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Cours/TD non autorisés – Calculatrices tolérées (le barème est approximatif)
I – Diffraction des électrons (10 points)

On dispose d’un matériau que l’on a préparé afin d’effectuer des tests par diffraction des électrons dans un microscope électronique en transmission (MET). 

Le cliché obtenu est donné sur la Figure 1. 

1) Donnez en quelques lignes quelle est la préparation effectuée avant analyse par MET. Pourquoi effectue-t-on une telle préparation ? (1 point)

2) Calculez la longueur d’onde  (en Å)  correspondant aux paramètres utilisés et donnés sur le cliché (1 point)

Rappel :
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3) Calculez les dhkl théoriques pour la structure correspondante (celle indiquée sur le cliché de diffraction des électrons). (2 points)

On rappelle que l’ordre de diffraction des plans pour cette structure est la suivante : (110), (200), (211), (220), (310), (222), (321), (400), (330) et (411), (420), (332), (422)

4) Calculez ensuite Dhkl sachant qu’il existe un rapport de 1,374 entre la distance d mesurée sur le cliché et la distance réelle. (2 points)

5) Indexez le cliché de diffraction de la Figure 1. On indexera TOUS les points ! (3 points)

6) Vérifiez votre résultat en montrant que vous retrouvez bien l’axe de zone [112] par un produit vectoriel. (1 point)
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Figure 1 : Clichés de diffraction des électrons obtenu pour l’exercice I.
II – Observations MEB d’un alliage Al-Ni (5 points)
II.1- Description des phases en présence

Sur ce matériau (alliage Al-Ni), 3 phases sont présentes (Figure II.1) : 

· 98%Al, 2%Ni 

· 75%Al, 25% Ni

· 60%Al, 40% Ni
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Indiquez sur la figure ci-dessous chaque phase en explicitant clairement votre choix. (On donne : ZAl = 13, ZNi = 28) 
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Image par électrons rétrodiffusés (composition).
Analyse quantitative de chacune des trois phases.





Figure II.1 : Micrographie MEB
II.2 Images MEB en électrons secondaires (SEI) et rétrodiffusés (BEI).
a) Quels types d’informations sont donnés par les électrons SEI et BEI ? 
b) L’échantillon est constitué de deux plaquettes, à partir de l’image en électrons secondaires (à droite), de l’image en électrons rétrodiffusés (à gauche) et du profil de concentration, décrire ce que vous observez sur cet échantillon. 
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III– Caractérisation d’un composite céramique-métal (5 points) 

(source : Laboratoire d’Elaboration, Caractérisation et Modélisation des Matériaux (LEC2M))
La densification des carbures de tungstène est souvent réalisée par frittage en phase liquide à haute température en présence d’un liant métallique destiné à apporter au matériau la ténacité exigée. Le procédé de métallurgie des poudres constitue une voie la plus appropriée pour ce genre de matériau contrairement à la métallurgie classique qui impose un matériel onéreux en raison des températures de fusion élevées des carbures. La méthode d’infiltration permet de faire fondre le liant placé au dessus d’une poudre de carbures tassée dans un moule. L’écoulement du liant fondu est accéléré par les forces de gravité et favorisé par les forces capillaires. Ceci permet d’élaborer des matériaux composites céramique-métal qui conjuguent les propriétés réfractaires des carbures et la ténacité du métal. Ce procédé est utilisé pour la fabrication des outils de forage pétroliers et miniers. Ce travail consiste à élaborer un matériau par infiltration d’un mélange de carbures WC et W2C, tassé dans un moule en graphite, par du bronze allié au nickel. Le matériau obtenu est caractérisé par microscopie électronique à balayage (MEB) et par diffraction des rayons X. 
III-1 : Caractérisation de la poudre 
La figure III.1.1 donne une image obtenue par MEB de la poudre d’origine. 

· Quel type d’électron a-t-on utilisé pour obtenir une telle image (facile…) ? 

· La poudre vous semble-t-elle homogène ? Pourquoi ? 

· Pouvez-vous donner des informations sur la composition dans le cas présent ?
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Figure III.1.1 : Micrographie MEB de la poudre de départ
III-2 : Caractérisation du liant métallique 
Le liant métallique utilisé est du bronze dont la composition est la suivante :

Cuivre : 78,59 at.%

Etain : 3,69 et.%

Nickel : 12,08 at.%

Manganèse : 5,64 at.%

La micrographie (Figure III.2.1) donne un aperçu de ce liant avant utilisation avec les carbures. 
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Figure III.2.1 : Micrographie du liant métallique.
· Quelle est la technique d’observation utilisée ? (on se référera à la profondeur de champ…)

· Quelle(s) information(s) importante(s) manque(nt) sur cette micrographie?

· Quelle morphologie particulière présente ce liant en l’état ?../Examens/Article_Saint_Etienne.pdf
III-3 : Caractérisation du matériau final

Pendant l’infiltration, le liant en fusion s’écoule entre les particules de carbure de tungstène, élimine la porosité et provoque une pression isostatique qui réarrange les particules solides. Ce phénomène augmente fortement la densité. La bonne mouillabilité du carbure et les forces capillaires permettent d’atteindre une meilleure densification du matériau qui acquiert des propriétés associant la

dureté, la résistance à chaud du carbure de tungstène et la ténacité de la phase métallique intergranulaire. Le matériau élaboré est finalement analysé.
La figure III.3.1 présente un diffractogramme des Rayons-X. Il est déjà indexé. 

· Pourquoi n’observe-t-on que le cuivre provenant du liant ?
· Le matériau vous semble-t-il bien cristallisé ? Pourquoi ?
La figure III.3.2 présente une image obtenue par MEB sur le matériau final.
· Indiquez où se trouvent les différentes phases et nommez les.
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Figure III.3.1 : diffractogramme des Rayons-X obtenu sur le matériau final
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Figure III.3.2.a : Image MEB en électrons secondaires (matériau final)
Indentations








