Instrukcja do pomiaréw na mikroskopie FT-IR Bruker Hyperion 3000 sprzezonym
ze spektrometrem Vertex 80v
Najwazniejsze elementy mikroskopu FT-IR to dwa detektory: MCT oraz FPA, obiektyw
oraz kondenser, okular, kamera cyfrowa, stolik pomiarowy, konsola. Dodatkowo
do mikroskopu jest podlaczony dzojstik, ktory umozliwia poruszanie zautomatyzowanym
stolikiem (lewo-prawo oraz gora-dot). Wszystkie wymienione elementy opisano na ponizszych

zdjeciach (Rys. 1).
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Rys. 1. Elementy konstrukcji mikroskopu FT-IR

Do spektrometru potaczonego z mikroskopem, w ktérym znajduje si¢ standardowe zrodto
promieniowania, rozdzielacz wiagzki (ang. beamsplitter), interferometr oraz uktad luster
kierujacy wigzke do komory pomiarowej lub mikroskopu, jest podtaczone zrodio sprzezonego

powietrza oraz pompa prozniowa (Rys. 2).



Rys. 2. Pompa proézniowa i zawor powietrza (na zdjeciu w pozycji zamknigtej)

Etapy wlaczania mikroskopu to:

1. Sprawdzenie, czy spektrometr jest wiaczony (przycisk w tylnej, lewej czesci
obudowy). System diod wskazuje na stan urzadzenia

2. Otworzenie przeptywu powietrza (zawor na $cianie, przekrgcenie raczki w pozycje
pionowa)

3. Wilaczenie pompy prozniowej (zielony przycisk) oraz  rozpoczgcie
odpompowywania uktadu — wlaczenie przegladarki Internet Explorer,
na zatadowanej stronie wybranie pozycji ,,Direct Control Panel”, a nastgpnie
,Evacuate instrument”. Ci$nienie oraz status urzadzenia sg na biezace wyswietlane.
Powietrze w spektrometrze zostalo poprawnie odpompowane, jesli wyswietla si¢

status ,,Evacuated” na zielonym tle (Rys. 3)
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Rys. 3. Panel kontroli odpompowania spektrometru i mikroskopu



Wiaczenie mikroskopu — przycisk w tylnej, dolnej cz¢sci obudowy. Detektor FPA

posiada osobny wigcznik (spodnia cze$¢ obudowy detektora)

azotem przed rozpoczeciem badan*

Uzywany do pomiaru detektor (MCT, FPA lub oba) nalezy schlodzi¢ cieklym

*Prosz¢ pyta¢ opiekuna mikroskopu o dostep do ciektego azotu. Wymagane sg okulary

ochronne, rekawice i odziez ochronna.

Pomiar w trybie transfleksji lub refleksji (z detektorem FPA)

1. Pomiar zaczyna si¢ od znalezienia obszaru zainteresowania. W programie OPUS

sterujagcym mikroskopem nalezy wybra¢ opcje ,,Video Guided Measurement” (Rys. 4)

na koncu rozwijanej listy, a nastepnie wybrac¢ opcje ,,Hyperion 3000-FPA”.

W pierwszym panelu nalezy wybra¢ punkty, ktére postuza do okreslenia obszaru, dla ktérego

zostanie wykonany za pomocg kamery cyfrowej zestaw pojedynczych zdje¢ sktadajacych sig
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Uwaga 1: Mikroskop musi by¢
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Rys. 4. Opcja pomiaru w trybie ,,Video Guided Measurement”



Uwaga 2: Rodzaj obiektywu, ktorego uzywamy, musi si¢ zgadza¢ z obiektywem wybranym
w ,,Video Guided Measurement”. W zaleznosci od powigkszenia obiektywu obraz jest zbierany

z roznym krokiem. Program automatycznie taczy pojedyncze ,.kafelki” w peten obraz probki.
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Rys. 5. Wybranie punktow do kolekcji zdje¢ miejsca zainteresowania

2. Kolejnym krokiem jest wybranie miejsca do pomiaru tla oraz parametréw pomiaru —
w przypadku transfleksji jest to czysty, niezabrudzony fragment szkietka typu Low-E
lub innego uzytego jako substrat (odbijajacego $swiatto IR), w przypadku refleksji
specjalnego, okraglego elementu (z metaliczna warstwg) w nakladce dla stolika
pomiarowego dostarczonego przez producenta. Poniewaz $ciezki pokonywane przez
$wiatlo widzialne oraz podczerwien nie sg takie same, nalezy wyostrzy¢ obraz IR
na krawedzi probki lub matym okruszku. Shuzy do tego opcja ,,Live spectrum”,
ktéra umozliwia podglad sygnatu docierajacego do FPA na zywo (Rys. 6). Dolne lewo
okno przedstawia integracj¢ dla kazdego piksela z catlego widma. Poruszajac za pomocg

dzojstiku stolikiem w gore lub dot nalezy wyostrzy¢ krawedzie probki.
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Rys. 6. Podglad sygnatu na detektorze FPA trybie ,,live spectrum”

Po dobraniu wysokosci stolika nalezy wroci¢ na pozycje tla. Prawe dolne okno pokazuje
zliczenie pikseli. Parametry FPA nalezy ustawic tak, aby ,,linia pikseli” znajdowata si¢ w gorne;j
czgsci dozwolonego zakresu (jasniejszy, szeroki pasek). Po kliknigciu prawym przyciskiem
w rejonie dolnego, prawego ekranu pojawia si¢ opcja dobrania parametrow FPA (,,Customize
FPA”). Nalezy ustawi¢ ,,Gain” na zero, dobra¢ ,,Offset”, a po wejsciu w ,,Expert only” czas

ekspozycji (Exp. time) — Rys. 7.
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Rys. 7. Podglad sygnatu na detektorze FPA trybie ,,live spectrum” — ustawianie parametrow

detekcji sygnatu

3. Doboér parametrow eksperymentu — rozdzielczo$¢ spektralng, zakres pomiarowy
dlugosci fal oraz rodzaj zapisywanych danych (absorbanacja, interferogram itp.)
wybiera si¢ 1 zapisuje si¢ w tzw. eksperymencie. W gérnym lewym rogu znajduje si¢
informacja o zatadowanym eksperymencie (,,Active experiment file”’). W przypadku
pomiaréw w transfleksji lub refleksji z listy eksperymentow nalezy wybrac

,HYPERION 3000-FPA_REFL.XPM?”, jesli uzywamy detektora FPA (Rys. 8).
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Rys. 8. Ladowanie wybranego eksperymentu

Parametry pomiaru dobiera si¢ w zaktadce ,,Advanced” (Rys. 9):

- Resolution (rozdzielczo$¢ spektralna) — standardowo 4 lub 8 cm™,

- Sample scan time (liczba skanow) — im wiecej skanow, tym mniejsze zaszumienie widma.

Jednak zwigkszenie liczby skandéw wydluza czas pomiaru. Obok podawany jest teoretyczny

czas pomiaru, ale nie uwzglednia on czasu potrzebnego na ruch stolika i zapisanie danych

- Background scan time: (liczba skanéw tta),

- Save data from (zakres spektralny, dla ktorego beda zapisywane dane) — zakres spektralny.

Maksymalny to 4000-650 cm™ dla $redniej podczerwieni. W przypadku detektora MCT i

opartego na nim FPA ponizej 650 cm™ bardzo spada czutos¢.

Zmiany nalezy zapisac.
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Wilasciwy pomiar zaczyna si¢ od pomiaru tla. Opcja ,,Measure Background” na rysunku 9.
Nalezy sprawdzi¢ ,,Scan time” i ,,Resolution” i poprawi¢ wartosci, jesli nie odpowiadaja
wczesniej wybranym w eksperymencie. W kolejnym kroku okreslamy obszar do pomiaru
probki. Na przygotowanym wczesniej zdjeciu optycznym probki naktadamy siatke, jak
przedstawiono na rysunku 10, uzywajac opcji ,,Mapping Positions” i dobieramy liczbe

kafelkow.

Rys. 9. Zaktadka ,,Advanced”.

Rys. 10. Wybér miejsca pomiaru i ilosci ,.kafelkow”



W kolejnym oknie przed rozpoczgciem pomiaru trzeba podac $ciezke, w ktorej zapisywane

beda wyniki pomiarow oraz nazwe probki.

1. Pomiary w trybie transmisji z detektorem FPA

Instrukcja pomiaru w trybie transmisji jest rozwinigciem opisu w pomiaru w trybie
transfleksji/refleksji. Przez rozpoczgciem pomiardw nalezy zapoznaé si¢ rowniez z poprzednia
czescig Instrukcji.

Dodatkowym etapem w przypadku pomiaréw w trybie transmisji jest ustawianie
kondensera, z ktérego wychodzi wigzka. Po ustawieniu ostro$ci (z uzyciem obiektywu) obrazu
widzialnego poprzez ruch stolikiem (Patrz: instrukcja pomiarow w trybie transfleksji), nalezy
przejs¢ w tryb transmisji (Rys. 1 — konsola mikroskopu, przycisk z oznaczony dwoma
pionowymi strzatkami przechodzgcymi przez pozioma lini¢). W trybie refleksji mozna rowniez
wykonac¢ zdjgcie probki z uzyciem kamery. Jest to rOwniez mozliwe p6zniej w trybie transmisji.

Ustawienie kondensera dla $wiatta widzialnego:

1. Nalezy wybra¢ miejsce na substracie (Substrat dla pomiaré6w w transmisji musi by¢

przezroczysty dla promieniowania podczerwonego!) pozbawione probki
i zabrudzen

2. Zamkna¢ apertur¢ kondensera (Rys. 11), ruchem w lewo. Na ekranie

oraz w okularze pojawi si¢ obraz z kondensera z nalozong okragla apertura.

Uzywajac $rub centrujacych kondenser (Rys. 1.), nalezy ustawi¢ koto tak, aby jego

srodek pokrywat si¢ z przecigciem dwoch osi (Rys. 12).

Rys. 11. Zamknigcie apertury kondensera (ruch w lewo) 1 otwarcie (ruch w prawo)



[ Display - Darékiowsi1 ‘. Video Guided M
Difect Command Entry: Direct Command Entry.

Rys. 12. Apertura kondensera po wycentrowaniu

3. Kolejnym krokiem jest wyostrzenie obrazu w trybie transmisji. Nalezy ustawié
wysoko$¢ kondensera uzywajac $ruby (Rys. 1), tak aby koto byto jak najmniejsze,
ajego brzegi jak najostrzejsze. Rys. 13 przedstawia obraz z dobrze ustawiong

ostroscia, ale nie wycentrowanym kondenserem. Po zakonczeniu ustawien trzeba

otworzy¢ aperturg.
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Rys. 13. Ostry obraz kondensera z zamknieta apertura, ale w zlej, nie centralnej pozycji
Jesli zdjecie probki nie zostato wykonane w trybie transfleksji, mozna je zrobi¢ teraz.

Sciezka $wiatta widzialnego nie pokrywa si¢ doktadnie ze $ciezka $wiatta
podczerwonego, wigc ustawienia obiektywu i1 kondensera nalezy powtorzy¢ dla podczerwieni
uzywajac opcji ,,LLive spectrum’:

1. Przemieszczenie si¢ uzywajac dzojstika na krawedz probki lub fragment substratu

Z drobnym ,,paprochem”. Ostro§¢ obrazu nalezy dobra¢, poruszajac stolikiem

powolnymi ruchami gora-doét. Probka powinna ostro odcinaé si¢ od tta (rys. 14)
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Rys. 14. Podglad sygnatu na detektorze FPA trybie ,,live spectrum” — ustawienie ostrosci

2. Powrdcenie na tlo i ponowne ustawienie kondensera — nalezy zamkng¢ okragla
aperture i wyostrzy¢ brzegi kota. Kondenser moze tez wymaga¢ drobnej korekty
pozycji wzgledem centrum. Aperture nalezy ponownie otworzy¢

3. Dobranie parametréw detektora FPA — po kliknigeciu prawym klawiszem myszy
na dolny, prawy obraz w trybie ,,Live spectrum”, nalezy wybrac ,,Customize FPA”.
Dla opcji ,,Gain” nalezy wybra¢ zero, nastgpnie dobra¢ ,,Offset”, a po wejsciu
W opcje ,.Experts only” czas ekspozycji (Exp. Time). Piksele, ktérych sygnat
zbierany jest z tta, powinny tworzy¢ na wykresie ze zliczeniem prosta lini¢

umiejscowiong w gornej czesci dozwolonego obszaru (rys. 15).
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Rys. 15. Podglad sygnatu na detektorze FPA trybie ,,live spectrum” — ustawianie parametréw
detekcji sygnatu

Poniewaz pomiar odbywa si¢ w trybie transmisji nalezy zatadowa¢ odpowiedni
eksperyment w ,Active experiment life”. Powinien by¢ to ,Hyperion 3000-
FPA TRANS.XPM”. Dobieranie parametrow w eksperymencie jest opisane w punkcie 3
W instrukcji pomiarow w trybie transfleksji/refleks;ji.

Pomiar zaczyna si¢ od tla. Jest to opcja ,,Measure Background” (rys. 13). Przed
rozpoczgciem pomiaru nalezy sprawdzi¢, czy wyswietlana rozdzielczo$¢ spektralna i liczba
skanéw pokrywa si¢ z parametrami zapisanymi w eksperymencie, jesli tak nie jest, trzeba
dokona¢ korekty.

Po pomiarze tta nalezy wybra¢ obszar probki do pomiaru, naktadajac na nig siatke.
Kazdy kwadrat to tzw. ,kafelek” — obszar, z ktdrego jednorazowo jest zbierany sygnal
za pomoca FPA (rys. 16). W ostatnim oknie nalezy wskaza¢ $ciezke do folderu, gdzie majg by¢

zapisywane dane oraz nazwe probki.
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Rys. 16. Wybdr miejsca pomiaru i ilosci kafelkow. Pomiar zaczyna si¢ od lewego dolnego

kafelka, konczy si¢ na prawym gérnym

I11.  Pomiary z uzyciem detektora MCT

Kolejne etapy pomiarow z uzyciem detektora MCT sg analogiczne do pomiarow FPA,
z wylaczeniem optymalizacji parametrow detekcji sygnatu (rys. 7 i 15). Dodatkowym etapem
jest zawezenie obszaru, z ktdrego zbierany jest sygnat za pomoca apertury mechanicznej.

Po wybraniu miejsca zainteresowania i wykonaniu zdjecia za pomoca kamery, obszar
pomiarowy zaweza si¢ za apertur znajdujacych si¢ nad obiektywem (rys. 17). Apertury mozna
zawezac (tryb oznaczony dwoma wspotsrodkowymi kwadratami) oraz obracaé (tryb oznaczony
kotkiem).

Uwaga! W przypadku pomiarow w trybie transmisji nalezy przed nalozeniem apertury
ustawi¢ kondenser, tak jak opisano w podrozdziale Il ,,Pomiary w trybie transmisji z
detektorem FPA”.



Rys. 17. Apertury mechaniczne. Gora — tryb zsuwania i rozsuwania. D6t — tryb obracania

Na rysunku 18 przedstawiono obszar, z ktorego zbierany jest pojedynczy sygnat
trafiajagcy do detektora MCT (zbierane jest jedno widmo), ktéry zostal ograniczony przekrecong
apertura.



Rys.18. Miejsce pomiary ograniczone aperturg

W celu zmierzenia tta wykonuje si¢ pojedynczy pomiar z wybrang wczesniej aperturg.
Wczesniej nalezy wybra¢ w (,,Active experiment file”’) odpowiedni eksperyment (rys. 8). Dla
pomiarow w trybie refleks;ji i transfleks;ji jest to ,,HYPERION 3000-MCT_REFL 2.XPM”, a
w przypadku transmisji ,, HYPERION 3000-MCT_TRANS.XPM”.

Za pomocg detektora MCT mozna dokonywac¢ pojedynczych pomiaréw lub mapowac
probke. W tym celu definiujemy obszar pomiaru przez zaznaczenie na zdjeciu pojedynczych

punktéw pomiarowych, linii punktow lub siatki (rys. 19).
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Rys. 19. Wybieranie pozycji mapowania

W  przypadku opcji linii prostej oraz siatki punktow pojawia si¢ okno,
w ktorym definiuje sie¢ ilo$¢ punktow (,,No. of grid positions™) oraz krok (,,Delta [microns]”).
Na rysunku 19 widoczne jest okno dla siatki. Jesli zmapowany ma by¢ caty obszar bez pustych
przestrzeni, wielko$¢ apertury musi zgadza¢ si¢ z krokiem. Jesli wielko$¢ apertury bedzie

wigksza niz krok, punkty pomiarowe bgda na siebie nachodzic.

Etapy wylaczania mikroskopu:

1. Zamknigcie programu OPUS
Wytaczenie detektora FPA (jesli byt wlaczony) — spodnia czgs¢ obudowy detektora
Wytaczenie mikroskopu — przycisk znajduje si¢ w dolnej, tylnej czgsci obudowy
Wybranie na stronie zatadowanej w Internet Explorer opcji ,,Standby” (rys. 3)

Wylaczenie pompy (rys. 2)

o o~ w D

Zamkniecie dopltywu sprzezonego powietrza (rys. 2). Przekrecenie wajchy zaworu w
pozycje pozioma.



