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® Najmanja vrijednost signala
potrebna da se opazi kontrast C iz
dvije tocke uzorka je:

> (5/0)2




retostavi'ﬁﬁ‘cm%?u slici' nalazi 106 pixela, onda je "vrijeme zivetal" svakog
PIREIENPAEG) Broj elektrona koji “prodiru™ Ul uzorak ultom vremenuje:
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eI Ektionayzadetektiianihpoyisiticeionmediidielovanjuiuzerkaliisnopa;, te
fli 151193 INEwektoras /7' = ¢ /o). Produkt efikasnostif detektora i emisije

Jeir - jerg, (koeficijent emisije sekundarnih elektrona 6 od 0.1 do 0.2.

\4

trj;er:g- ajmanjul jakost struje potrebne da se opazi kontrast C:

e Ic > 4x107°

—— 4FC”

;: AVecl jakost struje dijametar probe mora biti vedi, a time se smanjuje

f‘"' -"razlucwanje Za uzorke s niskim prirodnim kontrastom (0.01-0.10) razlucivanje

je'malo i iznosi 23 do 230 nm.

® . skeniranje slike u TV prijemniku (0.02 s) potreban veci dijametar nego za

skeniranje fotografije (100 s). Pri crtanju grafa uzete su slijedece vrijednosti
parametara: g= 0.2, j=4 A/cm2, 7= 2800 K, Cs= 20 mm, £= 20 keV

(J. Goodhew, F. J. Humphreys, 1988).




OV/51I05T: a’/]'émetra PIODE) d( A%)ONPIIOaNom KkORLESH
— L/Z0ri¢e] CRF=M (s) vrijeme potrebnor dai se prebrserekianms

/) = _ef_l_ﬂ'_'_ranje slike u TV prijemniku (0.02 s) potreban veci dijametar
NEYoNZaiskeniranje fotografije (100 S). Pri crtanju grafa uzete su
SlijEdeceVnijednosti' parametara g’=0:2, =4 A/cm2, 7= 2800 K,
SER20imm, £= 20 keV (J. Goodhew, F. J. Humphreys, 1988).
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INTERPRETAGIIA SLIKE DOBIVENE SEKUNDARNIM
IRUNAZAD, RASPRSENIM ELEKTRONIMA:

- el

i

SO 31200

- Slika dobjvena
Sekundarnim elektronima

Uzorak: otpormik
Nakupljanje naboja se
moze. sprijeciti pravilim
izborom ubrzavajuceg
potencijala

- & Sekundarnim elektronima promatramo topografiju uzorka Cija
povrsina nije glatka. Topografski kontrast nastaje zbog razlicCite
emisije sekundarnih elektrona na izbocCinama (svjetlo) i udubinama
(sjena). Zbog toga, slika dobivena sekundarnim elektronima izgleda

kao slika dobivena difuznom svjetlosti.




Topograf_sk@ggﬂtrast dobija se Wnazad rasprsenim elektronima.

opogrdiska slika izgledati'ce kao slika uzorka promatranog paralélnimisnopom
I i
BVIEtoE0N Imati Cel vise sjena od slikeldobivene sekundarmimielektronima
SIKaM poblvena unazad. rasprsenim, elektronima;. (BS)

Lzorzlc Jlidzl elrllcz) 7 0z (c~l]jEd) z0) fdd etz i K izl 5 2))
HONIPOZIGH Sk KONrast:

&€ X3 W (
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ERNOIIPOZICIjSkitkonthast ce nastatl ukeliko intenzitet signala ovisi'o
gueIISikeN brojul komponente Z Sekundarni elektroni'se ne mogu
(ONISHbIZardobivanje kompozicijskogl kontrasta, jer koeficijent
SISIIEISERiAdarnin elektrona o ne ovisi o atomskom broju
EIEMEnta 2

7 gfiafa 4.1 D)
S wEViditserdarkoeficijent emisije unazad rasprsenih elektrona n raste s
£ povecanjem atomskog broja Z

[~— —
s e

% (Osobine elementa veceg atomskog broja biti ce izrazenije (svjetlije).

= [Dobar detektor unazad rasprsenih elektrona ce razlikovati signale
dobivene od razlicitih komponenata, Cak i kad je razlika atomskog
broja komponenata AZsvega 0.1. Razlucivanje ce ovisiti o
kompozicijskom kontrastu (D. B




ablica 5.1 _' pokazUlje kontrast zbog razlike u Z — “atomic numEr contrast™

ZeNeIENCIEMENTE [ faze. Za bliske elemente kompozicijskiskomtriast je Vo=
izake=5:Y% (. Cu-Zn, Al-Ag), dokstepegrarski kontrast mozerbiti 100%.
poepESIdetektori razlikuju Z=0.1. ali’ razlucivanje ovisii o kontrastu.
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0.304

/8
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KONACNO RAZLUCIVANIE SEM-a ™ s

—

J =@y : 7 1/2

Ge j g ueorijskif(idealni) dijametar, @ Utjecaj difirakcije, dss%erne

SDETaGie) G kromatiske i 4, astigmatizma
do= (5.7)

JUJENE o7 polukut konvergencije, a C koeficijent sferne aberacije.

B —

— ~gdje je varijacija primarne energije A£/Fo, koeficijent kromatske aberacije
Cc., a polukut konvergencije a.

° d~=1.22
gdje je valna duljina elektrona A (nm).
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Substituting the diameters of these disks of least confusion from (2.37), (2.38),
(2.39) and (2.42):

2
. 4 (.61 A Ao AR
- d; = _E:E i) 1 E]-Eﬁf.’:n; 4 (ni,-l_"_.'L. —= ) : (2.44)
e «

minirmum
Siridie: fhixf“dﬂc,_.ﬁé ap
resclution ",.-"' ~ &
DJ .- [l l-
1073 1072 rad  107]

Frobe aperture agp

Fig. 2.46. Example of a parametric plot of minimum beam size versus beam aper-
tm'n; Lower curve can ba 1.1:-51:3 foor h_Putiu.I resolution of a TEM. En = 100 keV,
== 2mm, AE = 1eV, = 10° Aem 2sR'. After [2.10].
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_ri'ednosF razlUCVanja'SEM-a s katodomrkoja radi na principuitermicke
em]s]je Volfiram) je 5 nm uz koeficijent sferne aberacije Cs=s20fmm(J. s
EOOMEIE . J. Humphreys; 1988). -~
250 | jvece vrijednost svjetling poljar(C 107— 10° Acm-2sr-1), zai Visoko
i NGIVaRE KoKt Sejrasterski elektironski MIKIOSKop; S katodom kojal radi

flzl princigt EnnlishE gl .

zeWernVrijednost svjetline dijametra probe d, ce imati vecu jakost struje.

W o=
B

M]}/EF JSM 6000 F je rasterski elektronski mikroskop s katodom koja
eciNia PHNCIpU emisije poljem, koji proizvodi Japan Electron Optics
= boratory €0.(JECL). Najbolje razlucivanje (0.6 nm) postize se pri visokom
=—e— brzavajucem potencijalu (30 kV), Povecanje iznosi do 950 000 puta (JEOL

= Prospekt 2001)

~®_ 7a dobivanje slike u STEM-u se, kao i u TEM-u, koriste transmitirani
elektroni koji prolaze kroz tankiuzorak. Koristenjem emitera s emisijom
poljem Shottky-evog tipa, razlucivanje rasterskog transmisijskog
elektronskog mikroskopa dostize vrijednost 0.23 nm. Povecanije iznosi 2000
— 1 500 000 puta (University of Pensilvania, 1999).
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U SEMu SNR-odnos signal/Sum je najkriti¢niji parametar koji
karakterizira kvalitetu slike.

Srednja vrijednost signala S u toku vremena t (dwell time) koja
scanning proba boravi na odredenoj to¢ki predmeta moze se oznaditi
kao n = srednji broj detektiranih SE sekundarnih elektrona u jedinici
vremena. Varijacija tih individualnih dogadaja oko » moze se
definirati kao dio Suma N odredenog signala:

«

N~I’Z1/2 /SUH
S/IN=n/n"?=n"? - - - Evalitels 5’?"“/4/

SNR — odnos signal/Sum ¢e se pobolj$ati sa ukupnim brojem
sakupljenih elektrona (ili fotona) po pikselu (to¢ki slike). Ovaj odnos
s¢ smanjuje s povecanjem brzine skeniranja za fiksnu struju snopa
(zbog smanjenja vremena boravka na to¢ki slike uzorka). Zbog
osjetljivosti ljudskog oka Rose je zakljucio na Kriterij primjetljivosti
promjene signala AS za srednji broj prikupljenih elektrona n

AS > 5 n'”?



= ™

Promjena korisnog signala na mikrografiju u kontrastu prema onome
pozadinskog Suma. Da bi se osigurao minimalni dopusten odnos

S/Sum pri opazanju kontrasta K=AS/S
K=AS/S > 5 n/n"*=5 n"?

~ Specifi¢ni utjecaj Suma na svakom stadiju konverzije se razmatra, da
_ bise proizveo stalan kontrast K treba biti ispunjeno

§l

S 2
n> k) J:04-02
n = broj primarnih elektrona koji upadaju na uzorak po pikselu. Ovo
vrijedi samo za SE mod kad je yield~1, to jest da su svi emitirani SE
sakupljeni. Svaki primarni elektron generira elektron "koji nosi signal"
za vrijeme interakcije elektrona i uzorka.



—

Konverzija signala SE moda S 1 S/N su kriti¢ni za daljnje stupnjeve.
Glavni interes je u minimalnoj struji snopa I, pr1 danom kontrastu
opazanja K kao funkcija vremena koje el. Proba boravi na elementu
slike. U svijetlu Rose-ova kriterija

n> (100/K)............... korekciju koju je izveo Oatley,

é slika visoke kvalitete se dobija koja ima 10° piksela za

-
T —

e

Inin > ne/7=1.6 10" (A)/K* t;

7= vrijeme boravka el. probe (dwell time)
¢= elementarni naboj
t= je vrijeme prebrisavanja "okvira" (frame)



Frame time /s —=
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Slika 6.6. prikazuje kontrast K vs vrijeme skeniranja ¢ za fiksne
vrijednosti struje snopa izmedu 10°1 10 A.

Dvostruko veca struja od $uma je potrebna da bi se razlikovali razni
artifakti.

bu  £-005 cfitasnost Saéupfaz/di 519 nal,
g Hkel supa > 1'SE 1455 dbbton |

= oty . T 6.6 sevide. .
Z%A - Ao ?o F =100s ——'-‘7717%0 10 Aﬂn‘zé‘
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SADRZAJ:

IPOPCENITO RAZMATRANIJE

2. KARAK ERIZACIJA ELEKTRONSKIM MIKROSKOPOM RAZNE METODE
SIKOIANSUMMOGUCATSPITIVANTAELERTRONSKIMIMIKROSKOPOM 2
ARELEKIRONSKI MIKROSKOP: Opis uredaja , Funkcioniranje pojedinih

&

dijeloyva
CEIE} ronski top, lece, aberacije leca, nosac uzoraka, itd...)

0 ,ﬂ IKAVANJIE ELEKTRONSKIM MIKROSKOPOM-
o "Virste kontrasta:
J

— :_TT a) DIFRAKCIJSKI KONTRAST (ogibni kontrast)
ab_f: ~ b) FAZNI KONTRAST - HRTEM
- C) Z- KONTRAST

—
p—

.6. STVARANJE SLIKE U TEM MIKROSKOPU - TEORIJA

FUNKCIJA PRIJENOSA KONTRASTA (CTF)

APROKSIMACIJA SLABE FAZE (WPOA) - KINEMATICKA I DINAMICKA
TEORIJA DIFRAKCIJE

RAZLUCIVANJE
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ERPRETACIJA HRTEM SLIKA 1 SIMULACIJA HRTEM

B RASTERSKT ELEKTRONSKI MIKROSKOP
PRINCIP'RAD?

O '.-EVNERGY DISPERSIVE X- RAY ANALYSIS
10OPAZANIE RAZNIH VRSTA DEFEKATA
--difrakcijskom, faznom i Z- kontrastu)

== 11 PRIMJENA PROCESIRANJA HRTEM SLIKE ( NA
‘-fﬁ_i‘:MEHANICKI LEGIRANE MATERIJALE )

— o OPCENITO
o EKSPERIMENTALNI POSTUPAK 3
o ANALIZA PROCESIRANJA SLIKE VISOKOG RAZLUCIVANJA
¢ RAZNI PRIMIERI, NANOKRISTALINICNI MATERIJALI




e N

— CHARACTERIZATION BY ELECTRON MICROSCOPY
MICROSCOPE
SPECIMEN l
TRANSMISSION SCANNING
(IN SITU)

|

100 KV-1.25 MeV

IMAGE (BIF-DE) DIFFRACTION SPECTROSCOPY .- EDS
= MORPHOLOGY STRUCTURE COMPOSITION
HRTEM-0.11 nm CBED EDS-MAPPING

Image processing analysis of HRTEM photographs

DIFFRACTION CONTRAST and PHASE CONTRAST

BF and DF High resolution transmision electron
microscopy (HRTEM)

!

Image processing analysis of
HRTEM photographs
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ENEIEEISki rasprsenal rendgenska aneliza
(El: _"‘ Client : PLIVA

Job : JOB NUMBER 3
PEG 500 (02/06/99 09:43)

>ounts

-

Ti

NEBIESHICAO) Fasprsenje .

I SUHOISKOE SNOPaI Nal UZOorKU
r WjENmNoge efekte, jedan ¢
J jEl emisija rendgenskih N
Al Clje SUlenergije
e Keraktristicne za elemente koji
';-J‘ = halaze u uzorku.

_-_"__—

E:_—" ‘Glavni dijelovi’ analitickog
- = sistema su : elektronski snop,
Uzorak, detektor, elektronski 500

sistem.

1000

Ti Fe

u
Au
Fe Au

} T T T T I T T T T I
5 10 15 20

Energy (keV)
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SPEiLom tar S energetsklm rasprsenjem (EDS) mijeri energije
rantgengdps el goliiedidiee panovarelektnon=
suljinEsVisina pulsa naboja koji'se sakuplja ce biti
piepprcionalna kvantu energije E, apsorbiranog rentgenskog
Zrelcefl]ek

J Ov" Vanti® su apsorbirani fotoelektricnim efektom i

= " energije ekscitiranog elektrona je rasprsen u

:-b:knstalu tvoreci par elektron-supljina, za sto je potrebna

f"'j srednja. energija E. =3,8 eV za par el-Supljina u siliciju.
Akoe se jonizira elektron K ljuske Si, praznina ce se
popuniti elektronom iz vanjskih ljusaka. Si i kvant

® Siy.r €nergije Eyg=1.739 keV cCe biti ili ponovo
apsorbiran fotoelektricnim efektom ili napustiti kristal.




U wom:%jeli primarni’ KVvaRt energije se pretvaras |
orojzVacl —
NE=REXY/EI parova elektroni=—supljina. U drugom s1T:|caJu brojl je

SII] sJJ’L Sl

N

NE= ((E—E X, Si i opaza, sep i spextill dodatnil v (escape
SECYRE] ergue 1. 739 keViispod! jako ekscitiranog peaka. Zbog
VIBBRENECI prodiianja rentgenskih zraka potrebno je Koristiti 3 do
SRmmdebEo Si kristal it nastalil nosioci naboja trebaju biti separirani
poEVejenit bez obzira gdje se stvaraju. Zato je potreban ,, depletion
Jlrf Welikog elektricnog otpora debljine 3 do 5 mm. To se dobija

cff ZI]0m liratoma na 500 °C u p-tipu Si kristala. Nakon difuzije, Li
= J:éttoma cijar koncentracija eksponencijelno opada dijele kristal u p i
=1 podrucje. P-n spoj na ci koncentraciji gdje Li atomi
~kompenziraju akceptorske atome p-tipa kristala i kristal postaje
intrinsican. Djelovanje obrnitog elektricnog polja na 1500 C
povecava Sirinu intrisicne zoneod 3 do5 mm isamo tanke pi
n —tip zone ostaju s lijeve i desne strane. Nastaje p-i-n- dioda koja
posjeduje zeljena svojstva.
Slika 10.16 predstavlja presjek kroz Si(Li) detektor sa vidljivim Au
filmom/ pokrovom d= 20 nm i mrtvi sloj Si reda 100nm.




Energetska r_qiglu:iia EDSa je ogranicena
para elektron-Supljina i amplitudom Suma predpojacala. Zbog toga
romatska linija rentgenskih zraka ima Gassov-oblik sa polusirinom (FWI'-I-I(/I)
‘uzima kao mjera rezolucije. Za komercijalnu specifikaciju rezolucije
ra, polusirina MnKalfa linije na 5.894 keV se koristi.
isti 7e izrad i iz srednjeg broja N= E, /E, parova
| sa statistickom varijacijom AN.
nje statistikom moze se izraCunati iz srednjeg broja N= Ex/Ei ,

rednja energija stvaranja elektron Supljina u detektoru Si ,
tika ima varijaciju :

'_ér;(N) ]¥2=(NF)* ,gdje je F fano faktor,

e — i

e L
T it — - A = - .
= — F=17a statistiCki neovisan proces. U procesu stvaranja el-Supljina ovaj faktor

—

—  Je-mnogo manji . Za Si, F=0.09. Za danasnje detektore F=0.05 i teoretski je
najniza vrijednost.
- Statisticka varijacija AN znaci da 68,3 % impulsa je u intervalu N+ AN i
95% unutar intervala Nz 2AN.
FWHM je za faktor 2.35 Siri i doprinosi statistici je :
Doprinos Suma pojacala je AE,, i neovisna o energiji
rentgenskog zracenja vec ovisi 0 vremenskoj konstanti glavnog pojacala koje
oblikuje impulse.




.

ka rezolucija EDSa

etektor 12mm?2 povrsine ,

14 mikros sa A E, = 80 do 120 eV ukupna
=y zolucua postaje:

_'—-:::-i-l..,‘.:.-
o —
i
s

e E. = 2.35AFi - AN = 2.35 ( Ex/ Ei " F )12

e AE(FWHM)=[(AE,)? +(AE,)?*/?




AEFwHM=[I4E ygise) %~ 2.352 eFE, | 112
..!l.EHmH.-F'reqmpl.iﬁH noise width (FWHM),

£=3.BeV/ion-hole pair
F=0.125

}f-m' i (Li),

X-Ray Energy Ey

N(Ex) = exp|—jige(Ex)tel{1 — exp|—usi (Ex)ts;]}




e Racunalo
Tekuci dusik-Dewar

4

Pretpojacalo

Snop elektrona

/4 A
_ FET
‘ SI(LI)
| \ detektor
| - J Rentgenska ol \3 o
zraka | LN in in
lzvor  Glavno Analogno-digitalni
Uzorak energije pojacalo p?etvaragc

(ADC)

Shematski prikaz EDS 1 pratece elektronike




- EDSmandvaimoda rada :

SReor rendgenskih zraka + TEM ™ -
tor rendgenskihi zraka' + TEM + Scanningl (STEM)
IESTIEM-u (Criasterskis transmisijskiimikioskop)
SIE[INPI0laZI K0z UZOraK.)

SPO70R |
SRIEe razlikovati da

" £St0]| EPMA- Energy probe microanalyses. Analizira se
== 'VElIka povrsina, elektronski snop se apsorbira i
" raducivanje je malo svega ~2 p m.

o EPMA ima veliku preciznost i osjetljivost te mogucnost
odredivanja apsolutne koncentracije( ali s velike povrsine!)

e EDS- nemogucnost odredivanja apsolutne koncentracije .
Mjeri se samo odnos koncentracija!




®EDS and EA Detectors

The EDS and EA detectors are
installed in positions that allow
the most efficient detection

The EDS detector is available in
two types—the horizontal detec
tion type and the high-angle
detection type, which can be
used both independently and
simultaneously.

In order 10 suppress noise, a
JEOL-developed X-ray collimatol
made of a light element material
(which acts also as a specimen
contamination preventing trap) Is
installed in the optimum position
between the high angle detector
and the specimen. It makes the
P/B ratic and detection efficiency
even higher

Both types of EDS detectors are
protected from damage due 10
high-energy backscattered elec
tron beams and extraneous X-
rays, ‘by safety circuits
interlocked with the electron
microscope and by their
retractable design




USPORED@A%E%LSTEM-a . RazluCivanje STEma ne moze biti bolje
odaEM=a I ovisi"oroptimalnoj velicinarprobe sistema za prebrisavanje.

—
SZlclEenagenskin ek

EHEIBISKIISNOPIgUbI ENErgiju), apsorpeijomirentg zraka, I dva procesa
JJH]JJ’]Jr__r urrendgenskim spektrima:
1.

ontintiiano zracenje -« brehmsstrahlung»

2. =_I Je Sperpoenirane na pozadinu | to svaka odgovara
- '; eiclglo)] energUl E ili valnoj duljini A karakteristicnoj za
SE—el govarajuce elemente uzorka.

=% E~ZZ ... Z je atomski broj uzorka .... E=hc /A

o [Jispektrul jednog elementa atomskog broja Z, energija
linijar u EDS spektru raste od lijeva na desno , tako da je

o E.> E > Ey, aintenziteti su :

® T(K)Y> I(L) i I()>I( ) ,te I( )>I( )




——

KORLRLITano zracenje je nepozeljnoriimorarse odbiti od spektra prije
IEERe karakterlstlcnlh linija. Visina pozadine; B smanjuje
PIEEIZIOStNIERER] N POV sSInUNSpedTRarey

BN Eda Iznes R/B bude maksimalan prlllkom lzvodenja
e}/sfx imentia (Koristilse berilijeve nosace uzorka- mala pozadinal)

J Hrfr'é ickifgrianica podrucja detekcije EDS spektrometra je za E vece
9EZ20MkeV-'a, jer Si- Li- driftani detektor je jako propustan za
- __.,4 dcenje visokihi energija .

= _s_l 10.18
- K-'linije se koriste za elemente malih Z
- linije se koriste za elemente srednjih Z.

—
_‘
—
e
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Si(Li) Si(Li) detektor

Tekuci dusik detektor  prema pretpojacalu
ewar

[
i Snop elektrona
; Leca objektiva

Pretpojatalo ———a= FET °
/:. - "Hladni prst"  Prozor od berilijy’"’
Motor  Horizontaine A Uzorak Rentgenska zraka
podesavanje Adapter
Vertikalno y 2 s
podesavanje Indikator pozicije (b)
Granicnik
(a)

(a) Shematski prikaz EDS detektora (b) detalj osnovnog dijela
detektora




Au sloj

Mrtvi sloj
Be prozor Auger-ov elektron
\/ <
ﬂ J.t-;ﬁ

,

o ww em

Fotoelektron

Supljina-elektron
(3,8 eV/par)

B S R A R N N L S S S S L S E KN SN N

Proces detekcije rentgenskih zraka u Si(L1) detektoru
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Ijteriakeijal €l. snopa I'uzorka daje. e Ovdje neki EDS spekiarmoze
SmsliN@akienisticnih 47743 i —
ENEEENSKIN Zraka Kojifse il =

AEIERIa]U ED spektrometrom),

KOJINSEFSaSto]ii odi Si- detektora
Ol REANLEIE| EXTONIKEL | el

E=30keV
orllczznd szhsiel =200

REZlltantnil signall se procesira Total Count rate: 2500 cps
mIJJFLL- dializaterom

@YiEAySpehranjuje u digitalnom
OJIh .

NEREkranul katodne cijevi ( CRT)

SOpazal se spektar Sl 4.2i4.3 .

‘ == pektrl Se pohranjuju i kasnije =1
:pbnovo analiziraju softverom koji )
“andlizira polozaje karakteristicnih
~linijaii njihovu povrsinu- intenzitet;
cini-korekcije i racuna se
koncentracije.




Ima, dvamoda rada :
ierdeiprendagenskin zraka + TEM — —
Lekbor . rendgenskiliiziaka + TEM +=Seanning (STEM)
WEM-u il STEM-u ( rasterski transmisijski mlkroskop)
JHOJ-)r olazi"kroz uzorak.)

Q*CRI
SN ba razZlikovati da

== ﬁ@stoy EPMA- Energy probe microanalyses. Analizira se
5 :%hka povrsina, elektronski snop se apsorbira i
—— razlucivanje je malo svega ~2 y m.

—

- ® EPMA ima veliku preciznost i osjetljivost te moguénost
odredivanja apsolutne koncentracije ( ali s velike
povrsine !)

¢ EDS- nemogucnost odredivanja apsolutne koncentracije .
Mjeri' se samo odnos koncentracija!




USPOREDBASIEM:a i STEM-a . Razlucivanje STEM-a
iEimoeze bitirbolje™od TEM-a i'ovisi' o optimalnoj

4

VElCINENpIehE sistema za prebrisavanje. ,

C

/e

EJekE' SAOpP dubi energiju, apsorpcijom rentg zraka, 1 dva
PIOGESE dominirajul rendgenskim spektrima:

SRS LentinUIrano zracenje -« brehmsstrahlung»

1
X-ray energy -

Fig. 2.5. The spectrum of characteristic lines from threce clements supcrimposed upon
a background of white radiation.




Sl arakteristicno zracenje,

,_# ..;F

SIENIRIE superponlrane flz] ozadlnu | to svaka
orJ JevarenjednojiencrgijimEslivalnej duljinika
rJrrJ}( rlstlcnOJ Za odgovarajuce elemente uzorka.

—_)

J|—'rJ‘

SR/AE atomski broj uzorka E= hc/ A

*spektru jednog elementa atomskog broja Z,

= "énerglja linija u EDS spektru raste od lijeva na
desno , tako da je

0 EK > E, > Ey, aintenziteti su :

® T(K)> I(L) i I(a)>I(B ) ,
te I(oy)> Ia,)




-

© K ot nUiNano Zracenje je nepozeljno i mora se oaliti od .

SPEUarprE mierenjakaraktersticaMinijeRVisina

r)o;a INE B smanjuje preciznost mjerenjar povrsinu

JJI)G' Ajarks

BN EGA N ZIOS Ry BRIt ENiakSIalan pPrHIIKem
Izvodl nJa eksperimenta (Korlstl se berilijeve nosace
Uz0rKa- imala pozadinal)

2 Pre tICkI granica podrucja detekcije EDS spektrometra

—= SErZa E vece od 20 keV- a, jer Si- Li- driftani detektor je
= _g‘ako prepustan za zracenJe visokih energija .

-*" sl. 10.18
& K- |inije se koriste za elemente malih Z
o |-linije se koriste za elemente srednjih Z.




SOVIsnostkorisnosti detekeije rentgenskihtzraka 1(E,)

=

RRORRNIF NNV SIoj U Si smanjujiiskerisnost U odmnosu

detektoral Si(Lr) o

enbifiamEnEraijer debljini Be prozora detektora; kristalawAuNAlm™ 20mm

Radetektor bez

Oroze i ™ pergije Klinija elemenataniskih Z markirani. su na vrhu slike.

—
— i A

—

B C N O F NeNaMgALSi
et
100 e
°/»| Transmission = 2]
01pm Si 2
| / )
- 80 20nm Au< / |/ Be windows
& k/l/ 75 um
(&)
§ 60— / 7 12.5um Si{Li) detectors
e /// 3 mm thick
- /
& Bk
2 4 235 pim 5 mm thick
o /
(V]
@ ¥ 4
O 20 B
0 | T L 1 1 'I ¥ L) | LI L § l T T ] T T LI |
0.1 1 10 keV 100

X-ray energy Eyx

on quantum energy Fy and on the thicknesses of the Be w

decreases the efficiency of a windowless detectors. Energies
elements are drawn at the top of the figure

Fig. 10.18. Dependence of the detection efficiency n(Fx) of a Si (Li) x-ray detector

indow and the detector

crystal. The transmission through a 20 nm Au film and a 0.1 gum dead-layer in Si

of the K lines of low Z
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Problemi s pikovima
OSirivanje pikova posljedicaje:
#fICKe energijske distribucije fotona

dmjera za mjerenje Sirine pika
onalno se koristi u spektroskopiji
1] ednost Sirine pika na polovici
= ‘maksimalne visine (FWHM)

—— I{ezolucija se usporeduje cesto Mn,
E(linije )= 5,9 keV

150 eV EDS (Si(Li))
115 eV EDS (Ge)
10 eV WDS

- L-2.3 eV

energija




Keke oy jAlEDS spektar?
Qols rJ""" Ol I PHIACIPFUEERCIEN:

%nn@ zracenje ulazi uidetektor i uzrokuje u Li-dr Si kristalu)
"o JJA koristitkao detektor, par elektron- supljina Ciji broj je
orC|onaIan energiji zracenja.

Nastall puls'naboja se pojacava i pohranjuje u kanal multi-
“kanalnog analizatora MCA), koji se kalibrira za dani naboj ( energiju
Upadnog zracenja).

Intenzite ulaznog zracenja se odreduje brojem pulseva (Jaohan]emh
U danom kanalu. Kada se dovoljan broj pulseva nakupi

spektar bio definiran, sadrzaj MCA se pokazuje na ekranu katodne
Cijevi- dobija se EDS spektar.




|zvor energije

—lektronski snop  Proporcionalno

brojilo

(- @

Pretpojacalo

_Rentgenske

zrake In ; e -
Pojacalo SCA Mjerac Skaler
stope

Uzorak

Radunalo i/ili
zaslon

Pisac ili zaslon

Valno-disperzivni spektrofotometar s pripadaju¢om elektronikom




FOKUSIFANJE rentgenskin’zraka Johannsenovim spektrometiom), gde

MiZerku, savijena kristalna povrsina i pukoting

Analysing crystal with lattice planes of radius rq Fig. 10.13. Focusing of

x-rays with a Johanns-
son spectrometer where
the source on the spec-
imen, the ground crys-
tal surface and the slit in
front of the proportional
counter lie on a Rowland
circle of radius 7¢. The
lattice planes of the crys-
tal are bent to a radius
ra = 27’f

PE|

1"
I':I'I '

X
Specimen

Rowland circle Proportional
of radius rf counter



_._LVMH).detektora rentgenskih: zraka; sai FETiom. i saeetpermion

Si(Li) diode Preamplifier
k 3-5Smm 3

Bias voltage
-1000Vv

Uo ”\I\[\[\_

Time —

———o Output

Fig. 10.16. Si (Li) x-ray detector
diode coupled to a FET with a resistive
feedback loop (R, Cr) and the shape
of the output signal



400 <

< .0 50122 kel
FS= 2K ¢h S22=
MEM1:Zr 02 zuti, Be nosac

- 10 kel
s Freset: Y400s Remaining:
S 2% Dead

X-RAEY: 0

Liwves

400<

FS= 2K
MEM1:Z2r 02 bijelis Be nosac




»—-RAY: 0 - 20 kel
ILive: 111 Freset: Y00s Remaininas
Fealt 190z Yz¥ Dead
B
i i

|

< .0 10,243 keV
FS= 4K ch 522=
MEMI:Zr 02 zuti, blizu ruba nosaca

= ctonsssedhesns ot afiens

- 0
FS= 4K

MEM1:2r 02 bijeli

|
?
1

i

y

5% Dead

00s Femaininas Y00 =

Ak

« 263

kel
ch 523= 32 cts




Zadatak:Pomoéaﬁg'ibéra. Uiz EDS odrediti- Energijulrendgenskih; linija. na, EDS-u

{slai
, A}EDS (140 eV)

gneetibinige na slikama linijal
Microcalorimeter EDS

(9 eV)
last:  WDS
{ | (3 eV)

i AlKg

Gal t1L 1§
Galy ALK

Slika 3.1. Usporedba rendgenskih spektara dobivenih na AlGaAs uzorku pomocu Si
EDS-a (140 eV razlu€ivanje), WDS-a (3eV) i mikrokalorimetarskog EDS-a (9¢V).
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*Primijer EDS kvalitativne analize

[ —

96696

_'59 keV
p_4.01 keV n

1,015 keV i o=t
310 keV 27?7 -
N DV i VN L
a o0.01 6.37
keV

=, _,3 10 keV

e e - 604aa

—_

i

T—_

=0 Ko 0,523 keV

T —
— —
= ~ii—

e ——

= porbica na nizim energijama od
Ca Kea—«escape» ?
P Ka «sum» ?

L

o
b o.01 6.37

keV

Povecavanjem intenziteta skale pokazuje da je to pik kalija, K Ka, dok je

njegov Kf par izgubljen pod Ca Ka pikom
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¢dba WDS / EDS — e

leda valne duljine rentgenskih-zraka (svaka zraka se analizira zasebno)

pogodnije za analizu elementa u tragovima
‘energije rentgenskih zraka (stmultana detekcija)
. S koo - o Lo 7 Pb huix
Na Ko - Zn Lo
MNi Loe - La bl
Zr Loe - P b - P Ko - I b
Nb Lo - Hg hix
Sikoo- W hx 7 Ta hvdx - Rb Lo
Al ko - Br Lo
Y Loo- O hodx
O Ko - W L
bin Lo - Fe Lo - F Kx

Rezolucyje: WDS 2-20 eV (mali backgroung) ; EDS 70- 130 eV (veci background)

U praksi se viSe primjenjuje EDS (brzina 1 veli¢ina)




sakupljanje X-zraka

- elektronski
Snop

/1 '/ siy
'f,af.-"f."" detektor

i

kristal

. rezervoar
tekuceg H2

U novije vrijeme mikroskopi su opremljeni EDS 1 WDS spektrofotometrima
kao nadopuna jedne metode drugom. Istovremeno se pomocu kompjutera
skupljaju podaci, analiziraju 1 prikazuju Sto zna¢i da su te dvije tehnike

komplementarne. Brzina EDS spektrofotometra omogucava brzo snimanje, a
podaci dobiveni 1z WDS daju uvid u postojanje elemenata u tragovima i
preklapanja pikova.



edba rezolucija EDSi WDS

S
S Ko

Full Soale EOv 53255 che Pul Scale WD 1532790 dak: Corgor 26086

U Zutom EDS spektru molibdenova La linija na 2.293 keV je preklopljena sa
sumporovom Ko linjjom na 2.307 keV. Medutim WDS spektar naznacen
plavim jasno razlikuje te dvije vrijednosti ali 1 sumporovu linjju K 1

molibdenovu liniju LP Sto je jednoznacni dokaz da se u spoju nalaze Mo 1
S.




0]0j se analizira prisutnost volframa (W)

"Voﬁ;/-a?

karakteristicna linija L
3 keV) ne nalazi
se u spektru zbog
zahtjeva primjene manjih
energija upadnog snopa
prilikom analize legura

Full Scals ED 20058 che Foll Sicale WO T 3 clal Qursdr 2538

~ "Da se identificiraju L ili M linije potrebne su manje energije upadnog snopa.

- Zbog toga se treba koristiti njegova V! linjja za 1dentifikaciju. Medutim zbog
slabe moci razlucivanja EDS spektra ta je linija maskirana silicijevom K linjjom
jer su energijski vrlo bliske (W Ma je 1.774 keV, a S1 Ka 1,740 keV). WDS
spektar razlucit ¢e te dvije linije 1 omoguciti kvalitativhu analizu .




1 15 - 25
Full Seale ED 10566 cfs Full Scale WD 165 cisfs Cursor 2,793 ke

1 1.75
Ful Scale BD 19303 cte Ful Scele WD 301 ctefe Cursor: 1760




D spektar niklove legure : Al, Ti, Cr, Co, Ta, WoRe 1 Mo
——

- e

U prisutnosti jake niklove

linije KB na 8,264 keV kod

EDS, dolazi do proSirivanja
pika 1 nemogucnosti
identifikacije W1 Ta

ED=nd WD

ED samo

Aadizirani vdiot% | std. dewv. % | Andidrani udio % std dewv % | Metoda

| Al 437 009 483 0.2 ED
_ Ti 1007 005 1.011 0.05 ED
= Cr 6469 009 5.906 0.02 ED
. 2 ] T Co 952 0.151 9.55 0.153 ED
: L | N 59377 035 8826 0.35 ED

Fill SCaie €D 79 ¢t Full Scale'VW0 143.5 clils QU

0629 011 0533 0.01 WD
703 048 [7.136 0.078 [wp
6203 Q55 . |Bs85 0.077 WD

3264 0443 3.099 0.05 Wb
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L

Kvantitativna aﬁaliza borfosfosilikata koriste¢i WDS

e Bl
——

potreba: kao pasivizirajuc¢i sloj borfosfosilikatnih filmova koji se koriste
peluv 1élma
..J' signala: slabi signali, nemogucnost koriStenja EDS
--:‘-. a: WDS, koriste se modernt LSM-200 kristali 1 postiZe se odlican
galtat s relativno slabim primarnim snopom

. maseni udio % | dewvijacija %




AVANJE X-zrakama (Dot mapping) — —
Mu slike (mape) se dobivaj; operacijom mapiranja gdje se informacije
> 1z prstora uzorka na prostor zaslona.

vanje moze biti analogno 1 digitalno.
gno:
finacin kao formiranje slika SE i BSE

Shjiima se vidi polozaj elementa u uzorku

== rclativna koncentracija

-~ Problemi:
~ -slaba rezolucija (volumen stvaranja x-zraka je velik)
-slab intenzitet X-zraka, u usporedbi sa signalima BSE nizi za faktori do 70°
-dobri signali u slucajevima gdje je koncentracija veca od 25%
-1zrazeno prikupljanje bremsstrahlung zracenja
-smanjene mogucnosti korekcije backgrounda
-problemi kontrasta




A

of mapping) legure sacinjene od tri elementa, WDS

M

- e —

b) Cu (Ka)




.

analizu potrebno je voditi racuna o: ‘J"‘ et

—

g1 anJe X zraka (prlmJ enjena Voltaza 1 struja elektronskog snopa)
lijun pulseva je potrebno skupiti za dobru shku preko cijelog polja
_centracue zahtijevanju smanjivanje prikupljanja impulsa (broj toc¢aka)

-podeSavanje CRT uvjeta




g 1/n 1z iste legure. Magnezij je u dru
usporedbi: s ostala tri m




S .

ecni presjek kroz metalnu cijev

-

R 450 s g B

N

s, D
FE a"_r'.

(5

L3




Digitalno kompozicijsko oslikavanje
- o

iy, o g
-

rilikom digitalnog mapirarga potrebna je potpuna instrumentalna 1
_matriksna korekcija svojstvena za kvantitativnu analizu

o=1/1, =k c; / ¢5 = [ZAF] L, /1, =[ZAF] k

- —
—

‘ za 1denticnim uvjetima prilikom snimanja standarda 1 uzorka;

' : alibre C1Ja instrumenta

’:@bﬁetektora
= _uGinkovitost detektora

——-rezolucija
-energija snopa
-doza elektrona (struja pomnoZena s vremenom akumulacije spektra)
-oduzimanje backgrounda potrebno je da 1h se izvede na isti nacin
-uzorak dobro polirane povrSine i savrSeno ravan.
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Ultrahigh Resolution Image | Micro Beam Diffraction [l EDS

®Enargy Dispersive XK-ray Spectrometer
M
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VAPPINGE

LARVICITE
E=30keV
t=200s
Total Count rate:2500 cps

Si

FeKa

Counts

Al

Mg Mn I [\
] ] 1 ] ] | il

9keV 10

Mo o i B -)r-'Q't. et ) b A
Rentgenska analiza larvicita sa Fe-Ti oksidnom inkluzijom. (a) ukupni retgenski
spektar uzorka. (b) BSE mikrografija jednog oksidnog zrna okruzenog feldsparom

i tinjcem. Mape distribucije elemenata snimljene s

(c) Si, (d) K, (e) Fe, (f) Tii (g) Ca Kz linijama. Lamelarna struktura Fe-Ti faze s
superponiranim " line scanom”rentgenskog spekta (h) Fe and (i) TiKa(nemam!)
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Performance

Excellent atomic number resolution, better than

0.1 at atomic number = 30, gives clear contrast in multiphase materials
for image analysis and image processing applications.

Leaded brass showing distinct

phases :-;,:-nt.j-ning -,.Ii-:_|‘!l1lg|l different
amounts of copper and zinc,

Brass imaged at 20 kY, 1.5 nA beam current and 25 mm working distance

1) Registered Trademark of Ouxford Instruments.
21 Teademark of Oxfard Instruments
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Dl phass (1ZE-14%) LT o) £1.0°F
nelassidsed @ 1% 9

Image measuremeants using the thresholded
Link Tetra backscattered electron image.
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Y Operator: dr.M.TUDJA
" cliient: PLVA
r.

d I

1 Job: JOB NUMBER 3
Lebel: PEG 500 3 (2 Jun 99

Fig.1 (i) SEM image (Sample 1, TiO, PEG 500)




Lasdenl. PEG 15 & 2

OEa, 1213

1

i

(j) Corresponding mapping-run
through the surface in oxigen
OKa, titanium TiKa, iron FeKa
lines. The homogeneity of the
composition is observed in Fe,
O, Ti, elements.

>ounts
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Client : PLIVA
Job : JOB NUMBER 3
PEG 500 (02/06/99 09:43)
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Operator: dr.M.TUDJA

Cllient: PLIVA

Job: JOB NUMBER 3

Lebel: PEG 500 3 (2 Jun 99 09:57:14)




Client : PLIVA
Job : JOB NUMBER 3
PEG 500 (02/06/99 09:43)
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V
Job : JOB NUMBER 3
PEG 500 (02/06/99 09:43)

Client : P

Lebel: PEG 500 3 (2 Jun 99 10:23:37)

Operator: dr. M. TUDJA

Cllient: PLIVA
Job: JOB NUMBER 3




EDS analyses and
mapping in oxygen OKa,
iron FeKa show the
same appearance in all
constitutive elements.
This result give support
to the findings obtained
from XRD that we have
solid solution of Fe203
in TiO2.




ESEM —Ang@_aﬁﬁEjg/-éicer
(uzora 4. EDS Spektri 4b)

Spectrum 2

ull Scale 103 cts Cursor: 0.055 keV (2528 cts)




NG} sjeveice; isti uzorak — 1 (1.h.bmp) -ESEMJ -
18 I '

1

\

SEM MAG: 10.00 kx DET: SE Detector
HW: 20.0 kW DATE: 09/20/07 10 pm Vega ©Tescan
Device: TS5136MM Digital Microscopy Imaging
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gdba WDS / EDS

Karakterisiile

EDS

Efilkasnost skupljanga X-maka | Niska Visa (detektori mogu hiti
postavhjeni blzu uzorka)
Struja primarnog snopa Visoka Niska

Dohra- ovisio Jristalu, ali tipicno
od 510V

Ovisio energfjiripkno manje os
133 eV na Mn Ke. (8,9 keV)

Manje od 0,01 %

Sporo- jedan element u u

0,1-0,5%

Brzo- svi elementi detekdirani

oduzmanjem backgrounda

jednom vremenu od ab ranim simultano
Jristalom (30 min) {10-100 sec)
Kvantifatirne analize Lagano, mjerenjem pikova i Kempleksmo - zahtijeva algorime za

dekonvoluaju pikovai odurimanje
hadkground:




Tablica 4: Usporedba karakteristika WDS i EDS detektora

Operativne WS L
e Kristalna difrakcija Silicij, energpsko
rasprienje
Geometrijska u¢inkovitost promjenjiva, <0,2% =2

sakupljanja
Opca kvantna ucinkovitost

Rezolucija
Trenutacno podrucje detekcije
maksimalna brzina brojanja
minimalna korisna veli¢ina
probe

Vrijeme prikupljanja podataka
Smetnje

promjenjiva, <30%
detektira Z>4

ovisna o Kristalu (5eV)

~ rezolucija spektrofotometra

50000 ciklusa po sekundi za
jednu rentgensku liniju

~ 2000A

deseci minuta
rijetke

~100% za 2-16 keV
detektira Z>10 (Be prozor)
detektira Z>4 (bez prozora ili
tanki prozor)
energetski ovisna (140eV pri
5,9 keV)
cjelokupno korisno podrucje
energije
ovisno o rezoluciji, <2000
ciklusa preko cijelog spektra pri
najboljoj rezoluciji
~ S0A

minute
Sirenje signala, deformacije
signala, signali bijega silicijskog
rentgenskog zracenja,
kumulativni signali, pragovi
apsorpcije silicija i zlata, te
unutradnji silicijev fluorescentni
signal
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