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Le MEB-FIB de MATMECA

. L'HELIOS Nanolab 660
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.- Exemple #1 : Comportement d’une interface
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Tubulure en acier
faiblement allié

Beurrage 309L-308L

" [Soudure en 308L
Bague en 316L

Tuyauterie
en 316L

W d ol

e T 1

&
2

alsusue &

Beurrage en
acier inoxydable et tuyauteric

Soudure entre bague

anbijugIsne 9%00T,3U07

Rupture fragile de liaisons bi-meétalliques
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La methodologie

1. Extraction de la zone d’intérét

2. Usinage d’un échantillon de traction

~120 um
30-50 um s m—

v
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mv

A

3. Essai et mesure des différentes grandeurs (contraintes, déformations ...)
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8- Le micro-laboratoire de mécanique
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La methodologie

1. Extraction de la zone d’intérét

2. Usinage d’un échantillon de traction ]
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i - Usinage de I'échantillon
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E ® +  Afin de bien manipuler I'’échantillon dans le but de « 'usiner », une aiguille montée
] . . Pe

g - sur un moteur de rotation est installée dans le MEB FIB.

i Moteur de
rotation

— Un axe de rotation supplémentaire
pour faciliter I'usinage

Echantillon brut
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Usinage de I'échantillon

Etape 1 : soudure Jour 2

Etape 2 : redressage des faces

30 kV 800 pA
~ 40 minutes

Etape 3 : affinage
lonique 30kV 24 pA

Aiguille du
moteur rotation
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Usinage de I'échantillon

Différentes géométries possibles pour affiner la section sur le volume que l'on
souhaite caractériser.



i#: - Usinage de I'échantillon : les défauts

Jour 3
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5- Caracterisation de I'échantillon
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iii. Sollicitation méecanique
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Sollicitation méecanique

Mise en place dans le mors fixe

Soudure Jour 4

1w dat | m sl 3 1 B y cur wn el 20 pm ——

curr W
P00 KY | 0.20 nA | 1.38 mm ) 5 s aleS! ar 5,00 kv (1.8 na 04 pm 40 mm 1] 5| LS MATMECA-CentraleSupelec

Mise en place de I’échantillon sur le mors
Soudage de I'échantillon sur le mors
Séparation de I'’échantillon et de l'aiguille



Sollicitation méecanique

# Mise en place dans le mors mobile (aiguille)

Jour 5

e T 1

HEW wo det  mode  dwell —— 100 pm ———
51pm 40mm ETD SE  300ns MATMECA-CantraleSupelec

3242 P 30.00

Double clic pour positionner
I’échantillon au centre de I'image

= Perte de I’échantillon...




Sollicitation méecanique

Marquage de surface pour suivi
par Corrélation d'Images Num.

a i-.'\':. ~ |
-« = n HMEEFARY =
—
- -=nn@d=

|
¥
i
'
. Marquage ]
par dépot . 8
électronique "0
de Pt w e
u
- BE
« ¥
N
Ou par R
SE-2kV-0,2nA gravage = iR
. . | !
| ionique . = @l
v Y
20 ., g




Contrain‘tel (MPa)

=
o)
o
o

1000

500

o

Martensite

(

i—c—c-c-c—t?\

o
SR
o

Austénite

carburée

\

20 30 40
Déformation ( %)

50

Nano-

indentation
[Mas, 2014]

Essai in-
situ

[Ben Salem,
2019]

60

Comportement mécanique

Martensite | Austénite
carburée

gy n oy

(MPa) (MPa)
1680 0 964-
1021
1683+ 0 617+
100 100

N
.

n

0,11-
0,13

0,25

a ks
s a @™ HE=
& /AR W AP



Avantages :

- Possibilité d’usiner en plusieurs fois
(optimisation du temps machine)

- Minimisation des risques de pertes
d’échantillon
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N’y a-t-il pas plus simple ??

Inconvénients :

- Une poussiere qui se dépose sur
I’échantillon (lors des entrées / sorties)

- L’alignement avec les mors

- Possibilité de faire 'TEBSD uniquement
sur 1 a 2 faces (et non 4)

- Nécessité de réaliser I'échantillon en
bordure d’'un échantillon découpé sous
forme de lamelle

- Encore plus d’effet rideau

Avantages :

- Possibilité d’usiner en plusieurs fois
(optimisation du temps machine)

- Minimisation des risques de pertes
d’échantillon




Fragile

Tubulure en acier EGaIn

faiblement allié
~ Beurrage 309L-308L
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Exemple #2 : Fragilisation par un
métal liquide
Ductile N

a These Marco Ezequiel,
, 28/02/2023

- Mécanismes de fragilisation d'alli
ages Cu-Zn par l'eutectique Ga-In
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5 mm/min

SuU 5000 5.0kV 6.1mm x500 SE(L)

Air

Force (N)

2 2,5

Displacement (mm)

Cu-30%Zn
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Réalisation de I'échantillon de
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= Caracterisation de I'éechantillon

|
% 11/17/2021 HV e det mode HFW WD mag # o
[ 71448 PM 5.00 kV| 3.2 nA ICE SE 106 um 3.9 mm 1 200 x MATMECA - CentraleSupelec

EBSD sur les deux faces
accessibles
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Réalisation de l'essai

L’essal est realise pas a pas (avec arrets reguliers pour imagerie)

- RD
Temps entre pas & 3 min 1
Durée totale de I’essai : 143 min 0
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Réalisation de l'essai




Résultats et difficultes experimentales

curt  det made HPW wn mag 2 | /18/202 / curr det moade HFW WD q
10.00 kV 3.2 nA ABS Duter 50.0 pm 6.0 mm 2 540 x WA TMECS WA a7 | B .| | MATRIEC)

Déformation plastique équivalente

TEF)

Force (mN)
©
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0 T T T T T 1
0 3 6 9 12 15 18

Displacement (pm)
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Is:. Un expose autour de 3 exemples

Tubulure en acier
faiblement allié
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Exemple #3 : Etude thermique
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Etude des déformations du
supraconducteur NbsSn pendant
son traitement thermique
Thése Mahmoud Abdel Hafiz,
Soutenance 18/12, matin, ENS-
Paris-Saclay
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e - Pour plus de détails

" Mechanical Behavior Characterization of a Stainless Steel Dissimilar
in Metal Weld Interface : In-situ Micro-Tensile Testing on Carburized

i . Martensite and Austenite,

Ben Salem et al., Experimental Mechanics, 2020

Micromechanical tensile test investigation to identify elastic and toughness
properties of thin nitride compound layers,
Arnaud et al., Surf Coat Tech, 2021
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