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Journ�es p�dagogiques 2013

L'analyse EBSD – Evolutions et exemples D'APPLICATION

Lundi 25 Novembre 2013

09h00 - 09h30 Accueil

09h30 - 10h30 R�sultats concernant l'�chantillon test, analyses statistiques (Jacky Ruste, GN-MEBA)
La derni�re inter-comparaison entre laboratoires concernant l'analyse EDS ou WDS d'un 
�chantillon a �t� lanc�e lors des journ�es p�dagogiques de d�cembre 2012.
L’�chantillon choisi �tait un � verre m�tallique � base Ni, conducteur et homog�ne. Cobalt, 
chrome, molybd�ne, fer et bore entrent �galement dans sa composition.
Une synth�se de toutes les analyses re�ues sera pr�sent�e.

10h30 - 14h00 Exposition Constructeurs avec pause caf� et repas (buffet froid) offerts aux adh�rents du 
groupement par le GN-MEBA et les constructeurs - Stand EDP Sciences

14h00 - 14h30 Assembl�e G�n�rale

14h30 - 15h15 Etat de l'art, techniques de diffraction en MEB et g�n�ralit�s sur l'EBSD (Anne-Fran�oise 
Gourgues-Lorenzon, Mines-Paristech, Evry)
En introduction � ces Journ�es p�dagogiques, on pr�sentera les principes de la technique EBSD 
(formation et traitement des clich�s de diffraction), les conditions op�ratoires (g�om�trie du 
syst�me, conditions d’acquisition et de d�pouillement des clich�s) et le traitement des donn�es 
(identification de phases, cartographies d’orientation, repr�sentation des orientations cristallines).
On mentionnera �galement les avantages et les limites de cette technique par rapport aux autres 
techniques de caract�risation des orientations cristallines.
La conf�rence sera illustr�e par des exemples dans diff�rents domaines d’application 
(transformations de phase, m�canismes d’endommagement et de rupture...).

15h15 - 15h45 Historique (Fran�ois Brisset, Universit� Paris-Sud, Orsay)
Cette courte conf�rence retracera quelques-unes des �tapes de l’�volution de cette technique 
cristallographique, allant de la d�couverte des clich�s de Kikuchi aux clich�s EBSD que nous 
connaissons actuellement dans nos MEB.

15h45 - 16h15 Pause
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16h15 - 16h45 Notions de cristallographie pour l'EBSD. Aspect texture et comparaison entre EBSD, DRX 
et neutrons - diff�rences et compl�mentarit� (Denis Solas, Universit� Paris-Sud, Orsay)

16h45 - 17h15 EBSD et 3D (Stefan Zaefferer, Max-Planck-Institut GmbH, D�sseldorf)

17h15 - 17h45 EBSD et applications in-situ (m�ca, chauffage, etc.) (Anne-Laure Helbert, Universit� Paris-
Sud, Orsay)
Au cours de cette conf�rence, nous allons passer en revue diff�rentes exp�rimentations EBSD 
in-situ.
Nous pr�senterons les possibilit�s d’�tudes offertes par les essais m�caniques ou de chauffage 
in-situ. Cela concernera les essais de traction, par exemple, ou de recristallisation in-situ.
Concernant ce dernier point, une �tude comparative de deux mat�riaux cfc de forte et moyenne 
�nergie de d�fauts d’empilement (Aluminium et Cuivre) sera pr�sent�e dans le but de mieux 
comprendre les m�canismes de recristallisation ainsi que la formation de la texture associ�e

17h45 - 18h15 Un compl�ment � l'EBSD: la technique ICCE - Comparaison (Stefan Zaefferer, Max-Planck-
Institut GmbH, D�sseldorf)

Mardi 26 Novembre 2013

09h00 - 09h30 Pr�paration des �chantillons (B�n�dicte Brugier, AREVA NP, Le Creusot)
La faible profondeur d'�chappement des �lectrons contribuant � la formation des clich�s de 
diffraction EBSD oblige l'op�rateur � �tre tr�s exigeant sur la pr�paration des �chantillons (pas 
d'�crouissage de surface, pas de rugosit�, propret�, etc.). 
Ceci est en partie d� au fait que cette technique requiert une inclinaison de l'�chantillon de 70�. 

La pr�sentation �tablira un passage en revue des diff�rentes techniques de pr�paration de 
surface et des bonnes pratiques associ�es. 
Les avantages et les inconv�nients de chaque technique de pr�paration seront discut�s...

09h30 - 10h00 EBSD et bio-mat�riaux (Xavier Bourrat, BRGM, Orl�ans)
Les bio-mat�riaux repr�sentent un des exemples d'application les plus spectaculaires de la 
technique d'EBSD. Ce sont des mat�riaux multi �chelle o� la texture joue un r�le structurant 
fondamental. Ils repr�sentent un enjeu � l'interface de nombreuses disciplines. Les 
cristallographes s'int�ressent � leur mode de croissance. Les m�caniciens �tudient l'effet 
composite, c'est-�-dire l'impact de la texture sur leur t�nacit� ou sur leur contrainte � rupture 
exceptionnelle. Les chercheurs en science des mat�riaux les observent comme source de 
biomim�tisme et naturellement les biologistes cherchent � les greffer ou � les r�parer.
Apr�s avoir contextualis� les enjeux, cette conf�rence fera la synth�se des travaux dans le 
domaine.
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Elle montrera en particulier, la facilit� d'emploi qu'apporte aujourd'hui l'EBSD -technique mature-
ainsi que sa capacit� � r�pondre � toutes les �chelles nano/micro mais aussi micro/milli.
Une comparaison sera donn�e avec les techniques plus traditionnelles comme par exemple la 
diffraction en chambre de texture ou la microscopie �lectronique notamment en fond noir ou en 
microdiffraction.

10h00 - 10h30 Pause

10h30 - 11h00 Analyse des contraintes par EBSD (Patrick Villechaise, ENSMA Poitiers))
L'EBSD est aujourd'hui conventionnellement utilis�e pour rendre compte des effets d'orientation 
cristallographique dans le domaine de la d�formation et de l'endommagement des m�taux et 
alliages. Il est ainsi possible d'analyser les syst�mes de glissement plastique qui se d�veloppent 
au sein des grains, d'identifier des configurations cristallographiques locales qui favorisent 
l'amor�age de fissures, ou bien encore de prendre en compte l'influence de texture sur ces 
processus. Des exemples concrets illustreront ces aspects.

A l'�chelle locale, la transition entre microplasticit� et premiers stades d'endommagement r�sulte 
de processus diff�rents selon les microstructures et/ou les conditions m�canique de sollicitation. 
Les probl�matiques d'incompatibilit�s de d�formation et / ou de contraintes locales sont au coeur 
de ces sujets. Nous verrons � partir d'un exemple d�taill� comment l'utilisation d'une technique 
r�cente d'EBSD � haute r�solution angulaire permet d'enrichir la compr�hension de ces 
processus...

11h00 - 11h30 EBSD sur lames minces (Fabrice Gaslain, Mines-Paristech, Evry)
La caract�risation microstructurale d’�chantillons par la technique EBSD est d�sormais utilis�e 
en routine dans les laboratoires d’�tude des mat�riaux. Elle permet d’obtenir automatiquement et 
rapidement des cartographies d’orientations avec une pr�cision sur l’orientation de l’ordre de 
0,5�. En revanche, la r�solution spatiale est m�diocre et se limite � environ 50 nm. 
En compl�ment de cette technique, de nombreux laboratoires utilisent la diffraction �lectronique 

dans un MET lorsqu’une meilleure r�solution spatiale est n�cessaire puisque celle-ci peut 
atteindre 2-3 nm.
Depuis 2010, plusieurs groupes de recherche ont regard� la possibilit� d’associer le meilleur de 
ces deux techniques. Ils ont rapidement montr� que l’EBSD en transmission (t-EBSD : 
transmission EBSD ou encore TKD : Transmission Kikuchi Diffraction) effectu�e dans un MEB 
avec un syst�me EBSD commercial r�cent permet d’obtenir facilement des cartographies dont la 
r�solution spatiale est bonne (~10 nm) tout en maintenant une pr�cision sur l’orientation de 
l’ordre de 0,5�. 
Lors de cette pr�sentation nous effectuerons un �tat de l’art de l’EBSD en transmission illustr� 
par de nombreux exemples obtenus sur des lames minces et des nanomat�riaux. Nous 
montrerons la mise en œuvre de cette technique, ses avantages et ses limitations..

11h30 - 12h00 Couplage EBSD et essais m�caniques, ing�nierie des joints de grains, aspects 
technologiques (Denis Boivin, Onera, Chatillon)
Le couplage d’informations cristallographiques accessibles par analyse EBSD et du champ de 
d�formation obtenu par microextensom�trie par MEB � l’issue d’essais de fluage haute 
temp�rature d’un alliage m�tallique a permis d’identifier et mesurer le ph�nom�ne de glissement 
aux joints de grains, �tudi� dans le cadre plus g�n�ral de l’ing�nierie des joints de grains.
Cette pr�sentation a pour objet d’exposer les divers aspects de la m�thode mise au point, avec le 
traitement sp�cifique des donn�es EBSD, la m�thode  de microextensom�trie � chaud par MEB, 
et le couplage et exploitation des donn�es.

: http://www.gn
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12h00 - 13h30 D�jeuner libre

13h30 - 14h00 Couplage EBSD et EDS (Gilles Morvan, Labo. Hydrologie et G�ochimie, Strasbourg)
Jean-Emmanuel Martelat : Laboratoire de g�ologie de Lyon - Terre, plan�tes et environnement 
(UMR 5276), Karim Malamoud : Institut des Sciences de la Terre (ISTerre, UMR 5275 Grenoble), 
Karel Schulmann – Institut de Physique du Globe de Strasbourg (IPGS, UMR 7516)

La diffraction des �lectrons r�trodiffus�s permet de d�terminer in-situ l’orientation des cristaux, 
cependant, dans les cas complexes, cette m�thode ne peut habituellement pas �tre utilis�e seule 
sous peine d’obtenir des r�sultats erron�s. En p�trologie, les nombreuses phases pr�sentes 
dans les �chantillons et l’existence de solutions solides complexes imposent ordinairement de 
caract�riser chimiquement le min�ral en pr�alable � son indexation cristallographique, 
sp�cialement lorsque l’on travaille en mode cartographie.

Un exemple d’analyses combin�es EDS et EBSD grand champ (~15 x 10 mm), r�alis� sur des 
roches quartzo-feldspathiques � grenats et d�form�es � hautes temp�ratures et hautes pressions 
(≥950�C/ 7-9 kbars), sera d�velopp� au cours de cette pr�sentation.

14h00 - 14h30 Couplage EBSD et Raman (Guillaume Wille - Abdeltif LAHFID, BRGM, Orl�ans)
L’EBSD est une technique de micro-caract�risation des mat�riaux cristallins en utilisant la 
diffraction d’�lectrons. Elle permet d’obtenir des informations de cristallographie microstructurale, 
de d�terminer la nature du mat�riau et de mesurer l'orientation cristallographique d’une cristallite, 
dans un mat�riau mono- ou poly-cristallin. En g�osciences, elle est notamment appliqu�e � 
l'identification des phases et la cartographie d'orientation cristalline. 

La micro-spectroscopie Raman est une technique de spectroscopie vibrationnelle bas�e sur la 
diffusion in�lastique d’un rayonnement monochromatique dans un mat�riau cristallin ou amorphe 
(effet Raman). Le transfert d'�nergie entre le rayonnement initial et un groupement mol�culaire 
donne naissance � des bandes observ�es sur le spectre Raman. Par exemple, dans le cas d'un 
mat�riau cristallin, la micro-spectroscopie Raman permet �galement d’obtenir des informations 
sur la nature des phases et l’orientation cristalline � l’�chelle microscopique.

Coupl�es � l’int�rieur d’un MEB, ces 2 techniques pourraient, par certains c�t�s, para�tre 
redondantes. Apr�s un bref rappel de la micro-spectroscopie Raman et de l’appareillage dans et 
hors du MEB, nous pr�senterons, � l’aide de diff�rents exemples, les sp�cificit�s de ces deux 
techniques et leur forte compl�mentarit� pour l’�tude microstructurale des mat�riaux et 
min�raux.).

14h30 - 15h00 La diffraction de Kossel en MEB (Rapha�l Pesci, Arts et M�tiers Paristech, Metz)
La diffraction des rayons X est une technique non destructive fr�quemment utilis�e en sciences 
des mat�riaux pour d�terminer les contraintes r�siduelles � une �chelle macroscopique. 
Du fait de la complexit� croissante des nouveaux mat�riaux et de leurs applications, il devient de 

plus en plus n�cessaire de conna�tre l’�tat de d�formation/contrainte � une �chelle plus petite. 
Dans ce sens, un outil exp�rimental appel� microdiffraction Kossel a �t� d�velopp� en 
microscope �lectronique � balayage et permet de d�terminer � la fois l’orientation 
cristallographique et les d�formations/contraintes avec une r�solution spatiale de plusieurs 
microm�tres. 
Une m�thodologie exp�rimentale a �t� mise en place de mani�re � optimiser la qualit� des 

clich�s enregistr�s et leur traitement avec un logiciel d�di�. 
La proc�dure de d�termination des contraintes a �t� valid�e en �tudiant des monocristaux sous 

chargement m�canique in situ et a ensuite �t� appliqu�e � des mat�riaux polycristallins en 
diminuant progressivement la taille de grains.
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15h00 - 15h30 Am�liorer la r�solution angulaire de l'EBSD : pourquoi? comment? (Claire Maurice, Ecole 
des Mines  St-Etienne)
Aujourd'hui, la r�solution angulaire relative des syst�mes EBSD est de l'ordre de 0,3 � 0,5�. Cette 
limitation est le prix � payer pour des cam�ras et des algorithmes d'indexation toujours plus 
rapides.

Dans la plupart des �tudes, cette r�solution angulaire est largement suffisante. Il existe 
cependant des cas o� cette limite devient un frein, comme par exemple les mesures de distorsion 
�lastique du r�seau cristallin pour l'analyse des contraintes r�siduelles.

L'expos� pr�sentera les principes g�om�triques permettant d'analyser les diagrammes EBSD 
avec une r�solution angulaire de l'ordre de 10-4 radians. Deux approches seront trait�es : la 
premi�re, relative, repose sur des techniques de corr�lation d'images permettant de mesurer les 
distorsions entre deux diagrammes et d'en d�duire les distorsions �lastiques du r�seau cristallin 
entre les deux volumes sond�s.

La seconde met en oeuvre une d�tection avanc�e des bords des bandes de Kikuchi sous forme 
d'hyperboles physiquement plausibles, pour une �valuation "absolue" de la distorsion du r�seau.

Quelques exemples d'applications seront pr�sent�s.

Un accent particulier sera mis sur les limites actuelles des techniques � haute r�solution
angulaires, qui en sont encore au stade de d�veloppement.

15h30 - 16h00 Table ronde sur les expos�s et questions diverses 
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