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ΠΕΡΙΛΗΨΗ 
 
Παρουσιάζουµε τις δυνατότητες του ηλεκτρονικού σαρωτικού µικροσκοπίου για τον 
χαρακτηρισµό των γεωµετρικών χαρακτηριστικών σε κλίµακα µικροµέτρων, και την 
στοιχειακή ανάλυση µέχρι την κλίµακα των µικροµέτρων µη καταστρεπτικά για 
βιολογικά δείγµατα και υλικά υψηλής τεχνολογίας.  Επειδή τα αποτελέσµατα είναι 
ποσοτικά πρέπει να διασφαλισθούν σχετικά µε τις µετρητικές αβεβαιότητες.  Για να  
βελτιώσουµε την αναλυτική περιοχή και να µειώσουµε την στοιχειακή µετρητική 
αβεβαιότητα στο ηλεκτρονικό µικροσκόπιο σάρωσης, έχουµε σχεδιάσει και υλοποιήσει 
ένα σύστηµα  για την βαθµονόµηση του οργάνου.  Πιό συγκεκριµένα ορίσαµε το σύνολο 
από ατοµικά στοιχεία  ενδιαφέροντος και δηµιουργήσαµε ένα σύνολο από υλικά γνωστής 
καθαρότητας και συγκέντρωσης ως ειδικά πρότυπα µε τα οποία σε συνδυασµό µε 
λεπτοµερείς ρυθµίσεις του µικροσκοπίου επιτυγχάνουµε την επιθυµητή βελτίωση. 
 
 
 
 
1. Εισαγωγή 
 
 Η χρήση των ηλεκτρονίων στην µικροσκοπία οδήγησε στην κατασκευή καινούργιων 
µικροσκοπίων και στην εξερεύνηση του µικρόκοσµου µε µεγαλύτερη διακριτική 
ικανότητα και έγινε απαραίτητο εργαλείο για επιστήµες όπως  βιολογία,  ιατρική, 
γεωλογία, φυσική, υλικών, και χηµεία, αλλά και για τις αντίστοιχες τεχνολογίες [1,2].   Το 
Ηλεκτρονικό Μικροσκόπιο Σάρωσης (SEM) είναι ένα από τα πιό εύχρηστα και µε πολλές 
δυνατότητες ηλεκτρονικά µικροσκόπια [3]. 
  
Το SEM σε συνδυασµό µε το αναλυτικό σύστηµα της φασµατοσκοπίας ενεργειακού 
διαχωρισµού (EDS) είναι ένα εξαιρετικό εργαλείο σε ένα ευρύ φάσµα επιστηµονικών 
ερευνών. Βρίσκει εφαρµογές  σε πεδία που αφορούν βιολογικές και ιατρικές επιστήµες 
όπως οστά, ιστούς και φυλλώµατα, γεωλογικές µελέτες µε µικροαναλύσεις ορυκτών και 
την επιστήµη των υλικών, στην οποία εντάσσονται πολυµερή, κεραµικά, ηµιαγωγικά και 
µεταλλικά κράµατα, χάλυβες, επικαλύψεις και πολλά άλλα. 
 
To SEM χρησιµοποιείται ως σύστηµα µικροανάλυσης, κυρίως µε το σύστηµα WDS 
(∆ιαχωρισµός µήκους κύµατος). Η χρήση EDS αρχικά λειτούργησε ως σύστηµα 
ποιοτικής ανάλυσης για το προγραµµατισµό του WDS. Η χρησιµοποίηση του EDS µε 
αναφορά σε πρότυπα δείγµατα σε συνδυασµό µε την χρήση ανιχνευτού υψηλής 
πιστότητας, έδωσε µια νέα λύση για ποσοτικές αναλύσεις µειωµένης αβεβαιότητας µε το 
πλεονέκτηµα της ταχύτερης απόκτησης των δεδοµένων. 
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Η µελέτη των πολυποίκιλων υλικών επιτυγχάνεται µε υψηλής διακριτικής ικανότητας 
µικρογραφήµατα για τον χαρακτηρισµό των εξωτερικών τους επιφανειών αλλά και του 
εσωτερικού τους µέρους µε την κατάλληλη τοµή στην υπό µελέτη περιοχή και 
παρατήρησή της, είτε απευθείας είτε µετά από εγκιβωτισµό ή λεπτή στιλπνή τοµή.  Το 
Ηλεκτρονικό Μικροσκόπιο Σάρωσης παρέχει εικόνες ως µικρογραφήµατα, υπό 
αναλογική και ψηφιακή µορφή για περαιτέρω επεξεργασία των τοπογραφικών 
χαρακτηριστικών των επιφανειών των δειγµάτων. Όταν συνδυάζεται µε ανάλυση των 
χαρακτηριστικών ακτίνων-Χ των εκπεµποµένων από το δοκίµιο, παρέχει πληροφορίες για 
την στοιχειοµετρική κατανοµή της επιφάνειας. Είναι δυνατόν να επεξεργαστεί φάσµατα 
από 1024, 2048 ή 4096 κανάλια καλύπτοντας περιοχή από 0 έως 80 keV.  Στο Σχήµα 1 
δίνουµε τις διάφορες λειτουργίες του SEM. 
 
Φυσικά για να µπορεί το όργανο να ανταποκριθεί σε όλες αυτές τις λειτουργίες 
απαιτούνται πρόσθετες ρυθµίσεις. Στην παρούσα εργασία θα ασχοληθούµε µε την 
αναλυτική λειτουργία του µικροσκοπίου.  Όπως κάθε συσκευή η οποία µετράει πρέπει να 
διακριβώνεται [4-7].  Όµως παρόλη την συστηµατική προσπάθεια για την διακρίβωση 
διαφόρων µετρητικών οργάνων  χρειάζεται συστηµατική εργασία για να καλυφθεί όλο το 
φάσµα και το εύρος των µετρούµενων µεγεθών.  Οι εταιρείες που προµηθεύουν 
επιστηµονικά όργανα περιλαµβάνουν στον εξοπλισµό τους  συστήµατα και πρότυπα 
δείγµατα για την βαθµονόµηση των οργάνων ώστε οι µετρήσεις να βρίσκονται σε 
ορισµένη περιοχή αβεβαιοτήτων.   Ένα από τα προβλήµατα που εµφανίζει αυτή η 
διαδικασία είναι το εύρος των ατοµικών στοιχείων που καλύπτει, καθώς και την περιοχή 
των συγκεντρώσεων.  Για να  βελτιώσουµε την αναλυτική περιοχή και να µειώσουµε την 
στοιχειακή µετρητική αβεβαιότητα στο ηλεκτρονικό µικροσκόπιο σάρωσης, έχουµε 
σχεδιάσει και υλοποιήσει ένα σύστηµα  για την βαθµονόµηση του οργάνου.  Πιό 
συγκεκριµένα ορίσαµε το σύνολο από ατοµικά στοιχεία  ενδιαφέροντος και 
δηµιουργήσαµε ένα σύνολο από υλικά γνωστής καθαρότητας και συγκέντρωσης ως ειδικά 
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Σχήµα 1.  Σχηµατική διάταξη του SEM 
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πρότυπα µε τα οποία σε συνδυασµό µε λεπτοµερείς ρυθµίσεις του µικροσκοπίου 
επιτυγχάνουµε την επιθυµητή βελτίωση.  Αποτελέσµατα από την υλοποίηση αυτού του 
συστήµατος παρουσιάζονται στην παρούσα εργασία. 
  
2. Μέθοδος 
 
   α. ∆ιαδικασία ποσοτικής στοιχειακής ανάλυσης, βαθµονόµιση και αβεβαιότητες 
 
Για την επίτευξη µικρογραφήµατος στο SEM, η επιφάνεια του δείγµατος σαρώνεται κατά 
σειρά, από µία καλά εστιασµένη δέσµη ηλεκτρονίων. Η αλληλεπίδραση της δέσµης 
ηλεκτρονίων µε το δοκίµιο, προκαλεί την εκποµπή ηλεκτρονίων και  φωτονίων, όπως τα 
δευτερογενή ηλεκτρόνια, τα οπισθοσκεδαζόµενα και οι ακτίνες-Χ. Αυτά µεταφέρουν 
πληροφορίες τοπογραφικές και στοιχειοµετρικές της πηγής προέλευσής τους. Η 
φασµατοσκοπία ενεργειακού διαχωρισµού (EDS) λαµβάνει συγχρόνως όλο το φάσµα των 
ακτίνων-Χ παρέχοντας ένα γρήγορο καθορισµό της στοιχειοµετρικής σύστασης του 
δείγµατος. Η αναλυτική αυτή µέθοδος µπορεί να να αναλύσει µέχρι 75 εισαγωγές από 
επιλογές προτύπων βιβλιοθήκης, πραγµατικών, ή σε συνδυασµό. Το SEM επιτρέπει την 
παρατήρηση πολύ λεπτοµερών χαρακτηριστικών µε διακριτική ικανότητα 100 nm που 
εξαρτάται κυρίως από την σηµειακή συγκέντρωση της δέσµης των ηλεκτρονίων, 
παρέχοντας ένα εντυπωσιακά µεγάλο βάθος πεδίου. Οι χαρακτηριστικές ακτίνες-Χ που 
εκπέµπονται από το δοκίµιο όταν αυτό βοµβαρδίζεται µε ηλεκτρόνια παρέχει σηµειακές 
και εκτεταµένες ποιοτικές και ποσοτικές στοιχειακές αναλύσεις. Επίσης παρέχουν 
µικρογραφήµατα στοιχειακών κατανοµών των επιφανειών. 
  
Καθώς ένα µόνο µέρος των φορτισµένων ηλεκτρονίων που προσπίπτουν στο δείγµα είναι 
επανεκπεµπόµενο ως δευτερογενή και οπισθοσκεδαζόµενα ηλεκτρόνια, το επιπλέον 
φορτίο πρέπει να µεταφερθεί προς το µεταλλικό δειγµατοφορέα. Αυτό δεν αποτελεί 
πρόβληµα για τα ηλεκτρικώς αγώγιµα δείγµατα, αλλά τα µονωτικά και τα οξείδια, όπως 
τα κεραµικά πρέπει να καλυφθούν µε ένα λεπτό αγώγιµο επιφανειακό στρώµα της τάξης 
των 1-10 nm. Οι πλέον χρησιµοποιούµενες µέθοδοι είναι η επιχρύσωση και η 
επανθράκωση, µε σκοπό τη δηµιουργία οµογενούς αγώγιµης επικάλυψης, η οποία επίσης 
µειώνει την θέρµανση που προκαλεί η δέσµη ηλεκτρονίων. Τα στρώµα αυτό είναι τόσο 
λεπτό ώστε να µην διακρίνεται στα µικρογραφήµατα, αλλά συνεισφέρει στην εκποµπή 
δευτερογενών ηλεκτρονίων, η οποία δεν ενοχλεί καθώς αντανακλά την τοπογραφία της 
επιφάνειας του δείγµατος. 
  
Το βάθος διείσδυσης των ηλεκτρονίων στο δοκίµιο εξαρτάται από την ενέργεια της 
δέσµης, την πυκνότητα και την στοιχειοµετρική σύσταση του δείγµατος. Για τις συνήθεις 
συνθήκες είναι της τάξης µερικών µικροµέτρων. Οι χαρακτηριστικές ακτίνες-Χ 
χρησιµοποιούνται για την ταυτοποίηση και την ποσοτική ανάλυση των στοιχείων που 
συνυπάρχουν στην µελετούµενη επιφάνεια µε διακριτική ικανότητα κ.β. 0.1%, η οποία 
εξαρτάται από τις συνθήκες λειτουργίας, την γεωµετρία και  το προερχόµενο υλικό. Το  
δυναµικό επιτάχυνσης πρέπει να είναι µεταξύ 15 και 30 kV για να επιτυγχάνεται 
συγχρόνως η ανίχνευση ελαφριών και βαρειών στοιχείων.  
  
Για την  ποσοτική στοιχειακή ανάλυση απαιτείται η εξασθένηση της πρωταρχικής δέσµης 
στο στόχο και η απορρόφηση των ακτίνων-Χ από το δείγµα να ληφθούν υπ’όψιν εκ των 
προτέρων, γεγονός που απαιτεί την ποιοτική πρώτα ανάλυση του δείγµατος και 
επαναληπτικές µετρήσεις και υπολογισµούς. Το αναλυτικό πρόγραµµα των EDS 
συστηµάτων χρησιµοποιεί την στατιστική επεξεργασία ZAF των ληφθέντων δεδοµένων, 
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αλλά στην πράξη ανοµοιογένειες και πολύπλοκη τοπογραφία της επιφάνειας αυξάνουν 
την αβεβαιότητα των µετρήσεων. Οι µεγάλες διακυµάνσεις των στοιχειακών 
συγκεντρώσεων επηρεάζουν επίσης, καθώς η αβεβαιότητα εξαρτάται από την 
συγκέντρωση των στοιχείων των προτύπων που χρησιµοποιούνται στην στατιστική 
επεξεργασία.  
  
Η ποσοτική ανάλυση επιτυγχάνεται µε λήψη του εκπεµποµένου φάσµατος, ταυτοποίηση 
των υπαρχόντων κορυφών, επιλογή των στοιχείων και σύγκριση τους µε τα προφίλ των 
προτύπων που επιλέγονται από την βιβλιοθήκη του προγράµµατος. Πριν από την έναρξη 
των µετρήσεων σηµαντική είναι η βαθµονόµηση του ενεργειακού φάσµατος µε την 
ανάλυση πρότυπου στοιχείου επιλεγµένου γιαυτό τον σκοπό.  Στο Σχήµα 2 δείχνουµε την 
διαδικασία ποσοτικής ανάλυσης. Η κατασκευάστρια εταιρεία του αναλυτικού συστήµατος 
παρέχει µία σειρά προτύπων που έχουν κατασκευαστεί και διακριβωθεί από την ίδια η 

οποία όµως περιορίζει την διακριτική ικανότητα της ανάλυσης.  Η βελτίωσή της 
επιτυγχάνεται µε την κατασκευή και χρησιµοποίηση προτύπων, στις ίδιες συνθήκες 
λειτουργίας και πλησίον των εκάστοτε περιοχών των συγκεντρώσεων των στοιχείων που 
εκάστοτε αναλύονται. Η σύγκριση των επιφανειών των κορυφών στοιχείων παρόµοιων 
συγκεντρώσεων είναι µία επίπονη αλλά σηµαντική εργασία κυρίως για την περιοχή των 
ελαφριών στοιχείων µέχρι και το Ca, την  οποία αφορούν πληθώρα υλικών όπως των 
κεραµικών, των ορυκτών και των βιολογικών δειγµάτων. Η επιλογή και  παρασκευή των 
προτύπων είναι µία εξειδικευµένη διαδικασία κατά την οποία αυτά ελέγχονται και στην 
συνέχεια εγκιβωτίζονται σε εποξική ρητίνη για να λειανθούν. Το τελικό στάδιο της 
στίλβωσης γίνεται µε µία σειρά από διαµαντόπαστες. Στην συνέχεια τα πρότυπα 
επανθρακώνονται µε ένα στρώµα της τάξης των 200 Α άνθρακα. Η επιφάνεια τους δεν 
πρέπει να εκτίθεται σε περιβαντολογικές επιδράσεις. Τα υλικά πρότυπα που 
χρησιµοποιούνται ως πρότυπα πρέπει να είναι σε θέσεις εύκολα προσβάσιµες, χωρις 
πόρους και προσµίξεις, υψηλής καθαρότητας. 
  
Οι συνθήκες κατά τις οποίες λαµβάνονται τα φάσµατα των προτύπων, όπως το δυναµικό 
επιτάχυνσης, το ρεύµα, το προστατευτικό παράθυρο του ανιχνευτή, η χωροθέτηση του 
δοκιµίου καθ’ύψος στην στήλη και η οριζοντίωση της επιφάνειας, όπως και η ποιότητα 
της επανθράκωσης είναι παράγοντες οι οποίοι επηρεάζουν την αβεβαιότητα των 
αποτελεσµάτων.  
 

Σχήµα 2. ∆ιαδικασία ποσοτικής ανάλυσης 
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Οι ίδιες συνθήκες λειτουργίας κατά την λήψη των φασµάτων των προτύπων δειγµάτων, 
καθώς και η στοιχειοµετρική περιοχή των ανιχνευόµενων στοιχείων είναι καθοριστικοί 
παράγοντες µείωσης της αβεβαιότητας. Για το λόγο αυτό, καταγράφονται φάσµατα 
γνωστής περιεκτικότητας υλικών, όπως µεταλλικά κράµατα, ορυκτά και καθαρά στοιχεία, 
από τα οποία κατασκευάζονται τα προφίλ των συγκεκριµένων για κάθε στοιχείο κορυφών 
που επιλέγονται να χρησιµοποιηθούν για την ανάλυσή του. Το προφίλ περιέχει ένα 
µοντέλο σε σχήµα κορυφής, συγκεκριµένης ενεργειακής θέσης για κάθε στοιχείο. 
Καθορίζεται η σύσταση των ληφθέντων προφίλ κατά βάρος, ποσοστό µάζας και ατοµικό 
αριθµό και συµπεριλαµβάνονται στη βιβλιοθήκη προτύπων µε τα ιδιαίτερα 
χαρακτηριστικά τους. Πριν την συλλογή των φασµάτων προς µικροανάλυση, είναι 
σηµαντικός ο έλεγχος των συνθηκών λειτουργίας του SEM ώστε να έχουν καθοριστεί 
σωστά. Στην συνέχεια γίνεται η λήψη φάσµατος προτύπου στοιχείου για βαθµονόµηση. 
Επιλέγοντας τις συνθήκες λειτουργίας και την γεωµετρία λήψης των προτύπων, 
συλλέγεται το φάσµα του της υπό εξέταση επιφάνειας και γίνεται η ταυτοποίηση των 
υπαρχόντων κορυφών µε την ποιοτική της ανάλυση καθορίζοντας τα στοιχεία που την 
αποτελούν. Στο σηµείο αυτό είναι σηµαντική για την βελτίωση της αβεβαιότητας των 
αποτελεσµάτων η σωστή επιλογή των προφίλ των προτύπων που θα χρησιµοποιηθούν 
στην στατιστική ανάλυση ZAF, για την ποσοτική ανάλυση. 
  
3. Αποτελέσµατα 
 
Τα πρότυπα τα οποία χρησιµοποιούνται είναι εγκιβωτισµένα σε εποξική ρητίνη µε 
κυλινδρική µορφή για περισσότερα πρότυπα και ορθογωνίου παραλληλογράµµου, τα 
οποία τοποθετούνται σε δειγµατοφορέα παραπλεύρως λεπτής στιλπνής τοµής, ώστε η 
ανάλυση τους να είναι σε καθηµερινή βάση αλλά και όποτε παραστεί ανάγκη εφικτή. Οι 
εταιρείες κατασκευής τους είναι οι Micro-Analysis Consultants Ltd και P&H 
Developments από την Μεγάλη Βρετανία.  
 

ELEMENT ORTHOCLASE ORTHOCLASE ORTHOCLASE
wt % standard real stand. default stand. 

Si 30.06 30.16 30.42 
Al 10.53 10.47 10.28 
Na 2.74 2.54 3.27 
K 9.46 9.68 9.86 
Ca 0.19 0.23 0.29 
O 46.55 46.92 45.88 

 
Πίνακας 1   Ανάλυση προτύπου ορθόκλαστου  
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 Ενα αναλυτικό παράδειγµα παρατίθεται στον πίνακα 1, αντίστοιχα το φάσµα του 
φαίνεται στο σχήµα 3 όπου φαίνεται η κατα βάρος στοιχειακή σύσταση ενός προτύπου 
ορυκτού όπως δίδεται από την εταιρεία στην πρώτη στήλη, όπως αναλύεται 
χρησιµοποιώντας πραγµατικά πρότυπα στη δεύτερη στήλη και τέλος µε την χρήση 
βιβλιοθήκης προτύπων από την κατασκευασθείσα του µικροαναλυτή εταιρεία. Το 
επιθυµητό αποτέλεσµα είναι το πλησιέστερο στο δοθέν µε πιστοποίηση και όπως αυτό 
διακρίνεται είναι το αναλυθέν µε τα πραγµατικά πρότυπα. 
 
 4. Συµπεράσµατα 
 
Η εµπειρία από την µακρόχρονη χρήση του SEM και η ανάγκη ποσοτικής στοιχειακή 
ανάλυσης σε ένα µεγάλο εύρος δειγµάτων και περιεχοµένων στοιχείων οδήγησε στην 
ανάγκη για καλύτερη βαθµονόµιση.  Έτσι επιλέχθηκε µια σειρά από στοιχεία και 
κατασκευάστηκαν πρότυτα τα οποία προστέθηκαν στην βιβλιοθήκη ανάλυσης µε 
αποτέλεσµα να µειωθούν οι αβεβαιότητες και το SEM να αποτελεί µετρολογικό όργανο.   
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