Elektronova mikroskopie a
mikroanalyza-4



priprava vzorku pro
elektronovou mikroskopii a
mikroanalyzu



priprava vzorku pro elektronovou
mikroskopii

na vzorky je nutné nanest vrstvu vodiveho materialu
— pro analyzu — C (grafit)
— pro foceni — Au, Ir, Pd,...

pro kvalitni mikroanalyzu je potreba leSteny povrch vzorku, kolmy na
elektronovy svazek.

— leStene vybrusy, nabrusy

U nizkovakuovych mikroskopu (environmentalnich) Ize pozorovat
vzorek i bez pokoveni (vétsi tlak v komofre)



vzorky pro EMPA




Environmental SEM
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pokoveni zlatem, platinou

vétSinou pro el. mikroskopii

reliéfni vzorky

vakuova magnetronova naprasovacka
doba pokoveni cca 0.5 hod
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naneseni uhlikové vrstvy

uhlikova naparasovacCka
pro mikroanalyzu

rozzhavenim uhlikovych elektrod
ve vakuu dojde k naneseni
uhlikové vrstvy na chladngjsi
télesa

uhlikové elektrody, uhlikovy
provazek

doba pokoveni cca 3-4 hod.

4 vybrusy, 8 nabrusU

vybrusy a nabrusy je treba radne
oCistit od mastnoty a prachu

pro kvalitni mikroanalyzu je
nezbytna homogenni uhlikova
vrstva definované tloustky

uhlikova vrstva je nachylna oter




grafitové elektrody




vzorky pro mikrosondu
Cameca SX 100

klasicke lestené vybrusy 28x47 mm
nabrusy @ 25 mm, vySka do 20 mm
reliéfni vzorky 10x10x8 mm
kvalitné nalestény

porézni vzorky musi byt syceny pryskyrici pod vakuem, jinak se
prodluzuje doba vakuovani

vzorky musi byt radné oznacCeny popiskou
na vzorcich musi byt zaznaCena mista, kde se bude analyzovat (tuz,
permanentni fix —ze spodni stany)

— maximalni zorné pole 1.7x1.3 mm 1/300 plochy vybrusu
vzorky musite znat a musite vedeét co chcete analyzovat






vzorky pro mikrosondu
Cameca SX 100

* je dobré mit s sebou nakres vzorku, popfipadé fotografii vybrusu Ci
nabrusu

» u studovanych musite vedét, které prvky chcete analyzovat
— u WD analyzy se analyzuiji prvky, které se zadaji



analytickeé moznosti mikrosondy
Cameca SX 100

9-40 kV, silikaty, oxidy 15 kV, sulfidy, slitiny 25 kV
standardne se analyzuiji prvky od F po U
ve specialnich pfipadech Ize méfiti B, C,Na O

meze detekce zavisi na pouzitém urychlovacim napeti, proudu a
nacitacim ¢ase. Obvykle X00 ppm, ve specialnim pfipadé X0 ppm

doba analyzy zavisi na poc¢tu analyzovanych prvku a poZzadované
mezi detekce

— méfi se 5 prvkl soucasné
— silikaty 4-5 minut, monazit- 18 minut



analytickeé moznosti a vystupy mikrosondy
Cameca SX 100

bodova analyza, profil z bodovych analyz
liniovy scan (liniovy profil)

mapa prvku (RTG mapa, plosna distribuce)
WDS scan

CHIME datovani

fotografie BSE
fotografie SE
fotografie CL



bodova WDS analyza

analyza daného mista (min 5x5 pum)
méfi se 5 prvkl soucasné (5 WDS spektrometru)

doba analyzy zavisi na poc¢tu analyzovanych prvku a poZzadované
mezi detekce

— 10-40 s na piku, a 2 x 72 €asu na pozadi

— presnou analyzu daného mista, az do hodnot kolem X00 ppm
silikaty 4-5 minut, monazit - 18 minut

profil z bodovych analyz

— zmeéna chemismu v daném profilu



spravnost vs. presnost

Accurate
Not Precise

Not Accurate

Precise Precise



Oxide

DataSet/PgiiD2 Ca0 Fe203 [Mn203 |Na20 Si02 Al203 MgO K20 Cr203  |Ba0 P205 Total Comment |Date

1/1. 0.081 0 4.308 16.59 0.004[ 34.818 4417 0.112 0 0.004 0 0.008] 100.102|koj5 5/5/2006 9:32
2/1. 0.083 0.017 4.352 17.06 0 34.252] 43579 0.118 0.001 0.013 0.001 0 99.49koj5 5/5/2006 9:36
3/1. 0.06 0 432 17434 0.041 34.296] 43.955 0.105 0.012 0.007 0.012 0.032| 100.275/koj5 9/5/2006 9:41
4/1. 0.061 0.003 4265 16478 0.028[ 34.058 4428 0.124 0 0.005 0 0.017|  99.361|koj5 5/5/2006 9:55
Det.Lim ppm

DataSet/PgiFit Ca Fe Mn Na Si Al Mg K Cr Ba P 0 Comment |Date

1/1. 220 381 887 662 471 434 437 204 1 280 696 374 koj5 5/5/2006 9:32
2/1. 209 335 774 626 482 394 431 217 326 272 643 341 koj5 5/5/2006 9:36
3/1. 219 344 848 611 428 402 428 215 299 268 650 319 koj5 5/5/2006 9:41
4/1. 225 362 845 675 452 430 420 214 312 275 679 347 koj5 5/5/2006 9:55
StdDev wt%

DataSet/Pqiit Ca Fe Mn Na Si Al Mg K Cr Ba P 0 Comment |Date

1/1. 0.02 0.031 0.244 0.378 0.039 0.363 0.551 0.022 0 0.023 0.055 0.031 koj5 5/5/2006 9:32
2/1. 0.019 0.029 0.237 0.378 0.038 0.352 0.539 0.023 0.027 0.023 0.053 0.028 koj5 5/5/2006 9:36
3/1. 0.02 0.028 0.238 0.384 0.04 0.353 0.543 0.022 0.026 0.022 0.054 0.028 koj5 5/5/2006 9:41
4/1. 0.02 0.03 0.242 0.377 0.04 0.358 0.552 0.023 0.026 0.023 0.055 0.03 koj5 5/5/2006 9:55

200w BSE 15KV




liniovy profil

kontinualni zména koncentrace vybranych prvku podél pfimky
— v relativnich hodnotach
— lze kvantifikovat, ale je to malo presné

zadavame pocatek a konec pfimky, pocCet bodu, popfipadé krok a
dobu setrvani na jednom bodé

az 5 prvkd soucasné (5 WDS spektrometru)

900 um deélka, krok 1 um, dwell time 1 s = 500s 8m 20s

500 ym délka, krok 1 um, dwell time 10 s = 5000s 83m 20s

v pfipadé kvantifikovaného profilu naCitame stejnou dobu jesté pozadi
v pfipadé vice nez 5 prvkl se doba zvySuje
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plosna distribuce

zobrazeni zmény chemického slozeni na plose
az 5 prvkl soucasné

zastoupeni prvku je vyjadieno ve stupnich Sedi nebo ve faleSnych
barvach

— relativni obsah nebo mozno kvantifikovat

nastavime stfed plochy, Sifku, vySku plochy — pocet bodul na
radce, pocet radek, dwell time

10ms 100ms 1000ms
64x64 45s em 30s 1h 8m 16s
128x128 2m 44s 27m 20s 4h 33m 4s

256x256 10m 15s 1h 49m 13s| 18h 12m 16s
512x512 43m 4s 7h 16m 54s| 72h 49m 4s
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WDS scan

zaznamenava spektrum RTG zareni

plny rozsah krystalu (monochromatoru), jen urcity vyrez
* typ krystalu, spektrometr, mezni hodnoty, krok, dwell time




Intenaity

Intenaity

vysetreni pozice pozadi
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http://www4.nau.edu/microanalysis/Microprobe-
SEM/Statistics.html#PopSamp



CHIME datovani

pouzitelné pro monazit, uraninit, zirkonolit

mefi se obsah U, Tha Pb

vychazi se z predpokladu, ze veskere Pb je radiogenni

nemeri se izotopy

doba méreni jedné analyzy cca 18 min

chyba cca 15-70 mil let

10-20 analyz vazenym prumérem lze dosahnou chybu 5-10 Ma



