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Granulométrie : Mesure rapide de la taille de particules 
de quelques nanomètres à quelques millimètres

Une bonne maîtrise de la granulométrie des additifs pulvérulents (pigments, charges, 
anti-feu…) est essentielle pour maintenir la qualité des formulations complexes. 
La méthode classique du tamisage ne permet de verifier ni la taille des plus 
petites particules, ni celle des gouttelettes des émulsions (peintures techniques).

La granulométrie laser est une méthode optique qui détermine, en une seconde, 
la proportion relative de chacune des diverses tailles de particules contenues dans 
un échantillon. Pour y parvenir, le granulomètre utilise un laser dont le faisceau est 
diffracté et diffusé par les particules. A partir de la mesure simultanée des intensités 
lumineuses, le logiciel calcule quelle distribution de particules génère le spectre observé.

Un grand choix d’échantillonneurs permet de s’adapter à toutes les situations, 
soit en voie sèche, soit avec des particules en suspension dans un solvant.

1. Polyvalence
Utilisable pour une grande variété d’échantillons avec des concentrations en particules très 
variables (0,1ppm à 20%) grâce au large choix d’échantillonneurs disponibles. 
 
2. Fiabilité des résultats 
Une seule longueur d’onde est nécessaire pour toute la plage de mesure, il est inutile de 
refaire le calibrage des intensités relatives des sources. Le logiciel permet de figer les para-
mètres du calcul de la dispersion des tailles de particules à partir du spectre des diffractions 
mesurées. 
 
3. Mise en œuvre aisée
Une mesure granulométrique permet d’obtenir une distribution volumique des particules faci-
lement et très rapidement (1 seconde entre chaque mesure) permettant ainsi le suivi cinétique. 

AVANTAGES
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Fig 2 : courbes granulométriques

Grâce au granulomètre SALD-2300, on obtient une distribution volumique des particules très 
rapidement et simplement.

Une très faible quantité de pigments en suspension dans de l’isopropanol suffit pour vérifier la 
taille des particules (de l’ordre de 200 nanomètres).

Exemple 1 : Pigments jaunes de 300 nanomètres 

Fig 1 : Tableau de valeur

Median D
(μm)

Modal D
(μm)

Mean V
(μm)

Std Dev
(μm)

25% D
(μm)

50% D
(μm)

75% D
(μm)

1 0,208 0,224 0,211 0,090 0,179 0,208 0,243

2 0,213 0,224 0,214 0,089 0,182 0,213 0,246

3 0,208 0,224 0,210 0,090 0,178 0,208 0,242

4 0,208 0,224 0,211 0,090 0,179 0,208 0,242

5 0,213 0,224 0,215 0,090 0,183 0,213 0,246
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Exemple 2 : Noir de carbone

La mesure du noir de carbone par granulométrie 
laser est souvent considérée comme difficile: en 
raison de leur taille et de leur couleur, les particules  
absorbent davantage de lumière qu’elles n’en 
diffractent. 

Grâce au Sald-7500nano et quelques gouttes d’une suspension aqueuse de ce noir de carbone, on 
obtient facilement la répartition suivante, calculée à partir du spectre visible ci-dessous.

Fig 3 : courbes granulométriques (repartition volumique)
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Machines universelles pour la caractérisation de produits 
finis

Les propriétés mécaniques des objets en plastique qui nous entourent sont primordiales. Il s’agit 
de connaître non seulement la force applicable avant rupture, mais aussi les amplitudes des 
déformations élastiques et la rigidité. Les industriels doivent donc appliquer à leurs produits (et 
quantifier) des forces et des déplacements (traction, compression, flexion, pelage, cisaillement…) 
dans des conditions aussi réalistes que possible. La mesure de ces propriétés mécaniques est 
une étape extrêmement importante pour assurer le développement et le contrôle qualité de ces 
nouveaux matériaux.

Pour répondre à tous les besoins, nous proposons un grand choix de capteurs de force (de 1 à  
300 000 Newtons, voire davantage) à installer dans l’un de nos bâtis dont la taille sera choisie 
selon les dimensions des échantillons.

On complète le bâti motorisé polyvalent avec des outillages plus spécifiques à la nature de 
l’essai (traction, compression, flexion, pelage, cisaillement…) et à la géométrie (prismatique, 
cylindrique, tubulaire…) des échantillons. Divers types d’extensomètres (avec ou sans contact) 
sont utilisables pour suivre la déformation du cœur des échantillons, lorsque celle-ci n’est pas 
parfaitement proportionnelle au déplacement de la traverse mobile de la machine. Enfin, des 
enceintes thermiques permettent des essais à haute ou basse température afin qu’ils soient plus  
représentatifs des conditions réelles d’utilisation des produits ou matériaux.

Les essais mécaniques donnent des informations directes et significatives sur les propriétés 
primordiales des matériaux. Leur mise en œuvre et leur interprétation ne nécessitent pas de 
chimistes hautement qualifiés et le matériel  requis est particulièrement polyvalent (essais de 
traction, compression , flexion avec une seule machine).
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Lorsque l’on travaille en traction sur des échantillons de forme « haltère » (c’est-à-dire avec les 
têtes plus larges que le corps), la déformation n’est pas proportionelle sur toute la longueur de 
l’éprouvette. L’ajout d’un extensomètre permet de mesurer avec précision l’allongement de la 
partie centrale durant l’essai. Le modèle grand allongement DSES (sur colonne) permet une mesure 
très précise jusqu’à rupture de l’échantillon.

Exemple 1 : Essais de traction sur éprouvettes haltères plastique

Dans cet exemple, on évalue deux caoutchoucs synthétiques. On leur fait subir des essais de 
traction afin de déterminer la courbe effort-déformation ainsi que l’allongement à la rupture.

Echantillon
Resistance à la 
traction (MPa)

Contrainte à 100% 
allongement (MPa)

Contrainte à 200% 
allongement (MPa)

Allongement à la 
rupture (%)

Caoutchouc 6,2 0,7 1,1 874,9

Elastique 4,9 0,9 1,4 812,4

Fig 5 :  Essais de traction sur élastomères

L’extensométrie vidéo est une alternative qui permet, en outre, 
d’obtenir des images de l’essai à insérer dans le rapport généré par 
le logiciel Trapezium X.
  
De plus, l’application de charges de traction sur des éprouvettes 
haltères plastique provoque leur allongement et la diminution de 
leur épaisseur. Pour éviter que l’éprouvette ne glisse hors de la 
mâchoire en cours d’essai, il est nécessaire d’opter pour des pinces 
pneumatiques, pantographes ou autres amarrages auto-serrants.

Fig 4 :  Tableau des résultats
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Exemple 2 : Mesure du module de Young et du coefficient de Poisson 
sur des films plastique

Bien que la détermination des modules de Young et des coefficients de Poisson soit délicate à 
réaliser pour les films plastiques, les industriels sont demandeurs de ces valeurs. 

Ces mesures, réalisées sur un film de PET de 25 μm d’épaisseur, ont été acquises en utilisant un 
extensomètre vidéo TRViewX (de type «sans contact»).

Le choix des amarrages est très important pour la mesure de ces propriétés physiques car 
l’échantillon doit être maintenu de manière uniforme. Les extensomètres de type «sans contact» 
mesurent de très petits déplacements sans affecter les propriétés des échantillons. Ils sont 
nécessaires pour obtenir avec précision le module de traction et le coefficient de Poisson d’un film.

Echantillon Epaisseur (μm)
Module de Young 

(MPa)
Coefficient de 

Poisson 

Film PET 25 4139 0,37

Fig 6 :  Relation entre la déformation et la force appliquée

Fig 7 : Résultats des tests 
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La spectrométrie infrarouge pour une analyse fonctionnelle, 
qualitative et quantitative

La spectroscopie infrarouge consiste en 
l’irradiation de molécules par une onde 
électromagnétique infrarouge qui entraîne 
des vibrations de liaison. Celles-ci sont 
caractéristiques d’un élément chimique et de 
son environnement. Cette technique permet 
un contrôle rapide des matières premières ainsi 
que leur caractérisation.

La profondeur de pénétration de la lumière infrarouge 
est de l’ordre de quelques microns, permettant ainsi 
la caractérisation d’additifs localisés à la surface de 
l’échantillon. 

Exemple : Etude des additifs dans des pochettes en plastique par 
spectroscopie FTIR-ATR

Les produits en plastique disponibles dans le commerce 
sont composés majoritairement de polyéthylène (PE) et 
de polypropylène (PP). Des composants en très faible 
quantité y sont ajoutés pour en améliorer la performance 
et maintenir la qualité.

1. Mesure non destructive
Il est possible de caractériser le polymère à tout instant de son développement, de sa production 
jusqu’aux opérations de maintenance, à l’aide de la spectroscopie infrarouge.
 
2. Rapidité
La préparation des échantillons, tout comme l’acquisition des données, est rapide lors des 
mesures avec l’IRTracer-100. 
 
3. Analyses chimiques et physico-chimiques
La spectroscopie IR permet l’identification et la différentiation des espèces présentes dans les 
plastiques et met aussi en évidence la réaction du matériau en fonction de la température ou 
de la pression.

AVANTAGES
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Le rapport composant-cible/matrice étant très faible, l’intensité des pics de l’additif dans le spectre 
infrarouge mesuré le sera aussi. Pour ces applications, un instrument avec un rapport S/N élevé est 
nécessaire pour obtenir de bons résultats. Le ratio élevé 60000:1 S/N du FTIR IRTracer-100 permet 
d’obtenir des mesures précises et une bonne répétabilité, même pour des éléments présents à 
l’état de traces.

Fig 8 : Spectre en FTIR-ATR et résultats de recherche pour les pochettes plastiques

Fig 9 : Spectre en FTIR-ATR et résultats de recherche pour les pochettes plastique

La bibliothèque de spectres indique que le principal composant est le polyéthylène (Fig 8). Une 
analyse rapprochée de la ligne de base permet de mettre en avant la présence d’additifs. Les pics 
indiqués par des flèches (Fig 9) sont identifiés comme ceux d’amides aliphatiques tel l’oléamide.  
Les amides aliphatiques sont un type de substance ajoutée aux résines pour servir de lubrifiant.
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La chromatographie d’exclusion stérique (SEC) est une méthode 
communément utilisée pour séparer les grosses molécules ou 
macromolécules complexes telles les protéines ou les polymères 
industriels. Les particules de différentes tailles éluent à travers la 
phase stationnaire à vitesse variable, ce qui permet une séparation 
des composants en fonction de leur taille ou de leur volume 
hydrodynamique.

Couplage SEC - MALDI TOF MS : la séparation et l’analyse 
de macromolécules

1. Polyvalence
Le système de SEC/GPC Shimadzu couplé au système de préparateur de plaques MALDI 
AccuSpotTM  permet de réaliser des séparations simplement et rapidement sur tous types de 
colonne.  Le couplage SEC-MALDI-TOF-MS permet la caractérisation d’un grand nombre 
de polymères de synthèse possédant une polydispersité comprise entre 1,7 et 3 ainsi que 
l’analyse de groupes terminaux à partir de spectres de masse de référence d’isomères.

2. Simplicité
Le système de SEC/GPC Shimadzu couplé au système AccuSpotTM permet de réaliser des 
séparations puis de préparer directement les plaques MALDI. Le dépôt de la matrice se 
fait automatiquement et en même temps que le dépôt de l’échantillon sur la plaque.  

3. Rapidité
La préparation de la plaque MALDI se fait automatiquement via le système 
AccuSpotTM: pas de dépôt manuel des échantillons ou de la matrice sur la cible MALDI.  
Sur le MALDI-TOF, des analyses semi automatiques peuvent être réalisées permettant ainsi 
d’enregistrer des paramètres d’analyse, comme la sélection de la sensibilité en MS, afin 
d’augmenter la productivité et les identifications.

AVANTAGES

Après la séparation, vient le temps de la caractérisation des molécules. 
Des techniques de diffusion de la lumière ou de viscosimétrie 
sont couramment employées pour obtenir les poids moléculaires 
approximatifs. Toutefois ces techniques ne sont pas précises et ne 
permettent pas de distinguer deux polymères de structures différentes 
ayant un poids moléculaire identique. Des analyses en spectrométrie 
de masse permettent de remédier à ces incertitudes.
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Exemple : Résultats obtenus pour le poly(styrene-b-EO)

Les conditions classiques de la SEC sont utilisées pour 
effectuer la séparation. Un chromatogramme SEC est 
représenté ci-dessous (Fig. 10).  

L’AccuSpot™, appareil de dépôt automatisé par capillarité, 
est adapté pour accueillir la phase mobile organique 
utilisée (THF). Ce système est équipé d’un capillaire en 
téflon (0,375 mm OD  x 0,05 mm OD ID), compatible avec 
les phases mobiles organiques telles que le THF. 

Fig. 10 : Chromatogramme SEC du poly(styrene-b-EO)

Fig. 11 : Spectre SEC MALDI TOF MS du  
poly(styrene-b-EO)

Les spectres MALDI TOF MS (Fig. 11) représentent la SEC en fractions séparées pour le poly(styrène-
b-EO) à intervalles de temps variés ainsi que le spectre de l’échantillon complexe non séparé.
Des ions précurseurs peuvent être facilement sélectionnés à partir des spectres MS pour effectuer 
une MS/MS. 

Fig. 12 : MS/MS pour m/z 1449 indiquant 
une structure du polystyrene
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