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Saint-Gobain CREE : 
qui sommes nous ?
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Saint Gobain CREE : un centre de R&D de Saint-
Gobain, centr� sur les mat�riaux min�raux

Solutions r�fractaires �lectro-fondus et fritt�s 
Refractaires Hautes Performances…

Grains abrasifs, Billes 
c�ramiques, Poudres de zircone, 
de SiC… 
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Structural Lab
Electronic Microscopy  :

SEM
FEG SEM : FEI NovaNanoSEM 230 (High or 

Low Vac, SEI, InLens, BSE) + EDS SDD Bruker 
(2007) : very high resolution system + qualitative 
analysis and mapping

W tabletop SEM : Hitachi TM-1000 (2007) : 
Low resolution (X10000) and only BSE 

Microprobe (EPMA)
W microprobe : JEOL JXA8800R with 4 

spectrometers (1995) : Quantitative analysis + 
mapping

FEG microprobe : JEOL JXA8530F (FEG), 
with 4 spectrometers and EDS SDD (2010) : 
very high resolution system for quantitative 
analysis and mapping 

W microprobe

FEG microprobe

Tabletop SEM

FEG SEM

!!
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Structural Lab
And more… 

internal CREE
2D/3D Image Analysis : ImageJ, Avizo : 

complementary to all imaging analysis (optical & 
electronic microscopy, tomography…)

RT and HT (up to 2000°C) X ray Diffraction : 
BRUKER D5000 (1996), PANALYTICAL X’Pert 
Pro (2005) + ANTON PAAR HTK2000 : 
Qualitative analyses on bulk samples + traces 
detection and quantification + “In Situ” analysis + 
Rietveld analyses

Optical microscopy

with external collaborations
TEM, HT ESEM… : UMET Lille, CP2M 

Marseille, INSA Lyon, …
Micro- and Nano-Tomography : ESRF 
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Corrosion des r�fractaires
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Corrosion des r�fractaires

Ex : Fours verriers / March� de l’�nergie

Tests d’application :

AVANT TEST APRES TEST
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Corrosion des r�fractaires dans les fours verriers

Profil de corrosion :
Analyses quantitative de la 

phase vitreuse
attention : migration de la soude
D�focalisation : diam�tre 20�m (10�m)
Analyse de Na en premier

Corroded depth
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Corrosion des r�fractaires dans gaz�ifieurs

Cartographies �l�mentaires :
suivi de la profondeur de p�n�tration du laitier corrosif (Ca)
Conditions d’acquisition

Cartographie de grande 
taille (10x10mm)
D�placement de platine 
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Caract�risation de la 
microstructure 
Apport de la microsonde FEG



GN MEBA / SFC – Juin 2013 – Saint-Gobain CREE 12

Focus on our FEG microprobe capabilities -1

Presentation of the device 
JEOL JXA8530F :

Field Emission Gun (Schottky 
emmiter): 

Very fine electron beam (40nm vs 
250nm for W at 10 nA)

good stability of the current
maximal current higher than the W 

(500 nA vs 100nA)
no W filment changes

Detectors :
4 WDS detectors (high sensibility for 

two of them), 10 cristals
1 SDD EDS

12
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Good quality of imaging
resolution similar of a standard FEG-SEM device
very good quality of the detectors

Better quantitative and qualitative analyses for :
light elements : C, O and N

B could be betted detected with a 5th spectrometer and a dedicated crystal

quick analysis with the EDS (for the major elements)
better reproducibility

Focus on our FEG microprobe capabilities -2

W microprobe FEG SEMFEG microprobe
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Very good resolution for the elemental mapping
due to the FEG device
example : Al2O3/ZrO2 eutectic  very fine structure

Focus on our FEG microprobe capabilities -3

mapping with the W 
microprobe (6KV – 25nA)

mapping area :       
10 x 10 �m

resolution : ~200 nm
the finest eutectic is 

seen

mapping area : 40 x 40 �m
resolution : 1�m
the finest eutectic is not 

seen
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Very good resolution for the elemental mapping
2nd example : glassy phase  very fine structure

Focus on our FEG microprobe capabilities -4

mapping with the W 
microprobe (8KV – 30nA)

mapping area : 40 x 40 �m
poor resolution
the crystallisations in the 

glassy phase are not seen

mapping area :       
10 x 10 �m

resolution : ~200 nm
the crystallisations in 

the glassy phase are 
seen, and analyzed for 
the 1st time (SiO2, 
ZrO2
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15KV

8KV

Exemple : analyse quantitative de micro phases 
vitreuses (<500nm)

Objectif Elements � doser :

M�thodologie :
• conditions : 8kV, 15mA, 
sonde ponctuelle
• cr�ation des �talons
•V�rification sur un verre de 
composition proche
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Exemple : analyse quantitative de micro phases 
vitreuses (<500nm)

V�rification du programme sur un verre de composition proche

Gr�ce � la colonne FEG, on peut analyser 
des microphases de l’ordre de 300nm� 

(selon les �l�ments pr�sents)

Migration sous la 
sonde ponctuelle

Tension 
d’acc�l�ration

ZAF ?

ZAF ?
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El�ments � cartographier : 
Zr (L = 2.042keV), La (L =4.650keV)

Condition of cartographie      
(�quivalent 17.14 x 12.86 �m)

cartographie de 400 x 300 pixels
taille du pixel : ~400nm

Conditions d’acquisition � 
d�terminer :

tension d’acc�l�ration : 8 / 10 / 12 kV
courant de faisceau : 30 / 35 nA
temps par pixel : 30 / 40 / 50 ms

Traitement d’images
avec ImageJ

Carto Zr et La combin�es

Superposition des � fronti�res � 
sur l’image BSE

Exemple : cartographie HR de produits � 
microstructure fine, coupl�e avec l’analyse d’image
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Les analyses par microsonde pour :
caract�riser l’�tat de corrosion des r�fractaires (apr�s test 

d’application ou sur �chantillons usag�s r�els) pour
comprendre leur comportement en application
d�velopper de nouvelles solutions r�pondant mieux aux besoins

caract�riser les microstructures (fines) pour
inventer des nouveaux produits plus performants

Toujours coupl� � d’autres techniques de 
caract�risation pour avoir une vision globale

Conclusion
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