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Mikrosonda

P O L D E  L E S K O V A R

Članek, k i obravnava fiz ika lne  osnove in  uporabo elektronske  
m ikrosonde, je  nastal pod vp livom  avtorjevega dela pri znanem  znan
stvenem  in š titu tu  »M ax P lanck In s titu t fü r  Eisenforschung« v  Düssel
dorf«  (Zahodna Nemčija). A v to r  izrablja  to priložnost, da se vodstvu  
in š titu ta  zahvali za ljubezn iv  sprejem  in  prijazno uslugo, da m u je  bilo 
omogočeno delo v  n jem . Posebno zahvalo je  še posebej dolžan vodji 
oddelka za elektronsko  m ikroskopijo  doc. dr. rer. nat. W olfgangu Pitschu  
kakor tu d i vsem  n jegovim  sodelavcem , k i so m u bili vedno na voljo  
in  m u  tu d i omogočili izvedbo izv irn ih  posnetkov.

1. Uvod

U poraba e lek tronov  v  znanosti in  tehn ik i je  d an 
danes že zelo razširjena . Brez n jih  si le  s težavo 
p redstav ljam o nap redek  n a  znanstveno raziskovalnem  
področju. E lek tronsk i snop d a je  širok  spek ter za upo
rabo, np r.: p ridob ivan je  ren tgensk ih  žarkov, povečavo 
v e lek tronsk ih  m ikroskopih, d ifrakcijo , ki jo  izkori
ščam o v  m etaloigrafiji — tehn iko  Kossel ipd. N adalje 
uporab ljam o elek tronsk i snop tu d i v  p raksi za v a r
jenje, v rtan je , ta ljen je  itd.

Č eprav m lada veja  v  znanosti in  tehniki, je  učakala 
v zadnji dobi posebno e lek tronska m ikroskopija — in  
p rav  p red  k ra tk im  tud i uporaba m ikrosonde — res
nično neslu ten  razm ah. Ne samo, da jih  srečujem o 
vedno pogosteje v  znanstveno raziskovalnih  instituc i
jah , tud i po n ap redn ih  tehnično razv itih  pod je tjih  
niso več nobena redkost. R azen tega zadevamo! dan  na 
dan  tu d i n a  vedno m odernejše izpopolnjene izvedbe, ki 
omogočajo natančnejše , zanesljivejše delo in  prispe
vajo  tud i k  večji zm ogljivosti. Sodobne konstrukcije  
združujejo  uporabo  snopa elek tronov  tudi za več n a 
m enov hk rati. Tako p rip ra v lja  po najinovejših vesteh 
znana tv rd k a  Siem ens iz Zahodne N em čije novo' elek
tronsko  napravo , ki bo združevala elektronski m ikro
skop in  elek tronsko m ikrosondo z m ožnostjo uklonske 
tehn ike in  d ifrakcije . Razen tega je  nap rav i prik ljučen  
še optični m ikroskop. Tudi japonske tv rdke  se po jav
lja jo  čedalje opazneje n a  svetovnem  trgu. P red  k ra t
k im  so pokazali p rv e  posnetke kovinskih s tru k tu r  in  
bioloških p repara tov  z izrazito  izpopolnjenim i elek tron
skim i m ikroskopi, ki u p o rab lja jo  pospeševalne n a 
petosti do 1000 kV.

N am en članka je, podati nekaj najvažnejših  fizi
k a ln ih  osnov in  po jasn iti uporabo elek tronske m ikro
sonde. O m ejili se bomo p ri tem  torej le n a  uporabo 
elek tronskega snopa ko t ana litičnega reagenta. U poraba 
elektronskega snopa ko t analitičnega reagen ta  je  zelo 
draga, v en d a r daje tolikšne prednosti, da si je že 
zagotovil trd n o  mesto' v  znanosti in  tehniki.

P red  približno 17 leti je  b ila  izdelana p rv a  elek
tronska m ikrosonda, potlej p a  so b ile  n jen e  oblike do 
današn jih  dni znatno izpopolnjene. K ljub  tem u pa po
znam o tudi zdaj že več različn ih  izvedb. K akor sm o že 
slišali, pa že p rip ra v lja jo  zopet nove oblike in  zd ru 
žene izvedbe e lek tronsk ih  naprav . Seveda je  p ri vseh 
m ikrosondah ostal osnovni postopek enak, ki m u je 
osnova točkovna analiza.

Točkovna analiza, ki je  znana ko t m ikroanaliza 
z e lek tronsk im  snopom, je  izna jdba  Roym onda Ca- 
stainga pod vodstvom  prof. A. G uiniera, ki jo  je  razvil 
šele le ta  1951. Zelo ozek snop elek tronov  s prem erom  
v  m ejah  m ed  0,1 do 2 «m  usm erim o n a  določeno m esto 
na površino preskušanca, ki m u želim o določiti ke
m ično sestavo. Izredno  m ajhen  volum en m ateria la , 
ki ga zadene snop elektronov, em itira  sestavljeni spek
te r  ren tgensk ih  žarkov. T a  spek ter vsebuje k a ra k te ri
stične žarke posam eznih elem entov, ki sestav lja jo  pre- 
skušanec. S spefctrografsko analizo je  mogoče določiti 
re la tivno  koncentracijo  elem entov  v preskušanem

To osnovno načelo n i bilo seveda v  rentgenologi ji 
nobena novost, saj je  že Moseley v zgodovinskem  delu 
o karak terističn ih  frekvencah ren tgensk ih  žarkov upo
rab lja l apara t, ki je  bil po funkcijah  zelo podoben 
dandanašn ji m ikrosondi. Že kak ih  10 le t pozneje za
sledim o prve uspehe njegovega dela. To se je  pokazalo 
na jp re j p ri analiz i p rašna tih  substanc. N a tem  področju 
je  dosegla ren tgenska em isija od vsega začetka po
m em bne uspehe, predvsem  pri odkrivan ju  novih ele
m entov, npr. e lem enta 72, katerega karak terističn i črti 
L at in  La2 s ta  iden tificira la  na jp re j U rbain  in  Dau- 
v illier in  katerega celotni spek ter je  bil potem  odkrit 
po Heveseyu in  Coster ju.

V n asp ro tju  s svetlobnim  spektrom  so rentgenski 
žarki znatno preprostejši in  neodvisni od kem ične ve
zave. V alovna dolžina posam eznega karak terističnega 
sevan ja  omogoča določanje n a rav e  elem entov v  p re 
skušanem  Od intenzivnosti posam eznih žarkov je  mo
goče določiti re la tivne  razm ere vsebovanih elem entov. 
P ri tem  se po javljajo  seveda najrazlične jše  težave, 
o ka terih  pa tukaj ne bomo govorili.

2. Kratek opis mikrosonde

E lektronska m ikrosonda sestoji v  glavnem  iz štirih  
g lavnih delov:

a) elektronsko-optičnega sistema, ki sestoji iz 
elektronske cevi — elek tronske puške, iz  ka tere  p ri
haja jo  elektroni, in  zb ira ln ih  elek tronsk ih  leč, ka terih  
naloga je, u sm erja ti n a  določeno m esto preskušanca 
elektronski snop s prem erom  od 0,1 do 2 pm ;

b) m ehanske naprave, ki rab i za vodenje presku
šanca, katerega hočemo analiz ira ti pod snopom elek
tronov (m anipulatorja);

c) opazovalne naprave, ki navadno  sestoji iz 
optičnega m etalografskega m ikroskopa, ta  pa omogoča 
natančno  nastav itev  m esta n a  preskušancu, k i ga ho
čemo analiz irati;

d) spektrom etra, s pomočjo katerega je  mogoče 
ana liz ira ti em itira j oče rentgenske žarke.

E lektronsko optični sistem  sestoji iz  elektronske 
puške, ki d a je  in  pospešuje elek trone podobno kakor 
p ri elektronskem  m ikroskopu, in  dveh m agnetičnih 
zb ira ln ih  leč (sl. 1). P rv a  zb ira lna leča im a  goriščno 
razdaljo  m ed 2 m m  in  neskončno. Rabi kot kondenzor, 
ki ga je  mogoče u ravnavati tako, da je  mogoče sp re
m in ja ti p rem er elektronskega snopa v  območju 0,1 do 
3 pm . D ruga zb ira lna leča im a nalogo, koncentrirati 
e lektronski snop na tanko  n a  površino preskušanca. 
G oriščna razdalja  te  leče je  9 mm. V spodnjem  delu 
m ikrosonde je  svetlobni zaslon, s  pom očjo katerega 
lahko opazujem o elektronski snop, k a r  je  zelo koristno 
za natančno  nastav ljan je . Posebna fotografska kam era 
pa omogoča uklonske posnetke, ki dajejo  m ožnost za 
natančno  m erjen je  pospeševalne napetosti elek tron
skega snopa.

P rem er elektronskega snopa je  izredno velikega 
pom ena p ri m ikrosondi. Z aradi tega m oram o tud i ve
deti, kakšne velikosti je. Za določanje prem era elek
tronskega snopa uporab ljam o posebne postopke.
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Gostota elektronskega snopa m ikrosonde im a p rav  
tako vidno vlogo in  je  zelo pom em bna za n jeno  ločilno 
sposobnost. V ečja gostota elektronskega snopa je  še po
sebno važna za ana liz iran je  lahk ih  elem entov kakor 
npr. ogljika. P rav  tako je  važna gostota elektronskega 
snopa tud i za analizo filmov. Tudi za zvišanje gostote 
so znani različni postopki npr. uporaba katode n a  
električno poljsko jakost in ko rek tu ra  sferičnega od
stopan ja  (odstopanje zaradi sferične aberacije!).

V osnovi dobimo rezu ltate  s pomočjo m ikrosonde 
tako, da prim erjam o rezu ltate  z naknadnim  m erjen jem  
preskušanca in  prim erja lnega ozirom a um erjenega 
prim erka. Seveda je  treb a  pri tem  strogo paziti, da 
ostanejo vsi pogoji natančno  enaki. Tako lahko ana li
ziram o več točk n a  preskušancu  in  ugotavljam o n ji
hovo sestavo. To je  posebno ugodno za ugo tav ljan je  
npr. difuzijske krivu lje . Jak o st em itirajočih  žarkov, ki 
p riha ja  iz različn ih  m erjen ih  točk n a  preskušanca, 
p rim erjam o z em isijo čistih  kovin (čisto kovino m e
rim o samo enkrat!). P ri tem  pa je  zelo pomembno, da 
ostanejo med celotnim  m erjen jem  jakost in  napetost 
električnega toka kak o r tud i nastav itev  spek trom etra  
popolnoma konstantne. D a lahko to kolikor mogoče 
tud i držimo, je  m ikrosonda oprem ljena s posebno av to
m atično napravo, ki je  ločena od to ta lne  em isije 
elektronov.

Gostota elektronskega snopa je  p ri m ikrosondi 
precej večja kakor pri rentgenski cevi. Zaradi tega bi 
bilo pričakovati, da se bo v obm očju p reskušan ja  
preskušanec tud i mnogo bolj grel kakor pa an tikatoda 
(anoda) pri rentgenski cevi. To bi lahko povzročilo, da 
bi bila npr. pola na m estu p reskušanja pregreta . To pa 
pri m ajhnih  točkah, ki jih  analiziram o, ne p riha ja  
v poštev, saj im ajo v preskušancu sam em  dovolj in ten 
ziven odvod toplote. P reskusi so pokazali, da se tem 
pera tu ra  preskušanca ne dvigne nad dopustne meje. 
Zaradi tega lahko pri kovinskih preskušancih  to to 
ploto zanem arim o. Tako dosežemo npr. pri e lek tron
skem  snopu prem era  1 џ т  in  m aksim alni jakosti elek

tričnega toka 0,47 ,mA  p ri napetosti 30 kV  tem pera tu ro  
v preskušancu. iz b ak ra  m an j kakor 18 °C.

D rugače se seveda obnašajo  preskušanci, ki slabo 
ali sploh ne p reva ja jo  toplote — toplotni izolatorji. 
T ake preskušance je  treb a  p rav ilno  p rip rav lja ti. P re 
vlečemo jih  s posebno zelo tanko  plastjo, ki p rev a ja  
elek trično  in  toplotno energijo. Za to  uporab ljam o 
lahko kovinske a li pa ogiene prevleke. T aka prev leka 
rab i potem  v  dvojni nam en: p rv ič odvaja odvečno 
toploto, drugič p a  d rži e lek tro sta tično  nape to st n a  
konstan tnem  nivoju.

3. Rentgenska slika
Pod vplivom  bom bard iran ja  z elek tronsk im  sno

pom em itira  preskušanec razen k arak teris tičn ih  žarkov, 
ki so odvisni od elem entov, kakršn i ga sestav ljajo , še 
kon tinu irn i spekter, k i se razširja , če je  večje sredn je  
atom sko število  bom bard iranega dela p reskušanca. Za
rad i tega m ora n ap rav a  za ana liz iran je  tega sev an ja  
vsebovati dvoje:

1. Zelo velika občutljivost je  neogibna, saj je  in te n 
zivnost ob preskušancu em itiran ih  ren tgensk ih  žarkov 
zelo m ajhna. Jakost e lek tričnega toka elektronskega 
snopa je  velikostnega red a  okrog 0,1 џ А . Z aradi tega 
je  tudi em isija  ren tgensk ih  žarkov okrog 100 000-krat 
m an jša  od em isije no rm alne ren tgenske cevi. M erilna 
n ap rav a  sestoji iz števca, ki im a p redvključen  poseben 
m onokrom ator z upognjenim  kristalom . Tako je  celo tna 
n ap rav a  ren tgensk i spektrom eter. Npr. m ikrosonda s 
prem erom  elektronskega snopa 0,33 /лт, jakosti elek
tričnega toka 0,025 «A  in  pospeševalno napeto stjo  
30 kV vzbu ja n a  preskušancu iz čistega b ak ra  em isijo  
ren tgenskega žarka CuK e^. Z m erjen jem  s pomočjo 
spek trom etra  in  števca dobim o 1500 im pulzov na 
sekundo.

2. V elika ločilna sposobnost in  p rep rost videz 
sp ek tra  dasta  slu titi, da za njegovo analizo niso po
trebn i n iti preveč natančn i instrum enti. To ve lja  še 
posebno za spek ter K, k je r  zadostuje že grobo ločenje 
karak terističn ih  č rt za analizo določenih elem entov. 
Ne ve lja  pa seveda p ri sp ek tru  L, ki je  pom em ben po
sebno p ri analiz i težkih elem entov. S pekter L vsebu je 
več č rt in  jih  lahko  popolnom a ločimo sam o s  spek tro
m etri.

V francoskem  m odelu m ikrosonde se op rav lja  an a
liza ren tgensk ih  žarkov v  dveh podobnih spek tro 
m etrih , p ri k a te rih  ro tira ta  k ris ta la  in  števca okrog 
skupnega gorišča R =  25 cm  — Row landov krog (sl,. 2).

V neka te rih  drug ih  p rim erih  lahko uporab ljam o 
tud i d ruge tipe spek trom etrov  npr. u k riv ljen i k rista l, 
k i pa je uporaben le  za rela tivno  trd e  črte  spek tra . 
N ekateri znanstven ik i pa uporab lja jo  (npr. B irks in  
Erodes) več k rista lov  in  de tek to rjev  za hkratno , analizo 
več elem entov naenkrat.

A naliza lahk ih  elem entov je  znatno  težja. K arak te
ristične črte  lahk ih  elem entov so nam reč veliko m eh
kejše in  se lahko  absorbirajo. Za tak e  elem ente je  
p rip raven  že opisani francoski sistem , ki omogoča 
analizo n a  delih  preskušancev v  velikosti od 4 do 12 A. 
R azširitev analize n a  zelo lahke e lem ente povzroča 
zm erom  večje težave; npr. za analizo og ljika po trebu 
jem o zelo m ehke žarke — sa j im ajo  k arak teris tičn e  
črte  zelo dolge valovne dolžine l  — 44 A. K er so tak i 
žark i izpostavljeni močni absorpciji, je  izkoristek  ža r
kov, ki p rih a ja jo  v  poštev za analizo, zelo m ajhen. 
D andanes se peča več znanstvenikov s problem om , 
kako bi izboljšali analizo lahk ih  elem entov. Z nane so 
že prve skušnje, ven d ar so končni rezu lta ti odvisni od 
posam eznih p reskušancev  in  postopkov, kako  bi se dal 
preskušanec prav ilno  p rip rav iti. P ri tem  ne sm em o 
pozabiti, da je  treba  doseči dober izkoristek  sevan ja  
pri čim m an jši napetosti in  jakosti e lek tričnega toka. 
To je  potrebno še zlasti zavoljo tega, da se ne ogreva 
preskušanec. To je  velikega pom ena še posebno ta k ra t, 
k ad a r delam o tipa lne  posnetke. V ta  nam en  pogosto 
uporab ljam o proporcionalne števce.
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4. Določanje lege točke na preslkušancu

N atančno  določanje lege točke n a  preskušancu, ki 
ga preiskujem o, je  izredno velikega pom ena. N atanč
nost določanja določene točke n a  preskušancu m ora 
b iti vsaj to likan j natančna, ko lik ršna je  ločilna spo
sobnost m ikrosonde, tj. m an jša  od 1 џт . Za dosego te 
naloge je  znanih  več načinov.

a) Optično opazovanje

To je  postopek, ki je  tu d i n a jv ečk ra t v  rab i. Se
sto ji iz opazovalne naprave, k i jo  sestav lja jo  posebna 
ob jek tna leča navadnega m ikroskopa, ta  pa im a m ed 
objektivom  in form irno  (zbiralno) lečo posebno zrcalo. 
Z rcalo im a izvrtino  s prem erom  0,2 mm, skozi katero  
teče e lek tronsk i snop. Zrcalo je  nam eščeno tako, da je  
opazovalčeva optična os, ki pada navpično n a  presku
šanec, nasp ro ti osi e lek tronskega snopa pod kotom  10°. 
T aka nam estitev  omogoča opazovanje preskušanca in  je  
v  tak i ali m alo sprem enjen i obliki v uporabi p ri večjih 
in strum entih . S laba s tran  nap rave je  v  glavnem  ta, da 
omogoča ločilno sposobnost optičnega m ikroskopa samo 
do 1,5 ,am. V endar zadostu je v  večini p rim erov po
večava, da lahko  zanesljivo opazujem o posam ezna k r i
sta lna  zrnca, ki jih  analiziram o.

Povsem  zadovoljive rezu lta te  dobivam o pri d irek t
nem  opazovanju površine preskušanca s posebnim  ob
jektivom  v cen tru  elek tronskega snopa. V francoskem  
m odelu m ikrosonde upo rab lja jo  reflek tivn i objektiv  
(glej sl. 1). Ta način im a nekaj velik ih  p rednosti; re 
flek tivn i objektiv  je  v p recejšn ji oddaljenosti 17 cm in  
doseže ločilno sposobnost 0,7 ц m. O bjek tiv  je  v  zvezi 
z okularjem , ki je  oprem ljen  z m erilno napravo, s  ka
te ro  je  mogoče nastav iti začetno lego. N atančno lego 
točke vpadnega elektronskega snopa lahko  sta lno  opa
zujemo. M esto, kam or pada elek tronsk i snop, postane 
v idno in  tako  ga lahko identificiram o ozirom a opazu
jemo. Tako je  mogoče zaznati tud i p rav  m ajhne p re 
m ike elektronskega snopa, ki n as ta ja jo  posebno pri 
zelo m agnetičn ih  preskušancih . S posebno e lek tro sta 
tično napravo  lahko  om enjene prem ike kompenziramo-. 
Z lasti pom em bno je, da je  elektronski snop vedno v 
p rav iln i legi posebno glede na spektrom eter. To velja  
še zlasti za elek tronske m ikrosonde, ki im ajo  vključen

poseben k rista l proti razprševan ju  žarkov, ta  pa om o
goča veliko ločilno sposobnost.

b) R otirni boben

N aprava M ulveya ne upo rab lja  reflek tivnega ogle
d a la  (s tem  je  odstran jena težava p ri cen triran ju  k  osa 
form irne leče). P reskušanec je  m ontiran  — p ritr jen  -— 
n a  posebnem  bobenčku in  ga lahko  za opazovanje za
vrtim o iz  obm očja elektronskega snopa s pomočjo nor
m alnega m ikroskopa. Težave, ki nas ta ja jo  p ri napravi, 
p rip isujem o konstrukciji ro tirnega bobenčka. N aprava 
m ora nam reč zagotoviti kolikor le  mogoče popolno 
u jem an je  m ed m ikroskopom , s katerim  opazujem o do
ločeno točko, in  elek tronskim  snopom. N atančnost, ki 
jo  lahko dosegam o po opisani pota, ne presega v red 
nosti 1 ,t<m.

c) T ipalna analiza

Cosslet in  D uncum b s ta  razv ila  poseben tipaln i 
postopek, ki omogoča h ite r  študij površine presku
šanca. E lektronski snop vodimo prek  preskušanca, in 
sicer sinhrono s točko katodne rentgenske cevi, katere  
svetlost s signalom  zaznam uje spektrom eter, ki kaže 
karak teristično  sevanje izbran ih  elem entov. V rednost 
tega postopka je  v tem, da lahko rela tivno  preprosto, 
toda vendarle  h itro  ugotovim o krajevne koncentracije 
izb ran ih  elem entov (izceje, iz ločanje ipd.), k i sicer pod 
m ikroskopom  niso opazne.

Tudi p ri tem  nač inu  opazovanja preskušanca je 
znanih  več načinov. Tako upo rab lja ta  Duncum b in 
M elford v  lastn i nap rav i tud i sc in tilatorski števec, ki 
zb ira  razpršene elektrone. Od števca poslani signal 
uporab lja  za m odulacijo  svetlosti n a  osciloskopu. P ri 
tem  načinu  je  vidnost slike znatno boljša, k e r je  šte
vilo v rn jen ih  elektronov 107 večje kakor x-fotonov, 
ki jih  kaže spektrom eter.

5. Kvantitativna analiza s pomočjo emisije 
rentgenskih žarkov

K vantita tivno  analizo, ki sm o jo  poznali v sa  leta 
nazaj, smo oprav ljali s pomočjo ren tgenskih  žarkov, 
spektrografsko ipd. V znatni m eri so bili ti postopki 
precej em pirične narave. Vzemimo prim er, da je  bilo 
treb a  določiti določen elem ent A v  neki zmesi (npr. 
zmesi oksidov v  p rašna ti obliki). To zm es sm o n a 
m estili na an tikatodo rentgenske cevi, ki je  izpostav
ljena  bom bard iran ju . P ri tem  m erim o intenzivnost, 
kakršno  em itira  zmes, ki jo  preskušam o. In tenzivnost 
m erim o tako, da jo  posnam em o n a  fotografsko ploščo 
a li film , ki pokaže karak teristične črte  določenega 
elem enta — v  našem  prim eru  elem enta A. K  tej zmesi 
dodajam o določene količine določenega elem enta B, 
katerega re la tivna  atom ska m asa je  blizu elem enta A. 
To dodajam o tako  dolgo, da je  intenzivnost enakih  
karak terističn ih  č r t enaka tistim , ki smo jih  dobili 
p ri e lem entu  A. Po tem  lahko  sklepam o, da je  kon
cen trac ija  elem enta A v  izm eri enaka  koncentraciji 
e lem en ta B.

Ta m etoda kaže dve slabi s tran i; na jp re j je  zelo 
zapletena, h k ra ti pa tud i precej nenatančna. Postopek 
sloni na p rim erjan ju  dveh sevanj z različnim i valov
n im i dolžinam i. Jasno je, da bo preskušanec oboje 
sevanje različno absorbiral, k rista l različne žarke raz
lično reflek tira l in  seveda spektrom eter glede na raz
lično sm er žarkov reg istrira l tud i z različno občutlji
vostjo. Zaradi tega so po trebne različne korekture, ki 
pa so precej nezanesljive.

G lede na to 'lahko ugotovimo, d a  je  poglavitna 
slabost sta re jših  postopkov p rav  v  tem, da prim erjam o 
m ed seboj intenzivnost sevanja dveh različnih in ten 
zivnosti in  različnih  valovnih dolžin. Da bi se izognil 
opisanim  nenatančnostim  in m orebitn im  pomotam, je 
Roym ond Casting predlagal poseben postopek analize,



Sl. 3. M etalografski posnetek preskušanca s perlitno  
osnovo, v sredini s ploščico iz bakra. Svetlobno optična  

povečava je  500 :1

ki slani n a  prim erjav i intenzivnosti enakega sevanja. 
Zavoljo tega im a tako m erjen je  tud i absolutno vrednost 
in  n i izpostavljeno vplivom  karak terističn ih  lastnosti 
uporabljenega a p a ra ta  — naprave.

P ri tem  postopku ugotavljam o koncentracijo  n e 
kega elem enta A v določeni zlitini s p rim erjavo  in te n 
zivnosti 1(A) iz  zlitine in  sta lne  karak teristične črte 
elem enta A, ki jo  em itira  zlitina z določenim i pogoji. 
Zaradi bom bard iran ja  z elektroni dobim o določeno 
in tenzivnost elem enta v  preskušancu I (A) enakega 
karak terističnega sevan ja  kakor p ri čistem  elem entu A.

M erjen je opravljam o z dvojnim  odbiranjem  iz 
spektrom etra, p ri čem er s ta  drug za drugim  — pre- 
skušanec in  prim erja ln i elem ent v  obliki čistega ele
m enta A izpostavljena bom bard iran ju  z elektroni. Po
g lav itna prednost opisanega postopka je ta , dia so 
odbirki znatno natančnejši od prej uporab ljene metode.

Poglejm o prim er! S lika 3 p redstav lja  preskušanec, 
ki im a perlitno  osnovo, v  katero  je  vk ljučena ploščica 
iz čistega bakra. Povečava preskušanca je  500-kratna. 
K akor je  razvidno že iz  m etalografskega posnetka, se 
po jav lja  baker tudi n a  m ejah  k rista ln ih  zrn. Zanim a 
nas, kako bomo zaznam ovali koncentracijo  n a  zaslonu 
ozirom a n a  registratorju .

P reskušanec dam o v  elektronsko mdkrosondo in  
ga n a  mestu, ki je  za nas  najžanim ivejši, otipljem o 
s snopom elektronov. Slika 4 p rikazu je  posnetek za
slona (slika scanning). Posnetek  kaže 600-kraitno po
večavo. Področje, ki je  n a  posnetku belo pikčasto-, 
p rikazu je baker v preskušancu po sliki 3. Če analizi
ram o oba posnetka, je  slika popolna, saj je  lepo vidna 
koncentracija b ak ra  n a  m eji k rista lnega zrna, ki je  
neposredno ob ploščici iz bakra . T aka slika nam  
omogoča h itro  orientacijo  (kvalitativno presojo), k je  in  
koliko je  priso tnega n a  določenem  m estu  določenega 
elem enta.

Podobno kakor dobim o sliko n a  zaslonu, lahko 
dobimo tudi k rivu ljo  koncentracije  a li tud i difuzajsko 
k rivu ljo  s pomočjo reg is tra to r]a, ki ga ponazarja 
slika 5. Tudi n a  tej sliki so zelo jasne koncentracije 
b ak ra  v osnovni perlitn i s truk tu ri n a  določenem  m estu.

Sl. 4. F otografski posnetek  zaslona pri raziskav i z  m i-  
krosondo preskušanca  s perlitno osnovo in  vk lju č en im  
bakrom. Bela polja  pom enijo baker (Cu Kai), tem no  
ozadje pa perlit. Pospeševalna napetost je  30 kV , 

jakost toka pa 1 . 10~s A. Povečava je  600:1

-----------►  širina preskušanca

Sl. 5. K rivu lja  koncentracije bakra  — C u K 'a j Pospe 
sevalna napetost je  30 kV , jakost toka  pa 1 . 10~B A



Razen opisanih načinov tako im enovane točkovne 
analize, p ri k a te ri dobim o rezu lta te  n a  zaslonu a li z re- 
g istra torjem , lahko dobim o podatke s pom očjo števca. 
Š tevec pove število  im pulzov n a  določenem  m estu. 
K er so ti števci navadno  p rik ljučen i k a r  n a  elek tron 
sko reg is trirn o  napravo  — te lep rin ter, n iti n i po
trebno  im pulze odbirati na reg is trirn i skali, tem več 
jih  v  določenem  časovnem  razm iku  zabeleži n ap rav a  
sam a. T ako lahko  z dobljenim i rezu lta ti izračunavam o 
odstotno priso tnost določenega elem enta v  preskušancu 
in  tak o  določamo k v alita tivno  in  kvan tita tiv n o  k e
m ično analizo.

6. Prispevek mikrosonde k znanstvenim raziskavam
A naliza, kakršno  dobim o s pom očjo m ikrosonde, 

se je  pokazala v  m nogih p rim erih  p ri najrazličnejših  
problem ih kot izredno učinkovita. N edvom no sta  n a j
važnejši področji, k je r  dandanes uporab ljam o m ikro- 
sondo, m e ta lu rg ija  in  tehnologija m a te ria la  sploh. Tu 
na j še posebej poudarim o, d a  zdaj lahko  uporab ljam o 
m ikrosondo tu d i že p ri raziskavah  in  analiz i izolacij
skih m ateria lov . Seveda m oram o v  takem  prim eru  n a 
p rav iti preskušanec e lek trično  in  toplotno prevoden. 
To opravim o s tem , d a  naparim o  v  vakuum u n a  take 
izolacijske m ateria le  tanko  p last iz  kovine a li ogljika. 
Ta m ožnost pa je  razširila  uporabnost m ikrosonde tudi 
n a  d ruga področja, npr. n a  m ineralog ijo  in  celo na 
biologijo.

Poglejm o n a  kratko, k a te ra  področja dandanes že 
razisku jem o z velikim i uspehi z mikrosondo!

6.1 M etalurgija  in  tehnologija  kov in

N a področju m eta lu ršk ih  ved uporabljam oi m ikro 
sondo za teoretične in  tehnološke študije. N aj omenimo 
n a  tem  m estu  le  nekatere :

a) R aziskovanje faz. P ri š tud iju  večfaznih zlitin  
je  zelo pom em bno v p rašan je  oz. sp rem ljan je  faznega 
izločanja. Fazno iz ločan je opažam o lahko  v  zelo m a jh 
n ih  m erah , navadno  m ed 0,1 do 10 /im . K ot p rim er 
lahko  navedem o trofazno  zlitino Al-Cu 6 % — F e 2 %. 
Še težje  so bile p reiskave m edi, ki so bogate s cinkom, 
p ri k a te rih  so določali delež a lum in ija  v  zelo m ajhn ih  
zvezdnatih  oblikah dvofaznih  izločanj.

N ekovinskim  vključkom , kakršn i so silikati, su l
fidi, fosfidi ipd., k i jih  v  splošnem  opažam o v  jeklu, 
lahko določim o n jihove kom ponente le s kvan tita tivno  
analizo  s sredn jim i re la tivn im i atom skim i m asam i (Si, 
S, P). Po drugi s tran i p a  s tako  analizo lahko dolo
čamo tud i kovinske elem ente, ki so kem ično vezani 
v eno jne ali m ešane karb ide (M3C, M2?jCfi, M7C3 ip.).

N ajnovejše m etode p ri uporab i m ikrosonde so 
omogočile iden tifikac ijo  zelo m a jh n ih  izločanj (pod 
1 /im), ki so jih  našli n a  lom nih ploskvah.

b) Izceje. Točkovna ana liza  je  izredno pom em bna 
p ri na jrazlične jših  v rs tah  izcej, ki do sedaj s konven
cionalnim i m etalografsk im i m etodam i preiskav niso 
m ogle b iti za je te  ali p a  so bile preveč nejasne in  
nenatančne.

c) Površinske p lasti določenih preskušancev p re 
isku jem o tako, d a  preiskujem o polirane prereze, ki so 
u ležajen i v  posebna kovinska d rža la  (npr. Cu). U m etnih 
snovi za u leža jen je  kovinskih preskušancev po navadi 
ne uporab ljam o, k e r niso električno prevodne. V p ri
m eru, d a  to  vendarle  storimo, jim  napravim o tanko 
p last iz kovine a li ogljika, ki je elek trično  prevodna. 
P ri p reskušan ju  površinskih  p lasti je  treb a  paziti na 
to, da je  p reskušanec kolikor mogoče gladek. N eravno- 
sti na rav n in ah  lahko vodijo do zm otnih sklepov. Do 
sedaj so znani rezu lta ti m nogih preskusov površinskih 
slojev kovin skupno s korozijskim i sloji kakor tudi 
kem ične used line in  p la  tiran  ja.

d) Difuzija. R isan je d ifuzijsk ih  krivu lj je  b ilo  pred  
m ikrosondo zelo dolgotrajno delo, ki je  b ilo  navadno

združeno z m nogim i preskusi in  preskušanci. Analiza 
z m ikrosando je  znatno h itre jša, enostavnejša in  po
trebujem o zanjo  en sam preskušanec. Z natna prednost 
p reskušan ja  z m ikrosondo je  tudi ta, d a  dobimo lahko 
za vsak  elem ent v  istem  preskušancu posebno lastno 
krivuljo . Z aradi tega je  m ikrosonda velika pomoč pri 
š tud iju  d ifuzijsk ih  problem ov, kak ršn i so določanje difu
zijske konstante, difuzijski efekti, izg radn ja tek stu r 
v posam eznih k rista lih  in  n a  prehodnih m estih  m ed 
trdn im  in  tekočim  medijem .

P red  k ratk im  so bili izvedeni mnogi preskusi n a  
kovinah, ki so odporne proti visokim  tem peraturam  
kakor so titan , m olibden, cirkon, u ran  ipd.

D ifuzijski problem i so izredno pom em bni tudi za 
gradnjo  atom skih reak torjev . P ra v  tako  se v  zadnjem  
času zatekam o k  m ikrosondi v  tehnologiji odrezavanja. 
D ifuzijski problem i p ri odrezavanju  (obdelovanec — 
orodje) so p rav  tako  zelo pom em bni. P reiskave so po
kazale, da je  obraba orodij zlasti p ri orodjih iz karb id 
n ih  trd in  v znatn i m eri odvisna od d ifuzijskih pojavov 
p ri odrezavanju, posebno pri obdelovancih iz trš ih  
kovin. Z aradi tega vedno pogosteje zadevam o na upo
rabo  elek tronske m ikrosonde n a  tem  področju.

Tudi v  variln i tehn ik i zadnji čas že s pridom  upo
rab ljam o elektronsko m ikrosondo. Z n jo  je  možno reše
van je  zapletenih  vprašan j porazdelitve elem entov v 
zvaru, leg iran ja  in  dodatnega leg iran ja  v zvaru ipd.

6.2 M ineralogija in  geologija

Tudi na področju m ineralogije je  pom agala an a
liza z m ikrosondo rešiti že v rsto  problem ov. Tu so 
pom em bna predvsem  vp rašan ja  o nastanku  in  razvoju 
m ineralov. P redvsem  lahko analiz iram o rude in  m i
nera le  v  prvobitn i obliki, ko p rih a ja jo  iz  zem lje ozi
rom a poskusnih izvrtin . N aprav ljene so b ile uspešne 
analize večfaznih rud, ki bi b ile s konvencionalnim i 
postopki zelo težavne in  zapletene ali celo nemogoče. 
P rav  tako  pa lahko s  pomočjo m ikrosonde analiziram o 
tud i p rah  različnega izvora np r. vulkanskega, kozmič
nega porekla, sedim ente in  izločke ipd.

6.3 Tehničn i štud ij in  elektronika

V zelo veliko pomoč je  lahko elek tronska m ikro- 
sanda tudi v  rad ijsk i in  televizijski proizvodnji. Analiza 
katod, sevalnih teles sploh in podobno je  p ri tak i pro
izvodnji zelo velikega pom ena. N atančnost in  velikost 
teles ozirom a zelo m ajh n a  m esta, ki jih  lahko preisku
jemo, so poglavitni čin itelji uspeha tud i p ri študiju  
na na jm an jših  tehničnih delih.

P rav  tako uporabljam o m ikrosondo dandanes tudi 
že v biologiji, kem iji in  fiziki kakor še n a  drugih  
področjih tehnike. Ne bo m orda odveč, če ponovimo 
h koncu še to, da n iso več redke železarne in  druga 
podobna pod je tja  v tehnično razv itih  državah, ki im ajo 
v preskuševalnih in  razvojnih ustanovah elektronske 
m ikrosonde s posebej zan je šolanim i strokovnjaki.

L i t e r a t u r a :

1. P. Leskovar: E lektronska m ikroskopija, S tro jn i
ški vestnik, L jub ljana, 1962 -—■ 3.

2. R. C astaing: Die M ikrosonde von Roymond 
Castaing — prevod iz angleščine, Ing. K. H. P ichler.

3. Q uantitative E lektron M icroprobe A nalysis by 
Roger Theisen, S pringer V erlag Berlin, Heidelberg, New 
Y ork 1965.

4. M icrochim lca e t Ichnoanalytica Acta, Springer 
V erlag W ien, New Y ork 1965'.

5. O. B rüm m er, G. Dräger, W. Schülke: G rundla
gen und  A nw endungsm öglichkeiten des Röntgenw eit
w inkelverfahrens in  Transm ission, Experim entelle 
Technik  der Physik, Halle, 1966, H eft 2.

A v to rjev  nas lo v : doc. P o lde  L esk o v ar, d ip l. Ing., 
F a k u lte ta  za  s tro jn iš tv o  un iverze  
v  L ju b ljan i


