ournées

Analyse par faisceaux de LUmiere de la
Croissance In-situ de NANotubes de carbone

Partenaires
Laboratoire Francis Perrin CEA-CNRS, URA 2453, CEA-Saclay (coordinateur)
P. Landois, M. Pinault, O. Sublemontier, D. Porterat, C. Castro, B. Bouchet-Fabre, S. Coste-Leconte, C. Reynaud, M. Mayne-L’Hermite

Laboratoire de Physique des Solides, UMR CNRS 8502, Orsay
cea # =@

J. Cambedouzou, S. Rouziére, D. Petermann, G. Guillier, P. Launois o OTEE TN SIS FERETN
Institut Néel, Grenoble CEADEMIRAMIS/SPAM - CNRS LiRA 2483 —

N. Bendiab, V. Reita - =
Synchrotron Soleil, Saint-Aubin LD) 3 PARIS-SUD 11 S SYNIa.ETIR!; Eé-é
E. Elkaim, F. Baudelet, Q. Y. Kong, V. Briois, F. Villain, D. Thiaudiére o

Objectifs
Détermination et compréhension des étapes de nucléation et croissance des NTC multi-feuillets grace a des analyses
in-situ de la croissance de NTC directement pendant leur synthése par CVD (Chemical Vapour Deposition) d’aérosol.

Démarches et premiers résultats

Réflectometrie laser (LFP) <4 Diffraction des Rayons X (LPS et Solell)
Vitesse de croissance instantanée Structure cristalline des phases catalytiques
Alignement des NTC

- Montage optique comportant 3 faisceaux laser :

» mesure réflectivité en direct du tapis de NTC (en rouge) - Identification des différentes phases a base de fer (Fe,0,, Fe,C, LPS
« correction diffusion laser dans I'environnement de synthése (en Fery, Fer ) pour différentes durées de croissance (LPS)
« alignement du systéme optique (en vert) - Etude du comportement des différentes phases a base de fer en
fonction de la température sur la ligne Diffabs de Soleil (T, =
- Montage CVD adapté a I'implantation de la réflectométrie terminé 1300°C).
et premiéres synthéses en cours. 3
. . . anofils
Premiers tests de réflectométrie laser prévus pour la fin de -) quormatlon§ structurales utiles pour les futures analyses in- orientés
année. situ de la croissance
I Conception four / réacteurs PRES Synthése de tapis de MWNTs (LFP)  Synthése sous Heélium I
Bits (el Préparation d’échantillons pour les études structurales - Synthéses MWNT sous Ar transposées
- Synthése de tapis de MWNT de 500um d'épaisseur pour analyses sur sous He pour favoriser analyses in-situ sur
. : - p lignes de lumiére de Soleil.
- Schéma de conception du Soleil (Ode et Diffabs). i “ i .
four établi - Syntheése a 850°C de tapis de différentes épaisseurs pour analyses par ' al‘ssement ‘e f tempeérature £
- Plans réacteurs quartz et DRX, XANES/EXAFS, Raman. Sl s e
inox arrétés et fournisseur - Caractérisation par MEB, MET. Méme morphologie et structure que
identifié ‘ sous Ar.

mm) Réception attendue début 2010

- Conception / réalisation d’un porte-échantillon motorisé
: - m20 =
. . \ D\ . I
Spectroscopie d'absorption (EXAFS/XANES) (Solely \ Spectroscopie Raman (/N)
Environnement atomique local du métal catalytique (Fe)™ N wm Phases carbonées
Effet de la température (Ligne Ode) Analyses a température a%}:iante ..,,/L
L . (Ligne Samba) z Iole=0.37
- Etudes des modifications de I'environnement local des - Premiers instants de la crolssance - i e
atomes de fer en fonction de la température nanoparticules & base de fer h *
- Mesures réalisées in-situ entre 20°et 1340°C, sous vide. - o
- Spectres tous les 100um avec microfaisceau de 30um. | Sl — . EXAFS - ™o M . e R
\\‘f”f““'f?” . - Rapports d'intensité I/l et I /1, : informations sur la

! cristallinité des NTC

. - Signature NTC avec peu de défauts & 1580 cm'!
e - Bande D = C sp? (carbone désordonné)

Bl : - Bande G = C sp? (c=C dans environnement graphitique)

mm) Dépouillement en cours (LFP, IMPCM) . _ 3"

‘

XaNES [
mm) Référence pour les futures analyses in-situ de la croissance . - :

Mantiicaiics e Fe,0,
Conclusions - Perspectives

- Dispositifs fours/réacteurs et porte échantillon spécifiques au projet finalisés et en cours de commande.

- Techniques d’analyses structurales envisagées testées a température ambiante
— informations structurales complémentaires sur les phases a base de fer et carbonées.

- Analyses des phases a base de fer en température par DRX et XANES/EXAFS sur lignes de lumiére de Soleil
—> faisabilité de mesures en température et repéres par rapport aux phases pouvant exister a

haute température.
- Evaluation de la cinétique de croissance : dispositif de réflectométrie laser réalisé et premiers tests prévus
trés prochainement.
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