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Cwiczenie 8
Mikroanalizator rentgenowski EDX w badaniach skladu

chemicznego cial stalych

Cel éwiczenia: Celem ¢wiczenia jest wykorzystanie promieniowania rentgenowskiego,

generowanego przez wiazke elektronowa, do badania sktadu chemicznego probki przy uzyciu

mikroanalizatora EDX Link 300 Oxford Instruments

Plan prac badawczych
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. Widmo ciagte i1 charakterystyczne promieniowania rentgena. Identyfikacja przej$¢

wewnatrzatomowych na podstawie zarejestrowanego widma z wybranego metalu.

. Nauka obshugi mikroanalizatora rentgenowskiego Link 300 ISIS. Podstawowe parametry.
. Podstawy obstugi oprogramowania narzedziowego 1 zapisu w systemie ISIS.
. Obshuga podstawowego oprogramowania narz¢dziowego 1 zapisu w systemie [SIS.

. Rejestracja widma rentgenowskiego, pomiar jakosciowy sktadu chemicznego dla

wybranego pierwiastka ( np. Au ). Identyfikacja pikow widma i typowych artefaktow.

. Zasady analizy iloSciowej sktadu chemicznego powierzchni ciala staltego.
. Badanie pierwiastkow lekkich.
. Analiza punktowa sktadu chemicznego zlozonych powierzchni.

. Skaning liniowy w materiatach niejednorodnych.

10. Mapy pierwiastkow z powierzchni mikroskopowo niejednorodnych chemicznie.

11. Badania sktadu chemicznego wybranych probek.

12. Badanie sktadu stechiometrycznego wybranych probek.



Wstep teoretyczny

1. Oddzialywanie wiazki niskoenergetycznych elektrondw z materia.

Wiazka elektronéw padajaca na materig, moze z nia w rézny sposéb oddziatywac 1w
wyniku tego powodowac rozne efekty. Elektrony zderzajace si¢ z atomami probki moga: by¢
catkowicie zaabsorbowane, powodowac¢ emisj¢ promieniowania rentgenowskiego lub
widzialnego, powodowac¢ emisjg elektronow wtornych, ulec odbiciu (elastyczne, wsteczne
rozproszenie) od materiatu, lub przez dany materiat przeniknac.

W szczegdlnosci w ¢wiczeniu wykorzystujemy emisj¢ promieniowania rentgena pod
wplywem pierwotnej wiazki elektronowej w mikroskopie elektronowym.

Dodatkowo kazdy z wymienionych powyzej rodzajéw oddziatywan zachodzi na innej
glebokosci materiatu 1 w rdznej jego objgtosci. Glgbokos$¢ 1 objgtos¢ obszaru emisji
elektronow, czy promieniowania, takze zaleza od energii wiazki pierwotnej elektronéw, a tym
samym od napigcia przyspieszajacego w mikroskopie elektrony. Na rysunku ponizej

uwidoczniony jest przyblizony zakres glebokosci zachodzenia poszczegdlnych oddziatywan.
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2. Mikroanaliza rentgenowska

Mikroanaliza jest analiza chemiczna matej czgsci objetosci probki. Mikroanaliza, w
ktorej do badan wykorzystujemy emitowane przez probke promieniowanie rentgenowskie,
nazywamy mikroanaliza rentgenowska.

Jesli chodzi o mechanizm generacji promieniowania rentgenowskiego to mozna go
podzieli¢ na: promieniowanie hamowania (widmo ciagte) i promieniowanie
charakterystyczne (widmo liniowe).

Widmo ciaglte powstaje w wyniku hamowania padajacych elektronéw w polu
elektrostatycznym rdzeni atomowych. Widmo to nie odgrywa istotnej roli, poniewaz nie
dostarcza ono zadnych informacji w przeciwienstwie do charakterystycznego promieniowania
rentgenowskiego. Powstaje ono w wyniku przeskoku elektronu z wyzszej orbity na wolne
miejsce na nizszej orbicie po elektronie wybitym przez elektron z wiazki pierwotnej. Rdznica
energii elektronu na tych dwoch poziomach okresla energig linii charakterystycznego
promieniowania rentgenowskiego. Zgodnie z prawem Mosleya, dlugos¢ fali, a co za tym idzie
energia okreslonej linii promieniowania zaleza od liczby atomowej Z pierwiastka. Nie zaleza
one natomiast od fizycznego jak i chemicznego stanu materiatu. W emitowanym widmie
charakterystycznym mamy szereg linii, o energiach powiazanych z energiami poziomow 1
podpoziomoéw atomu, pomigdzy ktorymi nastgpowaty przeskoki elektronow. Linie te tworza
serie widmowe biorace nazwy od poziomu, ktory zostat zjonizowany np. K, L, M, N itd.
Uzupehianie danego poziomu przez elektrony z wyzszych orbit daje, dodatkowo, w dane;j
serii kolejne linie oznaczane przez litery alfabetu greckiego a, B3, y. Na podstawie analizy co
do energii 1 natezenia takiego widma mozna okresli¢ jakosciowo 1 ilosciowo pierwiastkowy

sktad chemiczny badanej probki.

3. Budowa spektrometru

W ¢wiczeniu uzywany jest typ spektrometru oznaczony skrotem EDX lub EDS (ang.
Energy dispersive spectrometry). Energodyspersyjna mikroanaliza umozliwia catkowita
jednoczesna rejestracje petnego spektrum promieniowania pochodzacego od wszystkich
pierwiastkow wystepujacych w badanej probce. Poniewaz zapewnia on jednoczesna analize
wszystkich pierwiastkow jest to metoda duzo szybsza w stosunku do innych rozwiazan.

Uzycie tego spektrometru byto mozliwe dzigki skonstruowaniu potprzewodnikowego



detektora promieni X wykonanego z bardzo czystego krzemu monokrystalicznego

aktywowanego litem — Si(Li).
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Schemat blokowy detektora EDX systemu ISIS Link 300 prod. Oxford Instruments

Wspolpraca EDX z elektronowym mikroskopem skaningowym zapewnia peing analize
losciowa sktadu chemicznego badanej powierzchni w maltym obszarze i w bardzo krotkim
czasie. Rejestracja 1 analiza promieniowania pozwala na jako$ciowy 1 ilosciowy pomiar

sktadu chemicznego badanej probki w mikroobszarach.

Metodyka pomiarowa

Niniejsze ¢wiczenie powinno by¢ realizowane po uprzednim zapoznaniu si¢
wykonujacego z dziataniem 1 obstuga elektronowego, cyfrowego mikroskopu skaningowego
Vega 5135 MM Tescan lub po wykonaniu ¢wiczenia nr 9 z tym mikroskopem.

Nalezy rowniez doglebnie zapoznaé si¢ z ponizszym opisem obstugi mikroanalizatora
Link 300 ISIS.

Wszystkie szczegoly zwiqzane z doboremkonkretnych probek badawczych ustala sie

indywidualnie z prowadzqcym ¢wiczenie.



INSTRUKCJA POMIAROW MIKROANALIZATOREM RENTGENOWSKIM EDX

Pomiar procentowego skladu pierwiastkowego

1. Ustawi¢ parametry pracy mikroskopu skaningowego Vega TS

a) energi¢ wiazki (20 keV), prad wiazki (PC=3), ostros¢ WD=13 mm
2. Ustawi¢ parametry pracy mikroanalizatora EDX Link 300 ISIS

w Menu >Edit >Acquisition 1 ustawiamy:

czas akwizycji-Live[s] (typowy 50s), Acquisition Preset — Selectable(filtr F4)
3. Wykona¢ pomiar kalibracyjny dla monokrysztalu kobaltu

a) wykonujemy akwizycje widma

w Menu>Options>Quant calibration

b) wpisujemy (Calibrate) i potwierdzamy (Close)

UWAGA: Po wykonaniu kalibracji nie zmieniamy ustawien wiazki elektronowe;j

mikroskopu.

4. Pomiar ilo$ciowy skladu pierwiastkowego probki

a) wprowadzamy badana probke w wiazke elektronowa co w praktyce oznacza, ze

obserwujemy jej powierzchni¢ na ekranie mikroskopu

b) wciskamy start w analizatorze 1 czekamy na zakonczenie akwizycji

c) wciskamy identyfikacje pikow 1 wpisujemy ich nazwy na ekranie (label)
(wymazanie nazwy-unlabel)

d) wciskamy wyliczenie ilosciowe 1 wprowadzamy do obliczen pierwiastki z
widma poprzez dwukrotne kliknigcie w tablicy Mendelejewa, wciskamy Quantity 1
odczytujemy wynik w % wagowych (Element) lub molach (Atomic)

5. Zmierzone widmo zapamig¢tujemy w Menu>File>Save nadajac nazwe¢ pomiarowi.

Widmo to jest podstawa do wyliczen 1 wydrukow sktadu pierwiastkowego probki.

Pomiar skladu pierwiastkowego w wybranych punktach powierzchni probki

6. Na mikroskopie Vega wlaczamy zewnetrzne skanowanie przyciskiem (External
Scanning)
a) parametry pracy aparatury ustawione jak w punkcie 1,213
b) wlaczamy akwizycje obrazu badanej powierzchni na monitorze mikroanalizatora

(wylaczamy po wyswieceniu obrazu na ekranie)



¢) klikamy dwukrotnie myszka na punkcie obrazu wybranym do pomiaru sktadu

d) wykonujemy pomiary jak w pkt. 415
UWAGA: Wykonane w tym modzie pomiary dotycza sktadu procentowego w wybranym
punkcie w przeciwienstwie do poprzednich, ktore wykazywaty sktad chemiczny usredniony

po catym obserwowanym obszarze.

Wykonywanie map chemicznych rozkladu pierwiastkow.

7. Praca w modzie CAMEQ - wciskamy na monitorze mikroanalizatora
a) mikroskop Vega zewngtrzne skanowanie jak w punkcie 6
b) wlaczamy akwizycje obrazu badanej powierzchni na monitorze mikroanalizatora
- nastgpuje tworzenie barwnego obrazu rozkfadu pierwiastkdéw, nalezy odczekac¢ az obraz

bedzie w sposob widoczny zrdéznicowany barwnie - wtedy wylaczamy akwizycje

8. Praca w modzie SPEED MAP
a) wykonujemy rejestracj¢ widma z badanej powierzchni jak w punkcie 4
b) zaznaczamy okna energetyczne wybranych pierwiastkow (Paint Window)
c¢) wciskamy na monitorze mikroanalizatora 1 uruchamiamy akwizycje
- nastgpuje tworzenie obrazéw pierwiastkéw wystepujacych w danym oknie
energetycznym (bialy kolor na czarnym tle), nalezy odczeka¢ az wystapi wyrazne

zarysowanie ksztattu wtedy wylaczamy akwizycj¢
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