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Analyzy ionovymi zvazkami

" Rutherford Backscattering Spectroscopy (RBS)
" Nuclear Reaction Analysis (NRA)

" Particle Induced X-ray Emission (PIXE)

" Particle Induced y-ray Emission (PIGE)

v-rays 1 PIGE = Elastic Recoil
Detection
Analysis (ERDA)

" Jon Beam Induced
STIM Current (IBIC)

" Scanning

Transmission Ion
Microscopy (STIM)

® il ) " Secondary Ion Mass
® clectron (‘é\ Spectroscopy (SIMS)
X-rays v PIXE

® ion

RBS

o
SEI
light = IL



RBS = Rutherford Backscattering Spectroscopy

" zrazky medzi atbmovymi jadrami = pruzné zrazky
" meranie poctu a energie odrazenych iénov dopadajuceho luca
" vyhody:
o vysoka citlivost na tazké prvky v I'ahkej matrici
o jednoduché umiestnenie vzorky na vzduchu
o kvalitativna presnost <1 %

o hibkové rozligenie < 5 nm so Si(Li)

o kanalovanie

" nevyhody:

o necitlivy na Ilahke prvky v tazkej matrici

o implantovanie ionov do analyzovaného materialu | ;.4 Emest Rutherford

o potrebny urychlovac 1871-1937
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Princip metody

" pruzny rozptyl dopadajuceho vysoko pohyblivého
ionu monoenergetického luca na nepohyblivom jadre
" bez straty energie na zrazku

A\ *_
( ) (

Elastically scattered
Incidence ions
Epet=f (M, t)

Sample - N R S 2 2 . _I_
M Z - | W'V Depth t

Light ions
Energy = 1- 3 MeV



Energia rozptylenej castice
pod danym uhlom

" 1. proces:

" interakcia medzi dvoma jadrami:

Eo

o spatny rozptyl dopadajuceho ionu

o elasticky Coulombov rozptyl

* meriame: E; = K.E; 0<K<1 % (M:—Msin’6)*+M, cos

* K =kinematicky
pricom K = {(M;,
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M, +M,

identifikacia M, (hmotnostna spektrometria)
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Energia rozptylenej castice

pod danym uhlom

M . X ;
2. proces: VL E. .
AE
" strata energie v dosledku interakcie J/ - ¥
s elektronmi (elektronovy rozptyl): .
y rozpty I

E'=E- AE

o strata energie v zavislosti na x
E'=E-AE

% lokalizacia M, atémov ako funkcia hibky

o mnozstvo ubytku energie zavisi na brzdnom ucinku latky

S(E) = _d_E [eV/(at./cm?)]
dx

* stanoveny experimentalne



Hmotnostne rozlisenie
AK = AE,/E,

]

detektor rozlisi 2 fahké prvky s AM = 1

ale je tazke rozlisit tazke prvky
napr. 298Pb od 97Au

1

zlepSenie rozlisovacej schopnosti
zvyéenim Ml,
t.j. typom bombardujdcich ¢astic




Citlivost metody

d0 | 4E

do 1

je umerny: 7> 77 —
12 29E2

do | Z,Z,e° 2 4[(M22 —~ M sin® 8)"? + M, cos 6?]2
M, sin® O(M: — M sin® §)""*

C dQ
Lepsia citlivost’ na tazkeé prvky pri dopade o Castic v porovnani

s protonmi nizkych energii

dQ: pocet odrazenych ¢astic pod priestorovym uhlom Q

do
dQ = — dQNtQ «—poget dopadaiticich &astic
dO 5~
at cm2

cm? sr’ N:atg’
t : g cm2 (hrubka vrstvy)

>

AQ = NtQGAQ

AQ =102-103 sr




Diferencialny ucinny prierez

" pravdepodobnost, Ze sa dany jav udeje

do (2,.2,¢) 1
dQ 4E, (sing/2)*

N terCove jadro

detektor




Priklad
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RBS spektrum velmi tenkych Au, Ag, Cu vrstiev
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Co je to povrch?

povrch (~1 nm)
3 atomove vrstvy

ultra-tenky film (1 -10 nm)

\ / 3 - 30 atomovych vrstiev

tenky film (10 nm - 1 pm)
30 - 300 atomovych vrstiev

<— objem
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Kvalitativna analyza I.

Ma> Mg =) Ka>Kg =) En>Eg
do do
2 prvky A a B (50% at., 50% at.) Zpn>Z; = [EL > [EJB m) A, > A
1. ultra tenka vrstva (niekolko atomarnych vrstiev)

He, E,

A
detektor |

KgE, KAE, E

pocCet He

v

2. tenka vrstva (niekolko stovak az tisicok atomarnych vrstiev)

X A
«—»

He, E,

pocCet He

detektor




Kvalitativna analyza II.

3. hruba vrstva

He, E,

""" T

detektor

4. pokrytie povrchu

Al He, E,

B

detektor

(@) M¢ > M,

(b) M¢ < Mg

pocCet He

poc":et He

pocCet He

»
»

KeE, KuE, E

&

KsE, K.E, E
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Kvalitativna analyza III.

tazky prvok na
lahkom substrate

E(Mev)

[ahky prvok na
tazkom substrate

E'(Mev )
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Kvalitativna analyza IV.

po zihani pri 450°C, 0.5 h

ALO, ‘QAMeV
.
Cr Au

50nm 200 nm

pred zihanim

200

800 T T i
450 C, O.5Hr Au ,
600} ' X /10 T
S N
40‘0 O(SURFACE) ,\\§1 ]

6001

400

200
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Kvantitativna analyza

" detektor poskytuje elektronicky pulz, ktoreho
vyska je imerna energii Castice

" pulzy su priradené podla svojej vysky
do prislusnych kanalov

»

»
»
>

—>

kanal energia

pocetnost’
pocetnost’

4
v

jeden kanal = interval energie
c = keV/kanal (Sirka energie na kanal)

h pomocou Standardov
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Hruba vzorka, 1 prvok

= strata energie od hibky:

e

0

—’\;/KE/ 2‘/AVE

i = dopadajuci (incident)
b = odrazeny (backscattered)

/

AE =[S]x | ~gom?

\
\

MeV

(MeV g' cm?)

AE:[<

\_

AE =KE, —E,

E
E=E,-—— (%),
cosd, dx
E
E,=KE-— d )
cos@, dx
x dE x dE
AE = RE, —K(E, - cos 0, (dx W cos 0, (dx
K dE 1 dE
cos 0, (dx Wt cos 0, (dx )b)}(
/
hd

[S] = brzdiaci G€inny prierez
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Intenzita (vyska) spektra

g "
3 H,
2 kanal
' » Kaha
na povrchu: H, = NcQo(E, )< T oovrh
cosb[S, ]
v hibke x: H, = NQG(E:')Q C S(KEZ)

cost, [S(E)] S(E,,)

c= Sirka energie na kanal (MeV)

N = pocet jadier (at cm2)

Q= priestorovy uhol (sr)

Q= pocet dopadajucich &astic

o= Uginny prierez (cm?)

[S] = brzdiaci uc¢inny prierez (MeV g-!' cm?) 18



Hruba vzorka, 2 prvky X,Y

= strata energie od hibky:

difzia v hibke x:

AEX = KXEO - EI,X

K 1 _ X Xy
Sl (cosé?1 " cosd, bx) cos 6
— X
E,=K,E———85"
ISE" =( Ky S +—1 S,y BT cosg,



Vyska spektra

Ny cQo, (E)Q
na povrchu: H,,= —
cosHI[SO]X
XY
—> Hox _ Ny o (B[S0
N XY
Hy, N;(YGY(EO)[SO]X
N;{(Y _ MmWM
MV iy H mo . (E S, |
ak: X Y, —=> botom: Ho,x _moy (£, 0])1(/)/
NXY = nyN 0,Y noy (E£,)|S, ]X
Y mM, +nM,

A

Ho vy — meranie vysok Ciary na povrchu

umoznuje urcenie stechiometrie
HO,X
> E




Tenka vrstva, 1 prvok

NOQ

A=2H, = 20T,
AE cos 6,
E[‘A—j pre tenku vrstvu (t): A= NQQ o(E,)t
H. cos 6,
A
C _ Acosé,
i * E % OQo(E))

N - poCet atomov vo vrstve
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Tenka vrstva, 2 prvky XY

> E
EAf t > E0
‘ =" KE
- KvEo
\ K.Eo - AEx S uvazenim { Ay = t[SEY
K E, - AEy AE, =t[SE"

Ny _Ax oy(Ey) | m Ay oy(E))
Ny Ay ox(Ey) pre XY n A, o(E,)

‘ stechiometria
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Hibkové rozlienie RBS

* hibkové rozlisenie Ax

»

AE

[s]

= AE zavisi na:
o energetickom rozliseni detektora, AEj

AX =

pocCetnost

KgEo KaEo

o energetickom rozptyle urychleného Itca, AEg
o energeticky rozptyl luca smerom k a od tercika, o, (x)

o nerovnosti povrchu w ¢ a medzivrstvy w;,,

sur

vrstva

{ , , , } 1/2
AEL + AE; + o, " (X) w2 42

A X = [S ]2 surf

int

/I\ A\ RBS signal
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NRBS
" Non-Rutherford Backscattering Spectrometry

o Cista coulombovska interakcia len medzi netienenymi jadrami
o blizkost jadier sposobuje odchylky od ucinného prierezu
Rutherfordovho rozptylu, ktory moze byt velmi vysoky pre
Castice a jadra s malym Z (I'ahké jadra) pri rezonancnej energii
o identifikacia O, C, N, Si
E,=3.045MeV = 100 (a, o) 1O
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Dalsie vlastnosti

" identifikacia a lokalizacia roznych prvkov v matrici
= typické analytické hibky: niekol’ko stovak nm
= hibkové rozliSenie

o asi 12 nm pre RBS

o pre NRA zavisi od reakcie

" nedestruktivne techniky
= Jateralne rozliSenie asi 1 mm?, s mikrolicom niekolko pm?
" kvantitativna analyza nezavisi na chemickom stave prvkov
" lokalizacia necistot v krystale = kanalovanie pomocou RBS
" jedinecnost NRA

o Specificka pre dany izotop

o izotopickeé stopovanie
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Kanalovanie

" Specialny mod RBS
o vySetrovana vzorka je monokrystal alebo usporiadana vrstva
o orientécia li¢a pozdiz hlavnej krystalografickej osi krystalu
- pokles intenzity detegovaného Ziarenia

* tienenie coulombovského rozptylového potencialu
radou atomov v krystale

= SHADOW
CONE

NI




Princip kanalovania

a) Perfect crystal b) Imperfect crystal

: : :EQ::
P .
=
i

Damaged Layer

[ |
LiINbO, dopovane Er ' Randrom 4L ——_ Randrom Direct
ol T i) Scatter
----- — 2z cut aligned spectra L QO Peak
—=— y cut aligned spectra : b.,:,_ ; \ﬂ/\
—+— x cut aligned spectra : | Surface peak I @ Sutface Aligned
' © Peak ©
f E | t/ £
= Aligned =]
| z | —_ .z \ .
& Backscattered Energy Backscattered Energy

27



Identifikacia pozicii

3_ f,"'_“ -
1.'\ J‘ :
D :
* I
= Atomic row :
(I i
Vi 08— !
1= Efil—F ;
v i :
/ Channel :
b center |
| | l
0 02 0.6 1.0

Distance from atom row, rir,

0

Channel cross section

0 ]
a. Substitutional

0

b. Small displacement

0 Y
c. Large displacement

0 W
d. Center of channel

(interstitial)

e. Random

0 y
f. Substitutional
plus interstitial



Experimentalne zariadenie

HPGe

akuova
v-detektor va
(PIGE) N / komora
kolimatory vzorka
./ , Faradayova
ibnovy 1 1 day
L& PR : _]+<— Klietka
detektor / \
castic \
(RBS) /‘ detektor
castic
Si(Li) (ERDA)

rtg. detektor
(PIXE)
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Aplikacie RBS

umenie a archeologia
materialovy vyskum
bioldgia, biomedicina

geologia (inkluzie mineralov)
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Umenie

Otazka:
Je to Cisté zlato alebo pokrytie?

Energy (MeV)

1.0 1.5 2.0 2.0 3.0
1 I I 1 T
* FOURREAU.SABRE
—— STATUETTE.KHMERE
© i r 5
© %
p= i
H -y ; .
© \ N RN N RN g g
N 10 o .
S
e
| -
O
= 5 e
atovanie &
u
0 I | I
100 200 300 400 500

Channel
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Archeometria

Archeometry Center, Liége University, Belgicko

MACOR®

Porte échantillon

lampe ¢chantillon

Bouclier thermique

Chambre du détecteur de

particules Nez d’extraction du faisceau
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Archeometria

vzorka: CuSn10 560°C

dynamicka oxidacia

3500
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2 2000 -
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O \ \ \ =25 T
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canaux




