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EBSD-alkalmazasok

A korszeri pasztazd6 elektronmikroszképban az
EBSD-mérés soran a minta feliletén pontrél-pontra
nagy sebességl, automatikus orientdcié-meghataro-
zas torténik. A 72. abran latszik, hogy az intenzitas-
valtozas magas hattérintenzitison helyezkedik el.
Ahhoz, hogy a jelerGsit6k erGsitési tartomanyait ki
lehessen hasznalni, és kelléen kontrasztos Kikuchi-
abrat kapjunk, a mérések hattér-meghatarozassal kez-
dédnek. Az igy meghatarozott hattérértéket minden
Kikuchi-dbrabol automatikusan levonja a berendezés.
A mérések sordn a berendezés az elére meghatarozott
lépéskozzel megméri az adott térfogatelemhez tartozo
Kikuchi-abrat és elvégzi a Kikuchi-savok indexelését.
A lépéskozok nagysagat az elGzetesen megbecsiilt
szemcsemeéret és a kitlzott feladat jellege szabja meg.
Kis szemcsék és nagy felbontisi mérés esetén még
akar 30 nm-es lépéskozzel is érdemes dolgozni. A
térfogatelemek orientaltsagara vonatkoz6 adatokat a
alkalmasak arra, hogy segitségiikkel orientdcios térke-
pet készitsiink a minta pasztazott feltletérsl. Az orien-
tacios térkép készitésének tobb modja és tobb célja
lehet. Ezek az aldbbiak:

— A textarakomponensek helyfliiggésének abrazo-
lasa inverz polus abras térképezéssel.

— A Kikuchi-dbra képmin&ség-paraméterének
(image quality = IQ) térképi abrazoldsa.

— A szemcsék orienticiojanak megjelenitése polus-
abran.

— A szemcsehatarok jellemzése a két oldalan elhe-
lyezkedd szemcesék orientaciokiilonbsége alapjan.

— Fazistérképezés.

— A textGrakomponensek 3D-abrazolasa.

A felsorolasbol kitetszik, hogy nagy hatasa eszkoz
birtokdban vagyunk, hiszen mindegyik vizsgalati le-
het8ség az anyagtudomanyi kutatas fontos része.

A gyors és rutinszerten végezhetS orientacios tér-
képezés tulajdonképpen az utdbbi 20 esztendSben
valt lehetévé a visszaszortelektron-diffrakcios méré-
sek és a pasztazo technika Osszekapcesolasaval, vala-
mint nem utolsé sorban a nagy kapacitasu és gyors
szamitastechnikai lehet&ségek felhasznalasanak ko-
szonhetSen.

Minta-el6készités, feliiletkezelés

A fentiekben 0sszefoglalt ismeretek alapjan belathato,
hogy a minta feliletének kialakitisatol dontGen fligg
a mérés eredményessége. A kis mélységbdl (< 50 nm)
szarmazo6 jel detektalasat konnyen megzavarhatjak a
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feluleti egyenetlenségek, a rdcssikok torzuldsa, az
idegen anyagok stb., tehat az EBSD-mérés elStt a min-
tinak pontos és alapos felilet-el6készitési eljarason
kell atesnie.

Elséként egyre finomodd mechanikus csiszolasi 1é-
pésekkel simithatok el a felszini egyenetlenségek. A
folyamat hatrinya, hogy hatiasira vastag (1-100 nm),
nagymértékben deformalt, amorf réteg képz&dik a min-
ta feliiletén (az Ggynevezett Beilby-réteg), amit a kovet-
kezG 1épésként alkalmazott mechanikus polirozassal
lehet vékonyitani, de altalaban nem lehet teljesen el-
tintetni. A poliroz6 szemcsék anyaga tobbnyire alumi-
niumoxid, szilicium-dioxid vagy gyémant (de sok
egyéb poliroz6 anyag is létezik), méretik pedig az
5 um — 20 nm tartomanyba esik. Kell6 tapasztalattal és
tirelemmel igy mar j6 mindségi feliletet kaphatunk,
amelyen az orientacios térképezés megvalosithatd, am
a mechanikus feliiletmegmunkalis gyakran napokat
vesz igénybe, és nem minden anyagtipusnal juthatunk
tokéletes eredményre ezzel a modszerrel.

Polirozas helyett gyorsabb megoldis lehet a kémiai
maratas, amely rovid idS alatt képes a felszini amorf
réteget levalasztani a kristalyos anyagrol. A modszer
azonban igen érzékeny a kristaly szerkezetére, a
szemcsehatarok mentén ugyanis intenzivebb az
anyaglevalasztds, igy a sik csiszolat feldurvulhat, a
felszin egyenetlenné vilhat. Tovabbi nehézséget je-
lent, hogy a kiilonb6z6 anyagokra mas és mas maro
hatasa vegytletek hasznalandok, tehat a szikséges
kémiai ismereteken tal megfelelS vegyi felszereléssel
kell rendelkezni.

A kétsugaras rendszerek nagy elényeként lehet
megemliteni, hogy az elektronnyaldb mellett a feltlet
megmunkaldsara alkalmas ionnyaldbbal is rendelkez-
nek. A fokuszilt ionsugaras megmunkalds (Focused
Ion Beam = FIB) soran a mintin Ga ionok segitségé-
vel j6 minGségd, deformidciotol mentes felilet készit-

12. dbra. A Kikuchi-savok keresztirinya intenzitaseloszldsa a dina-
mikus modellre alapozott szimulaciok alapjan.
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13. abra. Hékezelt Ni mintan mért inverz polusdbras orientacios térkép és néhany szemcsén mért
Kikuchi-abra.

het§, am az ilyen modern pasztizod elektronmikrosz-
kophoz valé hozzaférés gyakran korlatozott, tovabba
az eljards koltséges, az ionsugar altal feltart tertlet
pedig nem nagyon haladhatja meg a 100X 100 wm?*-t.

Az utodbbi két évtizedben egyre gyakoribb a kiilon-
b6z6 energiaja (100 eV — 10 keV), kozel parhuzamos
ionnyalabokat (példaul Ar*, Kr*) felhasznalo felilet-
poliroz6 készilékek alkalmazasa. Az ilyen készulék
alkalmazhat6siag szempontjabdl feliilmilja az el6b-
biekben felsorolt lehet&ségeket, hiszen a minta feliile-
tét kis szogben érd, kozel parhuzamos ionnyalab
gyorsan és hatékonyan tavolitja el a polirozds soran
kialakult deformalt réteget. A megmunkdlds alatt az
ionnyalab nagy teriileten képes dolgozni (~10 mm?).
Az ELTE TTK Kozponti Kutaté é€s Muszer Centrum
SEM laboratoriumaval egytttmikods Technoorg Lin-
da Kft. SEMPrep SC-1000 tipust készilékét [5] a vilag-
piacon is a legjobbak kozott tartjak szamon. Az eljaras
Ujszertsége miatt ugyan még nem all rendelkezésre
annyi tapasztalat, mint a tobbi kezelés esetében,
azonban aktiv kutatasi tertiletrél lévén szo, az Gj ered-
mények publikdlasa folyamatos e témaban. A jelen
cikkben kozolt valamennyi EBSD-mérés elstt a SEMP-
rep SC-1000 készulékkel, Ar ionos megmunkalissal
készitettik el a mintak feltiletét.

Textarakomponensek helyfiiggésének abrazoldsa

Az anyagtudominyban a textira a szemcsék orienta-
cios eloszlasat jellemzi. Ha nincs kitlintetett orienta-
ci6, akkor azt mondjuk, hogy nincs textira. Altaliban
azonban az anyagok elGallitdsi modja valamilyen tex-
tdra kialakuldsdra vezet, ami jelentSsen befolydsolja
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az anyag tulajdonsiagait. A
geologiai mintak esetében a
textara a kd&zet kialakulasa-
nak termodinamikai viszo-
nyaira jellemzS. Ezért az
anyagtudomanyban és a geo-
logiaban a textaravizsgalatok-
nak kiemelkedS jelentGsége
van. Az EBSD-mérés gyors €s
viszonylag egyszerl, ugyan-
akkor nagy pontossagi mod-
jat adja ennek.

Amint az el6z6 fejezetben
lattuk, a SEM mukodési modja
olyan, hogy az EBSD-mérés
soran pontrol-pontra vizsgilja
a kristalyszerkezetet. A pont
alatt természetesen a ~1 nm
atmérdjd nyalab kis kornyeze-
tét (~50 nm) kell érteni. A
programban el6re megadott
lépéskozzel a  berendezés
megméri az adott pontban a
Kikuchi-abrat. Egy korszerd
rendszer ma mar percenként
3000-4000 abrat tud megmérni
és feldolgozni. Egy 50%x 50 um?
teriilet feltérképezése, 200 nm-es 1épéskozzel, 10-15
perc alatt elvégezhetS. A mérés végeztével eldonthetd,
hogy az eredményt milyen formaban kivanjuk megje-
leniteni. Lehet inverz polusdbris megjelenitést, vagy
pOlusabrit vilasztani. Az inverz polusibra azt jelenti,
hogy az egykristaly koordinatarendszerében mutatjuk
meg, hogy a minta egy kitlintetett irdnya (példaul a
minta feliiletének normadlisa) milyen irdnyba mutat.
Lehet ezt Ggy is fogalmazni, hogy az egykristaly me-
lyik irdnya mutat a mintanormalis irdnyaba. Az egyes
iranyokat killonbozé szinek jelzik. Ilyen inverz polus-
abras orientacios térképet latunk a 73. dbra kozépsé
részén. Az abra bal fels6 sarkdban a kobos kristalyok
esetében hasznalatos 001, 101, 111 korcikket latjuk,
amelynek szinezése segit a szemcseiranyitottsig értel-
mezésében. A kobos kristily szimmetridi miatt elegen-
dé ezt a nyolcad korcikket megadni. Az inverz polus-
abras megjelenités a szemcsék orientacidjanak nem
egyértelml megadasa, hiszen a megjelolt irdny kortl
barmilyen irdinyban foroghat a szemcse. Sokszor mégis
célszerd ezt az abrazolasmodot valasztani, kiilondsen
akkor, ha tudjuk, hogy a textira korszimmetrikus
(mint példaul Gjrakristalyosodott minta, vagy huzasi
textdra esetében). A teljes abrdzolashoz harom kiilon-
b6z6 mintairany inverz polusibras dbrazolasat kell
megadni. Ezt azonban ritkdn tesszuk.

A 13. abra kozepén bemutatott inverz polusabris
orientacios térképet Gjrakristalyositott nikkelmintan
meértlk, 100 nm-es 1épéskodzzel. A mérési idS 50 perc
volt. Az ilyen dbrazolas a szemcsék méretét és alakjat
szemcse egy-egy pontjin mért Kikuchi-abrakat is
megmutatjuk.
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14. dbra. HPT-deformacioval eldillitott nanoszemcsés Ag minta
inverz polusabras orientacios térképe.

Az utdbbi években egyre inkabb elStérbe kertl a
nanoszemcsés anyagok vizsgalata, hiszen a szemcse-
méret csokkentésével jelentGsen javitani lehet a me-
chanikai tulajdonsagokon. A nanoszemcsés anyagok
elGillitdsanak egyik lehetGsége az intenziv képlékeny
alakitas modszere. Ennek egyik fajtija a nagy nyo-
massal egy id6ben alkalmazott csavaras (high-pres-
sure torsion = HPT). Ilyen eljarassal készitett ezlst-
minta inverz polusabras orientacids térképét lathatjuk
a 14. abran.

Az abran latszik, hogy 50-100 nm nagysigu szem-
csék esetén is alkalmas az EBSD-modszer a szemcse-
szerkezet jellemzésére.

A szamitogépes program a Kikuchi-mintidzatot mi-
nGsiti is. Minden Kikuchi-dbrahoz képminGség-para-
métert (image quality = IQ) rendel. Az IQ-paraméter
értéke sok mindentdl figg, de elsGsorban a felilet

16. dbra. Hazott Ni drot hossziranyG EBSD-abréja (balra) és a hozza tartozo (111) polusabra (jobbra).

111

RD

15. abra. A Kikuchi-dbra IQ-értékei martenzites szerkezetd acél-
mintin mérve.

mindségétdl, illetve a szemcsék deformaltsagatol, a
diszlokacio-sirdseégtdl stb. Az 1Q-értékeket is abrazol-
hatjuk. Ezt mutatja a 75. dbra, amelyet martenzites
szerkezetd acélmintan mértiink. A SEM szekunder-
elektron-képhez nagyon hasonlo képet kapunk. Az
abran jol latszanak a szemcsehatarok, a fellleti egye-
netlenségek, de a szemcséken belili deformaltabb
tartomanyok is, illetve jelen esetben a szemcsén beluli
martenzites tikristalyok.

Polusabra

Az EBSD-mérés a térfogatelemek orienticidjanak
meghatarozasahoz minden informaciot tartalmaz. Er-
r6l az inverz polusabras megjelenitéshez képest telje-
sebb informaciot ad a sztereografikus polusabra [6].
Kobos kristaly esetén harom kristalyirany polusabraja
jellemzi a textarat: altalaban
az (100), (110) és az (111) ira-
nyok polusiabrajat szoktak
megadni. Mi itt példaként a
16. abran huzissal eléallitott
Ni drét hosszirinyban mért
EBSD-képét (16. dbra, balra),

max

566 €s az ennek alapjan keszitett
(111) poOlusabriat (16. dbra,

3,253 .

2 422 jobbra) mutatjuk be.

' Az abra bal oldalan az lat-

1,804 . P I
szik, hogy a szemcsék a huza-

1343 i deformdcio kévetkeztében

L000 " ergsen deformaltak és hossz-

0,745

iranyban elnyujtottak. A jobb
oldali polusidbrain pedig lat-
hatjuk, hogy huzas soran
olyan textara jon létre, amely-
ben az (111) irdnyok kitliinte-
tik a hizas irdnyat (RD).
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Fazistérképezés

Az EBSD-térképezés lehetGséget ad arra is, hogy
tobbfazisi anyagok fazisainak térbeli eloszlasat, a
fazisok méretét, kristalyszerkezetét és az egyes szem-
csék orientacioit megjelenitsiik.

Példaként a 77. abran kompozit anyag EBSD-mé-
résének eredményét mutatjuk be, amely Mg alapt mat-
rixban aluminiumoxid (AL,O,) erdsitS fazist tartalma-
zott. A 17. dbra bal oldala egy 50x50 um* nagysaga
terilet 1Q-képét mutatja, mig a 17. dbra jobb oldalan
ugyanezen tertlet EBSD-térképét lathatjuk. Az IQ-abra
sotét foltjai az aluminiumoxid-fazisok alakjat és eloszla-
sat mutatjdk. A 17. dbrdn jobbra a Mg matrix szemcséi-
nek mérete és orientacidja is latszik, ugyanakkor az is
lathato, hogy az aluminiumfazis a felbontas alatti mére-
t nanokristalyokbol vagy amorf szemcsékbdl all.

FIB-tomografia és EBSD

A pasztazo elektronmikroszkopok, a szamitastechnika
és a tomografias eljarasok fejlédésének koszonhetGen
az EBSD-modszerrel ma mar lehet&ség nyilik a minta a
szemcseszerkezetének hirom dimenzios (3D-s) megje-
lenitésére is. A modszer segitségével olyan lényeges
paramétereket hatirozhatunk meg, mint a szemcsék
térfogata, feliiletének nagysaga, kertleti hossza, az 0sz-
szes szomszédok szama, a szemcsehatarok jellege és
nem utolsoé sorban a szemcsék alakja és orientacioja.
Ezen feliil otvozetek vizsgalatakor ez a technika hasz-
nalhato a fazisok feltérképezésére, azok méretének, el-
oszlasanak és mikroszerkezetének meghatirozisira. A
sokrétu felhasznaldsi lehetdségeket mutatja, hogy poro-
zus anyagokon végzett 3D-rekonstrukcio sorin lehetd-
ség van a porusméret-eloszlas meghatarozasara is.

A pasztazo elektronmikroszkoppal készitett 3D-s tér-
képezés, mas eljarasokkal egytitt az tgynevezett FIB-to-
mografia csaladba tartozik [7]. A név is jelzi, hogy a fo-
kuszalt ionnyalab meghatarozo jelentéségli e modszer-
ben. A fokuszalt ionnyalab a pasztazo elektronmikrosz-
kopia igen hasznos segédeszkoze, nagy mértékben ter-
jeszti ki a mikroszkop lehetGségeit. Maximalisan 30 keV
energiaju Ga ionnyalabjaval megmunkalhat6 a mikrosz-
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17. dbra. Kompozit anyag fazisainak IQ-képe (balra) és az EBSD-térkép (jobbra).

kopba helyezett minta. Tobbek
kozott keresztmetszeti feltlet
alakithato ki, és ezzel lehet6-
ség nyilik nemcsak a minta
eredeti feliiletének, hanem a
bels6 szerkezet vizsgalatira is.
Ha a szemcseszerkezetet akar-
juk megjeleniteni, akkor tobb
lehet&ség kozil valaszthatunk.
A legegyszeribb lehetGség a
szekunderelektron-kép készi-
tése. Igy lathatok a szemcsék
és a szemcsehatarok, hiszen a
ktlonb6zG orientacios feliile-
tek szekunderelektron-emisz-
szioja kilonbozdé. Ez a kiilonb-
ség azonban csekély.

Sokkal nagyobb kontrasztkilonbségek latszanak
az egyes szemcsék kozott, ha Ga ionokkal pasztiz-
zuk a feltletet. Ilyenkor persze kis aramokat haszna-
lunk (10-100 pA), hogy az ionok roncsold hatasat
elkeriiljuk. A szokasos elektronnyaldbos gerjesztés-
hez hasonldéan a Ga ionok is kivaltanak szekunder
elektronokat, amit a pasztdzo mikroszképban szoka-
sos modon képalkotiasra lehet felhasznalni. Az ionos
gerjesztésnek azonban fontos sajatossiga, hogy a
szemcsék orientaciojatol figgden az ionnyaldb mas-
mas mélységekig képes a mintadba behatolni. Abban
az esetben, amikor a szemcseorientdcioé olyan, hogy
az ionnyaldb az atomi rétegek kozott halad, az atla-
gosndl sokkal mélyebbre jutnak az ionok (csatorna-
hatas = channeling). Mivel a szekunder elektronok
néhany eV energiaval rendelkeznek, ezért ha mélyen
keletkeznek, akkor nem képesek a feliletre kijutni.
Ilyenkor errdl a tertletrdl a szekunderelektron-detek-
tor kevesebb jelet ad, vagyis ez a terllet sotétebb
képet mutat. Ilyen ionok altal gerjesztett szekunder-
elektron-képet latunk a 18. abran.

18. dbra. HSkezet Ni minta szemcseszerkezete ionokkal gerjesztett
szekunderelektron-képen [8].
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19. dbra. FIB-bel elGkészitett térfogat a 3D-s megjelenitéshez sziik-
séges szeletelés eldstt [8].

Jol latszik, hogy a kiilonb6z6 orientaciéja szem-
csék, a fentiekben elmondott okok miatt jelentGsen
kilonbozs fényességet mutatnak. Ez a modszer a
szemcseszerkezet megjelenitésére kivalo, azonban a
szemcseorientacid meghatarozasira nem alkalmas.
Mint ahogyan azt a korabbi fejezetekben lathattuk, a
szemcsék orientacidjanak megjelenitésére az EBSD-
technika alkalmas.

A harom dimenzi6s szemcse-rekonstrukcioé destruk-
tiv anyagvizsgalati eljaras, mivel a minta keresztmetsze-
ti feltletét lépésrél-lépésre nagy energidju fokuszalt
ionnyalab segitségével szeleteljik. Minden egyes sze-
letrdl felvételek készithetSk, amelyeket alkalmas to-
mogrifids programmal Osszerakva 3D-s megjelenités
érhetd el. Attdl figgSen, hogy mi a cél, a megjelenités
torténhet ionnyalabbal gerjesztett szekunder elektro-
nokkal vagy EBSD-felvételek segitségével [8].

A 19. abranlathat6 az a térfogat, amelynek 1€pésrdl-
lépésre torténd ionnyalibos szeletelésével és a feliile-
tek mikroszkopi leképezésével elkészithetG a harom
dimenzios abrazolas. Példaként EBSD-képek segitségé-
vel létrehozott 3D-s megjelenitést mutatunk be.

20. dbra. Nikkelminta 28,5 26,4x20,6 um?® térfogatt részlete [8).
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A szeletrdl szeletre elvégzett EBSD-mérések soran
készitett 2D-s képeket szamitdogépes program alkal-
mazasaval egymas utdn illesztve kapjuk meg a re-
konstrualt 3D-s képet. A szeletek vastagsaga fligg a
szemcseméret-eloszlastol. A tapasztalat szerint a leg-
kisebb méretd objektumrol legalabb 10 szelet szik-
séges a megfeleld mingségl rekonstrukcidhoz. A 20.
abran hékezelt nikkellemezen végzett méréssorozat
eredményeként kapott mintarészlet lathato.

Osszefoglalds

A visszaszortelektron-diffrakcié a pdsztizo elektron-
mikroszkopok opcionilis mérési lehetGségeként az
utobbi két évtizedben terjedt el, elsGsorban az anyag-
tudomany és a geologia nagyhatékonysagi mérési
modszereként.

Lattuk, hogy a diffrakcios mérések massal alig po-
tolhat6 informaciot szolgaltatnak az anyagot alkoto
szemcsék kristalyszerkezetérdl, azok iranyitottsagarol,
a fazisok elrendez6désérdl és a szemcsék térbeli elhe-
lyezkedésérdl. Magyarorszagon egyeldre csak néhany
laboratériumban van ilyen mérésre felszereltség. Az
ELTE TTK Kozponti Kutatd és Muszercentrumanak
SEM laboratériumaban [9] nagy felbontasa kétsugaras
pasztizo elektronmikroszkop mikodik (FEI Quanta
3D SEM/FIB), amely EDAX Hikari-kamerdjaval EBSD-
mérésekre is alkalmas. Cikkiinkben ezen a késziilé-
ken végzett EBSD-vizsgalatok eredményei koziil valo-
gattunk. A berendezés négyéves megléte Ota az
EBSD-vizsgalatokat sikerrel alkalmaztuk nanoszerke-
zetd, tobbfazisu kompozit, kiilonboz6 fazisokat tartal-
maz6 meteorit, porozus szerkezetd geologiai, kozép-
kori régészeti stb. mintik vizsgilatiban. Mivel az
EBSD nyujtotta informaci6 a feliilet sekély rétegébdl
szarmazik, ezért a mérést megel6zs felilet-megmun-
kalasnak nagy szerepe van a sikeres vizsgalatokban.
Az 0j Ar ionsugaras fellletpolirozas gyors, olcso és
megbizhaté modja az EBSD-vizsgalatokhoz szlikséges
mindseégl feliletek kialakitasdnak.

Koszonetnyilvanitas

A szerz6k koszonetet mondanak Lendvai Janosnak, aki a szoveget
elolvasva szamos hasznos javaslattal jarult hozza a jobb érthetSség-
hez. Koszonet illeti a Technoorg Linda Kft. munkatarsait, elsésor-
ban Szigethy Dezsot, Radi Zsoltot és Bakai Zoltant, akik a SEMPrep
SC 1000 berendezést rendelkezéslinkre bocsatottak, és az EBSD-

mintak elkészitéséhez segitséget nyujtottak.
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