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В последние годы метод дифракции отраженных 
электронов (�������������������������������������EBSD��������������������������������� – ������������������������������Electron���������������������� ���������������������Back����������������� ����������������Scatted��������� ��������Diffrac-
tion�������� �����������������  ������������ ����� ), реализуемый в растровой электронной ми-
кроскопии, получил большое распространение для 
анализа микроструктуры и микротекстуры мате-
риалов. Он позволяет исследовать ориентацию от-
дельных кристаллитов на поверхности поликри-
сталлов, анализировать локальную текстуру, корре-
ляцию ориентировок в разных точках, идентифици-
ровать напряженное и деформированное состояние 
кристалла, фазы и их двумерные распределения по 
поверхности образца [6]. Сочетание EBSD-метода 
и рентгеноспектрального микроанализа позволяет 
получать достаточно полную локальную характе-
ристику материала – его состав, структуру и тек-
стуру. В материаловедении природного вещества 
метод активно применяется для изучения ползучей 
деформации и рекристаллизации минералов (пре-
имущественно кварца, оливина, граната, пироксе-
на, кальцита), преобразований в ходе метаморфи-
ческих процессов микроструктуры и реакций в гра-
нате и других минералах, структурных преобразо-
ваний железо-никелевых сплавов в металлических 
метеоритах и оливина в каменных (см. обширную 
библиографию в обзоре [5]). Опубликованы работы 
по применению ������������������������������EBSD��������������������������-метода в исследовании ми-
нералов магматических пород [��������������������11, 12, 26����������], процес-
сов диагенеза осадочных пород [�������������������15, 20, 30���������], мелко-
зернистых оксидов железа и железо-титановых ок-
сидов [13], а также биоминералов [9, 10, 14]. Метод 
использовался для идентификации микрокристал-
лических полиморфных фаз (кианита и силлимани-
та Al2SiO5, кварца и коэсита SiO2, пирита и марка-
зита FeS2 и др. [5]), при изучении новых минералов, 
открытых в виде микрокристаллов [���������������1��������������8]. Для цирко-
на �������������������������������������������EBSD���������������������������������������-метод применялся в основном при анали-
зе деформаций и напряжений, а также связанного с 
ними влияния деформированного состояния струк-
туры на подвижность примесных элементов, в том 
числе �����������������������������������������U���������������������������������������� и �������������������������������������Pb�����������������������������������, что важно при решении геохроноло-
гических задач [�������������������������������������17, 19, 21, 23, 25, 27–29������������]. Представ-
ляется актуальным развитие и применение EBSD-
метода в сочетании с рентгеноспектральным ми-
кроанализом для исследования микроструктуры 
сложных гетерогенных (гетерохронных) зерен цир-
кона и минеральных включений в них как основы 
для анализа замкнутости их изотопной U–Pb-сис
темы при использовании техник локального дати-

рования (масс-спектрометрии с лазерной абляцией 
проб и др.).

Цель работы – опробование методики EBSD-
анализа и исследование микроструктурной неодно-
родности гетерогенных зерен циркона, в том числе 
и минеральных включений в них (на примере про-
бы из метаморфических пород Мугоджар).

Образцы – цирконы сложной текстуры Тал-
дыкского блока Мугоджар; особенности их соста-
ва и зональности описаны в [1–3]. Зерна гетероген-
ны, в объеме микрокристаллов сосуществуют бес
цветная прозрачная и бурая неравномерно окра-
шенная пористая фазы. С использованием JPD-
анализа совместного распределения интенсивно-
стей обратнорассеянных электронов (BSE) и като-
долюминесценции (CL) в [1, 2] выделен ряд зон 
(рис. 1а, б): зоны Ia-c с “нормальной”, типичной 
для большинства цирконов обратной корреляци-
ей BSE- и CL-интенсивностей, обусловленной ва-
риациями радиационного повреждения, и зона II c 
“аномальными” величиной и соотношением BSE и 
CL, что связано с ее гидратацией, нарушением сте-
хиометрии, пористостью, высоким содержанием 
примесных элементов Ca, Al, Y, P, РЗЭ, U, Th, Pb и 
F. Зоны Ia, Ib представляют собой бесцветную обо-
лочку с высокой степенью кристалличности, а зо-
ны Ic и II – мутно-бурое ядро. Зоны Iа и II отнесе-
ны соответственно к фрагментам кристаллическо-
го новообразованного и реликтового первично не-
упорядоченного циркона; зоны Ib-с интерпретиро-
ваны как переходные; тренд Iс→Ib→Ia сопоставлен 
с увеличением степени кристалличности матрицы.

В сравнительных целях изучен образец высоко-
кристаллического циркона Mud Tank из карбонати-
тов (Австралия); состав, зональность и спектроско-
пические свойства циркона Mud Tank описаны в [7].

МЕТОДИКИ

Исследования выполнены на электронном ми-
кроскопе Jeol-6390LV с работающими совмест-
но приставками Oxford Instruments EDS X-max80 
и EBSD NordlysNano под управлением программы 
AZtec v.2.2. Образцы размещались в камере мик
роскопа на специальном держателе под углом 70º 
между нормалью к поверхности образца и падаю-
щим пучком электронов; расстояние до люмино-
форного экрана, на который проецируется карти-
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на дифракции, составляло порядка 20 мм. В каж-
дой точке анализа одновременно регистрировался 
характеристический рентгеновский спектр и диф-
ракционные карты Кикучи (EBSP – Electron Back 
Scatted Pattern), по которым определялся соответ-
ственно химический состав и пространственная 
группа, ориентировка кристаллитов. Поскольку ра-
бота штатных детекторов BSE и SE невозможна 
вследствие геометрии размещения образца в каме-
ре для представления фазового контраста (по сред-
нему атомному номеру Z) и рельефа поверхности 
наклоненного образца использовались два верх-
них, регистрирующих рассеяние электронов “на-
зад”, и два нижних, регистрирующих рассеяние 
электронов “вперед”, FDS кремниевых детекто-
ра (Forescatter Detector), окружающих фосфорный 
экран EBSD приставки. Из-за наклонного размеще-
ния образца пространственное разрешение EBSD-
анализа более чем на порядок ниже разрешения в 
обычном режиме электронно-микроскопического 
анализа [6]; оно определяется объемом возбужде-

ния кристалла. Для ускоряющего напряжения 15–
20 кэВ пространственное разрешение дифракцион-
ных картин циркона оценивается величиной поряд-
ка 1 мкм.

Фазовый анализ образцов проводился на осно-
ве химических (EDS) и дифракционных данных 
(EBSD) с использованием имеющейся базы дан-
ных без расчета параметров решетки структур; ин-
формация о параметрах решетки неявно содержит-
ся в угловой ширине полос Кикучи, однако не мо-
жет быть извлечена в силу зависимости вида диф-
ракционной картины от геометрии позиционирова-
ния образца в камере и ряда других факторов. Каж-
дый фазовый анализ проводился после калибров-
ки системы EBSD по эталонному образцу (Si); воз-
можны также калибровки по известной, свободной 
от остаточных напряжений, фазе, присутствующей 
в образце [8].

Подготовка поверхности образцов играет реша-
ющее значение для получения качественных изо-
бражений и интерпретации результатов EBSD-

Рис. 1. BSE- (а, г), CL- (б, д) и FSD-изображения рельефа поверхности образца после шлифовка и полировка 
(в, е) зерен 6-7 (а–в) и 8-6 (г, д) циркона Мугоджар. 
BSE- и CL-изображения – микрозонд Cameca SX100, FSD-изображения – микроскоп Jeol-6390LV с приставкой EBSD 
NordlysNano (нижняя пара детекторов рассеянных электронов). Пунктир – фрагменты зерен, картированные EBSD-
методом.
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сов плоскостью экрана); плоскость, проходящая 
через центр этих конусов и перпендикулярная их 
оси, является геометрической проекцией плоско-
сти дифракции на экран. Углы, образуемые светлы-
ми полосами Кикучи, соответствуют межплоскост-
ным углам кристаллической структуры, точки пе-
ресечения полос – осям или полюсам зон обрат-
ной решетки. Угловая ширина полос Кикучи равна 
удвоенному брегговскому углу и, в соответствии с 
законом Брегга, пропорциональна величине n∙λ/dhkl 
(����������������������������������������������        n ��������������������������������������������       – порядок рефлекса, ������������������������    λ�����������������������     – длина волны электро-
на, dhkl – межплоскостное расстояние); эксперимен-
тально этот факт проявляется в уширении полос 
при снижении ускоряющего напряжения (увеличе-
нии длины волны электрона), при переходе от ма-
лых к большим значениям ������������������������hkl���������������������, а также для отраже-
ний высоких порядков.

Индексация плоскостей на картинах Кикучи 
осуществляется в �����������������������������EBSD�������������������������-методе с помощью автома-
тизированного распознавания изображений и вы-
бора наиболее подходящих полос с последующим 
сравнением измеряемых межплоскостных углов и 
расстояний с соответствующими значениями из ба-
зы данных для различных кристаллических струк-
тур. Результат индексации плоскостей образца цир-
кона представлен на рис. 2. Данная дифракцион-
ная картина однозначно идентифицируется как со-
ответствующая тетрагональной структуре циркона 
(пространственная группа I41/amd).

Качество дифракционных картин. В слу-
чае структурного несовершенства дифрагирующе-
го кристалла, наличия точечных дефектов, дисло-
каций, загрязнения поверхности, увеличения тол-
щины слоя напыленного углерода, наложения диф-
ракционных картин от нескольких микрокристал-
литов и т.д., дифракционная картина размывает-
ся. Этот эффект имеет особое значение для цирко-
на, степень кристалличности которого может су-
щественно варьировать в зависимости от степени 
радиационного повреждения, примесного состава, 
гидратации, нестехиометрии. Следуя [6], вводит-
ся количественный параметр, характеризующий ка-
чество дифракционной картины, например, по рез-
кости (профилю) краев отдельных полос и/или по 
контрасту полос. Карты параметра контраста по-
лос для зерен циркона Мугоджар представлены на 
рис. 3 а, в. Области с высоким контрастном полос 
представлены светлыми, с низким контрастом по-
лос – более темными областями. В темных обла-
стях индексация плоскостей затруднена или невоз-
можна. В зерне 6-7 проиндексировано 66% скани-
рованного участка, в зерне 8-6 – 33% поверхности. 
Видно, что зоны Ia и b характеризуются высоким 
контрастом полос, тогда как зоны Ic, II – более низ-
ким, причем качество дифракционной картины в 
зонах Ic и II одинаково низкое, несмотря на возмож-
ные физические различия причин размытия. Кар-
тирование поверхности зерен циркона по качеству 

анализа; требуется как механическая шлифовка, 
так и химико-механическая полировка; слой напы-
ления углеродом не должен превышать нескольких 
нанометров [24]. Зерна циркона, смонтированные 
в “шашке”, полировались в течение 2–5 мин с ис-
пользованием алмазной пасты (1 мкм) и коллоид-
ного раствора SiO2 (50 нм), обеспечивающего хи-
мическое травление поверхности зерен. Рельеф по-
верхности образцов отражает различную химиче-
скую стойкость зон разной степени кристаллично-
сти (рис. 1в); степень травления увеличивается в 
ряду Ia->b->c->II. После полировки на поверхность 
напылялся углерод толщиной 5–7 нм.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Картины дифракции отраженных электро-
нов. Основой анализа структуры EBSD-методом 
являются картины Кикучи, образующиеся на лю-
минофорном экране в результате дифракционно-
го отражения первичных электронов из приповерх-
ностных слоев кристалла. На рис. 1 представлена 
типичная EBSP-картина, полученная от образца 
Mud��������������������������������������������� ��������������������������������������������Tank����������������������������������������; она имеет вид регулярной системы свет-
лых полос, ограниченных темными линиями Кику-
чи на непрерывном фоне. Геометрия картин Кику-
чи интерпретируется как гномоническая проекция 
кристаллической решетки на плоский экран люми-
нофора, где точка падения первичного пучка на по-
верхность образца является центром проекции (см., 
например, [6]). Темные линии Кикучи соответству-
ют краям конусов электронной дифракции от опре-
деленных семейств атомных плоскостей (они вы-
глядят прямыми, однако в действительности пред-
ставляют собой гиперболы очень малой кривизны, 
образующиеся при сечении дифракционных кону-

Рис. 2. Картина Кикучи дифракционного отраже-
ния первичных электронов из приповерхностных 
слоев образца Mud Tank с указанием результата 
индексации атомных плоскостей.
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EBSD������������������������������������������-картин может быть использовано для визуа-
лизации локальных количественных различий сте-
пени кристалличности зерен.

Установлено, что значения ширины рамановской 
линии ν3(SiO4) в зонах Ia-c и II составляют 4.5–6.2, 
7.0–10.1, 23.2–32.2 и 18.1–34.6 см–1 соответствен-
но (спектрометр Horiba LabRAM HR800 Evolution, 
дифракционная решетка 1800 шт/мм, возбужде-
ние ��������������������������������������������He������������������������������������������-�����������������������������������������Ne���������������������������������������-лазером 633 нм, корректировка на спек-
тральное разрешение по [16]). Оценка накопленных 
доз авторадиации с использованием указанных зна-
чений, выполненная в рамках подхода [�����������22���������] в пред-
положении об отсутствии высокотемпературных 
воздействий на образец и “химического” вклада в 
уширение, дает значения ниже 0.7·1018 α-расп/мг 
(начальная степень повреждения) в зонах Ia и Ib и 
выше 1.2·1018 α-расп/мг (средняя и высокая степени 
повреждения) в зонах ����������������������������I���������������������������с и �����������������������II���������������������. Таким образом, цир-
коны начальной степени радиационного поврежде-
ния кристаллической структуры могут быть успеш-
но исследованы методом EBSD.

Фазовый анализ. Карты распределения содер-
жания фаз в исследованных цирконах представле-
ны на рис. 3д; в зерне 8-6 обнаружены шесть мине-
ральных включений размером 5–50 мкм с химиче-
ским составом и структурой кварца.

Распределение ориентировок кристалличе-
ской решетки. Вид картин Кикучи зависит от ори-
ентировки кристаллической решетки относитель-
но люминесцентного экрана; этот факт позволя-
ет с высокой точностью определять ориентиров-
ку анализируемого объема кристалла и исследо-
вать текстуру материалов [6]. В программном обе-
спечении ��������������������������������������AZtec��������������������������������� используется ряд методов для ха-
рактеристики текстуры объектов, в том числе ме-
тоды полюсных фигур и углов Эйлера (см., напри-
мер, [4]). Прямые полюсные фигуры (ППФ) демон-

стрируют ориентацию конкретного семейства пло-
скостей (например, {100}, {111}, пр.) относитель-
но выбранной внешней плоскости (например, пло-
скости сканирования или плоскости прокатки). Об-
ратные полюсные фигуры (ОПФ), напротив, пока-
зывают ориентацию конкретных направлений (на-
пример, направления нормали к поверхности ска-
нирования) относительно локальных кристалло-
графических систем координат кристаллитов. ОПФ 
строятся в области стандартного треугольника, об-
разуемого тремя главными направлениями на стан-
дартной проекции кристалла (для кубической син-
гонии – направления [001], [011] и [111], для тетра-
гональной – [001], [100] и [110] и т.д.). Полюсная 
плотность на ОПФ показывает долю кристаллитов 
(или точек измерения), полюса плоскостей {hkl} 
которых совпадают с указанным направлением в 
образце. Например, количество точек, сосредото-
ченных вблизи [001] на стандартном треугольнике 
ОПФ, характеризует количество кристаллитов (или 
точек измерения), для которых нормаль к плоско-
сти сканирования образца близка к кристаллогра-
фическому направлению [001]. Углы Эйлера (три 
угла поворота) используются для представления 
взаимной ориентации систем координат, связанных 
с решеткой кристаллита и образца.

ОПФ в ортогональных направлениях X, Y и Z, 
характеризующие распределение ориентировок 
кристаллической решетки циркона в зернах 6-7, 
8-6 и включений кварца в зерне 8-6, показаны на 
рис. 4. Зерна 6-7 и 8-6 ориентированы таким обра-
зом, что ось (100) близка к нормали плоскости по-
лировки, составляя с ней углы 12 и 14° соответ-
ственно. Дисперсия точек в треугольниках (рас-
пределение полюсов) 3–8 и 3–5° для зерен 6-3 и 
8-6 соответственно. Отметим, что дисперсия опре-
деляется как присущим образцу угловым разбро-

Рис. 3. Карты распределения контраста полос BC дифракционных картин (а, в), карта фазового состава (д) 
и ориентировок кристаллитов циркона (б, г) и кварца (е) на поверхности зерен 6-7 (а, б) и 8-6 (в–е) цирко-
на Мугоджар. 
Фаза Zrc – зеленый цвет, Qz – красный (д). Цвет карт распределения ориентировок задан углами Эйлера; на “б”, “г”, “д” 
белым отображены области, в которых индексация не выполнена вследствие низкого контраста картин Кикучи; пункти-
ром выделены границы зерна 8-6. 
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го зерна; это свидетельствует о том, что процессы 
преобразования минерала происходили с сохране-
нием кристаллографической ориентации.

Карты распределения ориентировок (рис. 3е) 
и ОПФ (рис. 4в) включений кварца демонстриру-
ют разориентацию на угол более 20°, это типично 
для минеральных включений, захваченных во вре-
мя роста минерала.

Таким образом, определение на поверхности не-
однородных образцов ориентации отдельных кри-
сталлитов и локальной текстуры позволяет полу-
чать важную информацию о процессах роста и пре-
образования зерен циркона.

ВЫВОДЫ

С использованием нового оборудования – при-
ставки EBSD NordlysNano к электронному микро-
скопу Jeol-6390LV – опробована методика анализа 
картин дифракции минералов и выполнено иссле-
дование микроструктурной неоднородности гете-
рогенных зерен циркона на примере пробы из мета-
морфических пород Мугоджар. Картирование по-
верхности зерен по качеству EBSD-картин исполь-
зовано для визуализации локальных количествен-
ных различий степени кристалличности зерен; по-
казано, что цирконы начальной степени радиаци-
онного повреждения могут быть успешно иссле-
дованы методом EBSD; выполнен микрофазовый 
анализ зерен и анализ распределения ориентиро-
вок его решетки и включений кварца; установлен 
факт малоугловой разориентации решетки циркона 
в пределах зерен и “ориентационная” целостность 
структуры зерна, что указывает на сохранение кри-
сталлографической ориентации в процессах преоб-
разования минерала.
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