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* Introduction: L'amiante dans I'environnement naturel

+ Imagerie Raman confocale dans le MEB: pourquoi,
comment

« Couplage MEB-Raman appliqué a I'analyse de 'amiante
environnemental

- Complémentarité MEB-Raman / MEB-FIB pour la
problématique amiante environnemental

« Conclusion
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L’amiante
Généralités
* Du latin Amiantus (incorruptible) / Du grec Asbestos (incombustible)

- Désignation correspondant a 6 variétés de silicates fibreux naturels (ainsi qu’a tous les
mélanges entre ces différents silicates).
- Probleme: autres silicates fibreux a morphologie asbestiforme : Erionite, Fluoro-
edenite, Winchite, Carlosturanite, Balangéroite...

« Connu depuis I'antiquité, longtemps exploités pour leurs propriétés physico-chimiques.

- Liste de 6 minéraux correspond au terme « amiante » tel que défini dans la directive
2009/148/CE du Parlement Européen et du Conseil concernant la protection des
travailleurs contre les risques liés a une exposition a I'amiante pendant le travail —
définition réglementaire Serpentines

a Chrysotile Mg,Si,0s(0OH), : .
Amphiboles Fibres de chrysotile dans un
CONTIENT DE Tremolite Ca,MgsSiz0,,(0H), revétement de sol
L'AMIANTE o ) (MEB — SE — Pression controlée)
Actinolite Ca,(Mg,Fe)sSig0,,(0H),
Anthophy"ite (Mg' Fe)7Si8022(OH )2 @ Géosciences pour une Terre durable
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L’amiante

Un pI’OdUit « Miracle » B United States B Canada
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Production de fibres d’amiante
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L’amiante

Un produit « Miracle »
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L’amiante

Généralités

. 6 variétés de silicates fibreux naturels

Serpentines
Chrysotile Mg;Si,05(OH),

Amphiboles Tremolite amiante

CONTIENT DE Tremolite Ca,MgsSiz0,,(0H), Antigorite fibreuse
L'AMIANTE L . (D. Lahondere, BRGM)

: Actinolite Ca,(Mg,Fe)sSig0,,(0H),
Anthophy"ite (Mg' Fe)7Si8022(OH )2 @ Géosciences pour une Terre durable
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L’amiante environnemental en France

L’amiante vu par le géologue

De nombreuses roches possédent une composition chimique favorable a la cristallisation
de serpentines et/ou d’amphiboles (toutes ces roches sont susceptibles de contenir des
formes dérivees fibreuses, parfois asbestiformes, de ces minéraux):

Roches ultrabasiques : péridotites, peridotites + serpentinisées, serpentinites, (méta)-
pyroxenites

* Roches basiqgues métamorphisées : amphibolites, métabasaltes, métagabbros,
meétadolérites, prasinites, spilites, etc...

« Certaines roches carbonatées métamorphigues

* Les minéraux asbestiformes présents dans certaines roches peuvent également étre
rencontrés dans les sols et dans les sédiments dérivés de I'altération et de I'érosion de
ces mémes roches

Haut: chrysotile
Bas: Tremolite amiante
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L’amiante environnemental en France

Carte de 1"alés de prosence d'amiante du
département de Maute-Corse
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L’amiante environnemental en France

Différents risques

+ Erosion naturelle dégageant des fibres

« Utilisation des roches locales pour la construction, le remblai...

< Travaux sur la roche (percement de route ou de tunnel, fondations de batiment...)

+  Matériaux de carriere (granulats, ballasts de chemins de fer, etc...)

Différents problemes analytiques

« Matériau complexe exclusivement minéral

* Présence possible de phases non amiante de composition similaire a des amiantes
- Différentiation fibre / fragment de clivage

Les normes actuelles sont souvent inadaptées a la caractérisation de ces matériaux

BRGMWM SERVICE GEOLOGIOUE MATIONAL — WWW.BRGM.FR 10

Eglise de Murato
(D. Lahondere, BRGM)
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I'exemple de la Haute Corse
F. Rey et al, Eur. Respir. J., (1993), 6, 978-982
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Coupler le MEB avec le Raman,
pourquol, comment ?

Le MEB peut étre équipé d’un accessoire pemettant de
réaliser des acquisitions Raman dans la chambre, pour
obtenir des informations complémentaires.

Fibres® de trémolite-amiante (Hte Corse)
> G. Wille, BRGM

SEM HV: 15.0 kV WD: 14.75 mm I Cpdrrg MIRA3 TESCAN
View field: 506 ym Det: SE 100 ym pour une Terre durable
SM: RESOLUTION HiVac BRGMWISTO
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Micro-spectroscopie Raman
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- Analyse spectrale basée sur la diffusion inélastique d'un faisceau laser monochromatique | ||, so00
- Différentes informations structurales P | f ’ o

« Type de structure cristalline
- Présence de groupements chimiques (-OH, -CO3, etc ...)
« Degré d'ordre (cristallinité) d'un matériau

- Etc...
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Spectre Raman de TiO, rutile (quadratique P)
et anatase (quadratique C)

6000

Spectre Raman de nanoparticules de

SiO, comparé au spectre Raman de I'opale

(RUFF database - http://rruff.info/)
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a) Previous solution b) Coincident setup

Imagerie Raman confocale dans le MEB fbsie
Couplage MEB-Raman

* Montage paralléle
+ Résolution: 360 nm @ A =532 nm
* Analyse spectrale: similaire a un y-Raman conventionnel
+ Imagerie: similaire & un p-Raman conventionnel (250 x 250 pum)
+ Possibilité d’acquisition 3D

c) Parallel setup

Différents types de couplage MEB-Raman
a) coaxial b) coincidence c) parallele
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Spectre Raman d’'une amphibole
o _ Montage WITec RISE sur (actinolite)
Principe du microscope Raman confocal Tescan MIRA @ Béosciences pour une Tere durable
WITec RISE br m
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Amiante et couplage MEB-Raman

Morphologie composition

LB

L.

- MET: e diffraction
MEB EBSD/’TKD ou|Raman

- L'amiante est un bon exemple de complémentarité @), wwwmroime
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% %' Dml KL 24 mPbs  MEB et imagerie Raman pour
I’amiante environnemental!

\

Dans I’environnement naturel, les amphiboles amiante
peuvent se présenter sous forme d’occurrences
fibreuses mais également sous forme de cristaux plus ou
moins massifs inclus dans une matrice minérale.

x, Section polie d’tine micro~dior 3:7.:; elie contenant de
T'actinolite fibréuses dans un africe de quartz
(Sainte Florence, Vérndée)

/ ) ) 0 v
SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm I ‘ | [ 1 | I MIRAS TESCAN [l CLE
View field: 843 pm Det: BSE 200 ym
SM: RESOLUTION HiVac BRGM/STO

1 G. Wille et al., Journal of Hazardous Materials 374 (2019) 447-458




L’amiante environnemental

Fibres d’amphiboles dans une matrice minérale

* Analyse in-situ sans préparation d’échantillon
- Eliminer le risque de formation de fragments de clivages
- Identifier le minéral
- Déterminer son caractére asbestiforme

« Distribution des fibres dans la roche
* Analyse 3D

SEM HV: 15.0 kV WD: 14 28 mm ! _] MIRA3 TESCAN
View field: 253 ym Det: BSE 50 ym
SM: RESOLUTION HiVac BRGMISTO

@ bBe‘osciences pour une Terre durable
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ldentification du minéral

MEB / Microsonde électronique

Identification pour les fibres larges (> 3 um)
Difficile voire impossible pour les fibres fines (< 3 um)

= Pour les fibres fines, une autre technique
est nécessaire pour identifier le minéral

Analyse EPMA de fibres d’actinolite dans

une matrice d’albite

—— « contribution » de la matrice

Si02 TiO2 Al203 Cr203 FeO MnO MgO CaO Na20 K20 Total
Xa 52.343 0.048 2.691 0.000 17.652 0.738 12.642 11.334 0.291 0.007 97.747
Xf 54.258 0.000 6.863 0.000 15.198 0.481 10.966 10.814 1.661 0.066 100.308
matrix 60.115 0.000 25.032 0.009 0.164 0.000 0.000 6.246 8.195 0.087 99.849
17
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L’amiante environnemental — caractérisation in situ
Analyse MEB-Raman 2D / 3D

“400nm

« 2D: identification de fibres d’actinolite jusqu’a un
diametre inférieur a 400 nm dans une matrice
d’orthose

- 3D: morphologie fibreuse et distribution en
volume des fibres d’actinolite
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SEM H: 15‘.0 W | WD: 1498 mm MIRA3 TESCAN o 3 l Ca|C|te
View field: 253 pym Det: BSE - N L e e @ Géosciences pour une Terre durable
SM: RESOLUTION HiVac BRGMNISTO ] ’ s e h
L s rgm
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L’amiante environnemental — caractérisation in situ
Analyse MEB-Raman 2D / 3D

« 2D: identification de fibres d’actinolite jusqu’a un
diametre inférieur a 400 nm dans une matrice
de quartz et calcite

« 3D: morphologie fibreuse et distribution en
volume des fibres d’actinolite

|
q669 1054

J| Actinolite

1086
154 Calcite

- = Géosciences pour une Terre durable
126 463 @ h
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Complémentarité MEB-Raman et
MEB-FIB pour I’amiante
environnemental

Lorsque les fibres sont tres fines (< 400 nm), le 3D
Raman ne suffit pas, le MEB-FIB peut étre un
prolongement « 3D haute résolution »

B Socfion polie d’tne micro~dior Jlelie contenant de
T'actinolite fibréuses dans un
(Sainte Florence,

SEM HV: 15.0 kV WD: 15.00 mm T ol £yt ] ourune Terre durable
View field: 843 pm Det: BSE
SM: RESOLUTION HiVac BRGM/ISTO




3D FIB dans |le MEB

SEM e MY - Aeen | LYNAS TERCAN

o 118 Out ESE

Morteresare it varrnne

oo e Géosciences pour une Terre durable
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L’amiante environnemental — caractérisation in situ
Fibres <400 nm - Analyse MEB-FIB 3D
- 3D: morphologie fibreuse et distribution en

volume des fibres d’actinolite jusqu’a 100 nm
(voire mieux)

Conditions FIB

Dépot de platine 20 nm 76274 pm3
Gravure 20 nA
Polishing et slicing 2 nA Fibres

1464,40 um? soit1.94 % du volume

@ hﬁéoscientes pour une Terre durable

' N

Al ‘ FIB 3D

SEM KV 1A5.° kv WD 14.28 mm L4 MIRA3 TESCAN .
View field: 263 ym Det BSE 563 slices / Voxel 60 pm

SM: RESOLUTION Hivac BRGM/ISTO Width: 785 px (47.10 pm)
Height: 799 pxA(47.94 pum)
Depth: 563 px (33.78 um)
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L’amiante environnemental — caractérisation in situ

Faisceau de fibres de ferro-actinolite - MEB-FIB 3D

* Morphologie fibreuse
* Organisation en fibres paralléles = faisceau de fibres

SEM HY 160 kY woasien | | SEM ¢ 160 kY WO sem | |

View fioss 282 mm Det: H8E 40 View fsd 101 me Dst: HSE 200y

M WIDE MELD Nivac SM REBOLUTION Hivae

LYRASZ TERCAN|

Partiarares n rviisasee

WD 3 U
S AEACLUTON

Wi

SEN BV 100 kV WO %08 me |

Viow fond 468 um  Det: BSE Low Energy o8 ym
Mivas SR RESOLUTION

View It ST2 g Dt SBE Low Evnigy 100w

SEM WY TID WY

Géosciences pour une Terre durable
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Conclusion

# L’amiante dans I’environnement naturel — diagnostic in-situ

- ¥4 MEB couplé a I'imagerie Raman confocale

& ° 2D: Identification des fibres minérales (> 400 nm)

- 3D: Morphologie des fibres / faisceaux (ratio d’aspect) et
» 3D: Distribution des fibres dans le volume

iu‘ . & 2

’denﬁﬁcatfan, ﬂétermv'n wo" .I\/IEB couplé au FIB

Localisation / dimensions des fibres amphibole amiante (> 100

diu caractére asbestiforme et [V

- 3D: Morphologie des fibres / faisceaux (ratio d’aspect)

ffaCt'Qn vo”'um"que - 3D: Distribution des fibres dans le volume

d’amphibOIQS fibreuses MEB + imagerie Raman confocale + FIB
ﬂans une mafnce m,'nérave - Description mineralogique et morphologique des fibres

minérales (> 100nm) dispersées dans une matrice minerale —
T }\ | caractere asbestiforme

- + RISE 3D: utile pour la localisation de zones d’intérét
préalablement au MEB-FIB pour la preparation de lames TEM

s pour une Terre durable
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