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ABSTRAKT

Bakalaiska prace obsahuje princip funkce environmentalniho rastrovaciho elektronového
mikroskopu (ESEM), problematiku detekce charakteristického rentgenového zareni
metodou energiové disperzni spektroskopie. Popisuje detekci rentgenového zafeni
pomoci silicon drifted detektoru a také princip kvalitativni a kvantitativni rentgenové
mikroanalyzy. Cilem této prace je studium vlivu pracovnich podminek v rastrovacim
elektronovém mikroskopu VEGA3 XMU vybaveného Xflash 6 | 10 spektroskopem na
vysledky rentgenové mikroanalyzy a jejich vyhodnoceni.

KLICOVA SLOVA

Rastrovaci elektronovy mikroskop, environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop,
charakteristické rentgenové zafeni, silicon drifted detektor, energiové disperzni
spektroskopie, prvkova analyza.

ABSTRACT

The bachelor thesis contains an operating principle of the environmental scanning
electron microscope (ESEM), issue of detection of characteristic X-Ray by using an
energy dispersive spectroscopy method. The work describes detection of X-rays through
silicon drifted detector, and also the principle of qualitative and quantitative X-ray
microanalysis. The aim of this work is to study the influence of working conditions in the
scanning electron microscope VEGA3 XMU equipped with Xflash 6 | 10 spectroscope
on the results of X-ray microanalysis and their evaluations.

KEYWORDS

Scanning electron microscope, environmental scanning electron microscope,
characteristic X-Ray, silicon drifted detector, energy dispersive spectroscopy, element
analysis.
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UvVOD

Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM) je univerzalni nastroj umoziujici
pozorovani vzorkl pti velkém zvétSeni. Hlavnim diivodem Sirokého vyuziti rastrovaciho
elektronového mikroskopu je jeho vysoka rozliSovaci schopnost. Nejlepsi vyrabéné
pfistroje dosahuji v soucasnosti hodnoty 0,8 nm [10]. Vyhodou SEM je velka hloubka
ostrosti. Velkd hloubka ostrosti a jednoduchost interpretace zobrazenych predméth

dovoluji ziskat vyznamnou informaci o topografii objekti v rozsahu zvétSeni od 10X
do 1 000 000x [11].

Vyuziti signalu vznikajicich pii interakci svazku primarnich elektronu (PE)
a zkoumaného vzorku poskytuje informace 0 elementarnim slozeni vzorku z hlediska
koncentrace chemickych prvki a také jejich rozmisténi. Mezi pfidavna zafizeni SEM
patii analyzatory umoziujici stanovit lokalni chemické slozeni materidlu na zakladé
analyzy charakteristického RTG zéteni vystupujiciho ze vzorku. Podle zpisobu analyzy
RTG rozliSujeme energiové disperzni spektroskopii (EDS) a vlnové disperzni
spektroskopii (WDS). Protoze systém EDS se pouzije béhem méfeni, bude popsan
ptedevsim jeho princip [2].



1 RASTROVACI ELEKTRONOVY
MIKROSKOP

Rastrovaci elektronovy mikroskop, jehoz principidlni schéma je znazornéno
na Obr. 1.1 se vyuziva hlavné K pozorovani a diagnostice vzorku pii velkém zvétSeni.
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Obr. 1.1 Principialni schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu [1]

SEM se skladd z tubusu a komory vzorku. Tubus elektronového rastrovaciho
mikroskopu je elektronové optické zatizeni, které vytvaii a polohuje elektronovy svazek.
Tubus SEM se sklada z téchto ¢asti: 1. katoda, 2. Wehneltiv valec v pfipadé zhavené
katody, 3. anoda, 5. kondenzorové ¢ocky, 6.rastrovaci civky, 9. stigmator, 10. clonky,
11. projek¢ni Cocka. Katoda je zdrojem elektront. Katoda a Wehneltiv valec jsou
pfipojeny na zaporny elektricky potencial, ale Wehneltav valec je na kladn&j$im
potencialu nez katoda, anoda a zbytek tubusu jsou uzemnény. Katoda je tvoifena
wolframovym vlaknem zhavenym na teplotu 2800K, pii které dochazi k termoemisi
volnych elektronii. Velikost napéti mezi katodou a anodou urcuje urychlujici napéti
elektront a tim 1 jejich energii. Proud elektronti z trysky je charakterizovany emisnim
proudem. Emisni proud se méni proudem katodou a je nezbytné, aby byl konstantni.



Dvojice kondenzorovych cocek slouzi K zaostieni svazku a nastaveni proudu
primarnich elektronti. Cim vét§i je buzeni kondenzorovych &olek, tim kratii je jeji
ohniskova vzdalenost a tim mensi je pozadovana velikost stopy svazku PE nebo proud
svazku primarnich elektrond. Prvni kondenzorova ¢ocka pritom ovliviiuje velikost kiizite
a druha kondenzorova ¢oc¢ka navic jesté velikost aperturniho thlu. Clonky jsou v tubusu

z diivodu omezeni optickych vad [2].

Rastrovaci civky slouzi k rastrovani svazku PE po povrchu vzorku. Rastrovaci civky
spolu se stigmatorem tvoii jeden konstrukéni blok. Stigmator slouzi ke korekci
astigmatické vady. Projekéni Cocka je posledni magnetickou ¢ockou tubusu, kterd
formuje vysledny elektronovy svazek. V béznych rezimech zobrazovani uréuje buzeni
projekéni Cocky tzv. pracovni vzdalenost, coz je vzdalenost mezi vzorkem a spodnim
koncem tubusu [2].



2 ENVINRONMENTALNI RASTROVACI
ELEKTRONOVY MIKROSKOP

Pro spravnou funkci SEM je nezbytné udrzovani vysokého vakua v celém
mikroskopu. Kvuli tomu SEM neumoziuje zkoumani nevodivych ¢i biologickych vzorki
bez specialni upravy. Rovnéz neni mozné v SEM pozorovat vzorky obsahujici kapalnou
fazi. Tyto nedostatky fesi environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop (ESEM),
ktery umoznuje pozorovani vzorku pii tlacich od vakua do 4000 Pa [13] nejcastéji dusiku
nebo vodnich par v komoie vzorku mikroskopu. ESEM a SEM konstruk¢éné vychazeji
ze stejného zakladu, rozdil je pouze v oddéleni vakuového prostiedi v tubusu mikroskopu
od prostiedi komory vzorku s vy$s§im tlakem. Obrovsky rozdil tlakt, mezi komorou
vzorku a tubusem mikroskopu, se udrzuje diferencialnim cerpanim plynu v komote
diferencialniho ¢erpani umisténou mezi tubusem a komorou vzorku mikroskopu [4].

Zjednodusené schéma vakuového systému environmentalniho mikroskopu je na Obr. 2.1.
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Obr. 2.1 Vakuovy systém environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu [2]

Komora trysky v tubuse mikroskopu je ¢ast mikroskopu s nejniz§im tlakem. Prostor
trysky je cerpan iontovou vyvévou. Cely tubus mikroskopu je erpan turbomolekularni
vyvévou. Aby bylo mozné udrzet pozadovany tlak v komote vzorku, je tfeba pouzit
dvojici tlak omezujicich clon. Tyto clony s malymi otvory umoziiuji potlacit proudéni
plynu mezi jednotlivymi prostory mikroskopu s rozdilnymi tlaky a spolecné pomahaji
dosdhnout pozadovaného spadu tlakl, G€innym cerpanim jednotlivych oblasti. Prostor
mezi clonami se nazyva komorou diferencialniho ¢erpani. Tento prostor je od¢erpavan
rota¢ni vyvévou [4].

Ptitomnost tlaku v komote vzorku ma i nevyhody. Podstatnou nevyhodou je,
ze v disledku vysokého tlaku plynu v komote vzorku nardsta pocet interakci svazku PE
s molekulami a atomy plynu. Dochdzi k rozptylu primarnich elektroni ve svazku,
rozptylené elektrony dopadaji aZ nékolik mm daleko od stopy primarniho svazku a budi
nezadouci signdly, coz se projevi zhorSenim poméru signalu a Sumu v detekovaném



signalu, popft. vzniku charakteristického RTG zafeni mimo pozorovanou oblast vzorku.
Pti vy$8im tlaku v komote vzorku se v dusledku ionizacnich srazek atomt a molekul
plyni s elektrony neprojevuje zaporny naboj na izola¢nich vzorcich, nebot’ tento naboj je
dostatecné kompenzovan kladnymi srazkovymi ionty. Diky kompenzaci elektrického
naboje, je umoznéno pozorovani elektricky nevodivych vzorku a to bez nutnosti pokryti
jejich povrchu elektricky vodivou vrstvou. Je mozné pozorovat vzorky obsahujici
kapalnou fazi a to pouzitim vyssiho tlaku plynti v komote vzorku [4].



3 INTERAKCE PRIMARNICH
ELEKTRONU S PEVNOU LATKOU

Informace o vzorku ziskame ze signall vznikajici pti interakci PE s jeho povrchem.
Energie primarnich elektront, dana pouzitym urychlovacim napétim, ovliviuje tvar
oblasti pod povrchem vzorku, ze které se uvolnuji jednotlivé signaly, tzv. excitacni objem
viz. Obr. 3.1. Tato oblast se s klesajici hodnotou urychlovaciho napéti stava mensi
co do hloubky a vétsi co do sitky, coz znamena, Ze Se snizujicim se urychlovacim napétim
klesa rozliSovaci schopnost mikroskopu a roste pramér stopy. Na hloubku vniku
primarnich elektrontt do vzorku ma kromé urychlovaciho napéti vliv i hustota, resp.
protonové ¢islo vzorku. Hloubka vniku elektronti do materialu je dana vztahem

1,43
h— 10E ’ 1)

p

kde h je hloubka vniku svazku PE v cm, E je energie urychlenych elektroni v keV a p je
hustota materialu vzorku v pg/cm?.
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Obr. 3.1 A: signaly uvolnujici se ze vzorku pii interakci PE s povrchem pevné latky.
B: Schématické zobrazeni rozptylu primarniho svazku v pevné latce s vyjadienim excitacniho
objemu pro nékteré signaly

Pii interakci urychleného primarniho elektronu s prvky vzorku dochazi k jeho
pruznému a nepruznému rozptylu. Pfi pruzném rozptylu dochdzi ke zméné drahy

wevr

elektronu, typicky 2 — 5° maximalné 180° bez vyznamné&jSich ztrat energie. Pfi zméné



drahy o vice nez 90° jsou primarni elektrony emitovany ven ze vzorku a nazyvaji
se zpétn¢ odrazené elektrony (BSE). K pruznému rozptylu dochazi pii vzajemném
pusobeni mezi urychlenymi elektrony a jadry atomu vzorku, viz. Obr. 3.2,

Elektronové hladiny
Y

Obr. 3.2 Ukazka pruzné rozptylenych elektroni [3]

Nepruzny rozptyl mize nastat s elektronovym obalem atomu nebo jeho jadrem.
Pii nepruzném rozptylu primarniho elektronu se silné vazanymi elektrony
Vv elektronovém obalu atomu dochazi Kk excitaci nebo ionizaci atomu a atom se dostava
do vysSiho stavu. Pfi nepruzné srdZce Sjadrem atomu dochazi ke ztrat¢ energie PE,
vyzaiené ve formé spojitého RTG zateni.

Na Obr. 3.3 je znazornéno energetické spektrum elektronii emitovanych pii dopadu

primarnich elektronti na povrch vzorku.

SE BSE .
7
=)
Z
AE ¢ LLE 3
\/\/V\_/\}\'—'/-
0eV 50eV 2 keV E =Eee
E [eVl—>

Obr. 3.3 Energiové spektrum signalnich elektronti (SE — sekundarni elektrony, BSE — zpétné
odrazené elektrony, AE — Augerové elektrony, LLE — nizkoztratové zpétné odrazené elektrony)



3.1  Zpétné odrazené elektrony

Primarni elektrony, které v rdmci pruzného a nepruzného rozptylu se vzorkem
zmeénili svou drahu o vice nez 90° a byly emitovany ven ze vzorku, se nazyvaji zpétné
odrazené elektrony. Pocet BSE emitovanych ze vzorku vzriistd s protonovym cislem
vzorku a s rostouci energii primarnich elektront. Lze jej vyjadfit koeficientem emise
zpétn¢ odrazenych elektronti 1.

nBSE - IIBSE ! (2)

kde Igse je proud BSE emitovanych ze vzorku a Ip proud svazku primarnich elektrond

[2].

3.2  Sekundarni elektrony

Sekundarni elektrony vznikaji v disledku nepruzného rozptylu primarniho elektronu
s elektronovym obalem atomt vzorku, kdy primarni elektron vyrazi elektron
z clektronové vrstvy atomu. Energie sekundarnich elektront (SE) je typicky 3 — 5 eV,
maximalné 50 eV. S rostoucim uhlem mezi svazkem primarnich elektronti a normalou
k povrchu vzorku se zvySuje pocet sekundarnich elektront, které mohou byt emitovany
ze vzorku.

Pro kvantitativni popis SE se pouziva koeficient emise sekundarnich elektront dse.
Bee = 5. ®

kde Ise je proud sekundarnich elektront emitovanych ze vzorku a Ip proud primarnich
elektronti [2].

3.3  Spojité rentgenové zareni

Spojité RTG zafeni, byva téz nazyvano jako brzdné zafeni, vznika v dusledku
nepruzné srazky primarniho elektronu s jadry atomu vzorku. Pfizpomaleni
elektrostatickym polem jadrem atomu dochazi ke ztraté energie primarnich elektront.
Tato energie je vyzafena ve form¢ kvanta elektromagnetického zafeni. Zména energie je
zavisla pouze na vzdalenosti mezi elektronem a jadrem atomu a jeji velikost je dana
vzorcem

E..=AE=hf = h% (4)

kde AE je rozdil energii mezi hladinami, h je Planckova konstanta,c je rychlost svétla
(konstanta: 3:108 ms™), A je vlnova délka vyzareného RTG kvanta.

Elektron miiZe ztratit libovolné mnoZstvi energie. Znamena to, Ze spojité RTG zateni
muze nabyt jakoukoli hodnotu energie v rozmezi od nuly az do plvodni energie



zpomalovaného elektronu a formuje spojité spektrum. Spojité rentgenové zafeni ma v
metodé¢ RTG mikroanalyzy rusivy vliv, nebot’ pisobi jako Sum [3].

3.4  Charakteristické rentgenové zareni

Charakteristické rentgenové zateni vznikd prechodem atomu z vys§iho do nizSiho
energetického stavu. Pokud v dasledku nepruzné srazky primarniho elektronu
s atomovym obalem vzorku dojde k vyrazeni sekundarniho elektronu z nékteré z nizsich
vrstev, ocitne se atom v nestabilnim stavu. Elektron z néjaké z vysSich vrstev pfechazi na
tuto niz§i vrstvu a nahradi vyrazeny elektron. Rozdil energii je nasledné vyzaten v podobé
kvanta charakteristického RTG, viz. Obr. 3.4 [1], [5].

.Elemron vyraZeny z vniti'ni
-2 7% elektronové hladiny atomu

Odchyleny primérni elektron

Prechod elektronu z vyssi hladiny
na uvolnéné misto
o5
/

Vyzareni charakteristického

Vznik a emise b a rentgenového kvanta
Augerova elektronu
E &
@
O O

Obr. 3.4 Vznik charakteristického rentgenového zateni [5]

Energie elektronti v hladinach elektronového obalu, stejné jako rozdil energii téchto
hladin, jsou velmi pfesné definovany a charakteristické pro kazdy prvek periodické
soustavy od beryllia, proto hovofime o charakteristickém RTG. Energie
charakteristického RTG kvanta E je rovna:

E(:he\r:EV_Eh :h% (5)

kde Ey je energie elektronu na vnitini hlading, En je energie elektronu na vyssi hlading,
ktery ptechazi na vnitini hladinu, h je Planckova konstanta, c je rychlost svétla, Aje vinova



délka vyzareného RTG kvanta.

Pti dopadu elektronti na povrch pevné latky dochazi vzdy k vybuzeni spojitého RTG
spektra, na néjz jsou superponovany spektralni ¢ary charakteristického RTG zéteni prvka
pritomnych v elektrony ozafovaném misté pevné latky (Obr. 3.6) [5].
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Obr. 3.5 Spektrum rentgenového zareni

Na Obr. 3.6 jsou znazornéné energetické poméry pii buzeni atomu a nasledném
vyzéieni charakteristického RTG [5].
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Obr. 3.6 Zjednodusené schéma energetickych poméra v atomu pfi jeho buzeni a nasledné emisi
kvant charakteristického RTG [5]
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Ne vSechny pfechody mezi hladinami resp. podhladinami elektronového obalu
atomu jsou dovolené a vznika pfi nich rentgenové zateni. Plati princip, Ze se zvySovanim
rozdilu energii mezi jednotlivymi podhladinami klesa pravdépodobnost vzniku
charakteristického rentgenového zafeni a intenzita spektralni ¢ary.

V praxi se nejvice vyuziva charakteristick¢ zatfeni produkované tehdy, kdyz je
elektron vyrazen z hladiny K a na jeho misto se posune elektron z hladiny L a M. Tim
vznikne série charakteristickych linii, které oznacujeme Kq1, Koz @ K.

K(le K(x2 L-K

K1, Kp2 M — K

Protoze rozdil v energiich mezi L a K orbitalem je mensi nez mezi M a K, K, ma
vzdy delsi vinovou délku nez Kg. Kq1 je dvakrat intenzivngjsi nez Ky a 3-6 krat silnéjsi
nez Kgi. Kp2 je obvykle tak slaba, ze se ignoruje. Se zvySujicim se atomovym cislem
prvka se jejich charakteristické ¢ary posouvaji ke krat§im vinovym délkam [1].

3.5 Augerové elektrony

Pokud se atom nachazi v excitovaném stavu v dusledku srazky s primarnim
elektronem, musi dojit k relaxaci tohoto stavu do nizsi energetické hladiny. Pti ptechodu
elektronu z vyssi energetické hladiny na niz$i se rozdil energie vyzaii bud’ formou kvanta
charakteristického RTG, nebo je tato energie predana nékterému z valenénich elektronti
a ten je vyzafen jako Augertv elektron. Pravdépodobnost vyzatreni charakteristického
RTG nebo Augerova elektronu je piiblizn€ 1:1 a je zavisla na protonovém cisle atomu
pozorovaného vzorku. Kineticka energie téchto elektront je relativné nizka. Kvili nizké
energii Augerové elektrony mohou opustit povrch vzorku pouze z hloubky nékolika
atomovych vrstev. Vzhledem Kk rychlé kontaminaci vzorku se Augerovy elektrony
v ESEM nedetekuji [2].

3.6 Katodoluminiscence

Proces vzniku katodoluminiscence je podobny jako vznik charakteristického
rentgenového zafeni nebo Augerovych elektrontl, souvisi s relaxaci vybuzeného stavu
ve vngjsim elektronovém obalu atomu. Uvoliiovani energie je obecné mnohem mensi
avede k wuvolnéni fotonu energie v ultrafialové az infracervené oblasti
elektromagnetického spektra.

Elektrony piestupuji z valen¢niho pasma do vodivostniho, v disledku nepruzného
rozptylu pii interakci se svazkem primarnich elektronti. Tento proces nasledné vytvori
diru ve valen¢nim pasu. Pokud par elektron - dira rekombinuje, ptebytek energie se uvolni
ve formé fotonu elektromagnetického zafeni. Energie tohoto zafeni odpovida Sifce
zakazaného pasu Eg [2].
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4 RENTGENOVA SPEKTRALNI
MIKROANALYZA

Pii interakci PE s povrchem vzorku dochdzi ke vzniku charakteristického RTG
pro vsechny prvky s atomovym ¢islem Z > 3 a vysSim. Vodik a helium ma jen jednu
energetickou hladinu, ke vzniku charakteristického RTG zafeni nedochazi. Z technickych
divodu je vSak mozné ur€it prvky na zakladé charakteristického RTG od beryllia (Z = 4),
Vv ptipadé¢ vyuziti vinové disperzniho spektroskopu, resp. boéru (Z = 5) pti pouziti
energiové disperzniho spektroskopu, s dostate¢nou piesnosti pak od sodiku (Z = 11).

RTG zateni mize byt popsano svou energii nebo vinovou délkou. To znamena, ze
muze byt detekovano a méfeno na zakladé energie nebo vinové délky. Z toho plyne
existence dvou zakladnich druhti detekénich pfistrojt, které na detekci RTG zéteni
pouzivame. Jsou to vlnové disperzni spektroskopy (WDS) a energiové disperzni
spektroskopy (EDS)

Protoze pii zpracovani bakalaiské prace byl pouzit energiove disperzni spektroskop
Xflash 6|10 fy. Bruker, bude popsana piedevSsim metoda energiové disperzni
spektroskopie. K detekci rentgenového zafeni pomoci EDS se pouzivaji pievazné
detektory na bazi polovodice. Diive se pouzivaly polovodi¢ové detektory Si popt. Ge
dotované Li", které musely byt chlazeny tekutym dusikem a mély malou rozliSovaci
schopnost. Dnes se uz pouzivaji Silicon drifted detectory (SDD) vyznacujici se vyssim
rozliSenim. Mezi dal$i vyhody patii moznost chlazeni detektoru pomoci Peltierova
¢lanku. Kromé polovodi¢ovych detektorti pro EDS existuji 1 detektory pracujici na jinych
fyzikalnich principech [1].

4.1  Silicon drifted detektor

Blokové schéma SDD je na Obr. 4.1.

Svazek primarnich
elektront

11
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Rentgenové zateni

Obr. 4.1 Blokové schéma elektroniky SDD [5]

1-SDD detektor, 2-okno propustné pro RTG zafeni, 3-napajeci zdroj, 4-kryostat,
5- ptedzesilovac, 6-zesilovaé, 7-obvod odstranéni nakupeni impulzii, 8-analogoveé-
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digitalni pfevodnik a mnohokanalovy analyzator, 9-vystupni zafizeni, 10-pocitac,
11- monitor.

SDD jsou zatizeni chlazeny Peltiérovym ¢lankem. Vytvaieji napét'ové pulzy, jejichz
energie je shodna s energii dopadajicich foton. Napétové pulsy se pak tiidi, méri
a pocitaji mnohokanalovym analyzatorem, jehoz vystupem je energetické spektrum
fotoni, na zaklad¢ kterého mizeme zjistit, z jakych chemickych prvki se vzorek sklada.
Pocet pulzt pti danych charakteristickych energiich (intenzita) odpovida hmotnostnimu
podilu jednotlivych prvkli. SDD mohou byt snadno spojené s vétSinou elektronovych
mikroskopti. Omezeni pro detekovanou energetickou hladinu je dano pouzitym tenkym
Beryliovym okénkem, ptes které musi RTG zatfeni prochazet do detektoru. SDD mohou
byt umistény ve velmi malé vzdalenosti od vzorku, coZ umoznuje zmenSovani proudu
paprsku a zkracovani ¢asu analyzy. Tim se zaroven snizuje moznost zniCeni vzorku
a uvolnovani prchavéjSich prvkd. Véaznou nevyhodou SDD je jejich pomérné slaba
rozliSovaci schopnost zpiisobujici prekryvani se nékolika piku.

Principialni schéma SDD je na Obr. 4.2.
Anoda

Fﬁ Prstence P typu
— -/ —
90
\\p. n Si ©
/ 1‘ RTG zéfeni

Obr. 4.2 Principialni schéma funkce SDD [9]

Samotny detektor RTG jehoZ principidlni schéma je na Obr. 4.2 se sklada
z kiemikového polovodice N typu, ve kterém se nachazi soustfedné prstence polovodice
P typu. Prstence zacinaji vedle anody blizko stfedu detektoru. Na spodni strané detektoru
se nachazi oblast P typu, kterou je polovodi¢ N typu pokryty cely. Pfilozenim zavérného
napéti, mezi anodu a oblast P typu na spodni stran¢ detektoru, se v celém objemu
polovodi¢e N typu vytvoii depleti¢ni oblast tj. oblast bez volnych nosici naboje.
V objemu detektoru je vytvoieno elektrické pole soubézné s povrchem detektoru.
Gradient elektrického pole je vytvofen rozdilovym potencidlem mezi prvnim prstencem
P typu, umisténym vedle anody, a krajnim prstencem. Cely objem detektoru je citlivy
na absorbovani rentgenového zafeni a kazdy vygenerovany elektron se musi dostat

cv v

znéazornuje rozlozeni potencialu elektrického pole v objemu detektoru.
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Obr. 4.3 Rozlozeni elektrického potencialu v objemu SSD [9]

Pole je zobrazeno v fezu anodou kolmo na povrch. V pozadi grafu je vidét potencial
vstupniho okna detektoru tvofeného P typem na spodni stran¢ detektoru. V popiedi grafu
je znazornén gradient pole, ktery roste smérem k okraji detektoru s nartistajicim poctem
prstencii P typu na piedni strané detektoru [9].

Kdyz foton RTG zafeni vstupuje do detektoru, dochazi ke vzniku péru elektron dira.
Elektrony jsou pfitahovany k anod¢ a diry k P oblastem. Naboj pfitomny na anodé¢ je
pfipojen ke hradlu FET tranzistoru. FET tranzistor je fyzicky umistény ve stiedu
detektoru, kde dochdzi k pocatecni fazi pulzniho zesileni. Amplituda pulsu odpovida
energii dopadajiciho RTG kvanta. Hlavni vyhodou tohoto typu detektoru, ve srovnani
s konven¢nim kiemikovym detektorem, je mala hodnota kapacity anody, coz ma néasledek
krat$i dobu nab&hu vystupniho signalu a vétsi amplitudu impulsi. To znamena, Ze je
mozné zpracovavat mnohem vétsi mnozstvi kvant RTG. Dalsi vyhodou SDD je jeho
schopnost pracovat spolehlivé jiz pii relativné vysokych teplotdch na rozdil od jinych
detektorti, pracujicich pii teplotach blizkych teploté zkapalnéného dusiku. Hlavnim
omezenim SDD (jakoZz i jinych detektorii pro EDS) je omezena citlivost pro prvky
S atomovym ¢islem mensim nez sodik (Z=11) [1].

4.2  Kvalitativni analyza

Kvalitativni analyza slouzi k identifikaci jednotlivych chemickych prvki,
nachazejicich se ve zkoumaném vzorku, na zéklad¢ ziskaného rentgenového spektra.
Doprovézend je jednoduchou klasifikaci zjisténych chemickych prvkli na majoritni,
minoritni a stopové. Identifikace majoritnich prvka Ize uskutecnit s vysokou jistotou,
ale pokud jde o minoritni nebo stopové prvky, mohou se objevit chyby v piitazeni
jednotlivych spektralnich ¢ar. Presna rentgenova kvalitativni analyza zalezi na nékolika
zékladnich informacich. Prvni diilezitou informaci pro urceni pfitomnosti chemického
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prvku je energie spektralni Cary, charakteristicka pro kazdy prvek. EDS musi byt
nastaven, aby zobrazil pozici spektralni ¢ary ve spektru s presnosti 10 eV pro energie
vetsi nez 1keV. Pro energie pod 1keV muze i dobte kalibrovany EDS vykazovat urCitou
nelinearitu. Existuji grafické pomicky zobrazujici energie jednotlivych spektralnich ¢ar
K, L, M série pro chemické prvky s riznym atomovym cislem. Druhou dilezitou
skutecnosti je existence sérii nebo skupin spektralnich ¢ar pro vSechny prvky s atomovym
Cislem vétsSim nez Z > 9. VSechny spektralni ¢ary, patiici do skupiny, musi existovat
ve spektru. Absence n&jaké spektralni ¢ary miize vést ke zjisténi, ze soucasti vzorku jsou
i dalsi prvky [1].

4.3  Kvantitativni analyza

Krom¢ kvalitativni analyzy, ktera poskytuje informaci o tom, jaké prvky danou
vzorek tvofi, je velmi dulezité znat i koncentraci dané¢ho prvku. Koncentrace prvku
A (Ca) je dana vzorcem:

cA=%cs ©)

kde la je intenzita RTG zafeni nebo integralni intenzita piku prvku A ve vzorku, Is
je RTG intenzita prvku A ve standardu a Cs je koncentrace prvku A ve standardu. Pokud
je standard ¢istym prvkem pak Cs = 1 a Ca je konstanta. V mnoha ptipadech vSak neni
mozné nebo neni ani tcelné ptipravovat homogenni monoprvkové standardy, a proto je
tieba pouzit jistou korekci, nejcastéjsi se jedna o tzv. ZAF korekci, po jejimz pouziti
koncentrace prvku A v daném vzorku je dana vzorcem:

cA=ZAF%c:S ™)

S

kde Z znamend korekci na atomové cCislo, A na absorpci a F na sekundarni
fluorescencni efekty. Po pouziti opravnych faktor na tpravu ptivodni koncentrace dané
pomérem intenzit RTG zéateni daného prvku ve vzorku a ve standardu dostavame novou
korigovanou koncentraci. V ptipad€, ze standard neni jednoslozkovy materidl, musi
se brat v ivahu 1 efekty vznikajici uvnitt standardniho materidlu. Z uvedeného je zfejmé,
ze vypocet skute¢né koncentrace analyzovaného prvku v daném vzorku je relativné
slozity, a proto kazdy analyzator je vybaven pocitacem s odpovidajicim softwarem.
Vyznamnym parametrem pro matematické zpracovani RTG spekter je 1 thel mezi
dopadajicim elektronovym paprskem a vznikajicim RTG zafenim. Nejlepsi vysledky
se ziskavaji pii pouziti vysoce leSténych povrchi. Nerovnosti, poruchy povrchu
zpusobuji zvlastni problémy pii vypoctech. V takovych piipadech je nutné pouzit
korekéni metody, které minimalizuji efekt morfologie vzorku na samotnou analyzu.

K nejvyznamnéjsim vlastnostem elektronové mikroanalyzy patii predev§im piesnost
analyzy, minimalni detekovatelnd koncentrace daného prvku, a minimalni plocha vzorku,
kterd mize byt analyzovédna. Na zakladé¢ soucasného stupné vyvoje elektronove
mikroanalytickych pfistroji mtizeme relativni pfesnost analyz oznadit + 2%, minimalni
koncentrace detekovatelna energiové disperznimi spektroskopy je 0,1% a vinové
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disperznimi spektroskopy 0,01%. Minimalni praimér analyzujiciho elektronového svazku
je priblizné 2 um. Uvedené udaje plati pro piistroje vyrabéné v soucasnosti, avsak 1ze je
vypocitat pro kazdy dany pfistroj zvlast' [1], [4].

4.3.1 ZAF faktory

Korekce na atomové ¢islo vyrovnava ztratu ionizaci zpiisobenou zpétnym rozptylem
PE a urcuje pomér poctu ionizaci ve vzorku a ve standardu.

Korekce na absorpci je korekci na atomové ¢islo, ktera ur€uje pocet ionizaci na jeden
dopadajici elektron, a tim také intenzitu RTG zafeni. Protoze toto zafeni vznika pod
povrchem vzorku, je vlivem absorpce zeslabované, takze méfend intenzita je mensi.
Absorpce RTG zaieni je funkci tloustky materidlu a zévisi proto na hloubce, do které
pronikaji primarné elektrony. Je tieba znat rozd¢leni primarniho RTG zateni od povrchu
vzorku do hloubky.

Korekce na fluorescenci vyrovnava vliv fluorescenéniho RTG na vysledky
kvantitativni analyzy. Jev fluorescence spociva ve vybuzeni Charakteristického RTG
zafeni analyzovaného prvku charakteristickym RTG ostatnich prvki ve vzorku
obsazenych a dale jeste spojitym RTG zéatfenim.

4.3.2 Bezstandardova kvantitativni analyza

V kapitole 4.3 o kvantitativni analyze byla popsana tradi¢ni metoda, ktera zavisi
na preciznim méfeni vzorku a standardu pfi identickych podminkéach. Avsak s takovym
meéfenim jsou spojeny znacné komplikace zplisobené praveé potiebou stejnych podminek.
Tento problém roste jesté vic u EDS, protoze zde existuje znacnd volnost pfi umisténi
zkoumanych vzorkli a standardl. Proto byly vyvinuty tzv. bezstandardové metody
kvantitativni analyzy. Tyto metody se spoléhaji pouze na spektrum ziskané
ze zkoumaného vzorku. Cistd intenzita spektralni &ary ve standardu neni ziskana pfimym
mefenim na standardu, ale vypoctem. Pro bezstandardové metody jsou nutné pouze
ptesné hodnoty energie svazku PE, thlu pod kterym opousti RTG zafeni vzorek
a ucinnosti detektoru. Eliminace potfeby méfeni na standardu a presné kontroly dalSich
parametrii analyzy, znacné zjednodusuje kvantitativni analyzu. Toto zjednoduSeni
se ale odrazi na snizeni presnosti analyzy ve srovnani s tradiénim pfistupem.
Bezstandardové metody se déli do dvou skupin podle zplisobu vypoctu Cisté intenzity
spektralni ¢ary na standardu. Prvni skupina je tzv. prava, kde je intenzita ze standardu
vypocitana na zdklad¢ fyzikdlnich principi a berou se v tvahu vSechny aspekty
ovlivilgjici generaci rentgenového zateni, postupu RTG zateni vzorkem a jeho detekci.
Druha skupina je tzv. metoda prizptisobenych standardi, kde je intenzita spektralni ¢ary
ze standardu odvozena od souboru experimentalnich standartovych méteni. Tato méteni
probéhly v laboratofi vyrobce pfistroje nebo pomoci softwaru. Vyrobcem ziskané
intenzity ze standardu jsou pak uZ jen pfizplisobené parametrem métfeni na zkoumaném
vzorku [1].
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4.4  Rentgenova spektralni mikroanalyza za pritomnosti
plynu

Rentgenova spektralni mikroanalyza miuze byt provadéna za piitomnosti plynu
v komoie vzorku. V disledku pfitomnosti plynu dochazi k rozsifeni praméru svazku
primarnich elektronii, coz ma vliv i na rentgenovou spektralni mikroanalyzu, protoze
zvétSuje misto, ze kterého bude emitované rentgenové zafeni. V disledku odrazu
elektronti od molekul plynu a jejich odchyleni z ptivodniho svazku, mtize dojit ke snizeni
poctu emitovanych kvant RTG a vzniku falesnych spektralnich ¢ar vzniklych emisi RTG
z dalSich soucasti vzorku i samotné komory vzorku. Nevyhody jsou kompenzované
schopnosti ESEM analyzovat nevodivé materialy 1 pii vysSich energiich svazku PE.
V duisledku zvySeni energie PE se mohou ve spektru objevit dalsi pouzitelné spektralni
¢ary a také dojde k emitovani vétsiho poctu kvant RTG. Vétsina vzorkd, zkoumanych
v ESEM, jsou bud’ izolanty, nebo slabé vodice. Pokud nedojde k nabojové rovnovaze
na povrchu vzorku, tak to méa zna¢ny vliv na vysledky méfeni. Povrch nabity zaporné
sniZi efektivni energii dopadajicich PE. SniZeni efektivni energie mize vést ke zmizeni
pfi nabojové rovnovaze slab¢ viditelnych spektralnich ¢ar. Kladné nabity povrch zvysSuje
efektivni energii PE, coz opét vede k chybam. Analyzy provadéné pti vysokém tlaku
mohou prispivat k emisi spektralnich car zptisobenych ptfitomnosti plynu v komote
vzorku, napf. spektralni ¢ara kysliku z vodni pary. Velikost spektralni ¢ary vzniklé
v dtsledku pfitomnosti plynu pfimo souvisi s tlakem plynu. Pfitomnost plynu nema zadny
vyznamny vliv na absorpci rentgenového zatfeni [1].

Byly provedeny simulace rozptylu primarnich elektronti za pfitomnosti dusiku a

vodni pary v komote vzorku mikroskopu v programu Electron Flight Simulator (EFS).
Cilem simulace bylo zjistit vliv pfitomnosti plynu v komoie vzorku na svazek PE.

S EFS Simulation x|
Export Data

tion Volume Simulati

" Sample Conditionz
kV: 30,0 Tie 0
Mo. Trajectones: 2000

Gias: Nitiogen
FPressure: 500 Pascal
Working Dist.: 15mm
Unscattered: 39.3%
10-90% Rad:901.2um

Worst Case X-Rap Gen.
Radius: 1234um

Comments

28 seSa~w-0 @3-m=0%

[ stat |[ swop |[ ciear | [ Pont | [ save |[ Gecai | [Rescate] [Histogram| [ Cancel]

Obr. 4.4 Simulace rozptylu svazku primarnich elektront. Tlak dusiku P = 500 Pa, urychlovaci
napéti Uk = 30 kV, pracovni vzdalenost Wp = 15 mm
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0%
975 780 585 390 195 0 195 390 585 780 979
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Obr. 4.5 Histogram simulace rozptylu svazku primarnich elektront se znazornénym polomérem
rozptylu 10 — 90%. Tlak dusiku P = 500 Pa, urychlovaci napéti Ux = 30 kV, pracovni
vzdalenost Wp = 15 mm

Pro simulaci byly nastaveny parametry odpovidajici pracovnim podminkam
v ESEM. Urychlovaci napéti 30 kV, Wp = 15 mm a pfislusny tlak plynu v komofte vzorku.
Simulaéni pocet PE byl zvolen na 5000. Interakce molekul plynu pfitomného v komote
vzorku a svazku PE zplsobuje rozptyleni PE do oblasti v okoli sledovaného mista
na povrchu vzorku. Pfi optimdlni pracovni vzdélenosti 15 mm je rozptyl PE znacny.
Na Obr. 4.4 je znazornéna simulace drah rozptylené¢ho svazku PE, a na Obr. 4.5 histogram
rozptyleného svazku PE pfi tlaku dusiku 500 Pa.

Na Obr. 4.6 je ukazana zavislost poloméru rozptyleného svazku PE na tlaku plynu
v komote vzorku pro vodni paru a dusik. Z vysledkt simulace je viditelné, ze s rostoucim
tlakem plynu v komoie vzorku roste polomér rozptylené¢ho svazku PE. Za pfitomnosti
vodni pary v komote vzorku se pfi tlaku 1000 Pa nerozptyli 45,5% PE a za ptitomnosti
dusiku pouze 28,5% PE. VSechny ostatni PE zméni svou drahu po srazkach s molekulami
plynu a dopadaji az do vzdalenosti jednotek milimetri od sledovaného bodu.
Za ptitomnosti plynu v komote vzorku je RTG generovano v disledku rozptylu svazku
PE nejen ze sledovaného bodu ale i z jeho okoli, coz je hlavni nevyhodou ESEM.
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Obr. 4.6 Zavislost poloméru elektronového svazku na tlaku plynu v komote vzorku pro vodni
paru a dusik ziskané programem EFS
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5 PRAKTICKA CAST

5.1 Laboratorni podminky

Veskerd meéfeni, pokud neni v dané kapitole uvedeno jinak, byla provadéna
za pokojové teploty na Environmentalnim rastrovacim elektronovém mikroskopu
VEGA3 XMU s LaBe katodou vybaveného spektroskopem Xflash 6|10. Pii veskerych
meéfenich byla nastavena pracovni vzdalenost Wp = 15 mm coz odpovida doporuc¢enym
nastavenim uvedenych ve specifikaci spektroskopu [6]. Mezi parametry, které stanovi
pracovni podminky EDS patii tlak plynu v komote vzorku, velikost proudu priméarniho
svazku a urychlujici napéti. Optimalnim podminkdm odpovida proud primarniho svazku
o0 hodnoté 2,9 nA pfi urychlovacim napéti 30kV aby méli PE dostate¢né mnozstvi energie
na vybuzeni kvant charakteristického RTG zafeni pro jednotlivé chemické prvky. Tlak
plynu v komote vzorku, podobné jako Wp a proud primarniho svazku, nastavuje pracovni
podminky spektroskopu Xflash 6/10 a pro optimalni podminky se v komoie vzorku
nachazi vakuum.

Na realizaci energiové disperzni rentgenové spektroskopie byl k dispozici zkusebni
vzorek se znamym viceprvkovym sloZzenim. Vzorek se sklad4d z oblasti vykazujicich
pritomnost pouze jednoho chemického prvku vsazenych do smési obsahujici uhlik, kyslik
siru a hlinik. Mezi €isté chemické prvky vyskytujici se na povrchu vzorku patfi napt. méd’
a platina. Piesné rozlozeni prvki v oblasti je znazornéno na Obr. 5.1. Mapovaci analyza
ptesné vymezuje oblasti obsahujici pouze jeden chemicky prvek. Jedna se 0 pasek platiny
a médeéné dratky. Tyto oblasti jsou vlozeny do smési tvofené uhlikem, sirou, kyslikem a
hlinikem. Prostorové rozlozeni kazdého prvku vyskytujiciho se ve vybrané oblasti je
zobrazeno v priloze.

Map data 495
MAG: 123x HV: 30kV WD: 15,3mm

Obr. 5.1 Prostorové rozlozeni chemickych prvku ve vybrané oblasti ziskané mapovaci analyzou
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5.2  Prvkova analyza za optimalnich podminek

Pii analyze byly nastaveny optimalni podminky pro EDS. Analyza probiha
za piitomnosti vakua v komoie vzorku, Wp byla nastavena na hodnotu 15 mm a velikost
proudu primarniho svazku byla nastavena na hodnotu 2,9 nA. Cilem analyzy
za optimalnich podminek bylo ovéfit znamé prvkové slozeni vzorku, ziskat prostorové
rozlozeni chemickych prvka ve vybrané oblasti (tzv. Mapping) a ziskat vysledky EDS
pro srovnani S analyzami uskute¢nénymi pfi jinych nez optimalnich podminkéach.

Nejprve byla provedena analyza multipoint z celého povrchu vybrané oblasti.
Pro ziskani prostorového rozlozeni prvkl v dané oblasti byla pouzita mapovaci analyza
pro prvky ziskané ve spektru analyzy multipoint. Nasledné byla provedena bodova
analyza na castech vybrané oblasti, vykazujicich v mapovaci analyze vyskyt pouze
jednoho chemického prvku.

Na Obr. 5.2 je zobrazeno filtrované spektrum RTG ziskané z celé vybrané oblasti.
Ze spektra lze jednoznacné urcit pritomnost jednotlivych chemickych prvkl. Na povrchu
vybrané oblasti se nachazi uhlik, kyslik, méd’, hlinik, platina, sira.

cps/eV
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20
t
154 o S
Cu Al Pt Cu Pt
10
5
D rr+r . rrrrprrr.r.prrr 11§11 [ 1111 ||%_I_
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

keV

Obr. 5.2 Spektrum rentgenového zateni ziskaného analyzou multipoint z celé analyzované
oblasti za optimalnich podminek

Na zkuSebnim vzorku byla vybrdna jedna oblast slouzici k vykonani vSech
prvkovych analyz za ptisluSnych pracovnich podminek. Na Obr. 5.3 je znazornéno
pfibliZzeni vybrané oblasti zkoumaného vzorku. Pro zobrazeni oblasti je pouzit BSE

v

detektor, protoze podava viditeln€jsi informaci o materidlovém kontrastu.
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BSE

Map data 495

Obr. 5.3 Pfiblizeni vybrané oblasti zkoumaného vzorku

Prvkova analyza za optimdlnich podminek poskytla kvalitativni a kvantitativni
vysledky (Tab. 5.1) EDS, které jsou povazovany za spravné a jsou pouzity ke srovnani
s vysledky analyz probihajicich za neidealnich podminek.

Tab. 5.1 Kvantitativné vysledky EDS za optimalnich podminek pro jednotlivé typy analyz

Typ analyzy Kvantitativni vysledky EDS za optimalnich podminek
[hmot. %]
C 0] Cu Al Pt S
analyza multipoint z celé vybrané 56,81 13,60 12,73 10,82 3,82 2,21
oblasti
analyza multipoint z oblasti smési 59,49 21,87 14,94 3,70

uhliku, kysliku a siry

analyza multipoint z oblasti vyskytu 92,89 6,54 0,57
uhliku

Bodova analyza v misté vyskytu medi 100

Bodova analyza v misté vyskytu platiny 100

22



5.3  VIiv urychlovaciho napéti na vysledky energioveé
disperzni spektroskopie ve vakuu

Velikost urychlovaciho napéti je parametr vymezujici pracovni podminky EDS.
Urychlovaci napéti urCuje v podstaté energii primarniho elektronového svazku. Energie
PE piimo souvisi s energii vygenerovanych kvant RTG. V¢tsi energie dopadajicich PE
vygeneruje veétsi mnozstvi kvant RTG, protoze je vétsi pravdépodobnost jevi vedoucich
ke vzniku charakteristického a spojitého rentgenového zaieni. Velikost urychlovaciho
napéti byla stanovena na 30, 20, 10 a 5 kV. Cilem experimentu bylo sledovat, jak bude
ovlivitovat zmenSovani urychlovaciho napéti vysledky EDS. Wp byla ponechéana
na optimalni hodnot¢ 15 mm a v komote vzorku se nachazelo vakuum. Byla ptevedena
bodova analyza pro oblasti s vyskytem médi a platiny a analyza multipoint pro celou
vybranou oblast.
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Obr. 5.4 Zavislost vysledka kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast médi na velikosti
urychlovaciho napéti ve vakuu
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Obr. 5.5 Zavislost vysledka kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na
velikosti urychlovaciho napéti ve vakuu
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Obr. 5.6 Zavislost vysledkt kvantitativni analyzy multipoint z celé oblasti na velikosti
urychlovaciho napéti ve vakuu
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Z Obr. 5.4 a Obr. 5.5 1ze vidét, ze s klesajicim urychlovacim napétim, klesa mnozstvi
detekovanych hmot. % chemického prvku, pro ktery byla provadéna bodova analyza,
a zaroven roste mnozstvi detekovanych hmot. % leh¢ich stopovych chemickych prvka.

Z Obr. 5.6 pro analyzu multipoint 1ze usoudit, Ze s ristem urychlovaciho napéti klesa
mnozstvi detekovanych hmot. % t&€z§ich chemickych prvka (jako méd’ nebo platina)
a zaroven roste mnozstvi detekovanych hmot. % leh¢ich chemickych prvkt (jako uhlik,
kyslik, hlinik a sira).

54  VIliv pritomnosti dusikové atmosféry v komoie vzorku
na vysledky energiové disperzni spektroskopie

Pii experimentu byl do komory vzorku piipustén dusik v rozmezi tlaku od 10 Pa
do 1000 Pa. Ve vakuu se pti bodové analyze v misté vyskytu jediného prvku objevi
vV RTG spektru jen spektralni ¢ary patfici danému prvku. Se zvySujicim se tlakem dusiku
se svazek PE rozptyluje v disledku interakce s molekulami plynu do okoli sledovaného
bodu (do vzdalenosti jednotek mm). Rozptyleni PE ma za nasledek, ze RTG se generuje
nejen z pozadovaného bodu ale i z jeho okoli. SDD detektor nerozliSuje kde detekované
RTG vzniklo a zpracovava stejné¢ RTG ze zkoumaného bodu jako RTG generované
Z okoli tohoto bodu. Zpracovani vSeho detekovaného RTG bez rozliSeni mista jeho
vzniku ma za nasledek, ze ve spektru rentgenového zafeni se objevi i spektralni Cary
ostatnich chemickych prvki vyskytujicich se v okoli pozadovaného bodu. Nové
spektralni ¢ary v RTG spektru ovliviiuji kvantitativni analyzu a ve svém dusledku vedou
ke sniZeni zastoupeni hmot. % chemického prvku. Jev pfidani spektralnich ar patticich
prvkem vyskytujicich se v okoli sledovaného bodu je znazornén na Obr. 5.7 a Obr. 5.8.
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Obr. 5.7 Stanovené spektrum RTG pii bodové analyze pro vybranou oblast médi za optimalnich
podminek v komote vzorku
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Obr. 5.8 Stanovené spektrum RTG pii bodové analyze pro vybranou oblast médi za pfitomnosti
dusiku v komote vzorku pfi tlaku 1000 Pa

Uskutecnéné byly bodové analyzy v misté vyskytu jednoho chemického prvku
pro platinu a méd’ a analyza multipoint z celé vybrané oblasti. Také se pfi experimentu
meénila hodnota urychlovaciho napéti, ktera byla postupné nastavena na 30, 20 a 10 kV.
Byl sledovan vliv tlaku dusiku a urychlovaciho napéti na vysledky EDS pii bodové
analyze.
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Obr. 5.9 Zavislost vysledkl kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast meédi na tlaku
dusiku v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Ux = 30 kV

26



100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

0 £
0 200 400 600 800 1000

Mnozstvi detekovanych hmot. %
chemického prvku [hmot. %]

Tlak dusiku v komoie vzorku [Pa]

XC X0 XAl S XCu XPt XSi

Obr. 5.10 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast médi na tlaku
dusiku v komote vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 20 kV
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Obr. 5.11 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast médi na tlaku
dusiku v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Ux = 10 kV
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Obr. 5.12 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na tlaku
dusiku v komote vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Ux = 30 kV
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Obr. 5.13 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na tlaku
dusiku v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Ux = 20 kV
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Obr. 5.14 Zavislost vysledku kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na tlaku
dusiku v komote vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 10 kV

Pti urychlovacim napéti 10 kV a vyss$im tlaku se ve spektru objevily spektralni ¢ary
odpovidajici dusiku (Obr. 5.11 a 5.14), ktery neni soucasti vzorku. Spektralni ¢ary dusiku
se objevily ve spektru v disledku interakce PE s dusikovou atmosférou uvnité komory
vzorku.

Pro bodové analyzy obecné plati, Ze pfi zmenSovani urychlovaciho napéti, dochézi
K rychlejsimu poklesu mnozstvi detekovanych hmot. % analyzovaného chemického
prvku a rychlejSimu nardstu stopovych chemickych prvki, které se za optimalnich
podminek v analyzovaném bod¢ neobjevily. Coz je zplisobeno zmensovanim energie PE
a nasledné zvétSovanim priméru primarniho elektronového svazku uz pfi menSich
hodnotach tlaku plynu v komote vzorku.

Nésledné byl sledovéan vliv urychlovaciho napéti na vysledky EDS pii analyze
multipoint z celé vybrané oblasti v dusikové atmosfére.
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Obr. 5.15 Zavislost vysledki kvantitativni analyzy multipoint z celé vybrané oblasti na tlaku
dusiku v komote vzorku pfi urychlovacim napéti Uk = 30 kV
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Obr. 5.16 Zavislost vysledku kvantitativni analyzy multipoint z celé vybrané oblasti na tlaku
dusiku v komote vzorku pfi urychlovacim napéti Uk = 20 kV
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Obr. 5.17 Zavislost vysledkt kvantitativni analyzy multipoint z celé vybrané oblasti na tlaku
dusiku v komofte vzorku pfi urychlovacim napéti Uk = 10 kV

Ze zavislosti na Obr. 5.15, Obr. 5.16 a Obr. 5.17 vyplyva, ze tlak dusiku a hodnota
urychlovaciho napéti mé na analyzu multipoint, na rozdil od bodové analyzy, jen
minimalni vliv. Analyza multipoint probiha z celé vybrané oblasti. Je ziejmé, Ze rozptyl
svazku PE nema zasadni vliv na analyzu multipoint. JelikoZ analyza multipoint probiha
z kazdého bodu oblasti, dochazi k rozptylu svazku PE u kazdého bodu a rozptylené PE
generuji RTG opét ve zkoumané oblasti. Pomér hmot. % jednotlivych prvkl se neméni,
protoze rozptyl PE generuje RTG, které zvySuje zastoupeni vSech prvkl v oblasti stejné.
Problém nastava pii okrajovych bodech oblasti, protoze rozptylem svazku PE se generuje
RTG i mimo zkoumanou oblast. Okoli vybrané oblasti ma téméf stejny charakter jako
oblast samotna, v disledku ¢ehoz generace RTG mimo zkoumanou oblast nema v daném
ptipadé¢ skoro zadny vliv na vysledky analyzy multipoint a neovlivni jak kvalitativni tak
1 kvantitativni vysledky analyz. Jako 1 pfi bodové analyze pii urychlovacim napéti 10 kV
doslo k objeveni ve spektru ¢ar odpovidajicich dusiku.

5.5  VIliv pritomnosti vodni pary v komore vzorku na
vysledky energiové disperzni spektroskopie

Pii experimentu byla do komory vzorku pfipusténa vodni para do tlaku 1000 Pa.
Podobné¢ jako pfi ptipousténi dusiku byla provedena bodova analyza v mistech vyskytu
jen jednoho chemického prvku a analyza multipoint z celé vybrané oblasti. Byl sledovan
vliv pfitomnosti vodni pary v komote vzorku a zmény urychlovaciho napéti na vysledky
EDS.

31



100
90
80
70
60
50
40
30
20
10

Mnozstvi detekovanych hmot. %
chemického prvku [hmot. %]

200 400 600 800 1000

Tlak vodni pary v komore vzorku [Pa]
XC X0 XAl S XCu XPt XSi

Obr. 5.18 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast médi na tlaku
vodni pary v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 30 kV
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Obr. 5.19 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast médi na tlaku
vodni pary v komote vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 20 kV
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Obr. 5.20 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast médi na tlaku
vodni pary v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 10 kV
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Obr. 5.21 Zavislost vysledku kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na tlaku
vodni pary v komote vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 30
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Obr. 5.22 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na tlaku
vodni pary v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Uk = 20 kV
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Obr. 5.23 Zavislost vysledkt kvantitativni bodové analyzy pro vybranou oblast platiny na tlaku
vodni pary v komoie vzorku mikroskopu. Nastavené urychlovaci napéti Ux = 10 kV
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Zavislost méa podobny charakter jako pfi piitomnosti dusiku v komoie vzorku. Opét
se projevuje efekt interakce svazku PE s molekulami plynu v komote vzorku. RTG
se generuje nejen z analyzovaného bodu ale i z jeho okoli (rozptyl PE) a do spektra
se dostavaji spektralni Cary chemickych prvka, které se v analyzovaném bodé
nenachézeji.

Pti ptfitomnosti vodni pary v komote vzorku je jev rozptyleni PE mensi nez za
pfitomnosti dusiku. Z této zavislosti je nasledné viditelny pokles hmot. % daného
chemického prvku pfi vétSich hodnotich tlaku nez pii dusikové atmosfére.
Pravdépodobnost rozptylu svazku PE roste s vétSim atomovym cislem napousténého
plynu, coz se potvrdilo béhem simulace.

Pti urychlovacim napéti 10 kV se nepovedlo provést analyzy pro tlak plynu vétsi nez
600 Pa, protoze pti vyssim tlaku byl obraz povrchu vzorku natolik zasumén, ze nebylo
mozné vybrat pozadovanou analyzovanou oblast.

Jako i v dusikové atmosféfe pro bodové analyzy plati, Ze pifi zmenSovani
urychlovaciho napéti, dochézi k rychlejSimu poklesu mnozstvi detekovanych hmot. %
analyzovaného chemického prvku a rychlej$imu nartstu obsahu stopovych chemickych
prvka.

Nésledné byl sledovan vliv urychlovaciho napéti na vysledky EDS pfi analyze
multipoint z celé vybrané oblasti ve vodni pare.
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Obr. 5.24 Zavislost vysledkt kvantitativni analyzy multipoint na tlaku vodni pary v komote
vzorku pfi urychlovacim napéti Uk = 30 kV
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Obr. 5.25 Zavislost vysledkt kvantitativni analyzy multipoint na tlaku vodni pary v komote
vzorku pfi urychlovacim napéti Uk = 20 kV
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Obr. 5.26 Zavislost vysledkt kvantitativni analyzy multipoint na tlaku vodni pary v komofte
vzorku pii urychlovacim napéti Uk = 10 kV
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Na Obr. 5.24, 5.25 a 5,26 je zndzornéna zavislost vysledkd kvantitativni analyzy
multipoint na tlaku vodni pary v komote vzorku a urychlovacim napétim. Zavislost ma
skoro stejny prubéh jako zavislost pii pritomnosti dusiku v komoie vzorku, pii zvySovani
tlaku dochazelo k vét§imu zastoupeni hmot. % kysliku, atomy kterého byly soucasti
molekul vodni pary. Rozptyleni svazku PE nastdva pii kazdém bod¢ oblasti. Generace
RTG z okolnich oblasti kazdého bodu zdanlivé zvySuje zastoupeni kazdého chemického
prvku stejné, pficemz se pomér jejich hmot. % prakticky neméni. Podobné jako
pfi analyze za pfitomnosti dusiku generace RTG mimo zkoumanou oblast nema vliv
na vysledky analyzy, v disledku podobného charakteru zkoumané oblasti a jeji okoli.
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6 ZAVER
Bakalaiska prace se zabyvad studiem vlivu pracovnich podminek v rastrovacim
elektronovém mikroskopu VEGA3XMU fy. Tescan vybaveného energiové disperznim

spektroskopem Xflash 6|10 fy. Bruker na vysledky rentgenové mikroanalyzy. Prace
se sklada z teoretické a praktické casti.

V teoretické casti jsou popsany zakladni principy elektronové rastrovaci
mikroskopie, environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie a spektralni
rentgenové mikroanalyzy. Nejprve je popsan princip funkce rastrovaciho elektronového
mikroskopu a dale pak odlisnosti environmentalniho rastrovaciho elektronového
mikroskopu od klasického SEM. Nasleduje popis jednotlivych signald vznikajicich
pfi interakci svazku primarnich elektroni s povrchem vzorku, s diirazem kladenym
na charakteristické a spojité rentgenové zatreni. V posledni kapitole teoretické Casti prace
je popsan princip detekce rentgenového zateni pomoci silicon drifted detektoru a metody
kvalitativni a kvantitativni rentgenové mikroanalyzy.

V praktické ¢asti prace jsou uvedeny provedené prvkové mikroanalyzy na vzorku
obsahujici znamé chemické prvky viz. Obr. 5.1. Prvkové analyzy byly nejprve
uskuteénény pfi nastaveném urychlovacim napéti 30 kV a tlaku 102 Pa v komoie vzorku
mikroskopu, pro ovéfeni elementarniho slozeni vzorku, zjisténi ptesného rozlozeni prvki
na povrchu vybrané oblasti (mapovaci analyza) a ziskdni vysledkii pro srovnéani
s analyzami pfi vysSim tlaku v komote vzorku mikroskopu resp. pfi niz§im urychlovacim
napétim jsou uvedeny v Tab. 5.1

Pii energiové disperzni spektroskopii byly vzdy provadény dva typy méieni. Byla
provedena bodova mikroanalyza v mistech s vyskytem jen jednoho chemického prvku a
mikroanalyza multipoint z vybrané oblasti povrchu vzorku. Po uskute¢néni prvotnich
mikroanalyz ve vakuu byla provedena fada rentgenovych mikroanalyz za piitomnosti
dusiku viz. grafy na Obr. 5.9 az Obr. 5.17 resp. vodni pary viz. Obr. 5.18 az Obr. 5.26
v komote vzorku do tlaku 1000 Pa pfi rtiznych urychlovacich napétich.

Pti prvkovych analyzach za ptitomnosti plynu v komote vzorku dochazi k rozptylu
svazku primarnich elektronl a interakci s molekulami ptfitomného plynu. Se zvySujicim
se tlakem plynu je interakce ¢astéjsi a dochazi k vétSimu rozptylu primarnich elektronti.
Jev rozptyleni svazku primarnich elektronli jednoznaéné ovliviiuje vysledky bodové
mikroanalyzy viz grafy na Obr. 5.9 az Obr. 5.14 a Obr. 5.18 az Obr. 5.23, nebot” se
zvétSuje oblast dopadu PE a s tim 1 misto vzniku rentgenového zateni. Ve vysledku tento
jev vede ke zménam ve spektru detekovaného RTG zafeni, vyskytu spektralnich Car
chemickych prvkil nachazejicich se v okoli zkoumaného mista na vzorku a zménam ve
vysledcich kvantitativnich analyz. Vysledky prvkové mikroanalyzy multipoint z celé
vybrané oblasti viz. grafy na Obr. 5.15 az Obr. 5.17 a Obr. 5.24 az Obr. 5.26 se se
zvySovanim tlaku v komote vzorku mikroskopu popi. se zménou urychlovaciho napéti
témét neméni nebot’ pii analyze multipoint dochdzi k rozptyleni primarnich elektronti
v kazdém bod¢ pozorované oblasti, coz ve vysledku neovlivni vysledky prvkové analyzy.
Jediny problém nastava na okrajich vybrané casti vzorku, kde rozptylené¢ primarné
elektrony zasahuji i mimo sledovanou oblast. Nebot’ v§ak okoli vybrané oblasti méteného
vzorku mélo stejny charakter jako oblast samotnd, nedochazelo ke zménam ve vysledcich
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prvkovych analyz multipoint. Rovnéz pomér zastoupeni jednotlivych prvkl se témért
neménil a kvantitativni vysledky se od sebe prilis§ nelisily.

Celkové vsak béhem prvkovych analyz provadénych pii vysSim tlaku dusiku
resp. vodni pary vV komote vzorku a zaroven urychlovacim napétim 10 kV dochazelo
k detekci charakteristického RTG emitovaného z pouzitého pracovniho plynu. To se
projevilo detekci dusiku, resp. nartistem mnozstvi detekovanych hmotnostnich procent
kysliku.

cvwr

tlaku v komofe vzorku mikroskopu. Pfi nutnosti pouziti vyssiho tlaku v komote vzorku
mikroskopu je tfeba uvazovat negativni vlivy zptisobené okolim vzorku popt. pouzitou
atmosférou. Detekce prvkll z okoli vzorku se dd castecné eliminovat provadénim
prvkovych analyz z malé oblasti ve stfedu vétSich homogennich vzorkii. Negativni vliv
detekce charakteristického RTG z pouzité atmosféry se pak da eliminovat ve vysledcich
kvalitativni mikroanalyzy za ptfedpokladu, ze vzorek neobsahuje prvky obsazené
V pracovnim plynu.
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SEZNAM ZKRATEK A SYMBOLU

SEM rastrovaci elektronovy mikroskop
RTG rentgenové zareni
EDS energiové disperzni spektroskopie

WDS vinov¢ disperzni spektroskopie

ESEM environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop

h hloubka vniku svazku primarnich elektront
E energie urychlenych elektronti

P hustota materialu vzorku

PE primarni elektrony

SE sekundérni elektrony

BSE zpétné odrazené elektrony

AE Augerové elektrony

LLE nizkoztratové zpétné odrazené elektrony

NBSE koeficient emise zpétné odrazenych elektronti

Iese proud zpétn¢ odrazenych elektronti emitovanych ze vzorku
Ip proud svazku primarnich elektronti.

dsE koeficient emise sekundarnich elektroni

Ise proud sekundarnich elektronti

Espoj energie spojitého rentgenového zafeni

h Planckova konstanta

c rychlost svétla (konstanta: 3.108 ms™)

A vlnova délka vyzareného RTG kvanta

Ev energie elektronu na vnitini hladiné

En energie elektronu na vyssi hlading, ktery pfechazi na vnitini hladinu
Eg Sirka zakazaného pasu

Z atomové ¢islo

Si(Li)  kfemikové lithiovy detektor
SDD silicon drifted detektor
FET field-effect tranzistor

Ca koncentrace prvku
Ia intenzita RTG zafeni prvku ve vzorku
Is RTG intenzita prvku ve standardu
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Cs koncentrace prvku ve standardu

ZAF Z korekce na atomové Cislo, A na absorpci a F na sekundarni fluorescen¢ni
efekty
Wp pracovni vzdalenost

hmot. % hmotnostni procenta
cps/Ev  counts per second per electronvol

47



PRILOHA

Vysledky mapovaci analyzy za optimalnich podminek

BSERC]

Map data 495
MAG: 123x HV: 30kV WD:

BSE
VETGETER: L)
MAG: 123x HV: 30kV WD: 15,3mm

BSEN:

Map data 495
MAG: 123x HV: 30kV WD: 15,3mm

@
ETGETER L
MAG: 123x HV: 30kV WD: 15,3mm

BSE

Map data 495
MAG: 123x HV: 30kV WD: 15,3mm

ETGETER: L
MAG: 123x HV: 30kV WD: 15,3mm

Obr. 0.1 Rozmisténi jednotlivych chemickych prvki ve zkoumané oblasti: A) uhlik B) kyslik C)
méd’ D) hlinik E) platina F) sira.
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Tabulky naméienych hodnot

Tab. 0.1 Simulace v programu EFS. Zavislost poloméru elektronového svazku na tlaku plynu.

Tlak v Polomeér
komore elektronového
vzorku svazku [um]
[Pa]
H20 N2
0 1,00 1,00

50 1,00 86,00
100 129,00 | 157,00
200 271,00 | 557,00
300 498,00 | 698,00
400 700,00 | 928,00
500 652,00 | 1234,00
600 714,00 | 1158,00
700 793,00 | 1390,00
800 895,00 | 1486,00
900 987,00 | 1440,00
1000 | 1093,00 | 1690,00

Tab. 0.2 Simulace v programu EFS. Zavislost nerozptylenych PE na tlaku plynu v komofe vzorku.

Mnozstvi
Tlak v | nerozptylenych
komote | pg pro jednotlivé

vzorku plyny [%]
[Pa]

H.O N2

vakuum | 100,00 | 100,00
10 98,30 | 99,60
50 92,70 | 91,50

100 90,10 | 86,60
200 80,90 | 71,80
300 73,80 | 58,80
400 63,20 | 53,70
500 66,30 | 44,50
600 62,80 | 43,60
700 56,80 | 38,40
800 52,90 | 38,50
900 51,30 | 32,10
1000 45,50 | 28,50
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Tab. 0.3 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint ve vakuu.

Velikost Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]
urychlovaciho
napéti [kV]

C ) Cu Al Pt S

5 38,00 15,19 37,45 3,14 5,67 | 0,55

10 47,31 15,41 26,77 5,57 3,86 | 1,07

20 53,06 14,51 17,75 9,10 384 | 1,74

30 56,81 13,60 12,73 10,82 382 | 2,21

Tab. 0.4 Kvantitativni vysledky analyzy v bod¢ vyskytu médi ve vakuu.

Velikost Kvantitativni vysledky analyzy v bod¢ vyskytu médi
urychlovaciho [hmot. %]
napéti [kV]

C O] Cu Al Pt S

5 2,84 2,25 94,55 0,36 0,00 0,00

10 2,20 1,57 96,24 0,00 0,00 0,00

20 1,55 0,00 98,45 0,00 0,00 0,00

30 0,00 0,00 100,00 0,00 0,00 0,00

Tab. 0.5 Kvantitativni vysledky analyzy v bod¢ vyskytu platiny ve vakuu.

Velikost Kvantitativni vysledky analyzy v bod¢ vyskytu platiny
urychlovaciho [hmot. %]
napéti [kV]
C O] Cu Al Pt S
5 3,55 1,72 2,45 0,00 90,44 1,84
10 4,80 0,00 0,00 0,00 95,20 0,00
20 1,93 0,00 0,00 0,00 98,07 0,00
30 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00
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Tab. 0.6 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint pfi urychlovacim napéti 30 kV v dusikové

atmosfére.
Tlak v
komote Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si
0 61,72 8,41 9,57 1,89 14,29 4,12 0,00

50 6533 | 8,30 | 7,99 | 1,37 | 1320 | 3,80 | 0,00
100 | 6381 | 887 | 900 | 152 | 1293 | 3,87 | 0,00
200 | 6413 | 861 | 940 | 1,57 | 1261 | 3,69 | 0,00
300 | 63,74 | 844 | 1030 | 1,67 | 1246 | 3,39 | 0,00
400 | 6476 | 784 | 1056 | 1,62 | 12,12 | 3,10 | 0,00
500 | 64,76 | 7,84 | 1056 | 1,62 | 12,12 | 3,10 | 0,00
600 | 6494 | 772 | 1124 | 171 | 1155 | 283 | 0,00
700 | 6625 | 693 | 1069 | 162 | 11,66 | 285 | 0,00
800 | 6898 | 672 | 1087 | 160 | 969 | 214 | 0,00
900 | 67,75 | 622 | 1054 | 156 | 11,30 | 2,63 | 0,00
1000 | 6814 | 568 | 1067 | 1,56 | 11,37 | 258 | 000

Tab. 0.7 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi pii urychlovacim napéti 30 kV v
dusikové atmosfére.

TI
koglli);/e Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si
0 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00 | 0,00
50 0,00 0,00 7,00 0,00 93,00 0,00 0,00
100 31,15 0,00 6,23 0,00 62,62 0,00 0,00
200 4456 0,00 8,02 0,86 46,56 0,00 | 0,00
300 50,92 0,00 8,82 1,14 36,31 2,81 | 0,00
400 56,49 0,00 9,27 1,29 29,87 3,08 0,00
500 56,69 6,51 9,14 1,29 23,43 2,93 0,00
600 59,04 6,37 9,53 1,39 20,52 3,13 0,00
700 60,98 | 6,22 | 9,78 | 146 18,55 3,02 | 000
800 62,89 5,90 10,04 1,47 16,83 2,86 0,00
900 63,76 5,67 10,23 1,50 15,81 3,03 0,00
1000 64,91 5,37 10,52 1,54 14,91 2,75 0,00
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Tab. 0.8 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny pii urychlovacim napéti 30 kV
v dusikové atmosféfe.

Tlak v
komote | Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny [hmot. %]
vzorku

[Pal | ¢ 0 Al s Cu Pt Si
0,00 0,00 | 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00
50,00 | 0,00 | 0,00 3,33 0,00 0,00 96,67 0,00
100,00 | 0,00 | 0,00 571 0,00 4,95 89,34 0,00

200,00 | 0,00 0,00 8,52 3,64 11,14 76,71 0,00
300,00 | 0,00 0,00 16,63 4,30 16,46 62,61 0,00
400,00 | 0,00 8,54 19,39 4,76 20,82 46,49 0,00
500,00 | 0,00 8,79 28,90 5,57 21,67 35,07 0,00
600,00 | 0,00 8,99 28,77 6,24 27,26 28,74 0,00
700,00 | 0,00 8,48 32,04 6,74 29,42 23,32 0,00
800,00 | 0,00 8,29 35,27 7,13 31,12 18,18 0,00
900,00 | 0,00 8,00 37,08 7,39 31,79 15,73 0,00
1000,00 | 0,00 7,57 39,19 1,72 32,52 13,00 0,00

Tab. 0.9 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint pfi urychlovacim napéti 20 kV v dusikové

atmosfére.
Tlak v
komoie | Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 s | Al Cu Pt
0 61,72 8,41 1,89 9,57 14,29 412

50 61,79 10,83 153 | 6,83 14,25 4,76
100 62,73 9,88 1,44 | 6,78 14,26 4,91
200 62,68 9,94 161 | 7,77 13,51 4,49
300 64,67 9,25 1,50 | 7,50 12,96 4,12
400 65,89 8,59 1,44 | 7,33 12,71 4,04
500 65,54 8,27 154 | 7,88 13,08 3,68
600 67,51 7,50 1,44 | 7,40 12,79 3,36
700 67,12 7,32 1,48 | 7,69 13,18 3,20
800 68,44 6,68 1,44 | 7,36 12,94 3,14
900 66,98 6,31 1,49 | 7,76 13,97 3,10
1000 65,28 5,96 156 | 8,31 15,68 2,83
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Tab. 0.10 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi pfi urychlovacim napéti 20 kV v
dusikové atmosféfe.

1;[)|§1l;f\~/e Kvantitativni vysledky analyzy v misté¢ vyskytu médi [hmot. %]
vzorku
[Pa] C o | Al S Cu Pt | si
0 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00 0,00
50 26,80 0,00 3,14 0,00 70,06 0,00 0,00
100 39,54 0,00 4,44 0,00 56,02 0,00 0,00
200 50,38 6,68 5,32 0,86 36,76 0,00 0,00
300 55,30 7,20 5,95 1,15 26,42 3,99 0,00
400 59,82 7,36 6,33 1,24 21,30 3,94 0,00
500 63,05 7,20 6,76 1,33 17,90 3,76 0,00
600 65,35 7,13 6,78 1,35 15,77 3,62 0,00
700 66,01 6,99 7,04 1,40 15,00 3,56 0,00
800 67,34 6,44 7,19 1,42 14,33 3,28 0,00
900 67,71 6,04 7,17 1,43 14,12 3,12 0,40
1000 65,28 5,96 8,31 1,56 15,68 2,83 0,38

Tab. 0.11 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny pfi urychlovacim napéti 20 kV
v dusikové atmosféfe.

Tlak v
komoie | Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny [hmot. %]
vzorku

[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00
50,00 0,00 0,00 3,15 0,00 4,19 92,66 0,00
100,00 37,39 0,00 1,84 0,00 5,57 55,21 0,00
200,00 52,21 0,00 3,05 0,73 8,30 35,71 0,00

300,00 62,45 0,00 | 4,17 | 0,95 10,63 21,79 0,00
400,00 63,72 6,22 | 4,66 1,02 11,04 13,33 0,00

500,00 66,99 6,40 5,28 1,12 11,66 8,55 0,00
600,00 68,29 6,47 5,70 1,18 12,03 6,33 0,00
700,00 69,68 6,38 5,90 1,21 11,89 4,95 0,00
800,00 70,30 5,88 6,17 1,26 12,20 4,19 0,00
900,00 70,34 572 6,33 1,27 12,22 3,66 0,45

1000,00 | 70,36 5,33 6,44 1,28 12,75 3,38 0,45
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Tab. 0.12 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint pti urychlovacim napéti 10 kV v dusikové

atmosfére.
Tlak v
komote Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]
vzorku
[Pa] c 0 s | A | cu Si N Pt
0 61,72 8,41 1,89 9,57 14,29 0,00 0,00 4,12
50 54,97 12,65 1,85 6,83 21,16 0,00 0,00 2,54
100 57,50 12,10 1,75 6,78 19,61 0,00 0,00 2,25
200 59,86 11,28 1,67 6,62 18,82 0,00 0,00 1,76
300 59,42 10,56 1,66 6,81 19,59 0,65 0,00 1,32
400 60,64 9,69 1,54 6,43 19,83 0,80 0,00 1,07
500 60,95 8,97 1,53 6,32 20,37 0,97 0,00 0,89
600 61,11 8,32 1,51 6,28 20,89 1,16 0,00 0,73
700 60,25 7,66 1,44 6,06 22,52 1,56 0,00 0,52
800 52,16 7,00 1,33 5,68 18,80 1,61 13,42 0,00
900 51,23 6,58 1,27 5,61 18,88 1,68 14,76 3,10
1000 50,78 5,90 1,21 5,18 18,32 1,56 17,06 2,83

Tab. 0.13 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi pti urychlovacim napéti 10 kV v
dusikové atmosfére.

TI
koglli);/e Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si | N
0 0,00 0,00 | 0,00 | 0,00 100,00 0,00 | 0,00 0,00
50 29,59 5,07 2,76 0,00 62,58 0,00 0,00 0,00
100 41,84 7,32 3,86 1,04 44,71 1,23 0,00 0,00
200 54,47 9,19 5,39 1,39 27,98 1,58 0,00 0,00
300 59,74 9,52 5,80 1,47 21,34 1,47 0,66 0,00
400 61,39 9,39 6,04 1,48 19,61 1,26 0,83 0,00
500 62,19 8,78 6,08 1,51 19,34 1,03 1,07 0,00
600 62,29 8,32 6,08 1,53 19,75 0,82 1,21 0,00
700 54,06 7,56 5,46 1,39 18,57 0,74 1,19 11,03
800 52,99 7,12 5,59 1,37 17,85 0,00 1,73 13,35
900 52,07 6,88 5,55 1,34 17,80 0,00 1,85 14,50
1000 51,85 6,12 5,22 1,29 17,30 0,00 1,55 16,66

54




Tab. 0.14 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny pfi urychlovacim napéti 10 kV

v dusikové atmosfére.

13:21'2;/53 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny [hmot. %]
vzorku

[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si | N

0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00 0,00
50,00 42,60 5,78 1,51 0,35 10,39 39,37 0,00 0,00
100,00 53,75 7,58 2,68 0,72 12,95 22,33 0,00 0,00
200,00 61,79 9,10 4,16 1,11 16,09 7,74 0,00 0,00
300,00 64,16 9,13 | 4,92 1,29 16,67 3,11 0,00 0,00
400,00 64,30 9,07 541 1,37 17,20 1,78 0,87 0,00
500,00 64,15 8,60 5,63 1,42 17,91 1,21 1,07 0,00
600,00 63,86 8,11 571 1,47 18,80 0,88 1,17 0,00
700,00 55,04 7,45 5,24 1,32 17,57 0,64 1,21 11,52
800,00 54,67 7,08 5,39 1,32 16,76 0,00 1,67 13,11
900,00 53,60 6,53 5,50 1,35 16,95 0,00 1,75 14,32
1000,00 | 52,67 5,92 5,05 1,29 16,70 0,00 1,55 16,81

Tab. 0.15 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint pfi urychlovacim napéti 30 kV ve vodni

péfe.
Tlak v
komoie Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt | Si
0 61,72 8,41 9,57 1,89 14,29 4,12 | 0,00
50 60,89 10,89 9,42 1,53 13,76 3,52 | 0,00
100 61,25 11,34 13,12 2,49 10,33 1,48 | 0,00
200 60,77 11,84 11,57 2,10 10,65 3,06 | 0,00
300 60,39 12,44 11,64 2,09 10,27 3,16 | 0,00
400 60,73 12,91 11,68 2,05 9,66 2,62 | 0,37
500 60,39 13,26 11,58 2,02 9,62 2,76 | 0,37
600 60,31 13,55 11,59 2,02 9,47 2,67 | 0,38
700 60,11 14,00 11,39 1,95 9,48 2,68 | 0,39
800 59,97 14,38 11,50 1,97 9,27 248 | 042
900 60,33 14,67 10,48 1,82 10,33 2,08 | 0,31
1000 59,58 14,98 11,40 1,94 9,21 245 | 0,44
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Tab. 0.16 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi pii urychlovacim napéti 30 kV
ve vodni pare.

1;[)|§1l;f\~/e Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al s Cu Pt | Si
0 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00 | 0,00
50 0,00 0,00 5,25 0,00 94,75 0,00 | 0,00
100 22,73 4,76 4,10 0,27 68,13 0,00 | 0,00
200 31,77 6,12 6,80 1,07 54,24 0,00 | 0,00
300 39,27 7,88 8,22 1,20 41,09 2,35 | 0,00
400 44,94 9,23 9,57 1,54 31,92 2,49 | 0,32
500 47,91 10,13 9,23 1,48 28,21 2,80 | 0,25
600 50,81 11,23 9,83 1,61 23,52 2,67 | 0,32
700 52,39 11,93 10,47 1,76 20,39 2,64 | 0,39
800 53,46 12,65 10,50 1,80 18,67 251 | 0,41
900 54,25 13,05 10,50 1,83 17,31 2,62 | 0,43
1000 55,25 13,37 10,37 1,79 16,16 2,63 | 0,43

Tab. 0.17 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny pfi urychlovacim napéti 30 kV
ve vodni pare.

TI
koglli);/e Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si
0,00 0,00 0,00 0,00 | 0,00 | 0,00 100,00 0,00
50,00 17,17 0,00 0,66 | 0,00 | 0,00 82,18 0,00
100,00 | 23,71 0,00 2,14 | 0,00 | 2,41 71,74 0,00
200,00 | 31,97 4,94 3,08 | 0,80 | 3,76 55,46 0,00
300,00 | 41,61 6,20 518 | 1,36 | 6,03 39,24 0,38
400,00 | 48,28 7,54 463 | 1,20 | 6,34 31,71 0,30
500,00 | 52,37 8,39 6,06 | 149 | 6,77 24,44 0,48
600,00 55,51 9,48 6,62 1,53 7,48 18,89 0,49
700,00 | 57,43 10,34 758 | 1,71 | 7,60 14,73 0,62
800,00 | 58,72 10,98 7,00 | 147 | 8,33 13,03 0,47
900,00 60,71 11,54 8,43 1,68 8,43 10,55 0,66
1000,00 | 60,80 11,95 7,65 1,52 8,13 9,38 0,57
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Tab. 0.18 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint pfi urychlovacim napéti 20 kV ve vodni

pare.
Tlak v
komote Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si
0 61,72 8,41 9,57 1,89 14,29 4,12 0,00

50 60,70 | 12,31 | 824 | 1,94 | 1419 | 261 | 0,00
100 60,71 | 12,27 | 832 | 193 | 1420 | 2,57 | 0,00
200 61,04 | 12,81 | 870 | 1,98 | 1286 | 2,40 | 0,00
300 6156 | 13,50 | 880 | 1,91 | 12,07 | 1,94 | 0,00
400 61,49 | 13,97 | 872 | 186 | 12,06 | 1,90 | 0,00
500 6164 | 1448 | 874 | 1,87 | 1156 | 1,71 | 000
600 6125 | 1484 | 841 | 1,95 | 1149 | 1,75 | 032
700 6134 | 1546 | 853 | 1,78 | 1127 | 131 | 031
800 61,14 | 1561 | 845 | 1,89 | 11,14 | 141 | 036
900 6090 | 1595 | 835 | 1,74 | 11,36 | 135 | 031
1000 | 60,61 | 1638 | 837 | 1,74 | 11,30 | 1,24 | 037

Tab. 0.19 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi pti urychlovacim napéti 20 kV
ve vodni pare.

Tlak v
komoie | Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al S Cu Pt Si
0 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00 0,00
50 20,04 0,00 2,62 0,00 77,34 0,00 0,00
100 30,00 0,00 4,21 0,66 65,13 0,00 0,00
200 39,33 7,00 5,87 1,10 46,32 0,38 0,00
300 48,10 9,32 6,95 1,38 32,86 1,16 0,23
400 52,88 11,26 7,26 1,50 25,75 1,35 0,00
500 56,04 12,40 7,53 1,58 20,47 1,69 0,29
600 57,63 13,37 7,83 1,64 17,55 1,66 0,32
700 | 5861 | 1421 | 7,85 | 1,67 15,94 137 | 0,36
800 59,21 14,43 7,63 1,63 15,12 1,63 0,35
900 59,37 15,01 8,20 1,73 13,79 1,48 0,42
1000 59,44 15,55 8,04 1,71 13,45 1,41 0,40

57



Tab. 0.20 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny pfi urychlovacim napéti 20 kV
ve vodni pare.

1;[)|§1l;f\~/e Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny [hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 Al | s Cu Pt Si
0 0,00 0,00 0,00 | 0,00 0,00 100,00 0,00
50 0,00 5,12 1,58 | 0,00 2,88 90,42 0,00
100 29,04 0,00 2,25 | 0,00 3,94 64,77 0,00
200 39,44 5,27 3,76 1,27 5,70 44,24 0,33
300 49,55 7,38 533 | 1,66 8,37 27,07 0,27
400 56,56 9,39 6,27 | 1,82 | 10,16 15,81 0,00
500 59,87 10,74 | 6,89 | 1,67 | 10,38 9,97 0,49
600 61,91 11,94 | 6,76 | 1,70 | 10,59 6,63 0,47
700 62,92 12,73 | 6,72 | 1,64 | 10,35 5,14 0,50
800 63,20 13,27 | 6,90 | 1,65 | 10,39 4,07 0,51
900 63,42 13,94 7,02 | 1,70 10,20 3,20 0,53
1000 63,37 14,44 | 6,93 | 150 | 1041 2,85 0,49

Tab. 0.21 Kvantitativni vysledky analyzy multipoint pfi urychlovacim napéti 10 kV ve vodni

péfe.

Tlak v

komote Kvantitativni vysledky analyzy multipoint [hmot. %]

vzorku
[Pa] C 0 S Al Cu Si Pt

0 52,87 11,70 1,43 6,31 24,01 0,29 3,39

50 54,01 12,20 2,00 7,02 21,61 0,00 3,16
100 54,29 12,54 2,01 7,28 20,76 0,00 2,84
200 55,86 13,38 1,85 7,34 18,79 0,44 2,35
300 56,26 14,18 1,76 1,47 17,93 0,59 1,80
400 56,15 14,94 1,74 7,43 17,50 0,66 1,58
500 55,68 15,57 1,53 7,76 17,37 0,75 1,34
600 54,77 16,59 1,60 7,71 17,35 0,81 1,17
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Tab. 0.22 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi pii urychlovacim napéti 10 kV
ve vodni pare.

Tlak v

komote Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu médi [hmot. %]

vzorku
[Pa] C 0 S Al Cu Si Pt

0 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00 0,00 0,00

50 20,79 0,00 0,00 0,00 79,21 0,00 0,00
100 29,58 6,22 0,00 3,44 60,76 0,00 0,00
200 42,57 8,89 1,15 4,84 40,98 0,00 1,58
300 50,42 11,50 1,32 5,87 28,61 0,54 1,75
400 54,32 13,70 1,54 6,62 21,60 0,65 1,57
500 55,30 14,98 1,49 6,99 18,91 0,81 1,51
600 55,61 15,92 1,44 7,18 17,76 0,82 1,26

Tab. 0.23 Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny pti urychlovacim napéti 10 kV
ve vodni pare.

Tlak v
komoie Kvantitativni vysledky analyzy v misté vyskytu platiny[hmot. %]
vzorku
[Pa] C 0 S Al Cu Si Pt
0 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 100,00

50 30,74 6,01 0,00 1,49 6,89 0,00 54,87
100 41,00 7,13 0,00 2,16 10,94 0,00 38,78
200 53,24 9,62 0,94 3,30 13,01 0,54 19,36

300 58,06 11,77 1,13 4,62 14,98 0,61 8,82
400 59,41 13,29 1,29 5,51 15,58 0,73 4,18
500 59,09 14,63 1,33 6,09 15,49 0,85 2,52
600 58,63 15,61 1,29 6,46 15,41 0,90 1,69
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