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EBSD en transmission ou TKD dans le MEB

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

« Suite a la publication de leurs 1" résultats, d’autres equipes de
recherche ainsi que les constructeurs de systemes EBSD se sont
iIntéresseés a cette technique.

» Trois appellations pour une méme technique (32 réferences) :

— TKD pour Transmission Kikuchi Diffraction
(dénomination la plus juste mais dont 'acronyme existe déja dans d’autres
domaines scientifiques — 942 résultats dans Web of Science)

— t-EBSD pour Transmission EBSD
(dénomination la moins juste, mais la plus parlante — 10 résultats dans WoS)

— t-EFSD pour Transmission Electron Forward Scatter Diffraction
(dénomination la plus consensuelle, mais la moins utilisée — 5 résultats dans WoS)
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Diffraction Kikuchi en Transmission dans le 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,

notamment pour E__élevées.

* 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 :
r=1(Z, E,)
A Tavec 1/72, E2,.
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R.R. Keller, NIST, Microscopy and Microanalysis Webinar (2013)




EBSD conventionnel ‘
Résolution spatiale

* 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

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 ! 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 dans le MEB
Résolution spatiale
« La diffraction Kikuchi en transmission dans le MEB (TKD) est une

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

faisceau incident

Sample grid

®

onde sphérigue

diffusée Sample stub

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.

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 ! R.R. Keller, R.H. Geiss, Journal of Microscopy, 245 (2012) 245



Diffraction Kikuchi en Transmission MEB
Mise en ceuvre des échantillons

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 40° (jusqu’a 45°) a 'opposé de I'écran EBSD
« Systeme EBSD commercial
« Pattern center : ~ haut de I'écran EBSD (WD ~ 3 a 12 mm)

- E.:15a30kV * 1:200pAal0nA
* Dwell time : idem pour EBSD conventionnel
Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 R.R. Keller, NIST, Microscopy and Microanalysis Wehinar (2013)

P. Trimby, Ultramicroscopy, 120 (2012) 16



Comparatif EBSD et TKD 7
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

4573457 poels 1508 01K

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

5553 pirels, 1EDR OTH

Analyse EBSD conventionnelle en plusieurs points : pas de cliché indexable

4530453 pws, 160 401K 4530453 panig, 16-02 401 245 paeis; 150 01K 4536453 panly; 1 6-0a 401K 153355 pheds, 1T I0IN

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

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 R. Geiss & R. Keller, Transmission EBSD for Characterization of Nanomaterials
in the Scanning Electron Microscope : workcast.net, NIST



Ecran
EBSD

Comparatif EBSD et TKD
Exemple (2/3)

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

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

40 nm amorphe S|3N4 ™~

Ta
Ni

TKD
en transmission

TKD : le cliché Kikuchi est 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.

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 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 9

Exemple (3/3)
Ni 40 nm

s || Résultats de la simulation de Monte-Carlo
| Diffraction d’'un dépd6t 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 (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 o3 . D élevée
sy . , . . D = 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)
Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 R.R. Keller, R.H. Geiss, Journal of Microscopy, 245 (2012) 245

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



TKD : Profondeur d’émergence des e diffractés *
Exemple 1

10 nm Au/ -cristallin- 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 aprés 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 /

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:
specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)



TKD : Profondeur d’émergence des e diffractées *

Exemple 2
Les e participant a la formation Caractérisation 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 possible pour les
échantillons dont la taille des T
grains < épaisseur du film Pattern from Hfo films of

monocllnlque

tfnckness 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.

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:
specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)



TKD : Profondeur d’émergence des e diffractés
Exemple 3

12

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

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 S. Suzuki, JOM, 65 (2013) 1254



TKD : Epaisseur analysables des echantillons  *
Film Al épaisseur 3 um
E,=30 keV | =
Beaucoup d’e .:,::
ayant perdu peu . w1
d’énergie (en 2 { W00
rouge) g Wiese
Certains sortant <
SRR o de I’échantillon
Patterns from thick Al foils:
(a) 800 nm,
(b) 1.5 um, E,=20 keV l et
(c) 2 um, -
(@) 3 pm e
Wzia40
Peu ou pas d’e- 2 W20
sortant de £ Bos-00
I’échantillon 2 s
1021040
- : : Woo0020 /

Angstroms

Collogue GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015

K.P. Rice et al., Transmission electron backscatter diffraction in the SEM:
specimen thickness effects : 2013 FCMN, NIST, Gaithersburg, MD, USA (2013)



TKD : Effet de I'épaisseur sur la diffraction v

Lame mince d’un acier 8Cr Martensitique

Cartographies IPF obtenues en TKD a 15 et a 25kV

Influence de la tension d’accélération des électrons
Thin €= Specimen thickness ——————> Thick

LU, 0
-

« 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.

Colloque GN-MEBA / SFu — Nice — Juillet 2015 S. Suzuki, JOM, 65 (2013) 1254



TKD : Exemples applications §

Analyse de batteries Li-ion Analyse de lames TEM

a) CENTER
d) ==—

e) CENTER (Global) @ rei67% FP: 33%
LFP: 68 % @ rP:30% FP: 70%
FP:32% @) Lrr:88% FP: 12%
_— @ Lrrise% FP: 1%
(Global) B LP17% PP 83%
LFP: 16 %
FP:84 %

f)

LFP-FP: Phase
13 pum [ R
[ Tiaz

Al:
12um

EDGE

CENTER

R. de Kloe et al. Orientation measurements in TEM foils using transmission EBSD. IMC2014, Praha (2014)
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