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. Microscopies Electroniques a Balayage PLAN du cours

|.1. MEB
I.1.1. Imageries
I.1.2. Analyse chimique (EDX) et cartographies
1.1.3. Analyse cristallographiqgue EBSD
|.1.4. MEB environnemental et in situ
|.2. FIB

1.2.1. Principe
1.2.2. Applications de nano-usinage (MET)
1.2.3. Autres Applications (canalisation, tomographie)

. Microscopie Electronique en Transmission

ll.1. Imageries
II.1.1. Imagerie en MET Conventionnelle
11.1.2. Haute Résolution
I1.1.3. Diffraction Electronique
I1.1.4. Imageries par cartographie chimique (EDX i EFTEM)
11.1.5. Imagerie STEM (HAADF)
[l.2. Analyses spectroscopiques
[1.2.1. Analyse chimique EDX
I1.2.2. Spectroscopie EELS
11.3. Aspects spécifiques
11.3.1. MET in situ
11.3.2. Tomographie en MET
11.3.3. Microscopie corrigée en C,

||| Annexes
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|. Microscopies Electroniques a Balayage

|.1. vEB

O=ford Guide ko
Microanalyziz

[L.REIMER,6 Scanning El ectron Miecr
I mage for mati on anSpringerseriesann a |
optical sci. 45, Springer-Berlin, (1985)]

[J.I. GOLDSTEINetal., 6 Scanni ng El ectron
X-Ray Mi cr o a3fd&d.,\Bpringsrd/erlag, (2003), 689 p.]

canon
(thermo-électronique,
a émission de champ)
- qgs. keV a 30 keV -

condenseur détecteur
diaphragme SE
objectif

WDS

EDX

accessoires
de micro-analyse

Approches possibles en MEB a émission de champ (Field-Emission Gun)

r®sol ution é6nanom®triqued
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(

ILMi croscopies £lectroni ddeMEB éBéIéal..ﬂ.a];.e'ETmerieS

.Ll.1.a)Modes doi mageri e

électrons SECONDAIRES électrons RETRO-DIFFUSES électrons TRANSMIS
(SEI : Secondary Electron Imaging) (BSE : BackScattered Electrons) (STEM : Scanning Transmission E. M.)

= - - o = = W 4 =
AccV  Spot Magn Det WD p————— 5um JAccV | Mags { W .

2500 kv 40 5054x BSE 99 Céramique-Y203 A 150 ; ) 4 DOV
Composite céramique precipités g-Al,Cu (alliage Al-Cu)
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(

1.1.1.b) Echantillons sensibles et/ou peu conducteurs
e Membrane polymeére nanoporeuse
Métallisation (C) IMAGERIE "low-voltage"* IMAGERIE "low-vacuum"

-

Haut vide, fibIe tension 5.0kV

[micrographies Récamia / CLYM, Lyon]
http://recamia.rhone - alpes.cnrs.fr/

e CERAMIQUE
(nitrure de silicium SigN, )

-

*[D.C. JOY, C.S. JOY, Micron, 27, (1996), 247-263] Haut vide, 15 kV Gaz N, (5 Torr) 8/125
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I. Microscopies Electroniques a Balayage...l.1. ME B 4.1.2. Analyse chimique (EDX) et cartographies

.1.2.a) Analyse chimique EDX (Energy-Dispersive X-ray spectroscopy) incdents I
E principe physique

ﬂ ) IAAB atome € )
[B] — AB g AL émission X

électrons incidents

. KA g : coefficient de Cliff-Lorimer (calculé / mesuré)
. Ix (x=a.p) * intensité du pic (corrigée du fond)

::::::E:: Meme e ke¥ . AX(X:A,B): facteur d(6lab®& o'r pltd ®pna
iamamapaadamanmans __spectre EDX .
tsssmsmEssEEmEEEmS (raies caractéristiques) [G. CLIFF, G.W. LORIMER, J. of Microscopy 103, 2, (1975), 203-207]
[D.B. WILLIAMS, C.B.CARTER,6 Tr ansmi ssi on El-ec
) ; ) VAR S p e cPlenumnPeessr: Wew York, (1996)]
e technologie de la détection
- Détecteurs refroidis - Détecteurs sans azote liquide (¢ 2000)

N, liquide (-180°)

~ DETECTEUR yTRANSISTOR a effet
diode p-i-n : Si(Li), Ge (IG) { de champ (FET)

photon X — palre [e-trou] I‘ /
FENETRE ﬁ

(maintien
sous vide)

SDD (Silicon Dirift Detector)

sRGReR

SYNERGIE?

. > 100 fois plus rapide

. Résolution 125 eV a 100 kcps/s
ELECTRONIQUE

Vi . _ sonde 2nA:° 100 kcps/s (témoin Cu)
icroprocesseur doéi mpul sions et

Analogique i Numérique (montage multi-canal) avec un defeCteur de 30mm2 9/125
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1.1.2.b) CARTOGRAPHIE chimique
E Principe

cartographies X
image (SEI) F1 F2

6fen°tresdé doé6®nergie d

e lllustration 1 (minéralogie) : exsolution riche en Ca (pyroxéne Mgy, sFes ¢Ca; 5Si g 7060.4)

- y o -
: -~ +% s \
e &

[B. VAN de MOORTELE,
ENS-Lyon, non publié]
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(

e lllustration 2 : cartographie ultra-rapide

512*384 Pixels

Ems 3 balayages,
' 30s
(100 kcps)

Map-data
MAG: 5766 x HV: 15.0 kW WD: 20.0°'mm

Brasure Sn I Cu-Pb 3 balayages,

30s
(200 kcps)

SnPbCu

B i Map data
MAG: 5766 x HV: 15.0 kV WD: 20.0 mm

SYNERGIE# 11/125
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LMicroscopies £1ectronilgMESB él.1s3.1ARalyse cristallographiqgue EBSD

.L1.3@)Princi pe de | 0ERBsSD
(Electron BackScatter Diffraction) 4
[S. ZAEFFERER, Ultramicrosc. 107 (2007), 254-266]

électrons incidents

incliné

E Indexation

précipité dans

un alliage Fe,Nb (Laves)

NiCrFeMnNb Hexagonal P63/mmc

[P.H. JOUNEAU, (nAL94)

MATEIS (2006)] a = 0.4830 nm,
c=0.7882 nm

12/125
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(

1.1.3.b) lllustrations

esoli dification direct i onaedulesy, vdrdsuzomelal | i age b

.‘1‘
._:}|

I [

. Résolution spatiale 1mMni 50 nm (FEG)

. Résolution angulaire ~ 0.5 ° en relatif (2° en absolu)
. Vitesse 1 & 400 pixels/s (512x512 pixels2 < 1/4 h) @AE®IRN

- ~ .- 2
. Surface J] Us qqgsocm 13/125
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Evariants doéorientati on

Acier bainitique

8 e

Austénite résiduelle (c.f.c.)
NS O
MR VI ’(f f

.‘ RS R T
SPGYL & SN 1T

d 6 a p[€. CAYRON, J. Appl. Cryst. 40, (2007), 1183i 1188]

N WO RS
"% NN ™ sy > i

Grains doéaust ®nmatle
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(

il e

Austénite initiale
Reconstruction a partir des

variants de bainite selon

| 6hypoth se de | a |
alighiyargal\Wagsermann d e
[Ol'l]g// [100]bainite

(111)9 I (Oll)bainite
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|.1.4.a) MEB environnemental a pression controlée

[G.D. DANILATOS, V.N.E. ROBINSON, Scanning 2 (1979), p.72-82, http://www.danilatos.com/]
[A. BOGNER et al., Micron 38, 4, (2007), 390-401]

E Principe

phase
solide

pression Torr

e Applications

. systémes hydratés
(solutions |

30
VIDE

DIFFERENTIEL
(diaphragmes)

diagramme (P,T°) EAU

_| (objets hydratés)

colonne4+—»

chambre
objet

—

N

£l ectrodilgMES él.1s4d. MEBgervironnemental et in situ

électrons

diaphragme

pression
contrblée

. Objets isolants

primaires

détecteur

isation en |
0cascapde
(@amplification)

. in situ (température)

1500°C
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Groupe-Microscopie_ESEM-objets-hydratés_tepicier.ppt
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(

1.1.4.b) observations in situ

. oxydation UO, A U;0ga 650°C . recristallisation du Cuivre a 300°C
50 Mn 50 Mn

¥ o AN 8-
"\-. 57, TS AR e SR

[G.THOLLET MATEIS, L. DESGRANGES CEA-Cadarache]

16/125
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(

|2 FIB (Focussed lon Beam)
IIMi croscopies £lectroni d.2efs| "BéBéIéaZal.gB%iE]@i.p.e

mi croscopec oldomnme @ ®| ectr onaGay e /

)
*

P
’ Injecteur de gaz

ecfiantillon

L 17/125
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LMi croscopies £l ectroni 42.dsl B éd@12 Appliecations de nano-usinage

déposition (soudage) sur grille de MET  AVANTAGES -

. préparation automatisee

. épaisseur uniforme © 40-100 nm
(sur® 5 x 15 Mm?2)

. LOCALISATION

INCONVENIENTS ;

. dégradation superficielle
(implantation Ga, amorphisation)

[W. SAIKALY CP2M, Marseille] [J. LI et al., Materials Characterization 57, (2006), 64-70]

1.2.2.b) illustration : préparation MET localisee

| SN | R G
N .

platine

austenite — mark

Anal yse de | 6aust®nite r®siduell e

[A. KAMMOUNI et al., Mater. Charact. (2007), doi:10.1016/j.matchar.2007.11.003]
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|.2.2.c) Remarques : autres préparations MET

e Méthodes usuelles (polissage électrolytique, tripod, bombardement ionique)

[ J. AYACHE et al ., o6Guide de pr®paration des ®chantil
Tomes | & II, Pub. de I'Université de Saint-Etienne, (2007), http://temsamprep.in2p3.fr/]

SECTIONS TRANSVERSES ' | / 4) LAME MINCE
| | finale par
! ! bombardement
P —7 PN - A A || S g ionique
A = JEA Wy | 4 P~ @

e
.....
A

= =—/—1]

A [
.,..
e

1)d®coupe en 2 O0Bk@CS&ge des -BL OKSHdEtoupesdtranche ©100/mm

et disque @ ¢ 3 mm)
e Répliques extractives (précipitation)

1) matrice contenant des (nano-) précipités (surface polie) ; 2) attaque chimique superficielle sélective de la matrice ;

)d®ptt doéun fil mémd)vae r@C,hamled du film ; 5) de®plt de |a1&1r2§
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LMi croscopies £lectroni 42.dsl B éd@13 AUutées applications
l23.a)Contraste o0de canalisationo
e Origine physique Image électronique Image électronique
(SE, BSE) I ndui te par l e faisceau

E lllustration [D. BULTREYS (2005)]

image MEB (BSE)

sur face tr ai-réa6eurcdtdlytigue |mi '_ﬁ'r 0

%
~
4
,-:
=
-l
(=
=
n..
ti-"’:
f
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(

LMi croscopies £lectroni §2.ds1 B éb&13 AaUtséers applications

1.2.3.b) Tomographie Ga’

EOS|I ice & Viewo direction

ddobservati on

-j
"
u
"
.
"
.
.
.
.
4

r—--

d 6 a p[B.J. BNKSON et al., Scripta Materialia 45, (2001), 753-758]

E [llustration : carbures dans un acier

21/125
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.l2.3.c)Remarque : Tomographie OMEBO en 1

brevet FR06-09-708 [P. JORNSANOH, G. THOLLET, K. MASENELLI-VARLOT, C. GAUTHIER, J. FERREIRA, MATEIS-Lyon]

électrons TRANSMIS

générateur reglage de . :
| eucentrifcdit®eeau d

de rotation
Porte-échantillon tournant 6\
(3601) avec réglage de

| 6eucentricit®

échantillon

détecteur s

C Reconstruction 3D
2 étapes principales :
ARecalage des images

AReconstruction en volume

(TomoJd, IMOD,
environnement MATLAB)

S®ri e dbéi mages dodéun pol ychargesaninéraes dpes posd
traitement (recalage) avec TomoJ [http://u759.curie.u-psud.fr/softwaresu759.html]

22/125
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ll. Microscopie Electronigue en Transmission

[D.B. WILLIAMS and C.B. CARTER, d'ransmission
Electron Microscopy, a text book for materials
scienceq Plenum Press : New York, (1996), 4
volumes]

[ 6Ecol e th®mati que: Mi cr o s
 Cri st aStl i misér, r eéd.GdcTFrakgaise des
Microscopies, (2001)]

[ L. REITMEBER,s mMd ssi on EIl ect r «
Springer Verlag : Berlin, 3Aed., (1993), 545 p.]

Il.1. IMAGERIES

Y\

MET Conventionnelle MET Haute Résolution STEM - HAADF

Techniques de Diffraction Cartographie Chimique

Approches possibles en MET a émission de champ (Field-Emission Gun)

23/125
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(

ILMi croscopie £l ectroni qlllj.la.lema'lgrelhﬂ.r’a&.:k.itrnﬁ%rie en METC

[T. EPICIER, non publi€]

II.1.1.a) Champ clair i champ sombre

électrons F: incidents
|

‘&
- : CHAMP CLAIR (faisceau TRANSMIS)
/&, di aphragme o6de CONTRASTE® (Al,O5, début de frittage - 2 h. & 1500°C)

CHAMP SOMBRE

CHAMP SOMBRE (faisceau DIFFRACTE)

24/125



)

%ks

Mateis

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier
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I1.L1.1.b) MET Conventionnelle et structures ordonnees

Epar o d6 a‘s‘* [ 60rRD®sor dre dans | Ecsle ONRS ARssoisaHdxdé Physique, (1984), 396 p.]
® O @& O @ O @ I e 6 o o I ® O @ O @
o110 OtOo 0O O OFrto OO0 OO0 OO0 OO0
e O |0 @ o eole 06 el O O e
OO O 0O 0O OO0 O O OO0 O O O O
® O @& O @ O ele e ¢ ele O e O o
———————— | |
OO0 O O O § ) o o, oLl
— . e e _ .
\ 1O 'O | tétragonal
O @ O @ O | e L OO. O o
OO O 0O 0O O" & 0‘.
O & O 6 O [V. Le BOUAR et al., Phys. Rev. B 61, 5, (2000), 3317-3326]
ef aute débordre cr ®®e par | es dislocations
alliage interstitiel | b = 1/3 [1120].
W, C hexagonal €-Fe,N e e e o o
% 0 00 |00 |0 00|00 00 oo
3 L ] L J L J L J L
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E Mécanismes de déformation élémentaires et structures ordonnées

[ G. VANDERSCHAEDNG&s o rodored rcea ns | Ecele ONRS ARssoisaHd xdé Physique, (1984), p.135]
[ N. CLEMEND®s®Qrddree dans | Ecsle ONRS ABgsdisabdxdé Physique, (1984), p.167]
[G. HUG, A. LOISEAU, P. VEYSSIERE, Phil. Mag A 57, (1988), 499]

TT“" [H. NEUHAUSER, Mat. Sci. & Engineer. A324, (2002), 43]
| o
ordonneé —) durcissement et consolidation : SUPER-DISLOCATIONS . %&
/,‘-"" |:>Exemp|e . alliage aéronautique Ta6V (Ti- 4 % Al - 6 % V)
~~désordonné

E Revenu : OCD (a-TA6V) — micro-domaines ordonnés (a,-TizAl)
FeCo (B2) . a-Ta6Vv

B ~ % g—®
- < % T ‘ ‘/"~ ----- Nl —
o , A by

ot aZ-TiBAI DO 19

M;O (POS/mme,n™154)

a,,= 2a, — super-dislocations = PAIRES
2a/3<1120>

ay = 0.292 nm

E un certain nombre de super-dislocations Ng cisaille les domaines

> , _ 4
y 5 37 i, . Yo'V - .
: 'S g . 0) ¢
o Z 2, ! A
1 = £ 4 gy Y,
. s ' AN . " b -
S P o >
. . ) - & g & % ’
" - g s’}
1 ¥ 2 F, v IS >
R “ ¥ :
| - ) s Y
. 'y J ’
v - , =.
x R % " £
k ] - R fa 4 ’

[P. CASTANY, thése (2007)]

E Application : mesure directe de la taille des nano-domaines a,
A =2ng|b|° 2x5|b|° 3 nm
26/125
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(

I1.1.1.c) Précipitation
El mageri e ai s®e de(s) VARI ANT(s) en CHAMP SO

Précipitation homogéne de Si dans Al
Rel ation dbéori-EdBEBE® I on

[T. EPICIER, non publi€]

Précipitation homogene de d-Ni,Si (orthorhombique)
dans Cu
Rel ati on d 6(@1t)i,# (00l {110, W/ [010],

[T. EPICIER, Z. SUN, MATEIS (2007)]
271125
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e Précipitation HETEROGENE - HOMOGENE

Acier modele Arcelormitial
Fe - Nb 790 wt. ppm, C 120 ppm, N 10 ppm
(800°C, 3060)

Précipitation hétérogéne de NbC (c.f.c.)
dans a-Fe

rel ation door iIN&JATd NIGO n

[E. COURTOIS, T. EPICIER, MATEIS (2007)]

(

Acier modele ArcelorMittal
Fe - Nb 843 ppm, C 59 ppm, N 64 ppm
(650°C, 300)

précipitation
HOMQGENE ™~

| Ny

Precipitation
HETEROGENE

’;‘// \"ﬁ‘eaf

ChampgSombre™®

Précipitation homogene de NbN et heétérogene de NbC,N,

(c.f.c.)dans a-Fe

OBAKERati on dooriINATaA NIG@O@Nn OB

[T. EPICIER, Adv. Eng. Mater. 8, 12, (2007), 1197-1201]

28/125
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(

e PFZs (Precipitates Free Zones) aux joints de grains

Ni,Si dans Cu (650°C, 1h.) Si, Ge dans Al (190°C, 3h.)

[T. EPICIER, non publié]

f
5]
8«
Déplétion de soluté é
By
. 5 1 —ommucw:;ov;-m
[A. TOLLEY et al., Mat. Sci. & R T e ) R LT S L)
Eng. A412, (2005), 204-213] Distance fom GB [

29/125
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(

e Etat de cohérence

Précipités cohérents

©00000000O0O 00000000000 O
§I§ E}{ ©0000000000 00000000000 O
//o\\ £ oooor:::_]oooo ©00 000000000
e e &0 [eee 0000|leesl00O0O 000w g ©co0o
/0 0 © & e\ xxl oooo|:::|oooo 000 o000
poeesecoo |leoel coooleeeoooo0 oo0o0 o000
@ ® 00 o/ |eeel 0000|geeld00 O 0co0o o 00
\{o}/ XX co0o0o0l3gsloooo © 0 0 e 0o oo
& ©00o0|l®®e0o00 0 0000000 30000
} § Zg% 00000D000O0O O 000 00000O0O0OO
Z ©0000000O0O0 O 000000000000
aucun 6misf icgh r_elr}ce seml-co.herenjc ) ncohérent
artielle (mi sfito)
détection contraste de
délicate en déformation
METC
misfit a accomodation par réseau de
| 6i nt er fdaskocations d
d_2||2'|1| D
(1) ‘ l
2 A
(N g R -

| = d/cos(a;) D = |b|/d

30/125
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e Contraste de déformation de petits précipités en METC
[ 1] Lobes de déformation type Ashby-Brown
[M.F. ASHBY, L.M. BROWN, Phil. Mag., 8, (1963), 1649-1676]
Précipités sphériques Al;ZrSc Disque VN dans a-Fe
(L1,) dans Al recuit a 400°C (simulations)
.CG ,.“ ‘¢g ’ CS [T. EPICIER, non publié]

3

~

L

mmmm disque
sur la tranche

CC (9 15 nm)

| —

CS

[T.C. BOR et al., Phil.
Mag. A 82, 5, (2002),
971-1001]

Simulation indicative "deforMET"

[© L. LAE, P. DONNADIEU, SIMAP
Grenoble]

31/125
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E Durcissement structural

[Dislocations et Déformation Plastique, (Yravals 1979), Ed. de Physique, (1980), 461 p.]
[P. GUYOT, p.663-68ldans O0Solid State Phase Tr ans {Aossaisdd78),dd. sle Physiqud| ¢1989)]

(O (R
— Cisaillement des précipités @ ® 0 L\ ) / N/
(si non dissous) @, @ & / & & 0
METHR (résidus de dislocations) O
. . LI O Q //“‘\
/ s e
() O Q a
o a
Lo s @ g e 2 ® a ©
—) Contournement des précipités ik 0
(Orowan) _ =
boucles de dislocations 7 O .
(4]
@

[www.cemes.fr/Personnel/douin/Simulations.html]
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(

11.1.1.d) Joints de grains - Interfaces

[ A. P. SUTTON, R.W. BALLUFFI , 61 n tClrendanress: Oxford, (1999)k
[ L. PRI ESTER, O6Les Joints de Gr &iDmsSciencesl @006),a184tph ¢

Hlas
L b
y Mol

\
—\\\\\\\ T TR T
\\\\\\\\\\\\
= T T R \

Wik R®seau de di sl ocat i ePhascommotiadti
‘»)A une désorientation de quelques ° [F.S. SHIEU, S.L. SASS,
Acta Metall Mater 38, (1990), 1653-1667]

q +dq1 q +d (dg, > da,)

Principe de | 6obseryv
Faible (Weak-Beam Dark-Field)

voir [B. DECAMPS, J. DOUIN, p.153-188
dans O£col e :Mibr@socopie deg
D®f aut s CrStstRiildrirnesdc
Soc. Francaise des Microscopies, (2001)]

Joint de grains dans un acier [C. ESNOUF MATEIS Lyon]

S
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e Analyse quantitative du contraste
de dislocations o6de

franges dues |
aDg (joint

incliné)

Joint S3 incohérent facetté (Cu 6 % at. Si)

[C.T. FOREWOOD, L.M. CLAREBROUGH,
Phil. Mag. A 53, 6, (1986), 863-886]

g, = (202), gg = (020)
- N ™ »
expériences \\\

simulations —

a/6[112]L Ya a/6[011]L + a/G[lol]L dissociation de dislocations DSC en partielles

(Displacement Shift Complete lattice)

ou
3/ [21T], % 2/¢[10T]s + ¥/¢[110]x
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e Joints de grains dans des matériaux réels (cas des céramiques)

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

)

—y Corrélations structure / chimie des joints de grains / propriétés mécaniques

—
0.5mMn AIZO3 .
[

par exemple [S. LARTIGUE-KORINEK, F. DUPAU, Acta Metal.
et Materialia 42, 1, (1994), 293-302]

"statistiques MET"

Crystallographic parameters Grain boundary enrichment factor
of grain boundaries AC#2C g, /(Cqy+Cyz)

Grains misorientation Ti Si Mg Ca
£3:60°/[0001] 1.05 1.00 0.82 0.93
£3:60°/{0001] 1.24 1.1 0.57 1.24

general, 73*/{7251) 3.08 6.50 0.31 1.50
PM (0111), 78°/[6513) 3.60 3.33 0.30 1.38
general, 48°/{8537) 1.94 3.35 0.61 1.54
general, 61°/(252054) 0.96 1.55 0.10 1.03
facets
3°E13a: 60°/[0110) 2.34 2.20 0.09 1.29
GB dislocations
general, 62°/{5411] 1.67 0.76 0.1 0.97
general, 71°/{1711086) 1.80 2.46 0.49 2,00
general, 77°/1191543] | 2.30 4.32 0.40 1.66
facets
£43, 57°/[7072) 1.72 1.02 0.95 1.00
general, 58°/(122703) 3.49 2.45 0.21 2.10
general, 80°/[5471) 6.31 1.21 0.37 2,72
not determined 215 333 085 1.86
PM (1014), 83°/[0554] 4.50 1.32 0.49 1.74
£67, PM (1014) 4.58 1.68 0.94 1.57
49°/(5054)
PM(1216), 40°/[1071] 8.22 1.31 1.27 1.64
general, 54°/{7254) 3.84 2.00 0.31 1.90
PM (0112), 64"/[1450] 5.69 1.22 0.85 1.74

[W. SWIATNICKI et al., Mat. Sci. Forum 126-128,
(1993), 193-196]

Mateis

(
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(

e Joints de grains dans des matériaux réels (cas des céramiques)

—» Joints hétérophases (illustration : fluage 1200°C Al,O, - 0.35 wt. % MgO - 0.16 wt. % K,0)

Particules intergranulaires alumine b6 6 6

K,0,MgO15Al,0; ¥% 4 MgAl,O, + 2K + O, + 11 Al,O4 (transformation en spinelle)

10K + O, + 6Al,04 % 5(K,0 Al,O3) + 2Al (corrosion a-Al,Oy - fissurations)

[A. MAMOUN et al., Mat. Chem. & Phys. 32 (1992), 169-176, A. MAMOUN, T. EPICIER, M. MURAT, non publié]
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e Interfaces diffusionnelles - T a) réaction 720°C

"

o W ORTRIVTRE Mg

Exemple : composite Mg + particules
oxydées SiC

1127
s ®

s_ollt)() .

[l
-
] BRI

\¢

._ [T. EPICIER et al., Interface
S, Sci. 1, (1993), 213-221]
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ILMi croscopie £l ectroni gl | ena greamlt.®id édmagerie Haute Résolution

I1.1.2.a) Imagerie multi-faisceaux s%\
—y Cristallographie : AL
Identification (quantitative) de structures

électrons I:F] incidents (modeles) atomiques
|
OBJET &.*" | !
< ;.’“ > emnt! £ : i
e o s o BRI =
Détection :
. H H - 2 . . . ’, ’ ’ .o, 7 . e
lentille objectif {_p 2% Visualisation de nano-hétérogéneités (précipités,
Oamasb6, s®gr-@®@rgan uloaisr a g

di aphr aglme o6de CONTRAS

LWL
‘.
ccccc
................
.....

—) Mesures :
Evaluation de déformations (déplacements,

rel axations,K é | ocal es
il :

Interférences multi-faisceaux :
transfert dd0.nnfmo r ma t &
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11.1.2.b) Cristallographie : identification de structures (modeles) atomiques

e lllustration 1 : précipitation de Si épitaxié dans Al

oooooooo

LTI XTLAXILL
L EALERALE.

PRy B W W W W W Q!

' dEd A A S €1° 0 o ofYeNe
At A AL e
AN O OO ,, . dainAtlebf

. [K.F. LEGOUES et al., Phil. _ .
Si % % Mag. A 53, 6, (1986), 833-841] S % 0‘ %
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(

e METHR de précipites( r el ati ons doéorientation)
BAKER- [ [001].. // [001].,
NUTTING | (110).. // (100)g,

[R.G. BAKER, J. NUTTING, Iron and steel
institute special report, London, (1959), 1-22]

NISHIYAMA- [ [100] . #/ [01-1] .
WASSERMANN 7 (011),, // (111),,

01y ®a1 ®

O

.(—1,1,1)
]
{0.1.-1) @

(200)cy

S

3nm - Sl 3nm il SRR

Lot

Cr (cc, a ©2.88 A) dans Cu (cfc,a=3.615A)  VC (cfc,a 24.17 A) dans Fe (cc,a=2.866A),
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e RAFFINEMENT de STRUCTURES
pr ®ci pit®e

[F-EPICIER, non publi€]

(phases

Quel ques exempl

—) chimie du solide :
[S. HOVMOLLER, Ultramicrosc. 41,

(1992), 121-135]

—» b" Al-Mg-Si dans Al : ;
[C.D. MARIOARA et al., Acta Mater. 49, &
(2001), 321] =

6 p h aSsé&l,MgCu dans
Al-Li-Cu-Mg

1) motif e ur

[R. KILAAS, V. RADMILOVIC,

Odmat c h ¢

Ultramicrosc. 88, (2001), 63- 72] moyen

guantitatif

variation de t,
df,
parameétres du
microscope,
parameétres du
modele

,.0 ”

L A d‘;‘.'o

3)6mat ch

4

Thickness\ n\n] .

.
-

Mk 2) Simulations
6 moages NEFBR

|l e
[100]

+ &
. b

PERLITZ & WESTGREN

110
41/125
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(

E Interfaces et dislocations

—) CISAILLEMENT DE PRECIPITES

bprécipité,bmatrice: di sl ocations O6r ®si dus

e I
seadae

B et L iy 4

-

....Q...m."“’“...’”

L A L L L B L D LR N
......0.““.......' oy

.. . s s e

super-alliage Ni-Co [L. GUETAZ, J.M. PENISSON, Mat. Sci. Forum 126-128, (1993), 487-490]
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—> DISLOCATIONS de DESACCORD ( 6 M| Sdtt INTERFACES
interface Nb (111) // (0001) Al,O, : d° 1.9 %
1) Réseau de dislocations : by, = % <111>= 0.4 nm (ay, = 0.33 nm), D = b/d = 21.3 nm confirmé
expérimentalement [A. LEVAY et al., Acta-mater 47, 15, (1999), 4143-4152]
2) Bo’  t e Hdedéparttne s Di sl ocation dollhter f ac

N\ . -
EXACT MATCHING

—_— B
(101) (1211 ,(020) (121)

Nb ‘e,
Al,O, bo ®o % ¢ °

3) Modéle relaxé (Nb : potentiel a force
centrale, Nb-Al,LO;: potenti el
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(

E ANALYSE QUANTITATIVE de JOINTS DE GRAINS
— LOCALISATION DES COLONNES ATOMIQUES :

-recherche( dexiomumdédodéi ntensi t ®)
-motifs Ot ®mat hednert(efcaorgmti izo n 9codédiatianrcreiaée -)

Exemple : joint de flexion a 90A<110> assymétrique dansunbi-cr i st al déal umi ni un
' -;.'5 image expérimentale
[001] 4

4
..‘ﬁ 800 kV, defocus de Scherzer

A T A R .
:g:’-cf:-:-:~:"‘?,,.:r:-z:y
'-,;{':;,_:-é;:.;{; -:5-.
o S ::;:.‘Ip:
z-ré"‘;:%::;:-:ﬁ#)% 53
olapn A e s

exemple de motif cartographie des fonctions de corrélation croisée avec le motif 6% o | d ¢
moyen (’) _5 o) |- d d 6 i n t & T e F N i i B R i S S i g R Ly

b ok

[ il T

moyenne de D E o e e e e e i Lol
tels motifs
0 1
= ?
¥ ¥id =
moyenne de T \
telles mailles maille moyenne a
maille moyenne a | 61 nt Enstabifaieur)

| 6i nt EnrstabsapSrieur) 44/125
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o
—>J Ol NTS DE CO¢NCI DENCE : TEST DE 6MODC
Joint incohérent S3 (macle {112}) dans Al

—

L

v
IR S R N R R

UL R

&
.
"C
a®
".
»®
-
[
:0
"
4
-
>
-

£ N
LR AR T R T

Ty
TR T

I B I A
LR F L

L
E B

CRAAL SR A NAN B e T A e
B

+ ¥+ H+ + + +
* ¥+ 24+ T+ 4 4+ 4+

C R
',
AR S

« b P
»

-
» %38
»

. 4
Par i

SErTIET
o W

-d A
E N S

L s

PR R I R O S

L =

eo.cy./‘\fbco.u

.
PR RS R

c-qoo'c-ﬁ-\ /-.-.-o-ss

3
»
»

o RS EF ST T

. e s & e N LA
-
" 0004}/\4»s00
- B Bt N P S i ol
o "l . -
. - - “ - - - - L S
N‘.L~.“"\ Y|

[J.M. PENISSON et al., Phil. Mag. Letters 64, 5, (1991), 277-283] * . .. _ X o ¥
si astigmatisme 3®™¢ ordre négligeable
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I1.1.2.c) Détection / Visualisation de nano-hétérogénéités

. £ 3 NIER, Ann. Phys. 12, (1938), 161,
E
Amas et zonePs exsG lé' W&E?f(ﬁl\l, Phil. Mag. 26, (1938), 855]

Al -1.84% Cu Al - 0.9% Cu, 1.4% Mg Al - 6061

- e » - . - >
aedli 3E 4880 ' ' . . v ¢ =« 2[TAEPICIER, nerwpublié
1 % L& - - R AT A BE LB .S
. . » " » R . nae LR
AP AR A
C R L
SRR R L L
o b B B
AR LR LR
PR AR AR ETYT A
S R A R R R R
BRPWAIAE T RAT A
AN T R R R
» L R B I R T
S I L R R L I
R L R B R
YT AL AL T A R D
Y. 7 AL AR TR R I
TR AR A T L
- L B E R R R B
L R R O L
» MR TR N R B
TREARATEA Tt s L A e L R R R
B ARARAR R AR TSRS AR R AR
AR IR R AR BRSO ERARAS AN A
CER AR AR ATE I TR S AR R R EE LR B
R LR RS DR R L L R
R . T R R L R B R LR L
L B L L T R R Bl S
P R A R RN L S L TR R R
AR RY AR A AR T S PR R AR AT ARART S
PER AR L ERANA R A AT TSR AT a AR

PSS T e

.9
T s P R

waw
Pl

[
- A AT
- “a.
-
Ve sy®es " Femae s
"TRasv ey

I
A
“-—. e
' N
»
sh e
S

L . A AR TR & T R LR A RS X L B2
0 2-nmo‘-.. AP BRARL Nt ArS
L PSRN ETP TR RARE AT RSN

FEANAN LR ETRAARN ST Ea s

F o renpe

..

. R R T T R
- R R B L L E S L L L A
—Plie— i cxrath e B AR A AR T
. - N R e YT TR L R
(Y

LERER e R &

CERA A AR L YR AY» PRI e s mAN
~-x-o---.-,vo.oxcooloq.ovoo-

R R LA L R L2 LR AT T L RS

.. T TR EE T IR R S
R R T A E e AR T T AR R A PR
LARM AT RAS ) AR rs e T aAs s aeRintd s
TR T RS TR RSP0 L DR R R L o L
- oe e s e L S o T A s T L

.

[M. KARLIK et al., Acta Mater. 46, (1998), [A. CHARAI et al., Acta Mater.,
1817-1825] 48, (2000), 2751]

détection AISEE de plaquettes / disques (amas) de dimensions nanométriques
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EEn dehors des alliages doal umi niglBRToIS, these INSA (2005)]
RUFOC g i 7] OVER-FOCUS
plaquettes : uE
Mono-
atomiques
NbN dans un
acier modele
(50 °C)R
- Nb 843 ppm
- C 59 ppm
- N 64 ppm
5000000000 df =-90 nm -60 nm +45 nm
020%0%0%6°%6%°%:%°% experimental / simulation experimental / simulation experimental / simulation
0%02525°43909,0,9.9, B - m——
020%020%3%5%%% %
959593909093909,970 -
OO0 900 0 épaisseur :
°:°:°:°: :°:°:°:° 20nm Fe +
O°0°0°°° °°°0°0°0 20nm 6 pl agq
9,909,909 0 0 0
2000 2000
IOOOO OO !
6mod | ed profil moyen a
o travers le défaut
substitution du
Fe % Nb expérimental
dans un plan
(001) 200
(pas dobéat omles

métalloides,aucune 1o

relaxation atomique) so simulation

47/125
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eED®t ecti on doamas et de d®f auts ponctuels ?

Exemple : ‘ ~ TiO, rutile [010] STEM-HAADF en contr
Crdans Cu ®2nm | ° 20nm interstitiel lacune atomi queb
revenu 450°C i (reconstruits) défauts ponctuels dans Si dopé a

[T. EPICIER, non.publiéus

| 6anti moi ne

analyse EDX
sonde 1 nm

zone minge (t 25nm) dopée

[P.M. VOYLES et al.,
Ultramicrosc. 96, (2003), 251]

simulations a 500 kV,
Cs =3.5 mm, deCherzer

[L.A. BURSILL, S.G. JUN, Optik,
66, 3, (1984), 251-276]

—) Détection en MET(HR) POSSIBLE mais STEM-HAADFPLUS PROMETTE U4£512é5
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e Films non-cristallins intergranulaires (cas des céramiques)

grains mouillés par un film B AT ET Ef“."’.' AdhAr FIPT Pl AT
liquide a haute température == “\\ == Al ‘e

' :

3 vl agnpguyonngFoydn

s . LAE EE AT KN A B AE 2R A% LA AA A8
Ly - 010820 8°01 00900809

> x — edaf ol afagagogeijodangogayay

LS o —~ 5040595818205 45 000 % 0

W wnfeFedndwgniw

Togogyogdud vy oy ag oSy nd v~

o - -

RN NI

S H e
[D.R. CLARKE, J. Am. . ! , ) l 't
Ceram. Soc. 70 (1987), 15-22] hm |
refroidissement lent (300°C/h.) trempe

ZrO, (3Y-TZP) +
0.5 wt. % SiO,

5h. a 1450°C

[L. GREMILLARD et al., J. Eur. Cer. Soc. 25, (2005), 875-882]

oy og ooy v
L3R AR AR RE AN AL D% A8

Mateis

(

[J. DOUIN_et al.,
Mat. Chem. &

Phys. 32, (1992),
77-85]
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(

11.1.2.d) Evaluation de déformations locales (nanométriques)
e méthode des images de phase (Geometrical Phase Analysis) [M.J. HYTCH et al., Ultramicrosc. 74, (1998), 131]

reseau 1 (dyy) réeseau 2 (d,,, + dd) réseau 1 + réseau 2 passage continude 1 a2
e MAasque de PRI
¢ @ oo o @ o o @ o @® @

:@: traitement
(000) g, 9, s

lllustration : puits quantique InAs / GaAs [110]
[G. ADE, R. LAUER, Ultramicrosc., 77, (1999), 177]

cartes des déplacements atomiques
parallelement et perpendiculairement

aladirection de croissance
A : -~
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(

e Champs de déformation autour de précipités
bo -Md-Si dans Al (6xxx) déplacement Uy déplacement Uy

EXP.

dSI I simul.

description possible des précipités
comme des dipbles de dislocations

[J. DOUIN CEMES-Toulouse, P. DONNADIEU
SIMAP Grenoble, J. DOUIN et al., Mat. Sci. &
Engineer. A 319-321, (2001), 270-273]

51/125



