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EBSD en transmission dans le MEB

 Cette technique a émerge a partir de 2010 et est le fruit des
recherches d’'une équipe du National Institute of Standards and
Technology NIST (Katherine P. Rice, Roy H. Geiss, Robert R.
Keller).

« Suite a la publication de leurs 18" resultats, quelques équipes et les
constructeurs de systemes EBSD se sont intéressés a cette
technique.

« Trois appellations pour une méme technique :

— TKD pour Transmission Kikuchi Diffraction
(dénomination la plus juste mais dont I'acronyme existe déja dans d’autres
domaines scientifiques — 217 résultats dans Web of Knowledge)

— t-EBSD pour Transmission EBSD
(dénomination la moins juste, mais la plus parlante)

— t-EFSD pour Transmission Electron Forward Scatter Diffraction
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Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Quel intérét ? La caractérisation des nano-matériaux

 Dimensions de I'échantillon < A, mauvaise diffusion des électrons
— section efficace de diffusion des e- faible,
— linformation caractéristique de I'échantillon
transportée par les e- diffusés est pauvre, L=1(Z, E.)
notamment pour E__élevées. A Tavec 1/72, E2,.
* Intérét du MEB par rapport au MET :

E.. faible = A ¥, section efficace de diffusion des e 7
* (I particules < 50 nm : interét du MEB

libre parcours moyen des e :

Scattering forms the basis for all information
measured by electron microscopy.
140 - LlowZ (C)
— 120 - : .
Taille minimum _
de la structure | 100 -
du matériau 80 - , > .
pour une forte | Mid Z (Ge)
diffusion des e | ©0 S 25 —<«—— 50 nm particle
~A, NM : .
( ) o / Matériaux lourds
20 84 - S— nanométriques.
‘ I High Z (Pt)  — o )
0 e /,_’ Caractérisation MEB et
MET : OK
SEM TEM
Microscope Energy
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EBSD conventionnel ‘
Résolution spatiale

e Echantillon massif!:
An~ 20 nm // axe de tilt Hlectron
Ap~ 60 nm L axe de tilt

e Particules isolées 2 ; :
A~ 120 nm (Fe-Co) ; Tilted

sample

A=29 A,

1/cos 70°=1/0.342=2.9

« Profondeur d’émergence des e rétrodiffusés
diffractés : quelques dizaines de nm, dépend
principalement de Z et E_.

Low Z High Z

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 !'S. Zaefferer, Ultramicroscopy 107 (2007) 254
2J.A. Small, J.R. Michael, D.S. Bright, Journal of Microscopy 206 (2002) 170



Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Résolution spatiale
« La diffraction Kikuchi en transmission dans le MEB (TKD/t-EBSD) est

une technique de mesure automatisée des orientations cristallines
avec une résolution spatiale ~10 fois supérieure a 'EBSD.?

fuisceau incident

P

onde sphérigue
diffusée

POURQUOI ?
« Diffusion des e~ au point source P favorisée dans la direction vers

I'avant — diffraction Kikuchi des e proches de la surface.

« Détection des e ayant diffusé au point P aux plus faibles angles par
rapport a ceux détectés en EBSD conventionnel.

« Poire d’intéraction plus petite.

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 ! R.R. Keller, R.H. Geiss, Journal of Microscopy, 245 (2012) 245



Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Echantillons

plane of

thin film
specimen or

TEM grid

Echantillon transparent aux e- typiguement prépareé pour une
observation au MET

— lame mince (polissage électrolytique ou ionique)

— échantillon déposé sur une grille MET (film, particules, etc...)

Tilt échantillon : 0° a 30° (jusqu’a 40°) a 'opposé de I'écran EBSD
Systeme EBSD commercial

Pattern center : ~ haut de I'écran EBSD (WD ~ 3 a 12 mm)

E. :15a30kV « 1:200pAallOnA

Dwell time : idem pour EBSD conventionnel

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 R.R. Keller, NIST, Microscopy and Microanalysis Webinar (2013)

P. Trimby, Ultramicroscopy, 120 (2012) 16



Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Mise en ceuvre

hinged clamp
specimen on grid
silver paste

conventional SEM
specimen stub

T : = region ground
IR . - ; away from TEM
e ' holder

SEM
Microclamp

O Grille fixée sur un stub SEMclip? ® Film fixé dans un micro-étau?
® Porte échantillon MET simple tilt! @ Lame fixée dans un micro-étau

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 1 R.R. Keller, NIST, Microscopy and Microanalysis Webinar (2013)
2 P. Trimby, Ultramicroscopy, 120 (2012) 16



Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Mise en ceuvre - comparatif

« P.Trimby:
— 20-30 kV, 1-10 nA, CCD Nordlys S (caméra rapide)
— échantillon a I'horizontale a WD 5 mm.
— ecran EBSD rectangulaire : a la position standard
— Haut de I'écran EBSD a 5 mm. en dessous de l'éch.
— vit. d’acquisition : 30-65 clichés/s. (clichés : 168 x 128 pixels)
« R.Keller:
— 15-30 kV, 400-600 pA, CCD Digiview 1612 (cameéra résolue)
— echantillon tilté a -20°
— WD 10 mm pour que le Pattern Center soit situé sur I'écran;
écran EBSD circulaire @ 40 mm
— distance ecran EBSD - échantillon = 30 mm
— vitesse d’acquisition : >1 cliché/s. (clichés : 453 x 453 pixels)
mais vitesse non communiquée

* Plage analysée en TKD/t-EBSD ~ 20 x 20 um.
En raison de la nécessité de la transparence au e et du faible pas
consideré (~ quelgues nm)

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013



Comparatif EBSD et TKD/t-EBSD 9
Exemple (1/3)

Ni 40 nm |
| Ta 2,5 nm |
| Membrane Si;N, 40 nm |

Diffraction d’un depdt de Ni : &, des grains = 15 nm

452443 paels, 1E-DR 201K

4572457 poeals_ 1608 401K R piels 1EDRA0TR

4532453 paeds, | G0, 401K 4550453 purels, 1602 401K

Analyse EBSD conventionnelle en plusieurs points : pas de cliché indexable

4530453 powts, 16-2L 4015 4530453 panis, 1600 401X 248 paels; 152 Q01K 53e45 pacely; 160 LO1K 53355 plels 150U I0TK

Analyse TKD en plusieurs points (pas : 20 nm) : clichés structure Ni indexables

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 R. Geiss & R. Keller, Transmission EBSD for Characterization of Nanomaterials
in the Scanning Electron Microscope : workcast.net, NIST



Ecran
EBSD

Comparatif EBSD et TKD/t-EBSD 10
Exemple (2/3)

Ni 40 nm || Diffraction d’un dépét de Ni a 28 KeV

| Ta 2,5 nm
| Membrane Si;N, 40 nm |

Ni
13 SLN,

5nm : %
40 nm amorphe S|3N4 .

Ta

TKD/t-EBSD
en transmission

TKD/t-EBSD : cliché Kikuchi formé par les e
conservant leur cohérence spatiale aprés
diffraction. Pour les e- diffractant prés de la surface
d’entrée : cohérence non maintenue sur une
grande distance dans le matériau.

— bandes de Kikuchi générées essentiellement
par e diffractant prés de la surface de sortie.

AV en réflexion

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 R.R. Keller, R.H. Geiss, Journal of Microscopy, 245 (2012) 245

Simulations : D. Drouin et al., Scanning, 29 (2007) 92



Comparatif EBSD et TKD/t-EBSD "
Exemple (3/3)

|| s || Résultats de la simulation de Monte-Carlo
| | Diffraction d’un dépot de Ni a 28 keV

Membrane Si;N, 40 nm

« EBSD (réflexion) :
— & de sortie des e rétrodiffusés quasi-élastiques
(E> 0.9 E, : e contribuant le plus fortement & la formation des EBSP)
— ~50 nm (//axe de tilt) x 150 nm (L axe de tilt) Résultats cohérents
« TKD/t-EBSD (transmission) . avec les résultats expérimentaux
— FWHM de la distribution spatiale des e transmis sur cet échantillon
— ~ 12 nm dans les 2 directions (influence du tilt négligeable)

m Backscattered Electron Energies E ., =27,1 keV

- ® Transmitted Electron Energies Emoy:27,7 keV
Détection des bandes de Kikuchi en = _
transmlssmn,.. _ o 8 S e transmis p.r. e BSE :
« Volume d’interaction des e reduit 5 . D élevée
- . , . . O = moyenne

« Amélioration de la résolution spatiale £8 . (distribution en En. ® étroite

latérale d’'un ordre de grandeur 2

14 16 18 20 22 24 26 28
Electron Energy (keV) /
Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 R.R. Keller, R.H. Geiss, Journal of Microscopy, 245 (2012) 245

Simulations : D. Drouin et al., Scanning, 29 (2007) 92



TKD/Mt-EBSD N

Profondeur d’émergence des e diffractés — ex. 1 (1/2)

10 nm Au/ —film-— 10 nm Au/
20 nm Si;N jamorphe-50 nm Si3N,

Cliché de Au

Pas de cliché avec
Si3N, © épais
Cliché de Au

Clichés de qualité équivalente

Conclusion :

Les e diffractant a proximité de la surface d’entrée des e incidents ne peuvent pas
garder leur cohérence spatiale, apres diffraction, sur une grande distance dans
I’échantillon.

— les e participant a la formation des bandes de Kikuchi sont issus d’'une profondeur tres
proche de la surface de sortie du matériau cristallin /

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:
specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)



TKD/Mt-EBSD .

Profondeur d’émergence des e diffractés —ex. 1 (2/2)

Les e participant a la formation Caracterisation possible de
des bandes de Kikuchi sont films ultra-minces
issus d’une profondeur tres
proche de la surface de sortie
du matériau cristallin.

— Analyse TKD/t-EBSD possible
pour les échantillons dont la taille

des grains < epaisseur du film Pattern from HfO, films of thickness 10 nm.

MAIS si la profondeur d’émergence
des e diffractés > taille des grains,
ALORS, il y'a superposition les
clichés sur le diagramme de Kikuchi

Pattern from HfO, films of thickness 5 nm.

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:
specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)



TKD/Mt-EBSD .

Profondeur d’émergence des e diffractés — ex. 2

Les e participant a la formation des bandes de Kikuchi sont issus
d’une profondeur tres proche de la surface de sortie du matériau
cristallin.

Selon le type d'échantillon (ici un acier 8Cr Martensitique) et si son
épaisseur reste stable (entre 100 et 400 nm), la superposition de grains
ne pose pas reellement de problemes.

EBSD face supérieure EBSD face inférieure TKD/t-EBSD

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 S. Suzuki, JOM, 65 (2013) 1254



TKD/Mt-EBSD .

Epaisseur des échantillons pouvant étre analysée (1/2)

Film Al épaisseur 3 um

Energy
22.1-30.0

E=30kv || |

24.1-27.0

Beaucoup d’e
ayant perdu peu
d’énergie (en
rouge)
Certains sortant
de I’échantillon

W21.1-240

Angstroms

Patterns from thick Al foils: L SR

(a ) 800 n m ) nll ~ 3000 5 3000 3000 6000 9000 12000 lﬁl‘.

(b) 1.5 um, E.=20 kV l Electon
0 s op Eneigy

(C) 2 um, | Ry AR 181200

(d) 3 um

16.1-18.0
| RERE T
Wz21a40

Peu ou pas d’e reom T 2 Wiorz0
sortant de

I’échantillon

15 v : : : ¢ Woea-100

Angstroms

18000 3 : W o5.1-08.0

Woa1-06.0

24000 [ 021040

27000 p " [ll00.0-02.0

LT
3000 6000 8000 12000 5000 /

Angstroms

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:
specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)
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TKD/Mt-EBSD 1

Epaisseur des échantillons pouvant étre analysée (2/2)

Epaisseur massique & densité x épaisseur : un paramétre pertinent pour déterminer I'aptitude
d’un film a étre analysé en TKD/t-EBSD
t-EBSD/TKD utilisé avec succes pour échantillon dont

900 _ _ épaisseur massique comprise dans l'intervalle :
clichés obtenus sur une partie oo 1o [5 ug/cm?; 800 ug/cm?]
goo | Seul'de la surface du film mince *
700 CAR:
* pres de la limite haute de I'épaisseur massique
s « effets de la microstructure : plusieurs grains
&L 600 dans I'épaisseur du film
£ p
5 .2ooo Al -
(o)) nm
i 500
"
d:) 00 rrrecrrcccccccr e e e e oS- - 41_590.".'".&'- -
% ) _ ® 400 nm Cu
= la surface du film mince
= 300 | 300 nm Cu
& * 800 nm Al
) 100 nm Au ° e
s 200 .
200 nm Cu
A noter :
100 ° La diffusion du faisceau d’e- dégrade la
5 nm HIO, bl S résolution spatiale de Ianalyse TKD/t-EBSD
0 gt 4 , anme pour des films tres épais.
1 10 100 1000 10000
Nominal film thickness (nm)
Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:

specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)



TKD/Mt-EBSD

Influence de I’'épaisseur des échantillons sur la diffraction (1/2)

17

Lame mince d’un acier 8Cr Martensmque TKD/t-EBSD a 25kV

La diffraction est bruitée pour les épaisseurs tres faibles (a). Le signal de
diffraction est ensuite optimal (b). Lorsque I'épaisseur augmente, le signal de
diffraction se dégrade (c, d) jusqu’a son inversion (e, f)

— Difficulté d’'indexation pour les systemes EBSD actuels car ils gerent mal les
fluctuations de signal et encore moins bien le signal de diffraction inversé.

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 S. Suzuki, JOM, 65 (2013) 1254



TKD/t-EBSD .

Effet de I'épaisseur des échantillons sur la diffraction (2/2)

Lame mince d’un acier 8Cr Martensitique
Cartographies IPF obtenues en TKD/t-EBSD a 15 et a 25kV
Influence de la tension d’accélération des électrons

Thin €= Specimen thickness ——————> Thick

Mo ot 2 TV

« Le facteur de qualité du signal de diffraction varie en fonction de
I'épaisseur de I'échantillon et de la haute tension.

» Plus I'échantillon est épais et plus il faut augmenter la haute tension.

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 S. Suzuki, JOM, 65 (2013) 1254



Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Exemple : Alliage Aluminium

19

Image STEM champ clair au MEB

t-EBSD/TKD (pas 10 nm) :
cartographie du parametre « qualité du cliché EBSD »

t-EBSD/TKD (pas 10 nm) :
cartographie d’orientation des grains

500nm

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 P. Trimby, Ultramicroscopy, 120 (2012) 16



Comparatif TKD/t-EBSD et PACOM (ASTAR)

20

« « Precession-Assisted Crystal Orientation Mapping » ou
PACOM (logiciel ASTAR) est une technique utilisée en MET

— développement Edgar Rauch (Grenoble INP — SIMaP/GPM2) —

 Indexation des clichés de diffraction / cartographie des
orientations. Vocation similaire au TKD/t-EBSD

iy

Orientation map

(A)

« Fonctionne sur n’importe quel MET ayant un hublot avec écran phosphorescent.
 Lame MET analysée - épaisseur maxi plusieurs centaines nm

« Dimension max. typiqgues des cartographies : 15 um de coété (pas 20-30 nm)

« Résolution spatiale 2-3 nm. Résolution angulaire standard 0,8°

« Vitesse d’acquisition typique : 50 et 100 img/s (200 img/s max)

Réunions Pédagogiques GN-MEBA Jussieu — 25-26 Novembre 2013 D. Viladot et al., Journal of Microscopy, 252 (2013) 23.
P. Moeck et al., Cryst. Res. Technol., 46 (2011) 589.
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