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1 - Caractéristiques du MEB/FIB utilisé

Helios Nanolab (2007)

- Résolution MEB FEG <0,9nm
- Détecteur STEM, EDX

- AUtoTEM : préparation de lames minces
en automatique jusqu’a la
transparence

- Autoprobe 200 + Rotation motorisée
(reversed TEM prep)

- Imagerie 3D :
- Contrastes usuels
- EBSD

- Cross court V2 Cartographie des
déformations et contraintes a échelle
de la dizaine de nanometres

- PC Off line de traitement de données
pour I'analyse d’'image Z 800 + carte
graphique spécifique
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g 2 - Exemples

-3 d’applications
dans I'étude des
mecanismes

degradations
observés en REP
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2 - Exemples d’applications dans I'étude des

mecanismes dégradations observés en REP

- Meécanisme de formation de la couche d’'oxyde
sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

- Corrosion erosion A42 (acier faiblement allié)

- Etude de la répartition 3D de la cementite dans
un acier bainitique

- Meécanisme de formation des couches d’oxydes
d’'un acier inox sollicité en fatigue corrosion



2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)
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Pb : Polissage mecanique i

entraine un “beurrage” ou le
relachement de contraintes
Internes...
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2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

Oxide formeé sur Zr-1%Nb aprés 95 jours en milieungiire
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2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

Oxide développé sur du Zircaloy-4 apres 120j en mitigmaire

Grain avec une faible
densité depislocations Précipitaté
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Interface oxyde
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Préparation en section transverse en amincisseoreqtie

Fissures semblent étre due au mécanisme de cmrQsLo

- Imagerie FIB 3D aDF
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2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

- Un exemple de protocole (comportement en fatigue des aciers inox..) .

WD [det[mag O[ our [ HFW [ HV HFW | WD | det [mag O| cur [mode| ~——20pym——— |
4.0mm |ETD110000x/0.69 nA[25.6 pm|5.00kv | 64.0 um|16.4 mm|ETD| 4000x |27 pAl SE ||

Localisation de la zone d'intérét Dépot protecteur de Pt



2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

Un exemple de protocole (comportement en fatigue des aciers inox..) .

AT A I
85.3 ym 16.4 mm | ETD 3000 27 A 366 um 116.4 mm|ETD| 700 x |21

Dépot de platine Usinage des pourtours a noter :

Rapport des volumes a dégager/volume analyser !!!



2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

- Un exemple de protocole (comportement en fatigue des aciers inox..) .




2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

- Un exemple de protocole (comportement en fatigue des aciers inox..) .

WD | det |mag O — 50 ym ——— WD
4.0 mm |[ETD| 1 300 x | 0.69 nA [ 197 um | 5.00 kV | 4.0 mm |ETD | 2 400 x | 0.69 nA [ 107

- Si besoin découpe pour extraire le cube Usinage des pourtours a noter :
- Rapport des volumes a dégager/volume analyser !!!
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2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde

sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

- Un exemple de protocole (comportement en fatigue des aciers inox..) -

F

Eie S===
A e — Y
161 um [16.5 mm|ETD | 1584 x |28 nA| SE A

Extraction du cube.... @DF




2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde
sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)

Image avec la meilleure résolution/contraste Image @ffets de charge
Mais non facilement seuillable par analyse d’'imagidanent seuillable



2 - Mecanisme de formation de la couche d’oxyde
sur les alliages de Zr (hydrures & zircone)




2 - Corrosion érosion A42 (acier faiblement allié)

Question de fond depuis les années 60..:

- Quel est le caractere protecteur des oxydes formeés sur ces
alliages ??

-Y at il contact entre le milieu et le métal?

- Aucune technique d’observation testée depuis n’a pu expliquer..

=>Et I'imagerie 3D par FIB?



2 - Corrosion érosion A42 (acier faiblement allié)

Présence de porosités
nanometrigues

Contact du milieu avec
le métal..

A noter : Effet de
drappeé..

ET effet de seuillage...



2 - Corrosion érosion A42 (acier faiblement allié)

Corrosion de I'alliage Corrosion de I'alliage
A4?2 (circuit secondaire A4?2 (circuit secondaire
avec une chimie 1) avec une chimie 2)
—> Caractere protecteur de la couche d’'oxyde I

REESTE differe suivant la chimie du milieu eDF

=
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2 - Etude de la répartition 3D de la cementite dans

un acier bainitique

- PDb : contraste chimigue proche au contraste
cristallins sur tout les détecteurs..

- Cémentite a un pouvoir diffractant tres faible..
- impossible d’'utiliser TEBSD comme « filtre »..



2 - Etude de la repartition 3D de la cementite dans
un acier bainitique




2 - Etude de la répartition 3D de la cementite dans

un acier bainitique

- La meilleur solution reste :
- Attaque chimique

- Dépot de carbone
- Dissolution de la matrice

- Etude sur répligue extractive



2 - Etude de la répartition 3D de la cementite dans

un acier bainitique

Image MET sur replique Série tiltée au met Ti(CN)

Geometrie 3D complexe..
rewzmg ANAlyse bidimensionnelle des distributions.... fausgé;
eDF



2 - Mecanisme de formation des couches d’oxydes

d’'un acier inox sollicité en fatigue corrosion

Crack

+— Hot fluid input

25::m
Matériaux 304L 3 % )
Cold fluid input 3 I B Fisure— :: g
Pression 27 bars e = |58 .
, N g 30 \’N\/‘/_/\/v\,—/\r\'—\/\/w‘ e %
Température 40C a 180C n Y s
En service : 3800 heures dont 1500 au oo B

< 0 T T T T 0
dela de 180 OC \ * ch?sit\onsurle::rurof|l(nm) 2 50/

« Un mécanisme de fatigue corrosion est un autre mécanisme possible pour
expliquer la dégradation du RRA de Civauxy Anais Garcia (2006-2009)

Méme conclusion : , eDF



2 - Mecanisme de formation des couches d’oxydes
d’'un acier inox sollicité en fatigue corrosion
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2 - Mecanisme de formation des couches d’oxydes
d’'un acier inox sollicité en fatigue corrosion




2 - Mecanisme de formation des couches d’oxydes

d’'un acier inox sollicité en fatigue corrosion

Topographie des interfaces

Variation des interfaces = substructure de
r4-deformations = cellules de dislocations
s F

«,




2 - Mecanisme de formation des couches d’oxydes

d’'un acier inox sollicité en fatigue corrosion
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Mais attention: ...




Nature des contrastes?
Hydrures ou pas hydrures?
Plus pb d’'ombrages.. A droite
Et pb de redéposition a gauche

Variation des conditions
d'imageries, parasites, ...

ET réglages image pour avoir
un bon seuillage par
forcement un belle image SEM!! &



Effet de la prédeformation et
de I'orientation
cristallographique sur la
corrosion d’un alliage base
nickel (Alliage 690)
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