N

N
N

HAL

open science

Couplage MEB-Raman: un systéme innovant et
performant pour la minéralogie

Nicolas Maubec, Abdeltif Lahfid, Guillaume Wille, Catherine Lerouge, Xavier

Bourrat

» To cite this version:

Nicolas Maubec, Abdeltif Lahfid, Guillaume Wille, Catherine Lerouge, Xavier Bourrat. Couplage
MEB-Raman: un systéme innovant et performant pour la minéralogie. 13eme colloque de la Société

Francaise des Microscopies, Jul 2013, Nantes, France. hal-00824159

HAL Id: hal-00824159
https://brgm.hal.science/hal-00824159

Submitted on 21 May 2013

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://brgm.hal.science/hal-00824159
https://hal.archives-ouvertes.fr

Couplage MEB-Raman : un systéme innovant et perforiant pour la
minéralogie

N. Maubed*, A. Lahfid}, G. Wille, C. Lerougéet X. Bourrat
'BRGM, Bureau de Recherches Géologiques et Mini8ragenue Claude Guillemin, BP 36009, 45060 Orléamuex 2

"N.Maubec@brgm.fr; Téléphone : 0238643592; Fax 8623925

1. INTRODUCTION

Dans le domaine des Géosciences, le microscopéraflepie a balayage (MEB), associée a la microaealy
élémentaire EDS, est devenue un outil indispengadile la caractérisation de phases et de textuaes ks roches et
matériaux. Récemment, I'apport des caméras EBSEc{iein BackScattered Diffraction) et les progrésticwels de
traitements des données cristallographiques orgticoés une source de progrés dans la compréhetsitangenese ou
de la déformation des minéraux, par exemple. Er8 1%8uchet et Delhaye [1] proposent la descriptiam systéme
optique permettant la réalisation d'analyses parctspscopie Raman dans une microsonde électroniDaetels
dispositifs sont désormais disponibles et permettercoupler la spectroscopie Raman a la mémelédtedur la méme
particule que celle observée sous le faisceau aiéles du MEB. De cette maniére il est possiblecdeéler des
informations de morphologie, de chimie élémentairestructurale en les associant a la variété degastes rendus
possible par I'imagerie électronique (SE, BSE, STBM photonique comme la cathodoluminescence. Besystémes
ont montré leur efficacité pour la caractérisatabachantillons biologiques [2] ou dans des appiwe de police
scientifique [3].

Cette étude montre l'intérét d'utiliser ce type dauplage sur I'exemple des alunites, un minéral tpe a
récemment détecté sur Mars. L'intérét des minédaugupergroupe de l'alunite est lié & leur préselaces différents
environnements, métamorphiques, sédimentaires, atagmes, hydrothermaux ou dans les sols, ainsileuegrand
domaine de stabilité (pH, température, redox) PAns ces environnements, ces minéraux sont despaentiels
d'éléments toxiques tels que les métaux lourdsaldisnucléides ou les terres rares et sont subteptle jouer un rble
important dans le transport de ces éléments damsribnnement.

2. RESULTATS
2.1 Conditions expérimentales

L’échantillon étudié est une roche hydrothermaleul®vo, Bulgarie) située dans un contexte d'aliénaacide en
contexte volcanique. Il est principalement conétitie quartz, de kaolinite, et de minéraux du supapg de l'alunite.
Une lame mince polie de cette roche a été réaéiséeue d’'une caractérisation par MEB/EDS et migreesroscopie
Raman.

Les analyses par micro-spectroscopie Raman ontéétisées a l'aide d’'un micro-spectrométre Ramaniskaw
INVIA Reflex équipé d’un laser argoid = 514,5 nm) comme source d’excitation. Ce micreespmeétre est couplé a
un MEB-FEG a pression controlée (MIRA 3 XMU — TESKA en utilisant une interface de couplage (SEMSEA
RENISHAW). Cette interface de couplage consistasiérer, entre la piéce polaire du MEB et I'échbmtjl un miroir
parabolique rétractable qui va permettre de : talfeer le faisceau laser incident vers I'échaotiilet 2) rediriger le
signal Raman émis vers le micro-spectrométre Rariam.présence du miroir parabolique, les observatida
I'échantillon sont rendus possibles grace a lagés d’un trou au sein du miroir, laissant passégisceau d’électrons.

Les observations sont réalisées a l'aide d’'un détecd’électrons rétrodiffusés fonctionnant en mgquiession
contrélée (p=20 Pa) a 25 kV. Dans ces conditidashantillon n'est pas métallisé, ce qui permetvidér les artéfacts
possibles liés a une couche conductrice sur leakiBaman. Les analyses élémentaires sont obtenliegl@& d’'un
systeme de microanalyse EDS (EDAX TEAM) équipé dlétecteur SDD.

2.2 Application du systéme de couplage : analyses deméraux micrométriques

Un exemple de caractérisation d'un échantillonatshe est présenté sur la figure 1. Sur cette figaseimages la
et 1b montrent la zone étudiée observée par miopéscptique et par microscopie électronique ayaje. Cette
comparaison met en évidence la difficulté d'ideetifes phases minérales de la roche en optigee grains ayant une



taille globalement inférieure a 20 um. Au contraifimage en électrons rétrodiffusés (Figure 1b)l@enéme zone
permet clairement d’identifier les différentes pdwminérales de I'assemblage et de mettre en éademe phase trés
contrastée, présente en traces au coeur des giainste.

Les analyses EDS sur I'alunite (point 1) et syoHase contrastée (point 2) révélent des difféiedeecomposition
notamment par la présence d’éléments supplémest@ie que P, Ca et Sr dans la phase 2 par rapparphase 1
(Figure 1c). Toutefois, seules, les analyses chigsgélémentaires ne permettent pas de décrirenmal les deux
phases. Dans ce contexte, l'utilisation du syst@wecouplage devient alors indispensable puisqdil permettre
d’acquérir des spectres Raman aux mémes pointcewe des analyses élémentaires. Les spectres Relptanus
apportent une information sur la structure cristallet permettent de compléter lidentification ddsux phases
analysées par comparaison avec des spectres denaEfeles résultats permettent de conclure quehlases 1 et 2 sont
respectivement une alunite sensu stricto @30,),(OH)) et une phase de type woodhouseite
(CaAL(PO)(SOy)(OH)e). La qualité des spectres permet d'identifier pbases sans ambiguité et avec une grande
précision, alors que ceci aurait été impossiblecawe micro-spectrometre Raman conventionnel, dedite un
spectrométre Raman associé a un microscope optique.
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Figure 1. Zone de I'échantillon de roche obsenarenicroscopie optique (a) et microscopie électioaia balayage
(BSE) (b), puis caractérisée en 2 points par mialyae EDS (c) et spectroscopie Raman (d)

3. CONCLUSION

Nous avons utilisé l'interface de couplage RamaB8#M de type SEMSCA de Renishaw. Dans cet exenguls n
montrons comment la résolution en imagerie du ME8oeiée a I'analyse élémentaire de I'EDS et l'idmatiion des
phases cristallines en Raman sur le méme graipliase) permet une caractérisation minéralogiqueplEtendans une
roche a granulométrie fine, ou les contours dengraont difficilement cernés en microscopie optique
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