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Методология и методы исследования

стей, что приводит к уширению, искажению фор-
мы пиков РФЭС и, как следствие, к невозможности 
разделения вкладов атомов, мало различающихся 
по химическому сдвигу. В современных спектро-
метрах высокое разрешение по энергии обеспечи-
вается использованием монохроматического рент-
геновского излучения и эффективными системами 
компенсации заряда [Nesbitt, Bancroft, 2014], а так-
же специальной подготовкой поверхности.

В минералогии РФЭС преимущественно исполь-
зовалась для изучения поверхностных свойств и ре-
акционной способности природных оксидов, суль-
фидов и силикатов и, в меньшей степени, для изуче-
ния состава, структуры и химической связи в объ-
еме минералов (см., например, обзоры [Hochella, 
1988; Fadley, 2010]). Было показано, что спектры 
РФЭС силикатов и фосфатов в аморфном и кри-
сталлическом состоянии (при типичных значени-
ях ширины кислородных линий O1s порядка 2 эВ 
и более, использовании спектрометра ESCALAB-
MKII и анализе механически обработанных или 
натуральных поверхностей) на качественном уров-
не отражают изменения типа ближнего порядка в 
объеме [Gubanov et al., 1991; Zatsepin et al., 1997; 
Shchapova et al., 2010; Вотяков и др., 2012]. Дан-
ное направление работ получило развитие в связи 
с появлением спектрометров высокого разрешения 
[Zakaznova-Herzog et al., 2005, 2006; Fadley, 2010; 
Nesbitt et al., 2011]. Для кварца, оливина, диопси-
да и бронзита получены близкие значения ширины 
FWHM линий O1s, Si2p, Mg2p и Ca2p (~1.3 эВ); вы-
сказано предположение об их колебательном уши-
рении; в диопсиде выделены три структурно не-
эквивалентных атома кислорода – мостиковый и 
немостиковые MgOSi и CaOSi/FeOSi [Zakaznova-
Herzog et al., 2005, 2006]. В работе [Zakaznova-
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ВВЕДЕНИЕ

Рентгеновская фотоэлектронная спектроскопия 
(РФЭС) основана на регистрации энергетическо-
го спектра электронов, выбиваемых из приповерх-
ностных слоев твердых образцов рентгеновским 
излучением; метод позволяет проводить количе-
ственный анализ химического состава этих слоев 
и измерять значения энергии связи Eb электронов 
остовных уровней элементов и валентной зоны.  
Последние зависят от структуры ближнего поряд-
ка, эффективного заряда и характеристик химиче-
ской связи атомов [Зигбан и др., 1971; Нефедов, Во-
вна, 1987]. Толщина анализируемого РФЭС слоя за-
висит от энергии фотоэлектронов и составляет не 
более нескольких сот атомных слоев (~20 нм) [Зиг-
бан и др., 1971]. За счет выбора условий измерения 
в спектрах могут быть зарегистрированы фотоэ-
лектроны с различных глубин (см., например, обзо-
ры [Hochella, 1988; Fadley, 2010]); показано, что при 
использовании рентгеновского излучения Al Kα и 
больших значений угла сбора фотоэлектронов из-
меряемая интенсивность на 90% и выше обеспечи-
вается слоями, лежащими глубже поверхностного 
монослоя [Nesbitt, Bancroft, 2014]. При анализе со-
ответствующим образом подготовленных поверх-
ностей минералов (свежий скол) получаемая ин-
формация может быть соотнесена с их объемными 
свойствами [Zakaznova-Herzog et al., 2005, 2006].

Фотоионизация, выход оже- и вторичных элек-
тронов приводят к положительной зарядке поверх-
ностного слоя материалов-диэлектриков, в резуль-
тате чего кинетическая энергия фотоэлектронов 
уменьшается и рассчитанная энергия связи оказы-
вается завышенной. Серьезной проблемой является 
неравномерная зарядка несовершенных поверхно-
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Herzog et al., 2008] изучены процессы выщелачива-
ния оливина, бронзита и диопсида; высокое разре-
шение спектра O1s позволило авторам диагности-
ровать дополнительный тип кислорода OH–, возни-
кающий в результате обмена H+ с приповерхност-
ными катионами. Исследованы разные типы кис-
лорода в силикатных стеклах [Nesbitt et al., 2011; 
Sawyer et al., 2015]; концентрационные зависимо-
сти энергии O1s-уровней кислорода разных типов 
и Si2p-уровней использованы для интерпретации 
концентрационных изменений рамановских спек-
тров валентных колебаний SiO4-тетраэдров; выяв-
лена их связь с электронной плотностью на атомах 
кислорода [Nesbitt et al., 2017].

Для циркона методом РФЭС ранее выполне-
ны исследования химических сдвигов Eb элемен-
тов относительно простых оксидов SiO2, ZrO2, об-
суждалась возможность использования значений 
Eb O1s для оценки ковалентности Si-O в силика-
тах [Guittet et al., 2001]. Изучено влияние облуче-
ния ионами аргона (8 кэВ) на химический состав 
поверхностных слоев ZrSiO4, сделан вывод о зна-
чительной потере SiO2 и сильном восстановлении 
Zr после облучения [Iacona et al., 1999]. Рассмо-
трено влияние выветривания поверхности цирко-
на различной степени метамиктности на спектры 
РФЭС, при этом сильные изменения химического 
состава не обнаружены, а изменения O1s спектров 
приписаны частицам каолинита [Balan et al., 2001]. 
Методом РФЭС изучены флотационные свойства 
циркона после плазменной очистки [Marshall et 
al., 2014] и модификации поверхности путем нете-
пловой обработки электромагнитными импульса-
ми за счет изменения соотношения гидроксильных 
групп разного типа [Chanturia et al., 2017]. В работе 
[Shchapova et al., 2010] были установлены измене-
ния спектров O1s, Si2p и валентной полосы цирко-
на, обусловленные радиационным повреждением 
его структуры; изменения приписаны частичной 
полимеризации кременекислородных тетраэдров 
в поврежденной структуре. Отметим, что имеют-
ся РФЭС исследования радиационного поврежде-
ния других природных ортосиликатов, в частно-
сти оливина, для которого сообщалось о радиаци-
онно-индуцированном восстановлении металли-
ческого Fe [Dukes et al., 1999; Loeffler et al., 2009].

Таким образом, РФЭС спектроскопия перспек-
тивна для анализа структурных и химических 
преобразований поверхности и объемных (припо-
верхностных) слоев минералов; современное обо-
рудование позволяет получать спектры с высоким 
спектральным разрешением и, при соответствую-
щей методике измерения и пробоподготовки, ана-
лизировать атомное и электронное строение в объ-
еме минералов. Применение РФЭС для исследова-
ния структуры и химической связи диэлектриче-
ских силикатных минералов требует детального 
рассмотрения методических вопросов.

Цель работы. Решение методических вопросов 
подготовки поверхности, выбора режимов изме-
рения спектров РФЭС на спектрометре высокого 
разрешения PHI XPS Versaprobe 5000, обработки 
и анализа результатов для исследования кислород-
ной подрешетки силикатных минералов, в част-
ности циркона; минимизация влияния на форму 
спектров O и Si поверхностных состояний и диф-
ференциального заряда поверхности; тестирова-
ние методики на примере высококристаллическо-
го циркона.

Аналитическое оборудование и режимы из-
мерения. Исследования осуществлены на спек-
трометре PHI XPS 5000 VersaProbe (ULVAC-Phys-
ical Electronics, США, 2011 г.). Спектрометр вы-
полнен по классической рентгенооптической схе-
ме с использованием кварцевого монохроматора 
при рабочем диапазоне анализатора энергий свя-
зи 0–1500  эВ. В приборе применены электроста-
тический тип фокусировки и магнитная экрани-
ровка основной камеры. Упомянутые особенности 
спектрометра позволяют добиться высокой разре-
шающей способности по энергии (ΔE ≤ 0.5 эВ для 
Al  Kα возбуждения), высокой пространственной 
селективности (минимальный диаметр рентгенов-
ского Al Kα зонда d ≤ 10 мкм) и высокой элемент-
ной чувствительности со значительным отноше-
нием “сигнал/шум” при исследовании широкого 
круга объектов. Важной особенностью спектро-
метра является система двухканальной нейтрали-
зации электростатического заряда, возникающего 
в процессе регистрации РФЭС диэлектрических 
образцов. Нейтрализация осуществляется с помо-
щью как электронов с использованием источника 
с термокатодом (~1 эВ), так и ионов низкой энер-
гии (≤200  эВ). Спектрометр имеет безмасляную 
двухступенчатую систему вакуумной откачки на 
основе турбомолекулярного и магниторазрядного 
насосов, позволяющих эффективно поддерживать 
рабочий вакуум не хуже 10–7 Па. При этом исклю-
чено загрязнение образцов парами форвакуумно-
го масла в камере подготовки, обычно имеющее 
место при стандартной схеме вакуумной откачки 
с помощью парамасляных насосов предваритель-
ной откачки.

Измерения выполнены при угле выхода элек-
тронов 90°, что соответствует максимальной объ-
емной чувствительности. Диаметр пятна рентге-
новского излучения составлял 100 мкм. Мощность 
рентгеновского излучения на образце не превыша-
ла 25 Вт. В режиме получения обзорных спектров 
ширина энергетического окна была равна 187.85 эВ, 
в режиме высокого разрешения в области линий O1s, 
Si2p, Zr4d, C1s – 23.5 эВ. Время накопления в точ-
ке за один проход составляло 50 мс. Измерения про-
ведены в вакууме с остаточным давлением ионов ар-
гона, используемых для нейтрализации, ~1 × 10−6 Па.  
Типичное отношение сигнал/шум составляло по-
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рядка 10000/3 для линий остовных уровней. Ка-
либровка шкалы энергий спектрометра проводи-
лась по линиям Au4f7/2, Cu2p3/2; влияние ширины 
энергетического окна на FWHM – по Ag3d5/2. Пер-
вичная обработка спектров была проведена с при-
менением программного обеспечения ULVAC-PHI 
MultiPak 9.8. Учет зарядки образца осуществлял-
ся по энергии связи уровня C1s 284.8 эВ [Moulder et 
al., 1992; Carbon].

Образцы и пробоподготовка. Использован высо-
кокристаллический образец циркона Ratanakiri, Кам-
боджа, из вторичных отложений щелочных базаль-
товых пород с низким (<0.1 мас. %) содержанием при-
месей, за исключением гафния (~0.7 мас. % HfO2), с 

возрастом 0.92 ± 0.07 млн лет [Zeug et al., 2018]. Ис-
следуемый образец был предварительно отожжен в 
восстановительных условиях при 900–1000°С. По 
нашим данным электронно-зондового, ЛА ИСП МС 
и рамановского анализа, образец однороден по со-
ставу основных, примесных элементов и структуре. 
В целях снижения вклада измененных поверхност-
ных слоев измерения выполнялись на свежем сколе, 
после чего образец немедленно помещался в ваку-
умную камеру спектрометра; ориентировка поверх-
ности образца не учитывалась.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Обзорный спектр циркона Ratanakiri представ-
лен на рис. 1; энергии связи электронов 525–535 эВ 
(O1s), 425–445 (Zr 3s), 325–355 (Zr 3p3/2, 3p1/2), 275–290 
(C1s), 176–190 (Zr 3d5/2, 3d 3/2), 145–160 (Si2s), 95–110 
(неразрешенные Si 2p3/2, 2p1/2), <60 эв (валентная зо-
на Zr 4s, 4p, 4d; Si3s, 3p; O3s, 3p) типичны для кри-
сталлического циркона [Iacona et al., 1999; Guittet 
et al., 2001; Shchapova et al., 2010]. Химический со-
став поверхностного скола, определенный по соот-
ношению линий Zr3d, Si2p, O1s и C1s с использова-
нием сечений фотоионизации [Moulder et al., 1992], 
близок к стехиометрическому, за исключением не-
контролируемого поверхностного углерода: 14.0, 
15.3, 61.6, 9.0 ат. % для Zr, Si, О и C соответственно.

Спектры O1s, Si2p и Zr3d циркона показаны 
на рис. 2–4, значения энергии связи O1s, Si2p и 
Zr3d5/2 – в табл. 1. Спектр O1s представлен узкой 
слегка асимметричной линией, имеющей “хвост” в 
высокоэнергетической части (см. рис. 2а). Аппрокси-
мация всего профиля линии одним контуром Фойгта 

Рис. 1. Обзорный РФЭ спектр циркона Ratanakiri.

Рис. 2. Спектр O1s в цирконе (залитые круги) и его аппроксимации по полному профилю (а) и низкоэнерге-
тической (526.00–530.86 эВ) части контуром Фойгта (черная линия) (б).
Незалитые круги – разность между экспериментальным спектром и аппроксимацией; красная линия – аппроксимация 
разностного спектра контуром Фойгта. Вертикальные штриховые линии – диапазон энергий связи Eb O1s в координа-
ции Si–OH для оливина (532.2–532.7 эВ) и Si–O–Si для кварца (532.7 эВ) [Duval et al., 2002; Guittet et al., 2001; Zakaznova-
Herzog et al., 2008].
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(R = 0.99487) дает значения Eb(O1s) = 530.86 ± 0.01 эВ 
и FWHM(O1s) = 1.32 ± 0.02 эВ, однако не воспроиз-
водит форму линии точно. Энергия связи O1s близка 
к полученным ранее 531.3 и 530.95 эВ для трехкоор-
динированного атома O(Si, Zr, Zr) в синтетическом 
и высококристаллическом цирконе из кимберлитов 
соответственно [Guittet et al., 2001; Shchapova et al., 
2010], а также к 531.0 эВ в Mg-оливине [Zakaznova-
Herzog et al., 2005], в структуре которого, как и в 
цирконе, SiO4 тетраэдры являются изолированны-
ми. Небольшие расхождения Eb(O1s) циркона ча-
стично могут быть объяснены небольшими разли-
чиями референсной энергии связи C1s [Greczynski, 

Hultman, 2018]. Полученная величина ширины пол-
ного контура FWHM(O1s) ≈ 1.3 эВ циркона близка 
к FWHM(O1s) = 1.24–1.27 эВ для кварца, пироксе-
на, оливина (спектрометр Kratos Axis Ultra с систе-
мой компенсации заряда магнитным удержанием, 
Al Ka-излучение, спектральное разрешение спек-
трометра 0.35 эВ) [Nesbitt et al., 2004, Zakaznova-
Herzog et al., 2005, 2006; Bancroft et al., 2009]. В ци-
тируемых работах детально обсуждена природа 
уширения O1s, Si2p спектров и сделан вывод о том, 
что основными факторами являются: 1) фононное 
уширение (уменьшение времени жизни возбуж-
денного состояния), которое приводит к темпера-

Рис. 3. Спектр Si2p в цирконе (залитые круги) и его аппроксимации одним контуром Фойгта (черная ли-
ния); двумя контурами, соответствующими вкладам Si2p3/2 и Si2p1/2 с фиксированными максимумами 101.6 
и 102.2 эВ (контуры и огибающая – серая штриховая линия) (а); тремя контурами, соответствующими вкла-
дам Si–O–Zr, Zr; Si–OH и Si–O–Si (красная, зеленая и синяя линии) с фиксированными значениями двух по-
следних максимумов 103.0 и 103.6 эВ (б) (черная линия – огибающая).

Рис. 4. Спектр Zr4d в цирконе (залитые круги) и аппроксимация фоновой линии по Ширли (а); аппроксима-
ция спектра после вычитания фона двумя контурами Фойгта (штриховая линия), соответствующими вкла-
дам Zr4d5/2 и Zr4d3/2 (б) (сплошная линия – огибающая).
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Таблица 1. Энергия связи Eb (эВ) и ширина FWHM (эВ) спектральных полос O1s, Si2p, Zr3d5/2, C1sизм в пробах цир-
кона и ряда силикатных минералов

Образец
O1s Si2p

(3/2 и 1/2) Zr3d5/2 C1sизм C1sреф*

Eb FWHM Eb FWHM Eb FWHM Eb Eb

Циркон  
Ratanakiri 530.86 ± 0.01 1.32 ± 0.02** 101.69 ± 0.01 1.47 ± 0.01** 182.84 ± 0.01 1.16 ± 0.01** 284.81 ± 0.05 284.8

Циркон Z1*** 530.95 2.06 101.50 1.80 182.70 1.77 – 284.5
Циркон**** 531.30 2.30 101.80 2.00 182.95 1.80 – 284.6
Кварц**** 532.70 2.00 103.15 2.00 – – – 284.6
Оливин***** 531.00 1.26 101.70 1.29 – 285.0
Кварц***** 532.80 1.23 103.60 1.38 – – – 285.0

*Референсное значение энергии связи C1s, использованное для калибровки.
**Значения FWHM до разложения на компоненты.
***Циркон из кимберлитовой трубки Мир высокой степени кристалличности [Shchapova et al., 2010].
****Синтетические аналоги [Guittet et al., 2001].
*****Оливин и кварц [Zakaznova-Herzog et al., 2005].

турно-зависимому симметричному гауссову раз-
мытию контура; 2)  вибронное расщепление воз-
бужденного состояния (FSWB-final state vibrational 
broadening), впервые отмеченное в [Siegbahn, 1974], 
которое приводит к температурно-независимому 
асимметричному уширению контура. Указано так-
же, что FWHM(O1s) ≈ 1.3 эВ является минималь-
но возможным измеряемым значением для сили-
катов при комнатной температуре и спектральном 
разрешении ~0.35 эВ. С учетом этих соображений 
и спектрального разрешения Versaprobe (ниже или 
~0.5 эВ) полученное нами значение FWHM(O1s) = 
= 1.32 ± 0.02 эВ циркона является подтверждени-
ем того, что выбранные условия измерения и про-
боподготовки действительно обеспечивают эф-
фективную компенсацию дифференциального за-
ряда поверхности, и методика может применяться 
в дальнейшем для исследования эффектов измене-
ния профиля линии.

Для получения информации о возможном вкла-
де в высокоэнергетический “хвост” O1s спектра ка-
ких-либо других атомов О в отличной от O(Si, Zr, 
Zr) координации была использована процедура ап-
проксимации спектра по его низкоэнергетической 
части (см. рис. 3б), описанная в [Nesbitt, Bancroft, 
2014]. Аппроксимация в диапазоне 526.00–530.86 эВ 
контуром Фойгта (R = 0.99931) дает значения мак-
симума 530.80 ± 0.01 эВ и FWHM = 1.24 ± 0.02 эВ 
и четко выявляет асимметрию O1s линии. Допол-
нительная высокоэнергетическая часть (~10% от об-
щей интегральной интенсивности O1s) описывается 
контуром Фойгта с максимумом 532.0 эВ и FWHM 
1.6 эВ. Подобный “дополнительный” спектр с мак-
симумом 532.2–532.7 эВ шириной 1.2–1.6 эВ на-
блюдался в исходном и подвергнутом выщелачи-
ванию оливине, где он был отнесен к фрагмен-

там Si–OH [Zakaznova-Herzog et al., 2008]. По виду 
спектра O1s в цирконе Ratanakiri можно предполо-
жить, что дополнительная высокоэнергетическая 
часть полосы связана как с эффектом FSWB асим-
метричного уширения линии [Bancroft et al., 2009], 
так и с возможным вкладом атомов О в координа-
ции Si–OH (Eb = 532.2–532.7 эВ [Duval et al., 2002; 
Zakaznova-Herzog et al., 2008]). Последние мо-
гут возникать на поверхности скола образца в ат-
мосфере. Вклад атомов О в координации Si–O–Si  
(Eb = 532.7 эВ [Guittet et al., 2001]), если и присут-
ствует, то в очень малой концентрации. Таким об-
разом, применение техники свежего скола обеспе-
чивает возможность выявления и разделения вкла-
дов: 1) приповерхностных “объемных” слоев цир-
кона, 2) поверхностных слоев, измененных адсорб-
цией. Следовательно, эта техника применима для 
исследования изменений состояния атомов кис-
лорода, индуцированных различными факторами 
(генетическими особенностями минерала).

Спектр Si2p может быть аппроксимирован од-
ним контуром Фойгта с максимумом Eb(Si2p) = 
= 101.69 ± 0.01 эВ и FWHM(Si2p) = 1.46 ± 0.01 эВ, 
однако при этом форма линии точно не воспро-
изводится (см. рис. 3а). Параметры пика близки к 
таковым для оливина 101.7 и 1.29 эВ (для сравне-
ния, в кварце 103.6 и 1.38 эВ) [Zakaznova-Herzog et 
al., 2005]. Спектр слегка асимметричен, но в мень-
шей степени, чем O1s. Это может быть связано с 
маскировкой асимметрии за счет неэлементарной 
природы полосы, поскольку она представляет со-
бой неразрешенный (расщепление ~0.6 эВ) спин-
орбитальный дублет Si2p3/2 и Si2p1/2 [Bancroft et 
al., 2009]. Разложение на две составляющие, схе-
матически моделирующие вклады Si2p3/2 и Si2p1/2 
(энергии связи Si2p3/2 и Si2p1/2 взяты из [Zakaznova-
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Рис. 5. Спектр валентной полосы в цирконе и его 
интерпретация по данным расчета [Shchapova et 
al., 2010].

Herzog et al., 2005] для оливина), дает хорошее со-
ответствие с экспериментом, однако не содержит 
полезной информации. Поэтому, по аналогии с [Ia-
cona et al., 1999; Balan et al., 2001; Chanturia et al., 
2017], в дальнейшем дублет Si2p3/2 и Si2p1/2 моде-
лировали одним контуром. В этом случае допол-
нительная интенсивность в высокоэнергетической 
области может быть связана с интегральным вкла-
дом Si2p атомов Si в некой новой координации. На 
рис. 3б показана аппроксимация спектра тремя 
контурами Фойгта: Si–O–Zr, Zr (параметры опре-
делены подгонкой), Si–OH (энергия связи фиксиро-
вана 103.0 эв [Zakaznova-Herzog et al., 2008; Chan-
turia et al., 2017]) и Si–O–Si (энергия связи фикси-
рована 103.6 эв [Zakaznova-Herzog et al., 2005]). 
В этом приближении ширина линии Si–O–Zr,  
Zr равна 1.40 эВ, что близко к данным для оливина 
(см. табл. 1). Вклад Si–OH составляет ~5%, тогда как 
вклад Si–O–Si пренебрежимо мал. Полученный ре-
зультат согласуется с данными анализа O1s спектра 
циркона Ratanakiri; он подтверждает отсутствие су-
щественного дифференциального заряда поверхно-
сти и показывает наличие незначительного количе-
ства OH-групп, которые могут возникать на поверх-
ности скола образца в атмосфере.

Спектр Zr4d представлен двумя линиями от хо-
рошо разрешенных компонент спин-орбитального 
расщепления Zr4d5/2 и Zr4d3/2 (см. рис. 4а). Аппрокси-
мация по Фойгту дает Eb(Zr4d5/2) = 182.84 ± 0.01 эВ 
(рис. 4б), что хорошо согласуется с данными [Gui-
ttet et al., 2001; Shchapova et al., 2010]; значение 
FWHM(Zr4d5/2) = 1.16 ± 0.01эВ существенно ниже, 
чем в цитированных работах. Признаков наличия 
OH-групп не фиксируется. В работе [Balan et al., 
2001] отмечено, что химическое воздействие и вы-
ветривание слабо влияет на форму линии Zr4d в 
цирконе; однако в работе [Iacona et al., 1999] обна-

ружено сильное влияние на нее облучения ионами 
Ar за счет изменения зарядового состояния части 
атомов Zr. Высокое разрешение спектра Zr4d, до-
стигнутое в настоящей статье, позволяет прогно-
зировать возможность выявления радиационных 
повреждений не только в кремнекислородной под-
решетке циркона, но и в циркониевой.

В спектре валентной полосы (рис. 5) воспроизво-
дятся известные особенности электронной структу-
ры циркона [Rignanese et al., 2002; Shchapova et al., 
2010; Du et al., 2012]. Отметим, что высокие значе-
ния кинетической энергии валентных электронов 
(1446–1486 эВ) обеспечивают наибольшие глубины 
выхода электронов; вклад поверхностных слоев при 
этом меньше, чем в случае остовных электронов. 
Достигнутое хорошее разрешение спектра позволя-
ет в дальнейшем проследить изменения химическо-
го связывания под действием внешних факторов (ге-
нетических особенностей циркона); вклад объемных 
слоев при этом можно считать доминирующим.

ВЫВОДЫ

Отработана методика РФЭС анализа атомной 
и электронной структуры широкозонного диэлек-
трика циркона. Минимизация влияния поверх-
ностных состояний и дифференциального заряда 
поверхности достигнута: 1) использованием спек-
трометра с двойной системой компенсации заряда 
и монохроматическим Al Kα-возбуждением; 2) под-
бором условий измерения, в частности максималь-
ным увеличением угла выхода измеряемых элек-
тронов и небольшим диаметром пятна 100 мкм; 
3)  техникой пробоподготовки поверхности – све-
жий скол в атмосфере непосредственно перед из-
мерением. На примере высококристаллическо-
го образца циркона Ratanakiri (Камбоджа) из вто-
ричных отложений щелочных базальтовых пород, 
подвергнутого отжигу в восстановительных усло-
виях при 900–1000°С, протестированы различные 
варианты обработки спектров O1s, Si2p, Zr4d. Из-
меренная по отработанной методике ширина ли-
нии FWHM(O1s) = 1.3 эВ соответствует минималь-
но возможной для силикатов при работе на се-
рийных спектрометрах высокого разрешения; для 
циркона такой результат получен впервые. Показа-
на возможность анализа структуры ближнего по-
рядка, в частности диагностики образования фраг-
ментов Si–O–Si и Si–OH, которые могут возникать 
в объеме и/или поверхностных слоях циркона под 
действием внешних (например, радиационного, 
химического) факторов.

Авторы выражают благодарность Christoph 
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