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Préparation des échantillons

pour les observations en MEB et les analyses

Exposés pédagogiques dans I'amphi Farabeuf ddesst€ordeliers (métro Odéon)

08h45 - 09h00

09h00 - 09h30

09h30 - 10h00

Jeudi 29 novembre 2007

Accueill

Introduction (Jacky Ruste)

Le mode de préparation d’'un échantillon dépend ‘d&ofmation recherchée,
topographie, microstructure ou composition et béén de la nature de I'échantillon
et de la forme dans laquelle il se présente : étham dur et massif, échantillon
biologique, poudre, etc....

La clé d'une bonne observation ou d'une analyserembte réside dans une
préparation adéquate de son échantillon. Avant,tddaut se poser la question de
savoir quels sont les raisons ou les buts de cetiservation (observation
topographique, micrographique, microanalyse, EBSDce)qui déterminera d’'une
part la mise en ceuvre de son échantillon (brut, fexine mince...) et de 'ensemble
des opérations nécessaires.

Il ne faut pas non plus négliger les risques d'Bates qui sont fréquents et tres
importants a toutes les étapes de la préparation.

Les exposés de ces deux journées ont pour but skempan revue les différentes
étapes indispensables a obtention de résultaténeets.

Découpe des matériaux dulRémy Chiron - LPMTM Villetaneuse)

L'observation et la caractérisation d’un échantill@au microscope électronique a
balayage nécessitent le plus souvent une préparagjpécifique de sa surface,
hormis lorsqu’il s’agit d’observer directement lacfes initial (rupture, clivage,
etc.).

Selon la nature des observations ou des caractéoiss a effectuer, il est
nécessaire de préparer I'échantillon et sa surfdedelle sorte qu’aucun artéfact de
préparation ne vienne les perturber, voire les echgé.

La premiere étape de la préparation d’'un échantiltmnsiste, en général, a réaliser
un prélevement dans un morceau de matériau de wolmnde surface plus ou
moins importants selon sa provenance. Il peut see fan plusieurs étapes,
notamment si le volume initial de matiére est inggortant.

Cet exposé se propose de faire le point sur ldérdiites méthodes de découpe des
matériaux durs, métalliques ou céramiques, des glossiéres aux plus fines, en
présentant autant que possible leurs avantagesugs linconvénients, en terme de
gualité, de vitesse de découpe et de colt de pi@sta
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10h00 - 10h30

10h30 - 13h45
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14h00 - 14h30

14h30 - 15h10

15h10 - 15h50

15h50 - 16h05

16h05 - 16h50

16h50 - 17h30
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Techniques d'enrobaggSonia Achard - Technocentre Renault)

L’enrobage des échantillons est dans la plupartaesnécessaire avant I'opération
de polissage. Il permet en effet de polir les éthans trop petits pour étre
manipulés et d’assurer une bonne préparation dedso

Différentes techniques d’enrobage peuvent étre smése ceuvre en fonction de la
nature de I'échantillon et du type d’analyses néa@ss a son examen. Cet exposé
fait une synthese des techniques d’enrobage couestnutilisées et des précautions
particulieres a prendre.

Rencontres techniques avec les constructeuid Jussieu aux caves Esclangon
(métro Jussieu) : Pause-café suivie d'un Buffegrtsdfpar les constructeurs et le
GN-MEBA aux adhérents du groupement.

G(CAMECA ELEXIENCE ¢3¢ ¢loise [ERaaN

SAMx w
SYNERGIE?

Assemblée Générale du GN-MEBA

Polissage mécaniqierancois Grillon - ENSMP Evry)

Apres la découpe, les différentes étapes de pgkssmmportent le rodage, le
polissage grossier, le polissage fin et la finition

Toutes ces opérations ont en commun le fait derenett contact des particules
abrasives avec I'échantillon en présence d’un lfidnit qui assure simultanément le
transport des copeaux et le refroidissement dénBétillon et de I'abrasif.

Ces différentes étapes seront détaillées. On merdgia aussi l'intérét d'une telle
préparation pour une observation et la microanal)sen microscopie électronique
et les artefacts que I'on peut rencontrer.

Décapage de surface et attaques miétgaphiques (Florence Le Strat - Renault)

Pause

Nettoyage et décontaminatior{Frédéric Charlot - CMTC, St Martin d'Heres)

Polissage ioniquéMarco Cantoni - EPFL / CIME)
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Vendredi 30 novembre 2007

09h00 - 09h50 Préparation des échantillons minces MEB (Luc Beaunier — Univ. Paris VI)

09h50 - 10h10

Dans un échantillon massif, la diffusion des élmatrcrée un volume d'interaction
important. Si par exemple on désire visualiser oalgser des petites particules ou
faire I'étude d'une répartition de phases, les eotions d'émission, absorption,
fluorescence, etc. sont complexes et souvent imExssLa solution consiste a
minimiser le caractere massif de la matrice et daramincir I'échantillon. Celui-ci
peut étre alors observé avec les détecteurs hdbifu&flexion) mais il existe aussi
des détecteurs d'électrons transmis dédiés au stope €lectronique a balayage. Il
existe plusieurs procédés pour amincir les échiantl identiques a ceux utilisés
pour la microscopie électronique a transmission. d@vra choisir la méthode en
fonction de la nature du matériau et du but rechérc observation ou analyse. On
utilise des procédés électrochimiques pour les sogonducteurs ou méme
chimiques comme pour les matériaux inorganiquesy kh aussi des procédés
meécaniques tel que le broyage, la tripode ou Bulticrotomie. Pour prélever des
particules isolées on a recours aux répliques etivas et la dispersion sur
membrane pour les corps divisés. Il est possiblewre d'utiliser des techniques
d'augmentation de contraste ou de marquage comme ¢&s polymeres ou des
corps organiques. Dans tous les cas il faudra shnge passer par une préparation
préalable de mise en forme de I'échantillon : seiggplissage, carottage, meulage
concave, enrobage. On trouvera sur le site inteihtgt://temsamprep.in2p3.fr un
outil d'aide a la décision pour choisir la méthodamincissement ainsi que des
fiches courtes sur les techniques correspondarites @on de commande pour un
ouvrage complet et détaillé : Jeanne Ayache, LumuBier, Jacqueline Boumendil,
Gabrielle Ehret, Daniele Laub." Guide de préparatides échantillons pour la
microscopie électronique en transmission " TomeMEgéthodologie" 270 pages,
Tome 2 "Techniques” 399 pages — Editeur :Publicetide I'Université de Saint
Etienne (PUSE) Mai 2007.

Systemes de fixatior{Jacky Ruste)

Une fois préparé correctement, I'échantillon doiteéintroduit dans la chambre
objet du microscope et fixé sur un support adéquat.

La nature du support et la maniere de le fixer sarsupport dépend a la fois de la
de I'échantillon (échantillon massif, échantillorinte, poudres ou poussieres...) et
du type d’observation et/ou analyse.

Dans le cas d’'une observation topographique d’umaétillon massif, la méthode la
plus courante est de le coller sur un porte échiamntia I'aide d’'une laque
conductrice (laque a I'argent ou au carbone) ourduellement d’'un ruban adhésif
double face.

L’échantillon peut également étre pris dans un ggalution indispensable dans le
cas d’échantillons de faible épaisseur observédastnanche.
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10h40 - 11h00

11h00 - 11h40

11h40 - 12h20
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Pour la microanalyse, ou une surface plane polienésessaire, on utilise un porte-
échantillon a plan de référence supérieur, I'éclidont étant plaqué sur la partie
supérieure du portoir par un dispositif a ressort.

Les poudres peuvent étre fixées directement ag’dallaques conductrices ou d’un
ruban adhésif. On peut également, pour des pouttléssfines, les déposer sur un
film mince posé sur une grille de microscope.

En ce qui concerne l'observation ou l'analyse dends minces en microscopie
électronique a balayage, elle est possible soituélisant un ensemble porte-
échantillon/détecteur STEM commercial, soit enis@alt soi-méme un tel dispositif.

Problématique du stockaggChristian Mathieu - Université d'Artois)
Pause

Métallisation des échantillons(Frangois Brisset - Université Paris XI)

L'observation d'échantillons non-conducteurs dansmicroscope électronique a
balayage est rendue difficile par l'accumulation dearges a la surface de
I'échantillon. Ces charges générent de nombredauti® ou artéfacts a la fois en
imagerie mais également en microanalyse. Pour rénédces effets de charges, il
est parfois possible de travailler a tres bassesiiem ou dans un MEB a chambre a
pression contrdlée. Cependant, ces solutions nepamtoujours compatibles avec
les observations a realiser et il est alors nécessde métalliser la surface des
échantillons a observer ou a analyser. Nous alldoac présenter les différentes
solutions qui existent pour rendre conductrice angace isolante. Ceci inclura, en
particulier, des données sur la nature du dépdtetechniques de dépot.

Technigues de marquage de surfaces par les princilge méthodes de
lithographie (Amanda Martinez-Gil - LPL Villetaneuse)

La miniaturisation constante des systemes et, plysnéralement, les
nanotechnologies, ont permis le développement dantain nombre de techniques
de marquage de surfaces, basées sur des techrdguiésographie.

La lithographie qui consiste a reproduire un matdns une couche de résine ou
directement en surface d’'un matériau peut s'effactde différentes facons.
Certaines présentent 'avantage de modifier direat la surface. Dans le cas plus
répandu ou elle nécessite l'utilisation d’'une comcimtermédiaire de résine, la
lithographie doit étre associée a une techniquérdesfert adaptée pour dupliquer
fidelement le motif dans la surface concernée ztages de la surface non protégées
par la résine peuvent étre modifiees au moyen fléreintes méthodes de transfert
(gravure, dépot, oxydation...). Toutes ces méthodemarquage de surfaces ne
peuvent pas s’appliquer dans tous les cas.

Au cours de cette présentation, nous ferons dortlan des principales techniques
de lithographie en expliquant leur principe, lewrgantages et leurs inconvénients
afin d’évaluer leur champ d’applications.
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12h20 - 14h30 Déjeuner libre

14h30 - 15h15 Préparation des matériaux mou#lain Jadin - CERTECH)

Les échantillons mous sont généralement constileésiatiere organique, comme
les polyméres ou les matériaux biologiques. Led@paration requiert souvent la

mise en ceuvre de méthodologies particulieres édésurs propriétés, mais des

techniques utilisées pour les matériaux durs peunarssi étre utilisées. Pour

l'observation par MEB et la microanalyse, on verem outre que certaines

méthodes destinées initialement a la microscopietransmission (optique ou

électronique), comme la microtomie, sont utilisableur ces matériaux afin

d’obtenir des surfaces planes. D’autres techniquesmme I'enrobage, le

marquage, le polissage, la cryofracture, etc. slapgent également a ces
matériaux.

Les techniques qui sont principalement utiliséesrgepassées en revue, ainsi que
guelques exemples d’'applications sur différentegyge matériaux.

15h15 - 16h45 Artefacts et table ronde(Philippe Jonnard - Université Paris VI)
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