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Elektronska mikroanaliza trdnih kovinskih

in nekovinskih snovi

A.UVOD

V tem sestavku smo si namenili opisati znaéil-
nosti elektronske mikroanalize v takem obsegu,
da bi bili raziskovalci razliénih strok pouéeni o
principih elektronske mikroanalize, da bi dobili
pregled o bistvenih sestavnih delih elektronskih
mikroanalizatorjev, spoznali metode za analize in
preiskave, dobili predstavo o analitskih moinostih,
elektronskih mikroanalizatorjev in koncno vedeli
kaksne so napake pri elektronski mikroanalizi.

Sestavek ni namenjen raziskovalcem, ki se ba-
vijo s problemi mikroanalize, ampak raziskoval-
cem, ki bi radi uporabljali to metodo za preiskavo
snovi. Zato smo iz sestavka izpustili vse, kar smo
smatrali, da je drugotnega pomena za uporabnike
analiz, od bolj obSirnega fizikalnega opisa osnov-
nili principov elektronske mikroanalize do mate-
maticnilh postopkov za izradunavanje popravk.

Upamo, da smo uspeli in da je sestavek dovolj
dostopna in dokumentirana informacija iz katere
bodo zainteresirani lahko izlulcéili vse osnovne
podatke, katere potrebujejo, da bi lahko elektron-
sko mikroanalizo koristno vkljudili v svoje delo.

B. METODE ZA MIKROANALIZO

Metode za mikroanalizo so osnovane na absorb-
ciji in emisiji X Zarkov. Razvija se tudi metoda,
pri kateri z joni izbijamo iz povr$ine snovi tanke
sloje atomov in jih nato analiziramo v masnem
spektrografu, Ta tehnika pa prihaja sedaj v postev
le za posebne fizikalne preiskave. Bolj razSirjena
absorbceijska analiza sloni na razliki v absorbcij-
skem koeficientu za X Zarke med razli¢nimi atomi.
Tudi ta metoda ni toliko dovriena, da bi dovolje-
vala kvantitativne preiskave, marveé se rabi le za
kontaktno ali pa projekcijsko rentgensko mikro-
radiografijo.

Pri emisijski analizi se vzbuja atome z X Zarki,
to je fluorescenéna metoda ali z elektroni, to je
elektronska analiza, zabeleZen signal pa so v obeh
primerih X Zarki.

Uporabnost fluorescenénega vzbujanja pri mi-
kroanalizi omejuje razmeroma globoko prodiranje
X Zarkov in majhna gostota snopa. Zato ta tehnika
ne prihaja v poStev za mikroanalizo, pat pa se je
razsirila pri makroanalizi.

Za mikroanalizo je najprimernejsa metoda, pri
kateri vzbujamo atome s finim snopom incidend-

nih (vpadnih) elektronov in belezimo nastale
X Zarke. Spekter emitiranih X Zarkov je kom-
pleksen, kar je slaba stran, katero pa Siroko
kompenzirajo naslednje prednosti:

— moZnost vzbujanja s snopom, ki ima zelo
majhen premer,

— plitvo prodiranje elektronov v globino ana-
lizirane snovi,

— moZnost vzbujanja praktiéno vseh atomov,
razen helija in vodika,

— enostavno  finofokusiranje elektronskega
snopa z energijami 5 do 50 keV, kar pokriva celo
podrocje energij, ki so potrebne za vzbujanje
karakteristi¢nih ¢ért vseh atomov.

C. PRINCIP ELEKTRONSKE MIKROANALI-
ZE IN ZGRADBA MIKROANALIZATORJEV

1. ZNACILNOSTI VZBUJANJA X SEVANJA
Z ELEKTRONI

Na sliki 1 so prikazane energije, ki so potrebne
za vzbujanje K in L sevanj za elemente period-
nega sistema.

Pri prakticnem delu na elektronskem mikro-
analizatorju navadno ne gremo z energijo inci-
den¢nih elektronov preko 30kV, da elektroni ne
prodirajo pregloboko v analizirano snov, ker bi se
s tem zmanjSala geometri¢na lo¢ljivost analize in
povecalo ozadje. Zato navadno uporabljamo K se-
vanje do atomskega Stevila 30-33, nad 33 uporab-
ljamo L sevanje, pri elementih z atomskim Stevi-
lom nad 80 pa uporabljamo tudi érte M sevanja.

Poglejmo sedaj katere so glavne fizikalne zna-
Cilnosti analize s pomo&jo elektronskega mikro-
analizatorja (1). Intenziteta vzbujenih X Zarkov,
ki je v neposredni zvezi z ob&utljivostjo aparata,
je odvisna od gostote in energije elektronov v in-
cidenénem snopu. Vedina energije elektronov
v tem snopu pa se ne porabi za vzbujanje X Zar-
kov, marve¢ v trkih z vodljivimi in valenénimi
elektroni ustvarja toploto. Obsevana snov se zato
ogreva, vendar je odvajanje toplote pri snopih s
premerom priblizno 1 mikron tako intenzivno, da
lahko zanemarimo pri anorganskih snoveh ogre-
vanje analizirane tocke. Izjema so nekatere snovi,
ki vsebujejo kristalno vodo.

Pri sedanjih konstrukcijah elektronskih mikro-
analizatorjev dosega gostota toka pribl. 2 A/cm?.
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Slika 1
Energije vzbujanja (V) in valovne dolZine () K in L é&rt
X sevanja v odvisnosti od atomskega stevila. Pod absciso
so shemati¢no prikazani intervali valovnih dolZin, za katere
se lahko uporabljajo razliéni kristali monokromatorji v
mikroanalizatorju tipa JXA-3A

Pri sedanji elektronski optiki se ta gostota lahko
ohranja do premera snopa pribl. 0,5 mikrona. Ce
se premer elektronskega snopa Se zmanjSuje,
mot¢no pada gostota toka in s tem intenziteta
X zarkov zaradi nepopolnosti le¢. Vzbujanje
z manj$im snopom ne prinasa izboljSave tudi zato,
ker postane loéljivost analize neodvisna od pre-
mera snopa.

Ce premer snopa ne presega dometa elektronov
v snovi, je minimalni analizirani volumen odvisen
od premera snopa. Pri snopih z manj$im preme-
rom od 1mikrona ta pogoj ni ve¢ izpolnjen in
elektroni prodirajo v snov globlje od 1 mikrona.
Zato postane analizirani volumen, in s tem geo-
metriéna lo¢ljivost analize, odvisen od prodiranja
elektronov v snov.

Prodiranje elektronov zavirajo neelasti¢ni trki
z vodljivimi elektroni, kar inciden¢nim elektro-
nom zmanj$uje energijo in ustvarja toploto, elas-
ti¢ni trki na razli¢nih elektronskih lupinah v ato-
mih pa so vzrok nastanka X Zarkov.

Razdelitev elektronov v globino in njihova po-
prec¢na energija sta odvisna od energije primar-
nega snopa in od atomskega Stevila analizirane
snovi. V lahkih elementih inciden¢ni elektroni
med prodiranjem v notranjost pocasi izgubljajo
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energijo, zato je globina prodiranja (Xy na sl.2)
razmeroma velika, odbija pa se malo elektronov.
Ce povetamo energijo elektronov, ostaja razdelitev
enaka, poveda pa s¢ premer vzbujenega volumna
snovi. Pri obsevanju tezkih atomov se zaustavijo
elektroni blizje povrSini in je zato mnogo vel
elasti¢no odbitih elektronov. Ce se poveCa ener-
gija inciden¢nih elektronov, se seveda poveca tudi
globina njihovega dometa, premer vzbujenega
volumna pa se poveca manj, kot v lahkih ele-

mentih.
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Oblika vzbujenega podrodja v elementu z majhnim (a) in

z velikim (b) atomskim Stevilom in sprememba oblike

tega podroéja s povecavo energije incidenénih elektronov

(c, d).X; je globina penetracije elekironov, X, pa globina

do katere imajo vpadni elektroni energijo, ki je velja od
vzbujalne energije X Zarkov

Za analizo v elektronskem mikroanalizatorju
pa ni vazen celoten domet elektronov v snovi,
marved le globina, do katere se njihova energija
zmanj$a pod energijo, ki je potrebna za vzbujanje
X sevanja, katerega uporabljamo za analizo (X,
na sl. 2), Ta koristna globina se zmanjSuje z nara-
S¢anjem atomskega $tevila analizirane snovi, raste
pa z energijo elektronskega snopa. V snoveh, ki so
sestavljene iz razli¢nih atomov, je koristna globina
vzbujanja razli¢na za razli¢ne elemente, na primer
v Mn alumosilikatu je pri energiji elektronov
20kV ca 25 X 10—4cm za Mn; 28 X 10— cm za
Siin 2,9 X 10— za Al



2. EMITIRANI SPEKTER

Emitirani spekter X Zarkov (sl. 3) je sestavljen
iz dveh delov — iz ¢rtnega in zveznega. Karakteri-
sti¢ne energije ¢rtnega dela ustrezajo preskokom
elektronov med razlitnimi elektronskimi lupinami
v atomih. Oznake Kkarakteristi¢nih ért (valovnih
dolzin so K, L, M in N, s podznakami «, 8, v, I,
II. Crtni del spektra uporabljamo za elektronsko
mikroanalizo.
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Spekter X sevanja za molibden

Temu delu se superponira zvezno sevanje,
katerega energija sega prakti¢no od energije 0 do
energije inciden¢nih elektronov. Ta del spektra je
pri elektronski mikroanalizi vir napak in se ga
zato izogibamo. Delno uspemo s tem, da damo
incidenénim elektronom energijo, ki naj bo pri-
blizno 2 do 3-krat vecja od energije, ki je potrebna
za vzbujanje karakteristicne c¢rte. Zaradi take
energije vzbujalnih elektronov se predvsem poveca
intenziteta Crtastega dela spektra in zraste raz-
merje med intenziteto merjene valovne dolZine
in ozadja, kar izboljsa obcutljivost analize. Pri
analizi snovi, ki je sestavljena iz atomov z zelo
razlicnimi atomskimi $tevili, na primer oksidi in
sulfidi tezkih elementov, zlitine tezkih in lahkih
kovin, lahko zvezno sevanje tezkega elementa
vzbuja ¢rtni spekter lahkega elementa in dobimo
tako napako zaradi fluorescence. Pri analizi takih
snovi je najbolje, da uporabljamo mehkejse seva-
nje L ali M serije, ki rabi manjso vzbujalno
energijo.

Predstavo o ucinku snopa elektronov nam da
podatek, da je izkoristek ustvarjanja Kea sevanja
za baker reda velikosti 10— pri razmerju med
stvarno energijo elektronskega snopa in vzbujalno
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energijo 2. Emitirani X Zarki so izotropno razde-
ljeni v prostoru in jih za analizo v mikroanaliza-
torju uporabimo le majhen del, kolikor jih zajame
povrsina uklonskega kristala, ki jih usmerja v na-
pravo za registracijo. Ta povr§ina zavzema majhen
del prostorskega kota 4I1. Za grobo predstavo naj
povemo, da je delez izkoris¢enih Zarkov reda
velikosti 105,

3. ZGRADBA ELEKTRONSKEGA
MIKROANALIZATORJA

Elektronski mikroanalizator sestavljajo nasled-
nji primarni deli:

1. Vir elektronov je Zareta volframova nitka,
iz. katere Wehneltov stoZec ekstrahira elektrone,
jih zbere v okrogel snop in jim da primarno
energijo.

2. Elektronske le¢e (kondenzor, objektiv, pro-
jektiv) fokusirajo elektrone v snop z Zeljeno veli-
kostjo, ki je obi¢ajno med 0,5 in 1 X 10-4cm.
Nekateri tipi mikroanalizatorjev imajo samo eno
leco (objektivno le¢o), drugi tipi instrumentov
imajo 2 ali 3.

3. Priprava za vstavljanje in premikanje vzor-
ca v mikroanalizatorju. Ta naprava ima tudi avto-
matski premik vzorca za linijsko analizo ne da bi
se prekinil vakuum.

4. Eden ali ve¢ nedisperzijskih ali disperzijskih
(kristalnih) spektrometrov.

Disperzijski spektrometer sestavljajo gonio-
meter, ukrivljeni kristal (monokromator), v kate-
rem se uklanja po Braggovem kriteriju Zeljena
karakteristicna ¢rta in se tako lo¢i od kompleks-
nega spektra X Zarkov, katerega emitira obsevana
snov, ter Stevec (detektor), s katerim merimo in-
tenziteto uklonjenih X zarkov.

Vec¢ina mikroanalizatorjev ima po ved uklon-
skih kristalov. Zaradi konstrukcije spektrometra
je namre¢ omejen kot zasuka Kkristala in je le
z ve¢ Kkristali mogo¢ uklon karakteristi¢nih &rt
vseh elementov. Intenziteto uklonjenih X Zarkov
v vecini aparatov registrira proporcionalni Stevec.
Ta Stevec ima zelo kratek mrtvi ¢as in zato niso
potrebne korekture do intenzitete ca. 20.000 im-
pulzov na sekundo; pri standardnem delu korek-
ture praktitno niso nikdar potrebne. Stevci so
preto¢nega tipa, skozi nje se pretaka meSanica
plinov argona in metana. Obsevano mesto, kristal
in okno proporcionalnega $tevca morajo lezati na
obodu kroga, ki ga imenujemo Rowlandov krog
(sl. 4), sicer niso izpolnjeni pogoji za Braggov
uklon.

Nedisperzijski spektrometer nima uklonskega
kristala, ampak v njem neposredno dolo¢imo
energijo sevanja karakteristiéne ¢rte s pomodjo
fotopomnozevalke. To informacijo nato obravna-
vamo na podoben nacin kot informacijo iz disper-
zijskega spektrometra. Prednost nedisperzijskega
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spektrometra je ve¢ja ucéinkovitost, 1z konstruk-
cijskih razlogov ima namreé¢ vecji prostorski kot
zajemanja emitiranih X Zarkov.

Izhodni koti, pod katerimi spektrometri zaje-
majo emitirane X Zarke, so razliéni pri razlicnih
tipih mikroanalizatorjev in znasajo med 15 in 70°,
celo do 90°. Cim vedji je kot, tem manjse so izgube
zaradi absorbcije X Zarkov na poti od mesta na-
stanka do povrsine vzorca in boljsa je obcutljivost
mikroanalizatorja.

Vir tektor
elektronov ~ %tevec)

Elektronski

/
! 7/
V4
Kristal
lonohromator
/
/
Slika 4
Geometrija kristalnega spektrometra s popolnim fokusira-
njem

5. Naprave za numeri¢no registracijo intenzite-
te uklonjenih X Zzarkov, sestavljajo poleg propor-
cionalnih $tevcev $e ojacevalci in dekadni Stevci,
eno ali ve¢kanalni analizator in elektronski diskri-
minator.

Dekadni $tevci imajo navadno vgrajene ure, ki
samodejno izklopijo $tetje po dolo¢enih ¢asovnih
presledkih. Informacije z dekadnih Stevcev lahko
prepisemo, lahko pa jih vodimo tudi v printer, ki
jih avtomatsko belezi. Razen na dekadne Stevce
se signal vodi na ratemeter (instrument, ki meri
hitrost emisije uklonjenih X Zarkov), iz tega pa Se
na mehaniéni zapisovalec in na napravo za slikov-
no analizo.

6. Naprava za slikovno (povrsinsko) analizo
(anglesko scanning, francosko balayage), je napra-
va, s katero dobimo elektronsko in kemi¢no po-
dobo analizirane povrsine. Analizirano polje ima
plod¢ino do 0,5 X 0,5 mm. Slika se ustvarja lahko
s pomocjo odbitih, izbitih in absorbiranih elektro-
nov in s pomoéjo X Zarkov.

Naprava deluje tako, da na mirujo¢em ali stop-
njasto premikajotem se vzorcu elektronski snop
otipava analizirano polje v zaporednih vodoravnih
értah, signal pa se prenaSa sinhrono na zaslon
Braunove cevi, kjer se ustvarja slika.
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7. Opti¢ni mikroskop se uporablja za viziranje
in opazovanje analiziranega polja.

V nekaterih tipih mikroanalizatorjev je mogoce
neposredno opazovanje analizirane totke med
analizo. Zato je mogote poleg opti¢ne metode opa-
zovati tudi katodno luminiscenco snovi, to je
svetlobo znacilne barve, ki jo emitira snov, ki jo
obsevamo z elektroni. Pri analizi nekaterih sesta-
vin oksidne narave je mogoce lociti med seboj
razli¢ne faze prav s pomocjo katodne luminiscence.

Nekateri mikroskopi na mikroanalizatorjih
imajo zrcalni objektiv z veliko goriséno razdaljo.
Objektiv je v osi prevrtan in skozenj sega elek-
tronski snop. Kvaliteta slike, ki jo da tak’ mikro-
skop zaostaja za kvaliteto slike standardnih meta-
lografskih mikroskopov, prakti¢na lo¢ljivost pa je
reda velikosti 1 .

Pri drugih tipih mikroanalizatorjev opazovanje
med analizo ni mogoce. Analizirano polje viziramo
elektronsko ali pa indirektno s pomo¢jo kontami-
nacijske sledi. Taka izvedba opti¢nega mikroskopa
ima boljSo kvaliteto slike, je pa za delo manj
priro¢na.

8. Naprave za ustvarjanje in kontrolo vakuuma.
Notranjost elektronskega mikroanalizatorja mora
biti v vakuumu, da ne oksidira volframova Zicka,
ki je vir elektronov in zato, da zra¢ni steber ne
zmanjsuje intenzitete elektronskega snopa na poti
od njenega vira do obsevane toc¢ke. Pri analizi
lahkih elementov (na primer O, C, N), morajo biti
tudi spektrometri v vakuumu, sicer se intenziteta
dolgovalovnih X Zarkov preve¢ zmanjsa zaradi
absorbcije v zraku na poti od obsevane totke do
kristala in naprej do Stevca.

9. Naprave za ustvarjanje in stabilizacijo na-
petosti, so potrebne za pospeSevanje elektronov,
za napajanje proporcionalnih $tevcev in za napa-
janje razlicnih tokokrogov in vezij, na primer
elektronskih le¢, scanning naprave itd.

D. OBCUTLJIVOST IN METODE ANALIZE V
ELEKTRONSKEM MIKROANALIZATORJU

Kvantitativna analiza v elektronskem mikroana-
lizatorju je primerjalna. Geometri¢na lo¢ljivost za
kvalitativne analize je priblizno enaka premeru
najmanjsega elektronskega snopa, to je cca. 0,5 mi-
kronov. Da bi mogli izvriti zanesljivo kvantitativ-
no analizo mikroskopske faze, mora imeti v rav-
nini opazovanja velikost 3 do 5 mikronov Iz ¢im
tezjih elementov je sestavljena tem boljsa je geo-
metri¢na lo¢ljivost mikroanalizatorja. Analizirani
volumen ima red velikosti kubi¢nega mikrona tj.
10—12 cm? Pri Zelezu ima ta prostornina maso pri-
blizno8 x 10—12g. Pri pazljivem delu izmerimo
0,02 do 0,03 % Al v raztopini v Zelezu, to pa pome-
ni, da je masna obcutljivosti elektronskega mikro-
analizatorja do 10—% g. To je za ve¢ redov veliko-
sti ve¢ja obcutljivost kot pri standardnih meto-
dah mikroanalize, ¢e izvzamemo aktivacijsko ana-
lizo. Velika masna obcutljivost je prednost, pa tudi
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TABELA I — Razdelitev nekaterih elementov med ferit in perlit v jeklu kvalitete ¢ 0561

Perlit
Element
Intenziteta’ Vsebnost (%)

Al 255 0,02

Si 6498 043

Mn 16936 1,76

Sn 88 0,028
Sb 636 0,19

Ferit
Intenziteta’ Vsebnost (%)
341 0,027
6240 042
14416 1,50
96 0,030
265

0,08

! Intenziteta za Al, Sn in Sb je aritmetiéno popreéje 15 meritev po 100 sek intenziteta za Mn in Si popreéje 5 meritev.

slaba stran elektronske mikroanalize. Pri analizi
lahkih elementov, npr. kisika, ogljika, itd., je mas-
na obcutljivost manjs$a za red velikosti.
Predstavo o tem kolikSne vsebnosti elementov je
mogode Se izmeriti z elektronskim mikroanaliza-
torjem nam dajo podatki v tabeli 1.

V prvem priblizku je razmerje intenzitet X Zar-
kov med analiziranim vzorcem in standardom po-
znane sestave (intenziteti smo dolocili v polozajih
najvecje intenzitete spektrometra in pri enaki
energiji ter intenziteti elektronskega snopa) enako
razmerju masnih koncentracij elementa v vzorcu
in v standardu. To proporcionalnost imenujemo
tudi prvi priblizek po Castaingu, ki je izdelal prvi
uporabni mikroanalizator.

Ce sta si analizirani vzorec in standard po
sestavi zelo razli¢na, proporcionalnost ne velja veé,
ampak je potrebno eksperimentalne rezultate
racunsko popraviti. Vzrok odstopanja od prvega
priblizka so razlike med vzorcem in standardom
v atomskem S$tevilu, v absorbciji in v fluorescen-
ci (3).

Razlika v atomskem Stevilu je vzrok razlike
v globini koristnega prodiranja elektronov v no-
tranjost vzorca in standarda, to je razlika v veli-
kosti vzbujene prostornine, Kjer nastajajo X Zarki.
Elektronska mikroanaliza je primerjalna, zato
morata biti analizirani prostornini identi¢ni. Ob-
stojajo raCunski postopki, po katerih je mogoce
izratunati priblizno vrednost popravka zaradi
razlike v atomskem S$tevilu. Literaturni viri (4) pa
priporocajo, da je toneje in bolj enostavno, ée se
pri analizi izognemo preveliki razliki v atomskem

Stevilu med vzorcem in standardom. Pri obi¢ajnih
analizah zadostuje Ze, da izberemo analizirani
snovi primeren standard, na primer oksidni stan-
dard za oksidne vzorce in kovinski standard za
kovinske vzorce. S tem postane zanemarljiva na-
paka zaradi razlike v povpreénem atomskem Ste-
vilu vzorca in standarda.

Rentgenski zarki nastajajo do globine, koder se
energija elektronov zmanj$a pod kriti¢no vred-
nost, ki je potrebna za vzbujanje karakteristicnega
X sevanja. Ceprav je prodornost X Zarkov v snovi
ve¢ja od prodornosti elektronov, se intenziteta
zarkov znatno zmanjSa zaradi absorpcije na poti
do povriine. To zmanjsanje je tem vecje iz ¢im
vecje globine sevanje izhaja in ¢im veéji je masni
absorbcijski koeficient vzorca za karakteristi¢ne
X Zzarke ter ¢im manjs$i je izhodni kot pod kate-
rim spektrometri sprejemajo X Zarke. Ker imata
vzorec in standard le izjemoma zelo enako ali
podobno sestavo, je potrebno pri kvantitativni ana-
lizi prakti¢no vedno izracunati popravek zaradi
absorbcije.

Ta popravek je lahko zelo velik. Ker se masni
absorbcijski koeficienti razlikujejo, je v istem
vzorcu razliten za razlicne elemente. Na primer
za sevanje Si Ka so masni absorbcijski koeficienti
sestavin  alumosilikatnih  vklju¢kov naslednji:
Si 332, Al3731, O 918, Mn 2247 cm?/g. Ker uporab-
ljamo pri analizi nekovinskih vkljuckov obitajno
oksidne standarde, je vedno potrebno izracunati
popravek zaradi absorbcije, da dobimo pravi kon-
centraciji za Al in Si. Predstavo o velikosti tega
popravka si je mogoce ustvariti na osnovi podat-
kov v tabelah 2 in 3.

TABELA 2 — Sestava alumosilikatnih vkljuckov. Upostevane so popravke na razliko v atomskem
Stevilu in v absorbciji po Biichnerju in Pitschu. Za standarde so uporabljeni oksidi

sestavnih elementov. Vsebnosti elementov so zaradi preglednosti
olside. Vsebnost kisika ni bila dolodena.

Razmerje intenzitet (%)

Vkljuéek — -
MnO FeO Si0, AlLO, Vsota

1 332 44 24,1 11,1 72,8

2 21,7 31 20,2 223 703

3 28,5 33 254 16,1 733

4 303 44 27,8 11,3 73,5

5 328 4,6 31,0 T3 79,1

prerac¢unane v

Sestava (%)

MnO FeO Si0, AlLO, Vsota
338 44 42,6 18,5 99,3
25,0 31 40,0 31,2 99,3
29,0 33 458 233 1014
30,5 44 48,5 18,1 101,5
333 4,6 514 11,9 101,2




TABELA 3 — Sestava nekaterih mikrostrukturnili komponent hitroreznega jekla na sl. 9

T (TLel) 9 @2 J2

Paza Dendriti Bvteltik Gomoljmate nelnuidarne Interdendritgki prostori Yrimarni I:nrbidil"
tvorbe v dendritin
e lo Cr 51 v In W 'o C 051 V iln VW Ko ©Cr G54 vV i V Ko Cr S ¥ in W lo C & V kn
Inten- 2383 T31 4353 494 460 691 T4LT 1493 4340 478 854 620 3550 030 3635 503 527 587 933 £36 6419 357 730 965 10014 2063 3549 618 1766 254
ziteta 2289 455 3925 635 487 TO1 6290 1257 4313 457 991 540 3451 922 3675 406 567 543 1049 072 6815 353 656 076 12547 2427 3649 659 1758 262
imp/10" 2191 642 4351 396 480 680 6140 1371 4282 521 1024 616 3709 ©44 3663 537 49C 575 1090 862 6351 294 048 099 11004 2600 3781 664 1805 237
na po- 2266 603 5047 395 474 694 6135 1276 4B6T7 461 944 576 3139 826 3883 449 517 639 129C 816 7378 365 T19 1035 12051 2239 3601 586 1485 202
sanez- 2405 567 4151 416 509 660 8947 1563 4430 534 1088 500 3337 834 3952 511 512 503 14235 675 7660 344 502 970 12004 1770 7602 632 1738 249
nih 2443 653 4132 350 472 693 5796 1027 42064 446 1076 585 3493 955 3718 520 G04 497 1255 739 0662 335 G357 1034 12355 2036 2069 647 1550 254
ueatih 2359 705 4515 440 404 676 6900 1407 4316 527 1038 569 3493 700 3747 452 529 550 1336 719 7430 376 721 982 10959 1999 4145 602 1458 253
2282 GO0 4343 381 485 677 6530 1384 4272 487 093 573 4021 925 35824 512 510 514 1238 779 6786 303 694 S22 11761 2475 4366 630 15800 255
2314 676 4118 426 529 599 5546 1293 4321 512 979 443 3005 795 3825 479 517 564 1308 772 7131 309 &C0 @5C 11651 2646 4555 650 1623 307
2397 €73 4199 J@ez 512 548 6646 1004 4366 483 957 449 3806 788 3681 411 556 553 1220 770 7157 271 686 927 11991 2132 3833 603 1584 225
2349 604 4222 445 490 G40 62035 1226 4193 513 11C6 500 4060 ©20 3516 486 5S40 522 1370 601 74780 356 760 1007 12290 1794 4153 545 134C 435
2399 701 4099 428 557 656 5956 1200 4561 484 1042 477 %655 703 3754 50T 475 635 1310 691 6732 394 684 78T 12721 1766 3740 556 1667 250
2201 G610 4296 449 554 637 5754 112C 4162 9525 1017 400 3416 TE8 3749 539 533 525 1384 615 7219 350 615 601 12562 2167 4493 506 1563 197
2232 693 4536 395 525 €37 6575 136G 4224 512 801 500 I5C8 B76 3523 552 522 563 1340 783 7640 428 656 003 12371 2021 3904 589 1857 262
2209 595 552 75T 5574 1203 1069 524 37G5 B354 505 572 1120 812 82357 291 T00 966 11980 2539 4113 572 1617 253
2184 575 6657 1465 5540 803 1313 697
2208 660 6404 1392 3910 810 1195 753
2173 566 3627 929 1220 721
A 2298 647 4206 434 504 662 6449 1329 4365 495 997 534 3634 831 3746 4056 527 556 1242 TIo TAT 349 602 915 11966 2178 3968 597 1613 259
B a5 62 261 63 A 45 157 132 180 28 75 52 237 66 108 37 32 41 139 75 570 4% S0 107 633 359 20 42 122 54
c Py dy7 6,1 14,5 6,1 6,8 11,7 9,9 4,8 5,6 7,5 9,7 6,5 7,9 2,9 1,5 &1 7,4 8,9 9,9 7,8 11,7 7,3 11,7 5,3 16,5 0,71 7,05 7,55 2C,8
bl 9,7 0,05 4,8 0,10 0,78 ©,34 27,4 0,51 4,2 0,11 1,54 0,20 15,4 0,32 4,1 0,11 0,21 ©,29 5,2 G,25 8,1 0,06 1,06 0,47 50,8 0,85 4,4 0,14 2,5 0,13
B 13,1 0,45 5,00 0,44 0,90 0,33 34,2 1,2 4,9 0,37 1,96 C,54 20,5 0,62 4,6 0,43 0,96 0,34 7,2 0,46 8,6 0,42 1,17 0,53 57,9 2,6 5,6 0,43 7,5 C,17
b 4 23550 25800C 50500 43400C 64500 192500
A — aritmeti¢no popredje (imp/10”); B — standardna deviacija (imp/10”); C — kocficient variacije (%); D — razmerje intenzitet na vzorcu in standardu (%),

E — koncentracija (%); F — standardi ¢iste kovine (imp/10”)
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Za izraCunavanje popravka zaradi absorbcije
je nekaj precej zanesljivih postopkov. Najbolj pre-
prost je postopek po Biichnerju in Pitschu (5, 6).
Postopek zahteva le malo racunanja in ima pred-
nost da upoSteva istofasno popravek zaradi ab-
sorbcije in atomskega Stevila. Opis postopkov za
izratun korektur bi presegal okvir tega ¢lanka.

Fluorescenca je sekundarno sevanje elementa A
zaradi elementa B. Do nje pride zato, ker ele-
ment A moé¢no absorbira X Zarke manjse valovne
dolZzine elementa B. Zato je fluorescenca tem vec-
ja, ¢im vecja je absorbcija intenzivnih ¢rt elemen-
ta B v elementu A. To se dogaja kadar valovna
dolzina elementa B leZi tik ob absorbcijskem pra-
gu elementa A (3). Do tega pride, ko so med ele-
mentoma A in B naslednje razlike v atomskem
Stevilu (Z)

Zy=Z7Z,+ 1 priZ;=<22
(A je element, katerega intenziteta se zaradi fluo
rescence poveca).

Dodatna neprijetnost fluorescence je, da zarad:
vecje prodornosti, fluorescencni zarki lahko izvi
rajo iz prostornine, ki je vecja od prostornine
primarnega elektronskega vzbujanja. V takem
primeru lahko mikroheterogenost vzorca vpliva
na to¢nost analize.

Fluorescenco lahko vzbuja tudi zvezni spekter.
Vendar je ta v splodnem zanemarljiva. Tudi v pri-
merih, ko so velike razlike v atomskem Stevilu
med atomi v vzorcu, npr. aluminij in uran, ne
dosega 1 %.

V vedini primerov je napaka zaradi fluorescen-
ce majhna in jo lahko zanemarimo. V primerih,
ko pri¢akujemo velik popravek je bolje opraviti
empiri¢no kalibracijo, kajti metode za izratuna-
vanje popravk so $e precej zapletene in neza-
nesljive.

Martin in Poole (9) navajata trditev Reeda, da
je pri analizi s K sevanjem fluorescenca zanemar-
ljiva pri elementih z atomskim $tevilom 11 do 18,
pri analizi z L sevanjem pa je le redko pomembna
pri elementih z atomskim Stevilom pod 50.

V primerih analize ve¢komponentnih snovi, npr.
nekovinskih vkljutkov, se smatra, da je rezultat
kvantitativne mikroanalize zadovoljiv Ze, ¢e v
snovi iz ve¢ atomov vsota sestavin doseze 100
+ 5 %. V enostavnejsih sistemih je mogoce doseci
boljse rezultate.

Obstojajo tudi metode za izracunavanje korek-
tur na racunskih strojih. Verjetno pa je bodoé¢-
nost cksaktne kvanti mikroanalize v tem, da se
popravki izracunajo s pomocjo enostavnega
algebrai¢nega izraza. Predno bo mogofe na ta
nacin izra¢unavati popravke, bo verjetno potrebno
dolociti empiriéno potrebne parametre. Za sedaj
SO na voljo taki parametri samo za oksidne
sisteme (7, 8).
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E. METODE ANALIZE

Raziskovalne moZnosti elektronskega mikro-
analizatorja shemati¢no kaze sl. 5. Vzorec, ki ga
zelimo analizirati, mora imeti ravno, metalograf-
sko polirano povrsino. Mikrorelief ali nagib lahko
spremenita absorbcijske izgube. Vzorec, ki ga ana-
liziramo, mora imeti prevodno povrsino, da se
lahko odvaja naboj, ki ga prinasa primarni snop
elektronov. Ce ni odvajanja naboja, se povrsina
negativno nabije in odklanja snop, ki zato ni stabi-
len v analizirani to¢ki. Povr§ino neprevodnih vzor-
cev zato naparimo v vakuumu s tankim slojem
(red velikosti 50—100 A) prevodne snovi, npr. raz-
licnih kovin ali ogljika. Naparjeno snov je potreb-
no izbrati tako, da direktno ali indirektno ne moti
analize.

ELEKTRONSKI SNOP

Optinv miroshop
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forma sexiove,
fobeng onghiza 1 morfaiogyo, lopeiagye
/ / Abyortwony siwkfron
elehtronske sive,
/ / fazro sestgva,
/ morfogye
Slika 5
Shemati¢en prikaz raziskovalnih moZnosti elektronskega
mikroanalizatorja

Tockasta analiza je nastarej$i nacin elektron-
ske mikroanalize in osnovna metoda za kvantita-
tivno mikroanalizo. Pri tej analizi mirujeta elek-
tronski snop in vzorec. Analiza se izvrsi tako, da
se najprej izmeri intenziteta standarda, nato v istih
pogojih intenziteta na vzorcu v eni ali veé to¢kah,
odvisno od koncentracije elementa in homogenosti
vzorca. Od teh intenzitet se odSteje ozadje, nato pa
po prvem priblizku izra¢una razmerje intenzitet
X sevanja za doloen element na vzorcu in na
standardu, ki je v prvem pribliZku sorazmerno
razmerju koncentracij. Ozadje se dolo¢i tako, da se
izmeri intenziteta z defokusiranim goniometrom
po moznosti na obeh straneh karakteristi¢ne Crte.
Merjenje intenzitete traja od 10 do veé 100 sekund,
odvisno od koncentracije analiziranega elementa.
Priporoc¢ljivo je meriti krajdi ¢as na ve¢ tockah,
kot dalj ¢asa v eni tocki, da se tako izognemo
slu¢ajnim napakam. Tabela 3 kaZe primer tockaste
analize izcej v litem hitroreznem jeklu.

Po potrebi se nato izratunajo popravki, najprej
popravki zaradi razlike v atomskem S$tevilu, nato
zaradi razlike v absorbciji in konéno zaradi fluo-
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rescence. Vsi racuni so iterativni, ter jih je potreb-
no veckrat ponoviti z upoStevanjem dobljenih
vrednosti.

Z linijsko analizo (anglesko line scanning) Zeli-
mo dolociti, kako se koncentracija spreminja na
dolo¢eni ¢rti, npr. pri prehodu med dvema faza-
ma, pri prehodu ez izcejano podrocje, ali tam
kjer pricakujemo gradient v koncentraciji. Analizo
izvr§imo tako, da vzorec pomikamo s stalno hi-
trostjo reda velikosti 10 mikronov na minuto pod
mirujo¢im elektronskim snopom. V primeru, ko
je porazdelitev posameznih elementov jasno defi-
nirana, uporabljamo lahko to metodo tudi za
kvantitativne analize s tem, da v istih pogojih
posnamemo tudi standarde in ozadje.

Ker ima proporcionalni Stevec zelo kratek
mrtvi ¢as, je odklon ratemetra v vsem merilnem
podro¢ju sorazmeren intenziteti X Zarkov. Ordi-
nata na registrirnem traku je zato sorazmerna
spremembam v koncentraciji na analizirani poti.
Primer profila koncentracij, ki je bil dolocen z li-
nijsko analizo kaze sl. 6.

Tretja metoda je povriinska (slikovna) analiza
(anglesko scanning, francosko balayage). Pri tej
analizi snop elektronov v zaporednih ¢rtah otipa

et - i reeasesesescemut? B
28

Ly hp—

Slika 6
Lezajna zlitina. Sprememba v koncentraciji elementov
bakra, arzena, svinca, kositra in antimona ter v vzorcu
absorbiranega toka na razdalji 0,26 mm
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analizirano polje, katerega velikost ne presega ca.
0,5 x 0,5 mm. Registrirni signal je lahko intenzi-
teta X Zzarkov ali elektronov. Ce izkoristimo X
zarke, dobimo specifiécne X posnetke, ki dajejo
neke vrste kemijsko podobo analizirane povrSine.
Razporeditev in gostota to¢k na posnetku pokaZe-
ta, kako je razdeljen analizirani element in koliko
ga je. Pri analizi moramo paziti, da ne pride do
defokusiranja snopa, tj. da snop ne pade zunaj
Rowlandovega kroga. V tem primeru X Zarki,
emitirani s cele analizirane povrsine, ne izpolnju-
jcjo ve¢ Braggovega uklonskega kriterija in zabe-
lezena intenziteta signala se zmanjsuje z oddalje-
nostjo od vodoravne osi analiziranega polja. Na X
sliki se pokaZe to tako, da je gostota tolk v sre-
dini slike najvecja, proti obema robovoma pa
pada, ¢eprav ima analizirani vzorec po vsem sli-
kovnem polju enako sestavo. Te tezave se pojavijo
v primeru, ko ima mikroanalizator elektronsko
scanning napravo, ki jo sestavljata dva para tu-
ljav, ki odklanjata snop v X in Y osi. Pri polelek-
tronskih scanning napravah ne pride do defoku-
siranja, ker se v X smeri snop odklanja elektron-
sko, v Y smeri pa se stopnjema premika vzorec.

X posnetek pokaze obicajno le razdelitev enega
clementa. Ve elementov spravimo na isti posne-
tek tako, da vsakega posnamemo na zaslonu Brow-
nove cevi z drugacnim barvnim filtrom.

Ze preje smo povedali, da je intenziteta odbitih
in absorbiranih elektronov odvisna od atomskega
Stevila snovi. Zato se lahko eno in drugo izKoristi
za elektronsko sliko, ki pokaze, kako so na anali-
ziranem polju razdeljene faze z razliénim popreé-
nim atomskim Stevilom. Dobimo torej posnetek
razdelitve faz. S pomocjo odbitih elektronov je
mogoce dobiti tudi topografske podobe analizirane
povrsine. Topografske podobe z boljfo locljivostjo
pa dobimo s pomocjo izbitih elektronov z majhno
energijo, imenujemo jih sekundarne elektrone, ki
izhajajo iz povrSinskega vzorca sloja, ki je debel
le nekaj 10 A, zato je mogoce razlo¢evanje majhnih
topografskih detajlov.

Na sl. 7 do 15 vidimo razli¢ni vrsti elektronskih
slik in X posnetke za razli¢ne elemente, ki so
posnete na razli¢nih vzorcih.

Slika 7
Nekovinski vkljucek v litem nizkooglji¢énem jeklu. Mikro-
posnetek (M), elektronska posnetka sestave (ES) in topo-
grafije (ET) ter specificni X posnetki za razli¢tne elemente
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Slika 8
Nekovinski vkljuéek v litem nizkooglji¢nem jeklu. Mikro-
posnetek (M), elektronska posnetka sestave (ES) in topo-
grafije (ET) ter specifiéni X posnetkl za razlitne elemente

Slika 9
Nekovinski vkljudek in izceje v valjanem nizkoogljiénem
jeklu. Elektronska posnetka sestave (ES) in topografije
(ETO) ter specifitni X posnetki za razli¢cne elemente

Vsaka analiza puS¢a na povrsini vzorca konta-
minacijsko sled. Ta sled nastane zato, ker na me-
stu udara elektronov Karbonizirajo oljne pare
vakuumskih ¢rpalk. Kontaminacija ne moti analize
vecine elementov, neprijetna postane pri analizi
lahkih elementov, katerih sevanje se zmanjsa za-
radi absorpcije v kontaminiranem sloju in je se-
veda najbolj neprijetna pri analizi ogljika. Zmanj-
Sati jo je mogoce z antikontaminacijsko napravo,
s katero se ohladi analizirani vzorec s pomocjo
tekocega dusika.

Poseben primer mikroanalize je analiza lahkih
elementov (elementov z atomskim Stevilom pri-
blizno do 10), nekaj zaradi motenj, zaradi konta-
minacije, predvsem pa zato, ker emitirajo malo
prodorno X sevanje. Karakteristi¢ne ¢rte imajo
veliko valovno dolzino in se zato mo¢no absorbi-
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rajo v vzorcu, v oknu proporcionalnega Stevca in
na poti od vzorca do Stevca. Lahki elementi fluo-
rescirajo zaradi zveznega spektra tezjih elementov.
Tudi pri najboljsih mikroanalizatorjih in pri naj-
bolj skrbnem delu, je koncentracijska obcutljivost
pri analizi lahkih elementov za najmanj en red
velikosti slab$a, kot pri analizi ostalih elementov.

F. NAPAKE PRI DELU
Z ELEKTRONSKIM MIKROANALIZATORJEM

Pri analizi izbrane mikrostrukturne faze v elek-
tronskem mikroanalizatorju navadno zaporedoma
v parih dolotujemo elemente, iz katerih je faza
sestavljena. Pri oceni rezultatov si moramo biti na
jasnem, kak$na sta napaka in ponovljivost pri za-
porednih meritvah. Ce izvzamemo razlike, ki na-
stanejo zaradi razli¢ne sestave vzorca in standar-
da, katere lahko zmanjSamo na sprejemljivo mejo
z izracunom popravk, lahko nastajajo razlike za-
radi razli¢nih eksperimentalnih napak.

Slika 10
Hitrorezno jeklo iz tabele 3, elektronska posnetka sestave
(ES) in topografije (ETO) ter specifitni X posnetki za
razlitne elemente

Slika 11

Vzorec manganove rude; elektronska posnetka topografije
in sestave in X posnetki za mangan, Zelezo in silicij
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je standardna deviacija ¢ = |' N (N — aritmeti¢no
povprecje meritev) in je 95 %% meritev v intervalu
N+2g.

Vsaka Kkvantitativha analiza obsega 4 serije
meritev: doloditev intenzitete sevanja na vzorcu in
na standardu in doloéitev intenzitete ozadja na
vzorcu in na standardu (z intenziteto oznacujemo
$tevilo zabelezenih impulzov v sekundi ali kakem
drugem ¢asovnem intervalu). Pri normalnih pogo-
jih dela sta intenziteti X Zarkov na standardu in
na vzorcu mnogo vecji od intenzitete ozadja in
Ceprav je standardna deviacija pri meritvi ozadja
zelo velika, ostaja zanemarljiva, ¢e je le razmerje
med intenziteto vzorca in intenziteto ozadja

R = 50.

Slika 12
Vzorec sintra; elektronska posnetka sestave pri razli¢nih
povecavah in X posnetki za razli¢ne elemente

Slika 14
Nekovinski vkljudek v zlitini Al; elektronski posnetek
sestave in specifitni X posnetki za razli¢ne elemente

Slika 13
Vzorec elektrokorunda; mikroposnetek, elektronska po-
snetka topografije in sestave ter specifitni X posnetkl za
razli¢ne elemente

Philibert® navaja naslednje vrste napak:

— statisti¢ne napake v zvezi z emisijo X
zarkov,

— napake zaradi spektra,

— napake Stevca,

— napake zaradi elektronskega snopa in

— napake katerih izvor je vzorec.

1. STATISTICNE NAPAKE V ZVEZI
Z EMISIIO X ZARKOV Slika 15

e g . 5 A . ] . Poskodovan povriinski sloj na sintrani zlitini za clektri¢ne
Em‘“.l.a .)\ (3’1\0\' je slutajen pojav in sledi v kontakte. Elektronska posnetka topografije in sestave in X
¢asu statisti¢ni razdelitvi po Poissonu, pri kateri posnetki
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Statisti¢na napaka bo na primer 1 %, e je pri
intenziteti Stetja N v ¢asu t, [Nt = 200.

Problem se nekoliko zaplete, ¢e hoéemo doseéi
enako natancénost meritev pri koncentraciji reda
velikosti 1 %. Napaka je mnogo vedja kot pri veliki
koncentraciji in za isto natan¢nost merjenja na
vzorcu, Ki ima 1% dolotenega elementa in na
vzorcu, ki ima 50 % istega clementa, potrebujemo
teoreti¢no 50-krat daljsi cas, kar je seveda nespre-
jemljivo. Zato se navadno zadovoljimo z manjs$o
natan¢nostjo. Ce dopus¢amo pri vsebnosti 1 % re-
lativno napako 10 %, moramo meriti tako dolgo,
da bo |'Nt = 20. Pri zelo majhnih koncentracijah
reda velikosti 0,1 % je intenziteta X Zarkov na
vzorcu blizu intenzitete ozadja, zato so statisti¢ne
napake Stetja podobne na vzorcu in pri ozadju. V
takih primerih je potrebno Steti dovolj dolgo, da
je relativna napaka za povpredno intenziteto na
vzorcu in na ozadju, ki je definirana s o/p (p je
Stevilo meritev), manjsa od 5% od aritmeti¢ne
sredine meritev. To dovoljuje, da koncentracije
nato dolo¢imo z relativno napako 10 %.

Ce ocenimo, da bo napaka sprejemljivo velika
v primeru, da bomo izmerili N impulzov, je bolje
Ce v razlicnih tockah p, izmerimo N/p impulzov,
kot ¢e bi vse impulze (N) izmerili v isti to¢ki. S
tem se izognemo napakam, katerih izvor je anali-
zirano mesto, na primer neznacilno mesto, napaka
zaradi priprave vzorca, nehomogenost itd.

2. NAPAKE ZARADI SPEKTRA

Da bi dobili pravo intenziteto X zarkov za do-
lo¢en element, je potrebno od izmerjene intenzi-
tete odSteti intenziteto ozadja.

Intenziteto ozadja sestavljajo impulzi razli¢ne-
ga porekla: zvezni spekter X zarkov, difundirano
zarcenje, kozmicno sevanje, lastno ozadje Stevca,
Stevne naprave in drugo.

Vse te motnje definiramo z ozadjem, ki ga do-
lo¢imo tako, da umaknemo kristal na eno in drugo
stran valovne dolZine merjenega sevanja, izmeri-
mo Stevilo impulzov in vzamemo za ozadje arit-
meti¢no povpredje meritev na obeh straneh. Paziti
moramo, da pri umikanju od glavne ¢rte ne pade-
mo na {rte drugih elementov, katere vzorec vse-
buje v zelo majhni mnoZini ali na sevanje malo
intenzivnih ¢rt glavnih sestavnih elementov.

Spektrometer mora biti naravnan to¢no na vrh
intenzitete sevanja. Prav lahko pa se zgodi, da
se &rte razli¢nih elementov prekrivajo, vzrok je
lahko v tem, da je valovna dolzina X Zarkov raz-
licnih prisotnih elementov tako blizu, da jih
spektrometer ne loé¢i, ali pa je valovna dolZina
X zarkov enega elementa mnogokratnik valovne
dolzine drugega.

Na primer intenzivni érti za analizo arzena in
svinca, Ka As1,1747KX in LaPb1,17258 KX se
prakti¢no prekrivata. Prekrivajo se tudi valovne
dolzine drugih ¢rt arzenove K serije in svinteve
L serije. Pri napetosti 20 kV je mogoce ta dva ele-
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menta v istem vzorcu doloditi le na osnovi malo
intenzivnih linij K8 za As in Ly za Pb. Druga taka
para sta aluminij-srebro in titan-niobij.

Ce so valovne dolZine mnogokratniki, si poma-
gamo lahko tudi tako, da eno elektronsko diskri-
miniramo.

Precej$nja napaka nastane lahko zaradi pre-
mika linij. To opazimo, ko primerjamo emisijo
nckega elementa v ¢isti ali kovinski obliki in veza-
nega v nekovinskem neprevodniku. Premik ¢&rte
opazamo pri tistih elementih, pri katerih nasta-
nejo X zarki s prehodom elektronov med enim od
globokih nivojev in nivojem, ki je tik pod valené-
nim. Tak primer so elementi tretje skupine period-
nega sistema. Linija se samo razsiri, ¢e se prehod
elektronov izvrsi med globokim nivojem in va-
lenénimi elektroni.

3. NAPAKE ZARADI STEVCA

Ko $tevec sprejme foton, ga registrira in po-
Slje impulz v $tevni sistem, nekaj ¢asa ne more
ve¢ odgovarjati na ekscitacije naslednjih fotonov.
To dobo imenujemo mrtvi ¢as Stevca in zaradi
njega ostaja doloteno Stevilo neregistriranih sig-
nalov, katerih delez je mogoce izratunati. Sodobni
mikroanalizatorji uporabljajo proporcionalne pre-
tolne Stevce, pri katerih je mrtvi ¢as mnogo manj-
$i kot pri Geiger-Miiller §tevcih in je napaka $tetja
zaradi mrtvega ¢asa le pribl.0,5 % pri intenziteti
registracije 20.000 imp/sek. V tem primeru je na-
paka Stetja Ze bolj odvisna od mrtvega ¢asa Stev-
nega sistema. Pri standardnem delu z mikroanali-
zatorjem, ki ima spektrometre s proporcionalnimi
Stevei, redko naletimo na tako velike intenzitete,
da bi bilo potrebno upostevati mrtvi ¢as $tevca.

4. NAPAKE ZARADI ELEKTRONSKEGA
SNOPA

Napake zaradi elektronskega snopa sta odbija-
nje in uklanjanje snopa na neprevodnih povrsinah
in kontaminacija. O obeh smo Ze govorili.

5. NAPAKE ZARADI VZORCA

Vzorec in standard morata leZati toéno na
istem nivoju, zato da je vir X Zarkov na fokusir-
nem Kkrogu spektrometrov. Analizirana povrsina
mora biti popolnoma ravna, da se ne spreminja
izhodni kot X Zarkov in se zato ne spreminja na
paka zaradi absorbcije. Opti¢ni mikroskop poma-
ga, da eno in drugo preverimo. Mehansko polirani
vzorci so boljsi za analizo od elektrolitsko polira-
nih, jedkanje pa naj bo minimalno, da ne nastaja
mikrorelief, ki je tudi lahko vzrok za napake.
Robovi por in razpok so vir mocnega sevanja za-
radi zmanjSane absorbcije in sevanja zaradi ab.
sorbcije odbitih elektronov, kar na eni strani po-
vetuje ozadje, na drugi strani pa navidezno
povecuje intenziteto merjene valovne dolZine.
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Elektronska mikroanaliza trdnih kovinskih in nekovinskih snovi

G. SKLEP

Elektronska mikroanaliza je odprla nove raz
iskovalne moznosti in omogocila, da spoznamo po-
leg morfologije trdnih snovi, kakr$no vidimo v
opti¢nem mikroskopu, tudi elementarno sestavo
mikrosestavin. Raziskovalne moZnosti sodobnih
mikroanalizatorjev so velike, niso pa neomejene.
Upostevati je potrebno, da je lahko slaba stran
prav osnovna znacilnost elektronske mikroanalize,
elektronski snop z majhnim premerom.

Zavedati se moramo, da je namen mikroanalize
odkriti sestav mikrostrukturnih sestavin, katere
vidimo v opti¢énem mikroskopu, ne pa dolo¢evanje
povprecne sestave veCjih nehomogenih vzorcev in
dolo¢evanje sledov elementov. Analizirana masa je
zelo majhna in zato tudi to¢nost analize kljub
ratunskim popravkom rezultatov velinokrat ne
more biti enaka to¢nosti, ki jo dosezemo po po-
stopkih standardne kemijske analize.

Zahvaljujem se dr.L.Koscu, prof,dr. A. Podgorniku,
dipl.ing. J. Zvoklju in dipl, ing. J. Rodi¢u, ki so pregledali
rokopis, dr.M.Gabroviku, dr.S.Jurci, dr.J.Kosovincu,
dipl. ing. S. Kovatitu, dipl. ing. J. Rodi¢u, dipl. ing. Puklavcu
in dipl. ing. Z. Malensku, ki so dovolili, da sem v &lanku
uporabil rezultate analiz, ki so bile opravljene za njihova
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ZUSAMMENFASSUNG

Im Artikel werden der Arbeitsprinzip und der Aufbau
des Elektronenmikroanalysators, die Analysenverfahren
und die eksperimentellen Moglichkeiten und Fehler der
Elektronenstrahl-Mikroanalyse beschricben. Der Zweck
dieses Artikels ist den eventuellen Kunden alle Grunddaten

tiber die Elektronenstrahl-Mikroanalyse zu geben, auf
deren Grund die auch feststellen kénnten, wie und in
welchem Masse die Ergebnisse der Elektronen-Mikroanaly-
se nutzlich in der Forschungsarbeit benutzt werden
konnen.

SUMMARY

Principles of the operation, the construction of elec-
tron microanalyzers, analytical methods, experimental
possibilities, and errors at the clectron microanalysis are
described in the paper. The intension was to give basic

data on the analysis in order to show how and to which
extent results of clectron microanalysis can be included
in research projects.

3AKAIOUEHHE

Aano omicanne npuHUHNAa paGoThl H KOHCTPYKIMS Mit-
KPOAHAAHM3ATOPOB, YYBCTBHTEABHOCTH H MECTOABI aHa-
AM3a a4 TaK)Ke OIUHOKH KaK TIOCAEACTBHE OCHOBHBIX
NPHHIMNOB paboThl 9AEKTPOHHBIX MHKPOAHAAH3ATOPOB
H HaKOHEI[ OCHOBHEIE OLUHOKH CHCUHGHUYHOCTH MCTOAA.
B03MOKHOCTh YIOTPEOACHHS 9AEKTPOHHOTa MHKPOAHA-
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AH3ATOpa pacCMOTpeHa IMpPH [OMOIIH NPAKTHYECKHX
NMPHMEPOB HA OCHOBAHHH KOTOPLIX MOMHO MOAVYHTH
NPEACTABACHHE O TeOMETPHUYECKOH OTACAMTEABHOCTH
H KOHLEHTPAIHOHHON YYBCTBHTEALHOCTH aHaAuza, Ilo
OOBEMY M COACP/RAHMIO CTAThi NPCAHA3HAYECHA CrelH-
STAHCTAM KOTOPbIE JKEAAIOT PEe3VALTAThl SAEKTPOHHOra
alaAH3a BKAIOYHTE B CBOM HCCACGAOBATEAbHLIC pPabOTHI.




