Dyfrakcja elektronow

wstecznie rozproszonych




Analiza punktowa
EBSD - Electron Backscatter Diffraction
EBSP - Electron Backscatter Pattern
BKP - Backscatter Kikuchi Pattern

Obrazowanie orientacji

COM - Crystal Orientation Mapping
ACOM - Automatic Crystal Orientation
Mapping

OIM® - Orientation Imaging Microscopy

(TexSEM Laboratories trademark)




Analiza punktowa Skanowanie wigzka
elektronowg

e
e




Pierwszy obraz linii dyfrakcyjnych uzyskany przez
Kikuchiego w 1928 roku z krysztalu kalcytu CaCO;,
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Shoji Nishikawa and Seishi Kikuchi
» The Diffraction of Cathode Rays by Calcite”
Proc. Imperial Academy (of Japan) 4 (1928) 475-477




Punktowe zrodlo elektronow

Interaction Yolume Simulation
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»Elektrony wstecznie rozproszone ulegaja dyfrakcji tworzac dla kazdej plaszczyzny
krystalograficznej stozki dyfrakcyjne o duzym kacie rozwarcia (tzw. stozki Kossela)

»Przecigcie tych stozkoéw z ekranem luminoforu — uklad réwnoleglych linii (pasm)
zwanych liniami (pasmami) Kikuchiego unikalny dla danej orientacji krystalitu
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wigzka elektronow

stozek

Kossela (1)

os stozka
Kossela

r — spatial resolution, d — diffraction depth

1 utworzenie zrodia
elektronow w warstwie
podpowierzchniowej
krysztalu — elektrony
rozpraszane s3 we wszystkich
kierunkach. Czg¢s¢ ulega
dyfrakcji zgodnie z prawem
Bragga:

A=2d, ,sind

2 Kat Bragga jest maly (1° dla
15 kV) — stozki sa duze — linie
przeci¢cia z ekranem prawie
proste; odleglos¢ pomiedzy
liniami proporcjonalna do
tan(0) a linia Srodkowa
pomiegdzy przecigciami stozkow
jest rzutem gnomonicznym
plaszczyzny krystalograficznej
uginajacej elektrony




DodatkO%I/y detektor elektronow
rozproszonych ,,do przodu” “ o
(forward scattered) umieszczony ::> -
na kamerze CCD shuzy do S
rejestracji obszarow, z ktorych

rejestrowane sg dyfrakcje
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Przestrzenna zdolnosc rozdzielcza EBSD
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Zdolnosc¢ rozdzielcza [um

Zalezy:

e od rodzaju
materialu

* od zrodia
elektronow

(FEG z
termoemisjq!)
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oAl (Z=13)
a Cu (Z=29)
o Ag (Z=47)
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Zaleznos¢ zdolnosci rozdzielczej od
napigcia przyspieszajacego dla Al, Cui Ag
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Al, recrystallized

F. J. Humphreys, J. Mat. Sci. 36 (2001), 3833

Cu, ECAP step size 200 nm FEI FEGSEM




Schemat systemu EBSD

1 — kolumna elektronooptyczna

2 — probka

3 — kamera CCD

4 — sterownik kamery

S — komputer sterujacy wigzka oraz
przeprowadzajacy analiz¢ obrazu

6 — obraz dyfrakcyjny

s




Jak otrzymac mapg¢ orientacji?

frakcji

=200 prm; Map2; Step=2 pm; Grid=311x211

TO NIE JEST TYLKO KOLOROWA MAPA!!!




Akwizycja — odejmowanie tla




Dyfrakcja wyjsciowa Odejmowanie tla Dzielenie przez tlo




Detekcja linii na dyfrakcji — transformata Hougha
P.C.V. Hough ,,Method and means for recognising complex pattern”
US Patent 3 069 654, 1962

* Przez pojedynczy pixel na ukladzie X-Y mozna przeprowadzi¢ nieskonczong liczbe¢
linii

 Linia ta moze by¢ opisana przez parametry Hougha ,,p” i,,0” , gdzie ,,p” reprezentuje
odleglos¢ linii od poczatku ukladu a ,, 0” — kat pochylenia linii

* Punkt w przestrzeni obrazu jest przedstawiony jest jako sinusoida w przestrzeni
Hougha




* Rozwazmy 4 piksele lezace na jednej linii. Dla kazdego piksela
obliczamy wszystkie mozliwe wartosci ,,p” dla kata ,,0” w zakresie od
0° do 180° zgodnie z rOwnaniem: p = xcos0 + ysin0.

* Otrzymujemy 4 krzywe 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).

f = xcosh) + y;sinb)
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Transtformata Hougha

Raw Hough Transform Characteristic
Hough Peak Profile

After convolution
with Butterfly Mask




Detekcja linii - transformata Hougha




Detekcja linii za
pomoc3a transformaty
Hougha




Dyfrakcja z ceramiki
mulitowej (uklad
ortorombowy) (3AL,0, 2Si0,),

10 kV

Rozwigzanie dyfrakcji
nalozone na realng dyfrakcje
orientacja {370}<7-34>

Symulacja orientacji
krystalitu mullitu

Symulacja dyfrakecji — pasma
Kikuchiego o intensywnosci
wigkszej niz 10% najbardziej
intensywnych pasm




EBSD — analiza dyfrakcji




Identyfikacja odpowiednich wskaznikow hkl przez
porownanie wartosci katow pomiedzy dwoma
pasmami z wartosciami katow z Tablic

Angle (hkl); (hkl), Angle (hkl); (hkl),

252 200 311 648 220 3T
295 111 311 705 111 111
315 220 311 725 200 131
311 317 80.0 111 377
111 220 848 311 131
200 220 900 111 220
311 311 90.0 200 020
111 200 90.0 200 022
111 311 900 220 113
220 202 90.0 220 220
311 137
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Zestaw mozliwych rozwiazan dla 3
pasm Kikuchiego otrzymamy poprzez
porownanie wartosci zmierzonych
katow na realnej dyfrakcji z
wartosciami z Tablic

Angle (hkl)1 (hk])2

25.2
29.5
31.5
35.1
35.3
45.0
50.5

58.5

200
111
220
311
111
200
311

111

311
311
311
31-1
220
220
3-1-1

31-1

60.0
63.0
64.8
70.5

80.0
84.8
90.0
90.0
90.0
90.0
90.0

220
311
220
111

111
311
111
200
200
220
220

202

13-1
3-11
11-1

3-1-1
1-31
2-20
020
022
1-13
2-20




1) ldentify the hkl of the high
contrast bands (bands likely to be

detected by the Hough transform).

2) Determine all of the
symmetrically equivalent hk/s.

3) Form all possible pairs.

4) Calculate the angles
between the plane pairs.

5) Throw out
duplicates and sort.

200
M
220
311

200, 020, 002
NLITATL T
220,220, 202, 207, 022, 022

ALMLATL AT A3 T3LI3L13T, 113, T13.1T3 113

200,020 200,002 200,111 200,117 -
020,000 020,111 020,117 020171 --
002111 002117 002,171 002711 -

0020 =00°  2002002=90°  200£111=347% 2002117 =547
0202002=090° 0202111 =547" (202117 =347" 02021T1=547% -

0022111=90¢F 002117 =00°  0022171=90° 00227 11=00°

W0£311= 252 111£220=353" 111£311=385 111411 =705
11£311=295%  200.220=45.0° 220-202=60F 2002031=T135°
2202311 =315% 311£311=505 31£131=630° 1112311 =80°
23 =350% 200011=547" 220£311=648°




Dla ukladu 3 pasm Kikuchiego
porownanie wartosci katow pomiedzy
plaszczyznami z realnej dyfrakcji i
wartosciami katow z Tablic daje

3 mozliwe rozwiazania
Ktore jest wlasciwe?




n!
(n—3)3!

#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.

# triplets

l

4




Triplet | Solution | Solution | Solution
L (V)) 2(V,) 3V
R, O, X

B.M
,B.M
Total

=

Dla zestawu 5 pasm — mozliwe 10 kombinacji trojkowych
Dla 10 kombinacji trojkowych - tylko rozwiazanie V, (10 glosow).
Rozwigzanie V, (1 glos) i rozwigzanie V, (1 glos)

Confidence Index ( CI - TSL)
Mean Angle of Deviation (MAD- HKL)







C-SEM (HV)

T 7

Nabiegunnik
soczewki
obiektywowej
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Kilka uwag praktycznych




3 wigzka elektronow

w - szerokos¢ LS MRTECED W)

pasma A
W= 4 gdzie : 1 — odleglosc probka — ekran

os stozka \
Kossela

Wplyw napig¢cia przyspieszajacego

EBSD z Si przy 10 kV i 30 kV




12.2630

\/V + 0.97845 x 10-6 V=

Wavelength (A)

Wave length of electron versus accelerating voltage

%=2d, sin®

1 1 1 1 1 1 1 1
10 20 30 40 50 60 70 80 90

Voltage (kV)

0.00859
0.00698
0.00602
0.00536
0.00487
0.00448
0.00418
0.00392
0.00370
0.00251
0.00197
0.00164
0.00142
0.00126
0.00113
0.00103
0.00094
0.00087
0.00050
0.00028




Natezenie pasma Kikuchiego pochodzacego od danej
plaszczyzny hkl:

2

2
Ly = {Z f;(®)cos 2n(hx; +ky; + lzi)} + {Z f,(®)sin 2n(hx; + ky, + lzi)}

gdzie: £(0) atomowy czynnik rozpraszania dla elektronow,
(x.y; z) czastkowe koordynaty dla atomu i w komorce elementarnej.

Zarejestrowana dyfrakcje¢ porownujemy z dyfrakcja wyliczona
na podstawie powyzszego rownania, uwazajac aby uwzgledniac
tylko te plaszczyzny ktore uginaja elektrony, gdyz tylko one
biora udzial biora udzial w tworzeniu dyfrakcji.




Czynnik strukturalny

Czynnik umozliwia on przewidywanie wystgpowania lub nieobecnosci refleksow
dyfrakcyjnych od roznych plaszczyzn krystalograficznych, a takze proporcje ich
intensywnosci. Opisywany przezen efekt spowodowany jest interferencja fal
czastkowych ugietych na poszczegolnych atomach

komorki elementarne;.
A hkl X Fh Kkl A 0

A,,, —amplituda wiazki elektronowej ugigtej na plaszczyznie hkl
A,— amplituda wigzki elektronowej padajace) na krysztat

F, . — czynnik strukturalny dla ptaszczyzny hkl

F.., =f,(0)exp[2mi(hu, + kv, +1w,)]

+£,(0) + exp[—2mi(hu, + kv, +1w,)]

+ o0
+f (0)exp[2mithu_+kv_+Iw )]




gdzie: Z — liczba atomowa, f —
czynnik atomowy na
rozpraszanie promieniowania
rentgenowskiego, wyrazenie
(A/sinB@) opisuje rozpraszanie
Rutherforda elektronu na
jadrze atomowym, za$
wyrazenie (Z—f ) opisuje
rozpraszanie elektronu na
elektronach powtok

(L.REIMER).

Al

0.4

0.6
{(sin B)/A ( AT}




. f;(0)exp[—2mi(hu; + kv, +1w,)]

J=1

Dla n liczby atomow w komorce elementarne;)

W pewnych przypadkach plaszczyzny nie
uginaja elektronow — dyfrakcja nie zachodzi —
forbidden reflections

Np. 100 dla fcc (Au) — atomy Au rozmieszczone
sa na narozach komorki elementarnej 1 na
srodkach plaszczyzn.

4 atomy tworzace komorke elementarna zajmuja
pozycje: [0,0,0], [0,1/2,1/2], [1/2,0,1/2],
[1/2,1/2,0]




Czynnik strukturalny

exp[-2mi(1-0+0-0+0-0)]

+expl=2mi(1-0+0-~+0- 1y | (explO)]

2 2 + exp[0]

Fou =1,(0) U | 1. |= A
+ exp[—2mi(1- Py +0:-0+0- E)] + exp[—mi]
1 1 + exp[—mi]

+ exp[—2mi(1- E+ 0- E+ 0-0)]

W obliczeniach praktycznych, wygodna jest na
0gol rownowazna ,,rozwinigta” postac
wyrazeniana F:

Fa = 0 f(®)cos2n(hx, + Ky, +1z,)—i) f,(®)sin2n(hx, +Kky, +1z,)
j=1

=1

X, Y, Z — potozenia atomu n

hkl — wskazniki Millerowskie ptaszczyzn

http://www.ftj.agh.edu.pl/~Wierzbanowski/Dyfrakcja.pdf




Reflectors

d-spacing, A

Intensity %
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Pattern Centre — dlaczego pochylamy probke o 70°?

Pattern Centre (PC)
Punkt na ekranie
luminoforu lezacy
najblizej zrodla
elektronow
generujacego dyfrakcje

__Ff_hgsphor screen

o
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Przygotowanie probek do badan

Sample Sample Sample

Poniewaz informacja pochodzi z glebokosci ~50 nm,
dlatego konieczna jest:

« Ciaglos¢ struktury krystalograficznej az do
powierzchni

e Gladka powierzchnia bez wypuklosci (,,shadowing”)

oraz

 Brak warstwy zdeformowanej, tlenkowej, napylonej




AFM profile across WC
grain

Trawienie termiczne Polerowanie koloidalna
Y-TZP (0.2 - 0.3 uym) /WC krzemionkg
Y-TZP (0.2 - 0.3 pm) /WC




Przyklady




VL. el T

Granice mi¢dzyziarnowe w Granice CSL (Coincidence Site
mosiadzu Lattice) w mosiadzu
Mapa orientacji 2.3 (granice blizniacze) — 67%

Prof. J. Humphries, UM




Analiza tekstury

Brass (01111125
Copper 11123111

S {123k<E34>

Stop AA5182 walcowany na goraco

Prof. J.Humphries, UM




Dodatkowy detektor elektronow
rozproszonych do przodu
(foreward scattered electrons) do All Euler Map
obrazowania miejsc na probce, z

ktorych rejestrowane sa dyfrakcje

Mapa zmian orientacji







Fe(.05wt%C 725°C 554h

Mapa IPF (Inverse Pole Figure Map)
Kodowanie kolorow wskazuje kierunek krysztalu
rownolegly do kierunku referencyjnego




Fe(.05wt% C 725°C 554h

I I =10

Mapa BC (Band Contrast) Mapa TC (Texture Component Map)
Idealna orientacja ziarna 1:
¢,=130.6° , ®=40.1°, ¢,=67.0°,
odchylenie od idealnej orientacji 1°
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=50 pm; Map5; Step=1 pm; Grd240x177

Mapa orientacji
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Mapa fazowa




EBSD/OIM - technika wymagajaca wzorcow
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SZMERGIEL (skata zawierajagca m.in. korund 1 magnetyt)

St) Mapa fazowa
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S, "._. '

Bl Tio

B tagnesium Iran Aluminum Silicate Hydroxide




TESERI

Mapa BC (Band Contrast) Mapa fazowa

Tuotal Partition
o Fraction

0.0
0.130
0.044




3D EBSD Dual Beam FIB-SEM

0° rotation " 180° rotation
7° 1ilt ' 30° tilt
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3D EBSD




EBSD - Analiza przemian fazowych

Kobalt B: faza
wysokotemperaturowa
sie¢ FCC

Temperatura przemiany
alotropowej 417°C Kobalt o sie¢c HCP

= i,

j “ -
§ \







7023
phil = 80.3° PHI=31.2° ahi2 = 76.8

Rownoleglos¢ osi [0001] i [111] faz a i p dla Co




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

EB5SD System: HKL CHANNELS

Accelerating voltage: 20 kV

Probe Current: 12 nA




Forward scattered electron 1mage

General mlcrostructure 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




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 = 400pm




Phase map

\

Distribution of three phases across the area
Garnet is marked in green, quartz in blue and coesite in red.
The central inclusion has a core of coesite surrounded by a rim of quartz.
The lower-left inclusion has completely reverted to quartz.

Radiating from the prominent inclusions are fractures, visible as black lines
(poor EBSD quality)




Orientation map

\

e ;rE“;,
b=t p

o4
/

Crystallographic orientations of all three minerals
Colors corresponding to the Euler angles.
Grain boundaries are marked in black, phase boundaries are marked in red

The whole area is comprised of only a few garnet grains. The quartz in the
inclusions is polycrystalline with grain boundaries radiating from the centre.
The coesite in the central inclusion is a single crystal

rat
.
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Deformation of the garnet around the coesite/quartz inclusions

The attempted change from coesite to quartz has tried to expand the inclusion,
thereby causing radial cracks and deformation in the garnet.

This means that the garnet crystal has acted as a protective pressure vessel so that
pieces of coesite have been preserved.

Small scale of deformation in the large garnet grain (less than 2°)




Dezorientacja

Dezorientacja pomig¢dzy Kkrystalitem A i B
jest zdefiniowana jako rotacja
transformujaca system odniesienia
krystalitu B w system odniesienia
krystalitu A

gdzie: S;and P; to elementy symetrii
odpowiednio pierwszego i drugiego Kkrystalitu
Dezorientacj¢ mozna opisa¢ matematycznie
na wiele sposobow:
*Para oS rotacji/kat rotacji

*Matryca rotacji,

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

*Wektory Rodrigueza




Funkcja rozkladu dezorientacji w kompozycie Al,O,/ WC

(1010) WC| (1010) ALO,

[0001] WC H [1322]ALO,

A1010)WC H (1010) ALO,
[0001) WC | [4952] ALLO,

.(2ii0)wcH(2ii0)A120

[0001] WC H [0110] ALO,

(3i50)WCH(3iEO)A120

[01iﬁ]WCH [1981] ALO,




Funkcja rozkladu dezorientacji w kompozycie Al,O,/ WC
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Zaleznosci krystalograficzne opisujace
odpowiednio: 12%, 5%, 2%, 7% 1 4%
catkowitej dlugosci granic miedzyfazowych w
kompozycie WC/ Al,O;.

(0001) WC|| (0001) Al,O,
[1120] WC H [1010] ALO,

(1010) WC
[0001] WC

A(10io)wc
[0001] WC
.(211(1)WC
[0001] WC

(3120) WC

(1010) ALO,
[1322] AlLO,

(1010) AlLO,
[4952] ALO,
(2110) AL,O
[0110] ALO,

(312 0) ALO,

'I'[01iﬁ]wcH [1981] ALO,




