Основы метода ДОЭ

Введение

Метод ДОЭ (известный также как дифракция Кикучи) был впервые разработан Аламом (Alam et al.)  в 1954г., когда он получил несколько дифракционных картин и назвал их "широкоугольные отраженные картины Кикучи", в знак признания соответствующего явления, описанного Кикучи в 1920-е годы. Однако  эти исследования не находили применения до 1970-х, пока Венабл (Venables, et al.) с соавторами не использовал ДОЭ в металлургической микрокристаллографии, открыв путь для более широкого применения метода в материаловедении. Значительные технические достижения  последних 10 лет сделали ДОЭ  идеальным методом быстрого анализа микроструктур кристаллических материалов.

Основы

Получение картин дифракции отраженных электронов с помощью растрового электронного микроскопа не составляет особого труда. Для этой цели полированный образец наклоняют под углом около 70 градусов, по отношению к горизонтали. Электронный зонд направляют в интересующую точку на поверхности образца:  упругое рассеяние падающего пучка вынуждает электроны отклоняться от этой точки непосредственно ниже поверхности образца и налетать на кристаллические плоскости со всех сторон. В тех случаях, когда удовлетворяется условие дифракции Брэгга для плоскостей атомов решетки кристалла, образуются по 2 конусообразных пучка дифрагированных электронов для каждого семейства кристаллических плоскостей. Эти конуса электронов можно сделать видимыми, поместив на их пути фосфоресцирующий экран, а вслед за ним высокочувствительную  камеру для наблюдения (например, цифровую CCD камеру). Обычно камера располагается горизонтально, с тем, чтобы фосфоресцирующий экран находился ближе к образцу, с широким углом  захвата дифракционной картины. Там, где конусообразные пучки электронов пересекаются с фосфоресцентным экраном, они проявляются в виде тонких полос, называемых полосами Кикучи. Каждая из этих полос соответствует определенной группе кристаллических плоскостей. Результирующие картины ДОЭ состоят из множества полос Кикучи. С помощью специальных компьютерных программ автоматически определяется положение каждой из полос Кикучи, производится сравнение с теоретическими данными о соответствующей кристаллической фазе и быстро вычисляется трехмерная кристаллографическая ориентация. Весь процесс занимает около 0,02 секунды. 

Получение карт ориентации

Это наиболее распространенный подход в анализе образцов методом ДОЭ. Электронный зонд последовательно перемещается по образцу по регулярной сетке точек, для каждой точки формируется картина ДОЭ, компьютерная программа индексирует ее и сохраняет информацию об ориентации и фазовом составе. Эта информация затем используется для реконструкции микроструктуры в виде ориентационных или фазовых карт, представляющих полную характеристику микроструктуры образца. Это быстрый, простой и всеобъемлющий подход к исследованию микроструктур.

Идентификация фаз.

В последние 3-4 года все чаще метод ДОЭ используется для идентификации неизвестных фаз. В этом случае  данные о химическом составе, обычно полученные методом ЭДС микроанализа, используются для создания списка фаз-кандидатов из базы данных, а кристаллографическая информация, получаемая из картин ДОЭ, используется для идентификации фаз.
Характеристики ДОЭ

В таблице суммированы возможности метода ДОЭ, хотя конкретные значения существенно зависят от типа используемого РЭМ и анализируемого материала:

	Пространственное разрешение
	Угловое разрешение (различия в ориентации кристаллитов)
	Время получения

1-й картины Кикучи


	Диапазон симметрии



	10 нанометров и ниже


	0.1-1˚


	от 0.01 до 1 секунды


	Все 7 групп Лауэ


