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Obtention de clich�s de 
diffraction
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Obtention de clich�s de diffraction 

Principe EBSD

 Diffraction si conditions de Bragg respect�es
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Obtention de clich�s de diffraction 

Conditions op�ratoires
 Surface inclin�e de 70�

 Faible profondeur d’�chappement ~ qq dizaines de nm

 Exacerbe le relief → ph�nom�ne d’ombre sur le clich�

 absence d’�crouissage de surface

>> L’EBSD requiert une pr�paration de surface tr�s 
exigeante (d’une extr�me finesse)
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Les incontournables des conditions 
de surface

Plan�it� 
Les deux faces au parall�le

Image FSD d’un acier inoxydable avec 
faces Image FSD d’un acier inoxydable avec des 

faces non parall�les

>> Difficult� � focaliser le faisceau sur toute la hauteur
>> D�formation de la zone caract�ris�e  et de la microstructure

>> Erreur sur l’indexation 
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Absence d’�crouissage li� � la pr�paration
Indice de qualit� de clich�s est l’indicateur d’absence 
d’�crouissage de surface

Clich� EBSD obtenu sur un base Nickel 
apr�s un polissage 1 �m

Clich� EBSD obtenu sur un base Nickel 
apr�s un d�capage chimique

Ecrouissage de surface perturbe le r�seau cristallin 
donc d�grade le clich� de diffraction → nuit � la qualit� 

d’indexation 

Les incontournables des conditions 
de surface

IQ= 20

IQ= 230
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Les incontournables des conditions 
de surface

Absence de pollution/rugosit�/topographie
 Effet d’ombrage sur le clich� de diffraction 

 pas d’indexation donc pas d’information
 bas IQ Image �lectronique d’une surface 

apr�s “shot peening”

Cartographie de qualit� de clich�

Pas d’indexation (cartographie d’orientation)

Cartographie de qualit� de clich�

Surface de l’�chantillon � 
base de nickel contenant des 

pollutions de surface
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Les incontournables des conditions 
de surface 

Absence de couche en surface extrins�que ou 
intrins�que au mat�riau
Oxydation  
M�tallisation

Profil d’oxyg�ne (EDS)

Image �lectronique en Inlens 
d’un alliage 718 avec des liser�s 

d’oxyde (TTH)

Cartographie de qualit� de 
clich�
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Techniques de pr�paration 
r�pondant aux crit�res
 Plan�it�
 absence d’�crouissage
 absence de relief
 absence de pollution, couche d’oxyde
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Pr�l�vement de la mati�re
Risque d’�crouissage de l’extr�me surface
Par Laser
Par Electro�rosion
Par fraisage, tron�onnage

Alliage � base de nickel apr�s une d�coupe 
par �lectro�rosion (en coupe)

Structure de solidification dans un 
acier inoxydable (apr�s d�coupe 

Laser)

Extr�me surface 
modifi�e par la 
d�coupe Laser
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Micro-tron�onnage
R�duire la dimension de l’�chantillon 
pour la pr�paration ou pour la chambre 
du MEB
Micro-tron�onnage � haute vitesse 

avec lubrifiant (eau..)
 R�duit les dommages thermom�caniques
 Choix de la meule (fonction du mat�riau)
 Choix de la vitesse d’avance et de rotation de la 

meule

Micro-tron�onnage � vitesse lente 
(meule diamant�e)
 Limiter en taille d’�chantillon
 Moins de dommage thermom�canique Micro-tron�onneuse Mecatome T210

>> Endommagement d� 
� la micro-d�coupe 
sup�rieur � 100 �m
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Enrobage
Enrobage � chaud
 V�rification de la r�sistance du 

mat�riau � la temp�rature et 
pression

 R�sine conductrice  fort retrait
 R�sine non conductrice  peu de 

retrait
 D�senrobage
 M�tallisation 

Enrobage � froid
 Pi�ce de dimensions plus 

importantes
 Requiert une action de 

d�senrobage
Sans enrobage c’est beaucoup 
mieux
 Probl�me d’effet de bord

Equipements pour enrobage � chaud

(diam�tre 25 et 40 mm hauteur 5 mm)

290 bar 180�C
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Pr�-polissage automatique sur rodeuse
Permet de supprimer le relief et 

l’�crouissage d� � la d�coupe 
Mise au parall�le des deux faces 
Effectuer des polissages successifs : 

papiers abrasifs SiC (80 � 4000)

La zone endommag�e → SiC400 ~ 15 �m et SiC4000 ~ 5 �m (Petzow et 

Esnert Caract�risation exp�rimentale des mat�riaux: Propri�t�s physiques ... Par Suzanne Degallaix )
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Polissage
Effectuer des polissages successifs

 Sur Drap (tiss�s ou velours) : retrait de l’�crouissage des �tapes 
pr�c�dentes

 P�te diamant�e de 9 � 1 �m

Polissage automatique
 Avantage 

- Reproductibilit� 
- Rendement (multi-enrobages)
- Pression contr�l�e

Polissage final
 Silice collo�dale (0.04 � 0.06 �m)
 Alumine
 Pour le Zr (H2O2, HF, Silice)

Polisseuse automatique 
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Polissage final vibratoire
Finition avec une suspension � base de silice collo�dale (avec 

un pH basique entre 8 et 10)

Avantages:
 Economique en suspension 
 Reproductible et automatique
 Pas de relief 
 Pas d’�crouissage
 Multidirectionnel
 Action chimique
 Tr�s efficace sur les c�ramiques et les 

�chantillons g�ologiques
 Inconv�nients: 

 Vitesse d’abrasion faible
 Action chimique : ne peut �tre appliquer � tous 

les mat�riaux (aciers : risque de piq�res)

Polisseuse vibrante
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Les �tapes cl�s
V�rification entre chaque �tape de polissage (contr�le au 

microscope optique d’absence de rayure + mesure du retrait)
 Nettoyage des surfaces

 eau d�min�ralis�e 
 bac � ultrason
 s�chage air comprim� (avec filtre � huile)

 V�rification en fin de pr�paration d’absence d’�crouissage (rayures etc.) 
ou pollution
 Microscope optique � contraste interf�rentiel

Alliage de Zr apr�s finition 
OPS + H2O2 + HF

Alliage de soudure � base de Nickel 
apr�s finition OPS vibrant une nuit
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Diffraction des �lectrons r�trodiffus�s d’un acier inoxydable apr�s un 
polissage m�canique finition SiC 1200

 Profondeur d’�crouissage proche de 15 �m  (Granulom�trie entre 15 et 20 �m)

Techniques de pr�paration 
r�pondant aux crit�res 

Image �lectronique (FSD) 
corrig�e en inclinaison

Cartographie de qualit� de clich� Cartographie d’orientation (ND)

Pattern

Distribution de l'indice de qualit� de clich�s apr�s un polissage 1200
sur une surface d'un acier inoxydable
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Diffraction des �lectrons r�trodiffus�s d’un acier inoxydable 
apr�s un polissage m�canique sur drap avec suspension 1 �m
 Profondeur d’�crouissage inf�rieure � 10 �m

Techniques de pr�paration 
r�pondant aux crit�res 

Image �lectronique (FSD) 
corrig�e en inclinaison

Cartographie de qualit� de clich� Cartographie d’orientation (ND)

Pattern

Distribution de l'indice de qualit� de clich�s apr�s un polissage au papier SiC 
1200 et sur drap avec une suspension 1 �m
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Distribution de l'indice de qualit� de clich�s
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Diffraction des �lectrons r�trodiffus�s d’un acier inoxydable 
apr�s un polissage de finition (table vibrante) : silice collo�dale
 Pas d’�crouissage � cet �chelle d’observation

Techniques de pr�paration 
r�pondant aux crit�res 

Image �lectronique (FSD) 
corrig�e en inclinaison

Cartographie de qualit� de clich� Cartographie d’orientation (ND)

Pattern
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Polissage �lectrolytique 
Avantage:

 Excellent �tat de surface
 Pas de relief 
 Pas d’�crouissage

 Inconv�nient, 
 limit� aux �chantillons conducteurs et 

homog�nes,
 Utilisation de bains chimiques dangereux 

et difficile � conserver ou stocker
 cr�ation d’une couche superficielle,
 Electrolyte d�pend du mat�riau,
 Mise en œuvre d�licate
 Reproductibilit� non �vidente
 Etablir une courbe potentiel – courant 

(afin d’�viter les piq�res..) ou au 
contraire une � sur-oxydation �
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Exemple de polissage Electrolytique

Techniques de pr�paration 
r�pondant aux crit�res 

Alliage � base de Nickel
 Bain 45% d’acide ac�tique, 45% de 

butoxy�thanol, 10% d’acide 
perchlorique

 40V � une T� de 6�C pendant 4 min

Polisseuse �lectrolytique : Type 
ELECTROMET 4  Buehler  et cryostat : 

Type HUBER Avantec

Alliage � base de zirconium
 Bain de 950mL de butoxy�thanol, 

100mL de m�thanol et 50ml de 
perchlorique 

 20V � une T� de 7�C pendant 30s
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

D�capage chimique 
Celui-ci doit �tre de courte dur�e
Avantage

 Retrait de l’�crouissage de surface
 Inconv�nient

 cr�ation d’une couche superficielle (traces ou film en surface)
 de d�fauts (type piq�re, topographie,..)
 La bain chimique d�pend du mat�riau (acide oxalique, Nital 3%, etc..)

Image �lectronique (FSD) corrig�e en 
inclinaison

Pattern

Distribution de l'indice de qualit� de clich�s
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Pr�paration ionique
 Indispensable pour certains �chantillons (film mince..)
 C’est un gaz ionis� et acc�l�r� sur la surface qui �rode l’�chantillon
 Avantages

 Reproductible (tension, angle d’incidence, temps d’abrasion � d�finir en 
fonction du mat�riau)

 Application � tous les mat�riaux m�me isolant 
 Lame mince → gain en r�solution EBSD (affranchissement d’une grande 

partie de la poire d’interaction)
 FIB (pas de remise � l’air et EBSD 3D)

 Inconv�nients
 Endommagement du mat�riau par implantation ionique
 Tr�s on�reuse
 Dimensions des surfaces limit�es

>> Compromis entre �nergie des ions suffisante pour �roder 
et faible pour limiter l’endommagement
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Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Exemple de pr�paration ionique

Ilion II Key Features

Ilion 1keV, 28ÄA, 120 min

Co (fcc)

WC

Int�r�t du polissage ionique r�v�le 2 phases en 
pr�sence (WC and Co-FCC).
Si autre m�thode de pr�paration: dommage et 
transformation de phase potentielle. Par exemple 
dans le cas des ions Ga la phase de Co se 
transforme en BCC 
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Direction de la 
propagation

Techniques de pr�paration r�pondant 
aux crit�res

Lame FIB extraite d’un faci�s de rupture de fatigue

Imagerie STEM (FIB) d’une lame extraite sur un 
faci�s de fatigue d’un acier inoxydable

Cartographie d’orientation RD (direction de 
propagation) 

* Th�se EDF HUIN N soutenue en 2013 : Environmental effect on cracking of austenitic Stainless steel in PWR under cyclic loading
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Les �tapes cl�s, les 
petites attentions qui 
font toute la diff�rence



R&S

Pr�paration d’�chantillon en vue de caract�risation EBSD – B�n�dicte BRUGIER - AREVA-NP - 29 novembre 2013 - p.29

Les �tapes cl�s et les petites attentions 
qui font toute la diff�rence

Le temps de pr�paration est plus long qu’une 
pr�paration classique
La pr�paration doit �tre adapt�e au mat�riau
Choix de l’enrobage
enrobage � chaud (moins de d�gazage)
enrobage conducteurs (limiter les ph�nom�nes de charges)
 limiter le volume des enrobages
sans enrobage : c’est encore mieux
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Les �tapes clefs et les petites attentions 
qui font toute la diff�rence

Nettoyage des surfaces (plasma cleaner)
 Action chimique et/ou m�canique
 Appareil dans ou hors de la chambre du MEB
 Elimine la contamination

Echantillon non conducteur
 M�tallisation (carbone < 30�…)

Stockage des �chantillons avant observation
 Temps de stockages courts
 Chambre plasma cleaner,
 Chambre du MEB
 Dessiccateur sous vide 

Plasma cleaner
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Les �tapes clefs et les petites attentions 
qui font toute la diff�rence

Fixation de l’�chantillon
Ruban carbone
Laque d’argent (d�gazage..)
Fixation (�tau, vis..)

Bonne qualit� de vide 
Colonne VC: 5 10-10 mbar
Chambre VS : 5 10-07 mbar

Inclinaison de 70�
Echantillon pr�-tilt�
Platine du MEB

portes �chantillon pr�tilt�s
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Les �tapes clefs et les petites attentions 
qui font toute la diff�rence

Exemple de glissement d’�chantillon

Image �lectronique de la zone 
de caract�risation

Cartographie de qualit� de 
clich�s

→ mauvais maintien de l’�chantillon
→ qualit� de vide m�diocre
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CONCLUSION

Polissage m�canique suivi d’un polissage vibrant avec 
silice collo�dale est satisfaisant pour une grande partie 
des mat�riaux
Polissage �lectrolytique � pr�coniser pour r�duire 
l’�crouissage malgr� la complexit� de mise en œuvre et 
la reproductibilit�.
D�capage chimique : risque de forte topographie 
D�capage ionique solution palliative au polissage 
m�canique et utilisable sur tous les mat�riaux. Mais 
attention de ne pas endommager le r�seau
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Merci de votre 
attention


