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La Microscopie Electronique � Balayage au CEC

Pourquoi ? 

Analyser les surfaces, les poudres, les films minces,... 

Pour quel type d’�chantillons ? 

Tous les �chantillons conducteurs, supportant l’impact du 
faisceau �lectronique et l’observation dans une chambre 
sous vide. 
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La Microscopie Electronique � Balayage au CEC
L’�quipe

Gilles TROLLIARD, responsable administratif de la 
plateforme 

•Ariane MEGUEKAM SADO, responsable des microscopes 
Philips XL30 et Jeol 7400F 

•Yann LAUNAY, responsable du microscope Cambridge 
stereoscan 260 

•Patrice DUPORT 

•Pierre CARLES, responsable des microscopes Jeol 2010 et 
Jeol 2100f 
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La Microscopie Electronique � Balayage au CEC
Les �quipements
• Philips XL30 (salle RB 113) 
Microscope �lectronique � balayage conventionnel, r�s. : 15 nm 
� 15 kV 
analyse chimique (EDS),syst�me d’�tude des microstructures 
(EBSD) 

• Cambridge Stereoscan 260 (salle RH 082) 
Microscope �lectronique � balayage conventionnel, r�s. : 15 nm 
� 15 kV 
Coupl� avec une analyse chimique (EDS)

• Jeol 7400F (salle RB 116) 
Microscope �lectronique � balayage �quip� d’une source � effet 

de champ, res. : 1 nm � 10 kV et 1.5 nm � 1kV
EDS,syst�me cryog�nique haute r�solution
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Pr�sentation des argiles

Qu’est ce qu’une argile?

D�finition en fonction de la taille

D�finition en fonction de la composition chimique, de la structure 

De nombreuses familles

Les phyllosilicates
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Phyllosilicates Bernardaud

Proth�se de hanche, 
(E. Champion)

Ma�trise du proc�d� de mise en forme (plasticit�, anisotropie des mat�riaux…)

Les phyllosilicates, leur utilisation



Structure tr�s organis�e des phyllosilicates

de l’atome

au grain

Oxyg�ne O2-

Silicium Si4+

Aluminium Al3+

silicium
environnement t�trah�drique

aluminium
environnement octah�drique

Les phyllosilicates, leur structure (1)
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Les phyllosilicates, leur structure (2)

�lectroneutralit�: partage des atomes d’oxyg�ne-organisation en couches
Structure bi dimentionnelle

Couche T

Couche O
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Les phyllosilicates, leur structure (3)
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•

kaolinite
halloysite mica montmorillonite

kaolinite : feuillets OT

mica : feuillets TOT

montmorillonite : feuillets TOT

Empilements 
d’octa�dres alumineux (O) 
et de t�tra�dres siliceux (T)



Les phyllosilicates, leur structure (4)
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de l’atome

au grain

Arrangement spatial autour des cations 
octah�dres, t�trah�dres

Couches

Feuillets

empilement de feuillets : plaquettes

Anisotropie spatiale

Explication d’une partie du 
comportement rh�ologique

5 m
Konan et al., J. Coll. Int. Sci., 2009, 339, 103-109

Kaolinite
MEB
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Plaquettes Halloysite,pH=2 Halloysite, pH naturel, 4 

Halloysite, pH=6

Kaolin, observation MEB

20�m 500nm

2�m

Kaolin et Halloysite
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Charges de surfaces : halloysite
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Introduction – MPet m�thodes – Caract�risations – Optimisation – Conclusions/Perspectives   
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Contr�le de la microstructure : pourquoi et comment ?

• Modifier la texture, la microstructure : 

Propri�t�s am�lior�es ex: propri�t�s thermiques

Comment diminuer la conductivit� thermiques des mat�riaux
(phyllo)silicat�s?

Introduction d’air
-Contr�ler la porosit�
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Mat�riaux textur�s

Films obtenus � partir de suspensions de bentonite 
avec 10 % de HMPP et s�ch�s � 60�C

Surface Section droite

e= 143 Äm σ = 124 MPa

Bennadji-Gridi et al., Mat. Sci. Eng. B., 2006, 130, 132-136
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Mat�riaux textur�s

Nacre 

M�me taille de section

Films obtenus � partir de 
suspensions de bentonite 
avec 10 %  de HMPP et 
s�ch�s � 60�C

Bennadji-Gridi et al., Mat. Sci. Eng. B., 2006, 130, 132-136
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Pr�sentation des argiles

infiltration
R�plique

impr�gnation s�chage

frittage

�mulsification directe

Suspension c�ramique/pr�curseur

Incorporation
de gaz

prise

s�chage

frittage
gas

s�chage
pyrolyse
�vaporation
frittage

Substrat sacrificiel
addition 
d’une 
phase 
sacrificielle

Mat�riau sacrificiel
Pr�curseur c�ramique (solide ou liquide)

Coulage/cong�lation

Suspension aqueuse c�ramique

cong�lation

sublimation
frittage

Mat�riaux poreux
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Porosit� par �mulsification

Porosit� multi-�chelle
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Porosit� contr�l�e 

Influence de la vitesse de cong�lation sur la microstructure d’�chantillons de c�ramiques 

Variation au niveau de la taille des pores
Espaces inter lamellaires diminuent lorsque la temp�rature de cong�lation baisse

Microstructure d’un �chantillon contenant 
35%m d'alumine, congel� � 60 μm.sec-1 Microstructure d’un �chantillon contenant 6%m de 

bentonite, 7,5 %m HMPP, congel�  � 35 μm.sec-1

Pas de cr�ation de macroporosit� � basses temp�ratures

Anthony de Marcos
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Porosit� contr�l�e 

Influence de la vitesse de cong�lation sur la microstructure d’�chantillons de bentonite :

Variation au niveau de la taille des pores
Espaces inter lamellaires diminuent lorsque la temp�rature de cong�lation baisse

Microstructure d’un �chantillon contenant 6%m de bentonite, 7,5 %m HMPP, congel�e � 820 μm.sec-1

Pas de cr�ation de macroporosit� � basses temp�ratures

Anthony de Marcos
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Composite chaux/ chanvre/argile

a) b)

Etude de l'interface- Caract�risation des esp�ces chimiques
Marianne Le Troedec, Th�se, Universit� Limoges, 2009
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Composite chaux/ chanvre/argile

Marianne Le Troedec, Th�se, Universit� Limoges, 2009
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Conclusions

MEB : 

Outil important pour l'�tude structurale et microstructurale des
mat�riaux argileux


