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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 2 ôåâðàëÿ 2016 ã.

EBSD-ìåòîä (Electron Backscattered Diffraction) èñïîëüçóþò äëÿ ôàçîâîãî è ìèêðîòåêñòóðíîãî

àíàëèçà âåùåñòâà. EBSD-äåòåêòîðîì – ïðèñòàâêîé ê ñêàíèðóþùåìó ýëåêòðîííîìó ìèêðîñêîïó –

äèàãíîñòèðóþò òèï êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè è åå îðèåíòàöèþ â êàæäîé òî÷êå îáðàçöà. Ïðè ýòîì

äîñòîâåðíîñòü ðåçóëüòàòîâ çàâèñèò îò êîððåêòíîñòè ïðîáîïîäãîòîâêè, êîòîðàÿ äëÿ ðàçíûõ

ìàòåðèàëîâ òðåáóåò ðàçëè÷íûõ ìåòîäèê, à â ðÿäå ñëó÷àåâ – äîïîëíèòåëüíîãî îáîðóäîâàíèÿ.

Ïðåäëîæåí ìåòîä ïîäãîòîâêè îáðàçöîâ, õàðàêòåðèçóþùèéñÿ â îòëè÷èå îò òðàäèöèîííûõ ïîäõî-

äîâ óíèâåðñàëüíîñòüþ è áûñòðîòîé. Ìåòîä èñïîëüçóåò èîííûé çîíä äâóõëó÷åâîãî ñêàíèðóþùåãî

ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà è ïîçâîëÿåò ðàáîòàòü ñ ðàçíûìè ìàòåðèàëàìè îäíîòèïíûì îáðàçîì.

Ãëàâíîå åãî ïðåèìóùåñòâî – ìîæíî ïîäãîòîâèòü äëÿ EBSD òîëüêî âûáðàííûé ó÷àñòîê ïîâåðõ-

íîñòè áåç ïîëèðîâêè îñòàëüíîé ÷àñòè, ÷òî ïðèíöèïèàëüíî â òåõ ñëó÷àÿõ, êîãäà ïîëèðîâêà âñåãî

îáðàçöà íåâîçìîæíà ïî êàêèì-ëèáî ïðè÷èíàì. Òàêæå âûñîêîå ðàçðåøåíèå ìåòîäà íåçàìåíèìî

ïðè EBSD-àíàëèçå åäèíè÷íûõ ìèêðîîáúåêòîâ (íàïðèìåð, ñïåöèôè÷åñêèõ âêëþ÷åíèé èëè äå-

ôåêòîâ â ìàòåðèàëå, ìèêðîííûõ çåðåí ðåäêèõ ìèíåðàëîâ â ðóäå è äð.). Ïðè äðóãèõ ñïîñîáàõ

EBSD-ïðîáîïîäãîòîâêè ñîõðàííîñòü ïîäîáíûõ ìèêðîîáúåêòîâ ïîñëå ôèíàëüíîé ïîëèðîâêè

íå ãàðàíòèðîâàíà.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: EBSD; ïðîáîïîäãîòîâêà äëÿ EBSD; äèôðàêöèÿ îáðàòíî îòðàæåííûõ ýëåêòðî-

íîâ; êàðòèíà äèôðàêöèè; êàðòèíà Êèêó÷è; èîííàÿ êîëîííà; äâóõëó÷åâîé ìèêðîñêîï; ñêàíèðó-

þùèé ýëåêòðîííûé ìèêðîñêîï; ÑÝÌ.

EBSD-äåòåêòîð (Electron Backscattered Diffraction)

âûïóñêàåòñÿ êàê äîïîëíèòåëüíîå îáîðóäîâàíèå ê ñêà-

íèðóþùåìó ýëåêòðîííîìó ìèêðîñêîïó (ÑÝÌ). Îí ïî-

çâîëÿåò äèàãíîñòèðîâàòü ïàðàìåòðû êðèñòàëëè÷åñêîé

ðåøåòêè è åå îðèåíòàöèþ â êàæäîé òî÷êå ïîâåðõíîñòè

îáðàçöà [1, 2]. Ñîâðåìåííûå EBSD-äåòåêòîðû çàïè-

ñûâàþò êàðòèíû äèôðàêöèè ñ âûñîêîé ñêîðîñòüþ (áî-

ëåå 1000 êàðòèí â ñåêóíäó). (Íàïðèìåð, ó äåòåêòîðà

Nordlys MaX ïðîèçâîäñòâà Oxford Instruments ýòà ñêî-

ðîñòü ñîñòàâëÿåò 1580 êàðòèí äèôðàêöèè â ñåêóíäó.)

Îíè ïðèìåíÿþòñÿ âî ìíîãèõ ïðèëîæåíèÿõ ãåîëîãèè,

ìèêðîýëåêòðîíèêè, ìàòåðèàëîâåäåíèÿ, â îáëàñòè êîí-

òðîëÿ êà÷åñòâà è àíàëèçà îòêàçîâ. Ñîâìåñòíîå èñïîëü-

çîâàíèå EBSD- è EDS-äåòåêòîðîâ (EDS — ýíåðãîäèñ-

ïåðñèîííûé ñïåêòðîìåòð (ÝÄÑ), øèðîêî ðàñïðîñòðà-

íåííàÿ ïðèñòàâêà ê ÑÝÌ, ïîçâîëÿþùàÿ îïðåäåëÿòü

êîëè÷åñòâåííûé è êà÷åñòâåííûé ñîñòàâ ìèêðîîáúåê-

òîâ) äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñîñòàâà äàåò âîçìîæíîñòü âû-

ïîëíÿòü ëîêàëüíûé ôàçîâûé àíàëèç êîìïîíåíòîâ ñ îä-

íîâðåìåííîé ðåãèñòðàöèåé êàê ñîñòàâà, òàê è êðèñòàë-

ëè÷åñêîé ñòðóêòóðû ìèêðîîáúåêòîâ.

EBSD-ìåòîä õàðàêòåðèçóåòñÿ âûñîêèì ïðî-

ñòðàíñòâåííûì ðàçðåøåíèåì — ïðèìåðíî 10 íì [1]

(ïàðàìåòð ñèëüíî çàâèñèò îò õàðàêòåðèñòèê ÑÝÌ,

ïðåäïî÷òèòåëåí ÑÝÌ âûñîêîãî ðàçðåøåíèÿ ñ êàòîäîì

ñ ïîëåâîé ýìèññèåé). Ìåòîä ÷ðåçâû÷àéíî ýôôåêòè-

âåí ïðè èäåíòèôèêàöèè ôàç â îáðàçöå, èçó÷åíèè

òåêñòóðû ìàòåðèàëà, îöåíêå ñòåïåíè âíóòðåííèõ

íàïðÿæåíèé â çåðíàõ, ïîëó÷åíèè êàðò îðèåíòàöèè

êðèñòàëëèòîâ è äð.

Íî øèðîêîìó âíåäðåíèþ EBSD-ìåòîäà â ïðàê-

òèêó èññëåäîâàòåëüñêèõ (â òîì ÷èñëå çàâîäñêèõ) ëà-

áîðàòîðèé ïðåïÿòñòâóþò ìåòîäè÷åñêèå ñëîæíîñòè,

âîçíèêàþùèå â ïðîöåññå ïîäãîòîâêè îáðàçöîâ. Ïðè

êàæóùåéñÿ ñõîæåñòè ïðîáîïîäãîòîâêà äëÿ EBSD îò-

ëè÷àåòñÿ îò òðàäèöèîííîé ïîäãîòîâêè àíøëèôîâ.

Åñëè äëÿ èçó÷åíèÿ ñ ïîìîùüþ îïòè÷åñêîãî ìèêðî-

ñêîïà èëè ñ ïîìîùüþ ÑÝÌ äîñòàòî÷íî ïîäãîòîâèòü

îáû÷íûé ìåòàëëîãðàôè÷åñêèé àíøëèô (èíîãäà è àí-

øëèô íå òðåáóåòñÿ), òî äëÿ EBSD îáû÷íîé ïîëèðîâêè

íåäîñòàòî÷íî.

Ïðè ñòàíäàðòíîé ïîëèðîâêå íà ïîâåðõíîñòè îá-

ðàçöà íåèçáåæíî îñòàåòñÿ ñèëüíî äåôîðìèðîâàííûé

ñëîé, ñêðûâàþùèé ðàñïîëîæåííûå ïîä íèì êðèñòàë-

ëè÷åñêèå ïëîñêîñòè è òåì ñàìûì ïðåïÿòñòâóþùèé ïî-

ëó÷åíèþ êàðòèí äèôðàêöèè îòðàæåííûõ ýëåêòðîíîâ

(òàê íàçûâàåìûõ êàðòèí Êèêó÷è).

Íàëè÷èå òàêîãî ñëîÿ íå îãðàíè÷èâàåò ïðèìå-

íèìîñòü äðóãèõ ìåòîäîâ (íàïðèìåð, îí íå ìåøàåò

îïðåäåëåíèþ ñîñòàâà ìèêðîîáúåêòîâ ñ ïîìîùüþ

EDS), ïîýòîìó ìíîãèå ëàáîðàòîðèè, èñïîëüçóþùèå

â ñâîåé ïðàêòèêå EDS-äåòåêòîð, ïîñëå ïðèîáðåòåíèÿ

EBSD-äåòåêòîðà ñòàëêèâàþòñÿ ñ íåîáõîäèìîñòüþ äî-

áàâèòü ê ïðîöåññó ïðîáîïîäãîòîâêè äîïîëíèòåëüíûé

ýòàï ôèíàëüíîé îáðàáîòêè — óäàëåíèå äåôîðìèðî-

âàííîãî ñëîÿ.
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Òðàäèöèîííûå ìåòîäû ïðîáîïîäãîòîâêè

äëÿ EBSD

Ñðåäè òðàäèöèîííî èñïîëüçóåìûõ äëÿ EBSD-ïðî-

áîïîäãîòîâêè ìåòîäîâ íåò óíèâåðñàëüíûõ ðåøåíèé,

ïîäõîäÿùèõ äëÿ âñåõ òèïîâ ìàòåðèàëîâ.

Îáðàçöû ñ òî÷êè çðåíèÿ EBSD-ïðîáîïîäãîòîâêè

ìîæíî óñëîâíî êëàññèôèöèðîâàòü ïî ñëåäóþùèì

ïðèçíàêàì: 1) ïðîâîäÿùèå�íåïðîâîäÿùèå; 2) ãîìîãåí-

íûå�ìíîãîôàçíûå; 3) òâåðäûå�ïëàñòè÷íûå.

Ñâîéñòâà îáðàçöà îïðåäåëÿþò ïðîáîïîäãîòîâêó.

Ñíà÷àëà èññëåäîâàòåëþ íåîáõîäèìî âûáðàòü ìåòîä

ôèíàëüíîé îáðàáîòêè — ìåõàíè÷åñêóþ ïîëèðîâêó,

ýëåêòðîïîëèðîâêó èëè èîííîå òðàâëåíèå. Çàòåì ñëåäó-

åò îòðàáîòàòü ïðîöåññ ôèíàëüíîé îáðàáîòêè, êîòîðûé

ïîäîéäåò äëÿ äàííîãî òèïà ìàòåðèàëà, íî ìîæåò áûòü

íåïðèãîäíûì äëÿ äðóãîãî êëàññà ìàòåðèàëà. Òàê, ïðè

ìåõàíè÷åñêîé ïîëèðîâêå íàäî âûáðàòü òèïû è çåð-

íèñòîñòü àáðàçèâíûõ ìàòåðèàëîâ, âðåìÿ ïîëèðîâêè

íà êàæäîì ýòàïå, èñïîëüçóåìûå ïðè ýòîì õèìè÷åñêèå

ñðåäû è äð. Ðåçóëüòàòû ýëåêòðîïîëèðîâêè ñèëüíî çà-

âèñÿò îò äëèòåëüíîñòè ïðîöåññà, ñîñòàâà ýëåêòðîëèòà,

òåìïåðàòóðû è íàïðÿæåíèÿ, à ãëàâíîå, ìåòîä ïðèìå-

íèì òîëüêî äëÿ ïðîâîäÿùèõ ìàòåðèàëîâ. Èîííîå òðàâ-

ëåíèå — ìåòîä, â êîòîðîì ïîòåíöèàëüíî ìåíüøå âñåãî

ìåòîäè÷åñêèõ ñëîæíîñòåé, íî ñòîèìîñòü îáîðóäî-

âàíèÿ äëÿ íåãî ïðèìåðíî ðàâíà ñòîèìîñòè ñàìèõ

EBSD-äåòåêòîðîâ. Ê òîìó æå óñòàíîâêè äëÿ èîííîãî

òðàâëåíèÿ îáû÷íî èìåþò îãðàíè÷åíèÿ íà ðàçìåðû èñ-

ñëåäóåìîãî îáðàçöà è çà îäèí öèêë îáðàáàòûâàåòñÿ

òîëüêî îäèí îáðàçåö (â îòëè÷èå, íàïðèìåð, îò ìàøèí

äëÿ ìåõàíè÷åñêîé ïîëèðîâêè).

Ãîâîðÿ îá îáùåïðèíÿòîé ïðàêòèêå ïðîáîïîäãî-

òîâêè äëÿ EBSD-çàäà÷, ñòîèò îòäåëüíî óïîìÿíóòü âèá-

ðàöèîííûé ïîëèðîâàëüíûé ñòàíîê VibroMet ïðîèç-

âîäñòâà Buehler, ðàçðàáîòàííûé ñïåöèàëüíî äëÿ

EBSD-ïðîáîïîäãîòîâêè. Íà ýòîì ñòàíêå ìîæíî ïîäãî-

òîâèòü äëÿ EBSD-èññëåäîâàíèé îáðàçåö ëþáîãî òèïà,

îäíàêî ôèíàëüíàÿ ïîëèðîâêà ìîæåò çàíÿòü îò 3 ÷ äî

íåñêîëüêèõ äíåé (ýòîò íåäîñòàòîê ÷àñòè÷íî êîìïåíñè-

ðóåòñÿ òåì, ÷òî, âî-ïåðâûõ, óñòàíîâêà ðàáîòàåò àâòî-

íîìíî, à âî-âòîðûõ, â íåé îäíîâðåìåííî ðàçìåùàþòñÿ

äî 18 îáðàçöîâ äèàìåòðîì 25 – 30 ìì).

Ïðîáîïîäãîòîâêà äëÿ EBSD

ñ ïîìîùüþ äâóõëó÷åâîãî ÑÝÌ

Äâóõëó÷åâîé ÑÝÌ îáúåäèíÿåò â îäíîì óñòðîéñò-

âå ýëåêòðîííóþ è èîííóþ êîëîííû [4]. Ñ ïîìîùüþ

ýëåêòðîííîãî çîíäà èññëåäóþò ïîâåðõíîñòü îáðàçöà

ïðè áîëüøèõ óâåëè÷åíèÿõ, à ïîñðåäñòâîì ñôîêóñèðî-

âàííîãî ïó÷êà âûñîêîýíåðãåòè÷åñêèõ èîíîâ FIB

(Focused Ion Beam) âûïîëíÿþò ìîäèôèêàöèþ åãî ïî-

âåðõíîñòè (ðèñ. 1, à). ×àùå âñåãî FIB èñïîëüçóþò äëÿ

ñîçäàíèÿ ïîïåðå÷íûõ ñå÷åíèé (ðèñ. 1, á, â ), ÷òîáû íà-

áëþäàòü ñòðóêòóðû â îáúåìå îáðàçöà, à íå òîëüêî íà

åãî ïîâåðõíîñòè. (Íà ðèñ. 1 è äàëåå èñïîëüçîâàíû ñëå-

äóþùèå ðàçìåðíûå îáîçíà÷åíèÿ: ìm — 10–6 ì; nm —

10–9 ì.) Ïðèìåíÿþò ïó÷êè èîíîâ Ga+ èëè Xe+, ðåæå

Au+, Pb+ è äð.

Â äàííîì ñëó÷àå èñïîëüçîâàëè äâóõëó÷åâîé ÑÝÌ

LYRA 3 GMH ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè TESCAN (×åø-

ñêàÿ Ðåñïóáëèêà) ñ æèäêîìåòàëëè÷åñêèì èñòî÷íèêîì

èîíîâ Ga+ è ýëåêòðîííîé ïóøêîé íà îñíîâå êàòîäà ñ
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ÑÝÌ

FIB
Îáðàçåö ñ ïîäãîòîâëåííûì

ñ ïîìîùüþ ïó÷êà FIB

ïîïåðå÷íûì ñå÷åíèåì

55°

Ïîâåðõíîñòü

ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ

à

á â

Ðèñ. 1. Ñõåìà èçãîòîâëåíèÿ ïîïåðå÷íûõ ñå÷åíèé íà äâóõëó÷å-

âîì ìèêðîñêîïå (à) (øòðèõîâûìè ëèíèÿìè ïîêàçàíû ýëåêòðîí-

íûé è èîííûé ïó÷êè, èîííûé ïó÷îê ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ ïî íîð-

ìàëè ê ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, íà êîòîðîé ñõåìàòè÷åñêè íàðèñî-

âàíà ôîðìà ïîïåðå÷íîãî ñå÷åíèÿ), à òàêæå ïðèãîòîâëåííîå ïî-

ïåðå÷íîå ñå÷åíèå íà ïîâåðõíîñòè ìíîãîñëîéíîãî ïîëóïðîâîä-

íèêîâîãî ïðèáîðà (á, â )

à á

â ã

Ðèñ. 2. Èññëåäóåìûé îáðàçåö òðóáíîé ñòàëè (à) è ýëåêòðîííûå

èçîáðàæåíèÿ ïðîòðàâëåííîé ïîâåðõíîñòè îáðàçöà ïðè ðàçíûõ

óâåëè÷åíèÿõ (á – ã )



ïîëåâîé ýìèññèåé òèïà Øîòòêè (ïðîñòðàíñòâåííîå

ðàçðåøåíèå ýëåêòðîííîé êîëîííû — 1 íì). Ìèêðî-

ñêîï áûë îñíàùåí EBSD-äåòåêòîðîì (NordlysMax) è

EDS-äåòåêòîðîì (X-Max 150) ïðîèçâîäñòâà êîìïàíèè

Oxford Instruments (Âåëèêîáðèòàíèÿ).

Íàëè÷èå èîííîé êîëîííû ïîçâîëÿåò ïðèìåíÿòü

ÑÝÌ äëÿ øèðîêîãî êðóãà çàäà÷ â ñàìûõ ðàçíûõ îáëàñ-

òÿõ èññëåäîâàíèé, íî ìû îñòàíîâèìñÿ òîëüêî íà îä-

íîì èç âàðèàíòîâ èñïîëüçîâàíèÿ èîííîãî ïó÷êà — ëî-

êàëüíîé ïðîáîïîäãîòîâêå ïîâåðõíîñòè îáðàçöà äëÿ

EBSD-ýêñïåðèìåíòîâ íà ïðèìåðå èçó÷åíèÿ òðóáíîé

ñòàëè è ìèíåðàëüíûõ ìèêðîâêëþ÷åíèé.

Èññëåäîâàëè îáðàçåö òðóáíîé ñòàëè â âèäå áðóñêà

ñ ïîëèðîâàííîé è ïðîòðàâëåííîé ïîâåðõíîñòüþ ðàç-

ìåðîì 30 × 10 ìì (ðèñ. 2).

Äëÿ EBSD-ïðîáîïîäãîòîâêè îáðàçåö ðàñïîëàãàëè

â êàìåðå ìèêðîñêîïà òàê, ÷òîáû óãîë ìåæäó ïîâåðõ-

íîñòüþ îáðàçöà è èîííûì ïó÷êîì ñîñòàâèë 5° (ðèñ. 3).

Çàòåì ó÷àñòîê ïîâåðõíîñòè ðàçìåðîì 130 × 110 ìêì

ïîëèðîâàëè èîííûì ïó÷êîì â òå÷åíèå 1 ÷, ïðè ýòîì

ýíåðãèþ ïó÷êà âûáðàëè ðàâíîé 30 êýÂ, à òîê ïó÷êà —

5 íÀ. (Ìîæíî ïîäãîòîâèòü áîëåå øèðîêóþ ïîâåðõ-

íîñòü è�èëè âûïîëíèòü ïðîöåññ áûñòðåå, ÷åì çà 1 ÷,

åñëè âûáðàòü òîê èîííîãî ïó÷êà áîëüøå 5 íÀ. Ó ìèê-

ðîñêîïîâ ìàðêè TESCAN ìàêñèìàëüíûé òîê èîííîé

êîëîííû ñîñòàâëÿåò 50 ëèáî 40 íÀ, â çàâèñèìîñòè îò

êîìïëåêòàöèè.) Ïîä÷åðêíåì, ÷òî ïðîöåññ ïîëèðîâêè

ïðîèñõîäèò áåç ó÷àñòèÿ îïåðàòîðà. Îò íåãî òðåáóåòñÿ

òîëüêî âûáðàòü ó÷àñòîê ïîâåðõíîñòè è çàäàòü ïàðà-

ìåòðû ïó÷êà èîíîâ.

Ðèñóíîê 4 èëëþñòðèðóåò, êàê âûãëÿäèò ïîäãîòîâ-

ëåííàÿ èîííûì ïó÷êîì ïîâåðõíîñòü (ïðè ýòîì îñòàâ-

øàÿñÿ ÷àñòü îáðàçöà îñòàëàñü íåòðîíóòîé, ðåëüåô
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ÑÝÌ

FIB

Ó÷àñòîê îáðàçöà,

ïîëèðîâàííûé

ñ ïîìîùüþ

ïó÷êà FIB

5° – 7°

Ðèñ. 3. Ñõåìà ïðîáîïîäãîòîâêè äëÿ EBSD-àíàëèçà íà äâóõëó-

÷åâîì ìèêðîñêîïå (èîííûé ïó÷îê ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ ïî÷òè ïî

êàñàòåëüíîé ê ïîâåðõíîñòè îáðàçöà, îáðàçåö íàêëîíåí íà áîëü-

øîé óãîë â ñòîðîíó îò èîííîé êîëîííû)

à

á â

Ðèñ. 4. Ïîâåðõíîñòü, ïîäãîòîâëåííàÿ äëÿ EBSD-àíàëèçà èîí-

íûì ïó÷êîì (âûäåëåíà ïóíêòèðíîé ëèíèåé) (à), è êàðòèíû

äèôðàêöèè ñ ïîäãîòîâëåííîé (á ) è íåïîäãîòîâëåííîé (â ) ïî-

âåðõíîñòåé

à

á

â

25 ìêì

Ðèñ. 5. Ðåçóëüòàò EBSD-êàðòèðîâàíèÿ: à — îðèåíòàöèîííàÿ

êàðòà (ñîñòàâëåíà â óãëàõ Ýéëåðà); á — ôàçîâàÿ êàðòà; â — ôà-

çîâàÿ êàðòà ó÷àñòêà ïåðëèòà (íà ôàçîâîé êàðòå ó÷àñòîê ïåðëèòà

îòìå÷åí æåëòûì ïðÿìîóãîëüíèêîì, ôåððèò — ñèíèì öâå-

òîì, ðîìáè÷åñêèé öåìåíòèò — æåëòûì, ãåêñàãîíàëüíûé öåìåí-

òèò — çåëåíûì)



òðàâëåíèÿ ñîõðàíèëñÿ); ïîêàçàíû òàêæå EBSD-êàðòè-

íû äèôðàêöèè ñîîòâåòñòâåííî ñ ïîäãîòîâëåííîé è íå-

ïîäãîòîâëåííîé ïîâåðõíîñòåé. Õîðîøî âèäíî, ÷òî íà

êàðòèíå äèôðàêöèè (ðèñ. 4, á ) ãîðàçäî êîíòðàñòíåå

ïîëîñû Êèêó÷è, èñïîëüçóåìûå äëÿ èäåíòèôèêàöèè

ôàçû è îïðåäåëåíèÿ îðèåíòàöèè êðèñòàëëèòà â èññëå-

äóåìîé òî÷êå.

Â êà÷åñòâå ïðèìåðà ðåçóëüòàòîâ EBSD-àíàëèçà

íà ðèñ. 5 ïðèâåäåíû ôàçîâûå êàðòû è êàðòà îðèåíòà-

öèè êðèñòàëëèòîâ, ïîëó÷åííûå ñ ïîâåðõíîñòè, âûäå-

ëåííîé ïóíêòèðíîé ëèíèåé íà ðèñ. 4, à. Ñîâðåìåííîå

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå EBSD-àíàëèçà ïðåäëàãàåò

ìíîæåñòâî ôîðì èíòåðïðåòàöèè ðåçóëüòàòîâ, îðèåíòà-

öèîííûå è ôàçîâûå êàðòû — ýòî ëèøü äâà ïðèìåðà

ïðåäñòàâëåíèÿ ðåçóëüòàòîâ.

Ïðîáîïîäãîòîâêà åäèíè÷íûõ ìèêðîîáúåêòîâ

äëÿ EBSD-àíàëèçà

Ïîäãîòîâêà îáðàçöîâ äëÿ EBSD-çàäà÷ ñ ïîìîùüþ

èîííîé êîëîííû ÑÝÌ — ýòî óäîáíûé è ïðîñòîé â

ïðèìåíåíèè ìåòîä. Ïðîñòîòà âûðàæàåòñÿ, ïðåæäå âñå-

ãî, â òîì, ÷òî îáðàçöû ëþáîãî òèïà îáðàáàòûâàþòñÿ

åäèíîîáðàçíî è çà ðàçóìíîå âðåìÿ. (Ïðè ïîëèðîâêå

îáúåêòîâ, íå ïðîâîäÿùèõ ýëåêòðè÷åñêèé òîê, ðåêîìåí-

äóåòñÿ çàïóñêàòü îäíîâðåìåííîå ñêàíèðîâàíèå èîí-

íûì è ýëåêòðîííûì ïó÷êàìè. Èîííûé ïó÷îê äëÿ îáðà-

áîòêè ïîâåðõíîñòè, ýëåêòðîííûé — äëÿ íåéòðàëèçà-

öèè íàêàïëèâàþùåãîñÿ çàðÿäà. Åñëè íà ìèêðîñêîïå íå

ðåàëèçóåòñÿ îäíîâðåìåííîå ñêàíèðîâàíèå äâóìÿ ïó÷-

êàìè, òî ìîæíî âûïîëíÿòü FIB- è ÑÝÌ-ñêàíèðîâàíèÿ

ïîî÷åðåäíî.) Íåìàëîâàæåí òàêæå òîò ôàêò, ÷òî òîëüêî

ñ ïîìîùüþ èîííîãî ïó÷êà äâóõëó÷åâîãî ìèêðîñêîïà

ìîæíî ïîäãîòîâèòü íóæíûé ó÷àñòîê îáðàçöà, íå çà-

òðîíóâ îñòàëüíóþ ïîâåðõíîñòü. Âñå ïðî÷èå èçâåñòíûå

íà ñåãîäíÿ ñïîñîáû ïîäãîòîâêè ïîëèðóþò îáðàçåö

öåëèêîì. Ýòî îçíà÷àåò, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè ëþáîé

äðóãîé òåõíèêè îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè óíèêàëüíûå

îáúåêòû ìîãóò ïðîñòî èñ÷åçíóòü ñ ïîâåðõíîñòè îáðàç-

öà. Òàêèìè óíèêàëüíûìè ìèêðîâêëþ÷åíèÿìè ìîãóò

áûòü, íàïðèìåð, íåìåòàëëè÷åñêèå âêëþ÷åíèÿ â ñòàëè,

äåôåêòû â ïîëóïðîâîäíèêîâûõ ãåòåðîñòðóêòóðàõ, çåð-

íà ìèíåðàëîâ. Òàê, â ðàìêàõ íàñòîÿùåé ðàáîòû áûëè

ïîëó÷åíû äàííûå ïî êðèñòàëëè÷åñêèì ðåøåòêàì òðåõ

ðàíåå íåèçâåñòíûõ ìèíåðàëîâ, çåðíà êîòîðûõ áûëè

ïðåäñòàâëåíû â åäèíè÷íûõ ýêçåìïëÿðàõ â ãåîëîãè÷å-

ñêèõ àíøëèôàõ.

Íà ðèñ. 6 ïîêàçàíû îäíî èç òàêèõ çåðåí ïîñëå

îáðàáîòêè èîííûì ïó÷êîì è êàðòèíû äèôðàêöèè äî

è ïîñëå FIB-ïîëèðîâêè. Ñ ïîìîùüþ EDS- è EBSD-

äåòåêòîðîâ îïðåäåëèëè ñîñòàâ çåðíà è òèï êðèñòàë-

ëè÷åñêîé ðåøåòêè. Ñâåòëûé ïðÿìîóãîëüíèê (ñì.

ðèñ. 6, à) — ïëàòèíîâûé ñëîé, èñïîëüçóþùèéñÿ â êà-

÷åñòâå ìàñêè è íàíåñåííûé ñ ïîìîùüþ ñèñòåìû èí-

æåêòèðîâàíèÿ ãàçîâ GIS — ïðèñòàâêè ê ñêàíèðóþùå-

ìó ýëåêòðîííîìó ìèêðîñêîïó LYRA 3 GMH. Ìåæäó

ïëàòèíîâîé ìàñêîé è ìèíåðàëüíûìè çåðíàìè âèäíà

òîíêàÿ òåìíàÿ ïîëîñêà — ñëåä îò óãëåðîäíîãî íàïûëå-

íèÿ, êîòîðîå íàíîñèëè íà ïîâåðõíîñòü àíøëèôà äëÿ

îáåñïå÷åíèÿ îòòîêà çàðÿäà. Â ñîîòâåòñòâèè ñ ðå-

øàåìîé çàäà÷åé â äàííîì ñëó÷àå âûáðàëè ãîðàçäî

ìåíüøèé òîê ïó÷êà èîíîâ, è ïîëèðîâêó âûïîëíÿëè

â äâà ýòàïà (170 ïÀ�30 êýÂ â òå÷åíèå 10 ìèí, çàòåì

1 íÀ�5 êýÂ â òå÷åíèå 10 ìèí).

Ïðåèìóùåñòâà èñïîëüçîâàíèÿ ÑÝÌ

ñ øèðîêèì äèàïàçîíîì íàêëîíà ñòîëèêà

Ðàññìàòðèâàåìûé ìåòîä ëîêàëüíîé ïîëèðîâêè

èîííûì ïó÷êîì òðåáóåò íàêëîíà ñòîëèêà ñ îáðàçöîì

íà áîëüøîé óãîë â ñòîðîíó îò èîííîé êîëîííû

(ñì. ðèñ. 3). Îäíàêî íå âñå äâóõëó÷åâûå ìèêðîñêîïû

èìåþò äîñòàòî÷íûé äèàïàçîí íàêëîíà îáðàçöà. Åñëè

äèàïàçîí òàêîâ, ÷òî ïîçâîëÿåò íàêëîíèòü îáðàçåö íà

äîñòàòî÷íûé óãîë (äèàïàçîí íàêëîíîâ ñòîëèêà îáðàç-

öîâ äâóõëó÷åâûõ ìèêðîñêîïîâ ìàðêè TESCAN ñî-

ñòàâëÿåò +90° ... –60° èëè +90° ... –30° â çàâèñèìîñòè

îò ìîäåëè, ìû èñïîëüçîâàëè íàêëîí –30° äëÿ òðóáíîé
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Ðèñ. 6. Çåðíî ðåäêîãî ìèíåðàëà

(îòìå÷åíî ñòðåëêîé), ïîëèðîâàí-

íîå èîííûì ïó÷êîì (à) è êàðòè-

íû äèôðàêöèè ïîñëå (á ) è äî (â )

FIB-ïîëèðîâêè



ñòàëè è –28° äëÿ ìèíåðàëüíîãî ìèêðîâêëþ÷åíèÿ),

òî îñàæäåíèå ïëàòèíîâîé ìàñêè è èîííàÿ ïîëèðîâêà

ðåàëèçóþòñÿ çà îäíó ñåññèþ óäîáíûì äëÿ îïåðàòîðà

ñïîñîáîì. Â ïðîòèâíîì ñëó÷àå íåîáõîäèìî ïîäáèðàòü

äåðæàòåëü îáðàçöà ñ íóæíûì ïðåäíàêëîíîì è îäèí

ëèøíèé ðàç îòêðûâàòü — çàêðûâàòü — îòêà÷èâàòü êà-

ìåðó ÑÝÌ (ê òîìó æå, íà äåðæàòåëå ñ ïðåäíàêëîíîì

íóæíî çàêðåïëÿòü îáðàçåö òàê, ÷òîáû êðàé îñàæäåí-

íîé ïëàòèíîâîé ìàñêè áûë ïàðàëëåëåí îñè ïðåäíàêëî-

íà, à äëÿ ýòîãî òðåáóåòñÿ îïðåäåëåííàÿ ñíîðîâêà).

Òàêèì îáðàçîì, ìîæíî âûäåëèòü ñëåäóþùèå ïðå-

èìóùåñòâà ïðåäëàãàåìîãî ìåòîäà ïðîáîïîäãîòîâêè

äëÿ EBSD.

1. Ëîêàëüíîñòü. Ïîëèðîâêà èîííûì ïó÷êîì —

åäèíñòâåííûé èç èçâåñòíûõ íà ñåãîäíÿ ìåòîäîâ, ïîç-

âîëÿþùèõ âûïîëíÿòü ôèíàëüíóþ òîíêóþ ïîëèðîâêó

åäèíè÷íîãî âêëþ÷åíèÿ ìèêðîííûõ ðàçìåðîâ. Äðóãèå

ìåòîäû ïîëèðóþò îáðàçåö öåëèêîì, â ðåçóëüòàòå ÷åãî

èíòåðåñóåìîå ìèêðîâêëþ÷åíèå ìîæåò èñ÷åçíóòü ñ ïî-

âåðõíîñòè îáðàçöà. Ýòî îñîáåííî àêòóàëüíî ïðè èñ-

ñëåäîâàíèè ðåäêèõ åäèíè÷íûõ ìèêðîâêëþ÷åíèé.

2. Ñîõðàííîñòü îáðàçöà. Èîííûé ïó÷îê â ÑÝÌ

ïîëèðóåò ëîêàëüíóþ îáëàñòü, çàäàííóþ îïåðàòîðîì.

Îñòàëüíàÿ ÷àñòü îáðàçöà ïðè ýòîì ñîõðàíÿåòñÿ â ïåð-

âîçäàííîì âèäå, ÷òî ìîæåò áûòü âàæíî ïðè äàëüíåé-

øåì èçó÷åíèè îáðàçöà äðóãèìè ìåòîäàìè.

3. Âîçìîæíîñòü èññëåäîâàíèÿ îáðàçöîâ ñ ëèíåé-

íûìè ðàçìåðàìè äî 30 ìì. Îáû÷íî äëÿ èîííîãî òðàâ-

ëåíèÿ òðåáóþòñÿ îáðàçöû ìåíüøèõ ãàáàðèòîâ.

4. Óíèâåðñàëüíîñòü. Ïðåäëîæåííûé ïîäõîä ÷ðåç-

âû÷àéíî ïðîñò â îòëè÷èå îò ïðî÷èõ èçâåñòíûõ íà ñå-

ãîäíÿ ñïîñîáîâ ïîäãîòîâêè ïîâåðõíîñòè äëÿ EBSD-

àíàëèçà, òðåáóþùèõ äëÿ êàæäîãî íîâîãî òèïà ìàòå-

ðèàëà ñâîé ðåöåïò ôèíàëüíîé îáðàáîòêè (âûáîð àáðà-

çèâîâ, ðàñòâîðîâ, óñëîâèé è äëèòåëüíîñòè ïîëèðîâêè,

âïëîòü äî âûáîðà îáîðóäîâàíèÿ).

5. Âûñîêàÿ äîñòîâåðíîñòü â èññëåäîâàíèè ìèê-

ðîâêëþ÷åíèé èç íåïðîâîäÿùèõ ìàòåðèàëîâ. Îáû÷íî

EBSD-èññëåäîâàíèÿ îáðàçöîâ èç íåïðîâîäÿùèõ ìà-

òåðèàëîâ âûïîëíÿþò ñ èñïîëüçîâàíèåì íàïûëåíèÿ

òîíêîãî ñëîÿ óãëåðîäà íà ïîâåðõíîñòü îáðàçöà èëè â

àòìîñôåðå íèçêîãî âàêóóìà â êàìåðå ìèêðîñêîïà.

È òî, è äðóãîå ïðèìåíÿåòñÿ äëÿ áîðüáû ñ íàêîïëåíèåì

çàðÿäà íà ïîâåðõíîñòè äèýëåêòðèêîâ ïðè ñêàíèðîâà-

íèè èõ ýëåêòðîííûì ïó÷êîì. Îäíàêî è òî, è äðóãîå —

ïðè÷èíà äåãðàäàöèè êàðòèí äèôðàêöèè. Ïðåäëàãàå-

ìûé ìåòîä óäîáåí òåì, ÷òî ïîçâîëÿåò îáîéòèñü áåç êà-

êîãî-ëèáî íàïûëåíèÿ è ïðè ýòîì ïðîäîëæàòü ðàáîòó

â êëàññè÷åñêîì äëÿ ýëåêòðîííîãî ìèêðîñêîïà ðåæèìå

âûñîêîãî âàêóóìà. Åñëè èçó÷àåìîå âêëþ÷åíèå ïðî-

âîäÿùåå, òî îòêàç îò íàïûëåíèÿ ïîëó÷åííîãî ìèêðî-

ñå÷åíèÿ î÷åâèäåí. Åñëè æå âêëþ÷åíèå íåïðîâîäÿùåå,

òî íàõîäÿùàÿñÿ ðÿäîì ïëàòèíîâàÿ ìàñêà, à òàêæå

îêðóæàþùåå óãëåðîäíîå íàïûëåíèå àíøëèôà, êàê ïî-

êàçàëà ïðàêòèêà, âïîëíå äîñòàòî÷íû äëÿ îáåñïå÷åíèÿ

îòòîêà çàðÿäà äëÿ ìèêðîâêëþ÷åíèé ðàçìåðîì ìåíüøå

10 – 15 ìêì. Òàêèì îáðàçîì, âîçìîæåí EBSD-àíàëèç

ìåëêèõ âêëþ÷åíèé, íå ïðîâîäÿùèõ ýëåêòðè÷åñêèé

òîê, áåç êàêîé-ëèáî äåãðàäàöèè êàðòèí Êèêó÷è.

6. Òåïëîîòâîä ïðè EBSD-êàðòèðîâàíèè. Ñëîé

ïëàòèíû, êîòîðûé èñïîëüçóåòñÿ â êà÷åñòâå ìàñêè ïðè

èîííîé ïîëèðîâêå, ðàáîòàåò â êà÷åñòâå êàíàëà äëÿ òå-

ïëîîòâîäà ïðè äàëüíåéøåì EBSD-àíàëèçå (òåïëî-

îòâîä ìîæåò ñòàòü àêòóàëüíûì, åñëè èñïîëüçóåòñÿ

áîëüøîé (>1 íÀ) òîê ïó÷êà ýëåêòðîíîâ).

7. Ãèáêîñòü â âûáîðå ïàðàìåòðîâ ïîëèðîâêè.

Êîíñòðóêöèÿ èîííîé êîëîííû äâóõëó÷åâîãî ìèêðî-

ñêîïà ïîçâîëÿåò âàðüèðîâàòü â øèðîêèõ ïðåäåëàõ êàê

òîê, òàê è ýíåðãèþ èîííîãî ïó÷êà. Ýòî îòêðûâàåò

èññëåäîâàòåëþ øèðîêèå âîçìîæíîñòè äëÿ ïðåöèçèîí-

íîé ðàáîòû ñ äåëèêàòíûìè îáðàçöàìè ñ îäíîé ñòîðî-

íû, è óñêîðåíèÿ ðóòèííîé ïðîáîïîäãîòîâêè — ñ äðó-

ãîé (òàê, â ïðèâåäåííûõ ïðèìåðàõ òðóáíóþ ñòàëü ïî-

ëèðîâàëè ïðè òîêå FIB, ðàâíîì 5 íÀ, à ìèíåðàëüíîå

ìèêðîâêëþ÷åíèå — ïðè 170 ïÀ).

8. Ïðîèçâîäèòåëüíîñòü. Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä ïî-

çâîëÿåò ïîëó÷èòü EBSD-ðåçóëüòàòû îòíîñèòåëüíî áû-

ñòðî (â ñðåäíåì ÷åðåç 1 ÷).

Ïîìèìî ðàññìîòðåííîãî àñïåêòà ïðèìåíåíèÿ

äâóõëó÷åâîé ÑÝÌ äàåò âîçìîæíîñòü âûïîëíÿòü è

äðóãèå âèäû ðàáîò. Ýòî è èçãîòîâëåíèå ïîïåðå÷íûõ

ñå÷åíèé â çàäàííîì ìåñòå, è ïðèãîòîâëåíèå ëàìåëåé

ñ êîíêðåòíîãî ó÷àñòêà äëÿ äàëüíåéøåãî èçó÷åíèÿ èõ

â ïðîñâå÷èâàþùåì ýëåêòðîííîì ìèêðîñêîïå, è 3D-òî-

ìîãðàôèÿ (ò.å. àâòîìàòè÷åñêîå ïîñëîéíîå FIB-òðàâëå-

íèå è ÑÝÌ-ñêàíèðîâàíèå ñ ïîñëåäóþùåé ðåêîíñòðóê-

öèåé òðåõìåðíîãî èçîáðàæåíèÿ).
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Âíèìàíèå, îïå÷àòêà!

Â ¹ 2 ñ.ã. íà ñòð. 46 îïå÷àòêà: â ñîñòàâ àâòîðîâ ñòàòüè êðîìå À. Â. Ñèñàíáàåâà âõîäÿò òàêæå À. À. Êðóãëîâ è Ð. ß. Ëóòôóëëèí.




