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Clanek obravnava osnovni princip delovanja in prime-
re prakticne uporabe energijsko disperzijskega spektrome-
tra pri preiskavah jekel v raster elektronskem mikroskopu.

1. UVOD

Mikrokemiéna analiza v raster elektronskem mikro-
skopu (REM) je lahko izvrSena na dva nadina, to je z
valovno dolzinskim spektrometrom (WDS) in energij-
sko disperzijskim spektrometrom (EDS). Pri EDS je
analiza izvrSena z meritvijo energije in intenzitete
rig. Zarkov, proizvedenih s fokusiranim elektronskim
curkom pri interakciji elektronski curek vzorec v
REM-u. Zacetki praktitne EDS analize segajo v leto
1968, ko so Fitzgerald, Keil in Heinrich objavili ¢lanek,
ki opisuje uporabo polprevodniSkega silicijevega detek-
torja za detekcijo rtg. zarkov, proizvedenih v REM-u.

Zaradi svoje enostavnosti in sorazmerno hitre kvan-
titativne analize vseh prisotnih elementov v vzorcu (v
nekaj minutah) se EDS danes mnogo uporablja za mi-
kroanalizo kovinskih in nekovinskih faz v jeklih, anali-
zo prelomnihk povrsin, Studij difuzijskih procesov, anali-
zo razli¢nih previek ter mikrokemi¢no preiskavo kovin-
skih in nekovinskih vzorcev.

2. ENERGIJSKO DISPERZIJSKI
SPEKTROMETER

Slika | prikazuje osnovni princip delovanja EDS

Proizvedeni rtg. Zarki vstopajo skozi tanko Be okno

v detektor. Be okno (obi¢ajno debeline 6,015 pm) slu-
zi za zaslito detektorja pred kontaminacijo iz notranjo-
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Energy-dispersive spectrometer
Fig. 1
Energy-dispesion spectrometer
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sti REM-a. Detektor je Si kristal z difundiranimi Li ato-
mi, ki so potrebni zato, da zapolnijo nepopolnosti v Si
kristalni mreZi. Vsak vstopajo¢i rtg. zarck se absorbira
nedale¢ pod povriino Si kristala in ionizira silicijeve
atome.

Nastane plaz fotoelektronov, ki ionizirajo ostale sili-
cijeve atome in dvignejo elektrone iz valenénega v pre-
vodni pas. Vsak tak sluéajnosti akt zahteva ~3,7 eV,
tako da je celotno Stevilo zbranih elektronov linearno
proporcionalno energiji vstopajocega rtg. zarka. Naboj
se zbere z dovedeno nosilno napetostjo (obitajno — 500
ali —750 V), preden naslednji rtg. Zarek vstopi v detek-
tor. Detektor obratuje stalno pri temperaturi tekocega
dusika (—195°C), to pa zaradi tega, da se zmanj$a Sum,
omogoci toéna meritev izredno nizkih tokov in prepredi
difuzija litijevih atomov iz silicijevega kristala. Ker je
zbrani naboj na detektorju izredno majhen — z vsakim
rtg. Zarkom se proizvede samo nekaj sto ali tisod elek-
tronov (npr.: Na rtg. Zarek daje samo nekaj sto elektro-
nov, Ni rtg. Zarek pa priblizno 2000 elektronov) — se
mora nadalje ojacati s FET predojaéevalnikom (FET —
field effect transistor), katerega izhod je stopnicasta na-
petost; vidina vsake stopnice je proporcionalna energiji
rtg. zarkov. Izhod iz FET se nadalje obdela v ojaceval-
niku, katerega izhod je serija pulzov. Vsak pulz je dolg
nekaj mikrosekund in njegova visina je proporcionalna
energiji rtg. Zarka. Signal 1z ojadevalnika je nato voden
v vecCkanalni analizator (MCA), kjer se signali sortirajo
po visini, in s tem po energiji ter shranijo v spekter, ki je
nato predstavljen na ekranu in se nadalje obdeluje s po-
modéjo ratunalnika.

Spektralna lo¢ljivost EDS je definirana kot FWHM,
to je polna Sirina vrha v spektru v tocki, v kateri je polo-
vica maksimalne visine vrha nad ozadjem. Obic¢ajno se
FWHM EDS dolo¢uje na MnKa vrhu (5.894 keV) in
FWHM vrha v spektru je definiran kot:

FWHM =/R?+2.735 (E-5894) (1)
FWHM — spektralna loéljivost vrtha v eV
R — FWHM na MnKa vrthu v eV
E energija vthaveV

Obicajne vrednosti FWHM pri EDS leZijo v obmoé-
ju 145—170 eV.

Velika prednost EDS je v tem, da nima gibajocih se
delov in so potrebni minimalni pogoji fokusiranja.
Praktiéni izkoristek EDS je okrog 100% v obmodju
3—20 keV. Obmod¢je detekcije je od Na (Z=11) do U
(Z=92). Seveda pa je mozna tudi detekcija lahkih ele-
mentov (C, N, O) s specialno konstruiranimi EDS de-
tektorji (t. i. ECON detektorji). Kompletna identifikaci-
ja karakteristi¢nih vrhov v spektru, odStevanje ozadja in
prekrivajocih vrhov, dobivanje &istih intenzitet, K —
razmerij in kvantitativnih rezultatov od vseh prisotnih
elementov v vzorcu je izvriena v nekaj minutah. Slaba
stran EDS pa je, da mora biti stalno podhlajen s teko-
¢im duSikom (tudi takrat, kadar ne obratuje) in nizka
spektralna loéljivost (~ 150 ¢V) v primerjavi z WDS
(10—15eV). Prakti¢na limita analize je okrog
5001000 ppm.

Vsi moderni EDS imajo vgrajeno korekturo za mrtvi
¢as in kopi¢enje pulzov (»pulse-pile up«). Kopicenje
pulzov se pojavi, kadar je ¢as sprejema med dvema pul-
zoma enak obratovalnemu ¢asu ojadevalca. Rezultat je
odstevanje pulzov od njihovih ustreznih kanalov in do-
dajanje v kanale z vi§jo energijo. Mrtvi ¢as sistema je
¢as, v katerem sistem dejansko obdeluje pulze in takrat
ne sprejema novih pulzov,
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Obicajni nacini analize z EDS so povrsinska anali-
za, linijska analiza, to¢kasta analiza in rtg. porazdelitve-
ne slike posameznih elementov v vzorcu.

Kvantitativna EDS analiza se lahko izvrii na tri na-
¢ine, in sicer:

a) z uporabo ¢istih elementnih standardov,

b) z uporabo datoteke spektrov od ¢istih elemen-
tnih standardov,

¢) z nestandardno metodo (to je z matemati¢nim iz-
ratunom ¢istih elementnih intenzitet).

Dandanasnji razvoj tehnologije silicijevih polpre-
vodniskih detektorjev kaze, da je bilo pri razvoju EDS
dosezen plato. Nadaljnje izboljsanje v njihovi uporabi
bo v glavnem v zmanjsevanju Suma na nizko energijski
strani spektra in v znatnem razvoju programske opreme
(software) za obdelavo spektra, pa tudi v zamenjavi te-
!c(;f%ga dusika z ostalimi snovmi, kot je npr. Zivosrebrni
jodid.

3. PRAKTICNI PRIMERI UPORABE
a) Analiza izlockov na prelomnih povrSinah

Preiskovali smo prelomno povriino jekla z 0,34 % C,
0,010% S, 0,29% Si, 1,29 % Cr, 3,08% Ni, 0,17% V,
0,09 % Co, 0,006 % Al, 0,17 % Cu, 0,31 % Mn, 0,40 %
Mo, 0,06 % F in 0,012 % Sn. Vzorci so bili lomljeni v la-
boratoriju s stiskalnico pri sobni temperaturi.

Slika 2
Duktilni prelom, 2000 x
Fig. 2
Ductile fracture, magn. 2000 x

Slika 2 prikazuje tipi¢en videz prelomne povriine;
to je duktilen prelom z izlocki v sferi¢énih duktilnih ja-
micah. Izlo¢ke v duktilnih jamicah smo identificirali z
EDS z na¢inom tockaste analize kot evtekti¢ne manga-
nove sulfide.

Slika 3 prikazuje EDS spekter vkijué¢ka manganove-
ga sulfida.

b) Analiza Zlinder

Z REM in EDS smo preiskovali vzorce jeklarske
zlindre iz elektrooblo¢ne peéi pri izdelavi jekla C4563
(Ravnin 4). Sestava jekla ob jemanju Zlindre je bila:
0,14% C, 0,02% S, 19,2% Cr, 78,1 % Ni, 0,01 % P in
2,53 % Fe. Vzorce zlindre smo pripravili na klasi¢en me-
talografski nacin, na koncu smo na njihovo povriino
naparili tanek sloj ogljika zaradi prevodnosti.

Slike 4, 5 in 6 prikazujejo mikrostrukturo Zlindre in
so bile posnete z uporabo sekundarnih elektronov.
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Slika §
Mikrostruktura Zlindre, 200 x
Fig.5

Microstructure of slag, magn. 200 x .
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Slika 3
EDS spekter MnS (faza A)
Fig. 3
EDS spectrum of MnS (phase A)

Posamezne faze na slikah 4, 5 in 6 smo analizirali s
tockasto EDS analizo in povprecni rezultati petih ana-
liz so prikazani v tabeli 1.

Tabela 1: EDS analiza faz v Zlindri

utezm %
Faza
Al Si P S Ca Cr Ni Fe
B 5 29 0,58 1,45 034 2199 6590 1,04 — Mikrostruktura lindre, 600 x
C 57,90 2.56 - 091 3559 1,09 1,12 — Fig.6
D 25,39 6,66 045 — 6631 09 — 058 Microstructure of slag, magn. 600 x .

al &v. ' WO ‘
SKU X600 2509 10. 90 RAUNS SKU X400 0514 10. 80 RGUH-

Slika 4 Slika 7
Mikrostruktura Zlindre, 600 x Mikrostruktura Zlindre, 400 x
Fig. 4 Fig. 7
Microstructure of slag, magn. 600 x . Microstructure of slag, magn. 400 x .
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Slika 11
Porazdelitev CrKa, 400 x Porazdelitev CaKa, 400 x
Fig. 8 Fig. 11
Distribution of Cr Ka, magn. 400 x Distribution of Ca Ka, magn. 400 x

Slika 12
Porazdelitev CiKa, 400 x Porazdelitev MnKa, 400 x
Fig. 9 Fig. 12
Distribution of Si Ka, magn. 400 x Distribution of Ma Ka, magn. 400 x

SKU X480 821 .

Slika 13
Porazdelitev AlKa, 400 x Porazdelitev MgKa, 400 x
Fig. 10 Fig. 13
Distribution of Al Ka, magn. 400 x Distribution of Mg Ka, magn. 400 x
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Slika 14
Porazdelitev FeKa, 400 x
Fig. 14
Distribution of Fe Ka, magn. 400 x

CURSOR (KEV)=05 84

Nadalje smo na vzorcu posneli Se rentgenske poraz-
delitvene slike za krom, silicij, aluminij, kalcij, mangan,
magnezij in Zelezo, ki prikazujejo porazdelitev posa-
meznih elementov v vzorcu.

Slika 16
EDS spekter Fe;C
Fig. 16
EDS spectrum of Fe;C

4. SKLEPI

Namen tega ¢lanka je bil informacija o osnovnem
principu delovanja energijsko disperzijskega spektro-
metra pri preiskavah v raster elektronskem mikroskopu.

Obravnavani so prakti¢ni primeri uporabe EDS pri
preiskavi prelomne povriine jekla, jeklarske Zlindre in
mikrostrukture jekla.
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ZUSAMMENFASSUNG

Mikrochemische Analyse im Rasterelektronenmikroskop
(REM) kann auf zwei verschiedene Weisen durchgefilthrt wer-
den und zwar mit der Energiedispersiven Rontgenanalyse
(EDS) und der Wellenlingedispersiven Réntgenanalyse
(WDS). Bei EDS wird die Analyse durch die Messung der In-
tensitdt und Energic der Rontgenstrahlen, erzeugt im REM
mit dem Elektronenstrahl durchgefiihrt. Fiir die Detektion der
Rontgenstrahlen wird Si (Li) halbleiter Detektor angewendet.
Die gesammelte Ladung am Detektor wird mit dem Rechner
bearbeitet und am Ekran als Spekter dargestellt. Wegen seiner

Einfachkeit und der schnellen gquantitativen Analyse wird
EDS heute viel bei der Mikroanalyse der metallischen und
nichtmetallischen Proben im REM angewendet. Auch prakti-
sche Beispiele der Anwendung von EDS bei der Analyse cines
duktilen Bruches von Stahl mit 0,34 % C, 0,010 % S, 0,29 % Si,
1,23 % Cr, 3,08 % Ni, 0,1 % V, 0,09 % Co, 0,006 % Al, 0,17 %
Cu, 0,31 Mn, 0,40 % Mo, 0,06 % P und 0,012 % Sn, der Stahl-
schlacke bei der Erzeugung von Stahl C 4563 und des Mikro-
gefiiges von Stahl C 1043 werden angegeben.

SUMMARY

The microchemical analysis in the scanning microscope
can be made in two ways, i. €. by a wave-dispersion spectrome-
ter, or energydispersion spectrometer. With the EDS the analy-
sis is made by measuring the intensity and the energy of
X-rays produced in the scanning microscope by the electron
beam. The X-rays are detected by the Si (Li) semiconducting
detector. The collected charge on the detector is treated by the
computer and it is presented on the display in form of spec-
trum. Due-to its simplicity and fast quantitative analysis the

EDS is today much used in microanalysis of metallic and
nonmetallic samples by the scanning microscope. Given are
practical examples of application of the EDS in the analysis of
ductile fracture of steel with 0,34% C, 0,010 % S, 0,29 % Si,
1,23 % Cr, 3,08 % Ni, 0,17 % V, 0,09 % Co, 0,006 % Al, 0,17 %
Cu, 0,31 % Mn, 0,40 % Mo, 0,06 % P and 0,012 % Sn, of a steel-
making slag in manufacturing C 4563 steel, and of the micro-
structure of C 1943 steel.

3AKJIOYEHUE

MUKPOXHMHYECKIIT AHANNI B PACTEPHOM IICKTPOHHOM
mukpockone (REM) MOXHO BLINOMHKUTE ABOIHEIM Criocobom,
a4 HMCHHO: C CICKTPOMETPOM HIMEPEHHS IUIHHBI BOIHbLI
(WDS) n euegremucc:mn JANCNEPCHOHHBIM CNEKTPOMETPOM
(EDS). Mpn EDS anann3 seiNOAHAETCR M3IMEPEHHEM HHTEH-
CHBHOCTH W JHECPTHH PEHTTCHOBBIX J1y%eil, KoTophie 0bpaiosa-
JIUCH B PACTOPHOM ek TpoHHOM Mukpockone (REM) ¢ crpy-
10éit anekTporos. JIis WHAMKAUKMM PEHTTCHOBBIX Jy4eil yno-
TpebaseTcs noaynpoBoaRHKoBbiii aerexrop (Si(Li)). Ha ae-
TekTOpe cobpaunsiil 3apsaa 06pabaTrBaACTCH ¢ CHETYHKOM, KO-
TOPHI HAa IKPAHC NOABIAACTCH B Buae cnekTpa. Beneacreum
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CBOEii NPOCTOTHI # BLICTPOro KOAMMCCTREHHOTO anannia EDS
YNOTPEDAACTCH TENEPL YACTO NPH BLINOAHEHUN MUKPOAHAIN-
33 METANTHMECKHX M HeMETA/LINYECKHX BKAKYCHNiT 00pailnos
B PACTOPHOM ek TPOHHOM MuKpockone (REM). Mpuseienn
TaKKe NPaKTHYeCKHe npumepnt ynorpedacuus EDS npu ana-
au3e koBkoro winoma cranm ¢ 0,34 % C, 0,010% S, 0,29 % Si,
1,23 % Cr, 3,08 % Ni, 0,17 % V, 0,09 % Co, 0,006 % Al, 0,17 %
Cu, 031 % Mn, 0,40 % Mo, 0,06 % P u 0,012 % Sn, Takxke ana-
JM3A WAAKA NPH MFOTOBACHUK cTann Mapku C-4563 u au-
XpocTpyKTYphI crann mapku C-1943,



