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Décapage des surfaces et attagues métallographiques
Plan de |la présentation

Besoins et enjeux

Possibilites des attaqgues métallographiques au trav ers de
guelgues exemples

Attaque chimique

Polissage et attaque électrolytique

Besoins d’examens (EBSD,...)
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Besoins et enjeux

Obijectifs :

Observations des microstructures des matériaux (met
polymeres, ceramiques)

Examens des facies de rupture et d'endommagement

Intéréts multiples
Lier les pheénomenes micro-macro

Caractériser les mécanismes d’endommagement et les
vieillissement

Vérifier les conformité des matériaux et des gammes
thermomécaniques réalisées ...

RENAULT sas Florence Le Strat
Direction de I'lngénierie des Matériaux 29 novembre 2007 CONFIDENTIEL RENAULT

aux,

modes de

RENAULT



Besoins et enjeux

Déroulement d’une observation pour microfractograph e

Décapage
v 9

Observations
Déroulement d’une observation de microstructures (t ravail sur

coupe polie) |

Observation sans attaque

Utilisation d’'un premier reactif a usage géneral

Attague chimigue o | d Attaque électrolytique

Utilisation de réactif spécifique (attaque sélective)

}

Observation1
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Décapage chimigue

Pourquoi ?:
Dé-oxydation des surfaces
Visualisation du facies d’origine (microfractograph e)

En gardant en téte les risques potentiels
Risques d’'accentuation des irrégularités de surface
Formation de porosités
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STRUCTURE MONOPHASEE

- Dissolution superficielle dont l'intensité
dépend de l'orientation des plans cristallins

Prlnc'pe , gravage de Ia- Surface de Les jeux d'ombres ainsi formées donneront un liséré

d'intensité variable aux joints de grains

1 £ -
I’échantillon
- Gravage aux niveau des discontinuités (joints de grains)

Pourquoi ?
. Lo ] L'image sera formée par un liseré régulier aux joints
Mise en evidence de la microstructure Sty
par dissolution sélective des phases

STRUCTURE POLYPHASEE:

et constituants métallurgiques Exemple attaque Nital dune structuse ferito-perltique

(Aciers).
Dissolution de la ferrite (fonction de 'orientation des
grains, la phase cémentite de la perlite est inattaquée.

Les ombres formées par les différences de niveaux
marquent les joints de grains ferritiques et des lignes
paralléles dans la perlite. Des phénoménes de diffraction

peuvent également colorer la perlite.
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Exemple : Caractérisation de matériaux dans le cas

de composants
électriques

Brasure sans plomb Vieillissement d’un revétement d’étain par

Expertise lié & un nouveau développement effet Joule
Expertise liée a un endommagement en
fonctionnement
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Attague chimigue

Moyens :
Au trempé
Au coton...

Comment utiliser un réactif pour I'observation au M EB?
Par dilution d’'un réactif conventionnel de meétallog raphie
Par recherche d’un réactif spécifique qui revele la finesse de la

structure
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Exemple : Examen de revétements de galvanisation su
acler

Réactif Nital a 0,25 %, 3 s

_gamma
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o
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delta }
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Exemple : Mise en évidence de la microstructure d'u  n acier TRIP (THLE)

L -
o, -

Réactif conventionnel pour acier : Nital 2%
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Exemple : Mise en évidence de la microstructure d'u  n acier TRIP (THLE)
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= Reéactif avec dissolution sélective
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Polissage électrolytique

Principe : mise en solution anodique d’'un métal dans un
électrolyte

Advantages:
Polissage sans déformation

Utilisé pour les matériaux trés sensibles a I'écrouissage : Titane,
Alliages cuivreux, Aciers inoxydables austénitiques, Zirconium

Inconvénients

Mode opératoire a maitriser
=  Positionnement de I'’échantillon/cathode dans le bain

= Gestion du bain (température, vieillissement de I'élect
agitation)

rolyte,

Reproductibilité difficile

Nocivité des électrolytes, et instabilité de préparations
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Principe du polissage électrolytique
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Courbe Intensité-potentiel
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Vers les basses tension (1) : attaque de la surface avec dissolution sélective
Domaine de travail (3)

Vers les fortes tensions (4) : decomposition de I'électrolyte (formation de

piglres)
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Moyens

o T
-

£
2
H

Appareil de polissage et d’attaque
électrolytique par circulation
d’électrolyse

Appareil de polissage et d’'attaque électrolytique
aux tampons pour laboratoire ou travail « in situ ».

v
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Exemple : Caracteérisation de la conformité d'unrev  etement de
chrome décoratif sur polymere

Etapes de I'observation Observations

Faire une image de la surface (MO ou mise en évidence de la microfissuration
MEB) SANS PREPARATION Cr afin d’apprécier la morphologie
du réseau : réseau fermé ou ouver

cotation du nombre de fissures par mm2

Faire une fractographie du revétementobservation au MEB du revétement de
et éventuellement du Ni
microporeux

mesures des épaisseurs

Faire une coupe polie (résine époxy & observation en microscopie optique ava
froid) pour observation SANS attaque : mesure des épaisseurs d

ATTAQUE Cu, et de Ni total
Attaque électrolytique au tampon, Observation des structures des couches
H2S04 5%, quelques secondes, 4V Ni : Ni lamellaire et basaltique
RENAULT sas Florence Le Strat @

Direction de I'Ingénierie des Matériaux 29 novembre 2007 CONFIDENTIEL RENAULT 16 RENAULT



Exemple : Etude du vieillisement d’'un alliage de fond erie

Acier inoxydable 24-14 stabilisé
auNb (Cr  -Ni 11.7%-Si 1.7%)

Matrice austéenitique avec

Carbonitrures de nobium sous forme de
phases intercellulaires

Nitrures de Ti,

Carbures de Cr aux joints des cellules ou
sous forme de fins précipités aciculaires
(10pmx1pm) ou nodulaires (<1um) soit
autour des pavés de Carbonitrure de Nb
soit le long des joints intercellulaires.

Attaque électrolytique
HNO3 60%
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Exemple : Etude du vielllissement d’'un alliage base NI

INCO 713

Persulfate dammonium, attague
électrolytique 4V, 4s

Phase y (clair)

Précipités y> (sombre)

Eutectique y- vy’

Carbures (noir)

RENAULT
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Autres possibilités :

Attaque thermique : geneération par élévation de température de la

mobilité de dislocations qui font rendre visibles les joints de grains
(aciers, céramiques)

Polissage et attaque ionique : bombardement ionique de la surface
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Quelques artefacts possibles

Dépots superficiels et résidus
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Quelgques artefacts

= Dissolution excessive
= Parressuage
= En raison de la microstructure

s :
TR

WD 7. Smm
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Quelgques artefacts

= Gravage de la surface des grains

Prudence sur de nouvelles interprétations...
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L'exemple des examens EBSD

Obtention de clichés de diffraction
des électrons retrodiffusés

Orientation des échantillons
d’environ 70 degrés

* Importance du polissage et de la
preparation de surface

e Surface analysée sans
contamination et sans déformation
plastique

v
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Pourquol ces precautions de préparation ?

Cliche EBSD avec une faible qualite d'image Cliché avec une meilleure qualité d'image
Low Image Quality (1Q) value High Image Quality (IQ) value
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SampleMormal P

Microstructure d’alliage d’aluminium a I'état de réception obtenue, en surface
apres polissage, par cartographie d’orientations en EBSD (Electron Back

Scattered Diffraction)
Polissage final a la silice colloidale

v
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Préparation de surface pour EBSD

Pour la majorité des matériaux : un polisage final a la silice colloidale suffit
(avec une taille de grain d’environ 0,04 um et un pH d’environ 9,8)

Le polissage ionique peut étre préféré afin d’éviter tout risque de
contamination et de formation de film de passivation.

Le polissage électrolytique sera choisi pour des matériaux ductiles, afin de
minimiser les risques de déformation superficielle.

Dans le cas des matériaux faiblement conducteurs : métallisation de 15-25
Angstroms.
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Quelgues notions de réglementations du travail liee s a la metallographie

Normes
ISO 4499 : Métaux durs - Détermination DIN 50600 : Prifung metallischer Werkstoffe -
métallographique de la microstructure - Metallographische Gefligebilder,
ISO/TR 14321:Matériaux métalliques Abbildungsmal3stdbe und Formate (Titre anglais :
NFA 05-150 : Produits en acier-Techniques d'examen| frittés, a I'exclusion des métaux-durs. Testing of metallic materials - Metallographic
micrographique Préparation métallographique et examen Micrographs - Picture scales and formats)

Législation du travail (plan de prévention et analy  se des risques)
Le cas de l'acide fluorhidrique
L’emploi des réactifs contenant des CMR

La norme ISO 14001

La gestion et le stockage des réactifs
Le circuit de récupération des réactifs

A
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