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Résumé — Les principaux éléments du systeme de cartographie d’orientations par MET sont présentés. Ses
performances en termes de résolution angulaire et de résolution spatiale sont discutées. Suivent plusieurs
exemples d’application et notamment celui d’un matériau fortement déformé qui présente une structure multi-
échelle. 1l est montré a travers cet exemple que la cartographie d’orientations par EBSD et la cartographie
d’orientations par MET sont complémentaires. En particulier cette derniére technique permet de mettre en
évidence, a trés fine échelle, la microstructure constituée de sous-grains faiblement désorienteés.

1. Introduction

La cartographie d’orientations par EBSD mise en ceuvre dans le MEB est bien connue et elle est largement
utilisée dans les laboratoires de science des matériaux. [1, 2] La cartographie d’orientations par MET est moins
connue et encore bien moins utilisée. Pourtant elle présente certaines spécificités qui en font un outil intéressant
et bien souvent complémentaire de la méthode EBSD dans nombre d’applications.

Des méthodes de cartographie d’orientations reposent sur I’indexation de diagrammes de points.[3] La méthode
présentée ci-dessous repose sur I’indexation de diagrammes de Kikuchi ou de diagrammes CBED, [4] et elle est
complétement automatique.[5]

2. Présentation du systéeme

Les différents éléments du systeme sont présentés sur la figure 1. Le faisceau d’électrons est défléchi
automatiquement de maniere a décrire pas a pas les différents points d’une grille définie au préalable sur
I’échantillon. En chaque point, il y a acquisition du diagramme de diffraction, correction et enregistrement. La
détection des couples de lignes (ou bandes) qui composent les diagrammes de diffraction, leur indexation et la
détermination de I’orientation se font ultérieurement, aprés acquisition a I’aide d’un ensemble de programmes
développé au laboratoire et appelé Euclid’s Phantasies (E.P.). Le programme d’identification des bandes est basé
sur la transformée de Hough. Le programme d’indexation des bandes et de détermination des orientations prend
en compte a la fois la largeur et les angles que forment les bandes entre elles. Il repose sur des procédures de
minimisation des différences entre angles et largeurs mesurées et angles et largeurs théoriques.
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Figure 1 — Systéeme automatique de cartographie d’orientations par MET

3. Résolution angulaire et résolution spatiale

Il a été établi, par des mesures faites sur un monocristal de silicium, que la résolution angulaire, dans les
conditions standart d’acquisition de cartographie d’orientations, est inférieure a 0.15°. La résolution spatiale est
plus difficile a estimer dans la mesure ou elle dépend de nombreux facteurs tels que la taille du faisceau
d’électrons, le type de canon, le numéro atomique du matériau, I’épaisseur de I’échantillon...Elle est dans le
meilleur des cas de I’ordre de quelques nanometres.
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4. Applications

Gréce a son excellente résolution angulaire et a sa bonne résolution spatiale, la cartographie d’orientations par
MET est particulierement bien adaptée a I’étude des microstructures ultrafines. C’est ainsi qu’elle a été utilisée
pour I’étude des premiers stades de la recristallisation.[6] Un autre exemple particulierement intéressant est
celui des microstructures obtenues par de trés fortes déformations plastiques. En effet, ces microstructures
présentent des caractéristiques structurales et souvent des hétérogénéités a plusieurs échelles. A I'échelle de I
échantillon — a I’échelle des hétérogénéités de déformation telles que les bandes de déformation ou les bandes de
cisaillement — a I’échelle des sous-grains. Nous montrons que pour bien appréhender ces microstructures
complexes, il est nécessaire d’utiliser de maniére croisée et complémentaire différentes techniques. Chacune a
I’échelle qui lui est propre. La microscopie optique, ’lEBSD mise en ceuvre dans le Microscope Electronique a
Balayage, la cartographie d’orientations mise en ceuvre dans le Microscope Electronique a Transmission. En
particulier, cette derniére technique permet de mettre en évidence, grace a son excellente résolution angulaire, la
structure en sous-grains du matériau comme on peut le voir sur la cartographie d’orientations ci-dessous ou les
sous-grains représentés en blanc ont une désorientation comprise entre 0.3° et 3°.[7]

Figure 2 — Image en champ clair et cartographie d’orientations correspondante de nickel fortement déformé

5. Conclusion

La cartographie d’orientations par MET, est une technique qui, par rapport aux techniques traditionnelles
d’imagerie en champ clair, apporte des informations supplémentaires concernant I’orientation, la taille des grains
ou sous-grains et la désorientation associée aux joints de grain. Par ailleurs, grace a son excellente résolution
angulaire et a sa bonne résolution spatiale, elle est particulierement adaptée a une étude de haute précision des
microstructures ultrafines. De plus, elle est souvent complémentaire, a I’échelle qui est la sienne, de la
cartographie d’orientations par EBSD.
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