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(57) Anotace:
le feden zpiisob analy zy mateniald fokusovanym elektronovym
svazkem azafizeni k jeho provadéni, kdy se vytvafi
elektronova mapa B popisujici intenzitu emise zpétng
odrazenych elektroni v riznych bodech na vzorku a spektralni
mapa S popisujici intenzitu emise rentgenového zafeni v
bodech na vzorku v zavislosti na energii zafeni. Pro vybrané
chemické prvky se vytvoti rentgenové mapy M, vyjadiujici
intenzitu rentgenového zafeni charakteristického pro tyto
prvky. Rentgenové mapy M; a elekironova mapa B se
pfevedou na diferenéni rentgenové mapy D;, které se nasledng
slouti do vysledné diferenéni mapy D. Vysledna diferenéni
mapa [ je poté pouzita pro vyhleddni ¢astic. Nasledné se pro
kaZdou ¢astici vypodte kumulované spekirum X; rentgenového
zifent, pfi€em# body na vzorku naokraji astice maji nizsi
vahu nez body uvnitf &astice. Z kumulovaného spektra X se
nasledné pomoci kvantitativni spektroskopické analyzy uréi
procentudlni zastoupeni chemickych prvki v této Sastici.
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Zpiisob analyzy materialii fokusovanym elektronovym svazkem s vyuZitim charakteristic-
kého rentgenového zifeni a zpétné odraZenych elektroni a zafizeni k jeho provadéni

Oblast technik

Predkladany vynalez se tyka zplisobu a zafizeni pro analyzu materialt fokusovanym elektrono-
vym svazkem s vyuzitim charakteristického rentgenoveho zafeni a zpétné odraZenych elektronil.

Navrhované Feseni umoziiuje provadét rozpoznavani a analyzu nehomogennich materialt. Casti-
cemi se rozumi spojité prostorové ohranidené oblasti v blizkosti povrchu vzorku, ktera se
z hlediska deteké&nich schopnosti zafizeni jevi jako homogenni. Morfologickou analyzou Sastic se
rozumi uréeni jejich morfologickych vlastnosti, napfiklad tvaru nebo plochy. Kvalitativni respek-
tive kvantitativni spektroskopicka analyza jsou metody analytické chemie, pfi nichZ se urCuje
ptitomnost chemickych prvkil obsazenych ve zkoumané latce, respektive jejich procentualni
zastoupeni, na zikladé zkoumani charakteristického rentgenového zifeni. Pfedkladany zpisob je
zvlasf vhodny pfi analyze vzajemnych vztahii mezi jednotlivymi druhy materialé obsaZzenych ve
zkoumaném vzorku.

Dosavadni stav techniky

Spektroskopicka analyza pomoci charakteristického rentgenového zafeni vznikajiciho pfi inter-
akci fokusovaného svazku urychlenych elektronii, které dopadaji na povrch zkoumaného vzorku,
s hmotou nachazejici se v blizkosti povrchu zkoumaného vzorku je dilezitym nastrojem pro stu-
dium chemickych a fyzikalnich viastnosti materiali. Tato analyza se provadi v rastrovacim elek-
tronovém mikroskopu, viz Obr. 1. Elektronovy mikroskop 13 vytvafi v trysce | svazek urychle-
nych elektront 2, ktery se vychyluje pomoci dvojice tak zvanych vychylovacich civek 3 tak, ze
dopadé postupné na vzorek 4 v riiznych bodech. Proudy vychylovacimi civkami 3 jsou Fizeny
vychylovacimi obvody 5, jez generuji vychylovaci signal podle pfedem znamého piedpisu, nej-
Zastéji v pravidelné pravodhlé miiZce. Pfi dopadu urychlenych elektron na povrch vzorku 4
dochazi k interakcim mezi dopadajicimi elektrony a materidlem, ktery se nachazi v blizkosti
povrchu vzorku. PFi interakcich mezi urychlenymi elektrony a materidlem vznika nékolik druht
produkti, pfidemz pro studium chemickych vlastnosti materidld jsou dileZité zejména dva z nich,
a 10 zpétn& odrazené elektrony 6, oznacuji se zkratkou BSE (back-scattered electrons), a rentge-
nové zafeni 7.

Zpétn& odrazené elektrony jsou elektrony dopadajiciho svazku, jez po pruznych srdZkach s atomy
materialu opusti vzorek s pomémé malou ztratou energie oproti té, s jakou na vzorek dopadly.
Pravdépodobnost, ze dojde k pruzné srazce, zavisi silné na atomovém &isle Z materialu. Odraze-
né elektrony mohou déle postupovat riizné typy interakci s daliimi atomy v okoli, aZ nakonec
nékteré z nich vzorek opusti. K interakcim dochdzi tedy v uritém objemu pod povrchem vzorku,
v tak zvaném interakénim objemu. Pomér mezi poétem elektronii dopadajicich na povrch vzorku
a podtem elektronl, které vzorek opét opusti s piiblizné stejnou energii, se nazyva emisivita
zpétné odraZenych elektrond, v literatufe se oznaluje jako 1. Tato veli¢ina je také zavisla na ato-
movém &isle Z. U materiald, které jsou sloZeny z vice druhd, atomi plati ndsledujici rovnice,
kterou publikoval Heinrich ve sborniku Proceedings of the 4" International Conference on X-ray
Optics and Microanalysis v roce 1966.

’FZ Cn,

kde 1 je emisivita zp&tné odraZenych elektront ve slozeném materialu, C; je hmotnostni procen-
tualni zastoupeni prvku i ve slofeném materialu a 1; je emisivita zpétné odraZenych elektroni
v materialu skladajicim se pouze z prvku i. Intensita zpétné odraZenych elektronii se m&fi pomoci
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detektoru 8 zpétné odrazenych elektronii, analogovy signal z detektoru 8 zpétné odrazenych elek-
trond se pfevadi do &islicové podoby pomoci analogové—<islicového prevodniku 9 a na zékladé

informaci na jeho vystupu se v paméti poéitade vytvaii obraz reprezentujici rozlozeni intenzity
zpétn€ odrazenych elektront v bodech na vzorku.

Energiové—disperzni rentgenova spektroskopie, zkracené EDS, je jednou z metod pro studium
chemickych vlastnosti materiald s vyuzitim charakteristického rentgenového zafeni, kieré je dal-
$im produktem interakce mezi urychlenymi elektrony svazku a materidlem vzorku. Elektrony se
v atomu nachazi v tak zvaném elektronovém obalu. Stav elektronu v atomu nemiize byt libovol-
ny, clektron se nachazi v jednim z diskrétnich stavii. Stav elektronu se popisuje pomoci Gtyf tak
zvanych kvantovych ¢isel. Kineticka energie elektronu je dana tim, na jakém atomovém orbitalu
jakého atomu se elektron nachézi. V zakladnim stavu jsou podle tzv. vystavbového principu
elektrony v obalu uspofadany tak, Ze zaujimaji mista na orbitalech s nejniz3i energii, pficemz na
Jednom orbitalu se mohou soudasné nachazet pouze dva elektrony. Elektron svazku dopadajiciho
na vzorek ma dostatednou kinetickou energii na to, aby mohl, s uréitou pravdépodobnosti, predat
Cast sve kinetické energie jednomu z elektronii nachazejicich se na jednom z orbitalG. Vybuzeny
elektron orbital opusti, piicemz po sob& zanecha prazdné misto. Ve velmi kratkém &ase, fadove
Jednotky pikosekund, se atom vrati do zikladniho stavu tim, e jeden z elektronti z orbitalu
s vy§si energii zaplni uvolnéné misto, pficemZ uvolni ¥4st své vazebné energie ve formé fotonu
rentgenoveho elektromagnetického zafeni. Protoze jsou orbitaly diskrétni, energie vygenerované-
ho fotonu nemiize byt libovolna, ale odpovida rozdilu mezi energii orbitalu, kde se elektron
pivodné nachézel a energii orbitalu, ve kterém pfi interakei vzniklo volné misto. Energie atomo-
vého orbitalu je jedinednd pro kazdy chemicky prvek, a proto kazdy prvek emituje pfi expozici
svazkem urychlenych elektroni fotony s energiemi, které jsou pro dany prvek charakteristické.
Toto zafeni se proto nazyva charakteristické rentgenové zafeni. Fotony rentgenového zafeni pod-
stupuji dal3i interakce s materidlem. n&které z nich material opusti a mohou byt zachyceny
detektorem rentgenového zafeni. V EDS se pouziva energiové—disperzni detektor 10 rentgenove-
ho zafeni, ve kterém se pfi dopadu rentgenového fotonu na jeho aktivni povrch z méni napéti na
Jeho vystupu, pfiemz velikost zmény napéti je iméma energii fotonu, Pulzni procesor [} je
elektronické zafizeni, které ptevadi analogovy signal z vystupu energiové—disperzniho detektoru
10 rentgenoveho zifeni do Lislicové podoby. V paméti poéitade se na zakladé téchto zprav vytva-
fi histogram, oznaCuje se jako spektrum, které vyjadfuje podet detekovanych fotond, jejichz
energie spada do pfedem definovanych izkych intervali. Tak jak bylo uvedeno dfive, v materialu
vznikaji fotony rentgenového zafeni charakteristické pro prvek nebo prvky v ném obsaZené, &et-
nost detekce fotond s charakteristickymi energiemi je tedy vy3$i nez ostatnich fotond; energiové—
disperzni spektrum obsahuje proto emisi &ary odpovidajici chemickym prvkim obsaZenym ve
vzorku. Neni-li material homogenni, je nutné vzit v iivahu, 7e ke generovani zafeni dochézi opét
v urgitém interak&nim objemu pod povrchem vzorku, jenz je obecné vétsi nez interak&ni objem,
ve kterém vznikaji zpétné odraZené elektrony. Tento efekt je vyznamny zejména tehdy, kdyz
elektronovy svazek dopada na rozhrani vice oblasti s odlisnym chemickym sloZenim. Pozorované
rentgenove zafeni odpovida v takovém pfipadé kombinaci spekter z téchto oblasti.

Kvantitativni spektroskopicka analyza je metoda analytické chemie, pi niz se ur&uje procentualni
zastoupeni chemickych prvki obsaZenych ve zkoumané litce na zakladé zkoumani charakteris-
tického rentgenového zéfeni. PFi kvantitativni spektroskopické analyze zaloZené na energiové-
disperznim spektru se pro kazdy chemicky prvek ve zkoumané litce ur&i pomér zméfené inten-
zity zafeni o energii charakteristické pro tento prvek a intenzity zafeni o stejné energii pro latku,
Jez se sklada pouze z atomil tohoto prvku. Na vypoétené hodnoty se musi aplikovat korekce,
které popisuji miru absorpce a opétovné emise (fluorescence) rentgenového zafeni, tyto korekce
se v literatufe souhrnné oznaéuji jako ZAF korekee. Pro zjednodueni vypodti se pii analyze
obvykle piedpokiada, Ze zkoumany materil je homogenni.

Pt analyze nehomogennich materidli se pouziva technika v literatufe oznatovan jako rentgeno-
vé mapovani. Mapovani se obvykle provadi tak, e elektronovy svazek je postupné vychylovan
do riznych bodii na vzorku. Ridici jednotka 12 zajistuje synchronizaci obvodii pro vychylovani
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svazku a pulzniho procesoru 11. Diky této synchronizaci Ize uréit misto na vzorku, z n¢hoZz
detekované rentgenové zafeni pochazi. Timto zpisobem Ize ziskat rentgenova spektroskopicka
data s prostorovym rozlisenim. Nejjednodussi technikou rentgenového mapovani je metoda
oznadovana jako bodové mapovani (angl. dot mapping). Pti této metod se piedem stanovi inter-
val energii rentgenového zafeni. Vysledek mapovani se zobrazuje ve form& dvojrozmérného
obrazu, ve kterém cerné respektive bilé vody odpovidaji mistim na vzorku, kde pocet detekova-
nych udalosti za jednotku &asu spadajici do stanoveného intervalu energii je niZsi respektive
vyi§i nez piedem stanoveny prah. Pfesngjsi informace o chemickém sloZeni heterogennich vzor-
ki poskytuje technika ozna¢ovana jako kompoziéni mapovéni (angl. compositional mapping). Pfi
této metod® se vyuziva kvantitativni spektroskopické analyzy aplikované na spektroskopicka data
ziskana v kazdém bodé na vzorku. Nezbytnou podminkou pro pouziti kompoziéniho mapovani je
dostatek spektroskopickych dat pro kvantitativni analyzu. Tuto podminku neni jednoduché splnit,
protoZe signal z detektoru EDS je relativng slaby vzhledem k rozlifeni map pouzivanych pfi
gasticové analyze. Jedno z moZnych fedeni je kombinace spektroskopickych dat ziskanych z vice
bodu na vzorku.

Klitovou soudasti automatického asticového spektroskopického analyzitoru zaloZzeného na
kompozi&nim mapovani je segmentace obrazu. V poéitadové grafice se segmentaci obrazu rozu-
mi soubor technik pro rozdéleni obrazu do oddélenych oblasti. Téchto technik byla v minulosti
publikovana celd fada. Nékteré z publikovanych metod jsou zaloZeny na transformaci, ktera je
v literatufe oznadovana anglickym terminem watershed. Jeji pivodni ideu predstavili Beucher a
Lantuéjoul v &lanku ,,Use of watersheds in contour detection™ publikovaném v zafi 1979 ve sbor-
niku z konference International Workshop on Image Processing v Rennes. Tato transformace je
zaloZena na my3lence, Ze jednokanalovy (3edoténovy) obraz Ize chapat jako topograficky reliéf,
kde hodnota bodu v obraze odpovida vysce bodu nad zakladni rovinou. Reliéf je postupné zapla-
vovan vodou, v nizko polozenych mistech, odpovidajicich lokdinim minimim ve vstupnim obra-
ze, se vytvaFi bazény. Tam, kde by se bazény spojily, se mezi nimi buduje hraz. Vysledkem pos-
tupu je obraz rozd&leny do souvislych oblasti, které se vytvati tam, kde se vstupnim obraze jsou
nizsi hodnoty nez v okoli. Z pedchoziho textu vyplyva, ze vstupem transformace watershed je
jednokanalovy diferenéni obraz, v némz hodnoty pixeld odpovidaji velikosti gradientu v origindl-
nim obraze, nebot’ v takovych mistech vytvafi transformace watershed hranice mezi oblastmi.
RozSifeni této metody pro aplikaci transformace na vicekanalovy obraz Ize najit napfiklad
v ptispévku ,,A Multichannel Watershed—Based Segmentation Method for Multispectral Chromo-
some Classification® publikovaném Karvelisem v IEEE Transactions on Medical Imaging,
svazek 27. &islo 5, kde se tato technika pouziva pii klasifikaci chromozomi v obraze ziskaném
vicekanalovou fluorescenéni zobrazovaci metodou.

Analyze nehomogennich materiald v rastrovacim elektronovém mikroskopu se vénuje napfiklad
patent US 7,490,009. Popsané zafizeni sbira spektroskopicka data pomoci energiové—disperzniho
spektrometru. Porovnanim ziskanych dat s pteddefinovanou sadou spektralnich kategorii provadi
zafizeni nejprve piitazeni jednotlivych méficich bodi do preddefinovanych spektralnich katego-
rif. Na zaklad® téchto kategorii se nasledné vytvaii souvislé skupiny bodii a z nich Sastice. Nevy-
hodou uvedeného fefeni je nutnost definovat velké mnozstvi spektralnich kategorii, nebot’ diky
velikosti interakéniho objemu pro rentgenové zafeni, které je srovnatelné se vzdalenosti soused-
nich méticich bodii, dochazi v blizkosti rozhrani dvou &astic k emisi rentgenového zéfeni v obou
Zasticich. Spektroskopicka data jsou v takovém pfipadé zkreslena, nebot’ detekované charakteris-
tické rentgenové zaFeni pochdzi v tomto bodé ze dvou chemicky raznych material, spravnd kla-
sifikace je v takovém pfipadé obtizna. Navic, pro spravnou klasifikaci je nutné nasbirat v kazdém
méficim bodé dostateéné mno¥stvi dat, coZ je éasové naroéné. Dalsi nevyhodou zafizeni je to, Ze
detekce castic je zalozena na klasifikaci provadéné na zakladé spektralnich dat a nevyuziva
informace z detektoru zpétn& odrazenych elektroni.

Pfi segmentaci obrazu je vhodné vyuzit informace ziskané z obou typt detektori. Interakéni
objem zpétné odrazenych elektronil je obecné mendi neZ interakéni objem rentgenového zafeni,
hranice mezi &asticemi jsou proto v elektronovém obraze definovany lépe nez v obraze vytvofe-
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ném pouze na zikladé rentgenovych dat. Naopak, je-li segmentace obrazu zaloZena pouze na
obraze z detektoru BSE, takové zatizeni neni schopné uréit hranici mezi dvéma materialy, které
maji velmi blizkou hodnotu koeficientu n, tyto materialy totiz nelze odliit pouze na zakladé
porovnani tirovné intensity zpétné odraZenych elektroni.

Pfed segmentaci obrazu pomoci transformace watershed se pouziva druha transformace, ktera se
nazyva detekce hran. Jejim dcelem je transformovat vstupni obraz tak, aby v misté, kde je pfe-
chod mezi dvéma oblasti s riznou intenzitou, byly hodnoty ve vystupnim obraze vy33i nez
v okolnich bodech. Vysledkem transformace je opét jednokanalovy (3edoténovy) obraz stejnych
rozmérii jako vstupni obraz. 1.ze dokazat, Ze detekci hran v obraze lze realizovat pomoci dvou
konvoluci pivodniho obrazu | s matici F, respektive F,.

1 -2 - 1 0 -1
F=lo o o} F=[+2 0 -2
| #2 +] +1 0 =1

Vysledkem konvoluci je vektorové pole G, které se sklada ze dvou slozek G, a G,. Vystupem je
obraz H, ktery v kazdém bodé& H(x, y) obsahuje velikost vektoru G(x, y). Tato transformace se
v literatufe oznaduje jako Sobeliim operator.

G=(G:, G )=(*F,,I*F) H=|G|= 1/G;+Gj

Podstata vynalezu

Vyde uvedene nevyhody odstrafiuje zpisob analyzy materialii fokusovanym elektronovym svaz-
kem v rastrovacim elektronovém mikroskopu a zafizeni k jeho provadéni. Zpisob vychazi z toho,
Ze se nejprve odbornym odhadem stanovi pfiméfené velka mnoZina P chemickych prvka, dale jen
mnozina P, které se ve zkoumaném vzorku mohou vyskytovat. Pro kazdy prvek p; z mnoZziny P se
ur¢i interval I; energii rentgenovych fotond odpovidajici jedné z emisnich &ar tohoto prvku. Poté
se fokusovany elektronovy svazek vychyluje postupné do bodii na zkoumaném vzorku a v téchto
bodech se zjistuje intenzita zp&tn& odraZenych elektronii za itelem vytvofeni elektronové mapy
B a zjistuje se histogram energii rentgenového zifeni emitovaného v tomto bod& za Géelem
vytvofeni spektralni mapy S. Podstatou nového zpiisobu je, Ze se pro kazdy prvek p; z mnoziny P
vytvofi rentgenova mapa M;, kde hodnoty Mi(x, y) uloZené v mapé M; jsou vztazeny k bodim na
vzorku o soufadicich (x, y) a odpovidaji intenzité rentgenového zifeni o energii v intervalu I
emitovaného v téchto bodech. Poté se rentgenové mapy M; pfevedou na diferenéni rentgenové
mapy D;, kde hodnoty Di(x, y) uloZené v mapé D; jsou vztazeny k bodim na vzorku o soutadni-
cich (x, y) a odpovidaji velikosti gradientu intenzity rentgenového zafeni o energii v intervalu I;
v téchto bodech. Soucasng se elektronova mapa B prevede na diferenéni elektronovou mapu Dy,
kde hodnoty Dg(x, y) uloZzené v mapé Dg jsou vztaZeny k bodiim na vzorku o soufadnicich xy)
a odpovidaji velikosti gradientu intenzity zpétn& odraZenych elektront v t&chto bodech. V dal&im
kroku se diferentni rentgenové mapy D; a diferenéni elektronova mapa Dy sloudi do vysledné
diferencni mapy D. Nésledné se pomoci transformace watershed aplikované na diferenéni mapu
D provede segmentace obrazu za (i¢elem vyhledani Eastic. Vysledkem této operace je mnozina Q
castic, dale jen mnozina Q, kde kazdé astici je pfifazeno pofadové &islo j, a mapa R rozloZeni
castic, kde hodnoty R(x, y) uloZzené v mapé R jsou vztazeny k bodiim na vzorku o soufadnicich
(x, ¥) a odpovidaji pofadovému ¢&islu ¢astice. Odbornym odhadem se stanovi hodnota koeficientu
a, coZ je hodnota ovliviiujici vahu okrajovych bodii ve vazeném proméru, a pro kazdou &astici gi
z mnoZiny Q se vaZenym pritmérem urdi ze spektralni mapy S za pomoci koeficientu a spektrum
X; rentgenového zifeni, kde hodnoty X{(E) uloZené ve spektru X; jsou kumulované intenzity
rentgenoveho zafeni o energii E. Nakonec se kvantitativni spektroskopickou analyzou spektra X
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uréi koncentrace chemickych prvki obsazenych ve zkoumaném vzorku v misté, kde se nachazi
castice q;.

Dalii moznosti je, 2¢ se odbornym odhadem stanovi hodnoty koeficientdi by, a by COZ jsou
hodnoty piedstavujici minimalni a maximalni pfedpokladanou tirovedt intenzity zpétné odraze-
nych elektronii u materialii, které jsou pfedmétem provadéné analyzy. V daldim kroku se pro
kazdou ¢astici q; z mnoziny Q urti na zakladé mapy R rozloZeni Castic a elektronové mapy B
pomoci medianu stiedni drovei intenzity zpétné odrazenych elektronii b;. V piipadég, Ze se hod-
nota b; nachazi v uzavieném intervalu mezi hodnotami by, 8 bpay Cdstice q; se vloZi do nové
mnoZiny Q’. Poté se pro kazdou &astici q; z nové mnoZiny Q urti vaZenym primérem ze spekt-
ralni mapy S za pomoci koeficientu a spektrum X; rentgenového zafeni. Kvantitativni spektro-
skopickou analyzou spektra X; se nasledné ur¢i koncentrace chemickych prvkd obsaZenych ve
zkoumaném vzorku v mistg, kde se nachazi &astice g;.

Dalii moznosti je, e se odbornym odhadem stanovi mnoZina Z pravidel pro klasifikaci materiald
na zakladé chemického slozeni, dale jen mnoZina Z, coZ je mnoZina dvojic (cy, vi) a kazdeé tride
¢k je piitazen logicky vyraz vy skladajici se z identifiktorii proménnych, aritmetickych operato-
rii, logickych operatord, operatorii porovnani a &iselnych konstant. Nasledné se uréi mnoZzina
proménnych vyskytujicich se ve vyrazech ulozenych v mnozingé Z. Pro kazdou &astici g
z mnoziny Q se zjisténé koncentrace chemickych prvki pfifadi do téchto proménnych a nasledné
se vyhodnoti logicka hodnota kazdého vyrazu v, za dcelem vytvofeni mnoziny C;, kde mnozina
C; obsahuje takové tfidy ¢, z mnoziny C, kde C je mnozina viech tfid z mnoZiny Z, pro které je
odpovidajici vyraz vy pravdivy. Tento zpisob lze pouZit i pro pripad uvedeny v pfedchozim
odstavci.

Zafizeni k provadéni zpisobu podle zékladniho provedeni vychazi ze zafizeni tvofeného rastro-
vacim elektronovym mikroskopem opatfenym detektorem zpétné odrazenych elektronii ptipoje-
nym na vstup analogové—<islicového pfevodniku a energiové—disperznim detektorem rentgeno-
vého zafeni ptipojenym na vstup pulzniho procesoru. Podstatou nového zafizeni je, Ze na vystup
analogové—&islicového prevodniku a na vystup pulzniho procesoru je pfipojena nové koncipova-
na jednotka zpracovani. Vystup analogové—<Cislicového prevodniku je zde spojen pfes prvni
pamét’, druhy derivaéni blok a sedmou pamét s jednim vstupem slu¢ovaciho bloku. Vystup pulz-
niho procesoru je spojen s jednim vstupem druhé paméti, jejiZz vystup je pfipojen na jeden vstup
prvniho integrainiho bloku, na jehoZ druhy vstup je pfipojen vystup Stvrté paméti propojené
svym vstupem s vystupem tfeti paméti. Vystup prvniho integraéniho bloku je pfes patou pamét,
prvni derivaéni blok a Sestou pamét’ spojen s druhym vstupem slucovaciho obvodu, jehoz vystup
je pipojen pfes osmou paméf na vstup transformacniho bloku. Jeden vystup transformaéniho
bloku je pies devatou pamét spojen s jednim vstupem druhého integradniho bloku a jeho druhy
vystup je pres desatou pamét spojen s druhym vstupem druhého integraéniho bloku. Na tieti
vstup druhého integraéniho bloku je pfipojen vystup jedenacté paméti a na jeho &tvrty vstup je
pfipojen druhy vystup druhé paméti. Vystup druhého integraéniho bloku je propojen pies spekt-
ralni analyzator, dvanicton pamét’ a fadi¢ zobrazovaciho zafizeni se vstupem tohoto zobrazova-
ciho zafizeni. Cela jednotka zpracovani mé pfedfazeno vstupni zafizeni pro zadavani vstupnich
hodnot a polohovaci zatizeni pro oznadeni vybranych &astic. Vstupni zafizeni je propojené pies
fadi& vstupniho zafizeni se tfeti, &tvrtou a jedenictou paméti. Polohovaci zafizeni je propojené
pies tadi¢ polohovaciho zafizeni a fadi¢ zobrazovaciho zatizeni s timto zobrazovacim zafizenim.

V ptipadé, kdy se odbornym odhadem stanovuji hodnoty koeficienti Boin @ Bax, j€ VYStup prvni
paméti pfipojen zaroveit na jeden vstup tfetiho integraéniho bloku, na jehoZ druhy vstup je pii-
pojen vystup devaté paméti. Vystup tfetiho integra¢niho bloku je pfipojen na jeden vstup kompa-
racniho obvodu, na jehoz druhy vstup je ptipojen vystup tfindcts paméti. Vstup tfinacté paméti je
pies Fadi¢ vstupniho zafizeni spojen s vystupem tohoto vstupniho zatizeni. Vystup kompara¢niho
bloku je ptes étrnactou pamét’ pripojen na druhy vstup druhého integracniho bloku.
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Pokud se provadi odbornym odhadem stanoveni mnoziny Z nebo i stanoveni hodnoty koeficientit
Buin @ Brax, je spektratni analyzator opatfen druhym vystupem, ktery je piipojen na jeden vstup
klasifikatoru, na jehoz druhy vstup je pfipojen vystup patnicté paméti propojené pies fadié
vstupniho zafizeni s timto vstupnim zafizenim. Vystup klasifikatoru je pfes 3estnactou pamét a
fadi¢ zobrazovaciho zafizeni propojen s timto zobrazovacim zafizenim.

Vyhody navrhovaného zplsobu a zafizeni jsou nasledujici: Vyhledani &astic vyuziva zpétné
odrazenych elektrond. Diky malému interakénimu objemu pro zpétné odraZené elektrony jsou
hranice mezi &astice lépe definovany. Lze tedy analyzovat mensi éastice s mensi chybou neZ pfi
vyhledavani Castic pouze na ziklad$ rentgenovych dat. Vyhledani Eastic vyuziva také rentgenové
zafeni, coZ umozituje spolehlivé detekovat hranici mezi dvéma materigly, které maji sice riizné
chemické stoZeni, ale podobnou hodnotu emisivity zpétné odrazenych elektroni. Klasifikace
Castic je zaloZena na procentualnim zastoupeni chemickych prvki, coz je obecna viastnost mate-
ridlu nezavisld na pouzitim zafizeni a pracovnich podminkach. Pokud se tedy zméni pracovni
podminky, napfiklad proud ve svazku nebo se pouZije jiny typ detektoru, neni nutné ménit pra-
vidla pro klasifikaci ¢astic. Dal3i vyhodou je, ze se klasifikuji &astice, nikoliv jednotlivé body.
Tento pristup umoziuje Iépe oletfit okrajové jevy, k nimz dochazi v blizkosti pfechodu mezi
dvéma Casticemi s rliznym chemickym sloZenim diky nezanedbatelné velikosti interakéniho obje-
mu pro rentgenové zafeni, ¢imZ se vyrazné redukuje mnoZstvi potfebnych klasifikaénich tfid.
Zaroveil se sniZuje Casova ndrocnost celé analyzy, diky mensimu poétu klasifikaci. Casovou
naro¢nost analyzy lze dale snizit v pripadé, ze zkoumany vzorek obsahuje nezanedbatelné mnoz-
stvi Castic, které jsou z hlediska provadéné analyzy nezajimavé a lze je pred kvantitativni spekt-
roskopickou analyzou vyfadit na zikladg intenzity zpétné odrazenych elektronii. Typickym pfi-
kladem je uhlikovy prasek, ktery se pfimichava do mineralogickych vzorkii za Géelem zjednodu-
Seni asticové analyzy diky tomu, Ze se sniZi pravdépodobnosti dotyku mezi &asticemi. Uhlik ma
vyrazné niZ$i emisivitu BSE neZ ostatni mineraly, jeZ jsou obvykle pfedmétem analyzy. Pomoci
kompara¢niho bloku lze Eastice obsahujici pouze &isty uhlik z dal§iho zpracovani vyFadit.

Piehled objasnéni vvkresti

Na obrazku 1 je znizornéno blokové schéma elektronového mikroskopu s detektorem zpétng
odraZenych elektronii, detektorem rentgenového zafeni a Fidicimi obvody podle dosavadniho
stavu techniky.

Na obrazku 2 je zndzornéno blokové schéma zapojeni zakladni varianty navrhovaného zafizeni
pro analyzu materidlt fokusovanym elektronovym svazkem s vyuzitim charakteristického rent-
genového zafeni a zpétné odraZenych elektrond.

Na obrazku 3a a 3b jsou zndzornéna blokova schémata dal3ich moznych variant zapojeni, pfi-

¢emZ nékteré Casti spoleéné se zdkladni variantou jsou pro pFehlednost vynechany.

Piiklad uskuteénéni vynilezu

Zplsob analyzy materiald fokusovanym elektronovym svazkem v rastrovacim elektronovém
mikroskopu je zaloZen na zndmém postupu, kdy se nejprve odbornym odhadem stanovi piiméfe-
n¢ velka mnoZzina P chemickych prvkii, které se ve zkoumaném vzorku mohou vyskytovat a pro
kaZdy prvek p; z mnoZiny P se uréi interval I energii rentgenovych fotonii odpovidajici jedné
z emisnich &ar tohoto prvku. Poté se fokusovany elektronovy svazek vychyluje postupng& do bodi
na zkoumaném vzorku a v téchto bodech se zji$tuje intenzita zp&tné odrazenych elektroni za
acelem vytvoreni elektronové mapy B a zjist'uje se histogram energii rentgenového zafeni emito-
vaného vtomto bod¢ za (éelem vytvofeni spektrdlni mapy S. Novy zphisob pak sestiva
z nasledujicich kroki: Pro kaZdy prvek p; z mnoZiny P se vytvofi rentgenova mapa M,, kde hod-
noty Mi(x, y) uloZzené v mapé M; jsou vztaZzeny k bodiim na vzorku o soufadnicich (x, y) a odpo-
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vidaji intenzité rentgenového zafeni o energii v intervalu |, emitovaného v téchto bodech. Nas-
ledné se rentgenové mapy M, prevedou na diferenéni rentgenove mapy D, kde hodnoty Di(x, y)
ulozené v mapé D; jsou vztazeny k boddm na vzorku o soufadnicich (x, y) a odpovidaji velikosti
gradientu intenzity rentgenového zafeni o energii v intervalu 1; v téchto bodech. Soucasné se
elektronova mapa B prevede na diferenéni elektronovou mapu D, kde hodnoty Dg(x, y) ulozené
v mapé Dy jsou vztaZeny k bodim na vzorku o soufadnicich (x. y) a odpovidaji velikosti gradi-
entu intenzity zpétné odrazenych elektroni v téchto bodech. V dal$im kroku se diferen¢ni rentge-
nové mapy D; a diferenéni elektronova mapa Dy sloudi do vysledné diferen¢ni mapy D. Nasledng
se pomoci transformace watershed aplikované na diferenini mapu D provede segmentace obrazu.
Jejim Géelem je vyhledéani &astic. Vysledkem této operace je mnozina Q &astic, kde kazde castici
je piitazeno poradové &islo j, a mapa R rozloZeni tastic, kde hodnoty R(x, y) uloZené v mapé R
jsou vztazeny k bodfim na vzorku o soufadnicich (x, y) a odpovidaji pofadovému &islu Eastice.
V daliim kroku se odbornym odhadem stanovi hodnota koeficientu a, coz je hodnota ovliviiujici
vahu okrajovych bodd ve vazeném priiméru, a pro kaZdou gastici qj z mnoziny Q se vaZenym
priimérem uréi ze spektralni mapy S za pomoci koeficientu a spektrum X; rentgenového zateni,
kde hodnoty X;(E) jsou kumulované hodnoty intenzity rentgenového zafeni o energii E. Poté se
kvantitativni spektroskopickou analyzou spektra X; uréi koncentrace chemickych prvkl obsaZe-
nych ve zkoumaném vzorku v misté, kde se nachazi Castice q;.

Dal§im vylep3enim je, Ze se odbornym odhadem stanovi hodnoty koeficientl bnin @ brax, coZ jsou
hodnoty pFedstavujici minimalni a maximalni pfedpokladanou Groveii intenzity zpétné odraZe-
nych elektronti u materiald, které jsou pfedmétem provadéné analyzy. Poté se pro kazdou &astici
q; zmnoziny Q &astic uréi na zaklad® mapy R rozloZeni ¢astic a elektronové mapy B pomoci
medianu stiedni Grovefi intenzity zpétné odrazenych elektrond by V ptipadé, ze se hodnota b;
nachazi v uzavieném intervalu mezi hodnotami bpin @ bma, Castice g se vlozi do nové mnoziny
Q’. Pak se pro kazdou G4stici q; z nové mnoZiny Q' uréi ze spektraini mapy S za pomoci koefici-
entu a spektrum X; rentgenového zifeni. Nakonec se kvantitativni spektroskopickou analyzou
spektra X; uréi koncentrace chemickych prvki obsazenych ve zkoumnaném vzorku v misté, kde se
nachazi &astice q;.

Je rovnéZ mozné odbornym odhadem stanovit mnozinu Z pravidel pro klasifikaci materiali na
zikladé chemického slo¥eni, kde Z je mnozina dvojic (ck, vi) a kazdé tfidé ¢ je pfifazen logicky
vyraz v, skladajici se z identifikatori proménnych, aritmetickych operatord, logickych operatord,
operétori porovnani a &iselnych konstant. Po tomto stanoveni se uréi mnozina proménnych vys-
kytujicich se ve vyrazech uloZenych v mnoZiné Z. Pro kazdou &stici q; z mnoZiny Q se zjiSténé
koncentrace chemickych prvki ptifadi do téchto proménnych a nasledné se vyhodnoti logicka
hodnota ka?dého vyrazu v,. Uelem je vytvofeni mnoziny Cj, kde mnoZina G, obsahuje takové
tiidy ¢ z mnoziny C, kde C je mnoZina viech tfid z mnoZiny Z, pro které je odpovidajici vyraz vy
pravdivy. Tento postup lze aplikovat soudasné i v pfipadé, kdy se stanovuji hodnoty koeficientil
IIJmin a bmax-

Zatizeni pro analyzu materialéi fokusovanych elektronovym svazkem s vyuZitim charakteristic-
kého rentgenového zafeni a zpétné odrazenych elektroni je schematicky znazornéno na Obr. 2,
pficemz nékteré b&Zné soulasti elekironového mikroskopu, které se pfimo nevztahuji k predkla-
danému vynilezu, jsou z obrazku pro ptehlednost vynechany. Zakizeni sestava z rastrovaciho
elektronového mikroskopu 13, ktery se skiadé mimo jiné z trysky L vytvéfejici svazek urychle-
nych elektront 2, ktery se vychyluje pomoci dvojice vychylovacich civek 3 tak, Ze dopada
postupné na vzorek 4 v riiznych bodech. Proudy vychylovacimi civkami 3 jsou fizeny vychylova-
cimi obvody 35, jez generuji vychylovaci signal podie predem stanoveného pfedpisu, nejéastéji
v pravidelné pravouhlé miizce. Elektronovy mikroskop 13 je vybaven detektorem 8 zpétné
odrazenych elektrond a analogové—¢islicovym pfevodnikem 9, ktery prevadi analogovy signal
z detektoru 8 zpétné odraZenych elektronii do ¢islicové podoby. Zafizeni je dale vybaveno
energiové—disperznim detektorem 10 rentgenového zafeni a pulznim procesorem 11, ktery zpra-
covava analogovy signal z energiové—disperzniho detektoru 10 rentgenového zafeni a prevadi jej
do &islicové podoby. Vychylovani svazku a zpracovani informaci ze viech detektort je synchro-
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nizovéano pomoci fidici jednotky 12. Informace z obou typii detektort se ukladaji a zpracovavaji
v jednotce 20 zpracovani.

Na vystup analogové—¢islicového prevodniku 9 a na vystup pulzniho procesoru 11 je pfipojena
Jednotka 20 zpracovani. Vystup analogové-¢islicového pievodniku 9 je spojen pfes prvni pamét’
21, druhy derivaéni blok 29 a sedmou pamét 30 s jednim vstupem sludovaciho bloku 31. Vystup
pulzniho procesoru 11 je spojen s jednim vstupem druhé pameéti 22. Jeji vystup je pfipojen na
Jeden vstup prvniho integragniho bloku 25, na jeho druhy vstup je piipojen vystup &tvrté paméti
24. Ta je propojend svym vstupem s vystupem tfetim paméti 23. Vystup prvniho integraéniho
bloku 25 je pfes patou pamé&t’ 26, prvni derivaéni blok 27 a Sestou pamét’ 28 spojen s druhym
vstupem sluCovaciho ob vodu 31. Jeho vystup je pfipojen pfes osmou pamét’ 32 na vstup trans-
forma¢niho bloku 33, jehoZ jeden vystup je pfes devatou pamét’ 34 spojen s jednim vstupem dru-
hého integraéniho bloku 36. Druhy vystup transformaéniho bloku 33 je ptes desatou pamét 35
spojen s druhym vstupem druhého integraéniho bloku 36. Na tfeti vstup druhého integradniho
bloku 36 je pfipojen vystup jedendcté paméti 37 a na jeho &tvrty vstup je pfipojen druhy vystup
druhé paméti 22. Vystup druhého integra¢niho bloku 36 je pfipojen pres spektralni analyzator 38,
dvanactou pamét’ 39 a fadi¢ 40 zobrazovaciho zafizeni ke vstupu zobrazovaciho zafizeni 41. Celd
Jjednotka 20 zpracovani ma pfedfaZeno vstupni zafizeni 44 pro zadavani vstupnich hodnot a polo-
hovaci zafizeni 42 pro oznateni vybranych &astic. Vstupni zafizeni 44 je propojené pies fadic 45
vstupnihe zafizeni se treti paméti 23, se Stvrtou paméti 24 a s jedenactou paméti 27. Polohovaci
zafizeni 42 je pies fadi& 43 polohovaciho zatizeni a pfes fadi& 40 zobrazovaciho zafizeni propo-
Jjeno s timto zobrazovacim zarizenim 41.

V piipadé, Ze se stanovuji odbornym odhadem hodnoty koeficientii bui, 8 bpax, je v¥stup prvni
paméti 21 pfipojen zaroved na jeden vstup tfetiho integraéniho bloku 50, na jehoz druhy vstup je
pfipojen vystup devaté paméti 34. Vystup tietiho integraéniho bloku 50 je pak pfipojen na jeden
vstup komparaéniho obvodu 51, na jehoZ druhy vstup je piipojen vystup t¥inécté paméti 52, vstup
téinacté paméti 52 je pres fadi& 45 vstupniho zafizeni spojen s vystupem tohoto vstupniho zafize-
ni 44. Vystup komparaéniho bloku 51 je pfes &trnactou pamét 53 pFipojen na druhy vstup dru-
hého integraéniho bloku 36.

V piipad¢ stanovovani mnoZiny Z je spektralni analyzator 38 opatfen druhym vystupem, ktery je
pripojen na jeden vstup klasifikitoru 60. Na druhy vstup klasifikatoru 60 je p¥ipojen vystup pat-
nicté pameéti 61, propojené pies Fadié 45 vstupniho zafizeni s timto vstupnim zafizenim 44.
Vystup klasifikitoru 60 je pfes Sestnéctou pamét’ 62 a fadié 40 zobrazovaciho zafizeni propojen
s timto zobrazovacim zafizenim 41. Toto zapojeni Ize pouzit i soudasné se zapojenim, kdy se
stanovuji odbornym odhadem hodnoty koeficientl by, a by,

Zafizeni pracuje nasledujicim zptisobem: Ridici jednotka 12 vygeneruje na zakladé poZadavku
z jednotky 20 zpracovéni rastrovaci predpis, ktery definuje posloupnost bodii na vzorku 4.
Vychylovaci obvody 5 tidi proud vychylovacimi civkami 3 tak, ze elektronovy svazek 2 dopada
postupné na vzorek 4 v bodech podle rastrovaciho predpisu. Ridici jednotka 12 déle komunikuje
s analogové-¢islicovym prevodnikem 9 a pulznim procesorem 11. Signal z analogové—islicové-
ho pfevodniku 9 a pulzniho procesoru 11 se odesila do jednotky zpracovani 20, kde se provadi
Jejich dalii zpracovani.

V jednotce 20 zpracovéni se na zakladg signalu z detektoru 8 zpétng odraZenych elektroni vytva-
Fi elektronovd mapa B, ktera je uloZena v prvni paméti 21, obsahujici intenzitu zp&tné odrazenych
elektronii v bodech na vzorku 4 podle rastrovaciho ptedpisu. Elektronovou mapou B se v tomto
ptipadé rozumi dvojrozmérné pole skalarnich hodnot, ptidemz tyt dva rozméry odpovidaji pravo-
ahlém systému soufadnic x a y na vzorku 4. Skaldmi hodnoty B(x, y) ulozené v elektronové
mapé B odpovidaji intenzité detekovanych zpétné odrazenych elektronii v misté na vzorku 4 o
soufadnicich (x, y) za &as, po ktery elektronovy svazek v tomto bodé setrval.
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Soudasné se na ziklad® informaci z energiové—disperzniho detektoru 10 rentgenového zafeni
vytvaii v druhé paméti 22 spektralni mapa S. Spektralni mapou S se rozumi trojrozmérné pole,
pfitemz prvni dva rozméry odpovidaji soutadnicim y a y na vzorku 4 a dodate¢nym tfetim roz-
mérem je Cislo kanalu odpovidajici uzkému intervalu energie fotond E. Skaldrni hodnoty S(x, y,
E) uloZené v spektralni mapé S odpovidaji poctu detekovanych rentgenovych fotond s danou
energii E v misté na vzorku 4 o soufadnicich (x, y) za &as, po ktery elektronovy svazek v tomto
bodé setrval.

Na zaklad® znalosti ptedpokladaného mineralogického Ci chemického slozeni vzorka zad4 zku-
Seny uzivatel pomoci vstupniho zafizeni 44 piediazeného jednotce 20 zpracovani. napiiklad kla-
vesnice, pied zahajenim analyzy mnoZinu P chemickych prvkd, kde P= { p;i=1,2,..n},a
mnozinu | intervalit energii rentgenového zafeni, dale jen mnoZina 1, kde [ = { I; i=1,2,..n},
kde n je potet zadanych prvki a interval [; odpovida Gzkému intervalu energii v okoli jedné
z emisnich &ar prvku p;. MnoZina P se ulozi do tfeti paméti 23 a mnozina I se ulozi do Ctvrté

paméti 24 pfed zahdjenim analyzy.

Druh4 pamét’ 22, obsahujici spektralni mapu S, je ptivedena na vstup prvniho integraéniho bloku
25, ktery pro kazdy interval I; z mnoZiny I vytvofi jednu rentgenovou mapu M; podle nasledujici-
ho vztahu.

M, (x, )= > S(x. v, E)

el

Rentgenové mapy M; jsou reprezentovany dvojrozmémym polem, pfitemZ tyto dva rozméry
odpovidaji pravoihlému systému soufadnic x a 'y na vzorku. Skalarni hodnoty Mi(x, y) uloZené
v rentgenovych mapach M; jsou imérné intenzité¢ rentgenového zafeni charakteristického pro
prvek p; v misté na vzorku o soufadnicich (x, y). Vystup prvniho integratniho bloku 25 se pired
dalgim zpracovanim uloZi do paté paméti 26.

Pata pamét’ 26, obsahujici rentgenové mapy M, je piivedena na vstup prvniho derivatniho bloku
27, ktery pro kaZdou rentgenovou mapu M; vytvoti diferenéni rentgenovou mapu D; tak, Ze pro
kazdy bod vstupni mapy se pomoci Sobelova operatoru vypotitd velikost gradientu intenzity
rentgenového zafeni o energii v intervalu I, Vysledné diferengni rentgenové mapy D; se uloZi do
Sesté pameti 28.

Prvni pamé&t 21, obsahujici elektronovou mapu B, je ptivedena na vstup druhého derivaéniho
bloku 29, jenz vytvofi diferenéni elektronovou mapu Dg tak, ze pro kazdy bod vstupni mapy B(x,
y) se pomoci Sobelova operitoru vypocita velikost gradientu intenzity zpétné odrazenych elek-
tront Da(x, ¥) v bod& na vzorku o soufadnicich (x, y). Vystup druhého derivatniho bloku 29,
diferenéni elektronova mapa Dj se uloZi do sedmé paméti 30.

Sesta pamét’ 28, obsahujici diferen¢ni rentgenové mapy D;, a sedmd pamét 30, obsahujici dife-
renéni elektronovou mapu Dg, jsou pfivedeny na vstup slu€ovaciho bloku 31, ktery vytvofi
vyslednou diferenéni mapu D podle nasledujicich rovnic, kde D(x, y) jsou hodnoty z diferentni
rentgenové mapy D, Di(x, y) jsou hodnoty vysledné diferenéni rentgenoveé mapy D, Da(x, y)
jsou hodnoty ulozené v diferencni elektronové mapé Dy a D(x, y) jsou hodnoty ve vysledné dife-
renéni mapé D. Vystup sluéovaciho bloku 31, tedy vysledna diferenéni mapa D, se ulozi do osmé
paméti 32,

D.(x. )= max D,(x. y)
=

D(x, v)= max{Dy(x. ¥}, D, (x. ¥))
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Osma pamét’ 32, obsahujici vyslednou diferenéni mapu D, je privedena na vstup transformaéniho
bloku 33, ktery provadi segmentaci obrazu pomoci transformace watershed. Vysledkem seg-
mentace je mnozina Q nalezenych &astic, kde Q = {q;; j = 1, 2, ... m}, kde m je pocet nalezenych
castic, a mapa R rozloZeni ¢astic, ktera definuje pro kazdou ¢astici q; z mnoziny Q mnozinu bodii
(x, y) na vzorku 4, které patii k ¢astici q;. MnoZina Q se ulozi do devaté paméti 34 a mapa R se
uloZi do desaté paméti 35.

Druhy integra¢ni blok 36 pfecte mnozinu Q uloZenou v devaté paméti 34 a mapu rozloZeni ¢astic
R uloZenou v desaté paméti 35 i spektralni mapu S, uloZenou v druhé paméti 22. Sekvenénim
zpusobem se pro kazdou &astici g; z mnoZiny Q vypoétou kumulované hodnoty X,(E) spektra X;
rentgenoveho zafeni podle nasledujici rovnice, a to ze viech bodi (x, y), které se podle mapy R
prostorové nachazeji uvnitf ¢astice .

ZWJ(x.y)S(x.y. E) ‘

E)= R(x. yy=j
X,(E) S w(x. ) (x.¥)=J

Vaha pfispévku wi(x, y) v bod¢ o soufadnicich (x, y) se vypoéte z minimalni vzdalenosti dpiy(x,
y) bodu (x, y} od bodii na okraji ¢astice g; a koeficientu a podle nasledujicich vztahi. Koeficient a
uréi zkuSeny uzivatel pred zahajenim analyzy na zakladé znalosti charakteru zkoumanych
vzorkd, tato hodnota se uloZi v paméti jedendcté 37. Tento krok ma zasadni vliv na pfesnost vys-
ledku analyzy a spolehlivost nasledné klasifikace. Kvantitativni spektroskopicka analyza piedpo-
klad4, Ze material v interakénim objemu, ze kterého pochazi analyzované spektrum, je homogen-
ni. U nehomogennich materiali neni tato podminka spinéna obecné, protoze diky nezanedbatelné
velikosti interakéniho objemu dochdzi v blizkosti rozhrani dvou &astic k emisi rentgenového
zafeni na obou stranach rozhrani. PouZitim vaZeného priméru, kde body na okraj &astice maji
niz3i vahu nez body v jejim vnitfku, se tento nezadouci jev vyrazné omezi.

d X,y
W,(-r-,v)=*“""'""{:—”' pro 4..(x.¥)<a g w(x.¥}= 1 pro ostatni hodnoty dmin(X, ¥)

Spektrum X; vstupuje do spektralniho analyzatoru 38, v némz se pomoci kvantitativni spektro-
skopicke analyzy ur&i procentualni zastoupeni chemickych prvki. Vysledek spektrilni analyzy se
ulozi do dvanécté paméti 39 a je prezentovan uZivateli na zobrazovacim zafizeni 41 pfipojeném
k jednotce zpracovani 20 ve formé dvojrozmérného obrazku, ve kterém je vyznadeno prostorové
rozloZeni nalezenych &astic na zdklad€ mapy R rozloZeni &astic, uloZené v desaté pameéti 35. Uzi-
vateli je umoznéno pomoci polohovaciho zafizeni 42 pfedfazeného jednotce zpracovani 20,
napfiklad mysi, oznacit na obrazku jednu z ¢astic, nasledné je v jiné &asti zobrazovaciho zafizeni
41 uzivateli prezentovano procedurilni zastoupeni chemickych prvkil ulozené pro vybranou &as-
tici ve dvanacté paméti 39,

V druhém mozném provedeni, jehoz blokové schéma je znizornéno na obrazku 3a, pficemz
nekteré spoleéné Casti jsou pro piehlednost vynechany, jsou mnoZina Q, uloZena v devaté paméti
34, a mapa R rozlozeni astic, uloZend v desaté paméti 35, spolu s elektronovou mapou B, uloZe-
nou v prvni paméti 21, pfivedeny na vstup tietiho integradniho bloku 50, ktery sekvendnim zpi-
sobem pro kazdou ¢astici q; z mnoZiny Q vypogita z elekironové mapy B pomoci medidnu stiedni
hodnotu intenzity zpétné odrazenych elektrond b;. Median se poéita ze viech hodnot ulozenych
v elektronové mapé B, kieré podle mapy R spadaji prostorové do &astice q;. Vystup tietiho integ-
raéniho bloku 30 je pfiveden na vstup komparagniho bloku 51, ktery vypoétena hodnota b; se
porovna se dvéma hodnotami bpin @ bra. Hodnoty buiy a by uréi zkuseny uzivatel pomoci
vstupniho zafizeni 44 predfazeného jednotce zpracovani 20 pred zahdjenim analyzy na zikladé
znalosti charakteru signalu zpétné odraZenych elektronii u zkoumanych vzorki, tyto hodnoty se
uloZi pfed zahajenim analyzy do tfinicté paméti 52. Vystupem komparaéniho bloku 51 je mnozi-
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na (', kde mnozina Q' je podmnozinou mnoziny Q pii¢emz mnozina Q" obsahuje pouze ty Casti-
ce g; z mnoziny Q, jejichz hodnota b; spada do uzavfeného intervalu mezi hodnotami by, a by
Mnozina Q’ se ulozi do &trnacté paméti 53. V tomto provedeni je vstup druhého integracniho
bloku 36 upraven tak, e seznam &astic se &te ze Etrndcté paméti 53 misto devaté paméti 34.

Ve tretim mozném provedeni, jehoz blokové schéma je zndzornéno na obrazku 3b, pri¢emz
nékteré spoleéné Casti jsou pro pichlednost vynechany, je vystup spektralniho analyzatoru 38
piiveden na vstup klasifikatoru 60, ktery na zaklade procentualniho zastoupeni chemickych prvka
a mnoziny Z pfifadi ¢astici q; do zadné, jedné nebo vice neZ jedné tfidy. Mnozinu Z zada zkudeny
uzivatel pomoci vstupniho zafizeni 44 predfazeného jednotce 20 zpracovani pied zahdjenim
analyzy na zikladé znalosti chemického sloZeni materiald, které mohou byt obsaZeny ve zkou-
maném vzorku. Mnozina Z je definovéna ve form& mnoZiny usporadanych dvojic, ke Z = { (ci,
vi): k =1, 2, ... nc}, kde nc je podet t¥id a kazda tfida ¢, ma piitazeny logicky vyraz vy, ktery
sestava z identifikatort proménnych, &iselnych konstant, aritmetickych operatord pro negaci,
séitani. nasobeni, odeditani a d&leni, operatort pro porovnani dvou ¢iselnych hodnot (ekvivalen-
ce, non—ekvivalence, vétsi, vétsi nebo rovno, menii, mensi nebo rovno) a logickych operatort pro
negaci, logicky soucet a logicky sou¢in. MnoZina Z se ulozi pred zahajenim analyzy do patnicté
paméti 61. Castice se vyhodnocuji postupné, nejprve se do proménnych pfifadi hodnoty procen-
tualniho zastoupeni chemickych prvki pro jednu z &stic (vystup spektrainiho analyzatoru 38),
nasledné se pro kazdou tiidu ¢ z mnoziny C, kde C = { cis k=1, 2, ... nc}, vyhodnoti jeji logicky
vyraz vi. Po vyhodnoceni pravdivostnich hodnot logickych vyrazi viech tiid po ¢astici g; se
vytvor mnoZina Cj, ktera je podmnoZinou mnoziny C a obsahuje ty prvky ¢, z mnoziny C, pro
néZ je pra vodivostni hodnota logického vyrazu vy pravda. Vystup klasifikatoru 60 je uloZen do
Sestnacté paméti 62 ve formé tabulky, ktera obsahuje identifikacni &islo kazdé &astice, procen-
tualni zastoupeni chemickych prvkil, tedy data na vystupu spektralniho analyzatoru 38, a mnozi-
nu C; t¥id, ktera byla k této €astici pfifazena v klasifikatoru 60. V tomto provedeni je vysiedek
analyzy uloZeny v $estndcté paméti 62 prezentovan uZivateli na zobrazovacim zafizeni 41 pfipo-
jeném k jednotce zpracovani 20 ve formé& dvojrozmérncho obrazku, v némz2 je vyznaceno prosto-
rové rozlozeni nalezenych &astic. UZivateli je umoZnéno pomoci polohovaciho za fizeni 42
piediazeného jednotce zpracovani 20, napiiklad mysi, oznadit na obrazku jednu z &astic, nasledné
jsou v jiné &asti zobrazovaciho zafizeni prezentovany uZivateli vysledky klasifikace vybrané &as-
tice, uloZené v Sestndcté paméti 62, a procentualni zastoupeni prvkii pro vybranou &astici, uloze-
né ve dvanacté paméti 39,

Mozné je také &tvrté provedeni, kde jsou provedeny obé dpravy podle vy3e popsaného druhého a
tfetiho provedeni.

Priimyslova vyuZitelnost

Uvedeny novy postup a zafizeni jsou zvlast’ vhodné pro pouZiti v petrografii pfi kvantitativni
analyze hornin. Pfi této analyze se zkoumany vzorek horniny obvykle rozdrti na jemné castice o
velikosti fadové jednotky a2 desitky mikrometri, sity se rozd&li podle velikosti gastic do nékolika
tak zvanych frakci. Z kazdé frakce se odebere nékolik vzorki. Tyto vzorky se obvykle smichaji
s plnidlem a epoxidovou pryskyfici a nechaji se ztvrdnout do valcovych bloki, které se dale lesti
a nasledné pokryji tenkou vodivou vrstvou, obvykle uhlikem, kvali odvedeni povrchového
naboje. Tyto bloky se umisti do rastrovaciho elektronového mikroskopu, ktery postupné sbird
data a analyzuje material na jejich povrchu. Pfedkladané zafizeni umoZziuje provadét plné auto-
matizovanou analyzu takovych vzorkd, jejimz vysledkem jsou nejen morfologické a chemickeé
vlastnosti mineralt, z nichz se zkoumany vzorek sklada, ale pfedeviim informace o vzijemném
prostorovém uspofadani minerall, coz je v mnoha ptipadech zcela podstatna informace
7 hlediska urcovani fyzikalnich a chemickych vlastnosti hornin.
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PATENTOVE NAROKY

L. Zpisob analyzy materialii fokusovanym elektronovym svazkem s vyuzitim charakteristické-
ho rentgenového zifeni a zpétné odraZenych elektrond, kdy se nejprve odbornym odhadem sta-
novi pfiméfené velkd mnozina P chemickych prvki, které se ve zkoumaném vzorku mohou
vyskytovat a pro kazdy prvek p; z mnoziny P se urdi interval energii rentgenovych fotoni I
odpovidajici jedné z emisnich &ar tohoto prvku, nacez se fokusovany elektronovy svazek vychy-
luje postupné do bodi na zkoumaném vzorku a v téchto bodech se zjist'uje intenzita zpétné odra-
zenych elektrond za i¢elem vytvoreni elektronové mapy B a zjistuje se histogram energii rentge-
nového zifeni emitovaného v tomto bod¢ za icelem vytvofeni spektralni mapy S, vyznaéu-
jici se tim, Ze pro kazdy prvek p; z mnoZiny P se vytvori rentgenova mapa M;, kde hod-
noty Mi(x, y) uloZené v map& M; jsou vztaZeny k bodim na vzorku o soufadnicich (x, y) a odpo-
vidaji intenzité rentgenového zafeni o energii v intervalu I; emitovaného v téchto bodech, poté se
rentgenové mapy M, pfevedou na diferen¢ni rentgenové mapy D;, kde hodnoty Dy(x, y) ulozené
v mapé D; jsou vztazeny k bodii na vzorku o soufadnicich (x, y) a odpovidaji velikosti gradientu
intenzity rentgenového zafeni o energii v intervalu I; v téchto bodech, sou&asné se elektronova
mapa B pfevede na diferen¢ni elektronovou mapu Dp, kde hodnoty Dg(x, y) ulozené v mapé Dy
Jsou vztaZeny k bodiim na vzorku o soufadnicich (x, y) a odpovidaji velikosti gradientu intenzity
zpétné odrazenych elektronil v téchto bodech, diferenéni rentgenové mapy D a diferenéni elek-
tronova mapa Dy se poté slouéi do vysledné diferenéni mapy D, nasledné se pomoci transformace
watershed aplikované na diferenéni mapu D provede segmentace obrazu za Géelem vyhledani
&astic, pfidemZ vysledkem operace je mnozina Q &astic, kde kaZdé &astici je pfifazeno pofadové
¢islo j, a mapa R rozloZeni &astic, kde hodnoty R(x, y) ulozené v mapé R jsou vztazeny k bodtm
na vzorku o soufadnicich (x. y) a odpovidaji pofadovému &islu &astice. poté se odbomym
odhadem stanovi hodnota koeficientu a, pro kazdou &astici q; 2 mnoziny Q se uréi ze spektralni
mapy Sza pomoci koeficientu a spektrum X; rentgenového zafeni, kde hodnoty X(E) jsou
kumulované hodnoty intenzity rentgenového zifeni o energii E a po té se kvantitativni spektro-
skopickou analyzou spektra X; urdi koncentrace chemickych prvki obsazenych ve zkoumaném
vzorku v misté, kde se nachazi castice g;.

2. Zpusob podle naroku |, vyzna&ujici se tim, Ze se odbornym odhadem stanovi
hodnoty koeficientii byin @ by, a poté se pro kazdou &astici gj z mnoZiny Q urdi na ziklad& mapy
R rozloZeni Eastic a elektronové mapy B pomoci medianu stfedni droveit intenzity zpétng odra-
zenych elektrondi by, pfiéemz v pfipadé, ze hodnota b; se nachazi v uzavieném intervalu mezi
hodnotami by, & by, Sdstice g; se vloZi do nové mnoziny Q” &astic, poté se pro kazdou éastici g
z nové mnoziny Q" uréi ze spektralni mapy S za pomoci koeficientu a spektrum X; rentgenového
zafeni a po t€ se kvantitativni spektroskopickou analyzou spektra X; uré{ koncentrace chemickych
prvkil obsaZenych ve zkoumaném vzorku v mist&, kde se nachazi astice q-

3. Zpisob podle niroku 1 nebo 2, vyznadujici se tim, e se odbornym odhadem
stanovi mnozina Z pravidel pro klasifikaci materialii, kde Z je mnoZina dvojic (cy, vi) a kazdé
tide c, je pfifazen logicky vyraz vy skladajici se z identifikatordi promé&nnych, aritmetickych ope-
ratori, logickych operatord, operatorii porovnani a &iselnych konstant, po té se uréi mnozina
proménnych vyskytujicich se ve vyrazech uloZenych v mnozing Z, pro kazdou &astici qgj
z mnoziny Q se zji§téné koncentrace chemickych prvki prifadi do téchto proménnych a nasledng
se vyhodnoti logicka hodnota kazdého vyrazu v; za G&elem vytvofeni mnoziny C,, kde mnozina
C; obsahuje takové tiidy c, z mnoziny C, kde C je mnozina viech t¥id z mnoziny Z, pro které je
odpovidajici vyraz v, pravdivy.

4. Zafizeni k provadéni zpisobu podle naroku t, kdy se analyzy provadi pomoci rastrovaciho
elektronového mikroskopu (13) opatieného detektorem (8) zp&tné odrazenych elektrond pfipoje-

neho na vstup analogové—islicového pfevodniku (9) a energiové—disperzniho detektoru (10
rentgenového zafeni pfipojeného na vstup pulzniho procesoru (11), vyznadujici se
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tim. e na vystup analogovd<&isticového pievodniku (9) a na vystup pulzniho procesoru (11) je
pripojena jednotka (20) zpracovani, kde vystup analogové-&islicového prevodniku (9) je spojen
pfes prvni pamér (21), druhy derivagni blok (29) a sedmou pamét’ (30) s jednim vstupem sluo-
vaciho bloku (31) a vystup pulzniho procesoru (11) je spojen s jednim vstupem druhé paméti
(22), jejiz vystup je pripojen na jeden vstup prvniho integradniho bloku (25), na jehoZ druhy
vstup je pfipojen vystup &tvrté paméti (24) propojené svym vstupem s vystupem tieti paméti (23)
a vystup prvniho integra¢niho bloku (25) je pfes patou pamét’ (26), prvni derivacni blok (27) a
Sestou pamét (28) spojen s druhym vstupem slucovaciho obvodu (31), jehoZ vystup je pripoien
pies osmou pamét (32) na vstup transformacniho bloku (33), jehoz jeden vystup je pfes devatou
pamét’ (34) spojen s jednim vstupem druh¢ho integragniho bloku (36) a jehoz druhy vystup je
pies desatou pamét’ (35) spojen s druhym vstupem druhého integraéniho bloku (36), na jehoZ tfeti
vstup je pfipojen vystup jedenacté paméti (37) a na jehoZ &tvrty vstup je pfipojen druhy vystup
druhé paméti (22), pfidem2 vystup druhého integratniho bloku (36) je pfipojen pfes spektralni
analyzator (38), dvanactou pamét' (39) a fadic (40) zobrazovaciho zafizeni se vstupem zobrazo-
vaciho zafizeni (41) a celd jednotka (20) zpracovani ma prediazeno vstupni zafizeni (44) pro
zadavani vstupnich hodnot, propojené pfes fadi¢ (45) vstupniho zafizeni se tieti paméti (23),
&tvrtou paméti (24) a jedendctou paméti (37) a polohovaci zafizeni (42) pro oznadeni vybranych
¢astic propojené pres fadi& (43) polohovaciho zafizeni a pfes Fadic (40) zobrazovaciho zafizeni se
zobrazovacim zafizenim (41).

5. Zatizeni podle naroku 4, vyznadujici se tim, Zev pfipadé provadéni zplsobu
podle naroku 2 je vystup prvni paméti (21) pFipojen zarovef na jeden vstup tfetiho integratniho
bloku (50), na jehoZ druhy vstup je pfipojen vystup devaté pam&ti (34) a vystup tohoto tietiho
integra¢niho bloku (50) je ptipojen na jeden vstup kompara&niho obvodu (51), na jehoz druhy
vstup je pFipojen vystup tfinacté paméti (52), jejiZ vstup je pres fadié (45) vstupniho zaiizeni
spojen s vystupem vstupniho zafizeni (44) a vystup kompara&niho bloku (51) je pfes ¢trnactou
pamét’ (53) ptipojen na druhy vstup druhého integraéniho bloku (36).

6. Zafizeni podle naroku 5 nebo 6, vyzmnadujici se tim, Ze v piipadé provadéni zpi-
sobu podle naroku 2 nebo 3 je spektrélni analyzétor (38) opatfen druhym vystupem, ktery je pfi-
pojen na jeden vstup klasifikitoru (60), na jehoZz druhy vstup je pfipojen vystup patnacté paméti
(61) propojené pres tadi& (45) vstupniho zafizeni s timto vstupnim zafizenim (44) a vystup klasi-
fikatoru (60) je pres Sestnactou pamét’ (62) a fadi¢ (40} zobrazovaciho zafizeni propojen s timto
zobrazovacim zafizenim (41).

3 vykresy
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