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2 interface (structure atomique, s®gr®gations, gradients chimiques,é)
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3 hétérogénéités de microstructure(pr®cipitation, contraintes,é)
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4 défauts cristallins (dislocations, fautes dôempilement, antiphases,é)
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Microstructures en microscopie optique, électronique à balayage et 

électronique en transmission (film óACIERô, Le Relief de lôInvisible, 2000)
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1 phases (forme/taille/répartition/O.R.s, cristallo-chimie)

2 interfaces (structure atomique, s®gr®gations, gradients chimiques,é)

3 hétérogénéités de microstructure (pr®cipitation, contraintes,é)

4 défauts cristallins (dislocations, fautes dôempilement / dôordre,é)

FIBMETMEB

DIFFRACTION

IMAGERIE

HAADF

ANALYSE 
(EDX-EELS)

ANALYSE 
(EDX)

IMAGERIE

Pression 
contrôlée

EBSD Nano-usinage
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I. Microscopies Électroniques à Balayage
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I.1. MEB

canon
(thermo-électronique,
à émission de champ)
- qqs. keV à 30 keV -

condenseur

diaphragme

objectif

WDS

EDX

accessoires

de micro-analyse

[L. REIMER, óScanning Electron Microscopy physics of 

image formation and microanalysisô, Springer series in 

optical sci. 45, Springer-Berlin, (1985)]

[J.l. GOLDSTEIN et al., óScanning Electron Microscopy and 

X-Ray Microanalysisô, 3nd Ed., Springer Verlag, (2003), 689 p.]

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

r®solution ónanom®triqueô
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I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageééé..I.1. MEBééé..I.1.1. Imageries
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électrons SECONDAIRES
(SEI : Secondary Electron Imaging)

électrons RÉTRO-DIFFUSÉS 
(BSE : BackScattered Electrons)

électrons TRANSMIS 
(STEM : Scanning Transmission E. M.)

précipités q-Al2Cu (alliage Al-Cu)

n(E)

Énergie

e- secondaires

e- Auger

Eo

plasmons

~50 eV

e- rétrodiffusés

I.1.1.a) Modes dôimagerie

Composite céramique
Al2O3 - Y2O3 - ZrO2

[micrographies G. THOLLET, MATEIS]



É Membrane polymère nanoporeuse

Haut vide, 15 kV Gaz N2 (5 Torr)

Haut vide, faible tension 5.0 kV

5 mm
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I.1.1.b) Échantillons sensibles et/ou peu conducteurs

É CÉRAMIQUE
(nitrure de silicium Si3N4  ) 

IMAGERIE "low-voltage"* IMAGERIE "low-vacuum"

8/125

Métallisation (C)

Haut vide, basse tension 600 V 25 kV, pression partielle 0.8 Torr

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

*[D.C. JOY, C.S. JOY, Micron, 27, (1996), 247-263]
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I. Microscopies Électroniques à Balayage...I.1. MEBéI.1.2. Analyse chimique (EDX) et cartographies
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I.1.2.a) Analyse chimique EDX (Energy-Dispersive X-ray spectroscopy)
électrons
incidents

atome

émission X
électrons incidents

spectre EDX
(raies caractéristiques)

TRANSISTOR à effet 
de champ (FET)

ÉLECTRONIQUE

Micro-processeur dôimpulsions et Convertisseur

Analogique ïNumérique (montage multi-canal)

N2 liquide (-180°)

É technologie de la détection

DÉTECTEUR 
diode p-i-n : Si(Li), Ge (IG)

photon X        paire [e--trou]

FENÊTRE
(maintien 

sous vide)

É principe physique

- Détecteurs refroidis - Détecteurs sans azote liquide (º2000)

SDD (Silicon Drift Detector)

[A]

[B]

IA AB

IB AA

= KA,B

. KA,B : coefficient de Cliff-Lorimer (calculé / mesuré)

. IX (X=A,B) : intensité du pic (corrigée du fond)

. AX (X=A,B): facteur dôabsorption (li® ¨ lô®paisseur)

[G. CLIFF, G.W. LORIMER, J. of Microscopy 103, 2, (1975), 203-207]

[D.B. WILLIAMS, C.B. CARTER, óTransmission Electron Microscopy -

IV : Spectrometryô, Plenum Press : New York, (1996)]

. > 100 fois plus rapide

. Résolution 125 eV à 100 kcps/s

. sonde 2 nA : º100 kcps/s (témoin Cu)
avec un détecteur de 30mm²



I.1.2.b) CARTOGRAPHIE chimique
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É Illustration 1 (minéralogie) : exsolution riche en Ca (pyroxène Mg11.5Fe5.6Ca1.6Si20.7O60.4)

[B. VAN de MOORTELE,

ENS-Lyon, non publié]

Ca

Fe

objet spectre EDX global

balayage de lôobjet

ófen°tresô dô®nergie dans le spectre EDX

F1 F2 F3

cartographies X

F1 F2 F3image (SEI)

É Principe



É Illustration 2 : cartographie ultra-rapide

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

11/125

Brasure Sn ïCu - Pb

3 balayages, 
30 s

(100 kcps)

SnPbCu

SnPbCu

3 balayages, 
30 s

(200 kcps)

512*384 Pixels



Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageé..I.1. MEBé.I.1.3. Analyse cristallographique EBSD
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I.1.3.a) Principe de lôEBSD
(Electron BackScatter Diffraction)

précipité dans 

un alliage

NiCrFeMnNb

[P.H. JOUNEAU, 

MATEIS (2006)]

Fe2Nb (Laves)

Hexagonal P63/mmc 

(nÁ194)

a = 0.4830 nm,

c = 0.7882 nm

É Indexation

Pseudo-lignes de Kikuchi

électrons       incidents

objet 
incliné

[S. ZAEFFERER, Ultramicrosc. 107 (2007), 254-266]
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I.1.3.b) Illustrations
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Angle (<001>, DS) 0° 55°

6 mm

2 mm

. Résolution spatiale 1 mm ï50 nm (FEG)

. Résolution angulaire ~ 0.5 ° en relatif (2° en absolu)

. Vitesse 1 à 400 pixels/s (512x512 pixels² < 1/4 h)

. Surface jusquô¨ qqs. cm2

Ésolidification directionnelle dôun alliage base Ni   [P.H. JOUNEAU, MATEIS (2006)]
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Évariants dôorientation

dôapr¯s[C. CAYRON, J. Appl. Cryst. 40, (2007), 1183ï1188]

Acier bainitique Austénite résiduelle (c.f.c.)

Austénite initiale
Reconstruction à partir des 

variants de bainite selon 

lôhypoth¯se de la relation

Nishiyama-Wassermann

[01-1]g// [100]bainite

(111)g// (011)bainite

3

6

5

2

1

4

Grains dôaust®nite en relation de macle

10 mm

14/125
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I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageé..I.1. MEBé.I.1.4. MEB environnemental et in situ

I.1.4.a) MEB environnemental à pression contrôlée

É Principe

colonne 

VIDE

DIFFÉRENTIEL

(diaphragmes)

chambre 

objet

électrons  primaires

diaphragme
détecteur

pression

contrôlée

ionisation en
ócascadeô

(amplification)

électron émis

objet

diagramme (P,T°) EAU

(objets hydratés)

-10 0 10           20           30

p
re

s
s
io

n
T
o

rr phase

solide

phase Liquide

phase gazeuse

0

10

4.6

T °C

[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]

É Applications

. matière organique . systèmes hydratés
(solutions liquides,é)

ï
ï ï

ïïï

ïïï
ï
ï
ï ï+

+
+++

++

+

+

+
+

. objets isolants             . in situ (température)

CLYM

1500°C
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Groupe-Microscopie_ESEM-objets-hydratés_tepicier.ppt
Groupe-Microscopie_ESEM-objets-hydratés_tepicier.ppt
Groupe-Microscopie_ESEM-objets-hydratés_tepicier.ppt
Groupe-Microscopie_ESEM-objets-hydratés_tepicier.ppt
Groupe-Microscopie_ESEM-InSitu_tepicier.ppt
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I.1.4.b) observations in situ

. oxydation UO2 Ą U3O8 à 650°C

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

50 mm

[F.J. HUMPHREYS Manchester Mater. Sci. Centre UK]

. recristallisation du Cuivre à 300°C

50 mm

16/125



I.2. FIB (Focussed Ion Beam)
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I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageééé..I.2. FIBééé..I.2.1. Principe

faisceau 

dô®lectrons

échantillon

Injecteur de gaz

faisceau 

dô®lectrons

Injecteur de gaz

échantillon

microscope ódouble-colonneô ®lectronique / ionique (ions Ga+)

17/125



Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageééé.I.2. FIBééI.2.2. Applications de nano-usinage

déposition (soudage) sur grille de MET

[W. SAIKALY CP2M, Marseille]

AVANTAGES :

. préparation automatisée

. épaisseur uniforme º40-100 nm
(sur º5 x 15 mm2)

. LOCALISATION

INCONVÉNIENTS :

. dégradation superficielle
(implantation Ga, amorphisation)

I.2.2.a) principe (lift-out, H-baré)

I.2.2.b) illustration : préparation MET localisée

platine

[A. KAMMOUNI et al., Mater. Charact. (2007), doi:10.1016/j.matchar.2007.11.003]

Analyse de lôaust®nite r®siduelle dans des aciers TRIP

[J. LI et al., Materials Characterization 57, (2006), 64-70]
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I.2.2.c) Remarques : autres préparations MET

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

[J. AYACHE et al., óGuide de pr®paration des ®chantillons pour la microscopie ®lectronique en transmissionô,

Tomes I & II, Pub. de l'Université de Saint-Etienne, (2007), http://temsamprep.in2p3.fr/]

SECTIONS TRANSVERSES

1)d®coupe en 2 óBLOCSô2)collage des BLOCS ót°te-b°cheô3) découpes (tranche º100mm 

et disque Ø ¢3 mm)

4) LAME MINCE 
finale par     
bombardement 
ionique

É Répliques extractives (précipitation)

1) 2)

3) 4)

5)

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

3)d®p¹t dôun film mince (C, AlOx,é) ; 4)óarrachageô du film ; 5) d®p¹t de la pr®paration sur une grille de microscopie
19/125
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I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageééé.I.2. FIBééI.2.3. Autres applications

I.2.3.a) Contraste óde canalisationô

Image électronique
(SE, BSE)

Image électronique
induite par le faisceau dôIONS

É Origine physique

Ga+

É Illustration [D. BULTREYS (2005)]

50 mm 10 mm

image MEB (BSE) image ionique

surface trait®e dôun micro-réacteur catalytique

20/125



dôapr¯s[B.J. INKSON et al., Scripta Materialia 45, (2001), 753-758]

Ga+

direction 

dôobservation
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I. Microscopies £lectroniques ¨ Balayageééé.I.2. FIBééI.2.3. Autres applications

I.2.3.b) Tomographie 

ÉóSlice & Viewô

É Illustration : carbures dans un acier

21/125
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I.2.3.c) Remarque : Tomographie óMEBô en mode STEM

22/125

Porte-échantillon tournant 
(360ĭ) avec réglage de 

lôeucentricit®

échantillon

faisceau dôe-

détecteur

réglage de 

lôeucentricit®
générateur 
de rotation

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

S®rie dôimages dôun polym¯re renforc® par des nano-charges minérales après post-

traitement (recalage) avec TomoJ [http://u759.curie.u-psud.fr/softwaresu759.html]

Č Reconstruction 3D

2 étapes principales :

ÅRecalage des images

ÅReconstruction en volume

(TomoJ, IMOD,

environnement MATLAB)

électrons TRANSMIS 
(STEM)



II. Microscopie Électronique en Transmission
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II.1. IMAGERIES [D.B. WILLIAMS and C.B. CARTER, óTransmission 

Electron Microscopy, a text book for materials 

scienceô, Plenum Press : New York, (1996), 4 

volumes]

[óEcole th®matique: Microscopie des D®fauts 

Cristallinsô, St Pierre dôOl®ron,éd. Soc. Française des 

Microscopies, (2001)]

[L. REIMER, óTransmission Electron Microscopyô, 

Springer Verlag : Berlin, 3Áed., (1993), 545 p.]

MET Conventionnelle MET Haute Résolution STEM - HAADF

Techniques de Diffraction Cartographie Chimique

23/125

Approches possibles en MET à émission de champ (Field-Emission Gun)
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II.1.1.a) Champ clair ïchamp sombre

CHAMP CLAIR (faisceau TRANSMIS)

(Al2O3,  début de frittage - 2 h. à 1500°C)

CHAMP SOMBRE (faisceau DIFFRACTÉ)

CHAMP CLAIR

CHAMP SOMBRE

électrons        incidents

OBJET

lentille objectif

diaphragme óde  CONTRASTEô

image

II. Microscopie £lectronique en Transmissioné.II.1. ImagerieséII.1.1. Imagerie en METC
[T. EPICIER, non publié]

24/125
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[óOrdre-D®sordre dans les Mat®riauxô,  École CNRS Aussois, Éd. de Physique, (1984), 396 p.]

II.1.1.b) MET Conventionnelle et structures ordonnées

Éparoi dôantiphase

R
L12

cubique
CoPt3

L10
tétragonal
CoPt

[Y. Le BOUAR et al., Phys. Rev. B 61, 5, (2000), 3317-3326]

C.S. de surstructure

Éfaute dôordre cr®®e par les dislocations

alliage interstitiel

W2C hexagonale-Fe2N

C.S. de surstructure

= 1/3 [1120]désb
_

= 1/3 [1120]désb
_

e

25/125

T-Epicier_Ecole-CNRS_Trans-Dif_2008_ANNEXE-ordre.ppt
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É Mécanismes de déformation élémentaires et structures ordonnées

durcissement et consolidation : SUPER-DISLOCATIONS

É un certain nombre de super-dislocations nS cisaille les domaines

É Application : mesure directe de la taille des nano-domaines a2

Å= 2nS|b|º2x5 |b| º3 nm

1 2 é(nS-1) nSplan de 

glissement

[G. VANDERSCHAEVE, óOrdre-D®sordre dans les Mat®riauxô,  École CNRS Aussois, Éd. de Physique, (1984), p.135]

[G. HUG, A. LOISEAU, P. VEYSSIÈRE, Phil. Mag A 57, (1988), 499]

[P. CASTANY, thèse (2007)]

É Revenu : OCD (a-TA6V)       micro-domaines ordonnés (a2-Ti3Al)

aa2
= 2aa

a2-Ti3Al DO19

(P63/mmc, n°194)

super-dislocations = PAIRES

2 a/3<1120>
_

200 nm

Exemple : alliage aéronautique Ta6V (Ti - 4 % Al - 6 % V)

a-Ta6V

aa= 0.292 nm

désordonné

FeCo (B2)

ordonné

[H. NEUHÄUSER, Mat. Sci. & Engineer. A324, (2002), 43]

[N. CL£MENT, óOrdre-D®sordre dans les Mat®riauxô,  École CNRS Aussois, Éd. de Physique, (1984), p.167]

26/125
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II.1.1.c) Précipitation

50 nm50 nm50 nm50 nm50 nm

Précipitation homogène de Si dans Al

Relation dôorientation óCUBE-CUBEô

ÉImagerie ais®e de(s) VARIANT(s) en CHAMP SOMBRE SI RELATION DôORIENTATION

Précipitation homogène de d-Ni2Si (orthorhombique) 

dans Cu

Relation dôorientation (001)Cu // (001)d, [110]Cu // [010]d

[T. EPICIER, Z. SUN, MATEIS (2007)]

0.5mm

[001]Cu

[T. EPICIER, non publié]

[T. EPICIER, non publié]

A B

C D

111

111
_

111
__

111
_
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É Précipitation HÉTÉROGÈNE - HOMOGÈNE

Acier modèle

Fe - Nb 790 wt. ppm, C 120 ppm, N 10 ppm

(800°C, 30ô)

50 nm
Champ Clair Champ Sombre*

Précipitation

HÉTÉROGÈNE

précipitation
HOMOGÈNE

Précipitation hétérogène de NbC (c.f.c.)

dans a-Fe

relation dôorientation óBAKER-NUTTINGô

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

50 nm

Acier modèle

Fe - Nb 843 ppm, C 59 ppm, N 64 ppm

(650°C, 30ô)

Précipitation homogène de NbN et hétérogène de NbCxNy

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

relation dôorientation óBAKER-NUTTINGô

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

28/125
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É PFZs (Precipitates Free Zones) aux joints de grains

0.5mm

Ni2Si dans Cu (650°C, 1h.)

Déplétion de soluté

[A. TOLLEY et al., Mat. Sci. & 

Eng. A412, (2005), 204-213]

Si, Ge dans Al (190°C, 3h.)

[Si]

[Ge]
EDX

º150 nm

º400 nm

Rôle des lacunes

[T. EPICIER, non publié]

29/125
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É État de cohérence

Acier bas carbone (calmé Al,

re-nitruré) 16ô ¨ 700 °C

misfit à

lôinterface

d=

Précipités cohérents

aucun ómisfitô
cohérence

partielle
semi- cohérent 

(misfitô)
incohérent

détection 

délicate en 

METC

contraste de  

déformation

2 |l2-l1|

(l1+l2)

li = di/cos(ai)

accomodation par réseau de 

dislocations dôinterface

D = |b|/d

30/125
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É Contraste de déformation de petits précipités en METC

50 nm

g

[M. SENNOUR, thèse INSA-Lyon, (2002)]

Acier bas carbone (calmé Al,

re-nitruré) 16ô ¨ 700 °C

(nitrures)

Lobes de déformation type Ashby-Brown

[M.F. ASHBY, L.M. BROWN, Phil. Mag., 8, (1963), 1649-1676]

Disque VN dans a-Fe

(simulations)

[T.C. BOR et al., Phil. 

Mag. A 82, 5, (2002), 

971-1001]

disque
sur la tranche

(Ø 15 nm)

g

CC

CS

Précipités sphériques Al3ZrSc 

(L12) dans Al recuit à 400°C

Simulation indicative "deforMET "

[© L. LAE, P. DONNADIEU, SIMAP 

Grenoble]

gCC CS

100 nm

[T. EPICIER, non publié]
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[Dislocations et Déformation Plastique, (Yravals 1979), Éd. de Physique, (1980), 461 p.]

[P. GUYOT, p. 663-681 dans óSolid State Phase Transformations in Metals & Alloysô, (Aussois 1978), Éd. de Physique, (1980)]

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

É Durcissement structural

200 nm

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

super-alliage g/ gô d®form® [S. RAUJOL et al., CEMES]

Cisaillement des précipités

(si non dissous)
METHR (résidus de dislocations)

Contournement des précipités

(Orowan)
boucles de dislocations

32/125
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II.1.1.d) Joints de grains - Interfaces

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

[A.P. SUTTON, R.W. BALLUFFI, óInterfaces in Crystalline Materialsô, Clarendon Press : Oxford, (1996)]

[L. PRIESTER, óLes Joints de Grains : de la th®orie ¨ lôing®nierieô, E.D.P. Sciences, (2006), 484 p.]

R®seau de dislocations ¨ lôinterface NiO-Pt accommodant 

une désorientation de quelques ° [F.S. SHIEU, S.L. SASS, 

Acta Metall Mater 38, (1990), 1653-1667]

Principe de lôobservation en Faisceau 

Faible (Weak-Beam Dark-Field)

voir [B. DÉCAMPS, J. DOUIN, p.153-188 

dans ó£cole th®matique: Microscopie des 

D®fauts Cristallinsô, St Pierre dôOl®ron,éd. 

Soc. Française des Microscopies, (2001)]

qB +dq1 qB +d

q2

(dq2 > dq1)
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É Analyse quantitative du contraste 

de dislocations óde jointô

expériences

simulations

gL = (202), gR = (020)
_ _

gL = (131), gR = (131)
_ _ _ _

L R

1mm

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

[C.T. FOREWOOD, L.M. CLAREBROUGH,

Phil. Mag. A 53, 6, (1986), 863-886]

a/6[112]L¾
a/6[011]L + a/6[101]L

OU
a/6[211]R¾

a/6[101]R + a/6[110]R

franges dues 

à Dg (joint 

incliné)

_ _ _

_ _ _ _
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dissociation de dislocations DSC en partielles

(Displacement Shift Complete lattice)
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É Joints de grains dans des matériaux réels (cas des céramiques)

Corrélations structure / chimie des joints de grains / propriétés mécaniques

par exemple [S. LARTIGUE-KORINEK, F. DUPAU, Acta Metal. 

et Materialia 42, 1, (1994), 293-302]

[W. SWIATNICKI et al., Mat. Sci. Forum 126-128, 

(1993), 193-196]

0.5 mm

"statistiques MET"

Al2O3
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É Joints de grains dans des matériaux réels (cas des céramiques)

Joints hétérophases (illustration : fluage 1200°C Al2O3 - 0.35 wt. % MgO - 0.16 wt. % K2O)

[A. MAMOUN et al., Mat. Chem. & Phys. 32 (1992), 169-176, A. MAMOUN, T. EPICIER, M. MURAT, non publié]

Particules intergranulaires alumine bôôô:

K2O4MgO15Al2O3 ¾ 4 MgAl2O4 + 2K + O2 + 11 Al2O3 (transformation en spinelle)

10K + O2 + 6Al2O3 ¾ 5(K2O Al2O3) + 2Al (corrosion a-Al2O3 - fissurations)

s

s
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É Interfaces diffusionnelles

[T. EPICIER et al., Interface 

Sci. 1, (1993), 213-221]

Exemple : composite Mg + particules
oxydées SiC

Mg

SiO2

SiC

Si

MgO

C

a) réaction 720°C

b)

c)C
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II.1.2.a) Imagerie multi-faisceaux

électrons        incidents

OBJET

lentille objectif

diaphragme óde  CONTRASTEô

image

II. Microscopie £lectronique en TransmissionéII.1. ImagerieséII.1.2. Imagerie Haute Résolution

Interférences multi-faisceaux

transfert dôinformation º0.1 nm

Cristallographie :
Identification (quantitative) de structures 
(modèles) atomiques

Détection :
Visualisation de nano-hétérogénéités (précipités, 
óamasô, s®gr®gations inter-granulaires,é)

Mesures :
Évaluation de déformations (déplacements, 
relaxations,é) locales (nanom®triques) 

38/125
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II.1.2.b) Cristallographie : identification de structures (modèles) atomiques

Si

Al

Si

Al
Mod¯les dôinterface

[K.F. LEGOUES et al., Phil. 

Mag. A 53, 6, (1986), 833-841]

t = 17 nm, df = + 60 nm (800 kV)

É Illustration 1 : précipitation de Si épitaxié dans Al

[T. EPICIER, non publié]
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É METHR de précipités (relations dôorientation)

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier
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[R.G. BAKER, J. NUTTING, Iron and steel 
institute special report, London, (1959), 1-22]

[001]cfc // [001]Fe

(110)cfc // (100)Fe

VC (cfc, aº4.17 Å) dans Fe (cc, a = 2.866 Å)

BAKER-

NUTTING

Cr (cc, a º2.88 Å) dans Cu (cfc, a = 3.615 Å)

[100]cc // [01-1]cfc

(011)cc // (111)cfc

NISHIYAMA-

WASSERMANN

3 nm

(011)Fe

0.20 nm

(200)Cu

0.18 nm

3 nm

[T. EPICIER, non publié] [T. EPICIER, non publié]



É RAFFINEMENT de STRUCTURES

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

óphase-SôAl2MgCu dans

Al-Li-Cu-Mg

phase S

Al3Li

[001]Al

[T. EPICIER, non publié]

5 nm

variation de t, 
df,

paramètres du 
microscope, 

paramètres du 
modèle

CCC = 0.9

[R. KILAAS, V. RADMILOVIC, 

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

Cu

Al

Mg

mod¯le ómodifi®ô
[100]

PERLITZ & WESTGREN 

1 nm

1) motif 
moyen

2) Simulations
images METHR

3)ómatchô 
quantitatif

4)meilleur ómatchô (i.e. mod¯le)

b" Al-Mg-Si dans Al :
[C.D. MARIOARA et al., Acta Mater. 49, 

(2001), 321]

(phases pr®cipit®esé)

Quelques exemplesé

chimie du solide :
[S. HOVMÖLLER, Ultramicrosc. 41, 

(1992), 121-135]
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É Interfaces et dislocations

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier
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1

PRECIPITATE

MATRIX

CISAILLEMENT DE PRÉCIPITÉS

super-alliage Ni-Co         [L. GUETAZ, J.M. PENISSON, Mat. Sci. Forum 126-128, (1993), 487-490]

bprécipité b̧matrice: dislocations ór®sidusô



DISLOCATIONS de DÉSACCORD (óMISFITô)aux INTERFACES

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier
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h

Nb

Al2O3

Nb

Al2O3

interface Nb (111) // (0001) Al203 : dº1.9 %

Dislocation dôinterface b = İ[111] 
_

2) Bo´te dôatomes "de départ"

3) Modèle relaxé (Nb : potentiel à force 

centrale, Nb-Al2O3: potentiel óde pairesô)

1) Réseau de dislocations : bNb = ½ <111> = 0.4 nm (aNb = 0.33 nm), D = b/d= 21.3 nm confirmé 
expérimentalement [A. LEVAY et al., Acta-mater 47, 15, (1999), 4143-4152]

Nb

Al2O3



É ANALYSE QUANTITATIVE de JOINTS DE GRAINS

LOCALISATION DES COLONNES ATOMIQUES :
- recherche de ópicô (maximum dôintensit®)

- motifs ót®moinsô et ópattern recognizitionô(fonctions dôerreur - corrélation croisée -)

image expérimentale

[001]Al

exemple de motif cartographie des fonctions de corrélation croisée avec le motif ó5-foldô

moyen ó5-foldô¨ lôinterface

moyenne de

tels motifs
0 1

exemple de maille cfc

(cristal supérieur)

moyenne de

telles mailles maille moyenne à

maille moyenne à lôinterface (cristal inférieur)

lôinterface (cristal supérieur)

Exemple : joint de flexion à 90Á<110> assymétrique dans un bi-cristal dôaluminium

[S. PACIORNIK et al, Ultramicrosc. 62, (1996), 15])

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

800 kV, defocus de Scherzer
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JOINTS DE COċNCIDENCE : TEST DE óMODĈLES / POTENTIELS ATOMIQUESô*

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier
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Joint incohérent S3 (macle {112}) dans Al

[J.M. PÉNISSON et al., Phil. Mag. Letters 64, 5, (1991), 277-283]
*si astigmatisme 3ème ordre négligeable

T-Epicier_Ecole-CNRS_Trans-Dif_2008_ANNEXE-METHR.ppt
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II.1.2.c) Détection / Visualisation de nano-hétérogénéités

ÉAmas et zones óGuinier-Prestonô

[A. CHARAÏ et al., Acta Mater.,

48, (2000), 2751]

Al - 0.9% Cu, 1.4% Mg

[M. KARLIK et al., Acta Mater. 46, (1998), 

1817-1825]

Al - 1.84% Cu Al - 6061

[110]Al

[001]Al [001]Al

0.2 nm

0.2 nm

0.2 nm

détection AISÉE de plaquettes / disques (amas) de dimensions nanométriques

2 nm [001]Al

[A. GUINIER, Ann. Phys. 12, (1938), 161, 

G. D. PRESTON, Phil. Mag. 26, (1938), 855]

[T. EPICIER, non publié]
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ÉEn dehors des alliages dôaluminiumé

df = -90 nm -60 nm   +45 nm
experimental / simulation experimental / simulation experimental / simulation

profil moyen à

travers le défaut

expérimental

simulation

ómod¯leô :

substitution du

Fe ¾Nb

dans un plan

(001)
(pas dôatomes 

métalloïdes,aucune 

relaxation atomique)

épaisseur :
20 nm Fe +

20 nm óplaquetteô

SUR-FOCALISEESUR-FOCALISEE SOUS-FOCALISEESOUS-FOCALISEE

UNDER-FOCUS ºFOCUS OVER-FOCUS

[É. COURTOIS, thèse INSA (2005)]

3 nm

plaquettes
Mono-
atomiques
NbN dans un
acier modèle
(5ô ¨ 650°C) Fe 
- Nb 843 ppm
- C 59 ppm
- N 64 ppm

[001]Fe
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º20 nm2 nm

Exemple :

Cr dans Cu
revenu 450°C

[T. EPICIER, non publié]

2 nm

ÉD®tection dôamas et de d®fauts ponctuels ?

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

TiO2 rutile [010]
interstitiel   lacune

(reconstruits)

2 Å

3 Å

5 Å

simulations à 500 kV,

Cs = 3.5 mm, dfScherzer

2 Å
3

5

STEM-HAADF en contraste de óZ 

atomiqueô :

défauts ponctuels dans Si dopé à 

lôantimoine

[P.M. VOYLES et al.,  

Ultramicrosc. 96, (2003), 251]

20 Å

Sb

Si

zone 

épaisse 

non 

dopée

zone mince (tº5 nm) dopée

Détection en MET(HR) POSSIBLE mais STEM-HAADF PLUS PROMETTEURé

EDX !

analyse EDX

sonde 1 nm

Cr

Cr

Fe Fe
Co

Co

Cu
Cu

keV



É Films non-cristallins intergranulaires (cas des céramiques)

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

2.5 nm

[D.R. CLARKE, J. Am. 

Ceram. Soc. 70 (1987), 15-22]

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

ZrO2 (3Y-TZP) + 

0.5 wt. % SiO2

5 h. à 1450°C

refroidissement lent (300°C/h.) trempe ¨ lôair

grains mouillés par un film 
liquide à haute température

[J. DOUIN_et al., 

Mat. Chem. & 

Phys. 32, (1992), 

77-85]

b-Si3N4
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II.1.2.d) Évaluation de déformations locales (nanométriques)

É méthode des images de phase (Geometrical Phase Analysis) [M.J. HYTCH et al., Ultramicrosc. 74, (1998), 131]

réseau 1 (dhkl) réseau 2 (dhkl + dd) réseau 1 + réseau 2 passage continu de 1 à 2

masque de
traitement

(000)             g1 g2

Illustration : puits quantique InAs / GaAs [110]

[G. ADE, R. LAUER, Ultramicrosc., 77, (1999), 177]

cartes des déplacements atomiques

parallèlement et perpendiculairement

à la direction de croissance
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É Champs de déformation autour de précipités

Microscopies Electroniques et Transitions de Phases - T. Epicier

 

 

 
description possible des précipités 
comme des dipôles de dislocations

dS

 

EXP.

simul.

déplacement UX déplacement UYbô Al-Mg-Si dans Al (6xxx)

[J. DOUIN CEMES-Toulouse, P. DONNADIEU

SIMAP Grenoble, J. DOUIN et al., Mat. Sci. & 

Engineer. A 319-321, (2001), 270-273]
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