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Depuis quelques années, la technologie des piles a combustible est en net développement. Ces
piles sont capables de convertir 1’énergie chimique en énergie électrique avec un fort rendement
de conversion et un faible taux d’émission de gaz polluants. Le platine, bien connu comme étant
un excellent catalyseur, est utilisé dans les piles a combustible & membrane échangeuses de
protons. Cependant le prix du platine étant trés élevé, les recherches actuelles se concentrent sur
I’étude des propriétés en tant qu’anode, de composes Pt-oxyde tels que Pt-RuO; [1], Pt-WO;
[2,3] et Pt-CeO, [4]. Parmi ces différents composés, le systeme Pt-oxyde de cérium est I’un des
plus prometteurs a cause de la forte capacité de stockage d’oxygéne de 1’oxyde de cérium. En
effet, les particules d’oxyde de cérium sont connus pour pouvoir étre oxydées ou réduites
réversiblement grace au changement d’état d’oxydation du cérium entre Ce*" & Ce** ainsi qu’a
leur possibilité d’absorber ou de relacher de I’oxygéne [5].

Des dép6ts de composés Pt-CeOy ont été élaborés par déposition en phase vapeur (PVD) sur
différents substrats (silicium, nanotubes de carbone, feuillets et nanotubes de carbone ...) et ont
été étudiés par microscopie électronique en transmission. Les morphologies de ces dépots, leurs
structures cristallographiques et I’état d’oxydation du cérium différent selon le substrat utilisé et
selon la méthode de préparation des nanotubes de carbone. En effet, sur substrat de silicium [6],
le dépbt forme une fine couche homogéne alors que sur les substrats a base de carbone, le dépdt
obtenu est inhomogéne et poreux [7]. Dans ce dernier cas, la surface de contact avec le gaz s’en
trouve donc augmentée et les analyses de réactivité montrent une augmentation de I’activité.

Afin de mieux comprendre les mécanismes mis en jeu dans le cas des dépbts sur les différentes
substrats, la microscopie électronique en transmission a été utilisée afin d’étudier la morphologie
et la cristallographie des couches. En outre, la spectroscopie de pertes d’énergie des électrons a
¢té utilisée en mode STEM afin d’étudier les états chimiques du cérium. La morphologie, la
structure cristallographique et 1’état d’oxydation du cérium ont été étudiés pour différentes
¢épaisseurs théoriques de dépdt allant d’un nanométre a 20 nanomeétres de Pt-CeO, déposé. Une
fois les analyses EELS effectuées, les spectres ont éte traités en soustrayant le fond continu puis
en obtenant la dérivée seconde et, a I’aide d’un script, en calculant le rapport des aires des pics
M4 et M5 du cérium. En effet, ce rapport difféere pour un cérium oxyde 4+ et pour un cérium
oxydé 3+ [8 ,9].

Deux références d’oxydes de cérium commerciaux (CeO, et Cey(WOQO,)3) ont egalement été
analysées en spectroscopie de perte d’énergie des électrons et en photoémission afin de
corroborer les résultats obtenus pour les dépots mais aussi afin d’étudier I’impact du faisceau
d’¢électrons sur les références et sur les couches d’oxyde de cérium.



Les différentes analyses MET ont été réalisées avec un microscope JEOL 2100 FEG avec une
tension d’accélération de 200kV et équipé d’une caméra GATAN Ultrascan ainsi que d’un
module STEM et d’un GIF GATAN Tridiem.
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Figure 1 : Image STEM-DF d’une partie du dépot de CeO; sur feuillet de carbone, cartographie
EELS superposée représentant 1’état d’oxydation du cérium et modéle de croissance associé.
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