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V élanku so v mocno poenostavljeni obliki opi-
sani zgradba elektronskega mikroanalizatorja in
princip njegovega delovanja. V nadaljevanju so
opisani sledeli primeri analiz: analiza silikatnih in
aluminatnih vkljuckov ter izcej kroma v jeklih,
analiza razdelitve izloc¢kov bogatih s titanom, se-
stava sulfidnih vkijuckov pred in po Zarjenju jekla
za avtomate, analiza korozijskih produktov, anali-
za nehomogenosti v litem duralu in analiza razde-
litve elementov v kontaktnem sloju.

1. ZGRADBA IN DELO ELEKTRONSKEGA
MIKROANALIZATORJA

Elektronski mikroanalizator je v rabi okoli
15 let. Na osnovi sedanjih izkuSenj in rezultatov
dela z njim ni pretirano, ¢e trdimo, da ima podoben
pomen za obogatitev nadega znanja o kovinskih
gradivih, kot elektronski mikroskop in strukturni
rentgen. Geometricna loé¢ljivost elektronskega
mikroanalizatorja je priblizno 1 mikron, masna
obcutljivost pa 10— g, zato je z njim mogoce dolo-
¢iti kvaliteativno in kvantitativno elementno sesta-
vo vseh mikrostrukturnih sestavin, katere $e jasno
vidimo v opti¢nem mikroskopu in od katerih so
v najvecji meri odvisne lastnosti tehni¢no najbolj
pomembnih kovinskih gradiv. Z njim je torej mo-
gode analizirati razne nekovinske vklju¢ke, kar-
bide, nitride, intermetalne spojine, izceje, mikro-
skopske faze v mineralih, rudah, ognjevarnih
gradivih in drugo.

Elektronski mikroanalizator ne more nadome-
stiti elektronskega mikroskopa in z dopolnili le
deloma lahko opravi delo strukturnega rentgena.
Je instrument, katerega so posecbno metalografi
zeleli ze ve¢ kot tri Cetrt stoletja, da bi analize
s pomo¢jo metalografskega mikroskopa, s katero
so dognali fazno in morfoloSko sestavo vzorca,

dopolnili s kvantitativnimi meritvami in tako do-
bili popolno sliko o mikrostrukturni zgradbi kovin.
Izkudnje metalografov in razli¢ne tehnike jedkanja
povrsine kovinskih gradiv so omogocale, da se je
dolo¢ilo kvalitativno sestavo mikrostrukturnih se-
stavin s pomocjo opti¢nega mikroskopa, ni pa bilo
mogoce na situ dolociti njihove elementne sestave.
Tudi najzahtevnejsi postopki, na primer autoradio-
grafska ali mikroradiografska preiskava, so dajali
le kvalitativne ali v najboljSem primeru semikvan-
titativne podatke.

Oce elektronskega mikroanalizatorja je franco-
ski inZenir Castaing, ki je do leta 1951 razvil
teorijo, leta 1954 pa izdelal prvi uporabni aparat.
Elektronski mikroanalizator so razvili v glavnem
za potrebe metalurgije, svojo vsesploSno uporab-
nost pa je dokazal s tem, da so ga hitro prevzele
razne naravoslovne veje na primer fizika trdnih
snovi, mineralogija, organska in neorganska ke-
mija in celo biologija in medicina. Danes je v
uporabi nekaj 100 mikroanalizatorjev. Najdemo
jih po raziskovalnih, razvojnih in proizvodnih
ustanovah v vseh tehni¢no naprednih drzavah.

V elektronskem mikroanalizatorju obsevamo
povr$ino preizkusanca s snopom elektronov z vi-
soko energijo in z ustreznimi aparaturami ugotav-
ljamo Kkarakteristike interakcije med temi elek-
troni in atomi v preizkusancu. Elektroni izhajajo
iz elektronske puske, ki jim da energijo, ki je po-
trebna, da z interakcijo z atomi v obsevani snovi
nastajajo X Zarki (rentgenski Zarki). Elektronske
le¢e zberejo elektrone v ozek snop, ki ima premer
priblizno 1 mikron. Valovna dolZina X-Zarkov,
katere emitira obsevana tarfa, je odvisna od
zgradbe elektronske lupine, to je od vrste atomov,
in je specifi¢na za vsak element. Zarki, ki izhajajo
iz obsevane tar¢e padajo na kristal, tu se po Brag-
govem kriteriju za uklon X Zarkov od kristalnih
ravnin, lo¢ijo po valovni dolZini in usmerijo v Stev-
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no pripravo, v Kateri ugotovimo njihovo intenzi-
teto. Kvalitativno sestavo analizirane snovi dolo-
¢imo s tem, da ugotovimo valovno dolZino Zarkov,
kvantitativno pa s tem, da izmerimo njihovo inten-
ziteto in jo primerjamo intenziteti, ki jo oddaja
primerjalni etalon z znano Koncentracijo iskanega
elementa. Intenziteto zarkov dolo¢amo navadno
s proporcionalnim Stevcem. Napravo, ki jo sestav-
ljajo kristal, Stevec, in naprave za registracijo Ste-
vila impulzov imenujemo kristalni spektrometer.
Vecina mikrosond ima dva neodvisna spektro-
metra, mogoce torej analizirati isto¢asno dva
elementa. Z njimi pa je mogoce kvali in kvanti-
tativno analizirati vse elemente od berilija do
urana, izjemi sta torej le vodik in helij.
Intenziteto X Zarkov registriramo s proporcio-
nalnim $tevcem. Okno tega Stevea zavzema le
majhen del prostorskega kota 4=, pod katerim
rentgenski zarki izhajajo iz to¢ke na katero padajo
elektroni. Zato je izkoristek Stevne priprave reda
velikosti 10—3, kar pomeni, da registriramo le pri-
blizno stotisoli del ustvarjenih X Zarkov. Da bi
zmanjsali absorpcijske izgube Zarkov z veliko va-
lovno dolzino, katere oddajajo nekateri metalur-
$ko zelo vazni elementi, na primer ogljik, kisik,
dusik in bor, so vzorec, kristal in proporcionalni
Stevec pod vakuumom reda velikosti 105 torra.

Primer elektronskega snopa s katerim obse-
vamo analizirano snov je mogoce zmanjsati tudi
pod 1 mikron, vendar s tem ni mogoce uspeino
povecati geometri¢ne locljivosti analize, kajti v
tem primeru postane locljivost odvisna od pene-
tracije elektronov v analizirano snov. Ta pa je pri
normalni energiji elektronov priblizno 20KV, v
vecini tehni¢nih kovin med 1 in 2 mikrona.

Ce bi zmanjSali energijo incidenénih elektro-
nov, bi se zmanjs$ala tudi globina penetracije
v snov in bi se teoreticno lahko poveéala loclji-
vost. Nedostatek tega ukrepa pa je, da se pri
majhni energiji incidenénih elektronov moé¢no po-
veca intenziteta kontinuirnega spektra X Zarkov,
ki nastaja s preskoki elektronov med nivoji
z manjso razliko v energiji in temu ustrezno se
mocno zmanjsa relativna intenziteta valovnih dol-
zZin, ki so znadilne za posamezne elemente in s tem
natanc¢nost dela spektrometrov in seveda to¢nost
analize.

Iz tarce pa ne izhajajo samo X Zarki, od njega
se tudi elasti¢no odbijajo incidenéni elektroni in
iz nje se izbijajo sekundarni elektroni. Intenziteta
sekundarnih, ki imajo energijo do 100eV, je
v zvezi z reljefom povrSine vzorca, intenziteta od-
bitih elektronov pa s fizikalno kemi¢no naravo
vzorca. Cim veéja je atomska teZa analizirane sno-
vi, tem ve¢ elektronov se odbija.

Kvantitativna analiza na mikrosondi je to¢kov-
na, ¢e pa vzorec avtomatsko premikamo pod mi-
rujo¢im elektronskim snopom s hitrostjo nekaj
10 mikronov na minuto, dobimo linijsko analizo.
Grafi¢ni zapis te analize kaZe semikvantitativno
razdelitev elementa na dolo¢eni érti. S primerjavo
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takih zapisov za ve¢ elementov lahko vecjo relativ-
no napako ugotovimo s kvantitativno sestavo anali-
zirane faze,

Elektronski mikroanalizator ima Se napravo
s katero spreminja razlike v intenziteti katerekoli
od izmerjenih koli¢in, na primer razlike v intenzi-
teti X-Zarkov ali elektronov, v ¢rnobele tocke na
ekranu katodne cevi. Ce stoji vzorec na mestu, na
njem pa se premika elektronski snop po zapored-
nih ¢rtah na dolo¢eni povrsini, podobno kot v tele-
vizijski kameri, dobimo na spominskem ekranu
katodne cevi ¢rnobelo sliko intenzitete merjene
koli¢ine na opazovani povrdini, na primer razde-
litve elementa. Analizirana povrsina navadno ni
vecja od 500 x 500 p. Tak nacin analize je poznan
pod angleskim imenom scanning ali francoskim
nazivom balayage.

Slika, ki jo dobimo na osnovi sekundarnih
elekwronov je odvisna od reljefa in ima precej$njo
globinsko ostrino, zato ima lahko elektronski
mikroanalizator posebno pripravo, ki je name-
njena za neposredno opazovanje reljefnih povrsin,
na primer prelomov, povrsina razli¢nih viaken in
zic itd. Elektronska slika, ki jo dobimo z odbitimi
elektroni pa kaze kaks$na je razdelitev povprecnih
atomskih teZ na analizirani povr$ini in nam tako
odkrije njeno fazno sestavo. Elektronske mikro-
sonde imajo $e razlicne dopolnilne naprave, ki raz-
Sirjajo njihovo delovno podrocje, npr. kamere za
rentgenostrukturno analizo, napravo za segrevanje
vzorcev in drugo.

Elektronski mikroanalizator, ki ga izdeluje
francoska tovarna CAMECA, ima $e posebno pri-
pravo, ki je namenjena za opazovanje zelo majh-
nih delcev na ekstrakcijskih replikah elektron-
skega mikroskopa ali pa na preizkusancih, ki so
presevni za elektrone. V tej napravi se izkoris¢ajo
presevni elektroni za oblikovanje slike, podobno
kot v elektronskem mikroskopu in je mogoce
opazovati pri povetavah do 10000 krat. Ta naprava
je namenjena za specializirane $tudije.

Proizvajalci elektronskih mikroanalizatorjev
proizvajajo ali razvijajo tudi posebne priprave za
avtomatsko fazno analizo. S tako napravo je mo-
goce dolociti kolikSen je kvantitativni povrSinski
delez dolocene faze, npr. nekovinskih vklju¢kov
ali karbidnih zrn, ki se po kemiéni sestavi razliku-
jejo od osnove. Naprava deluje na osnovi isto-
Casne analize dveh merjenih koli¢in, na primer
intenzitete X Zarkov. Pri analizi avtomatsko pla-
nimetrira le povrsino faze, ki daje signal obeh
merjenih koli¢in, npr. X Zarke mangana in Zvepla
v vklju¢kih manganovega sulfida.

V elektronskem mikroanalizatorju je mogoce
opazovati tudi katodno luminiscenco, to je svetlo-
bo znacilne barve, katero oddaja snov, ki jo obse-
vamo z elektroni. Za analizo na mikroanalizatorju
je potrebno vzorce pripraviti na isti na¢in kot za
preiskavo na opti¢nem mikroskopu, ¢e¢ pa nas
zanima le kvalitativna sestava lahko neposredno
opazujemo tudi nepolirane povr§ine, na primer
korodirane povrsine.
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Slika 1
Shematiéni prikaz analitskih moZnosti elektronskega mi-
kroanalizatorja

2. NEKATERI PRIMERI PREISKAV
Z ELEKTRONSKO MIKROSONDO

2.1. Silikatni in aluminatni nekovinski vkljucki
v nizkooglji¢énem jeklu'

V jeklu smo nasli vklju¢ke manganovega sul-
fida, v katerih je bilo 8 do 12 % Fe in silikatne
vkljucke. Silikatni vkljucki so bili temno sive
barve in nekoliko prosojni. Nekateri so bili bolj
ali manj plasti¢no razpotegnjeni v smeri valjanja,
drugi pa so imeli le¢asto obliko in so bili pogosto
zraséeni s sulfidom. Analiza je v vseh silikatih po-
kazala silicij, aluminij, mangan in Zelezo, ki so bili
seveda vezani v okside.

Trikoten (oznacen z 1 na posnetku na prilogi
A), deloma plasticen vklju¢ek je imel 27 do
339 Mn, 28 % ALO; in okoli 8% FeO, v zelo
plasti¢nem vkljucku, oznatenem z 2 je bilo 33 do
37 % MnO, 20 % Al:O: in okoli 12 % FeO. Povecana
plasti¢nost je bila v tem primeru posledica vecje
mnoZine manganovega in Zelezovega oksida in
zmanj$ane vsebnosti aluminijevega oksida ob prak-
ticno nezmanj$ani vsebnosti silicijevega oksida.
S sulfidom zrasceni lecasti vkljucki na elektron-
skem posnetku na prilogi B imajo naslednjo
sestavo:

Vkljucek 3: 12 % MnO, 8 do 12 % FeO in 18 do
28 % ALO;, Vkljutek 4: 13 % MnO, 8 % FeO in
18 % ALO: in vkljuéek 5: 7% MnO, 12 % FeO in
25 % AlLOs. V lecastih vkljuckih je torej precej vec
silicijevega oksida kot v razpotegnjenih in v tem
je tudi vzrok za njihovo manjSo plasti¢nost. Na
osnovi elementne sestave ni mogoce opredeliti v
vklju¢kih definiranih spojin silikatne in alumi-
natne tipe. Verjetno so vkljucki zmesi zrn man-
ganZelezovih in aluminijevih silikatov, mogoce tudi
aluminatov Zeleza in mangana, ki so blizu evtek-
ticnim sestavam v ustreznih faznih sistemih
oksidov.

V drugem jeklu s podobno sestavo smo nasli
sulfidne in oksidne vklju¢ke z normalnim videzom

in velikostjo ter skupine zrnatih oksidnih vkljuc-
kov, ki so bile pogosto zraseni v vecje bolj ali
manj podolgovate vkljucke z razcefranimi kon-
turami. Vklju¢ke vidimo na posnetkih na prilogi
C. Nekatera zrna so bila v mikroskopu siva in so
imela svetel notranji odsev, ki je znacilen za alu-
minijev oksid, druga zrna so imela podobno obliko
in barvo, bila pa so neprosojna in brez odseva.
Zveza med zrni je bil cement, ki je imel v zelo
velikih vklju¢kih videz razpokane gline. Pri obse-
vanju z elektroni so nekateri vkljucki pokazali
katodno luminiscenco rde¢e barve, drugi modre
barve in tretji luminiscenco zelene barve. Analiza je
pokazala, da so vkljuckiz rde¢o luminiscenco Al:O;,
modro katodno luminiscenco pa dajejo zrna alu-
minata s 64 do 65 % ALO;, kar ustreza aluminatu
Ca0 AlLO;. V veznem cementu je analiza pokazala
med 58 in 62 % ALO;. Iz tega sklepamo, da je ce-
ment verjetno evtektiéna zmes dveh aluminatov,
ki imata razmeroma nizko taliS¢e. V drugem
vklju¢ku istega tipa smo v cementu nasli tudi
sledove cinka.

2.2. Vsebnost Zeleza v vkljutkih manganovega
sulfida v jeklu za avtomate

Na nagem inétitutu smo se ukvarjali s ponasa-
njem sulfidnih vkljuckov pri elektrolitski izolaciji*
in v okviru tega dela dolo¢ili vsebnost Zeleza v sul-
fidnih vklju¢kih v jeklu za avtomate v valjanem
stanju in po 48 urnem Zarjenju pri 800° C. Namen
zarjenja je bil razogljienje jekla. Rezultate teh
preizkusov prikazujemo v tabeli 1.

Tabela 1 — Vsebnost Zeleza v sulfidnih vkljuc-
kih v jeklu za avtomate v %

Zap. Valjano Zarjeno
Stev. stanje stanje
1 15 0,70
S 145 4,0
3 9,1 30
4 17,5 15,2
5 15 89
6 149 29
7 48 57
8 39 32
9 179 5,6
10 12 15,6
11 17,3 8,7
12 14,9 47
13 18 59
14 13,5 54
15 45
Popredje: 6,2

V valjanem stanju je bilo v vkljuckih poprecno
13,5 % Fe, v posameznih vklju¢kih pa med 3,9 in
18 % Fe. Vkljuéki z malo Zeleza so bili redki. Po
7arjenju se je popre¢na vsebnost Zeleza zmanjsala
za ve¢ kot dvakrat na 6,1 %, kljub temu pa smo
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A Elektronski posnetek sestave (ES) ter specifitne X slike
za plasti¢ne silikatne vkljucke

v redkih primerih nasli vklju¢ke s podobno vseb-
nostjo Zeleza kot pred Zarjenjem. Lahko torej trdi-
mo, da se Zelezo, ki je prislo v sulfidne vkljucke
pri strjenju jekla, nadomes$¢a med Zarjenjem z
manganom, ki prihaja iz raztopine v feritu ali
avstenitu,

2.3. Sestava karbidnih izcej in sulfidnih vkljug-
kov v jeklu za krogli¢ne lezaje®

V jeklu za krogli¢ne leZaje smo nasli karbidne
izceje in nekovinske vkljucke sulfidnega in oksid-
nega tipa ter karbidne izcejes. Mikrosonda je po-
kazala mangan prakti¢no le v vklju¢kih sulfida in
mocne izceje kroma. Elektronska in X slika ter
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linijska porazdelitev pokaZejo (priloga D), da
s kromom bogato podrotje precej zvezno prehaja
v jeklo z normalno mnozino kroma, zato na osnovi
videza elektronske slike in X slike ni mogode
natancno opredeliti oblike karbidne segregacije,
ki lezi v srednjem delu s kromom bogatega pod-
ro¢ja. Kvantitativna analiza je pokazala, da je v
karbidnih zrnih, ki oblikujejo segregacijo 19,1 do
19,5% kroma in okoli 75% Zeleza. Vsebnosti
ogljika v karbidih ni bilo mogoé¢e doloéiti, zato
smo vrsto karbida identificirali indirektno. Po
bibliografskih podatkih® topi cementit do 18 %
kroma, karbid vrste MxCs pa do 35 % Zeleza. Pri-
merjava izmerjenih in teh podatkov kaZe, da je
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B Elektronski posnetek sestave (ES) ter specifitne X slike
za ledaste silikatne vkljucke

karbid cementitne vrste. V njem pa je raztopljeno
precej kroma. Zanimivo je, da smo nasli v sulfid-
nih vklju¢kih, ki praviloma leZijo v kromovih
izcejah poleg 2,5 do 9% Zeleza, Se 0,3 do 1%
kroma.

2.4, Razdelitev izlo¢kov titanovega nitrida ali

karbonitrida in heterogenost v velikosti kristal-

nih zrn v nerjavem avstenitnem jeklu vrste

18/10°

Metalografska preiskava je pokazala, da se kri-
stalna zrna v jeklu zelo razlikujejo (priloga E) in

da jeklo vsebuje skupine precej velikih izlockov
titanovega nitrida ali karbonitrida.

Na osnovi videza specifitne X slike za titan
je bilo mogoce sklepati, da so v poljih drobnih
kristalnih zrn zelo fini izlo¢ki bogati s titanom,
katere v opti¢nem mikroskopu prakti¢no komaj
vidimo. Linijska analiza (sl.2) je pokazala, da sta
titan in aluminij enakomerno razdeljena v polju
grobih kristalnih zrn, v drobnozrnatih poljih pa
so §tevilne tofke bogate s titanom, ni pa nobenih
sprememb v koncentraciji aluminija.
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Al Ca

C Mikrografija (M) in specifiéni X sliki za vkljudek kalci-
jevega aluminata

Na osnovi teh ugotovitev je bilo mogoce razlo- 2.5. Izceje in homogenizacije zlitine aluminija
ziti heterogenost v velikosti kristalnih zrn na na- s 4,8 % Cu in 1,35 % Mg'
slednji nacin. V poljih drobnih zrn so oblaki drob- Metalografska preiskava je pokazala v hitro

nih izloc¢kov titanovega nitrida ali karbonitrida, ki ohlajenem vzorcu mnogo manjsa kristalna zrna
zavirajo migracijo kristalnih mej in rast kristalnih kot v pocasi ohlajenem vzorcu. Analiza na mikro-
zrn med in po vrod¢i predelavi. sondi je pokazala, da sta ob mejah izcejana oba
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Slika 2
Profil koncentracije Ti in Al pri prehodu skozi grobozrnatoin finozrnato podro¢je na elektronskem posnetku na pri-
logi E

158



Fe

[
B

¥ s i
A
Cr

D Elektronski posnetek sestave, specifitne X slike in vodo-
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Profil koncentracije Mg in Cu pri prehodu skozi grobe Slika 3b
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M x 100

E Mikrografija (M), elektronski posnetek topografije (ET)
ter specifiéna X slika za titan na istem mestu ter ista slika
na mestu grobih vkljutkov, bogatih s titanom

legirana elementa in Zelezo. Baker je skupaj z
magnezijem ali Zelezom, nikoli pa nista skupaj
Zelezo in magnezij. V notranjosti dendritnih zrn
je malo legirnih elementov, vendar ve¢ v notranjo-
sti drobnih zrn hitro ohlajene zlitine. Vsebnost
legirnih elementov zacne rasti Sele v bliZini mej
primarnih zrn (slika 3). Tu je gradient posebno
velik v hitro strjeni zlitini z drobnimi dendriti. Ze
po 4 urah homogenizacije pri 504°C, se je koncen-
tracijska razlika bakra in magnezija precej zmanj-
$ala, po 16 urah homogenizacije pa ze ni bilo no-
benih izmerljivih izcej (slika 5). Tudi po tej homo-
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genizaciji pa je ostala prakti¢no nespremenjena ob
mejah dendritnih zrn intermetalna spojina, sestav-
ljena iz aluminija, bakra in Zeleza.

2.6. Razdelitev elementov v kontaktnem sloju

Za Institut za elektroniko in vakuumsko tehniko
v Ljubljani smo dolo¢ili razdelitev elementov v
galvansko naneSenih kontatnem in veznem sloju
kontaktov. Kontaktni sloj je bil zlat, vezni sloj ba-
kren ali nikljast, nosilno pero pa iz jekla OC 80. Na
osnovi razdelitve elementov oziroma oblike njiho-
vega Koncentracijskega profila, je mogoce oceniti



F

Elektronska posnet-
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kaksna naj bo termi¢na obdelava po galvanskem
nanosu slojev, da bo prisio do takega mesanja med
bakrom in zlatom oziroma med nikljem in zlatom,
da bo metalurska zveza med njimi dobra ter da
bo v zlati kontaktni sloj prislo toliko bakra ali
niklja, da bo sloj utrjen in njegova obrabna ob-
stojnost vecja, da pa ne bo teh elementov prevec,
da se ne bi pokvarile njegove elektri¢ne lastnosti.

LT

Ni

[ Tok

Slika 4a

Profil koncentracije za Zelezo, nikelj in zlato ter absorp-
cijski tok pri prehodu od desne na levo v posnetkih v zgor-
nji vrsti v prilogi A

V prilogi F kaZe zgornja vrsta elektronsko sliko
ter specifi¢ne X slike za zlato, nikelj in Zelezo po
kratki termi¢ni obdelavi pri sorazmerno nizki tem-
peraturi, spodnja vrsta posnetkov pa iste stvari
po daljsi termi¢ni obdelavi. Slika 4a in b prika-
zujeta profilne koncentracije za oba vzorca, slika
5 pa profilne koncentracije po podobnih obdelavah
za sistem zlato-baker-Zelezo. Na osnovi profila po
kratkem Zarjenju ni mogoce presoditi smeri difu-
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Slika 4b
Isto za posnetke v spodnji vrsti

Slika 5

Profil koncentracije za Zelezo, baker in zlato po krajSem
b) in po daljfem a) Zarjenju

zijskega meSanja med nikljem, Zelezom in zlatom,
po daljsem Zarjenju pa se pokaze, da sta se z difu-
zijo med seboj zmesSala nikelj in Zelezo, katero
najdemo tudi v zlatem sloju, prakti¢no pa ni zlata
v jeklu in v nikelj-Zzelezovem sloju.

Difuzija bakra v zlati sloj je mnogo bolj inten-
zivna kot difuzija v jeklo, saj celo po tem, ko je
koncentracija bakra v zlatem sloju prakti¢no ize-
nacena, v jeklu praktiéno ni bakra. To je lep
dokaz, da je razdelitev elementov pri difuziji od-
visna od njihove aktivnosti v razli¢nih fazah ne
pa od njihove koncentracije, zaradi ¢esar je bilo
lahko pri izbrani temperaturi Zarjenja v ravno-
tezju zlato z ve¢ procenti Cu z jeklom, ki ima le
okoli 0,1 % Cu.

2.7. Preiskava korodirane povrsine litozelezne
cevi in vijaka iz nerjavnega feritnega jekla’

Na dveh zgradbah so se nepri¢akovano pojavile
korozijske poskodbe na odto¢nih ceveh iz sive
litine in na fasadnih vijakih. Na osnovi videza ko-
rodirane povriine je dipl.ing. Exlova z Zavoda za
raziskavo materiala in konstrukcij v Ljubljani
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domnevala, da je vzrok korozije notranje povrsine
odtotne cevi nepravilna izvedba, zaradi katere je
prislo do elektri¢no prevodne zveze med cevmi in
bakreno streho. Preiskavo smo napravili na drob-
nih luskinah, katere smo odlud¢ili od molno raz-
jrte notranje povrsine. NaSli smo zelo Stevilna
mesta z veliko bakra (priloga G). Vsebnost tega
elementa je dosegala tudi 60 %, kar je potrdilo
domnevo naroénika preiskave o vzrokih korozije.

Na korodirani povriini vijaka so bile Stevilne
mikroskopske in semimikroskopske kraste in za-
jede. Predpostavljalo se je, da so poskodbe posle-
dica endogenih ali eksogenih heterogenosti, to je
izcej kroma ali pri izdelavi vijakov v povrsino
vtisnjenih korozijskih manj odpornih zrn orodja.
S preiskavo na elektronskem mikroanalizatorju
nismo nadli takih endogenih ali eksogenih koro-

zijsko, manj odpornih siromaSenj na kromu, pac
pa smo v korozijskih poskodbah ali ob njih nasli
zelo Stevilne lise bogate z Zveplom ali kalcijem
(priloga H). Bogata podroc¢ja obeh elementov so se
v nekaterih primerih prekrivala, v drugih ne.

Opisana primera sta dokaz, da je mogoce z mi-
krosondo uspesno preiskati tudi neobdelane koro-
dirane povriine in tako dobiti podatke, potrebne
za presojo vzrokov korozije.
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ZUSAMMENFASSUNG

Im ersten Teil dieses Artikels sind auf eine verein- Im zweiten Teil sind einige am Hiitteninstitut in Ljub-
fachte Art die Konstruktion der Elektronenmikrosonde, ljana ausgefiihrten Untersuchungen beschrieben. Es wurde
das Prinzip der Arbeitsweise, die analytischen Methoden festgestellt, dass eine grossere Plastizitit der Silikaten-
und die analytischen Méglichkeiten, beschricben. schliisse eine Folge des grosseren Anteils von FeO und MnQ
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statt ALO; und SiO: sein konnte. Die Analyse hat gezeigt,
dass bei einem nichtrostenden Stahl die Tendenz zu einem
lokalen Kornwachstum der nichthomogenen Verteilung der
feinen Titanausscheidungen zugeschrieben werden kann.
Im Kugellagerstahl seigert Chrom schr stark. Die Konzen-
tration von Cr wiichst von der Grundmasse mit rund
1.5% Cr in die Karbidgeseigerte Zone des Zementittypes
mit rund 15% Cr praktisch kontinuirlich., Beim Gliihen
hat sich der Inhalt an Fe im Automatenstahl von 13.5%
auf durchschnittlich 6.1 % herabgesetzt, ein Beweiss dafiir,
dass beim Gliithen das Eisen durch Mangan ersetzt wird.

Im Innern der Dendritte welche beim schnellen abkiihlen
der Dural Aluminiumlegierung entstehen, gibt es weniger
Kupfer als in den grossen Dendritten, welche beim lang-
samen Abkiihlen entstanden sind. In beiden Fillen seigert
Kupfer zusammen mit Eisen. Nie aber finden wird eine
paralelle Seigerung von Magnesium und Eisen. Es sind
auch einige Beispiele der Verteilung von Nickel Gold und
Eisen bzw. Kupfer Gold und Eisen in den galvanisierten
Kontakten nach verschiedenen Glithungen erliautert. Am
letzten Beispiel is cine Analyse von zwei karrodierten
Elementen aus Gusseisen und Stahl gezeigt.

SUMMARY

In the first part of the paper construction of the
electron probe X-ray microanalyzer, principles of its ope-
ration, methods of analysis, and analytical possibilities
are described in a simplified form. In the second part the
author describes some analyses made at the Metallurgical
Institute in Ljubljana. It was found that increased plasti-
city of silicate inclusions can be caused by the increased
amount of FeO and MnO on the expense of Al:O; or SiO:. The
analysis showed that tendency of local growth of crystal
grains in rustless steel can be caused by nonhomogenous
distribution of fine precipitates rich in titanium. In ball
bearing steels chromium segregates a great deal and its
concentration practically continuously changes from about
15% Cr in matrix to about 18 % Cr in the carbide segre-

gation of the cementite type. In annealing the iron content
in machine-steel was reduced from an average of 13.5%
to an average of 6.1°%, i.e. the proof that iron is substi-
tuted by manganese during the annealing. Inside the den-
drites formed during fast cooling of aluminium alloy dur-
alumin copper content is lower than in big dendrites
formed at slow cooling. In both cases copper segregates
together with iron and magnesium, but never parallel se-
gregations of magnesium and iron were found. Some
examples of nickel, gold and iron, and copper, gold and
iron distribution respectively in layers of galvanized con-
tacts are shown after different annealings. The last example
describes analysis of the surface of two corroded metal

parts.

3AKAIOYEHHE

B mepsoit wacty cramit B peckaa oanooSpainoil dopme Aano
OMMCANKHE MHKPOAHIAMIATOPA, NPHHUMI ero AcHCTBHE, METOAB aHA-
AH32 H AHBAHTHUCCKHE BOIMOMIOCTH,

B Apyroil gacr# Cratsd AETOP ONACEIBACT HCKOTOPHIC TPHMEPH
AHAAH3 KOTOpPHC OnIAN BOOANCHM M3 MeTaAAYPritNecKoM 3anoae
B AxGasne (HOrocansng), YI8epiRAeH0, YTO VBCAHUCHHC MAACTHYHOCTH
CHAMKATHEIX BRKAIOUCHHIE BOIMOMKHO MOCACACTINE YDCAMYEHHA KOAMN-
wectna FeO n MnO na cuér ALOy a Takke u Si0;. Amaana noxaaaa,
YTO CKAOHHOCTE K AOKAABHOMY YBCAHHCHHIO KPHCTRAAHUSCKHX 3¢peH
B HCPKABCIOMEN CTAAM MOKHO NPHOHCATL HETOMOTCHMOM Ppainpesc-
ACHHIO MEAKHX 0CaskoB Goraveix Ha Ti. B cTaAm AAR mMAPHKONOALIHT-
HuKo8 Cr M2 OCHOBNOi Maccht m Komuewrpayp 1.5 % nepexoamt

n cerperamoryo dopMmy BiHAA B KoTopoit mpuOa. 18 % Cr. Tipn na-
rpeBy coacpaanie Fe B anToMaTkoil CTAAM YMEMLIIHAOCHL B CPEAHCM
¢ 13.5% ma 6.1 %; 970 AOKA3WBaCY, 4TO NPH 3roM npouccce Fe sa-
MeHHM ¢ Mn, B HYTPEHHOCTH ACHAPH#TON KOTOPME DOAYYMOTCK NPH
Gucrpom oxaamaenun Al-cnaasa Dural mesnme Cu wem B GoAnex
ACHADHTOB TIOAYMCHIX TPH  MeaAeHom  oxaamaenun.  Cerperauino
B obex caywanx npeacrasazior Cu Buecre ¢ Fe u Mg um » oanom
cayvac He OOHAPYRCHA CCTPErAlMA 3ITHX JIACMCHTOB NAPAACABHO.
TpupeAcHI NeXOTOPRE npuMepnt pasnpeaserestids Ni, Au u Fe a rakoke
Cu, Au u Fe B KOHTAKTHBIX CAOSX (FAABBAHMIOBAHMC KOHTAKTH Au,
Cu. B nocAcAMeM TnpHMEPE ONHCAN AHAAKI NOSCPXHOCTH ABYX KOPOANH-
POBAHHMX MCTAAAHWCCKHX H3AcAnit.
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