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Réalisation de microéechantillons dans le
combustible irradié a 'aide du FIB

Thierry BLAY

Commissariat a I’énergie atomique et aux énergies alternatives — www.cea.fr



@UUWWWVOY [ [ [ [ [ [ [ [ [ [ [ [ [ T T

Cellules blindées

Laboratoire de Haute
activité dédié a
I’examen de
combustible irradié




—a

] PR Microsonde
Préparation des échantillons : ', <5 MEB FIB

« Découpe | ~ SIMS
* Enrobage — uscope Confocal

* polissage , DRX
Examen pscope optique

TEM




W%ﬁ%

Boite a gants

earise

) 4

MEB FIB AURIGA 40 nucl

/

Bouclier
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Bouclier de protection

Socle :
béton 50cm d’épaisseur

Partie supérieure :
plomb 13 cm d’épaisseur

Hublot :
40 cm d’épaisseur




MEDB

Détecteurs se : Inlens / SESI
Détecteurs bse : YAG / Inlens Esb

Cameéra EBSD
Détecteur EDX

FIB :
colonne COBRA Ga

Micromanipulateur Kleindick
STEM custom
Nano indenteur : V1 :CSM
V2 : ALEMNIS




Echantillon enrobé




le combustible irradié

AT

Temps d’irradiation




Echantillons massifs vs pechantillons

Echantillon massif <> @ 10 mm H = 5mm
risques : lrradiation + contamination
Suivi de matiere nucléaire
Installations appropriées
Nucléarisation => couts + difficultés

uéchantillon < qq pums3

* risques : contamination

« Facilité de transport

« Simplicité

Fabrication de poutres => essais mécaniques in situ
Prélevement de qg m3 => synchrotron

Fabrication de lames TEM

Fabrication de pointes SAT




Fabrication de ppoutres

10 pm Yidth= 31 80 pr W= 50 7mm Sigriel A = SE3I ::Iitage at =44‘;n~25l ¢
Height = FALRE im & o ks ItAange = 450°
I | Meg= 125kx  EH1=-300k¥  ESBGAd= OV qoom -of 20

td
W1

These Ronan HENRY 2s/05/2019:
Caractérisation locale des propriétés a la rupture du combustible nucléaire irradié
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Map Data 1 76°

Phil 241.4

phisss,53
phi2 63,53

phi 38. 82 D
phi2"17.65
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i Phil 2.824
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phi 43.41 L phi 37.41
phi2 4.235 Phil 194.8 phi2/65.65%

Jhl 38 82

phi2 6706
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ereographic proiectic

90

177°
Phil 141.2

phi 41.65
phi2 0.706 .

20 pm
Height = 240.0 um . _ Tilt Angle = 54.0°
Mag= 357X EHT = 500 kv ESBGnd= 0V Tilt Corn. = On

Width=3200pum WD = 52mm Signal A = SESI StageatT= 540°
26 Jan 2023

FIB Suppressor = -743 V [ FiB Mfllmngobe J0kV 6nA & FIB Image Probe = 30kV/ 8nA

FIB Focus =

{100}

Stageat T = 540 °
FIBScanRot= 0.0°

Width = 320.0 pm WD = 51mm Signal A = SESI Stage at T = 54.0 2

Height = 240.0 pm . i Tilt Angle = 54.0°
Mag= 357X EHT = 5.00 k¥ ESBGrid= 0V Tilt Corm. = On 27 Jan 2023
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Les etapes
de fabrication



Poutre terminée
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V2 : Nano Indenteur
ALEMNIS

osition indentatio%‘r W
; 7,

. A
WAX ‘1
. - N‘— - ) :

Echantillon dans son
porte échantillon télemanipulable

Echantillon
basculé de 90°




Width = 6.725 mm WD =17.7 mm Signal A = SESI StageatT= 200"
Height = 5.044 mm S i Tilt Angle = 20.0°
| Mag= 17X EHT = 5.00 k¥ ESBGrid= 0V Tilt Cormn. = On 9 Mar 2023

2 pm Width = 36.39 um WD =177 rmm Signal A =InLens StageatT= 200" 15
Height = 27.29 pm TiltAngle= 200" o har 2023

Mage aidex  EMT=8500kV  ESBGid= OV Ticomn - on




Fabrication
d'une lame
TEM







WidRg1910mm WD = 52 mm Signal A = InLens gl:ie BIIT=053-°'
HeightWL. 432 mm _ o it Angle = .
) o EHT= 500KV ESBGrid= OV Twcom <on




Fabrication
d’'une lame
synchrotron

Thése Cloé SCHNEIDER 4/02/2022:
Evolution physico-chimique et mécanique de l'interface pastille-gaine des crayons combustibles
@ des réacteurs a eau pressurisée
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Combustible

Width = 66.02 um WD =106 mm Signal A = SESI ?!agAe aItT =4‘;500 &
Height = 49,52 pm o & it Angle &
Mag= 173KX EHT = 500 kV ESBGrd= 0V Titt Corrn. = On 16 Sep 2019




FIB Suppressor =-1280 V FIB Milling Probe = 30kV:50pA | FIB Image Probe = 30kV:50pA StageatT= 0.0°
FIB Focus= 0 1. e FIB ScanRot= 0.5°

Pointe du micromanipulateur

FOV: 457.3 ym FIB: 30kV:50pA

Transfert micromanipulateur => Support
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bouchon du double confinement

2" confinement

1¢r confinement

position de I'échantillon

pointe support

colle

piece support de I'échantillon

DECTRIS




Fabrication
de pointes SAT
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Width = 53.74 pm
Height = 40.31 pm
Mag= 2.13KX

WD = 51mm
EHT = 10.00 kv

Signal A = SESI
ESBCrd= 0V

Stageat T
Tilt Angle
Titt Corm. = Off

300°

Width
Height
Mag=

122 mm
3,091 mm
28X

WD = 52mm
EHT = 500kV

Signal A = SESI
ESBGrid= 0V

Stage atT= 542°
Tilt Angl N
Tilt Corrm_= On

14 Jan 2022

Mag =

129KX

WD = 51mm
EHT = 500k

Signal A = InLens
ESBGrid= 0V

StageatT= 00°
Tilt Angl 00~
Tilt Corm. = Off
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FIB Suppressor =-13671 FIB Milling Probe = 30k\/.50pA | FIB image Frobe = 30k\/50pA Stageat T= 540°
FiB Focus = 0.0 FIB Scan Rof = 0.0°

FIB Syppressor =-1036 V FiB Milling Probe = 10kV 5GpA | FIB Image Probe = 10k 50pA Slageat T = 540 °
FiB Focus = 0.0 FIB ScanRot= 0.0°

A0 0

Cursor Height = 4188 nm

FIB Suppressor =-1408 V FiE Milling Frobe = 30k\/:50pA | FIB Image Probe = 30k\/50pA Stageat T= 540 ¢
FiB Focus = -0.0 FIB Scan Rof= 0.0°

13 lan 2022
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