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В последние годы метод дифракции отраженных 
электронов (���� – �������� ���� ������� �������-���� – �������� ���� ������� �������- – �������� ���� ������� �������-�������� ���� ������� �������- ���� ������� �������-���� ������� �������- ������� �������-������� �������- �������-�������-
�����, реали��емы� в растрово� электронно� ми-�, реали��емы� в растрово� электронно� ми-
кроскопии, пол�чил большое распространение для 
анали�а микростр�кт�ры и микротекст�ры мате-
риалов. Он по�воляет исследовать ориентацию от-
дельных кристаллитов на поверхности поликри-
сталлов, анали�ировать локальн�ю текст�р�, корре-
ляцию ориентировок в ра�ных точках, идентифици-
ровать напряженное и деформированное состояние 
кристалла, фа�ы и их дв�мерные распределения по 
поверхности обра�ца [6]. Сочетание ����-метода 
и рентгеноспектрального микроанали�а по�воляет 
пол�чать достаточно полн�ю локальн�ю характе-
ристик� материала – его состав, стр�кт�р� и тек-
ст�р�. В материаловедении природного вещества 
метод активно применяется для и��чения пол��че� 
деформации и рекристалли�ации минералов (пре-
им�щественно кварца, оливина, граната, пироксе-
на, кальцита�, преобра�овани� в ходе метаморфи-
ческих процессов микростр�кт�ры и реакци� в гра-
нате и др�гих минералах, стр�кт�рных преобра�о-
вани� желе�о-никелевых сплавов в металлических 
метеоритах и оливина в каменных (см. обширн�ю 
библиографию в об�оре [5]�. Оп�бликованы работы 
по применению ����-метода в исследовании ми-����-метода в исследовании ми--метода в исследовании ми-
нералов магматических пород [11, 12, 26], процес-11, 12, 26], процес-], процес-
сов диагене�а осадочных пород [15, 20, �0], мелко-15, 20, �0], мелко-], мелко-
�ернистых оксидов желе�а и желе�о-титановых ок-
сидов [1�], а также биоминералов [9, 10, 14]. Метод 
исполь�овался для идентификации микрокристал-
лических полиморфных фа� (кианита и силлимани-
та A�2��O5, кварца и коэсита ��O2, пирита и марка-
�ита F��2 и др. [5]�, при и��чении новых минералов, 
открытых в виде микрокристаллов [18]. Для цирко-18]. Для цирко-8]. Для цирко-
на ����-метод применялся в основном при анали-����-метод применялся в основном при анали--метод применялся в основном при анали-
�е деформаци� и напряжени�, а также свя�анного с 
ними влияния деформированного состояния стр�к-
т�ры на подвижность примесных элементов, в том 
числе � и ��, что важно при решении геохроноло-� и ��, что важно при решении геохроноло- и ��, что важно при решении геохроноло-��, что важно при решении геохроноло-, что важно при решении геохроноло-
гических �адач [1�, 19, 21, 2�, 25, 2�–29]. �редстав-1�, 19, 21, 2�, 25, 2�–29]. �редстав-]. �редстав-
ляется акт�альным ра�витие и применение ����-
ме тода в сочетании с рентгеноспектральным ми-
кроанали�ом для исследования микростр�кт�ры 
сложных гетерогенных (гетерохронных� �ерен цир-
кона и минеральных включени� в них как основы 
для анали�а �амкн�тости их и�отопно� �–��-сис-
темы при исполь�овании техник локального дати-

рования (масс-спектрометрии с ла�ерно� абляцие� 
проб и др.�.

Цель работы – опробование методики ����-
ана ли�а и исследование микростр�кт�рно� неодно-
родности гетерогенных �ерен циркона, в том числе 
и минеральных включени� в них (на примере про-
бы и� метаморфических пород М�годжар�.

Образцы – цирконы сложно� текст�ры Тал-
дыкского блока М�годжар; особенности их соста-
ва и �ональности описаны в [1–�]. Зерна гетероген-
ны, в объеме микрокристаллов сос�ществ�ют бес-
цветная про�рачная и б�рая неравномерно окра-
шенная пористая фа�ы. С исполь�ованием J��-
ана ли�а совместного распределения интенсивно-
сте� обратнорассеянных электронов (���� и като-
долюминесценции (CL� в [1, 2] выделен ряд �он 
(рис. 1а, б�: �оны I�-� с “нормально�”, типично� 
для большинства цирконов обратно� корреляци-
е� ���- и CL-интенсивносте�, об�словленно� ва-
риациями радиационного повреждения, и �она II � 
“аномальными” величино� и соотношением ��� и 
CL, что свя�ано с ее гидратацие�, нар�шением сте-
хиометрии, пористостью, высоким содержанием 
примесных элементов C�, A�, Y, �, РЗЭ, �, Th, �� и 
F. Зоны I�, I� представляют собо� бесцветн�ю обо-
лочк� с высоко� степенью кристалличности, а �о-
ны I� и II – м�тно-б�рое ядро. Зоны Iа и II отнесе-
ны соответственно к фрагментам кристаллическо-
го новообра�ованного и реликтового первично не-
�порядоченного циркона; �оны I�-с интерпретиро-
ваны как переходные; тренд Iс→I�→I� сопоставлен 
с �величением степени кристалличности матрицы.

В сравнительных целях и��чен обра�ец высоко-
кристаллического циркона Mu� T��� и� карбонати-
тов (Австралия�; состав, �ональность и спектроско-
пические сво�ства циркона Mu� T��� описаны в [�].

МЕТОДИКИ

Исследования выполнены на электронном ми-
кроскопе J���-6�90LV с работающими совмест-
но приставками Ox���� I�s��um���s ��� X-m�x80 
и ���� N����ysN��� под �правлением программы 
AZ��� v.2.2. Обра�цы ра�мещались в камере мик-
роскопа на специальном держателе под �глом �0º 
межд� нормалью к поверхности обра�ца и падаю-
щим п�чком электронов; расстояние до люмино-
форного экрана, на которы� проецир�ется карти-
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на дифракции, составляло порядка 20 мм. В каж-
до� точке анали�а одновременно регистрировался 
характеристически� рентгеновски� спектр и диф-
ракционные карты Кик�чи (���� – �������� ���� 
������� ��������, по которым определялся соответ-
ственно химически� состав и пространственная 
гр�ппа, ориентировка кристаллитов. �оскольк� ра-
бота штатных детекторов ��� и �� нево�можна 
вследствие геометрии ра�мещения обра�ца в каме-
ре для представления фа�ового контраста (по сред-
нем� атомном� номер� Z� и рельефа поверхности 
наклоненного обра�ца исполь�овались два верх-
них, регистрир�ющих рассеяние электронов “на-
�ад”, и два нижних, регистрир�ющих рассеяние 
электронов “вперед”, F�� кремниевых детекто-
ра (F���s������ ���������, окр�жающих фосфорны� 
экран ���� приставки. И�-�а наклонного ра�меще-
ния обра�ца пространственное ра�решение ����-
анали�а более чем на порядок ниже ра�решения в 
обычном режиме электронно-микроскопического 
анали�а [6]; оно определяется объемом во�б�жде-

ния кристалла. Для �скоряющего напряжения 15–
20 кэВ пространственное ра�решение дифракцион-
ных картин циркона оценивается величино� поряд-
ка 1 мкм.

Фа�овы� анали� обра�цов проводился на осно-
ве химических (���� и дифракционных данных 
(����� с исполь�ованием имеюще�ся ба�ы дан-
ных бе� расчета параметров решетки стр�кт�р; ин-
формация о параметрах решетки неявно содержит-
ся в �глово� ширине полос Кик�чи, однако не мо-
жет быть и�влечена в сил� �ависимости вида диф-
ракционно� картины от геометрии по�иционирова-
ния обра�ца в камере и ряда др�гих факторов. Каж-
ды� фа�овы� анали� проводился после калибров-
ки системы ���� по эталонном� обра�ц� (���; во�-
можны также калибровки по и�вестно�, свободно� 
от остаточных напряжени�, фа�е, прис�тств�юще� 
в обра�це [8].

�одготовка поверхности обра�цов играет реша-
ющее �начение для пол�чения качественных и�о-
бражени� и интерпретации ре��льтатов ����-

Рис. 1. ���- (а, г�, CL- (б, д� и F��-и�ображения рельефа поверхности обра�ца после шлифовка и полировка 
(в, е� �ерен 6-� (а–в� и 8-6 (г, д� циркона М�годжар. 
���- и CL-и�ображения – микро�онд C�m��� �X100, F��-и�ображения – микроскоп J���-6�90LV с приставко� ���� 
N����ysN��� (нижняя пара детекторов рассеянных электронов�. ��нктир – фрагменты �ерен, картированные ����-
методом.
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сов плоскостью экрана�; плоскость, проходящая 
чере� центр этих кон�сов и перпендик�лярная их 
оси, является геометрическо� проекцие� плоско-
сти дифракции на экран. Углы, обра��емые светлы-
ми полосами Кик�чи, соответств�ют межплоскост-
ным �глам кристаллическо� стр�кт�ры, точки пе-
ресечения полос – осям или полюсам �он обрат-
но� решетки. Угловая ширина полос Кик�чи равна 
�двоенном� брегговском� �гл� и, в соответствии с 
�аконом Брегга, пропорциональна величине �∙λ/�h�� 
(� – порядок рефлекса, λ – длина волны электро-� – порядок рефлекса, λ – длина волны электро-– порядок рефлекса, λ – длина волны электро-λ – длина волны электро- – длина волны электро-
на, �h�� – межплоскостное расстояние�; эксперимен-
тально этот факт проявляется в �ширении полос 
при снижении �скоряющего напряжения (�величе-
нии длины волны электрона�, при переходе от ма-
лых к большим �начениям h��, а также для отраже-h��, а также для отраже-, а также для отраже-
ни� высоких порядков.

Индексация плоскосте� на картинах Кик�чи 
ос�ществляется в ����-методе с помощью автома-����-методе с помощью автома--методе с помощью автома-
ти�ированного распо�навания и�ображени� и вы-
бора наиболее подходящих полос с послед�ющим 
сравнением и�меряемых межплоскостных �глов и 
расстояни� с соответств�ющими �начениями и� ба-
�ы данных для ра�личных кристаллических стр�к-
т�р. Ре��льтат индексации плоскосте� обра�ца цир-
кона представлен на рис. 2. Данная дифракцион-
ная картина одно�начно идентифицир�ется как со-
ответств�ющая тетрагонально� стр�кт�ре циркона 
(пространственная гр�ппа I41/amd�.

Качество дифракционных картин. В сл�-
чае стр�кт�рного несовершенства дифрагир�юще-
го кристалла, наличия точечных дефектов, дисло-
каци�, �агря�нения поверхности, �величения тол-
щины слоя напыленного �глерода, наложения диф-
ракционных картин от нескольких микрокристал-
литов и т.д., дифракционная картина ра�мывает-
ся. Этот эффект имеет особое �начение для цирко-
на, степень кристалличности которого может с�-
щественно варьировать в �ависимости от степени 
радиационного повреждения, примесного состава, 
гидратации, нестехиометрии. След�я [6], вводит-
ся количественны� параметр, характери��ющи� ка-
чество дифракционно� картины, например, по ре�-
кости (профилю� краев отдельных полос и/или по 
контраст� полос. Карты параметра контраста по-
лос для �ерен циркона М�годжар представлены на 
рис. � а, в. Области с высоким контрастном полос 
представлены светлыми, с ни�ким контрастом по-
лос – более темными областями. В темных обла-
стях индексация плоскосте� �атр�днена или нево�-
можна. В �ерне 6-� проиндексировано 66% скани-
рованного �частка, в �ерне 8-6 – ��% поверхности. 
Видно, что �оны I� и � характери��ются высоким 
контрастом полос, тогда как �оны I�, II – более ни�-
ким, причем качество дифракционно� картины в 
�онах I� и II одинаково ни�кое, несмотря на во�мож-
ные фи�ические ра�личия причин ра�мытия. Кар-
тирование поверхности �ерен циркона по качеств� 

анали�а; треб�ется как механическая шлифовка, 
так и химико-механическая полировка; сло� напы-
ления �глеродом не должен превышать нескольких 
нанометров [24]. Зерна циркона, смонтированные 
в “шашке”, полировались в течение 2–5 мин с ис-
поль�ованием алма�но� пасты (1 мкм� и коллоид-
ного раствора ��O2 (50 нм�, обеспечивающего хи-
мическое травление поверхности �ерен. Рельеф по-
верхности обра�цов отражает ра�личн�ю химиче-
ск�ю сто�кость �он ра�но� степени кристаллично-
сти (рис. 1в�; степень травления �величивается в 
ряд� I�->�->�->II. �осле полировки на поверхность 
напылялся �глерод толщино� 5–� нм.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Картины дифракции отраженных электро-
нов. Осново� анали�а стр�кт�ры ����-методом 
являются картины Кик�чи, обра��ющиеся на лю-
минофорном экране в ре��льтате дифракционно-
го отражения первичных электронов и� приповерх-
ностных слоев кристалла. На рис. 1 представлена 
типичная ����-картина, пол�ченная от обра�ца 
Mu� T���; она имеет вид рег�лярно� системы свет- T���; она имеет вид рег�лярно� системы свет-T���; она имеет вид рег�лярно� системы свет-; она имеет вид рег�лярно� системы свет-
лых полос, ограниченных темными линиями Кик�-
чи на непрерывном фоне. Геометрия картин Кик�-
чи интерпретир�ется как гномоническая проекция 
кристаллическо� решетки на плоски� экран люми-
нофора, где точка падения первичного п�чка на по-
верхность обра�ца является центром проекции (см., 
например, [6]�. Темные линии Кик�чи соответств�-
ют краям кон�сов электронно� дифракции от опре-
деленных семе�ств атомных плоскосте� (они вы-
глядят прямыми, однако в де�ствительности пред-
ставляют собо� гиперболы очень мало� криви�ны, 
обра��ющиеся при сечении дифракционных кон�-

Рис. 2. Картина Кик�чи дифракционного отраже-
ния первичных электронов и� приповерхностных 
слоев обра�ца Mu� T��� с �ка�анием ре��льтата 
индексации атомных плоскосте�.
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����-картин может быть исполь�овано для ви��а--картин может быть исполь�овано для ви��а-
ли�ации локальных количественных ра�личи� сте-
пени кристалличности �ерен.

Установлено, что �начения ширины рамановско� 
линии ν�(��O4� в �онах I�-� и II составляют 4.5–6.2, 
�.0–10.1, 2�.2–�2.2 и 18.1–�4.6 см–1 соответствен-
но (спектрометр H����� L��RAM HR800 �v��u����, 
дифракционная решетка 1800 шт/мм, во�б�жде-
ние H�-N�-ла�ером 6�� нм, корректировка на спек-H�-N�-ла�ером 6�� нм, корректировка на спек--N�-ла�ером 6�� нм, корректировка на спек-N�-ла�ером 6�� нм, корректировка на спек--ла�ером 6�� нм, корректировка на спек-
тральное ра�решение по [16]�. Оценка накопленных 
до� авторадиации с исполь�ованием �ка�анных �на-
чени�, выполненная в рамках подхода [22] в пред-22] в пред-] в пред-
положении об отс�тствии высокотемперат�рных 
во�де�стви� на обра�ец и “химического” вклада в 
�ширение, дает �начения ниже 0.�·1018 α-расп/мг 
(начальная степень повреждения� в �онах I� и I� и 
выше 1.2·1018 α-расп/мг (средняя и высокая степени 
повреждения� в �онах Iс и II. Таким обра�ом, цир-Iс и II. Таким обра�ом, цир-с и II. Таким обра�ом, цир-II. Таким обра�ом, цир-. Таким обра�ом, цир-
коны начально� степени радиационного поврежде-
ния кристаллическо� стр�кт�ры мог�т быть �спеш-
но исследованы методом ����.

Фазовый анализ. Карты распределения содер-
жания фа� в исследованных цирконах представле-
ны на рис. �д; в �ерне 8-6 обнар�жены шесть мине-
ральных включени� ра�мером 5–50 мкм с химиче-
ским составом и стр�кт�ро� кварца.

Распределение ориентировок кристалличе-
ской решетки. Вид картин Кик�чи �ависит от ори-
ентировки кристаллическо� решетки относитель-
но люминесцентного экрана; этот факт по�воля-
ет с высоко� точностью определять ориентиров-
к� анали�ир�емого объема кристалла и исследо-
вать текст�р� материалов [6]. В программном обе-
спечении AZ��� исполь��ется ряд методов для ха-AZ��� исполь��ется ряд методов для ха- исполь��ется ряд методов для ха-
рактеристики текст�ры объектов, в том числе ме-
тоды полюсных фиг�р и �глов Э�лера (см., напри-
мер, [4]�. �рямые полюсные фиг�ры (��Ф� демон-

стрир�ют ориентацию конкретного семе�ства пло-
скосте� (например, {100}, {111}, пр.� относитель-
но выбранно� внешне� плоскости (например, пло-
скости сканирования или плоскости прокатки�. Об-
ратные полюсные фиг�ры (О�Ф�, напротив, пока-
�ывают ориентацию конкретных направлени� (на-
пример, направления нормали к поверхности ска-
нирования� относительно локальных кристалло-
графических систем координат кристаллитов. О�Ф 
строятся в области стандартного тре�гольника, об-
ра��емого тремя главными направлениями на стан-
дартно� проекции кристалла (для к�бическо� син-
гонии – направления [001], [011] и [111], для тетра-
гонально� – [001], [100] и [110] и т.д.�. �олюсная 
плотность на О�Ф пока�ывает долю кристаллитов 
(или точек и�мерения�, полюса плоскосте� {h��} 
которых совпадают с �ка�анным направлением в 
обра�це. Например, количество точек, сосредото-
ченных вбли�и [001] на стандартном тре�гольнике 
О�Ф, характери��ет количество кристаллитов (или 
точек и�мерения�, для которых нормаль к плоско-
сти сканирования обра�ца бли�ка к кристаллогра-
фическом� направлению [001]. Углы Э�лера (три 
�гла поворота� исполь��ются для представления 
в�аимно� ориентации систем координат, свя�анных 
с решетко� кристаллита и обра�ца.

О�Ф в ортогональных направлениях X, Y и Z, 
характери��ющие распределение ориентировок 
кристаллическо� решетки циркона в �ернах 6-�, 
8-6 и включени� кварца в �ерне 8-6, пока�аны на 
рис. 4. Зерна 6-� и 8-6 ориентированы таким обра-
�ом, что ось (100� бли�ка к нормали плоскости по-
лировки, составляя с не� �глы 12 и 14° соответ-
ственно. Дисперсия точек в тре�гольниках (рас-
пределение полюсов� �–8 и �–5° для �ерен 6-� и 
8-6 соответственно. Отметим, что дисперсия опре-
деляется как прис�щим обра�ц� �гловым ра�бро-

Рис. 3. Карты распределения контраста полос �C дифракционных картин (а, в�, карта фа�ового состава (д� 
и ориентировок кристаллитов циркона (б, г� и кварца (е� на поверхности �ерен 6-� (а, б� и 8-6 (в–е� цирко-
на М�годжар. 
Фа�а Z�� – �елены� цвет, Qz – красны� (д�. Цвет карт распределения ориентировок �адан �глами Э�лера; на “б”, “г”, “д” 
белым отображены области, в которых индексация не выполнена вследствие ни�кого контраста картин Кик�чи; п�нкти-
ром выделены границы �ерна 8-6. 
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го �ерна; это свидетельств�ет о том, что процессы 
преобра�ования минерала происходили с сохране-
нием кристаллографическо� ориентации.

Карты распределения ориентировок (рис. �е� 
и О�Ф (рис. 4в� включени� кварца демонстрир�-
ют ра�ориентацию на �гол более 20°, это типично 
для минеральных включени�, �ахваченных во вре-
мя роста минерала.

Таким обра�ом, определение на поверхности не-
однородных обра�цов ориентации отдельных кри-
сталлитов и локально� текст�ры по�воляет пол�-
чать важн�ю информацию о процессах роста и пре-
обра�ования �ерен циркона.

ВЫВОДЫ

С исполь�ованием нового обор�дования – при-
ставки ���� N����ysN��� к электронном� микро-
скоп� J���-6�90LV – опробована методика анали�а 
картин дифракции минералов и выполнено иссле-
дование микростр�кт�рно� неоднородности гете-
рогенных �ерен циркона на примере пробы и� мета-
морфических пород М�годжар. Картирование по-
верхности �ерен по качеств� ����-картин исполь-
�овано для ви��али�ации локальных количествен-
ных ра�личи� степени кристалличности �ерен; по-
ка�ано, что цирконы начально� степени радиаци-
онного повреждения мог�т быть �спешно иссле-
дованы методом ����; выполнен микрофа�овы� 
анали� �ерен и анали� распределения ориентиро-
вок его решетки и включени� кварца; �становлен 
факт мало�глово� ра�ориентации решетки циркона 
в пределах �ерен и “ориентационная” целостность 
стр�кт�ры �ерна, что �ка�ывает на сохранение кри-
сталлографическо� ориентации в процессах преоб-
ра�ования минерала.

Авторы при�нательны А.А. Краснобаев� �а 
предоставленные обра�цы, В.И. Гроховском� и 
Г.А. Яковлев� �а конс�льтацию и помощь в подго-
товке обра�цов. 
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