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Uvod

Prestoze vétsina zakladnich fyzikalnich procest interakce jaderného zafeni s hmotou je znama
jiz dlouho od ptelomu 19. a 20. stoleti, jejich vyuziti k analytickym ucelim je pomé&rné
nedavné. Souvisi to zejména s pfechodem vyuziti prvnich malych urychlovaci (s energiemi
urychlenych ionti do n¢kolika MeV) od zéakladniho vyzkumu v jaderné fyzice k aplikaénimu
a interdisciplindrnimu vyzkumu a s rozvojem potiebné detekéni a vypocetni techniky.
K tomu doslo v druhé poloviné 60. let 20. stoleti s pfichodem polovodicovych detektor pro
detekci energetickych iontl, zafeni gama i charakteristického rentgenova zareni. Podstatné
také byla dostupnost prvnich vykonnéjSich pocitacii, které umozZnily rychlé zpracovani a
vyhodnoceni namétenych spekter nutné k ziskani kvantitativnich idaji o méfenych vzorcich.

Metody

Pfi priichodu urychlenych ionti latkou dochazi k celé fadé fyzikalnich jevu, které lze vyuzit i
k ziskani informaci o slozeni a struktufe méfeného vzorku. Zakladem téchto jevi jsou srazky
nalétajiciho iontd s elektrony a atomovymi jadry ve vzorku. Pfedné jsou nalétavajici ionty
témito srdzkami neustale brzdény az k Giplnému zastaveni (pokud iont vzorek neproleti nebo
se neodrazi zpét). Stiedni vzdalenost kterou iont urazi az do zastaveni se nazyva dolet iontu.
Pti vyS$Sich energiich iontu jsou dominantni srazky s elektrony a protoze ionty jsou mnohem
téz81 nez elektrony je drédha iontu v této fazi téméf pfimocard (pomér hmotnosti protonu a
elektronu je priblizné¢ 1860), pii nizSich energiich pak postupné roste vyznam jadernych
srazek které dominuji v posledni fazi brzdéni iontu. Veli¢ina charakterizujici tento proces se
nazyva linearni brzdna schopnost a je souctem elektronové a jaderné brzdné schopnosti.
Ziidka dojde také ke zp€tnému odrazeni iontu od atomového jadra i pfi vysSich energiich
iontu. Tomuto procesu fikame obecné pruzny zpétny rozptyl a je to jev ktery ptfivedl Ernesta
Rutherforda v roce 1910 k formulaci sou¢asného modelu atomu [1] S malym tézkym jadrem
(rozméry v adu 10™° m a velkym lehkym elektronovym obalem (rozméry v fadu 100 m).

Mezi ¢asto vyuzivané metody na svazcich urychlenych iontd zejména patii:
Metoda elastického zpétného rozptylu RBS (Rutherford backscattering). Vyuziva

vetsinou urychlené jadra helia (Castice alfa) nebo vodiku (protony) v oblasti energii jednotek
MeV. Kromé identifikace prvka poskytuje také informace o hloubkovém rozdé€leni



koncentraci (koncentracni limity). Je citlivéjsi pro prvky s vyS§im protonovym cislem Z,
avSak hmotnostni rozliSeni s rostoucim Z klesa. Hloubkové rozliseni se pohybuje v oblasti
nékolika jednotek az desitek nm a dosah v rozsahu stovek nm az jednotek um.

Metoda protonové (nebo iontové) rentgenové fluorescence PIXE (Particle Induced X-ray
Emission). Vzhledem k vysoké hmotnosti protonu se metoda PIXE oproti elektrony buzené
rentgenové fluorescenci vyznacuje vyrazné niz$im spojitym pozadim od brzdného zateni. Je
velmi citliva a vhodna k detekci i velmi malych vzorku. Jiz v prvni praci Johanssona z roku
1970 [2] se mluvi o detekci na arovni 10™ g. Metoda je mnohoprvkové s detekénimi limity
dosahujicich 1 ppm v tlustych vzorcich a desitek pg v tenkych vzorcich. V pouziti v iontové
mikrosondé¢ mohou byt absolutni limity detekce i vyrazné nizsi, koncentracni limity jsou
naopak o néco horsi. Metodou PIXE béZzné stanovujeme vSechny prvky od Na po U. Pii
pouziti bezokénkového detektoru zatreni X lze v nékterych piipadech detekovat i B, bézné pak
C, N, a O. Analyzu velmi lehkych prvkl v§ak musime vzdy brat spiSe jako semikvantitativni
a povrchovou vzhledem k vysoké absorpci nizkoenergetického rengenova zafeni ve vzorku.

K detekci retgenového zareni se nejcasteji pouzivdji kremikové( Si(Li)) nebo germaniové
plandrni (HPGE) detektory. Pouziti vinové dispersniho detektoru je spise vyjimka. V posledni
dobé se také prosazuji moderni polovodi¢ové detektory typu SDD (silikon drift detektor),
které maji vyrazne vyssi prachodnost (i vice nez milion pulsti za vtefinu) a nevyzaduji tak
silné chlazeni. Lze je tady jednoduse chladit pomoci Peltierova ¢lanku a nepotiebuji kapalny
dusik, coz dale zjednodusuje jejich provoz. Lze také pouzit jinych detektori s vyrazne vysSim
rozliSenim jako jesou naptiklad supravodivé detektory s rozliSeni okolo 10eV. Jedna se vSak o
dosti ndkladna zafizeni a nejsou zcela universalni aproto je jejich vyuziti v metodé PIXE spise
vyjimkou.

Metoda protony buzeného zaieni gama PIGE (Particle Induced Gamma-ray Emission)
je zalozena na jadernych reakcich nepruzného rozptylu nebo reakci typy(p,a y), (p,n y). Je
vhodnéd piedev§im k analyze lehkych prvkl jako jsou B, Li, F, Na, Mg, Al, P a je tak
komplementarni k metodé PIXE. V metodé PIGE je absorpce zafeni gama ve vzorku
zanedbatelnd coZ vyrazné zpiesiiuje analyzy. Neni ale pfiliS vhodna k analyzam tenkych
vzorkd (vzorky kde primarni ionty prochazi vzorkem pouze s malou ztratou energie)
vzhledem k resonanénimu charakteru produkce zafeni gama (velmi silna zavislost produkce
zafeni gama na energii primarnich iontl).

Metoda analyzy dopi‘edu vyrazenych ionti ERDA (Energy Recoil Detection Analysis) je
vhodné predevsim k detekci lehkych prvkl v t€Z8i matrici, coz je obtizné pro metodu RBS a
nemozné v piipad€ analyzy prvka lehéich neZ je primarni ¢astice. Analyticky je obecné
obsaZenych ve vzorku a zaroven jsou zde pfitomny i rozptylené ¢astice z primarniho svazku,
které je potieba n¢jakym zplsobem oddélit nebo rozliSit. Mizeme toho dosahnout naptiklad
méfenim doby letu vyrazenych iontd (jader) spolu sjejich energii. Dostaneme tak
dvourozmérna spektra na kterych jiz jde jednotlivé ionty rozlisit. Mluvime pak o TOF-ERDA
(Time of Flight ERDA). Jednoduseji jde vyrazené ionty oddélit umisténim tenké folie vhodné
tloustky pted jejich detektor. Takto 1ze naptiklad métit obsah a hloubkové profily vodiku ve
zkoumanych vzorcich.

V piipad¢ pruzného dopiedného rozptylu protonit mluvime o metodé PESA (Proton Elastic
Scattering Analysis). Metoda je Casto vyuzivana ke zjisténi celkového mnozstvi vodiku
Vv tenkych vzorcich.



K analytickym uceltim lze také vyuzit jaderné reakce napiiklad typu (p,a). Jsou to metody
NRA (Nuclear Reaction Analysis) a jsou specifické pouze pro jeden prvek (isotop). Daji se
ale vyuzit spole¢né s metodou RBS (sekundarni ¢astice jsou métené stejnym detektorem jako
rozptylené¢ ionty a zaznamenany ve stejném spektru). Jako piiklad mize byt uvedeno
stanoveni 018, F2 nebo B,

Dalsi analytické moznosti, pouzivané vétSinou pouze ve spojeni s iontovym mikrosvazkem,
skyta napiiklad méfeni indukovaného naboje (metoda IBIC — lon Beam Induced Current),
metoda méfeni luminiscence (IBIL — lon Beam Induced Luminiscence), méfeni energie iontt
po priletu vzorkem (metoda STIM — Scanning Transmission lon Microscopy) a mnoho
dalsich.

Vyhodou analytickych metod na iontovych svazcich je moznost jejich souc¢asného vyuziti
s pouzitim vice detektort v ter¢ikové komoie. Napiiklad soucasnou analyzou metodami
PIXE, PIGE, RBS a PESA lze detekovat v tenkém ter¢iku vSechny prvky (nad mezi detekce)
vcetné vodiku a ziskat tak uplny piehled o sloZeni vzorku.

Piehled zékladnich procest interakce urychlenych iontli se vzorkem a ptiklady pfisluSnych
analytickych metod jsou zobrazeny na obrazku 1.
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Obrazek 1. Schematické znazornéni zakladnich procest probihajicich pii ozafovani vzorku
svazkem urychlenych ionti a pfisluSnych metod vyuZitelnych pro analyzu vzorku

Tontova mikrosonda

Analytické metody na iontovych svazcich jsou i samy o sob& velmi silnym néstrojem ke
zjistovani slozeni a struktury zkoumanych vzorki. Od zacatku jejich rozvoje vSak zde byla
dalsi myslenka vyuziti fokusovaného svazku ionti, ktery by umoznil vyssi plosnou hustotu
svazku a zaroven poskytl moznost plosného rozliSeni analyz. V té dobé (konec 60. let 20.
stoleti) jiz byla velmi dobie propracovana koncepce fokusace elektronli pro elektronové
mikroskopy. Podélna fokusace pomoci solenoidi vSak pro tezké MeV ionty nebyla mozna
vzhledem k potiebé velmi silné fokusujici slozky magnetického pole. Pro fokusaci MeV iontl
bylo potieba vyuzit pii¢né pole magnetickych kvadrupold, které nejsou tak presné a maji fadu
parasitickych aberaci. Zpoc¢atku, podle provedenych vypoctd, se zdalo, Ze nebude mozné
ionty fokusovat 1épe, nez na nckolik desitek um. Pravdépodobné prvni vysokoenergeticka
iontova mikrosonda byla postavena Cooksonem v Harwellu na zacatku 70tych let 20. stoleti



[3] a jeji rozliSeni (4um) piedcilo teoreticka ocekavani. V soucasnosti je na svété v provozu
nékolik desitek iontovych mikrosond, fada z nich srozliSenim pod jeden mikrometr.
V konfiguraci s nizkym proudem svazku ¢astic jiz bylo dosazeno rozliSeni pouhych nékolika
desitek nm. Vice se o konstrukci a vyuziti iontovych mikrosond lze docist v [4,5].

TIontova mikrosonda v ReZi u Prahy

V roce 2009 byla na posledni volné iontové trase 3MeV Tandetronu 4130MC instalovana
iontova mikrosonda. Klicové komponenty systému (fokusujici triplet kvadrupolovych cocek,
skenovaci civky, objektova a kolimacni clona, ter¢ikova komora s presnym manipulatorem
vzorkd a kompletni softwarové vybaveni) byly dodany firmou Oxford Microbeams Ltd.
(www.microbeams.co.uk). Vlastni instalace mikrosondy, osazeni detektory pro analyzy
metodami PIXE, RBS a STIM, a vyladéni parametr zajistili pracovnici skupiny jadernych
analytickych metod. S dosaZenim Spickového rozliSeni ndm velmi pomohl Dr. Istvan Rajta z
Ustavu jderného vyzkumu MAV (ATOMKI) v Debrecenu.

Iontova mikrosonda dovoluje zaostfit svazek protont, ¢astic alfa ale také nekterych dalSich
lehkych iontt s energii jednotek MeV do skvrny o velikosti okolo jednoho mikronu. S pomoci
vychylovacich civek je pak mozno fokusovanym svazkem skenovat po ploSe az 2x2mm,
vykreslovat piedem definované obrazce nebo provadét bodové analyzy. Mikrosondu lze
vyuzivat k prvkovym a strukturdlnim analyzdm s mikrometrovym rozliSenim a detekénimi
limity na trovni jednotek az desitek ppm. Dalsi oblasti vyuziti je modifikace materiala
fokusovanym svazkem energetickych iontl v pfesné poloze (nebo libovolném vzoru
s mikrometrovym rozliSenim) danou davkou a pfedem zvolenou energii 1 typem iontd. V této
oblasti je zndma napiiklad metoda psani iontovym svazkem do radiacné citlivého materidlu
S moznosti vyroby miniaturnich mechanickych soucastek.

V soucasnosti na mikrosond€ probihd fada vyzkumi z oblasti geologie (vyzkum zirkoni),
biologie (nervové tkan¢) i modifikace materialt (skla) a ocekavame $irsi uplatnéni i1 v dalSich
oborech.



http://www.microbeams.co.uk/
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Obrazek 2. Pohled na iontové trasy Tandetronu. V popfedi te¢ikova komora mikrosondy s
manipulatorem vzorkii a turbomolekularni vyvévou spolu s tripletem  fokusujicich
kvadrupolovych ¢ocek, upevnéné na betonovém stabilizacnim bloku.

Zakladni parametry iontového mikrosvazku v UJF AVCR v Rezi

Vzdalenost objektovych clon od vzorku 5m
Vzdalenost objektovych clon od kolimacnich 4m
Vertikalni zmensSeni 20
Horizontalni zmenseni 80

Nastaveni clon a typické proudy na vzorku (pro protony)
iontovy zdroj

Otevieni objektovych clon ~ 20x80 pm? 40 - 50 pA duoplasmatron
30x1200) pm? 70-100 pA duoplasmatron
40x1600] pm? 100-200 pA duoplasmatron
60x2400] um? 50-100 pA Cs sputter

Kolimacni clony 800x800(] umz (vzdy stejné nastaveni)

Energie iontl
Standardni 2 MeV

Dalsi pouzité 0d 0.8 MeV to 2.6 MeV
(11.5MeV for C**)



Doposud fokusované ionty ~ H, He*, C**, 0°", si°*

Typicka brightness pro 2MeV protony

Duoplasmatron 0.4 pA/um?® mr®> MeV
Cs sputter 0.1 pA/Clum? mr®> MeV
Nameérené rozliSeni Vertikalni Horizontélni
proud 50pA objektové clony 20 um x 80um 1.35um 1.20um
kolima¢ni clony 800 um x 800um
proud 5000 st objektové clony témét zaviené 0.70um 0.43um

kolimacni clony 100 um x 100um

Piiklady pouziti

lontova mikrosonda v ReZi byla sestavena a vyladéna béhem roku 2009. Od konce roku 2009
jsme provedli fadu analyz a experimenti v riznych oborech z nichz nékteré zde uvadime.

Vyzkum neurodegenerativnich procesti v mozku hlodavcl

V ramci vyzkumného projektu “Prvkova analyza vnitrobunécnych struktur neuront
podporovaném grantem GACR 309/09/1189 byla zkouméana moZnost mapovani rozlozeni
prvkll v jednotlivych neuronech mozkové tkang. Diraz byl dan ptedevS§im na ziskéni
moznosti mapovani stopovych obsahii Fe, Zn a Cu. Vzorky tenkych fezi mozkové tkané (cca
30um pied vysuSenim) byly naneseny na hlinikovou podlozku s hexagonalnim vzorem
malych otvorli (primér Imm). Takto bylo mozné zajistit dostatecné stabilni samonosné
vzorky tkdn¢ pro naslednou analyzu na iontové mikrosondé. Vysledky byly presentované na
konferenci ICNMTA 2010 potadané letos v ¢ervenci v Lipsku (Némecko). Ptiklad zobrazeni
neuronu vV mapach jednotlivych prvku a odpovidajici spektrum zatreni X je ukazan na obrazku.
Velikost skenu byla v tomto ptipadé 50 x 50 um a doba méfeni 1h 45min.



Obrazek 3 Prvkové mapy rozloZeni hlavnich a stopovych prvki ve vzorku mozkové tkané
mysi a odpovidajici spektrum charakteristického zafeni X ziskaného metodou PIGE. Na
prvkovych mapach je dobte vidét rozlozeni jednotlivych prvkil v rdmei jediného neuronu.

Analyzy stiepti staré ¢inské keramiky



V ramci archeologického vyzkumu provadéného u kralovského palace v komplexu Angkor
Thom byla v sedimentech pfilehlého jezirka nalezena ftada stiepti staré keramiky
pravdépodobné pochazejici z ¢inského dovozu. Vzhledem k tomu ze cely komplex byl dobyt
a opusteén po roce 1432, da se predpokladat ze nalezené stiepy pochazi z keramiky vyrobené a
dovezené pred timto datem. K analyze na iontové mikrosond¢, a také na Sirokém svazku, byly
vybrany dva bilé stfepy s kobaltovou modrou kresbou (blue and white ware). Slozeni glazury,
téla a poméry obsahu stopovych prvkl podporuji domnénku, ze se jedna skute¢né o stary
¢insky porcelan vyrobeny do 15 stoleti. Poméry stopovych prvki dokonce naznacuji mozny
puvod zpece Ding z provincie Debei a z pece Dehua v provincii Fujian. Prace byla
presentovana na konferenci ,,13th International Conference of the European Association of
Southeast Asian Archaelogists® v zafi 2010 v Berling.

Elemental distribution maps 500x500 um

100um 103388 P1 Ti Kal (ASCR)

| > ! R /1
White glaze Blue glaze Body Transition Body/Glaze
Fe 0.59 % 0.88 % 0.73 % 0.43 %
Co <0.02 % 0.60 % <0.02 % <0.02 %
Ca 9.5% 12.0 % - 4.7 %

Obrazek 4 Rozlozeni prvki v modré a bilé glazufe a v téle zkoumaného stfepu keramiky na
pti¢ném fezu vzorkem, spolu s koncentracemi technologicky vyznamnych prvki.



qum . Sum 102372P1 CoKa

GUPIX fit of a cobalt inclusion defined as a region of interest
Elemental ratios

As/Co  0.006 (0.6%)

FelCo 0.017 (1.7%)

Obrazek 5 Detail kobaltové mikrocastice nalezené v jednom ze vzorkt. Na obrazku je jasna
korelace arsenu a kobaltu a Castecné i zeleza v mikrocastici. Prvkové slozeni kobaltového
barviva mize pomoci s identifikaci jeho pivodu. Velikost scanu je 25 x 25 um.

The sherds were first
irradiated with protons
frontally (Van de Graaff

Generator) and transversally

(Microbeam) of medium thin

(~2 mm) slices cut from the
original pieces.

Obrazek 6 Analyzované sttepy modré keramiky a jejich fezy piipravené k méfeni na iontové
mikrosondé¢.
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Vrstvy polydimethylsiloxanu vykazuji silnou kontrakci po ozafeni energetickymi ionty. Cilem
vyzkumu bylo kvantitativné proméfit smrstovani vrstvy PDMS v zavislosti na typu iontu a
pouzité davce iontd. Jako demonstraci tohoto procesu zde uvadime vykresleni loga UJF a
atomu kysliku do vrstvicky PDMS. Obrazky exponované vrstvy jsou pofizeny metodou
diferencialniho interferen¢niho kontrastu. Vyzkum byl provadén ve spolupréci s dr. Istvanem
Rajtou z Atomki Debrecen, HAS a jeho vysledky budou v blizké dobé publikovany. K psani
byly vyuzity ionty uhliku, kysliku a kfemiku s energii okolo 11 MeV.

Obrazek 7 Vzor loga a jeho obraz napsany V rastrovém modu ionty uhliku a schematicky
obraz atomu kysliku psany ve vektorovém modu ionty kysliku do tenké vrstvicky PDMS.

Zaveér

Iontova mikrosonda pfedstavuje universalni néstroj, ktery je mozné vyuzit v Sirokém spektru
aplikaci napti¢ obort jako jsou aplikace v biologii, 1ékafstvi, geologii, materidlovém
vyzkumu, archeologii, fyzikdlnim vyzkumu a mnoha dal§ich oblastech. Instalace iontové
mikrosondy na elektrostatickém urychlovaéi TANDETRON 4130MC na pracovisti Ustavu
jaderné fyziky AVCR v.v.i. Vv roce 2009 poprvé umoznila vyuzivat toto viestranné zafizeni
také vramci Ceské republiky, znaéné rozsifila analytické moZnosti naseho pracovistd a
zptistupiuje nové oblasti zakladniho i1 aplikovaného vyzkumu. Zatizeni zvySuje dostupnost
takovychto analyz ¢eskym subjektim a otevird nové moznosti spoluprace vV rdmci domaciho 1
mezinarodniho vyzkumu.
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