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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de
normalisation (comités membres de I'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée
aux comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du
comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'lSO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec
la Commission électrotechnique internationale (CEIl) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI,
Partie 2.

La tache principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. Les projets de Normes
internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour vote. Leur
publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités membres
votants.

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire 'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de ne
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

L'ISO 24173 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 202, Analyse par microfaisceaux.

iv © ISO 2009 — Tous droits réservés
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Introduction

La diffraction d'électrons rétrodiffusés (EBSD) est une technique qui est utilisée avec un microscope
électronique a balayage (MEB), un microscope électronique a balayage combiné a un faisceau d'ions
focalisés (MEB-FIB) ou une microsonde de Castaing (EPMA) pour mesurer et cartographier la cristallographie
locale dans des échantillons cristallins [1]. [2],

Les clichés d'électrons rétrodiffusés (EBSP) sont formés lorsqu'un faisceau d'électrons fixe frappe la surface
d'un échantillon fortement incliné (généralement incliné a environ 70° par rapport a la normale au faisceau
d'électrons). Les clichés EBSP sont imagés par lintermédiaire d'un détecteur EBSD, qui comporte un
scintillateur (tel qu'un écran phosphorescent ou un monocristal de YAG) et une caméra a faible niveau de
lumiere (normalement un dispositif & couplage de charge, CCD). Les clichés sont parfois imagés directement
sur un film photographique.

En analysant les clichés EBSP, il est possible de mesurer l'orientation et, dans certains cas, d'identifier
également la phase du petit volume du cristal placé sous le faisceau d'électrons. L'EBSD est un phénoméne
de diffraction de surface dont le signal émis provient d'une profondeur de seulement quelques dizaines de
nanométres. Aussi une préparation soigneuse des échantillons est essentielle pour obtenir des résultats [31.

Dans un MEB conventionnel avec un filament de tungsténe, une résolution spatiale d'environ 0,25 ym peut
étre obtenue; cependant, avec un canon a émission de champ (MEB-CEC), la limite de résolution est de
10 nm a 50 nm, bien que la valeur dépende fortement du matériau testé et des parametres de fonctionnement
de l'instrument. Les mesures d'orientation cristalline dans les échantillons peuvent étre réalisées avec une
exactitude d'environ 0,5°.

En balayant le faisceau d'électrons sur une partie de la surface de I'échantillon tout en effectuant
simultanément une acquisition et une analyse des clichés EBSP, il est possible de produire des cartographies
qui montrent la répartition spatiale de I'orientation cristalline, la phase, la qualité du cliché EBSP et d'autres
mesures connexes. Ces données peuvent étre utilisées pour une analyse microstructurale quantitative, par
exemple, pour mesurer la granulométrie moyenne (et dans certains cas la distribution granulométrique), la
texture cristallographique (distribution des orientations cristallines), ou le nombre de joints de grains ayant des
caractéristiques spéciales (par exemple des mécles). L'EBSD peut fournir une caractérisation microstructurale
tridimensionnelle lorsqu'elle est utilisée en combinaison avec une technique de coupe sériée précise, telle que
I'abrasion par faisceau d'ions focalisés [4].

Il est fortement recommandé que les utilisateurs de EBSD soient bien familiers avec les principes de la
cristallographie et les diverses méthodes de représentation des orientations cristallines (qui sont tous deux
décrits dans la littérature existante dans ce domaine) afin d'optimiser |'utilisation de la technique EBSD et les
données produites [ [6].
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Analyse par microfaisceaux — Lignes directrices pour la
mesure d'orientation par diffraction d'électrons rétrodiffusés

IMPORTANT — Le fichier électronique du présent document contient des couleurs qui sont
considérées utiles pour une bonne compréhension du document. Il convient donc que les utilisateurs
envisagent d'imprimer le présent document au moyen d'une imprimante couleur.

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale fournit des recommandations sur la fagcon de produire des mesures
d'orientation cristallographique fiables et reproductibles en utilisant la diffraction d'électrons rétrodiffusés
(EBSD). Elle aborde les conditions de préparation des échantillons, la configuration de [instrument,
I'étalonnage et I'acquisition des données.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent document. Pour les
références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

ISO/CEI 17025, Exigences générales concernant la compétence des laboratoires d'étalonnages et d'essais

Guide ISO/CEI 98-3, Incertitude de mesure — Partie 3: Guide pour I'expression de l'incertitude de mesure
(GUM:1995)

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et les définitions suivants s'appliquent.

31

cristal

arrangement régulier et répété d'atomes dans l'espace, généralement décrit par un groupe d'espace, un
systéme cristallin, des paramétres de maille (comprenant les longueurs et les angles entre les axes de la
maille) et les positions des atomes a l'intérieur de la maille [71. [8]

NOTE 1 Par exemple, un cristal d'aluminium peut étre représenté par un cube (maille) de 0,404 94 nm de cété, avec
des atomes aux sommets et aux centres des faces du cube.

NOTE 2  Des simulations de I'arrangement atomique dans un petit cristal d'aluminium (mailles 4 x 4 x 4), vu selon les
directions [100], [111] et [110], sont montrées a la Figure 1, ainsi que les projections stéréographiques de Kikuchi
associées a chaque orientation cristalline. Les symétries cristallines d'ordres 4, 3 et 2 sont facilement observées, de
méme que les plans miroirs.

NOTE 3  Pour les personnes peu familiéres avec la cristallographie, il est recommandé de consulter un ouvrage de
référence (voir par exemple les Références [7], [8] et [9]).

NOTE 4 L'Annexe C contient une courte introduction a la cristallographie et des lignes directrices relatives a
l'indexation des clichés EBSP pour des matériaux ayant une symétrie cristalline cubique.

© ISO 2009 — Tous droits réservés 1
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[100] [111] [110]

Figure 1 — Simulations d'un petit cristal d'aluminium (en haut), vu le long des directions [100], [111]
et [110], avec leurs clichés de Kikuchi associés (en bas). La symétrie est clairement montrée.

3.2

plan cristallin

plan, habituellement noté (% & [), représentant l'intersection d'un plan avec les axes a, b, et ¢ de la maille a des
distances de 1/h, 1/k et 1/1, ou h, k, et [ sont des nombres entiers

NOTE 1 Les nombres entiers 7, k, et [ représentent habituellement les indices de Miller d'un plan cristallin.
NOTE 2  Voir I'Annexe C pour plus d'information.

3.3

direction cristalline

direction, généralement notée [u v w], représentant une direction vectorielle selon des multiples des vecteurs
de base décrivant les axes a, b, et ¢ du plan cristallin

NOTE Voir 'Annexe C pour plus d'information.

3.4
maille cristalline
maille répétée (infiniment) pour constituer le cristal

NOTE Elle est habituellement définie par trois longueurs a, b et ¢, et trois angles ¢, S et ¥ Les longueurs sont
habituellement indiquées en angstréms ou en nanometres, et les angles en degrés.

3.5

orientation cristallographique

alignement du repére du cristal (par exemple [100], [010], [001] pour un cristal cubique) par rapport au
repére de I'échantillon

NOTE Les axes du repére peuvent étre désignés par X, Y, Z. Lorsque I'EBSD est appliquée a I'é¢tude de matériaux

laminés, ces axes sont souvent notés RD, TD, ND [RD = direction de référence (ou de laminage), TD = direction du
travers long, ND = direction normale].

2 © 1SO 2009 — Tous droits réservés


https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/547cdbbc-e391-4f37-a8e7-6cc55de9f04e/iso-24173-2009

I1ISO 24173:2009(F)

3.6

détecteur EBSD

détecteur utilisé pour collecter le cliché d'électrons rétrodiffusés et le convertir en une image observable sur
un dispositif d'affichage (écran d'ordinateur) a l'aide d'une caméra vidéo, qui est généralement un dispositif a
couplage de charge (CCD) a forte sensibilité

NOTE Voir également 3.21.

3.7

diffraction d'électrons rétrodiffusés

EBSD

phénomeéne de diffraction qui se produit entre les électrons rétrodiffusés et les plans atomiques d'un
échantillon cristallin fortement incliné frappé par un faisceau d'électrons incidents fixe

NOTE Les autres termes généralement utilisés pour 'EBSD sont «<EBSP» (ou plus généralement «technique
EBSP») (voir 3.8), «BKD» (Backscattered Kikuchi Diffraction), «BKED» (Backscattered Kikuchi Electron Diffraction), et
«BKDP» (Backscattered Kikuchi Diffraction Pattern).

3.8

cliché d'électrons rétrodiffusés

EBSP

ensemble d'intersections de bandes quasi linéaires, connues sous le nom de bandes de Kikuchi
(voir Figure 2), produit par diffraction d'électrons rétrodiffusés et enregistré en utilisant un détecteur approprié,
par exemple observé sur un écran phosphorescent ou, moins couramment, sur un film photographique

Figure 2 — Exemples de clichés EBSP montrant des ensembles de bandes de Kikuchi superposées

3.9

grain EBSD

région avec une orientation cristalline commune délimitée par des joints de grains qui correspondent a une
désorientation mesurée entre des points voisins supérieure a une valeur critique définie, qui dépend de
I'application [10]

3.10

résolution spatiale de I'EBSD

distance minimale entre deux points dans différents grains (séparés par un joint de grain) qui produit deux
différents clichés EBSP distincts de sorte qu'ils puissent étre correctement indexés en utilisant un
systeme EBSD

NOTE Un exemple est montré a la Figure 3 ou le faisceau d'électrons a traversé un joint de grain d'un échantillon de
météorite. Deux orientations cristallines distinctes et différentes peuvent étre observées dans I'image de gauche et I'image
de droite, mais le cliché EBSP central est un mélange des deux. Des algorithmes d'indexation modernes permettent
fréquemment de résoudre de tels clichés superposés, ce qui conduit a une amélioration efficace de la résolution spatiale
de 'EBSD.

© ISO 2009 - Tous droits réservés 3


https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/547cdbbc-e391-4f37-a8e7-6cc55de9f04e/iso-24173-2009

I1ISO 24173:2009(F)

Figure 3 — Exemple de clichés EBSP de chaque c6té d'un joint de grain (images de gauche et de
droite) et sur le joint de grain (au centre)
(Noter que ces images ont été prises a des espacements de 30 nm,
et que le cliché EBSP central est une combinaison des deux autres)

3.1

angles d'Euler

ensemble de trois rotations permettant de représenter l'orientation d'un cristal par rapport a un ensemble
d'axes de I'échantillon

NOTE La convention de Bunge (rotations par rapport aux directions Z, X', et Z") est utilisée le plus généralement
pour décrire les données EBSD. Les angles d'Euler donnent la rotation nécessaire pour faire coincider les axes de
I'échantillon avec les axes du cristal. Il convient de noter qu'il existe des ensembles équivalents d'angles d'Euler en
fonction de la symétrie cristalline [©l.

3.12

transformée de Hough

technique mathématique de traitement d'image, qui permet la détection automatisée d'une forme particuliére
dans une image

NOTE En EBSD, une transformée de Hough linéaire est utilisée pour identifier la position et I'orientation des bandes
de Kikuchi dans chaque cliché EBSP, ce qui permet de l'indexer. Chaque bande de Kikuchi est identifiée comme étant un
maximum dans I'espace de Hough. La transformée de Hough est essentiellement un cas particulier de la transformée de
Radon. Généralement, la transformée de Hough s'applique a des images binaires, et la transformée de Radon s'applique
a des images en niveau de gris ['11. ['2], Voir 5.3.7 pour plus de détails.

3.13

indexation

procédé permettant d'identifier I'orientation cristallographique correspondant aux données d'un cliché EBSP,
par exemple déterminer quels sont les plans cristallins qui correspondent aux bandes de Kikuchi détectées ou
quelles sont les directions cristallines qui coincident avec les intersections des bandes de Kikuchi (axes de
zone), et permettant de ce fait de déterminer I'orientation cristalline (et la phase)

3.14

microtexture

ensemble d'orientations cristallographiques dont les différentes valeurs sont liées a leur emplacement spatial
dans la microstructure [13]

3.15
désorientation
différence d'orientation entre les axes de deux cristaux, généralement exprimée par une paire angle/axe

NOTE 1 La désorientation est la rotation nécessaire pour faire coincider un cristal avec un autre. Elle peut étre décrite
par une matrice de rotation, un ensemble d'angles d'Euler, une paire axe/angle ou un vecteur de Rodrigues-Frank. La
paire axe/angle est la description la plus courante, mais I'angle le plus petit est généralement utilisé.

4 © 1SO 2009 — Tous droits réservés
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NOTE 2 Le logiciel EBSD calcule I'orientation cristalline en un point particulier de la surface de I'échantillon a partir du
cliché EBSP acquis en ce point. Le logiciel peut ensuite calculer la désorientation entre deux points d'acquisition
quelconques choisis (qui peuvent ou peuvent ne pas étre voisins dans la cartographie d'orientation). [14]

3.16
orientation cristalline
orientation d'un cristal par rapport a un ensemble d'axes de I'échantillon

NOTE Elle est généralement représentée par les angles d'Euler (¢,, @, ¢,) ou une matrice d'orientation cristalline
(3 x 3) des cosinus directeurs entre les axes du cristal et de I'échantillon et/ou un vecteur de Rodrigues-Frank.

3.17

cartographie d'orientation

oM

représentation des données d'orientation cristaline a partir de la mesure séquentielle de
I'orientation cristalline en chaque point d'une grille [15]

NOTE Des termes alternatifs sont cartographie d'orientation cristalline (COM), cartographie d'orientation cristalline
automatisée (ACOM) et cartographie d'orientation d'images de microscopie (OIM).

3.18

bruit d'orientation cristalline

distribution des orientations résultant d'un grand nombre de mesures d'orientation cristalline faites sur une
région d'un monocristal parfait

NOTE 1 Cette région doit étre suffisamment petite pour que le déplacement du faisceau d'électrons sur cette région ne
cause pas de changement d'orientation détectable.

NOTE 2  Cette distribution traduit la nature statistique de la résolution angulaire de la technique EBSD.

3.19

centre du cliché

PC

point situé dans le plan de I'écran du détecteur sur une ligne normale a ce plan et qui passe par le point ou le
faisceau d'électrons frappe I'échantillon

3.20

identification de phase

identification cristallographique d'une phase inconnue dans un échantillon, en comparant le cliché EBSP
acquis avec celui simulé ou calculé a partir d'un ensemble de phases candidates possibles [16] [17], [18]

NOTE Cette identification peut étre un procédé automatique ou le logiciel EBSD recherche dans un ensemble
pré-sélectionné de bases de données de phases cristallines et détermine la phase dont le cliché EBSP simulé coincide le
mieux avec le cliché EBSP acquis. Dans cette situation, le procédé est appelé discrimination de phase. Un procédé
manuel, ou les caractéristiques du cliché EBSP, telles que sa symétrie, les largeurs de bande et les lignes de HOLZ (zone
de Laue d'ordre supérieur), peut aussi étre utilisé pour l'identification. Dans I'un ou l'autre cas, les informations relatives a
la composition chimique obtenues en utilisant la spectrométrie X a sélection d'énergie (EDX) ou la spectrométrie X a
dispersion de longueur d'onde (WDX) peuvent étre en outre utilisées pour réduire la liste des phases possibles, accélérant
de ce fait le procédé et améliorant le degré de confiance des résultats.

3.21

écran phosphorescent

écran utilisé pour convertir le cliché de diffraction des électrons en un signal lumineux visible, qui peut étre
détecté par une caméra a faible niveau de lumiére

NOTE La plupart des phosphores EBSD sont constitués d'une couche mince de particules de phosphore d'environ
4 uym a 10 ym maintenues par un liant et par une métallisation finale d'aluminium, qui a la fois dissipe les charges et agit
comme un miroir pour augmenter le signal EBSP mais qui est suffisamment mince pour étre relativement transparent aux
électrons.

© ISO 2009 — Tous droits réservés 5
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3.22

pseudosymeétrie

potentiel d'un cliché EBSP a étre indexé de fagon ambigué de plusieurs maniéres en raison de similitudes
entre les clichés EBSP pour certaines orientations cristallines

NOTE 1 Cela pose un probléme avec certains minéraux, par exemple le quartz et l'olivine, et cela peut également se
produire pour certaines phases métalliques.

NOTE 2 Un exemple courant est lorsque la zone <111> du fer CC est proche du centre du cliché EBSP, tel que
montré a la Figure 4. Si seule la région circulaire montrée est utilisée pour la détection de bandes, alors il est trés difficile
de distinguer ces deux orientations cristallines. La zone <11 1> a un axe apparent d'ordre 6, bien qu'elle n'ait réellement
qu'une symétrie d'ordre 3, et seules des bandes de Kikuchi plus faibles proches des bords de la région peuvent distinguer
les deux axes d'ordre 3 possibles.

NOTE 3 Les effets de pseudosymétrie peuvent généralement étre minimisés en diminuant la distance entre
I'échantillon et I'écran, afin de collecter plus de bandes de Kikuchi, et en utilisant plus de bandes pour l'indexation.

Figure 4 — Pseudosymétrie du fer CC autour d'une zone <111>
(Si seules les bandes de Kikuchi les plus intenses a l'intérieur du cercle sont utilisées, alors les deux clichés
EBSP peuvent étre indexés selon I'une ou l'autre des deux orientations montrées qui sont liées par une
rotation de 60° autour de <11 1>)

3.23
distance entre I'échantillon et I'écran
SSD

distance entre le plan de I'écran du détecteur et le point ou le faisceau d'électrons frappe I'échantillon,
mesurée perpendiculairement au centre du cliché

NOTE Si la distance entre I'échantillon et I'écran diminue, alors le cliché EBSP semblera se resserrer autour du
centre du cliché, c'est-a-dire que plus de bandes de Kikuchi seront observées.

3.24

projection stéréographique de Kikuchi

PSK

représentation du cliché de diffraction EBSP projeté sur la surface d'une sphére, tel que montré a la Figure 5,
le signal diffracté en EBSD étant engendré de fagon sphérique d'un point source de la surface de I'échantillon

NOTE 1 Les projections stéréographiques de Kikuchi sont utiles du fait qu'elles évitent les distorsions liées a la
projection gnomonique du signal EBSD sur I'écran phosphorescent plat utilisé pour collecter chaque cliché EBSP.

NOTE2  La projection stéreographique de Kikuchi (PSK) est centrée sur I'échantillon et alignée avec les directions
cristallographiques du cristal examiné. A mesure que le cristal tourne, celle-ci se déplace de fagon synchrone.
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Figure 5 — Schéma montrant une maille de silicium (a droite) avec les directions cristallines
principales représentées, et, a gauche, une projection stéréographique de Kikuchi du silicium avec la
méme orientation cristalline
(Cette orientation cristalline est 'orientation d'étalonnage du silicium de référence
pour un échantillon incliné a 70°; la direction du faisceau d'électrons incident est indiquée)

3.25
symétrie
propriété d'un objet qui apparait identique aprés avoir subi une rotation, une translation ou une réflexion

NOTE Voir I'Annexe C pour plus d'informations.

3.26

axe de zone

point d'un cliché EBSP formé par l'intersection des centres de plusieurs bandes de Kikuchi
NOTE Il correspond a une direction cristalline du cliché EBSP de faible indice.

3.27

réseau de Bravais
arrangement géométrique a trois dimensions des atomes, des molécules ou des ions composant un cristal

4 Equipement EBSD

41 MEB, EPMA ou FIB, équipé d'une colonne électronique comprenant le contrdle de la position du
faisceau, de la platine, de la focalisation et du grandissement (voir Figure 6).

4.2 Accessoires, pour détecter et indexer les clichés de diffraction d'électrons rétrodiffusés comprenant:

421 Ecran phosphorescent, dont la fluorescence est générée par les électrons de I'échantillon et forme
le cliché de diffraction.

4.2.2 Caméra vidéo, a faible niveau de lumiére, pour visualiser le cliché de diffraction produit sur I'écran.
4.2.3 Ordinateur, avec logiciels de traitement d'images, d'indexation de cliché assistée par ordinateur, de

stockage et traitement des données et de contrdle du faisceau du MEB (ou de la platine) pour permettre la
réalisation de cartographies.
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NOTE 1 Les systémes modernes utilisent généralement des dispositifs a couplage de charge (CCD).

NOTE 2  Certains systémes comprennent un ou des détecteurs montés autour de I'écran phosphorescent pour détecter
les électrons diffusés par I'échantillon; les détecteurs sont généralement des diodes de silicium, similaires a celles
utilisées dans les détecteurs d'électrons rétrodiffusés. Les images (contraste d'orientation cristalline et de nombre
atomique) donnent une rapide vue d'ensemble de la microstructure de I'échantillon [19],

Légende

1 instrument EBSD

2 MEB

3  EDX (spectrométre a sélection d'énergie) (facultatif)
4  échantillon incliné

chambre

ordinateur EBSD

contréle du faisceau

contrdle du MEB et du mouvement objet

0 N o o

Figure 6 — Schéma d'un montage expérimental EBSD

4.3 Si des échantillons doivent étre préparés pour I'EBSD, les équipements suivants peuvent étre requis
(selon les types d'échantillons a préparer, voir I'Annexe B): équipement de découpe et d'enrobage,
équipement de surfacage mécanique et de polissage, polissage électrolytique, appareil de nettoyage par
ultrasons, équipement de décapage ionique, et équipement de métallisation.

5 Conditions de fonctionnement

5.1 Préparation de I'échantillon

Le volume de matériau échantillonné par le faisceau d'électrons pendant I'analyse EBSD doit étre cristallin. La
nature cristalline (par exemple la granulométrie, I'état de déformation) de ce volume doit étre représentative
de I'échantillon massif, ou de la partie de I'échantillon dont la nature de la microstructure sera déduite dans le
cas de microstructures complexes (par exemple des couches minces ou des zones affectées ou non
affectées thermiquement prés des soudures). Compte tenu du fait que le cliché EBSP est produit par la
diffraction d'électrons sur une profondeur de quelques dizaines de nanomeétres de la surface de I'échantillon,
une préparation tres soignée de la surface de I'échantillon est requise pour empécher que les données EBSD
soient affectées de fagon délétére par une préparation insatisfaisante. La couche supérieure étudiée doit étre
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