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PROBLEM ANALYZY HZHmﬂgﬂebbuoﬁmoﬂ SLOUCENIN
V SYSTEMU Nb-Sn ELEKTRONOVYM MIKROANALYZATOREM

FRANTISEK KRALIK, Bratislava

Piiprava supravodivych slitin nutné vyzaduje i kontrolu jejich chemického
slozeni. K analyze supravodivych povlaki, nandSenych na vhodnou podlozkn,
je vyhodné pouzit elektronovy mikroanalyzitor. Bohuzel v piipadé systému
Nb-Sn je rentgenovs spektralni analyza ztiZena experimentalnimi podmin-
kami.

Nasfm tkolem je ukdzat na fyzikélni podstatu téchto obtizi pii stanovovani
sloveni intermetalickych fazi v systému Nb-Sn pomoci elektronového mikro-
analyzatoru a udat nejvhodnéjii zptsob providéni uvedené analyzy.

TEORETICKY ROZBOR

Priméarni rentgenové spektralni analyza nezna presné analytické vyjadieni
emisni funkce a je proto relativni metodou vyZzadujici potiebu vhodnych
standardi. ProtoZe emise ze standardu se obecné lif od emise z vySetfovaného:
vzorku, je potfebné zavddét piislusné korekce na dany fyzikalni jev, jako je:
zpdtny rozptyl elektrénti, absorpce, fluorescence apod. Cim mens budou
hodnoty korekénich parametrd, tim snadnéjsi a experimentalné piesndjsi.
bude prisludnd analyza, protoze Z4dnd korekéni charakteristika neni pfim-
kova. Pfi naem vytydeném tkolu je situace o to sloZitéjsi, Ze zde dosud nent
po ruce spolehlivy rovnovazny diagram Nb-Sn a ptiprava vhodnych standard&
z tohoto dfivodu je nedostupna.

Predpokladé se [1], Ze v systému Nb-Sn existuje fada intermedidrnich
forem, jako jsou: NbsSn, NbsSn, NbeSn, NbsSns, NbeSns, NbSns, z nichz
ndkteré ani nemusi patfit do rovnovézného diagramu. P¥i analyze uvedenych
f3zi mame u dnesnich elektronovych mikroanalyzitori moznost volby téchto
spektrélnich éar: NbKe, NbLe, SnLa; piitom nedostupnost vhodnych stan-
dardd nutf nas pouzit istych kovi Nb a Sn. Za takovych okolnosti je zvlast
potfebné respektovat odchylny mechanismus emise ve standardu a ve vzorku
a pouzit vhodnych relaci ptihlizejicich k této skuteénosti.

Oznadime-li symbolem I(4Ko) intenzitu zéfeni AK emitovaného gistym
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kovem A a Iixa intenzitu téhoZ zaveni emitovaného za tychZz excitagnich
podminek slitinou A—B, potom experimentalnimu médieni je pristupny

pomér:
Iagx
I(AKo)

— Nb.k.

Vztah mezi neméfenou koncentraci k4 a skutednou koncentraci c4 je s ohledem
na korekei na zpétny rozptyl elektrond, fluorescenci a absorpei vyjédien
relaci [2]:

’ (1)

kde R — faktor zpétného rozptylu, » — prispévek od fluorescence a fly) —
funkee* udavajici pomdr intenzity dané spektralni &ary, kdyZz se uvaiuje
absorpce, ku intenzité téze spektralni dary, kdyby nebylo absorpce za jinak
stejnych excitadnich podminek. Uvedend relace zstava v platnosti i v piipadé

‘spektralnf ary Lo. Podobné tvar relace (1) zistivd bez zmény, poutzije-li

se za standard misto &istého kovu vhodné intermetalick4d sloudenina.

HODNOCENT KOREKCE U SYSTEMU Nb-Sn

Aplikujme nynf relaci (1) na jednotlivé v Gvahu pichézejici intermedidrni
formy systému Nb-Sn, a to pro spektralni ¢ary NbKo, NbLa, SnLe. K danému
Béelu pro funkei f (y) pouzijme Philibertév analyticky vyraz [2]:

1 h :
— =14 N 14— IVW 5
f&) o 1+h o
A .
kde b = rwmlm.. ¥ = M. COSec y; ¢ — Lenard@v hmotovy absorpéni koeficient

pro elektronové zéteni, 4 __ atomové hmota, p — vystupni thel rentgenového

zé¥eni smérem k spektrografu, u4 — hmotovy absorpéni koeficient, Z — ato-

mové &slo prvku. Poditdme-li tyto veli¢iny pro danou intermetalickou slou-

teninu, plati: Z = > ¢;Z;; b= Sehy; p= > ¢ju, kde ¢ je koncentrace
7 7 7

j-té slozky v slouening.

* Po matematické strance funkce f(y) se zavédi pomoci funkee F(y), kterd je obrazemn
origing Iu (univerzdlni emisn{ funkce) P(gr) v Laplaceove integralni transformaci. PFitom
#(y)
Sy =—s
‘ F(0)
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Pro ocenéni fluorescenéniho piispévku x volme' jednoduchy Birksem [3]
navrzeny poloempiricky vyraz: " 11
.E.»Aw&mo& V — w\w

x=0,6K45c¢ >
ABEE (BE)\V — Va

kde E 4p je excita¢ni G8innost. Hodnoty Ra, resp. Rap odetteme z tabulek [4].

Predné tieba uvést, Ze viechny korekéni faktory uvedené v relaci (1) zavisi
na volb& urychlujiciho napéti V. Pro jednotnost volme toto napéti V = 25kV.
Proto¥e excitaéni potencidly pro série K a L u prvké Nb a Sn jsou postupné
19; 2,7; 29 a 4,5 kV, vidime, e pii volbé spektralni ¢ary NbK« a NbLa je
fluorescenéni prispévek » prakticky nulovy (E4p = 0) a fluorescence prichézi
do tivahy jediné v pfipadé spektrélni ¢ary SnlLa, kdy Enwp,sn = 0,03. Nu-
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THE PROBLEM OF INTERMETALIC COMPQUND ANALYSIS
IN Nb-Sn SYSTEM
BY ELECTRON MICROPROBE-ANALYSER

FrantiSek Kralik

The most suitable experimental conditions for analysis of intermediar phases in Nb-Sne
system by electron microprobe-analyser were explained. Tt was shown that the smallest
correction corresponds to the NbKa line. When selecting this spectral line, it is also
possible to regard the pure Nb to be a satisfactory standard, as the resultant correction

I, spectral line

is smaller than 2 per cent. It is possible to obtain an appropriate increase of
.NH—ONMO

ratio, necessary to the analysis, by means of lead slit.
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