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12. ábra. A Kikuchi-sávok keresztirányú intenzitáseloszlása a dina-
mikus modellre alapozott szimulációk alapján.

–1 –0,5 0 0,5 1
x d/

I

AZ EÖTVÖS LORÁND TUDOMÁNYEGYETEMEN – 2. RÉSZ
Havancsák Károly, Kalácska Szilvia, Baris Adrienn, Dankházi Zoltán, Varga Gábor

Eötvös Loránd Tudományegyetem, Természettudományi Kar, Központi Kutató és Műszer Centrum

EBSD-alkalmazások

A korszerû pásztázó elektronmikroszkópban az
EBSD-mérés során a minta felületén pontról-pontra
nagy sebességû, automatikus orientáció-meghatáro-
zás történik. A 12. ábrán látszik, hogy az intenzitás-
változás magas háttérintenzitáson helyezkedik el.
Ahhoz, hogy a jelerôsítôk erôsítési tartományait ki
lehessen használni, és kellôen kontrasztos Kikuchi-
ábrát kapjunk, a mérések háttér-meghatározással kez-
dôdnek. Az így meghatározott háttérértéket minden
Kikuchi-ábrából automatikusan levonja a berendezés.
A mérések során a berendezés az elôre meghatározott
lépésközzel megméri az adott térfogatelemhez tartozó
Kikuchi-ábrát és elvégzi a Kikuchi-sávok indexelését.
A lépésközök nagyságát az elôzetesen megbecsült
szemcseméret és a kitûzött feladat jellege szabja meg.
Kis szemcsék és nagy felbontású mérés esetén még
akár 30 nm-es lépésközzel is érdemes dolgozni. A
térfogatelemek orientáltságára vonatkozó adatokat a
számítógép a memóriájában tárolja. Ezek az adatok
alkalmasak arra, hogy segítségükkel orientációs térké-
pet készítsünk a minta pásztázott felületérôl. Az orien-
tációs térkép készítésének több módja és több célja
lehet. Ezek az alábbiak:

– A textúrakomponensek helyfüggésének ábrázo-
lása inverz pólus ábrás térképezéssel.

– A Kikuchi-ábra képminôség-paraméterének
(image quality = IQ) térképi ábrázolása.

– A szemcsék orientációjának megjelenítése pólus-
ábrán.

– A szemcsehatárok jellemzése a két oldalán elhe-
lyezkedô szemcsék orientációkülönbsége alapján.

– Fázistérképezés.
– A textúrakomponensek 3D-ábrázolása.
A felsorolásból kitetszik, hogy nagy hatású eszköz

birtokában vagyunk, hiszen mindegyik vizsgálati le-
hetôség az anyagtudományi kutatás fontos része.

A gyors és rutinszerûen végezhetô orientációs tér-
képezés tulajdonképpen az utóbbi 20 esztendôben
vált lehetôvé a visszaszórtelektron-diffrakciós méré-
sek és a pásztázó technika összekapcsolásával, vala-
mint nem utolsó sorban a nagy kapacitású és gyors
számítástechnikai lehetôségek felhasználásának kö-
szönhetôen.

Minta-elôkészítés, felületkezelés

A fentiekben összefoglalt ismeretek alapján belátható,
hogy a minta felületének kialakításától döntôen függ
a mérés eredményessége. A kis mélységbôl (< 50 nm)
származó jel detektálását könnyen megzavarhatják a

felületi egyenetlenségek, a rácssíkok torzulása, az
idegen anyagok stb., tehát az EBSD-mérés elôtt a min-
tának pontos és alapos felület-elôkészítési eljáráson
kell átesnie.

Elsôként egyre finomodó mechanikus csiszolási lé-
pésekkel simíthatók el a felszíni egyenetlenségek. A
folyamat hátránya, hogy hatására vastag (1-100 nm),
nagymértékben deformált, amorf réteg képzôdik a min-
ta felületén (az úgynevezett Beilby-réteg), amit a követ-
kezô lépésként alkalmazott mechanikus polírozással
lehet vékonyítani, de általában nem lehet teljesen el-
tüntetni. A polírozó szemcsék anyaga többnyire alumí-
niumoxid, szilícium-dioxid vagy gyémánt (de sok
egyéb polírozó anyag is létezik), méretük pedig az
5 μm – 20 nm tartományba esik. Kellô tapasztalattal és
türelemmel így már jó minôségû felületet kaphatunk,
amelyen az orientációs térképezés megvalósítható, ám
a mechanikus felületmegmunkálás gyakran napokat
vesz igénybe, és nem minden anyagtípusnál juthatunk
tökéletes eredményre ezzel a módszerrel.

Polírozás helyett gyorsabb megoldás lehet a kémiai
maratás, amely rövid idô alatt képes a felszíni amorf
réteget leválasztani a kristályos anyagról. A módszer
azonban igen érzékeny a kristály szerkezetére, a
szemcsehatárok mentén ugyanis intenzívebb az
anyagleválasztás, így a sík csiszolat feldurvulhat, a
felszín egyenetlenné válhat. További nehézséget je-
lent, hogy a különbözô anyagokra más és más maró
hatású vegyületek használandók, tehát a szükséges
kémiai ismereteken túl megfelelô vegyi felszereléssel
kell rendelkezni.

A kétsugaras rendszerek nagy elônyeként lehet
megemlíteni, hogy az elektronnyaláb mellett a felület
megmunkálására alkalmas ionnyalábbal is rendelkez-
nek. A fókuszált ionsugaras megmunkálás (Focused
Ion Beam = FIB) során a mintán Ga ionok segítségé-
vel jó minôségû, deformációtól mentes felület készít-
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hetô, ám az ilyen modern pásztázó elektronmikrosz-

13. ábra. Hôkezelt Ni mintán mért inverz pólusábrás orientációs térkép és néhány szemcsén mért
Kikuchi-ábra.
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kóphoz való hozzáférés gyakran korlátozott, továbbá
az eljárás költséges, az ionsugár által feltárt terület
pedig nem nagyon haladhatja meg a 100× 100 μm2-t.

Az utóbbi két évtizedben egyre gyakoribb a külön-
bözô energiájú (100 eV – 10 keV), közel párhuzamos
ionnyalábokat (például Ar+, Kr+) felhasználó felület-
polírozó készülékek alkalmazása. Az ilyen készülék
alkalmazhatóság szempontjából felülmúlja az elôb-
biekben felsorolt lehetôségeket, hiszen a minta felüle-
tét kis szögben érô, közel párhuzamos ionnyaláb
gyorsan és hatékonyan távolítja el a polírozás során
kialakult deformált réteget. A megmunkálás alatt az
ionnyaláb nagy területen képes dolgozni (~10 mm2).
Az ELTE TTK Központi Kutató és Mûszer Centrum
SEM laboratóriumával együttmûködô Technoorg Lin-
da Kft. SEMPrep SC-1000 típusú készülékét [5] a világ-
piacon is a legjobbak között tartják számon. Az eljárás
újszerûsége miatt ugyan még nem áll rendelkezésre
annyi tapasztalat, mint a többi kezelés esetében,
azonban aktív kutatási területrôl lévén szó, az új ered-
mények publikálása folyamatos e témában. A jelen
cikkben közölt valamennyi EBSD-mérés elôtt a SEMP-
rep SC-1000 készülékkel, Ar ionos megmunkálással
készítettük elô a minták felületét.

Textúrakomponensek helyfüggésének ábrázolása

Az anyagtudományban a textúra a szemcsék orientá-
ciós eloszlását jellemzi. Ha nincs kitüntetett orientá-
ció, akkor azt mondjuk, hogy nincs textúra. Általában
azonban az anyagok elôállítási módja valamilyen tex-
túra kialakulására vezet, ami jelentôsen befolyásolja

az anyag tulajdonságait. A
geológiai minták esetében a
textúra a kôzet kialakulásá-
nak termodinamikai viszo-
nyaira jellemzô. Ezért az
anyagtudományban és a geo-
lógiában a textúravizsgálatok-
nak kiemelkedô jelentôsége
van. Az EBSD-mérés gyors és
viszonylag egyszerû, ugyan-
akkor nagy pontosságú mód-
ját adja ennek.

Amint az elôzô fejezetben
láttuk, a SEM mûködési módja
olyan, hogy az EBSD-mérés
során pontról-pontra vizsgálja
a kristályszerkezetet. A pont
alatt természetesen a ~1 nm
átmérôjû nyaláb kis környeze-
tét (~50 nm) kell érteni. A
programban elôre megadott
lépésközzel a berendezés
megméri az adott pontban a
Kikuchi-ábrát. Egy korszerû
rendszer ma már percenként
3000-4000 ábrát tud megmérni
és feldolgozni. Egy 50×50 μm2

terület feltérképezése, 200 nm-es lépésközzel, 10-15
perc alatt elvégezhetô. A mérés végeztével eldönthetô,
hogy az eredményt milyen formában kívánjuk megje-
leníteni. Lehet inverz pólusábrás megjelenítést, vagy
pólusábrát választani. Az inverz pólusábra azt jelenti,
hogy az egykristály koordinátarendszerében mutatjuk
meg, hogy a minta egy kitüntetett iránya (például a
minta felületének normálisa) milyen irányba mutat.
Lehet ezt úgy is fogalmazni, hogy az egykristály me-
lyik iránya mutat a mintanormális irányába. Az egyes
irányokat különbözô színek jelzik. Ilyen inverz pólus-
ábrás orientációs térképet látunk a 13. ábra középsô
részén. Az ábra bal felsô sarkában a köbös kristályok
esetében használatos 001, 101, 111 körcikket látjuk,
amelynek színezése segít a szemcseirányítottság értel-
mezésében. A köbös kristály szimmetriái miatt elegen-
dô ezt a nyolcad körcikket megadni. Az inverz pólus-
ábrás megjelenítés a szemcsék orientációjának nem
egyértelmû megadása, hiszen a megjelölt irány körül
bármilyen irányban foroghat a szemcse. Sokszor mégis
célszerû ezt az ábrázolásmódot választani, különösen
akkor, ha tudjuk, hogy a textúra körszimmetrikus
(mint például újrakristályosodott minta, vagy húzási
textúra esetében). A teljes ábrázoláshoz három külön-
bözô mintairány inverz pólusábrás ábrázolását kell
megadni. Ezt azonban ritkán tesszük.

A 13. ábra közepén bemutatott inverz pólusábrás
orientációs térképet újrakristályosított nikkelmintán
mértük, 100 nm-es lépésközzel. A mérési idô 50 perc
volt. Az ilyen ábrázolás a szemcsék méretét és alakját
is jól tükrözi. Az ábrán több különbözô orientációjú
szemcse egy-egy pontján mért Kikuchi-ábrákat is
megmutatjuk.
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Az utóbbi években egyre inkább elôtérbe kerül a

14. ábra. HPT-deformációval elôállított nanoszemcsés Ag minta
inverz pólusábrás orientációs térképe.
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15. ábra. A Kikuchi-ábra IQ-értékei martenzites szerkezetû acél-
mintán mérve.

35 m�

16. ábra. Húzott Ni drót hosszirányú EBSD-ábrája (balra) és a hozzá tartozó (111) pólusábra (jobbra).
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nanoszemcsés anyagok vizsgálata, hiszen a szemcse-
méret csökkentésével jelentôsen javítani lehet a me-
chanikai tulajdonságokon. A nanoszemcsés anyagok
elôállításának egyik lehetôsége az intenzív képlékeny
alakítás módszere. Ennek egyik fajtája a nagy nyo-
mással egy idôben alkalmazott csavarás (high-pres-
sure torsion = HPT). Ilyen eljárással készített ezüst-
minta inverz pólusábrás orientációs térképét láthatjuk
a 14. ábrán.

Az ábrán látszik, hogy 50-100 nm nagyságú szem-
csék esetén is alkalmas az EBSD-módszer a szemcse-
szerkezet jellemzésére.

A számítógépes program a Kikuchi-mintázatot mi-
nôsíti is. Minden Kikuchi-ábrához képminôség-para-
métert (image quality = IQ) rendel. Az IQ-paraméter
értéke sok mindentôl függ, de elsôsorban a felület

minôségétôl, illetve a szemcsék deformáltságától, a
diszlokáció-sûrûségtôl stb. Az IQ-értékeket is ábrázol-
hatjuk. Ezt mutatja a 15. ábra, amelyet martenzites
szerkezetû acélmintán mértünk. A SEM szekunder-
elektron-képhez nagyon hasonló képet kapunk. Az
ábrán jól látszanak a szemcsehatárok, a felületi egye-
netlenségek, de a szemcséken belüli deformáltabb
tartományok is, illetve jelen esetben a szemcsén belüli
martenzites tûkristályok.

Pólusábra

Az EBSD-mérés a térfogatelemek orientációjának
meghatározásához minden információt tartalmaz. Er-
rôl az inverz pólusábrás megjelenítéshez képest telje-
sebb információt ad a sztereografikus pólusábra [6].
Köbös kristály esetén három kristályirány pólusábrája

jellemzi a textúrát: általában
az (100), (110) és az (111) irá-
nyok pólusábráját szokták
megadni. Mi itt példaként a
16. ábrán húzással elôállított
Ni drót hosszirányban mért
EBSD-képét (16. ábra, balra),
és az ennek alapján készített
(111) pólusábrát (16. ábra,
jobbra) mutatjuk be.

Az ábra bal oldalán az lát-
szik, hogy a szemcsék a húzá-
si deformáció következtében
erôsen deformáltak és hossz-
irányban elnyújtottak. A jobb
oldali pólusábrán pedig lát-
hatjuk, hogy húzás során
olyan textúra jön létre, amely-
ben az (111) irányok kitünte-
tik a húzás irányát (RD).
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Fázistérképezés

17. ábra. Kompozit anyag fázisainak IQ-képe (balra) és az EBSD-térkép (jobbra).

15 m� 15 m�

18. ábra. Hôkezet Ni minta szemcseszerkezete ionokkal gerjesztett
szekunderelektron-képen [8].

Az EBSD-térképezés lehetôséget ad arra is, hogy
többfázisú anyagok fázisainak térbeli eloszlását, a
fázisok méretét, kristályszerkezetét és az egyes szem-
csék orientációit megjelenítsük.

Példaként a 17. ábrán kompozit anyag EBSD-mé-
résének eredményét mutatjuk be, amely Mg alapú mát-
rixban alumíniumoxid (Al2O3) erôsítô fázist tartalma-
zott. A 17. ábra bal oldala egy 50×50 μm2 nagyságú
terület IQ-képét mutatja, míg a 17. ábra jobb oldalán
ugyanezen terület EBSD-térképét láthatjuk. Az IQ-ábra
sötét foltjai az alumíniumoxid-fázisok alakját és eloszlá-
sát mutatják. A 17. ábrán jobbra a Mg mátrix szemcséi-
nek mérete és orientációja is látszik, ugyanakkor az is
látható, hogy az alumíniumfázis a felbontás alatti mére-
tû nanokristályokból vagy amorf szemcsékbôl áll.

FIB-tomográfia és EBSD

A pásztázó elektronmikroszkópok, a számítástechnika
és a tomográfiás eljárások fejlôdésének köszönhetôen
az EBSD-módszerrel ma már lehetôség nyílik a minta a
szemcseszerkezetének három dimenziós (3D-s) megje-
lenítésére is. A módszer segítségével olyan lényeges
paramétereket határozhatunk meg, mint a szemcsék
térfogata, felületének nagysága, kerületi hossza, az ösz-
szes szomszédok száma, a szemcsehatárok jellege és
nem utolsó sorban a szemcsék alakja és orientációja.
Ezen felül ötvözetek vizsgálatakor ez a technika hasz-
nálható a fázisok feltérképezésére, azok méretének, el-
oszlásának és mikroszerkezetének meghatározására. A
sokrétû felhasználási lehetôségeket mutatja, hogy poró-
zus anyagokon végzett 3D-rekonstrukció során lehetô-
ség van a pórusméret-eloszlás meghatározására is.

A pásztázó elektronmikroszkóppal készített 3D-s tér-
képezés, más eljárásokkal együtt az úgynevezett FIB-to-
mográfia családba tartozik [7]. A név is jelzi, hogy a fó-
kuszált ionnyaláb meghatározó jelentôségû e módszer-
ben. A fókuszált ionnyaláb a pásztázó elektronmikrosz-
kópia igen hasznos segédeszköze, nagy mértékben ter-
jeszti ki a mikroszkóp lehetôségeit. Maximálisan 30 keV
energiájú Ga ionnyalábjával megmunkálható a mikrosz-

kópba helyezett minta. Többek
között keresztmetszeti felület
alakítható ki, és ezzel lehetô-
ség nyílik nemcsak a minta
eredeti felületének, hanem a
belsô szerkezet vizsgálatára is.
Ha a szemcseszerkezetet akar-
juk megjeleníteni, akkor több
lehetôség közül választhatunk.
A legegyszerûbb lehetôség a
szekunderelektron-kép készí-
tése. Így láthatók a szemcsék
és a szemcsehatárok, hiszen a
különbözô orientációs felüle-
tek szekunderelektron-emisz-
sziója különbözô. Ez a különb-
ség azonban csekély.

Sokkal nagyobb kontrasztkülönbségek látszanak
az egyes szemcsék között, ha Ga ionokkal pásztáz-
zuk a felületet. Ilyenkor persze kis áramokat haszná-
lunk (10-100 pA), hogy az ionok roncsoló hatását
elkerüljük. A szokásos elektronnyalábos gerjesztés-
hez hasonlóan a Ga ionok is kiváltanak szekunder
elektronokat, amit a pásztázó mikroszkópban szoká-
sos módon képalkotásra lehet felhasználni. Az ionos
gerjesztésnek azonban fontos sajátossága, hogy a
szemcsék orientációjától függôen az ionnyaláb más-
más mélységekig képes a mintába behatolni. Abban
az esetben, amikor a szemcseorientáció olyan, hogy
az ionnyaláb az atomi rétegek között halad, az átla-
gosnál sokkal mélyebbre jutnak az ionok (csatorna-
hatás = channeling). Mivel a szekunder elektronok
néhány eV energiával rendelkeznek, ezért ha mélyen
keletkeznek, akkor nem képesek a felületre kijutni.
Ilyenkor errôl a területrôl a szekunderelektron-detek-
tor kevesebb jelet ad, vagyis ez a terület sötétebb
képet mutat. Ilyen ionok által gerjesztett szekunder-
elektron-képet látunk a 18. ábrán.
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Jól látszik, hogy a különbözô orientációjú szem-

19. ábra. FIB-bel elôkészített térfogat a 3D-s megjelenítéshez szük-
séges szeletelés elôtt [8].

20. ábra. Nikkelminta 28,5 × 26,4 ×20,6 μm3 térfogatú részlete [8].

csék, a fentiekben elmondott okok miatt jelentôsen
különbözô fényességet mutatnak. Ez a módszer a
szemcseszerkezet megjelenítésére kiváló, azonban a
szemcseorientáció meghatározására nem alkalmas.
Mint ahogyan azt a korábbi fejezetekben láthattuk, a
szemcsék orientációjának megjelenítésére az EBSD-
technika alkalmas.

A három dimenziós szemcse-rekonstrukció destruk-
tív anyagvizsgálati eljárás, mivel a minta keresztmetsze-
ti felületét lépésrôl-lépésre nagy energiájú fókuszált
ionnyaláb segítségével szeleteljük. Minden egyes sze-
letrôl felvételek készíthetôk, amelyeket alkalmas to-
mográfiás programmal összerakva 3D-s megjelenítés
érhetô el. Attól függôen, hogy mi a cél, a megjelenítés
történhet ionnyalábbal gerjesztett szekunder elektro-
nokkal vagy EBSD-felvételek segítségével [8].

A 19. ábrán látható az a térfogat, amelynek lépésrôl-
lépésre történô ionnyalábos szeletelésével és a felüle-
tek mikroszkópi leképezésével elôkészíthetô a három
dimenziós ábrázolás. Példaként EBSD-képek segítségé-
vel létrehozott 3D-s megjelenítést mutatunk be.

A szeletrôl szeletre elvégzett EBSD-mérések során
készített 2D-s képeket számítógépes program alkal-
mazásával egymás után illesztve kapjuk meg a re-
konstruált 3D-s képet. A szeletek vastagsága függ a
szemcseméret-eloszlástól. A tapasztalat szerint a leg-
kisebb méretû objektumról legalább 10 szelet szük-
séges a megfelelô minôségû rekonstrukcióhoz. A 20.
ábrán hôkezelt nikkellemezen végzett méréssorozat
eredményeként kapott mintarészlet látható.

Összefoglalás

A visszaszórtelektron-diffrakció a pásztázó elektron-
mikroszkópok opcionális mérési lehetôségeként az
utóbbi két évtizedben terjedt el, elsôsorban az anyag-
tudomány és a geológia nagyhatékonyságú mérési
módszereként.

Láttuk, hogy a diffrakciós mérések mással alig pó-
tolható információt szolgáltatnak az anyagot alkotó
szemcsék kristályszerkezetérôl, azok irányítottságáról,
a fázisok elrendezôdésérôl és a szemcsék térbeli elhe-
lyezkedésérôl. Magyarországon egyelôre csak néhány
laboratóriumban van ilyen mérésre felszereltség. Az
ELTE TTK Központi Kutató és Mûszercentrumának
SEM laboratóriumában [9] nagy felbontású kétsugaras
pásztázó elektronmikroszkóp mûködik (FEI Quanta
3D SEM/FIB), amely EDAX Hikari-kamerájával EBSD-
mérésekre is alkalmas. Cikkünkben ezen a készülé-
ken végzett EBSD-vizsgálatok eredményei közül válo-
gattunk. A berendezés négyéves megléte óta az
EBSD-vizsgálatokat sikerrel alkalmaztuk nanoszerke-
zetû, többfázisú kompozit, különbözô fázisokat tartal-
mazó meteorit, porózus szerkezetû geológiai, közép-
kori régészeti stb. minták vizsgálatában. Mivel az
EBSD nyújtotta információ a felület sekély rétegébôl
származik, ezért a mérést megelôzô felület-megmun-
kálásnak nagy szerepe van a sikeres vizsgálatokban.
Az új Ar ionsugaras felületpolírozás gyors, olcsó és
megbízható módja az EBSD-vizsgálatokhoz szükséges
minôségû felületek kialakításának.
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