Chemicka analyza struktury povlaku s rozliSenim 170 nm
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V soucasnosti je zazita pfedstava, ze rozliSeni prvkové EDS analyzy na elektronovych mikroskopech ¢ini
cca 2 um. PFi uziti béznych postupu na mikroskopech s wolframovym viaknem je to pravda, nebot pfi téchto méfenich
je obvykle uzivano urychlovaciho napéti 20 kV.

Uvazujeme-li hustotu zinku 7,14 g/cm3a hustotu Zeleza 7,87 g/cm3 [1]. Intermetalické faze soustavy Fe-Zn
se pohybuji v rozmezi koncentraci 70 — 94 % pro jednoduchost tedy uvazujme stfedni hustotu intermetalik jako
vazeny pramér hustoto obou kovu, s vahou Zn = 0,85 a Fe = 0,15. Ziskame hodnotu 7,25 g/cm? (zdlraznéme, Ze
pfesna hodnota hustot intermetalik nyni neni ddlezita)

V pfipadé materiall s vysokou hustotou (tedy kovu) se tvar interakéniho objemu méni z hruskovitého na
polokulovity[2], Ize tedy fici Ze primér interakéniho objemu je pfiblizné dvojnasobkem jeho hloubky.

PFi uziti ziednoduseného vztahu pro hloubku interakéniho objemu hjum] =(E 15 x 0,1)/p , kde p je hustota
[g/cm?] a E je urychlovaci napéti [kV] ziskame hloubku interakéniho objemu 1,23 pm. Pudorys interakéniho objemu
ma potom skuteéné priimér 2,46 um.

Nabizi se otazka, zda Ize snizit hodnotu urychlovaciho napéti. V pfipadé béznych elektronovych mikroskop
tim znacné klesne proud svazku a tedy i intenzita signalu, zhorsi se kvalita snimku a na nékterych pracovistich tento
zasah muze vyvolat i problémy kvantifikace diky nedostupnosti kalibrace.
keV a pro zelezo 6,403 keV [1]. Pro buzeni téchto €ar je nutné mit urychlovaci napéti nastaveno minimalné na tutéz
hodnotu, aby ¢ara byla viibec pozorovatelna. BéZna praxe [2] doporuéuje dvoj- azZ trojnasobek hodnoty za Ucelem
spravné kvantifikace. Je tedy zfejmé, Ze pfi kalibraci podle K — &ar je uziti mensiho napéti nez 15 kV, nebo dokonce
10 kV, nemyslitelné.

PFi uziti Car La (Fe: 0,705 keV, Zn: 1,012 keV[1])vyvstava problém s kalibraci a zejména s pfekryvy s Carami
ostatnich prvkd (O, C, Na, Sb, a dalsi) v této nizkoenergetické oblasti, coz vyzaduje vysoké spektralni rozliSeni
pouZzité aparatury.

Kdyz uz pfichazi v Uvahu moznost méfeni s uzitim &ar série L, je tfeba pfekonat problémy s povrchovou
kontaminaci organickymi latkami (i pfi sebelep$im ¢isténi vzorku k ni dochazi kvali kontaminaci z vakuového systému
mikroskopu) a také nevyhnutelnou oxidaci vzorku.

NaSe pracovité je vybaveno elektronovym mikroskopem se polem Fizenym zdrojem elektronu (field emission
gun, FEG) a velmi solidni EDS aparaturou (polo$itka ¢ary (FWHM)Ka Mn ¢&ini maximalné 127 eV). FEG zdroj
umoziuje dosahovat vysokych proudd svazku a kvalitniho obrazu i pfi velmi nizkych urychlovacich napétich. Systém
EDS analyzy umoznuje kalibraci pfi nejméné 4 kV. Kontaminace uhlikem je odstrafiovana plazmatickym disticim
systémem a pfi fadné pfipravé vzorkd a standardu neni problém nevyhnutelnou oxidaci zahrnou do kalibrace.
Kalibracnim standardem jsou monokrystaly intermetalické sloueniny FeZnis (tzv. ¢ — faze), ktera ma velmi uzky
interval homogenity pfi slozeni 92,86 %at.Zn + 7,14 %a. Fe (v hmotnostnich procentech je to 93,84 % Zn a 6,16 %
Fe).

PFi uziti urychlovaciho napéti 4 kV jsou splnény excitaéni poZzadavky pro obé& L — Cary, pfi fadné kalibraci a
statistickém zpracovani Ize dosahnout pfesnosti analyz + 0,1 %. Pomoci uvedeného zjednoduseného vztahu vychazi
hloubka interakéniho objemu 0,11 ym. Vzhledem k tomu, Ze urychlovaci napéti i energie obou €ar jsou jiZ velmi
nizké, je vhodné pro vypocet pouZzit pfesnéjSiho Anderson — Haslerova vztahu [3], ktery uvaZuje rozdil mezi hranou
spektralni série a energii budiciho svazku elektrond. Timto vztahem ziskame hloubku , ze které vychazi signal zinku
81,5 nm a pro Zelezo je to 85,7 nm. Za pfedpokladu polokulového interakéniho objemu (viz vyse) €ini tedy rozlieni
pfi méfeni koncentracniho profilu maximainé 170nm .

Uvedeno metodou je tedy mozné spolehlivé zkoumat koncentracni profil vrstev tlustych mensSich, nez 1 ym,
jako je tomu napf. u faze I' a I'1 na rozhrani zarové zinkovaného povlaku a podkladové oceli. (obr. 1)
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Koncentraéni profil Zn a Fe na rozhrani povlak/podkiad
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Obr. 1: Koncentracni profil zinku a Zeleza na rozhrani zarové zinkovaného povlaku. V elvé Casti je dobfe patrny
pfechod od faze 'y (19 %a. Fe) do faze I (23 %a. Fe).
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