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Ce rapport présente la mise en place d’'une métledenotomographie (tomographie a 'aide de

projections obtenues par un M.E.T. (microscopetiamue en transmission)) utilisant le matériel
disponible au Centre des Matériaux (CdM) de I'Eat#s Mines de Paris (Evry). |l s’agit de présenter
les solutions a employer, les limitations actuelkdsdes perspectives. Une liste d’applications
logicielles, ainsi que des articles et congreslsuhéme de la tomographie sont aussi présentés et
permettront d’aller plus loin dans la prospectiennduvelles méthodes et 'amélioration des méthodes
actuelles. Ce document est accompagné d’un DVDeoant divers fichiers (MMTomoOperator.dll,
divers logiciels, articles cités en référence...).
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1. Nanotomographie: présentation

La nanotomographie, ou electron tomography, pedeeateconstruire en 3D un objet observé (un
matériau par exemple) en utilisant des projectidDsen transmission obtenues par un MET pour
différentes inclinaisons angulaires autour d’'un éfeFig. 1 et 3. Ces projections sont obtenues en
utilisant le réglage du tilt du porte échantillom BMIET. Les résolutions que I'on peut obtenir pedven
aller jusqu’a 0.2nm par voxel. La reconstruction & parfaite pour un nombre de projections infini.
Dans la pratique, seulement un nombre limité d’'&itions sont possible (par exemple, de -70° a
+70° par incréement de 1°), la reconstruction 3D @shc imparfaite (bruit, partie manquantes

interpolées...).

70
Acquisition en inclinant é} i
I’échantillon suivant un axe 5

Reconstruction 3D

Projections obtenues en
fonction de I'inclinaison

Fig. 1 : Principe de la nanotomographie.
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Fig. 2 : La nanotomographie permet d’obtenir unfmimation tridimensionnelle d’'un objet (image deitk) a
partir d'images 2D de projections de cet objet (Gaale gauche) pour différent angles d’'inclinaisamoar
d’'un axe. Image de gauche tirée de la banque d'esatiessais d’'EM3D (cf. partie 4.3).

Le matériel a disposition au CdM au 10 avril 20GY le suivant : Microscope Tecnai 20F ST
equipé d'un porte échantillon permettant de réaliss inclinaisons angulaires comprise entre -45° e
+45°, une caméra CCD Gatan 1024x1024 24 bits, débdeiel d’acquisition Digital Micrograph

(Gatan).



2. Problématique

Dans la pratique, plusieurs problemes se posent ngaliser les acquisitions suivant I'inclinaison

de I'échantillon et pour réaliser la reconstructiin:

» De nombreuses acquisitions sont a réaliser. Getaande du temps et peut donc entrainer une
contamination de I'échantillon observé. De mémeraeail est trés répétitif.

 Entre chaque changement d’inclinaison, I'objetalbé est décalé dans le champ d’observation et
peut étre défocalisée (un changement d’inclinad®ita platine entraine un déplacement en x, y et z

du porte échantillon) (cFig. 3 et 4.

» L'angle de tilt de la platine sur un MET est ltéi L’intervalle angulaire balayé est faible,
certaines parties du volume reconstruit le sontd@ulement par interpolation de données.

O=qg+t

Fig. 3 : Exemple de déplacement en x et y de ltalgas le champ d’observation entre deux acquisitio
d’inclinaison angulaire différente. Image tirée ldebanque d’images d’essais d’'EM3D (cf. partie 4.3)

O=0+t

Fig. 4 : Exemple de déplacement en z de I'objesdarchamp d’observation entre deux acquisitions
d’inclinaison angulaire différente. Ce déplacementraine une défocalisation de I'objet. Image tideela
banque d'images d'essais d’EM3D (cf. partie 4.3).



3. Mise en place de la nanotomographie : actions a riser
Trois actions sont a réaliser pour mettre en placeanotomographie :

* Au cours de l'acquisition des projections en daisvarier I'inclinaison, il faut corriger les
problemes de déplacement en x, y et z non désirés platine. De méme, il faut pouvoir réaliseteet
acquisition assez rapidement pour éviter une cantgion de I'échantillon.

» Un recalage précis des images de projectionsastile méme axe est nécessaire pour obtenir une
reconstruction 3D correcte (¢fig. 5).

« Utiliser ou développer une méthode de reconstomdbmographique.

4. Solutions proposées

4.1.Acquisition des projections

Deux solutions sont présentées dans le tableaeissiedis avec avantages et inconveénients :

Acquisition manuelle par un opérateur | Acquisition aitomatique par un logiciel

« Bon recalage et focus des images » Bon recalage et focus des images
» Rapide donc peu de contamination de
I’échantillon (ex : 25 minutes pour 140

projection$
Inconvénients : Inconvénient :
 Long (environ 2 minutes par projectionsy Codt fixe a I'achat (pas de solution
donc peut entrainer facilement une gratuite sur le marché)

contamination de I'échantillon (ex : 4 a 5
heures pour 140 projections

» Pénible, c’est une tache répétitive : le
risque d’erreur de manipulation est éleve
» Codt horaire de I'opérateur pour chaqu
nouvelle acquisition
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Pour utiliser la reconstruction nanotomographienteiere fréquente et sur n'importe quel type
d’échantillons (dont ceux tres sensible au probl@&mecontamination), il sera nécessaire d’investir
dans un logiciel d’acquisition automatique des gropns.

Ci-dessous sont présentées quelques solutions pantnge faire de I'acquisition automatique :

* F.E.l.: 45000€ environ (solution globale intégrgmsqu'a la reconstruction tomographique).
S'’installe tres facilement sur le microscope Wilgar le CdM.

Contact: www.fei.com

Olivier Messager
Ingénieur d'Affaires
12, rue Claude Lorrain
75016 Paris

FRANCE



Tel/Fax: +33 (0) 1 45 20 18 26
Mobile : +33 (0) 6 79 72 01 79
eMail : olivier.messager@fei.com

» Gatan: 13000€ environ. S’installe tres facilemmmtle microscope utilisé par le CdM.
Contact: www.gatan.com

Daniel Monville

Directeur GATAN France

3 bis, chemin du haut Breuil — Le Breuil
78113 Grandchamp

Tel : +33 (0) 1 34 94 44 07

Fax : +33 (0) 1 34 87 16 68

eMail : dmonville@gatan.com

* TVIPS: s’installe assez difficilement sur le nuscope utilisé par le CdM (besoin d'un
eéquipement informatique hardware supplémentaire).

Contact: www.tvips.com

Hans Tietz

TVIPS GmbH
Eremitenweg 1

D-82131 Gauting
Germany

Phone: +49 (0)89 8506567
Fax: +49 (0)89 8509488
eMail : info@tvips.com

4.2.Recalage précis des images de projections suivaatrhéme axe

Les images de projections doivent étre toutes pééuent alignées suivant un méme axe pour
ensuite étre reconstruites par tomographieHidf. 5).

O=-0 D=a

Fig. 5 : Alignement des projections suivant le méme (ici axe vertical).



Des logiciels gratuits (comme EM3D, IMOD cf. partie 4.3) ou payants (comme Inspect3D FEl,
Tomography Acquisition Software Gatan cf. partie 4.3) permettent ce recalage avec lastages et
inconveénients listés dans le tableau ci-apres :

Logiciels gratuits Logiciels payants

Gratuit Recalage des images avec ou sans
marqueur (corrélation croisée)

Inconvénient : Inconvénient :
Recalage des images par marqueurs * Payant
imposeés (impossible & utiliser pour
certaines observations, mise en ceuvre
difficile)

Le recalage par marqueurs utilisé par les logiaiedguits oblige a incérer dans l'objet a observer,
des marqueurs de petites tailles (par exemple et spheres) pour pouvoir réaliser I'alignement
(cf. Fig. 6). Cela est en pratique trés difficile voir impdusia réaliser pour des observations trés haute
résolution.

Fig. 6 : Exemple de petite sphéres noires servanhdrqueurs (quelques unes sont indiquées paléleses
noires). Image tirée de la banque d'images d'esd&$13D (cf. partie 4.3).

Nous avons développé une fonction intégrée a lee glame de traitement d'images Aphelion
d’Adcis permettant de réaliser le méme type delageapar corrélation croisée que celui utilisélpar
logiciels payants. Le principe est le suivant :

Soient deux images iet b que nous souhaitons aligner précisément suivambdme axe. La
premiére étape consiste a calculer les transfoeéeourier des deux imageset b. Ensuite, nous
obtenons une nouvelle image en prenant la trangirde Fourier inverse du produit dephr le
conjugué dejl Sur cette image, il suffit de détecter la positdu pic d’intensité maximum : cette
position par rapport au centre de I'image donneelegteur déplacement depar rapport ai(cf. Fig.
7).



&) . FFT
L g " FFT-! [I1*127]
B
i1
i2
&2 . FFT Position du pic
. — déplacement de iz par rapport a i1

Fig. 7 : Recalage des images par corrélation creisé

Pour réaliser ce traitement sur une série de giofecordonnées suivant I'inclinaison angulaire, il

convient, une fois corrigé I'alignement d’'une imgge rapport a la précédente, de rendre périodique
cette image suivant un tore (Eig. 8).

— On considére 'image
Vecteur déplacement pértodique
détecté suivant un tore

Fig. 8 : Pour aligner une série de projections ondées suivant I'angle d’inclinaison, il est néceéssde
rendre périodique suivant un tore les images dontarrige I'alignement.

Pour valider notre méthode d’alignement par cotigtacroisée, nous avons utilisé le calcul du
PSNR (Peak Signal to Noise Ratio). Le PSNR entiex dsages peut étre calculé par la formule
suivante :

d2
PSNR= 10 log——
EQM
avec d dynamique des images et EQM erreur quadeatigpyenne entres les deux images.

Nous avons calculé le PSNR entre :

* un volumeV de référence reconstruit par tomogeapkiec le logiciel EM3D (cf. Partie 4.3) avec
des projections alignées par le logiciel EM3D,

« et un volume Y reconstruit par tomographie avec le logiciel EM&Ec des projections alignées
par notre méthode utilisant la corrélation croisée.

« et un volume Y reconstruit par tomographie avec le logiciel EM®Ec des projections alignées
par notre méthode utilisant la corrélation croigéss réalignées par le logiciel EM3D.

Les scores obtenus sont de 38.47 pour le PNSR lentr@lume de référence V et le volume, V
contre 38.71 pour le PSNR entre V et Yes scores étant trés voisins, le logiciel EM3B donc
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guasiment pas réalignés les projections déja agpar notre méthode. Ce résultat permet de valider
la méthode d’alignement que nous avons développée.

La fonction d’alignement des projections est adbdss sous Aphelion (une fois la dll
MMTomoOperator.dll installée) par I'opérateur Tomiaghie / Aligner Projection.

Le calcul du PSNR est accessible par la fonctiate@rs correspondance / PSNR.

4.3.Logiciels de reconstruction tomographique pour la anotomographie

Plusieurs méthode de reconstruction tomographigxissent : par méthode directe dans I'espace de
Fourier, par rétroprojections filtrées, par métiwdigebriques ART ou SIRT... Nous développerons
dans la partie 5 la méthode de reconstruction wireans I'espace de Fourier. Pour les autres
méthodes, des renseignements complémentaires pa&ikeonbtenu en utilisant les références données
en partie 7.

De nombreux logiciels (gratuit ou non) permetteet réaliser des reconstructions 3D pour la
nanotomographie. En voici une liste non exhaustive

« EM3D (université de Stanford) : reconstructioms (gar rétroprojections filtrées. Ce logiciel a été
testé et est simple d’utilisation. Son interfacé egonomique, il fonctionne sous environnement
Windows et est gratuit.

Voir : http://em3d.stanford.edu/

* eTomo : environnement graphique JAVA de IMOD pettant des reconstructions 3D par
rétroprojections filtrées sous environnement lindD&.logiciel gratuit n’a pas été non testé.

Voir : http://bio3d.colorado.edu/imod/

* Inspect3D : logiciel distribué par FEI (payant]. permet des reconstructions 3D par
rétroprojections filtrées mais aussi par des méahalgebriques type ART ou SIRT. Ce logiciel n'a
pas éte teste.

Voir : http:/Amwv.fei.com/Products/ProductApplicais/NanoB/ElectronTomography/tabid/145/Default.aspx

4.4.Reconstruction avec un nombre limité de projections

Nous nous sommes intéressé a linfluence de lwalkr d’inclinaison angulaire ainsi qu'a
I'influence de l'incrément angulaire sur la qualdé la reconstruction tomographique. Nous avons
utilisé le logiciel EM3D (cf. partie 4.3) et sa lgare de donnée d’'images fournie pour le tester.

La banque de données fournie avec EM3D contienirhagjes de projection ((x 75° par incrément
de 1°). Nous avons compare la qualité de la renaetgin tomographique effectuée par EM3D entre :

» Un volume reconstruit Vr avec toutes les proge (volume de référence),
Et des volumes reconstruits Vi avec :

« Un intervalle angulaire des projections plus @iz 70°, £ 65°, £ 55°, + 45°, + 35° et £ 25°),

* Ou un incrément angulaire plus important (£ 78f ipcrément de 2 et 3°, £ 45° par incrément de
2°)

Nous avons utilisé plusieurs criteres pour quaetifi qualité de la reconstruction :

2
* Le Peak Signal To Noise Ration (PSNR) défini:;peENR= 10 IogEg—NI



a(Vr-Vi)

o(Vr)

a{vr-vi|)
o(Vr)

* Le critére Universal Image Quality UIQ*

* Le critére Structural Similarity Based Image Quyat*
* Le critere Mean Structural Similarity Based Im#&geality **

* Le PSNR défini par : PSNR2=10 |

* Le PSNR défini par : PSNRabs= 10 |

*: A Universal Image Quality Index, Zhou Wang, Al&€ Bovik, IEEE Signal Processing Letters, Vol 20y, 2002.

** . Image Quality Assessment: From Error Visibjlto Structural Similatiry, Zhou Wang, Alan C BoyiHamid
Rahim Sheik, Eero P Simincelli, IEEE transactionsroage processing, Vol 3, n°4, 2004.

Les résultats obtenus sont présentés figure 9. Nowgons remarquer que tous les criteres donnent
des résultats allant dans la méme direction. Nousgns en tirer les conclusions suivantes :

* Plus l'intervalle angulaire des projections esble, plus la qualité du volume reconstruit egiléa
et ce méme lorsque I'on réduit trés peu cet interva

« Si l'incrément angulaire est élevé, la qualitdaleeconstruction devient tres rapidement
mauvaise. Pour une reconstruction tomographiquiudtté, il est déconseillé d’augmenter
I'incrément angulaire des projections méme si ia ga temps serait appréciable (pour éviter une
contamination de I'échantillon par exemple).

Pour une reconstruction tomographique 3D de quadlliténvient de faire I'acquisition d’un porte
échantillon pour MET adapté permettant un inteevelinclinaison angulaire le plus grand possible (+
80°).

Le calcul du PSNR est accessible sous Aphelionfisiéa dil MMTomoOperator installée) par la
fonction Critéres correspondance/PSNR.

PSNR2 est accessible par la fonction Criteres apoadance/PSNR2.
PSNRabs est accessible par la fonction Criteresespondance/PSNRabs.
UIQ est accessible par la fonction Criteres corrasgance/UIQ.

SSIM est accessible par la fonction Criteres cqpoeslance/SSIM.

MSSIM est accessible par la fonction Critéres cgpendance/MSSIM3D.
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avec des projections comprises dans un intervaltpikaire de £75° par incrément de 1°.

Fig. 9 : Critére de qualité de reconstruction tomaghique par rapport a un volume de référence nstait
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5. Solution d’alignement des projections et de reconsiction intégrée a
la plateforme Aphelion

Pour une grande facilité d’utilisation et pour umisation immédiate par des personnes non
familiarisées avec les méthodes de reconstruatiorographique, une solution compléte d’alignement
des projections et de reconstruction tomographRDea été développée et intégrée a la plateforme
Aphelion. Il est cependant possible d'utiliser diaulogiciel (comme EM3D cf. partie 4.3) pour la
reconstruction tomographique 3D.

5.1.Reconstruction tomographique dans I'espace de Fouar

La méthode de reconstruction tomographique 3Dsétliest une méthode de reconstruction dans
I'espace de Fourier. L’objet est reconstruit en@Dpe par coupe suivant 'axe z. L'axe d’'inclinaiso
angulaire des projections doit étre vertical. Rthaque coupe z, le principe est le suivantRigf. 10):

* A partir des projectionsy{x,z) obtenues pour des inclinaisons angulairepour z fixé, calculer
le sinogramme @( @) :

P&, @) = ip(X,z) aveds=x
* Calculer P¢,®) obtenu par FFT 1D de §(®)
* Calculer Fgx, vy) en utilisant le « Central Slice Theorem » :
P@,?) = Flx, vy) avecv=v cosd etvy=v sin®

Cette étape revient a faire une projection radiales I'espace de Fourier. Pour limiter les
problemes d’interpolation, celle-ci est effectu@aslun domaine deux fois plus grand (cf. source de
MMTomoOperator.dll pour plus de détails).

* Calculer le volume finale f(x,y) par FFT 2D ingerde Ry, vy).

p(E D P (v, )
B b =
ol . IDFFT

Projection radiale
P (v, @) =F (vcos®, vsind)

f(xv) F (ux, vy)

Fig. 10 : principe de la reconstruction tomograpiéqdirecte dans I'espace de Fourier.
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5.2.Filtrage des sinogrammes

Nous avons développé une méthode de filtrage degrsimmes permettant d’obtenir visuellement
de bons résultats (cfig. 11). Ce filtrage est réalisé en appliquant aux siangnes un filtre médian
3x3 permettant de supprimer le bruit des acquisstiosuivi de l'application d’'un filtre alterné
séquentiel avec un élément structurant verticaltaide 1x3 permettant de supprimer les lignes
horizontales trop claires ou trop foncées dues aguisitions n'ayant pas toutes la méme intensité
moyenne.

Fig. 11 : A gauche, sinogrammes originaux, a draiaogrammes filtrés.

5.3.Listes des fonctions disponible sous Aphelion

Voici les différentes fonctions accessibles soushelipn dans le menu MMTomoOperator /
Tomographie une fois la dlil MMTomoOperator installé

* Lire Projections

Lit les projections MET et les placent dans unegenabD.
Cette image 3D peut étre ensuite visionnée a l@ede@D Image Viewer et sauvegarder en utilisant la
fonction "Image Utilities / Input/Output / ImgWrite

Parametre d'entrée:
Chemin des Images : indiquer la premiére imagadetie de projections

Image de sortie:
Image 3D contenant les projections

* Aligner Projections

Lit les projections MET, les alignent, et les plaicdans une image 3D.

Paramétre d'entrée:
Chemin des Images : indiquer la premiere imagadeélie de projections

Image de sortie:
Image 3D contenant les projections alignées

* Rotation

Rotation suivant I'axe Z d'une image 3D. A utiljgsar exemple, pour placer I'axe d'alignement des
projections suivant I'axe vertical

Paramétres d'entrée:
Image 3D
Angle de rotation

12



Image de sortie:
Image 3D

* Construire Sinogrammes

Construit les sinogrammes a partir de projectidigmées.

Image d'entrée:
Image 3D des projections alignées

Image de sortie:
Image 3D contenant les sinogrammes

« Filtrer Sinogrammes

Filtre les sinogrammes

Image d'entrée:
Image 3D des sinogrammes

Image de sortie:
Image 3D des sinogrammes filtrés

* Reconstruction

Reconstruction tomographique (dans l'espace dadepur

Paramétres d'entrée:

Image 3D des sinogrammes (doit avoir une taillp@esance de 2)
Angle d'inclinaison de début des projections

Incrément angulaire d'inclinaison entre les projest

Image de sortie:
Image 3D de l'objet reconstruit

Les images 3D peuvent étre visionnées a l'aidebdienZige Viewer.

Les images 3D peuvent étre sauvegardées en utilsdonction "Image Utilities / Input/Output /
ImgWrite".

5.4.Exemples de reconstruction tomographique 3D

La méthode étant actuellement opérationnelle, agoss réalisé deux reconstructions
nanotomographiques a partir d’acquisitions réatisaeCdM :

* Bille de Zircone (Tosoh TZ8Y, dopé 8% molaire ®@ryde d'Yttrium (Y203)). Application :
conducteur d’ions oxygene (pile a combustible, pengbectrochimique, capteur de pression...).
Acquisition : -47° a +43° par incréement de 1°. Régson des images : x115000 (0.2 rm 1 voxel)
(cf. Fig. 12).
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Fig. 12 : Bille de zircone. A gauche, image de @ctipn. A droite, reconstruction 3D.

* Aiguille d’Oxyde de Zinc sublimées au four sotaiMatériau fourni par le Laboratoire PROMES
(CNRS Odeillo). Application : conducteur ioniguecdiisition : -42° a +37° par incrément de 1°.
Résolution des images : x12000 (2 sl voxel) (cf.Fig. 13).

Fig. 13 : Aiguilles d’'oxyde de zinc. A gauche, imalg projection. A droite, reconstruction 3D.

6. Conclusion et perspectives

Une méthode de nanotomographie utilisant le matdigponible au CdM (a la date du 10 auvril
2007) est opérationnelle. Les acquisitions deseptigns doivent étre réalisées manuellement par un
opérateur. L’alignement précis des projections rsdl® méme axe ainsi que la reconstruction
tomographique peuvent étre réalisés a l'aide dioietion intégrée a la plateforme Aphelion d’Adcis
en installant la dll MMTomoOperator. Deux pointsisoependant critiques pour pouvoir réaliser des
reconstructions 3D de qualité permettant une aaalgsstructure 3D précise:

* |l est nécessaire d’investir dans un logicielnpettant de réaliser I'acquisition des différentes
projections automatiquement (pour diminuer la dutéd’acquisition et ainsi éviter une trop grande
contamination du matériau).

» L’achat d’'un porte objet permettant une inclimaigplus important de I'échantillon (par exemple
+80°) est nécessaire pour obtenir des reconstngtiplus complétes évitant ainsi des parties
reconstruites seulement a partir de données irléarpo
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Il serait intéressant d’aller plus loin dans l¢rdéile des sinogrammes. Le porte objet du MET peut
étre tilté suivant un deuxieme axe : il seraiti@s8ant d'utiliser cette possibilité pour augmereer
nombre de projections et donc la qualité de lansttaction (en adaptant celle-ci). De méme, pour
améliorer la qualité de la reconstruction, il faits’'intéresser aux méthodes de reconstructiogebas
sur la minimisation de la variation totale (cf. fp&ai7).
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