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O INEFOAUCTION. ...ttt b bbbttt n et 13
1 Some basic notions about powder diffraction .............ccccceoeiiiiiiennne Erreur ! Signet non défini.
1.1 Crystallite, grain, polycrystal and pOWder............ccveverieeieiniecinenieieeieeeienes Erreur ! Signet non défini.
1.2 Bragg law and harmonic reflections............ccoceeveirierieinenieineieeseeeeene Erreur ! Signet non défini.
L.2.1 BIag@ AW ...ccviveeiiiiceecieeeeeeeeeeeeeeteett ettt ettt ettt en et eve e eaeeneas Erreur ! Signet non défini.
1.2.2 MONOCHIOMALOT .......veveevivieietieteeieteeteeeete et eteeteasete et essetessessevessessevesseseeseas Erreur ! Signet non défini.
1.2.3 Harmonic radiation COMPONENLS .........cc.ecvevierrerrieriereereeieiessesreereeseereesnens Erreur ! Signet non défini.
1.3 Geometrical conditions of diffraction, Ewald sphere........c..ccccoccocevircnieennee. Erreur ! Signet non défini.
1.4 TMPETTECT POWAETS....c.vievieeierieieieie ettt ettt ettt esse b be b ebeeseessesaesses Erreur ! Signet non défini.
1.5 Main diffraction line profile cOMpPONENts..........ccceeveevireierieieiereieieriesieeieenns Erreur ! Signet non défini.
1.5.1 O1igin 0F @(X) cvevveereviieriiiiieisieiee sttt ettt sae e b et sbe e sse e s e Erreur ! Signet non défini.
1.5.1.1 LabOoratory X-TAYS .....ccceevererreriererrerserisseeesessessesessessessssessesessessesessenes Erreur ! Signet non défini.
1.5.1.2 SYNCHIOtron X-TAYS ....ccvevvevirreierirreieresreseressessesessessesessessesesessssessenes Erreur ! Signet non défini.
1.5.1.3 Constant wavelength NEUtronS...........ceervereererierieerieieesieieeeeeenene Erreur ! Signet non défini.
1.5.1.4 Time Of Flight NeUrONS ........ccevvevirieieieieieieieeceieete e Erreur ! Signet non défini.
1.5.1.5 Constant-wavelength Instrument Resolution Examples.................... Erreur ! Signet non défini.
1.5.2 Origin OF X)) .ouveviiviieeieieieeceee ettt ettt Erreur ! Signet non défini.
1.5.3 Deconvolution-extraction of f(X) and g(X) .......ccceevveieeeieievierieiesieerenean, Erreur ! Signet non défini.
1.6 Peak profile Parameters...........c.ccueveievieniiiiiiiieieeeeeeeeieeeie e eeseeennas Erreur ! Signet non défini.
1.7 Modelling of the diffraction Peaks.........c.cccevveriereriieiiieieieieieieieeieeie e Erreur ! Signet non défini.
1.7.1 Why needing modelling ? ............ccoecuevieieiienienenieeeee e Erreur ! Signet non défini.
1.7.2 Modeling of a powder diffraction pattern ..............ccecvevvevierereneneerreeenne. Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.1 Decomposition of the diagram (individual adjustment of the peaks) Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.2 Profile refinement with cell constraint (Whole pattern fitting).......... Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3 Peak-shape Functions for constant wavelength instruments ............. Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.1 GAUSSIAN ....oovveevieieieieteeteeeeeeeeeete ettt ettt et eve e eenennas Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.2 Lorentzian and Modified Lorentzian (Pearson VII)................... Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.3 VOt .o cuiieieietiieeeetecteeete ettt ettt reneaea Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.4 PSEUAO-VOIZE ..cuvivieriieeieticieeeeteeeeeeete ettt Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.5 Split Pearson VII [Toraya 1986] ........ccccoeeveveevreeerieeecreeerene, Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.6 Variable pseudo-VOigt ........ccceevieiriiieieieienienieeieeeeeieeeeereneneas Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.7 Parameterised pseudo-Voigt [Thompson et al. 1987] ................ Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.3.8 Anisotropic variable pseudo-Voigt [Le Bail et Jouanneaux 1997]........ Erreur ! Signet non

défini.
1.7.2.3.9 Anisotropic variable Pearson VII [Le Bail et Jouanneaux 1997] .......... Erreur ! Signet non

défini.
1.7.2.3.10 Anisotropic parameterised pseudo-Voigt [Stephens 1999] ......Erreur ! Signet non defini.
1.7.2.4 Peak-shape Functions for TOF neutrons.............cccccoeeevieveevenenennnn, Erreur ! Signet non défini.

1.7.2.4.1 Convolution of Gaussian and rising and falling exponentials....Erreur ! Signet non defini.
1.7.2.4.2 Convolution of Pseudo-Voigt and back-to-back exponentials ...Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.4.3 Moderator pulse shape function ............ccccoecevveeieieeeeeeeeenennn. Erreur ! Signet non défini.
1.7.2.4.4 Convolution of PV with the Tkeda-Carpenter pulse function .....Erreur ! Signet non défini.
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1.8 EXperimental SEOMELIY .......covveieririeieiiieiieeiieeieteieeteteseeeseseseesesaeseesenseseenas Erreur ! Signet non défini.
1.8.1 Curved Position Sensitive detector, asymmetric reflection geometry ......Erreur ! Signet non défini.
1.8.2 CCD or image plate detector, transmission gEOMELTY..........c.ceevververvennns Erreur ! Signet non défini.
1.8.3 Curved-Area Position-Sensitive detector, transmission geometry ........... Erreur ! Signet non défini.

1.9 Intensity calibration (Flat-Field) .........cccccooeviiriininieiiieieieieieeeee e Erreur ! Signet non défini.
1.9.0 Counts and INEENSILY........ccuevveriirieriieiieieietesieiesteere e eeeeaessesaesesseeseeeas Erreur ! Signet non défini.

1.9.0.1 Monitored incident intenSity ...........cocevveererieriereresereeeeeeeeeerenens Erreur ! Signet non défini.
1.9.0.2 Counting StAtiSTICS .....veverveeeririeeerisierieresreeeresseseeresseseeresseeesessessesenns Erreur ! Signet non défini.
1.9.0.2.1 POiSSON StAtISTICS......veeveeveeeeeeeeeeeteereete et eeae et Erreur ! Signet non défini.
1.9.0.2.2 Zero-background peak and best precision ............cecevervecvrrenennns Erreur ! Signet non défini.
1.9.0.2.3 Detection HMit.........ccooveieieeeierieiieiecie ettt Erreur ! Signet non défini.
1.9.0.2.4 Presence of background under peaks...........cccceeerieireniecenennennns Erreur ! Signet non défini.
1.9.1 FIAt-FAeld ....coviviiicieeeeeeeeeeee ettt Erreur ! Signet non défini.
1.9.2 PSD AELECTOT.....ceecviveeietiieeietecteeeete ettt ettt ettt ese et et easeresaesneaeas Erreur ! Signet non défini.
1.9.3 CAPS AEtECTOT ....ocvivieieeiieeieteeteeeete ettt ettt eae et eseaseve s aeerens Erreur ! Signet non défini.

1.10 Standard SAMPIES..........cveiiviiieeierieeeietee ettt ettt Erreur ! Signet non défini.
1.10.1 Laboratory x-ray Standards.............c.cccevverrerrereseeieiieiesieniessesreereeeeesnenns Erreur ! Signet non défini.
1.10.2 Neutron texture Standards............c.ccevuerrerreriereeieieieiesiesese e eeeeeeeeens Erreur ! Signet non défini.

1.10.2.1 International Round-Robin calcite standard...........c.ccoceverercreennene Erreur ! Signet non défini.
1.10.2.2 Belemnite rostrum calcite standard..............c.ccoeoveeeieiieeieeeene. Erreur ! Signet non défini.

1.11 Probed thickness (penetration depth) ...........cecveerieieinieieinieieisieeeeeeenes Erreur ! Signet non défini.

2 Structure refinement by diffraction profile adjustment (Rietveld method)..Erreur ! Signet non
défini.

2.1 Principle of the Rietveld method..........cccovieviiviiiniiieieieieeee e Erreur ! Signet non défini.
2.2 Rietveld based COAES ......uerviriiririieiieieieieieete ettt esa e Erreur ! Signet non défini.
2.3 Parameters MOAEIING........c.cvrviieririeietiieietiiet ettt senes Erreur ! Signet non défini.
2.3.1 Background modelling ............ocvevirueieerieieriieisieiee et Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.0 Background COMPONENLS ..........cevveeerirreieriireieeiereieeeresseseeresseneesens Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.1 Empirical approaches ...........ccoceevevieieieeieeiecieeeceeteeeeeeeeeveere e Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.1.1 m™ order polynomial function..............ccccoeevevervrereveerrerresren. Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.1.2 FOULIET SETIES ....vvevvierieieteereeer ettt ettt eve e easennennas Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.1.3 INterpolation .......cooveevevieriieeieiiieeietie ettt Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.1.4 2D deteCtOrS. ...vouvevieriereeietiieeectet ettt Erreur ! Signet non défini.
2.3.1.2 Physical approaches ............cccceeeuieveuiiuieeeicieeeeeeieeeeeveeeve e Erreur ! Signet non défini.
2.3.2 SHIUCHUTE fACLOT ... euviviiieiieiieiieiei ettt ettt eeeeeaessesae s sse s Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.1 Structure factor EXPreSSION .........ccveverierrerriererererreresresessesseeseeseeneses Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.1.1 Usual 3-dimensional definition ...........cccceceeeeevieveninicncnencnene. Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.1.2 Higher-space representation...............eceeerveeeererieeereneeesseeerennen. Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.2 Scattering fACtOrS......evevirveeierireeietisieeeeeeiest ettt ebe e e Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.2.1 X-rays scattering factors.........ccocevveeveirreesireeisinieeeresseesereneeens Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.2.2 Neutrons scattering faCtors........cooveeveeruerererieesenieeeesieesresienens Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.2.3 Electrons scattering factors ..........ccceevrvereeerierieesiesieenieseeeneennns Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.3 Site 0CCUPAtioN fACLOTS ......cvvevierieieiietieiieiiett ettt Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.4 AtOMIC POSILIONS ..ovveveriieeietiteeieteeteeeeee ettt Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.5 Thermal vibrations and temperature factors............ccocceeveevevevennennn. Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.5.1 ISOLTOPIC. cveuvieereerenienieieeteeteetteeretessessestesseeesessessessessessesseessessessenes Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.5.2 ANISOIOPIC ...vvevvenvereerieiierieiiesiesiesseeseesesseessessessessessessesssessessessenes Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.5.3 Negative thermal displacement parameters.............ccoeevereeennennen. Erreur ! Signet non défini.
2.3.2.5.4 Debye temperature to temperature factors............cecvevervevrverennns Erreur ! Signet non défini.
2.3.3 Crystallites Preferred Orientation (texture) COrrections ............ceevrveeenens Erreur ! Signet non défini.
2.3.3.1 Original Rietveld and March approaches............ccccceeveveeerreeerennennnn. Erreur ! Signet non défini.
2.3.3.2 March—Dollase approach .............cceueeeeirieirienieinienieiseeeesveseesnenes Erreur ! Signet non défini.
2.3.3.3 Modified March—Dollase approach...........ccccceveeiieiiicerienieeeinne Erreur ! Signet non défini.
2.3.3.4 Donnet—Jouanneaux fUnction............cceeeeeeeeieierienienienieeeeeenenennns Erreur ! Signet non défini.
2.3.3.5 Arbitrary TeXture COITECtION ......cevveveriereieriereierenreeeresseeeseeseseesenns Erreur ! Signet non défini.
2.3.3.6 REMATKS.....ooviiiiiciiceieeeeeee ettt Erreur ! Signet non défini.
2.3.4 Peak aSYMIMELIY ....ocvevieviieeieiiiieeietiiietete sttt ete st s sse e esesseneesesaennesens Erreur ! Signet non défini.
2.3.4.1 Rietveld's correction [Rietveld 1969]:.........cceevvivieiiieieieieienne. Erreur ! Signet non défini.
2.3.4.2 Howard’s correction [Howard 1982]..........cceevevievievienieereeieieieiennn. Erreur ! Signet non défini.
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2.3.4.3 Finger, Cox et Jephcoat’s correction [Finger et al. 1994] ................. Erreur ! Signet non défini.
2.3.4.4 Bérar-Baldinozzi correction [Bérar et Baldinozzi 1993]................... Erreur ! Signet non défini.
2.3.4.5 TOF NEULTONS ....vouvivivirieietieteeieteeteteae ettt s s re s s reeve s e etesese e Erreur ! Signet non défini.
2.3.5 Peak diSplacements ...........c.cceeveeeuiireieriieeeete ettt ereneaean Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.0 Zero-Shift.......ccoeiiiiieiiiieee e Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.1 Debye-Scherrer GEOMELTY...........cveveierienieereieieerenreiere e eieeeeeeseseennes Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.2 Flat plate, 6-26 Bragg-Brentano symetrical geometry ...................... Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.3 Flat plate at fixed sample angle o, asymetrical geometry ................. Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.4 Flat plate transmission gEOMEITY .........cceeveeverereierverierierrenreeneeeenesens Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.5 Sample excentricity (Bragg-Brentano geometry).........ccoceevvenerennnnne Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.6 SAaMPIE tranSPATENCY .....ecvevverirrereerirrereerisseseesesseseeresseseesesseseesessessesenns Erreur ! Signet non défini.
2.3.5.7 Sample planarity (Bragg-Brentano geometry) ...........ccceeververrerenennnn. Erreur ! Signet non défini.
2.3.6 Lorentz-polarisation COITECTION .........cvevrververirreieriireeeresseseeressesneresaeenesens Erreur ! Signet non défini.
2.3.6.0 Series of flat co-planar monochromators .............c..ccceeeveeveeeenennn.. Erreur ! Signet non défini.
2.3.6.1 Powder diffraction..........c.ccooviiuieuieiiieeiieece e Erreur ! Signet non défini.
2.3.6.1.1 Bragg-Brentano SEOmEtry ..........ccecevueeeenieeerenieierenieeeeenienenens Erreur ! Signet non défini.
2.3.6.1.2 2D detector and polarised beams...........ccccevvivriirierieienieieniennn. Erreur ! Signet non défini.
2.3.6.2 Time Of FIight NEULrONS .........cvevevieviieeiciiieeeteeeeet e Erreur ! Signet non défini.
2.3.6.3 General T€MATK.........ccocvivveriiuiieeiitieeecteetee et Erreur ! Signet non défini.
2.3.7 Volume, Absorption, thickness COIrections.............cceeeereververeeneenrenenns Erreur ! Signet non défini.
2.3.7.1 Schulz geometry, point detector, thin layered structure..................... Erreur ! Signet non défini.
2.3.7.2 Schulz geometry, CPS detector, thin layered structure ..................... Erreur ! Signet non défini.
2.3.7.3 Transmission geometry, 2D detectors, flat sample............cccorveuennene. Erreur ! Signet non défini.
2.3.8 Localisation COITECTIONS ..........ceeveeveereereereereeeeeeeeeeeeeeteeeeereeae e eeeeeeneeneas Erreur ! Signet non défini.
2.3.8.1 Schulz reflection geometry, CPS detector.........ccoevveervereeerrerenennene Erreur ! Signet non défini.
2.3.8.2 Debye-Scherrer transmission geometry, 2D detectors ...................... Erreur ! Signet non défini.
2.3.8.3 Debye-Scherrer transmission geometry, CAPS detectors.................. Erreur ! Signet non défini.
2.3.9 Microabsorption/Roughness Corrections .............ceeeeveereeeerieruesuesneereennn. Erreur ! Signet non défini.
2.3.9.1 Sparks model, Bragg-Brentano ............cccccoccveieieieierieniieececeeeennn Erreur ! Signet non défini.
2.3.9.2 Suortti model, Bragg-Brentano ............ccccoevevveevieieiieieieieieierenins Erreur ! Signet non défini.
2.3.9.3 Pitschke model, Bragg-Brentano............ccocceeveeieieieieienienienienneenns Erreur ! Signet non défini.
2.3.9.4 Sidey model, Bragg-Brentano ...........cccceeeeveeiieieieieieieiesesieee e Erreur ! Signet non défini.
2.3.10 Wavelen@th .......cooveiiiieiiieeee et Erreur ! Signet non défini.
2.4 Crystal Structure Databases ...........c.ccveverveerieieerieieesieseresseeseresseeesesseessenees Erreur ! Signet non défini.
2.5 Reliability factors in profile refinements...........ccceevevirveveeriecieenieesesieeeenes Erreur ! Signet non défini.
2.6 PArameter €XACINESS ........ecveeveeueereereeeeeseeeeeeeeeteeteeseeseeseeseeeeseeseeseeseeseeseeneeneenns Erreur ! Signet non défini.
2.7 The Le Bail MEthOd.........ccoooviiiiiiiceieieceeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
2.8 Refinement ProCeAUIES...........coevieuieuieuieeeeieieeteete ettt eeeeneas Erreur ! Signet non défini.
2.8.1 LEASE SQUATES ......veveevieveeeeeeeerecteeteeveete et eseeteeteeteeveeteeseeasenseseeseeseeseeae e Erreur ! Signet non défini.
2.8.2 Genetic or evolutionary algorithms.............ccccoeveveieieriiniiieeieeeeeens Erreur ! Signet non défini.
2.8.3 Derivative difference minimisation (DDM)...........cccovevveviiverrinreeeeniennans Erreur ! Signet non défini.
2.8.4 Simulated anNEaling............ccoeevveieiiieieieeeeeeece ettt Erreur ! Signet non défini.
2.9 RefiNement SErateZY ........cveiiveieririiieriireieriereeeteeree et eb e s e v s Erreur ! Signet non défini.
2.10 Structural determination by diffraction .............cccecveviecievievienenece e Erreur ! Signet non défini.
2.10.1 The phase problem in diffraction ..............ccocveciecierierienenese e, Erreur ! Signet non défini.
2.10.2 Patterson fUNCHON. ........c.ccoeviieeeeieeeeeeeeeeceteee e enens Erreur ! Signet non défini.
2.10.3 Direct MEthOAS .....oveveeeiceieeeeeceeee e Erreur ! Signet non défini.
2.10.4 Direct Space MEthOAS .........cecvieuieeieieieieeteeie ettt Erreur ! Signet non défini.
2.10.5 Fourier difference map ..........ccccceeeeueeeeeecieeieeeeeeceeeeeeeeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
2.10.6 Extension to aperiodic StrUCLUIES ..........c.evvevvierierierieriereereeeeeeere e Erreur ! Signet non défini.
2.10.6.1 GENETALIES ....o.voviviieeieiiieecteeeeeee et et Erreur ! Signet non défini.
2.10.6.2 Superspace formalism principle .........ccooeeveeieieieieieieriesiieieereenias Erreur ! Signet non défini.

3 Automatic indexing of powder diagrams............ccccoevrinininencieinnns Erreur ! Signet non défini.
3L PLINCIPLE .ttt sttt Erreur ! Signet non défini.
3.2 Dichotomy apProachi .........cccevveeieririeeieiiieieiiieeeetesiee et eresese e e seseseenes Erreur ! Signet non défini.
3.3 Criterions fOr QUALILY ........ccoevirieiiieieiiteietesiet ettt er e saeneas Erreur ! Signet non défini.
4 Quantitative Texture Analysis (QTA)......ccoiiiiiiniiiiee Erreur ! Signet non défini.
4.0 Classical TeXture ANALYSIS.......ccoeveeerirreierieieeierieeeeeree et Erreur ! Signet non défini.
4.0.1 Qualitative aspects of texture analysis .........ccccoeeeeieieierierierienienreereenens Erreur ! Signet non défini.
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4.0.2 Effects on diffraction diagrams ............ccecevveieiiriecieeneieenieeseseeseienens Erreur ! Signet non défini.
4.0.2.1 0-20 dIaZramS........ccveviereierieieienieieieieeestee et sb et ebe e e Erreur ! Signet non défini.
4.0.2.2 ASymmetric diagrams ..........cocceeveerverierenenieesreieesseseeresseeesessensesens Erreur ! Signet non défini.
4.0.2.3 ®-SCans: TOCKING CUIVES ......cvvveieeirriieeieieieieietee et e Erreur ! Signet non défini.

4.0.3 Limitations of classical diagrams ............cccevervevirerieerienieeeeieeseeeee, Erreur ! Signet non défini.
4.0.3.1 0-20 diaQramsS........ccveiireierieiiieeieieieietetee ettt be s ee Erreur ! Signet non défini.
4.0.3.2 Asymmetric diagrams ............coeveierevieriirereeiereieeeree e Erreur ! Signet non défini.
4.0.3.3 TOCKING CUTVES ...ttt Erreur ! Signet non défini.

4.0.4 The Lot@ering faCtOr ........c.ecveviiveieiieieeieteeeeeeeteee ettt eveeeaeas Erreur ! Signet non défini.

4.0.5 Representations of textures: pole figures ..........ccccveevevierieneenieecieseeeene, Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.1 POLE SPRETE....cviviiiiieiieiieieieeie ettt ere e eneas Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.2 Equal-angular projection: Stereographic projection.............cceeeveneeen. Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.3 Equal-area projection: Lambert projection...........ccoceeveeveerverrerennennnn. Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.4 POLE FIGUIES...c.ooviiviieiiiiieiieiiieeeieiee ettt ebe e Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5 Coverage of pole figures and scanning strategies .............ccocorvevennen.. Erreur ! Signet non défini.

4.0.5.5.1 USing point deteCtOrS.......evverrrirueirririeririeieresieieresaeeesessesessennes Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5.2 USING 1D deteCtOrS ...cveuvevinieeieriieiieeiierieteieeeesenieseeseaesessesesennas Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5.3 Using 2D CAPS deteCtors .......ocveveeriveereirieereireeereereeereeseeeerenas Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5.4 Pole figure COVETAZE ......ocveveveirirereerieeeeetieeeeereeeeee e Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5.4.1 Localisation correction effect............ccoeevvieieieievieriinnenen, Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5.4.2 Defocusing effect ........cceverierieiiieiiieiieieeee e Erreur ! Signet non défini.
4.0.5.5.4.3 AbSOrption effect.......c.ccevierieriinirieieieieieiee s Erreur ! Signet non défini.

4.0.6 Localisation of crystallographic directions from pole figures.................. Erreur ! Signet non défini.
4.0.6.1 Normal diffraction and Pole Figures ...........cccooevvevnerieinereeesreeennn Erreur ! Signet non défini.
4.0.6.2 Grains, Crystallites and Crystallographic planes..........cc.ccccecveveneenen. Erreur ! Signet non défini.
4.0.6.3 Single teXture COMPONENL.........cceevirveeerirreriererreeeresseeeresseseesesseseesenns Erreur ! Signet non défini.
4.0.6.4 Multiple teXture COMPONENL ..........ceeveeerriereereereereereereereereereereereennes Erreur ! Signet non défini.
4.0.6.5 Pole figures and (hk#) multipliCity .......cccceeveirreirerieiniieeisieeeeeenne Erreur ! Signet non défini.
4.0.6.6 A 1€al €XAMPIE ...ovivvevieriieeieiiieieeteeeeete et Erreur ! Signet non défini.

4.0.7 TEXLUIE LYPES .uveurererrerrererrerererteseeresseseesesseseesessessesessensesessessesessensesessessesens Erreur ! Signet non défini.
4.0.7.0 Curie groups (limit roups) .......ceceeveevererierirrenieinesieesseneesesseseseesens Erreur ! Signet non défini.
4.0.7.1 RANAOM tEXTULE .....vveveeereeririeriereereeeeee e et eteeteete e eaeeaeeteeseeveeveeseennas Erreur ! Signet non défini.
4.0.7.2 Planar tEXTUTES .....c.ccvevvereiriereriereeeeteereeeseetesseseesesseseeseseressesessesensesens Erreur ! Signet non défini.
4.0.7.4 FIDIE tEXTUTES . ...cveivirevierireeieriereeeeteetese et sese e ev s rees s ereese s essebenseseens Erreur ! Signet non défini.
4.0.7.5 Three-dimensional tEXtUIES .........c.ccvevveruieriereerieeieieieie e ere e eveeeeeneas Erreur ! Signet non défini.

4.0.7.5.1 3D LEXLUIE ...vevvevreiereerieiietreeiesiestesreereereeeeessessessessesseeseessessessensenns Erreur ! Signet non défini.
4.0.7.5.2 Single crystal tEXtUIE ........ecververierierrieieeie e eeteereeeee e Erreur ! Signet non défini.
4.1 Orientation Distribution (OD) or Orientation Distribution Function (ODF)...Erreur ! Signet non défini.

4.1.0 Pole figures and Orientation SPACES.........ccceerveerrerieesrerieesreeeesreeerennens Erreur ! Signet non défini.
4.1.0.1 Pole figures and orientation of planes ............ceceeevvevererieirrerneennene Erreur ! Signet non défini.
4.1.0.2 Mathematical expression of diffraction pole figures............cceu.ev.... Erreur ! Signet non défini.

4.1.1 The Orientation SPACE o ....c.cveevevereeerereeeereeeeeereeeeesees oo seaeseseas Erreur ! Signet non défini.

4.1.2 Euler Angles CONVENLIONS. ........ocvecverirveieirieeietisteeieressessesessessesesseseesessesens Erreur ! Signet non défini.

4.1.3 Orientations and Pole figures ..........ccoeevvirieirenieinieieeeeee e Erreur ! Signet non défini.

4.1.4 Choice for the sample coordinate system Ka .......coovevrieieinieninenieienennen, Erreur ! Signet non défini.

4.1.5 Pole figure, crystal, texture and sample Symmetries ............ccocevvevrvenenene Erreur ! Signet non défini.

4.1.6 Orientation diStANCE..........ccocvevveviiveieeieteeee ettt Erreur ! Signet non défini.

4.2 Distribution density and normaliSation ...............cceeeevieiiieieierieieseeereeie e Erreur ! Signet non défini.
4.3 Direct and normalised Pole figures ...........ocoevvvvieieieieieieieieeeee e Erreur ! Signet non défini.

4.3.1 Direct experimental pole figures ..........ccocvevievierierenieieeeieieieeeieeene Erreur ! Signet non défini.

4.3.2 Normalised pole fIGUTIES ......cc.eveivieiieieieieieeie et eenns Erreur ! Signet non défini.
4.3.2.1 Direct nOrmaliSation .............ceeveeueeveeeereereeeeeeeeeeeee et Erreur ! Signet non défini.
4.3.2.2 Normalisation refiIn€ment...............c.occeeeeeereeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee Erreur ! Signet non défini.

4.4 Reduced Pole fIGUIES......cceuirieeieiiieiietieieietreeere et Erreur ! Signet non défini.
4.5 Fundamental equation of Quantitative Texture Analysis.........c.ccccevvrvevernennene. Erreur ! Signet non défini.

4.5.1 Fundamental €qUation ..............c.ccveveievueiuieriite ettt Erreur ! Signet non défini.

4.5.2 Typical OD COMPONENLS......c.ceverrerirreriererreiererieteressesesesseeesessesnesessenesens Erreur ! Signet non défini.
4.5.2.1 Random OD and random part: FON ..........c.cccoeviiieieieieieiiienenea, Erreur ! Signet non défini.
4.5.2.2 Isolated COMPONENTS.......c.covevviivierierieieieeriere et eeeeeeerere s e ereeeeeseeanas Erreur ! Signet non défini.
4.5.2.3 CyclicC COMPONENES .....ocvevivierireeietiereeeetieree ettt er s re et e et s s Erreur ! Signet non défini.
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4.5.3 OD PIOTHNG ..evoviieeieiiieiieieeieeeteiet ettt ettt ee et aesesbeaesesseneesesaennesens Erreur ! Signet non défini.
4.5.3.1 2D PIOtS ceveuvieeeeietieeeeetee ettt ettt re e Erreur ! Signet non défini.
4.5.3.2 3D PlOticcuiiiiieiiiiiieieieeieeetee ettt ettt Erreur ! Signet non défini.

4.5.4 Finding an orientation component in the OD .............ccccvevviviirrieieieiennan, Erreur ! Signet non défini.

4.6 Resolution of the fundamental eqUation...............ccecveieievierierieneneee e Erreur ! Signet non défini.

4.6.1 ODF and OD ......ccoviiiieiieiieiieiieieieieeie ettt ettt etesbe e sse s eeeesa s essesesse s e Erreur ! Signet non défini.

4.6.2 Generalised spherical harmonicCs..........ccoeveviiieiieieieieieniene s Erreur ! Signet non défini.
4.6.2.1 PLINCIPIE c.ovevinieeiitiieeeteettetee ettt Erreur ! Signet non défini.
4.6.2.2 Normal Diffraction and Positivity of f(g).......ccecervevvrvirererirrerrrenene. Erreur ! Signet non défini.

4.6.2.2.1 Complete, even and 0odd ODFs.........cccccovveinrinieinriieisieeeeeienes Erreur ! Signet non défini.
4.6.2.2.2 Positivity Method..........ooveievirieieiirieieieieeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
4.6.2.2.3 “GHOST” and quadratic methods............ccovevvevreeieeiecrieneenee. Erreur ! Signet non défini.
4.6.2.3 Least-squares refinement.............c.ccvevvevveeuieiieeeeieeeeie e Erreur ! Signet non défini.

4.6.3 Vector method [Ruer 1976, Ruer et Baro 1977, Vadon 1981]................. Erreur ! Signet non défini.

4.6.4 Williams-Imhof-Matthies-Vinel (WIMV) method [Williams 1968, Imhof 1982, Matthies et Vinel

LOB2] ettt ettt ettt et ettt ettt neere e Erreur ! Signet non défini.
4.6.4.1 Regular WIMV .......ocooiiiiiiiiiecieeeeeeteteieie ettt enees Erreur ! Signet non défini.
4.6.4.2 Extended WIMV (E-WIMV) ....ociiiiiiiiiiecicicieee e Erreur ! Signet non défini.

4.6.5 Arbitrarily Defined Cells (ADC) method [Pawlik 1993]..........ccoeeueneene. Erreur ! Signet non défini.

4.6.6 Entropy maximisation method [Schaeben 1988, Schaeben 1991, Schaeben 1991a]...Erreur ! Signet
non défini.

4.6.7 Component method [Helming 1998]........ccoovvieiriinieininieieeseeeeseienns Erreur ! Signet non défini.
4.6.7.1 DESCIIPLION ......viveeveeveeeeeieeteete ettt ettt et te et et eaeere s eveereeeeanes Erreur ! Signet non défini.
4.6.7.2 Gaussian components [Bunge 1969, Matthies et al. 1987] ............... Erreur ! Signet non défini.
4.6.7.3 Elliptical components [Matthies et al. 1987].......cccccvevvevvevivieeennennnn Erreur ! Signet non défini.

4.6.8 Exponential Harmonics [Van Houtte 19917 ......ccccoviiviiiiiiiiieicieieien, Erreur ! Signet non défini.

4.6.9 Radon transform and Fourier analysis............ccccoovvevieieieienienienieereereeneen Erreur ! Signet non défini.

4.6.10 Orientation SPACE COVETAZE .....eevrrrrererrerrerrerreeseeraeseessessessessessessesseessessens Erreur ! Signet non défini.

4.7 OD Refinement reliability €StMALOTS. ........c.ccvevverieriereieeieieieieniesie e eeeeeeenns Erreur ! Signet non défini.

471 RP ACLOTS c.eovviniiieeiieiietteiieiiet ettt ettt ettt sb b e b eteeaeesaessessessensesseese e Erreur ! Signet non défini.

4.7.2 RPw Surface weighted factors .........cccevivieieenieiireieeeieiee e Erreur ! Signet non défini.

4.7.3 RB Bragg-like factOrS........cccvvvirieiiieietiiieietesieiee ettt saeenenens Erreur ! Signet non défini.

4.7.4 RBw Bragg-like weighted factors ..........cceeeveiriecieenieieiieeeeeecsieeenens Erreur ! Signet non défini.

4.7.5 RW Welghted faCtOrS......eiiveieiiieieieieceieet ettt Erreur ! Signet non défini.

4.7.6 ViSUal iNSPECLION .....c.oeviriiierictieeietieeteeteet ettt ettt eaeeae e eanns Erreur ! Signet non défini.

4.8 INVETSE POLE TIGUIES ..vovieviieiieiieieeteteet ettt Erreur ! Signet non défini.
4.8.1 DEfINItION 1..vvvviiieietietceeetectee ettt ettt et ere e Erreur ! Signet non défini.
4.8.2 Inverse pole figure SECOTS.......coiveieierieriieiiereeteeeeeeeeeeie e eeeeeeas Erreur ! Signet non défini.

4.9 Texture Strength fACIOTS.......ccvivviiviiiieiceiceieiei ettt ens Erreur ! Signet non défini.

4.9.1 TeXtUIE INACX ..evveviiiiieiieiieieie ettt ettt sttt ss b besaeeaeesaesnans Erreur ! Signet non défini.
4.9.1.1 ODF Texture INAEX .....c.ccevverrerrieiieiieieieiesiesieeieeieeetesneseesee e eseesnennes Erreur ! Signet non défini.
4.9.1.2 Pole Figure Texture INdeX........c.cccevveruerieriieeiieieieieiesreee e eeeenenees Erreur ! Signet non défini.

4.9.2 TeXLUIE ENIOPY «ooviveeieriieiietiieiieteieee et et ee et ete s ere s eae s e esesens Erreur ! Signet non défini.

4.9.3 Pole Figure and ODF Strengths .........cccvveveeerierieerieieenieeeesieneesaenenens Erreur ! Signet non défini.

4.9.4 Correlation between F2 and S..........co.ooeeueeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee oo, Erreur ! Signet non défini.

4.10 TEXLUIE PIOZTAINS .....vevveervrnrerieteseseeseseseeseseseesesensesesseseesessensesessensesessensesenss Erreur ! Signet non défini.

4.10.1 Berkeley Texture Package (BEARTEX).......ccccecvvvirieenienieinieieienienenns Erreur ! Signet non défini.

4.10.2 Material Analysis Using Diffraction (MAUD) ........ccccoovvivierieieieniennnns Erreur ! Signet non défini.

4.10.3 General Structure Analysis System (GSAS) ......ccccevvevieveveirieieeeienns Erreur ! Signet non défini.

4.10.4 preferred orientation package, Los Alamos (POPLA)........ccccceevveveeurennns Erreur ! Signet non défini.

4.10.5 The Texture Analysis software (LaboTeX).........ccecvevrerierienerrieieieienns Erreur ! Signet non défini.

4.10.6 Pole Figure Interpretation (POFINT) .......c.cccoevevieriiniineeieieieieieerenn, Erreur ! Signet non défini.

4.10.7 Strong Textures (STROTEX and Phiscans)............cccocvevveierierieniennenenn. Erreur ! Signet non défini.

4.10.8 STEREOPOLE .........coo oot Erreur ! Signet non défini.

4109 MTEX ..ottt eneens Erreur ! Signet non défini.

4.11 Limits of the classical texture analysis..........ccocoeveverrerierirrerierinrerieesreeeennnes Erreur ! Signet non défini.

4.12 Magnetic Quantitative Texture Analysis (MQTA) ....cccceverveiririeerreieene Erreur ! Signet non défini.

4.12.1 Magnetisation curves and magnetic moment distributions .................... Erreur ! Signet non défini.

4.12.2 A simple sample holder for MQTA ........ccooovivioiiieieeeeeeeeeeeee Erreur ! Signet non défini.

4.12.3 MethOdOIOZY ....oviveeieiiceceieteeeeeeeteeee ettt Erreur ! Signet non défini.
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4.12.3.1 Measured pole fIGUIEs .........cceirreirririeieiiieieieieeeesee et Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.2 Normalisation CONAitions ............cc.eeevvierieeeieierierienieereereereeveeeeneas Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.3 Nuclear part determination..............ccocevvevverrierieeeieieieiessesreereenas Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.4 Normalisation conditions of the ODFs...........ccccccevvevivrieiiieniennnenn Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.5 Absence of external magnetic field...........cc.ccocvevievenenineiieinnnnnn Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.6 Application of an external magnetic field ...........ccecevvvervecercnnnnnne Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.7 Magnetic part determination ...........ccoceeeeveerieeeieierieriessessessesennens Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.7.1 Magnetic polarisation pole figures..........ccocvvveevrerrecererreerrennas Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.7.2 Total Magnetic-scattering pole figures..........ccocevvevrrecvrrerrenenne. Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.7.2.1 Initially magnetically isotropic sample..........c.ccccerverrennnen. Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.7.2.2 Initially magnetically anisotropic sample..............cccou...... Erreur ! Signet non défini.
4.12.3.8 Fundamental equations of MQTA ............ccoeveieiecieeeiceeeeveeeene Erreur ! Signet non défini.
4.12.4 From magnetic-scattering to the MODF and magnetic moment distributions .. Erreur ! Signet non
défini.
4.12.5 ONE EXAMPIE.....ocviivieieriiriietiereeete et ete ettt et sets s asetesseaseresaeanesens Erreur ! Signet non défini.
4.13 Reciprocal Space Mapping (RSM).......cccccveieieieieniiniecieeieeeeeeeeeeeeeere v Erreur ! Signet non défini.
5 Quantitative Microstructure Analysis (QMA)......cccccooiirinencieiinne Erreur ! Signet non défini.
5.1 PIODIEMALIC ..ot Erreur ! Signet non défini.
5.2 Microstructure modelling (classical).........c.ccuvvevveerieieinieieisieeeeeeeeeeenes Erreur ! Signet non défini.
5.2.1 Integral Breadth, FWHM, volume- and area-weighted sizes ................... Erreur ! Signet non défini.
5.2.1.1 Integral breadth and apparent linear Size...........ccccoceeveeruevrrerieernennan Erreur ! Signet non défini.
5.2.1.2 Area- and volume-weighted SiZeS .......cccevveirievieinieieirieieeeeeiean Erreur ! Signet non défini.
5.2.1.3 Relationship between FWHM and Gaussian and Lorentzian components of the integral breadth
....................................................................................................................... Erreur ! Signet non défini.

5.2.1.4 An expression between Gaussian and Lorentzian integral breadth components..Erreur ! Signet
non défini.

5.2.2 Scherrer approach..........cccueeveriiriieiieiieieieieieie ettt ese e ees Erreur ! Signet non défini.
5.2.3 Stokes and WilSOn MiCrOStrains ..........ceevevveeviereeeieieieieiesienie e eseeeeennenns Erreur ! Signet non défini.
5.2.4 Williamson-Hall approach ............cccoeeveeirerieiienieineieeeeseeeeeeee e, Erreur ! Signet non défini.
5.3 Bertaut-Warren-Averbach approach (Fourier analysis) ..........ccccocvevevrenuenennen Erreur ! Signet non défini.
5.4 Anisotropic broadening, Popa approach [Popa 1998].......c.ccccvevvriecieiriernrennne Erreur ! Signet non défini.
5.4.1 AniSotropic broadening..........cccceeveiererierieerieieenienieteieeereseee e Erreur ! Signet non défini.
5.4.2 AniSotropic CryStallite SIZES........cevurririeriererieiierienieierieiereseeeereseeereeens Erreur ! Signet non défini.
5.4.3 AniSOtropic MICTOSIIAINS .......ccveeveevierierierieretereereete ettt eerereesse s seereereenas Erreur ! Signet non défini.
5.5 Stacking faults, Popa approach [Popa 1998]........cccecevviviiieiiieieienieeieeneeniae Erreur ! Signet non défini.

5.6 Dislocation density, Williamson-Smallman approach [Williamson et Smallman 1956] ...Erreur ! Signet
non défini.

5.7 Crystallite Size diStriDUtIONS .........c.ccvevievierieriieiieiieeeieteieere e eeaeenens Erreur ! Signet non défini.
5.7.0 Normal size distribution function...........cceceeeeeriieieiecieieriesieneseee e Erreur ! Signet non défini.
5.7.1 Lognormal distribution function ............cceceeeveeinieieeniereeinieieesieeeeens Erreur ! Signet non défini.
5.7.2 Gamma distribution function ..............coceeeveeeeiceieeee e Erreur ! Signet non défini.
5.7.3 Anisotropic distribution fUnctions.............ceevveeererieerierieiseieeeeeeeens Erreur ! Signet non défini.

5.8 Rietveld approach.........c.oceeuieuieieieieieeeceeee ettt Erreur ! Signet non défini.
5.8.1 Constant wavelength data............cccocveeieerieciienieiieeceeee e Erreur ! Signet non défini.
5.8.2 Time Of FLIght NEULIONS ......cveuiieieiiieieieeetee et Erreur ! Signet non défini.

6 Quantitative Phase Analysis (QPA) ... Erreur ! Signet non défini.

6.0 Standardised EXPErIMENTS..........c.eciivieieiierierieriesteeteeeeeeeaesessessesreeseessessessesses Erreur ! Signet non défini.

6.1 Polycrystalling SAMPIES .........ccververieriiriiiiieiieieieiesiesie e eteeie e eesessesessessesseeaeas Erreur ! Signet non défini.

6.2 Amorphous-crystalling ag@regates .........oeeveirierrrerieesreieresieeereseeeeresseeesennas Erreur ! Signet non défini.
6.2.1 Crystallinity fraction [Ruland 19617 ........ccceviieciniinieiieieeeeiee e Erreur ! Signet non défini.
6.2.2 Amorphous modeling [Le Bail 1995] ......ccooevieirieieirieieeeeeeeeeee, Erreur ! Signet non défini.

6.3 DEteCtion [IMt........coeiiriiiiiietieticte ettt ettt ettt eve e eae et e eaeeaeeaeeaeas Erreur ! Signet non défini.

7 Residual Strain-stress ANalysis (RSA).....cccovieiiviiieieceee e Erreur ! Signet non défini.

7.1 Strain defiNItioNS .........c.ecveviiiiieeietieeeetee ettt Erreur ! Signet non défini.

7.2 €33 Strain deterMINAtION .........oovvieieeeieeeeeee ettt ettt a e Erreur ! Signet non défini.
7.2.1 Isotropic polycrystalling sample............ccoevevieviiriieriiicieieieieieiere e Erreur ! Signet non défini.
7.2.2 SINGLE CTYSAL.....vieiiieieiieiieiiie ettt ettt b e b s seeaeens Erreur ! Signet non défini.

7.3 Complete strain tensor determination............c.ocevverierierreseneeeeeeieeessessensennes Erreur ! Signet non défini.
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7.3.1 Isotropic polycrystalline Samples ..........ccooveeieiriecieienieieenieeeeiee e Erreur ! Signet non défini.
7.3.1.1 triaxial StreSS STALE ......cocvivveeieriiereetieeeeetie ettt ae e Erreur ! Signet non défini.
7.3.1.2 BiaXial StreSs STALE ......cevveveeriieieieriiteeeetece ettt ettt eas v Erreur ! Signet non défini.
7.3.1.3 Uniaxial Stress StAte.........ccveeeviererierieeeeeerieteeeeteeeee et eeeseeveeseae s e Erreur ! Signet non défini.

7.3.2 Single crystal SAMPIES ......c.eevievievieeieieieieieee ettt Erreur ! Signet non défini.
7.3.2.1 Cubic and orthorhombic crystal SyStems...........cccceeveeveereiereererennnnn. Erreur ! Signet non défini.
7.3.2.2 SIIESS tENSOT ..vvevvivevieiierienietesteeteeereesestessesessesseessessessansessessessesssessens Erreur ! Signet non défini.

7.4 TeXtUred SAMPIES .....ceveviieeieriieriiteteteetetetestese e sseseetessesaetessessesesseseesesesessaneas Erreur ! Signet non défini.

7.4.1 GENETALILIES .....oeveeeeeieeeceeeeeeee et Erreur ! Signet non défini.

7.4.2 Non-linear 1east-Squares fit ............ccoceveevirerieinecieeseeeesee e Erreur ! Signet non défini.

7.4.3 Strain and stress distribution functions ..............cceceeveeeieceeciecieeeeeenane. Erreur ! Signet non défini.

8 X-ray Reflectivity (XRR).......cccccviiiieie e Erreur ! Signet non défini.
8.1 INErOAUCHION .....cvvcviviiceictcecee ettt ettt ettt ae et ae et Erreur ! Signet non défini.

8.1.1 Definition of the reflectivity..........cccovivivieviiriieiiieieirieeeeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.

8.1.2 Specular and off-specular reflectivity .........ccooeverieieieiecieieiesieseee s Erreur ! Signet non défini.

8.1.3 Combined Specular - off-specular scans............ccecveverveneeneenieeciennene Erreur ! Signet non défini.

8.2 X-rays and neutrons refractive iNdeX ..........cecevveeveirieisinieesieieesreeeeesenenens Erreur ! Signet non défini.
B.2.1 XTAYS .ueuiitiieeieriieeietitettetesseseetesse st tesse e et seseebe b essesesbesteseesesseseesesseseesenes Erreur ! Signet non défini.
o BN (=013 () OO Erreur ! Signet non défini.

8.3 The critical angle of reflection ...........ccooevieirieeieirieieeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
.31 X TaYS . teuietiieeietiieeietet ettt ettt ettt ettt et et b st b st et be et beneeseesenes Erreur ! Signet non défini.
B.3.2 NEULIOMS ....vveeveti ettt eeteteete et ete ettt e e et eeteeteeteeaeessenseseesesteeseereessessennan Erreur ! Signet non défini.

8.4 Fresnel formalism (Specular reflectivity)........ccccoevvevieriiviiiiieieieieriesieeie i Erreur ! Signet non défini.

8.4.1 Reflection coefficient and reflectiVity .........ccovvivieieieieieieieieieereie e Erreur ! Signet non défini.
8.4.1.1 Reflection COETIICIENt ......cvevevieviiceieticiceectecee e Erreur ! Signet non défini.
8.4.1.2 Flat sample 1efleCtiVity.......ccooveierivieiiriieisieieecieeee e Erreur ! Signet non défini.
8.4.1.3 Single layer on SUDSITALE ........c.ccvevverierierreeieiiieereeeieie e eeeeens Erreur ! Signet non défini.
8.4.1.4 More cOMPIEX SETUCTUTES ......ecvveererierreieereereeeierresreseesessessesseeseessessens Erreur ! Signet non défini.

8.4.2 Transmission COEFFICIENT .........c.eovievieiieieeeeieeeeeeeeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.

8.4.3 YONEAA WINES....ccveuieriiirieriitiietisiieeiteteteie ettt ss et sbe e ese b neese e Erreur ! Signet non défini.

8.5 SUITACE TOUZNIESS .....veveieeieriieeietiieie ettt ettt eb et b et ebe et sb s sesens Erreur ! Signet non défini.

8.5.1 Roughness repreSentation............cueueeveeieerieriererieietenieeereneeeeeseessesesaesens Erreur ! Signet non défini.

8.5.2 BUIK SAMPIE.....oiiuiieiieiieiciicticie ettt ettt ettt Erreur ! Signet non défini.

8.5.2 Single 1ayer 0n SUDSIIALE ..........c.ceeveeieviereeeeriieteereeeeeetee et Erreur ! Signet non défini.

8.6 Matrix formalism (specular reflectivity) .........coovvevievieriiriiicicieieieieeieeie i Erreur ! Signet non défini.

8.7 BOIrn approXimation .........c.cecveeeerirvereiresiereereeereereeeteeseseetesseseeresseseesessessesesnens Erreur ! Signet non défini.

8.8 Electron density profile..........ccceiveiierieinenieieieeeeee e Erreur ! Signet non défini.

8.9 Multilayers refleCtiVity CUIVES .......ccoverieirienieirieieiceeee e Erreur ! Signet non défini.

8.10 Instrumental COITECHIONS .......cveverueeeririeieierieitete ettt Erreur ! Signet non défini.
8.10.1 Correction for irradiated area ............coeeveverreiririeinieieiseeeseeeeenenes Erreur ! Signet non défini.
8.10.2 Imperfectly parallel DEam...........cceeverivieieirieieieieieecreeeeie e Erreur ! Signet non défini.

9 Combined Structure-Texture-Microstructure-Stress-Phase-Reflectivity Analysis........ Erreur !
Signet non défini.

9.1 PrODICIMALIC ...ttt Erreur ! Signet non défini.

9.2 TMPIEMENTATION ...ttt ettt ettt ve bt sb et ese s ssere s ssenis Erreur ! Signet non défini.

9.3 EXPEriMeEntal SEE-UD .....covevieriieiierieiieeieieieiesiestesteeteeeaeseeaessessessesseesesssessessesss Erreur ! Signet non défini.

9.4 Instrument Calibration .............c.ccooviuieuiecieeecceeee e Erreur ! Signet non défini.

9.4.1 Peaks broadening ...........cccvvveerririeirrisieieisieeeesseseetesseseesessesesesseeesessens Erreur ! Signet non défini.
9.4.1.1 o Broadening.........c.ccevverierierrieiieieiieieietesteste e e ese s esaessessessessense e Erreur ! Signet non défini.
9.4.1.2 20 Broadening............cceevveierierrenieeriereieiessesreereeeeessessesessessessesssesnens Erreur ! Signet non défini.
9.4.1.3 ® Droadening .......ccocceeieieierierieeieeiieeeteieste st ereeee et et ebessessesseessesnens Erreur ! Signet non défini.
9.4.1.4 General Broadening ..........ccceevevererrereeresiesieenieieeesessesesessessesessessens Erreur ! Signet non défini.

9.4.2 Peak SHIftS ....cviiiieiieiceeeee e Erreur ! Signet non défini.

9.4.3 Background Variations...........cccecerueeiererieiieenieeeieieresieeeresteeeseseens e saesens Erreur ! Signet non défini.

9.5 RefINEMENt SIALEY .. .cvirveereriieeieiiieiietisieteterteetete ettt se s s e s seseeseseneenes Erreur ! Signet non défini.
9.5.1 Global SCHEME ........cveeveeeiieiieciieteee et Erreur ! Signet non défini.
9.5.2 Solution EXamination............cccceeveiererieiireeerieeeeete e eve e eeeee e neveae Erreur ! Signet non défini.

9.6 EXAMPIES ....ouvivieviiieietictceeeteet ettt ettt ettt ettt v et se s st te et easete v s aeann Erreur ! Signet non défini.
9.6.0 QTA of single phased materials ............cccoevevvieieieieieieieieee e Erreur ! Signet non défini.
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9.6.0.1 Single phased BUIKS..........ccccirieirinieieierieieeet e Erreur ! Signet non défini.
9.6.0.1.1 PZT ceramics elaborated by molten flux..............cccoevveverennnnn. Erreur ! Signet non défini.
9.6.0.1.2 Thickness/grain size ratio effect in Thin Rolled Nickel.............. Erreur ! Signet non défini.
9.6.0.1.3 Mullite ceramics from muscovite-kaolinite alternate layers....... Erreur ! Signet non défini.
9.6.0.2 QTA 0f SINGIE LAYETS ...vevivieiieeieiieieiecieee ettt Erreur ! Signet non défini.
9.6.0.1.2 Nacre-like electrodeposited CaCOs........cceverinerereeneenicnenenne. Erreur ! Signet non défini.
9.6.1 QTA and iSotropic QMA...........ooiiiieieieieie ettt eeeanees Erreur ! Signet non défini.
9.6.1.1 Magnetically aligned slip-casted ALLO3 ceramics...........ccceervevrevennen Erreur ! Signet non défini.
9.6.2 Anisotropic crystallite shape, texture, cell parameters and thickness.......Erreur ! Signet non défini.
9.6.2.1 Diffraction pattern from single sample orientation ................cocveve... Erreur ! Signet non défini.
9.6.2.2 Nanocrystalline Silicon films on Si-(001) and amorphous SiO, ....... Erreur ! Signet non défini.
9.6.2.3 Gold thin films on Si-(001) single crystal substrates ........................ Erreur ! Signet non défini.
9.6.3 Layering, isotropic shape, microstrains, texture, structure....................... Erreur ! Signet non défini.
9.6.4 Phase and tEXTUTE........c.ocevverierieeeieteeeee ettt ettt ettt ev e e v e e v Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.1 TEXUIrE IEMOVAL ......ovevivieietiitieieteeteeetect ettt Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.2 Crystalline multiphase textured compounds..............ccocceeveeiereerrennans Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.2.1 Top-seeded MTG grown YBa,Cu;07.5 /Y,BaCuOs ensembles..Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.2.2 Sinter-Forged Bi2223 / Bi2212 samples ........ccccccevverveerreecvenennns Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.3 Amorphous-Crystalline multiphase textured compounds ................. Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.3.1 Irradiated fluorapatite CEramicCs.........c.oeervervieeeeeieieriesresreenennes Erreur ! Signet non défini.
9.6.4.3.2 GaN-doped SiO; MALLICES ....eoverveereriieeiereieiereiee e Erreur ! Signet non défini.
9.6.5 Texture of modulated StrUCTUIES..........c.ccveevieeeeeeeereeeeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
9.6.5.1 Ca3C 0409 CETAMICS ......eeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
9.6.5.1.1 Hot-forged Magnetically aligned slip-casted Co349 ceramics...Erreur ! Signet non defini.
9.6.5.1.2 Reactive Templated Grain-Growth C0349 ceramics.................. Erreur ! Signet non défini.
9.6.5.2 Hot-Forged [Big5;Ca0,],[C00,]; g9 misfit ceramics.............cevveneeen Erreur ! Signet non défini.
9.6.6 Texture — Residual stresses - Layering...........ccceeveeveevieveeeeeeierienienneenenne Erreur ! Signet non défini.
9.6.6.1 AIN/Pt/Ti0/Al,O3/Ni-Co-Cr-Al-Y Stacks.........cceevevvevievrevrerreerennnn. Erreur ! Signet non défini.
9.6.7 Texture and StrUCLUIE .........ceevivveeieriieeieieeeee ettt ettt Erreur ! Signet non défini.
9.6.7.1 Biogenic crystals of Charonia lampas lampas shells........................ Erreur ! Signet non défini.
10 Macroscopic aniSotropiC ProPerties........ccuvverereeienineresreseeeeeeens Erreur ! Signet non défini.
10.1 Aniso- and Iso-tropic samples and properties ............cooveverrevreverrereeerrenerennes Erreur ! Signet non défini.
10.2 Macroscopic/MiCroSCOPIC PrOPETLIES .....cvevvievierieeieriereeeeeeeereere e e ereearereeneas Erreur ! Signet non défini.
10.2.1 P ANA TLENSOTS ..o Erreur ! Signet non défini.
10.2.2 MICTOSCOPIC PIOPETLIES .....vovvievirieriereeeeeereteeteeveeteeteeaeeeeeeseeseeseereevsesnennens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.0 Classifications Of Properti€s ..........occveeeeeeeievierierienienreereereeeereeenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.1 Extensive and Intensive variables ...............ccovveieieieiivieniineeneenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.2 Work element of conjugated variables ...........c.ccoeevvieiiieieieniennnns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3 Generalised Thermodynamics............cceevevverreriereeieieieiesiesienieenns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.1 Generalised energy and Free Enthalpy.........cccccoovviiiiniennennnn. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.2 Linear Generalised total derivatives........c..cccceceeeeveneenienennenne. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.2.1 Constitutive thermodynamic equations .............cc.ceevevennene. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.2.2 Material Properties .......ccoevvevrerreesrereeesreseeesreeeeesseseenenns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.3 Property tensor reduction by symmetry operators.................... Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.3.0 Neumann prinCiple ..........cccoeeeeiuieieeeieseeeeeeieereere e Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.3.1 Crystallographic groups ..........ceceeeeerveeeerueeereneeesreeenenns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.3.3.1 Time reversal and magnetic groups...........ecoeveveerrervevennans Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.4 Thermal ProPerties .......cccvevevveeeerierereeriereeeereereeereeeereeresee v e erenns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.4.1 Heat CaPACILY ....cveviveeeerieeeeeeveeieeeeteeeee ettt Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.4.2 Thermal cONAUCLIVILY .....ecvvevieeieieieieieeie e Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.4.3 Thermal diffusiVity......occocveieieiieieieniene e Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.5 Electrical Properties.........cevverierrerrereerieeeieiesieseessessessesseesesssessenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.5.1 Dielectric ProOPerties .....c.cceeveerveieerieiererieesreeeresseeeresseeeseseens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.5.2 Electrical Conductivity-ResiStivity..........cecveirrecirrerieisreienenen. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.6 Magnetic PrOPErties......c.evrvirrerirrerieierisreseeresseseesesseseesessessesessessesenns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.7 Mechanical Properti€s ..........oovevveerieeiueereeeeeeeeeeeeeeeeereereeveeeneseeenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.7.1 Static mechanical properties...........ccoevvevvevvevreveereiiereereereennenes Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.7.2 Bulk Acoustic Waves (BAW) ......ccccoevieiiieieeeeeeeeeeeeene Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.8 ThermoElectric (TE) Properties .........cccoevveevieeeeeieieieiesiesrenneenas Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.8.1 PYro€leCtriCity ..ovevieveeeerireeievieeeieteeeeeereeete et Erreur ! Signet non défini.
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10.2.2.8.2 Seebeck and Peltier effects...........cocovevieievieviiiieiiieeceeeee Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.8.2.1 Non-magnetic Crystal, H=0..........ccccoevevieivrereirreneerennen, Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.8.2.2 Crystal under H .......c.ccooviieiiriieicieecceeeeeeeeeee Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.8.3 POWET FACIOT ...ttt Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.8.4 Figure Of METit .....ccveieieieiieiieiieiieiieienieste et eee e essesse s Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.9 ThermoMechanic (TMe) PrOPETties ........ccvevververrerrerreereereereereienens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.10 ElectroMechanic (EMe) Properties ...........cceevvevecvevueruerresresenreenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.10.1 Piezoelectric effect ........cooviriiiiieieeeeeceeeeeeeeeeeee e Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.10.2 Acoustic waves propagation in piezoelectrics............coo.n..... Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.10.3 2™ order Piezoelectric effect ............owmwmmmeereeereeecreeeen. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.11 MagnetoMechanic (MMe) Properties..........oeveerreruererrereeresrereenenns Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.11.1 PiezoMagnetic effect........cccvvinieririnieiniieieieieeseiee s Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.11.2 Acoustic waves propagation in piezomagnetics..................... Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.11.3 2™ order Piezomagnetic effect ............cooovwmvrreerrrererenes Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.12 2™-order linear Crossed Properties. ............ooowwevrvreerverrrrerreenen. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.12.1 PiezoMagnetoElectric (PME) properties..........c.cceevevvevvevrerreerenenn. Erreur ! Signet non défini.
10.2.2.12.2 Induced Gyrotropic birefringence (IGB) properties....................... Erreur ! Signet non défini.
10.2.3 Macroscopic properties anisotropy and modelling..............cccoecvereennenne. Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.1 Averaging Of tENSOTS ........eeveieieieierieeieiteeeeeeesieaesresse e eseeseessesnens Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.1.1 VOIUIME QVETAZE.....cveereriieeieriieeiereieeieresseeeesessessesessessesessesnesens Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.1.2 Arithmetic average over orientations ...........c..ceeveevrveeeevervenenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.1.3 Geometric average OVer orientations............ceceeveerereeerrennenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.1.3.1 SCAlAr CASE .....vevivieeieeeeeeeeeeeee ettt Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.1.3.2 2™ Order teNSOIS CASC.........veeveeeeeeeereeereeeeeeesreeseeeeseseeeneenen Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.2 Heat CAPACILY ...veuvievevirieeeeeceeieeecteeete ettt Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.3 Electric polariSation............c.ceeveeereiereerieeeeereeeeeereeereeveeeve e Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4 Mechanical Properti€s ..........ccvevvevvevreeriereereeieieeeeeseeeseereeseeneeseennens Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.1 The Voigt MOdel........c.covevievieriiiiiieieieieiesieee e Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.2 The Reuss MOdel .......c.ccevvirvieiiiieieieieiecieeieee e Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.3 The Hill MOdel ......ccoovviiiiiiiieiieieieieieececeee e Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.4 The geometric mean model ..........cocecveverieirenieenenieeseeeeenens Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.5 SOME €XAMPIES....cuirveieriieiieriieieieieeetetee et Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.5.1 Constant elastic stiffnes tensor in Ni thin rolled sheets with different grain sizes
............................................................................................................... Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.4.5.2 Geometric mean applied to molluc shell’s mineral ........... Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.5 Bulk Acoustic Waves from OD and C™ ............coviuveuveeereeeenne. Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.5.1 Photoexcited acoustic waves in Fibre textured Au films.......... Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.5.2 Hetero-epitaxial and fibre textured LiNbO; films..................... Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.6 Thermoelectric ProPerties. . ......coveeeievuerueereeriereereeeeeeeeeveereereere v Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.6.1 RTGG C0349 CEIamIiCS .......cvevereriirieeriereeereereeeteereeseesreeneneas Erreur ! Signet non défini.
10.2.3.6.2 Hot-Forged [Big g;Ca0,],[C00,]; o misfit ceramics................ Erreur ! Signet non défini.
RETEIEINCES. ...ttt bbb 15
GHOSSANY ... et Erreur ! Signet non défini.
ADDFEVIALIONS ...c.viiie e Erreur ! Signet non défini.
Mathematical OPEIratOrS ..........coiiiiiiieici s Erreur ! Signet non défini.
ACKNOWIEAGEIMENTS ...ttt ens 37
Warnings @nd COMIMENTS. ... ....oiiiiieieie et e e et ettt e st e e e seestees e saeereeneeseeeneeneeaseeneennas 38
FIQUIES CAPTION ..o s Erreur ! Signet non défini.
TabIes CAPTION ..o Erreur ! Signet non défini.

daniel chateigner 11 26/03/2010



Combined Analysis

Some typographical mistakes may have been introduced throughout this document.
Suggestions and corrections are very welcome.
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0 Introduction

Solid state chemistry and technology recent developments gave rise to the necessity of
intensive structural analysis from single crystal diffraction. However for many solids, single
crystal growth is not easy to manage and sometimes impossible. When this is the case, or
when structural defects cannot be overcome, the corresponding phases have often been
forsaken, due to the inherent difficulties to carry out crystallographic characterisations on
polycrystals. But in the last decades powder diffraction techniques progressed significantly,
notably due to the Rietveld approach (Rietveld, 1969) and computer science developments.
Undoubtedly these developments are of prior importance in the study of solids that do not
form large crystals, but also of all materials elaborated by classical solid state reactions, thin
deposited structures, natural materials like clays and more recently nanomaterials in which the
required properties are intimately linked to the stabilisation of small crystals.

Since the Rietveld method's birth, several ten thousands of structures have been
refined and some thousands have been resolved ab-initio from the only diffraction data of
powder samples. The number of laboratories and industries using this technique, still fairly
new when dealing with the incorporation of various formalisms like in the combined
approach, does not stop increasing.

However, materials having specific properties are often elaborated from low symmetry
phases, which are consequently anisotropic. Property's optimisation is then conditioned by the
elaboration processes which have to keep the intrinsic microscopic anisotropy of the
constituting crystals at the macroscopic level. These elaboration techniques are complex
(alignment under uniaxial pressure, magnetic or electric fields, thermal gradients, flux or
substrate growing ... and combinations) and often sample preparation is a hard, time
consuming, matter. Naturally, non-destructive characterisations are then required.
Unfortunately, when samples are oriented, which was not often the case until recently, most
of the characterisation techniques (as the Rietveld analysis of concerns here) require samples
grinding. Very often this grinding is not acceptable, for the previously described reasons, but
also in the case of rare samples (fossils, comets ...) or simply when grinding modifies the
physical behaviour of the samples themselves (thin films, residual stress materials ...).
Sometimes grinding is simply not possible, imagine peeling off a 10 nm thick film on a
substrate !

In all these cases, the combined analysis becomes essential.

The first part of this document is dedicated to some basic notions concerning
diffraction by polycrystals. The various peak profiles used are described and some, most
common combined analysis instrumental set-up detailed.

In the second part, powder diffraction data treatment is introduced. In particular, the
Rietveld analysis is detailed, including treatment of all the information provided by diffraction
diagrams, when texture is not present in the sample or simple to treat.

The third part deals with the automatic phase indexing, necessary step to solve a
structure ab-initio.

Since its effect prevails on real samples where textures are often stabilised,
quantitative texture analysis is detailed in the fourth part.

The fifth part is dedicated to microstructural aspects (isotropic and anisotropic crystal
sizes and microdistortions) of the poder diffraction profiles.

In part six, quantitative phase analysis from Rietveld analysis is introduced.
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Part seven describes residual stress analysis for isotropic and anisotropic materials.

The eighth part focuses on specular x-ray reflectivity and the various models
associated.

Part nine introduces the combined analysis concept, showing all the dilemma that
show up when one looks at only one part of the analyses, and case examples are shown as
illustration of the methodology.

The 10" part is dedicated to the anisotropic and tensorial macroscopic properties and
their simulations to account for the distribution of crystallite orientations in samples.

This book is not intended to provide the reader a complete description of all the
approached dealt within it, though quantitative texture analysis is more deeply detailed than
others since texture appears to be the largest signal biaser, but a red wire to follow the many
concepts introduced through so many years and necessary to understand scattering patterns.
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