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Plan prezentacji

1. Wstep — zarys historyczny metody
2. EBSD - podstawy
3. EBSD - analiza dyfrakcji
4. EBSD z materialow nieprzewodzacych
5. Kilka uwag praktycznych
6. Przykiady
7. WniosKki
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Shoji Nishikawa and Seishi Kikuchi

The Diffraction of Cathode Rays by Calcite
Proc. Impe_rial Academy (of Japan) 4 (1928!!!) 475-477
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Analiza punktowa
EBSD - Electron Backscatter Diffraction
EBSP - Electron Backscatter Pattern (.A.venables)
BKP - Backscatter Kikuchi Pattern

Mapowanie orientacji
COM - Crystal Orientation Mapping
ACOM - Automatic Crystal Orientation
Mapping (r.Schwarzer)
OIM® - Orientation Imaging Microscopy

(TexSEM Laboratories trademark)
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Zastosowanie techniki EBSD w SEM
J. A. Venables and C. J. Harland (1973) , Electron Back
Scattering Patterns — A New Technique for Obtaining
Crystallographic Information in the Scanning Electron

Widok komory probki w SEM Cambridge Stereoscan:
A — Ekran, B — Probka, C — Detektor elektronow, D — Detektor prom. rtg.
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Pierwsza EBSD w SEM zarejestrowana na tasmie filmowej
D. J. Dingley (1984) ,Diffraction From Sub-Micron Areas
Using Electron Backscattering In A Scanning Electron
Microscope”, Scanning Electron Microscopy, 11, 569-575

Kamera telewizyjna zastepuje tasme filmowa
D. J. Dingley, M. Longdon, J. Wienbren and J. Alderman

(1987) ,,On-line Analysis of Electron Backscatter Diffraction
Patterns, Texture Analysis of Polysilicon”, Scanning Electron

Microscopy , 11, 451-456.
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Pelna automatyzacja pomiaru

K. Kunze, S. 1. Wright, B. L. Adams, and D. J. Dingley, 1993
,,Advances in Automatic EBSP Single Orientation Measurements”,
Textures Microstructures, 20, 41-54.

Analiza fazowa za pomoca EBSD

D. J. Dingley and K. Baba-Kishi (1986) ,,Use of Electron
Backscatter Diffraction Patterns for Determination of Crystal
Symmetry Elements™, Scanning Electron Microscopy, 11, 383-391.

D. J. Dingley, R. Mackenzie and K. Baba-Kishi (1989)
,2Application of Backscatter Kikuchi Diffraction for Phase
Identification and Crystal Orientation Measurements in Materials”,
Microbeam Analysis, ed. P.E.Russell, San Francisco Press, 435-436.

J. R. Michael and R. P. Goehner (1993) ,.Crystallographic Phase
Identification 1n the Scanning Electron Microscope: Backscattered

Electron Kikuchi Patterns Imaged with a CCD-Based Detector”,
MSA Bulletin, 23, 168-175.
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Schemaf- stemu EBSD

1- kolumna elektronooptyczna;
2 — probka;
3 — kamera CCD;

4 — sterownik kamery;

5 — komputer sterujacy wiazka oraz
przeprowadzajacy analize obrazu;

G przykiadowy obraz dyfrakcyjny
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Dodatkowy detektor elektronow
rozproszonych do przodu (forward
scattered) zamontowany na '
kamerze CCD do rejestracji miejsc M T
na probce, z ktorych rejestrowane

sq dyfrakcje.
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Skaningowy Mikroskop Elektronowy ze
zmienng proznia E-SEM FEI X130 +
system EBSD HKL Technology +
EDS EDAX Genesis 4000
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Jak otrzyma¢ mape oriélfac'i?

=
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Dyfrakcja wyjsciowa Odejmowanie tla Dzielenie tla
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Rozwazmy 4 piksele lezace na jednej linii. Dla kazdego piksela
obliczamy wszystkie mozliwe wartosci ,,p”’ dla,,0”’ zmieniajacego si¢
od 0 do 180° zgodnie z rownaniem: p = xcos0 + ysin0.

Otrzymujemy 4 Kkrzywe sinusoidalne przecinajace si¢ w punkcie o
koordynatach ,,p” i ,,0”, odpowiadajacych koordynatom ,,p’ i ,,0”
dla linii w ukladzie X-Y.

Linia w ukladzie X-Y przeksztalca si¢ w punkt w ukladzie p-0
(transformata Hougha).

p = xcost) + ysinf) ’
> .
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Characteristic
Hough Peak Profile




Detekcja linii
Za pomoca
transformaty
Hougha
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Dyfrakcja z ceramiki

mulitowej (uklad Rozwigzanie dyfrakcji
ortorombowy) (3A1,0; 2Si0,), nalozone na realng dyfrakcje
10 kV orientacja {370}<7-34>

Symulacja dyfrakcji — pasma
Kikuchiego o intensywnosci
wiekszej niz 10 % najbardziej
intensywnych pasm

Symulacja orientacji
krystalitu mullitu
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| Angle (hkl)4 (hkl), Angle (hkl)4 (hkl),

200 3N 648 220 371
M 3N 705 111 111
220 3N 725 200 131
311 317 80.0 111 371
1M1 220 848 311 131
200 220 90.0 111 220
311 3N 90.0 200 020
1M1 200 900 200 022
M1 311 90.0 220 M3
220 202 90.0 220 220
311 1371
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Zestaw mozliwych rozwiazan dla 3 Angle (hkD1 (hkl)2

: : g2 200 311
pasm Kikuchiego otrzymamy poprzez 295 111 311

porownanie wartosci zmierzonych 315 220 311
katow z realnej dyfrakcji z 351 311 311
wartosSciami z Tablic 853 111 220

45.0 200 220
50.5 311 311
54.7 111 200

60.0 220 202

63.0 311 131
64.8 220 311
70.5 111 111
72.5 200 131
80.0 111 311
84.8 311 131

90.0 111 220
90.0 200 020
90.0 200 022
w5 90.0 220 113
» 90.0 220 220
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1) Identify the hk! of the high
contrast bands (bands likely to be
detected by the Hough transform).

2) Determine all of the
symmetrically equivalent hkls.

3) Form all possible pairs.

4) Calculate the angles
between the plane pairs.

5) Throw out
| duplicates and sort.

200
111
220
311

2000, 020, 002

HMLNTATLTH

220,230, 202, 202, 022, 023

AL TILATL AT A T3 1TL 13T 113, T13.1Ta 13

200,020 200,002 200111 200,117 -
020,002 020,111 020,117 020171 -

o002 111 002111 00111 002111 -

02020=90"  200:002=90°  2002111=547" 2002117 =3547% ...
020£002=90"  0202111=3547" D20Z11T=347°" 020£111=547"

0022111=90F 002211 T=00° @020 T1=00° 00227 11=00°

2002311=252° 111£220=353" 1112311=585" 111211 =705
NM1L£311=295%  200£220=45.0 220202=00F  20031=T15%
202 3M1=315 MLAN=505" 3L3T=630° 1112511=80°
AMLAI=3517 200A11=347"  220/311= 6487







# triplets
1
1
10

n!

(n—?;)!-?)!

#triplets =

For a given number of bands,
n, used for pattern indexing,
the number of band triplets is
determined by this formula.

Typically 7 to 9 detected
bands are used for automatic
indexing.

Ol oo | ] o tn | | L | =







".E:-""""r

etod B 4, '_!omxtu Naﬁkt %ch PA utego 2008

-







- Mapy orientacji otrzymane dla nieprzewodzacego
ZrO2 0 symetrn regularnej
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a) C-SEM b) VP-SEM
nieskompensowany skompensowany tadunek
tadunek elektryczny elektryczny

All Euler map All Euler map
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,»OKirt effect”

Wysoka proznia

Apertura
ograniczajaca | |

proznie

Niska prozni
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EBSD z probek nieprzewodzacych

Przekrdj czynny na
rozpraszanie elastyczne

Nitroge
— Water
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Cross Section (A 2)
o
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Rozpraszanie wiazki elektronowej
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> WOl‘ki ng Di stance Pressure Distance (Pa-mm)
> Energia elektronéw wiazki Nalezy stosowac:
> Zdolno$¢ rozdzielcza a) jak najnizsze cisnienie gazu,
>

Ladunek elektryczny w probce

b) jak najmniejsza odleglosé probka-

nabiegunnik obiektywu (WD —Working distance)
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Pattern Centre — dlaczego pochylamy probke o 70°?

: | - Pattern Centre (PC)
Punkt na ekranie
luminoforu lezacy najblizej
. zrodia elektronow
generujacego dyfrakcje

S0°
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Wplyw cisnienia gazu na jakos¢ dyfrakcji uzyskanej z Pt
a) 0.05 tora, b) 0.5 tora, ¢) 1.0 tora
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Przygotowanie probek do badan

Wskazowki dotyczace przygotowania powierzchni
Poniewaz informacja pochodzi z glebokosci ~50 nm, dlatego:
e Ciaglosc struktury krystalograficznej az do powierzchni
 Brak warstwy zdeformowanej, tlenkowej, napylonej
e Gladka powierzchnia bez wypuklosci (,,shadowing”)
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_Sléanowﬁ- ie ﬁaqu elektronowa/
stolikiem goniometrycznym
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Analiza tekstury

Copper 11124111
Cube {0071 F<100:
Goss {011 <100
FAi011k<122

S 1123634

Stop AA5182 walcowany na gorgco
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Fe0.05wt% C 725°C 554h

_wuu - Copy of Mapd: Step1 pm Grida43n253 N § =100 pm; Copy of Mapd; Step=1 ym: Grid343:253

Mapa TC (T exture Component Map)
Idealna orientacja ziarna 1:
(p1=130060 ’ q)=40010 (P2=67000,

odchylenie od idealnej orientacji 1°
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Szmergiel (skala zawierajaca korund i magnetyt)

mapa fazowa

BC (Band contrast

PR, - G e

)

Phase

[ FeTioa
[ ] aizo3
B iz
B Magnesium Iran Aluminum Silicate Hydroxide
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mapa BC (band contrast) mapa fazowa

Total FPartition
Phase Fraction  Fraction

B chalcopyrite 0285 0.445
[ cubanite 0230 0372
[ ] Amphibole 0010 0.011
Bl ron Oxide 0114 0.130
B ironSulfide 00330 0.044
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7. Wnioski

Skaningowy mikroskop elektronowy wyposazony w EBSD umozliwia:

>

>

iloSciowa analize mikrostruktury materialéw Kkrystalicznych — metali i
ich stopow a takze materialow nieprzewodzacych (!)

identyfikacje fazowa

prowadzenie analiz krystalitow z zdolnoscia rozdzielcza do ~100 nm
(w zaleznoSci od rodzaju materiatu i rodzaju Zrodla elektronow).

mapowanie orientacji, ktore pozwalaja na jednoznaczna
identyfikacje ziaren i granic miedzyziarnowych

analize tekstury oraz badania zaleznosci pomiedzy tektura i
mikrostruktura

charakterystyke granic miedzyziarnowych (tym granic specjalnych
CSL) oraz pomiar ich rozkladu
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Mechanisms giving rise to the Kikuchi band intensities and
profile shapes are complex. As an approximation, the intensity
of a Kikuchi band for the plane (hkl) is given by:

2

2
Il {Z f;(®)cos 2m(hx; +ky, + lzi)} + {Z f;(©)sin 2m(hx, +ky; +1z, )}

where: 1,(0) is the atomic scattering factor for electrons and (x, y, z,) are
the fractional coordinates in the unit cell for atom i.

An observed diffraction pattern should be compared with a
calculated simulation using above equation to ensure only
planes that produce visible Kikuchi bands are used when
solving the diffraction pattern. This is especially important
when working with materials with more than one atom type.
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Dezorientacja

Dezorientacja pomiedzy krystalitem A i B
jest zdefiniowana jako rotacja
transformujaca system odniesienia
krystalitu B B reference system w system
odniesienia krystalitu A

_ FZB:Si'FAB'P'
KA — 1_143 'KB

Crystall

J

(i=1,..,M,j=1,.,N)

gdzie: S;and P; to elementy symetrii
odpowiednio pierwszego i drugiego krystalitu

Dezorientacje mozna opisa¢ matematycznje
na wiele sposobow:
*Para os rotacji/kat rotacji

*Matryca rotacji,

K. Sztwiertnia, M. Faryna, G. Sawina, *Katy Eulera,
Journal of Journal of Microscopy, Vol. 224, 2006, 4

Kwaterniony,
*Wektory Rodrigueza
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EBSD mapping can be used to identify
coesite-quartz inclusions within garnet
and provide unique data about the
deformation of the surrounding garnet

Sample preparation: Final polish with colloidal silica, uncoated
SEM type: FEG SEM

EBSD System: HKL CHANNELS
Accelerating voltage: 20 kV
Probe Current: 12 nA

HKL Technology EBSD Application Catalogue 2005
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General microstructure of the analyzed area.

Three prominent inclusions in dark grey, two of which shows the
coesite-quartz transformation (radial fractures visible as dark lines).

Grey scale variations in the surrounding garnet represent differences in
crystal orientations (,,chanelling contrast”)

Field of view = 1.2 mm
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General microstructure of the analyzed area

Two of the inclusions (in the centre and lower left part of the image) are
prominent with radiating fractures, visible as black lines (poor EBSD quality)

Horizontal join of the 2 maps is visible across the centre of the image.
Scale bar = 400um
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Electron Backscatter Diffraction in Materials

Science

Edited by Adam J. Schwartz - Lawrence Livermore National
Laboratory, CA, USA

Mukul Kumar - Lawrence Livermore National Laboratory, CA, USA
Brent L. Adams - Brigham Young University, Provo, UT, USA
Kluwer Academic/Plenum Publishers, 2000
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Laboratorium Skaningowej Mikroskopii
Elektronowej

oy

Skaningowy Mikroskop Elektronowy ze zmienna
proznia E-SEM FEI XL30 + system EBSD HKL
Technology + EDS EDAX Genesis 4000

Skaningowy Mikroskop Elektronowy
- CSEM PHILIPS XL30 + EDS LINK ISIS
z detektorem GRESHAM

Laboratorium Akredytowane
PN-EN ISO/IEC 17025.2001
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Podsumowanie (1)

. Kiedy wiazka elektronowa oddzialywuje z nachylong
probka elektrony czes¢ elektronow wstecznie

rozproszonych ulega dyfrakcji widocznej na ekranie
luminoforu umieszczonego w komorze probek SEM.

. Dyfrakcja sklada sie ukladu pasm Kikuchiego unikalnego
dla danej struktury krystalograficznej i orientacji probki.

. Centralna linia kazdego pasma Kikuchiego reprezentuje
plaszczyzne dyfrakcyjna.

. Polozenie pasm Kikuchiego jest identyfikowane
automatycznie za pomoc3g transformaty Hougha a

nastepnie stuzy do obliczenia orientacji krystalitu
odpowiedzialnego za utworzenie danej dyfrakcji.
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EBSD z Si przy 10 kV i 30 kV
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I+ EV]
2m c*

A=

2meV [

12.2630

A=

\/V + 0.97845 x 106 V2

Wavelength (&)

Wave length of electron wersus accelerating voltage

A=2d,,sinB

0.09 -

0.07

0.0%

u-u3 1 1 1 1 1 1 1 1
10 20 30 40 S50 60 70 80 90
Voltage (kV)

100

V (kV) A, NM
20 0.00859
30 0.00698
40 0.00602
50 0.00536
60 0.00487
70 0.00448
80 0.00418
90 0.00392
100 0.00370

200 0.00251
300 0.00197
400 0.00164
500 0.00142
600 0.00126
700 0.00113
800 0.00103
900 0.00094
1000 0.00087
2000 0.00050
4000 0.00028

I Sympozjum Sekcji Metod Badan Komitetu Nauki o Materiatach PAN, 29 lutego 2008




h

I+ EV]
2m c*

A=

2meV [

12.2630

A=

\/V + 0.97845 x 106 V2

Wavelength (&)

Wave length of electron wersus accelerating voltage

A=2d,, sinB

0.09 -

0.07

0.0%

u-u3 1 1 1 1 1 1 1 1
10 20 30 40 S50 60 70 80 90
Voltage (kV)

100

V (kV) A, NM
20 0.00859
30 0.00698
40 0.00602
50 0.00536
60 0.00487
70 0.00448
80 0.00418
90 0.00392
100 0.00370

200 0.00251
300 0.00197
400 0.00164
500 0.00142
600 0.00126
700 0.00113
800 0.00103
900 0.00094
1000 0.00087
2000 0.00050
4000 0.00028

I Sympozjum Sekcji Metod Badan Komitetu Nauki o Materiatach PAN, 29 lutego 2008




