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电子背散射衍射在材料科学研究中的应用
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摘　要　电子背散射衍射技术的发展,可使一般扫描电镜或电子探针在安装这一衍射附件后,

对块状样品作亚微米级的结晶学分析。以电子束进行逐点扫描可得到一种全新的图象——晶体取

向分布图,从而使显微组织、微区成分与结晶学数据分析联系起来,开辟了微观织构这一全新的科

学领域。扼要介绍电子背散射衍射原理、装置构造、实验分析方法及其在材料科学研究中的应用。
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Abstract　T he developm en t of EBSD m ake it po ssib le that crystallograph ical analysis of bu lk specim ens in

sub2m icron scale can be perfo rm ed w ith the help of the EBSD attachm en t set t ing on the SEM o r EPM A. By

scann ing of electron ic beam on the specim en po in t by po in t, an crystal o rien tat ion m ap can be ob tained, w h ich

gives a relat ionsh ip betw een the m icro structu re, m icro2compo sit ion and crystallograph ical analysis. T hus, it leads

to the fo rm ation of a new field2m icro tex tu re. T he p rincip le and device of EBSD and the experim en tal m ethod as

w ell as its app licat ion in m ateria lπs study are p resen ted in th is paper.

Keywords　E lectron back scat ter diffract ion (EBSD )　C rystal o rien tat ion m app ing (COM )　M icro tex tu re

1　前言

多晶材料中晶界是影响材料性能的重要因素,

它对材料的物理与化学性能都有着重要影响,如沿

晶断裂、腐蚀、偏聚等都受晶界晶体学结构的影

响[ 1, 2 ]。透视电子显微镜虽然是单个界面结构测定的
最佳方法,但当要对晶界特性作统计分析时会遇到

很大困难。扫描电镜的通道花样虽可给出完整晶体

结构信息,但其对仪器有特殊要求,且激发区域大,

限制其广泛的应用。近几年新开发的电子背反射衍

射花样探测器、计算机控制与数据处理系统,使得在

一般扫描电镜或电子探针上安装这一附件后 (见图

1) ,就可以对块状样品上亚微米级显微组织逐点作

结晶学分析,当电子束逐点扫描时还可以自动获得

晶体取向图 (COM )。因此,使扫描电镜上的显微组

织、微区成分与结晶学数据分析联系起来,可获得有

关晶体取向的空间分布的大量信息,包括晶体连接

处的界面,开辟了微观织构这一全新的科学领域[ 3 ]。

本文将介绍 EBSD 的基本原理、实验方法及使

用L IN K O PAL EBSD 所作的应用实例。

JCXA 2733 WD S L IN K ED S O PAL

图 1　装有电子背散射衍射附件的电子探针装置

2　电子背散射衍射
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入射电子束进入样品,由于非弹性散射,使之在

入射点附近发散,成为一点源。在表层几十纳米范围

内,非弹性散射引起能量损失一般只有几十电子伏

特,这与几万伏电子能量相比是一个小量。因此,电

子的波长可以认为基本不变。这些被散射的电子,随

后入射到一定的晶面,当满足布拉格衍射条件时,便

产生布拉格衍射,出现一些线状花样,见图 2。1928

年菊池 (S. K ikuch i)首先对金属薄膜的电子衍衬和

析出相的电子衍射中出现的线状花样,从衍射几何

上作解释,所以被命名为菊池线。菊池线是晶体结构

的一种重要衍射信息,在结构分析中有着广泛的应

用。入射电子与样品作用产生的菊池衍射,由于收集

装置与样品相对位置不同分为透射电子衍射、电子

通道花样及电子背散射衍射。几种衍射技术比较见

附表。

图 2　锗的菊池衍射花样

2. 1　晶体取向

背散射电子几率随电子入射角减小而增大,将

试样高角度倾斜,可以使电子背散射衍射强度增大,

图 3是电子束在一组晶面上衍射并形成一对菊池线

的示意图,发散的电子束在这些平面的三维空间上

图 3　电子束在一组晶面上背散射衍射示意图

发生布拉格衍射,产生两个辐射圆锥,当荧光屏置于

圆锥交截处,截取一对平行线,每一线对即菊池线,

代表晶体中一组平面,线对间距反比于晶面间距,所

有不同晶面产生菊池衍射构成一张电子背散射衍射

谱 (EBSP) ,菊池线交叉处代表一个结晶学方向。由

于 EBSD 的探测器接收角宽度很大,它包含的菊池

线对数远远多于透射电子衍射图所包含的菊池线对

数,因此可用三菊池极法测定晶体取向[ 4 ]。多套的三

菊池线对互相校正后,可更准确地确定所分析区域

的晶体学取向。

2. 2　自动标定

计算机自动标定菊池电子衍射图及测定样品晶

体学取向,提高了测量速度使 EBSP 实用化。目前商

品软件中普遍采用了 Hough 变换[ 5 ]将 X Y 空间中

的一条直线转换成Hough 空间的正弦曲线,两个空

间的坐标变换关系为: X co sΗ+ Y sinΗ= Θ, Θ是 X Y

空间中一直线离原点的距离, Η是表示该直线与 X

轴夹角。这样在Hough 空间的一个点相应于X Y 空

间的一条特定的直线。经Hough 空间变换使得在

X Y 空间难以解决的线对测量问题转化为比较容易

的Hough 空间的峰位测量。采用这一空间变换另一

优点是,只要对 EBSP 图作一点预处理,就能极大地

附表　几种衍射技术比较

衍射种类 仪器 空间分辨率
角分辨率

(°)
衍射花样
的角宽ö(°)

备 注

电子背散射衍射
(EBSD )

SEM 或
EPM A + 附件

纵深约 5nm , 径向 3 倍
束斑　直径亚微米级

1～ 2 60
快速简便, 精度高, 廉价, 织
构,取向统计分布等信息

透射菊池衍射 T EM 0. 1Λm 0. 1 10
慢, 制样复杂, 只有少量晶
粒晶面被采集,价格高

电子通道花样
(ECP)

具有特殊功能的
SEM 或 EPM A

10Λm 或几个毫米 0. 5 10
大的激发区域限制其空间
分辨率
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改善漫散的菊池线测量的精度。

2. 3　EBSD 的数据表示

EBSD 的数据表示可分成两大类:

2. 3. 1　从传统的宏观织构测量中衍生出来的方法

　理想取向,极图,反极图,欧拉空间。

2. 3. 2　由显微织构得出的晶体取向及相互之间的

关系测量方法　晶粒取向与公共轴,重位点阵晶界
(CSL ) , OD F 图, R F 空间 (Rodrigues- F rank ) [ 5 ] ,

重构的晶粒尺寸。

EBSP 所包含的结晶学参数特征信息可用于作

未知相的鉴定。对于已知相,花样的取向与晶体的取

向直接对应。因此,获得每一个晶体取向后,可得到

晶体间的取向关系,用于研究相界、界面开裂或界面

反应等。此外,晶格内存在塑性应变会造成衍射花样

中菊池线模糊,从衍射花样质量可定性评估应变量。

3　实验分析方法

3. 1　EBSD 装置

典型的 EBSD 系统构成见图 4,相对于入射电

子束样品被高角度倾斜 (71. 5°) ,荧光屏与一个低温

摄象装置相连接,信号经放大送计算机处理,电子束

有计算机控制,实现同步扫描,获取一系列衍射信息

图象,给出晶体取向图 (COM )。

图 4　典型的 EBSD 系统构成示意图

3. 2　分析步骤

在 EBSD 分析中,只需很少的输入操作,即可得

到一张计算机自动标定的 EBSP,其分析步骤是:

( 1) 将样品与标样 (Ge 单晶)装在同一个高角

度倾斜平面上。
(2) 调整好电子光学系统, 完成标准样品的校

正,由此确定荧光屏到电子束聚点的工作距离,并始

终保持不变。
(3) 选取样品区域, 使样品待分析区域位置与

标样上校正点处于同一聚焦位置。
(4) 条件设定,收集 EBSP,计算机数据自动处

理,存储和输出。

3. 3　试样制备

由于 EBSP 取自样品表面 5nm 深度范围内,要

获得一张清晰的衍射谱,制样很关键,首先必须消除

样品表面在研磨抛光中形成的加工形变层,金属材

料可采用化学或电解抛光去除形变层。一般碳钢用

硝酸酒精 (4+ 96)侵蚀即可得到很好结果。对于非导

电样品,不能用喷镀导电膜方法来防止电荷积累,但

可将样品加工成小块,并降低入射电子加速电压以

减少电荷积累。脆性材料可直接利用其平整断面,无

需研磨抛光。离子溅射减薄可以去除金属或非金属

材料研磨抛光中形成的加工形变层。断口表面

EBSD 定量分析一直是该领域尚未解决的难题, 对

于脆性材料解理断面取向定量统计分析可以采用光

学显微镜事先调整、确定待分析平面[ 6 ]。

4　应用

EBSD 在材料科学、地质学、冶金学、考古学等

领域有广泛的应用,主要有三方面: 晶体取向、相鉴

定和应变。

4. 1　织构

材料的力学、电学、磁学等物理性能各向异性,

与其内部显微组织中晶体择尤取向有关, EBSD 不

仅能测量各种取向晶粒在样品中所占比例,还能知

道这些取向在显微组织中的分布情况。应用 EBSD

研究结果表明,取向的分布是集中地还是均匀地分

布,对材料的性能有显著的影响。

超深冲 IF 钢成形性与其高比例的{111}晶面平

行于钢板表面密切相关。对 T i IF 钢显微织构研

究[ 7 ]表明, 汽车板深冲成形时, 在钢板表面出现的

“桔子皮”缺陷,是由于热轧板在两相区受到临界加

工变形,引起钢板次表面局部晶粒粗大。遗传到冷轧

板上,深冲时{100}取向的大晶粒沿〈111〉方向滑移

引起鼓包, 形成“桔子皮”缺陷, 见图 5 (见目录前彩

色图)。应用 EBSD 还能对 IF 钢再结晶织构形成机
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理进行研究[ 8 ]。

4. 2　取向分析

应用 EBSD 可以测量晶粒的晶面“理想”取向,

这里“理想”取向是指与试样的主平面以及该平面上

所制定的参考方向平行的平面的最近密勒指数。因

此,不平表面试样晶面取向 EBSD 分析成为难题。对

于A l3T i基金属间化合物由于其密度低、比强度高、

抗氧化性好,是潜在的高温结构材料,但其室温脆性

成为应用主要障碍。应用经验电子论计算合金不同

晶面解理能得出{110}, {100}, {111}及{112}面分别

为 3. 10, 4. 14, 4. 83及 7. 29 J öm 2 [ 9 ]。然而实验验证

成为难题。为此,作者提出多晶体断口解理刻面取向

的 EBSD 分析方法[ 6 ]。应用这一方法对解理刻面测

量统计结果, {110}, {100}及{111}分 别占 62. 5% ,

25%及 12. 5% ,这一结果与理论计算相吻合。相邻

两个界面两边的取向关系确定的话,就可以研究晶

界或相界。

在界面研究中 EBSD 有一系列的应用:腐蚀、裂

纹、断裂[ 12 ]; 迁移[ 13 ]; 高温形变显微组织特征[ 10 ];

形变热处理研究[ 11 ]; 偏析和沉淀[ 14 ]; 孪晶[ 15 ]; 镀

层[ 16 ]; 研究疲劳机理[ 17 ]。

4. 3　相鉴定

在电子探针分析中,某些氧化物、碳化物很难从

成分上加以区分,但 EBSD 有时却很容易从相的结

晶学关系上毫无疑问地分开。如M 7C3 和M 3C,它们

分别属于六方晶系和四方晶系,赤铁矿、磁铁矿和方

铁矿也很容易从结构上予以区分。EBSD 相鉴定的

最简单实例是直接区别铁的体心立方与面心立方。

图 6是 00C r25N i7M o4N 双向钢中 Α与 Χ相的鉴定
结果。

其它例子还有: 区分属于立方晶系和三角晶系

的N iS2
[ 18 ]; 确认L aves相N bFe2 的存在[ 19 ]。

4. 4　应变测定

　　材料微观区域的残余应力使局部的晶面变得歪

扭、弯曲,因而造成 EBSP 的菊池线模糊,从衍射花

样的质量可定性评价应变大小。IF 钢再结晶织构研

究中观察到{111} 晶面平行于钢板表面的晶核

EBSP 图象清晰, 而在形变带附近{100}晶面 EBSP

图象模糊,如图 7 (见目录前彩色图)。因此证实了再

结晶织构形成中的定向形核生长机制。

用 EBSD 进行应变测量的一些例子: 陨石中的

固溶诱导应变[ 2 ]; 超耐热合金和铝合金中的应

变[ 20 ]; 测定锗离子束注入硅中产生的损伤[ 21 ]。

4. 5　真实的晶粒尺寸测量

传统的晶粒尺寸测量依赖于显微组织的观察,

某些“特殊”的晶界,如孪晶和小角度晶界,不能用常

规的侵蚀方法显示, EBSD 是晶粒尺寸测量的理想

工具,最简单的方法是进行横穿样品线扫描,同时观

察花样的变化。晶体取向图 (COM )可测量真实晶粒

尺寸[ 22 ]。图 8 (见目录前彩色图)是经两种不同热处

理工艺处理的 IF 钢,经 EBSD 分析后获得真实的晶

粒尺寸统计分布直方图,从图中可见罩式退火炉由

于退火温度低,再结晶显微组织是以择尤长大为主,

保留了热轧原始组织。

电子背散射衍射装置、系统分析软件及分析方

法也在不断发展与完善之中。EBSD + ED S 的结合

可给分析带来很大方便。最新的电子背散射衍射附

件已与能谱集成在一起,不但能同时分析样品上一

点的成分与晶体结构参数,且能对样品表面进行逐

点扫描分析,获取显微区域的形貌、成分及结构的面

分布的定量分析结果,进而给出晶体结构空间分布。
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图 4　极限 p 2v 曲线

5　结语

据以上的实验结果,利用MM 2200型磨损试验

机可测出高铝锌基合金的 p v 特性。锌基合金是一

种低速重载滑动轴承材料,而MM 2200型磨损试验

机的转速较低,在其上测定分析 p v 特性是可行的,

但是否适合诸如高锡铝合金等类型的滑动轴承材料

尚需进行探讨。由于影响摩擦磨损的因素较多 (诸如

温度、试件精度、材质均匀性、润滑程度等) ,而这些

因素的变化对测定的摩擦磨损特性参数又有较大的

影响,因此,实验用试样尺寸、形状等的确定也有待

进一步系统地研究。MM 2200型磨损试验机测定 p v

特性的试验方法也需作大量的实验研究,以制定出

适合MM 2200 型磨损试验机的较规范的测定分析

方法。这对滑动轴承材料的研究应用具有更广泛的

意义。
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