Préparation des metaux ferreux
pour I'analyse par diffraction des
electrons retrodiffusés (EBSD)

Struers

Ensuring Certainty

Application

Cette Note d’application est dédiée a la prépa-
ration des métaux ferreux et inclut des recom-
mandations pratiques pour la préparation des
échantillons et I'installation EBSD (Electron
Backscatter Diffraction). Différents types de
métaux ferreux ont été sélectionnés pour cette
étude et les méthodes de préparation intégrales
utilisées ainsi qu’une évaluation de la microstruc-
ture, des microtextures et des limites de grains y
sont détaillées.

Comme I'EBSD est une technique de
surface sensible, avec le signal de dif-
fraction provenant des quelques nano- §
meétres de la couche superficielle (5-50 §
nm) du réseau cristallin, il est essentiel
que cette couche soit exempte de
dommage et de toute contamination
ou couches d’oxydation, ce qui rend la
préparation de I'échantillon extréme-
ment critique, mais aussi essentielle
pour 'obtention de données EBSD
pertinentes. Le fait que I'échantillon
doive étre basculé en angles abrupts
(typiquement 70°), implique que la
topographie/le relief de la surface

soit maintenu @ un minimum absolu
afin d’éviter I'inconvénient des zones
d’ombres.

Il existe de nombreuses techniques de prépara-
tion des échantillons en vue de I'analyse EBSD, et
le choix de la technique correcte va dépendre de
la composition et de la structure de I'échantillon.
Malheureusement, il n’existe pas de technique
unique fonctionnant avec tous les types de maté-
riaux, et donc une approche expérimentale est
souvent nécessaire pour parvenir a un résultat
adéquat.

’EBSD est la technique avec laquelle I'on peut
utiliser le MEB pour évaluer la microstructure
d’un échantillon en se basant sur son analyse
cristallographique.

Un microscope électronique a balayage (MEB)
est un type de microscope électronique offrant
des images de la surface de I'échantillon en
balayant celui-ci avec un faisceau d’électrons de
haute énergie en un balayage récurrent.
Habituellement, les microscopes électroniques a
balayage sont aussi équipés d’un systeme EDS'
permettant d’obtenir une cartographie combinée
EDS/EBSD (spectroscopie a dispersion d’énergie/
EBSD) afin de pouvoir comparer les informations
chimiques et cristallographiques sur une seule et
méme cartographie.

L’EBSD offre des informations absolues sur
I'orientation des cristaux et permet I'identification
des phases ainsi que la discrimination entre les

différentes phases dans les matériaux, les me-
sures de la texture, la caractérisation des limites
de grains et les mesures de la déformation.
'EBSD est donc devenue une technique d’exa-
men et de mesure de plus en plus populaire.

Les clichés EBSD sont produits lorsque le
faisceau d’électrons frappe la surface de
I'échantillon. La rétrodiffusion des électrons
dans le matériau fait alors que les électrons
se dispersent dans toutes les directions. Les

Bandes de Kikuchi d’une structure cristalline cfc (cu-
bique a face centrée). Cliché d’électrons rétrodiffusés
(EBSP) d’austénite, indexé.

électrons, satisfaisant a la condition de Bragg?
pour un plan de cristal, sont ainsi canalisés et
exposent les bandes de Kikuchis.

De telles observations EBSP (Electron Backscat-
ter Pattern) ont a I'origine été réalisées (1928)
par Kikuchi. La technique EBSD telle qu’elle
existe aujourd’hui a été développée dans les
années 80, initialement par Dingley, puis plus
tard, au début des années 90, par Wright. En
tant que concurrent indépendant, le danois
Niels Schmidt a trouvé une solution générale au
probléme d’indexation assistée par ordinateur
en étant le premier a indexer avec précision tous
les sept systemes cristallins. L'application de la
transformée de Hough* a permis d’automatiser
les mesures de I'orientation EBSP.

Aujourd’hui, la diffraction des électrons rétro-
diffusés (EBSD) est appliquée dans de nom-
breux domaines de la recherche: I'industrie de
traitement des métaux, I'industrie aérospatiale,
nucléaire, automobile et microélectronique, les
sciences de la terre, etc. Un systéme EBSD peut
donc étre utilisé dans un certain laboratoire pour
permettre de caractériser la texture d’un alliage
d’aluminium, et dans un autre pour identifier
les différentes phases dans une soudure sans
plomb.
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Cartographie d’une analyse par diffraction des électrons
rétrodiffusés (EBSD) de I'acier inoxydable X5CrNi18-10.
Pour I'examen de la taille et de I'orientation des grains.
Grossissement original 200x.

Le détecteur EBSD Nordlys monté sur un MEB.
Avec l'aimable autorisation de Oxford Instruments plc.

Le détecteur EBSD Nordlys dans la chambre du MEB.
Avec 'aimable autorisation de Oxford Instruments plc.




Difficultés de préparation

Spécifigues a I'utilisation du MEB:

La dimension des échantillons peut varier,
mais est toutefois limitée par la capacité de la
chambre du MEB.

Généralement, la dimension ne devra pas
excéder2x1x05-1,2cm (Ixpxh).

Le contact électrique n’est pas optimal.
Chargement de I'enrobage.

Spécifigue au processus de préparation
meétallographique:

Déformation et relief excessif sur la surface de
I’échantillon.

Nettoyage avant 'examen. Un nettoyage insuf-
fisant ne permettra pas d’obtenir une cartogra-
phie EBSD de bonne qualité.

Protection des échantillons préparés contre les
rayures et 'environnement.
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Rayures profondes dans I'acier inoxydable
X5CrNi18-10. MEB, grossissement original 300x.

Rayures et déformations excessives dans de I'acier
inoxydable duplex. MEB, grossissement original 1000x.

Cartographie EBSD d’un échantilon pas suffisament prépo-
li avant le polissage électrolytique. Les lignes noires sont
des restes de déformations a la surface de I'échantillon.
Coloration IPF? (cartographie sous forme de figure de pdle
inverse). Grossissement original 300x.

Les taches blanches visibles sont des taches de saletés
sur la surface préparée. Une cartographie EBSD de bonne
qualité de ces régions n’est pas possible.

MEB, grossissement original 1000x.

Solution

- Choisir la meule de trongonnage correcte pour
obtenir un résultat adéquat en n’introduisant
qu’un minimum de dommages structuraux.

- Assurer un enrobage ou une procédure de
bridage appropriés.

- Choisir la méthode de préparation mécanique
adéquate (en utilisant des surfaces de prépara-
tion a faible élasticité et des cycles de polis-
sage courts).

- Utilisation du polissage électrolytique.

- Assurer un nettoyage et une protection
soignés des surfaces préparées.

Cartographie EBSD d’un acier inoxydable duplex insuf-
fisamment poli. Coloration IPF. Grossissement original
500x.

Cartographie EBSD du méme acier inoxydable duplex
correctement préparé. Coloration IPF.
Grossissement original 500x.



Description des principes
de travail EBSD

EBSD - la diffraction des électrons rétrodiffusés
est une technique basée sur le MEB servant a
mesurer les orientations des cristaux, et elle est
(en théorie) applicable & tout matériau cristallin.
’EBSD permet d’obtenir I'orientation cristalline
absolue avec une résolution submicronique et il
s’agit également d’un outil utile pour distinguer
les phases les unes des autres.

L'opération de 'EBSD met en ceuvre un échan-
tillon trés poli fortement incliné (généralement
70°) par rapport au faisceau d’électrons incident.
Avec des courants d’accélération de modérés a
élevés du faisceau d’électrons (de 10 a 30 kV) et
des courants de faisceau incident de 21 a 15 nA,
le faisceau d’électrons est diffracté par le réseau
cristallin de I'échantillon au point de faisceau
incident sur la surface de I'échantillon. Un cliché
de diffraction des électrons rétrodiffusés (EBSP)
émane sphériqguement dans toutes les directions
a partir de ce point.

Le détecteur EBSP intersectera une portion de
ce cliché par diffraction. Le détecteur est une
caméra numérique encastrée dans un corps
compatible au vide et rétractable. Le capteur
CCD (Charge-Coupled Device, ou dispositif de
transport de charge) de la caméra est éclairé par
un écran phosphore qui intersecte le cliché de
diffraction sphérique. Le phosphore convertit
alors I'électron diffracté en lumiere adéquate
pour étre enregistrée par la CCD. LEBSP

est analysé et est uniquement défini par les
parametres du réseau cristallin particulier se
trouvant sous le faisceau et par son orientation
dans I'espace. Les identités et orientations pos-
sibles du cristal sont appariées a 'EBSP jusqu’a
ce qu’elles correspondent. Le cliché est alors
considéré comme indexé.

Comme la vitesse de I'analyse du cliché a aug-
menté, il s'avere pratique de scanner le faisceau
sur des points multiples de I'échantillon pour
créer une cartographie d’orientation. Ceci est
maintenant la méthode la plus commune d’exa-
men microstructurel par 'EBSD.

Recommandations pratiques lors de la mise
en place de I’analyse EBSD:

Un grand nombre des problémes rencontrés
lors de I'acquisition des données EBSD sont dus

a des difficultés lorsque les EBSP sont générées.

Parfois, ces problémes seront inévitables - par
exemple, en raison de I'état de I'échantillon
(préparation médiocre, échantillon extrémement
déformé, etc.). Souvent, les résultats peuvent
8tre améliorés par une mise en place précau-
tionneuse du détecteur EBSP et par une accen-
tuation d’image.

Lextrémité
Avec l'aimable autorisation de Oxford Instruments plc.

(écran phosphore) du détecteur EBSD Nordlys.

Microscope

Diagramme schématique
d’une installation typique
pour l'analyse EBSD.

Avec l'aimable autorisation
Axe de Oxford Instruments plc.
d’inclinaison

=4

Bien que la dimension et la forme de la chambre
du MEB et de la platine soient souvent limitées,
des petites modifications dans la géométrie de
I'échantillon au détecteur peuvent résulter dans
des améliorations considérables de 'EBSP:

e Déplacer I'écran phosphore aussi pres que
possible de I'échantillon, mais toujours dans
une limite sire et confortable: le signal émis
seraalors plus fort et I'angle d’acquisition plus
grand.

e Ajuster la distance de travail afin que le signal
le plus fort dans 'EBSP brut (non traité) soit
au centre de I'écran phosphore.

Les conditions d’opération typiques de 'EBSD
sont un courant de sonde de 1 a 15 nA avec une
tension d’accélération de 15 a 30 kV. Cepen-
dant, les EBSP peuvent souvent étre améliorés
en s’éloignant de ces conditions de faisceau.
Généralement, une augmentation du courant de
sonde donnera un signal plus fort et donc de
meilleurs EBSP.

* Pour les échantillons trés déformés ou a grain
trés fin, le cliché pourra &tre amélioré en dimi-
nuant la taille du point du faisceau sur la surface
—c’est a dire en diminuant le courant de sonde.
* Lorsque I'on travaille sur un échantillon revétu,
il peut parfois &tre une bonne idée d’augmenter
la tension d’accélération a 25-30 kV pour péné-
trer dans le revétement.

Systéme d’observation d’électrons rétrodif-
fusés a faible angle de réflexion ou image du
contraste cristallographique:

Le détecteur d’Oxford Instrument d’électrons
rétrodiffusés a faible angle de réflexion (FSD,
Forescatter Detector) a été congu pour produire
des images du contraste cristallographique
pour un large choix de matériaux. Il utilise de
multiples diodes au silicium placées autour

de I'écran phosphore EBSD pour produire

des images microstructurelles. Dans le cas

de certains matériaux, les diodes supérieures

produiront également un signal de contraste

du numéro atomique. Toutes les images MEB
dans cette Note d’application ont été acquises
en utilisant le systéme d’observation d’électrons
rétrodiffusés a faible angle de réflexion.

Ecran phosphore

La forme de I'écran phosphore sur le détecteur
Nordlys correspond précisément a la forme

du capteur CCD dans la caméra. Ceci signifie
que tout le cliché de diffraction représenté sur
I’écran phosphore est utilisé dans le logiciel
d’indexation CHANNEL: cela augmente la fiabi-
lité et la précision des données EBSD.

Chargement de I’'enrobage

Lors de I'examen au MEB, une charge aura
tendance a s’accumuler si I'échantillon n’est
pas mis a la terre. Ceci peut étre évité avec une
résine d’enrobage conductrice adaptée au MEB
telle que PolyFast. Pour les échantillons enro-
bés dans d’autres matériaux d’enrobage, une
trace conductrice de I'échantillon au support est
préparée en revétant la surface d’or ou de car-
bone a l'aide d’un équipement de pulvérisation
cathodique ou d’un ciment ou ruban conducteur.

Fixation de I’échantillon

|l faudra s’assurer que I'échantillon soit correc-
tement fixé au support, par exemple en utilisant
du ciment a I'argent afin d’éviter un résultat ins-
table dii a un glissement de I'échantillon.



Difficultés de préparation

La grande variation de taille, forme et propriétés
physiques des échantillons de métaux ferreux a
examiner a I'aide de 'EBSD peut nécessiter une
approche différente des processus de prépara-
tion, par exemple, une préparation mécanique
et/ou mécanique/électrolytique.

En conséquence, il est important, avant la pré-
paration, de déterminer comment le processus
devra étre réalisé.

L’échantillon doit-il tre trongonné? Le trongon-
nage de I'échantillon doit étre effectué a la zone
d’intérét, dans I'orientation correcte et la meule
de trongonnage adéquate devra &tre choisie
pour cette tache.

L’échantillon a-t'il besoin d’étre enrobé ou non?
Un enrobage correct facilitera la manipulation
et le processus de préparation mécanique;

en revanche, il sera plus facile de réaliser un
polissage électrolytique sur un échantillon non-
enrobé.

Alors, une méthode de préparation mécanique
ou mécanique/électrolytique adéquate devra étre
choisie pour obtenir un échantillon avec une
déformation proche de zéro et un relief mini-
mum. La préparation mécanique est habituel-
lement satisfaisante mais demande du temps.
Un polissage électrolytique, aprés un processus
mécanique court, donnera un résultat rapide et
un contraste plus élevé, et sera trés utile pour
les matériaux homogenes.

De plus, pour étre capable de créer une carto-
graphie EBSD de qualité optimale, il est impor-
tant que les surfaces préparées soient trés soi-
gneusement nettoyées et aussi bien protégées
jusqu’a ce que I'analyse puisse commencer.

Recommandations relatives
a la préparation

Trongonnage

La taille d’un échantillon a souvent besoin d’étre
réduite a une dimension adaptée a la chambre a
vide du MEB utilisé.

La taille d’échantillon la plus communément
utilisée est2x1x0,5-1,2cm (Ixpxh).

La microstructure d’une piéce n’est pas for-
cément la méme sur toute sa superficie. Il est
donc important de décider préalablement ou
placer la coupe de fagon optimale et de s’assu-
rer également que I'orientation de I'échantillon
soit préservée, par exemple le sens de laminage
ou le sens transversal.

Une trongonneuse abrasive sous eau est recom-
mandée si I'on veut éviter une déformation
profonde et les dommages thermiques, par
exemple la Secotom-10 (fig.1). Les paramétres
de trongonnage corrects doivent étre choisis,

le principal étant la meule de trongonnage. Une

meule de trongonnage en Al,0 choisie selon la
dureté des métaux ferreux est adéquate pour

le trongonnage. Il s’agit habituellement d’une
meule de trongonnage de moyennement dure a
tendre. Pour les métaux ferreux contenant une
grosse quantité de carbures, une meule de tron-
connage CBN est recommandée.

Une fois trongonnée, la piéce est rincée a I'eau, a
I'éthanol puis séchée pour éviter toute corrosion.

Enrobage

Lorsque I'enrobage est nécessaire pour faciliter
la manipulation lors de la préparation méca-
nique, une résine conductrice adaptée au MEB
(sans charge) est choisie, par exemple le maté-
riau d’enrobage a chaud PolyFast, contenant de
la poudre de graphite. Afin d’assurer une bonne
adhésion de la résine d’enrobage a I'échantillon,
il est essentiel de dégraisser I'échantillon a
I'alcool et de le sécher soigneusement et avec
précaution a I'aide d’un séchoir. L'enrobage final
devra étre suffisamment haut pour pouvoir étre
utilisé dans la prépolisseuse/polisseuse automa-
tique, mais d’une hauteur toutefois limitée pour
pouvoir étre logé dans la chambre du MEB.

La taille recommandée est un diamétre de 25 ou
30 mm pour une hauteur entre 5 et 12 mm.

Conseils pratiques:

* Contrairement aux recommandations ordinai-
res relatives a I'enrobage (risque
de fissuration de I'enrobage),

. I'échantillon doit étre placé a
proximité du bord de I'enrobage
afin de minimiser la distance entre

I'échantillon et le faisceau d’électrons dans la

chambre du MEB.

e Les échantillons dépassant les 5 a 12 mm de

hauteur peuvent &tre préparés, puis trongonnés

a la hauteur adéquate une fois la préparation

métallographique accomplie. La surface prépa-

rée doit étre protégée au cours du trongonnage
(Fig. 2).

« Si I'échantillon enrobé n’est pas assez haut
pour la polisseuse automatique servant a la
préparation mécanique, un échantillon factice
pourra étre collé au dos de I'échantillon enrobé
a l'aide d’adhésif double-face facile a enlever par
la suite (Fig. 3).

« Si des enrobages non-conducteurs doivent
étre préparés et examinés a 'EBSD, il est néces-
saire de les recouvrir de ruban adhésif conduc-
teur, ou encore mieux d’un ciment conducteur,
ou de les revétir d’un produit conducteur a 'aide
d’un pulvérisateur cathodique ou d’un évapora-
teur. La surface de I'échantillon devra alors étre

Fig.1: La trongonneuse
universelle Secotom-10

Fig. 2: Surface préparée d’un échantillon protégé avec
RepliFix avant le trongonnage.

<

Echantillon factice
avec adhésif
double-face

Fig. 3: Un échantillon factice est fixé a l'aide d’un
adhésif double-face au dos de I'échantillon qui n’est
pas assez haut pour étre préparé automatiquement en
utilisant une plaque porte-échantillons pour échantillons
individuels.

masquée, car les meilleurs résultats sont obte-
nus sur une surface nue. Comme beaucoup de
rubans métalliques adhésifs ont un adhésif non-
conducteur, I'utilisation de ciment de carbone/
argent conducteur peut s’avérer nécessaire aux
joints/angles.

« Si un échantillon enrobé dans PolyFast ou

dans des résines d’enrobage non-conductrices,
doit étre préparé électrolytiquement, une bonne
connexion électrique entre la surface a préparer
et 'anode de I'unité de polissage est nécessaire.
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Il est recommandé

Zone 4 trongonner

d’arrondir les bords

Il'y a différentes fagons de parvenir a cela:

- En cassant I'enrobage. Cette solution n’est pas
optimale, car la surface préparée peut ainsi
étre endommagée.

- En utilisant du ciment & I'argent. Cette solution
n’est pas optimale, car de la chaleur est
générée a la surface du ciment a I'argent.

- En trongonnant une partie de I'enrobage pour
rendre I'échantillon accessible. Le ciment a
I'argent, le ruban conducteur ou la feuille d’un
matériau conducteur peuvent étre utilisés pour
assurer la connexion électrique. Un tel échan-
tillon peut &tre préparé sur un équipement de
préparation automatique avant le polissage élec-
trolytique. Il est alors recommandé d’arrondir
les bords trongonnés pour éviter 'usure exces-
sive des draps de polissage (voir les dessins
ci-dessus).

Manipulation des échantillons non-enrobés
Les échantillons cylindriques non-enrobés de 25
ou 30 mm de diam. sont faciles a manipuler. Si
leur hauteur n’est pas suffisante, un échantillon
factice peut &tre collé sur I'échantillon comme
déja mentionné plus haut (fig. 3).

Pour les échantillons petits et de forme irrégu-
liere, un porte-échantillons personnalisé (fig. 4)

Fig. 4: Echantillon petit, de forme irréguliére,
bridé dans un porte-échantillons.

Fig. 5: Porte-échantillons avec échantillon prét
pour le polissage.

Zone de beurrage,
extrémement déformée

<« Zone )
fragmentée

\ Contours

de la
/ déformation

Profondeur

Région non-
déformée

Profondeur de déformation
dans les métaux

est trés utile. Léchantillon peut étre bridé et
préparé dans son porte-échantillons. Le sabot
de pression de la prépolisseuse/polisseuse
appliquera la force nécessaire par la partie supé-
rieure (fig. 5).

Les échantillons non-enrobés et les échantillons
bridés dans de tels porte-échantillons sont

plus faciles a polir électrolytiquement, car la
connexion électrique est meilleure lorsqu’il'y a
contact direct avec le métal ferreux.

Prépolissage et polissage

Différents processus métallographiques peuvent
gtre choisis pour la préparation des métaux
ferreux pour I'analyse EBSD : processus méca-
nique ou mécanique/électrolytique. Des résultats
satisfaisants pour les métaux ferreux sont
obtenus a l'aide de procédures de préparation
conventionnelles, mécaniques ou électroly-
tiques. Cependant, un meilleur contraste de

la matrice d’acier est obtenu par un polissage
électrolytique.

La profondeur de déformation a partir d’'une sur-
face trongonnée de métaux ferreux se mesure
en micrometres. Selon la dureté du métal, la
profondeur est autour de 100 a 300 pm. Il faut
enlever suffisamment de matiére au cours du
prépolissage et du polissage, sans introduire de
nouvelle déformation. Une préparation méca-
nique suivie d’un polissage électrolytique est le
processus de préparation le plus efficace pour
les matériaux homogeénes.

Préparation mécanique

Pour I'analyse EBSD des métaux ferreux, I'uti-
lisation du papier SiC est recommandée pour

le prépolissage plan quelle que soit la dureté

de I'échantillon. De plus, les granulométries

de papiers SiC trés grossiéres et les pressions
élevées sont a éviter, car elles peuvent introduire
une déformation profonde. En régle générale, il
est préférable d’utiliser une taille de grain abrasif
la plus fine possible pour le prépolissage plan,
selon la surface de I'échantillon. Le prépolissage
fin est réalisé aux diamants sur un disque rigide

pour une planéité maximum, suivi d’un polis-
sage diamanté soigneux sur drap moyennement
doux et avec une force faible.

Le polissage final est réalisé a la silice colloidale
(OP-S/ OP-U) ou a 'alumine (OP-AA). Le cycle
de polissage final devra étre prolongé jusqu’a
I'obtention d’un résultat satisfaisant. Il faut noter
que toute déformation provenant de la premiére
étape de prépolissage, qui n’a pas été éliminée
par le prépolissage fin, laissera des traces qui

ne pourront pas &tre éliminées par le polissage
final.

Tous les métaux ferreux différents présentés
dans cet article ont été inspectés a l'aide de
I'EBSD, directement aprés le polissage méca-
nique ou électrolytique:

Acier C45

Acier inoxydable (X5CrNi18-10)
Acier a outils (9CriWMn)

Fonte nodulaire (GGG60)

Acier inoxydable duplex

Généralement, les métaux ferreux préparés
dans un but matérialographique nécessitent

un contraste de la structure pour une observa-
tion au microscope optique. Ce contraste est
principalement obtenu en créant un relief entre
différents éléments structuraux de I'échantillon
par une attaque chimique ou par la formation de
couches sur la surface de différentes épaisseurs.
Parfois, I'attaque est aussi utilisée pour I'analyse
EBSD, mais tres souvent le contraste obtenu

est alors trop élevé et cause des problémes de
zones d’ombres et les couches d’oxyde peuvent
complétement annihiler la diffraction.

Fig. 6: Systeme de prépolissage et polissage de taille
moyenne automatique TegraPol-25/TegraForce-5 et
TegraDoser-5.




Etape PG FG DP 1 DP 2 oP
Support Foil/Paper 320 | MD-Largo MD-Dur MD-Nap MD-Chem
Type |SiC Diamond Diamond Diamond Collodial Silica
Abrasif
Taille | #320 9um 3um 1pm 0.04 pm
Suspension/ | Eau DiaPro DiaPro Dur 3 | DiaPro Nap | OP-S NonDry
Lubrifiant Allegro/Largo 9 B1
t/m 300 150 150 150 150
Force (N) 30 30 30 15 10 10
Temps (min) |1 5-10 5 5 5 1-5

Ces techniques de contraste ne sont donc pas
adéquates pour I'analyse EBSD des métaux
ferreux.

Seules des pieces d’un matériau peu nom-
breuses et petites sont généralement dispo-
nibles pour l'analyse EBSD. Un systéme de
préparation automatique d’une petite @ moyenne
taille est donc suffisant comme illustré a la fi-
gure 6. Les méthodes de préparation mécanique
sont décrites dans cette Note d’application pour

un échantillon individuel de 30 mm de diam. sur
un systéme de préparation automatique avec
des disques de prépolissage et polissage de
200 mm de diam.

Une préparation encore plus délicate peut étre
réalisée sur LaboPol-4 (12-120 t/m) / Labo-
Force-1 (8 t/m) grace a leurs vitesses de rota-
tion faibles. Ceci signifie également que le temps
imparti a chaque étape de préparation devra étre
augmenté.

Méthode de préparation mécanique de hase
pour les métaux ferreux

Cette méthode de préparation est la méthode de
base pour la préparation mécanique des métaux
ferreux en vue de I'analyse EBSD.

Noter:

- Comme alternative a DiaPro, la suspension diamantée
polycristalline P, 9 um, 3 um et 1 pm peut étre utilisée
avec du lubrifiant bleu.

- DP 1 est réalisée deux fois pendant 5 min avec
différentes forces.

Les aciers constitués de ferrite et cémentite
Le processus intégral est adéquat pour les
aciers constitués de ferrite et cémentite en
proportions variées. Le résultat obtenu avec un
acier a moyenne teneur en carbone (acier C45)
est illustré aux fig. 7 a 10.

est de la ferrite et le reste de la perlite. Microscope
optique. BF, grossissement original 200x.

Fig. 9: Cliché EBSP de ferrite (structure cubique
centrée) dans un acier C45, indexé.

Fig. 8: Image d’un acier C45 par diffraction d’électron
a faible angle de réflexion. MEB, grossissement original
2000x.

Fig.10: Cartographie EBSD d’un acier C45 utilisant la
coloration IPF. Pour I'examen de la taille de grain et de
l'orientation des grains. Grossissement original 500x.



Fig.16: Les échantillons
préparés sons conservées
dans un dessiccateur

Fig.11: Perlite (ferrite et cémentite) dans de I'acier C45,
MEB, grossissement original 20000x.

Les constituants de la perlite (ferrite et cémen-
tite) peuvent aussi étre visualisés par la tech-
nique EBSD a un grossissement beaucoup plus
élevé, par exemple 20 000 fois. Voir les fig. 11
et12.

A TSRO |

Fig.12: Cliché EBSP de Fe3C dans de I'acier C45 indexé.

Aciers fortement alliés

La préparation mécanique de base, a I'exception
de I'étape de polissage a 1 um, est aussi appro-
priée pour la préparation des aciers fortement
alliés n’ayant qu’une structure austénitique.

Voir le résultat obtenu avec un acier inoxydable
X5CrNi18-10 (fig.13-15) ou avec une combinai-
son d’une structure ferritique et austénitique.
Voir le résultat obtenu avec I'acier inoxydable
duplex (fig. 25-30).

Fig.13: Austénite dans un acier inoxydable
X5CrNi18-10, attaqué selon Beraha Il. Microscope
optique. Grossissement original 200x.

Fig.14: Cliché EPSP d’austénite (cfc) de l'acier
inoxydable X5CrNi18-10, indexé.

Fig.15: Cartographie EBSD de I'acier inoxydable
X5CrNi18-10 utilisant la coloration IPF. Pour I'examen
de la taille de grain et I'orientation des grains.
Grossissement original 200x.
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Nettoyage

De bonnes routines de nettoyage sont essen-
tielles pour obtenir un résultat de préparation
optimal. Nettoyer entre les étapes de préparation
individuelles permet de garder les supports de
préparation exempts de toute contamination
croisée non-désirée avec les particules abra-
sives plus grossiéres provenant des étapes de
préparation préalables.

Apres I'étape de prépolissage plan sur papier
SiC, les échantillons individuels et la plaque
porte-échantillons sont rincés a I'eau, puis
séchés avec de I'air comprimé propre.

Au cours du prépolissage fin et des étapes de
polissage diamanté, les diamants sont ajoutés
au support de prépolissage/polissage, ce qui
laisse un dépdt noir de matiére abrasée sur les
échantillons individuels et sur la plaque porte-
échantillons. Pour nettoyer, les échantillons indi-
viduels sont vaporisés par un détergent neutre,
rincés a grande eau et a I'éthanol, puis séchés a
I'air comprimé.

Aprés le polissage final a la silice colloidale ou
a I'alumine, laisser I'eau couler sur le drap de
polissage pendant 10 a 20 secondes pour le
ringage des échantillons et du drap.

Puis, nettoyer immédiatement les échantillons
individuels avec le détergent neutre, en passant
avec précaution le pouce sur la surface prépa-
rée, les rincer précautionneusement avec de
I'eau, les vaporiser a I'éthanol et les sécher par
un courant d’air chaud puissant. Aprés chaque
étape de préparation, la plaque porte-échantil-
lons est retirée de la machine et est a son tour
nettoyée.

Les échantillons ne devront, en aucun cas, étre
laissés avec de I'eau stagnant sur la surface,
particulierement apres la derniére étape de
polissage. Gela pourrait laisser des traces,
provoquer une décoloration et créer de la cor-
rosion pouvant affecter la qualité de I'analyse
subséquente.

Si I'analyse EBSD ne peut pas étre réalisée
immédiatement apres la préparation d’un échan-
tillon, la surface préparée devra étre protégée
pour éviter toute altération de la surface (pous-
siere ou salissure sur la surface, rayures, forma-
tion de couches d’oxyde, humidité). Pour cela,

il suffira de vaporiser une couche de laque pro-
tectrice (Struers Protecting lacquer) qui S’enleve
a I'acétone ou bien de conserver I'échantillon
préparé dans un dessiccateur (fig.16).



Autres métaux ferreux

Les trois premiéres étapes de préparation de
la méthode de préparation de base décrite plus
haut sont identiques pour tous les métaux
ferreux. Seuls des petits changements ont

été apportés aux étapes de polissage fin pour
ameéliorer la qualité des cartographies EBSD de
certaines applications spécifiques.

Aciers trempés

La distorsion du réseau de martensite rend
difficile I'obtention d’EBSD de bonne qualité. De
bons résultats sont obtenus sur les aciers trem-
pés au carbone et faiblement alliés contenant des

quantités variées de martensite, par une longue
étape de polissage fin diamanté. Lalumine (OP-
AA) est recommandée pour le polissage final
pour obtenir un bon résultat final avec un relief
minimum. Le résultat obtenu pour un acier a
outils (9CrWMn) est illustré aux fig.17-20.

Noter:

Les particules de seconde phase et les inclusions qui
existent dans les aciers peuvent également étre distin-
guées a I'aide de 'EBSD, cela va dépendre de leur taille et
de leur nature. Certains exemples de particules trouvées
dans les aciers grace a I'EBSD incluent les carbures de
fer, les carbures de bore, les carbures de silicium, les
carbures de chrome, les carbonitrures de titane, le sulfu-
re de manganese, les oxydes de fer.

Aciers trempés
Etape PG FG DP 1 DP 2 DP3 oP
Support Foil/Paper MD-Largo MD-Dur MD-Nap MD-Nap MD-Chem
Type |SiC Diamond Diamond Diamond Diamond Alumina
Abrasif
Taille | #320 9um 3um 1um Yaym
Suspension/ | Eau DiaPro DiaPro Dur 3 | DiaPro Nap | DiaPro Nap | OP-A
Lubrifiant Allegro/Largo 9 B1 Ya
t/m 300 150 150 150 150 150
Force (N) 30 30 30 15 10 10 10
Temps (min) |1 5-10 5 5 5 5 5

Noter: - Comme alternative a DiaPro, la suspension diamantée polycristalline P, 9 pm, 3 ym et 1 ym peut étre

utilisée avec le lubrifiant bleu.

- DP 1 est réalisé deux fois pendant 5 min avec différentes forces.

Fig.17: Martensite dans un acier a outil (9CriWMn)
attaqué au Nital 3%. Microscope optique.
BF, grossissement original 500x

Fig.19: Cliché EBSP de martensite (structure cubique
centrée) dans un acier a outil (9CrWMn), indexé.

Fig.18: Image de martensite dans un acier a outil
(9CrWMn) par diffraction d’électron a faible angle de
réflexion. MEB, grossissement original 1500x

Fig. 20: Cartographie EBSD pour I'examen d’une struc-
ture cristalline dans un outil d’acier (9CrWMn). (Colora-
tion IPF). Grossissement original 1500x.

Fontes grises et nodulaires

La difficulté principale lors de la préparation
des fontes grises et nodulaires est de pouvoir
garder le graphite tendre, en forme de lamelles
ou nodules, dans leur forme et taille réelles. Le
polissage fin diamanté est alors accompli sur
un drap de polissage de faible élasticité MD-Dur
et OP-U pour le polissage final afin d’assurer la
planéité optimale du graphite (ce processus est
également utile pour la préparation des aciers
avec inclusions et carbures). Le résultat obtenu
pour une fonte graphite nodulaire/sphéroidale
GGG6O est illustré aux fig. 21-24.

Fig. 21: Fonte nodulaire, GGG6O attaquée au Nital 3%.

La ferrite est blanche, les nodules de graphite sont gris
foncés, et le reste est de la perlite (brunatre). Microscope
optique, DIC, grossissement original 500x.

-

Fig. 22: Image de fonte nodulaire GGG60, par diffraction
d’électron a faible angle de réflexion. Noter les nodules de
graphite bien préservés. MEB, grossissement original 750x.

Fig. 23: Cartographie EBSD de fonte GGG60
(coloration IPF). Pour I'examen de la taille des grains et
l'orientation des grains. 750x.



Fontes grises

Etape PG FG DP 1 DP 2 oP
Support Foil/Paper MD-Largo MD-Dur MD-Nap MD-Chem
Type |SiC Diamond Diamond Diamond Collodial Silica
Abrasif
Taille | #320 9um 3um 1um 0.04 pm
Suspension / | Water DiaPro DiaPro Dur 3 DiaPro Nap B 1 | OP-U NonDry
Lubrifiant Allegro/Largo 9
t/m 300 150 150 150 150
Force (N 30 30 30 15 10 10
Temps (min) |1 5-10 5 5 5 1-2

Ce processus de préparation permet I'inspection
EBSD de la matrice de I'échantillon et expose

le graphite bien retenu, sans relief excessif.
Toutefois, la nature du graphite, méme aprés un
polissage final long, ne permet pas de réaliser
une inspection EBSD automatique des nodules.
Les clichés EBSP du graphite sont de qualité
médiocre. Néanmoins, la fig. 24 montre qu'’il est
possible d’indexer le graphite.

Noter:

- Comme alternative a DiaPro, la suspension diamantée
polycristalline P, 9 pm, 3 ym et 1 pm peut étre utilisée
avec du lubrifiant bleu.

- DP 1 est accompli deux fois 5 min en appliquant
différentes forces.

Fig. 24: Cliché EBSP de graphite
(structure hexagonale compacte)
dans une fonte GGG60 indexée.

Polissage électrolytique

Ala place de la préparation mécanique, le
polissage électrolytique représente souvent une
bonne technique de préparation alternative des
métaux ferreux, car elle est rapide (quelques
secondes) et ne laisse aucune déformation
mécanique.

Le polissage électrolytique implique un enléve-
ment de matiére (dissolution anodique) de la
surface de I'échantillon dans une cellule électro-
lytique, I'échantillon étant I'anode.

Le polissage électrolytique nécessite que la
structure de I'échantillon soit relativement ho-
mogeéne. Pour les métaux ferreux composés de
plusieurs phases différentes (c‘est-a-dire avec
différents potentiels électrochimiques), I'une des
phases sera davantage polie par rapport a une
autre et soit un relief excessif sera créé ou bien
encore la phase sera endommagée.

L'équipement de polissage automatique Lectro-
Pol-5 controle la plupart des parametres utilisés
dans un processus électrolytique pour un métal
spécifique, et le logiciel tient le registre des
paramétres suivants: la tension, la dimension
de la région polie, I'électrolyte, la température
de I'électrolyte, le taux de flux et le temps du
processus.

Avant le polissage électrolytique, un prétrai-

LectroPol-5, équipement automatique
de polissage et d’attaque
électrolytiques

tement de la surface a polir est nécessaire.
L'échantillon est tout d’abord prépoli sur papier
SiC, par exemple 320#, 500# et 1000# pendant
une minute sur chaque papier. Moins de relief
et une meilleure planéité peuvent étre obtenus
lorsque I"échantillon est poli mécaniquement
jusqu’a 3 pm selon la méthode de préparation
de base.

Préparation électrolytique pour la plupart
des aciers

Des résultats EBSD de bonne qualité peuvent
étre obtenus en polissant les aciers au carbone
et faiblement alliés électrolytiquement a partir
des données indiquées au Tableau 1.

Ce processus peut aussi étre utilisé pour révéler
la matrice des fontes grises et des aciers conte-
nant des inclusions ou des carbures. En raison
de leur différents potentiels électrochimiques,
ces constituants ne seront pas polis, mais
«s’échapperont» et les surfaces qu'ils occu-
paient apparaitront ainsi plus grandes.

Cependant, pour I'analyse EBSD de la mar-

tensite, le polissage électrolytique n’est pas
adéquat. Il est inévitable qu’au cours du polis-
sage, la structure soit également attaquée par
I'électrolyte. Le contraste en résultant est alors
trop prononcé pour pouvoir obtenir un bon
cliché EBSD en raison du phénoméne des zones
d’ombres.

Meéthode de préparation électrolytique des
aciers fortement alliés

Des clichés EBSD de trés bonne qualité peuvent
étre obtenus en polissant les aciers fortement
alliés électrolytiquement selon les données indi-
quées au Tableau 2.

Tableau 1 Tableau 2

Acier au carbone ordinaire, acier faiblement allié Aciers fontement alliés
Electrolyte: A2* Electrolyte: A3*
Surface: 1cm2 Surface: 1.cm2
Tension: 40V Tension: 35V
Flux: 14 Flux: 13
Temps: 12s Temps: 25s

*Pour la formule de I'électrolyte, veuillez contacter
votre représentant Struers




La préparation mécanique comparée a la
préparation électrolytique

Méme si la surface d’un échantillon semble trés
différente au MEB selon que le méme matériau
ait été préparé électrolytiguement ou mécani-
quement, des cartographies EBSD de haute
qualité sont obtenues avec ces deux finis de
surface. Fig. 26 et 27, montrant un échantillon

Acier inoxydable duplex

Fig. 25: Acier inoxydable duplex, aprés attaque électro-
lytique dans une solution aqueuse de 40% d’hydroxyde
de sodium, montrant de 'austénite (cfc) en blanc, et de

la ferrite jaunétre et bleudtre (structure cubique centrée).

Microscope optique, BF, grossissement original 200x.

Fig. 28: Cliché EBSP indexé, structure cristalline
cubique centrée, ferrite dans de I'acier inoxydable
duplex.
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d’acier inoxydable duplex, illustrent ces diffé-
rences.

Un résultat avec pratiquement aucune déforma-
tion et un minimum de relief peut étre obtenu
pour la plupart des aciers ferreux a I'aide d’une
préparation mécanique adéquate. Des éléments
structuraux tels que le graphite, les inclusions et
les carbures peuvent alors aussi étre analysés a

Fig. 26: Acier inoxydable duplex aprés prépolissage sur
papier SiC jusqu’a 1000# suivi par un polissage électro-
Iytique. MEB, grossissement original 800x.

Fig. 29: Cliché EBSP indexé, structure cristalline
cubique a face centrée, austénite dans de I'acier
inoxydable duplex.

I'aide de la EBSD. Ce processus est long, cepen-
dant, de 25 a 35 min. En revanche, le polissage
électrolytique est rapide et offre un contraste
plus élevé qui permettra de distinguer la matrice
de I'échantillon aprés un temps total d’environ

5 min.

[

Fig. 27: Acier inoxydable duplex apres polissage
mécanique jusqu'a I'étape OP-S. MEB, grossissement
original 800x.

Fig. 30: Cartographie des phases d’un acier inoxydable
duplex montrant la phase cubique a face centrée en
rouge et la phase cubique centrée en bleu. 800x.



Résumé

La variété des informations obtenues par une
analyse EBSD est vaste: évaluation de la taille
de grain; analyse de la forme, répartition, taille,
limite, déformation, orientation et identification
des phases, inclusions, carbures et précipités.

Les exemples décrits dans cette Note d’appli-
cation illustrent certaines des applications de
I'analyse EBSD de métaux ferreux. La technique
EBSD est appliquée pour un grand nombre
d’autres analyses spécifiques d’échantillons
appartenant a ce groupe de matériaux, par
exemple: I'évaluation de la phase sigma dans les
aciers fortement alliés, la teneur en inclusions
des aciers, I'évaluation des mesures de la ferrite
et de l'austénite résiduelles dans les aciers.

Quel que soit I'objectif d’une analyse EBSD,
celle-ci requiert une préparation spécifique et
soignée des échantillons, des solutions adé-
quates permettant de manipuler facilement et
avec précaution les échantillons par un enro-
bage ou a I'aide de dispositifs de bridage, car
la dimension de I'échantillon est limitée par la
capacité de la chambre du MEB.

Pour un polissage mécanique réussi, il est

recommandé:

- d’éviter 'emploi d’abrasifs grossiers pour le
prépolissage plan.

- de procéder a un prépolissage fin et polissage
a l'abrasif diamanté méticuleux afin d’éliminer
toute déformation provenant du prépolissage
plan.

- de réaliser le polissage final aux oxydes a la
silice colloidale pour obtenir une surface
pratiquement sans déformation.

Le polissage électrolytique, offrant une surface
exempte de déformation, est une technique de
préparation rapide et efficace pour les métaux
ferreux homogeénes.

Des méthodes de préparation métallographique
mécanique et électrolytique adéquates des
métaux ferreux pour I'analyse par diffraction des
électrons rétrodiffusés (EBSD) sont décrites.
Pour des résultats optimaux, une combinaison
de ces deux techniques de préparation, combi-
nées avec de bonnes pratiques de laboratoire,
impliquant un nettoyage soigné et une bonne
protection des surfaces préparées, sont recom-
mandés.

Glossaire

1 EDS: la spectroscopie aux rayons X a disper-
sion d’énergie est une technique analytique utili-
sée pour I'analyse élémentaire ou la caractérisa-
tion chimique d’un échantillon. Comme tout type
de spectroscopie, celle-ci dépend de I'examen
de I'échantillon par le biais des interactions entre
la radiation électromagnétique et la matiére,
I'analyse par les rayons X émis par la matiére
alors que celle-ci est frappée par des particules
chargées. Ses capacités de caractérisation sont,
dans une large mesure, basées sur le principe
fondamental que chaque élément posséde une
structure atomique unique, permettant aux
rayons X, caractéristique de la structure ato-
mique d’un élément, d’étre identifiés de fagon
unique 'un par rapport a l'autre.

2 Bragg: condition de Bragg: La condition de
Bragg définit les conditions régissant la dif-
fraction. Cette condition peut s’exprimer par la
formule suivante:

nA=2d,,, Sin®;

- O est I'angle de Bragg

- n est un nombre entier et définit I'ordre de
diffraction, par exemple, le premier.

- dy, est la distance inter-réticulaire du
plan (hkl)

- Nest la longueur d’onde du rayon incident

Pour les électrons MEB, la longueur d’onde

o

(R) est
0387
KV

ol kV est la tension d’accélération (kV).

3 Bandes de Kikuchi: les bandes de Kikuchi
sont des caractéristiques linéaires apparais-
sant lors d’un EBSP (cliché de Kikuchi). Elles
correspondent a une différence d’intensité des
électrons a partir du niveau de fond. La largeur
d’une bande de Kikuchi représente deux fois
I'angle de Bragg du plan pertinent.

4 Transformée de Hough: La détection auto-
matisée des bandes de Kikuchi dans le logiciel
d’acquisition CHANNEL est basée sur une trans-
formation de Hough.

La transformée de Hough fait la cartographie

de I'image EBSP (X,Y) dans I'espace de Hough
(“théta”, “distance”) en calculant I'intensité
moyenne le long des lignes inclinées en angle
“théta” et déplacées a partir du centre de I'image
par la “distance”. Un point dans 'EBSP se trans-
forme en une sinusoide dans I'espace de Hough,
une ligne mince se transforme en un point. Une

ligne de Kikuchi de largeur d se transforme en
une paire de maxima (ou minima) locale qui
sont séparées par une distance d. Un filtre papil-
lon est utilisé pour identifier ces maxima.

S IPF (Inverse Pole Figure): Composant créant
une cartographie sous forme de figure de pdle
inverse permet d’interpréter rapidement les
orientations cristallographiques en termes de
systeme de coordonnées (par exemple, le sens
de laminage).
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Szabadsag utca 117
Phone +36 (23) 80 60 90
Fax +36 (23) 80 90 91
hungary@struers.de

IRELAND

Struers Ltd.

Unit 11 Evolution@ AMP
Whittle Way, Catcliffe
Rotherham S60 5BL
Tel.: +44 0845 604 6664
Fax: +44 0845 604 6651
info@struers.co.uk

ITALY

Struers Italia

Via Monte Grappa 80/4
20020 Arese (MI)

Tel.: +39-02/38236281
Fax: +39-02/38236274
struers.it@struers.it

JAPAN

Struers K.K

Takanawa Muse Bldg. 1F
3-14-13 Higashi-Gotanda,
Shinagawa

Tokyo

141-0022 Japan

Tel.: +81 3 5488 6207
Fax: +813 5488 6237
struers@struers.co.jp

Ensuring Certainty

Struers ApS

Pederstrupvej 84

DK-2750 Ballerup, Denmark
Phone +45 44 600 800

Fax +45 44 600 801
struers@struers.dk
www.struers.com

NETHERLANDS

Struers GmbH Nederland
Zomerdijk 34 A

3143 CT Maassluis

Tel.: +31 (10) 599 7209
Fax: +31 (10) 5997201
netherlands@struers.de

NORWAY

Struers ApS, Norge
Sjoskogenveien 44C
1407 Vinterbro

Tel.: +47 970 94 285
info@struers.no

AUSTRIA

Struers GmbH R
Zweigniederlassung Osterreich
Betriebsgebiet Puch Nord 7
5412 Puch

Tel.: +43 6245 70567
austria@struers.de

POLAND

Struers Sp. zo.o.
Oddziat w Polsce

ul. Jasnogorska 44
31-358 Krakow

Tel.: +48 12 661 20 60
Fax: +48 12 626 01 46
poland@struers.de

ROMANIA

Struers GmbH, Sucursala
Bucuresti

Str. Preciziei nr. 6R
062203 sector 6, Bucuresti
Tel.: +40 (31) 101 9548
Fax: +40 (31) 101 9549
romania@struers.de

SWITZERLAND

Struers GmbH
Zweigniederlassung Schweiz
WeissenbrunnenstraBe 41
CH-8903 Birmensdorf

Tel.: +41 44777 63 07

Fax: +4144 777 63 09
switzerland@struers.de

SINGAPORE

Struers Singapore
627A Aljunied Road,
#07-08 BizTech Centre
Singapore 389842
Tel.: +65 6299 2268
Fax: +65 6299 2661
struers.sg@struers.dk

SPAIN

Struers Espaiia

Camino Cerro de los Gamos 1
Building 1 - Pozuelo de Alarcon
CP 28224 Madrid

Tel.: +34 917 901 204

Fax: +34 917 901 112
struers.es@struers.es

FINLAND

Struers ApS Suomi
Sahaajankatu 20-22 A6
00880 Helsinki

Tel.: +358 (0)207 919 430
finland@struers.fi

SWEDEN

Struers Sverige

Box 20038

161 02 Bromma

Tel.: +46 (0)8 447 53 90
Fax: +46 (0)8 447 53 99
info@struers.se

UNITED KINGDOM
Struers Ltd.

Unit 11 Evolution @ AMP
Whittle Way, Catcliffe
Rotherham S60 5BL
Tel.: +44 0845 604 6664
Fax: +44 0845 604 6651
info@struers.co.uk

USA

Struers Inc.

24766 Detroit Road
Westlake, OH 44145-1598
Tel.: +1 440 871 0071
Fax: +1 440 871 8188
info@struers.com
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