Heterojen Malzemelerin Cok Olgekli Karakterizasyonu i¢in Mikro-CT ve Plazma
FIB-SEM is Akislar

1. Giris

Modern malzemeler artik tekdize katilar degildir. Enerji depolama sistemleri, eklemeli imalat
parcalari, elektronik paketler ve jeolojik malzemeler, tasarim geregi heterojen, hiyerarsik ve cok
Olgeklidir. Performanslari tek bir 6zellik tarafindan degil, milimetrelerden nanometrelere kadar
uzanan yapilar arasindaki etkilesimler ve genellikle yerel kimya tarafindan yonetilir.

Lityum iyon piller bunun agik bir 6rnegidir. Tek bir hiicre, yogun metal akim toplayicilari, kirilgan
oksit parcaciklari, yumusak polimer baglayicilar, gozenekli ayiricilar ve kimyasal olarak aktif
araylzleri bir araya getirir. Bozunma mekanizmalari—c¢atlama, parcacik ayrilmasi, baglayici
yaslanmasi ve ara faz bliyimesi—birden fazla uzunluk 6lceginde meydana gelir ve ¢alisma
sirasinda gelisir. Higbir tek karakterizasyon teknigi bu karmasikligl yakalayamaz.

Bu durum, tahribatsiz 3D goriintilemeyi yiksek ¢ozlnurlikli yapisal ve kimyasal analizle
birlestiren korelatif, cok 6lgekli is akislarina olan ihtiyaci ortaya koymaktadir. Pratik ve giderek
daha fazla benimsenen bir ¢6ziim, X-1sini mikro-bilgisayarli tomografinin (micro-CT) plazma FIB-
SEM tabanli 3D analitik ile entegrasyonudur.
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Sekil 1: Tahribatsiz micro-CT'den analitik plazma FIB-SEM'e korelatif ¢ok olgekli is akisi.
Sira, tim hiicre gorintilemesinden (mm 6lgek), elektrot yigini mimarisine (um 6lgek), tek folyo
¢OzlinUrligline ve son olarak yerel mikro yapisal ve kimyasal 6zelliklerin nano oOlgekli 3D FIB-
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SEM analizine kadar ilerler. .
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2. Tescan Coziimleri

Tescan'in malzeme karakterizasyon platformlari, tek bir temel gereksinim etrafinda
tasarlanmistir: 6rnek isleme kapasitesinden 6diin vermeden istatistiksel olarak ilgili hacimleri
nano Ol¢ekli mekanizmalara baglamak.

2.1 Micro-CT'nin Rolii

Micro-CT, is akisinin tahribatsiz, hacimsel temelini saglar. X-isini zayiflamasindan 3D hacimleri
yeniden yapilandirarak, arastirmacilarin 6rnegi kesmeden veya degistirmeden i¢ yapilari
gorsellestirmelerine olanak tanir.

Full 18650 Li-ion cell Zoom to partial 18650 cell Cathode foil

Sekil 2: Tescan micro-CT'de, numune 6lgegindeki genel bakistan tek tek pargaciklarin ylksek
¢OzUnurlukli gorlintilenmesine sorunsuz gecisi saglayan ilgi alani hacmi 6zelligi.

Heterojen malzemeler i¢in micro-CT su amaglarla kullanilir:

-Gozenekliligi, ¢atlaklari ve bosluk aglarini nicellestirmek
-GOmUlG kusurlari ve tretim dizensizliklerini tespit etmek
-Dongisel veya ylkleme sirasinda yapisal evrimi izlemek (4D goriintileme)

-Blyiik hacimleri goriintileyerek istatistiksel dnemi korumak . @
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Tescan micro-CT sistemleri, kiiresel baglami korurken yerel bolgelerin yiksek ¢oztnurlikli
goruntilenmesini saglayan ilgi alani hacmi taramasini (VOIS) destekler.

Bu, ariza yerel olarak basladiginda ancak elektrot yigini basinci veya bilesen geometrisi gibi
kiresel kisitlamalar tarafindan yonlendirildiginde kritik &neme sahiptir.

Blylik kapasiteli veya dinamik BT sistemleri gibi yiiksek verimli mimariler, mekanik, termal veya
kimyasal degisiklikler altinda zamana bagh ¢alismalari daha da mimkin kilar. Bu, micro-CT'yi
tamamen tanimlayici bir aragtan, malzeme arastirmalari igin nicel, yerinde bir ydnteme
dondstardar.

2.2 Plazma FIB-SEM'in Rolii

Micro-CT, kritik 6zelliklerin nerede bulundugunu belirler. Plazma FIB-SEM ise neden
olustuklarini ortaya koyar.

Odaklanmis iyon demeti-tarama elektron mikroskobu, alt mikron ila nanometre ¢éziinirlikte
bolgeye 6zgii kesit alma ve 3 boyutlu tomografi saglar. Bununla birlikte, geleneksel galyum FIB
sistemleri, dusik 6glutme hizlari ve iyon kaynakl artefaktlar nedeniyle biyik, heterojen
hacimler icin pek uygun degildir.

Plazma FIB-SEM, yiliksek akimli bir ksenon iyon kaynagi kullanarak bu sinirlamalarin lstesinden
gelir:

-Ga" FIB'den ~50 kat daha hizli 6gutme hizlar

-Milimetre boyutlarina yaklasan kesitler

-Galyum implantasyonu veya alagimlama etkileri yok

-Polimerler, kompozitler ve pil malzemeleri igin gelistirilmis uygunluk

Bu, plazma FIB-SEM'i, sinirli istatistiksel anlami olan izole nanometre 6l¢ekli 6zellikler yerine,
gercek malzemelerde temsili temel hacimleri yakalamak icin vazgecilmez kilar.

Tescan'in gelismis frezeleme stratejileri, perdeleme artefaktlarini daha da bastirarak, yliksek
kaliteli analitik haritalama icin uygun, diiz ve hasar en aza indirilmis ylizeyler Uretir.
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Sekil 3: Ksenon plazma FIB ile hazirlanan genis alanli (~1 mm) kesit, elektrot kalinhginin
tamaminda parcacik Olceginde catlamayi ortaya koymaktadir. Yiiksek bliyitmeli SEM
goruntileme, tek tek ikincil parcaciklar icindeki nano 6lcekli kirillma 6zelliklerini ¢ozerek,
makroskopik hasari alt parcacik ariza mekanizmalarina baglar.

2.3 3D Tomografi ve ToF-SIMS ile 3D Tomografi

Plazma FIB-SEM'in tam degeri, cok modlu 3D analitiklerle birlestirildiginde ortaya gikar.

Ardisik FIB dilimleme ve SEM gorintileme, pargacik aglari, catlaklar ve ara fazlar gibi mikro

yapilarin gercek 3D rekonstriiksiyonunu saglar. Analitik dedektoérlerle birlestirildiginde, bu @
apisal veriler dogrudan kimya ve kristalografi ile iliskilendirilebilir. .
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Sekil 4: Dongisel bir LiFePO,4 (LFP) katodunun lg¢ boyutlu ToF-SIMS kimyasal haritalamasi,
lityum, sodyum ve Li>F'nin uzamsal dagilimini ve baglantisini ortaya koymaktadir. Kimyasal
sinyallerin 3D mikro yapi ile korelasyonu, iyon tagima yollarinin ve bunlarin katot gozenekliligi
ile iliskisinin dogrudan analizini saglar.
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Baslica yontemler sunlardir:

-Heterojen malzemeler, tek bir cihaz yerine ¢ok 6lgekli is akislari gerektirir.

-Micro-CT, tahribatsiz, istatistiksel olarak anlamli 3 boyutlu baglam saglar.

-Plazma FIB-SEM, yiksek verimlilik ve minimum artefakt ile nano 6lgekli mekanizmalara kdpri
kurar.

-Korelatif 3 boyutlu analizler (EDS, Raman, ToF-SIMS), yapi, kimya ve performansi birbirine
baglar.

Pil malzemeleri zorlugun bir 6rnegini olusturur, ancak is akisi eklemeli imalat, yari iletkenler,
jeoloji ve kompozitlere genellestirilebilir.

3 boyutlu ToF-SIMS tomografisi, 6zellikle pil arastirmalarinda guigliidiir; burada lityum
tasinimini, ara faz olusumunu ve kimyasal gradyanlari nanometre ¢oziintrliik ve ppm
hassasiyetle gorsellestirmeyi saglar — bu yetenekler yalnizca EDS veya X-isini ydontemleriyle elde
edilemez.

3. Onemli Cikarimlar

-Elementel faz dagilimi igin EDS

-Tane yonelimi ve faz tanimlamasi igin EBSD

-Molekiler ve polimer karakterizasyonu igcin Raman-SEM (RISE)
-iz elementler ve hafif tiirler (6rnegin lityum) icin ToF-SIMS

Malzeme bilimcileri, mikro-CT'yi plazma FIB-SEM tabanli 3D tomografi ile entegre ederek,
bilesen diizeyindeki davranislardan gémili araylzlerdeki kimyasal slireglere kadar, tim uzunluk

olgeklerinde mekanistik anlayisa dogru izole gézlemlerin 6tesine gecebilirler.

Petr Klimek, PhD tarafindan yazilmistir.
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