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Abstract

The article describes the analytical capabilities of a new microanalytical facility, established jointly by the Masaryk University in Brno
and the Czech Geological Service. The core instrument of the Centre of Electron Microscopy and Microanalysis is an electron
microprobe CAMECA SX100, equipped with 5 WD spectrometers (two of them with large LIF and PET crystals, three with layered
crystals for light element analysis), an ED analysis system PGT, SE, BSE detectors, CL camera, and a built-in optical polarizing

microscope).
Uvod

Jednou z cest ke zvySovani Grovné zakladniho i
aplikovaného vyzkumu je za soucasné ekonomické situace
vytvareni spoleénych pracovist, ktera vznikaji spojenim
finan¢nich prostiedkd i lidského potencialu vice organizaci,
zabyvajicich se vyzkumem v podobnych ¢i shodnych
oborech. Jako priklad takové spoluprace mizeme uvést
realizaci spolecnych pracovist’ Pfirodovédecké fakulty a
Ceské geologické sluzby. Po vzniku spoleéné Laboratote
migrace polutantii (2001) na jafe roku 2003 vzniklo na pudé
PiF MU Pracovisté elektronové mikroskopie a mikroanalyzy
jako dalsi spole¢né pracovisté Piirodovédecké fakulty
Masarykovy University a Ceské geologické sluzby. Jeho
stézejnim vybavenim je ze spolecnych prostiedkt
zakoupena nova elektronova mikrosonda CAMECA;
ze star§iho vybaveni Ustavu geologickych véd na né byl

dale pfeveden fadkovaci elektronovy mikroskop CamScan
4DV s analyzatory Link a Microspec a zafizeni na napato-
vani a naprasovani vzorku.

Vybavenost mikrosondy

Elektronova mikrosonda CAMECA SX100 je
vybavena péti krystalovymi (WD) spektrometry a
energiové disperznim (ED) analyzatorem. Kazdy WD
spektrometr je osazen dvéma nebo ¢tyimi krystaly, jejichz
vhodnou kombinaci 1ze optimalizovat dobu trvani méfeni
pro ruzné typy analyz. Vedle béznych krystalt (TAP, LIF,
PET), umoznujicich analyzu zakladnich prvkl jsou
k dispozici i specialni vrstvené krystaly pro analyzu lehkych
prvkt (PCO proNa-N, PC1 pro F - C,PC2 pro O - B). Dva
ze spektrometrti jsou osazeny velkoplosnymi krystaly LLIF
a LPET s citlivosti nékolikanasobné vyssi nez klasické

Obr. 1 — Snimek netopytich chlupt ze Zbrasovskych
aragonitovych jeskyni. Snimek v sekundéarnich elektronech.
Fig. 1 — Secondary electron image of bat’s hair from Zbrasov
Aragonite Caves.
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Obr. 2 — BSE fotografie zirkonu, pouZzivana pfi zafazovani
v Pupinové typologii zirkont. Vzorek D. Wilimského.

Fig. 2 — Backscattered electron image of zircon, used to
classify its morphology after Pupin. Sample of D. Wilimsky.



Obr. 3 — BSE obraz améboidniho agregatu ilmenitu (bily),
rutilu (stfedné Sedy) a titanitu (tmave Sedy) v téSinitu.
Material A. Trundové. Delsi hrana fotografie je 200 pum.
Fig. 3 — Backscattered electron image of amoeboid aggregate
of ilmenite (white), rutile (medium grey) and titanite (dark
grey) in teschenite. Sample of A. Trundova. The longer
dimension of the photograph is 200 pum.

krystaly LIF a PET. Soucasti piistroje je i opticky polarizacni
mikroskop napojeny na CCD kameru, umoziujici pozorovat
vzorek v prochédzejicim (vybrusy) nebo odrazeném svétle a
kamera zachycujici zafeni katodové luminiscence (CL).
Urychlovaci napéti lze nastavit v rozsahu od nékolika set
V do 40kV aproudy od 0,3 nA do 300 nA (bez automatické
regulace az 30 pA). Zpétnovazebna regulace proudu
zajistuje jeho dlouhodobou stabilitu fadoveé 0,1 %. Posun
stolku s drzakem vzorki na urcené soufadnice je s piesnosti
mikrometru.

Naroky na kvalitu a charakter vzorka

Na kvalitu povrchu vzorkt jsou pii WD analyze, jez
je hlavnim analytickym nastrojem vyuZzivanym na nasi
mikrosond¢, kladeny mnohem vy$si naroky, nez je tomu
u ED analyzy. Rozhodujici je predev§im podminka kolmosti
analyzovaného povrchu vzorku vici elektronovému
svazku. Jejimu dodrZeni by méla napomahat konstrukce
drzéka vzorkl s takzvanym systémem ,,top reference*
(svrchni referenc¢ni roviny), ktery zaroven slouzi k zajisténi
vodivého spojeni uhlikem napatreného povrchu preparatu
se stolkem mikrosondy. Tento systém ovSem bezchybné
funguje s takovymi druhy preparatt, pro které je
konstruovan, tj. pro valcovité nabrusy s prumérem co
nejblizs§im 1 palci (25,4 mm) a/nebo petrografické vybrusy
o standardnich rozmérech 25 x 37 x 1,5 mm. K dispozici jsou
tii drzaky vzorkt: drzak pro 6 valcovitych nabrust o praméru
25,4 mm a vySce max. 20 mm, drzék na dva valcovité nabrusy
téze velikosti + dva vybrusy, a drzak na Ctyfi vybrusy.
Pfi vymeéné vzorku trva obnoveni vakua v komofte
mikrosondy jen cca 5 — 8 minut, u poréznich a plynujicich
preparatti je optimalniho vakua dosazeno az za hodinu i
déle, proto je vhodné takové vzorky dobfe prosytit

pryskyfici.

Obr. 4 — Modularni struktury vzniklé redepozici laserem
odtaveného zinku na pozinkovaném plechu, zobrazené
v modu BSE-T. Material A. Hrdlicky.

Fig. 4 — Modular structures formed by redeposition of zinc
ablated by laser from zinc-coated iron sheet, displayed
in BSE-T mode. Material of A. Hrdlicka.

Pro ziskani kvalitnich, pfesnych kvantitativnich
analyz je také potieba, aby tloustka napafené vrstvy uhliku
byla na celém preparatu konstantni a stejna jako tloustka
uhlikové vrstvy na pouzitych standardech, tj. cca 250 nm.
Na nasem pracovisti je k dispozici vakuova naprasovacka
SemCarb, a nove repasované klasické vakuové naparovaci
zatizeni Edwards s rotaci vzorkll. Prvni z nich sice umoziuje
napafit 1 varku preparati (3 vybrusy nebo 6 — 8 nabrust,
eventualné jejich kombinaci) za pomérné kratkou dobu (do
20 minut), ale tloustka napafené vrstvy je obtizné
regulovatelna a také nemusi byt zcela rovnomeérna.
Rovnomérné silného napateni standardni tloustky lze
dosahnout v napatovacce Edwards, i kdyz celd procedura
vzhledem k mnohem vét§imu vakuovému objemu je casové

Obr. 5 — Katodoluminiscenéni obraz vybrusu ze silicitu
dobie dokumentuje autigenni dortistani kiemene a zonalnost
vyplné poért. Vzorek K. Malého.

Fig. 5 — Cathodoluminiscence image of a polished thin
section of silicite documents the authigenetic overgrowing
of quartz and zonality of pore fillings. Sample of K. Maly.
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Zpusoby zobrazeni

Povrch vzorku lze zobrazovat tradi¢né v sekundar-
nich (SE) a zpétné odrazenych (BSE) elektronech. SE
umoziuji zobrazeni morfologie (obr. 1) — zobrazeni
prostorovych vztahli mezi fazemi, presné uréovani typologie
zirkont podle Pupina (obr. 2), studium mikrofosilii aj. V BSE
zobrazeni jsou pozorovatelné rozdily v chemickém slozeni
mensi nez 0,1 protonového Cisla Z (obr. 3). Vhodnou
kombinaci tii z Sesti segmentti BSE detektort 1ze dosahnout
tzv. topografického BSE obrazu (obr. 4). Zafizeni snimajici
katodovou luminiscenci umoziuje zobrazeni pouze
v odstinech Sedé, piesto 1ze toto zobrazeni velmi dobie
vyuzit napf. k rozliSeni riznych generaci kiemene (obr. 5) ¢i
karbonati a jednotlivych ristovych zéon vhodnych
minerall (monazit, apatit, zirkon, Zivce, kiemen aj.). Barevny
odstin luminiscence lze pozorovat na stinitku barevného
TV monitoru. Barevné snimky z optického mikroskopu lze
ukladat ptimo na disk (obr. 7).

Graficky vystup z elektronové mikrosondy
predstavuji také RTG distribuce prvku (,,prvkové mapy*) a
koncentra¢ni profily. V obou pfipadech muze byt
zobrazovanym signalem bud signal z WD, nebo z ED
spektrometru, avSak ED spektrometr ma mnohem horsi
spektralni rozliSeni. Tato nevyhoda muze byt nékdy
vyvézena skutecnosti, ze na ED mapéch se ani pfi minimalnim
dosazitelném zvétSeni neprojevuje nerovnomérnost
v intenzit¢ signalu, s jakou se naopak bézné¢ setkavame
u WD (tzv. defokusace). Pfi mapovani vétsich zornych poli
(nad 100 x 100 pm) je vhodny pomaly pohyb vzorkem
pfi stacionarnim, kolmo na néj dopadajicim svazku. Délka
trvani plo$né distribuce je vyznamné zavisla na
pozadovaném rozliseni a délce setrvani svazku na jednom
obrazovém elementu (pixelu). K ziskani dobie prokreslené
distribuce stopového prvku (napf. Y v granatu) je potfeba
i Sesti hodin; vétsinou vSak postacuje na jednu distribuci
vcetné snimani pozadi 3 — 5 hodin (obr. 6). V podstaté
vSechny zminéné vlastnosti jako plosné distribuce maji i
liniové skeny. Cas potiebny k naéteni profilu je
mnohonasobnég kratsi. Z toho divodu je mnohdy — napf.
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Obr. 6 — Priklad souboru distribuci prvkt
v zrnu biotitu s kombinaci klasické (Mg,
Fe) a ptesypatkové (Ti) zondlnosti.
TéSinit; vzorek A. Trundové.

Fig. 6 — Example of a set of elemental X-
ray maps in a biotite grain with a
combination of classical (Mg, Fe) and
hourglass zoning. Analcime gabbro
(teschenite); sample of A. Trundova.

pfi studiu zonalnosti zrn (obr. 7) ¢i jevi difuze na rozhrani
dvou fazi vhodnéjsi liniovy sken (obr. 8), ktery lze ziskat
u stopovych prvkl v dostatecné kvalité za 15 — 30 minut.
Jak plosné distribuce, tak koncentracni profily lze i
kvantifikovat, takze stupnice k nim pfirazené jsou ve
vahovych %. Plosné distribuce (nejlépe i s nactenym
pozadim) Ize také pouzit i ke zhotoveni modalni analyzy,
ktera ma oproti klasické modalni analyze stanovené
bodovou integraci v optickém mikroskopu vyhodu vétsi
presnosti v ur¢ovani jednotlivych fazi (rozliSovani zivcl
aj); casova narocnost je u jemnozrnnych hornin u obou
metod srovnatelnd, u porfyrickych hornin je vétsi
na mikrosonde¢.

Intenzita BSE signalu je pfimo umérna stfednimu
protonovému ¢islu snimaného mista, ¢ehoz lze vyuzit
pfi analyze obrazu pomoci n¢kterého volné dostupného ¢i
komer¢niho programu na analyzu obrazu (v naSem piipadé
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Obr. 7 — Zonalnost v zrnu sfaleritu (Kucera et al., 2004).
Snimek z CCD kamery, prochézejici svétlo. Usedkami jsou
vyznaceny linie koncentra¢nich profili z obr. 8 a 9.

Fig. 7 — Zoning in a sphalerite grain (Kucera et al., 2004).
Image captured from CCD camera, transmitted light. The
abscissas delineate the concentration profiles from fig. 8
and 9.
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Obr. 8 — Liniova analyza pfes zrno
zonalniho sfaleritu (linie A-B na obr.7 )
— 1024 kroku, dwell time 0,9 s, délka
analyzy 30 minut.
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Fig. 8 — Linescan through the grain
of zoned sphalerite (line A-B on fig.7)
— 1024 steps, dwell time 0,9 s, analysis
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SigmaScan), ¢imz lze pti vhodné zvoleném kontrastu a jasu
ziskat napf. udaje o ploSném zastoupeni vybrané(-nych)
faze(-1), eventualné i tvaru ¢i orientaci jejich zrn.

Kovalitativni analyza

Ke kvalitativni bodové analyze 1ze vyuzit bud’ ED
analyzatoru, nebo krystalovych spektrometrii. VétSinou
davame ptednost ED spektru, protoze k jeho ziskani
postacuje nékolik malo vtefin; nacteni thlového skenu
postacujiciho k ur€eni hlavnich i minoritnich prvka trva 2 —
10 minut; pouzivame jej tam, kde na zadklad¢ ED spektra
nelze spolehlivé rozhodnout nékteré koincidence, nebo
pro ovéteni ptitomnosti lehkych prvkda.

Kvantitativni analyza
Ke kvantitativni analyze pouzivame vinove disperzni

analyzu. Z hlediska efektivity vyuziti piistroje je vyznamna
skutecnost, Ze naSe mikrosonda umoziiuje méfit az pét prvka

time 30 minutes.

najednou. Pesto je dulezité, aby si kazdy uzivatel pfedem
stanovil priority, podle kterych se nésledné voli kombinace
vetsi pocet analyz pii mensi citlivosti, nebo mensi pocet
analyz, ale se stanovenymi obsahy stopovych pfimési.
Volba analytické Cary se fidi moznymi koincidencemi (P
na TAP nebo na PET podle obsahu Ca) a pozadovanou
citlivosti (pro vylouceni koincidence je nékdy nutné volit
meéne citlivou ¢aru). Délka trvani analyzy kromé poctu
analyzovanych prvkl a jejich rozloZeni mezi jednotlivé
spektrometry zavisi na tom, s jakou citlivosti a pfesnosti je
pozadovano stanoveni zejména stopovych prvki. Analyza
béznych horninotvornych silikatii véetné 2 — 3 nejvyznam-
n¢jsich minoritnich prvki trva 2,5 — 3,5 minuty. Pokud je
vyzadovano i stanoveni nékterych prvkd, které ,,obsadi*
néktery spektrometr na celou dobu analyzy (F na PC1),
muze se analyza protdhnout na 4 minuty. U analyzy
akcesorickych mineralt hraje mnohdy vyznamnou roli
stanoveni vét§iho poctu stopovych prvki, coz mize cas
potfebny k jedné analyze protdhnout az na 30 minut (allanit
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Cd Obr. 9 — Koncentra¢ni profily vybranych
prvkd, sestavené z vysledki kvantitativnich
analyz, zhotovenych s krokem 5 pum (tsek C-
D na obr. 7). Sipky vyznacuji tmavsi zénu na
obr. 7, na dolni ose jsou vzdalenosti
v mikrometrech.

Fig. 9 — Concentration profiles of chosen
Cu elements, drawn up from results of quantita-
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tive spot analyses, taken with 5 mm step
(line C-D on fig. 7). Arrows mark the darker
zone in fig. 7; distances on the x-axis are
in microns.
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Zivce

Si, Al, K, Na, Ca, P, Fe, Ba+ Sr

amfiboly, pyroxeny, slidy

Si, Al, Ti, Fe, Mn, Mg, Ca, Na, K, Cr+ F, Cl, V, Ba

granaty

Si, Al, Mg, Ca, Fe, Mn, Cr, Ti, P, Y, Na, K+ REE, V, Ni, Zn

mineraly sk. epidotu

Si, Al, Ti, Fe, Mn, Mg, Ca, Na, K, Cr, + REE

monazit, xenotim

P, Si, Al, U, Th, Pb, Ca, Y, Sc, REE

apatit Ca, P, Si, Fe, Mn, V, Sr, Th, F, Cl, Y, REE

zirkon Si, Zr, Hf, Al, P, U, Th, Pb, Ca, Fe, Sc,Y, Sm, Gd, Dy, Er, Yb, Ti
titanit Ti, Si, Ca, Al, Nb, Ta, V, Fe, Mn, Mg, Zr, Sn + REE, F, Sb

rutil Ti, Nb, Ta, Fe, Mn, Zr, Sn, Si, Y, Ca, Cr, V

staurolit Al, Si, Fe,Ti, Mg, Mn, Ca, Co, Zn, F

mineraly sk. columbitu

Nb, Ta, Ti, W, Fe, Mn, Ca, Zr, Si, Mg, Y, Sn, U, Bi, Sc

karbonaty Ca, Fe, Mn, Mg, Sr, Ba P, Si, Al, S,
turmaliny Si, Al, Fe, Mg, Mn, Na, Ca, K, Ti, P, Cr, F
spinelidy Al, Cr, Fe, Mn, Mg, Zn, V, Ti, Si, Ni

sirany, arsenaty, vanadaty,
fosfaty

S,V, P, As, Si, Al, K, Mg, Fe, Ca, Cu, Pb, Zn, Ag, Bi, Co, Ni

sulfosoli, galenit (pfi 25 kV)

Cu, Fe, Co, Ni, Zn, Ag, Pb, Bi, Sb, As, S, Se

Tab. 1 — Prehled nejpouzivanéjSich sestav pro analyzu jednotlivych minerald.
Tab. 1 — Overview of the most used setups for analysis of individual mineral species.

— 23 prvkt véetné F). Vysledky bodovych analyz,
zhotovenych na linii s pravidelnym krokem lze rovnéz
prezentovat formou koncentracnich profili (obr. 9).

Rada mineralt, které jsou analyzovany na mikro-
sond¢, obsahuje slozky, které mohou béhem analyzy
v disledku ohfevu elektronovym svazkem tekat (H,O, Na,
F aj). Aby se tento unik minimalizoval, pouziva se defokuso-
vany svazek, jehoz energie je rozlozena na vétsi plochu
(obvykle 2 — 20 mikrometrti, u fazi obsahujicich velké
mnozstvi slabé vazané vody i 20 — 50 mikrometrti).
Defokusace I1ze vhodné vyuzit i k ziskani primérmé analyzy
z vetsi plochy, ktera se pokryje siti ¢astecné se piekryva-
jicich kruhovych plosek defokusovaného svazku (nahrada
silikatové analyzy celé horniny), ktera je vhodnéjsi
nez nacitani signalu vybuzeného svazkem rastrujicim vétsi
plochu, nebot’ v tom piipadé v mistech vzdalenych
od stfedu skenovaného pole neni splnéna difrakéni
podminka ve vétsi mife, nez je tomu na okraji kuzele
defokusovaného svazku.

Ptehled nejpouzivanéjsich sestav pro analyzu
jednotlivych mineralti ¢i skupin mineralt je uveden v tab.
1; (zahrnuji i specializované sestavy pro feseni specifickych
uloh — tzv. chemického datovani monazitu (Pertoldova et
al. 2004), termo(baro)metrie, oxidimetrie). Soubor sestav se
prubézné podle pozadavkl zakazniki rozsituje.
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