Zaawansowane badania sktadu chemicznego
mikrosondg elektronowg (Cameca SXFiveFE)

Mikroanaliza rentgenowska (EPMA) jest nieniszczaca, wysoce precy-
zyjna i doktadna technika pozwalajaca na okreslenie stezenia i rozktadu
pierwiastkow w ciatach statych. Metoda EPMA polega na bombardo-
waniu mikroobszaru powierzchni probki skupiong wigzkg elektronow
i analizie wyemitowanego charakterystycznego promieniowania rentge-
nowskiego.

Wyposazenie:

e 7zrodto elektronéw: dziato z termiczng emisjg polowa (Zrédto
Schottky'ego)

e wigzka elektronowa z mozliwoscia petnej regulacji: napiecie przy-
spieszajace (1 do 25 kV), prad wigzki (1 do 1000 nA), $rednica wigz-
ki (kilkaset nm do 50 um)

e piec spektrometréw dyspersji dtugosci fali promieniowania rentge-
nowskiego (WDS)

e krysztaty analizujace (monochromatory promieniowania rentge-
nowskiego): LPCO, PC1, PC2, PC3, TAP, LTAP, LLiF, LPET

e detektor SDD (ang. silicon drift detector) do pracy w trybie dysper-
sji energii promieniowania rentgenowskiego (EDS)

e wbudowany mikroskop polaryzacyjny (do $wiatta przechodzacego
i odbitego)

e dodatkowe detektory do obrazowania: katodoluminescencji (Cl),
elektronéw wtornych (SE) oraz elektrondw wstecznie rozproszo-
nych (BSE)

e bezolejowy system prézniowy zmniejszajacy osadzanie sie weglo-
wodoréw w analizowanym punkcie (szczegdélnie istotny przy po-
miarze pierwiastkow lekkich)

Mozliwosci:

e ilosciowa analiza sktadu chemicznego z wykorzystaniem wzorcéw
naturalnych i syntetycznych: w pojedynczym punkcie lub wzdtuz
linii (profil)

¢ identyfikacja i oznaczanie zawartosci pierwiastkéw od Be do U:
sktadniki gtéwne i sladowe przy granicy wykrywalnosci ponizej
10 ppm

e analiza wszystkich pierwiastkéw ziem rzadkich (REE) z petna ko-
rekcja interferencji widm WDS

e datowanie chemiczne mineratéw zawierajacych U, Pb i Th (metoda
CHIME)

e ustalanie rozktadu pierwiastkdw na powierzchni prébki

Przyktady zastosowan:

precyzyjne pomiary zawar-
tosci Zr w rutylu (do geoter-
mometrii)

datowanie metoda CHIME
monacytu pochodzacego ze
skat metamorficznych pod-
toza krystalicznego Polski
badanie mineratéw z meteo-
rytow pod katem poszuki-
wania zt6z rud metali na
Marsie

analiza rozmieszczenia pier-
wiastkéw gtéwnych oraz REE
w kosciach dinozauréw

Advanced chemical composition
analysis using a field-emission
electron microprobe (Cameca SXFiveFE)

Electron probe microanalysis (EPMA) is a non-destructive, extremely
precise and accurate technique allowing for the determination of the
concentration and distribution of elements in solid-state materials.
EPMA involves bombarding of a micro-area of the sample surface
with a focused electron beam and analysing the emitted characte-
ristic X-rays

Equipment:

e electron source: thermionic-field emission gun (Schottky emitter)

e electron beam with fully adjustable conditions: accelerating voltage
(1 to 25 kV), beam current (1 to 1000 nA), beam diameter (several
hundreds of nm up to 50 um)

o five wavelength dispersive spectrometers (WDS)

e diffracting crystals (X-ray monochromators): LPCO, PC1, PC2, PC3,
TAP, LTAP, LLiF, LPET

e silicon drift (SDD) energy dispersive X-ray detector (EDS)

e built-in polarizing microscope (transmitted and reflected light)

e additional detectors for imaging: cathodoluminescence (CL), seconda-
ry electrons (SE) and backscattered electrons (BSE)

e oil-less vacuum system decreasing the hydrocarbon deposition at
analyzed spot (advantage when measuring light elements)

Capabilities:

e quantitative chemical analysis with the use of natural and synthetic
standards: in a single point or along a line (profile)

e identification and determination of elemental content from Be to U:
major, minor and trace constituents with a detection limit down to 10
ppm

e analysis of all rare earth elements (REE) with complete WDS line over-
lap correction

e chemical dating of U-Pb-Th bearing minerals (CHIME method)

o revealing the distribution of elements on a sample surface

Examples of application:

e precise measurements of Zr content in rutile (for geothermometry)

e CHIME dating of monazite in metamorphic rocks from the crystalline
basement of Poland

e analyses of minerals in meteorites for prospecting of ore deposits on
Mars

e distribution of major elements and REE in dinosaur bones





