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PLAN DE LA PRESENTATION

= Présentation rapide de I'équipement du CEMEF

= Principes généraux d'une analyse 3D (acquisition et
post-traitement)

= Optimisation des conditions opératoires dans le cas
de superalliages base nickel

= Exemples de volumes analysés

= Conclusions et perspectives
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PRESENTATION DE L'EQUIPEMENT DU CEMEF

TESCAN FERA 3
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PRESENTATION DE L'EQUIPEMENT DU CEMEF

Heat Treatment (HT)
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HT chamber — SEM
Time

Exemple (alliage d’Aluminium)

TESCAN FERA 3
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PRESENTATION DE L'EQUIPEMENT DU CEMEF

SEM — HT chamber

= transfer
il

EBSD / EDS
3D

Exemple (alliage d’Aluminium)
Autres préparations
(Micro-piliers, Lames TEM, ...

TESCAN FERA 3
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PRESENTATION DE L'EQUIPEMENT DU CEMEF

SEM — HT chamber

= transfer
il

EBSD / EDS
3D

Exemple (alliage d’Aluminium)
Autres préparations
(Micro piliers, Lames TEM, ...
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

Dépot de platine (Pt) Dépot de masque en Silicium (Si)

Sample

Nano-
manipulateur

Protection ROI Sample
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

30kv-2pA

QOuverture cross-

section
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

“ . < lon beam
Apres abrasion a.f.ort courant FIB Spot quality
Curtaining
Material
surface
rugosity
lon beam
intensity
Material
chemical
homogenity

Ouverture cross-

section
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

Polissages a des courant de plus en plus faibles
AD730 (superalliage base Ni)

30kV — L4 30kV — I, <14 30kV — I3 < I,

"'1"'0'_p_m B

eeee————— A élioration de I'état de surface _b

Réduction du curtaining

Polissages
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

Slice & view
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

Séquence typique de post-traitement d'un stack d'images

Re-alignement

Curtaining
corrections

2D stack

Segmentation
Histogram g

adjustment

Filters
~ . . )
l l DRAG!NFLY Visualization &
Statistics

Post-traitement
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PRINCIPES GENERAUX D'UNE ANALYSE 3D AU FIB

Séquence typique de post-traitement d'un stack EBSD

Re-alignement

2D stack
Segmentation

Filters

M ParaView Visualization &

Post-traitement
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Superalliages base Nickel

= Taille de grains moyenne ~10um

= Nécessité d'analyser des volumes de tailles
~7100x100x100pum? pour étre représentatif
de la microstructure moyenne de ces
alliages (- ~18h a 30kV-30nA)

= Nécessité donc de travailler au courant le
plus élevé possible avec niveau curtaining
acceptable.

= —> Maitriser du curtaining par un autre levier
que la réduction du courant

Inconel 718

y — matrice cfc SR = 0.52 um3/nA /S
6 — précipités Ni;Nb
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Nothing Pt dep. Si mask XeF, Pt dep. + XeF, Simask + XeF,

SEM HV: 20.0 kV WD: 10.20 mm FERA3 TESCANl  SEM HV: 20.0 kV WD: 10.23 mm FERA3 TESCAN

SEM MAG: 346X View field: 800 ym 200 ym SEM MAG: 346 x  View field: 800 ym 200 pm
Hivac Det: SE CEMEF HiVac Det: SE CEMEF

SEM HV: 20.0 kV WD: 10.19 mm FERA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kv WD: 10.20 mm FERA3 TESCANl  SEM HV: 20.0 kV WD: 10.18 mm FERA3 TESCAN  SEM HV: 20.0 kv WD: 10.14 mm FERA3 TESCAN

SEM MAG: 346X View field: 800 ym 200 ym SEM MAG: 346X View field: 800 ym 200 ym SEM MAG: 346 x  View field: 800 ym 200 ym SEM MAG: 346X View field: 800 ym 200 ym
Hivac Det: SE CEMEF Hivac Det: SE CEMEF Hivac Det: SE CEMEF Hivac Det: SE CEMEF
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Polissage FIB 30kV-1pA

Imagerie SE de la cross-section

w0 e
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t% bl

Si mask XeF, Pt dep. + XeF, Si mask + XeF,
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Polissage FIB 30kV-100nA

Imagerie SE de la cross-section
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Remarques

= |nfluence classique du courant
observée : Niveau de
curtaining diminue avec le
courant

= XeF, surtout efficace @ moyen
courant (~100nA)

= |Les meilleurs états de surface
sont obtenus avec le fluor, plus
petit gain supplémentaire en
combinant avec un revétement
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Profile de la cross-section apreés le polissage FIB 30kV-100nA - Beam Spot
3 /\
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Profile de la cross-section apres le polissage FIB 30kV-100nA
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=== Pt deposition
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OPTIMISATION DES CONDITIONS OPERATOIRES
CAS DES SUPERALLIAGES BASE NICKEL

Slice EBSD pour un slicing FIB 30kV-30nA Slice EBSD pour un slicing FIB 30kV-300nA
Dépét Pt XeF,
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EXEMPLES DE VOLUMES ANALYSES

‘ . . Conditions
Slice SE Inconel 718 (superalliage base Ni)
. s o Ey — I 30kV — 276nA
Volume post-traité o
I':;, Zslice 0.6um
c Sputt.rate 0.52um3/nA /s
— 2
= Volume 99 x 156 x 101.4um?3
g Nslice 169
© Curtaining red. XeF,
Ey — I 20kV — 5nA
a
g Ax = Ay 0.6pm
I':;I, Pattern reso. 156px X 128px
g Exposure time 7,4ms
=) .
'.E Averaging 1
O | Indexing mode standard Hough
&)
Indexing rate 99%
7] Total time 56h
Q.
GE) Slicing time 2'20/slice
- EBSD time 17'45/slice
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EXEMPLES DE VOLUMES ANALYSES

. . Conditions
PR MS-200 (acier de construction)
.y 7 m Ey — I 30kV — 100nA
Volume post-traité a
I':", Zslice 0.8um
g Sputt.rate 0.23um3/nA /s
% Volume 75 x 86 x 173um3
g Nslice 108
© Curtaining red. XeF,
a Ey — I 20kV — 5nA
g Ax = Ay 0.8um
I"JI, Pattern reso. 622px X 512px
R g Exposure time 8,9ms
ice =
S Averaging 1
S Indexing mode standard Hough
&)
Indexing rate 75%
7] Total time ~ 55h
Q.
4 qE) Slicing time 11'30/slice
\ - EBSD time 21'40/slice
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Vol. fraction

EXEMPLES DE VOLUMES ANALYSES

MS-200 (acier de construction)

Volume post-traité

Identification des populations de grains déformés et recristallisés

GAKAM threshold
separating deformed
and recrystallized
(REX) grains

II||\IIIIIII In| |I I- . | m I
2 3

4 5 6 7
GAKAM []
GAKAM distribution
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B Deformed grains (Vol. Fract. ~52%%)

B REX grains (Vol. Fract. ~48%*)

Conditions
m Ey — I 30kV — 100nA
E Zslice 0.8um
g Sputt.rate 0.23um3/nA /s
% Volume 75 X 86 x 173um3
5 Nlice 108
© Curtaining red. XeF,
o Ey — I 20kV — 5nA
g Ax = Ay 0.8um
I': Pattern reso. 622px X 512px
g Exposure time 8,9ms
% Averaging 1
S Indexing mode standard Hough
© Indexing rate 75%
g Total time ~ 55h
qE) Slicing time 11'30/slice
- EBSD time 21'40/slice

24




EXEMPLES DE VOLUMES ANALYSES

TAG6V (alliage de titane)
Volume post-traité

200pm

Raw data Processed data

|

KN

Bl Phase a (lattes)
Phase
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Conditions
o Ey— I 30kV — 1pA
LL Zslice 0.25pm
g Sputt.rate 0.41pm3/nA /s
= Volume 57 X 73 x 151pm3
o Nslice 658
© Curtaining red. Si mask
o Ey — I 20kV — 5nA
g ) Ax = Ay 0.25pm
% g Image Réso. 316px x 509px
O ™ | Exposure time 32us/px
© Imaging mode BSE
3 Total time ~ 12h
g Slicing time 0'12/slice
= | Imaging time 0'51/slice
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

= Nécessité de travailler a courant FIB élevé (a partir de 100nA) pour I'analyse de
« grands » volumes (= 100 x 100 x 100pm?) dans des temps raisonnables

= |Le phénomene de curtaining peut étre prononcé dans de telles conditions et méme si
les images peuvent étre corrigees et/ou le systeme EBSD indexe dans ces zones il
faut bien faire attention a la taille des objets d'intérét par rapport a la profondeur du
curtaining : on a tout intérét a trouver des moyens de le réduire (dépots, gazs, rocking
stage,...)

= A courant de slicing élevé ( > 100n4) c’est le temps d’analyse EBSD qui devient
limitant pour continuer de réduire la durée d'une analyse EBSD 3D
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CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

= Perte de temps pour chaque slice EBSD: 40% de la surface
scannée est inutile (en dehors de la surface d'intérét)

MS-200 (acier de construction)
Volume post-traité

X Z direction

Y

Inconel 718 (superalliage base Ni)
Volume post-traité

173um

EBSD time =2+46- - 13'00

EBSD time =34745 — 10’39
Total time = 56h —» ~ 36h Total time = 55h —> =~ 44h
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QUESTIONS ?
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HEAT TREATMENT CHAMBER FOR THE STUDY OF LOCAL

PHENOMENA AT HIGH TEMPERATURE

A |psL* |Cemef @ .

Heating stage

Repeated sequence

Heat Treatment (HT)

Temp

HT chamber — SEM
transfer Time

|

SEM - HT chamber
transfer

L

MINES PARIS
N
”%* PSL*x Cemef , ™ @

ARMINES

FERA 3 presentation
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HEAT TREATMENT CHAMBER FOR THE STUDY OF LOCAL

PHENOMENA AT HIGH TEMPERATURE

Heating stage

Analyzed sample
(max. 5mm x 4mm x 0.3mm)

Example: REX in Al alloy

As rolled material
ol

Repeated sequence

Heat Treatment (HT)

Temp

HT chamber — SEM
transfer Time

i |

SEM - HT chamber

h)
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PRECIPITATES 3D SHAPE ASSESSEMENT WITH P-FIB
TOMOGRAPHY

2D shape - 3D shape (processed and segmented data)

e r-,:_‘,;tm
. 2 o
B o3 Z it

“C-and T- type” y’ Processed vol.
precipitates in ~60umx20pumx15um
AD730
n/6 precipitates in Processed vol.
VDM780 ~17.5umx17.5umx17.5
um
v’ precipitates in Isolated particle
VDM780 ~SumxSpumx5um
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3D EBSD ANALYSES

Sample edge

Example: Inconel 718

Processed vol.
~75umx65umx55um

MINES
ParisTech *
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Volume extraction
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33
ESSAIS DE MICRO-COMPRESSION IN SITU MEB ~ Thesel- PINHEIRODEBRITO, CEMEF Mines

Paris

Cuivre monocristallin (111)

f;/(; tw';," -
i Asn

SEMHV:3.0kV | WD:29.76 mm L MAIA3 TESCAN
f/j View field: 31.7 ym Det: SE 10 pm
22 | PSL* | Cemef @ .- SEM MAG: 8.74 kx | Date(m/dly): 08/24/21 CEMEF




	DISPOSITIONS VIDES
	Diapositive 1 MEB FIB plasma pour l’analyse de « grands » volumes
	Diapositive 2 Plan de la présentation
	Diapositive 3 Présentation de l’équipement du CEMEF
	Diapositive 4 Présentation de l’équipement du CEMEF
	Diapositive 5 Présentation de l’équipement du CEMEF
	Diapositive 6 Présentation de l’équipement du CEMEF
	Diapositive 7 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 8 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 9 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 10 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 11 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 12 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 13 Principes généraux d’Une analyse 3D au FIB
	Diapositive 14 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 15 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 16 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 17 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 18 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 19 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 20 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 21 Optimisation des conditions opératoires  cas des superalliages base nickel
	Diapositive 22 Exemples de volumes analysés
	Diapositive 23 Exemples de volumes analysés
	Diapositive 24 Exemples de volumes analysés
	Diapositive 25 Exemples de volumes analysés
	Diapositive 26 Conclusions et perspectives
	Diapositive 27 Conclusions et perspectives
	Diapositive 28 Questions ?
	Diapositive 29 Heat treatment chamber for the study of local phenomena at high temperature
	Diapositive 30 Heat treatment chamber for the study of local phenomena at high temperature
	Diapositive 31 Precipitates 3D shape assessement with P-FIB tomography
	Diapositive 32 3D EBSD analyses
	Diapositive 33 Essais de micro-compression in situ MEB


