohtaan syntyy erilaisia vuorovaikutuksia
primaarielektronien ja naytteen atomien elektronien valilla,
mista aiheutuvat emissiosignaalit pystytaan mittaamaan.
Tata iskukohtaa kutsutaan virittymistilavuudeksi (eng.
excitation volume), ja sen suuruus riippuu ensisijaisesti
primaarielektronien energiasta seka naytteen alkuaine-
koostumuksesta. Elektronisuihku ei tyypillisesti tunkeudu
1-2 um syvemmalle.
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Kuva 1. Pyyhkaisyelektronimikroskooppi

Tarkeimmat havaittavat signaalit:

« Sekundaarielektronit irtoavat naytteen pinnalta ja
ovat matalaenergisia. Ne valittavat tietoa naytteen
pintatopografiasta ja mahdollistavat erittain tark-
kojen, lahes kolmiulotteisilta vaikuttavien kuvien
tuottamisen.

« Takaisinheijastuneet elektronit kimpoavat naytteen
pinnalta ja ovat korkeaenergisia. Ne ovat herkkia
alkuaineiden atomiluvun eroille, mika mahdollistaa
naytteen alkuainekoostumuksen analysoinnin.

+ Rontgensateet syntyvat, kun elektronit siirtyvat
atomien energiatasojen valilla. Ne havaitaan ener-
giadispersiivisen spektroskopian (EDS) detektorilla.
Jokaisella alkuaineella on sille ominainen rontgensatei-
lytaajuus, mika mahdollistaa yksittaisten alkuaineiden
tunnistamisen naytteessa.

Analysoitavien naytteiden vaatimukset

SEM-analyysiin tarkoitettavan naytteen on oltava kuiva,
tyhjiossa vakaa, johtava ja sen on sovittava mikroskoo-
pin naytekammioon.
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Yksityiskohtainen kuvannus

SEM on ensisijaisesti suunniteltu pintatutkimuksiin, silla
se tuottaa yksityiskohtaisia kuvia materiaalien pinnoista ja
partikkeleista, joiden koko vaihtelee muutamasta mikro-
metrista useisiin senttimetreihin. Se on erityisen tehokas
havaitsemaan vikoja, kuten halkeamia, kulumista ja korroo-
siota, seka analysoimaan pintatopografiaa, mukaan lukien
tasalaatuisuutta, kerrostumia, karheutta ja muotoja, seka
partikkelien kokoa ja muotoa.

SEM:n avulla voidaan kuvantaa esimerkiksi metalliosia
arvioitaessa niiden pinnalla olevan korroosionestoon tar-
koitetun fosfaattikerroksen homogeenisuutta (katso kuva
2A) tai paljastaa sylinterin varhaisen vaiheen korroosiota
(katso kuva 2B, nuolet osoittavat korroosiokohdat).
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Kuva 2. (A) korroosionestokerros; (B) korroosiojdlkid

Alkuaineanalyysi

Tehokas lisa itse mikroskoopille on edella mainittu EDS-de-
tektori, joka pystyy havaitsemaan karakteristisia rontgen-
sateita ja yhdistamaan ne tiettyihin alkuaineisiin. Uusim-
mat jarjestelmat pystyvat tunnistamaan alkuaineet, jotka
ovat raskaampia kuin boori, eli joiden atomiluku on yli 5.

Joissakin laboratorioissamme kaytossa oleva Oxford
AZtec X-Max 20 EDS -detektori voi erittain nopeasti vah-
vistaa tai sulkea pois berylliumia raskaampien alkuaineiden
esiintymisen (pois lukien vety, helium ja litium). Analyysin
tuloksena syntyy spektri, josta tutkittavan partikkelin

Tata ominaisuutta voidaan hyodyntaa esimerkiksi nayte-
materiaalin vertaamisessa tiettyyn standardimateriaaliin
tai naytteessa tapahtuvien muutosten tarkkailussa erilais-
ten prosessien ja olosuhteiden vaikutuksesta.

Kuvissa 3 (A/B) esitetaan yksityiskohtainen kuva ja al-
kuainespektri liuoksessa olevasta tuntemattomasta par-
tikkelista, joita kaytettiin sen alkuperan tunnistamiseen.
Teravien reunojen ja alkuainespektrin perusteella partikkeli
tunnistettiin lasiksi, joka oli peraisin liuosta sisaltaneesta
alkuperaisesta ampullista.
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Kuva 3. (A) lasinsiru; (B) lasin spektri

Partikkeleiden analysointi

Feature Analysis -ohjelmamoduulin avulla voidaan auto-
morfologian, kemiallisen koostumuksen tai naiden yh-
distelman perusteella. Merkittava etu verrattuna muihin
menetelmiin, kuten laserdiffraktioon, on mahdollisuus
kuvantaa analysoidut partikkelit suoraan.

Partikkelit voidaan lajitella taysin automaattisesti joko mor-
pituus, pinta-ala ja muoto, tai kemiallisen koostumuksen
perusteella, esimerkiksi sen mukaan, sisaltavatko ne tiettya
alkuainetta vai eivat. Tulokset voidaan esittaa erilaisina
graafeina ja taulukoina (katso kuvat 4 (A/B)).

Feature Analysis -moduulin avulla voidaan esimerkiksi
tutkia suodatusjarjestelman tehokkuutta, materiaalin ho-
mogeenisuutta tai analysoida vain tiettyja partikkeleita,

Kuva 4. (A) partikkeleiden jakautumiskaavio; (B) korostetut
materiaalipartikkelit

Talla menetelmalla on lukuisia sovellusmahdollisuuksia
eri aloilla.
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