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Précisions des mesures ?
annonceée : 2.104 +/- 2e-4 ou +/-1e-4 ?

sur les déformations :

en faisceau blanc : déviatorique : sur b/a, c/a, a, b, g

en faisceau monochromatique : dilatation : sur Da/a

sur l'orientation : 2e-4 radian sur les 3 angles d'Euler
(orientation / repere caméra)
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Diagramme de Laue

. N
position des taches

q,c(gl, 02,93, 94)
=> orientation de la maille
k3 angles d'Euler (approx.) )

ﬁstance entre les taches\

Da (q1,92)

=> tenseur de déformation,
partie déviatorique

b/a, c/a, a, b, g

(a geometrie fixee)

=> parametres geometriques

calibration 4{ }
dd, xcen, ycen, xbet, xgam
w déeformation fixée = 0)
Ir\dC 0
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Energie
15 g

(keV)
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couleur =
énergie d'une tache
=> dilatation Da/a
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Restrictions : cas "idéal"
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Faisceau BLANC
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Quelgues définitions
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Geométrie de diffraction

41 )113

40,8213
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Calibration de la geometrie

6 < 11} ! 11} # |1} + ! 1 !
zcam
+/ xgam
xcam
+/ Xbet ycam _
Xxcen * sca
—9 & ycen sca
Rcam
&)56 :+17; !
# 8 9 1
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| aue => calibration + orientation
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Deformations
et orientation

cas d'un grain déforme
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Déformations dans le repere "cristal”

ex : cubique

b | a -A , dy dp
/ g déviatorigue —| sm ; -1-A d 94
sym sym c_ I-A
u 4}
&A D& : : +
&A
all bll g




Repere echantillon x y z
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Déformations dans le repere "échantillon”

Sxx & sz \
gdév—sample = | om Syy Syz

| sym Sy 2z |
B B
Sdév.—sample = lgxx & yy gzz & ¥z sz Sxy
- ~ 2N ~ )
?
N## CC &1 6
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| aue => déformation + orientation
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Description des variations d'orientation
pour une maille déformeée
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Séquence de mesures

B@ B

B@ B
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Etapes . (1) blanc, fluo + microscope

Optical Microscope Image
Fluorescence,

D

~
[
Intensity
5&8
88888

£

4200
4000
3800

20 -15 -10 -5 0 5 10 15 20

Position [microns]

1Nac -

INSTITUT NANOSCIENCES 06/10/2009 18
ET CRYOGENIE



ﬁfﬁ‘%: d”mss
Ea i
E?71 d” Té '”’7ﬂ’7’5
SSIELe B
Tgﬁ,ﬁﬁ[ﬁ-”’fﬂs
';é,%._!ﬁsj b
2 ’g. R

5 =5, %5 e
o d

Het B35 7
=33 w37

Etapes : (2) blanc, Laue
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Etapes : (3) monochromatique

N?<1J
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Etapes : (3) monochromatique, scan en E
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Questions posées
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Comment tester tout ca ?
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Calcul des solutions a 4 pics (blanc)

L % !
7 * | PR
B B '
L % |
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Statistique sur les quadruplets

% 7
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histogrammes
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Résultats : grandes lignes puis détail
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Grandes lignes
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Estimer la quantité d'information disponible

* K N6 )

B B
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déformations : variation des incertitudes
d'une composante a l'autre

fa ™
4 \ Z
XX} xy % xz |
A
yw tyz | e/
s/
zz } X
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deformations : comparaison avec XMAS
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déformations : incertitudes "absolues"
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déformations : macles, ex :

Cu

plan de macle
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Orientations : variations d'une
composante a l'autre

I
: |17+
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calibration : variation d'un parametre
a |'autre

%

% & C>

> I &A : 176 !
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Propagation d'erreur
D(calibration) => D(déformation)

XX Xy XZ

&) 7 d(xbet) 0.3 mrad d(xcen) 10 mu
d(dd) 20 mu d(xgam) 0.4 mrad d(xgam) 0.2 mrad

d(ycen) 30 mu

yy yz
d(xbet) 0.2 mrad

d(dd) 20 mu d(
ycen) 20 mu
d(ycen) 40 mu d(dd) 15 mu

7
d(calib) compensé quasi parfaitement d(dd) 10 mu
pixdev : 0.23 => 0.25 d(xbet) 0.3 mrad
fort couplage calibration - déformation d(ycen) 50 mu
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Monochromatique

cava venir ....
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Résultats : détall
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ex. de nombre de "bons" quadruplets

Ge(111), limvij = 0.2

nbs pics nb tot quad nb good quad

pics les plus intenses

10 210 62

25 12650 3241

30 27405 6833

68 pics 814385 pas calculé

B . .
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tests sur W
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Déformations
Statistigue sur les quadruplets

-.10
) 7 &A 17?)
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Déviations sur les déformations

=10l

000+ | Bw

=10l

=10l

limvij = 0.2 roed i —= —
G1 STR 260 > [ 2

im 397 W 5MPa

25 pics i yy

déviation standard:
+/- 5e-4 eps xX, Yy, 2z, Xy
+/- 1le-3 eps xz, yz

1\
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000+ | He

sample axes

nquad = 2330

colrange =[11 12 13 14 15 16]

eps dev std deviation

[0.45 0.46 0.52 0.87 0.89 0.37]
eps dev median

[ 0.24-0.37 0.11 -0.09 -0.23 -0.15]
eps dev quadl

[0.25-0.39 0.14-0.16 -0.14 -0.15]

2[0[Q]+| | =]
P _ =10l x|
deps = 6.0 i
= ZZ

epsij * 1000

200+ - |sa)
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=10[x]

hgees _ox

20O+ | mla]

im 185 G430 5 MPa
limvij = 0.2
29 pics

210/0[+| - [msla|

sample axes

nquad = 4149

colrange =[1112 13 14 15 16]
eps dev std deviation

[0.58 0.76 0.66 1.35 1.12 0.52]
eps dev median

[0.13-0.36 0.21 0.27 0.13-0.1]
eps dev quadl

[0.18 -0.54 0.35 0.85 0.11 -0.07]
eps dev from XMAS

[0.17-0.39 0.21 0.32 0.12-0.09]

hgres o |

O
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Déformations
Analyse d'un diagramme multi-macle

de cuivre polycristallin
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Ligne 2 microns Cu / Si(001)

>< 27

LA)+
I @ N 176

+))1" 12+1)
D1 75

27
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6711111
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Presence des macles du grain : nombre
de nouveaux pics indexes
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Présence des macles du grain : intensite




Pics indexés + manguants
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Pics indexés monomacle
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Gain sur pixdev et sur déviation std
en enlevant les pics multimacles
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Orientation

Statistigue sur les quadruplets

) &1715
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Déviations sur les orientations

11) :: C
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Déviations sur les orientations
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Déviations sur les orientations




Résultats : orientations

|
i 1+
HKL - z #J

C +76
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Fit de la calibration
monocristal Ge(111)

Statistigue sur les quadruplets
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dd

Calibration (fit a 4 pics) - Ge(111)

xcen ycen

Xbet Xgam

Ge : 10 pics les plus intenses sur 68 (62 quad)



dd

Calibration (fit a 4 pics) - Ge(111)

xcen ycen

Xbet Xgam

autre methode pour le fit a 4 pics - (errfunc plus faible)



%

%

calibration : variation d'un parametre
a |'autre

I &A : 176 !
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Calibration - calcul approché a 3+(1) pics

au prochain épisode ...
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Incertitude delta(eps) absolue ?

deéviation standard:
+/- 1le-4 eps xX, VY, 2z, Xy
+/- 2-3e-4 eps xz, yz

deps =2.0

seélection de
100 quadruplets

de faible pixdev

06/10/2009
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P

Propagation
d'une erreur de calibration
sur la déformation
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D(calibration) => D(déformations)

eps |j

pixdev

pixdev : 0.23 => 0.25

ex : 1 quadruplet, variation de ycen
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D(calibration) => D(deformations)

0.00

deps =0.1

500 quadruplets
de faible pixdev

0.00

-0.07

variation de dd
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D(calibration) => D(déformations)
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Détection d'incréments de déeformation
connus
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Expériences sur le tungstene

1")11"+11"<11"711"611 . M" 61161

1 611.M")1 "<
B B:

@ =?L "L? Q "H?R
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Déformation attendue

& 1?+" & 7))?) >M
S)& ?:
D& 1?77

s11=100 MPa => dL/L = 2.4e-4
Qev.11™ 2.1e-4, Qev.22 = 1.0e-4

B @B @ %

06/10/2009 74



Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?

> MPa 100 MPa
carto.
1070 : .
images orientation
50x50 :
RGB : hkl suivant z
mu bleu: 111
rouge : 001
vert :110
5250 pts, 2023 grains 5371 pts, 2164 grains
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Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?

100 MPa
5 MPa
carto.
1070 - -
images orientation
50x50 _
RGB : hkl suivant z
mu bleu: 111
rouge : 001
vert :110
200
MPa
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(001) / z
(011) /] z

CosAngRed entre 0.8 et 1
(111) // z
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Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?

grain (347+514) - 5 MPa

T

=> repositionnement OK
pour comparer :
prendre 2 images avec le méme numero

grain plutot (001)

06/10/2009 79



> MPa 100 MPa

100 MPa mosaique
pic le plus intense
G427 im 284 5 MPa

part4 p 6 06/10/2009 80



Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?

variations
de epsilon
Intra-grain
a5 MPa

~
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Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?

variations depsll (0.2)

. 0.02 4 0.49
de epsilon
entre 5 MPa deps 22 (-0.1)
et 100 MPa -0.36 a0

point par point
deps33 (-0.1)
-0.2820.2

ﬂ depsij (0.0)
Yz

-0.34 2 0.62
XZ
-0.48 a 0.42

Xy
-0.21a0.12
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Courbes de traction

1% <11 .M
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Détection d’'un increment de déformation connu

S
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Détection d’'un increment de déformation connu

L S
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Repositionnement
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Repositionnement
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Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?
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5 MPa

mosaique, pic le plus intense
G430 im 185 5MPa

100 MPa
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Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?

variations
de epsilon
Intra-grain
ab MPa

~
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Détection du d(epsilon) entre 5 et 100 MPa ?
variations
de epsilon

entre 5 MPa
et 100 MPa

global

/" depsil (0.2)
0.16a0.2

deps 22 (-0.1)
ﬂ 0a-0.02
deps33 (-0.1)
-0.16 a -0.18
- depsit (0.0

- - yz : 0.07 a 0.15
point par point %z * -0.08

\_ Xy : 04a-0.04
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Monochromatique

Monochromatique
da/a = -(Eexp-Etheor)/Etheor

- blanc + calibration blanc => Etheor
- Epic + calibration mono => Eexp

but :
- méme calibration entre blanc et mono => Eexp(Ge)
- méme position (< 0.5 mu) et taille du faisceau
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Monochromatigque : bien mesurer

carto en blanc : mosaique monochromatique
yech
yech
xech
—— Xech
Escan trajectoire
du pic
2 Escans

successifs
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W : critere sur le peak search
assez restrictif ?
comparaison
max pix dev 2.0 et 0.7
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modif.
maxpidev
(peak
search)
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Largeur des pics :
comparaison Ge - W
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W - dXx

Ge - dx

W - dy

Ge - dy
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