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Pourquoi préparer un échantillon mince ?Pourquoi préparer un échantillon mince ?

Echantillon massif Echantillon sous forme de lame de faible épaisseur

Echantillon en lame mince transparente aux électrons

Réduction d’effet de matrice
David B. Williams - Practical Analytical Electron 
Microscopiy in Materials Science –Philips Electronics
Instruments Inc. 1984

Emission / transmission
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Quel type de préparation ?

Echantillon aminci avec recherche de phases

Echantillon aminci avec précipités

Echantillon après dissolution 

Les MEB à canon à émission de champ  dont les faisceaux sont fins (1 nm) 
permettent des analyses très localisées .

Solution pertinente pour couvrir certaines applications qui nécessitaient auparavant la 
microscopie électronique à transmission.

1 - Amincissement de lames inférieures à 1 micron

Emission
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Lame mince

Réplique extractive

Dispersion

2 - Lame mince et grille de 3mm de diamètre 
pour la microscopie à transmission

Pastille de diamètre 3 mm

Autres préparations : ultramicrotome, tripode

Grille de diamètre 3 mm

Emission / transmission
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Accessoire de transmission pour MEB

Faisceau d’électrons

Détecteur annulaireDétecteur central

Faisceau « direct » Faisceau « diffusé + diffracté »

Lame mince
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F. Grillon – Acier avec précipitation

Champ clair Champ sombre

Interprétation des contrastes
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MICROSCOPIE ELECTRONIQUE EN TRANSMISSION  : 
GUIDE DE PREPARATION DES ECHANTILLONS

(Prélèvement avec minimisation des  dégâts induits)

TECHNIQUES DE PRTECHNIQUES DE PRÉÉPARATION PRPARATION PR ÉÉALABLESALABLES
Sciage Sciage 

Carottage sous ultrasons Carottage sous ultrasons 
Polissage mPolissage méécanique canique 

Meulage concave Meulage concave «« DimplerDimpler »»
Polissage Polissage éélectrolytique lectrolytique 

Polissage chimique Polissage chimique 
Technique du Sandwich Technique du Sandwich 

Enrobage Enrobage 
SusbstitutionSusbstitution--ImprImpréégnationgnation--InclusionInclusion

Fixation chimique Fixation chimique 
Fixation physique : Fixation physique : cryocryo--fixationfixation

Films support continus Films support continus 
Films support Films support àà trous trous 

TECHNIQUES DE PRÉPARATION PAR 
AMINCISSEMENT

Electrolytique par double jet Electrolytique par double jet 
Electrolytique en plein bain Electrolytique en plein bain 

Chimique par double jet Chimique par double jet 
Chimique en plein bain Chimique en plein bain 
Bombardement ionique Bombardement ionique 

Faisceau dFaisceau d’’ions focalisions focaliséés (FIB) s (FIB) 

TECHNIQUES DE PRTECHNIQUES DE PRÉÉPARATION MPARATION M ÉÉCANIQUECANIQUE
Broyage Broyage 

Coin clivCoin clivéé
Tripode Tripode 

Ultramicrotomie Ultramicrotomie 
CryoCryo--ultramicrotomie ultramicrotomie 

TECHNIQUES DES RTECHNIQUES DES RÉÉPLIQUESPLIQUES
RRééplique directe plique directe 

RRééplique indirecte plique indirecte 
RRééplique extractive plique extractive 

CryoCryo--fracturefracture

TECHNIQUES SPTECHNIQUES SPÉÉCIFIQUES AUX MATERIAUX CIFIQUES AUX MATERIAUX 
DIVISESDIVISES

Dispersion de matDispersion de matéériaux divisriaux diviséés s 
Film de suspension congelFilm de suspension congeléée e 

TECHNIQUES DTECHNIQUES D’’AUGMENTATIONAUGMENTATION DE CONTRASTE DE CONTRASTE 
ET DE MARQUAGEET DE MARQUAGE

DDéécorationcoration--OmbrageOmbrage
Contraste Contraste «« coloration ncoloration néégative gative »»
Contraste Contraste «« coloration positive coloration positive »»

ImmunoImmuno--marquagemarquage
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Ouvrages 
payants

de

300 et 400 pages

Méthodologie et 
descriptions 
détaillées de 
toutes les 
techniques

Nominé au Prix 
ROBERVAL 2007
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http://temsamprep.in2p3.fr

Logiciel d’aide à la décision (accès gratuit)

Accès gratuit

Nominé au Prix 
ROBERVAL 2007

(Prix du Livre et de la 
Communication)
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Aide à la décision
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Sélection des paramètres 
du matériau
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Après validation

Choisir une technique

Fiche résumée
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Fiche résumée
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Accès directe aux fiches 
résumées
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Mise en forme de lMise en forme de l’é’échantillonchantillon

�� 1. Sciage1. Sciage
�� 2. Carottage sous ultrasons2. Carottage sous ultrasons
�� 3. Polissage m3. Polissage méécanique canique 
�� 4. Meulage concave 4. Meulage concave «« DimplerDimpler »»
�� 5. Polissage 5. Polissage éélectrolytiquelectrolytique
�� 6. Polissage chimique6. Polissage chimique
�� 7. Technique du Sandwich7. Technique du Sandwich
�� 8. Enrobage 8. Enrobage 
�� 9. 9. SusbstitutionSusbstitution--ImprImpréégnationgnation--InclusionInclusion
�� 10. Fixation chimique 10. Fixation chimique 
�� 11. Fixation physique : 11. Fixation physique : cryocryo--fixationfixation
�� 12. Films support continus12. Films support continus
�� 13. Films support 13. Films support àà troustrous
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1 . Sciage

Scie à disque diamant :

Abrasif

Lubrifiant

Contre poids

Petite vitesse de coupe

Scie à disque résinoïde à mouvement hydraulique :

Vitesse d’avance

Lubrifiant

Vitesse de coupe rapide

Obtenir des lames < 100 microns

Renforcement des échantillons
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Scie annulaire

Poids

Contre poids

1
2

Objet

1 - Flasque de renfort
2 - Scie à anneau

Lubrification

Bain récupération

Scie à disque diamant :

Abrasif

Lubrifiant

Contre poids

Petite vitesse de coupe
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Scie électrolytique, scie à acide

Scie à fil

 

Contrepoids 

Fil diamanté 

Objet 

Microscope 

Fil avec abrasif :

Abrasif

Lubrifiant

Contrôle de force

Petite vitesse de coupe



19
GN-MEBA 29 - 30 Novembre 2007 

Paris - Luc Beaunier

2. 2. Obtenir des lames de 3 mm avant amincissement final

Carottage à ultrason

Carottage mécanique

Amincissement à 80 microns ou meulage concave

Collage à chaud sur 
support lourd
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2. 2. Obtenir des lames de 3 mm avant amincissement final

Emporte pièce

Dissolution chimique Dissolution électrochimique

Echantillon 60 microns (anode)

Plaques anodiques pour amenée de courant

Cylindres isolant de 3 mm de 
diamètre

Plaque de verre

Pastilles adhésives non conductrice 3 mm

Echantillon
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Etincelage

Electrode creuse

Echantillon conducteur

Support contact électrique

Générateur 
électrique

Bain 
diélectrique

Descente

Etincelles
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3. Polissage mécanique

Amincissement

Minimiser les dégâts d’écrouissages

Faces parallèles
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4. Meulage concave « Dimpler »

Deux rotations perpendiculaires sur 
échantillon de 3 mm  et 80 microns 

Avec retournement sur les deux faces

Epaisseur finale de 15 microns

Préliminaire à l’amincissement final

pour les matériaux durs

Epaisseur finale de la lame 

jusqu’à 15 microns

Bords épais
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5. Polissage électrochimique en plein bain pour lame amincie

Pour échantillon massif ou en lame pour réduire l’épaisseur ou déchausser des précipités

Corps conducteurs (métaux, semi-conducteurs)

Trouver le bon bain, la température, le potentiel

Couche de polissage visqueuse, gradient de concentration 
température. 

Tracer une caractéristique courant/tension
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Polissage électrochimique plein bain et diminution d’épaisseur

Choix du potentiel et de la solution électrolytique

Difficulté pour les matériaux multiphasés

Cellule régulée en température ?

Sources
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6. Polissage chimique en plein bain

Même pour les corps non conducteurs

Difficulté pour les matériaux multiphasés

Equilibre naturel des charges électriques en surface

Potentiel d’équilibre

Electrochimie

La difficulté est de trouver  le bain et la régulation en température

Sources
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12. Films support continus

Collodion = nitro-cellulose dans l’acétate 
d’isoamyle ou de butyle

Carbone sur mica clivé

Film hydrophobe

Décharge électrique = ionisation Fond continu
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13. Films support à trous

Collodion, formvar, triafol

Observation des particules débordant dans les trous pour éviter de voir le support en 
microscopie à haute résolution

Glycérol (dissolution dans l’eau) 

ou point de rosée (gouttelettes d’eau)

Evaporation de carbone

Observation des particules débordant dans les trous 
pour éviter de voir le support en microscopie à haute 
résolution
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TECHNIQUES DE PRÉPARATION PAR
AMINCISSEMENT 

pour rendre les échantillons transparents aux électrons

�� 1. Electrolytique par double jet1. Electrolytique par double jet

�� 2. Electrolytique en plein bain2. Electrolytique en plein bain

�� 3. Chimique par double jet 3. Chimique par double jet 

�� 4. Chimique en plein bain4. Chimique en plein bain

�� 5. Bombardement ionique5. Bombardement ionique

�� 6. Faisceau d6. Faisceau d’’ions focalisions focaliséés (FIB)s (FIB)
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1. Amincissement électrolytique par double jet

Pour échantillon mince

Diamètre 3 mm 

Epaisseur de base 100 microns

Sources

Solution

Température
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Cellule à double jet
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2. Amincissement électrolytique en plein bain

Préparation directe d’une lame 
mince sans mettre au format 3 mm

Prélèvement direct ou dans la solution

Bordures protégées au vernis
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3. Chimique par double jet 
4. Chimique en plein bain
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5. Bombardement ionique

Renforcement des échantillons
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Géométrie du polissage ionique

Avant bombardement

Après bombardement à 10°

Préamincissement au Dimpler
Acier inoxydable

Terminer en polissage chimique ou électrochimique
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Travail en secteurs

Préparation en sandwichs

Terminaison à faible inclinaison pour les matériaux polyphasés

FIB

Poudres, fibres enrobées



37
GN-MEBA 29 - 30 Novembre 2007 

Paris - Luc Beaunier

TECHNIQUES DE PRÉPARATION MÉCANIQUE

�� 1. Broyage1. Broyage

�� 2. Coin cliv2. Coin clivéé

�� 3. Tripode3. Tripode

�� 4. 4. UltramicrotomieUltramicrotomie

�� 5. 5. CryoCryo--ultramicrotomieultramicrotomie



38
GN-MEBA 29 - 30 Novembre 2007 

Paris - Luc Beaunier

11. Broyage

2 . Grattage

Film continu ou à trous

Dispersion, micropipette, membrane continue ou à trous

Prélèvement
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3. Tripode
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4. Ultramicrotomie

Cryo-ultramicrotomie
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Ultramicrotome
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TECHNIQUES DES RÉPLIQUES

�� 1. Réplique directe1. Réplique directe

�� 2. Réplique indirecte 2. Réplique indirecte 

�� 3. Réplique extractive 3. Réplique extractive 

�� 4. 4. CryoCryo--fracturefracture
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1. Réplique directe

Echantillon

Echantillon

Ombrage métal : Pt, Au, W

Echantillon

Dépôt de carbone

Réplique

Topographie
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2. Réplique indirecte

Echantillon

Echantillon

Polymère

Polymère

Ombrage métal : Pt, Au, W

Polymère

Dépôt de carbone

Séparation du polymère

Réplique indirecte

Topographie
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3. Réplique extractive
Attaque chimique, électrochimique ou ionique

Film polymère ou carbone, scarification

Dissolution de la matrice , récupération

Catalyseur



46
GN-MEBA 29 - 30 Novembre 2007 

Paris - Luc Beaunier

TECHNIQUES SPÉCIFIQUES 
AUX

MATERIAUX DIVISES

�� 1. Dispersion de mat1. Dispersion de matéériaux divisriaux divisééss

�� 2. Film de suspension congel2. Film de suspension congelééee
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1. Dispersion de matériaux divisés

Grille à membrane ou membrane à trous

Dispersion en solution

Dispersion à sec

Film de Langmuir

Dispersion par aérosol
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TECHNIQUES D’AUGMENTATION DE
CONTRASTE ET DE MARQUAGE

�� 1. 1. DDéécorationcoration--OmbrageOmbrage

�� 2. Contraste 2. Contraste «« coloration ncoloration néégative gative »»

�� 3. Contraste 3. Contraste «« coloration positive coloration positive »»

�� 4. 4. ImmunoImmuno--marquagemarquage
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http://temsamprep.in2p3.fr
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