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HEA : cartographie EBSD avec filtre EDS pour identification de phases
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Thermofischer scientific
e QUANTA 650 FEG ESEM

Oxford instrument : Q

Lithographie

Mots clefs

MEB environnemental

L 2 oo g e o

FrtTE+ S+t e+

Pt Caractérisations chimique
GNP BGOOG 2P NS N et cristallographique

Marquage de surface multi
échelle

Meécanique in-situ
environnementale

Corrélation d'images

A 1 e A EIEEL=0\ 2yT R numeriques
N A ; 20.00 kV10.2 mm 40.0 ym Custom ETD 6 400 x
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Essai mécanique a chaud. Ex: glissement au joint de grain. Aluminium 300°C
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EBSD camera Electron source

+ Tallle de spot, vitesse et amplitude de balayage.

SEM chamber Optics Laser unit
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/N L’ Electron Back Scattered Diffraction
(EBSD) une technique de
caracterisation des solides critallins
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Les atomes s’ordonnent dans les solides
cristallins sous forme de réseau tripériodique.

A chague nceud du reseau, se trouve des atomes.

auteur : Equipe Gr.A.M.M.E.S., Université Bordeaux 1 - 2005

—

e )\ GROUPEMENT NATIONAL DE F
| !.fi./ | MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE Y

\ 1/ ET DE MICROANALYSES “

S—t En convenfion g coopéralion avec iy Socéié Frangaise de Physque reunion pédagogique 4 et 5 decembre 2025

Alexandre TANGUY



TANGUY

auteur : Equipe Gr.A.M.M.E.S., Université Bordeaux 1 - 2005 a

Dans ce réseau nous pouvons isoler un motif unitaire, que nous appelons maille élementaire, définie par des
vecteurs a,b,c et les angles «, 3, y entre ces vecteurs.

La répétion au nceud du réseau de la maille éléementaire ( mise en commun de faces ) conduit a un cristal.
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Classification des cristaux.

7/ systemes cristallins et réseau dérivée

uadratique
=bzcC

o o f)

Orthorhombique p

a*b*c

=p=y=90°

Hexagonal
a=bzc

o= p=90° P
y=120°

Monoclinique
azbzc

o=y =90°
B+ 120°

Triclinique
azbzc P
o pryzl°
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Tngnnal
a=b=c

o=p= *,r:::?'[]“

F c . g
|
F toutes faces centrées

ﬁ

4 types de réseau

4 types de réseau

P Primitif
cantré

C 1 face centrée
+ 7 systemes cristallins
= 14 reseaux de BRAVAIS
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Les plans réticulaires.

Dans le systeme cubique face centré

{111)

{110)

auteur : Equipe Gr. A.M.M.E.S., Université Bordeaux 1 - 2005
La distance inter-réticulaire agit comme une fente permettant le phénomene de diffractions

™ GROUPEMENT NATIONAL DE
MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE
| ET DE MICROANALY SES

En convention de coopéralion avec ls Socéié Frangaise de Physique reunion pédagogique 4 et 5 décembre 2025 11
Alexandre TANGUY




Cliché de Kikuchi

E
i

" La diffraction
A MS

Lol de Bragg 2d,,,siné = ni

2dsinf=n A
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Thermofischer scientific XRD academy
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Le principe de détection

W ou LaB,
FEG cathode chaude
plutot que pointe froide

Indexation Cartographie

Deétecteurs associes possibles :

BSE ou FSD, AED et EDS Francois BRISSET: |
SN EBSD : Analyse par diffraction des électrons rétrodiffusées
3:;%?05::; ggg';&%ue“ BALAYAGE ~ i application et techniques couplées ,.EDP science 2015
ET DE MICROANALYSES
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Le principe de détection

2dp, SING = NA
Diffraction capture du cliché EBSD Indexation des bandes
incident
electron becam ¢ phosphor
screen

lited \p—s E >
sample ' = :}8 e e

Kikuchi-lines

B

lattice

e
Choix d’'une solution, par validation de la concordance du motif
A partir d’un cliché et de avec la phase cristallographique déeclarée dans le systeme.

son orientation

<nJ GROUPEMENT NATIONAL DE _ . . , , . ,
!LZ MICROSCOPIE ELECTRONIOUE A BALAYAGE EBSD : Analyse par diffraction clies electrong retrodiffusees

| ET DE MICROANALYSES application et technigues couplées ,.EDP science 2015
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Affectation au point de diffraction une phase et une orientation.
Francois BRISSET:




La differenciation des cliches EBSD
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MICROSCOPIE ELECTRONIOUE A BALAYAGE EBSD : Analyse par diffraction des électrons réetrodiffusées
ET DE MICROANALYSES application et technigues couplées ,.EDP science 2015
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Orientation cristallographique

ormal Direction

Transverse Direction

(1D) Grace aux figures de poles directes, on décrit
I'orientation du cristal dans le repere echantillon

 / /

Visualisation des grains selon leurs
orientations avec un code couleur
figure de pole inverse.

1 0'1\/
/ \ Francois BRISSET:

EBSD : Analyse par diffraction des électrons rétrodiffusées
application et techniques couplées ,.EDP science 2015
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Exemples de resultats sur toutes sortes de materiaux

i g :‘ ;
r Coquilles

Y FRE

Dépot PVD Matériaux partiellemen

“CAF

POLYTECHNIGUE
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] Semi-conducteurs

Essais in-situ

Verres

Francois BRISSET:
EBSD : Analyse par diffraction des électrons rétrodiffusées — . .
application et techniques couplées ,.EDP science 2015 100.0 ym = 100 steps  Phase . Titanium

SN T Alumina B Monoclinic Zirconium Oxide
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Conclusion sur L'EBSD

Outil puissant pour décrire les microstructures cristallines .

» Tallle de grain

» QOrientation du cristal

ésorientation local du cristal

Caractérisation des joints des grains
Differentiation des phases cristallographigues
e

ECOLE

POLYTECHNIGUE

>
>
& 10 RIS >
>

Diameétre du cercle équivalent (um)
0,08 - Réglages de Ia taille du grain
Angle de seuil: 10,0°

Grains limitrophes: Inclure
Subset 1

0,06 - Toutes les phases (y compris les s
Résultats

Nombre de grains: 39589

Moyenne: 2,4um

Moyenne pondérée en fonction de

o
®
1

Mini: 0,7um
Maxi: 148,3um

Ecart type: 8,0pm

Fraction de surface pondérée

0 20 40 60 80 100 120 140
Diamétre du cercle équivalent (um)

Grain Parameter
Nombre de pixels
1 [pix] 47977

L

rojet LASEM

MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE
ET DE MICROANALYSES S | ,
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De multiples autres representations

EBSD : Analyse par diffraction
des electrons rétrodiffusés
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we

)|
NS

Grain Size (diameter)

10

Grain Size (Diameter) [micr~

cliquez sur ['image pour

l'agrandir
Francois BRISSET:
EBSD : Analyse par diffraction des électrons rétrodiffusées 2015 * 308 pages
application et techniques couplées ,.EDP science 2015 ISBN :
S —_ pry 9078-2-7598-1912-6
Q MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE D fors
ET DE MICROANALYSES
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Cas des Alliages a architecture chimiques.

High Entropy Alloy

Comment 'EBSD trouve une limite ?
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Alllages a architecture chimiques.

Chemical gradient

(;F . .7
POLYTECHNIGUE ‘ "| ----- ;? B
@ 10 panis 5 Pure Ni
:. @
Composition ey .
. o
HEA (%) at. o V| ® :
€
: S
NI 20% Composition
AorB Grain boundary Length
Fe 20%
0 ] » . . (c) Chemical (d) 3D network
Co 20% (a) Solid-solution e (b) Grain boundary eadlent oaf fluctustions —'»
0 Atomic Micron Mesoscale
Mn 20%
0 Fig. 1. Scheme of the concept of chemically architectured metallic alloys. The microstructure is represented at various length scales.
Cr 20%
Chemical achitecturation of high entropy alloys through powder metallurgy . Mathilde Laurent-Brocd, Diaa Mereib, Glwadys Garcin,judith
Monnier, Loic Perriere,Benjamin Villeroy, Journal of Alloys and Compounds,835 (2020) 155279
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Ni - Matrice

3D Phase View

[

~N

¥

Fhase Details Reflectors

Description

Mame: Mickel

Reference: INICKEL.CRY]

Structure
Crystal Systemn: Cubic - High
11 (m-3m)

225 (Fm -3 m)

Laue Group:

Space Group:

Unit Cell
a [A]:
b [A]:
c [Al:
Alpha []:
Beta [°]:

Gamma [°]:

GROUPEMENT NATIONAL DE

MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE

ET DE MICROANALY SES

En convention de coopéralion avec s Socélé Frangaise de Physque

Parametres cristallographiques

Phase Details Reflectors

Description
MName: High entropy alloy

Reference: Mi-Co-Cr-Fe-Mn

Structure
Crystal System: Cubic - High
11 (m-3m)

2259 (F m -3 m)

Laue Group:

Space Group:

Unit Cell
a [Al:
b [A]:
c [Al:
Alpha [7]:
Beta [*]:

Gamma [*]:

reunion pédagogique 4 et 5 decembre 2025

HEA
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Phase Details ‘

=

Prd =t

POLYTECHNIGUE

©2 1P PARIS

B B ) = = =k =k

= M

4
5
¥
T
L
9

e g e I 8

_—r =t [ a

WS S R PR

Lol Lol [l

Difference au 1/100 d'angstrom : ’EBSD en indexation classique ne distinguera pas les deux phases !?

Reflectors

d [A]

2.0341
20341
2.0341
20341
1.7616
1.7616
1.7616
1.2456
1.2456
1.2456
1.2456
1.2456
1.2456
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Differentiations cristallographigues
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d [A]

20611
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- ."'_
cj IP PARIS

HV .spot WD pressure mag [

2000kV | 5.0 | 99 mm | 2.65e-3 Pa | 254 x
GROUPEMENT NATIONAL DE
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En convention ge coopéralion avec [ Socété Frangaise de Physique

Imagerie BSE du matériau

det
500 um | ABS

reunion pédagogique 4 et 5 decembre 2025

Microstructure complexe :
Contraste chimigue

Contraste cristallin

25
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Mise en condition EBSD + EDS.

FSD Mixed Image

Acquisition avec les diodes FSD - upper permet
une bonne visualisation du contraste chimigue

Ref S_HEA
&«

https://www.ebsd.com/

™S GROUPEMENT NATIONAL DE
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Acquisition des spectres de références

ECOLE
POLYTECHNIGUE

@ IP PARIS
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Ref S_HEA

Ref S_Matrice

E

Ref S Matrice

Source:

Created:

Livetime:

Process Time:
Accelerating Voltage:
Magnification:

Working Distance:

Stage X:

Stage Y:

Stage Z£:

Stage Tilt:

Specimen Tilt (degrees):
Stage Rotate:

Elevation (degrees):
Azimuth (degrees):
Number Of Channels:
Energy Range (keV):
Energy per Channel (eV):
Detector Type:

Detector Type Id:
Window Type:

Spectrum Area (counts):
Spectrum Count Rate (cps):
Pulse Pile Up Correction:
Primary Detector:
Primary Detector Senal Number:

reunion pédagogique 4 et 5 decembre 2025

P

Acquired

11/02/2020 16:41:45

13.6s

1
20.00kV
254 x
9.7mm
1.25Tmm
12.8mm
38.0mm
69.00°
£9.00
-1794°
35.0

0.0
2048

20 keV
10.0eV
x-act
26
SATW
615553
39911.6
Succeeded
X-Act
66095

Ref S HEA

Source:

Created:

Livetime:

Process Time:
Accelerating Voltage:
Magnification:

Working Distance:

Stage X:

Stage Y:

Stage £

Stage Tilt:

Specimen Tilt (degrees):
Stage Rotate:

Elevation (degrees):
Azimuth (degrees):
Number Of Channels:
Energy Range (keV):
Energy per Channel (eV):
Detector Type:

Detector Type Id:
Window Type:

Spectrum Area (counts):
Spectrum Count Rate (cps):
Pulse Pile Up Correction:
Primary Detector:
Primary Detector Senal Number:

has
Acquired
11/02/2020 16:35:03
17.2s

1
20.00kV
254 x
9.7mm
1.25Tmm
12.8mm
38.0mm
£9.00°
£9.00
-179.4°
35.0

0.0

2048

20 keV
10.0eV
x-act

26

SATW
618571
32572.5
Succeeded
X-Act
66095
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Resultat de I'acquisition des spectres de réeferences.

Ni Matrice [l Reference Spectrum 2 (1) Bonne différenciation entre :
HEA [ Reference Spectrum 1 (1) RGN
> HEA

GROUPEMENT NATIONAL DE F
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Differentiation des phases par un critere chimique.

Ni - Matrice Unit Cell

Unit Cell HEA

3D Phase View

SN

(i

'

a [Al:
b [A]:
c [Al:

a [A]:

b [A]:

c [Al:
Alpha []:
Beta [°]:

Gamma [°]:

Alpha [7]:
Beta [*]:

Gamma [*]:

GROUPEMENT NATIONAL DE F
MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE D foer

ET DE MICROANALYSES
En convenfion de coopéralion avec iy Socéié Francaise de Physque
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Acquisition en cours ...

ﬁ
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ﬁ

...suspense...
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Résultat de la cartographie.

Parametres d’acquitions .
Tallle 500 x 350 um

Pas de 0,3 um

Fréquence 230 Hz
Temps d’exposition 4,3 ms
2 heure 20 min d’acquisition

En chague point :
» Une phase identifiee a I'aide 'EDS.

SN F : : : :
, GROUPEMENT NATIONAL DE
!A;-' e oy » Une orientation cristallographique
| /’ ET DE MICROANALYSES
— reunion pédagogique 4 et 5 decembre 2025

En convention ce coopéralion avec iy Socéé Francaise de Physque
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Définition 1666x1166 1942556.
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Résultat de la cartographie.
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Imagerie correlative

Comment identifier la contribution des phases sur comportement mécanigue ?
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Savolir faire du LMS.

Mots clefs

MEB environnemental

Caractérisations chimique
et cristallographique

Lithographie

Marguage de surface multi

echelle

Mecanique in-situ
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Resultat de |la correlation d'image

» Observation de I'évolution du champ de déformation
ldentification de la contribution des phases lors la
déformation.
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Merci de votre attention

Projet LASEM

EBSD camera | Electron source
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