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Abstrakt

Bakalarska prace se zabyva energiové disperzni spektroskopii a detekci
charakteristického rentgenového zareni v oblasti environmentdlniho rastrovaciho
elektronového mikroskopu. Cilem semestralni prace je porovnat vysledky prvkové
mikroanalyzy vzorku pfi optimalnich podminkach a sledovat zmény vysledkd pfi zméné
pracovnich podminek, resp. tlaku dusiku a vodnich par v komote vzorku rastrovaciho
elektronového mikroskopu Vega3 XMU s LaBs katodou firmy TESCAN, a.s osazeného
spektroskopem Xflash 6|10 firmy Bruker.

Klicova slova

Rastrovaci elektronovy mikroskop, environmentdini rastrovaci elektronovy
mikroskop, kfemikovy driftovy detektor, prvkova mikroanalyza, charakteristické
rentgenové zareni, spojité rentgenové zareni



Abstract

The bachelor thesis deals with energy dispersion spectroscopy and detection of
characteristic X-rays in the field of environmental scanning electron microscope. The
aim of the semester work is to compare the results of elemental microanalysis of
samples under optimal conditions and to monitor changes of results, when changing
working conditions, resp. nitrogen and water vapor pressure in the sample chamber of
the scanning electron microscope Vega3 XMU with LaB6 cathode. TESCAN, a.s equipped
with Xflash 6 | 10 spectrophotometer. Bruker

Keywords

Scanning electron microscope, environmental scanning electron microscope, silicon
drift detector, elemental microanalysis, characteristic X-rays, continuous X-rays
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1.UVOD

Mikroskopy slouzi k pozorovani predmétli a organismu, které nejsou pouhym okem
viditelné. Lze s nimi pozorovat i struktury materidlt a rdznych bunék. Mikroskop pomoci
zorného Uhlu opticky zvétSuje objekt, a tim umoZnuje pozorovani i velmi malych
predméta.

Mikroskopy lze rozdélit na optické, elektronové a s rastrujicim hrotem. U optického
mikroskopu se vyuZivd fokusovaného svétla pomoci soustavy optickych cocek.
Elektronovou mikroskopii Ize rozdélit na transmisni elektronovou mikroskopii (TEM) a
rastrovaci elektronovou mikroskopii (SEM). V TEM svazek primarnich elektront prochazi
tenkym vzorkem a obraz je tvoren na stinitku. Rastrovaci elektronova mikroskopie slouzi
k pozorovani detaill povrchu vzorku a vyuziva signaly vznikajici pfi interakci elektron(
s pevnym télesem. SEM pracuje pouze ve vakuu, a tak vznikly mikroskopy, které
umoznuji pracovat v plynném prostfedim uvnitf komory vzorku mikroskopu a ty se
jmenuji environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopy (ESEM). Environmentaini
rastrovaci elektronova mikroskopie umoznuje zkoumat vzorky Zivé a nezivé pfirody i
v podminkach vysokych tlak(l. V komore mlze byt pfitomné vakuum, nebo muize byt
pripoustén pracovni plyn (vodni para a dusik) [1].

K ziskani informaci o prvkovém sloZeni materidlu slouzi rentgenova spektralni
mikroanalyza a ta se déli na vinové disperzni spektroskopii (WDS) a energiové disperzni
spektroskopii (EDS) [1].
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2.ELEKTRONOVY MIKROSKOP

2.1 Rastrovaci elektronovy mikroskop

Rastrovaci elektronovy mikroskop (SEM) slouZi k pozorovani struktury a sloZeni
vzorkl s vysokym rozliSenim az 0,5 nm. SEM, ktery je zobrazen na Obr. 2.1 se sklada
z komory a tubusu. [2].
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|_~Wehneltv valec

,,EL K11 nods

|

2\

|_~Clona

Tubus — : A

3|

L— Kondenzorové
Cocky 1

Kondenzorové
cocky 2
//' y

Vychylovaci civky

Stigmator

Objektivové cocky

Finalni omezena cocka
X-RAY

detektor

Komora

Obr. 2.1 Schéma rastrovaciho elektronového mikroskopu [5]

V tubusu SEM se nachazi ve vrchni ¢asti zdroj elektron, clony, kondenzorové ¢ocky,
vychylovaci civky a stigmator viz. Obr. 2.1. Clony c{aste¢né kompenzuji vady
elektromagnetickych cocek a wvylepsSuji odstiny. Elektromagnetické cocky jsou
nastavitelné a zmensuji priimér svazku elektron, které dopadaji na vzorek a kontroluji
velikost proudu. Objektiv obsahuje stigmdtor, vychylovaci civky a finalni aperturu.
Vychylovaci civky vychyluji svazek PE vertikdalné i horizontdlné, a tim zabezpedi
rastrovani po celém vzorku. Vychylovaci systém se skldda nejméné ze 4 elektrod. Pomoci
stigmatoru lze koordinovat astigmatismus elektromagnetickych cocek. Objektiv je
se krizi elektrony. Jakmile svazek dopadne na povrch vzorku, uvoliuji se rGizné signaly a
jejich detekci ziskdvdme obraz, nebo jiné informace o vzorku [2] [6].
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Cely SEM se nachazi ve vakuu. Aby se zabranilo nahodnym srazkam primarnich
elektrond s molekulami vzduchu, které by zmeénili jejich energii a smér pohybu,
vylerpava se prostor tubusu. Pracovni vakuum se pohybuje od 103 a7 10 Pa. Proces
Cerpani vzduchu a kvalita vakua je Fizena automaticky. Rotacni vyvéva slouzi
k predcerpani zavzdusnéného vnitrku mikroskopu a je schopna snizit tlak pfiblizné na
10! Pa. Elektronova tryska vyZaduje nejvys$si stupert vakua aZ 10 Pa, kterého je
dosdhnuto iontovymi vyvévami. Vzduch navic obsahuje molekuly 02, N?, CO? a
uhlovodiky, které kontaminuji tubus i vzorek [7].

2.2 Environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop

SEM pracuje pouze ve vakuu, tudiz neumoZniuje pozorovani nevodivych nebo
biologickych vzorkl. Environmentalni rastrovaci elektronovy mikroskop (ESEM) vychazi
z konstrukce SEM, rozdil je v oddéleni vakuového prostfedi od tubusu a dovoluje
pouzivat rtzné plyny v komote vzorku (dusik, vodni para). Mikroskop musi byt vybaven
dostatecné vykonnymi vyvévami rtiznych typu. Nejpouzivanéjsi jsou rotacni, iontové a
turbomolekularni. Diky kompenzaci elektrického naboje je moiné pozorovat elektricky
nevodivé vzorky, aniz by se musel jejich povrch pokryt elektricky vodivou vrstvou.
V tubusu dochazi ke kontaminaci zbytky vodnich par a molekulami uhlovodiku [7].

Tontova
— L
Tryska I:®: vyvéva

Tubus

— Turbomolekularni —1 Rotacni
vyvéva — vyvéva

Diferencialni komora Rotaéni
__| | — o
vyvéva
Tlak omezujici clony «
Pracovni
Komora - plyn

Obr. 2.2 Vakuovy systém environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu [8]

Komora je oddélena od tubusu pomoci komory diferencialniho ¢erpani, ta umoziuje
zachovani tlaku v tubusu 1073 Pa, pfi tlaku dusiku nebo vodnich par az 4 kPa v komote
vzorku mikroskopu. Zjednodusené schéma vakuového systému je zobrazeno na Obr.2.2.
V komote se srazeji molekuly plynu s elektrony svazku a dochazi k rozsifeni plvodniho
svazku elektron(. Tlaku omezujici clony umoznuji prichod elektront a zaroven zabranuji
prachodu plynu do tubusu [6].
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3.ZDROJ ELEKTRONU

Zdroje elektronl jsou termoemisni (pfimozhavené, nepfimozhavené), autoemisni
nebo pracujici na Schottkyho principu.

a) g §n@ b)

?le Ie w Rw

; Katoda
@zzz~ Wehnelt =
S~ Kizists —{1-50kV

Obr. 3.1 (a) Principialni schéma katody skladajici se z termoemisniho zdroje elektrond,
Wehneltova valce a anody (b) Autoemisni zdroj [21]

3.1 Termoemisni zdroje

Termoemisni trysky se déli na pfimozhavené a nepfimozhavené. Zakladni rozdil je ve
zplUsobu ohfevu. U pfimozhavenych je zdrojem wolframové vlakno vytvarované do
pismene V. Katoda je zahtivana na teplotu az 2700 K prichodem stejnosmérného
Zhaviciho proudu a zaroven je na ni pfivedeno zdporné napéti v rozmezi 200-30 kV. Pod
katodou je umisténa anoda, kterd je na potencidlu zemé. Mezi elektrodami vznika
napéti, které urychluje emitované elektrony.

vt K
-y

Obr. 3.2 Wolframova katoda | Obr. 3.3 Iiéfoda z Labg
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U pfimoZhavené trysky je potifeba hodnota vakua v fddech 103 Pa. Wolfram m3
nizkou vystupni energii valencnich elektron(. Jakmile prekroci teplota katody jeji mezni
teplotu, zac¢nou se uvolfiovat elektrony z jejiho povrchu. Termoemisni pfimozhavend
wolframova katoda je nejstarsi a zaroven nejpouzivanéjsi typ elektronového zdroje [8].

Neptimozhavend katoda se skldda z topného télesa a krystalu (Labe), resp. CeBe,
pricemz je konec krystalu vytvarovan do hrotu viz. Obr. 3.3. Topné téleso ohfiva krystal.
Labe vyZaduje vyssi hodnotu vakua a ma vétsi emisi elektronl nez wolframova katoda.
Provozni teplota se pohybuje od 1700-2100 K [8].

Elektrony jsou v atomech vazany vystupni energii (Ev). K uvolnéni elektron(i z vazby,
je potfeba dodat vétsi energii nei E,. Toho lze dosahnout nékolika zptisoby. Zhavici
napéti nesmi prekrocit hodnotu, pfi které dochazi ke stavu nasyceni. Anoda jiz nestiha
odsavat vSechny emitované elektrony a u hrotu vznikne oblast prostorového naboje. U
hrotu se nachazi Wehneltlv vélec, ktery funguje jako zpétna vazba a stabilizuje emisi
elektrond. Katoda se zahtiva tésné pod jeji teplotu tani, jelikoZz v téhle teploté maiji
nejvétsi emisi elektrond [8].

3.2 Autoemisni zdroje

Autoemisni zdroje pouZivaji k emisi silné elektrické pole, teplota pouze podporuje
emisi. Autoemisni trysky potfebuji vakuum vétsi nez 102 Pa, jinak by mohlo dojit ke
zni¢eni hrotu ze zbytkovych plyn(i. Autoemise se vyhftiva, aby nedochdzelo k adsorbci
vody ze vzduchu. Hrot se sklada z monokrystalu, pod kterym se nachdzi 2 elektrody.
Prvni elektroda usmérnuje elektrické pole tzv. stinici. Druhd elektroda urychluje
elektrony. Elektrody mohou pracovat za pokojovych teplot [10].

200 pm

Obr. 3.5 Autoemisni tryska
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3.3 Schottkyho zdroj

Jednd se o nejpokrodilejsi dostupny zdroj, ktery je pouzivan v rastrovaci elektronové
mikroskopii. Vyuziva se zde Schottkyho jevu, cozZ je zvySeni pritoku elektron(i z povrchu
zahtatého materidlu plsobenim elektrického pole. Minimalni energie pozadovana k
tomu, aby elektron opustil povrch daného materialu, je zajiSténa pomoci zvysené
teploty. S rostoucim elektrickym polem klesa vystupni prace, a tim je zvySen emisni
proud elektron(.

Schottkyho zdroj se skldda z monokrystalického wolframového dratu, na kterém je
vrstva ZrO. Pfi plsobeni teploty a elektrického pole, elektrony tuneluji z wolframu pres
ZrO do vakua. [8]
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4. VADY ELEKTROMAGNETICKYCH
COCEK
Vady elektromagnetickych cocek jsou hlavnim dlvodem, proc nelze dosahnout
teoretické rozliSovaci schopnosti.

4.1 Sféricka vada

Sférickou vadu zpuUsobuje rozdilnd velikost elektromagnetického pole cocky
pUsobiciho na svazek PE. Na elektrony prochdzejici ddle od osy pusobi silnéjsi
elektromagnetické pole, nez na elektrony prochazejici blize ke stfedu ¢ocky, disledkem
¢ehoz vznikad vice nez jedno ohnisko a svazek primarnich elektronl nedopada do
jednoho bodu, ale ma urcity minimalni pridmeér. Elektrony, které prochazeji vnéjsi ¢asti
¢ocky, jsou zaostfovany do bodu, ktery se nachdzi bliz k ¢o¢ce neZ elektrony, které
prochazeji ¢ockou v tésné blizkosti optické osy. Sféricka vada zplsobuje Ze svazek

vvvvv

tim vétsi je sférickd vada. Sférickd vada se kompenzuje zaclonénim viz. Obr. 4.1 [12].

Obr. 4.1 a) sféricka vada cocky b) regulace sférické vady [22]

4.2 Chromaticka vada

Chromaticka vada je zpUsobena rozdilnou energii, resp. vinovou délkou svazku PE.
Elektrony s vétsi vinovou délkou, jsou v magnetickém poli vychylovany jinak nez
elektrony s nizsi vinovou délkou. ZvétSuje se, se snizujici energii svazku primarnich
elektrond. Chromatickou vadu lze omezit pouzitim kvalitnéjSiho zdroje elektronl a

16



vhodnym umisténim clon s malym primérem mezi elektromagnetické ¢ocky. Odstranit
tuto vadu zcela nelze [12].

Obr. 4.2 chromaticka vada ¢ocky [13]

4.3 Astigmatismus

Osovy astigmatismus byva zpUsoben nesymetrii magnetického pole a necistotami na
vnitfnich plochach mikroskopu. Necistoty, které byvaji nevodivé, se nabiji a jejich
rusivym elektrickych polem zpUsobuji zmény v drahach elektrond. Elektrony
prochazejici elektromagnetickou ¢ockou, maji rizné ohnisko a promitaji se v odlisnych
rovindch. Vada se kompenzuje kombinaci vice ¢ocek a koriguje se magnetickym polem
stigmatoru [12].

Obr. 4.3 zobrazeni astigmatismu [13]
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4.4 Difrakce

Difrakce nastavd pri prichodu elektrond malou clonou. Clona, kterd omezuje
pramér primdarniho svazku, zpUsobuje difrakci vinéni svazku PE. Za clonou vzniknou
soustredéné kruhy s centralnim maximem. Velikost clon se voli s ohledem na to, aby
difrakce byla dostatecné mald a zaroven chromaticka vada nebyla velkd. Zmensovanim
praméru clony, dochazi k narlistu centrdlniho maxima podle Gaussovy distribuéni
funkce viz Obr. 4.4 [8].

intenzita A

e
vzdalenost
Obr. 4.4 Difrakce [8]

18



5.INTERAKCE SVAZKU PRIMARNICH
ELEKTRONU S POVRCHEM VZORKU

K ziskani informaci o vzorku slouzi signaly, které vznikaji pfi interakci PE s povrchem
vzorku viz. Obr.5.1. Jakmile dopadne elektronovy svazek na povrch vzorku, zacnou jim
pronikat elektrony a dochdzi k pruznym a nepruznym srazkdm s atomy vzorku [8].

Eo

I - 1nm - Augerovy elektrony

p< . Sekundarni elektrony

////ﬁ/},,

Zpetné odraZzené elektrony

Charakteristické rtg. zareni

Brzdné rtg. zafeni

L Sekundarni fluorescence
vyvolana rtg. zafenim

Prostorové rozliseni
zpétné odrazenych
o
elektronu

- Rtg. zazen| l—

Obr. 5.1 Signaly vznikajici pfi dopadu elektronti na povrch vzorku [14]

Na hloubku vniku PE ma vliv urychlovaci napéti a protonové Cislo vzorku. K vypocteni

hloubky vniku PE Ize vyuZit empiricky vzorec

10EL#3
h=—-—, (1)

kde E je energie primdrnich elektronti v keV a p hustota materialu vzorku v pg/cm?.
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5.1 Pruzna srazka

Pfi pruzné sraice dojde ke zméné drahy letu PE, bez ztraty jeho kinetické energie. PE
byva nejcastéji vychylen o 2-5°, ale mlze byt vychylen az o 180° a elektron muze byt
zpétné odraZen. Pravdépodobnost pruiné srazky se zvétSuje se snizujici energii
primarniho elektronu a se zvySujicim se protonovym ¢islem vzorku [8].

5.2 Nepruzna srazka

Nepruznd srazka mlze nastat s elektronovym obalem nebo jadrem atomu. P¥i
nepruzné srazce s elektronovym obalem, dochazi k vybuzeni elektront v atomu vzorku
na vyssi energetickou hladinu, nebo nastane ionizace atomu. Elektron preda energii
dalSimu atomu a pokracuje se zmensenou kinetickou energii. Pfi nepruzné sraice je
zména trajektorie pohybujiciho se elektronu mensi nez 0,1°. Pfi nepruiné sraice
s jddrem atomu elektron ztrati ¢ast své kinetické energie a ta je vyzarena v podobé
spojitého RTG zareni. Energie vyzareného RTG zafeni je zavisld na vzdalenost mezi
elektronem a jddrem atomu. [8]

5.3 Charakteristické rentgenové zareni

Elektrony jsou vazany na urcité energetické hladiny, které se nachazi v elektronovém
obalu. Hladiny lze rozdélit na K, L, M, N, O, P, Q. Plati Ze hladina K je nejblize k jadru

) Sekundarni elektron

Dopadajici primarni elektron Odchyleny primami elektron

. . Vyzateni charakteristického
Vznik emise a :

rentgenového kvanta
Augerova elektronu 8

Elektronova relaxace a generovani fotont

Obr. 5.4 Pribéh nepruiné interakce urychleného elektronu s elektronovym obalem atomu [8]
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atomu, nasleduje hladina L s mensi vazebni energii. Se vzdalujici se hladinou klesa i
vazebni energie. Vazebni energie popisuje, jakd energie je potfebnd k uvolnéni
elektronu z jeho hladiny. Charakteristické rentgenové zareni vznika pti prfechodu
elektronu z vyssi energetické hladiny na nizsi [17]. Vznik RTG zareni je zobrazen na Obr.
5.4.

Pfi nepruzné srazce PE s elektronovym obalem, muiZe dojit k uvolnéni elektronu
z vnitfni hladiny elektronového obalu. Pokud PE odevzda dostatec¢nou energii, elektron
opusti obal a dojde k ionizaci. Atom se dostane do excitovaného stavu s vyssi hodnotou
energie. Excitovany atom prejde do stavu s minimalni moznou energii. Energie elektront
v hladinach a rozdil energii je pfesné definovan, proto je pojmenovano charakteristické
rentgenové zareni. Kazdy prvek ma odliSnou vazebni energii elektron(. [8] Hodnota
energie charakteristického rentgenového zareni je popsana rovnici:

c
Echar = E, —Ep = hf = hi (5)
Kde Ey je energie elektronu na vnitini hladiné, En je energie elektronu na vyssi
hlading, h je Planckova konstanta, c je rychlost svétla a A je vinova délka RTG kvanta [17].

5.4 Sekundarni elektrony

Sekundarni elektrony (SE) jsou excitované elektrony uvolnéné z vnéjsi vrstvy
elektronového obalu atomu vzorku v dlsledku nepruiné srazky urychleného PE
s elektronovym obalem atomu vzorku. Energie SE se pohybuje v rozmezi 3-5 eV, ale
muze dosdahnout i hodnoty 50 eV. SE se tedy mohou pohnout ve vzorku pouze na velmi
malou vzdalenost a jsou ze vzorku emitovany pouze z hloubky 3-5 nm, maximalné
50 nm. Ztoho vyplyvd, Ze ¢im vétsi je Uhel mezi svazkem primdrnich elektron( a
vzorkem, tim je vétsi pocet SE, které mohou byt emitovany ze vzorku. Sekundarni
elektrony prendaseji predevsim topografickou informaci. [8].

Mnozstvi emitovanych SE je definovano jako koeficient emise sekundarnich
elektront &, ktery lze vypocitat dle vztahu (2)

§="1sE_IsE (2)

J
npg  Ipg

Kde plati Ze, Ise je proud sekundarnich elektron( a Ipe je proud primarnich elektron.

SE Ize rozdélit do 3 skupin, podle jejich mista vzniku.

SE1-sekundarni elektrony, které se uvolfuji v misté dopadu PE na vzorek. Tyto elektrony
nesou topografické informace.
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SE2-sekundarni elektrony generované BSE, nesou taktéz topografické informace a
zaroven i informace o kontrastu materialu.

SE3-Sekundarni elektrony vzniknou na sténé komory pfi dopadu BSE. Tyto elektrony
nejsou vhodné k detekci, jelikoZ pfendseji pouze informace materialové [8].

5.5 Zpétné odrazené elektrony

Primarni elektrony, které pfi pruiné a nepruiné sraice se vzorkem zménili svou
drahu o vice nez 90° a emitovali ze vzorku ven, se nazyvaji zpétné odrazenymi elektrony.
S rostoucim protonovym cislem vzorku a Uhlem dopadu svazku PE, roste i pocet BSE.
Pocet uvolnénych elektron( je definovan koeficientem emise BSE (3) [8].

IpsE
= —, 3
- (3)

Kde lgse je proud zpétné odrazenych elektron(, které byly emitovany ze vzorku a lpe
je proud primarniho svazku.

5.6 Spojité rentgenové zareni

Spojité rentgenové zareni, je zpUsobeno nepruznou srazkou PE s jadrem atomu
vzorku. Elektrostatické pole atomu je sloZzeno ze zdporného naboje vazanych elektron(
a kladného naboje atomového jadra a ty se navzajem vyvazuji. Pfi zpomaleni primarniho
elektronu elektrostatickym polem atomu, dochazi ke ztraté energie PE, a ta je vyzarena
formou kvant elektromagnetického zareni [6]. Zména energie je dana vztahem:

Egpoj = AE=hf=h=, (4)

Kde AE je rozdil energii mezi hladinami, h je Planckova konstanta, c je rychlost svétla ve
vakuu a A je vinova délka vyzareného RTG kvanta.

Spojité RTG zareni neprendsi Zadné informace o vzorku, puisobi jako Sum pfi prvkové
mikroanalyze [8].

5.7 Augerovy elektrony

Je-liatom v excitovaném stavu po nepruzné srazce PE s elektronovym obalem, dojde
k relaxaci jeho stavu do stavu s nizsi energetickou hladinou. Pfi tomto pfechodu se musi
rozdil energie predat nékterému valenénimu elektronu, a ten je vyzadren v podobé
Augerova elektronu. Rozdil energie se muZe jesté vyzafit ve formé kvanta RTG.
Pravdépodobnost je 1:1, Ze dojde k vyzareni RTG nebo Augerova elektrona a zdroven je

22



i zavisla na protonovém cisle atomu vzorku. Augerovy elektrony se v ESEM nedetekuiji,
jelikoz je vzorek rychle zkontaminovan [8].

5.8 Katodoluminiscence

Katodoluminiscencéni zareni vznika pfi prechodu elektron( z valenéniho pasma pres
zakazané pasmo do vodivostniho. Ve valenénim pdse vznikne dira a cely tento proces je
vyvoldn nepruznou srdzkou. Rekombinaci elektronu je vyzarena prebyteéna energie ve
formé fotonu, ktery se mlZe nachazet ve viditelné, ultrafialové nebo infracervené ¢asti
spektra [8] [18].
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6. RENTGENOVA SPEKTRALNI
MIKROANALYZA

Rentgenova spektradlni mikroanalyza umoznuje uréeni prvkového sloZeni daného
vzorku, detekci charakteristického rentgenového zareni. Kidentifikaci chemického
prvku se pouziva vinova délka, nebo energie charakteristického RTG zafeni. K detekci
RTG lze vyuzit nékolika detektor(. Hlavni funkce detektoru je zména energie ionizujiciho
zareni na elektrické pulsy, kterou je moiné zaznamendvat. Dllezitymi parametry
detektor( jsou ucinnost, linearita, energeticka proporcionalita a rozliseni [6].

6.1 Kremikovy driftovy detektor

Kfemikové driftové detektory (SDD) na bazi polovodice viz. Obr.6.1, slouZi k detekci
rentgenového zdareni. Detektor je sloZen zanody, unipoldrniho FET tranzistoru a
kfemikového polovodice typu N, na kterém jsou soustfedéné prstence typu P. Prstence
zaCinaji u anody pobliz stfedu detektoru. Spodni strana detektoru je tvorena
polovodi¢em typu P. Pfi pfiloZeni zaporného napéti do oblasti typu P na spodni strané a
mezi anodu, se vytvori v N typu depleti¢ni oblast tj. bez volnych nosi¢li ndboje. Uvnitf
detektoru je elektrické pole tzv. driftové, od kterého je odvozen nazev detektoru a jeho
gradient je tvofen potencidlovym rozdilem mezi prvnim prstencem typu P u anody a
prstencem ktery je nejddl od stfedu. Napéti na jednotlivych prstencich je definované
integrovanym délicem napéti, jen prvni a krajni prstenec musi byt napajen zvlast. Objem

detektoru je citlivy na absorbovani rentgenového zareni a kazdy vygenerovany elektron

vy

Prstence
» -V »

RTG zareni

Obr. 6.1 Princip kiemikového driftového detektoru [4]
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Vyhoda SDD je, Ze maji analogové vycitani a umoznuji urcit energetickou ztratu
Castice, kterd jimi prosla. Pouzivd se pfi experimentech se srdazkami tézkych iontd,
protoze zvladaji vysokou multiplicitu.

Nevyhoda je potfebné vysoké napéti a velké naroky na udrzovani presné teploty.
Maji relativné nizkou rychlost ve srovndni s ostatnimi polovodicovymi detektory
(pixelové, mikrostripové) [27].

6.2 Si(Li") detektor

Si(Li*) detektor ma zareni na zakladé kfemiku dopovaného lithiem typu P a ma
tloustku nékolik mm. Na okrajich se nachazi vysoka koncentrace Li atomU a ty tvofi
oblast typu N. Kontakt je z jedné strany pozlaceny a z druhé strany je Schottkyho bariéra.
Na pozlaceny kontakt je pfipojeno napéti v rozmezi 300—-1000 V. Jakmile vstoupi foton,
vzniknou pary elektron-dira, jejichZ pocet je pfimo Umérny energii dopadajiciho kvanta.
Vystupni signdl je v tomhle ptipadé slaby, protoZe zde neexistuje zadné vnitfni zesileni
signalu. SI(Li*) detektory v rastrovacich elektronovych mikroskopech byly nahrazeny
SDD detektory. Problém Si(Li*) detektoru spociva v nutnosti chlazeni kapalnym dusikem
a ma malé rozliSovaci schopnosti. [24]

RTG

-1000 V i Zlaty kontakt
44— TypP Si

— Si(Li)

— TypNSi

% Zlaty kontakt

Obr. 6.2 Schéma Si(Li*) detektoru [23]
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6.3 Princip spektralni analyzy

Kvalitativni analyza slouzi ke stanoveni pritomnosti chemického prvku ve
zkoumaném vzorku. Prvky se déli na majoritni, minoritni a stopové. Majoritni prvky lze
priradit s vysokou jistotou oproti minoritnim a stopovym prvkim, u téch se mliZe objevit
chyba v pfifazeni jednotlivych car. Presahuje-li intenzita charakteristického
rentgenového zareni o energii pfislusejiciho prvku hodnotu spojitého spektra, tak je
chemicky prvek vanalyzovaném bodé pfitomny. Polohu spektrdlni ¢ary lze témér
jednoznacné urcit na zakladé udajl vtabulce. Mezi dllezZité informace pro spravné
urceni prvkd patfi energie spektralni ¢ary.

Kvantitativni analyza slouzi ke stanoveni obsahu prvku v hmot. % a to na zakladé
srovnani intenzity charakteristického rentgenového zareni urcitého prvku, zméreného
na analyzovaném vzorku s intenzitou charakteristického rentgenového zareni stejného
prvku zméreném na vhodném standartu. [6] Koncentrace prvku Ca je dana vzorcem:

1
Ca =f*Cs 2)

Kde |a je intenzita RTG zafeni, Is je RTG intenzita prvku A ve standartu a Cs je
koncentrace prvku A ve standartu.

Bezstandardovd analyza spoléhda pouze na spektrum, které bylo ziskané ze
zkoumaného vzorku. Intenzita spektrdini ¢ary je ziskdna vypocétem. Pro
bezstandardovou metodu jsou nutné presné hodnoty energie vzorku, uhel pod kterym
opousti rentgenové zareni vzorek a ucinnost detektoru. Bezstandardové metody lze
rozdélit do dvou skupin. Prvni je tzv. prava, kde je intenzita ze standardu vypocitana na
zakladé fyzikalnich principl. Druha je tzv. metoda prizplisobenych standardd, kde je
intenzita spektralni ¢ary odvozena od souboru experimentalnich standardovych méreni.
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7. PRAKTICKA CAST

7.1 Pracovni podminky p¥i zkoumani vzorku

Veskerd méfeni byla provadéna v laboratofi mikroskopickych technik na Ustavu
elektrotechnologie FEKT VUT v Brné. Méreni probihala v rastrovacim elektronovém
mikroskopu VEGA3XMU s LaBs katodou firmy TESCAN, a.s. osazeného energiové
disperznim spektroskopem Xflash 6|10 firmy Bruker. Mezi dulezité parametry, které
stanovuji pracovni podminky patfi pracovni vzdalenost, coz je vzdalenost od pélového
nastavce mikroskopu ke vzorku. Pracovni vzddlenost, byla u kazdého méreni nastavena
na 15 mm, coz je vyrobcem doporucenda vzddalenost pro prvkové analyzy. Optimalni
velikost proudu primarniho svazku odpovidd hodnota 3 nA, ktery byl méfen v nastaveni
mikroskopu. Urychlovaci napéti bylo nastaveno na 15 kV a nasledné na 30 kV.

7.2 Simulace rozptylu elektroni

Pomoci simulace byl zjistén vliv pritomnosti plynu v komore vzorku na svazek PE.
Simulace rozptylu elektronu byla zhotovena pomoci programu Electron Flight Simulator.
Interakce molekul plynu, ktery se nachazi v pracovni komore se svazkem PE, zpUsobi
rozptyl elektront do oblasti okolo sledovaného mista. PFisimulaci rozptylu elektronu ve
vodni pare, bylo nastaveno urychlovaci napéti 30 kV, pracovni vzdalenost 15 mm a
pfislusny tlak plynu v komore vzorku. Z Obr. 7.1 a 7.2 plyne, Ze pfi zvyseni tlaku se
zvétsuje rozptyl elektrond.

11
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Obr. 7.1 Rozptyl elektront pfi tlaku 100 Pa Obr. 7.2 Rozptyl elektroni pfi tlaku 1000 Pa
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Obr. 7.3 Zavislost mnoiZstvi nerozptylenych elektroni na tlaku v komore pro vodu a dusik pFi

zméné urychlovaciho napéti

Na Obr. 7.3 je zndzornéna zavislost mnozstvi nerozptylenych elektrond na tlaku

plynu v komore vzorku pro vodni paru a dusik pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV a

Uk=30kV. Zvysledkd simulace je viditelné, Ze srostoucim tlakem klesd pocet

nerozptylenych primdrnich elektron(i. Pfi urychlovacim napéti 30 kV, je pocet

nerozptylenych elektrond pro vodni paru pod tlakem 1000 Pa 29,3 % a pro dusik 15,8 %.

PFi zméné urychlovaciho napéti na 15 kV, se hodnoty zméni pro vodu na 5,5 % a pro

dusik 2,3 % nerozptylenych elektrond.
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Obr. 7.4 Polomér vzdalenosti vzniku rentgenového zafreni na tlaku v komofe pro vodu a

dusik pfi zméné urychlovaciho napéti
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Ostatni primarni elektrony, které byly rozptyleny, dopadaji do vzdalenosti jednotek
milimetrd od sledovaného bodu. Rentgenové zareni je generovano rozptylem svazku
primarnich elektron(i ze sledovaného bodu i z jeho okoli. Na Obr. 7.4 je znazornén
polomér vzdalenosti vzniku rentgenového zareni na tlaku vodni pary a dusiku v komore

vzorku mikroskopu.

7.3 ZKkoumany vzorek

Pro provedeni energiove disperzni rentgenové spektroskopie, byl k dispozici vybrany
vzorek, u kterého bylo predem znamo jeho prvkové sloZeni. Vzorek je slozen z rliznych
oblasti, které obsahuji uhlik, zlato, méd, hlinik a siru. Kazda oblast by se méla skladat
pouze z jednoho chemického prvku, ale objevuji se tam i dalS$i chemické prvky. PFi
kazdém méreni bylo nezbytné, aby byl vzorek umistén ve stejné poloze viz. Obr 7.5.
vzorek byl rozdélen do 4 oblasti viz. obr.7.6, médén3, zlata, uhlikova a hlinikova oblast.

K vytvoreni obrazu byl pouzit BSE detektor.

D1 =151.49 ym
G2
d=66.12 ym
SEM MAG: 200 x  View field: 1.04 mm SEM MAG: 200 x | View field: 1.04 mm
WD: 14.97 mm HiVac | 200 ym WD: 14.97 mm HiVac 200 ym
SEMHV: 30.0kV | Det: BSE | Brno University of Technology SEMHV: 30.0kV | Det: BSE Brno University of Technology
Obr. 7.5 Méfeny vzorek s vyznacenymi Obr. 7.6 Méreny vzorek se znazornénim mist,
vzdalenostmi jednotlivych oblasti. ze kterych byly provadény prvkové analyzy

7.4 Prvkova analyza za optimalnich podminek

Nejprve byla provedena prvkova analyza z celé oblasti vzorku a po urceni vSech
prvkd, byl proveden mapping viz. obr.7.9 kde byly ziskany prostorové informace o
rozloZeni chemickych prvk(. Nasledné byly vybrany jednotlivé oblasti pro EDS viz.
Obr.7.6. Prvkové analyzy za optimdlnich podminek, probihali ve vakuovém prostredi
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v komore vzorku. Hlinikova a médéna oblast byly vybrany pomoci bodu point. Zlata a
uhlikovd oblast byla vybrdna pomoci obdélnikového vybéru viz Obr. 7.6. Spektra
provedenych analyz ve vakuu pfi 15 kV a 30 kV pro zlatou oblast, Ize vidét na Obr. 7.7 a
7.8. Jednotlivé mapové oblasti jsou uvedeny v pfiloze.

Zlata oblast
Urychlovaci napéti | C[%] | Au[%] [Ni[%] |Ag[%] |Cu[%]
15 kV 0,63| 92,91 0,56 3,09 2,8
30 kv 0,98| 87,93 1,47 4,82 4,79

Médénna cast
Urychlovaci napéti C [%] O [%] Al [%] Cu [%]
15kV 12,55 2,12 0,53 84,4
30kV 13,23 2,32 0,73 84,1

Tab. 7.1 Kvantitativni vysledky EDS pfi optimalnich podminkach pro zlatou oblast

Tab. 7.2 Kvantitativni vysledky EDS pfi optimalnich podminkach pro médénou oblast

Hlinikova cast
Urychlovaci napéti| C [%] O [%] Al [%] Cu [%] Si [%]
15kv 15,53 3,5 76,13 0,58 3,58
30kV 21,81 3,82 73,36 0,93 0,75

Tab. 7.3 Kvantitativni vysledky EDS pfi optimalnich podminkach pro hlinikovou oblast

Uhlikova cast
Urychlovaci napéti | C [%] O [%] Al [%] Cu [%] Si [%] S [%]
15kV 77,62 15,72 0,24 0,68 0,74 4,66
30kv 70,54 21,09 0,58 2,29 0,21 5,63

Tab. 7.4 Kvantitativni vysledky EDS pfi optimalnich podminkach pro uhlikovou oblast

Kvantitativni vysledky z prvkové analyzy pro jednotlivé oblasti jsou zobrazeny

vtab.7.1 aZ tab.7.4. PFi zkoumani jednotlivych oblasti, byly detekovany i jiné chemické

prvky jako kyslik, sira a kfemik. Pfi zvySeni urychlovaciho napéti, se zmensila detekce
hmotn. % primarniho prvku v médéné oblasti 0 0,3 %, u hliniku 0 2,77 %, u zlata o0 4,98
% a u uhliku o 7,08 %. S rostoucim urychlovacim napétim vzrostla detekce u vsech

ostatnich chemickych prvkd, které se nachazeli v okoli zkoumaného bodu az na kiemik,
u kterého klesala jeho detekce hmotn. %.
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Obr. 7.7 Spektrum rentgenového zafeni za optimalnich podminek pro zlatou oblast pfi

urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.8 Spektrum rentgenového zafeni za optimalnich podminek pro zlatou oblast pfi
urychlovaum napet| 30 kv

Maphdata83 & . :
BSE MAG: 123x HV'-MV vﬁ%

Obr. 7.9 Prostorové rozlozeni chemickych prvki v celé oblasti vzorku ziskané pomoci

mapovaci analyzy
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7.5 Prvkova analyza za pritomnosti dusikové atmosféry

Do komory vzorku mikroskopu byl pfipoustén dusik v rozmezi 20—-1000 Pa a byl
sledovan jeho vliv na vysledky EDS. Svazek primarnich elektron( se rozptyluje v disledku
interakce s molekulami plynu do okoli sledovaného bodu. SDD detektor nerozlisSuje kde
RTG zareni vzniklo, tudiZ zpracovava RTG ze zkoumaného bodu i z jeho okoli, to ma za
dusledek, Ze se ve spektru objevi i spektralni ¢ary ostatnich chemickych prvka, které se
vyskytuji v okoli. Namérené vysledky byly vyneseny do grafa.
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Obr. 7.10 Zavislost vysledkli bodové analyzy pro médénou oblast na tlaku v komofte
vzorku, pti urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.11 Zavislost vysledkti bodové analyzy pro hlinikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pti urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.12 Zavislost vysledkd bodové analyzy pro zlatou oblast na tlaku v komofte vzorku,
p¥i urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.13 Zavislost vysledkd bodové analyzy pro uhlikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pti urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.14 Zavislost vysledki bodové analyzy pro médénou oblast na tlaku v komore
vzorku, pfi urychlovacim napéti 30 kv
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Obr. 7.15 Zavislost vysledkt bodové analyzy pro hlinikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pfi urychlovacim napéti 30 kV
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Obr. 7.15 Zavislost vysledkli bodové analyzy pro zlatou oblast na tlaku v komofte vzorku,

p¥i urychlovacim napéti 30 kV
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Obr. 7.17 Zavislost vysledkd bodové analyzy pro uhlikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pti urychlovacim napéti 30 kV

Na Obr. 7.10 — 7.13 jsou znazornény vysledky prvkové analyzy z jednotlivych
umanych oblasti, pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV a na Obr. 7.14 — 7.17 pro
chlovaci napéti Uk=30 kV. Za pfitomnosti dusiku v komore vzorku klesa detekce

primarniho chemického prvku s rostoucim tlakem. Vlivem interakce svazku primarnich

elektrond s molekulami plynu v komote vzorku, jsou detekovany chemické prvky, které
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se ve zkoumaném bodu nenachazeji, ale jsou v jeho okoli. U bodové analyzy plati, Ze pfi
zvySovani urychlovaciho napéti, dochazi k pomalejSimu poklesu mnozstvi detekovanych
hmotn. % zkoumaného chemického prvku a k rychlejSimu narustu ostatnich chemickych
prvka, které jsou detekovany. Ve zlaté oblasti bylo navic detekovano stfibro a v uhlikové
oblasti pfi 30 kV byl detekovan i draslik. Ve vSech oblastech bylo detekovdno nadmérné
mnozstvi uhliku, které rostlo spolu s tlakem. Abnormalni vyskyt uhliku byl zpisoben jeho
rozpoloZenim blizko mérené oblasti. Vzorek byl zality pastou ze siry, tim lze vysvétlit jeji
detekci.

7.6 Prvkova analyza za pritomnosti vodni pary

Do komory vzorku, byla pripousténa vodni pdra vrozmezi tlaku 20-1000 Pa.
Obdobné jako pfi dusiku byla provedena bodovda analyza pro 4 vybrané oblasti. Byl
sledovan vliv pfitomnosti pary v komore vzorku na vysledky EDS a bylo ménéno
urychlovaci napéti.
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Obr. 7.18 Zavislost vysledki bodové analyzy pro médénou oblast na tlaku v komofte
vzorku, pti urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.19 Zavislost vysledkti bodové analyzy pro hlinikovou oblast na tlaku v komote
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Obr. 7.20 Zavislost vysledki bodové analyzy pro zlatou oblast na tlaku v komote vzorku,

pfi urychlovacim napéti 15 kV
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Obr. 7.21 Zavislost vysledki bodové analyzy pro uhlikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pfi urychlovacim napéti 15 kv
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Obr. 7.22 Zavislost vysledkl bodové analyzy pro médénou oblast na tlaku v komofre
vzorku, pfi urychlovacim napéti 30 kv
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Obr. 7.23 Zavislost vysledkti bodové analyzy pro hlinikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pfi urychlovacim napéti 30 kv
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Obr. 7.24 Zavislost vysledki bodové analyzy pro zlatou oblast na tlaku v komof¥e vzorku,
pfi urychlovacim napéti 30 kV
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Obr. 7.25 Zavislost vysledkd bodové analyzy pro uhlikovou oblast na tlaku v komore
vzorku, pti urychlovacim napéti 30 kV

Na Obr. 7.18-7.21 je zobrazena zavislost prvkové analyzy na tlaku vodni pary pfi
urychlovacim napéti Uk=15 kV a na Obr.7.22-7.25 pro urychlovaci napéti Uk=30 kV. Pfi
zvySovani tlaku vodni pary, klesa detekce primarniho zkoumaného prvku. Za pfitomnosti
vodni pary, se snizila detekce chemickych prvk( a k detekovéni doslo az pfri vysSich
tlacich neZ v dusikové atmosfére. U zlaté oblasti pfi urychlovacim napéti 30 kV, zacal byt
detekovan nikl, ktery se v pfedchozich mérenich nikde nenachazel. Obdobné jako pfi
dusikové atmosfére, dochazi zde k rozptylu primarnich elektront v dusledkd interakce
s molekulami plynu do okoli sledovaného bodu. U ostatnich detekovanych prvki z okoli
jako jsou sira, dusik a kyslik zUstala jejich % hmotn. témér stejna.
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8.ZAVER

Bakalarska prace se zabyva vlivem pracovnich podminek v rastrovacim
elektronovém mikroskopu VEGA3XMU s LaBs fy. Tescan, ktery je vybaven energiové
disperznim spektroskopem Xflash 6|10 fy. Bruker na vysledky rentgenové mikroanalyzy.

V teoretické ¢asti prace byly popsany zakladni principy rastrovaci elektronové
mikroskopie a environmentalni rastrovaci elektronové mikroskopie. U rastrovaciho
elektronového mikroskopu, byla popsana jeho funkce a princip a ndsledné odlisnosti od
environmentalniho rastrovaciho elektronového mikroskopu. Byly popsany jednotlivé
zdroje elektrond (termoemise, autoemise a schottkyho zdroj). Vyskytujici se vady
elektromagnetickych ¢ocek, byly zndazornény v kapitole ¢. 4. DUleZitou teoretickou casti
je interakce svazku primarnich elektronl s povrchem vzorku, kterd je znazornéna
v kapitole ¢. 5, kde bylo vysvétleno charakteristické rentgenové zareni a spojité
rentgenové zareni a vznikajici signdly. V kapitole ¢. 6 je popsan kfemikovy driftovy
detektor a kiemikovy detektor dotovany lithiem.

V praktické casti prace byla provedena energiové disperzni spektroskopie pomoci
mikroanalyzy multipoint z celé zkoumané oblasti a ndsledné pomoci mikroanalyzy
bodové zjednotlivych vybranych oblasti vrozmezi tlaku 20-1000 Pa. Vzorek byl
rozdélen do 4 oblasti (uhlikova, zlatd, hlinikovd a médénad) viz. Obr.7.6. Prvkova analyza
byla zhotovena za optimdlnich podminek ve vakuu a ndsledné pfi zméné pracovniho
plynu v komore vzorku na zdvislosti tlaku. Rozptyl elektrond byl simulovan pomoci
programu Electron Flight Simulator. Pocet nerozptylenych elektronl se zvysujicim se
tlakem lze vidét na Obr. 7.3.

Spektrum rentgenového zatreni za optimalnich podminek je zobrazeno na Obr. 7.7 az
Obr. 7.8. Prvkova analyza zkoumaného vzorku za pfitomnosti dusikové atmosféry
v komore vzorku je zobrazena na Obr. 7.10 az Obr. 7.17. Pfitomnost vodni pary v komore
vzorku je zobrazena na Obr. 7.18 az Obr. 7.25. Pfi prvkové analyze za pfitomnosti plynu
v komore vzorku mikroskopu dochazi k rozptylu svazku primarnich elektrond. Interakce
spolu s tlakem roste, tudiz pti vétSich tlacich je vétsi rozptyl elektron(i. Rozptyleni svazku
ovliviiuje vysledky prvkové analyzy, jelikoz zméni spektrum detekovaného RTG zareni a
vyskytuji se spektralni ¢ary chemickych prvkl, které se nachdzeji v okoli zkoumaného
bodu. Pfi zvySovani urychlovaciho napéti, dochazi k pomalejsSimu poklesu mnozstvi
detekovanych hmotn. % zkoumaného chemického prvku. Mapové rozpolozeni
jednotlivych chemickych prvku Ize vidét z mapovaci analyzy viz. Obr. 7.9.

Zména pracovniho plynu méla minimalni vliv na vysledky EDS. Vysledky EDS
predevsim ovliviioval tlak. Pfi vy$sim tlaku dusikové atmosféry a vodni pary v komore
vzorku, byl detekovan dusik a rostla detekce hmotn. % kysliku. Vzorek byl zalit pastou ze
siry, ale pracovni podminky na ni témér neméli vliv.
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Z namérenych a vyhodnocenych vysledkd plyne, Ze za pritomnosti dusikové
atmosféry i vodni pary, se zmensuje detekce hlavniho zkoumaného prvku s rostoucim
tlakem. Vzorky mohou byt nevodivé, ale je potifeba do komory vzorku pripoustét dusik
nebo vodni paru. U dusiku se pti zvySeném urychlovacim napéti objevil i draslik, ktery
pfi jinych podminkach nebyl detekovan. U vodni pary dochazelo k mensi detekci prvkd,
které se nachdzeli v okoli zkoumaného bodu, tudiz se méreni ve vodé da povaZovat za
tlaku v komote vzorku mikroskopu. Detekce prvkd, které se nachazeji v okoli vzorku, lze
¢aste€né omezit provedenim prvkové analyzy z malé oblasti ve stfedu vétsich
homogennich vzorka.
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Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al[%] | Cu[%] | Au[%] | S[%] | N [%]
20 18,05 | 3,14 | 2,88 | 73,89 | 2,03
50 27,8 | 4,17 | 497 | 57,88 | 4,01 | 1,17
100 36,79 | 5,79 | 7,43 | 42,54 | 578 | 1,68
200 |4751] 7,83 | 9,49 | 2472 | 7,71 | 2,73
300 52,08 | 9,19 | 9,54 | 14,46 | 7,01 | 2,93 | 4,79
400 55,61 | 9,59 | 9,51 | 10,28 5,9 3,05 | 6,07
500 57,39 | 9,39 9,5 8,35 5,06 | 3,07 | 7,24
600 58,37 | 9,31 | 9,21 7,56 4,18 | 3,04 | 8,33
700 58,16 | 8,89 9,5 6,41 3,97 [3,15| 94
800 58,18 | 8,34 | 9,42 6,27 3,42 | 3,11 | 10,68
900 60,43 | 7,98 | 8,42 5,44 2,58 | 2,47 | 12,15
1000 |57,47| 7,35 | 9,44 6,55 2,75 | 2,97 | 12,86
Tab. 0.1 Vysledky prvkové analyzy médéné oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O[%] | Al [%] | Cu[%] | Au[%] | S[%] | N [%]
20 15,82 2,92 81,26
50 19,89 | 2,53 | 4,86 | 62,89 9,1 0,73
100 28,21 | 3,83 | 8,53 | 56,48 1,72 | 1,23
200 36,11 | 5,24 | 10,79 41,5 4,6 1,75
300 42,89 | 6,41 | 13,94 | 28,95 4,97 2,4
400 47,89 | 6,65 | 13,73 | 23,01 57 2,66
500 52,23 | 7,31 | 14,53 | 16,78 5,48 3,12
600 55,73 | 7,33 | 14,71 | 13,93 5,07 3,24
700 57,75 7 14,57 | 12,17 5,14 3,36
800 53,95 | 7,12 | 12,96 | 9,45 3,08 | 2,93 | 10,5
900 53,78 | 6,74 13 8,42 4,28 3,04 | 11,5
1000 54,83 | 6,45 | 12,72 7,57 3,9 3 12,1
Tab. 0.2 Vysledky prvkové analyzy médéné oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu[%] | Au[%] | S[%] | N [%]

20 26,42 | 4,35 | 68,59 0,65
50 39,56 | 6,26 | 52,95 1,23
100 48,18 | 8,8 |37,27| 1,51 1,62

200 52,81|11,58 | 24,72 | 1,86 2,56 | 2,76
300 63,74 | 13,54 | 14,73 | 2,35 2,69 | 2,95
400 61,83 12,52 | 14,1 | 4,05 3,79 | 3,7
500 57,58 11,62 | 12 4,15 364 | 36 | 7,4

600 57,6 | 10,8 | 11,42 | 4,44 3,55 | 3,62 | 8,58
700 57,63| 9,97 | 11,25 | 4,97 3,12 | 3,49 | 9,56
800 59,97 95 | 9,72 | 4,74 1,96 | 2,75 11,36
900 59,25 8,92 | 98 4,56 2,31 |2,83]12,33
1000 |58,73| 8,35 | 10,04 | 4,94 1,77 | 2,74 | 13,42

Tab. 0.3 Vysledky prvkové analyzy hlinikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV
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Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au[%] | S[%] | N [%]
20 24,75 | 4,05 | 64,85 | 1,09 4,29 | 0,45
50 2592 | 59 | 63,9 | 0,33 2,53 | 0,91
100 34,19 | 7,07 | 54,35 | 0,37 2,14 | 1,45
200 45,44 | 7,75 | 38,59 | 0,87 5 2,35
300 52,71| 9,1 |31,75| 1,54 1,82 | 3,08
400 55,95 | 10,01 | 27,92 | 1,29 1,66 | 3,16
500 59,07 | 10,05 | 24,22 | 1,34 1,8 | 3,52
600 60,7 | 9,95 | 21,94 | 1,61 1,99 | 3,81
700 62,01| 9,6 | 19,57 | 2,28 2,64 | 3,91
800 55,39 | 9,19 | 17,46 | 2,13 2,23 | 3,62 | 9,98
900 55,63 | 8,53 | 16,98 | 2,15 2,29 | 3,68 | 10,74
1000 |[55,91| 8,16 | 16,27 | 2,18 2,21 | 3,79 | 11,48
tab. 0.4 Vysledky prvkové analyzy hlinikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au[%] | S [%] | N [%] | Ag [%]

20 7,79 | 2,06 | 0,89 | 2,65 | 83,57 3,03
50 14,72 3 2,02 | 2,52 | 751 2,64
100 |23,75| 4,4 | 3,83 | 2,45 | 63,48 2,08
200 |38,62| 6,41 | 6,24 | 3,63 | 44,08 1,03
300 51,31 8,34 | 8,69 | 3,33 | 24,28 | 3,42 0,63

400 |59,39| 9,01 | 898 | 4,03 | 15,18 | 3,41
500 [63,38| 9,13 | 9,44 | 4,56 | 10,06 | 3,44
600 |[59,22| 8,9 9,2 4,01 | 7,02 |3,11| 7,91
700 59,9 | 851 | 898 | 4,65 | 5,32 | 3,08 | 8,99
800 |[59,72| 8,09 | 9,37 | 456 | 4,22 |2,99 10,35
900 (59,81 7,88 | 9,13 | 498 | 3,45 |3,02| 11,1
1000 |61,07| 7,54 | 8,43 | 4,12 2,57 | 2,34 13,27
tab. 0.5 Vysledky prvkové analyzy zlaté oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au[%] | S [%] | N [%] | Ag [%]

20 7,32 | 3,82 | 1,11 | 421 | 79,28 4,26
50 [13,34]434 278 | 4 | 71,73 3,81
100 [19,86| 5,48 | 5,29 | 4,38 | 63,37 3,24
200 [29,75| 6,04 | 8,48 | 3,82 | 48,92 2,99
300 [38,04| 6,43 |11,56| 3,81 | 38,17 1,99
400 |44,18| 6,9 |13,74| 4,01 | 29,77 1,41
500 | 50,3 | 6,96 (14,32 ] 3,82 | 23,86 0,73

600 |57,39| 6,76 | 13,8 | 3,18 | 15,23 | 4,14
700 59,53| 7,46 | 12,56 | 3,28 | 12,51 | 3,4
800 55,61| 6,43 | 11,32 | 3,75 | 12,56 | 2,61 | 10,52
900 |56,98| 6,23 | 8,68 | 3,88 | 11,19 | 2,64 | 10,42
1000 |57,11| 6,46 | 8,2 2,63 6,55 2,5 | 11,55
tab. 0.6 Vysledky prvkové analyzy zlaté oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV
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Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu[%] | Au[%] | S [%] | N [%]
20 75,03 16,36 | 0,74 | 0,82 2,88
50 76,67 | 13,54 | 1,01 | 1,12 | 1,37 | 2,45
100 74,63 11,79 | 2,03 1,8 3,42 | 2,81
200 73,31|10,11 | 3,66 | 1,72 5,43 | 2,53
300 73,16 | 9,56 | 5,04 | 2,45 541 | 2,42
400 72,65| 9,09 | 5,91 3 512 | 2,43
500 66,9 | 8,53 | 6,04 | 3,28 4,21 | 2,3 | 7,45
600 65,6 | 8,28 | 6,56 | 3,72 3,87 | 2,39 | 8,382
700 64,72 | 7,85 | 7,07 | 3,89 3,56 | 2,47 | 9,67
800 66,24 | 7,63 | 6,57 | 3,08 2,59 1,9 | 11,25
900 65,24 | 7,38 | 6,68 | 3,68 2,34 | 1,89 | 12,04
1000 |63,98| 6,86 | 7,1 3,82 2,22 | 2,01 | 13,2
tab. 0.7 Vysledky prvkové analyzy uhlikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint v dusikové atmosfére
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | K[%]|S [%] | N [%] | Au [%]
20 66,6 |17,04| 0,66 | 1,68 | 0,54 | 5,4
50 70,31|16,44| 1,62 1,14 | 0,36 | 4,07
100 |72,51|14,32| 1,58 | 0,95 | 0,37 | 4,08
200 75,19|11,32| 2,2 1,31 | 0,37 ] 2,71 3,16
300 76,12 9,87 | 3,41 | 1,17 0,3 |242 2,9
400 |78,48| 9,06 | 3,4 | 1,77 2 3,83
500 78,06| 8,36 | 4,73 | 1,45 2,13 2,73
600 78,01 | 7,64 | 505 | 1,48 1,97 | 9,12 | 2,71
700 77,64 | 6,7 6,2 1,76 2,231 9,85 | 3,12
800 |[75,42| 6,71 | 6,02 | 1,66 2,01 |10,35| 2,45
900 |[69,38| 6,06 | 504 | 2,49 1,72 111,09 | 3,88
1000 |68,53| 5,99 | 6,65 | 1,82 2,02 | 116 | 2,65

tab. 0.8 Vysledky prvkové analyzy uhlikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint ve vodni pare
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] | S [%] | N [%]
20 22,26 | 4,51 | 3,62 | 656 | 2,04 | 0,6
50 35,2 16,31 ]| 6,31 | 4556 | 4,04 | 1,22
100 46,21 7,58 | 7,43 | 28,63 | 5,17 |1,77
200 |50,94| 8,57 | 8,52 | 19,96 | 6,42 | 2,92
300 |53,73|9,29 | 8,65 | 12,44 | 6,97 | 3,01 | 5,07
400 |56,67|9,42 | 8,94 | 10,2 | 5,75 |3,04| 5,99
500 |57,78| 9,2 | 9,28 | 8,23 | 5,24 |3,05| 7,22
600 |57,36|895| 9,76 | 798 | 4,87 |3,12| 7,95
700 |58,57|8,32| 942 | 7,54 | 3,96 |3,09| 9,11
800 58,2 | 8,06 | 9,62 | 689 | 3,76 | 3,19 |10,29
900 |60,97| 792 | 868 | 569 | 2,15 |2,41| 11,5
tab. 0.9 Vysledky prvkové analyzy médéné oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV
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Kvantitativni vysledky analyzy multipoint ve vodni pare
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] |S [%] | N [%]
20 17,67| 0,98 | 3,39 | 77,65 0,31
50 25,45 2,32 | 6,32 | 65,04 0,87
100 27,83 | 3,11 | 10,29 | 53,74 | 3,45 | 1,57
200 |35,79| 4,49 |11,43| 39,8 | 5,05 |2,35
300 |38,53|569 | 13,3 | 26,8 | 581 |2,43| 7,43
400 |42,75| 6,58 | 13,65 | 21,89 | 4,23 | 2,62 | 8,28
500 4594 | 6,68 | 13,86 | 16,45 | 5,43 (294 | 8,7
600 48,83 6,8 (14,31 12,79 | 4,92 |3,15| 9,2
700 50,31| 6,87 | 13,76 | 11,51 | 4,97 |3,16| 9,41
800 51,52 | 4,96 | 14,48 | 12,1 4,27 |3,21|10,03
900 52,6 | 3,65 | 14,84 | 10,01 | 3,81 | 3,36 (11,15
1000 |53,61| 3,12 |14,39| 9,18 | 3,88 |3,34|11,97
tab. 0.10 Vysledky prvkové analyzy médéné oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint ve vodni pare
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] | S [%] | N [%]
20 33,83 | 5,18 | 60,55 | 0,44
50 46,74 | 8,26 |43,02| 14 0,58
100 49,4 | 9,65 | 31,7 | 1,25 1,83 [2,12 | 3,04
200 54,7 |11,38|20,23 | 2,36 | 2,79 (3,04 | 4,21
300 |60,95|12,54|15,03| 3,38 | 3,77 |3,61
400 |62,29|12,27|13,62| 3,79 | 4,14 |3,89
500 |58,13|11,49|1169| 4,2 3,71 | 3,64 | 7,13
600 |63,39|10,96|12,66| 4,99 | 3,98 |4,02
700 |65,49(10,21|10,83| 4,46 | 3,45 | 3,1
800 |57,66| 8,96 |11,13| 4,99 | 3,25 |3,63|10,38
900 |57,07| 8,76 |11,07| 5,38 | 3,16 |3,68|10,88
tab. 0.11 Vysledky prvkové analyzy hlinikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV

Kvantitativni vysledky analyzy multipoint ve vodni pare
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] |S [%] | N [%]
20 24,52 | 3,55 | 67,32 | 3,93 0,69
50 37,16 | 4,23 | 56,97 | 3,14 1,64
100 |(37,87| 5,31 |49,44| 2,13 4,2 | 2,06
200 |52,44| 8,32 (3191| 1,65 | 2,26 | 3,54
300 |55,12(9,14 | 27,7 | 1,84 | 2,41 |3,79
400 |51,51| 9,38 [24,03| 1,52 1,79 | 3,54 | 8,23
500 52,8 | 9,17 |21,39| 1,73 | 2,12 |3,71| 9,07
600 |54,31| 8,69 |19,11| 2,3 2,66 |3,77| 9,16
700 |54,31| 8,69 |19,11| 2,3 2,66 |3,77| 9,16
800 54,7 | 6,87 |18,35| 3,77 | 2,95 | 4,19 | 10,4
900 55,1 | 43 | 184 | 3,52 | 2,88 | 4,26 |11,56
1000 (53,79 3,93 |18,12| 3,61 | 3,29 [4,36| 129
tab. 0.12 Vysledky prvkové analyzy hlinikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV
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Voda 30kV zlata oblast
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] | Ag [%] | Ni[%] | S [%] | N [%]
20 11,32( 584 | 1,54 | 3,88 | 72,89 | 3,48 1,06
50 17,01 4,48 | 3,61 | 4,05 | 66,16 | 3,55 1,13
100 22,23 5,05 | 6,67 | 405 | 57,72 | 3,25 1,02
200 35,2 | 5,22 | 8,94 | 3,37 | 46,66 0,61
300 |38,19| 5,83 |12,25| 3,88 | 37,35 | 2,64 | 0,63
400 4791 6,38 | 13,4 | 3,74 | 28,59

500 [46,55|6,39 12,91 | 3,29 | 21,14 8,98
600 [52,83]| 6,12 |14,02| 3,33 | 15,16 | 1,48 4,55

700 |51,52| 5,38 |13,58| 2,92 | 11,23 3,81 | 10,35
800 |53,71]3,85|13,19| 3,26 | 11,08 3,89 | 10,28
900 [54,53]3,33 |13,45| 3,41 9,8 3,86 110,86
1000 |[55,53] 3,24 | 13,33 | 3,54 | 8,19 3,72 11,71

tab. 0.13 Vysledky prvkové analyzy zlaté oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV

Voda 15kV zlata oblast

Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] | Ag [%] | S [%] | N [%]
20 13,33 3,11 | 1,18 | 2,21 | 77,39 | 2,77
50 2191 3,97 | 2,63 | 2,49 | 66,52 | 2,49
100 |31,05|5,03 | 46 | 2,57 | 55,06 | 1,69
200 |43,03| 7,13 | 7,23 | 3,29 | 37,57 | 1,04

300 |54,74| 8,01 | 811 | 3,54 | 21,79 3,28
400 [59,79] 8,56 | 8,49 4,1 15,69 3,37
500 |58,65]| 8,57 | 8,63 4 9,75 3,17 | 6,68
600 |[58,66| 8,49 | 9,14 | 4,16 | 8,45 3,14 | 7,39
700 |59,87|8,02 | 902 | 467 | 613 3,13 | 8,62
800 60 [ 7,75] 91 4,78 | 4,68 3,06 | 10,08
900 |72,36| 8 8,59 4,1 2,9 2,51

tab. 0.14 Vysledky prvkové analyzy zlaté oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV

Voda 15kV uhlikova oblast
Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] | S [%] | N [%]
20 74,98 | 15,23 | 0,65 1,46 3,61
50 74,96 (12,18 | 1,56 1,56 2,35 3,4
100 |74,29|10,99| 2,53 | 1,67 | 3,65 |2,92
200 74,29 (10,05 | 3,73 | 2,27 4,74 | 2,64
300 73,8 | 9,23 | 4,84 | 2,46 51 (2,43
400 |73,36| 8,73 | 585 | 2,89 | 504 |2,44
500 |66,96| 8,23 | 5,99 3,1 4,45 (2,41 | 7,48
600 66,11 7,84 | 6,65 | 3,61 4,57 |2,51| 7,99
700 65,35 7,09 6,5 3,12 2,24 11,92 | 9,54
800 |66,73| 7,4 | 6,34 | 3,35 | 2,12 |1,81|11,46
900 |59,19| 4,59 | 7,33 | 6,07 1,58 |1,92 | 13,15
tab. 0.15 Vysledky prvkové analyzy uhlikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=15 kV
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Voda 30kV uhlikova oblast

Tlak [Pa] | C[%] | O [%] | Al [%] | Cu [%] | Au [%] | S [%] | N [%]
20 71,08|13,53| 0,76 | 0,95 | 3,96 | 3,5
50 73,75(12,16 | 0,75 | 0,77 4,11 | 2,28
100 76,73 10,26 | 2,29 1,02 4,32 |3,12
200 |77,21|924 | 3,21 | 1,14 | 44 | 2,7
300 77,85 | 8,32 | 2,99 1,64 4,47 2,4
400 77,58 | 7,65 | 4,75 1,44 4,79 | 2,35
500 77,72 7,51 | 4,02 | 2,23 502 |1,93
600 78,04 6,77 | 4,58 | 2,13 4,8 2,23
700 71,24 | 6,23 | 5,76 1,7 3,99 |1,97|10,32
800 69,23 489 | 7,51 | 2,35 3,67 |2,27 110,62
900 68,28 457 | 7,91 | 2,44 3,62 |2,31 (11,35
1000 |67,07| 4,09 | 8,23 | 2,67 3,38 |2,29 (12,44
tab. 0.16 Vysledky prvkové analyzy uhlikové oblasti pfi urychlovacim napéti Uk=30 kV
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