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1 Objetivo:

El objetivo de este PON es establecer el uso correcto del microscopio de barrido electrénico
JEOL, modelo JSM-6610LV, ubicado en la Seccién de Pericias Fisicas, en cuanto a operacion,
cuidados, ajustes, verificacion y mantenimiento del sistema, asi como establecer los
lineamientos basicos para realizar microanalisis de rayos X con el sistema de energia
dispersiva de rayos X marca Oxford, usando el software INCA. De la misma forma se
establecen los lineamientos para el mantenimiento del equipo auxiliar al microscopio de
barrido electrénico, el recubridor de carbono, marca Cressington, modelo 108 Carbon / A.

2 Alcance:

Este PON es aplicado en el uso rutinario del microscopio de Barrido electrénico (JEOL, JSM-
6610-LV) acoplado a un sistema de microanalisis de rayos X (Oxford) ubicado en la Seccion
de Pericias Fisicas, en diferentes aplicaciones cualitativashgde van desde la obtencién de
micrografias de muestras o items hasta la obtencién de informacidon cualitativa vy
semicuantitativa de la composicién elemental.

En el caso del microanadlisis de rayos X, este PON da lineamientos generales para los
modulos de analisis puntual y de mapeo (seftware INCA), excluyendo el médulo de GSR
para analisis de residuos de disparoj el ‘tual se desarrolla en un procedimiento
independiente.

Respecto al recubridor de carbonoy se establecen las pautas a seguir para realizar el
mantenimiento preventivo y/o «correctivo, para el correcto funcionamiento del equipo. El
procedimiento de manejo y use-del recubridor se establece en el Procedimiento para la
determinacion de residuos.de disparo en manos mediante SEM-EDX.

Las indicaciones dadas™emeste PON corresponden a elementos basicos que no tienen como
proposito incluir todos’ aquellos aspectos y observaciones derivadas de los procesos de
validacion instrumental’y de entrenamiento de los usuarios del equipo, y tampoco tienen
como propdsitg sustituir los manuales de operacién de cada una de las unidades que
conforman el sistema SEM-EDX y el equipo auxiliar.

El personal responsable de la ejecucién de este PON debera haber demostrado competencia
en el manejo del equipo, asi como entendimiento y comprensiéon de los manuales e
instructivos, a través de entrenamiento antes de operar el equipo de forma independiente.

3 Referencias:

3.1 INCA FEATURE INSTRUCTIONS MANUAL, Oxford Instruments. 124 paginas.

3.2 INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, Issue 2.1, 2006, 85 paginas. En:
https://investigacion.us.es/docs/web/files/manual_instrucciones eds_inca.pdf
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3.3 Informe de validacién 018-FIS-VAL(1)-2017-A.

3.4 Jensen, P., Jgrgesen, G., Schnell, U., 2001. Dynamic LV-SEM analyses of freeze drying
processes for waterlogged wood. In: Hoffmann, P., Spriggs, J.A., Grant, T., Cooke, C.,
Recht, A. (Eds.), Proceedings of the Eighth ICOM Group on WetOrganic Archaeological
Materials Conference, Stockholm. Ditzen Druckerei AG,Bremerhaven 319-331 En: https://
deben.co.uk/wp-content/uploads/2011/08/Ultra-Coolstage-and-JEOL.pdf

3.5 Manual de Instrucciones. Scanning Electron Microscope. JSM 6610LV. 2011. JEOL Ltd.

3.6 Manual del monitor de espesor. CRESSINGTON THICKNESS MONITOR, mtm10, MTM-
10/10A High Resolution Film Thickness Monitor, 93004, 93005, Operation Manual. TED
PELLA, INC. 2007

3.7 Manual de la platina de enfriamiento. Coolstage SpecimendCoeling Unit MK3 for Jeol
Operation Manual LT3.06. 1997-2011. En: http://deben.cosuk/support/sem-peltier-stage-

coolstage/

3.8 Manual del recirculador de agua Haskris. INSTRUCTION MANUAL For the Installation,
Start-up, Operation and Maintenance of your Haskris)System. 2007

3.9 Manual del recubridor de carbono. CRESSINGTON CARBON COATER, 108carbon/A, 9602,
9602-220, Operation Manual. TED PELLA, ING=2011

3.10 Newbury, D.E.; Ritchie, W.M. Performing/ elemental microanalysis with high accuracy
anda high precision by scanning ‘ele¢tron microscopy/silicon drift detector energy-
dispersive X-ray spectrometry (SEM/SDD-EDS). ]J Mater Sci 2015, 47, 50: 493-518.

3.11 Scanning Electron Microscope A\to Z. Basic Knowledge for using the SEM. JEOL.

3.12 Standard Guide for Quantitative Analysis by Energy-Dispersive Spectroscopy American
Society for Testing and,Materials, ASTM standard E 1508-12a.

3.13 Standard Practice for Calibrating the Magnification of a Scanning Electron Microscope,
ASTM standard EZ66—14.

3.14 Step-by-step instructions for JEOL 6060LV. En: https://mrl.illinois.edu/sites/default/files/
pdfs/6060LV%20instructions_4_13_11.pdf

3.15 Zhang, H. (2009). Oxford EDS Instruction ManualDigital Imaging and Spectra Collecting

with INCA. En: https://coefs.uncc.edu/hzhang3/files/2011/05/0Oxford-EDS-Instruction-
Manual.pdf

3.16 Procedimiento para la Determinacion de Residuos de Disparo mediante SEM-EDX, versién
vigente.

3.17 Programa de mantenimiento preventivo y calibraciéon y/o verificacion de equipos de la
Seccidn, version vigente.
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3.18 Informe de validaciéon (004-FIS-VAL-2022) de “Hoja de calculo de verificacion intermedia
de equipos de mediciéon de temperatura y/o humedad”, cédigo H-DCF-ECT-FIS-05

4 Equipos y Materiales:

4.1 Equipo

4.1.1 Microscopio electrénico de barrido marca JEOL, modelo JSM-6610LV, numero de serie
MP1371001100110. El equipo cuenta con:

+ Computadora con Software Scanning Electron Microscope, SEM control user interfase
JEOL TECHNICS LTD

+ Detector de electrones secundarios (Everhart Thornley)

» Detector de electrones retrodispersados de estado soélido |\ multisegmentado para
obtencién de imagenes en modo COMPO, TOPO y Shadow

- Detector de energia dispersiva de rayos X, marca Oxford ‘Instruments, de deriva de
silicio (SDD) de 20 mm?, enfriado con sistema Peltier. Conyresolucion de 127 eV para Mn
Ko, modelo 51-XMX0002, numero de serie 35848,," con sistema de computo
independiente equipado con software INCA for Windows Issue 21.

* Dos bombas rotatorias de 100L/min, marca ULVAC-G;”"modelo 100DB

* Una bomba de difusiéon de 420 L/seg

» Recirculador de agua, marca HASKRIS, modeloznR025

* Una cédmara Infrarroja integrada con el menitor de la computadora del SEM (programa
IRCamera)

» Una camara de carga acoplada (CCD)

» Una platina de enfriamiento para SEM, con regulacién de temperatura de -25 °C a 50
°C, marca DEBEN. Corresponde a platina equipada con capsulas de aluminio
portamuestras, térmicamente. aislada, con dispositivo Peltier y sensor de temperatura
dual, con sistema de enfriamiento por agua, fuente de poder y teclado para control
digital de la temperatura y sistema de lectura.

« Conectado a un sistema“de alimentacién ininterrumpida

4.1.2 Deshumidificador
4.1.3 Bafio ultrasonico

4.1.4 Recubridor de carbono marca Cressington, modelo 108 Carbon / A, nUmero de serie
6C6890, y cuenta con:
* Una bomba rotatoria de 100L/min, marca Jungwoo de TedPella
* Un monitor de espesor de alta resolucién, marca Cressington, modelo MTM-10, serie
CM-2097
» Sistema de afilado, easiShaper, marca Pelco
* Una UPS de 3KVA
4.1.5 Medidor de temperatura y humedad calibrado y verificado (para mediciones rutinarias de
las condiciones ambientales), con ambitos de medicion que incluyan el rango de
temperaturas de 15 °C a 30 °C y el ambito de 40% a 80% de humedad relativa, o
similar.
4.1.6 Medidor de temperatura y humedad patrén, calibrado y con trazabilidad certificada; con
ambitos de medicion que incluyan el rango de temperaturas de 15 °C a 30 °C y el
ambito de 40% a 80% de humedad relativa, o similar.
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4.2 Materiales

* Aire comprimido en spray

« Algodén

+ Beaker de vidrio de diferentes tamafios

» Cartén delgado, en trozos, nuevo

+ Cinta de carbdn

+ Colador

+ Consumibles, repuestos y materiales para el mantenimiento del SEM (ver Anexo 01)

« Consumibles, repuestos y materiales para el mantenimiento del recubridor de carbono
(ver Anexo 03)

« Certificado de calibracién vigente del medidor de temperatura y humedad usado para
mediciones rutinarias de las condiciones ambientales

» Certificado de calibracidn vigente del medidor de temperatura ythumedad patron

« Cuaderno de bitacora del recubridor de carbono (control de use,y.mantenimiento)

« Cuaderno de bitacora del SEM-EDX (control de uso y mantenimiento)

+ Desarmador hexagonal y plano, 1mm

* Esponja tipo Scotch Britte o similar

» Formulario para el registro de condiciones de témperatura de un darea de trabajo,
versién vigente

» Guantes plasticos descartables libres de polvo

* Hoja de calculo de verificacion intermedia .deseqlipos de medicién de temperatura y/o
humedad, version vigente

+ Herramienta para manipulacion de la platina portamuestras

* Herramienta para cambio de Wehnelt

» Hisopos de algoddn

« Jabdn Bell Jar Kleen TM

« Lija fina (grano superior a 400)

e Lupa con luz

+ Palillos de dientes

» Papel de aluminio

» Platina portamuestras, dé diferentes tamafios y para stubs tipo Cambridge y tipo JEOL

» Pinzas para manipulacién de stubs, limpias, lavadas con agua y jabon, enjuagadas con
acetona y secas.

- Recipiente plastico con diatomita

e Stubs tipo Cambridge o tipo JEOL

+ Toallas Kimwipe™ o similar

* Toalla libre de pelusa

5 Reactivos y Materiales de Referencia:

5.1 Reactivos:
« Acetona grado reactivo o grado cromatografico
* Agua desionizada
» Alcohol grado reactivo o grado industrial 70%
» Isopropanol grado reactivo o grado cromatografico
* Mezcla de acetona e isopropanol (1:1)

5.2 Materiales de Referencia:
« Estandar de rejilla de cobre

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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« Estandar para ajuste de los umbrales de brillo y contraste del detector de electrones
retrodispersados (carbon-cobalto-rodio-oro)

« Estandar de manganeso

« Estandar de magnificacion (certificado)

e Cualquier material de referencia certificado en estado sodlido (aleacién, polvo) sin
elementos ligeros (elementos con nimero atomico igual o inferior al del boro), que sea
conductor de la electricidad o que pueda trabajarse en condiciones de bajo vacio sin
efecto de carga. Ejemplos: estandar de arcilla, estandar de vidrio, estandar de aleacion
oro-cobre.

Nota 1: Los estandares metalicos (rejilla de cobre, estandar de ajuste de brillo y

contraste u otros solo se deben limpiar con flujo leve de aire (aire comprimido); la
superficie del estdndar no debe ser manipulada con ningun tipo de solvente o material.

6 Condiciones Ambientales:

No. Condicion ambiental Valor Valor Otras caracteristicas
minimo maximo
1 Temperatura 15°C 25°C Ver puntos 6.1, 6.2, 6.4,
6.5, 6.6
2 Humedad N/A 60% Ver puntos 6.3,6.5, 6.6
3 Vibraciones o campos N/A N/A Ver punto 6.7
electromagnéticos

6.1 Los ajustes de la temperatura de€™os sistemas de aire acondicionado (y los equipos de
respaldo) en el cuarto donde se ubica, el/SEM-EDX y el recirculador deberan mantenerse en un
ambito recomendado entre 15 °Ggy=25 °C aproximadamente, tal que la temperatura del cuarto
esté fresca (cerca de los 20 2C) y 'mo se encienda la alarma auditiva del recirculador de agua
que enfria la bomba de difusions

Nota 2: La alarma auditiva del recirculador se activa automaticamente en ambientes calurosos
que alcancen cerca de los)30 °C.

6.2 Para el cuarto'del SEM-EDX los sistemas de aire acondicionado se fijaran o programaran a
una temperatura nominal de 23 °C, mientras que en el cuarto separado donde esta el
recirculador la temperatura se establecera en 21 °C.

6.3 También es necesario que el cuarto donde se ubica el SEM-EDX cuente con un equipo de
deshumidificacion capaz de mantener la humedad relativa por debajo del 60%
aproximadamente.

6.4 Como usuario del equipo monitoree al menos una vez al dia la consistencia entre Ia
temperatura programada para los aires acondicionados (Set to) y la temperatura del area
(Room) que indican los monitores ubicados en el drea de microscopia (ver 6.2), tal que se
satisfaga lo indicado en 6.1. En caso de fallo, reporte al Proveedor del servicio de
mantenimiento de aires acondicionados segun lo establecido a nivel departamental.

6.5 Como persona responsable del equipo, sustituto o persona designada registre al menos
una vez al dia, las lecturas de temperatura y humedad desplegadas por el termohigrometro
P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
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ubicado en el area donde se ubica el SEM-EDX, excluyendo del registro los dias no habiles
como los fines de semana, asuetos, feriados, permisos de ausencia por disposicion Institucional
(por ejemplo: debido a emergencias naturales) y a manera de excepcién cuando por alguna
situacion puntual (por ejemplo personal escaso) no se puedan realizar las mediciones dentro de
la jornada ordinaria (incluyendo la respectiva justificacion en la fecha con el registro faltante,
por ejemplo evacuacidon; personal insuficiente por cierre colectivo, personal en teletrabajo,
etc.). Esto ultimo no aplica cuando en la jornada ordinaria (o en la jornada extraordinaria si se
labora) se realicen analisis con el equipo instrumental en cuyo caso seria la persona usuaria del
equipo la encargada de hacer el monitoreo (segun 6.4) y también el registro de las condiciones
ambientales. Para dicho registro utilice el "Formulario de Registro de condiciones de
temperatura de un area de trabajo". Indique el porcentaje de humedad relativa en el apartado
de observaciones. Una vez finalizado el mes convierta el archivo a PDF, firmelo y guardelo en la
carpeta destinada para este fin.

Nota 3: Si el responsable del equipo esta ausente, sera alguno dedos sustitutos definidos en la
seccion el responsable de realizar el registro de temperatura y humedad. La carpeta donde se
guardan estos registros es de acceso limitado, para el responsablé del equipo, sustitutos, lider
técnico, encargado de calidad y jefatura, ademas los archives estan protegidos con contrasefia.

6.6 Mantenga el aire acondicionado y el deshumidificador “encendidos todo el tiempo, incluso
cuando el equipo esté apagado, siempre que esto sed posible. En caso de falta de regulacion de
la temperatura con el sistema de aire acondicionado, de uso continuo y de las unidades de
respaldo (por fallo, mantenimiento, etc.), apague=el SEM-EDX mientras se restablecen las
condiciones adecuadas para el trabajo con el gquipe.

6.7 Evite la programacion de analisis o suspenda las secuencias automatizadas o toma de
imagenes en las magnificaciones uswales, cuando se prevea un riesgo o se verifique la
existencia de cualquier efecto en .Jas imagenes del SEM por vibraciones o modificacion del
entorno por campos magnéticos,shasta que haya cesado dicho efecto o desaparecido el riesgo.
El efecto de las condiciones del entorno sobre la calidad de las imagenes se evalud por parte
del proveedor del equipo al momento de su instalacién, y cualquier modificacidon en el tiempo
deberd ser monitoreada en, les) mantenimientos preventivos del equipo por parte del personal
de servicio técnico de JEQL. En caso de presentarse alguna situacion no deseable en este
sentido, el analisis de causas y acciones correctivas para mitigar el impacto debera realizarse
en conjunto con elgpersenal de servicio técnico de JEOL.

7 Procedimiento:

El siguiente procedimiento menciona algunos aspectos basicos para el uso y manejo
adecuado del sistema SEM-EDX. En el siguiente cuadro se enlistan los puntos del
procedimiento segln apartado (Cuadro I).

Cuadro I. Indice general del apartado 7 del PON para el uso general del SEM-EDX

Apartado del PON (punto 7) Descripcion de la actividad
7.1 Preparaciéon y montaje de muestras
7.2 Manipulacién de items, herramientas y partes del equipo
7.3 Inspeccion antes de iniciar el equipo
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Apartado del PON (punto 7) Descripcion de la actividad

7.4 Encendido del equipo

7.5 Ajustes del SEM, mantenimiento y verificacion del sistema SEM-
EDX

7.6 Apagado del equipo

7.7 Manejo del equipo en caso de emergencia

7.8 Aspectos generales de obtencion de imagenes en el SEM

7.9 Alertas y Resolucién de problemas en el SEM

7.10 Aspectos generales para la realizacidon de microanalisis de rayos
X (EDX)

7.11 Mantenimiento del recubridor de carbono

7.1 Preparacion y montaje de muestras.

7.1.1 Considere (y aplique cuando corresponda) los siguiente“Cuidados con las muestras que
se introduciran al SEM-EDX:

7.1.1.1 Las muestras que se analizaran en el SEM-EDX deben estar adheridas a cinta de
carbon en portamuestras de aluminio .0._stubs de aluminio, excepto aquellas que se
analicen colocadas en una platina de~enfriamiento que se colocan directamente en
capsulas de aluminio sobre la platina. Qtras técnicas de fijacion pueden ser valoradas
siempre que estén debidamente documentadas y se cuente con el recurso necesario.

7.1.1.2 Las muestras biologicas (elg. ‘polen, especimenes entomoldgicas, foliares, etc.) y
evidencia traza como fibraswy“elementos pilosos, deben estar externamente secas.

7.1.1.3 Las sales higroscépicas,. muestras de suelos y arcillas deben secarse en estufa.
7.1.1.4 En la medida dedo posible, las piezas de metal y vidrio deben limpiarse con acetona.

7.1.1.5En caso _de, ser necesario las muestras pueden ser examinadas con un
estereomicroscopio, notando el color, tamafo, estructura y cualquier material extrafio
adherido a“fa muestra.

7.1.1.6 La escogencia de un método especifico para la preparacion de la muestra dependera
del tamafio, naturaleza y condiciones del espécimen, asi como del objetivo analitico.
Puede que sea necesario el uso de varios métodos de preparacion con el fin de
analizar varias caracteristicas de la muestra. Por ejemplo, el analisis de material
particulado sobre un soporte no conductor al que se encuentran adheridas (e.g. papel,
tela, etc.) puede realizarse directamente por inspeccién del soporte en condiciones de
bajo vacio, o bien, de forma indirecta pre-concentrando en un stub con cinta adhesiva
de carbodn.

7.1.1.7 Se deben evaluar las posibilidades de colocacion de la(s) muestra(s) para producir una
geometria uniforme. Cuando se van a comparar muestras mediante analisis elemental
el angulo de salida debera ser el mismo en los dos casos. Lo anterior es fundamental
en el microandlisis para evitar la reabsorcién de los rayos X.
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7.1.1.8 El montaje de muestras constituidas por material microparticulado o polvos debe
realizarse colocando la muestra en un trozo de cinta de carbén adherida a un stub (de
pin o cilindrico), aplicAndola mediante un trozo de cartdn y posteriormente
embebiéndola en la cinta mediante presidon con el mismo trozo de cartén. Finalmente
se retira el exceso de material mediante sacudida del stub o mediante el uso de una
corriente de aire limpia (e.g. aire en spray). La secuencia se muestra en la Figura 1.

Material particulado Aplicacion ael
sobre el papel rmaterial en el
Cinta de | 7~ adhesivo Incorrecto Correcto
~ carbdn B ST Fijacion del material
o iy en el adhesivo X Remocidn O
\ / /> - S8 e e T
S ’ S e R Ll DAID " Exceso de i
( =) = | papel - . — [
= —= r material -
& - Trozo de | | < Stub sobre el
“ < <= papel i L .
= adhesivo

e A e

Figura 1. Secuencia para el montaje de material particulado o,polvoroso en un soporte
adhesivo para microscopia de barrido electrénico. Adaptadovde SEM Q&A, Disponible en:
http://www.jeolusa.com/DesktopModules/Bring2mind/DMX/Download.aspx?

Command=Core_Download&EntryIld=59/&Pertalld=2&Tabld=320

7.1.1.9 Cuando sea requerido contar con una.identificacion inequivoca de las muestras o
items, que se introducen simultdneamente a la cdmara de muestras en el SEM, debe
elaborarse un mapa identificando_las locaciones de las diferentes muestras para ser
utilizado como guia mientras se estan llevando a cabo los analisis. Cuando las
muestras se montan en stubs_estos-deben identificarse adecuadamente.

7.1.2 Manipulacién de items, herramientas y partes del equipo:

7.1.3 Utilice siempre guantes/plasticos desechables libres de polvo para llevar a cabo la
manipulacién de muestras, estandares, herramientas y partes del equipo.

7.1.4 Verifique que_las herramientas para el montaje de muestras o items estén libres de
materiales Queypuedan transferirse a la muestra. Para los materiales como las pinzas y
platinas se recomienda que estén limpias, lavadas con agua y jabodn, enjuagadas con
acetona y secas. Cuando los portamuestras tengan restos de cinta de carbdn, retirelos
mecanicamente (por ejemplo con unas pinzas plasticas) y limpie con acetona para
eliminar la goma. Utilice inmersién en acetona (por ejemplo en beaker de vidrio) y bafio
ultrasdénico por unos minutos si fuera necesario.

7.1.5 Mantenga el area de trabajo limpia y organizada.

7.2 Inspeccidn antes de iniciar el equipo.

7.2.1.1 Verifique que la temperatura ambiental se encuentra dentro del ambito permitido.

7.2.1.2 Revise al menos una vez cada seis meses los niveles de aceite de las bombas
rotatorias y el color del aceite como se indica en el Manual del SEM (Punto 4.1.1

Referencia 3.4). Ver Figura 2 a continuacion.
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Figura 2. Verificacion del nivel de aceite ef la=bomba rotatoria del SEM
(tomado de referéncia’3.4)

7.2.1.3 Revise el nivel del agua del recirculadorgal-mnenos una vez al mes, verificando que esté
por encima del sensor. En caso contfariopproceda a rellenar con agua desionizada.

7.3 Encendido del equipo

7.3.1 Encienda el recirculador de .agua, el interruptor de encendido del SEM (llave) en ese
orden especifico (Punto 4.1.2"Manual del SEM, Referencia 3.4). Las bombas empezaran
a funcionar y la luz verde de EVAC en la parte frontal de la consola del SEM empezara a
parpadear hasta alcanzawpel alto vacio.

7.3.2 Encienda la computadora del SEM. Ingrese al programa del SEM. Select All Programs =
JEOL SEM = SEM Main Menu. Espere mientras el equipo alcanza condiciones; sea
paciente.

Cuando la perilla - se pone en OFF el sistema esta listo.
OFF

7.3.3 Si requiere efectuar analisis por EDX, encienda la computadora del sistema EDX Oxford.
Ingrese al programa INCA en modo de Full adquisition. Si el detector se encuentra en
Stand by, enciéndalo para que enfrie. Cuando se despliega que el detector esta “COLD”,
el sistema esta listo para iniciar el microanalisis.

7.4 Ajustes del SEM, mantenimiento y verificacidon del sistema SEM-EDX.

7.4.1 Ventee la camara de muestras (punto 4.3.2.a.1 del Manual del SEM, Referencia 3.4). El
venteo tomara algunos minutos; mientras tanto el botén VENT en el panel frontal de la
consola del SEM se pondra intermitente en color anaranjado. La camara estara
ventilada cuando la intermitencia del botdn VENT se detenga y se despliegue en el
monitor del SEM la siguiente pantalla (Figura 3A):
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Figura 3A. (arriba) Pantalla desplegada por el software del SEM cuando se termina de ventilar
la cdmara de muestras. (tomado de referencia 3.4). B. (abajo) La misma pantalla pero
desplegada desde la cejilla o pestafia Sample Settings.
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7.4.2 Verifique el tipo de muestra (conductora, no conductora) y mida la altura de la muestra
con una regla cuando no esté al nivel de la platina.

7.4.3 Introduzca la muestra montada en la platina mas conveniente. Seleccione el tipo de
platina utilizado (segun diametro) en la Cejilla STAGE en la parte inferior de la pantalla
(ver area demarcada en anaranjado en Figura 4).

File Edt Display Tools Image Help

IE&I@@ DDE gEolzilicaadEe

a0 100 mnn | o000 |mnnnn

Contrast Brightness Stig X Stig Y

Sample 01

Holder Size
Ready
VENT EVAC Previous Position ‘ f : Protruding height
----- - .
Vacuum Mode / N\
( SNS Switghg, | )
Low Hizh N g
\. S| phu J
Vecuum | | Vacwum || - SERRE
0Pz -
—
(&
, u&ng» Sample Setting Recipe I I Image List Setup Maintenance

Figura 4. Ajustes a Tealizar en el tipo de portamuestras y altura de la muestra que sera
introducida en el SEM (cejilla STAGE del software)

7.4.4 Evacle la cdmara de muestras.

7.4.5 Tome la fotografia del portamuestras o stage oprimiendo Capture (ver area demarcada
en violeta en la Figura 4). Para tomar la fotografia del portamuestras con la camara
CCD, la platina se inclina 10°, por lo que para retornar a la posicion original (0°), haga
click con el raton en cualquier posicion en la imagen del portamuestras, o bien, vuelva a
la posicion digitando el angulo 0° en la casilla de Tilt.

7.4.6 Establezca la altura (en milimetros) que la muestra sobresale por encima de la platina y
digitela en la casilla de Protruding height ya sea en la pestana de Sample settings o en
la de Stage (ver cuadro amarillo en Figura 3 o area demarcada en color naranja en la
Figura 4). Para una muestra plana, a nivel del portamuestras, establezca una altura de
2 mm como medida de precaucion.
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7.4.7 Tome en cuenta lo siguiente, antes de iniciar a mover la platina hacia arriba:

7.4.7.1 E|l detector BSE y el SE son muy delicados y se podran dafiar al contacto con la
muestra. Debe tener mucho cuidado en que la muestra jamas toque el detector.

7.4.7.2 Si se requiere efectuar microanadlisis, la distancia de trabajo deberd ser 10 mm
aproximadamente, lo cual se logrard cuando z sea aproximadamente 10 mm (para
maximizar la tasa de adquisicion de rayos X segun el angulo de take off de 35 grados)
en aquellos casos de muestras a nivel del portamuestras. En el caso de muestras que
sobresalgan por encima del nivel de la platina, establezca la altura z como la altura
del espécimen sobre la platina mas 10 mm aproximadamente y luego ajuste z hasta
enfocar y alcanzar una distancia de trabajo de 10 mm (ver ejemplo de la Figura 4).

7.4.7.3 Para una distancia de trabajo de 10 mm, la magnificacion minima es de 30x. excepto
cuando es necesario inclinar la platina mas de 15 grados.<«onydistancias de trabajo de
hasta 48 mm se pueden alcanzar magnificaciones minimas‘d€ 5x y mejor profundidad
de foco. Distancias menores que 8 mm nunca se deberian usar. Al ajustar la altura,
use la camara infrarroja para control del mowvimiento, misma que debe estar
necesariamente apagada al momento de realizar imicroanalisis de rayos X.

7.4.7.4 La inclinacién de la platina esta limitada por Iataltura de la muestra y el diametro del
portamuestras. Nunca incline el portamuestras rectangular para los stubs de residuos
de disparo. Para las platinas de 32 mmy=5Ivmm y 76 mm tomar en cuenta las tablas
correspondientes (Punto 2.2.3.a Manualvdel SEM, Referencia 3.4) en cuanto a los
angulos permitidos de acuerdo com=las.coordenadas X, vy, z.

7.4.7.5 Una vez ajustada la altura yasinclinacion, y se verifica que la posicion de la muestra
es segura con respecto a la posicion de los detectores, apague la lampara IR.

7.4.7.6 Seleccione el modo de alto vacio y la sefal SEI (asi aparece cuando el equipo se
enciende después de, haber estado apagado); si ya habia sido prendido previamente
podria estar en BEIW.

7.4.7.7 Encienda el filamento. HT ready HT ON. Alguna intensidad deberia observarse en la
ventana de*imagen. En caso contrario presione el boton ACB (auto brillo y contraste)
en el panel de control manual o en pantalla (parte superior).

7.4.7.8 Alineacion y saturacion del haz de electrones utilizando una rejilla de cobre (Punto
4.23.1.b Manual del SEM, Referencia 3.5)

Nota 4: En la medida de lo posible, no use las opciones automaticas de Auto
filament o Auto Aligment, pues esto reduce la vida del filamento (Punto 4.23.1.a
Manual del SEM, Referencia 3.5).

7.4.7.9 Mueva lentamente la perilla de calentamiento del filamento hasta justo antes de la
zona anaranjada donde usualmente se alcanza la saturacion.

7.4.7.10 Ajuste la corriente de carga de acuerdo con la aceleracion de voltaje como se sefiala
en el Cuadro II. El ajuste de la corriente de carga se realiza con el SET BIAS. Para la
mayoria de aplicaciones la aceleracién de voltaje se mantiene a 20 kV por lo que la
corriente de carga debera estar entre 75 uA y 85 PA.
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Cuadro II. Corriente de carga recomendada para distintas aceleraciones de voltaje. (tomado
de referencia 3.5)

AccV (kV) LC(uA)
30, 25,20, 15 Approx. 85
10 Approx. 90
5 Approx. 140
3.0 Approx. 120
25 Approx. 110
2.0 Approx. 100
1.5 Approx. 80
1.0 Approx. 70

7.4.7.11 Seleccione un area de la rejilla de cobre.gue jtenga un brillo razonablemente
homogéneo a una magnificacion moderada (0,5-5 kX). Enfoque (WD=10 mm, z
aproximadamente 10,5 mm). En la ventana de la cejilla de MAINTENENCE ajuste el
TILT X y Y, asi como el SHIFT X y Y, para méximo brillo de la imagen de la rejilla de
cobre a bajo spot size o densidad de.corriente, e.g. 30.
O

‘wiobble

7.4.7.13 Aumente lentamente el spat size hasta un valor relativamente alto (e.g. 90) y ajuste
Shift X y Y para maximo brille”

7.4.7.12 Realice el centrado del haz con(la herframienta Wobble

(ver punto 7.5.9)

7.4.7.14 Disminuya lentamenterel spot size al valor de trabajo (e.g. 66) y ajuste TILT Xy Y a
esa densidad de.Corriente.

7.4.7.15 Realice el céntrado del haz con la herramienta Wobble.

7.4.7.16 Verifiquengque al cambiar el spot size no debe desplazarse la imagen si la alineacion
fue realizada correctamente.

7.4.7.17 Al spot size de trabajo, chequee la saturacién del haz. Si después de alcanzar el
primer maximo (pico falso), el brillo aumenta pero no alcanza un valor limite
constante, sino que mas bien alcanza un maximo y luego disminuye (después de
haber alcanzado el indicador naranja), entonces el filamento NO esta correctamente
alineado (ver Figura 5).
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Electron Gun Aligned

Optimum operating Condition L=

b
Electron Gun Misaligned

Electron Beam Cumrent

Filament Hegting Current

Figura 5 SaturaC|on del canon de electrones de un fllamento de tungsteno Tomado de

7.4.7.18 Ajuste la saturacién (em ocasiones se alcanza la saturacion dentro de la zona
anaranjada) y realice/ta alineacion nuevamente de ser necesario.

7.4.7.19 Realice la alineacion obligatoriamente cada vez que cambie el filamento

7.4.8 Ajuste de la apertura de la lente objetiva o centrado (Punto 4.23,1.b Manual del SEM,
Referencia 35).

7.4.8.1 Realice el ajuste de aperturas después de haber cambiado el filamento, cuando se
cambie significativamente el voltaje de aceleracién o con el cambio significativo del
spot size, debido a que el haz de electrones se mueve con respecto al eje dptico.
También realice el ajuste si al enfocar y desenfocar, la imagen se desplaza en la
pantalla.

7.4.8.2 Seleccione el detector de electrones secundario
7.4.8.3 Amplifique a 10000X alguna particula pequefia en la rejilla de cobre.

7.4.8.4 Aun zde 10,5 mm (WD 10 mm), ajuste el foco, contraste y brillo, scan 1.
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7.4.8.5 Seleccione Maintenance y siga las instrucciones (video-ayudas en el equipo) como se
muestra a continuacion en la Figura 6:

1 Tum onthe Wesbie Wiabaler ON
| Diaw Out Artock | Filament Exchange
(B 2 Adjust Moads knob of MAP so that the image sways in the vedical drection
T
W 3 Adusthe Y-as knoh to minimize the image sway in the vertical diection,
| VENT EVAC ‘ | OLapetum Bxchange |
4 Tum off the Wobbler Wobbier OFF
Wacuum Mada X
High Low | |[ Removeodes | B ol ’ ,/I
Vacuum Vacuum | | ——t
[ Mourt Orfice | f 1' Y-axls knob
DO, |
G a1 S X:axs kniob
Uiser Loga Sample Seting Fecipe Stsge

Figura 6. Pantalla de la cejilla Maintenance para el centrado de lafapertura de la lente objetiva
(tomado de referencia 3.5)

La activacion del Wobble se puede realizar desde el botdn LE

bble

7.4.9 Cambio del filamento

7.4.9.1 Revise el filamento para observargdanoes’y evalle si debe cambiarse cuando aparece el
mensaje FILAMENT FAILURE

Nota 5: El filamento tiene‘una vida Util de aproximadamente 30-50 horas (aunque
en algunos casos puede sermayor). El equipo despliega un mensaje cada vez que es
necesario cambiarlo, (FILAMENT BURN-OUT). Para optimizar la vida media del
filamento el mismo 00 debe sobresaturarse innecesariamente.

7.4.9.2 El equipo debe"estar encendido para el reemplazo del filamento.
7.4.9.3 Ventile ellcandn de emisién antes de abrir la tapa.

7.4.9.4 Si se ha estado utilizando el equipo, antes de abrir la tapa y cubierta del cafién de
emision, espere a que se enfrie (30-60min) excepto en el caso que el equipo haya
estado apagado.

7.4.9.5 Verifique que se encuentre apagado el icono HT (voltaje) -
OFF
7.4.9.6 No toque el filamento ni el Wehnelt con las manos, utilice guantes libres de polvo.

Adicionalmente, en caso de que el Wehnelt pueda estar aun tibio, utilice la
herramienta aislante para proceder a remover el Wehnelt.

7.4.9.7 Siga los pasos, diagramas y explicaciones (video-ayudas en el equipo) que se detallan
a continuacion (Figuras 7, 8 y 9; Punto 5.4 Manual del SEM, Referencia 3.5):
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Wehnelt

Wehnelt removal tool

Figura 7. Secuencia para apertura del cafidn. yretiro del Wehnelt (tomado de referencia 3.5)
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’ - O
O aperture Aduat g | P EN 2 First ramove all 4 outer screws. Than remove the broken flamert and the spacer
L e MY trom e Wehnet cap, Polih the Wehnet cap nside wih metal poieh ond mae f in
Vacuum Mode g solvertt, Place the sdustng spacer back into the Wahnet cap, Set the new flament
by buming the slat an tha filament beses 1owards the adjusting screw .
High Low FRemzie Ofiee j, Cauten
VB_I':I._II.IIII !.r‘a-:_:u«um _AV = Make sLre mok 1o fowch the flament tip when repiacing the flament
gurt Ofige [E 3 Mountthe Warnak assemly onto the qun and evacuste tha chamber aftar ciosing
e — fhe gun chamber
= el vk Indtizkze Stage
User Login Sample Setting Recps Singe Image List Selup Mairienance

Figura 8. Secuencia para cambio del filamento en la pantalla de mantenimiento (tomado de
referencia 3.5)
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Figura 9. Diagrama esquematico para el cambio de filamento (tomado de referencia 3.5)

7.4.9.8 Remueva el Wehnelt con la herramienta adecuada y colocarlo sobre una superficie
limpia (papel aluminio).

7.4.9.9 Desatornille el Wehnelt y saque el filamento.
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7.4.9.10 Limpie el Wehnelt (sobre todo en la parte donde se observa color negro) repetidas
veces con hisopo (o algoddén y palillo de dientes) y pulidor para metales, elimine el
exceso de pulidor con un hisopo seco, se puede adicionar acetona.

7.4.9.11 Limpie el espaciador con hisopo y acetona .

7.4.9.12 Lave el Wehnelt y el espaciador colocandolos en un beaker con acetona (con el
orificio del Wehnelt con la punta hacia arriba) y posteriormente introduzca el beaker
en bano ultrasénico por al menos quince minutos. Después de ello, descarte la
acetona (en recipiente con diatomita) y repita el procedimiento.

Nota 6: En ocasiones los tornillos del Wehnelt se separan durante el lavado en bafio
ultrasdnico por lo que el descarte de la acetona debe realizarse a través de un
colador para evitar perder alguno de los tornillos principalmente el de cabeza plana.
En caso de ser necesario, los tornillos hexagonales se pueden obtener de filamentos
quemados.

7.4.9.13 Coloque el espaciador y el nuevo filamento dentro del"Wehnelt, cuidando de no tocar
la punta del filamento.

Nota 7: Los espaciadores vienen en trés tamafios de espesor del anillo, a saber:
espaciador de 2 mm (ll), de 2,1 mmg@ll), y de 2,2 mm (lll). Utilice alguno de los
espaciadores Il y lll. La relacidon entrenel brillo alcanzado segun el espaciador y el
tiempo de vida del filamento se presenta en el Cuadro III.

Cuadro III Relacién entre el grosor e=ancho del espaciador del Wehnelt y el brillo alcanzado
(tomado de referencia 3.5)

Muml:.:.arl;j :::mm S~Thickness (mm) Brightness The life of filament
3 2.1 Medium Normal
34 2.2 Low Long

7.4.9.14 Verifique que la guia del filamento (guide groove) se encuentre alineada con el
tornillo plano (setting screw) del Wehnelt, atornille.

7.4.9.15 Ajuste secuencialmente cada uno de los tres tornillos restantes (adjustment screws).

Nota 8: En el montaje del espaciador con el filamento dentro del Wehnelt verifique
que al ajustar los tornillos, todo el conjunto quede correctamente acomodado (el
filamento debe quedar completamente asentado en el espaciador y éste a su vez,
nivelado en el Wehnelt; no debe quedar inclinado o sobremontado).

7.4.9.16 Verifique que se observe el filamento a través de la punta del Wehnelt. Lo anterior
se puede verificar a través de la inspeccion del orificio del Wehnelt con una lupa con
luz de modo que en el centro del orificio se observe la punta del filamento.
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7.4.9.17 Coloque el Wehnelt dentro del cafidén, cierre la tapa y coloque nuevamente la cubierta
del cafioén.

7.4.9.18 Introduzca en la cdmara de muestra, el estandar de rejilla de cobre.
7.4.9.19 Active el vacio.
7.4.9.20 Ajuste el filamento: corriente de carga, saturacion, alineado y centrado.

7.4.9.21 Registe el cambio de filamento en la bitacora de uso del equipo e indique el saldo de
filamentos.

7.4.10 Otros aspectos de mantenimiento del equipo a considerar por el\personal pericial:

7.4.10.1 Realice frecuentemente la limpieza externa del equipo ‘¢on un pafo ligeramente
himedo, verificando diariamente que no se acumule polvo y suciedad en la
superficie (Punto 5.3 Manual del SEM, Referencia *3.5). La limpieza exhaustiva del
area donde estd ubicado el equipo deberal realizarse y documentarse con la
periodicidad establecida (al menos una vez gada quince dias).

7.4.10.2 Verifique peridodicamente que el softwaré\trabaje adecuadamente, si se detecta algun
problema comunique a la empresa encargada del mantenimiento; realice la limpieza
externa del equipo de computo regularmente.

7.4.10.3 Registre todo cambio de piezas e.insumos, limpiezas y verificaciones realizadas en el
Cuaderno de bitacora del equipo y en los registros y controles que se disponga.

7.4.10.4 Realice una verificacion, del desempefio instrumental del sistema SEM-EDX en el
modulo de residues de disparo (capacidad de deteccidon) justo antes e
inmediatamente después de finalizado el servicio de mantenimiento externo, antes
de dar el recibide cenforme del mantenimiento. Documente dicha verificacion en el
cuaderno de“bitacora del equipo.

7.4.10.5 En los manténimientos externos, el Ingeniero de servicio de la empresa encargada de
realizar el”"mantenimiento preventivo y correctivo del equipo, entregara al perito(a)
encargado un reporte de servicio técnico que incluye informacion detallada de las
acciones realizadas. Revise dicha orden, realice las observaciones que considere
pertinentes y posteriormente firme de conformidad. Archive segun lo establecido
internamente.

7.4.10.6 Los fallos mecanicos deben ser reportados inmediatamente a la empresa encargada
del mantenimiento técnico del equipo para su resolucion.

7.4.10.7 Para el cambio o revision de partes mecanicas o resolucion de dudas de fallas
técnicas del equipo deberd llamarse a la empresa encargada del mantenimiento
preventivo y correctivo del mismo.

7.4.10.8 La limpieza del anodo (Punto 5.5 Manual del SEM), la limpieza de la apertura de la
lente objetiva (Punto 5.6 Manual del SEM), limpieza de orificio y manipulaciéon de
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detector de electrones retrodispersados (Punto 5.7 Manual del SEM), deberan ser
efectuadas en el mantenimiento del equipo por personal externo de la empresa
encargada de realizar el mantenimiento preventivo y correctivo, salvo que exista una
autorizacién de la Jefatura de Seccién para que lo realice el personal pericial con
alguna asistencia via remota. Lo mismo podria aplicar para el cambio de algin
consumible del equipo o verificacion de desempefio en funcion de la complejidad y
nivel de experiencia requerido para la ejecucion de la accion.

7.4.11 Mantenimiento preventivo y correctivo.

Nota 9: El mantenimiento preventivo del SEM-EDX es semestral y es realizado por
personal externo, técnicamente competente, contratado para tal fin.

7.4.11.1 Supervise que el ingeniero de servicio efectie lass, Siguientes labores de
mantenimiento preventivo y de verificacion del equipo:

7.4.11.1.1 Limpieza de Wehnelt, dnodo y cdmara del cafidn.

7.4.11.1.2 Cambio de filamento (de ser necesario).

7.4.11.1.3 Limpieza de pieza polar y apertura de pieza polar.

7.4.11.1.4 Limpieza y cambio de apertura objetiva y apertura de bajo vacio.
7.4.11.1.5 Alineacion del candn y aperturas.objetivas

7.4.11.1.6 Limpieza de camara de'la‘mdestra y platina.

7.4.11.1.7 Cambio del centelleador (si aplica)

7.4.11.1.8 Revisidn del sistema de vacio

7.4.11.1.9 Revision” de=l0s niveles de aceite de las bombas rotatorias y bomba de difusion vy
cambio 'de aceite de dichas bombas

7.4.11.1.10 Cambio de agua del recirculador, limpieza del radiador y compresor
7.4.11.1.11 Calibracion (ajuste) del detector EDX con estandar de Cobre

7.4.11.1.12 Prueba de resolucion del detector EDX con Manganeso a 5.9 keV (ver criterio de
aceptacion y rechazo en apartado 8).

7.4.11.1.13 Pruebas de funcionamiento de las unidades del equipo

7.4.11.1.14 Verificacién de la veracidad de las medidas de longitud con el estandar de
magnificaciéon (solo una vez al afio), basado en ASTM standard E766—14, para
mediciones en el rango de 0,5 micras a 2 micras (ver criterio de aceptacion vy
rechazo en apartado 8).
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7.4.11.2 Preste atencion y dé seguimiento a las frecuencias de mantenimiento preventivo
recomendadas, como se detalla en el Cuadro IV.

Cuadro IV. Mantenimiento preventivo y frecuencia de reemplazo de consumibles y partes del

SEM.
PARTE Mantenimiento preventivo Frecuencia aprt_)X|mada de
cambio
Limpiar cada vez que se cambia el
filamento o cuando la corriente de Solo se repone si se
Wehnelt .
carga es inestable o no aumenta al deforma por golpes
calentar el filamento
Cada vez que el software
despliega alguno de los
Siguientes mensajes:
s/ Alerta Filament failure
Filamento N/A (LC > 150uA

e Alerta Filament Burn-
out (aproximadamente
30-50 horas de vida)

e Alerta Filament
abnormal

Apertura objetiva

Limpiar cada seis‘meses

Anual o cuando aumente
el astigmatismo

Apertura de bajo
vacio

Limpiar cada seis meses

Cada afo o cuando
aumente el astigmatismo

Orificio lente

objetiva, 150 pm N/A Cada 4 afios
diametro
Tubo de Barrido ~
P111480(1) N/A Cada 4 afnos

Bombas rotatorias

Semegstral: Verificar fugas de aceite, nivel y

coloracién del aceite (no debe estar
Café-rojizo o lechoso), completar el nivel
de aceite, verificar ajuste de la
manguera y que ésta no se encuentre
agrietada

Cambio de aceite (2 litros)
cada afio y reemplazo del
elemento de filtro de la
trampa de aceite o cambio
de trampas de aceite
cuando se considere
necesario

Bomba de difusion

Tres a cinco afos: cambio de aceite

Cada dos aios : cambiar
el calefactor y cables de la
bomba de difusion o
cuando aparezca el
mensaje DP HEATER
FAULT

O-ring de la
camara de la
muestra y O-ring
para la camara del
cafién

Cada vez que sea necesario, agregar
grasa de vacio en minima cantidad

Cuando no se puede hacer
vacio o éste requiera
demasiado tiempo,
mensaje: EVACUATION
FAILURE
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PARTE Mantenimiento preventivo Frecuencia aproximada de

cambio
Relevo térmico N/A Cada tres o cuatro afios o
bomba de difusién hasta que falle
Anodo- tubo de Limpiar al menos una vez al afio N/A

alineamiento

Mensual: verificar nivel de agua y
verificar limpieza del agua; en caso se

observe presencia de algas y suciedad, Semestral: vaciar
vaciar completamente el tanque vy llenar completamente el tanque
con agua desionizada (10 litros y llenar con agua destilada
aproximadamente) (10 litros
Diariamente: verificar que la aproximadamente),

Recirculador de temperatura se encuentre dentro del limpiar radiado_r y

agua rango de (59-68) OF, (15-20) °C, y debe compresor, verificar el

evitarse sobrepasar los 77 °F (25 °C). flujo y la temperatura,
En caso de sobrecalentamiento del obstrucciones en el
cuarto (cerca de los 30 °C) se activara tanque, fugas en las
una alarma auditiva y sera neceS$ario mangueras o conectores
apagar el equipo. Lubricar el motor de ser
El equipo no debe estar expuesto necesario
directamente al sol ni a la=lluvia y debe
tener un buen flujo de”aire:

Recirculador de Cuando se utilice: prerificar nivel del

agua de la platina agua; llenar con agua/desionizada N/A
de enfriamiento Unicamente.

Vaciar el recipiente de

Limpieza del‘:ecipiente de agua y del agua cuando se llene

Deshumidificador

filtro ; .
segun sea necesario
Dependera de la calidad
Centelleador N/A de la imagen del detector
SEI
Foreline Trap N/A Cuando las presiones de

bajo vacio no responden

7.4.11.3 Para el mantenimiento de la bomba rotatoria verifique que el nivel de aceite de las
bombas esté completo. Para ello:

7.4.11.3.1 Apague el microscopio.

7.4.11.3.2 Gire la trampa de aceite.

7.4.11.3.3 Agregue aceite de manera que se observe el nivel dentro del circulo indicador.
7.4.11.3.4 Ajuste la trampa de aceite.

7.4.11.4 Limpieza del recirculador de agua:

7.4.11.4.1 Apague el microscopio.
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7.4.11.4.2 Apague el recirculador.

7.4.11.4.3 Remueva tornillos frontal y posterior.

7.4.11.4.4 Quite la puerta lateral.

7.4.11.4.5 Abra la llave de paso de la manguera y vacie el tanque.
7.4.11.4.6 Cierre la llave de paso.

7.4.11.4.7 Remueva con un trapo el polvo del equipo, sobre todo del radiador.
7.4.11.4.8 Quite la puerta superior.

7.4.11.4.9 Llene el tanque con agua desionizada (aproximadamente 10 litros).
7.4.11.4.10 Coloque todas las puertas y atornille.

7.4.11.4.11 Encienda el recirculador.

7.4.11.4.12 Verifique velocidad de flujo, temperatura y nivel degaguas«

7.4.11.5 Calibracién del detector EDX: se realiza cuando”éNeéquipo ya no identifica los picos
correctamente, la linea de energia se encuentra _corrida o en cada mantenimiento
preventivo.

7.4.11.5.1 Monte el estandar de cobre (puede.ser rejilla o de superficie pulida colocado en
retenedor).

7.4.11.5.2 Seleccione distancia de trabajo (WD) de 10 mm, amplificacion de 1000x, scan 2.
7.4.11.5.3 Seleccione el icono INCA Monitor — X-ray calibration — process time 5.
7.4.11.5.4 Presione el icono de inigio Q I

7.4.11.5.5 Verifique ques€l dead time sea menor de 50% y el nimero de cuentas sea mayor
a 500 cps.

7.4.11.5.6 Presione el icono de finalizacién _ElJ

7.4.11.5.7 Presione Calibrate, verificar que se encuentre seleccionado Ka — Cu — OK.
7.4.11.5.8 Presione Next.

7.4.11.5.9 Espere aproximadamente 10 minutos a que realice la calibracion.
7.4.11.5.10 Grabe como Calibracion EDS, fecha e iniciales de quien realiza la calibracién.
7.5 Apagado del equipo (Punto 4.1.3 del Manual del SEM)

7.5.1 Aseglrese, antes de apagar el equipo, de haber guardado las fotos del SEM en los
archivos correspondientes y haber guardado el proyecto e informacién del sistema de
microanalisis cuando corresponda.
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7.5.2 Antes de apagar el equipo, asegurese que se encuentre en modo de alto vacio.

7.5.3 Si se tiene encendido el sistema de microanalisis de rayos X, ponga el detector EDX en
modo de stand by, salga del programa INCA, apague la computadora y el monitor del
sistema de microanalisis.

7.5.4 Verifique que los dispositivos periféricos del SEM estén apagados (camara infrarroja,
platina de enfriamiento).

7.5.5 En la computadora del SEM, seleccione File = Exit JEOL Scanning Electron Microscope en
el Menu.

7.5.6 Haga clic OK en el cuadro que se despliega con el siguiente mensaje.Exit JEOL Scanning
Electron Microscope program (Figura 10).

HE Exit Microscope Program

I'\ Press [OK]to Ext JEOL Scanning Electron Micre€cepe pragram.

Shutdown Procedure

1. Bt Windows and tum off the PC,
2. Tum off the MAIN POWER switeh.
3. Wait for 15 minutes and tom offthie cooling water, and tum off the distrbution board switch.

ok | | Cancel

A y ]

Figura 10. Mensaje de alerta para apagado del SEM.
7.5.7 Apague la computadora del SEM
7.5.8 Apague los dispositivos periféricos de la computadora (monitor, impresora).
7.5.9 Apague el SEM desde el panel principal (MAIN POWER key) O (OFF).
7.5.10 Después de transcurridos quince minutos, apague el recirculador de agua.

7.6 Manejo del equipo en caso de emergencia (Punto 4.1.4 del Manual del SEM)

7.6.1 Apagado de emergencia
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7.6.1.1 En caso de emergencia apague el SEM desde la llave del MAIN POWER en el panel
principal O (OFF) y de ser posible desconecte los interruptores de las computadoras
del SEM y del EDX, asi como los dispositivos periféricos.

7.6.1.2 Apague el recirculador de agua.
7.6.2 Encendido del equipo después del apagado de emergencia

7.6.2.1 Encienda el equipo normalmente como se describe en el apartado 7.4 de este PON.
7.6.3 Considere y aplique las siguiente medidas en caso de un corte eléctrico

7.6.3.1 Cuando se suspende el fluido eléctrico y se sobrepasa el tiempo que operan las UPS
(minutos), el instrumento se detiene en modo seguro pere €l agua del recirculador
continda corriendo.

7.6.3.2 Si la suspension del servicio eléctrico continla porsun tiempo extendido, apague el
recirculador de agua.

7.6.3.3 Para reiniciar el equipo luego de restablecersedel fluido eléctrico, proceda como en el
apartado 7.4 de este PON. Tenga presente el siguiente punto (7.7.3.4) antes de
proceder a encender el equipo.

7.6.3.4 PRECAUCION!!! Cuando el recirculador.de agua continGia funcionando estando apagado
el SEM (por ejemplo en horas no habiles, fines de semana, etc.), puede presentarse
un dafio del calentador de labomba difusora producto de condensacion. En ese caso,
apague el recirculador de ‘agua, y estando el SEM apagado remueva la tapa lateral
de la base del SEM y «evise visualmente si el calentador de la bomba difusora y el
piso presentan humedad, (ver Figura 11); en caso afirmativo remueva la humedad
con una toalla limpia~y espere un tiempo prudencial para que el equipo esté seco
antes de encenderio.
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Figura 11. Vista lateral del SEM sin la respectiva tapa donde,se puede apreciar la bomba
difusora.
7.6.4 Cuando el sistema esté seco, encienda el equipotnermalmente como en el apartado 7.4
de este PON. En caso de duda contacte a perSonalde JEOL.

7.7 Aspectos generales de obtencion de imagenes, en’ el SEM

7.7.1 Chequee el sistema (bombas rotatofias; recirculador de agua, condiciones ambientales)
7.7.2 Realice los ajustes del equipo (saturacion, alineacién, centrado del haz).

7.7.3 Para la introducciéon de la muestra en el SEM, ventile la cdmara de muestras.

7.7.4 Verifique el tipo desmuestra, altura de la muestra y seleccione el portamuestras y forma
de montaje mas\eonveniente (valore platina de enfriamiento en caso de muestras
sensibles al vacio)t

Nota 10: Para.el uso de la platina de enfriamiento y parametros a utilizar (temperatura
y presién) ver el Manual de la platina de enfriamiento (referencia 3.7) y referencia de
aplicacion (referencia 3.4, Jensen, Jgrgesen y, Schnell, 2001)

7.7.5 Introduzca en la camara de muestras del SEM, el espécimen montado en el
portamuestras.

7.7.6 Seleccione condiciones de trabajo segun objetivo del analisis (morfologia, detalles de
superficie, composiciéon elemental) y tipo de muestra (conductora, no conductora,
estabilidad al vacio). En el apartado 3.5.4 del Manual del SEM se encuentran varias
recetas dependiendo del tipo de muestra. En el Cuadro V y Cuadro VI se muestra el
resumen de lo sefialado en ese punto del manual. Los parametros fundamentales son la
aceleracion de voltaje y la corriente de carga, el spot size (S.S), la distancia de trabajo
(WD) vy el nivel de vacio.
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Nota 11: La calidad de la imagen dependera de la aceleracion de voltaje, de la corriente
del haz, de la distancia de trabajo, del diametro de la apertura, de la acumulacién de
carga en el espécimen de acuerdo con su capacidad conductora. Estos puntos se
explican en el apartado 4.6 del Manual del SEM.

Cuadro V. Cuadro de respuestas dicotdmicas y otras opciones para la seleccion de
condiciones utilizadas en la obtencidon de imagenes de las muestras.

ltems Operation/Explanation

Thumbnail list | The image is displayed according to the specimen classification.

Universal, High magnification

Metal/Mineral, Organic (Textile + Polymer) , Inorganic (Glass + semiconductor) , Biological Sample.,

Condition Is the specimen electrically conductive?

No : Proceed to the next question

Yes : The specimen with coating is selected. See Table of Observation/€onditiens next page.

Is the specimen coated?

No : " Without coating “ condition is selected

Yes : " With coating” condition is selected. See Table of @bServation next page.

No : " Low-Voltage Observation “ condition is*selected.

Do you want to observe the specimen in the low yacutim mode?

Yes : " Low —Vacuum Observation “ conditien is Selected. See Table of Observation next page.

Do you want to perform EDS analysis?

No : ” Observation” is selected.

Yes : "EDS “Is selected. Seg Table of Observation next page.

0K By clicking the OK button, the ebservation condition is set according to the sample classification.

Cancel The thurmbnail list{Imagelist) is displayed.

Cuadro VI. Ejemplos de condiciontes instrumentales en la obtencidon de imagenes en funcién del
tipo de muestra y el tipo_ de)estudio a realizar (morfoldgico/quimico)

Without Coating
With Coating Low-Voltage Low-Vacuum
Standard Sample Miag, Obslervahon Observation
SS sS sS Specimen
AccV AccV AccV Chamber Press,
Observation| EDS Observation Observation| EDS P
a
Metal + Mineral 20 50 60 15 A0 15 50 50 30
Organic
) 10 50 60 10 50 10 60 65 40
(Textile » Polymer)
Inorganic Minimum
) 15 50 60 10 50 15 60 65 40
(Glass + Semiconductor) | Magnification
Plant -  Biological
10 50 60 1.0 50 10 60 65 50
sample
Univarsal 15 50 60 10 50 15 60 65 30
High magnificafion 20 35
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7.7.7 Evacue en el modo de vacio y nivel de presién requerido segun el tipo de muestras.

7.7.8 A partir de las opciones en la cejilla STAGE en la parte inferior de la pantalla, tome la
fotografia del stage (Capture).

7.7.9 Determine la altura z y WD (considerando la altura de la muestra). Al ajustar la altura,
use la cdmara infrarroja para control del movimiento. Recuerde que la inclinacién de la
platina esta limitada por la altura de la muestra y el didmetro del portamuestras.

7.7.10 Una vez ajustada la altura y la inclinacion, verifique que la posicion de la muestra es
segura con respecto a la posicion de los detectores, luego apague la camara IR.

7.7.11 Verifique los pardametros instrumentales: escoja la sefal (electrones secundarios versus
retrodispersados, observacion dual); aceleracion de voltaje;, corriente de carga;
densidad de corriente o spot size. Ver punto 4.7.1 a 4.7.3_del Manual del SEM.

Nota 12: Para la seleccién de la sefal de la imageny.en’alto vacio las opciones son:

BEIW (imagen de electrones retrodispersados) o SEI (imagen de electrones

secundarios). BEIW tiene tres modos (COMPQ, TOPO, SHADOW). SHADOW tiene un

peso de 1 a 10. 10 da al elemento oblicuo elgnayor peso. EX: Ultra 3D view

a) COMPO (a+b): Imagen BSE normal de centraste composicional

b) TOPO (a-b): imagen topografica, petencialmente mas ruidosa a no ser que la
muestra tenga bastante detalle topografico

¢) Shadow: Imagen con alto compoenente oblicuo, imagen similar a SEI pero con BSE,
necesaria para modo LV, donde el detector SEI tradicional no funciona.

7.7.12 Encienda el filamento. HT ready  HT ON. Alguna intensidad deberia observarse en la
ventana de imagen. En caso ‘contrario presione el botén ACB (auto brillo y contraste) en
el panel de control manual 6,en pantalla (parte superior).

7.7.13 Preliminarmente ebserve en Scan 2 (rapido), baja magnificacion (30 X).

7.7.14 Observe la muestra. Ajuste brillo y contraste de ser requerido (autobrillo y contraste
ACB es conveniente). Ver punto 4.7.5 del Manual del SEM.

7.7.15 Enfoque la muestra (grueso y fino). Al enfocar no debe haber desplazamiento de la
imagen. Ver punto 4.7.6 del Manual del SEM.

7.7.16 Corrija por astigmatismo (AS stigma) cuando la imagen se enfoca asimétricamente

7.7.17 Si esta trabajando a altas magnificaciones, seleccione un spot size bajo para imagen
mas definida. Si la imagen se observa muy ruidosa, seleccione un spot size mayor.

Mayor spot size = mayor corriente=mas sefial=>menos ruido=>menos resolucién
Menor spot size = menor corriente=>menos sefial=>mas ruido=mayor resolucion
7.7.18 Ajuste inclinacién y z solo cuando la muestra esta en una posicidon segura y realice los

ajustes siempre con la cdmara infrarroja encendida. Scan rotaction estd disponible en

P-DCF-GCG-JEF-001-R3, Version 01
Emitido y Aprobado por Unidad de Gestién de Calidad




DEPARTAMENTO DE CIENCIAS FORENSES VERSION 07 PAGINA: 31 de 53

USO GENERAL DEL SEM-EDX P-DCF-ECE-FIS-07

Tools lo cual es Gtil para orientar la imagen en la forma requerida sin rotar la platina
(esta opcién DEBE estar apagada en los analisis automatizados como los de residuos de
disparo).

7.7.19 Escoja el scan para registro fotografico (Ver punto 4.7.7 del Manual del SEM).

7.7.20 Guarde la imagen en la carpeta correspondiente.

7.7.21 Si es necesario realizar medidas de longitud, radios, etc. en la fotografia utilice Ia
herramienta Meaurement (scaler), cuyo uso se detalla en el punto 4.15 del

Scaler

Manual del SEM. Grabe la imagen con las medidas cuando se requiera registrarlas en la
fotografia.

7.7.22 En caso de ser necesario, registre capturas en video\Segun las indicaciones en el
punto 4.18.4 del Manual del SEM.

7.7.23 Baje la corriente, apague el alto voltaje, ¥ventile (modo slow cuando son polvos,
seleccionable en la cejilla SAMPLE SETTINGS).

7.7.24 Una vez que ya se ventilé la cdmara.de,muestras, retire el espécimen, introduzca un
nuevo espécimen de ser necesario.

7.7.25 Evacle la camara de muestras, lasetal debe quedar en modo de alto vacio cuando el
equipo no se va a utilizar por un,tiempo.

7.7.26 Siga trabajando o apague,si es del caso. El procedimiento de apagado del equipo se
detallo en el apartad§+Z.6 de este PON.

7.7.27 Registre el uso del/equipo en el cuaderno de bitacora del equipo.
7.8 Resolucion de problemas y alertas

7.8.1 Como personal pericial competente usuario del SEM, conozca y tenga accesibles la lista
de resolucién de problemas (Trouble shooting) del SEM disponibles en el apartado 4.25
del Manual del SEM tanto a nivel de fallas del sistema de evacuacién (4.25.1), fallas en
la observacién de imagen (4.25.2), descoordinacién de la platina (4.25.3.a), asi como la
lista de mensajes de alerta del SEM (4.27 del Manual del SEM, Warning Message list)

7.8.2 En caso de dudas consulte al encargado del equipo, lider técnico o canalice la duda hacia
el personal de JEOL.

7.9 Aspectos generales para la realizacion de microanalisis de rayos X

Nota 13: El detalle de las funciones y uso de los diferentes mddulos del INCA (Oxford) se
encuentra en los Manuales INCA Feature e INCA Energy (referencias 3.1 y 3.2)
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Nota 14: En el Anexo 02 se presenta un diagrama de flujo con las etapas y aspectos a
considerar para un microanalisis de rayos X.

Nota 15: El Software INCA es susceptible a quedarse “pegado”, por lo que es conveniente
realizar un guardado periddico de los proyectos, de manera que si se presentan problemas en
el software se pueda utilizar la herramienta Tidy up (ubicada en el escritorio de la
computadora) para hacer el reseteo del programa INCA.

7.9.1 En el sistema SEM (Punto 1 de la Seccién 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL,
referencia 3.2.):

7.9.1.1 Elija la aceleracion de voltaje deseada. Para EDX, el voltaje de aceleracion
recomendado es de 1,5 a 2 veces la linea de energia masralta del espectro en el
rango de trabajo. Por ejemplo: la linea K del cobre aparece @ 8,04 keV, por lo que
la aceleracion de voltaje adecuada para una muestra en, la’ que hay cobre, deberia
ser de al menos 12-16kV. Para una muestra de, didentidad desconocida, una
aceleracion de voltaje de 20 kV es un buen punto de partida. En el Point & ID active
la opciéon Duane-Hunt calculation en Preferences—Q@ptions.

Nota 16: Cuando se activa el algoritmo, éste¢Calcula el limite de Duane-Hunt al final
de cada adquisicion. Cuando el algoritme, identifica una diferencia entre el limite
Duane-Hunt y el valor de la aceleracién_de voltaje, aparecerd un mensaje de alerta
mostrando el valor calculado del linnite 'de Duane-Hunt y el valor de la aceleracion de
voltaje [e.g. "The value calculated )for the Duane-Hunt limit (10,0 kV) doesn 't
match the set for accelerating voltage (20,0 kV)]”. Si hay insuficientes cuentas
dentro del espectro o el Limite Ptane-Hunt esta fuera del ambito seleccionado (0-
10, 0-20 kV) el algoritmdo no pasa informacion debido a las inexactitudes en el
calculo que pueden ocusrir”bajo estas condiciones (ver punto 8, criterios de
aceptacidn y rechazo)s, Las correcciones implican cambio de las condiciones
instrumentales tales~gue se reduzca la carga o que se disminuya el pile up (active la
opcidn de correccion’ de pile up para picos del espectro en el menu Options de Point
& ID, Analyzer, Mapping o GSR).

7.9.1.2 Elija la aperturasobjetiva 2 para EDX; a veces puede ser necesario pasar a la apertura
3 cuando Se requiera identificar algun elemento que estd a baja concentracion
(elemento traza).

7.9.1.3 Ajuste la distancia de trabajo (WD) a 10 mm.
7.9.1.4 Obtenga una imagen de la muestra en alta calidad.

7.9.1.5 Aseglrese de que la camara IR esté apagada cerrando la ventana de la camara IR
antes de obtener cualquier espectro. De lo contrario, el tiempo muerto sera del
100% durante la obtencién del espectro.

7.9.1.6 Cuando esté obteniendo el espectro de rayos X de la muestra, ajuste el spotsize de
modo que el deadtime sea aproximadamente 20-40% (microscope setup). En
ocasiones puede ser necesario aumentar el tiempo muerto para mejorar el
desempefio como en el analisis automatizado de residuos de disparo que requiere
tiempos muertos de 50-60% con los estandares de cobalto o de cobre.
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7.9.2 En el EDX:
7.9.2.1 Inicie la sesién de operador.

7.9.2.2 Abra el software INCA haciendo doble clic en el icono del software INCA en el escritorio
de la computadora. Ingrese en el moédulo Full adquisition para la adquisicion de
espectros o en el médulo de reproceso cuando requiera solamente elaborar o
imprimir reportes. Los modulos no se pueden abrir de forma simultanea: este
equipo no cuenta con una opcion off line.

7.9.2.3 Seleccione la opcidon de analisis que necesite en el programa, valorando cada caso
particular:

[Analyzer] Permite la adquisicion de EDX y el analisis ecliantitativo, pero no permite
seleccion de areas dentro de la imagen para la obtencions/del espectro sino que se
utiliza el area total.

[Point & ID] Permite la adquisicion de imagenes y el anadlisis EDX de sitios de interés
especificos dentro de la imagen de la muestra.

[Mapping] Permite mapeos de EDX en &reas vy lineas (linescans) de linea usando un
enfoque de mineria de datos (data miringsapproach), es decir, se guarda el espectro
completo de cada pixel.

7.9.2.4 Cree un proyecto nuevo y ndmbrelo usando un prefijo que haga referencia al area
analitica (QAR para la Unidad de Analisis de Residuos, QUI para Quimica Analitica,
ING para Ingeniera Forense, JEXPLO para explosivos, por ejemplo), seguido de la
fecha (DDMMAAAA) y=nlmero de caso o referencia al trabajo realizado. La
descripcion puede ampliarse indicando notas o comentarios al proyecto.

Nota 17: Dentro’de cada archivo de proyecto se pueden tener varias muestras 'ia
=3

Para cada muestra, es posible tener multiples sitios de interés E!"
ol

y cada sitio de interés es una imagen con uno o varios espectros asociados .ll

La organizacion en arbol se puede observar en la pestafia de Data, mientras que la
organizacion en bloques y mddulos con desplegables (samples, site of interest,
spectrums) se presenta en la pestafia Navigator

Havigator T Data

7.9.2.5 Las siguientes son instrucciones basicas para la obtencién de los espectros en Point &
ID. En cada pantalla del navegador puede obtener informacién mas detallada del
Icono de ayuda (esquina superior derecha de la pantalla).
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7.9.2.5.1 Antes de correr la muestra de un caso, compruebe el desempeiio instrumental con
un material de referencia de composiciéon conocida al cual se le aplica el procedimiento. La
verificacién del desempeiio instrumental en el andlisis cualitativo y/o cuantitativo podra ser
evaluada con cierta periodicidad en funcién de la frecuencia de los casos.

7.9.2.5.2 Cree el nombre o identificacion de la muestra.

7.9.2.5.3 Cree el nombre del sitio de interés (cuando corresponda). En caso que no se le
asigne ningln nombre al sitio de interés, entonces se creard un nombre predefinido (site of
interes+ N©° 1... 2... 3...) de forma consecutiva para los sitios de interés en cada muestra.

7.9.2.5.4 Para la captura de imagen en Point & ID, obtenga una imagen SEM de alta calidad
en scan 2. Haga clic en [Image Setup]—Seleccione la resolucién de imagen deseada (e.g. 512
x 384), velocidad (e.g. Medio) y datos (e.g. 8 bits), e ingrese el niumere de cuadros frames

(e.g. 1).
7.9.2.5.5 Haga clic en [Site of Interest] y haga clic en el botén vefrde Q l

7.9.2.5.6 Para la adquisicion del espectro de rayos X, haga clic en [Acquisition Setup]
Seleccione el Livetime deseado (e.g. 15 segundos),/ell Process Time (1-6; 5 y 6 para alta
resolucién, 3 o 4 para espectros normales y mapping),‘tango del espectro (determinado por la
aceleracion de voltaje, tipicamente sera 0-20 keW) y'mumero de canales (tipicamente 2). Ver
punto 3 de la Seccion 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.

Nota 18: El nUmero de canales debera sepel mismo cuando se realice el Quant Optimization.

Nota 19: Un Process time bajo ,permite la obtencion de espectros mas rapidamente
considerando altas velocidades de adquisicion pero a expensas de sacrificio de la resolucién de
las lineas de energia (i.e. picos mas.anchos) .

7.9.2.5.7 Antes de realizar la_adquisicion espectral, efectie un Quant Optimization con las
condiciones de trabajo definidas utilizando un estdndar de cobalto o de cobre. Al menos
debera realizar un Quantoptimization por sesion de trabajo. Ver punto 2 de la Seccién 3 del
INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.

7.9.2.5.8 Haga clic_en [Acquire Spectra] y seleccione la(s) region(es) de la muestra a analizar.
En Point & ID usted puede utilizar areas puntuales, rectangulares, poligonos, etc. Ver puntos
4 y 9 de la Seccion 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.

7.9.2.5.9 Haga clic en [Confirm Elements] para verificar los picos de forma automatica o
manual. Elimine o agregue los elementos de interés segun analisis espectral y el nivel de
ruido. Ver puntos 5, 6 ,7 de la Seccién 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.
Compare los espectros cuando sea necesario. Ver punto 11 de la Seccién 3 del INCA ENERGY
OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.

7.9.2.5.10 Haga clic en [Quant set up]. Establezca la opcidon de procesamiento (Processing
Option (All Elements), escoja Normalize Quantitative Results, set Element List (current
spectrum). Haga clic en [Quant] para obtener los resultados cuantitativos. Ver punto 12 de la
Seccién 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.
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Nota 20: La cuantificacion en este caso se realiza de forma "standardless", que se se refiere a
una cuantificacion via software, sin el uso de estandares elementales para cada analito sino
que el equipo utiliza en su lugar espectros por defecto para todos los elementos que puede
analizar y con las lineas de rayos X mas utilizadas. En la literatura se reporta que mas del
95% de las cuantificaciones por SEM-EDX en el mundo son realizadas de esta manera.

7.9.2.5.11 Guarde el proyecto. Respalde periddicamente durante el desarrollo del mismo.

7.9.2.5.12 Escoja la(s) opcion(es) de reporte que mas se ajuste(n) a la informacion analitica
requerida a partir de las diversas plantillas que dispone el programa o de las
que se pueden crear segln conveniencia del usuario. Ver punto 22 de la
Seccion 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.

7.9.2.6 Las siguientes son instrucciones basicas para la obtencion/de los espectros en
Mapping. En cada pantalla del navegador puede obtenef informacidn mas detallada
del Icono de ayuda (esquina superior derecha de la pantalla).

7.9.2.6.1 En la opcion [Mapping] capture la imagen de la_muestra como en el caso de Point &
ID.

7.9.2.6.2 Haga clic en [SmartMap Setup], seleccione un valor de Map o Linescan Resolution
intermedio. Seleccione las condiciones de trabajos Ejemplo: Process Time: 3. Spectrum range
(0-20 eV), Number of channels (2k); Acquisition=time: fixed duration, Frame (20), map dwell
(100 ps), linescan dwell (2000 ps)

7.9.2.6.3 Haga clic en [Element Setup], seleccione los elementos para mapeo o linescan.
7.9.2.6.4 Haga clic en [SmartMapi,.seleccione una regidon para mapeo o dibuje una linea para
el escaneo. Haga clic en el boton verde para iniciar la adquisicion. Ver punto 13 de la Seccion

3 del INCA ENERGY OPERATOR’MANUAL, referencia 3.2.

7.9.2.6.5 Haga clic en_[ElementMap] o [Element Linescans] para mostrar el mapa o linescan.
Ver puntos 14 y 15 de la\Seccion 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia 3.2.

7.9.2.6.6 Guarde ‘el proyecto. Respalde periddicamente durante el desarrollo del mismo.
Escoja la(s) opcion(es) de reporte que mas se ajuste(n) a la informacion analitica requerida a
partir de las diversas plantillas que dispone el programa o de las que se pueden crear segln

conveniencia del usuario. Ver punto 22 de la Seccién 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL,
referencia 3.2.

7.10 Mantenimiento del recubridor de carbono
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Nota 21: Registre en el cuaderno de bitacora el cambio de cualquier insumo,
revision y limpieza realizada al equipo.

7.10.1 Limpieza de la fuente de evaporacion (fuente Bradley)

Nota 22: Esta etapa del procedimiento es realizada por la persona encargada del
mantenimiento preventivo y/o correctivo externo anual.

7.10.1.1 Apague el sistema para realizar la limpieza de la fuente de evaporacion. Debe utilizar
guantes libres de polvo durante todo el proceso.

7.10.1.2 Revise después de 50-100 evaporaciones, el desemperfio de la fuente de evaporacion.
Para ello debe emplear el modo de evaporacién automatica y'pealizar la evaporacion
de las varillas de carbdn, si se requieren mas de 4.4V para,efectuar la evaporacion,
realice los siguientes pasos.

7.10.1.3 Limpie la fuente de evaporacion con una toalla_libre’ de pelusa humedecida con
acetona o con una mezcla de acetona e isoprgpanol (1:1) y si es necesario puede
utilizar una lija fina de grano superior a 4004a que la fuente es de acero inoxidable.

7.10.1.4 Cambie el resorte deslizador de la varillaxde ‘earbdn.
7.10.1.5 Revise y si es necesario, cambie la frenza de cobre y la ceramica.

Nota 23: La fuente de evaporacién’ opera a una corriente alta (120/150 A). Un
incremento en la resistencia en serie de solo 1 mili-ohmio producird una caida de voltaje
de mas de 0.1 voltios. Wna_resistencia de 5-10 mili-ohmios puede detener el
funcionamiento de la fuéntes»Cuando esté re-ensamblando la fuente después de la
limpieza tenga cuidado.con:

- La conexién de la trenza“de cobre al deslizador debe ser tallada firmemente. Cualquier
resistencia de contactonextra reducira la eficiencia de la fuente.

- Si la trenza de.Cébre se ha recalentado se volvera a oxidar y tendrd una resistencia
aumentada, por lojque necesita ser remplazada.

7.10.1.6 Realice almenos una prueba de recubrimiento para verificar que el equipo funciona
correctamente.

7.10.2 Limpieza de la cdmara de vacio

Nota 24: Esta etapa del procedimiento la debe realizar el usuario del equipo cuando
la cdmara se tenga depdsitos de carbdn que no permitan ver a través del vidrio,
también se lo debe realizar el responsable del mantenimiento preventivo externo.

7.10.2.1 Apague el sistema para realizar el cambio de cristal. Debe utilizar guantes libres de
polvo durante todo el proceso.

7.10.2.2 Espere que se ventee la cdmara de vacio, levante el plato superior y llévelo hacia
atras, de forma que no descienda hacia a delante. Por ultimo remueva el cilindro de
vidrio y coléquelo en una superficie segura.
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7.10.2.3 Remueva el depdsito de carbon desde el interior del cilindro de vidrio frotando con
una toalla libre de pelusa humedecida con acetona o con una mezcla de acetona e
isopropanol (1:1).

7.10.2.4 En caso de que al realizar la limpieza del paso anterior todavia queden residuos de
carbdn, lave con agua y jabdén Bell Jar Kleen, usando una toalla libre de pelusa el
cilindro de vidrio.

7.10.2.5 Limpie las superficies de metal (platina de la muestra, plato de la base y plato
superior) frotando con una toalla libre de pelusa humedecida con acetona o con una
mezcla de acetona e isopropanol (1:1), también puede utilizar una esponja tipo
Scotch Bride seca para eliminar residuos de carbén.

7.10.2.6 Limpie, en caso de ser necesario, la varilla de la fuente de~eviaporacion frotando con
una toalla libre de pelusa humedecida con acetona o _con una mezcla de acetona e
isopropanol (1:1), también puede utilizar una esponjartipo Scotch Bride y de ser
requerido papel lija fina. Este paso es preferible que loyrealice la persona encargada
del mantenimiento preventivo y/o correctivo externo“anual.

7.10.2.7 Revise los empaques de la camara y reemplacé Si'es necesario.

7.10.2.8 Verifique que todas las superficies estén secas, coloque el cilindro de vidrio y
encienda el sistema para verificargelhque el tiempo de bombeo a 0,1 mbar sea de
aproximadamente 30 segundos,

7.10.3 Cambio del cristal de cuarzo

Nota 25: Esta etapa del=procedimiento la debe realizar el usuario del equipo cuando
el equipo emite la_ alarma “FALLA"”, y en caso de ser necesario, el responsable del
mantenimiento preventivo externo también lo puede cambiar.

7.10.3.1 Cuando el carbdf se acumula en sobre el cristal de cuarzo en la pantalla se muestra
“FALLA"”, en este momento el cristal se encuentra saturado y se debe cambiar para
recubrirla muestra.

Nota 26: en caso de no contar con cristales de cuarzo para cambiarlo por uno nuevo,
el saturado se puede limpiar con acetona y toalla Kimwipe™ o toalla libre de pelusa
para continuar usandolo, sin embargo el tiempo de vida util es menor.

7.10.3.2 Apague el sistema para realizar el cambio de cristal. Debe utilizar guantes libres de
polvo durante todo el proceso.

7.10.3.3 Espere que se ventee la cdmara de vacio, levante el plato superior y llévelo hacia
atras, de forma que no se caiga hacia a delante y por ultimo remueva el cilindro de
vidrio, coléquelo en una superficie segura.

7.10.3.4 Desatornille el soporte del cristal, remueva cuidadosamente hacia abajo el soporte y
no lo hale con fuerza y sea cuidadoso con el cable.
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Figura 12. Tornillo que asegura soporte del cristal.

7.10.3.5 Afloje los dos tornillos pequefios ubicados en ambos lados del soporte. Esto permitira
que la base del soporte se separe de la tapa sujetadora del cristal, coloque la tapa
en una superficie segura.

Figura 13X Tornillo lateral del soporte del cristal.

7.10.3.6 Remueva el cristal ¥y*semplacelo por uno nuevo. Sacuda suavemente para asegurar
que el cristal esta‘correctamente asentado en el soporte.

Nota 27: si el\soporte del cristal se encuentra con mucho material depositado, lo
puede limpiar’ con acetona y toalla Kimwipe™ o toalla libre de pelusa, antes de
colocar ‘el nuevo cristal.

7.10.3.7 Coloque la tapa del soporte y vuelva a ajustar los tornillos laterales del soporte.

7.10.3.8 Introduzca por abajo el soporte y sujete el tornillo que lo une a la platina, acomode el
cable para que no sea prensado por la cdmara de vidrio.

7.10.3.9 Encienda el sistema para verificar que el tiempo de bombeo a 0,1 mbar sea de
aproximadamente 30 segundos.

7.10.4 Cambio del filtro de aceite de la bomba rotatoria

7.10.4.1 Apague el recubridor de carbono, revise el filtro de la bomba rotatoria, si tiene
signos de saturacién cambielo.
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7.10.4.2 Desatornille el filtro de aceite y reemplacelo por uno nuevo.
7.10.5 Limpieza del sistema de afilado easiShaper, Pelco

Nota 28: Cuando el nivel del polvo de carbono se aproxima a la linea maxima, el
colector de polvo debe vaciarse, o el polvo de carbono puede cubrir el tubo interior
del colector.

7.10.5.1 Golpee suavemente la parte superior del recipiente colector de polvo de carbén para
asentar el polvo en la parte inferior, esto se realiza mientras el contenedor esta en la
base.

7.10.5.2 Retire el tapon de silicon del orificio de vaciado en la parte“superior del recipiente
colector de polvo de carbono.

7.10.5.3 Retire el recipiente colector de polvo de la base, cen“cuidado para mantenerlo
horizontal hasta que esté sobre el basurero convenecional.

7.10.5.4 Vierta el polvo de carbdén por orificio de vaciddo én el basurero convencional. Golpee
el contenedor si es necesario para desprender,el polvo del interior del contenedor.

7.10.5.5 Vuelva a colocar el recipiente colector. de* polvo en la base e inserte el tapdén del
orificio de vaciado.

7.10.5.6 Limpie la unidad con una toalla_.humedecida con agua, en caso de ser necesario
utilice también alcohol 70%.

7.10.6 Cambio del aceite de la bomba rotatoria

7.10.6.1 Revise al menos_una vez cada seis meses, la apariencia y el nivel del aceite en el
extremo de ladbomba que tiene el vidrio.

» \Vista del aceite

Figura 14. Verificacidn del aceite de la bomba rotatoria.

Nota 29: Esta parte del procedimiento es preferible que lo realice la persona encargada
del mantenimiento preventivo y/o correctivo externo anual.
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7.10.6.2 Si el aceite estd de color oscuro se debe cambiar, para eso drene el aceite de la
bomba a un recipiente para almacenarlo y posteriormente descartarlo segun lo
establecido en el Manual de Seguridad y Salud Ocupacional.

7.10.6.3 Reemplace con aceite nuevo llenando hasta alcanzar el nivel maximo.

7.10.7 Mantenimiento preventivo y/o correctivo anual

Nota 30: El mantenimiento preventivo y/o correctivo del recubridor de carbono es anual
y lo realiza personal externo, técnicamente competente.

7.10.7.1 Supervise que el técnico ejecute las siguientes labores establecidas previamente en el
contrato de mantenimiento:

7.10.7.1.1 Verificacién del aceite de la bomba de rotacion. Cambiar'dependiendo del uso.

7.10.7.1.2 Verificacion del sistema eléctrico.

7.10.7.1.3 Verificacién y cambio del filtro de la bomba’de.rotacion.

7.10.7.1.4 Verificacién y cambio del cristal de cuarzo.

7.10.7.1.5 Verificacién y remocién de los depdsitos de la evaporacion del carbén en la camara

de la muestra.

7.10.7.1.6 Limpieza y revision en general del Recubridor de carbén y sus accesorios.

8 Criterios de Aceptacién, o'Rechazo de Resultados:

No. | Criterio de Aceptacion

Valor Limite

Correccion Aplicable

Optimization

ultimo ajuste realizado
(definido
arbitrariamente)

1 Ajustes fen el*haz de Haz de electrones * Realinear de forma manual
electrones saturado, alineado, 0 automatica si fuera
centrado necesario
« Comprobar saturacion
+ Comprobar centrado
+ Cambiar filamento si los
problemas persisten
2 Ajustes en el Quant 95-105% del valor del | Consultar al personal de JEOL en

situacion extrema

3 Limite Duane-Hunt

El Limite Duane-Hunt es
concordante con el valor
de la aceleracién de
voltaje seleccionada

Verifique si la muestra esta
cargada. Si es asi, cambie las
condiciones instrumentales o

recubra la muestra con carbdn si
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No.

Criterio de Aceptacion

Valor Limite

Correccion Aplicable

es posible.

Si la discrepancia no se origina
por fenédmenos de carga sino por
pile up extremo, decida si las
altas tasas de adquisicidon son
esenciales, si no, reduzca el imput
rate del espectro.

Prueba de resolucion del
detector EDX con
Manganeso a Kal 5,9
keV

Menor o igual a 127 eV
(definido de fabrica)

Consultar al personal de JEOL

Veracidad de las
medidas de longitud con
el estandar de

magnificacion

Promedios para
mediciones de 0,5 pm),
1,0 umy 2.0 um en Xy

Y deben estarsen €l
rango de £0,1um‘del
valor nominah(definido
arbitrariamente basado

en calibracién de fabrica

e incertidumbres tipicas
del estandar de
magnificacion)

Consultar al personal de JEOL

Comprobacién
instrumental con material
de referencia certificado

(no GSR)

=Identificacion cualitativa
correcta para todos los
elementos con nimero
atomico superior al del
boro.

-Cuantificacién
aceptable. Se permite
un sesgo de hasta un +
30% en la concentracion

expresada como

porcentaje, obtenido
mediante una
metodologia
standardless. El
coeficiente de variacidon
en el porcentaje de cada
elemento debe ser igual
o inferior a 10 % (ver
referencias 3.7 y 3.9).

« Ajuste parametros
instrumentales

* Consulte al encargado del
equipo o lider técnico del
area pericial

7

Comprobacién

Ver PROCEDIMIENTO PARA LA DETERMINACION DE
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No. | Criterio de Aceptacion Valor Limite Correccion Aplicable
instrumental con material RESIDUOS DE DISPARO MEDIANTE SEM-EDX

de referencia certificado
(GSR) en cada
mantenimiento preventivo

9 Calculos y evaluacion de la incertidumbre:

Los célculos necesarios para los analisis cuantitativos (promedios, desviacion estandar, etc.)
seran detallados en los PON especificos de aplicacion del equipo en un peritaje particular.

10 Reporte de Andlisis y Resultados:

Los reportes de andlisis seran detallados en los PON especificos de aplicacion del equipo en un
peritaje particular.

11 Medidas de Seguridad y Salud Ocupacional:

11.1 Cuando sea necesario chequear el estade de la bomba difusora (verificar si hay
condensacion), no se debe tocar directamente.ya que puede estar sumamente caliente.

11.2 Nunca remueva el cobertor del-sistema de Optica electronica (EOS), mientras se esté
suministrando un alto voltaje (HT QN)

11.3 El personal usuario del equipe, se debe familiarizar con la simbologia de precaucion en las
diferentes partes del equipo como se muestra en la Figura 15.
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Beware of Beware of high Bewam of Don't
Electric shock temperature SEyinaed caught disassemble

Figura 15. Senales de precaucién’ presentes en el SEM-EDX.

11.4 Después de que el filamento se quema, el Wehnelt permanece muy caliente, por lo cual
no se puede tocar directamente. Sis€s,necesario el reemplazo del filamento, permita que el
Wehnelt se enfrie durante una hora, '@ para mayor inmediatez use la herramienta aislante para
el retiro del Wehnelt.

11.5 Antes de realizar la limpieza-de la fuente de evaporacion verificar que no esté caliente, es
preferible hacer la limpieza antes de que el equipo sea usado.

12 Simbologia:

Considerando que este PON esta orientado al uso del equipo y no a la descripcion de un
método de analisis especifico, y tampoco implica la generacidon de registros técnicos
particulares de casos periciales, este apartado no pretende ser exhaustivo sobre todos los
simbolos, abreviaturas, siglas y acrénimos utilizados, los cuales provienen de la jerga técnica
indicada en los manuales de uso del equipo principal y de los auxiliares o periféricos, asi como
de los softwares especificos utilizados, del sistema internacional de unidades, de la tabla
periédica de los elementos quimicos y de otras referencias incluidas en los procesos de
entrenamiento para conocimiento del personal competente en el manejo del SEM-EDX y del
equipo auxiliar.

BES/BEC/BEIC: Abreviatura para detector de electrones retrodispersados.

EDS/ EDX: Espectrometria de energia dispersiva de rayos X
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GSR:

HV:
LV:

N/A:

PON:

Residuos de disparo

High vacuum (alto vacio)
Low vacuum (Bajo vacio)
No aplica

Procedimiento de operacién normado

SADCF: Sistema Automatizado del Departamento de Ciencias Forenses

SCD: Solicitud de cambio documental

SEI: Abreviatura para el detector de electrones secundarios.

SEM-EDX: Microscopia de barrido electrénico acoplada a miefoanalisis de rayos X
S.S: Spot size o densidad de corriente

TOA: Angulo de salida o take off angle

WD: Distancia de trabajo

13 Terminologia:

Aceleracién de voltaje: El voltaje/o potencial eléctrico aplicado al filamento que acelera

los electrones emitidos por-el filamento. En general, incrementar la aceleracion de
voltaje disminuird la aberracién esférica del sistema y consecuentemente incrementa la
resolucidon. Sin embargo; ‘euando se varia la aceleracién de voltaje también se afectan
las interacciones efAtrenel haz y la muestra, de manera que si se aumenta la aceleracion
de voltaje tambien{se incrementa el volumen de interaccion. Esto se debe considerar
cuando se analizan particulas pequefias debido a que el volumen de interaccion puede
exceder el famafio de la particula. Las imagenes de electrones secundarios obtenidas
utilizando una’ baja aceleracion de voltaje (5-10 kV) proporciona una excepcional
informacion topografica debido a que las interacciones del haz estan confinadas a
regiones cercanas a la superficie. Como resultado el rendimiento en la generacion de
sefiales BSE es baja usando bajas aceleraciones de voltaje. Contrariamente, usando
aceleraciones de voltaje altas (20-30 kV), se obtiene mayor rendimiento en las sefales
de BSE, debido a una mayor penetracion y volumen de interaccién del haz. Cuando
aumenta la aceleracion de voltaje, aumenta la detectabilidad de elementos con nimeros
atémicos altos. La aceleracién de voltaje requiere ser de al menos 20 kV para permitir la
generacion y deteccion de las lineas L del plomo.

Carga: Deflexion o subita descarga eléctrica de la muestra, resultando una acumulacion
de carga negativa sobre una muestra no conductora o sobre una muestra que no esta
apropiadamente conectada a tierra. Este efecto puede interferir en la formacion de la
imagen y en el microanalisis de rayos X. Se puede eliminar mediante el recubrimiento
de muestras con un elemento conductor (oro, carbdn, etc.), a través del trabajo en
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condiciones de bajo vacio, o mediante la regulacion de parametros instrumentales como
aceleracion de voltaje, corriente, densidad de corriente, apertura de la lente objetiva.

— Copa o cilindro Wehnelt: El cilindro de Wehnelt es una cubierta de metal que rodea el
filamento. Durante la operacion, se mantiene a un potencial mucho mas negativo que el
filamento. La diferencia de voltaje entre el filamento y el cilindro es llamada voltaje
preferente (bias voltage). El cilindro con preferencia negativa tiene un efecto repulsivo
sobre los electrones y actia como una lente electrostatica, localizando los electrones en
el centro justo enfrente del anodo. La diferencia de voltaje entre el filamento y el anodo
se llama voltaje de aceleracion, determina la energia y longitud de onda de los
electrones conforme se van moviendo hacia abajo en la columna. Los voltajes de
aceleracion en SEM son de 1 kV a 30 kV.

— Corriente del haz (beam current): El nimero de electrones disponible en el haz
demagnificado para interactuar con la muestra. La corrient€ tipica para un equipo JEOL
de filamento de tungsteno, es de 0,5 nA (para una velocidad“dé adquisicidon de 2,5 kcps
y un tiempo muerto de hasta 35%, con process time de 5)¢

— Dead time o Tiempo muerto: el tiempo (expresada como porcentaje) que el EDX no es
capaz de procesar rayos X.

— Detector de microanalisis rayos X o de epergia dispersiva de rayos X (EDX):
Corresponde a un detector de deriva d€=silicio que permite analizar los espectros de
rayos X caracteristicos (mide la energia del*fotdn de rayos X en eV (generalmente entre
0 y 20 keV) versus la intensidad enscuentas por segundo). Es posible analizar elementos
desde el boro hasta el uranio. El analisis cualitativo permite identificar qué elementos
estan presentes en una determinada area de la muestra. La sensibilidad de este
detector es de 0,1% en pesa.

— Detector de electrones retrodispersados (BEI): Detector de estado sélido que permite la
deteccidon de los electrones retrodispersados. Las sefiales detectadas son procesadas
para producir tresy tipps de imagenes: estereoscopica (shadow), de composicion
(compo) y topografica (topo). Los atomos de mayor nimero atémico se observan como
areas mas brillantes* comparados con las areas mas oscuras que corresponden a atomos
de menor niimero atémico, debido a que la intensidad se relaciona con el numero
atomico.

— Detector de electrones secundarios (SEI): utilizado para observar la topografia en la
superficie de la muestra; la imagen se obtiene cuando el haz de electrones incide en la
misma y se producen electrones secundarios a partir de la emisiéon de electrones de
valencia de los atomos de la muestra. Requiere que el detector se encuentre en vacio
(aunque existen configuraciones especiales para bajo vacio), y proporciona informacién
superficial de la muestra (5-10 nm). El detector mas comun es el Everhart-Thornley, el
cual utiliza un centelleador (scintillator), una guia de luz y un tubo fotomultiplicador.
Un alto voltaje es aplicado al centelleador (alrededor de 10 kV) para incrementar la
energia de los electrones secundarios detectados. El centelleador recibe los electrones
secundarios y la sefial se convierte en luz que luego es procesada como sefial
electrdnica.

— Distancia de trabajo (WD): Es la distancia entre la apertura final y la muestra. El cambio
en la distancia de trabajo tiene efecto en la aberracion esférica del sistema de imagen y
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por lo tanto, afectara la resoluciéon de la imagen final. Este parametro afectara la
profundidad a la cual la imagen aparece enfocada (profundidad de foco). A menores
distancias de trabajo, la muestra sera escaneada con un cono de electrones mas amplio,
lo que resulta en una imagen con poca profundidad de foco A mayor distancia de
trabajo, la muestra seréd escaneada con un cono de electrones mas estrecho, generando
una imagen con una mayor profundidad de foco.

— Electrones retrodispersados (BSE): Electrones de alta energia (> 50 eV) provenientes
del haz de electrones primario del SEM, los cuales son dispersados y emitidos
elasticamente desde regiones profundas del volumen de interaccion en la muestra
irradiada (tipicamente a profundidades > 10 nm). La probabilidad de la retrodispersion
es proporcional al nimero atémico, esto es, los elementos que tienen mayor nimero
atomico son mas eficientes en la produccion de electrones retrodispersados que los
elementos de bajo niumero atémico. Por tal razén la intensidad\dé*los niveles de grises
en la imagen se relaciona con el numero atémico de los elementos en la muestra.

— Electrones secundarios: Abreviados como SE. Electronesyde baja energia (~2-50 eV)
emitidos como resultado de la interaccion del haz=primario con los electrones de la
banda de conduccién de los atomos en el volumen dejinteraccidon. Ellos son producidos
por dispersidn ineldstica a través de todo el volumen“de interaccion, pero solo aquellos
generados cercanos a la superficie (tipicamente*<10 nm) tienen suficiente energia para
escapar.

— Limite Duane-Hunt: El limite de Duane-Hunt es el nombre que se le da a la energia
maxima a la que extienden los rayoes*“X.continuos. Es igual a la energia maxima de los
electrones que golpean la muestra, Esto es de especial interés ya que la energia mas
alta para los electrones incidentes estd determinada por la aceleracién de voltaje del
microscopio. Por lo tanto, si la muestra no se estd cargando, el limite de Duane-Hunt
sera el mismo que el &«\xdel microscopio. Se puede obtener rapidamente una
aproximacion al limite de Duane-Hunt inspeccionando visualmente la regién final del
espectro y la estimacidn»de donde los recuentos continuos caen a cero (los recuentos
adicionales que sesobservan por encima del limite de Duane-Hunt se deben a Pulse Pile-
up y no forman parte del verdadero continuo). El software compensard
automaticamente las pequenas acumulaciones al estimar el limite de Duane-Hunt.

— Live time: Es el tiempo en el que la electronica del EDX esta disponible para aceptar y
procesar la radiacién de rayos X incidentes. Live time se expresa como un porcentaje
del tiempo real. Por oposicion, el dead time es el complemento al live time. Por ejemplo,
si se tiene un live time de 55%, el dead time serd del 45%.

— Microscopio Electrénico de Barrido (SEM): instrumento que obtiene imagenes
amplificadas con resolucién caracteristica a través de un haz de electrones irradiado
sobre una muestra. Consta de un cafién de emision, sistema de Optica electrdnica
(EOQS), sistema de vacio, sistema de detectores y camara para colocar la muestra.

— Pile-up y Pile-up correction: El pile-up corresponde a la sumatoria o acumulacion de
picos cuando llega un segundo pulso y activa el sistema de medicidén durante el tiempo
requerido para procesar un pulso anterior. Cuando esto sucede, ningln pulso aparecera
en su posicion correcta. El resultado es un pico a una energia superior equivalente a la
suma de la energia de los dos fotones. Los picos de acumulacion mas grandes se veran
con el doble de energia que los picos principales, por ejemplo los picos de acumulacion
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de Fe Ko seran vistos alrededor de 12,8 keV (la linea Ko del hierro es 6,40 keV).
También pueden existir otros picos de acumulacion para otras combinaciones de lineas,
y los problemas a menudo son peores con las energias mas bajas. El tamafio de los
picos acumulados se puede reducir disminuyendo la tasa de conteo y el tiempo muerto.
En una situacion experimental, para confirmar que un pico es, o no, un pico acumulado,
el operador debe recordar el espectro a una tasa de conteo mas baja, para ver si el pico
desaparece.

Existe una correccién o algoritmo de correccion de acumulacion (pile-up correction) que
elimina los picos acumulados, asumiendo que la tasa de recuento en cada energia es
constante durante todo el periodo de obtencién del espectro. Por lo tanto, la correccidon
funciona mejor cuando el analisis se realiza en pixeles individuales, puntos o areas de la
misma composicion.

— Rayos X: el haz de electrones incidentes en la muestra Ocasiona que se emitan
electrones en los niveles mas profundos del atomo, las érbitassvacias son reemplazadas
por electrones de los niveles mas superficiales, por lo que’la sustancia emite radiacion
denominada rayos X. Estos rayos X se conocen comowrayos X caracteristicos debido a
que sus energias (longitudes de onda) son caracteristicas para cada elemento.

— Spot size (SS) o densidad de corriente: es el didmetro del haz de electrones que sale de
la lente objetiva e incide en la muestra.«La ‘resolucidon de la muestra aumenta si el
didmetro del haz disminuye. El didmetre~del haz puede modificarse por medio de la
lente condensadora.

— Take-off angle (TOA) o angulo de salida es el dngulo entre la superficie de la muestra y
la trayectoria de los rayos X. dazconfiguracion geométrica del detector EDX dependera
de la posicidon del detector SBD c¢on respecto a la pieza polar. Tipicamente el detector
SDD se encuentra inclinade..35° con respecto a la horizontal (angulo de elevacion),
siendo que con una distancia de 10 mm desde la pieza polar hasta la muestra se logra
intersecar la normal_ al\detector, obteniendo un angulo de salida de los rayos X igual al
angulo de elevacion, ‘Cuando la distancia de trabajo (WD) aumenta, se incrementa la
profundidad de foco, pero se incrementa el angulo sélido entre el SDD y el Detector
BSE, disminuyendo las sefiales en ambos detectores, salvo que se aumente la corriente
del haz de glectrenes. A un angulo de take off de 35° para un equipo JEOL (punto 1.1
del Manual'del/SEM), se minimiza la absorcidén y se maximiza la relacién sefial ruido. Ver

Figura 13
™

detector TOA® -\_\‘1

~
[

sample

Figura 13. Angulo de salida o dngulo de take off para un sistema SEM-EDX. Tomado de:
https://www.slideshare.net/Bruker Nano_Berlin/introducing-xflash-6-12573001
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— Z: distancia entre la lente objetiva y la superficie de la muestra.

14 Anexos
No. de Anexo Nombre del Anexo
Anexo 01 Consumibles del SEM
Anexo 02 Consumibles del recubridor de carbono
Anexo 03 Verificacién intermedia de los medidores de temperatura y/o humedad
Anexo 04 Diagrama de flujo para microanalisis de rayos X
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ANEXO NUMERO 01

Consumibles del SEM:

Descripcion Especificaciones # de Parte
Centellador (25 mm de N/A 821225481 o
diametro) Ju2012732
Copa Whenelt N/A 600153428
Filamento de tungsteno tipo K para microscopio
de barrido electrénico. Didametro disco de
Filamento Tipo K cera.mlf:a= 2§.0 mm; plam_etro de pines= 1,2 417004
mm; Distancia entre pines= 8.0 mm, numero
catalogo Ted Pella producto #1407 (JEQL K-Type
filament).
Espaciador, 2.0t N/A 780105591
Espaciador, 2.2t N/A 780101740
Espaciador, 2.1t N/A 780101731
Contactos de Filamentos N/A 780100751
Tubo de Barrido P111480(1) /A 781155860
Apertura para bajo vacio 2 mm-0/2 mm-400 pm. 780129989
Apertura para lente objetiva 20 um, 30 pm y 100 um 780134214
Orificio Iente_:,objetlva, 150 pm N/A 780134222
diametro
Elemento de Filtro RP N/A 780000358
322027
Calentador DP con cables N/A (calentador) y
322031 (cables)
Fusible, MF61-3A N/A 319017
Fusible, MF61-8A N/A 319019
Fusible, GDL-10A N/A 319056
Sensor Térmicg,
MQT8H60XD(K2A60C) N/A. 780144724
Relevo Térmico\E-Z-204,
6330F, 6340F, 344002250 N/A 344206
O-ring para la camara del 3.1 mm x 69.4 mm 406011
cafon
O-rlr)g para la camara de N/A 3U2007942
vacio, numero de parte
Foreline Trap N/A 490028152
Trampas de aceite de las bombas
rotatorias, modelo OMT-100A N/A JU2008030
Otros:

Aceite mineral para las bombas rotatorias, nimero de parte 423033
Aceite para la bomba de difusion, numero de parte 423007220
Grasa para vacio marca Apiezon, numero de parte 423021

Pulidor para metales, nimero de parte 423007
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ANEXO NUMERO 02

Consumibles del recubridor de carbono:

Descripcion Especificaciones # de Parte
Varillas de carbdn Grado 1, didmetro 6,15x305mm, 60Hz 93015
Aceite ultra 19 Vac 1 litro 891-31
Filtro de repuesto N/A 92061

Cilindro de cristal estandar didmetro 120x120mm H 9608
Recipiente de vidrio N/A 55

Cristal de cuarzo Paquete de 10 unidades 93009
Jabon Pelco Bell Jar Kleen 1407 896

™

Trenza de cobre Paquete de 5 unidades 9614
Aisladores de ceramica Paquete de 8 dnidades 9615
Resorte deslizante de la Paquete de 5%wnidades 9612

varilla de carbdn
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ANEXO NUMERO 03
Verificacion intermedia de los medidores de temperatura y/o humedad
1 Procedimiento

Nota 1: El presente procedimiento aplica para equipos que miden temperatura y humedad o
bien equipos que solo realicen alguna de las dos mediciones.

1.1 Realice las verificaciones intermedias de los medidores de temperatura y humedad de
acuerdo con la frecuencia especificada internamente en el “Programa de mantenimiento
preventivo y calibracion y/o verificacion de equipos de la Seccion”.

Nota 2: La verificacion intermedia de los medidores de temperaturasyshdimedad debe realizarse
contra un medidor de temperatura y/o humedad calibrado y ¢on/trazabilidad certificada,
utilizado solo para esta funcion.

Nota 3: Para el caso de los medidores de temperatura § humedad que cuenten con sensor
interno y externo. Las mediciones se realizaran con el sensor.interno.

1.2 Haga como minimo tres mediciones de tempefatura y humedad a diferentes horas en un
mismo dia.

1.3 Registre los resultados del equipo patrén y del equipo a verificar en la “Hoja de calculo de
verificacion intermedia de equipos de medicién“de temperatura y/o humedad”.

1.4 Para el calculo del factor de confeceién de la medicién del equipo a verificar se utiliza la
hoja de calculo mencionada anteriormente. Donde se deberan ingresar los valores tabulados de
medicién de temperatura y/o humeédad del certificado del equipo a verificar. Para ello elija un
valor tabulado menor al valorsmedido por el equipo a verificar (X;) con su respectivo factor de
correccion (Fci); asi como wn'walor tabulado mayor al valor medido por el equipo a verificar
(X2) y su factor de corfeccién (Fc,). El factor de correccién del valor medido se calcula
automaticamente aplicand@ la siguiente férmula de interpolacion lineal:

-X
—ed _~1%(Fc,—Fc,)+Fc,
X=X,

FCmed:
Donde:
Fcmea =Factor de correccion del valor medido
Xmeda =Valor de temperatura o humedad medida

X1 =Lectura inferior mas cercana al valor medido de temperatura o humedad del instrumento
reportada en el certificado

X, =Lectura superior mas cercana al valor medido de temperatura o humedad del instrumento
reportada en el certificado
Fc; =Factor de correccion de X;
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Fc, =Factor de correccion de X;

Nota 4: Cuando la medicion de temperatura y/o humedad del equipo a verificar sea igual a
alguno de los puntos tabulados del certificado vigente, se debe ingresar como valor (X;) el
mismo valor medido, asi como su respectivo factor de correccién (Fc;) obtenido del certificado.
Quedando los espacios correspondientes a X, y Fc, vacios, para no afectar las formulas.

1.5 Para el caso del valor real de medicién del equipo a verificar, la hoja de calculo realiza la
suma del valor de medicidn mas el factor de correccién. Asimismo, el calculo del sesgo es
realizado automaticamente al restar el valor real del equipo con el valor obtenido por el patron.

1.6 Se acepta o pasa la verificacion intermedia de acuerdo con gl criterio de tolerancia
establecido, para ello la celda de evaluacion de la tolerancia indicara “RASA”. En caso contrario
siga lo mostrado en el punto 2 del Anexo Nimero 3.

1.7 Imprima la hoja de calculo de verificacién en pdf, firme y guarde el archivo en la carpeta
de red definida para ello.

Nota 5: El procedimiento indicado en este Anexo puedg’aplicarse en serie para la comprobacién
de todos los medidores de temperatura y/o humedad en,uso y de respaldo.

Nota 6: El procedimiento indicado en este Anexo=puede utilizarse también para otro tipo de
comprobaciones de los medidores de temperaturasy/o humedad, por ejemplo en verificaciones
cuando el equipo salga del control del encargado del mismo (al regresar el equipo a la Seccién
luego de un servicio de calibracién).

2 Criterios de aceptacion y rechazo de mediciones

No. Criterio de Aceptacion Tolerancia* Correccion Aplicable

Si alguna de las medidas supera la
tolerancia repita la verificacion, si la
situacion persiste (el equipo no
cumple los parametros establecidos),
reporte a la persona encargada del
equipo, a la persona Lider Técnico, a
la persona responsable del Programa
de Mantenimiento Preventivo vy
2 Medicién de humedad + 10% Calibracion  y/o  Verificacion de
equipos de la Seccién y a la Jefatura
de Seccién para la gestion del
mantenimiento correctivo u otras
acciones necesarias.

1 Medicion“de ‘temperatura + 3°C

* Valores establecidos internamente.
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PROCEDIMIENTO PARA EL USO GENERAL DEL SEM-EDX

ANEXO NUMERO 04

Diagrama de flujo para microanalisis de rayos X. Tomado de Secciéon 3 del INCA ENERGY OPERATOR MANUAL, referencia
3.2.

1) Set the Process Time to B
5 in the Microscope Setup Beam current {probe current) should normally be set to give an o .
screen. Acquisition rate 3000 - 4000 cps rate EXCEPT if the sample Do several Quant Optimizations making sure that you
suffers beam damage then lower currents should be used. 8) Check th cut count for long enough to give >10,000 counts in the K
Higher acquisition rates are possible for very stable materials. peak. Compare the measurement values. There
should be a variation of no more than +/- 1%.
2) Go to your sample —

3) Set an appropriate kV
and probe current for your
sample

Heavy
element
analysis

z
y

o< Beam Damage

CHECK :-
1) filament saturated?
No 2) filament aligned?
3) old/new filament?
4) specimen charging?
Yes 5) apertures clean?
6) If FEG then may need flashing

9) Beam Stable?

¥ ¥
| 510KV | | 1020 kV |

7) If FEG then may need adjustment to extraction
10) Perform Quant voltage
4) Adjust tilt on . Optimization
microscope if necessary - If you are going to do light element work then you may want to tilt the

sample towards the X-ray detector togeduceiabsorption effects.
- If the detector is a horizontal model then youwill have to tilt to obtain
a suitable X-ray take off angle (refer ta\detector drawing)

§ 11) Go back to your NB: Do not change any microscope

sample conditions (kV, geometry, beam current)
¥
5) Check that tilt and kV/ d l
are correctly entered into If the automatic Micsoscope Control option is fitted then the kV (and
the software tilt) may be read autamatically from the SEM. If it is not fitted you 12) Set an appropriate This should be set to give either
will need toJnanually edit the kV and tilt values into Microscope Livetime in the Acquire ~250,000 counts in the total spectrum icall
Control program whicl'is accessed from the INCA-OPTIONS menu. Spectra or Acquisition ~100 s,econds) ora stallsl\cal\yp; gnilica(ltl?:'lumger
You mist check this even if you have not edited it - someone else Setup steps of counts in the peak of the lowest concentration
could havechanged it! element (for example when analysing elements at
¢ the 1 weight % level or less)
v
r .
6) Set the working distance < S—— ] ) LT R

Adjust the Z axis position on the microscope to bring the sample spectra in the Acquire ~ =~
indo focus at the r working di indi in Spectra step If the peaks in the spectrum have been automatically

{the Microscope Control from the INCA-OPTIONS menu. identified in the previous stage of the flow, the list of

9 probable will be i played in the

Confirm element list. The list of elements displayed here
will be the ones used for quantitation. You may manually

14) Go to Confirm Element add and remove elements from this list.

step

v

T) Go to the quant

vy
optimization standard

The current spectrum is processed and the quant results

are displayed straight away. You can view the results in a
15) Go to Quant step | number of ways. You can print the results in a report using

one of the report templates provided in the Report step.
y
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