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摘  要：贵金属超细丝材常用于精密电子功能器件的关键位置，但由于其加工成品尺寸微细传统技

术无法准确表征超细丝材的微观精细结构。采用聚焦离子束-电子背散射衍射(FIB-EBSD)联用的超

细丝材截面制样与表征方法，精确表征出了 4种不同材质贵金属超细丝材的晶粒、取向、织构以及

晶界等微观结构信息；而 3D EBSD三维重构技术将微观结构分析实现为 3D动态过程，更加直观地

反应出超细丝材的真实微观结构信息。 
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Abstract: Precious metal ultra-fine wires are critical components in precision electronic functional devices. 

However, due to their ultrafine sizes, traditional techniques cannot accurately characterize the micro-

structures of ultrafine wires. By using a combination technique of a focused ion beam and an electron 

backscatter diffraction method, (FIB-EBSD) four precious metal ultrafine wires sections were prepared, and 

their microstructures of grain orientation, texture and grain boundary were accurately characterized. In 

addition, the 3D reconstruction technology (3D EBSD) realized the analysis of microstructures as a 3D 

dynamic process, which more intuitively reflects the true microstructure information of ultrafine wires. 
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现代扫描电子显微技术是一种分析先进显微结

构特征的有力工具。电子背散射衍射技术(EBSD)融

合了传统意义上的晶体学分析和显微组织的研究方

法，实现了对晶体材料大面积区域的晶体学取向信

息的逐点式快速标定，并对微观组织结构和微区织

构进行重构分析，在材料科学研究领域得到了广泛

应用[1-8]。与透射电子显微技术(TEM)的取向分析相

比，EBSD具有测试面积大、测试区域可选择性强、

数据采集速度快且制样更为简单等优势。而相较 X

射线衍射(XRD)取向及织构分析，EBSD 技术可将

晶体结构、取向信息和微观组织形貌相对应，数据

呈现方式更为直观[7-9]。近年来，聚焦离子束(FIB)技

术在微观结构剖析领域发挥了重要作用，其具备纳

米图形加工、离子束通道衬度成像、精准定位截面

制备、TEM样品制备、连续截面加工成像(3D成像)

以及微电子元器件线路编辑与芯片修复等功能[10-12]。

将 FIB技术与 EBSD技术相配合，不仅能够完成对

超细样品的制备加工，同时可对样品截面进行微观
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精细结构分析，结合 3D 连续截面加工技术还可以

将样品的二维结构信息以原位三维结构信息的形式

呈现。 

贵金属超细丝材常用于精密电子功能器件的关

键位置，但由于其加工成品尺寸微细(φ< 0.1mm)传

统技术无法表征超细丝材的组织结构和晶体取向，

通常采用合金的片材组织来间接推断材料的微观组

织演变规律。而丝材与片材变形过程中所受应力状

态不同产生较大的组织差异，该表征方法不能准确

客观地反映真实的组织结构。准确性的不足阻碍了

贵金属超细丝材再结晶组织分析、超细复合丝材相

鉴定及镀层厚度测量、孪晶择优取向、晶界分布等

方面的研究工作，从而制约了该类材料的发展。 

贵金属超细丝材由于尺寸微细且塑性强，传统

镶样磨制法容易导致样品发生塑性变形，导致样品

无法获得良好的截面样品来进行微观精细结构分析。

本文选取4种不同材质的贵金属超细丝材，采用FIB

技术进行微区截面加工，获取满足需要的截面，通

过离子束通道衬度成像技术研究组织中的相位衬度、

缺陷信息及晶界特征；同时，采用 EBSD技术研究

超细样品的微观精细结构如：晶粒、取向、织构以

及晶界等；并结合 FIB连续切片加工技术，进行样

品的原位三维结构表征。 

 

1 实验 

 

1.1 材料和仪器 

样品为经拉拔、退火制得 4 组 φ20 μm 的贵金

属超细丝材，其成分分别为 Au、Ag 及 AgAuPd，

纯度(质量分数)均大于 99.95%；此外，Au/Ag复合

丝材采用固相复合及塑性拉拔技术成形后在 500℃

退火处理。 

测定使用的扫描电子显微镜型号为 FEI-Versa 

3D，附件 EBSD探头为 EDAX-Hikari-Series，数据

采集软件为 EDAX-OIM V7，数据分析软件为 TSL 

OIM Analysis 7。FIB连续截面制样采集信息后，采

用三维重构软件 FEI-Avizo 9.0进行数据处理。 

1.2 超细丝材 FIB-EBSD截面制样 

图 1为超细丝材 FIB-EBSD截面样品制备的原

理示意图与相应示例。 

 

   

图 1 贵金属超细丝材 EBSD-FIB截面样品制备原理(a)及示例(b) 

Fig.1 Schematic representation of the experimental setup for the 3D EBSD-FIB method 

 

进行 EBSD微观取向及织构分析的剖面为纵截

面，垂直于拉拔方向，样品加工原理示意如图 1(a)

所示。丝材样品粘贴于样品台上，经 FIB 加工后，

倾转样品台至观察截面与入射电子束角度呈 70°，

通过对超细丝材截面进行电子背散射衍射检测，得

到样品微区截面的 EBSD图像及晶体学信息，步长

设置为 0.07 μm。聚焦离子束双束系统以 Ga做为离

子源，在一定的加速电压下轰击样品表面，以对样

品进行切割及抛光处理；获得经离子束抛光后的无

表面应力的截面观察样品，通过离子束通道衬度成 

 

像观察并获取截面区域的微观组织结构形貌图像。 

超细丝材 FIB截面样品的制备工艺为：1) 将贵

金属超细丝材样品拉展并粘结在双倾样品台 36°的

斜面上，且接近样品台顶端位置，选择样品截面制

备及测试区域；2) 倾转样品台利用双束扫描电镜的

聚焦离子束功能将选择区域内的样品在直径 1/2 处

(d/2)镀碳保护膜，碳膜保护层厚度为 2 μm，镀碳切

割实例如图 1(b)所示；3) 离子束粗切，15 nA，30 

kV；3) 离子束精切，5 nA→2 nA→1 nA→0.3 nA，

30 kV。 

 

(a) (b) 
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1.3 扫描电子显微学表征 

1) 离子束通道衬度成像。基于电镜技术的提高，

与晶体取向以及晶体内缺陷密度有关联的衬度显示

能解析很多材料显微现象，扩大了扫描电镜的功能

和应用范围，通道衬度成像就是其中之一。对于多

晶体材料，其每个晶粒的取向不尽相同。对于成分

均匀、且具有抛光平面的多晶材料，由于离子束的

通道效应，相对取向差越大的晶粒，相对衬度较大，

因此可以定性地知道晶粒的取向分布情况。利用离

子束通道衬度成像技术可以观察多晶试样的位向衬

度，可以显示未经金相腐蚀的晶界，特别是孪晶界

和亚晶界，以此来评价材料塑性变形的性质。 

2) EBSD微观取向与晶粒分析。晶粒取向成像

过程中，电子束在样品上进行网格式扫描，并且每

个点获取衍射花样、测定晶体取向以及在反极图上

分配每个扫描点的颜色。由此产生的数据用晶体取

向图表示，这些数据能够反映样品微观结构的各种

信息。与光学或扫描电子显微图像不同，晶粒的微

观取向图能够显示出样品的微观结构中所有晶粒和

晶界的位置。 

3) EBSD晶界分析。在晶粒成像过程中，晶粒

是通过获取取向差小于临界角度的图像中相邻像素

点而得到的。晶粒尺寸的分布可通过图像中数据信

息测定，而特殊晶界的分布和位置也可通过这些信

息来表达。 

4) 变形织构分析。通过晶体取向成像技术获取

的晶体取向数据常用于分析样品中织构的变化。独

立的晶体取向标定可用来显示晶体织构与择优取向，

并且还可以获得相之间的取向关系与晶界取向关系

的分布和位置。 

5) 三维重构(3D EBSD)。通过与装有聚焦离子

束(FIB)扫描电镜结合，EBSD可用于 3D分析技术。

FIB 技术用来切除样品的表面一层，在获得新鲜截

面后即时获得 EBSD数据信息，重复此过程就可以

获取目标位置的 3D EBSD 数据。三维重构样品制

备及数据采集是经过复杂前处理并进行软件设置后，

由集成设备自动采集，过程原理与 FIB-EBSD相似，

但由于数据量巨大一般耗时 1~2 d。 

 

2 结果与讨论 

2.1 离子束通道衬度成像 

图 2显示了贵金属超细丝材 FIB切割后的离子

束通道衬度像。在 EBSD面扫之前，先用通道衬度

成像观察晶粒尺寸，发现缺陷、形变区及再结晶晶

粒等区域，之后再采用 EBSD技术对感兴趣区域进

行晶体取向标定。 

 

  
 

  

(a). Ag; (b). AgAuPd; (c). Au; (d). Au/Ag 

图 2 贵金属超细丝材 FIB切割后的离子束通道衬度像 

Fig.2 The contrast image of ion-beam channel after FIB cutting of precious metal ultrafine wires 
 

(b) (a) 

(c) (d) 
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EBSD 与通道衬度像的结合可以充分发挥晶体

取向成像技术在材料研究中的优势。EBSD 的空间

分辨率约为 30~50 nm，而通道衬度可以观察到

EBSD 看不到的特征，比如位错结构、孪晶界、变

形带等。因此，离子束通道衬度与 EBSD 的连用，

可以提高 EBSD的空间分辨率和综合分析范围。由

图 2 可见，4 种超细丝材的通道衬度像均出现了典

型的变形丝织构晶粒组织，但沿直径方向的分布范

围有所差异，择优取向晶粒长径比差异较大。此外，

4 种丝材组织中都存在孪晶，但孪晶的数量及尺寸

大小也有所差异。对图 2中的组织进行定量分析发

现，Ag 及 AgAuPd 丝材中存在粗大的退火孪晶组

织，其长径比分别为 6.75和 10.1，AgAuPd中的孪

晶形貌更加细长；而 Au及 Au/Ag复合丝中无粗大

孪晶组织。而 2种材料的径向丝织构组织最窄及最

宽位置的范围分别为，Ag：5.53~8.46 μm、AgAuPd：

3.83~6.39 μm、Au：8.2~11.74 μm、Au/Ag 复合：

1.88~4.59 μm。统计细小孪晶的尺寸发现，4种丝材

中Au超细丝的小孪晶最小尺寸为 0.1 μm，而Au/Ag

复合丝材的小孪晶最小尺寸为 0.03 μm。 

2.2 微观取向与晶粒尺寸 

EBSD 系统采集的取向数据可以显示在反极图

(IPF)上。IPF 分布图使用的颜色取自对应的反极图

(IPF)上的颜色，在这种情况下，颜色的分配取决于

测定的取向和选定的观察方向。IPF 图可以很好的

反应择优取向(或织构)，显示在面分布图上的取向

数据非常直观。图 3所示为 4种贵金属超细丝材的

取向 IPF图。 

 

  

  

(a). Ag; (b). AgAuPd; (c). Au; (d). Au/Ag 

图 3 贵金属超细丝材的取向 IPF图 

Fig.3 The IPF maps of precious metal ultrafine wires 

 

由图 3 可以看出，4 种成分合金丝材中晶粒的

取向和孪晶尺寸均有所差异。为明晰超细丝材晶粒

尺寸及其分布规律，以 Ag超细丝材为例，将图 3(a)

原始数据经 OIM 软件进一步处理，获得图 4 所示

Ag超细丝材的晶粒尺寸分布图，其中图 4(b)中着色

部分表示尺寸小于 1 μm 的晶粒，填充颜色对应图

4(a)曲线上彩色点横坐标的尺寸数据。 

图 4(a)所示为 Ag 超细丝材的晶粒尺寸与所占

面积百分数的关系图，结合图 4(b)分析发现，退火

处理后芯部更倾向于形成粗大的再结晶退火组织， 

 

(a) (b) 

(c) (d) 
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(a). 晶粒尺寸-面积百分数(Grain size - area fraction); (b). 尺寸小于 1 μm的晶粒(Grain size ≤1 μm) 

图 4  Ag超细丝材的晶粒尺寸分布 

Fig.4 Distribution of grain size for Ag ultrafine wire 

 

且粗大孪晶的面积百分比更高，靠近边部位置晶粒

细小、呈等轴状，且伴随有大量细小孪晶的形成。

这是由于，加工过程中芯部丝材变形较小晶粒破碎

小，而边缘处变形最大晶粒破碎，退火中发生再结

晶，且再结晶晶粒尺寸在 0.8~1 μm之间。 

2.3 晶界结构与分布 

同样以 Ag 超细丝材为例，为展示晶界的分布

情况，通过软件处理获得晶粒间的取向差，以明确

该材料中晶界的类型，如图 5所示。 

 

   

(a). 质量图及大小角晶界分布(IQ and high angle GBs)；(b). 取向差分布(Misorientation angle)；(c). 孪晶界分布(Twin GBs) 

图 5  Ag超细丝材的晶界结构分布实例 

Fig.5 Distribution of grain boundaries for Ag ultrafine wire 

 

图 5(a)为 Ag 超细丝材的大小角晶界分布的情

况，其中黑色线条表示取向差大于 15°的晶界，而白

色线条表示取向差低于 15°的晶界。可以看出，大角

晶界是最主要的界面，且由取向差分布图 5(b)可知，

占比最高的大角晶界集中在 60°，此晶界类型为孪

晶。选取孪晶界以晶界分布图表示，如图 5(c)，其

中孪晶界以紫色表示，蓝色绿色分别代表大角晶界

和小角晶界。加工完成后 Ag 超细丝材中存在大量

的孪晶结构，丝材芯部产生了典型的退火孪晶结构，

而靠近边部为尺寸细小的孪晶。 

2.4 变形织构分析 

图 6为拉拔退火后所得 Ag超细丝材的织构择

优取向实例。 

由图 6(a)可知，{111}和{110}极图上的取向密

度较弱，织构取向集中在{001}极图上，在{001}极

图中，取向密度集中在 A2方向上，A2方向为拉

拔方向。对比面心立方金属{100}的标准极图可

知，其形成的主要织构类型为(100) [001]。而图

6(b)反极图中所示，经过变形后形成了[001]平行于

拉拔方向的丝织构，其织构密度为 16.435，织构密

度越大说明织构越强，拉拔次数的增加，有可能形

成[010]平行于拉拔方向的丝织构，随着拉拔次数

的增加，该织构弱化。 

 

(a) 

(b) 

(b) (c) 

(a) 
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 (a). 极图(Pole figure)；(b). 反极图(Inverse pole figure) 

图 6  Ag超细丝材的织构择优取向实例 

Fig. 6 Example of texture analysis from Ag ultrafine wire 

 

2.5 3D EBSD三维重构 

3D EBSD三维重构技术是利用FIB-SEM的FIB

功能对样品表面进行连续切割，每完成一次切割都

对该表面进行 EBSD数据采集，最后利用重构建模

软件对连续切割所获信息进行三维重构，得到样品

分析区域的 3D EBSD数据。3D数据可以准确的对

材料的晶粒尺寸、取向、晶界等进行定量表征，还

可以提供二维平面数据所不具备的空间信息。 

图 7 是以 Ag 超细丝材为研究对象，利用 3D 

EBSD 技术构建的拉拔退火后再结晶晶粒取向的三

维立体形貌。由图 7可知，丝材芯部存在粗大的长

条状晶粒和退火孪晶，边部的再结晶晶粒细小。三

维结构既能体现晶粒的真实尺寸和结构，同时对取

向的判定也有重要意义。 

 

  

(a). Z轴切片(Slice for Z axis)；(b). XY轴切片(Slices for X and Y axis) 

图 7  Ag超细丝材的取向重构 3D EBSD实例 

Fig.7 Example of 3D EBSD orientation reconstruction for Ag ultrafine wire 

 

 

3 结论 

 

聚焦离子束(FIB)技术凭借其独特的微纳尺度

制造能力和优势，已成为科技前沿领域不可或缺的

工具之一。FIB-EBSD 联用技术不仅能够完成对超

细样品的制备加工，同时可对样品截面进行微观精

细结构分析，结合 3D 连续截面加工技术还可以将

样品的二维结构信息以原位三维结构信息的形式呈

现。3D EBSD三维重构技术将微观结构分析实现为

3D动态过程，更加直观地反应出超细丝材的真实微

观结构信息。 

1) 超细丝材的离子束通道衬度像能够反应出

典型的变形丝织构、晶粒及位向衬度等，定量统计

可知，其沿直径方向的分布范围有所差异，择优取

向晶粒长径比差异较大。 

(a) (b) 

(a) 
(b) 
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2) IPF图展现出了择优取向和织构的信息，Ag

超细丝中存在具有[001]取向的丝织构，而在其他三

种成分合金丝材中织构的取向有所差异。通过晶界

分布图分析晶粒间的取向差发现，Ag超细丝材中存

在大量孪晶结构，且芯部为典型的退火孪晶结构而

靠近边部为尺寸细小的孪晶。而 Ag 丝材中变形织

构取向集中在{001}极图上，丝材变形后形成了[001]

平行于拉拔方向的丝织构。 

3) 利用 3D EBSD技术构建的 Ag超细丝材再

结晶晶粒取向的三维立体形貌可知，丝材芯部存在

粗大的长条丝织构和退火孪晶，边部的再结晶晶粒

细小。三维结构既能体现晶粒的真实尺寸和结构，

同时对取向的判定也有重要意义。 
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