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EBSD – EDAX HIKARI SUPER 

1.8 nm à 30 Pa et 3 kV



Pression Variable dans le SEM: Une façon simple d’éviter les effets de charge sur l’échantillon  

L`ionisation dans le gaz produit un flux positif d’ions qui migrent vers la surface et la neutralisent

Un détecteur de scintillation du gaz peut être utilisé pour l’imagerie SE

DETECTEUR

VPSE

Azote



Pour éviter les phénomènes de charges, on peut utiliser la basse tension

il y a des limites pour la basse tension

Et…pour l’EDS et l’EBSD on a besoin des tensions plus élevées



Source: Fang, Zeiss

Nano VP – smaller skirt effect – smaller spot size



Option

NanoVPNanoVPNanoVPNanoVP – The Technology Behind

• In NanoVP mode a differential pumping aperture can 

be inserted below the objective lens.

• This greatly reduces the path length of the incident 

beam in the gas thus reducing beam broadening.

• Best imaging performance

up to 150 Pa, full in lens detection, 

outstanding resolution (1.8 nm at 3kV, 30 Pa), reduced 

field of view (350µm)

• In order to enable chamber BSD detection in VP mode 

a one channel BSD detector, which is integrated in the 

beam sleeve pneumatics, is available.
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Pneumatics

Beamsleeve 5 segments diodeBSD -

Detecteurs VPSE + INLENS

+ VP BSD



Mode NanoVP Pression entre 5 -150 Pa 

Beamsleeve

WD = 6 mm

Porte échantillon

Pré-Tilt   70°

La pression dans la chambre est

moins élevée par rapport au

mode VP





Beamsleeve



WD = 6 mm

BEAMSLEEVE (CONE)



Images en Nano VP 20kV VPSE

En mode Nano VP, pour chaque détecteur il faut utiliser le

bias correspondant .



Images en mode Nano VP 20kV VPSE



Mode VP    Pression entre 5 – 30 Pa



Image en mode VP  20 kV VPSE





Source: D. Barbier

EBSD: DISPOSITIF EXPERIMENTAL

L’échantillon cristallin – la surface est parfaitement polie – est incliné de sorte 

que l’angle formé entre sa surface et le faisceau d’électrons soit égal à 70°.



Analyse de la morphologie et de la taille des grains, caractérisation des joints de 

grain, analyse de la texture locale et globale

Mode Cartographie: Suivant une grille prédéfinie, acquisition et indexation 

du diagramme de Kikuchi pour chaque point 



Microstructure: indice de qualité (IQ) du diagramme de diffraction

qualité de mesure : indice de confiance de l’indexation (CI), écart entre les 

bandes détectées et simulées





Importance du background



Calibration



Echantillons – Biomatériaux



Echantillon 1 - Microscope polarisant

Et pour les biomatériaux?

Application des modes VP
Calcite



Charging at 10 kV



Background: Static Background Subtraction – Intensity Histogram Normalization

Mode VP – 1er essai  sans beamsleeve (cône)   30 Pa



Mode VP – 1er essai  sans beamsleeve (cône)   30 Pa

EDS pour localiser la matière organique



Mode VP – 1er essai  sans beamsleeve (cône)   30 Pa



Application de NPAR - Neighbor Pattern Averaging and Re-indexing

Mode VP – 1er essai  sans beamsleeve (cône)   30 Pa



NPAR - Neighbor Pattern Averaging and Re-indexing

Ultramicroscopy159(2015)81–94



Utilisation du programme OIM



Utilisation du programme OIM



Mode nano VP (avec beamsleeve)  - 30 Pa

CI et IQ



Mode Nano VP (avec beamsleeve)  - 60 Pa

Static Background Division

Dynamic Background Subtraction

Intensity Histogram Normalization

CI VERT

L’avantage du mode Nano VP est de pouvoir avoir des résultats

similaires avec des pressions plus élevées



Mode Nano VP (avec beamsleeve)  - 60 Pa







Mode Nano VP (avec beamsleeve)  - 60 Pa



Mode Nano VP (avec beamsleeve)  - 60 Pa



Mode Nano VP (avec beamsleeve)  - 60 Pa  - avec OIM 



Post – processing OIM 



10 Pa
20 Pa 40 Pa 60 Pa

99 fps gain 0.8 max  binning 2 x2  pas 0.7 µm

I Faraday 10 nA

Static Background Division

Dynamic Background Subtraction

Intensity Histogram Normalization

80 Pa 100 Pa 120 Pa 140 Pa

150 Pa 30 Pa
Mode Nano VP avec

Beamsleeve (cône) 350 µm

IQ 
avec la pression mais il est possible

indexer 



Binning 30 Pa

8 x 8

4 x 4

2 x2



Courant  - 30 Pa

I Faraday = 5.44 nA

Zeiss mode Imaging

I Faraday = 10.57 nA

Zeiss mode Analytical



Echantillon 2

Microscope en réflexion

Microscope polarisant

Calcite



Echantillon 2





Echantillon 3

Microscope polarisant

Calcite





Microscope en réflexion

Echantillon 4

Aragonite









CONCLUSION

� La carte d’orientations EBSD montre qu’il n’y a pas de 

contrôle de cristallisation

� Possibilité de tracer la partie organique via EDS 

� Imagerie et EBSD dans une vaste gamme de pressions. 

Pour le cas du système Zeiss, travailler en VP à 30 Pa et en    

nano VP entre 60 et 80 Pa

� Avec l’augmentation de la pression, diminution du IQ, 

mais amélioration avec le post-processing
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