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Introduction
e -

es procedés de filtration membranaire permettent de concentrer, separer et purifier les composants d'un mélange complexe
ohase liguide. Le role principal de la membrane est de permettre la perméeation d'un élément, tout en bloguant les autres en raison
de leur taille. REcemment, ce procedé a été adapté pour la valorisation des microalgues. En effet, 'ultrafiliration et |la microfiltration
permettent la séparation des lipides et protéines des microalgues, en utilisant des membranes polymeres ayant des nanopores
(taille inferieure a 100 nanometres). L'accumulation de biomolécules a la surface et dans le milieu poreux, appelée colmatage est
un inconvénient bien connu de la filtration membranaire. La prévention du colmatage nécessite dans un premier temps une
caractérisation détaillée de la structure poreuse des membranes neuves. Le microscope électroniqgue a balayage (MEB) est
généralement utilisé pour la caractérisation 2D de ces nanopores en surface, le FIB (focused ion beam) couplé au MEB permet

maintenant leur caractérisation en 3D. Cette étude est particulierement difficile car les membranes polymeres sont amorphes, elles
\Qésen’ren’r peu de contraste et une forte sensibilité aux faisceaux d'électrons et d'ions. /

Puis elle est deshydratée sous
vide dans un déssicateur

Préparation des échantillons :

Membrane de type PAN
(polyacrylonitrile, 30 nm, Orelis),
composée de 3 couches : couche
acftive supérieure (d,qe <30 nm), couche

MAacroporeuse et support fibreux La membrane est nettoyée et
condifionnee comme lors d'une
flltration membranaire.

Enfin, elle est coupée, montée sur
un plot et métallisee (1 a 5§ nm de
plafine)

Résultat préliminaire en 2D :
Les pores de la couche supérieure ont des
diametres hétérogenes inférieurs 30 nm.

MEB ZEISS 5501, §
5KV, 116 pA, §

détecteur SESI, Eda

WD 4,9 mm /e

MEB ZEISS 550L,
5KV, 365 pA,
détecteur SESI,

WD 12,5 mm

Les limites sont |la taille des pixels (2nm) et |o
sensibilité de |I'échantillon au faisceau I'électrons.
Apres quelgues balayages, la surface est
endommagee.

De plus, I'échantillon est métallisé ce qui peut
affecter la qualité de I'analyse.
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Réglages de mise au point, alignement et astigmatisme sur Segme_ﬂfqhor\ et
une zone proche. Optimisation des parametres. Diminution quantification des

de la WD et du courant. Décalage sur la zone ciblée et  NAnopores sur Fiji, faille de
ajustement rapide du focus avant de faire une acquisition. pixel 2 nm

Mise au point d'une methode de caractérisation 3D par FIB/MEB des nanopores
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FIB/MEB ZEISS " ,Pl’ep(]l.’CITIOﬂ =T
550L, 30KV, test § d’'echantillon pour i
de courant : Wi

ionique, dwell I'analyse 3D :

time 10 ps,

. - A
Acquisition d'un stack 3D, résolution 10 nm en x et vy,
épaisseur de coupe =10nm. Image en électron
secondaire avec I'énergie de 2 KV. Durée de
=r~Marques autotunes X : rOCQUiSiﬂQH :3h

(auto focus/stig) Reconstruction du stack, alignement, et volume 3D

Test de la sensibilité de
’échantillon au faisceau
d’lons. Mise au point des | —

parametres d'abrasion et de  pgpst électronique et ionique de

depof (energie, courant,  pigtine, création des marques (3D - , : Ty ) 2 -
dose, dwell time, cycles..). automatique) et de la surface imites sont la resolufion (10 nm) et la sensibilite de I'échanfillon aux

d'acquisition faisceau d'ions et d'electrons.

A 0 m [ Résultat préliminaire en 3D :
Les nanopores de la couche supérieure mesurent plusieurs dizaines
de nanometres. Les pores deviennent plus grands en profondeur. Les
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_.es membranes polymeres sont des échantillons difficiles a caractériser en microscopie électronique (matériau amorphe et sensible).
| est possible de le faire en adaptant les parametres d'acquisition et en étant conscient des dommages possibles sur la matiere.
|'utilisation du FIB/MEB permet d'obtenir les premiers éléments 2D et 3D sur les nanopores de la surface de ces membranes. D'autres
techniques restent a explorer pour limiter les dégdats des faisceaux d’'électrons ou d’ions comme la cryo microscopie. De plus,

'élaboration d'une méthode pour la caractérisation des membranes polymeres propres est une premiere approche. Le but étant de
\I'étendre a la caracteérisation de membranes colmatées et du coimatage de celles-ci. -/
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