NOUVELLES PERCPECTIVES EN MICRCECORIZ INTEZ=-
CREIE : LES LAMES ULTRA-MINCES
ET LA MICRC-ANALYSE LASER

Luis ~-Marie BRESSON (1)
INTRODUCTICN

L_es techniques microscopiques utilisées actuelle-
ment en pédologie peuvent se regrouper en trois l'chaines!!
jogiques

- observation dlagrégats : loupe binoculaire, mi-
croscope électronique & balayage (MEB), microsonde Elec-
tronique,

-~ observation de lames minces: microscope optique,
microsonde &lectronique,

- observation de suspensions: microscope &lectro-
nigue & transmission (MET), microdiffraction &iectronique,
microsonde &lectronique.

En p&dologie, c'est encore la ''chaine! du micros-
cope optique qui s'avere la plus riche dienseignements,
bien que le MERB soit tres précieux dans les &tudes dial -~
tération ou d'organisation (porosité, orientation,..... )
notament, et que fe MET soit fort utile pour nombreux pro-
bitmes diordre minéralogique. Malheureusement, ['uitra-
micromorphologie échappe & son domaine diapplication.

Certes, la "'microscopie intégrée', ciest -t ~dire
{tutilisation simultanée et coordonnée de ces différentes
techniques, permet de pallier 1 leurs principates insuffi-
sances; il est néanmois apparu nécessaire d'étudier les
modalités de |'adaptation & |'étude des sols de deux nou -
velles techniques microscopiques qui se s.ituent dans la
ichaine! de la lame mince (2).

{1} Laboratoire de Géologie-Pédologie de 'l N, A Paris
Crignon, 78850 THIVERVAL-GRIGNON (France).

(2) Cans cette note, seuls sont exposés |es aspects tech-
niques de cette &tude; les résultats scientifiques ob -
tenus feront llobjet dlautres publications.
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A. - LEZT LAMES ULTRA-MINCED

1) Brincipe - .

Une lame mince de sol ne peut &tre observée dans
un microscope &lectronique & transmission ordinaire (100K V)
que si son &paisseur ne dépasse pas gueiques centaines
% quelques milliers dtangstroems. De telles lames, dites
Hultra-minces!, ont &té réalisées depuis de nombreuses
années par des métaliurgistes, des géologues, des phy -
siciens, & l'aide de microtomes spéciaux ou par attaque
chimique; mafs ces procédés de fabrication nfétaient gue-
re applicables au sol, matériau généralement tres hété -
rogene physiquement et chimiquement.

L'amincissement ionique, technique mise au pint
vers 1260 tant aux U.S, A, gulen France, (ol on doit ci~
ter les travaux du Professeur PAULUZ), permet de ré .-
duire ['épaisseur diune lame mince classique de 25-30
jusqu'a l'obtention de la transparence &lectronique.

I_tagent érosif est constitué par un faisceau diions
accélérés qui bombardent |a surface de I'échantillon: les
ions pén&trent dans ia structure du matériau et percutent
les atomes du réseau qui sont ainsi projetés, de proche
en proche, jusqu'a ce que la perte dénergie soit telle que
fes collisions n'entrainent plus de déplacement d'atomes.
Lorsqu'un atome ainsi percuté est proche de fa surface,

il peut 8tre projet® hors du réseau : il y_a donc micro -
érosion du matériau, & I'échelle atomique.

2} Schéma opérationnel

Lt'échantifion imprégn'e, soigneusement poli, est
collé sur une jame de verre avec du '[_akeside'l, puis fa-.
G onné pour obtenir une lame mince de 30 & 504 d'épaisseur,
dépourvue de lamelle couvre-objet. Une meule annulaire
permet ators le découpage de petits disques de 3 mm de

20



L.M, BRESSON

diametre qui sont décollés de la lame de verre par chau-
ffage, nettoyés a l'alcool, et montés dans un porte-&échan-
tillon spécial. :

Les deux faces de |'échantillon sont ensuite sou-
mises au bombardement d'ions Argon accéiérés sous une
tension de 5%a 10 KV (densité ionique de |'ordre de 30%/cm2)
{'amincissement, qui s'effectue & une vitesse de |'ordre de
2/t par heure, est contréle gréce & un petit microscope ,
et peut étre arrété automatiquement, par divers disposi-
tifs, des ['apparition d'un trou dans |'&chantilion.

3) Analyse critique des résultats obtenus (1)

a) La difficulté la plus importante que rencontre
{tamincissement ionique d'un matériau tres hétérogene ré-
side dans {'érosion différentielle des différents constituants.
La vitesse de |'amincissement (définie par le nombre d'ato-
mes érodés par ion incident) dépend en effet des caracté-
ristiques propres de |'appareil (gaz utilisé, tension d'accé-
jeration), mais aussi, et dans une tres large mesure, des
caractéristiques de |téchantilion (PAULMUS, 1974):

- composition chimique de la cible:
en premikre analyse, les atomes [2s plus légzrs sont les
moins &érodés (la résine d'imprégnation s'avere effective-
ment tres résistante), mais en réalité la vitesse d'érosion
présente, en fonction du numéro atomique de |a cible, des
variations périodiques dont les lois ne sont pas encore élu~

cidées,
- nature du plan cristallin:

l'amincissement est dlautant plus rapide que |e plan cris-

tallin bombardé est plus dense, mais les différences sont

dtautant moins marquées que le systeme cristallin est com-

plexe, ’

(1) LLes essais ont &té réalisés a ['Université PARISVI ,
gréce i |lamabilité de Mme CANDAIC et de M. CUILLE-
MIN, sur un appareil congu par le Professeur PALLUS.
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- incidence du bombardement :
pour un faisceau assurant une densité ionique constante ,
il apparait que la vitesse d'érosion est stable, entre 0 et
752, et qu'elle décrolt ensuite tres rapidement.

M. PAULT a partiellement résclu le probleme
de |'érosion différentielle en opérant sous incidence ra-
sante (752, avec finition & 832); cette formule permet en
effet, non seulemtn de ré&duire la pénétration des ions dans
le matériau, et donc de limiter les risques de perturba-
tion du réseau, mais aussi d'atténuer considérablement les
irrégularités d'épaisseur de la lame ultra-mince, irrégu-
larités dues tant aux irrégularités dela topographie ori -
ginelie de I'&chantillon qu'a sa porosité, ou a son hété -
rogénéité cristallographique.

Finalement, les irrégularités des |ames ultra-min-
ces que nous avons réalisées nous ont paru tenir princi-
palement & la fragilité des |lames minces de sol qui se ma-
nifeste lors des opérations de découpage, de décollageet
de montage des petits disques de 3 mm de diameire, opé-~
rations préalables & I'amincissement proprement dit.

b) La durée de fabrication diune lame ultra-min-
ce par bombardement ionique constitue également un in -
convénierrt assez sérieux: |'amincissement nécessite en
effet entre 15 et 25 heures, durée considérable, qu'il faut
augmenter du temps dévolu 3 I'entretien (la Cathode doit
étre nettoyée et polie toutes les 50 heures environ !},

Ainsi, lfacces des amincisseurs ioniques s‘avere
extrémement difficile, d'autant plus que ces appareils sont
encore tres peu répandus.

c) Néanmoins, lfapplication 3 |tétude des sois de

cette technique déja utilisée avec succes par des physiciens,

des céramistes, des cristallographes....., nous semble
tout & fait possible. Nos premiersessais nous permettent
dientrevoir de nouveaux domaines d!'investigation dans le
cadre de la chaine microscopique de la lame mince : citons
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notamment |es déterminations cristallographiques ultra —
fines, in situ (photos n2 1 et 2), I'étude des ultra~-micro-
assemblages (photo n2 3), sans compter les ultra-micro-
analyses autorisées par une microsonde associée,

B.- LA MICRC-ANALVYCE LASER

1} Principe

Le principal handicap du microscope optique,outre
son pouvoir de résolution assez faible, réside dans la di-
fficulté de réaliser des analyses chimiques sur lames min-
ces dans le bonnes conditions: |e passage a la microsonde
Electronique pose en effet des problemes praiiques liés au
repérage de la zone h analyser et & la métallisation de
{t&échantillon.

Le micro-analyseur spectral a laser, dd au ~ro-
fesseur MCENKE (1968), couplé & un microscope polari-
sant, permet diobtenir simultanément a |'observation de
|'échantillon en lumitre transmise ou en lumizre réfléchie,
une analyse chimique &lémentaire totale.

Cn focalise en effet, sur une zone choisie de ['échan-
titfon, un mince faisceau laser porteur dlune grande énergie:
un volume dienviron IS,M de diametre au minimum est ainsi
volatilisé a |'état d'un plasma ionise dont les &léments sont
déterminés et dosés par spectrométrie diemission.

2) Eschéma opérationnel

Aucune préparation n'est nécessaire pour ['&échanti-
[ton, qui peut &tre soit un agrégat brut, soit une lame mince
non recouverte. | orsqu'au cours de ['étude sous |le micros-
cope, on désire procéder & une analyse, on centre simple-
ment la zone choisie & la ¢roisée du réticule et on déclenche
|'&éclair laser.

Focalisé sur une tres petite surface, le faisceau
faser permet, grfce & son énergie tres élevée, ia vapori-
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sation immédiate de queiques microgrammes de matériau,

et |'excitation des gaz obtenus & |'état de plasma. L'ioni-
sation du plasma peut étre améliorée par étincelage entre
deux électrodes de graphite (tension de 2,5 KV environ) ;
cette étincelle est soit induite par le plasma fui-méme,

soit declencheé quelques centaines de microsecondes apres
[téclair laser.

Les radiations émises par le plasma ionisé sont
captées par un spectrographe a prisme ou a réseau, et
enregistrées sur une plaque photographique sur laquelle
on enregistre également un spectre de référence, celui du
Fer. La plupart des éiéments, & partir du Lithium, peu-
vent étre dosés,

3) Analyse critigue des résultats obtenus (m

a) Les essais effectu'es ont montré qu'il était po-
ssible de bien maTliriser les dimensions du cratére cylin-
drique provoqué par la faisceau laser.

La nature de ['échantillon a une influence non né-
gligeable: ainsi, les crateres sont plus grands dans la ré-
sine d'imprégnation que dans un minéral ou dans ia lame de
verre; cependant , dans le cas d'un échantillon de sol, les
dimensions du cratbre restent assez constantes, et dépen-
dent essentiellement dfun certain nombre de paramegtres
modifiables de |'appareil.

Le diametre du cratere peut ainsi étre réglé de
plusieurs fagons : on obtient les crateres les plus fins en
diminuant la tension et fa capacité de charge du laser, en
augmentant la puissance des objectifs, ou encore, en di-
minuant la taille du diaphragme (photo n2 4),

La profondeur du cratere varie dans |e méme sens
que son diamétre; cependant, & diam&tre &gal, on peut la
modifier considérablement (photos n2 5 et 6) gréce au
Qg Swith''. En effet, une impulsion laser normale, de 5008
environ, se compose de 100 & 250 micro-impulsions succe-.
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ssives qui volatilisent des couches de plus en plus profon-
des de |'&chantillon. Crace & une couche semi-transparen-
te (constituée d'un colorant organique en solution), qui ne
transmet le faisceau laser qu'apres avoir absorbé une cer-
taine quantité diénergie, on peut obtenir une impulsion
composée seulement de deux ou trois impulsions &lémentai-
res de tres haute énergie. La volatilisation ainsi obtenue
est plus superficielle; elle est également plus rapide -a
énergie égale-, ce qui améliore la fiabilité de |'analyse.

En définitive, les dimensions minimales qu'on ait
pu obtenir, avec une bonne reproductibilité, sur une lame
mince d'lllite sont : 15/(& pour le diametre et io/upour‘ la
profondeur.

b) €i la premiére phase de la micro-analyse laser
—la vaporisation- stavere donc aisément mafltrisable, Ila
seconde phase ~|'analyse spectrale-~ présente toutes les
difficultés intrinseques de la spectrométrie diémission, qui
nécessite de |'opérateur une expérience certaine.

Les determinations qualitatives des éléments pré-
sents dans |'€chantillon sont souvent longues et fastidieu-
ses, de méme que |les estimations semi-quantitatives sur |a
base de |a densité optique des raies spectrales obteneus,
Pour tenir compte des tres nombreuses interférences
entre |les différents &éléments, on doit disposer de stan -
dards sous forme de pastilles & base de Carbone, bien
guion puisse fouvent se contenter de la méthode de ['éta~-

lon interne pour les analyses comparatives semi-quanti-
tatives,

(1) Les essais ont été réalisés sur le CARL ZEISS A1

de t'Ecole Nationaie Supérieure dé Géologie Appliquée”
et de Prospection Miniere de Nancy, gréce a |famabi-
lité de Monsieur SAMAMA et de Madame ROUILLER ,
ainsi que sur le LMA 10 de démonstration des Etablis—
sements CARL ZEISS, a IENA.
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Nous travaux dans ce domaine ne sont encore qu!'
amorcés, mais on peut citer ceux du laboratoire de M.
TAMAMA a I'Ecole National de Céologie de Nancy, au cours
desquels la sensibiiité de |'appareil utilisé s'ést révélée
assez satisfaisante ; pour un cratere, assez gros il est
vrai, de 100} de diam®tre, LEJEAL (1S75) obtient les
seuils suivants:

Argent Rdans une galtne) : 25 ppm

Bismuth (dans une galene) : 250ppm

Plomb (dans un feldspath) : 150 ppm

et dans certains cas, ie seuil de détectabilité est nette -
ment inférieur a cejui de la microsonde &jectronique, no-
tamment pour le Béryitium.
c} L.a microanalyse spectrale & {aser présente donc
un certain nombre de qualités trés précieuses pour le mi-
cronorphologue:
absence de préparation de |'éclantillon
intégration de la sonde et du microscope: les
corrélations entre jes okservations morphologi-
ques et |es analyses sont immédiates,
extraction par vaporisation : on sait ce qui a
&tt effectivement analysé,
. honne sensibilité,

Par contre, dlimportants inconvénients peuvent
étre signalés :

. destruction de fa zone analysée,
selectivité parfois insuffisante eu égard au pou~
voir de résolution du microscope: on ne peut
guere obtienir des crateres de moins de 154 de
diametre, dimension au~dessous de lagquelie cer-
tains dosages seraient diailleurs impossibies,
sur [lappareil utilisé, enregistrement photogra-
phique des spectres, ce qui est plus lourd 3 ma-
nier que I'intégration &électronique I'on trouve
sur |es microsondes,
. pas dlimages de répartition.

o]
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CONCLUESICON

A la suite de ces premiers essais, les lames ultra-
minces apparaissent extrémement précieuses pour le pé -
dologue, malgré leur fabrication délicate et exceptionnel-
jement longue : elles constituent en effet je moyen unique
drétudier de fagon complete {morphologie - structure ,
orientation,..... -, minéralogie, composition chimique)
un &chantillon de sol non perturbé, et ceci & t'échelle ui-
tra-microscopique .

Si la micro-analyse laser présente des qualités
séduisantes (rapidité de mise en geuvre, coQt raisonnable)
elle a un concurrent redoutable dont les performances
sont bien établies : |la microsonde tlectronique . Mais en
réalité, les deux techniques semblent plus complémentai-
res que concurrentes, et la comparaison de leurs domai-
nes diutilisation doit &tre poursuivie.

Dtautres techniques sont actueliement testées par
des pédologues quant & leurs possibilités dans |e domaine
de |'&tude des sols (citons notamment fa sonde ionigue -
IMMA); cependant, si fes qualités de ia micro-analyse laser

et, surtout, des lames minces, sont confirmées par les
essais ultérieurs, la chalhe de la lame mince se trouve -
rait renforcée de fagon décisive.

RESUME

Les techniques microscopiques utilisées actuelle -
ment en pédologie peuvent se regrouper en trois '"chaMes!
logiques:

- observation dlagrégats : loupe binoculaire, MEB,
microsonde.

- ohservation de james minces : microscope optique,
microsonde, M ' S '
_ observation de micro-prélzvements perturbés :

MET , micro-diffraction, microsonde,
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En pédologie, cfest encore la chalhe du microscope
optique qui s'avere la plus riche d'enseignements, bien
que le MEB soit tres précieux dans les études de porosi-
té ou d'altérations notamment, et que le MET soit fort uti
le pour tous les probitmes d'ordre minéralogique.

Certes, la "microscopie intégrée!, c'est-&-dire
j'utilisation simultanée et coordonnée de ces différentes
techniques, permet de peilier & leurs principaux défauts;
il est néanmoins apparu nécessaire d'étudier les modalités
de |'adaptation de deux nouvelles techniques microscopi-
ques 1 |'étude des sols.

Micro-analyse LASER

Cet appareil, monté sur un microscope polarisant,
permet de focaliser sur une zone choisie de |téchantilion
un mince faisceau laser porteur diune grande énergie :
un volume d'environ BSAde diametre au minimum est ainsi
volatilisé & ['&tat de plasma ionisé et les &léments sont
analysés par spectromé&trie diémission. Cet appareil s'a
vere extr@mement pratique : sans préparation de I'échan
titton { qui peut &tre soit un échantiilon brut, soit une la
me mince de sol non couverte), simultanément B [obser -
vation sous le microscope, on peut obtenir une anajyse
globale tres sélective,

Cependant, confrairement & la microsonde, on ne
dispose pas diimage de répartition, et |es analyses ne
sont pas intégrées électroniquement { un spectre photo -
graphique est assez fastidieux %5 dépouiiler); la sélectivi_
té v est plus de 100 fois inférieure, mais elle est suffi -
sante dans un grand nombre de cas, d'autant plus que
Iton flvoit! ce qui a &€& effectivement analysé.

-Quélques exemples permettent d'itius trer Ta sensibi
lité et la précision de ce micro-analyseur ainsi que la
place qu'il pourrait tenir en microscopie des sols.

28
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YSE LASER : Dimensions des cratéres
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