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Journ�es th�matiques 2013 – SFC Les Ulis

LES CERAMIQUES ET LES MATERIAUX MINERAUX

Jeudi 6 juin 2013

09h00 - 10h00 Accueil

10h00 - 10h30 Mot de E. Poulain (Directeur GÄnÄral de la SFC) et prÄsentation de la SFC par S. Auclerc 
(responsable du LC2M)

10h30 - 11h15 Il �tait une fois la c�ramique - G�n�ralit�s et petit historique, Marie-Eline COUTURIER, 
SFC, les Ulis

11h15 - 11h45 Caract�risation de mat�riaux argileux par microscopie �lectronique � balayage, Claire 
PEYRATOUT, CEC – GEMH, Limoges)
Les min�raux riches en argiles sont utilis�s dans des applications de c�ramiques traditionnelles 
(arts de la table) mais �galement plus technologiques (mat�riaux de construction, composites, 
nanomat�riaux). Les propri�t�s chimiques de surface des collo�des argileux ainsi que leur 
morphologie particuli�re leur conf�rent des propri�t�s utiles pour le proc�d� de mise en forme, 
comme la plasticit�. De plus,  lorsque l’organisation des collo�des est optimis�e, les mat�riaux 
r�sultants pr�sentent des propri�t�s d’usage, notamment m�caniques, performantes.
Cette pr�sentation vise � illustrer, � travers divers exemples de mat�riaux d�velopp�s en 
laboratoire, la relation entre  la microstructure de divers mat�riaux � base d’argile, et les 
propri�t�s d�velopp�es.

11h45 - 12h15 Fa�ences �gyptiennes : cas de la porte du palais de S�thi 1er � Qantir, Patrice LEHUEDE, 
Centre de Recherche et de restauration des Mus�es de France
Le Louvre conserve une grande quantit� de briques et fragments provenant du palais de S�thi 
1er (pharaon de 1293 � 1279 avant J.-C.). Toutes ces briques sont en fa�ence �gyptienne, c'est-
�-dire constitu�es majoritairement de quartz agglom�r� par une phase vitreuse peu abondante. 
Elles sont recouvertes, sur la face apparente, d’une gla�ure g�n�ralement bleue, avec souvent 
des �l�ments de d�cor ou des inscriptions (hi�roglyphes) de couleurs diff�rentes. 
Compte tenu de l’abondance des fragments conserv�s, il a �t� possible de faire des sections 
polies pour des analyses, en particulier par MEB-EDS. Les r�sultats de ces �tudes montrent que 
les diff�rentes couleurs de la gla�ure que l’on trouve sur une m�me brique correspondent � des 
diff�rences de composition qui portent non seulement sur les colorants mais aussi sur les 
�l�ments constitutifs de la gla�ure comme Ca ou Al. Ces r�sultats permettent de proposer des 
hypoth�ses de fabrication de ces briques.

12h15 - 14h00 D�jeuner libre
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14h00 - 14h30 Application de techniques de microanalyse pour la caract�risation de combustibles c�ramiques 
nucl�aires irradi�s, Stephan BR�MIER, P. POEML, F. LAHEURTE, R. HASNAOUI 
Euratom, Karlsruhe, Germany
Microbeam analysis is widely used in the nuclear power industry.  It is used for routine post-
irradiation examination and for research into the mechanisms affecting safe operation of the 
nuclear fuel. The techniques most commonly used are wave-length dispersive electron probe 
microanalysis (WDS-EPMA), scanning electron microscopy (SEM) and secondary ion mass 
spectrometry (SIMS). Other microbeam analysis techniques that have been successfully applied 
to irradiated nuclear fuel are transmission and replica electron microscopy (TEM and REM), micro 
X-ray fluorescence (micro-XRF) and micro X-ray diffraction (micro-XRD).  SEM, TEM and REM 
have been mainly used to study the evolution of fission gas bubbles, which cause the fuel to swell 
during irradiation [1-3], and micro-XRD has been used to investigate the change in lattice 
parameter caused by irradiation damage and the build-up of fission products during irradiation 
and to assess their influence on the transformation of the fuel microstructure after prolonged 
irradiation [4].
WDS-EPMA is the microbeam analysis technique most widely available in nuclear research 
centres around the world. From the perspective of investigating irradiated nuclear fuel, this 
technique has a number of limitations. The main drawback is that it does not measure isotopes.  
A further shortcoming is the detection limit, which for a radioactive sample is at best 200 ppm [5].  
In addition, the fission gas krypton cannot be measured because the second order M 1 U X-ray 
line coincides with the Kr L 1 line and the Kr K X-ray lines have a high critical excitation energy 
of 14.3 keV. Finally, owing to the shallow electron penetration in nuclear fuel, the fission gas 
trapped in pores and bubbles larger than about 0.1 m cannot be detected [6,7].  These 
deficiencies have been overcome by combining EPMA with micro-XRF [8] and SIMS [9].
This presentation will recall some background information about nuclear fuel rods and their 
irradiation, followed by a description of the features that set apart the microbeam analysis of 
irradiated nuclear fuel from standard practice on "cold" materials. Finally, specific examples 
illustrating the past and present use of microbeam analysis in nuclear research are discussed, 
with emphasis on most valuable and unique sets of results.
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14h30 - 15h00 Mat�riaux c�ramiques et r�fractaires : compr�hension du comportement � l’application gr�ce � la 
microanalyse par microsonde. C�cile WISS, Saint-Gobain, CREE, Cavaillon
Saint-Gobain CREE est un centre de recherche de Saint-Gobain centr� sur les mat�riaux 
min�raux.
L’expos� pr�sentera diff�rents exemples de l’int�r�t des analyses par microsonde pour la 
caract�risation des c�ramiques et r�fractaires, notamment pour : 
- caract�riser l’�tat de corrosion des r�fractaires (apr�s test d’application ou sur �chantillons 

usag�s r�els) pour comprendre leur comportement en application et  d�velopper de 
nouvelles solutions r�pondant mieux aux besoins

- caract�riser les microstructures (fines) pour inventer des nouveaux produits plus performants

: http://www.gn


EditÄ le 04/06/2013 GN-MEBA - Journ�es Th�matiques 2013 – SFC Les Ulis
LES CERAMIQUES ET LES MATERIAUX MINERAUX

GROUPEMENT NATIONAL DE MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE ET DE MICROANALYSES
GN-MEBA - SFP – 33 rue Croulebarbe – 75013 PARIS

T�l : 33 (0)1 44 08 67 10   Fax : 33 (0)1 44 08 67 19 Web : http://www.gn-meba.org   SIRET 442 011 854 00027
Enregistr� au titre de la formation permanente sous le num�ro 11 75 40389 75, cet enregistrement ne vaut pas agr�ment de l’Etat

3

15h00 - 15h30 Caract�risation de rev�tements ost�oconducteurs hydrogel-c�ramique par microscopie 
�lectronique � balayage en pression variable, David MOREAU, Laurent CORTE, Centre des 
Mat�riaux, Mines Paristech, Evry
Pour la reconstruction de tissus conjonctifs du syst�me ost�oconducteur tels que le cartilage ou 
le ligament, il est essentiel d'assurer un ancrage fort et durable des implants aux tissus osseux. 
Une approche consiste � rev�tir la surface de l'implant par une c�ramique d'hydroxyapatite, 
proche en composition du min�ral osseux et connue pour son caract�re ost�oconducteur. 
Nous appliquons cette approche en d�veloppant des rev�tements composites de particules 
d'hydroxyapatite dispers�es dans une matrice d'hydrogel contenant environ 50% d'eau en poids. 
La caract�risation de la morphologie de ces dispersions et plus encore de l'�tat de surface sont 
centraux pour le contr�le des performances ost�oconductrices de ces rev�tements. 
L'utilisation du MEB S-FEG FEI Nova NanoSEM 450 en configuration "pression variable" permet 
d'observer des �chantillons de composites d'hydrogel d'alcool poly(vinylique) et d'hydroxyapatite 
dans un �tat hydrat�, proche des conditions in vivo. La morphologie et l'�tat de surface de ces 
rev�tements sont caract�ris�s par des observations en �lectrons secondaires et en �lectrons 
r�tro-diffus�s. La combinaison de ces deux techniques permet de mesurer quantitativement la 
densit� du rev�tement et surtout la fraction d'hydroxyapatite expos�e en surface, directement 
accessible aux cellules du tissu osseux. Ces mesures ont permis de d�finir des compositions et 
proc�d�s de fabrication pour une premi�re �tude in vivo de ces implants.

15h30 - 18h00 Pause et Visite des laboratoires de la SFC

Vendredi 7 juin 2013

09h30 - 10h00 Rupture des mat�riaux fragiles, fractographie des verres et vitroc�ramiques, Odile FRABOULET, 
Corning Avon
Le verre est un mat�riau qui pr�sente un comportement fragile � la rupture.
Des casses peuvent survenir sur des articles en verre au cours de leur �laboration, de leur 
transport ou de leur utilisation par le client.
Dans tous les cas de figure, il y a un grand int�r�t � d�terminer les causes d’une casse.
La compr�hension du mode de rupture peut apporter des �l�ments importants, et d�terminer par 
exemple si l’usage qui a �t� fait de l’objet est en bonne ad�quation avec sa conception initiale (et 
vice versa), ou si sa fabrication et les manipulations ont introduit des endommagements qui ont 
alt�r� sa r�sistance m�canique, le rendant impropre � l’usage.
La pr�sentation abordera les aspects pratiques de l’analyse fractographique du verre, ainsi que 
les sp�cificit�s li�es aux vitroc�ramiques ou aux c�ramiques.

10h00 - 10h30 D�gradation des barri�res thermiques EB-PVD par des d�p�ts polluants type CMAS, Marie 
H�l�ne VIDAL-SETIF, Catherine RIO, Denis BOIVIN, Claire SANCHEZ, Odile LAVIGNE,
ONERA
Les barri�res thermiques �quipent aujourd’hui les parties les plus chaudes des turbines � gaz, 

qu’elles soient a�ronautiques ou terrestres (chambre de combustion, aubes mobiles ou 
directrices, anneaux de turbine). 

Le syst�me BT standard consiste en une couche de c�ramique poreuse (zircone yttri�e 
partiellement stabilis�e 8YPSZ) d�pos�e sur une couche de liaison m�tallique riche en aluminium 
(NiAl(Pt)), elle-m�me d�pos�e sur le substrat m�tallique refroidi, un superalliage � base de 
nickel. 

: http://www.gn
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En  service, une couche d’alumine adh�rente et protectrice se forme entre la couche de liaison et 
la barri�re thermique.       

En fonctionnement, pour les aubes de turbine et les distributeurs situ�s dans la partie la plus  
chaude des moteurs d’avions (turbine HP), la temp�rature � la surface des barri�res thermiques 
(BT)  peut atteindre 1200�C. A ces temp�ratures, les barri�res thermiques sont sujettes � la 
corrosion par des aluminosilicates de calcium et de magn�sium (CMAS) fondus provenant de 
l’ingestion par le moteur de particules min�rales (sable, s�diments, cendres) contenues dans les 
gaz chauds entrant dans la turbine.

Au cours de cette pr�sentation, on montrera comment l’utilisation conjointe de diff�rentes 
m�thodes de caract�risation et d’analyse (observations MEB, analyse EDS, cartographie X, 
EBSD, DRX)  a permis de caract�riser la d�gradation des BT par les CMAS et de pr�ciser le 
m�canisme  de dissolution/repr�cipitation � l’origine de la corrosion de la barri�re thermique

10h30 - 11h00 Pause

11h00 - 11h30 Les oxydes de structure pyrochlore comme c�ramique nucl�aire, Ga�l SATTONNAY, Universit� 
Paris-Sud 
Les oxydes de structure pyrochlore sont des candidats potentiels pour �tre utilis�s comme cible
de transmutation des d�chets radioactifs. 
La synth�se de ces mat�riaux peut �tre r�alis�e par frittage Flash � partir d'un m�lange de 
poudre ou � partir d'une poudre de la phase d�j� form�e. 
La microstructure des c�ramiques �labor�es doit �tre caract�ris�e par microscopie �lectronique 
(imagerie, analyse chimique avec EDS et orientation pr�f�rentielle par EBSD) avant de tester la 
r�sistance � l'irradiation de ces mat�riaux. 
Des exemples de microstructures obtenues seront pr�sent�s..

11h30 - 12h00 Apport de la microscopie � la compr�hension de la construction des d�p�ts �labor�s par 
projection plasma, Alain DENOIRJEAN, CEC – SPCTS, Limoges

12h00 - 12h30 Corr�lation entre microstructure et propri�t�s otiques de c�ramiques transparentes par 
microtomographie FIB, Lucile LALLEMANT, ONERA et Thierry DOUILLARD, Vincent GARNIER 
Gilbert, FANTOZZI, Guillaume BONNEFONT : MATEIS/CLYM Lyon
Les c�ramiques transparentes sont utilis�es dans l’industrie pour un large choix d’applications 
(�clairage, blindage, syst�mes optiques, bijouterie, ...). Les mat�riaux actuellement utilis�s (verre 
ou monocristaux) poss�dent des niveaux �lev�s de transparence mais des propri�t�s 
m�caniques (duret�, r�sistance � l’usure) et physico-chimiques (r�sistance � la corrosion) plut�t 
faibles. L’�laboration de c�ramiques polycristallines transparentes constitue donc un d�fi 
technologique majeur car elles peuvent pr�senter de meilleures propri�t�s m�caniques avec un 
co�t de production inf�rieur � celui des monocristaux.
L’obtention de c�ramiques transparentes n�cessite un contr�le minutieux des microstructures. En 
effet, les d�fauts pr�sents � l’int�rieur du mat�riau peuvent entra�ner des ph�nom�nes de 
diffusion de la lumi�re, diminuant ainsi les propri�t�s optiques. Parmi les sources de diffusion, on 
s’int�ressera particuli�rement ici au cas des porosit�s dont l’influence est directement li�e � leur 
nombre, leur distribution et leur taille. Ainsi, des observations par nanotomographie-FIB ont �t� 
effectu�es afin d’obtenir des reconstructions 3D de la distribution de porosit� au sein de 
mat�riaux transparents. Les r�sultats obtenus en terme de pourcentage (0.01%) et de taille de 
pores (~ 100 nm) pr�sentent une bonne corr�lation avec les mod�les th�oriques liant la 
transmission optique avec le taux et la taille de pores des �chantillons.

: http://www.gn
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Cette �tude a �t� r�alis�e au sein du laboratoire MATEIS dans le cadre du projet ANR 
CeraTRANS. Les observations par nanotomographie – FIB ont �t� effectu�es au sein du Centre 
Lyonnais de Microscopie (CLYM).

12h30 - 14h00 D�jeuner libre

14h00 - 14h30 Evaluation de la r�sistance � la corrosion de briques r�fractaires MgO-C, Marie-Eline 
COUTURIER, Sophie AUCLERC, SFC les Ulis, Christophe PERROT, Thomas VENDRICK, 
Lorette SEBILLAUD, ICAR, 54 Moncel-l�s-Lun�ville, Tiphaine CORDONNIER ArcelorMittal R&D, 
57 Maizi�res-les-Metz
A la demande du milieu sid�rurgiste, une �tude de la r�sistance � la corrosion de mat�riaux 
r�fractaires destin�s � la protection de convertisseurs � oxyg�ne pour le traitement de l’acier 
liquide a �t� men�e pour appr�hender au mieux leur comportement en service. Il s’agit de 
briques r�fractaires de magn�sie-carbone.

Les conditions de travail d’un convertisseur � oxyg�ne sont extr�mes (par exemple temp�rature 
de 1650�C/1700�C). Les mat�riaux r�fractaires utilis�s dans les convertisseurs � oxyg�ne 
subissent donc d’importantes contraintes tant thermochimiques que thermom�caniques limitant 
leur dur�e de vie.

Pour simuler au mieux le comportement des mat�riaux dans un tel milieu, un premier test de 
corrosion en four rotatif a �t� r�alis� sur sept briques diff�rentes. Cet essai a permis la 
comparaison directe visuelle de diff�rentes briques magn�sie-carbone. Puis une �tude 
microstructurale des diff�rentes briques test�es a �t� ensuite men�e dans le but de mettre en 
�vidence les m�canismes de corrosion. C’est cette seconde partie qui vous sera pr�sent�e.

Toutes les briques pr�sentent deux zones distinctes : un front de corrosion et le cœur de la 
brique, zone r�put�e encore saine. Dans ces deux zones, on retrouve des granulats de magn�sie 
li�s entre eux par la matrice carbon�e. Le front de corrosion est d�carbur� par l’action de 
l’atmosph�re gazeuse et des oxydes de fer.

La mesure des tailles de grains de magn�sie, coupl�e aux observations et aux microanalyses X
en microsonde (r�alis�es dans le cœur de brique) permettent de classifier les produits en 
fonction de leur puret� et de leur cristallinit�. En effet, la magn�sie �lectrofondue se caract�rise 
par des cristallites pouvant �tre pluri-millim�triques, avec des puret�s allant au-del� de 99% en 
MgO. La taille des cristallites est cruciale puisque le grain de MgO est pr�f�rentiellement attaqu� 
par sa phase intercristalline.

La matrice des briques est compos�e de carbone sous forme de graphite, de magn�sie fine ainsi 
que d’antioxydants transform�s. Ceux-ci, � l’origine de l’aluminium m�tallique, subissent un 
changement de phase � haute temp�rature par un processus complexe, menant � la formation 
d’alumine et �ventuellement de spinelle MgAl2O4. Le r�le des antioxydants est de prot�ger la 
matrice carbon�e de l’oxydation, et leur pr�sence peut expliquer le bon comportement � la 
corrosion de certaines briques.

14h30 - 15h00 Coupling cryo-SEM, confocal microscopy and Brownian Dynamics simulations, Fabrice 
ROSSIGNOL, CEC – SPCTS, Limoges
Nous pr�sentons ici l'�tude de l'h�t�roagr�gation en voie aqueuse de particules collo�dales 
mod�les marqu�es en fluorescence et � chimies de surface contr�l�es. 
Un comparatif est �tabli entre simulations num�riques (dynamique brownienne) et observations 
exp�rimentales de la structuration (cryo-MEB, microscopie confocale) montrant le caract�re 
pr�dictif des simulations (taille et forme des agr�gats, percolation, etc...) et la compl�mentarit� 
des diff�rents outils d'analyse utilis�s.

15h00 - 15h30 Analyse de c�ramiques traditionnelles en microsonde, Camille LABROSSE, SFC les Ulis
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