Instrument de microdiffraction Laue

L'instrument [1] installé¢ en 2006 et amélioré en 2012 est pour l'instant encore unique
en Europe. Il permet d'une part d'étudier des matériaux plus proches des applications (étendant
ainsi la gamme d'échantillons étudiés sur la ligne) et d'autre part de réaliser des expériences de
recherche fondamentale requérant une résolution latérale sub-micronique. II est
particulierement bien adapté a une source d’aimant de courbure a ’ESRF.

Parmi les domaines concernés on peut citer les matériaux pour l'énergie (piles a
combustible de type oxyde, combustible nucléaire), les circuits intégrés complexes €¢labores
en microélectronique (interconnexions 2D et 3D), les matériaux de structure (superalliages
pour les turbines, alliages a mémoire de forme, aciers pour les canalisations des centrales), et
les matériaux en relation avec la biologie (nacre, la toxicité de I'amiante). Pour les études plus
fondamentales, on peut citer les tests mécaniques in situ sur des micro- ou macro- objets
modeles (micro-piliers métalliques découpés par FIB [2], nanofils, whiskers, bicristaux,
tricristaux) pour I'é¢tude et la modélisation des propriétés mécaniques des micro et nano objets,
et des polycristaux.

La microdiffraction Laue emploie un micro-faisceau (taille inférieure a 0.5x0.5 um) de
rayons X a large spectre (bande en énergie correspondante 5-22 keV). La géométrie de
détection en réflexion permet de couvrir un grand angle solide autour des angles de diffraction
de 90 degrés. En déplagant I'échantillon, sont menées des cartographies a deux dimensions de
la région proche de la surface (profondeur d'analyse de quelques 10 um a quelques mm). Le
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traitement des données détermine en tout point de la cartographie l'orientation et la forme
(tenseur déviatorique des déformations) de la maille cristalline. L'utilisateur peut observer et
sélectionner une région particuliere de 1'échantillon grace a un microscope optique (x50) et la
mesure du signal de fluorescence.

L'instrument permet donc pour les matériaux polycristallins de localiser les régions ou
se concentrent les contraintes et les défauts cristallins qui peuvent étre induits soit par les
procédés d'élaboration du matériau (cristallisation, mise en forme) soit par un test réalisé in
situ (mécanique, thermique ou €lectrique).

Des analyses plus fines peuvent aussi étre menées en quelques points sélectionnés a
l'aide de mesures complémentaires déterminant: le profil des grandeurs physiques en fonction
de la profondeur dans I'échantillon (méthode a balayage d'un fil absorbant), et le volume de la
maille cristalline et densité de certains défauts cristallins (méthode avec monochromateur
diamant [3]).

(a) Principaux éléments de l'instrument de micro-Laue. (b) Diagramme de Laue d'un polycristal
(c) Cartographie d'orientation d'un polycristal (pas de 5 um), (d) désorientations intra-grain dans
un grain de CdTe, et (e) la densité de courant locale dans ce grain mesurée par EBIC (electron-
beam-induced-current).
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