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IMPORTANTE:

El cambio de las condiciones del microscopio como voltaje, aberturas maviles,
bloqueo de muestra o alineamiento del equipo debe ser realizado exclusivamente
por el personal técnico de la seccidn. La realizacion de estas operaciones de forma
inadecuada supone posteriormente una importante inversién de tiempo y esfuerzo,
perjudicando principalmente a los usuarios que han de usar el equipo a
continuacion.

A. Condiciones de la muestra SEM

e Las muestras deberan estar completamente secas. No deben contener ningun
tipo de sustancia volatii que pueda contaminar el interior del microscopio,
especialmente agua o hidrocarburos.

e Debe estar perfectamente adherida al soporte portamuestras.

e Es necesario metalizar muestras no conductoras y sensibles a la acciéon del haz
de electrones, ya que pueden desprender sustancias durante la observacionde
las mismas.

e En el caso de la observacion de muestras presenten magnetismo se deben
extremar las precauciones anteriores y no trabajar a distancias de trabajo
cortas.

NOTA: Queda a discrecion del técnico la posibilidad de rechazar las muestras de

los usuarios siempre que considere que representan un peligro potencial para el
buen funcionamiento del equipo.

B. Introduccién de la muestra

e Abrir la precAmara con el botén AIR (figura 1).
e Tras escuchar un pitido se puede abrir la precamara.
e Con el brazo en posicion UNLOCK se libera el soporte de muestras.

e MUY IMPORTANTE: Una vez montada la muestra en el soporte ajustar con la
maxima precision posible la altura estandar. Indicar al programa en la solapa
STAGE el diametro de la muestra (size) y la altura. Este paso es
fundamental para poder mover con seguridad la muestra dentro del
microscopio.

® Se instala la muestra en el brazo y se fija con la posicion LOCK. El brazo se
echa hacia atras y se cierra la puerta.

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.
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e Se hace vacio en la precamara con el boton EVAC(figura 1).

e Tras escuchar el pitido podemos abrir la cAmara de muestra con el boton OPEN
(figura 1).

e Una vez encajada la muestra dentro del microscopio se libera poniendo la
posicion UNLOCK. A continuacion se retira el brazo a la precamara y se cierra
la camara de muestra con el botén CLOSE(figura 1).

¢ Finalmente hacemos click en el botén del programa HOME (figura2) para llevar
la muestra al punto de observacion.

Figura 1. Precamara
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Figura 2. Botones basicos del programa

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.
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e Con el boton ON encendemos la alta tension (posicion de SET en la figura 2).
¢ Nos podemos desplazar por la muestra con el STAGE CONTROLER.

e Focus (coarsef/fine), permite enfocar la imagen.

e Magnification, permite seleccionar los aumentos.

e Botones Contrast y Brightness controla el contraste y el brillo de la imagen.
e Stigma X/Y, corrige el posible astigmatismo de las lentes.

¢ Mediante los botones TV1,CSS1y CSS2 se selecciona la velocidad del barrido,
minizando el ruido de la imagen a velocidades mas lentas.

e Los controles Image Shift X/Y realizan pequefios desplazamientos de la
imagen a grandes aumentos.

e En la solapa SEM podemos activar el Raster Rotation permite girar la imagen
sin girar fisicamente la muestra.

e EI botdbn H/L nos permite cambiar de modo alta magnificacibn a baja
magnificacion.

e En el mend SETUP/Op. Cond. Podemos guardar las condiciones de trabajo en
las que hemos tomado una imagen. Estas condiciones se pueden cargar
posteriormente en futuras sesiones.

e Cuando la intensidad de corriente baja un 60% y comienza a parpadear se
puede recuperar haciendo click en el botén SET (figura 2). Esto hara mejorar la
sefal en la imagen.

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.
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D. Capturar y quardar una imagen

Con un barrido lento (CSS3) adquirimos la imagen con el botén 1255 hacemos

la captura a la resolucion seleccionada.

Guardamos esta imagen seleccionando la miniatura que aparece en la parte
inferior de la pantalla. Indicando directorio, nombre y datos adicionales
optativos.

E. Extraer la muestra

Apagamos el filamento con el boton OFF (figura 2).
Llevamos la muestra a la posicion de intercambio con el boton EXC.
Abrimos la puerta de la camara de muestra OPEN (figura 1).

Cogemos la muestra con el brazo pasando de la posicion UNLOCK a LOCK y la
retiramos hacia la precamara.

Cerramos la camara de muestra con el botén CLOSE (figura 1).
Tras escuchar el pitido podemos romper el vacio el boton AIR (figura 1).
Después del pitido podemos abrir la precamara para retirar la muestra.

Para finalizar el equipo se deja con la precAmara cerrada haciendo vacio con el
soporte en su interior.

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.

Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.
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Adqguisicion de imagen con QUANTAX 400 (Médulo Imaging)

° Tras ajustar la imagen en el microscopio abrimos el desplegable @ Imaging system =
donde podemos introducir las condiciones de trabajo (Voltaje, distancia de trabajo,

etc.) o seleccionar la resolucion final de la imagen

o Con la opcién Preview en el apartado IMAGING hacemos una adquisicion

rapida que nos permite ajustar el brillo y el contraste en la pantalla del ordenador.

Esto se puede hacer utilizando los mandos del microscopio o mediante la

correccion de la imagen en el programa

o De nuevo en Imaging system introducimos los aumentos de la imagen y
seleccionamos los parametros de adquisicion Dwell time y Line average que

determinan en tiempo de adquisicion.

o Con el Boton New ejecutamos la adquisicion de la imagen.
o El botén © guardamos la foto en la carpeta Public.
|
(_Image Mode ) QOO
Cevices =
o Spectrometer = Input 0.0 keps  Fanoe 20 keV /2 keps Diead tirme 26 %
o Imaging system <  Format 1000 x 750 HY 20,0 ki Magnification 40 W 18.0 mm
Project  (mod.) =
Infarmation  05/03/2008 13:41:06
0 Gbjects
Image scan [ preview | [ Hew | = Image processing o Math | Golors |
2 e @
Sharpen
Binarize
Invert
Hadius 1.0
[
Strength 1000
.X: 953 i 493 Gray; 255
T e oo
W g0 [ 4
400 pm % 0,25
20 2.0 mm | — '% - <= Undo
Single L0008 750 4.1 8 A0 mm ge Meutral i

Notas:
-Adicionalmente se puede arrastrar la foto a la zona de procesado y aplicarle filtros
o modificar el brillo y contraste de la imagen antes incluso de salvarla.

-El desplegable junto a New permite fijar el nombre de las imagenes y numerarlas
automaticamente, tanto en la barra de datos de la imagen como en el nombre del
fichero.

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.




%, Sservei Cenfral de Suport a la

Investigacio Experimental [SCSIE] Rev: 1/Feb.13
?®  VYNIVERSITAT D VALENCIA

PROCEDIMIENTO OPERATIVO — MIX - MIC c6d: PNT - MIC - 08

Procedimiento Normalizado de trabajo - HITACHI S4800 Pag: 7de9

La distribucion electrénica de este documento a través del software eGAMbpm como revisién vigente, supone la previa aprobacién electrénica por la funcién competente segiin PG-42-01

Adquisicion de Espectros RX con Quantax 400 (Médulo Spectra)

o Apagar la camara de infrarrojos

o Tras seleccionar la zona que queremos analizar en el microscopio entramos
en el modulo SPECTRA del programa. Las condiciones de partida para el
microanalisis son 20 Kv y 15mm de distancia de trabajo.

o Se ajusta el nivel de cuentas a unas 30000 cps aproximadamente, variando
el valor de la condensadora (Menu PF2) y el tamafio de la apertura objetiva
(consultar con los técnicos)

o En el desplegable de Adquire = donde podemos seleccionar los
parametros de adquisicién como el tiempo y modo de adquisicion.
o Iniciamos la adquisicién con el boton Adquire. Durante la adquisicion se

puede ir realizando la identificacion haciendo un “clic” en el espectro con el ratén,
apareciendo la ventana de los elementos.

o Una vez adquirido podemos cuantificar el espectro mediante el botén
Quantify. Mediante un sistema interactivo iremos confirmando la identificacion,
calculando la linea base y obtencion del resultado que finalmente se acepta.

o El espectro, la identificacion o la tabla de resultados de la cuantificacion se
pueden salvar con el botén ©.

C Spectra Mode )@@@@1

Deyices =

o Spectrometer 7l Input LLITTITII 1.6 kcps  Fanoge 20 kel / 2 kops Dead time 17 % Real time

© Imaging systern = Format 1000 x 750 HY 1000 kv Magnification 45000 WD 3
Project  (mod.) =)
Information 05/03/2008 13:41:06
0 Ohjects
®
: - - T
Spectra f Preview s r_ Acquire | = r Quantify | =
» Automatic PBE-ZaFmonocomp
b cpsdey
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o Fr Ra &S . pp Nd PriSm Eu Gd Tb Dy Ho Er T vh Lu
0] Th Pa U Mp Pu &mCmBk Cf Es Fri Md Mo L
] AU | | .
i
. &
0.0
3 4 5 6 10
b kel
< Al pcpsfey b Results [Mas=-%] p Sortt Element -
v Acquisition —— 0.04 519,92 Cl2.56 Ag70.20 Au36.76 L

7

Nota: En el célculo de la linea base suele resultar muy préactico el uso de zonas de
ajuste automaticas.

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.




PROCEDIMIENTO OPERATIVO — MIX - MIC Cod: PNT - MIC - 08

Rev: 1/Feb.13
Procedimiento Normalizado de trabajo - HITACHI S4800 Pag: 8de9

~%, Servei Cenfral de Suport a la
Investigacié Experimental [SCSIE]

¥ VNIVERSITAT I VALENCIA

La distribucion electrénica de este documento a través del software eGAMbpm como revision vigente, supone la previa aprobacion electrénica por la funcién competente segin PG-42-01

Adquisicion de Espectros RX con Quantax 400 (M6édulo Objects)

Este mddulo permite la combinacién de la adquisicion de la imagen con la
espectrometria de RX. Este mddulo tiene como funcién la combinacion de la
imagen con la adquisicion de espectros. Existen cuatro modalidades: Point, Object,
Line Scan y Mapping.

(Sefeer mage ) @00 ®
Devices =
© Spectrometer | v Input [T 1.1 keps  Ranoe 20ke¥ /1keps | Dead fime 0% Resltime  100s
© Imaging system v  Format 1000 x 750 HY 20,0 ky tagnification 3000 WD 13.0 mm
Project @
B HEMIDISCUS 1_SE 03/04/2008 08:46:42 8.0ke¥  3500K  2000%1500 By [+
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Point y Objects

- Se adquiere la imagen de forma similar a como se a explicado en el
apartado de Imaging con los botones Preview y New (ver modo Imaging).

- Se selecciona el punto o el area de microandlisis sobre la imagen aquirida.
Se puede seleccionar mas de un area en el modo objects que se adquieren
secuencialmente.

- Se adquiere el espectro con el boton Adquire y se analiza el espectro
resultante con el boton Quantify (ver modo Spectra).

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
Por favor, consulta el listado de documentos en vigor para asegurarte que ésta es la version vigente.
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Line Scan

- Se adquiere la imagen de forma similar a como se a explicado en el
apartado de Imaging con los botones Preview y New (ver modo Imaging).

- Se selecciona la linea sobre la que se desea realizar el andlisis sobre la
imagen adquirida

- Se seleccionan los elementos que se desean determinar a lo largo de la
linea marcada.

- Se procede a al adquisicion obteniendo representacion de la sefial de cada
elemento a lo largo de la linea.

Mapping

- Se adquiere la imagen de forma similar a como se a explicado en el
apartado de Imaging con los botones Preview y New (ver modo Imaging).

- Se selecciona el area sobre la que se desea realizar el mapa composicional.

- Se seleccionan los elementos que se desean observar en el mapa
composicional.

- Se procede a la adquisicion de las imagenes

(_Mapping Mode

Devices =
© Spectrameter = | Input (0T 0.7 keps  Range 20 keW /1 keps Deatlfime 30 % Real time 378 s
O Imaging systern v Format 1000 x 750 HY 20,0 kv Magnification 3000 WD 13.0 mm
Project =)
B HEMIDISCUS 1_SE 03/04/2008 0B:46:42 B.0keV 3500 % 2000%1500 B (=]
M. objects 04/04/2008 16:23:03 20,0 kev QhasClCa =
=
[' Point _] [' ObJEClS_J ['Lme scan_J [ Mapping Map running... | | bmin (3
ap St |
Image scan Preview Mew | @ Map data o % specea Tep e
y. €]
i |
0 wo:mamn
750 S4441 um
Map size
® Full © Fix  Variable
SE Filter IMap Filter o
‘& Mong . Mone
. Smoath . Average HTE‘ &
. Sharpen ' Smaooth e o
® Automatic &
]

Element images

Una vez descargado o impreso este documento se considerara una copia no controlada.
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