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e )1 Detecteurs a disposition
Détecteurs Mode Contrasjte Co.ntr.aste
topographique | chimique
Everhart-Thornley haut vide X
3SD hayt V|de.+ X
pression variable
LFD pression variable X
GSED environnemental X
GBSD environnemental X X
+ COnes

Certains detecteurs se fixent sous la piece polaire

=> choix a faire avant les manipulations
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i) =7 Avant toute manipulation
en mode ESEM...

Choix du détecteur
GSED : images en électrons secondaires
GBSD : images en électrons rétro-diffuses et en électrons secondaires.

Choix de la tension d’accélération et de la taille de sonde
Tension d’accélération => 12,5 ou 15 kV
Taille de spot =>4 a5

Choix de la distance de travail
- phenomene de diffusion du faisceau incident
- amplification du signal reemis
Choix de la distance de travail =>8 a 9 mm
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iy L Accessoires

e Platine Peltier

Gamme de température : - 5to 55 °C
Controle de température: 0.1 °C

* Micro-injecteur —
Volume injecteé variable

e Micro-manipulateur
3 axes
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Choix du couple
- pression/température
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Echantillons poreux
de dimensions Importantes

i
Grenoble INP

PAQOrA ” ' '

| HV Mag |Sig| HFW
20.0 kW |10000%| SE | 25.60 pm | 2.48 Torr| GSED| -

HFW |Pressure| Det |Temp| WD | —20.0pm—
0.17 mm|2.48 Torr|GSED| --- [10.2 mm COPEAU PM

HV | Mag
15.0 kV| 1500x

Copeau de bois de pin maritime (10 cm x 5 cm x 1 cm) de surface tres irréguliere

Pressure| Det |Temp| WD | ——5.0uym——
9.9 mm COPEAU PM
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Artéfacts de
' préparation

i
Grenoble INP \

PAGOrA ]} '

| Det Mag | Pressure | Sig / Det | Mag | Pressure |Sig| WD |Temp|Spot| ——100.0pm——
— . . i - . HP premium plus

Surface d’un papier jet d’encre
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Utilisation de la platine Peltier
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'Etude du gonflement

des fibres
Etat humide | Etat sec

%
Grenoble INP ‘

&_ pAgora ” '

Pate écrue

g WD Det | Pressure ode| Temp | ——100.0pm——

de| Temp | ———100.0pym g
0x|10.4 mm |GSED|1.00 Tor ™ 50.0 °C

™I5.0°C

=> Cg = 0.25 pate écrue
=> Cg = 0.15 pate blanchie (240 min)
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| “B?”n”ﬂ“f'ﬁ}fl‘, Problematique de la gestion des

echanges d’eau dans les PEM

PEM : pile a membrane échangeuse de protons

Assemblage Membrane Electrode
anode membrane  cathode

A/Cathode (+)

rt électro-osm

Hydrogenely, o
W weg <—
. Diffusion de I’
[ Qﬁ Oxygene
Eau
Hy— 2H*+2e 5 0,+2e +2H" = H,0
Bilan : H,+%0, - HZO("quide) + chaleur _/
Gestion des échanges d’eau Profil de concentration de I’eau

* Noyage : blocage de I’acces des gaz au catalyseur = Perte de rendement

» Asséchement : augmentation de la résistance ohmique de la membrane
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Electrodes de PEM

Feutres (épaisseur ~ 200 pm) composes de :

- Fibre de carbone (diametre fibre ~ 9-10 um)
- teflon (10% massique)

- grains de carbone nanométriques

Mag= 200X Signal A = InLens  Signal B = InLens Date :31 Oct 2007 | Mag= 500X Signal A= InLens Signal B = InLens Date :31 Oct 2007
EHT = 5.00 kv WD= 18mm  Mixing = OFff Time :10:15:52 EHT = 5.00 kv WD= 18mm  Mixing = OFff Time :9:59:17

Signal = 1.000 Signal = 1.000
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Grennhfe IHP

| pAgors U l

lesure locale d’angle
de contact

Pourquoi ? Principe de la mesure d’un angle de
Modélisation des phénomeénes de transport : contact
besoin de données dentrée — angle de contact Dans le cas d’une surface lisse et chimiquement
homogene I’angle de contact est donné par la relation
Compréhension des mécanismes de noyage d’Young cosf) — ISV~ ASL
— noyage par invasion (phase liquide) - YLV

— noyage par condensation (phase vapeur)

Problematique

Mouillage de fibre de composition chimique
hétérogene

Exploitation des résultats MEB : informations 2D

d’un objet 3D

[ D —— e
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= Protocole 1

| Echantillon hydraté avant mise sous vide =
sechage ESEM = réhydratation ESEM
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T : \ S Protocole 1:
PRGOrA ' - 7 -
o /R inconvénients

e Rehydratation non uniforme

— Pas de réhydratation observée au
centre de I’échantillon

— Gouttelettes sur les bords

o Matériel
— Perte de controle de la platine
Peltier
— Impossibilité d’obtenir une
température inférieure a 5°C ca
formation d’un menisque
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G Modification de la platine

Une rondelle isolante et hydrophobe est collée sur le porte échantillon afin de

limiter la condensation autour de I’échantillon et la formation du ménisque

T

Whod

Echantillon

Rondelle collée

Isolante et hydrophobe

Porte échantillon en
aluminium h = 2mm
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Grenoble INP \

PAGOrA ]} '

; Protocole final

1) Introduction de I’échantillon sec

2) T =3°C, P =800 Pa: hydratation rapide ou T = 6°C, P = 800 Pa : hydratation lente

3) T=8°C, P =1064 Pa : sechage lent

Attention

Phénomene de flaque a éviter car
percolation de I’eau a travers le matériau

HY | Spot| Mag Det | Pressure | Temp —50.0pm——

5.2 [1200x/9.0 mm|GSED|8.00 Torr|6.1 °C EFPG -.PAGORA
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F”('m,,.}..?\ " Visualisation des sites de
. PAGOrA ' .
o\ condensation

o Comparaison avec et sans agent hydrophobe

sans Téflon avec Téflon

e e e e e e e
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““Visualisation des sites de
condensation

Début premiere hydratation Début seconde hydratation

)
Grenoble INP ‘
PAGOrA ” l

H:\-’ Spot| Mag WD Det | Pressur e | Temp | —50.0pm——
15.0 kV| 5.2 |1200%|8.9 mm|GSED|8.00 Torr{3.0 °C EFPG - PAGORA

‘_'.V“f,;

”H\.'r Spot| Mag | WD Det DI'ESS":JFE . Tem_;)-_ —50.0pm——
5.0kV| 5.2 |1200%|8.9 mm|GSED|8.00 Torr|7.0 °C EFPG - PAGORA

Défauts hydrophiles + zones prealablement fortement hydratées
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‘Mesure locale d’un angle
de contact

)
Grenoble INP ‘
PAGOrA ” l

Fibre de carbone sans téflon

Valeurs comparables avec celles obtenues par

Fibre de carbone avec téflon ) .
mesures de sorption capillaire

M. Brugnara (Microscopy and analysis 21(3):17-19(EU), 2007)
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PAQOrA ]} '

Cinétique de condensation

Evolution de la surface apparente en fonction du temps

9000

. 9
8000 o
7000 ) L
= OS § 6000 > e °
£ 5000 e ¢
v (3 ¢ ¢
4000 - . ® o °
3000 o ° °
2000 —— T T T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30 35 40
temps (s)
t=40s A o
Fibres t&flonnées & 10% massique Quelle peut-étre I’exploitation du telle courbe ?
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La micro-injection
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i) Blanchiment in-situ

Evolution de la réaction sur la fibre h
KMnO4+acide

Su IfU Il que Collaboration avec M. Trentin (FEI)
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PAQOrA ” '

Evolution lors du séchage
Visualisation d’un coude suite a une action
chimique non symétrique

ollaboration avec M. Trentin (FEI)
ECOLE INTERMATIOMALE
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ey, Essais imprimabilité

Pressure | Temp | ——100.0pm——
SE
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Vers une meltlleure utilisation
du micro-injecteur...

En collaboration avec J. Kreutzer & P. Kallio - TUT &Eroc o amoosr
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Formation de gouttes satellites et probleme de mouillabilité
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g\~ )i Systeme actuel

Téte d’injection Micro-vanne Tuyau

3 5
35
(@)
S o
o S
U)..
&)

e s T e T O e s e e L e L e e e B e T L R e T T T
30 L] R 1 Passas Vi G N_M EBA H JUIn 2010 DU PAFIER, DE LA COMMUNICATION IMPRIMEE ET DES BIOMATERIAUX



i
Grenoble INP \

PAGOrA ]} '

:"'_-r"—l

| " Systéme actuel

Volume mort

hh‘"-\,_\_
e T T T
1 30um .
'_‘||3|'.:l|| ] M |Cr0'
vanne

Pointe d’injection Dispenser
additionnelle e
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Grenoble |

Air comprime

A 4

(8 bars)

— Micro-vanne

32

Systeme de contréle

| N7 delapression
(100-1000 mbar)

Controle de la pression
Régulateur
Filtre > manue_l de > Pf)mpea
pression ejection
(0-8 bars) |
Limiteur
de débit

A
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o\ )] 'Ouverture de la micro-vanne

1200

COMTROL 5I1@MAL

o
=
=
=

BV +

8OO -

=101

400

WALWE WOLTAGE
SPIKE YOLTADBE +

200

Durée de I’'impulsion d’ouverture (us)

balveon o 2 4 & 8 10

Indicateur d’ouverture de la vanne
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Grenohle

Exemples de goutte

R. Passas — GN-MEBA - Juin 2010

ECOLE INTERNATIONALE
DU PAFIER, DE LA COMMUNICATION IMPRIMEE ET DES BIOMATERIAUX



Grenohle

)i Taille des gouttes

Graduation du potentiometre
2 3 4

1000 205238 264636 404079
o o (%) 15,9 14,9 16,2
> c
% -% © 400 149220 178881 225537
oo o (%) 34 30,7 37,6
L S
Q 200 95969 68488 140457

o (%) 40,6 67,6 10,7
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“) Conclusions

« ESEM:

— Ouverture sur de nombreuses possibilités

— La mise en place de protocoles reproductibles
peut s’avérer assez longue

e ROle des accessolres

— Controle de la température : gestion du séchage
ou de la condensation.

— Injection de liquide

INTERMATIONALE
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o P perspectives :
Bilan energetigue

 Probleme du séchage de I’echantillon bien
qu’éetant en conditions d’hydratation

Grenohle

 Bilan d’énergie a la surface du materiau

Faisceau d’électrons
Echange de chaleur

l avec la vapeur d’'eau de
E la chambre

T1 I
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(! Perspectives :

micro et nanorobotique ‘

SW during the contact

SW at the end of the contact

SW just after contact lost

\
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Perspectives :
micro et nanorobotique

a) Déplacment fin X,Y,Z ; b) outil (micro pinces) ; c) rotation de I’outil ; d) déplacement grossier X,Y,Z

Collaboration avec Volkmar Eichhorn & Manuel Mikczinski , Université d’Oldenburg
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