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Analyse d’une poudre

On vous a peut-étre déja demandé d’analyser ¢a:
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Analyse d’une poudre

Voire ¢a:
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Préparation des poudres

® Introduction: Qu’est-ce qu’une poudre ? Préparation d’une poudre, pourquoi
est-ce spécifique ?

o Définition et caractéristiques d’'une poudre
o Pour quels besoins ?

o Quels problemes ?

Préparation d’'une poudre, Principales méthodes

Préparation des poudrd

Dépot sur adhésif

pour le MEB

et la microanalyse Dépat direct sur support

Inclusion en résine

Pastillage

Conclusion

Et pour aller plus loin...
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Etat sous lequel se présente une substance solide finement broyée, pilée ou
pulvérisée. Par extension, tout produit qui se présente sous cette forme

« Caractéristigues intrinseques des particules (taille, masse volumique, forme,
porosité, hygroscopicité, point de ramollissement, etc.)

* Propriétés relatives a une population de particules (distribution de taille, masse
volumique globale, homogénéité, etc.)

« Conductivité ou capacité a étre metallisé / carboné |~
« Agglomération / capacité a étre desagglomére

« Adhésion a un support

« Sensibilité au faisceau d’électrons / affinité

*Techniques de l'ingénieur vol. J2251 v1 Caractérisation et analyse des poudres-
Propriétés physiques des solides divisés Auteur(s) : Khashayar SALEH, Pierre GUIGON @ (T————
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Imagerie
« Caractéristigues morphologiques des particules:
« Talille, forme, porosité, distribution de taille, de forme
« Structure interne (coeur-coquille, sphére creuse...)
« Caractéristigues physico-chimiques
« Homogéneéité physico-chimique
« Structure interne (homogénéité physico-chimique)

Microanalyse

« Composition des particules
« Composition des particules
« Homogeénéité de la poudre / distribution de composition
« Structure chimique et cristallographique interne

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brgm



Analyse d’une poudre, quels problemes ?

Imagerie
« Adhésion des grains sur le support
« Dispersion de la poudre sur le support

SEM HV: 150 kV
View field: 33.7 um
SM: RESOLUTION

SEM HV: 5.0 kV WD: 5.22 mm { I MIRA3 TESCAN

View field: 8.43 ym Det: SE
SM: RESOLUTION HiVac BRGM/ISTO

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR

WD: 15,05 mm
Det: BSE
HiVac

! l MIRAS TESCAN

10 ym

BRGM/ISTO
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Analyse d’une poudre, quels problemes ?

Microanalyse

« Depot conducteur
« Epaisseur des particules
« Surface des particules

« Planéité

* rugosité

SEM HV: 150V WD: 2.68 mm MIRA3 TESCAN

View flold: 1,68 ym Det: InBeam 800 nm
SM: RESOLUTION  Date{m/dly): 19/22/14 BRGM/ISTO

Les plus grosses particules de TiO, ne
dépassent pas 250 nm
(Et en plus elles sont creuses !)

Entre les 2 fléches rouges, 250 nm 4 [ - . 4
le dépdt de carbone ne 3 kV " 5kV
peut pas se faire ' - - '
convenablement — risque

de rupture de conductivité @ Cecenss e o dos
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Préparation des poudrd

pour le MEB
et la microanalyse

s
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Préparation des poudres

Introduction: Qu’est-ce qu’une poudre ? Préparation d’'une poudre, pourquoi

est-ce spécifique ?
Définition et caractéristiques d’'une poudre
Pour quels besoins ?

Quels problémes ?

Préparation d’'une poudre, Principales méthodes
o Dépbt sur adhésif

o Dépbt direct sur support

o Inclusion en résine

o Pastillage

Conclusion

Et pour aller plus loin...
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Dépot d’'une poudre sur un support adhésif

Principe
« Deépot de la poudre sur un adheésif
conducteur
« En saupoudrant le produit au- "
dessus de I'adhésif Le materiel
. - Poudre
« En tamponnant 'adhésif dans la *  Plots MEB
poudre » Adhésif double-face conducteur

Ne pas oublier

Tapoter le plot
* sur sa base pour améliorer le
collage des grains
» Sur le c6té pour faire tomber
I'excédent de poudre

Tamponnage sur I'adhésif @ B par T s
BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brg m



Dépot d’'une poudre sur un support adhésif

Avantages

« Meéthode simple, rapide et peu colteuse
« Méthode + universelle

« Neécessite peu de matiere

EMT= 200V WD~ 82 mw Mawer
Megs 20ORN Wath « 2287 ym Sgowl A = nlanz

Poudre de céramiques

Poudre de cuivre

Feuillets d’'argile

Source : Centre des Matériaux,
Mines Paristech

@ b!:m:-:r.n:s punt ek Tere dorckk
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Dépot d’'une poudre sur un support adhésif

Défauts potentiels

« Adhésion variable des particules selon le matériau — particules « qui bougent »

« Peu efficace sur les poudres fortement agglomérées — agrégats, effets de charge
* Risque de « surcharge » en poudre — difficultés d’observation

o
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° o @ . > - B
SEM HV. 15.0 kV WO 14.84 mm i | MIRAY TESCAN SEM HV: 15.0 kV wosatimm | | MIRAS TESCAN

View field: 508 pm Dot SE ! View field- 50 ym Dot SE 10 pm
5M RESOLUTION Hivwe BRGMISTO SM RESOLUTION Hivac BRGMWISTO
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Dépdbt de la poudre directement sur la surface d’'un support adapté

* Plot MEB propre et poli

« Support spécifique (plaquette de carbone, wafer de silicium...)
Mise en suspension de |la poudre dans un solvant adapté (eau, éthanaol...)
Séchage a T viante: PAr chauffage, sous lampe, sous vide...

@
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Dépot direct d’'une poudre sur un support

Mise en suspension

Le matériel Sl
1 / mélange liquide + poudre

Poudre ®

Support: plots MEB, silicium, carbone...
Liquide pour suspension
Cuve ultrason + tube + pipette pasteur

» 2 | passage aux ultrasons

Important
Choix du liquide : dépend
de la nature des particules
Choix du mode de séchage

4 | séchage libre ou forcé
(chauffage, sous vide...)

3/ dépot d’'une goutte de
suspension sur le support

@ Edmicinms poat wo Teme duckl
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Méthode simple, rapide et peu colteuse

Bien adapté pour les particules de taille micrométrique / nanométrique
Nécessite peu de matiere

Particules bien dispersées, élimine le risque d’agglomérats

Permet de réaliser des dépots sur grilles TEM

Evaporation des solvants organiques — risque de contamination
Adeéquation particules + support / solvant

Concentration en particules dans la suspension — risque de support peu ou trop
« chargé »

bl
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Dépot direct d’'une poudre sur un support

Poudre micrométrique de carbonate de calcium pour usage cosmétique et pharmaceutique

N
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SEM HV: 15.0 kV WO 522 mm L ) ] | MIRAY TESCAN SEM HV: 15.0kV Wi 522 mm L ) | MIRAS TESCAN SEM HV: 150 kV W 522 mm d MIRAJ TESCAN

Visw fieid: 253 pm Det: InBasm SE 0 pm View field: 50 0 ym Det: InBeam SE 10 pm View fleld: 12 8 pm Det: InB2am SE
M RESOLUTION HiVec BRGMISTO SN RESOLUTION Hivee BRGWISTO M RESOLUTION HiVee BRGWISTO

SoeRhn Y 2 - o . : o
wogtmm || SEM HV: 16.0 kV woissemm | A | MIRA3 TESCANI  SEM HV: 15.0 kV wos s semm | MIRA3 TESCAN
Det: SE A View feld: 253 Det: SE 20 um View fiejd: 40 4 ym Det SE 10

HiVae SN RESOLUTION Hivec BRGWISTO M RESOLUTION Hivac BRGMISTO
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Dépbt direct d’une poudre sur un support - défauts

Bord de goutte — séchage lent

Suspension trop chargée

S~

N ¥ % »
SEM HV: 15.0 kV WO 451 mm
View feld: 253 pm Det: InBaam SE
SM RESOLUTION HiVee

&

& s W e G B N AT
SEM HV: 15.0 kV WD: 5.21 mm [ ]
View field: 253 ym Det: InBeam SE 50 pm
SM: RESOLUTION HiVac BRGM/ASTO

SEM HV. 150 kV
View field: 0.8 um Det: InBaam SE
SM RESOLUTION NiVae BRGWISTO
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Dépot direct d’'une poudre sur un support - aérospray

Principe
La suspension contenant la poudre est projetée sur le support a I'aide d'un flux gazeux
(aérospray). Le dépot obtenu est tres régulier.

Colloidal solution

Syringe pump
Gaz supply

Pharmaceuticaltablet

Fig. 2. Schematic diagram of the homemade spray-coating apparatus developed for this study.

Dispositif expérimental *

* J. Cailletaud et al., Talanda, 188 (2018), pp. 584 - 592 @

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brg m
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Dépot direct d’une poudre sur un support - aérospray

MIRAT TEBCAN
§ Dot TESF
; UAGAISTO

SEM HV: 5.0 kV WD: 7.94 mm MIRA3 TESCAN
View field: 84.3 ym Det; BSE
SM: RESOLUTION HIVae BRGM/ISTO

P .9 Xy v o W G s
SEM HV: 30.0 kV ‘ wD:294mm | |
View field: 2.63 pm Det: TE-DF 500 nm
SM: RESOLUTION | Hivac

Dépot sur support poreux

Dépot sur grille a
membrane (a/ STEM
BF; b/ STEM DF; ¢/ SE

T I
L) : »
C BEW MV 300 kY { i WIRAT TENCAM Edmicinms poat wo Teme duckl
Viaw Nakd 268 o b

2
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Récupération d’une poudre sur un filtre

Filtration ) _ _
Filtration d’un gaz, d’un liquide... a I'aide d’un Préparation du filire _
dispositif d’aspiration (ex. analyse de poussiéres - collage du filtre entier ou d’une fraction
dans l'air), ou par filtration naturelle (écoulement sur un support

d’un liquide a travers un filtre)

Important
» Meétallisation: utilisation d’une platine inclinée
rotative

« Attention a la nature du filtre (ex. filtre en fibres
de verre non adapté a l'analyse de poussieres
minérales)

métallisation éventuelle
Observation -

@ Edmicinms poat wo Teme duckl
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Bien adapté pour les particules en suspension / aérosols
Particules bien dispersées, €limine le risque d’agglomérats

Il existe différents protocoles pour réaliser des dépbts sur grilles TEM, par
dissolution ou calcination du filtre

Composition du filtre vs nature des particules — analyse EDS

Probléme des particules qui pénétrent au cceur du filtre — non compatibles avec
'EDS

Durée de filtration — influence sur la quantité de particules filtrees (filtre trop / trop
peu charge)

bl
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Dépot direct d’'une poudre sur un support

Analyse de poussieres émises dans l'air par un site de stockage de résidus de l'industrie miniere

SEM HV: 15.0 kV WD 14.52 mm
View field: 129 = Det: BSE
M RESOLUTION HiVee

SEM HV. 15.0 kV WO 14.56 mm | ! MIRAY TESCAN
View field: $0.9 pm Det: BSE
M RESOLUTION 2 BRGWISTO

SEM HV:- 15.0 kV WO 14 88 mm |l | MIRAI TESCAN
View field: 18.9 um Det: BSE
SM RESOLUTION HiVec BRGWISTO

SEM HV. 15.0 k¥ WO- 15.00 mm
View field: $0.9 pm Det SE
SM RESOLUNION HiVee BRGWISTO
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Inclusion en résine

Le matériel

Poudre a analyser

Résine adaptée a la poudre
(typiqguement résine époxy
compatible vide secondaire)
Moule

Matéeriel de mise en forme
(découpe, carottage...)
Materiel de polissage

Ne pas oublier

Choix de la résine
 Reéactivité

*  Fluidité
* Adhésion a la
poudre
1) Ajout de poudre dans le moule 2) Coulage de la résine dans le
mOUIQ contenant la pOUdre @ Eiecionzes pent coe Teme durakis
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Inclusion en résine

3) Polymérisation 4) Démoulage

Ne pas oublier

« Choix des
parametres de
polissage

» Suspensions
agueuse ou autre

+  Gamme et grains
de polissage

* Pression, tapis...

@ b!!m:i:r.n:s.:lrut Terre: durck
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Bien adapte a la microanalyse
Permet d'obtenir une surface de bonne qualité pour la microanalyse
Echantillon ré-observable

Choix et préparation de la résine — risque de contamination
Adhésion particules / résine — qualité du polissage en bord de grain

Concentration en particules dans la préparation — risque de problemes de
polymérisation de la résine

bl
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Inclusion en résine

Inclusion en résine
d’une poudre (résidus
de procédeé industriel)

SEM WV 250 kV WD: 55.00 mm | | MIRA3 TESCAN : SEM HV: 250 AV 5 1] MIRA3 TESCAN
View fleld: 34,2 mm Det: 85E View tield: 506 pm
SM: WIDE FIELD HiVac BRGMWISTO : SM: RESOLUTION BRGMW/ISTO

»

4 |

. A oy ’ o
AR [ N > ’ s ¥ goi :
: 8 e e 3V -
SEM HV: 250 \V WD: 15.01 mm 11 MIRA3 TESCAN SEM WV 250 kV WD: 15.31 mm l

View field: 5.06 mm Det: BSE View fiold: 361 ym Det: 85
SM: WIDE FIELD HiVac BRGMWISTO SM: RESOLUTION HiVac
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Inclusion en résine d’une poudre d’alumine —
Cartographies microsonde (15 kV, courant 10 nA, faisceau focalisé)

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brgm



Préparation en poudre compacteée . o
Dépoét d’'une quantité suffisante de

poudre dans un moule
application d’une pression (10 t) dans

principe une presse hydraulique (ou autre) de
Réalisation d’une pastille de poudre compactée - facon a compacter fortement la poudre
pour l'analyse EDS / WDS |

Important
 Ponts conducteurs : attention a la diffusion

éventuelle de la laque d’argent / carbone

« Attention a la manipulation de la pastille qui peut
étre fragile (si possible, glisser la pastille du
piston au support MEB

* Poudre granulo > 10um: peut étre dispersée
dans u autre produit

Préparation pour analyse

La pastille est récupérée (délicatement) puis
Observation MEB ou fixée sur un support adapté pour le MEB ou la
microsonde « microsonde, puis carbonée / métallisée

Si I'état de surface n’est pas convenable, un
polissage (ex. polissage ionique) peut étre
realise.

@ Edmicinms poat wo Teme duckl

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brgm



Bien adapte a la microanalyse

Permet d'obtenir une surface de bonne qualité (état de surface du piston)
Echantillon ré-observable et récupérable

Quantité de poudre faible

Tenue mécanique de la pastille — selon poudre et force de compression
Particules creuses ou sensibles a la pression — risque de modification / dégradation

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brgm



Analyse d’une poudre de talc

Le talc est un silicate magnésien double-hydroxilé de formule MggSigO,,(OH),. II
peut contenir différents éléments en traces (Fe, Na, Al, Ca...). Il est tres utilisé,
notamment en cosmétique ou en pharmacie, ou la connaissance des teneurs en
éléments-trace est tres importante.

Na20 MgO Si02 Al203 K20 CaO TiO2 FeO MnO Total

moyenne 0,01 30,51 63,14 0,22 0,02 0,02 0,01 1,16 0,02 95,13

ecart-type 0,01 0,45 0,86 0,33 0,03 0,14 0,03 0,16 0,03 0,78
rock forming* 0,51 30,38 63,02 X X X X 1,02 X 95,27 OH=4,73

Le résultat de l'analyse sur pastille de poudre compactée est tout a fait cohérent par
rapport aux données de la litterature. Dans le cas présent, cette préparation a permis

d’obtenir une analyse précise de la poudre, et de réutiliser I'échantillon pour d’autres
analyses ultérieures.

* Deer, Howie and Zussman, Rock Forming Minerals 2" edition (2009), Vol. 3B layered silicates excluding
micas and clay minerals, ed. The geological society, London

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR brgm
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Préparation en poudre compacteée

Analyse d’argiles a usage pharmaceutique / cosmeétique

Analyse minéralogique d'un échantillon brut d’argile — caractérisation de la fraction
fine (< 2um) afin de déterminer la formule structurale de la smectite, phase argileuse
tres majoritairement présente

Chimie des arqgiles

« Perte au feu
* Analyse élémentaire majeurs, mineurs et traces

=kl

Récupération de la fraction fine par Lame d’argile orientée
sédimentation, centrifugation et séchage
s DRX arqiles

@ Edmicinms poat wo Teme duckl
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Préparation en poudre compacteée

Analyse d’argiles a usage pharmaceutiqgue / cosmétigue
DRX argiles

« DRX sur lame orientée glycolée

: Besoin d’informations complémentaires:
+ Test de Green-Kelly (argiles gonflantes) -

* Images des particules d’argile
« Analyse quantitative et homogénéité de la phase

» ldentification des phases présentes argileuse

» Analyse quantitative par affinement Rietveld

00 | DAES
J 1 POF 00-012-0135 Ca0.2 (Al . Mg 12 S4 OY0 | O M 12 4 M2 O Mommaorfionbe- 164
10 1 POF 00-005-0586 Ca C O3 Celate oy
J | FDF 010821228 NaT 2{ N2 G EI27 1 O72 ) | H2Z D 12592 Meulandie-Na
40— 1 POF 01-080-0437 ( X004 NaD 00 ) (N 80 Off ) Orthociass
J FOF 010716450 Fo | Fe0.02 TID 81 ) O4 Magnemite, Ranian
130 ‘ '
420
104 ’ ‘
- |
||
w
& 4
O - | ‘
|
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1/l
[ ||
w- |
4/ |
¥
S0~y ||
40— \ [
] \ \ Y
! \
- \ | \
A JJ\,' T"M»J:» whe [
20 — ' qw‘ o L R 'J J L S _J-
SRR "‘L‘-‘k--’“ R T N S
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2Th#a Scale @
b!:.m:u:l.»::..:u vk Terre duchi
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Préparation en poudre compacteée

Analyse d’argiles a usage pharmaceutique / cosmeétique

MEB arqiles

Poudre saupoudrée sur adhésif ou dépobt d’une suspension d’argile (peut étre fait en méme temps que la

lame orientée DRX)

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR



Analyse d’argiles a usage pharmaceutique / cosmeétique

Analyse microsonde sur pastille carbonée (20 nm):

15 kV, courant 10 nA, faisceau focalise
TAP: Si, Al, Na, Mg // PET: K, Ti, Ca // LiF: Fe, Mn
O calculé par stoechiométrie

Le calcul de formule structurale permet de déterminer les Fe''' et les OH-.

Si0, ALO. MgO Na,O CaO K,O  Fe, 0, TiO, MnO  Total
Point1 | 57.318 16.391 4.674 0285 1.767 0.934 7.648 0576 0.130 89.723
Point2 | 58132 16.760 4.412 0.174 2.005 1.257 7.516 0.623 0.138 91.017
Point3 |57.716 16573 4.761 0.207 1748 0.699 8263 0.609 0.000 90.576
Point4 |[57.101 16.234 5015 0.321 1760 0.736 8.875 0.641 0.092 90.775
Point5 |57.345 16.747 4579 0.233 1708 0.921 7.817 0.557 0.127 90.034
Point6 |[58.995 16.658 4.249 0.191 1782 1.350 8517 0.548 0.112 91.727
Point7 |57.408 16.020 4.710 0222 1782 1.083 7.973 0.631 0.097 89.926
Point8 |57.450 16.383 4576 0.234 1678 0.671 7.743 0.912 0.030 89.677
Point9 | 58.632 16.346 4.530 0.209 1910 0.834 8.092 0.704 0.053 91.310
Point10 |57.981 16.109 4.098 0.235 2.116 1.650 7.637 0.540 0.000 90.366
Moyenne | 57.808 16.422 4.460 0.231 1826 1014 8.008 0.634 0.078 90.581

(Cap 13K0.00Na0 03)(Al1.17 MY 45F€"0 40 Tig 03) (Sis g8Al0.12)O010(0H)2

BRGM SERVICE GEOLOGIQUE NATIONAL WWW.BRGM.FR
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Préparation des poudres

Introduction: Qu’est-ce qu’une poudre ? Préparation d’'une poudre, pourquoi
est-ce spécifique ?

Définition et caractéristiques d’'une poudre
Pour quels besoins ?

Quels problémes ?

Préparation d’'une poudre, Principales méthodes

Préparation des poudrd

Dépot sur adhésif

pour le MEB

et la microanalyse Dépat direct sur support

Inclusion en résine

Pastillage

® Conclusion

@ b!:m:-:r.n::. punt ek Tere dorckk
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Préparer une poudre pour le MEB et la microanalyse

Poudre dispersée ou compactée, enrobée, filtrée
Différents supports possibles
Différentes voies de dispersion et de fixation

Dispersion des particules — idéal pour les aspects d'imagerie
(morphologie, comptage, chimie qualitative..,) mais peu adapté a
I'analyse EDS / WDS quantitative

Analyse élementaire — poudre compactée, enrésinée — polie...

bl
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