SEraMic — Une méthode
semi-automatique de
segmentation de grains
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Pourquoi mesurer la taille de grains ?

« La taille des grains contr6le de nombreuses proprietés des solides = une caractérisation précise est nécessaire
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[1] Ceramics - Silikaty 52 (3) 165-171 (2008)
[2] Journal of Nuclear Materials 558 (2022) 153353 @



Methodes de mesures de tailles de grains

» Etape nécessaire de formation d’'un contraste entre les grains * Mesure par comparalson [3]
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» Attaque chimique (métaux, rarement céramiques)

» Gravure thermique (céramiques) T s
> Imagerie (EBSD) * Mesure par planimétrie i -

* Inconvénients
> Disposer des outils (laboratoire de chimie, fours, etc.)
» Risques chimiques
> Difficulté de mise en ceuvre (dégradation de
I'échantillon lors d’'une gravure thermique, etc.)

[3] https://www.claravision.com/produit/grani-logiciel-pour-la-mesure-de-la-taille-de-grains-en-metallographie/# @
[4] Materials 13(10):2404 (2020)




Methodes de mesures de tailles de grains

+ Méthodes de détourage des grains ou de segmentation des images
» Détourage manuel
> Détourage semi-automatique / automatique par traitement d’images
» Meéthodes récentes utilisant I'apprentissage (IA, machine learning) Apprentissage [6]

* Inconvénients
» Meéthodes lentes (manuel)
» Parfois peu fiable et/ou longue a développer (analyse
d’'image)
» Speécifiques d’un probléme donné (apprentissage)

« SEraMic = une méthode d’acquisition d’images et de segmentation (semi) automatique

[5] Computers & Geosciences 72 (2014) 33-48
[6] Measurement 162 (2020) 107857




MEB : Canalisation des électrons

« Formation d’un contraste lié a la désorientation des grains (ECCI) en MEB
a) Condition pour laquelle beaucoup de BSE sont émis
b) Modification de I'orientation cristalline / faisceau d’électrons primaires
c) Effet de la présence de défauts cristallins
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* Le contraste d’orientation peut étre modulé en modifiant ’'angle d’incidence entre le faisceau
d’électrons primaires et le matériau
[7] C. Lafond et al. / Ultramicroscopy 186 (2018) 146—149 @



Principe de SEraMic

» Enregistrement d'images avec une information de contraste de grains

» Une seule image - contraste visible mais insuffisant pour détecter tous les contours
> Platine tiltée de quelques 1/10°™e de degré - changement de contraste entre les grains

» 12 images - Détection de tous les contours de grains

a) Enregistrement des images tiltées en mode BSE au MEB

Faisceau d’électrons

(,5-) Ixew 313 ap 3j8uy

Angle de tilt maxi (+5°)




Logigramme SEraMic
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Create a directory [analyses]

Erase databar

Image alignment
{Linear Stack Alignment with SIFT)
Save Aligned Stack

Select a Region of Interest

1]

1
Z Projection Median filter (x2)

(Average intensity)

Create an Average Image Variance filter

Z Projection
[Maximum intensity)

Threshold
Erode/Dilate

Create a mask of Pores Create a mask
of Groin Bounduaries

¥ ¥
Create a Composite Image
{with mask of Pores + mask of Grain Boundaries + Average Image)

Delete Stripes / Pixels

Create a Composite Image
(with mask of Pores + Grain Boundaries + stripes / pixels deleted and Averoge image)

I

| Add Missing Grain Boundaries |

Create a Composite Image
(Create Mask with Pores + Groin Boundaries + stripes / pixels deleted
+ Missing Grain daries and ge Image
{5ave Mask and Composite image)

Analyse Particles
Save Results (ROI.zip) .

SEraMic = plugin intégrable dans Fiji (= ImageJ)

Données d’entrée
» Série d’'images tiltées

2 modes = automatique / semi-automatique
» Corrections grains en trop / grains manquants
» Corrections manuelles optionnelles

Données récupérées
» Pile d'images alignées
» Contour des grains
» Tableau contenant les informations de taille des grains

Temps d’enregistrement des images =2 a 30
minutes

Temps de calcul =1 a 3 minutes




Utilisation de SEraMic

pressure|

MM20-02-P5-73h 500 2o 800 kv | 2opa |




Utilisation de SEraMic

<l By _.. 9 o : - X _ 754 5 24 B ] ﬁ? ! Y
NdPO4 —2 - SnO2 ‘ 100 pm H Ni25Cr — 400 pm—
WD HV pressure H WD HV" | pressure H WD HV ‘ pressure

6.6 mm |5.00 kM)l 15 6.3 mm |8.00 K\l 22 Pa 5. OO k X 4 98e-3 Pa,

=

T*.—g‘m‘ SnG-with C coating=100 pm ‘

WD HV ~{pressure |~ WD HV pressure [~\WD HV A pressure "
5.9 mm |8.00 kV] 20 Pa__110.1 mm[[10.00 kv] 7.87e-4 Pall£”1 mm |6.00 kv} 8.61e-4 Pa)



Optimisation de SEraMic

» Polissage miroir de la surface de I'échantillon - Essentiel
 Nombre d'images requises : de 5 a 12 (15) - Images contrastées
* Angles d’inclinaison des images : de -5° a +5° - Elargissement des contours

« Haute tension : 3a 10 kV - Eviter le contour blanc des grains

Py T [ — ,m; ode |[ma pressure |
-4 Pz “t Sn0O2-with C coating-Z12 - SnOQ—witg%pcoatin-ZQ
» Objectif = lelter I mterventlon de I'opérateur lors de I'étape de segmentatlon
« S’il reste quelques rayures, le plugin peut parfois fonctionner correctement



Comparaison SEraMic / gravure thermique

» Détermination de la taille de grain sur la méme zone par différentes méthodes

YAGI YAG2 YAG3 YAG4
SEraMic TEtch_ 2 SEraMic TEtch 2 TEtch_1 SEraMic TEtch_2 TEtch_1 SEraMic TEtch_ 2
0.97 £ 0.41 0.96 + 0.42 8.82 +4.70 ND 3.18 £ 1.67 3.24 + 1.67 316 E£1.58 1.29 + 0.81 1.23 £+ 0.83 1.24 + 0.81
0.95 + 0.48 0.94 + 0.47 9.24 + 4.84 ND 3.00 = 1.47 2.94 + 1.48 2.94 +1.49 § 28 =070 1.24 + 0.70 1.23 £ 0.70
1.01 = 0.56 1054 0.51 9.87 £ 4.58 ND 299 +£1.72 3.07 £ 1.70 3.04 £1.70 1.25 + 0.79 1.26 £ 0.80 1.20 £ 0.80
0.99 + 0.47 1.04 + 0.45 9.55 + 5.08 ND 3.09 £ 1.56 3.14 £ 1.56 3.10+ 1.62 1.31 £ 0.83 1.28 + 0.81 1.27 £ 0.79
9.01 + 4.88 ND ND 2.72 + 1.64 2.74 £1.67 1.34 £+ 0.79 1.32 + 0.80 1.29 + 0.80
7.72 X 3.68 7.65 £ 3.81 ND 2l Ok 1067 272170
7.91 & 3.545 8.06 + 3.46 ND 2.64 £ 1.57 2.63 1+ 1.57
7.46 £+ 3.93 7.51 £+ 3.80 ND 40.83 + 20.46 42.60 = 20.35
7.83 + 3.8 8.11 £ 4.10 ND 44.08 + 24.63 42.60 + 20.35

» Corrélation SEraMic — Gravure thermique
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Exemple d'utilisation de SEraMic
1664 grains
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SEraMic — Développements complémentaires

Combien y a-t-il de grains
de riz dans un paquet ?

Mille, dix mille, cent mille, un million...? Compter tous les grains
de riz peut te paraitre impossible, et pourtant!
Voici une petite manip’ pour découvrir comment faire.

Il te faut: e une poignée de riz ® une balance # une soucoupe ® un crayon

@ Commence par peser
5 grammes de riz.

Regarde:
5 grammeg de nz,
ce rlest pas lourd:
mais g2 fait déja

peaucoup de grains!

Cette expérience t'est offerte par le magazine ?mages DOC @




SEraMic — Développements complémentaires

» Procédure d’acquisition automatique des images (MEB)

ion_platine.py % Lib_drift_comecti y % Lib_create_databar_temp.py £ read_metadata.}

Mode HFW W 2! & 20 ym
Outer 51E-05m 10.1mm 100kV 15E-03Pa -3.0deg _03 UO2 2m

B Terminal




» Voie d’amélioration possible : Procédure d’alignement des images : bUnwarpd - Permet de corriger la
déformation liée au tilt lors de I'enregistrement des images au MEB

bUnwarpJ

SIFT



SEraMic — Développements complémentaires

« Voie d’amélioration possible : Procédure d’alignement des images : bUnwarpd - Parfois pas si évident..
bUnwarpJ




SEraMic — Développements complémentaires

» Reconnaissance automatique des pores
» Reformation d’'une image sans les pores pour extraction des contours des grains




SEraMic 2.0

 Attribution porosité intragranulaire / intergranulaire + détermination du contour des grains
» Formation des images utilisateur + données




Avantages (ef limites) de SEraMic




Avantages (et limites) de SEraMic

» Pas de dégradation de matériaux sensibles aux traitements thermiques

» Pas d'utilisation de produits chimiques dangereux

» Rapidité (et facilité) d’acquisition des images et de réalisation des
mesures

» Statistique sur de nombreux grains

« Large gamme de taille de grains accessible (diameétre de 200 nm
a 50 um... et plus)

« Large gamme de matériaux accessibles

» Robustesse et fiabilité de la méthode

» Polissage parfois difficile

» Matériaux monophasés




Conclusions




Conclusions

« SEraMic = Création de contraste entre les grains + Segmentation
* Plugin pour Fiji téléchargeable @ https://github.com/xavier-legoff/SEraMic
* Plus d'informations @ https://doi.org/10.1016/j.jeurceramsoc.2021.03.062
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