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Abstrakt 

Bakalářská práce se zabývá e n e r g i o v ě d isperzn í spektroskopi í a detekcí 

charakter ist ického r e n t g e n o v é h o záření v oblast i e n v i r o n m e n t á l n í h o rast rovac ího 

e l e k t r o n o v é h o m i k r o s k o p u . Cí lem semestráln í práce je porovnat výs ledky p rvkové 

mikroanalýzy vzorku při opt imáln ích podmínkách a s ledovat z m ě n y výs ledků při z m ě n ě 

pracovn ích podmínek , resp. t laku dusíku a v o d n í c h par v k o m o ř e vzorku rast rovac ího 

e l e k t r o n o v é h o mikroskopu Vega3 X M U s LaE$6 katodou f i rmy TESCAN, a.s o s a z e n é h o 

spekt roskopem Xflash 6110 f i rmy Bruker. 

Klíčová slova 

Rastrovací e l e k t r o n o v ý mikroskop, e n v i r o n m e n t á l n i rastrovací e l e k t r o n o v ý 

mikroskop , k řemíkový d r i f tový detektor , prvková mikroanalýza , charakter ist ické 

r e n t g e n o v é záření , spoj i té r e n t g e n o v é záření 



Abstract 

The bachelor thesis deals w i th energy d ispers ion spect roscopy and detect ion of 

character ist ic X- rays in the f ield of env i ronmenta l scanning e lect ron microscope . The 

aim of the semester work is to c o m p a r e the results of e lementa l microanalysis of 

samples under op t imal condi t ions and to mon i to r changes of results, w h e n changing 

work ing condi t ions , resp. nitrogen and wate r vapor pressure in the sample c h a m b e r of 

the scanning e lect ron microscope Vega3 X M U wi th LaB6 cathode . TESCAN, a.s equ ipped 

wi th Xflash 6 | 10 spec t rophotomete r . Bruker 

Keywords 

Scanning e lect ron microscope , env i ronmenta l scanning e lect ron microscope , si l icon 

drift detector , e lementa l microanalysis , character ist ic X - rays , cont inuous X-rays 
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1. ÚVOD 
M i k r o s k o p y slouží k p o z o r o v á n í p ř e d m ě t ů a o rgan ismů, které nejsou p o u h ý m o k e m 

v id i te lné . Lze s nimi pozorovat i struktury mater iá lů a různých buněk. M i k r o s k o p pomocí 

z o r n é h o úhlu opt icky zvětšu je objekt , a t ím u m o ž ň u j e p o z o r o v á n í i ve lmi malých 

p ř e d m ě t ů . 

M i k r o s k o p y lze rozděl i t na opt ické, e l e k t r o n o v é a s rastruj íc ím h r o t e m . U opt ického 

mikroskopu se využ ívá f o k u s o v a n é h o světla pomoc í soustavy opt ických čoček. 

E lektronovou mikroskopi i lze rozděl i t na t ransmisní e lekt ronovou mikroskopi i (TEM) a 

rastrovací e lekt ronovou mikroskopi i (SEM). V T E M svazek pr imárn ích e lekt ronů prochází 

t e n k ý m vzorkem a obraz je t v o ř e n na st íní tku. Rastrovací e lek t ronová mikroskopie slouží 

k p o z o r o v á n í detai lů povrchu vzorku a využ ívá signály vznikající při interakci e lekt ronů 

s p e v n ý m tě lesem. S E M pracuje pouze ve vakuu , a tak vznikly mikroskopy , které 

umožňu j í pracovat v p l y n n é m pros t řed ím uvni t ř komory vzorku mikroskopu a ty se 

j m e n u j í e n v i r o n m e n t á l n i rastrovací e l e k t r o n o v é mikroskopy (ESEM). E n v i r o n m e n t á l n i 

rastrovací e lekt ronová mikroskopie u m o ž ň u j e zkoumat vzorky ž ivé a než ivé p ř í rody i 

v podmínkách vysokých t laků. V k o m o ř e může být p ř í tomné v a k u u m , nebo může být 

p ř ipouš těn pracovn í plyn ( vodn í pára a dusík) [1]. 

K získání informací o p r v k o v é m složení mater iá lu slouží ren tgenová spektrální 

mikroanalýza a ta se dělí na v l n o v ě d isperzn í spektroskopi i (WDS) a e n e r g i o v ě disperzní 

spektroskopi i (EDS) [1]. 
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2. ELEKTRONOVÝ MIKROSKOP 

2.1 Rastrovací elektronový mikroskop 
Rastrovací e l e k t r o n o v ý mikroskop (SEM) slouží k p o z o r o v á n í struktury a složení 

v z o r k ů s v y s o k ý m rozl išením až 0,5 n m . S E M , který je zobrazen na Obr. 2 .1 se skládá 

z komory a tubusu . [2]. 

Obr. 2.1 Schéma rastrovacího elektronového mikroskopu [5] 

V tubusu S E M se nachází ve v rchn í části zdroj e l e k t r o n ů , c lony, k o n d e n z o r o v é čočky, 

vychy lovac í cívky a s t igmátor viz. Obr . 2 .1 . Clony částečně kompenzu j í vady 

e lekt romagnet ických čoček a vy lepšuj í odst íny . E lekt romagnet ické čočky jsou 

nastav i te lné a zmenšuj í p r ů m ě r svazku e l e k t r o n ů , které dopadaj í na vzorek a kontroluj í 

vel ikost p roudu . Objektiv obsahuje s t igmátor , vychy lovac í cívky a f inální aper turu . 

V y c h y l o v a c í cívky vychy lu j í svazek PE vert iká lně i hor i zontá lně , a t ím zabezpečí 

rast rování po celém vzorku . V y c h y l o v a c í systém se skládá ne jméně ze 4 e lekt rod . Pomocí 

s t igmátoru lze koordinovat ast igmat ismus e lekt romagnet ických čoček. Objekt iv je 

d o p l n ě n e lektrostat ickou čočkou , která slouží k d o o s t ř e n í a upravuje křížiště, ve kterém 

se kříží e lektrony . Jakmile svazek d o p a d n e na povrch vzorku, uvo lňu j í se různé signály a 

jej ich detekcí z ískáváme obraz , nebo j iné in formace o vzorku [2] [6]. 
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Celý S E M se nachází ve vakuu . A b y se zabráni lo n á h o d n ý m srážkám pr imárních 

e lekt ronů s mo leku lami vzduchu , které by změni l i jejich energi i a směr pohybu , 

v y č e r p á v á se prostor tubusu . Pracovní v a k u u m se pohybuje od 10~3 až 10~8 Pa . Proces 

čerpání vzduchu a kvalita vakua je ř ízena automat icky . Rotační v ý v ě v a slouží 

k p ředčerpán í z a v z d u š n ě n é h o vn i t řku mikroskopu a je schopna snížit t lak př ib l ižně na 

10" 1 Pa . E lekt ronová tryska v y ž a d u j e nejvyšší s tupeň vakua až 10" 8 Pa, k terého je 

d o s á h n u t o i o n t o v ý m i v ý v e v a m i . Vzduch navíc obsahuje molekuly O 2 , N 2 , C O 2 a 

uh lovod íky , které kontaminuj í tubus i vzorek [7]. 

2.2 Environmentálni rastrovací elektronový mikroskop 
S E M pracuje pouze ve v a k u u , tudíž n e u m o ž ň u j e p o z o r o v á n í n e v o d i v ý c h nebo 

b io logických v z o r k ů . E n v i r o n m e n t á l n i rastrovací e l e k t r o n o v ý mikroskop (ESEM) vycház í 

z konstrukce S E M , rozdí l je v oddě len í v a k u o v é h o prost řed í od tubusu a dovoluje 

použ ívat různé plyny v k o m o ř e vzorku (dusík, v o d n í pára) . M i k r o s k o p musí být vybaven 

dos ta tečně v ý k o n n ý m i v ý v e v a m i různých t y p ů . Nejpouž ívanějš í jsou rotační , i o n t o v é a 

tu rbomoleku lá rn í . Díky kompenzac i e lektr ického náboje je m o ž n é pozorovat elektr icky 

n e v o d i v é vzorky, aniž by se musel jejich povrch pokryt elektr icky vod ivou vrstvou. 

V tubusu docház í ke kontaminac i zbytky v o d n í c h par a moleku lami uh lovod íku [7]. 

Diferenciální komora 

Tryska M 8 t 

Tubus 

Iontová 
vývěva 

Turbomolekulární 
vývěva 

Rotační 
vývěva 

Rotační 
vývěva 

Tlak omezující clony 

Obr. 2.2 Vakuový systém environmentálního rastrovacího elektronového mikroskopu [8] 

Komora je oddě lena od tubusu pomoc í komory d i ferenc iá ln ího čerpání , ta u m o ž ň u j e 

zachování t laku v tubusu 10~3 Pa , při t laku dusíku nebo v o d n í c h par až 4 kPa v komoře 

vzorku m i k r o s k o p u . Z j e d n o d u š e n é schéma v a k u o v é h o sys tému je zobrazeno na Obr .2 .2 . 

V k o m o ř e se srážejí molekuly plynu s e lekt rony svazku a docház í k rozšíření p ů v o d n í h o 

svazku e l e k t r o n ů . T laku omezuj íc í c lony umožňu j í p r ů c h o d e lekt ronů a z á r o v e ň zabraňuj í 

p r ů c h o d u plynu do tubusu [6]. 
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3. ZDROJ ELEKTRONŮ 
Zdroje e lekt ronů jsou t e r m o e m i s n í ( p ř í m o ž h a v e n é , n e p ř í m o ž h a v e n é ) , autoemisn í 

nebo pracující na Schottkyho pr inc ipu. 

k Z 2 Z 2 > T G Z Z Z 2 T W e h n e l t 

I R w 

Katoda 

• Křížiště 

\(////^// Anoda 

U = 
1-50kV 

Anoda 

Obr. 3.1 (a) Principiální schéma katody skládající se z termoemisního zdroje elektronů, 

Wehneltova válce a anody (b) Autoemisní zdroj [21] 

3.1 Termoemisní zdroje 
T e r m o e m i s n í trysky se dělí na p ř í m o ž h a v e n é a n e p ř í m o ž h a v e n é . Základní rozdí l je ve 

z p ů s o b u o h ř e v u . U p ř í m o ž h a v e n ý c h je zdro jem w o l f r a m o v é v lákno v y t v a r o v a n é do 

p ísmene V. Katoda je zahř ívána na tep lo tu až 2700 K p r ů c h o d e m s t e j n o s m ě r n é h o 

žhav íc ího proudu a zá roveň je na ni p ř i v e d e n o z á p o r n é napět í v rozmezí 2 0 0 - 3 0 kV. Pod 

katodou je umístěna a n o d a , která je na potenc iá lu země. M e z i e lekt rodami vzniká 

napětí , které urychluje e m i t o v a n é e lektrony. 
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U p ř í m o ž h a v e n é trysky je pot řeba hodnota vakua v řádech 10" 3 Pa . W o l f r a m má 

nízkou výs tupn í energi i va lenčních e l e k t r o n ů . Jakmile překročí tep lota katody její mezní 

tep lo tu , začnou se u v o l ň o v a t e lekt rony z je j ího povrchu . T e r m o e m i s n í p ř ímožhavená 

w o l f r a m o v á katoda je ne js tarš ía z á r o v e ň n e j p o u ž í v a n ě j š í t y p e l e k t r o n o v é h o zdroje [8]. 

N e p ř í m o ž h a v e n á katoda se skládá z t o p n é h o tělesa a krystalu (Labe), resp. CeE$6, 

př ičemž je konec krystalu v y t v a r o v á n do hrotu viz. Obr . 3 .3 . T o p n é tě leso ohř ívá krystal. 

Lab6 v y ž a d u j e vyšší hodnotu vakua a má větš í emis i e lek t ronů než w o l f r a m o v á katoda. 

Provozn í tep lota se pohybuje od 1 7 0 0 - 2 1 0 0 K [8]. 

Elektrony jsou v a t o m e c h v á z á n y výs tupn í energi í (E v). K uvo lněn í e lek t ronů z vazby, 

je pot řeba dodat větší energi i než E v . Toho lze d o s á h n o u t několika z p ů s o b y . Žhavící 

napět í nesmí překroči t h o d n o t u , při které docház í ke stavu nasycení . A n o d a již nestíhá 

odsávat v š e c h n y e m i t o v a n é e lekt rony a u hrotu vznikne oblast p r o s t o r o v é h o náboje . U 

hrotu se nachází W e h n e l t ů v válec , který funguje jako zpětná vazba a stabil izuje emis i 

e l e k t r o n ů . Katoda se zahřívá těsně pod její tep lo tu tání, je l ikož v téh le t e p l o t ě mají 

největš í emis i e lek t ronů [8]. 

3.2 Autoemisní zdroje 
A u t o e m i s n í zdroje používaj í k emisi silné elektr ické pole, tep lota pouze podporuje 

emis i . A u t o e m i s n í trysky pot řebu j í vakuum větš í než 10" 8 Pa , j inak by moh lo doj í t ke 

zničení hrotu ze z b y t k o v ý c h p l y n ů . A u t o e m i s e se v y h ř í v á , aby nedocháze lo k adsorbci 

vody ze vzduchu . Hrot se skládá z monokrys ta lu , pod kterým se nachází 2 e lektrody . 

První e lekt roda usměrňu je elektr ické pole tzv. stínící. Druhá e lekt roda urychluje 

e lektrony. Elektrody m o h o u pracovat za p o k o j o v ý c h tep lot [10]. 

Obr. 3.5 Autoemisní tryska 
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3.3 Schottkyho zdroj 
Jedná se o nejpokroči lejš í d o s t u p n ý zdroj , který je použ íván v rastrovací e l e k t r o n o v é 

mikroskopi i . Využ í vá se zde Schottkyho jevu, což je zvýšení p rů toku e lekt ronů z povrchu 

zahřá tého mater iá lu p ů s o b e n í m elektr ického pole. M in imáln í energie požadovaná k 

t o m u , aby e lektron opust i l povrch d a n é h o mater iá lu , je zajištěna pomoc í zvýšené 

tep loty . S rostouc ím elektr ickým po lem klesá výs tupn í práce , a t ím je zvýšen emisní 

p roud e lekt ronů . 

Schottkyho zdroj se skládá z monokrys ta l i ckého w o l f r a m o v é h o d r á t u , na kterém je 

vrstva ZrO. Při působen í tep loty a e lektr ického pole, e lekt rony tunelu j í z w o l f r a m u přes 

ZrO do vakua. [8] 
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4. VADY ELEKTROMAGNETICKÝCH 
ČOČEK 
Vady e lekt romagnet ických čoček jsou h lavním d ů v o d e m , p roč nelze d o s á h n o u t 

teore t i cké rozl išovací schopnost i . 

4.1 Sférická vada 
Sfér ickou vadu způsobu je rozdí lná vel ikost e lekt romagnet ického pole čočky 

působ íc ího na svazek PE. Na e lekt rony procházej íc í dále od osy působí silnější 

e lekt romagnet ické pole, než na e lekt rony procházej íc í blíže ke s t ředu čočky, důs ledkem 

čehož vzniká v íce než jedno ohnisko a svazek pr imárn ích e lekt ronů nedopadá do 

j e d n o h o b o d u , ale má urč i tý minimální p r ů m ě r . Elektrony, které procházej í vnější částí 

čočky, jsou zaos t řovány do bodu , který se nachází blíž k čočce než e lektrony, které 

procházej í čočkou v těsné blízkosti opt ické osy. Sférická vada způsobu je že svazek 

n e d o p a d á do j e d n o h o křížiště viz. Obr 4 . 1 (a). Čím větš í je ohnisková vzdá lenost čočky, 

t ím větš í je sférická vada . Sférická vada se kompenzuje zac loněn ím viz. Obr. 4 . 1 [12]. 

Obr. 4.1 a) sférická vada čočky b) regulace sférické vady [22] 

4.2 Chromatická vada 
Chromat ická vada je z p ů s o b e n a rozd í lnou energi í , resp. v lnovou dé lkou svazku PE. 

Elektrony s větš í v lnovou dé lkou , jsou v magnet ickém poli v y c h y l o v á n y j inak než 

e lekt rony s nižší v lnovou d é l k o u . Zvětšu je se, se snižující energi í svazku pr imárních 

e l e k t r o n ů . Chromat ickou vadu lze omez i t použ i t ím kval itnějšího zdroje e lekt ronů a 
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v h o d n ý m umístěn ím clon s malým p r ů m ě r e m mezi e lekt romagnet ické čočky. Odstrani t 

tu to vadu zcela nelze [12]. 

Obr. 4.2 chromatická vada čočky [13] 

4.3 Astigmatismus 
O s o v ý ast igmat ismus bývá z p ů s o b e n nesymetr i í magnet ického pole a nečistotami na 

vn i t řn ích p lochách mik roskopu . Neč is toty , které bývaj í n e v o d i v é , se nabíjí a jejich 

ruš ivým elektr ických po lem způsobu j í z m ě n y v d ráhách e lek t ronů . Elektrony 

procházej íc í e lekt romagnet ickou č o č k o u , mají různé ohnisko a promítaj í se v od l išných 

rov inách . Vada se kompenzu je kombinací v íce čoček a koriguje se magnet ickým po lem 

s t igmátoru [12]. 

Obr. 4.3 zobrazení astigmatismu [13] 
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4.4 Difrakce 
Difrakce nastává při p r ů c h o d u e lekt ronů malou c lonou . C lona, která omezuje 

p r ů m ě r p r imárn ího svazku, způsobu je difrakci v lněn í svazku PE. Za c lonou vzniknou 

s o u s t ř e d ě n é kruhy s cent rá ln ím m a x i m e m . Vel ikost c lon se vol í s o h l e d e m na to , aby 

difrakce byla dos ta tečně malá a z á r o v e ň chromat ická vada nebyla velká. Z m e n š o v á n í m 

p r ů m ě r u clony, docház í k nárůstu cent rá ln ího max ima podle Gaussovy dist r ibuční 

funkce viz Obr . 4.4 [8]. 

intenzita J ^ 

vzdálenost 
Obr. 4.4 Difrakce [8] 
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5. INTERAKCE SVAZKU PRIMÁRNÍCH 
ELEKTRONŮ S POVRCHEM VZORKU 
K získání informací o vzorku slouží signály, které vznikaj í při interakci PE s pov rchem 

vzorku viz. O b r . 5 . 1 . Jakmi le d o p a d n e e l e k t r o n o v ý svazek na povrch vzorku , začnou j im 

pronikat e lekt rony a docház í k p r u ž n ý m a n e p r u ž n ý m srážkám s a t o m y vzorku [8]. 

l nm - Augerovy elektrony 

Prostorové rozlišení 
zpětně odražených 

elektronů 

Rtg. zážení 

Sekundární elektrony 

Zpětně odražené elektrony 

Charakteristické rtg. záření 

E = E c  

E = 0 

Brzdné rtg. záření 

.Sekundární fluorescence 
vyvolaná rtg. zářením 

Obr. 5.1 Signály vznikající při dopadu elektronů na povrch vzorku [14] 

Na h loubku vniku PE má vliv urych lovac í napět í a p r o t o n o v é číslo vzorku . K v y p o č t e n í 

h loubky vniku PE lze využ í t empi r ický vzorec 

h = 
10E 1 , 4 3 

(D 

kde E je energie pr imárn ích e lek t ronů v keV a p hustota mater iá lu vzorku v pg/cm 3 . 
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5.1 Pružná srážka 
Při p ružné srážce dojde ke z m ě n ě d r á h y letu PE, bez z t rá ty jeho kinetické energie . PE 

bývá nejčastěji v y c h ý l e n o 2-5°, ale může být v y c h ý l e n až o 180° a e lektron může být 

z p ě t n ě o d r a ž e n . P r a v d ě p o d o b n o s t p ružné srážky se zvětšu je se snižující energi í 

p r imárn ího e lekt ronu a se zvyšuj íc ím se p r o t o n o v ý m číslem vzorku [8]. 

5.2 Nepružná srážka 
Nepružná srážka může nastat s e l e k t r o n o v ý m o b a l e m nebo j á d r e m a t o m u . Při 

n e p r u ž n é srážce s e l e k t r o n o v ý m o b a l e m , docház í k v y b u z e n í e lekt ronů v a t o m u vzorku 

na vyšší energet ickou h ladinu, nebo nastane ionizace a t o m u . Elektron předá energi i 

dalš ímu a t o m u a pokračuje se z m e n š e n o u kinet ickou energi i . Při n e p r u ž n é srážce je 

změna tra jektor ie pohybu j í c ího se e lekt ronu menší než 0,1°. Při n e p r u ž n é srážce 

s j á d r e m a t o m u e lektron ztrat í část své kinetické energie a ta je vyzářena v p o d o b ě 

spo j i tého RTG záření . Energie v y z á ř e n é h o RTG záření je závislá na vzdá lenost mezi 

e lek t ronem a j á d r e m a t o m u . [8] 

5.3 Charakteristické rentgenové záření 
Elektrony jsou v á z á n y na urč i té energet ické hladiny, které se nachází v e l e k t r o n o v é m 

oba lu . Hladiny lze rozděl i t na K, L, M , N, O, P, Q. Platí že hladina K je nejbl íže k jád ru 

q Sekundární elektron 

Elektronová relaxace a generování fotonů 

Obr. 5.4 Průběh nepružné interakce urychleného elektronu s elektronovým obalem atomu [8] 
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a t o m u , následuje hladina L s menší vazebn í energi í . Se vzdaluj íc í se h ladinou klesá i 

vazebn í energie . V a z e b n í energie popisuje, jaká energie je pot řebná k uvo lněn í 

e lekt ronu z jeho hladiny. Charakter ist ické r e n t g e n o v é záření vzniká při p ř e c h o d u 

e lekt ronu z vyšší energet ické hladiny na nižší [17]. Vznik RTG záření je zobrazen na Obr. 

5.4. 

Při n e p r u ž n é srážce PE s e l e k t r o n o v ý m o b a l e m , může doj í t k uvo lněn í e lekt ronu 

z vn i t řn í hladiny e l e k t r o n o v é h o o b a l u . Pokud PE o d e v z d á d o s t a t e č n o u energi i , e lektron 

opust í obal a dojde k ionizaci . A t o m se dostane do e x c i t o v a n é h o stavu s vyšší hodnotou 

energie . Exc i tovaný a t o m pře jde do stavu s minimální m o ž n o u energi í . Energie e lekt ronů 

v h ladinách a rozdí l energi í je p řesně d e f i n o v á n , proto je p o j m e n o v á n o charakter ist ické 

r e n t g e n o v é záření. Každý prvek má od l i šnou vazebn í energi i e l e k t r o n ů . [8] Hodnota 

energie charakter ist ického r e n t g e n o v é h o záření je popsána rovnicí : 

Echar = Ev - Eh = hf = (5) 

Kde E v je energie e lekt ronu na vn i t řn í h ladině, Eh je energie e lekt ronu na vyšší 

h ladině, h je Planckova konstanta , c j e rychlost světla a Ä je v lnová délka RTG kvanta [17]. 

5.4 Sekundární elektrony 
Sekundárn í e lekt rony (SE) jsou exc i tované e lekt rony u v o l n ě n é z vnější vrstvy 

e l e k t r o n o v é h o obalu a t o m u vzorku v důs ledku n e p r u ž n é srážky u r y c h l e n é h o PE 

s e l e k t r o n o v ý m o b a l e m a t o m u vzorku . Energie SE se pohybuje v rozmez í 3 - 5 eV, ale 

m ů ž e d o s á h n o u t i hodnoty 50 eV. SE se tedy m o h o u pohnout ve vzorku pouze na ve lmi 

malou vzdá lenost a jsou ze vzorku e m i t o v á n y pouze z h loubky 3 - 5 n m , maximálně 

50 n m . Z toho v y p l ý v á , že čím větší je úhel mezi svazkem pr imárních e lek t ronů a 

v z o r k e m , t ím je větší počet SE, které m o h o u být e m i t o v á n y ze vzorku. Sekundární 

e lekt rony přenášej í p ředevš ím topograf ickou in formaci . [8]. 

M n o ž s t v í e m i t o v a n ý c h SE je d e f i n o v á n o jako koef ic ient emise sekundárn ích 

e lekt ronů 8, který lze vypoč í ta t dle vztahu (2) 

ff = 2S» = j S » , (2) 
nPE 'PE 

Kde platí že , ISE je p roud sekundárn ích e lekt ronů a IPE je proud pr imárn ích e lek t ronů . 

SE lze rozděl i t do 3 skupin , podle jejich místa vzniku. 

S E l - s e k u n d á r n í e lektrony, které se uvo lňu j í v místě d o p a d u PE na vzorek. Tyto e lektrony 

nesou topograf ické in formace. 
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SE2-sekundárn í e lektrony g e n e r o v a n é BSE, nesou taktéž topograf ické in formace a 

zá roveň i in formace o kontrastu mater iá lu . 

SE3-Sekundární e lektrony vzn iknou na s těně komory při dopadu BSE. Tyto e lektrony 

nejsou v h o d n é k detekc i , je l ikož přenášej í pouze in formace mater iá lové [8]. 

5.5 Zpětně odražené elektrony 

Primární e lektrony, které při p ružné a n e p r u ž n é srážce se vzorkem změni l i svou 

d ráhu o v íce než 90° a emitoval i ze vzorku ven , se nazývaj í z p ě t n ě o d r a ž e n ý m i e lektrony. 

S ros touc ím p r o t o n o v ý m číslem vzorku a úh lem d o p a d u svazku PE, roste i počet BSE. 

Počet u v o l n ě n ý c h e lek t ronů je de f ino ván koef ic ientem emise BSE (3) [8]. 

V=1fí, (3) 
'PE 

Kde IBSE je proud z p ě t n ě o d r a ž e n ý c h e l e k t r o n ů , které byly e m i t o v á n y ze vzorku a IPE 

je proud pr imárn ího svazku. 

5.6 Spojité rentgenové záření 
Spoj i té r e n t g e n o v é záření, je z p ů s o b e n o n e p r u ž n o u srážkou PE s j á d r e m a t o m u 

vzorku . Elektrostat ické pole a t o m ů je s loženo ze z á p o r n é h o náboje vázaných e lekt ronů 

a k ladného náboje a t o m o v é h o jádra a ty se navzájem vyvažuj í . Při zpomalen í p r imárn ího 

e lekt ronu e lektrostat ickým po lem a t o m u , docház í ke z t rátě energie PE, a ta je vyzářena 

f o r m o u kvant e lekt romagnet ického záření [6]. Změna energie je dána v z t a h e m : 

Espoj = A E = h f = h ^ , (4) 

Kde A E je rozdí l energi í mezi h lad inami , h je Planckova konstanta , c je rychlost světla ve 

vakuu a A je v lnová délka v y z á ř e n é h o RTG kvanta. 

Spoj i té RTG záření nepřenáš í žádné in formace o vzorku, působí jako šum při p rvkové 

mikroanalýze [8]. 

5.7 Augerovy elektrony 
Je-l i a t o m v exc i tovaném stavu po n e p r u ž n é srážce PE s e l e k t r o n o v ý m o b a l e m , dojde 

k relaxaci jeho stavu do stavu s nižší energet ickou h lad inou . Při t o m t o p ř e c h o d u se musí 

rozdí l energie p ředat n ě k t e r é m u va lenčn ímu e lekt ronu , a ten je v y z á ř e n v p o d o b ě 

Augerova e lekt ronu . Rozdíl energie se může ješ tě vyzář i t ve f o r m ě kvanta RTG. 

P r a v d ě p o d o b n o s t je 1:1, že dojde k vyzářen í RTG nebo Augerova e lektrona a zá roveň je 
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i závislá na p r o t o n o v é m čísle a t o m u vzorku . Augerovy e lekt rony se v ESEM nedetekuj í , 

je l ikož je vzorek rychle z k o n t a m i n o v á n [8]. 

5.8 Katodoluminiscence 
Katodolumin iscenční záření vzniká při p ř e c h o d u e lek t ronů z va lenčn ího pásma přes 

zakázané pásmo do v o d i v o s t n í h o . Ve va lenčn ím páse vznikne díra a celý tento proces je 

v y v o l á n n e p r u ž n o u s rážkou. Rekombinací e lekt ronu je vyzá řena p řeby tečná energie ve 

f o r m ě f o t o n u , který se může nacházet ve v id i te lné , u l t raf ia lové nebo in f račervené části 

spektra [8] [18]. 

23 



6. RENTGENOVÁ SPEKTRÁLNI 
MIKROANALÝZA 
Rentgenová spektrální mikroanalýza u m o ž ň u j e určení p r v k o v é h o složení d a n é h o 

vzorku , detekcí charakter is t ického r e n t g e n o v é h o záření . K identif ikaci chemického 

prvku se používá v lnová délka, nebo energie charakter ist ického RTG záření . K detekci 

RTG lze využ í t několika d e t e k t o r ů . Hlavní funkce detektoru je změna energie ionizuj íc ího 

záření na elektr ické pulsy, kterou je m o ž n é zaznamenávat . Důlež i tými parametry 

d e t e k t o r ů jsou úč innost , l inear i ta, energet ická proporc ional i ta a rozl išení [6]. 

6.1 Křemíkový driftový detektor 
Křemíkové d r i f tové detektory (SDD) na bázi po lovod iče viz. O b r . 6 . 1 , s louží k detekci 

r e n t g e n o v é h o záření . Detektor je s ložen z anody, un ipo lá rn ího FET t ranz istoru a 

k řemíkového p o l o v o d i č e typu N, na kterém jsou s o u s t ř e d ě n é prstence typu P. Prstence 

začínají u anody pobl íž s t ředu de tekto ru . Spodní strana detektoru je t v o ř e n a 

p o l o v o d i č e m typu P. Při př i ložení z á p o r n é h o napět í do oblast i t ypu P na spodní s t raně a 

mezi a n o d u , se v y t v o ř í v N typu deplet ičn í oblast tj . bez v o l n ý c h nosičů náboje . Uvn i t ř 

detektoru je elektr ické pole tzv. d r i f tové , od kterého je odvozen název detektoru a jeho 

gradient je t v o ř e n p o t e n c i á l o v ý m rozdí lem mezi p rvn ím prs tencem typu P u anody a 

prs tencem který je nejdál od s t ř e d u . Napět í na j e d n o t l i v ý c h prstencích je de f inované 

i n t e g r o v a n ý m děl ičem napětí , jen první a krajní prstenec musí být napájen zvlášť. Ob jem 

detektoru je cit l ivý na a b s o r b o v a n í r e n t g e n o v é h o záření a každý v y g e n e r o v a n ý e lekt ron 

se musí p ř e s u n o u t do místa s nejnižší po tenc iá lovou energi í [14] [6]. 

A n o d a 

Obr. 6.1 Princip křemíkového dr i f tového detektoru [4] 
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V ý h o d a SDD je, že mají ana logové vyč í tání a umožňu j í urči t energet ickou z t rátu 

částice, která j imi prošla. Používá se při exper imentech se srážkami těžkých io n tů , 

p r o t o ž e zvládají vysokou mult ip l ic i tu . 

N e v ý h o d a je p o t ř e b n é vysoké napět í a velké nároky na u d r ž o v á n í p řesné teploty . 

Maj í re lat ivně nízkou rychlost ve s rovnání s ostatn ími p o l o v o d i č o v ý m i detektory 

(p ixe lové , mikrost r ipové) [27]. 

6.2 Si(Li+) detektor 
Si(Li+) de tektor má záření na základě křemíku d o p o v a n é h o l i th iem typu P a má 

t loušťku několik m m . Na okraj ích se nachází vysoká koncentrace Li a t o m ů a ty tvoř í 

oblast typu N. Kontakt je z j e d n é strany poz lacený a z d r u h é strany je Schottkyho bar iéra. 

Na poz lacený kontakt je p ř ipo jeno napět í v rozmezí 3 0 0 - 1 0 0 0 V. Jakmi le vs toup í f o t o n , 

vzn iknou páry e lek t ron -d í ra , je j ichž počet je p ř ímo ú m ě r n ý energi i dopadaj íc ího kvanta. 

V ý s t u p n í signál je v t o m h l e př ípadě slabý, p ro tože zde neexistuje žádné vn i t řn í zesílení 

s ignálu. SI(Li+) detektory v rastrovacích e l e k t r o n o v ý c h mikroskopech byly nahrazeny 

SDD detektory . Prob lém Si(Li +) de tektoru spočívá v nutnost i chlazení kapalným dusíkem 

a má malé rozl išovací schopnost i . [24] 
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6.3 Princip spektrální analýzy 
Kvalitativní analýza slouží ke s tanoven í p ř í tomnost i chemického prvku ve 

z k o u m a n é m vzorku. Prvky se dělí na majori tní , minor i tn í a s t o p o v é . Ma jo r i tn í prvky lze 

př i řadi t s vysokou j is totou oprot i minor i tn ím a s t o p o v ý m p r v k ů m , u těch se může objevit 

chyba v př i řazení j e d n o t l i v ý c h čar. Přesahuje- l i intenzita charakter ist ického 

r e n t g e n o v é h o záření o energi i př íslušej ícího prvku hodnotu spo j i tého spektra , tak je 

chemický prvek v a n a l y z o v a n é m b o d ě p ř í tomný . Po lohu spektrální čáry lze t é m ě ř 

j e d n o z n a č n ě určit na základě údajů v tabulce . M e z i dů lež i té in formace pro správné 

určení prvků patří energie spektrální čáry. 

Kvant i tat ivní analýza slouží ke s tanoven í obsahu prvku v hmot . % a to na základě 

s rovnán í intenzity charakter ist ického r e n t g e n o v é h o záření u rč i tého prvku, z m ě ř e n é h o 

na a n a l y z o v a n é m vzorku s intenz i tou charakter ist ického r e n t g e n o v é h o záření s te jného 

prvku z m ě ř e n é m na v h o d n é m standar tu . [6] Koncentrace prvku Ca je dána vzo rcem: 

C A = I f * C s (2) 

Kde U j e intenzita RTG záření , ls je RTG intenzita prvku A ve standartu a Cs je 

koncent race prvku A ve s tandartu . 

Bezstandardová analýza spoléhá pouze na s p e k t r u m , které bylo získané ze 

z k o u m a n é h o vzorku . Intenzita spektrální čáry je získána v ý p o č t e m . Pro 

bezstandardovou m e t o d u jsou n u t n é přesné hodnoty energ ie vzorku , úhel pod kterým 

opoušt í r e n t g e n o v é záření vzorek a úč innost d e t e k t o r u . Bezs tandardové metody lze 

rozděl i t do dvou skupin . První je tzv. pravá , kde je intenzita ze s tandardu vypoč í taná na 

základě fyz ikálních pr inc ipů . Druhá je tzv. metoda p ř i z p ů s o b e n ý c h s tandardů , kde je 

intenzita spektrální čáry odvozena od souboru exper imentá ln ích s t a n d a r d o v ý c h měření . 
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7. PRAKTICKÁ ČÁST 

7.1 Pracovní podmínky při zkoumání vzorku 
Veškerá měřen í byla p rováděna v laboratoř i mikroskopických technik na Ústavu 

e lekt rotechnolog ie FEKT VUT v Brně. M ě ř e n í probíhala v rastrovacím e l e k t r o n o v é m 

mikroskopu V E G A 3 X M U s LaB6 katodou f i rmy TESCAN, a.s. osazeného e n e r g i o v ě 

d isperzn ím spekt roskopem Xflash 6110 f i rmy Bruker. M e z i dů lež i té parametry , které 

s tanovuj í p racovn í p o d m í n k y patří p racovn í v zdá lenost , což je vzdá lenost od p ó l o v é h o 

nástavce mikroskopu ke vzorku . Pracovní v zdá lenost , byla u každého měřen í nastavena 

na 15 m m , což je v ý r o b c e m d o p o r u č e n á vzdá lenost pro p r v k o v é analýzy . Opt imáln í 

vel ikost p roudu pr imárn ího svazku o d p o v í d á hodnota 3 nA, který byl měřen v nastavení 

m i k r o s k o p u . U rych lovac í napět í bylo nastaveno na 15 kV a následně na 30 kV. 

7.2 Simulace rozptylu elektronů 
Pomocí s imulace byl zj ištěn vliv p ř í tomnost i plynu v k o m o ř e vzorku na svazek PE. 

S imulace rozptylu e lekt ronu byla zhotovena pomoc í programu Electron Flight Simulator . 

Interakce moleku l plynu, který se nachází v pracovn í k o m o ř e se svazkem PE, způsobí 

rozptyl e lek t ronů do oblastí oko lo s l e d o v a n é h o místa. Při s imulaci rozptylu e lekt ronu ve 

v o d n í páře, bylo nastaveno urych lovac í napět í 30 kV, pracovní v zdá lenost 15 m m a 

př ís lušný tlak plynu v komoře vzorku . Z Obr. 7 .1 a 7.2 plyne, že při zvýšení t laku se 

zvětšu je rozptyl e lek t ronů . 

Obr. 7.1 Rozptyl elektronů při tlaku 100 Pa Obr. 7.2 Rozptyl elektronů při tlaku 1000 Pa 
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Na Obr. 7.3 je znázorněna závislost množstv í n e r o z p t ý l e n ý c h e lek t ronů na t laku 

plynu v k o m o ř e vzorku pro v o d n í páru a dusík při u rych lovac ím napět í Uk=15 kV a 

Uk=30kV. Z výs ledků s imulace je v id i te lné , že s ros touc ím t lakem klesá počet 

n e r o z p t ý l e n ý c h pr imárn ích e l e k t r o n ů . Při u rych lovac ím napět í 30 kV, je počet 

n e r o z p t ý l e n ý c h e lek t ronů pro v o d n í páru pod t lakem 1000 Pa 29,3 % a pro dusík 15,8 %. 

Při z m ě n ě u rych lovac ího napět í na 15 kV, se hodnoty změní pro vodu na 5,5 % a pro 

dusík 2,3 % n e r o z p t ý l e n ý c h e l e k t r o n ů . 
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Obr. 7.4 Poloměr vzdálenosti vzniku rentgenového záření na tlaku v komoře pro vodu a 

dusík při změně urychlovacího napětí 
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Ostatn í pr imární e lektrony, které byly rozp tý leny , dopadaj í do vzdálenost i jednotek 

mi l imetrů od s l e d o v a n é h o bodu . Rentgenové záření je g e n e r o v á n o rozpty lem svazku 

pr imárn ích e lek t ronů ze s l e d o v a n é h o bodu i z jeho okolí. Na Obr. 7.4 je znázo rněn 

p o l o m ě r vzdálenost i vzniku r e n t g e n o v é h o záření na t laku v o d n í páry a dusíku v komoře 

vzorku mikroskopu . 

7.3 Zkoumaný vzorek 
Pro p r o v e d e n í e n e r g i o v ě d isperzn í r e n t g e n o v é spekt roskopie , byl k dispozici v y b r a n ý 

vzorek, u kterého bylo p ř e d e m z n á m o jeho p r v k o v é složení. Vzorek je s ložen z různých 

oblastí , které obsahuj í uhlík, z lato, měď, hliník a s í ru . Každá oblast by se měla skládat 

pouze z j e d n o h o chemického prvku, ale ob jevu j í se t a m i další chemické prvky. Při 

každém měřen í bylo n e z b y t n é , aby byl vzorek umístěn ve stejné poloze viz. Obr 7 .5 . 

vzorek byl rozdě len do 4 oblastí viz. ob r .7 .6 , m ě d ě n á , z latá, uhl íková a hl iníková oblast. 

K v y t v o ř e n í obrazu byl použ i t BSE detektor . 

Obr. 7.5 Měřený vzorek s vyznačenými Obr. 7.6 Měřený vzorek se znázorněním míst, 

vzdálenostmi jednotl ivých oblastí. ze kterých byly prováděny prvkové analýzy 

7.4 Prvková analýza za optimálních podmínek 
Nejprve byla provedena prvková analýza z celé oblast i vzorku a po určení všech 

p r v k ů , byl proveden mapp ing viz. obr .7 .9 kde byly získány p r o s t o r o v é in formace o 

roz ložení chemických p r v k ů . Nás ledně byly v y b r á n y j e d n o t l i v é oblast i pro EDS viz. 

Obr .7 .6 . Prvkové analýzy za opt imáln ích podmínek , probíhal i ve v a k u o v é m prostředí 
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v k o m o ř e vzorku . Hl iníková a m ě d ě n á oblast byly v y b r á n y pomoc í bodu point . Zlatá a 

uhl íková oblast byla v y b r á n a p o m o c í o b d é l n í k o v é h o v ý b ě r u viz Obr . 7 .6 . Spektra 

p r o v e d e n ý c h analýz ve vakuu při 15 kV a 30 kV pro z latou oblast , lze v idět na Obr . 7.7 a 

7.8. Jednot l i vé m a p o v é oblast i jsou uvedeny v př í loze. 

Zlatá oblast 

Urychlovací napětí 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 

Tab. 7.1 Kvantitativní výsledky EDS při optimálních podmínkách pro zlatou oblast 

Měděnná část 

Urychlovací napětí C [%] O [%] AI [%] Cu [%] 

15kV 12,55 2,12 0,53 84,4 

30kV 13,23 2,32 0,73 84,1 

Tab. 7.2 Kvantitativní výsledky EDS při optimálních podmínkách pro měděnou oblast 

Hliníková část 

Urychlovací napětí C [%] O [%] AI [%] Cu [%] Si [%] 

15 kV 15,53 3,5 76,13 0,58 3,58 

30kV 21,81 3,82 73,36 0,93 0,75 
Tab. 7.3 Kvantitativní výsledky EDS při optima nich podmínkách pro hliníkovou oblast 

Uhlíková část 

Urychlovací napětí C [%] O [%] AI [%] 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 Kvantitativní výsledky EDS při optimálních podmínkách pro uhlíkovou oblast 

Kvanti tat ivní výs ledky z p rvkové analýzy pro jednot l i vé oblast i jsou zobrazeny 

v t a b . 7 . 1 až tab .7 .4 . Při zkoumání j e d n o t l i v ý c h oblastí , byly d e t e k o v á n y i j iné chemické 

prvky jako kyslík, síra a křemík. Při zvýšení u rych lovac ího napětí , se zmenši la detekce 

h m o t n . % pr imárn ího prvku v m ě d ě n é oblast i o 0,3 %, u hliníku o 2,77 %, u zlata o 4,98 

% a u uhl íku o 7,08 %. S rostouc ím urych lovac ím napět ím vzrostla detekce u všech 

ostatn ích chemických p rvků , které se nacházeli v okol í z k o u m a n é h o bodu až na křemík, 

u k terého klesala jeho detekce h m o t n . %. 
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Obr. 7.7 Spektrum rentgenového záření za optimálních podmínek pro zlatou oblast při 

urychlovacím napětí 15 kV 
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Obr. 7.8 Spektrum rentgenového záření za optimálních podmínek pro zlatou oblast při 

urychlovacím napětí 30 kV 

Obr. 7.9 Prostorové rozložení chemických prvků v celé oblasti vzorku získané pomocí 

mapovací analýzy 
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7.5 Prvková analýza za přítomnosti dusíkové atmosféry 
Do komory vzorku mikroskopu byl p ř ipouš těn dusík v rozmez í 2 0 - 1 0 0 0 Pa a byl 

s ledován jeho vliv na výs ledky EDS. Svazek pr imárn ích e lekt ronů se rozptyluje v důs ledku 

interakce s moleku lami plynu do okol í s l e d o v a n é h o bodu . SDD detektor neroz l išu je kde 

RTG záření vzniklo, tud íž zpracovává RTG ze z k o u m a n é h o bodu i z jeho okolí , to má za 

důsledek, že se ve spektru ob jev í i spektrální čáry ostatn ích chemických p rvků , které se 

vyskytu j í v okolí . N a m ě ř e n é výs ledky byly vyneseny do grafů . 

XAI 

300 400 500 600 700 

Tlak v komoře vzorku [Pa] 

Obr. 7.10 Závislost výsledků bodové analýzy pro měděnou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 15 kV 
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Obr. 7.11 Závislost výsledků bodové analýzy pro hliníkovou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 15 kV 
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Obr. 7.15 Závislost výsledků bodové analýzy pro hliníkovou oblast na tlaku v komoře 
vzorku, při urychlovacím napětí 30 kV 
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Obr. 7.17 Závislost výsledků bodové analýzy pro uhlíkovou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 30 kV 

Na Obr . 7.10 - 7.13 jsou z n á z o r n ě n y výs ledky p r v k o v é analýzy z j ednot l i v ých 

z k o u m a n ý c h oblastí , při u rych lovac ím napět í Uk=15 kV a na Obr . 7.14 - 7.17 pro 

urych lovac í napět í Uk=30 kV. Za př í tomnost i dusíku v k o m o ř e vzorku klesá detekce 

p r imárn ího chemického prvku s rostouc ím t l a k e m . V l i vem interakce svazku pr imárních 

e lekt ronů s moleku lami plynu v komoře vzorku , jsou d e t e k o v á n y chemické prvky, které 
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se ve z k o u m a n é m bodu nenacházej í , ale jsou v jeho okolí. U b o d o v é analýzy platí, že při 

zvyšovan í u rych lovac ího napětí , docház í k pomale jš ímu poklesu množstv í d e t e k o v a n ý c h 

h m o t n . % z k o u m a n é h o chemického prvku a k rychle jš ímu nárůstu ostatn ích chemických 

p r v k ů , které jsou d e t e k o v á n y . Ve zlaté oblast i bylo navíc d e t e k o v á n o st ř íbro a v uhl íkové 

oblast i při 30 kV byl de tekován i draslík. Ve všech oblastech bylo d e t e k o v á n o n a d m ě r n é 

množstv í uhl íku, které rostlo spolu s t l a k e m . A b n o r m á l n í výskyt uhl íku byl z p ů s o b e n jeho 

r o z p o l o ž e n í m blízko m ě ř e n é oblast i . Vzorek byl zal itý pastou ze síry, t ím lze vysvět l i t její 

detekc i . 

7.6 Prvková analýza za přítomností vodní páry 
Do komory vzorku , byla p ř ipouštěna v o d n í pára v rozmez í t laku 2 0 - 1 0 0 0 Pa. 

O b d o b n ě jako při dusíku byla provedena b o d o v á analýza pro 4 v y b r a n é oblast i . Byl 

s ledován vliv p ř í tomnost i páry v komoře vzorku na výs ledky EDS a bylo m ě n ě n o 

urych lovac í napětí . 
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Obr. 7.18 Závislost výsledků bodové analýzy pro měděnou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 15 kV 
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Obr. 7.19 Závislost výsledků bodové analýzy pro hliníkovou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 15 kV 

Obr. 7.20 Závislost výsledků bodové analýzy pro zlatou oblast na tlaku v komoře vzorku, 

při urychlovacím napětí 15 kV 
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Obr. 7.21 Závislost výsledků bodové analýzy pro uhlíkovou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 15 kV 
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Obr. 7.23 Závislost výsledků bodové analýzy pro hliníkovou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 30 kV 

Obr. 7.24 Závislost výsledků bodové analýzy pro zlatou oblast na tlaku v komoře vzorku, 

při urychlovacím napětí 30 kV 
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Obr. 7.25 Závislost výsledku bodové analýzy pro uhlíkovou oblast na tlaku v komoře 

vzorku, při urychlovacím napětí 30 kV 

Na Obr . 7 . 1 8 - 7 . 2 1 je zobrazena závislost p r v k o v é analýzy na t laku v o d n í páry při 

u rych lovac ím napět í Uk=15 kV a na O b r . 7 . 2 2 - 7 . 2 5 pro urych lovac í napět í Uk=30 kV. Při 

zvyšovan í t laku v o d n í páry , klesá detekce pr imárn ího z k o u m a n é h o prvku. Za př í tomnost i 

v o d n í páry , se snížila detekce chemických prvků a k de tekován í doš lo až při vyšších 

t lacích než v dus íkové a tmosféře . U zlaté oblast i při u rych lovac ím napět í 30 kV, začal být 

d e t e k o v á n nikl , který se v p ředchoz ích měřen ích nikde nenacháze l . O b d o b n ě jako při 

dus íkové a tmosfé ře , docház í zde k rozptylu pr imárn ích e lekt ronů v důs ledků interakce 

s m o l e k u l a m i plynu do okol í s l e d o v a n é h o b o d u . U ostatn ích d e t e k o v a n ý c h prvků z okolí 

jako jsou síra, dusík a kyslík zůstala jejich % h m o t n . t é m ě ř stejná. 
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8. ZÁVĚR 
Bakalářská práce se zabývá v l ivem pracovn ích p o d m í n e k v rastrovacím 

e l e k t r o n o v é m mikroskopu V E G A 3 X M U s LaE$6 fy. Tescan, který je vybaven energ iově 

d isperzn ím spekt roskopem Xflash 6110 fy. Bruker na výs ledky r e n t g e n o v é mikroanalýzy . 

V teoret ické části práce byly popsány základní pr incipy rastrovací e l e k t r o n o v é 

mikroskop ie a e n v i r o n m e n t á l n i rastrovací e l e k t r o n o v é mikroskop ie . U rast rovac ího 

e l e k t r o n o v é h o m i k r o s k o p u , byla popsána jeho funkce a princip a nás ledně odl išnost i od 

e n v i r o n m e n t á l n í h o rast rovac ího e l e k t r o n o v é h o mik roskopu . Byly popsány jednot l i vé 

zdroje e lek t ronů ( te rmoemise , au toemise a schot tkyho zdroj). Vyskytu j íc í se vady 

e lekt romagnet ických čoček, byly z n á z o r n ě n y v kapitole č. 4. Dů lež i tou teoret ickou částí 

je interakce svazku pr imárn ích e lek t ronů s povrchem vzorku , která je znázorněna 

v kapito le č. 5 , kde bylo v y s v ě t l e n o charakter ist ické r e n t g e n o v é záření a spoj i té 

r e n t g e n o v é záření a vznikající signály. V kapitole č. 6 je popsán křemíkový d r i f tový 

detektor a k řemíkový detektor d o t o v a n ý l i th iem. 

V praktické části práce byla provedena e n e r g i o v ě d isperzn í spekt roskopie pomoc í 

mikroanalýzy mul t ipo int z celé z k o u m a n é oblast i a nás ledně pomoc í mikroanalýzy 

b o d o v é z j e d n o t l i v ý c h v y b r a n ý c h oblastí v rozmez í t laku 2 0 - 1 0 0 0 Pa. Vzorek byl 

rozdě len do 4 oblast í (uhl íková, z latá, hl iníková a měděná) viz. Obr .7 .6 . Prvková analýza 

byla zhotovena za opt imáln ích podmínek ve vakuu a následně při z m ě n ě p racovn ího 

plynu v k o m o ř e vzorku na závislosti t laku . Rozptyl e lekt ronů byl s imulován pomoc í 

p rogramu Electron Flight S imulator . Počet n e r o z p t ý l e n ý c h e lek t ronů se zvyšuj íc ím se 

t lakem lze v idět na Obr . 7.3. 

Spekt rum r e n t g e n o v é h o z á ř e n í z a opt imáln ích podmínek je zobrazeno na Obr . 7.7 až 

Obr. 7 .8. Prvková analýza z k o u m a n é h o vzorku za př í tomnost i dus íkové a tmosféry 

v k o m o ř e vzorku je zobrazena na Obr. 7.10 až Obr . 7 .17. Př í tomnost v o d n í páry v komoře 

vzorku je zobrazena na Obr. 7.18 až Obr . 7 .25 . Při p r v k o v é analýze za př í tomnost i plynu 

v k o m o ř e vzorku mikroskopu docház í k rozptylu svazku pr imárn ích e l e k t r o n ů . Interakce 

spolu s t lakem roste, tud íž při větš ích t lacích je větš í rozptyl e l e k t r o n ů . Rozptý lení svazku 

ov l i vňu je výs ledky p r v k o v é analýzy , je l ikož změní spekt rum d e t e k o v a n é h o RTG záření a 

vyskytu j í se spektrální čáry chemických p rvků , které se nacházej í v okol í z k o u m a n é h o 

b o d u . Při zvyšovan í u rych lovac ího napětí , docház í k pomale jš ímu poklesu množstv í 

d e t e k o v a n ý c h h m o t n . % z k o u m a n é h o chemického prvku. M a p o v é rozpo ložen í 

j e d n o t l i v ý c h chemických prvků lze v idět z mapovací analýzy viz. Obr . 7.9. 

Změna p racovn ího plynu měla minimální vliv na výs ledky EDS. V ý s l e d k y EDS 

p ředevš ím ov l i vňova l tlak. Při vyšš ím t laku dus íkové a tmosfé ry a v o d n í páry v komoře 

vzorku , byl d e t e k o v á n dusík a rostla detekce h m o t n . % kyslíku. Vzorek byl zalit pastou ze 

síry, ale pracovn í p o d m í n k y na ni t é m ě ř neměl i vliv. 
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Z n a m ě ř e n ý c h a v y h o d n o c e n ý c h výs ledků plyne, že za př í tomnost i dus íkové 

a tmosfé ry i v o d n í páry , se zmenšu je detekce h lavního z k o u m a n é h o prvku s ros touc ím 

t l a k e m . Vzorky m o h o u být n e v o d i v é , ale je pot řeba do komory vzorku př ipouštět dusík 

nebo v o d n í páru . U dusíku se při z v ý š e n é m urych lovac ím napět í objevi l i draslík, který 

při j iných podmínkách nebyl d e t e k o v á n . U v o d n í páry docháze lo k menší detekci p r v k ů , 

které se nacházel i v okol í z k o u m a n é h o bodu , tudíž se měřen í ve v o d ě dá p o v a ž o v a t za 

úspěšnější oprot i měřen í v dus íku . Ideální p r o v e d e n í p r v k o v ý c h analýz je při nejnižším 

t laku v k o m o ř e vzorku mik roskopu . Detekce p r v k ů , které se nacházej í v okolí vzorku , lze 

částečně omez i t p r o v e d e n í m p r v k o v é analýzy z malé oblast i ve s t ředu větš ích 

h o m o g e n n í c h v z o r k ů . 
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Kvantitativní výs edky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 
Tlak [Pa] C [%] 0 [%] AI [%] Cu [%] Au [%] S [%] N [%] 

20 18,05 3,14 2,88 73,89 2,03 " 

50 27,8 4,17 4,97 57,88 4,01 1,17 
100 36,79 5,79 7,43 42,54 5,78 1,68 
200 47,51 7,83 9,49 24,72 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 9,4 
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 Výsledky prvkové analýzy měděné oblasti při urychlovacím napětí Uk=15 kV 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 5,7 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 Výsledky prvkové analýzy měděné oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 3,64 3,6 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 9,5 9,72 4,74 1,96 2,75 11,36 
900 59,25 8,92 9,8 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 Výsledky prvkové analýzy hliníkové oblasti při urychlovacím napětí Uk=15 kV 
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Kvantitat v n í v ý s edky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] 0 [%] AI [%] Cu [%] Au [%] S [%] N [%] 
20 24,75 4,05 64,85 1,09 4,29 0,45 
50 25,92 5,9 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 Výsledky prvkové analýzy hliníkové oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 75,1 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 8,98 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 8,51 8,98 4,65 5,32 3,08 8,99 
800 59,72 8,09 9,37 4,56 4,22 2,99 10,35 
900 59,81 7,88 9,13 4,98 3,45 3,02 11,1 

1000 61,07 7,54 8,43 4,12 2,57 2,34 13,27 
. 0.5 Výsledky prvkové analýzy z até oblasti při urychlovacím napětí Uk 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] Cu [%] Au [%] S [%] N [%] Ag [%] 
20 7,32 3,82 1,11 4,21 79,28 4,26 
50 13,34 4,34 2,78 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 Výsledky prvkové analýzy zlaté oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 
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tab. 0.7 

Kvantitat v n í v ý s edky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 5,41 2,42 
400 72,65 9,09 5,91 3 5,12 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 8,82 
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 

Výsledky prvkové analýzy uhlíkové oblasti při uryc ilovac m napě 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint v dusíkové atmosféře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 2,42 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 5,05 1,48 1,97 9,12 2,71 
700 77,64 6,7 6,2 1,76 2,23 9,85 3,12 
800 75,42 6,71 6,02 1,66 2,01 10,35 2,45 
900 69,38 6,06 5,04 2,49 1,72 11,09 3,88 

1000 68,53 5,99 6,65 1,82 2,02 11,6 2,65 
8 Výsledky prvkové ana ýzy uhl kove oblasti při urychlovacím napětí 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint ve vodní páře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] Cu [%] Au [%] S [%] N [%] 
20 22,26 4,51 3,62 65,6 2,04 0,6 
50 35,2 6,31 6,31 45,56 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 8,95 9,76 7,98 4,87 3,12 7,95 
700 58,57 8,32 9,42 7,54 3,96 3,09 9,11 
800 58,2 8,06 9,62 6,89 3,76 3,19 10,29 
900 60,97 7,92 8,68 5,69 2,15 2,41 11,5 

tab. 0.9 Výsledky prvkové analýzy měděné oblasti při urychlovacím napětí Uk=15 kV 
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Kvantitativní výsledky analýzy multipoint ve vodní páře 

Tlak [Pa] C [%] 0 [%] AI [%] 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 5,69 13,3 26,8 5,81 2,43 7,43 
400 42,75 6,58 13,65 21,89 4,23 2,62 8,28 
500 45,94 6,68 13,86 16,45 5,43 2,94 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 Výsledky prvkové analýzy měděné oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint ve vodní páře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] Cu [%] Au [%] S [%] N [%] 
20 33,83 5,18 60,55 0,44 
50 46,74 8,26 43,02 1,4 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 11,69 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 Výsledky prvkové analýzy hliníkové oblasti při urychlovacím napětí Uk=15 kV 

Kvantitativní výsledky analýzy multipoint ve vodní páře 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 31,91 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 4,3 18,4 3,52 2,88 4,26 11,56 

1000 53,79 3,93 18,12 3,61 3,29 4,36 12,9 

tab. 0.12 Výsledky prvkové analýzy hliníkové oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 
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Voda 30kV z atá oblast 

Tlak [Pa] C [%] 0 [%] AI [%] Cu [%] Au [%] Ag [%] Ni [%] S [%] N [%] 
20 11,32 5,84 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 4,05 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 47,91 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 10,86 

1000 55,53 3,24 13,33 3,54 8,19 3,72 11,71 

tab. 0.13 Výsledky prvkové analýzy zlaté oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 

Voda 15kV zlatá oblast 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] Cu [%] Au [%] Ag [%] S [%] N [%] 
20 13,33 3,11 1,18 2,21 77,39 2,77 
50 21,91 3,97 2,63 2,49 66,52 2,49 

100 31,05 5,03 4,6 2,57 55,06 1,69 
200 43,03 7,13 7,23 3,29 37,57 1,04 
300 54,74 8,01 8,11 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 A,16 8,45 3,14 7,39 
700 59,87 8,02 9,02 4,67 6,13 3,13 8,62 
800 60 7,75 9,1 4,78 4,68 3,06 10,08 
900 72,36 8 8,59 4,1 2,9 2,51 

tab. 0.14 Výsledky prvkové analýzy zlaté ob asti při urychlovacím napětí Uk=15 kV 

Voda 15kV uhlíková oblast 

Tlak [Pa] C [%] O [%] AI [%] 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 5,1 2,43 
400 73,36 8,73 5,85 2,89 5,04 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 1,92 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 Výsledky prvkové analýzy uhlíkové oblasti při urychlovacím napětí Uk=15 kV 
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Voda 30kV uhlíková oblast 

Tlak [Pa] C [%] 0 [%] AI [%] 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 9,24 3,21 1,14 4,4 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 5,02 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 4,89 7,51 2,35 3,67 2,27 10,62 
900 68,28 4,57 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 Výsledky prvkové analýzy uhlíkové oblasti při urychlovacím napětí Uk=30 kV 
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