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Vroce 2009 byla na 3 MV elektrostatickém urychlovaci Tandetron 3140MC uvedena do
provozu trasa iontové mikrosondy. Mikrosonda zalozend na komponentich firmy Oxford
Microbeams Ltd ' dovoluje zaostfit svazek lehkych iontli s MeV energiemi na rozméry az
okolo 1 um?” a skenovat s nim po vzorku s rozmitdnim a7 asi 2x2 mm?. Proudy svazku lze
regulovat v rozmezi jednotek protoni za sekundu a7z do nckolika set pA v zdvislosti na
nastaveni objektovych a kolimacnich clon a parametri urychlova¢e. Komora mikrosvazku je
vybavena polovodi¢ovymi detektory pro metody PIXE (Proton Induced X-Ray Emission),
RBS (Rutherford Backscattering Spectroscopy) a STIM (Scanning Trasmittion Ion
Microscopy), a XYZ vyménikem vzorkll pro pfesné polohovani vzorkil. V soucasnosti na
mikrosond¢ probihd tfada vyzkumil z oblasti geologie, biologie, archeologie, modifikace
materidlil pomoci psani iontovym svazkem, a mnoha dalSich. Nékteré uvadime jako ptiklady.

Iontovd mikrosonda je universdlni ndstroj, ktery lze vyuzit k analyzdm i k modifikaci
materidld pomoci fokusovaného svazku urychlenych iontli. Je to vlastné obdoba
elektronového mikroskopu, kde se k zobrazovani pouzivaji jevy, které vyvolavaji energetické
MeV ionty pfiinterakci s materidlem vzorku. MuZeme tak mluvit také o iontové nebo
protonové (nejCastéji pouzivané ionty) mikroskopii. Nekteré zdkladni jevy probihajici po
dopadu urychlenych iontli na vzorek, které jsou casto vyuZivané pro analyzy na iontové
mikrosond¢, jsou zndzornény na Obr. 1. Méfenim vytézkl téchto procesti v zdvislosti na
poloze svazku, skenujictho po ploSe vzorku, dostaneme dvourozmérné mapy nesouci
informace o slozeni a struktuie zkoumaného vzorku (2D mapovani). Déle pomoci kombinace
metod PIXE a RBS, rotaci vzorku (iontova tomografie — také v kombinaci s metodou STIM),
nebo pfi pouziti specidlnich Cocek zareni X, umoZnujicich pozorovat charakteristické zareni
pouze z urité hloubky ?, 1ze ziskat i informaci o prostorovém rozloZeni prvkii ve vzorku (3D
prvkové mapovani).
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Obr. 1 N¢které zdkladni interakce svazku urychlenych iontd se vzorkem cCasto vyuZivané
v makro a mikro analyzich IBA.
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Analyzy a modifikace materidlii na iontovych mikrosvazcich se intenzivné rozvijeji spolecné
s analytickym vyuzitim svazklQ urychlenych iontl (metody IBA — Ion Beam Analysis)
pfiblizn¢ od konce Sedesétych let dvacédtého stoleti. V soucasnosti existuje na svété nékolik
desitek pracovist’ vyuZzivajici fokusovany svazek MeV iontii a od roku 2009 se k nim fadi i
naSe pracoviSté. Velmi dobry piehled o soucasném stavu rozvoje a vyuZiti iontovych
mikrosond Ize ziskat ze sbornikii konferenci ICNMTA, z nichZ posledni dvanacta prob¢hla v
ervenci roku 2010 v némeckém Lipsku °.

Tontova mikrosonda v UJF v ReZi u Prahy

Mikrosonda v UJF AVCR v ReZi byla sestavena ze zdkladnich komponent komeréné
dostupnych od firmy Oxford Microbeams Ltd' (fokusatni kvadrupélovy triplet OM150,
skenovaci jednotka OM?25, objektové a kolimacni clony, vakuovd komora OM70, XYZ
manipuldtor vzorkl a zatizeni pro sbér dat QM-DAQ 2007). Pro analytické tcely je ter¢ikova
komora vybavena Si(Li) detektorem charakteristického zafeni X od firmy e2V s plochou
80 mm” a rozligenim 130 eV na lince Mn 5,9 keV vyuZivaném pro metodu PIXE. Dile je
komora vybavena povrchové bariérovym detektorem zpétné odrazenych iontd s plochou
50 mm?® pro metodu RBS umist&ném na tdhlu rozptylu 160 °, a v piipadé potieby i detektorem
iontd proslych ter¢ikem k zobrazovani pomoci metody STIM. Akvizicni systém QM-DAQ
umoznuje sbér spektrdlnich dat v kombinaci s idaji o poloze svazku. Lze tak jiz béhem
meéfeni postupné vytvaret prvkové mapy, které lze dale, po skonCeni méfeni, kvantitativné
vyhodnotit. Na Obr. 2 je zobrazeno umisténi dlouhé trasy iontové mikrosondy na urychlovaci
Tandetron a detail fokusujiciho kvadrupolového tripletu spolu s ter¢ikovou komorou a
manipuldtorem vzork.

Obr. 2 Iontovd mikrosonda na urychlovaci Tandetron. Vlevo je celkovy pohled na iontovou
trasu, vpravo detail koncové stanice s teréikovou komorou a fokusujicim tripletem.

Délka mikrosondy od objektovych clon k ter¢ikové komote je 5 m. Celkové zmenSeni svazku
je asymetrické a jeho hodnota je pfiblizn€ 20 ve vertikdlnim a 80 v horizontdlnim sméru. To
pii objektovych clondch otevienych na 20x80 pm® ddvd teoretickou nejmensi velikost
fokusovaného svazku (pfi tomto nastaveni) 1 um. Kolima¢ni clony umisténé cca 1 m pied
ter¢ikovou komorou a tésné pred rozmitaci jednotkou, jsou béZné nastaveny na 800x800 pmz,
tak aby bylo minimalizovdno zkresleni fokusujicich kvadrupol pro ¢éastice daleko od osy
svazku. Iontova trasa mikrosondy je vybavena také Ctvefici jemn¢ korigujicich magneta (tzv.
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steerertl), tak aby bylo moZno svazek vZdy nasmérovat ve sméru osy mikrosondy dané
polohou objektovych a kolimacénich clon a osy kvadrupold.

Nastavenim otevieni objektovych a kolimac¢nich clon Ize ménit intenzitu svazku v rozmezi
n¢kolika iontd za vtefinu az po né€kolik 100 pA. Zménou nastaveni clon se zdroven meéni
rozliSeni mikrosondy. Pfi menSim otevfeni clon je obecné lepsi. Pro standardni otevieni clon
(viz vySe) jsme dosahli redlného rozliSeni s 2 MeV protonovym svazkem okolo 1.2 um. Pfi
nizkoproudém rezimu (5000 p/s) s témét zavienymi objektovymi clonami a kolima¢nimi
clonami rozevienymi na 100x100 um? jsme doséhli rozlideni 0,5 pm.

i
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Obr. 3 Vnitini uspofddani vakuové ter¢ikové komory iontové mikrosondy.

RozliSeni mikrosondy je optimalizovdno pro 2 MeV protony. Pro jiné energie a ionty muize
byt rozliSeni teoreticky horsi, avSak pro energie protont v rozmezi 1,5 az 2,6 MeV jsme jeho

podstatné zhorSeni nepozorovali. Pro t€Z8{ ionty jsme dosédhli rozliSeni cca 2,5 um pro 11,5
MeV C*.

Pro dlouhodobéjsi analyzy je také podstatnd tepelnd stabilita celého systému. Pro 2,6 MeV
protony jsme pozorovali vertikdlni posun cca 5 pm na 1 K. Z tohoto hlediska je nutné pfti
dlouhodobych métenich udrzovat teplotu kvadrupoll i okolni mistnosti s ptesnosti cca 0.1-
0.2 °C pfi méfenich, kde vyZadujeme rozliSeni na trovni okolo jednoho mikrometru.

Priklady vyuziti iontové mikrosondy
Studium staré cinské keramiky

Iontovd mikrosonda muze byt pouzita i pro analyzy pomérné velkych struktur jako jsou
vzorky keramiky. Vyhodou zde je, Ze pro tyto analyzy neni potfebnd ndrocnd piiprava vzorki
a vaznym problémem neni ani velmi porézni struktura vzorku. V kombinaci s analyzou na
Sirokém svazku, kterd je vhodnéjsi pro stanoveni stopovych prvki, lze ziskat velmi cenné
udaje o technologii piipravy a sloZeni glazury, a pomoci zastoupeni stopovych prvkl (tzv.
fingerprint) lze na zéklad€ jiZ publikovanych dat usuzovat na konkrétni misto plvodu
zkoumaného predmétu. Stiep kobaltové modré keramiky zobrazeny na Obr. 4. byl ziskan
z usazeniny z jezirka pobliz krdlovského paldce v Angkor Thom. JelikoZ celé mésto bylo
vroce 1431 dobyto Thajci a poté zaniklo, da se predpokladat, Ze ndlezy vzdcné a drahé
keramiky pochdzeji jesté z doby pied zdnikem paldce. To potvrdily i dal$i analyzy. Ddle na
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zéklad¢ charakteristickych poméri stopovych prvka bylo u dvou analyzovanych stfepti
urceno podle dat publikovanych v pra’lci4 pravdépodobné misto jejich vyroby v cinskych
provinciich Fujian (pec Dehua) a v Hebai (pec Ding).

100um 1

Obr. 4 Analyza pficného fezu stiepu staré ¢inské keramiky nalezeného v usazeninich v
jezirku kralovského paldce v Angkor Thom (vysledky kvantitativni analyzy viz Tab. 1).

Tab. 1 Vysledky analyzy stfepu ¢inské keramiky (viz Obr. 4)

Prvek Bil4 glazura Modra glazura T¢lo Prechod télo/glazura
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 %

Analyza vzorkit mozkové tkdané v cerebelu mysich mutantu typu Lurcher

Piedb&zné studie™® neurodegenerativnich procesti v mozku mysich mutant typu Weaver a
Lurcher s pomoci neutronové aktivaéni analyzy (NAA) prokdzaly zvysenou hladinu kovi
v mozecku, ve kterém je zanik Purkynovych a granuldrnich bunck pfevdzné koncentrovén.
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Metoda NAA bohuZel neumoZiiuje prostorové rozliSeni mozkovych struktur, a proto bylo
nutné v ndslednych experimentech vyvinout a posléze aplikovat metodu, kterd umoZzni
sledovat zmény zastoupeni prvkl v jednotlivych neuronech, a vytvofit tak dvourozmérné
mapy koncentraci sledovanych prvki. Pro takovato analytickd méfeni mozkové tkané je
vhodnd metoda mikro-PIXE a mikro-RBS.

Hlavnim zdmérem naii studie’ bylo dvourozmérné mapovani prvkovych sloZeni v tenkych
fezech mozeCku mysSich mutanta typu Lurcher, u kterych nasledkem bodové mutace receptorti
dochézi k excitotoxickému dmrti neuronti, pfevazné¢ Purkynovych a granuldrnich bunék. Pro
dlouhodobd méfeni a dvourozmérné mapovani stopovych prvkl v fezech mozecku s extremné
nizkymi koncentracemi byla nutnd vertikdlni stabilizace protonového svazku. DileZitym
aspektem pro meéfeni biologickych vzorkd, byla mechanickd stabilizace vzorki mozku na
molybdenové miiZce, tak aby nedochdzelo k deformacim vzorkli ndsledkem ionizace a
termdlnich uc¢inka protonového svazku.

DalSim dileZitym krokem ve vyvoje metodologie byla identifikace bun¢k ve stadiu apoptdzy
na bazi autofluororescence emitované v cCervené Casti spektra, po ozafeni stiedovinnym
laserem. Autofluorescence Purkynovych bunék je vzacnym jevem, ktery se ndm doposud
podaftilo identifikovat jenom v cerebelu mySich mutanti typu Lurcher, a to pouze u zvitat v
postnatdlnim v€ku okolo dvou tydnti, coZ je v piipadé Lurchera obdobi nejvyssi frekvence
bunécného zaniku. Purkyiovy builkky ozéafené laserem semisi nad 600 nm, které velmi
pravdépodobné signalizuji stav apoptdzy, vZdy obsahuji vysoké koncentrace Fe, Cu a Zn
oproti sousednim bunkdm jeSté relativné intaktnim. Vysledky dvourozmérného mapovani
mozecku dva tydny starého Lurchera s pomoci metody mikro-PIXE jsou zobrazeny na Obr. 5.
V tomto piipad¢ je zfejmé, Ze somata téchto Purkynovych bunék obsahuji kovy, které nejsou
zjistitelné v mozecku zdravych mysi, slouzicich jako kontrolni zvifata. Vysoké vnitrobunééné
hladiny kovli jsou vzdy indikdtorem neurodegenerativnich zmén a pravdépodobné
dokumentuji aktivaci metaloenzymatickych procest, které se podileji na odstranéni
nefunk¢nich neuront. Piipadné jsou obdobné procesy nastartovdny, aby se pokusily o
zachranu (tzv. neuronal repair) metabolicky stresovanych bunék. Vnitrobun&cnd koncentrace
fosforu téchto fluoreskujicich Purkynovych bunék je vZdy nizs$i nez v bunkéch intaktnich a
pravdépodobné prokazuje poskozeni mitochondrii, coz je typické pro mutanty typu Lurcher.
Vzéacnost autofluorescence doprovdzené zvysSenou koncentraci kovi uvnitt bunék mySich
mutantd nasvédCuje kratké latenci (hodina nebo dv¢) dezintegrace neuront a jejich odstranéni
makrofidgy nebo autofdgnimi procesy v mozecku. Pokud je autofluorescence indikatorem
zaniku neuronti, potom je kumulace kovu uvniti bunék jeho ndsledkem, spiSe neZ jeho
pti¢inou.

10um 125575 P1 Hg Lal (ASCR)

Obr. 5 Zobrazeni fluorescence Purkynovy buiiky (PC) v konfokdlnim mikroskopu a jeji obraz
(prvkové mapy) v mikro-PIXE s vysokymi obsahy Fe a Zn. Vpravo pro porovnani a pro
demonstraci rozliSeni metody mikro-PIXE je zobrazeni PC obarvené Hg metodou Golgi.
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Zkoumdani vlasu Tycha Braha

V ramci mezindrodniho projektu zaméfeného na vyzkum ostatkli Tycha Braha, jeho Zivota a
okolnosti jeho smrti, jsme se zicastnili vyzkumu sloZeni a vnitifni kontaminace jeho vlasii a
nosni kustky pomoci iontové mikrosondy. Obr. 6. ukazuje upevnéni vlasu ve specidlnim
drzdku a prvkové mapy Zeleza a siry ziskané metodou PIXE. Zkoumali jsme také obsahy
dalsich prvka jako jsou P, Cl, Ca, K, Ti, Cr, Mn, Ni, Cu, Zn, Br, Se, Pb, Hg, Ag. Pro Hg a Pb
jsme dosahli detek¢nich limith pod 4 pug/g (na 500 um vlasu) pti dobé méteni asi jedné
hodiny, coz dava dobrou vychozi pozici pro studium mozné toxické kontaminace. Vysledky
vyzkumu budou sdéleny spolecné za cely mezindrodni tym na konferenci pofddané nejspise
pociatkem cCervna 2012 v ddnském Arhusu. Vice o okolnostech a instrumentaci zkouméni
ostatkli Tycha Braha se Ize docist v pfispévku Kamenika et al., uvefejnéném taktéZ v tomto
sborniku.

Obr. 6 Ukdzka analyzy vlasu Tycha Braha (na portrétu vlevo) umisténého ve specidlnim
drzéku (snimek uprostfed) v komofe mikrosvazku. Vpravo je snimek ziskanych prvkovych
map Zeleza a siry.

Technika psani iontovym svazkem

Pii interakci energetického iontového svazku s materidlem ozarovaného vzorku dochazi
k zna¢nému ptenosu energie od iontu do matrice vzorku. Velikost pfenesené energie je ddna
linearnimi brzdnymi ztratami iontu (LET — Linear Energy Transfer) v pfisluSném materidlu a
protonovym c¢islem maji obecné vyrazné vyssi brzdné ztrity a tudiZ i icinek na ozafovany
materidl. Na mikroskopické drovni se predand energie (pies elektronové a mén¢ Cetné jaderné
srazky) projevi predevSim v naruSeni vazeb mezi atomy a ve vyrazném pieuspofddani
struktury vzorku (radiani poSkozeni). Disledkem miiZe byt zména objemu, zména odolnosti
(jak pozitivni tak negativni) vii¢i ndslednému leptani, nebo zména mechanickych, optickych a
elektrickych vlastnosti vzorku. VSech téchto jevl se dd vyuZit v technice zvané psani
iontovym svazkem (ion beam writing technology). Prikopnikem této techniky je laboratof
iontovych svazkti CIBA ® pii National University v Singapuru. Na uvedenych webovych
stinkdch jsou velmi pékné piiklady jejtho vyuZiti vcetné odkazli na plvodni price.
V ptikladu, ktery je uvedeny na Obr. 7, je vyuzit iontovy svazek k psani do tenké vrstvy
silikonu (polydimethylsiloxan, PDMS). K psani jsme vyuzili ionty C* a O™ a Si®
s energiemi cca 12MeV. Vzorek v misté ozaieni vykazuje silnou kontrakci, kterd je zavisla
na LET a fluenci iontii. Prace byla provedena ve spolupréci s dr. Istvinem Rajtou z Atomki
Debreczen (HUS). Vysledky kvantitativniho ptisobeni budou v brzké dobé publikovany.
Metodiku kontrakce materidlti svazkem urychlenych iontl (tzv. ion hammering) lze vyuZzit
napf. k vytvareni mikrooptickych prvka.
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Obr. 7 Vysledek psani ionty 12 MeV 0 do vrstvicky silikonu nanesené na skle. Rozmér
loga dstavu psaného bitmapovou technikou je 1 mm. Atom kysliku byl psan vektorové a méii
v priméru cca 400 um. Doba psani se pohybovala v fddu jednotek minut pii proudu okolo
30 pA.

Geologické vzorky

Iontovd mikrosonda je velmi vhodny ndstroj pro studium geologickych vzorkd. Piiklady
vyuziti iontové mikrosondy ke studiu celé tfady geologickych vzorki, vcetné sledovani
radiaén¢ poskozenych zirkonil a pokusu o datovani monazitu z obsahd prvkll v uzavieném
radiogenim systému Pb-U-Th, jsou podrobné zpracovany v piispévku Strungy et al. na jiném
misté v tomto sborniku.

Dalsi aplikace

Kromé vySe popsanych piikladl byla iontovd mikrosonda béhem dosavadnich ptiblizn€é dvou
let rutinniho provozu vyuZzivana k celé fadé€ dalSich aplikaci. Byly uspéSn€ provedeny analyzy
dalSich historickych artefaktd, fosilif, vzorkil ndsténnych maleb, priamyslovych vzorki
tenkych povlakii. Byly provedeny implantace do alkalického skla a zkoumdno jeho chovani
pii vysokych ddvkach protond. Byly zkoumdny moZnosti reakce '"*O(p,a)'°N k zobrazovani
distribuce '*O s hloubkovym rozliSenim lepSim nez 100 nm a jeji vyuziti ke studiu
vysokoteplotni koroze zirkonia. V soucasnosti se pfipravuji dalsi aplikace s ptimou vyrobou
mechanickych ¢ipti pomoci technologie psani iontovym svazkem a pouziti metody STIM ke
zkoumdni geometrie radiacnich drah (tzv. trackl) leptanych v polymerech po ozafeni tézZkymi
ionty. Déle planujeme vyuZiti mikrosondy s roz$ifenim na externi svazek k ozatovani Zivych
bunéénych kultur malymi ddvkami iontl a studium jejich radiani odolnosti, i celou fadu
dalSich aplikaci. Zaroven bude pokracovat vyzkum ve vétSiné predstavenych studii.

Zavér

Prvni dva roky experimentil na nové iontové mikrosondé v UJF v ReZi ukdzaly fadu novych
moznosti vyuziti svazkii fokusovanych urychlenych ionti k analyzdim a modifikacim
materidlii. Iontovd mikrosonda byla UspéSné odladéna, bylo dosazeno rozliSeni na trovni
lum, a byla provedena celd fada experimentl se Sirokym zabérem vyuZiti v mnoha oborech
od mediciny pfes geologii a archeologii aZ kiontové litografii. Kromé protoni byla
odzkousSena i moznost fokusace nekterych téZsich iontli az po Si s energiemi okolo 10 MeV a
rozliSenim okolo 3 um. Iontovd mikrosonda se ukdzala jako velmi dobry ndstroj ke zkoumani{
mikroskopického slozeni a struktury latek sdobrym rozliSenim a velmi pfiznivymi
detekénimi limity. Velmi uZite€nd je také moZnost presného polohovéani svazku a nastaveni
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Sirokého rozsahu iontovych proudl pfedevsim pii vyuziti iontové mikrosondy k modifikacim
materidld a k mikrodozimetrickym dceltim.

Price byla vytvofena s podporou granti MSMT LC06041 a GACR 309/09/1189 .
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New ion microprobe at the Tandetron accelerator laboratory of NPI ASCR in ReZ near Prague:
Construction, technical parameters, examples of application.
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The new ion microprobe was installed on 3 MV Tandem 3140MC accelerator at NPI ASCR in ReZ near Prague
in 2009. Microprobe is based on Oxford Microbeams Ltd. componets. It allows focusing light MeV ions down to
a beam spot size of 1ym® and scan the ion beam on sample across the area up to 2x2 mm”. The microprobe
vacuum chamber is equipped with detectors for PIXE, RBS and STIM analytical methods and with an XYZ
stage for precise positioning of samples. Since its installation, the ion microbeam at ReZ has been used for
various application in brain research, investigations of geological samples, modification of materials with ion
beams (Ion beam writing, hammering) and in archaeology. Some examples of these research projects are
presented in this contribution.
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