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Mikrosonda
POLDE LESKOVAR

Clanek, ki obravnava fizrikalne osnope in uporabo elektronske
mikrosonde, je nastal pod vplivom avtorjevege dela pri znanem znan-
stvenem indtitutu sMax Planck Institut fir Eisenforschung: v Diissel-
dorfu (Zahodna Neméija). Avtor izrablja to prilofnost, da se vodstou
inftituta zohvali za ljubezniv sprejem in prijazmo usiuge, da mu je bilo
omogofeno delo v njem. Pogebno zahvalo je e posebej dolZfan vodji
oddelka za elektronsko mikroskopijo doc. dr. rer. nat. Wolfgangu Pitschu
kakor tudi vzem njegovim sodelaveem, ki so mu bili vedno na wvolje
in mu tudi omogodili izvedbo izvirnih posnetkow.

1. Uvod

Uporaba elektronov v znanosti in tehniki je dan-
danes #e zelo razfirjena. Brez njih & le s tefavo
predstavljamo napredek na znanstveno raziskovalnem
podrofju. Elektronski snop daje Zirok spekter za upo-
rabo, npr.: pridobivanje rentgenskih Zarkov, povedavo
v elektronskih mikroskopih, difrakcijo, ki jo izkori-
itamo v metalografifi — tehniko Kossel ipd. Nadalje
uporabljamo elektronski snop tudi v praksi za var-
jenje, vrtamje, taljenje itd.

Ceprav mlada veja v znanosti in tehniki, je udakala
v zadnji dobi posebmo elekiromska mikroskopija — in
prav pred kratkim tudi uporaba mikrosonde — res-
niéno nesluten razmah. Ne samo, da jih srefujemno
vedno pogosteje v mnansitveno raziskovalnih instituci-
jah, tudi po naprednih tehniéno razvitih podietjih
niso ved nobena redkost. Razen tega zadevamo dan na
dan tudi na vedno modernejie izpopolnjene izvedbe, ki
omogofajo natanfnejfe, zanesljivelSe delo in prispe-
vajo tudi k vedjl zmogliivosti, Sodobne konstrukecije
#druiujejo uporabo snopa elektronov tudi za ved na-
menov hkrati. Take pripravija po najnovejsih wvesteh
znana tvrdka Siemens iz Zahodne Nemdije novo alek-
tronsko napravo, ki bo zdrufevala elektronski mikro-
skop in elektronsko mikrosondo =z modnostjo uklonske
tehnike in difrakeije. Razen tega je napravl prikljufen
ic optiéni mikroskop. Tudi japonske tvirdke se pojav-
ljajo éedalje opaznaje na svetovnem trgu. Pred keat-
kim so pokazali prve posnetke kovinskih struktur in
biclodkih preparatov z izrazito izpopalnjenimi elektron-
skimd mikroskopi, ki uporabljajo pospefevalne na-
petosti do 1000 KV,

Namen ¢lanka je, podati nekaj najvaineisih fizi-

kalnih osnov in pojasniti uporabo elektronske mikro-
sonde, Omejill z¢ bomo pri tem torej le na uporabo
elekironskega snopa kot analitiénega reagenta. Uporaba
elektronskega snopa kot analitifnega reagenta je zelo
draga, vendar daje tolik3ne prednostl, da si je Je
zagotovil trdno mesto v znanostl in tehniki.

Pred priblifno 17 leti je bila izdelana prva elek-
tronska mikrosonda, potlej pa so bile njene oblike do
danainjih dni znatno izpopolnjens, Kljub temu pa po-
znamo tudj zdaj fe vel razlifnih izvedb. Kakor smo fe
sligali, pa Ze pripravijajo zopet nove oblike in zdru-
fene izvedbe elektronskih naprav. Seveda je pri vseh
mikrozsondah ostal osnovni postopek enak, ki mu je
osnova totkovna analiza.

Totkovna analiza, ki je mnana kot mikroanaliza
z elektromskim snopom, je lznajdba Roymonda Ca-
stainga pod vodstvom prof. A. Guiniera, ki jo je razvil
Eele leta 1951, Zelo ozek snop elektronov s premerom
v mejah med 0,1 do 2 gm usmerimo na dolodeno mesto
na povriino preskuSanca, ki mu felimo dolott ke-
nidng sestave, Izredne majhen volumen materiala,
ki ga zadene snop elektronov, emitira sestavljeni spek-
ter rentgenskih Zarkov. Ta spekter vsebuje karakteri-
stitne Zarke posameznih elementov, ki sestavljajo pre-
skufanec. 8 speltrografsko analizo je mogode doloditi
relativne koncentracijo elementov v preskufancu.

To osnovne nadelo ni bile seveda v rentgenologiji
nobena novost, saj je e Moseley v zgodovinskemn delu
o karakterizsti®nih frekvencah rentgenskih Zarkov upo-
rabljal aparat, ki je bil po funkeijah zelo podoben
dandanainjl mikrosondi. Ze kakih 10 let pozneje za-
gledimo prve uspehe njegovega dela. To se je poleazalo
najpref pri analizi praSnatih substanc. Na tem podrodju
je dosegla rentgenska emisija od vsega zafetka po-
membne uspehe, predvsem pri odirivanju novih ele-
mentov, npr. elementa 72, katerega karakteristiéni érti
La; in Lay sta identificirala najprej Urbain in Dau-
villier in katerega celotnl spekter je bil potem odkrit
o Heveseyu in Costerju.

V nasprotju s svetlobnim spektrom so rentgenski
Zarkli znatno preprosteji in neodvisni od kemifne ve-
zave. Valovna doliina posameznega karakteristitnega
sevanja omogota dolofanje narave elementov v pre-
shuSancu. Od intenzivnostl posameznih #arkov je mo-
gote dolotitd relativhe razmere vsebovanih elementov,
Pri tem se pojavljaje seveda najrazliénejie telave,
o katerih pa tukaj ne bomo govorili.

2. Kralek opis mikrosonde

Elektronska mikrosonda sestoji v glavnem iz Stirih
glavnih delov:

a) elekironsko-optinega sistema, ki sestoji iz
eleltronske cevi — elekironske puike, iz katere pri-
hajajo elekironi, in zhiralnih elektronskih le& katerih
naloga je, usmerjati na dolofeno mesto preskufanca
elekironski snop s premerom od 0,1 do 2 um;

b) mehanske naprave, ki rabi za vodenje presku-
fanca, katerega hofemo analirirati pod snopom elek-
tronov (manipulatorja);

c) oparovalne naprave, ki navadno sestoji iz
opticnega metalografskega mikroskopa, ta pa omogoca
natanéno nastavitevy mesta na preskufancu, ki ga ho-
Cemo analizirati;

d) spektrometra, s pomofjo katerega je mogofe
analizirati emitirajofe rentgenske farke. :

Elektronsko optidni sistem sestoji iz elektronske

puike, ki daje in pospefuje elektrone podobno kakor
pri elektronskem mikroskopu, in dveh magnetiénih
zhiralnih le¢ (sl.1). Prva zbiralna lefa ima goriféno
razdaljo med 2 mm in neskonéno, Rabl kot kondenzor,
ki ga je mogofe uravnavati tako, da je mogode spre-
minjati premer elektronskega snopa v obmodju 0,1 do
3um. Druga zbiralna leéa ima nalogo, koncentrirati
elektronski snop natanko na povriino preskuianca.
Goristna razdalja te lefe je dmm. V spodnjem delu
mikrosonde je svetlobni zaslon, s pomofjo katerega
lahko opazujemo elektronski snop, kar je zelo koristno
za nataréno nastavljanje. Poscbna fotografska kamera
pa omogofa uklonske posnethe, ki dajejo moEnost za
natanéno merjenje pospefevalne mapetosti elektron-
skega snopa.
Fremer celelktronskega snopa je izredno velikegn
pomena pri mikrosondi. Zaradi tega moramo tudi ve-
deti, kakSne velikosti je. Za dolodanje premera elek-
mel:ega snopa uporabljamo posebne postopke.



STROIMISKI VESTNIK XIV (1968) — 1

51 1. Shematifni prikaz delovanja mikrosonde

A = glektronska pufka, b — L clekiromagneina lefa-kondenzor,

¢ — elektronl, d — zaslonka, ¢ — metalografskd svetlobnd mi-

kroskop,  — II. elektromagnetna leda objektlv, g — reflaktiwmnl

svetlobnl objekilv;, h -5— n:-n'lg;;n::ltl farki, 1 — presKulanes,
— spe

Gostota elekironskega snopa mikrosonde ima prav
tako vidno vlogo in je zelo pomembna za njeno lofilno
sposobnost. Vedja gostota elektronskega snopa je Se po-
sehno vaina za analiziranje lahkih elementov kakor
npr. ogljika. Prav tako je vaina gostota elektronskega
snopa tudl za analizo filmov. Tudi za zvilanje gostote
s0 znani rmazliéni postopki npr. uporaba katode na
elektritno poljsko jakost in korektura sferitnega od-
stopanja (odstopanje zaradi sferitne aberacijel).

V oznovi dobimo rezultate s pomodjo mikrosonde
tako, da primerjamo rezultate z naknadnim merjenjem
preskuSanca in primerjalnega oziroma wumerjenega
primerka. Seveda je treba pri tem strogo paziti, da
ostanejo vsi pogoji natanéno enaki, Tako lahko anali-
ziramo vel totk na preskufancu in ugotavljamo nji-
hovo sestavo. To je posebno ugodno za ugotavljanje
npr. difuzijske krivulje. Jakost emitirajotih Zarkov, ki
prihaja iz raezlitnih merjenih tofk na preskulanca,
primerjamo z emisijo &stih kovin (fisto kovino me-
rimo samo enkratl). Pri tem pa je zelo pomembno, da
ostanejo med celoinim merjenjem jakost in napetost
elektiritnega toka kakor tudi nastavitev spektrometra
popolnoma konstantne. Da lahko to kolikor mogofe
fudi driimo, je mikrosonda opremljena s posebno avio-
matitno naprave, ki je lotena od totalne emisije
elektronow.

Gostota elektronskega snopa je pri mikrosondi
precej vedja kakor pri rentgenski cevi. Zaradi tega bi
bilo pridakovati, da se bo v obmofju preskuSanja
preskuganec tudi mnogo bolj grel kakor pa antikatoda
(anoda) pri rentgenski cevi, To hi lahko povzroéilo, da
bi bila npr. pola na mestu preskuianja pregreta. To pa
pri majhnih totkah, ki jih analiziramo, ne prihaja
v poStev, saj imajo v preskufancu samem dovolj inten-
ziven odvod toplote. Preskusi so pokazali, da se tem-
peratura preskufanca ne dvigne nad dopustne meje.
Zaradi tega lahko pri kovinskih preskufaneih to to-
plote zanemarimo. Take doselemo npr. pri elektron-
skem snopu premera 1 um in maksimalni jakosti elek-

trifnega toka 0,47 uA pri napetosti 30 kV temperaturo
v preskuiancu. iz bakra manj kakor 18 °C.

Drugade se seveda obnaSajo preskufanci, ki slabo
all sploh ne prevajajo toplote — toplotni izolatoril.
Take preskuSance je treba pravilne pripravljati, Pre-
vletemo jih s posebno zelo tanko plastjo, ki prevaja
elektrifno in toplotno energijo. Za to uporabljamo
lahko kovinske ali pa oglene previeke. Taka prevleka
rabl potem v dveojni namen: prvit odvaja odveéno
toploto, druglé pa drd elektrostatiéno napetost na
konstantnem mivoju.

3. Renigenska slika

Pod wplivorn bombardiranja z elektronskim sno-
pom emitira preskusanec razen karakteristiénih Zarkov,
ki so odvisni od elementov, kakrini ga sestavljajo, e
kontinuirni spekter, ki se raziirja, fe je velje srednje
atomsko tevilo bombardiranega dela preskufanca. Za-
radi mora naprava za analiziranje tega sevanja
veebovati dvoje:

1. Zelo velika obfutljivost je nesgibna, saj je inten-
zivnost ob preskuiancu emitiranih rentgenskih Zarkov
zelo majhna. Jakost elektriénega toka elektronskega
snopa je velikostnega reda okrog 01 pA. Zaradi tega
je tudi emisija rentgenskih Zarkov okrog 100 000-krat
manjfa od emisije normalne rentgenske cevi. Merilna
naprava sestoji iz Stevea, ki ima predvkljufen poseben
memokromator 2 upognjenim kristalom. Tako je celotna
naprava rentgenski spektrometer, Npr. mikrosonda s
premerom elekironskega snopa 0,3% um, jakosti elek-
tritnega toka 0,025 pA in pospelevalno napetostjo
30 k'V vzbuja na preskulancu iz distega bakra emisijo
rentgenskega farka Cu Ka;. Z merjenjem s pomoéjo
spektrometra in Stevea dobimo 1500 impulzov na
sekundo,

2, Velika lofilna sposobnost in preprost videz
spektra dasta slutiti, da za njegovo analizo niso po-
trebni niti preve® natonfni instrumentl, To velia &e
posebno za spekter K, kjer zadostuje Ze grobo lofenje
karakteristi®tnih &rt za analizo dolofenih elementov.
Ne velja pa seveda pri spektru L, ki je pomemben po-
sebno pri analizi tefkih elementov. Spekter L vsebuje
veld &rt In jlh lahko popolnoma lofimo samo & spektro-
mietrl.

V francoskem modelu mikrosonde se opravlja ana-
liza rentgenskih Zarkov v dveh podobnih spektro-
metrih, pri katerih rotirata kristala in Stevea okrog
skupnega gorlita R = 25 cm — Rowlandov krog (sL 2).

V nekaterih drugih primerih lahko uporabljamo
tudi druge tipe spektrometrov npr. ukrivljeni kristal,
ki pa je uporaben le za relativmo trde &rte spektra,
Nekateri znanstveniki pa uporabljajo (npr. Birks in
Erodes) ved kristalov in detektorjev za hkraino analizo
ved elementov naenkrat.

Analiza lahkih elementov je znatno tefja. Karakte-
ristiéne &rte lahkih elementov so namred veliko meh-
kejie in se lahko absorbirajo. Za take elemente je
pripraven #e opisani francoski sistem, ki omogofa
analizo na delih preskufancev v velikosti od 4 do 12 A,
Razdiritev analize na zelo lahke elemente povzroéa
zmerom vedie tefave; npr. za analizo ogljlka potrebu-
jemo zelo mehke Zarke — saj imajo karakteristine
érte zelo dolge valovne dolfine 1 = 44 A, Ker so taki
farki izpostavljeni modni absorpeiji, je izkoristek Zar-
kov, ki prihajajo v poStev za analizo, zelo majhen.
Dandanes se pefa ved znanstvenikov s problemom,
kako bi izboljSali analizo lahkih elementov. Znane so
#e prve skuinje, vendar so konéni rezultati odvisnl od
posameznih preskuiancev in postopkov, kako bi se dal
preskulanec pravilmo pripraviti, Pri temm ne smemo
pozabiti, da je treba dosefi dober izkoristek sevania
pri éim manjii napetost in jakosti elektriénega toka.
To je potrebne Se zlasti zavoljo tegn, da se me ogreva
preskulanec, To je velikega pomena 3¢ posebno takrat,
kadar delamo tipalne posnetke. V ta namen pogosto
uporabljamo proporcionalne Etevee,
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5L 2. Analizator rentgenskih Zarkov z Rowlandovim
krogom — shamatiéno

a = alekironskd snop, b — preskuanee, ¢ — penigensic farkd,
d — kristal, & — detekior

4. Dolotanje lege tofke na preskuiancu

Natanfno dolofanje lege tofke na preskufancu, ki
ga preiskujemo, je izredno velikega pomena. Natand-
nost delotanja dolofens tofke na preskulancu mora
biti vsaj tolikanj natanéna, kolikrina je lofilna spo-
sobnost mikrosonde, tj. manjSa od 1 um. Za dosego te
naloge je znanih ved nadinov,

a) Optifno opazovanje

To je postopek, ki je tudi najvetkrat v rabi. Se-
stoji iz opazovalne naprave, ki jo sestavljajo posebna
cbjekina lefa navadnega mikroskopa, ta pa ima med
objektivorn in formdirno (zbiralno) ledo posebno zrealo,
Zrealo ima izvrtino s premerom 0,2 mum, shozi katero
tede elekironski snop. Zrealo je nameStenc tako, da je
opazovaléeva optifna os, ki pada navpiéno na presku-
#anec, nasprotl osi elektronskega snopa pod kotom 10°
Taka namestitev omogofa opazovanje preskufanca in je
v takl ali malo spremenjeni obliki v uporabi pri vetjih
instrumentih. Slaba stran naprave je v glavnem ta, da
omogoda lotilno sposobnost opti¢nega mikroskopa zamo
do 1.5 um. Vendar =zadostuje v velini primerov po-
vedtava, da lahko zanesljivo opazujemo posamezna kri-
stalna zrnca, ki jih analiziramo.

Povsem zadovoliive rerultate dobivamo pri direlkt-
nem opazovanju povidine preskufanca s posebnim ob-
jektivom v centru elektronskega snopa. V francoskem
modelu mikrosonde uporabljajo reflektivni objektiv
(glej =l. 1). Ta nadin ima nekaj wvelikih prednosti; re-
flektivni objektiv je v precejEnji oddaljencsti 17 em in
dosefe lodilnoe sposobnost 0,7 um. Objektiv je v zvezl
z okularjem, ki je opremljen 2 merilno napravo, s ka-
tero je mogofe nastaviti zafetno lego. Natanéno lego
totke vpadnega elektronskega snopa lahko stalno opa-
zujemo. Mesto, kamor pada elektronski snop, postane
vidne in tako ga lahko identificiramo oziroma opazu-
jemo. Tako je mogode zaznati tudi prav majhne pre-
mike elektronskega snopa, ki nastajajo posebno pri
zelo magnetiénih preskufancih. 8§ posebno elektrosta-
ti¢no napravo lahko omenjene premike kompenziramd.
Zlasti pomembno je, da je elektronski snop vedno v
pravilni legi posebno glede na spektrometer. To velia
se zlasti za elektronske mikrosonde, ki imajo vkljuéen

poseben kristal proti razprievanju farkov, ta pa omo-
gota veliko lotilno sposobnost.

b) Rotirnd boben

Naprava Mulveya ne uporablja reflektivoega o
dala (s tem je odstranjena mwﬁj pri cmtrlmnjE: kﬁ
formirne lele). PreskuSanec je montiran — pritrjen —
na posebnem bobenéku in ga lahko za opazovanje ra-
vrtimo iz obmodja elektronskega snopa s pomodjc nor-
malnega mikroskopa. Tefave, ki nastajajo pri napravi,
pripisujemo konstrukeifi retirnega bobentka, Naprava
mora namrel zagotoviti kolikor le mogole popolno
ujemanje med mikroskopom, s katerim opazujemo do-
loteno totko, in elektronskim snopom. Natanénost, ki
jo lahko dosegamo po opisani poti, ne presega vred-

nosti 1 gam,
¢) Tipalna analiza

Cosslet in Duncumb sta razvila poseben tipalni
postopek, ki omogofa hiter Studi] povrdine presku-
fanca., Elektronski snop vodimo prek preskufanca, in
gicer sinhrono s totko katodne rentgenske cevi, katere
svetlost 5 signalom zaznamuje spekirometer, ki kafe
karakteristilno sevanje izbranih elementov. Vrednost
tega postopka je v tem, da lahko relativno preprosto,
toda vendarle hitro ugotovimo krajevne koncentracije
izbranih elementov (izceje, izlofanje ipd.), ki sicer pod
mikroskopom niso opazne.

Tudi pri term nadinu opazovania preskuianca je
znanih ved nadinov. Tako uporabljata Duncumb in
Melford v lastni napravi tudi seintilatorski Stevec, ki
zhira razpriene elekirone. Od Stevea poslani signal
uporablja za modulacijo svetlosti na osclloskopu. Pri
temn nadinu je vidnost slike znatne boljia, ker je Bte-
vile vrmjenih elektronov 10" vefje kakor x-fotonow,
ki jih kafe spektrometer,

5. Kvantitativna analiza g pomodjo emisije
rentgenskih Zarkov

Kvantitativne analizo, ki smo jo poznali vsa leta
nazaj, smo opravljali & pomodjo rentgenskih Zarkov,
spektrografsko ipd. ¥V znatni meri so bili ti postopld
precej empiriéne narave. Vzemimo primer, da je bilo
treba doloditi dolofen element A v neki zmesi (npr.
zmesl oksidov v prainatli obliki), To zmes smo na-
mestili na antikatodo rentgenske cevi, ki je izpostav-
Ijena bombardiranju. Pri tem merimo intenzivnost,
kakrino emitira zmes, ki jo preskuiamo. Intenzivnost
merimo tako, da jo posnamemo na folografsko plodéo
ali film, ki pokafe karakteristifne é&rte dolofenega
elementa — v nafem primeru elementa A. K te] zmes{
dodajamo dolotene kolidine dolofenega elementa B,
katerega relativna atomska masa je blizu elementa A.
To dodajamo tako dolgo, da je intenzivmost enakih
karakteristiénih &rt emaka tistim, ki =mo jih dobil
pri elementu A. Po tem lahko sklepamo, da je kon-
centracija elementa A v izmeri enaks koncentraeiji
clementa B.

Ta metoda kafe dve slabi strani; najprej je zelo
zapletena, hkrati pa tudi precej nenatanféna, Postopek
slomi na primerjanju dveh sevanj z razliénimi valov-
nimd dolZinami. Jasno je, da bo preskuifanec oboje
sevanje razli¢no absorbiral, keistal razlitne Zarke raz-
litno reflektiral in seveda spektrometer glede na raz-
litno smer #arkov registriral tudi = razlitno obéutlji-
vostjo. Zaradi tega so potrebne razlifne korekture, ki
pa so precej nezanesljive.

Glede na to lahko ugotovimo, da Je poglavitna
slabost starejiih postopkov prav v tem, da primerjamo
med sebo] intenzivnost sevanja dveh razliénih inten-
zivnosti in razliénih valovnih dolin. Da bi se izognil
opizanim nenatanfnostim in morebitnim pomotam, je
Roymond Casting predlagal poseben postopek analize,
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513, Metalografski posnetek preskufonca 3 perlitno
osnovo, v sreding 5 ploféico iz bakra. Svetlobno optidna
povelapa je 500: 1

ki sloni na primerjavi intenzivnosti enakega sevanja.
Zavoljo tega ima tako merjenje tudi absolutno vrednost
in ni izpostavljeno vplvom karakteristiénih lastnosti
uporabljenega aparata — naprave.

Pri tem postopku ugotavljamo koncentracijo ne-
kega elementa A v dolodeni zlitini & primerjavo inten-
zivnosti I(A) iz zlitine in stalne karakteristiéne érte
elementa A, ki jo emitira zlitina z dolofenimi pogoji.
Zaradi bombardiranja z elekironi dobimo dolofeno
intenzivnost elementa v preskufancu I(A) enakega
karakteristiénega sevanla kakor pri éistem elementu A,

Merjenje opravljamo z dvoinim odbiranjem iz
spelitrometra, pri femer sta drug za drugim — pre-
skuianec in primerjalni element v obliki &istega ele-
menta A izpostavijena bombardiranju z elekironi. Po-
glavitna prednost opisanega postopka je ta, da so
odbirki znatno natanéneiii od prej uporabljene metode.

Foglejmo primer! Slika § predstavlja preskulanec,
ki ima perlitno osnovo, v katero je vkljufena plof&ica
iz tistega bakra. Povetava preskufanca je 300-kratna.
Kakor je razvidno Ze iz metalografskega posnctka, se
pojavlja baker tudi na mejah kristalnih zrn, Zanima
nas, kako bomo zaznamovall koncentracijo na zaslonu
gairoma na registratorju,

Preskufanec damo v elektronske mikrosondo in
ga na mestu, ki je za nes najzanimivejdl, otipljemo
s snopom elektronov. Slika 4 prikarzuje posnetek za-
slona (slika scanning). Posnetek kaie 00-kratno po-
vetavo, Podrofje, ki je na posnetku belo pikéasto,
prikazuje baker v preskuSancu po sliki 8. Ce analizi-
ramoe oba posnetka, je slika popolna, saj je lepo vidna
koncentracija bakra na meji kristalnega zma, ki je
neposredno ob  plodticl iz bakra. Taka slike nam
omogoda hitre orientacljo (kvalitativno presojo), kje in
koliko je prisotnega na dolofenem mestu dolofenega
elementa,

Podobno kakor dobimo sliko na. zaslonu, lahko
dobimo tudi krivuljo koncentracije all tudi difuziisko
krivuljo & pomofjo registratoria, ki ga ponazaria
slika 5. Tudi na tej slikl so zelo jasne koncentracije
bakra v osnovid perlitnd strukiurd na dolofenem mestu.

S1. 4, Fotografski posnetelk zaslona pri raziskawi = mi-
krosondo preskufanca s perlitno osnovo in vkljulenim
bakrom. Bela polja pomenijo baker (Cu Kg ), temno
otadje pa perlit. Pospefevalna napetost je 30 KV,
jakost toka pa I.107" A, Povedava je 600:1
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5L 5. Krivulja koncentracije bakra — Cu K a; Pospe-
Zevalna napetost je 30 kV, jakost toka pa 1,107 A
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Razen opisanih natinov tako imenovane toékovne
snalize, pri kateri dobimo rezultate na zaslonu ali z re-
tratorjem, lahko dobimo podatke s pomo&jo Stevea.
tevec pove Stevilo impulzov na dolofenem mestu.
Ker so ti Stevel navadno prikljufeni kar na elekiron-
sko registrirno napravoe — teleprinter, niti ni po-
trebno impulze odbirati na registrirni skali, temved
jih v dolofenem dasovnem razmiku zabeled naprava
sama. Tako lahks z dobljenimi rezultati izrafunavamo
adstotno prisotnost dolodenega elementa v preskudancu
in take dolofamo kwvalitativno in kvantitativho ke-
miéno analizo.

6. Prispevek mikrosonde k snansivenim raziskavam

Analiza, kakrino dobimo s pomoéjo mikrosonde,
se je pokazala v mnogih primerih pri nnjrazl.i-!‘.m}jﬁjh
problemih kot izredno ulinkovita. Nedvomno sta naj-
vaZneisi podrodji, kier dandanes uporabljamo mikro-
sondo, metalurgija in tehnologija materiala sploh. Tu
naj &e posebe] poudarimo, da zdaj lahke uporabljamo
mikrosondo tudi #e pri raziskavah in analizi izolacij-
skih materialov. Seveda moramo v takem primeru na-
praviti preskuanec elektriéne in toplotno prevoden.
To opravimo 3 tem, da naparimo v vakuumu na take
izolacijske materiale tanko plast iz kovine ali ogliika.
Ta mo#nost pa je raziirila uporabnost mikrosonde tudi
na druga podroéja, npr. na mineralogijo in celo na
biologijo.

Poglejmo na kratko, katera podrodja dandanes e
raziskujermneo z velikimi uspehi z mikrosondo!

6.1 Metalurgija in tehnologija kovin

Na podrodju metalurikih ved uporabljamo mikro-
sondo za teoretiéne in tehnolodke Studije, Naj omenimo
na tam mestu le nekatere:

a) Raziskovanje faz Pri Studiju vedfaznih zlitin
je zelo pomembno vprafanje oz spremljanje faznega
izlofanja. Fazno izlotanje opatamo lahko v zelo majh-
nih merah, navadno med 0,1 do 10 um. Kot primer
lahke navedemo trofazno zlitino Al-Cu § 9% — Fe 2 %.
Se telje so bile preiskave medi, ki so bogate s cinkaom,
pri katerih so dolofali dele aluminija v zelo majhnih
zvezdnatih oblikah dvofaznih izlodan].

Nekovinskim vkljufkom, kakrini so silikati, sul-
fidi, fosfidi ipd., ki jih v splodnem opaiamo v jeklu,
lahko dolodimo njihove komponente le 5 kvantitativno
analizo 5 srednjimd relativmind atomskimi masamd (S,
S, P). Po drugi strani pa s tako analizo lahko dolo-
&amo tudi kovinske elemente, ki so kemiéno wvezani
v enojne ali medane karbide (MsC, MsyCs, M;Cy ip).

MNajnovejie metode pri uporabi mikrosonde so
omogodile identifikacijo zelo majhnih izlodanj (pod
1pm), ki 50 jih nasli na lomnih ploskvah.

b) Izeeje. Tofkovna analiza je izredno pomembna
pri najrazliénejdih vrstah izcel, ki do sedaj s konven-
clonalnimi metalografskimi metodami preiskav niso
mogle biti zajete ali pa so bile prevel nejasne in
nenatanéne.

c) Povriinske plasti dolofenih preskufancev pre-
iskujemo tako, da preiskujemo polirane prereze, ki so
ulefajeni v posebna kovinska drzala (npr. Cu). Umetnih
snovi za ulefajenje kovinskih preskufancev po navadi
ne uporabljamo, ker niso elektritno prevodne. V pri-
meru, da to vendarle storimo, jim napravimo tanko
plast iz kovine all ogljika, ki je elekiriéno prevodna.
Pri preskufanju povriinskih plasti je treba paziti na
to, da je preskufanec kolikor mogote gladek. Neravno-
sti na ravninah lahko vodijo do zmotnih sklepov. Do
sedaj so znand rezultati mnogih preskusov povriinskin
slojev lowvin skupno 5 korozijzkimi sloji kakor tudi
kemiéne usedline in platiranja.

d) Difuzija. Risanje difusijskih krivulj je bile pred
mikrosondo zelo dolgotrajno delo, ki je bilo navadno
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zdrufeno z mnogimi preskusi in preskulanci. Analiza
z mikrosondo je mnatno hitrejia, enostavnejfa in po-
trebujemo zanjo en sam preskufanec, Znatna prednost
preskusanja z mikrosondo je tudi ta, da dobimo lahko
1 vaak element v istem preskuiancu posebno lastno
krivuljo. Zaradi tega je mikrosonda wvelika pomod g::
Etudiju difuzijskih problamov, kakrini so dolofanje di
zijske konstante, difuzijski efekti, izgradnja tekstur
v posamemnih Kristalih in na prehodnih mestih med
trdnim in teko®im medijem.

Pred kratkim so bili izvedeni mnogi preskusi na
kovinah, ki so odporne proti visokim temperaturam
kakor so titan, molibden, cirkon, uran ipd.

Difuzijski problemd so izredno pomembni tudi za
gradnjo atomskih reaktorjev. Prav tako se v zadnjem
casu zatekamo k mikrosondi v tehnologiji cdrezavanja.
Difuzijski problemi pri odrezavanju (obdelovanec —
orodje) so prav tako zelo pomembni. Preiskave so po-
kazale, da je obraba orodij zlasti pri orodjih iz karbid-
nih trdin v znatni meri odvisna od difuzijskih pojavov
pri odrezavanju, posebno pri obdelovancih iz triih
kovin, Zaradi tega vedno pogosteie zadevamo na upo-
rabo elektronske mikrosonde na tem podrodiju.

Tudi v varilni tehniki zadnji ¢as e s pridom upo-
rabljamo elektronsko mikrosondo. Z njo je modno rede-
vanje zapletenih vprafanj porazdelitve elementov v
rvary, legiranja in dodatnega legiranja v zvaru ipd.

6.2 Mineralogija in geologija

Tudi na podrodju mineralogije je pomagala ana-
liza z mikrosondo refiti #e wvrsto problemov. Tu so
pomembng predvsem vprafania o nastanku in razvoju
mineralov. Predvsem lahko analiziramo rude in mi-
nerale v prvobitni obliki, ko prihajajo iz zemlje ozi-
roma poskusnih izvrtin, Napravljene so bile uspeine
analize velfaznih rud, ki bi bile s konvencionalnimd
postoplid zelo tefavne in zapletene ali celo nemogode.
Prav tako pa lahko s pomodjo mikrosonde anallziraomo
tudi prah razlitnega izvora npr. vulkenskega, kozmid-
rega porekla, sedimente in izlofke ipd.

6.2 Tehnidni Studij in elektronika

YV zelo veliko pomoé je lahko elektronska mikro-
sonda tudi v radijski in televizijski proizvodnji. Analiza
katod, sevalnih teles sploh in podobno je pri taki pro-
izvodniji zelo velikega pomena. Natanénost in velikost
teles oziroma zelo majhna mesta, ki jih lahko preisku-
jemo, so poglavitni &nitelji uspeha tudi pri tudiju
na najmanjgih tehniénih delih.

Prav tako uporabljamo mikrosondo dandanes fudi
#e v biclogiji, kemiji in fiziki kakor %¢ na drugih
podrodjih tehnike. Ne bo morda odvef, ée ponovimo
h koncu %e to, da niso ved redke Zelezarne in druga
podobna podjetia v tehnifno razvitih driavah, ki imajo
v preskugevalnih in ragvojnih ustanovah elektronske
mikrosonde s posebej zanje folanimi strokovnjald.
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