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ПОДГОТОВКА ОБРАЗЦОВ МЕТАЛЛОВ И СПЛАВОВ НА ОСНОВЕ 

ЖЕЛЕЗА ДЛЯ ИССЛЕДОВАНИЯ НА РАСТРОВОМ ЭЛЕКТРОННОМ 

МИКРОСКОПЕ МЕТОДОМ ДИФРАКЦИИ ОТРАЖЕННЫХ ЭЛЕКТРОНОВ

Метод дифракции отраженных электронов на растровом электронном микроскопе сегодня применяется в раз-
личных областях исследования: в металлообрабатывающей промышленности, аэрокосмической отрасли, атомной, 
автомобильной, микроэлектронной промышленности и научных исследованиях. При использовании этого  метода 
важным является качество подготовки поверхности образца. Оборудование и методики производителя лаборатор-
ного оборудования Struers (Дания) для пробоподготовки помогут исследователю решить эту проблему и обеспе-
чить качественную полированную поверхность образцов. В статье описаны основные этапы пробоподготовки и 
даны рекомендации по выбору оборудования и режимам его работы.

К л ю ч е в ы е  с л о в а: пробоподготовка образцов, растровая электронная микроскопия, метод дифракции отра-
женных электронов.

Существует множество технологий подго-
товки образцов к исследованию методом диф-
ракции отраженных электронов (ДОЭ), и вы-
бор подходящей технологии зависит от мате-
риала и структуры образца. К сожалению, нет 
единой технологии, позволяющей работать со 
всеми материалами, и для получения прием-
лемого результата зачастую приходится разра-
батывать индивидуальные методики. Тех но ло гия 
ДОЭ чувствительна к качеству поверхности. 
Дифракционный сигнал поступает из глуби-
ны приповерхностного слоя не более несколь-
ких нанометров (от 5 до 50 нм) и поэтому важ-
но, чтобы этот верхний слой не был повреж-
денным и не содержал загрязнений или окис-
лений, что делает подготовку образца кри тичной 
для получения корректных данных ДОЭ.

Метод ДОЭ — это технология, в которой 
для оценки микроструктуры образца на осно-

ве крис таллографического анализа использу-
ется растровый электронный микроскоп (РЭМ), 
оснащенный системой, которая позволяет вы-
полнять комбинированное отображение дан-
ных химической и кристаллографической ин-
формации на одном изображении. Метод ДОЭ 
дает информацию о кристаллографической ори-
ентации, позволяет определять и разделять 
фазы материалов, проводить текстурные из-
мерения, изучение межзеренных границ и из-
мерение деформаций. По этой причине ДОЭ 
становится все более популярной технологией 
исследования и измерений. Сегодня метод ДОЭ 
применяется в различных областях исследо-
вания: в металлообрабатывающей промышлен-
ности, аэрокосмической отрасли, атом ной, ав-
томобильной и микроэлектронной промыш лен-
ности, в землеведении и т.п. 

Из-за широкого разнообразия размеров, форм 
и физических свойств образцов сплавов на ос-
нове железа, подлежащих исследованию при 
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помощи метода ДОЭ, в процессе подготовки 
образцов может потребоваться применение 
различных подходов, таких, как механическая 
обработка и/или механо-электролитическая. 
Следовательно, перед началом подготовки важ-
но принять решение о том, как должен выпол-
няться этот процесс.

Нужно ли разрезать образец? Образец сле-
дует резать в части, предназначенной для ис-
следования, в правильном направлении, при 
этом должен быть выбран подходящий режу-
щий круг. Во избежание глубоких деформаций 
и тепловых повреждений рекомендуется ис-
пользовать отрезной станок для резки абразив-
ным кругом с охлаждением, такой, как Secotom-
15 (Struers, Дания) (рис. 1). Для разрезания 
образца на секции подходят подобранные исхо-
дя из твердости сплава образца режущие круги 
на основе Al2O3. Обычно используется режу-
щий круг средней или мягкой твердости. Для 
сплавов на основе железа со значительным со-
держанием карбидов рекомендуется использо-
вать режущий круг на основе CBN. Разрезанный 
элемент промывается водой, этанолом и сушит-
ся для предотвращения коррозии.

Если требуется запрессовка, выбирается то-
копроводящий полимер, подходящий для РЭМ 
и не образующий электростатического заряда 
(напр., содержащий графитовый порошок за-
прессовочный материал PolyFast (Struers, Да-
ния)). Для обеспечения хорошей схватки не-
обходимо обезжирить образец спиртом, потом 
тщательно и аккуратно высушить его при по-
мощи воздушной сушилки. Размер таблетки с 
запрессованным в нее образцом должен быть 
соответствующим для ее использования в ав-
томатическом шлифовально-полировальном 
станке, но при этом его размеры должны соот-
ветствовать размерам камеры РЭМ. Реко мен-
дуемый размер —  25 или 30 мм в диаметре при 
высоте 5—12 мм. В отличие от обычных реко-
мендаций по запрессовке (риск раскалыва-
ния), образец должен размещаться в таблетке 
как можно ближе к ее краю для минимизации 
расстояния между электронным лучом и ка-

мерой РЭМ. Если требуется выполнить под-
готовку и исследование ДОЭ токонепроводя-
щих образцов, необходимо покрыть их токо-
проводящей клейкой лентой, а еще лучше — 
токопроводящим клеем или же покрыть их 
токопроводящим веществом при помощи на-
пылителя.

Глубина деформации после отрезания по-
верхностью сплавов на основе железа нахо-
дится в диапазоне микрометров. В зависимос-
ти от твердости металла этот диапазон состав-
ляет 100—300 мкм. При шлифовке и полиров-

Рис. 1. Прецизионный отрезной станок Secotom-15 (Stru-
ers, Дания)

Рис. 2. Автоматический шлифовально-полировальный 
станок Tegramin-30 (Struers, Дания)
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ке требуется удалить достаточное количество 
материала, при этом не создав новых деформа-
ций. Наиболее эффективным процессом обра-
ботки гомогенных материалов является меха-
ническая обработка с последующей электро-
литической полировкой. Для этих целей ре-
комендуется автоматический шлифовально-
полировальный станок Tegramin-30 (рис. 2) и 
автоматическую установку электролитической 
полировки LectroPol-5 (Struers, Дания).

Для анализа сплавов на основе железа реко-
мендуется использовать абразивную бумагу на 
основе карбида кремния для плоского шлифо-
вания независимо от твердости образца. После 
этого следует избегать грубой абразивной бу-
маги и высокого давления на образец во избе-
жание глубоких деформаций. Как правило, для 
плоского шлифования следует использовать 
самую мелкую шлифовальную бумагу относи-
тельно площади образца. Чистовое шлифова-
ние выполняется при помощи алмазного шли-
фовального материала на жестком круге, после 
чего выполняется тщательная алмазная поли-
ровка тканью средней мягкости при низком 
усилии. Окончательная полировка выполняет-
ся при помощи коллоидной кремнекислоты 
(OP-S / OP-U) или окиси алюминия (OP-AA). 
Время окончательной полировки должно дли-
ться столько, сколько потребуется для дости-
жения удовлетворительных результатов. Сле-
дует отметить, что любые деформации, образо-
вавшиеся на первом этапе шлифовки и не уда-
ленные на этапе чистовой шлифовки, оставят 

Методика подготовки сплавов на основе железа для дальнейшего
исследования образцов методом ДОЭ

Этап PG FG DP1 DP2 OP

Поверхность SiC 320 MD-Largo MD-Dur MD-Nap MD-Chem
Эмульсия DiaPro Allergo/

Largo 9 мкм
DiaPro Dur 3 мкм DiaPro Nap B 1 

мкм
OP-S

Смазка вода
Об./мин 300 150 150 150 150
Усилие (Н) 30 30 30 10 10
Время (мин) 1 5—10 5—10 5 1—5

Рис. 3. Автоматическая установка электролитической по-
лировки LectroPol-5 (Struers, Дания)

Рис. 4. Мартенсит в инструментальной стали (9CrWMn), 
протравленной 3 % Nital. Оптический микроскоп. BF, уве-

личение 500Х
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следы и не смогут быть удалены на этапе окон-
чательной полировки.

Для получения удовлетворительных резу-
льтатов рекомендуется использовать автома-
тический шлифовально-полировальный ста-
нок Tegramin-30 производства (Struers, Дания) 
и методики, разработанные этой компанией для 
различных материалов. Методика включает в 
себя рекомендации по выбору шлифовальных 
кругов и полировальных тканей, суспензий и 
лубрикантов, а также порядок, последователь-
ность, режим и время проведения каждой опе-
рации для достижения оптимального резуль-
тата. Методика, которую можно использовать 
как основу для подготовки сплавов на основе 
железа для дальнейшего исследования образ-
цов методом ДОЭ приведена в таблице.

Для получения оптимальных результатов 
подготовки важным этапом является хорошая 
очистка. После этапа плоской шлифовки шли-
фовальной бумагой на основе карбида кремния 
отдельные образцы и плита для образцов про-
мываются и осушаются чистым сжатым возду-
хом. Во время этапов чистовой шлифовки и 
алмазной полировки на шлифовальные/поли-
ровочные поверхности добавляются алмазы, 
которые оставляют темные отложения стерто-
го материала на образцах и плите для образцов. 
В целях очистки отдельные образцы омывают-
ся нейтральным моющим веществом, промыва-
ются большим количеством воды, а затем эта-
нолом и сушатся чистым сжатым воздухом.

После окончательной полировки коллоид-
ной кремнекислотой или окисью алюминия на 
полирующую ткань в течение 10—20 с разб-
рыз гивается вода, промывая как образцы, так 
и ткань. Затем отдельные образцы немедленно 
моются моющим средством при очень акку-
ратном протирании обработанной поверхнос-
ти пальцем, потом тщательно промываются во-
дой, опрыскиваются этанолом и осушаются си-
льным потоком теплого воздуха.

Электролитическая полировка часто явля-
ется хорошей альтернативной механической 
подготовки образцов сплавов на основе желе-

за, поскольку она быстрая (несколько секунд) 
и не оставляет механических деформаций. При 
электролитической полировке происходит уда-
ление материала (анодное растворение) по-
вер хности образца в электролитической ван-
ной, при этом образец выступает в роли анода. 
Для электролитической полировки требуется, 
чтобы структура образца была относительно 
гомогенной. В случае сплавов на основе железа 

Рис. 5. Изображение EBSP мартенсита в инструмен-
тальной стали (9CrWMn), проиндексированное

Рис. 6. Изображение чугуна с шаровидным графитом 
GGG60. Графитовые выделения сохранены. РЭМ увели-

чение 750Х
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с несколькими разными фазами (что означает 
разные электрохимические потенциалы) одна 
из фаз будет полироваться в большей степени 
по сравнению с другой, в результате чего обра-
зуется чрезмерная рельефность или поврежде-
ние этой фазы. Автоматическая полировочная 
установка LectroPol-5 (рис. 3) контролирует 
большую часть параметров процесса электро-
лиза для конкретного металла, а программное 
обеспечение регистрирует показатели парамет-
ров: напряжения, размеров полируемой облас-
ти, электролита, температуры электролита, рас-
хода и времени прохождения процесса. Перед 
проведением электролитической по лировки 
требуется предварительная обрабо т ка полиру-
емой поверхности. Сначала образец шли фуется 
абразивной бумагой на основе карбида крем-
ния, например 320#, 500# и 1000# (по 1 мин 
каждой бумагой). Меньшая рельефность и луч-
шая плоскость могут быть получены при меха-
нической полировке образца до этапа 3 мкм по 
основной процедуре обработки.

Примеры подготовленной поверхности раз-
личных материалов и результаты ДОЭ-ис сле-
дований приведены на рис. 4—7.

Итак, основные рекомендации по подготов-
ке образцов для исследования методом ДОЭ:

1) выберите соответствующий режущий круг, 
чтобы свести к минимуму образование струк-
турных повреждений;

2) следуйте соответствующей процедуре за-
прессовки образца;

3) выберите правильный процесс механи-
ческой подготовки (с использованием неупру-
гих обрабатывающих поверхностей и малого 
времени полировки);

4) используйте электролитическую полировку;
5) обеспечьте тщательную очистку и защиту 

подготовленных поверхностей.

О.В. Верцанова

ПІДГОТОВКА ЗРАЗКІВ МЕТАЛІВ І СПЛАВІВ
НА ОСНОВІ ЗАЛІЗА ДЛЯ ДОСЛІДЖЕННЯ

НА РАСТРОВОМУ ЕЛЕКТРОННОМУ МІКРОСКОПІ 
МЕТОДОМ ДИФРАКЦІЇ ВІДБИТИХ ЕЛЕКТРОНІВ

Метод дифракції відбитих електронів на растровому 
електронному мікроскопі сьогодні застосовується в різ-
них областях дослідження: в металообробній промисло-
вості, аерокосмічній галузі, атомній, автомобільній, мікро-
електронній промисловості та наукових експериментах. 
При застосуванні цього методу важливою є якість підго-
товки поверхні зразка. Обладнання та методики виробни-
ка лабораторного обладнання Struers (Данія) допоможуть 
досліднику вирішити цю проблему і забезпечити якісну 
поліровану поверхню зразків. У статті описані основні 
етапи пробопідготовки і наведені рекомендації по вибору 
устаткування і режими його роботи.

Ключові слова: пробопідготовка зразків, растрова елек-
тронна мікроскопія, метод дифракції відбитих електронів.

O.V. Vertsanova

PREPARATION OF SAMPLES OF METALS
AND ALLOYS BASED ON IRON FOR RESEARCH 

WITH EBSD IN A SCANNING ELECTRON 
MICROSCOPE

Today, method of EBSD in a scanning electron microscope 
is used in various areas of research: in the metal, aerospace, 
nuclear, automotive industry, microelectronics, basic science. 
The quality of the sample surface is very essential for the 
method application. Equipment and methods of preparation 
from manufacturer of laboratory equipment Struers (Den-
mark) help to solve this problem and provide quality of sam-
ple polished surface. The paper describes main stages of sam-
ple preparation and gives recommendations on the choice of 
equipment and its operation modes.

Key words: sample preparation, scanning electron mic-
roscopy, EBSD-method.

Стаття надійшла до редакції 24.12.12

Рис. 7. Карта ДОЭ чугуна GGG60 (расцветка IPF). Для 
исследования размеров и ориентации зерна. РЭМ увели-

чение 750Х



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Error
  /CompatibilityLevel 1.4
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.0000
  /ColorConversionStrategy /CMYK
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments false
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages true
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 1200
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages false
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages true
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 1200
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages false
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages true
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages false
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile (None)
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /Description <<

    /BGR <>
    /CHS <FEFF4f7f75288fd94e9b8bbe5b9a521b5efa7684002000410064006f006200650020005000440046002065876863900275284e8e9ad88d2891cf76845370524d53705237300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c676562535f00521b5efa768400200050004400460020658768633002>
    /CHT <FEFF4f7f752890194e9b8a2d7f6e5efa7acb7684002000410064006f006200650020005000440046002065874ef69069752865bc9ad854c18cea76845370524d5370523786557406300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c4f86958b555f5df25efa7acb76840020005000440046002065874ef63002>
    /CZE <>
    /DAN <>
    /DEU <>
    /ESP <>
    /ETI <>
    /FRA <>
    /GRE <>

    /HRV (Za stvaranje Adobe PDF dokumenata najpogodnijih za visokokvalitetni ispis prije tiskanja koristite ove postavke.  Stvoreni PDF dokumenti mogu se otvoriti Acrobat i Adobe Reader 5.0 i kasnijim verzijama.)
    /HUN <>
    /ITA <>
    /JPN <FEFF9ad854c18cea306a30d730ea30d730ec30b951fa529b7528002000410064006f0062006500200050004400460020658766f8306e4f5c6210306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103055308c305f0020005000440046002030d530a130a430eb306f3001004100630072006f0062006100740020304a30883073002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d3067958b304f30533068304c3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /KOR <FEFFc7740020c124c815c7440020c0acc6a9d558c5ec0020ace0d488c9c80020c2dcd5d80020c778c1c4c5d00020ac00c7a50020c801d569d55c002000410064006f0062006500200050004400460020bb38c11cb97c0020c791c131d569b2c8b2e4002e0020c774b807ac8c0020c791c131b41c00200050004400460020bb38c11cb2940020004100630072006f0062006100740020bc0f002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e00300020c774c0c1c5d0c11c0020c5f40020c2180020c788c2b5b2c8b2e4002e>
    /LTH <>
    /LVI <>
    /NLD (Gebruik deze instellingen om Adobe PDF-documenten te maken die zijn geoptimaliseerd voor prepress-afdrukken van hoge kwaliteit. De gemaakte PDF-documenten kunnen worden geopend met Acrobat en Adobe Reader 5.0 en hoger.)
    /NOR <>
    /POL <>
    /PTB <>
    /RUM <>
    /RUS <>
    /SKY <>
    /SLV <>
    /SUO <>
    /SVE <>
    /TUR <>
    /ENU (Use these settings to create Adobe PDF documents best suited for high-quality prepress printing.  Created PDF documents can be opened with Acrobat and Adobe Reader 5.0 and later.)
    /UKR <>
  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /ConvertColors /ConvertToCMYK
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /DocumentCMYK
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /PresetSelector /MediumResolution
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /DocumentCMYK
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /UseDocumentProfile
      /UseDocumentBleed false
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


