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Introduction Principes Mise en œuvre Quelques exemples d’applications

Principes de la diffraction des �lectrons r�trodiffus�s au MEB :

Mise en œuvre pratique :

Quelques exemples d’applications de la technique :

• cristaux et syst�mes cristallins
• diffraction, loi de Bragg
• formation du diagramme de diffraction au MEB
• les diverses d�nominations de la technique

• cha�ne de mesure et de contr�le
• indexation des clich�s
• repr�sentation des orientations cristallines
• conditions op�ratoires
• performances et limites de la technique

• domaines d’application
• visualisation des grains et caract�risation des joints de grains
• recristallisation
• changements de phase 

Plan de la pr�sentation
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Les cristaux - Syst�mes cristallins (1)

Gaz Mati�re condens�e (liquide, solide)

P�riodicit� � � courte � ou � longue � distance : par rapport aux distances interatomiques

d’apr�s W.D. Kingery, H.K. Bowen, D.R. Uhlmann, Introduction to Ceramics, 1976, p. 26

Amorphe Cristallin

Pas de p�riodicit� � longue distance liquides, verres

P�riodicit� � longue distance cristaux
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Les cristaux - Syst�mes cristallins (2)

Disposition p�riodique des atomes  :
en 3D

� longue distance

Invariance par translation selon un vecteur du r�seau 

nœud du r�seau

On place g�n�ralement l’origine sur un atome (mais pas toujours)
un motif sur chaque nœud du r�seau 

Il peut avoir des atomes ailleurs que sur les nœuds du r�seau
mais toujours de mani�re p�riodique

r�seau cristallin
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Les cristaux - Syst�mes cristallins (3)

Isom�tries laissant le r�seau globalement invariant

doivent �tre compatibles avec la p�riodicit�

Combinaisons d’une rotation + translation ou inversion (sym�trie centrale)

seuls angles de rotation possibles : 
1

2,
2

2,
3

2,
4

2,
6

2 

Les plans de sym�trie et axes de rotation macroscopiques passent par un m�me point

32 groupes ponctuels

Les isom�tries laissant la structure globalement invariante d�terminent le groupe d’espace

230 groupes d’espace



Les cristaux - Syst�mes cristallins (4)

a

b

c


 
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Diffraction - Loi de Bragg (1)

Dualit� onde-corpuscule : on utilise ici le caract�re ondulatoire du rayonnement

 

onde incidente onde d
iffr

act
�e

dhkl

Loi de Bragg : 
la diff�rence de marche optique entre les ondes diffract�es par deux plans parall�les (hkl) 

voisins doit �tre un multiple entier de la longueur d’onde  du rayonnement

2. dhkl sin() = n.  avec n entier
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Diffraction - Loi de Bragg (2)

Utilisation de la diffraction comme moyen de caract�risation des mat�riaux : 

• acc�s � dhkl param�tres de maille de la structure cristalline

• identification de phases
• estimation des d�formations �lastiques et des contraintes internes

• acc�s � l’orientation du cristal dans l’espace

• �tude de la texture (distribution statistique des orientations cristallines)
• identification de modes de d�formation
• �tude des interfaces (relations d’orientation, � plans de joint �...)
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...



Obtention du diagramme de diffraction au MEB (1)

Suite aux nombreuses interactions �lastiques avec la mati�re, ils viennent statistiquement
de toutes les directions de l’espace

tous les plans cristallins de la zone analys�e sont en conditions de Bragg

On s’int�resse aux �lectrons de longueur d’onde connue et fix�e : 
�lectrons r�trodiffus�s (m�me �nergie que le faisceau primaire)
on ne consid�re que la derni�re interaction �lastique
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Obtention du diagramme de diffraction au MEB (2)

plans cristallins (hkl)
distants de dhkl

surface de 
l’�chantillon

�cran phosphore



c�nes de diffraction
cam�ra
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Obtention du diagramme de diffraction au MEB (3)

Clich� r�sultant

Les bandes sont centr�es sur l’intersection des plans (hkl) avec l’�cran � phosphore �

exemple :
monocristal de silicium

Possibilit� de travailler en mode cartographie (un clich� par point d’analyse)
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S. Zaefferer, Ultramicroscopy 107,2-3 (2007) pp. 254-266



Les diverses d�nominations de la technique

EBSD(P) : Electron Backscatter(ing) Diffraction (Patterns)

OIM : Orientation Imaging Microscopy

ACOM : Automated Crystal Orientation Mapping

BKD(P) : Backscattered Kikuchi Diffraction (Patterns)

D�nominations d�signant l’ensemble de la technique :

D�nominations centr�es sur le travail en mode cartographie :

Il existe au moins trois syst�mes d’EBSD sur le march�
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Diffraction des rayons X ou des neutrons :

Diffraction des �lectrons au MET :

Diffraction des �lectrons r�trodiffus�s au MEB :

• bonne pr�cision sur les param�tres de maille
• acc�s � la texture globale
• pr�paration des �chantillons : simple
• en g�n�ral, pas d’information spatiale ou chimique directe
• en d�veloppement : orientations cristallines en 3D (DCT, 3DXRD...), in situ

• tr�s bonne pr�cision sur l’orientation et les param�tres de maille
• tr�s bonne r�solution spatiale
• acc�s � certaines informations spatiales 3D (plans d’interface)
• taille de zone analys�e : tr�s faible
• pr�paration des �chantillons : d�licate et destructive
• en d�veloppement : tomographie

• bonne pr�cision angulaire
• corr�lation entre orientation, localisation dans l’espace et composition chimique
• large gamme d’�chelles du MEB
• pr�paration des �chantillons : assez simple
• en d�veloppement : tomographie (coupes s�ri�es), in situ

Techniques de d�termination des orientations cristallines



�cran
� phosphore � cam�ra traitement

d’image

indexation des clich�s
pilotage du MEB

traitement des donn�es

faisceau
primaire

�lectrons
diffract�s

�chantillon
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Cha�ne de mesure et de contr�le



Rep�rage des bandes sur le clich� de diffraction

Comment rep�rer des bandes de largeur et d’orientation a priori inconnues ?

passage dans l’espace de Hough

Traitement de l’image : 
soustraction du fond continu, 
r�glage du contraste et de la brillance

en pratique : on d�tecte des bandes rectilignes (m�me valeur de )
motifs verticaux en forme de � papillons � dans l’espace de Hough




Xe

Ye �quation de la droite :
Xe cos + Ye sin = 




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Indexation du clich� : d�termination de l’orientation cristalline locale

clich� brut

espace de Hough

moyenne +      transformation de Hough

identification

des bandes

choix d’une solution

IQ : indice de
qualit� d’image

CI : indice de
confiance

IQ = 259

CI = 0.8
1=123�

 = 48�

2=297�
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Repr�sentations courantes de l’orientation cristalline locale

Matrice de rotation g : 
du rep�re �chantillon (X, Y, Z) vers le rep�re cristal (Xc, Yc, Zc) ou vice-versa

Angles d’Euler (notation de Bunge) : (1,,2)  d�finissant trois rotations successives :

Paire axe-angle (n,) avec  minimal (via les sym�tries du cristal)

Vecteur de Rodrigues-Frank : R = n tan(/2)

X

Z = Z1

Y

X1

Y1

X

Z

Y

X2 = X1

Y2
Z2

X

Z

Y

Zc = Z2

Xc

Yc

1 autour de Z  autour de X1 2 autour de Zc
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Quaternion : q = (cos(/2); n1 sin (/2) ; n2 sin (/2) ; n3 sin (/2))



Repr�sentation des orientations : projection st�r�ographique

Projection st�r�ographiqueVue en 3D

Un point repr�sente un � p�le � : la normale � un plan (hkl)
sauf pour le syst�mes cubiques, les indices des plans ne sont pas ceux des normales

(tenseur m�trique du produit scalaire ≠ identit�)

Un plan est repr�sent� par un � m�ridien �  mesure des angles entre deux plans

Un c�ne est repr�sent� par un � parall�le �  mesure des angles entre deux droites
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Conditions op�ratoires (1)

porte-�chantillon
et �chantillon
inclin� � 70��cran � phosphore �

d�tecteurs FSE

bas de la colonne
�lectronique

• limite la taille des �chantillons et la distance de travail
ne toucher ni la pi�ce polaire, ni l’�cran � phosphore � !

• forte distorsion de l’image (moins en FSE qu’en �lectrons secondaires)
• �chantillon g�n�ralement non horizontal et non eucentrique
• focalisation non uniforme

Faible rendement forte inclinaison (typiquement : 70�)
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Conditions op�ratoires (2)

• MEB standard ou � haute r�solution (canon � �mission de champ)

• haute tension : typiquement 20 kV

• diaphragme tr�s ouvert

• courant �chantillon : typiquement 1 nA

• inclinaison �chantillon : 70� (rendement optimal)

• distance de travail : typiquement 15 � 20 mm

• distance �cran-�chantillon : 1 � quelques cm

• cam�ra : CCD int�gration � on chip �, SIT, maintenant num�riques

• �viter l’�crouissage de surface et la corrosion

• isolants : on peut utiliser un d�p�t conducteur de 1 � quelques nm d’�paisseur

Microscope :

Echantillon : polissage m�canique soign� 

+ polissage �lectrolytique ou attaque chimique ou thermique (c�ramiques)
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Conditions op�ratoires (3)

• �talonnage de la distance entre la sonde �lectronique et l’�cran � phosphore �

• bonne connaissance des axes physiques du MEB par rapport � l’imagerie

• bon alignement de l’�chantillon par rapport aux axes physiques du MEB

• excellent alignement de la colonne

• r�glage fin de l’astigmatisme, focalisation si possible dynamique

• correction optimale du bruit de fond sur le clich�

Pr�cautions de manipulation

Dimensionnement des cartographies

• temps d’acquisition : compromis entre rapidit� et r�solution angulaire

• pas des cartographies : nombre de points par cristal / temps d’acquisition

• taille de fichier compatible avec l’�quipement de traitement des donn�es

• nombre de cartographies (repr�sentativit� des donn�es)

• rep�rage des zones analys�es pour couplage avec d’autres techniques d’analyse
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Performances et limites de la technique (1)

• r�solution spatiale : typiquement 500 nm (filament W) � 20 nm (FEG tr�s bien r�gl�)

• r�solution angulaire : typiquement 1� en absolu (alignement de l’�chantillon)

et 0.5� en relatif (d�sorientation entre deux points voisins)

• cadence d’analyse : typiquement entre 10 et 500 points par seconde

• pas de cartographie : typiquement 50 nm � 100 �m selon les besoins

• taille des cartographies : typiquement 20.000 � 500.000 points d’analyse

• identification possible des phases par couplage avec une analyse EDS, point par point

Performances d’analyse

• sensibilit� � l’�tat de surface (les quelques premi�res dizaines de nm)

• la qualit� du clich� d�pend de l’orientation cristalline elle-m�me

• orientation 3D mais technique de surface : pas d’information g�om�trique en 3D

Limites de la technique
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d’apr�s D. Mainprice
d’apr�s S. Zaefferer

(Fe, 15 kV)

Z
Y X

faisceau
incident

R�solution spatiale dans le fer, 15 kV, inclinaison 70� : 
- grille carr�e : recouvrements � partir de 50 nm
- grille hexagonale : recouvrements � partir de 30 nm

Compromis entre r�solution spatiale, effets d’�chantillonnage 
et capacit�s d’acquisition/traitement des donn�es  selon les besoins

Performances et limites de la technique (2)
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Un domaine d’applications tr�s vaste

Visualisation des grains

Recristallisation : germination et d�veloppement des composantes de texture

Joints de grains : angles de d�sorientation, joints de co�ncidence

Identification de phases : sym�tries, avec et sans information chimique (EDS)

Transformations de phase : relations d’orientation, germination, s�lection de variants

D�formation : d�t�rioration du clich� ou rotations internes aux grains
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Exemple 1 : Visualisation des grains

400 �m

source : http://www.edax.com

Echantillon de nickel recristallis�

Repr�sentation des orientations : coloration selon l’orientation cristalline 
d’une direction donn�e de l’�chantillon

Possibilit� de compter ou non les macles dans les grains

source : http://www.edax.com
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Exemple 2 : Caract�risation des joints de grains

Classification des joints de grains

par angles de d�sorientation : faible (< 15�) ou �lev� (> 15�)

certains joints de forte d�sorientation se comportent d’une mani�re � sp�ciale �

par la th�orie du r�seau de co�ncidence (CSL)

 = densit� de sites communs aux deux grains voisins

structures CC et CFC :  impair < 29 (ou 49)

�cart tol�r� par rapport aux d�sorientations � id�ales � : 
 < 0 . -n

0 = 15� et n = 1/2 (Brandon) ou 5/6 (Aust-Palumbo)

plan de joint : n�cessite une d�termination g�om�trique

(A.F. Gourgues, Materials Science and Technology
vol. 18 (2002) pp. 119-133)
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Exemple 2 : Caract�risation des joints de grains

d’apr�s E.M. Lehockey, A.M. Brennenstuhl, I. Thompson, Corrosion Science 46 (2004) pp. 2383-2404

Corrosion sous contrainte d’un laiton Amiraut� (Cu - 28% Zn - 1% Sn)

vue de la fissure
au microscope
optique cartographies EBSD de la pointe de fissure

joints quelconques
3 (joints de macle)
autres joints sp�ciaux

la fissure ne se propage que dans les joints quelconques 
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Exemple 3 : Recristallisation

Aluminium pur, lamin� � froid puis recuit � 300�C dans un bain d’huile 

avant recuit

apr�s recuit :
germination
de nouveaux grains

Crit�re de discrimination entre grains recristallis�s et grains non recristallis�s :
les grains recristallis�s n’ont pas de gradient d’orientation interne
(lignes fines : d�sorientations  2� entre pixels voisins)

T.J. Sabin, G. Winther, D. Juul Jensen, 
Acta Materialia 51 (2003) pp. 3999-4011
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Exemple 4 : Identification des grains et des phases

Acier inoxydable aust�no-ferritique moul�

imagerie BSE EBSD : IQ Texture de la phase  Texture de la phase 

1 mmV. Calonne, A.F. Gourgues, ENSMP

grains  ~ cm (solidification)
grains  ~ mm
� lattes �  and  : largeur ~ 50 �m
d�mixtion de  ~ nm

Longueurs caract�ristiques de la microstructure :

qu’est-ce qu’un � grain �?
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Exemple 5 : Identification de phases avec EBSD + EDS

O K Al Mg Si

D.J. Dingley, Journal of Microscopy 213,3 (2004) pp. 214-224

Pour chaque point, l’analyse EDS permet de pr�s�lectionner des phases admissibles
pour l’analyse EBSD

Echantillon min�ralogique
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Exemple 6 : Transformations de phase in situ

d’apr�s G.G.E. Seward, S. Celotto, D.J. Prior, J. Wheeler, J.C. Pond, Acta Materialia 52 (2004) pp. 821-832

Transformation  (hexagonale)   (cubique centr�e) dans le titane vers 882�C

imagerie (attaque thermique) figures de p�les
A2 (phase )
3 (phase )

Acquisition simultan�e (au cours de la transformation) des images BSE et des
orientations cristallines relations d’orientation entre phases



Conclusions

Technique puissante, qui �quipe de plus en plus de MEB

Connaissances n�cessaires : cristallographie, microscopie �lectronique � balayage

R�cents d�veloppements :

• cam�ras num�riques ultra-rapides
• couplage avec la spectrom�trie EDS
• caract�risation in situ : essais m�caniques ou traitements thermiques
• couplage avec des mod�les : m�caniques, thermodynamiques, m�tallurgiques...


