Le Centre de Caractérisation Microscopique des Matériaux, le (CM)?

Technigues modernes de microscopie
électronique et applications industrielles

Ecole Polytechnique de Montréal

Pour toute demande contactez-nous:

514-340-4788 19 novembre 2009
cm2@polymtl.ca
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Le (CM)? est sollicité pour la résolution de probléemes et la réalisation de
travaux de recherche nécessitant des équipements de pointe pour les
industriels et les universitaires dans le domaine des matériaux et des
procédés de mise en ceuvre.

Le (CM)? se distingue par I'expertise de son équipe de recherche en
caractérisation structurale et en génie des matériaux, nhotamment dans
I'étude des relations entre la structure des matériaux, les procédes et les
propriétés.

Le (CM)?2 possede un systeme de gestion grace auquel les clients travaillent
directement avec le personnel  du centre. Les clients qui le désirent
peuvent également apprendre a utiliser les instruments eux-mémes.

Le (CM)? fut créé en 1988 suite a une croissance des activités du LCM? créé
en 1978 (31 ans d’existence ).
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Q Le microscope électronique a balayage utilise un faisceau d’électrons pour
imager les échantillons.
Q Contraste topographique: observation du relief de surface (analyse de rupture)
Q@ Contraste chimique: différencier les phases de compositions différentes

Q@ En mesurant I'énergie des rayons-X émis par I'échantillon, des analyses
chimigues (qualitatives et quantitatives) peuvent étre effectuées.

Alliage de Mg (AJ62) Poudre d’acier (poreuse)

Contraste chimique Contraste topographique
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Q Imagerie Q@ Analyses chimiques (EDS et WDS)
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Inclusion dans un acier a outil

Distribution des éléments dans un acier a outil
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Surface de rupture d'une piece en CPVC

Site d'initiation
de la fissure

Contamination
au Fe
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Q@ JEOL JSM-7600F

Q
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Résolution de 1.0 nm a 15 kV
Résolution de 1.4 nm a 1 kV
Tension d’accélération de 0.1 kV a 30 kV

Canon électronique a effet de champ (FEG) pouvant
atteindre des courants élevés (> 200 nA).

Possibilité d’appliquer une tension a I'échantillon afin de
réduire I'énergie des électrons incidents (mode « Gentle
Beam »).

Q Réduit les effets de charge sur les échantillons non-

conducteurs .

Q Réduit également la contamination de surface (effet carré noir).
Equipé d’un détecteur d’électrons secondaire pouvant filtrer
I'énergie des électrons collectés permettant le passage
progressif d’'un contraste de topographie vers un contraste
chimique.

Equipé d’un détecteur conventionnel d’électrons
rétrodiffusés ainsi que d'un détecteur d’électrons
rétrodiffusés a faible angle (LABE : Low Angle
Backscattered Electrons) permettant I'obtention d’'un
contraste chimique sans compromettre la résolution
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Q Résolution maximale en imagerie
de 1 nm.

< o

Nanocristaux de Pt
Vérification de la taille des cristaux
(développement de catalyseurs)

Nanotubes de carbone
(développement de nouveaux matériaux
nanocomposites a I'aide de nouveaux procédés)
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Q Contraste chimique en imagerie.

Carbures de chrome de différentes
compositions dans un acier inoxydable
(applications automobiles)

Nanoparticules de Au sur film de
nanoparticules d’oxyde de W
(développement de matériaux
électrochromiques)

cm2@polymtl.ca

10




- [-?[-? @@

Q@ Observation d’échantillons non-
conducteurs a de tres faibles
tensions d’accélération.

Particules de toner

D

Permet d'éviter d'effectuer un dépot
métallique (Au-Pd) sur certains échantillons
non-conducteurs. A fort grossissement (>100
000X) le dépét devient visible et géne les
observations et les analyses rayons-X.
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Q Mesure les distances interplanaires . || || || Ny N
des échantillons cristallins.

Q Permet de déterminer les
COMPpOSEs présents.

Q Exemple: vérification de la
présence d’austénite dans un acier
inoxydable.

200

Austénite

Carbure de Cr |

241293

Martensite

060696

Ferrite
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Q@ Spectrométrie des électrons Auger:

Q@ Méthode d’analyse chimique de surface (5 nm) par la mesure de I'énergie des
électrons Auger (micro-€électronique, phénomeénes de surface etc.).

cm2@polymtl.ca

13

*)
Q Profil de concentration en fonction de la profondeur sur une particule de
poudre d’acier atomisée.

Q@ Mise en évidence de la présence d’'une couche d’oxyde en surface.

— W
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\\/\/\W - 8r B .,
/ T Fe Poudre d'acier atomisée.
N Nombreuses applications

industrielles.
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Q Le FIB est un équipement dédié a la préparation d’échantillons pour le MET.
Il permet de sélectionner la région a amincir et d’observer le processus tout
au long de la préparation.
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Q Temps total de préparation d’'un échantillon : 4 a7

heures. Echantillon observé au MET

Support en Cu pour
I'observation au MET
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Autres utilisations du FIB

Q Préparation de sections transversales

Puce électronique

HDPE/PS/PMMA 80/10/10

Vérification de I'épaisseur
des couches ou des
contacts entre les couches

AFM
Q Lissage de surface pour I'observation a 'AFM
Permet l'observation en
haute résolution des 3 lons de Ga*
polymeres présents (30keV)

sans déchausser les
polymeéres PS et
PMMA de la matrice de

PE. Polymeére

cm2@polymtl.ca
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Q9 JEOL JEM-2100F :

Q@ Canon a effet de champ (FEG) fonctionnant
a 200 kV.

Q@ Faisceau d’électrons pouvant atteindre 2 A
de diamétre.

Q@ Résolution pouvant atteindre prés de 1 A.
Q@ Dans ce type de microscope, les électrons

passent a travers un échantillon trés mince
( 200 nm).

Atomes de Si

cm2@polymtl.ca
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Lame mince de Mg (AJ62) Agrégat de nanoparticules de TiO,
(Bloc-moteur BMW) (Etude toxicologique sur les

nanoparticules)
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Q@ EDS (rayons-X)

/L T

Q9 PEELS

(perte
d’énergie
des
€électrons)
Acier nitruré
(pour durcir la
surface de tubes
hydrauliques)

Alliage de Mg (AJ62)
(Bloc-moteur BMW)
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Q Identification de lintermétallique Fe,Al; @ Etude des structures de dislocations.
ayant une structure cristalline
orthorhombique.

Q@ Cet intermétalliqgue se forme dans les
aciers galvanisés utilisés pour les tles
d’automobiles. Sa présence est cruciale
pour I'adhérence du zinc sur I'acier.

Dislocations

L'étude des dislocations permet de comprendre le

comportement en fluage (déformation) de I'alliage

a haute température.

Cet alliage de Mg est utilisé dans un bloc moteur
contraintes + température.

cm2@polymtl.ca #t
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Couche mince

Nanotube de carbone (multi-parois) Nanoparticules d’'or dans SiO,
Développement de catalyseurs Filtre optique a indice de réfraction
variable

cm2@polymtl.ca
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Q@ Objectif:

Q Libérer un médicament contre le /
cancer directement sur la tumeur 4
pour limiter les effets secondaires.

@ Meéthode:

Q@ Utilisation de TMMC (therapeutic
magnetic microcarrier) et d’'un
champ magnétique (IRM) pour
guider le médicament au bon
endroit.

Q L'équipement du (CM)? a été utilisé
afin de caractériser les TMMC.
Q FIB, MEB-FEG et MET.

Résultats publiés dans la revue Biomaterials par Pierre Pouponneau®®?, Jean-Christophe Lerouxt< et Sylvain Martel?.
a Département de nanorobotique et génie biomédical (Ecole Polytechnique de Montréal)

b Faculté de pharmacie (Université de Montréal)

¢ Département de chimie et de biosciences appliquées (Institut des sciences pharmaceutiques, Zurich)
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Particule magnétique (FeCo)
entourée d’'une coquille de
graphite afin de la protéger
contre I'oxydation et
préserver les propriétés
magnétiques.

Observée au MET.

TMMC contenant des
particules magnétiques
coupé au FIB et observé au
MEB-FEG.

cm2@polymtl.ca
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Microscope optique:
Observation du probléme

Jeudi soir | Appel d’'un client pour signaler Présence de régions moins dures et de
29 oct. 2009 un grave probleme de microstructure différente dans un
production engrenage
v
Vendredi matin .| Organisation de la disponibilité
30 oct. 2009 "| des appareils et du personnel
Vendredi aprés-midi Arrivée du client avec ses
30 oct. 2009 > échantillons problématiques,
début des analyses
MEB:
Observation a plus fort grossissement et
— — ot analyses chimiques quantitatives
Samedi matin ,| Reunion pour discuter des Composition chimique différente des
31 oct. 2009 "| premiers résultats et de la suite régions moins dures
des travaux
i
1
1
i
1
v
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FIB:
Préparation de 3 lames minces dans des régions
d’intéréts identifiée au MEB
i
i MET:
! Observation et analyse a trés fort grossissement
v de la région problématique
- - Suite des travaux avec réunions Oxydation de certains éléments d’alliage.
Semaine suivante I internes (5 personnes) et L'oxydation débute dans les porosités et se
du 2 nov. 2009 contact quotidien avec le client propage aux joints de grain sous forme de petits
oxydes de 50 a 200 nm.
Auger:
Rupturein-situ d’'un échantillon prélevé dans une
zone contenant des régions problématiques
Observation de I'oxydation & la surface des
porosités
- - Rédaction du rapport final.
Semainesuivante || £y moins de deux semaines, les résultats recueillis ont permis non seulement de
du 9 nov. 2009 trouver la cause du probléme mais également de déterminer les mécanismes
expliquant le probleme.
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@ En 2008-2009, nous avons travaillé avec 99 industriels et 178
universitaires. Total de 362 projets portant sur des
problématiques a court, moyen et long terme.

Elise Campeau
Administratrice
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Gilles L'Espérance
Directeur

—> Clients |

Pour toute demande contactez-nous:

514-340-4788
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Philippe Plamondon
Associé de recherche

Eric Duchesne
Associé de recherche

Jean-Philippe Masse
Associé de recherche
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Philippe Beaulieu
Etudiant Ph.D.

Mathieu Boisvert
Etudiant Ph.D.

lan Bailon-Poujol
Etudiant M.Sc.A.

Fabrice Bernier
Etudiant Ph.D.

Marie-Christine Cloutier
Etudiante M.Sc.A.

Etienne Champagne
Etudiant M.Sc.A.
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