L'EBSD (Electron BackScatter Diffraction) est une technique
d'acquisition et d'analyse automatisee basée sur la diffraction
des électrons retrodiffusés et implantée dans un microscope
électronique a balayage (MEB), mais parfois aussi sur des
microsondes Auger et historiguement de Castaing.

Technologie et comparaison des cameéras utilisées

en analyse EBSD
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= Lesdivers types de caméras - Principes généraux

e Applications l'analyse EBSD
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= Utilisation de caméras CCD en analyse EBSD - Tests comparatifs
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Electrons rétrodiffuses

SE et BSE FSD incliné et corrig
Alliage de Ni  (mémes conditions d'acquisition - 70° d'inclinaison)

Incidence variable par rapport
aux differents plans cristallins
v
coefficients de réetrodiffusion
difféerents

-> Information qualitative ...




Electrons rétrodiffusés
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Rappel électrons retrodiffuses
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Le systeme EBSD

W, FEG cathode chaude (cold), (LaB6)
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D Indexation Cartographie

70

Détecteurs associés possibles : BSE ou FSD, AHD&t



Indexation d'un cliché EBSD — comment ?

Alumina A203  Cl 0.82
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= Comment aller d'



Indexation d'un cliché
Acquisition d'un cliché EBSD
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Calcul de la
transformée de
Hough

Détection des
bandes (spot
clairs)

Solution de l'orientation Indexation
cristalline visible sur le
cliché EBSD



Indexation d'un cliché : orientation

Rolling Dir, Transverse Dir, Normal Dir
(représentation métallurgique )
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3 angles d'Euler : décrivent les rotations nécessaires pour amener les axes du
cristal en coincidence avec les axes principaux de |'échantillon.



... toute sorte de représentation

srain Size (diameten)
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EBSD sur polycristal d'AD,
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Matériaux partiellement recristallisés

T, VA e, U T —

Roches et météorites

100.0 ym = 100 steps  Phase . Titanium
Alumina . Monoclinic Zirconium Oxide

[] Erbium Oxide Tetragonal Zirconium Oxide

Essais in-situ




Evolution d'un modele de cameéra

CCD analogique, indexation on-line
1990 : 10 sec/pattern semi-automatique
1995: 3 sec/pattern automatique
1999 . 3 patterns/sec 166 MHz
2000 : 10 patterns/sec 300MHz
2001 20 patterns/sec 1Gk

CCD numerigue, indexation on-line

2002 : 40 patterns/sec caméra numeérique + 2GHz
CCD numerigue, indexation off-line

2007 . 750 patterns/sec Dig.cameraGigE
2009 : 1000 patterns/sec Dig.cameraGigE
2011 : 1170 patterns/sec Dig.cameraGigE

— Courant de sonde, modifier des parameétres caméra, PC (rapide-RAM-DD), I'échantillon, ...



Caméra binning >

2Xx2

Tx1 (1300 % 1030) = |E:-:E[EEI:I:-:5'IEI] | |E:-:E[EEI:I:-:5'IEI] |

1x1 2X2 2X2
tps d'acquisition : T T T/4

...autres possibilités diminuer HT, courant



Cameéra binning / résolution

1x1

Avantages :
Augmenter l'intensité recue sur le groupe de pixels
—> Aller plus vite pour lire les données
Inconvénients :
Cliché moins résolu
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binning 4x4, 310 fr./sec.




Courant 5.2 nA — clichés integres




Courant 3.3 nA, binning 5 X 5




Courant 8.8 nA







Courant 5 nA
25 kV, binning 4x4
pas 0.1 micron,

Acier duplex — 40% def.




courant 5 nA et 20 nA
25 kV, binning 4x4, pas 0.1 micron,

™ ]Lj-




2 exemples :
faible courant et faible tension

100 pA — 20 kV — 50 fr/sec 5 kV —5 nA—50 fr/sec

Pourrait étre utile pour des échantillons sensibles ou éventuellaorenbnducteurs.
Travailler a haute résolution — analyse de petits grains



Echantillon a 3 phases
1) Cobalt

2) Carbure de chrome
3) Carbure de silicium

Les 3 phases sont cfc

Cobalt

EBSD - EDS

Carbure de chrome
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EBSD - EDS

Carbure de silicium




- Combiner les images

- Analyse des spectres et

réaliser une analyse de phases

- Réindexer avec le filtre "ED.
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EBSD - EDS

B Composé 1 > Cobalt

B Composé 2 > Carbure de chrome

B Composé3 > Carbure de silicium



EDS

EBSD — EDS — autre exemple
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Kyanite
Andalusite
Sillimanite
Muscovite
Quartz
Chlorite

Rutile
Hematite
Zircon

Kyanite
Andalusite
Sillimanite
Muscovite
Quartz
Chlorite
Rutile
Hematite
Zircon

EBSD et EDS

Bl Kyanite Bl Muscovite [l Rutile
[ ] Andalusite [l] Quartz ] Hematite

[ ] sillimanite [ ] Chlorite [T zircon



In-situ hot stage_,‘

< Hot stage and copper samplé

External assembly

\V Internal view | "il

A — Polar piece protection shutter.

B — Cu sample fixed on the heating stage
(not fully inserted.

C — EBSD camera (fully inserted) and
forscattered electron detector.

D - Water cooling system of the base
plate.

1 - SE detector

2 — EDS detector

3 - VPSE detector

w7 ,|1 , 4 — in-cup BSE detector

H1002D Gatan heating stage (up to 750°C)

TSL Hikari OIM™ EBSD system e URTERA



Deformed state

EBSD maps of the cold drawn wire (copper fcc)

- Average grain size is about 15 um

-Texture is mainly composed of:

<001>//ND

and

<111>//ND fibres

(ND the normal direction to the wire section)

- Distribution of {hkl} planes
Gy TYE <001>//ND fibre
e <111>//ND fibre




sequence

Initial state 1556 20°C  23C°C-2min. 23(°C-7min. 40°C 50°C

111 100
max = 7.244

5.208
3744
2,692
1.935
1.391
1.000
0.719

max = 3.256
2,675
2197
1.805
1.482
1.217
1.000
0.821

Top: initial state, Bottom: 230°C — 2 min.



