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Le comit® dôorganisation de la r®union annuelle du Groupe 

Fran­ais dôEtude des Compos®s dôInsertion ï GFECI 2026 

ï tient à remercier tous les doctorants, post-doctorants, 

enseignants-chercheurs, chercheurs, ingénieurs et 

industriels qui ont choisi de participer à cette nouvelle 

édition du GFECI. 

 

 

Nous remercions également les organismes et sociétés qui, par leurs soutiens, ont rendu possible 

la tenue de cette manifestation scientifique : 
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Lôobjectif de cette r®union, dans la continuit® des ®ditions qui lôont pr®c®d®e, est de favoriser 

les échanges et les discussions entre les différents acteurs de la recherche sur les composés 

dôinsertion, quôils soient acad®miques ou industriels. 

Ce colloque annuel met en avant les recherches actuelles sur les mat®riaux dôinsertion tout en 

donnant une place privilégiée à la jeune génération, doctorants et postdoctorants, dans une 

ambiance à la fois scientifique et conviviale. 
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PROGRAMME  

 

Lundi 16 mars 

16h00-19h00 Enregistrement (Holiday Inn Clermont-Ferrand Centre) 

19h00 Dîner 

 

 

 

 

Mardi 17 mars 

8h45-9h00 Mot dôaccueil 

ï Session 1   ï 

9h00-9h40 Chiara BISIO  (CNR-SCITEC) ï Layered intercalation materials: versatile 

platforms for environmental remediation and decontamination 

9h40-10h00 Stefano MARCHESI (CNR-SCITEC) ï Fe(II)- and Fe(III)-exchanged 

natural bentonites from Kazakhstan as multifunctional solids for mild 

decontamination and water depollution: structure-reactivity relationships 

under ambient conditions 

10h00-10h20 Laura ROCHE (LCPME) ï Intercalation de photosensibilisateurs dans les 

hydroxydes doubles lamellaires de type Zn2Al pour la d®pollution de lôeau 

10h20-10h40 Pause-café 

ï Session 2   ï 

10h40-11h00 Guillaume ZERBIB  (ICCF) ï HDL luminescents à piliers thermo-activés : 

un système anti-migration robuste pour fluorophores 

11h0-11h20 Hao WANG (ICCF) ï Interlayer anion-driven structural evolution and 

photocatalytic properties of calcined Zn2Al-X (X: Cl-, NO3
-, CO3

2-, SO4
2-) 

LDH 

11h20-11h40 Guillaume RENAUDIN  (ICCF) ï Evolution du rôle des phases AFm (HDL 

à base de Ca2+) dans la chimie dôhydratation des liants hydrauliques 

11h40-12h00 Tomy FALCON  (ICCF) ï Traitement de poudres fines par torche plasma à 

pression atmosphérique : application à un matériau HDL 

12h00-14h00 Pause-déjeuner  



ï Session 3   ï 

14h00-14h40 Marian CHATENET  (LEPMI) ï Carbon-capped catalysts for the oxygen 

reduction reaction in medium-temperature proton exchange membrane fuel 

cells 

14h40-15h00 Sébastien CAHEN (IJL) ï Modification de la texture poreuse de carbones 

durs pour batteries Na-ions 

15h00-15h20 Justine ZINNI  (IJL) ï Modelage de carbones durs issus de cellulose pour 

lôinsertion de lithium dans les batteries Li-ion 

15h20-15h40 Jean-Claude BADOT  (IRCP) ï Conduction mechanisms of carbons used 

as conductive additives in positive electrodes for lithium batteries 

15h40-16h00 Pause-café 

ï Session 4   ï 

16h00-16h30 Présentations flash poster 

16h30-16h50 Malaurie PAILLOT  (LCES Montréal) ï Quand la structure contrôle 

lôinflammabilit® dans les électrolytes hybrides aqueux organiques 

16h50-17h10 Diego REYES BRISEÑO (CEA Liten) ï Development of thin film negative 

electrodes for "Li -free" solid-state batteries 

17h10-17h30 Cassandre CHALARD (IMN) ï PVDF coated separators for Li -ion 

batteries 

  

18h30 

- Conférence « Escapade sensorielle autour de molécules "intercalées" 

dans le fromage » par Christian COEHLO  (INRAE) 

- Pr®sentation dôun vignoble volcanique par Pierre DESHORS 

(ing®nieur agronome, înologue et vigneron, 63450 Le Crest) 

- Dégustation Vins et Fromages 

- Apéritif dinatoire 

  



Mercredi 18 mars 

ï Session 5   ï 

9h00-9h40 Stéphanie BELIN  (SOLEIL) ï Advanced characterization of battery 

materials at the SOLEIL synchrotron: Focus on the ROCK Quick-XAS 

beamline 

9h40-10h00 Chau TRAN  (CEA-Liten) ï Approche à haut débit de la spectroscopie XPS 

pour lô®tude des interfaces et h®t®rog®n®it®s dô®lectrodes Li-ion 

10h00-10h20 Mathilde GOUTAUDIER  (CEA-Liten) ï Instrumentation avec électrode 

de référence pour lô®tude du vieillissement et de la sécurité des batteries 

lithium-ion 

10h20-10h40 Pause-café 

ï Session 6   ï 

10h40-11h00 Présentations flash poster 

11h00-11h20 Pierre BONNET (ICCF) ï Le stockage thermochimique de la chaleur par 

insertion/d®sinsertion de lôeau dans les mat®riaux hydrates fluorés 

11h20-11h40 Romain WERNERT  (ICL Oxford) ï Chimie dôintercalation anionique des 

phases Ruddlesden-Popper n = 2 

11h40-11h50 Présentation JACOMEX 

11h50-12h00 Présentation BIOLOGIC 

12h00-13h30 Pause-déjeuner  

ï Session 7   ï 

13h30-14h10 Damien DAMBOURNET  (PHENIX) ï Réactivité des oxydes lamellaires 

dans le cadre de leur recyclage 

14h10-14h30 Prashanth SIVAKUMAR  (ICMCB) ï La co-précipitation en réacteur 

millifluidique continu dôun précurseur quaternaire de métaux de transition 

pour la synth¯se dôoxydes lamellaires sodiés de batteries Na-ions 

14h30-14h50 Axel FLORENT  (IMN) ï D®veloppement de mat®riaux ¨ insertion dôanions 

bas potentiel pour les batteries organiques anion-ion : cas de N,Nôï

bis(carboxyméthyl)bipyridiniums étendus à pont phénylène  

14h50-15h10 Emilie MARTINS  (ICMCB) ï Oxydes lamellaires de type O3 dans le 

système NaFe1/3Ni1/3Mn1/3O2 pour les batteries sodium-ion 

Temps libre 

- Visite du centre historique de Clermont-Ferrand 

- LôAventure Michelin                      -    ASM Expérience 

- Mus®e dôArt Roger Quilliot            -    Musée Bargoin 

18h30 Assemblée Générale 

19h30 Dîner de Gala 



Jeudi 19 mars 

ï Session 8   ï 

9h00-9h40 Guillaume ROGEZ (IPCMS) ï Fonctionnalisation dôoxydes lamellaires : 

insertion topotactique assist®e par lôhybridation et complexation confin®e 

9h40-10h00 Ludovic LEPEE (IPCMS) ï Conception de nouveaux matériaux hybrides 

luminescents ¨ partir dôoxydes lamellaires 

10h00-10h20 François REVERET  (ICCF) ï Hydroxydes doubles lamellaires comme 

matrices hôtes pour matériaux luminescents : apport de la spectroscopie 

optique 

10h20-10h40 Pause-café 

ï Session 9   ï 

10h40-11h20 Valérie PRALONG  (CRISMAT) ï Exploration de diagramme ternaire à la 

recherche de nouvelles compositions pour lô®nergie 

11h20-11h40 Franck K AKDEU -YEWOU (MSME) ï Influence du taux de nickel sur la 

réponse structurale de LiyMn1.5+xNi0.5-xO4 au cours dôun cycle 

dôinsertion/d®sinsertion (0 < y < 1) 

11h40-12h00 Marie GUIGNARD  (ICMCB) ï Mécanismes structuraux et redox induits 

au cours des cycles dôintercalation et de d®sintercalation du lithium dans 

lôoxyde lamellaire LiMn0.75O2 

12h00-12h30 
- Conclusion 

- Remise des prix 

12h30-14h00 Déjeuner possible sur place (non pris en charge par le congrès) 
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Carbon-capped catalysts for the oxygen reduction reaction in medium-

temperature proton exchange membrane fuel cells 

 
Quentin Labardea, Thomas Gaumonta, Laetitia Dubaua, Fabrice Micoudb, Marian Chateneta*  

 
a Laboratoire dôElectrochimie et de Physicochimie de Mat®riaux et des Interfaces  
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b Laboratoire d'innovation pour les technologies des énergies nouvelles et les nanomatériaux  
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Proton Exchange Membrane Fuel Cells are high-efficiency and high energy density generators 

[1], that are already finding applications in the light transportation sector [2]. Increasing their 

temperature of operation from ca. 70-80 to 90-100°C would enable to downsize the PEMFC 

cooling and hydration systems, so to meet heavy-duty mobility requirements in terms of initial 

system performance (cell efficiency and system weight and volume), but this requires to 

develop catalysts with higher performance and durability, a big challenge for the cathode, where 

the oxygen reduction reaction (ORR) proceeds. Indeed, the common MEA materials 

degradation processes in PEMFC are activated by the temperature, which may specifically 

compromise the long-term stability for one of the most critical components of a PEMFC, the 

cathode catalyst that has to promote sufficiently fast and durable ORR [3]. State-of the-art ORR 

catalysts are based on PtM alloys (in particular PtNi) [4], but these are sensitive to the leaching 

of the least noble component (Ni), that leads to deactivation and poisoning of the membrane 

and ionomer [5]. The most stable carbon support is graphitized carbon black [6], but its use at 

the cathode leads to minored PEMFC performance [7]. 

Herein, we adopted a strategy to combine the advantages of the two state-of-the-art catalysts 

mentioned above. Carbon-capped PtNi alloyed nanoparticles supported on graphitized carbon 

black were designed, to display the advantage of: i) PtNi alloys in terms of high ORR activity, 

ii) graphitized carbon black support in terms of resistance to corrosion and iii) a protective 

carbon cap covering the PtNi nanoparticles to (hopefully) mitigate their sintering and Ni 

leaching in the acidic ionomer. These catalysts materials were inspired from a patented dry 

synthesis route [8] (Figure 1-top), by heat-treating a commercial Pt/Gr.C catalyst (Gr.C = 

graphitized carbon black) blended with a Ni-chelate precursor, e.g. nickelocene under inert 

atmosphere [9]. This strategy enables structure and composition flexibility for the PtNi 

nanoparticles and carbon cap (Figure 1-bottom), enabling to tune the PtNi particles 

(composition and size), and the carbon cap properties (thickness and extent of graphitization 

(Figure 2-A). After proper (electrochemical or chemical) activation (Figure 2-B), the 

PtNi@C/Gr.C catalysts outperform the commercial benchmark (Pt/Gr.C) in initial activity and 

durability, both in liquid electrolyte [10] and in differential PEMFC in hot and dry conditions 

(Tcell = 95°C, Relative humidity = 54% and 30% at the anode and cathode, respectively), that 

are targeted for heavy-mobility applications (Figure 2-C) [11]. Yet, the performances reached 

are insufficient for industrial applications, owing to the limited intrinsic activity of the mother 

commercial Pt/Gr.C catalyst. 

This carbon-caping strategy is now deployed to modify more active Pt/HSAC catalyst 

(supported on mesoporous high surface area carbon black), in the hope to obtain superactive 

and still durable PtNi@C/HSAC catalysts. 
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Figure 1: scheme of the synthesis route towards PtNi@N/Gr.C 

 

 
Figure 2: (A) TEM micrographs of PtNi@C/Gr.C nanoparticles heat-treated at 900°C; (B) 

The same catalyst after activation by acidic treatment; (C) Polarization curves in differential 

cell in hot and dry conditions for the mother catalyst Pt/Gr.C and PtNi@C/Gr.C activated 

chemically ex situ or electrochemically in situ (i.e. directly in the operating PEMFC fixture). 
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Advanced Characterization of Battery Materials at the SOLEIL 

Synchrotron:  

Focus on the ROCK Quick-XAS Beamline. 

 
Stéphanie Belin. 

Synchrotron SOLEIL 

LôOrme des Merisiers, D®partementale 128, 91190 Saint Aubin, France 

 

This contribution provides a brief overview of some beamlines relevant for the characterization 

of battery materials at the SOLEIL synchrotron.  
 

Understanding the multiscale evolution of battery materials during operation requires a 

comprehensive set of analytical techniques capable of probing structure, chemistry, electronic 

states, interfaces, and molecular dynamics. The SOLEIL synchrotron provides such a platform 

through four highly complementary beamlines, ROCK, GALAXIES, SIRIUS, and AILES, 

covering a wide spectral range from THz to hard X-rays.  

GALAXIES (2.3 - 12 keV, tender-to-hard X-rays) [1, 2] combines HArd-X-ray PhotoEmission 

Spectroscopy (HAXPES), Resonant Inelastic X-ray Scattering (RIXS), and non-resonant IXS. 

These techniques probe core-level and valence electronic structure, chemical bonding, ligand-

hole formation, and buried interfaces with high bulk sensitivity. GALAXIES is especially 

suited to investigate cationic and anionic redox, electronic reorganization in many electrodes 

materials, and electrode-electrolyte interphases) where classical soft-XPS lacks penetration 

depth. [3 - 5] 
 

SIRIUS (1.1 - 13 keV, tender to mid-hard X-rays) [6] offers Grazing-Incidence X-ray 

Diffraction (GIXD/GIWAXS), GI-Small Angle X-ray Scattering, GI-X-ray Absorption 

Spectroscopy and Diffraction Anomalous Fine Structure Spectroscopy (DAFS), and X-ray 

fluorescence optimized for thin films, surfaces and interfaces. The availability of a High-

Vacuum diffractometer extends the application of scattering and spectroscopy techniques to the 

tender x-ray. Its wide energy range enables surface-sensitive characterization of interphases 

(SEI/CEI), coatings, nanoscale porosity, crystallographic texture, and reaction layers at 

interfaces. SIRIUS is ideal for studying advanced architecture such as thin-film batteries, coated 

high-voltage cathodes, nanostructured anodes, and solid-state electrolyte interfaces, but it can 

also be used in conventional X-ray absorption to measure the K-edges of sulfur, silicon, 

aluminum, phosphor and magnesium. [7]. Recently in situ GISAXS measurements have 

provided insights into the capacity losses of certain electrodes arising from interfacial 

degradation mechanisms. [8] 
 

AILES (10 - 10000 cm ĭ, mid-IR to far-IR/THz) [9] provides high-resolution vibrational 

spectroscopy covering molecular, lattice, and low-energy excitations. This broad spectral range 

enables identification of electrolyte components, solvation structures, polymer binders, 

organic/inorganic interphase species, as well as phonons and collective vibrations linked to ion 

mobility. AILES is essential to study solid electrolytes, polymer electrolytes, electrolyte 

decomposition, and ion-transport dynamics in the THz regime. [10] 
 

Special emphasis is placed on the ROCK beamline, dedicated to time-resolved X-ray absorption 

spectroscopy (XAS) operated in quick-XAS mode. ROCK covers the hard X-ray energy range 

from 4 to 43 keV [11] and allows operando and time-resolved X-ray absorption measurements 

(quick-EXAFS). 



This capability enables the monitoring of changes in local coordination environments, oxidation 

states, and structural rearrangements in electrode active materials under operating conditions, 

such as during chargeïdischarge cycles or transient states. Owing to its broad hard X-ray energy 

range and edge-jump capability, ROCK is well suited for studies involving rapid processes, 

including high-rate cycling and fast (de)lithiation as well as early-stage degradation 

mechanisms. 

A key advantage of the ROCK beamline is the possibility to probe multiple absorption edges 

within a single operando experiment. This allows the simultaneous investigation of multiple 

transition-metal elements, tracking of redox processes, and phase transitions in multi-element 

systems, such as NMC electrodes and emerging electrode materials, including high-entropy 

alloys [12ï15]. In addition to conventional spectroscopy, Hyperspectral Full-Field quick-

EXAFS imaging has recently been implemented at ROCK [16]. This approach combines 

micrometre-scale spatial resolution with sub-second temporal resolution and is suitable for the 

operando characterization of heterogeneous composite electrode materials. Furthermore, we 

will show that full-field hyperspectral imaging can mitigate beam-induced effects, as well as 

those arising from an imperfect electrochemical cell [17]. 

As an element-specific technique, X-ray absorption spectroscopy provides access to changes in 

oxidation state, electronic structure, and local coordination with sub-second time resolution. 

After a brief introduction to the method, its development will be presented, from ex situ 

measurements to operando quick-XAS and full-field hyperspectral imaging. This evolution has 

led to an increase in data volume, from the analysis of a limited number of spectra to several 

thousand spectra per experiment. 

Consequently, the increased complexity and volume of XAS datasets require the use of 

advanced data analysis approaches. The application of chemometric and multivariate analysis 

tools will therefore be briefly outlined. 

Finally, with the advent of increasingly flux and ever more brilliant photon sources, particular 

attention will be given to the question of measurement reliability, especially concerning 

potential beam-induced effects on the samples, which must be carefully considered when 

interpreting operando data. 
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Fonctionnalisation dôoxydes lamellaires : 

insertion topotactique assist®e par lôhybridation et complexation confin®e 

 
Guillaume Rogez 

IPCMS (UMR 7504, CNRS-Unistra 7504), 23 rue du Loess, BP43, 67034 Strasbourg cedex 2 

 

 

Les oxydes métalliques lamellaires à cations échangeables sont particulièrement étudiés car ils 

peuvent être fonctionnalisés dans des conditions relativement douces, donnant accès à une très 

grande variété de phases métastables, inaccessibles par les réactions classiques à l'état solide, 

allant de nouveaux solides inorganiques complexes à des nanofeuillets 2D,[1,2] en passant par 

des matériaux hybrides organiques-inorganiques.[3] Ils peuvent présenter diverses propriétés 

intéressantes, par exemple dans le domaine de l'énergie (piles à combustible, photosynthèse 

artificielle, photovoltaïque, batteries...) ou en nanoélectronique (diélectriques à grand k, 

ferroélectriques, multiferroïques...). L'intérêt pour ces phases a été renouvelé ces dernières 

années grâce à l'utilisation de réactions assistées par micro-ondes.[4ï6] 

Cependant, ces approches de « chimie douce » concernent essentiellement la fonctionnalisation 

par des mol®cules organiques, lôinsertion dôions m®talliques ®tant la plupart du temps r®alis®e 

par voie de chimie du solide, ou en milieu sel-fondu. 

Dans cette pr®sentation, je montrerai tout dôabord comment il est possible dô®tendre les 

fonctionnalisations « douces è ¨ lôinsertion de m®taux de transition et dô®l®ments de terres 

rares.[7] En utilisant lôexemple de lôion Cu(II), je d®crirai le r¹le des diff®rents param¯tres de 

synthèse que nous avons explorés (ratio ion à insérer/structure hôte, nature du contre-ion, 

solvant, température et durée de réaction). Je montrerai notamment, comment, selon la nature 

de la phase-h¹te et celle de lôesp¯ce organique pr®-insérée, il est possible de moduler le taux 

dôinsertion de Cu(II) en fonction de la temp®rature de r®action (Figure 1). 
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Figure 1 : Gauche : sch®ma de lôapproche de synth¯se suivie. Droite : influence de la 

température de réaction et de la nature du composé hybride de départ sur le taux dôinsertion 

du Cu(II) dans un tantalate lamellaire de structure Ruddlesden-Popper. 

 

Puis je montrerai comment une combinaison de techniques (DRX, XAS, TEM-EELS, RPE) 

permet de pr®ciser la structure des compos®s hybrides form®s, et notamment lôenvironnement 

de lôion ins®r®é ainsi que les limites rencontr®es (Figure 2). 

 

 



   
Figure 2 : Image HR-STEM de Cu-HBST(150-C12N) et zoom. Image composite de lôimage 

STEM-HAADF (bleu) et de la composante liée au seuil L du Cuivre (rouge) obtenue par 

Analyse par Composantes Principales de lôimage spectrale EELS de Cu-HBST(150-C12N). 

Affinement Le Bail du diagramme de Cu-HLN(150-C12N) (P2/m, a=3.866 Å, b=3.882 Å, 

c=10.927 Å, b=94.1°). Image BF-HRSTEM de Cu-HLN(150-C12N).  

 

Cette méthode de synthèse est généralisable à de nombreux éléments de transition et de terre 

rare, et permet dôacc®der facilement ¨ des compos®s aux propri®t®s int®ressantes et modulables, 

notamment en terme de band-gap ou de photoluminescence.  

 

Je pr®senterai ensuite une deuxi¯me strat®gie pour lôinsertion de m®taux de transition, 

consistant à réaliser une réaction de complexation en milieu confiné en utilisant des fonctions 

complexantes pr®alablement introduites dans lôespace interlamellaire (Figure 3).[8]  

 
Figure 3 : Schéma de la stratégie de complexation confinée, via lôinsertion de fonctions 

complexantes dans une première étape de silanisation. 

 

Ces deux approches compl®mentaires permettent dôenvisager de nouveaux d®veloppements de 

ces matériaux, en (photo)catalyse, magnétisme ou encore photophysique par exemple. 
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ANR-18-EUR-0016) (Projet 2DConfined). 
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La recherche de mat®riaux durables et efficaces pour le stockage de lô®nergie est un des enjeux 

majeurs actuels. De la mise au point de mat®riaux de cathode avec une majorit® dôelement de 

transition non toxique comme le manganese pour les batteries lithium, sodium ou même 

potassium ions, ¨ lôexploration de nouveau conducteurs ioniques pour la fabrication de batteries 

tout solide ou encore lô®laboration de mat®riaux dôanode pour les batteries ¨ charge rapide, le 

besoin de nouvelles compositions est urgent et en meme temps un vrai défi.  Notre approche 

est bas®e sur lôexploration des diagrammes ternaires voir quaternaires comme source 

in®puisable dôinspiration pour re-explorer des compositions déjà synthétisées ou pour générer 

par r®action dô®change des nouveaux composés afin de trouver un matériau économique et non 

toxique pour les batteries métal ions. A travers différents exemples, nous discuterons des 

relations entre les synthèses, propriétés structurales et propriétés électrochimiques.  

Dans les syst¯mes ¨ base de mangan¯se (Fig. 1), la phase Na Mn O , ¨ structure lamellaire en 

nid d'abeille, a ®t® le premier exemple de mat®riau ¨ lôactivit® redox cationique et anionique 

hautement réversible. Plus récemment, nous avons montré que la décomposition du matériau 

lamellaire Na10Mn4O9 g®n¯re la formation dôun composite Na2O-Na0.4MnO2 [1]. Nous avons 

®galement rapport® lôextraction r®versible du potassium ¨ partir de K MnO , côest-à-dire pour 

la premi¯re fois lôactivit® ®lectrochimique du couple redox Mn+VI/Mn+V [2]. Dans le système 

Li -Ti/Nb-O (Fig. 2), peu de phases ont ®t® report®es. En jouant sur des r®actions dô®change 

ionique, nous avons synthétisé une nouvelle phase Li3Ti5NbO14. Ce matériau peut être utilisé 

comme mat®riau dôanode charge rapide [3].  
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Légende Figure 1 : Diagramme ternaire A ï Mnï O avec A=Li, Na, K, Cu, Ag 

 

 
Légende Figure 2 : Diagramme ternaire Li ï Ti/Nbï O avec les nouvelles compositions 

g®n®r®es par r®action dô®change ionique.  
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Depuis plus dôun si¯cle, la grande majorit® des liants hydrauliques utilis®s dans lôindustrie de 

la construction est à base de clinker de ciment Portland (CEM I) ; ce qui en fait le matériau le 

plus commercialisé à travers le monde. Son procédé de fabrication correspond à une cuisson à 

1450 ÁC dôun m®lange compos® ¨ 80 % massique de calcaire et 20 % massique dôargile. Le 

chauffage du four de clinkérisation, ainsi que la décarbonatation de la calcite, font de lôindustrie 

cimenti¯re le secteur le plus polluant en termes dô®mission de gaz ¨ effet de serre : ~8 % du 

CO2 anthropog®nique ¨ lô®chelle mondiale. A lôobjectif 2050, il est demand® aux cimentiers de 

passer de 950 Kg de CO2 émis par tonne de ciment produit à moins de 100 Kg. Parmi les leviers 

envisag®s pour arriver ¨ cette cible, de nouvelles formulations de liants, ainsi que lôutilisation 

de combustibles alternatifs, g®n¯rent de nouveaux processus dôhydratation modifiant la 

composition minéralogique des bétons durcis. Ainsi une phase hydratée mineure dans la chimie 

dôhydratation du ciment Portland, appel®e phase AFm par les cimentiers (et correspondant ¨ un 

Hydroxyde Double Lamellaire ï HDL ï à base de Ca2+), devient prioritaire dans la maîtrise du 

processus de prise et de durcissement de nouveaux liants hydrauliques prometteurs. A lôorigine 

cette phase AFm est connue sous le nom de monosulfoaluminate de calcium, et a pour 

composition chimique : Ca2Al(OH)6·½SO4·4H2O. Il sôagit dôun Hydroxyde Double Lamellaire 

dont les feuillets principaux sont constitu®s dôocta¯dres de Al3+ et de polyèdres de Ca2+ (en 

coordination VII), tandis que lôinterfeuillet contient les anions sulfate et des mol®cules dôeau 

(Figure 1). La famille des phases AFm (structure-type hydrocalumite) correspond à une variante 

ordonnée de la structure-type hydrotalcite généralement utilisée pour les phases HDL.  

 

 
Figure 1 : Représentation structurale du monosulfoaluminate. 

 

En plus de ce monosulfoaluminate (provenant de la transformation de lôettringite, 

Ca6Al 2(OH)12·3SO4·26H2O, form®e aux premiers instants de lôhydratation et permettant de 

maitriser la cinétique de prise), le monocarboaluminate Ca2Al(OH)6·½CO3·H2O peut 



également être observé dans un béton vieilli soit du fait de la carbonatation atmosphérique, soit 

du fait de lôutilisation de ciment compos® de type CEM II-L (pouvant contenir jusquô¨ 35 % 

massique de CaCO3). Le sel de Friedel, phase AFm saturée en chlorure de formule 

Ca2Al(OH)6·Cl·2H2O, est ®galement un hydrate qui peut se retrouver dans la min®ralogie dôun 

béton soit par contact avec une eau saline (environnement marin), soit du fait de la présence 

initiale de chlorure dans le clinker. Lôutilisation de combustibles alternatifs (solvants, huiles et 

pneus usagés, farines animales ainsi que déchets plastiques pour une valorisation matière et 

énergétique) dans le process de cuisson du clinker a un impact sur sa composition : non 

seulement ces combustibles produisent de la chaleur, mais leurs fumées traversent le four de 

clinkérisation et leurs cendres peuvent être directement intégrées à la composition du clinker. 

La teneur en chlorure doit être contrôlée car sa présence dans le clinker aura un impact sur le 

processus de prise et durcissement du fait de la d®stabilisation de lôettringite au profit du sel de 

Friedel ; potentiellement très néfaste quant aux propriétés mécaniques attendues. 

Malgr® une description structurale commune pour lôensemble des phases AFm, il est 

relativement facile de différentier ces différents hydrates lamellaires par diffraction des rayons 

X grâce à leurs distances interfeuillet caractéristiques liées à la mise en ordre des anions (Figure 

2). Ceci reste vrai tant que le seul cation trivalent présent est Al3+. En revanche, la substitution 

partielle ou totale dôAl3+ par Fe3+ (¨ lôorigine de la d®nomination AFm pour Al2O3-Fe2O3-

monoanionique) va perturber lôordre interfeuillet et, par cons®quent, compliquer lôidentification 

de ces phases. La recherche de nouvelles formulations de ciment bas-carbone sôoriente vers des 

mat®riaux ¨ forte teneur en oxyde de fer (notamment ¨ base de laitiers ou dôargiles), quôil est 

n®cessaire dôactiver par la pr®sence dôesp¯ces anioniques susceptibles de former au tr¯s jeune 

âge des phases AFm. Ainsi ces phases AFm ont un rôle qui devient majeur dans le processus 

dôhydratation de liants hydrauliques bas-carbone, et voient leur cristallochimie sôenrichir. 

La présentation fera un point sur les études structurales menées sur ces hydrates cimentiers 

lamellaires au sein de la thématique. Dans un premier temps les différentes organisations de 

lôinterfeuillet li®es ¨ la nature de lôanion seront pr®sent®es. Lôimpact de la substitution du cation 

trivalent Al3+ par Fe3+ sera ensuite abord®. Et finalement il sera montr® que le taux dôhydratation 

doit également être pris en compte pour une bonne identification de la phase AFm. 

 

 
Figure 2 : Diffractogramme de différentes phases AFm (ɚCu = 1.5418 Å). 
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Dans le domaine des matériaux composites, lôincorporation de charges min®rales 

constitue une stratégie largement employée pour améliorer les propriétés fonctionnelles des 

matrices polym¯res. Lôoptimisation de lô®tat de surface de ces charges reste toutefois un enjeu 

majeur, notamment en termes dôhomog®n®it® et dôefficacit® du traitement. 

Dans ce contexte, un procédé innovant de traitement de poudres par torche plasma à 

pression atmosph®rique a ®t® d®velopp® ¨ lôInstitut de Chimie de Clermont-Ferrand. 

Contrairement aux traitements plasma conventionnels appliqués aux poudres, souvent limités 

par des probl¯mes dôhomog®n®it®, ce dispositif associe une torche plasma atmosph®rique ¨ un 

atomiseur dôair permettant la dispersion contr¹l®e des particules au sein de la zone plasma [1]. 

Ce type de plasma, plus énergétique que les systèmes DBD ou PVD [2], permet un traitement 

efficace de la surface des poudres tout en conservant une mise en îuvre simple et flexible. En 

comparaison au proc®d® chimique ou thermique, la voie plasma pr®sente lôint®r°t dô°tre sans 

solvant, rapide et respectueux de lôenvironnement. 

 

 

 
Figure 1 : Sch®ma du proc®d® de traitement de poudre fine en solution par une torche plasma 

¨ pression atmosph®rique. 
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Des hydroxydes doubles lamellaires (HDL,[3]) traités par ce procédé présentent une 

augmentation significative de leur surface sp®cifique ainsi quôune am®lioration notable de leurs 

propriétés de piégeage de radicaux. Ces évolutions sont particulièrement intéressantes dans la 

perspective de lôutilisation de compos®s dôintercalation comme additifs fonctionnels dans des 

matériaux composites. Ce procédé ouvre ainsi de nouvelles perspectives pour la modification 

de surface de charges lamellaires par plasma à pression atmosphérique. 

 
[1] « Traitement plasma », Acxys Technologies. 

[2] S. Dou, L. Tao, R. Wang, S. El Hankari, R. Chen, et S. Wang, « Plasma-Assisted Synthesis and Surface 

Modification of Electrode Materials for Renewable Energy », Adv. Mater., vol. 30, no 21, p. 1705850, 2018, doi: 

10.1002/adma.201705850. 

[3] S. Jiang et al., « Recent Developments in Nickel-Based Layered Double Hydroxides for Photo(-

/)electrocatalytic Water Oxidation », ACS Nano, vol. 18, no 26, p. 16413 16449, juill. 2024, doi: 

10.1021/acsnano.4c03153. 
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Dans lôobjectif actuel de trouver des alternatives ¨ lôutilisation des batteries lithium-ion, les 

systèmes sodium-ion font lôobjet de tr¯s nombreuses recherches. Le graphite, couramment 

utilis® comme mat®riau dô®lectrode n®gative des batteries lithium-ion, ne peut pas être employé 

dans les batteries sodium-ion en raison dôinteractions d®favorables entre sodium et graphite. 

Plusieurs solutions ont été envisagées afin de remplacer le graphite, et parmi elles, les carbones 

durs sont des candidats particulièrement intéressants. Ces matériaux sont obtenus par simple 

traitement thermique de précurseurs organiques et présentent une structure désordonnée ainsi 

quôune texture poreuse sp®cifique, ces caract®ristiques offrant divers sites de stockage pour le 

sodium et permettant dôatteindre des capacit®s sp®cifiques pouvant exc®der les 300 mAh.g-1 

(1). 

La texture poreuse des carbones durs est particulièrement importante au regard de leur 

comportement électrochimique. Il convient de limiter leur porosité ouverte (accessible à 

lô®lectrolyte) des mat®riaux afin de r®duire la formation de la couche dôinterface 

solide/®lectrolyte (SEI), notamment lors du premier cycle pour am®liorer lôefficacit® 

coulombique initiale, tout en développant leur porosité fermée (inaccessible aux gaz mais 

accessible aux ions sodium par diffusion). En effet, cette dernière permet de stocker une 

quantit® importante dôions sodium ¨ bas potentiel (1). Ces deux caract®ristiques sont 

g®n®ralement obtenues par pyrolyse ¨ haute temp®rature (2), et il existe ®galement dôautres 

stratégies telles que les revêtements de carbone tendre sur les particules (3).  

Dans ces travaux, r®alis®s dans le cadre de lôANR CARAMBAR, nous proposons une approche 

différente consistant à contrôler la porosité des carbones durs par pyrolyse sous pression (4). 

Deux précurseurs (saccharose et lignine) ont été pyrolysés dans un four sous flux dôargon ¨ des 

pressions entre 1 et 9 bar. Par ce traitement thermique, il est attendu que la porosité fermée soit 

plus développée et que la surface spécifique des échantillons soit plus faible. Cela permettrait 

dôobtenir, ¨ temp®rature plus mod®r®e, les caract®ristiques dôun carbone dur pr®sent®es ci-

dessus comme permettant des performances électrochimiques optimales. 

La pression nôinfluence pas de mani¯re significative la chimie et sur lôorganisation structurale 

des échantillons, comme cela a été mis en évidence dans de précédentes études (4), et ce quelle 

que soit la nature du précurseur.  La texture poreuse, en revanche, peut être modifiée. Tout 

dôabord, les ®chantillons ont ®t® analys®s par adsorption de diazote et de CO2. Lô®volution des 

valeurs de surfaces et de volumes mesurés avec ces gaz indique que la pression a pour effet de 

globalement fermer les micropores les plus gros, tandis que les ultramicropores ne semblent 

pas être modifiés. Cela semble en accord avec lôun des effets attendus de la pyrolyse sous 

pression. La diffusion des rayons X aux petits angles (SAXS) a également été utilisée afin de 

pouvoir estimer un volume de pores fermés pour les échantillons. Ces volumes sont tracés en 

fonction de la pression sur la figure 1. 



 

 

 

 
Figure 1 : Volumes de pores fermés estimés pour les carbones durs élaborés à partir de 

saccharose et de lignine en fonction de la pression de pyrolyse. 

 

La pression permet donc également de moduler le volume de pores fermés des carbones durs, 

ce qui était le second effet attendu pour ce traitement thermique particulier. Par ailleurs, pour 

les deux pr®curseurs, lô®volution nôest pas lin®aire et le volume de pores fermés diminue pour 

les plus hautes pressions. Cela est attribué à une possible activation (ouverture de pores) du 

matériau due à la configuration du dispositif. De plus, la pression optimale semble différente 

pour les deux précurseurs, ce qui pourrait être relié à leur structure et à leur aptitude à se 

réticuler. 

Enfin, le comportement électrochimique des carbones durs a été évalué par cyclage 

galvanostatique. Une bonne corrélation a pu être mise en évidence entre la capacité à bas 

potentiel (plateau) et le volume de pores fermés, en accord avec la littérature. La pyrolyse sous 

pression permet donc dôam®liorer les performances des carbones durs, ¨ temp®rature mod®r®e 

et avec un effet modulable en fonction du précurseur. 
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The separator is an essential component of a Li-ion battery cell, from a safety point of view 

(prevents any contact/short-circuit between electrodes), but also by contributing to the ease 

and quality of assembly, as well as to the cell performances. They are usually polymer film of 

6-25µm thick and porous (pore size << 1µm). Separators used in the lithium battery industry 

are often polyolefin-based (PE, PP, PP/PE/PP). These separators offer many advantages, such 

as chemical neutrality with respect to the battery's active materials, sufficient ionic 

conductivity and low cost (<$1/m²). On the other hand, their main limiting factor are their 

poor temperature resistance, with the onset of thermal shrinkage at around 130°C. For many 

applications, including the automotive industry, these phenomena must be kept to a minimum. 

To facilitate the industrial battery assembly process, we also seek to improve the wettability 

of the electrolyte and create adhesion between the separator and the electrodes. To this end, 

one of the most promising methods is to modify the separator surface with a coating.1,2  

In this work, we study a two-layer coating. The first is mainly made of alumina 

particles and an acrylic-type polymer binder, to improve stability at temperature.3 The second 

layer provides adhesion to the electrode and is made of PVdF4. The aim is to enhance 

adhesion with the electrode without having too much of a negative impact on other properties.  

In our initial work on this subject has highlighted a link between separator surface 

morphology and electrochemical performance of batteries (NMC811 vs. graphite). This 

presentation, will display the structure/properties relation for different separator coatings in 

the light of characterizations (SEM, impedance, electrochemical cycling...). Then, a second 

part will focus on the adhesive separator/electrode interface study to point out parameters that 

will rule adhesion and electrochemical behavior.   

1. BICY, K., GUEYE, Amadou Belal, ROUXEL, Didier, et al. Lithium-ion battery 

separators based on electrospun PVDF: A review. Surfaces and Interfaces, 2022, vol. 

31, p. 101977. 

2. H. Jeon et al., ñA water-based Al2O3 ceramic coating for polyethylene-based 

microporous separators for lithium-ion batteriesò, J. Power Sources 315 (2016) 161-168 

3. R. Xu et al., " The functional aqueous slurry coated separator using polyvinylidene 

fluoride powder particles for Lithium-ion batteriesò, J. Electroanalytical Chemistry 786 

(2017) 77ï85 
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La majeure partie de la consommation de lô®nergie est li®e au secteur r®sidentiel afin dôassurer 

le chauffage des locaux et la production dôeau chaude sanitaire. L'®nergie solaire est consid®r®e 

comme l'une des sources d'énergie durable prometteuses. Cependant, compte tenu du déphasage 

entre la ressource solaire et son utilisation, il est int®ressant de valoriser lôexc¯s dô®nergie 

solaire durant lô®t® en r®alisant un stockage longue dur®e, afin de restituer ce surplus dô®nergie 

pendant les périodes de chauffe (figure1). Pour développer des systèmes de production de 

chaleur propres et efficients, lôutilisation de de mat®riaux pouvant stocker de lô®nergie 

thermique et la libérer au moment propice est envisagée. On parle alors de stockage saisonnier.  

 

 
Figure 1 : Production et consommation dô®nergie solaire thermique sur une ann®e ¨ 

Strasbourg pour une habitation de 100 m2 utilisant 20 m2 de capteurs solaires [1] 

 

Il est possible de stocker de la chaleur (Q) en exploitant la r®versibilit® dôune r®action chimique 

entre un solide A et un gaz B qui est, selon le sens de la réaction considérée, soit endothermique 

soit exothermique : AB + Q ᵾ A+B (figure 2). 

Lôune des r®actions les plus prometteuses pour le stockage thermochimique, est la r®action 

dôhydratation/d®shydratation de diff®rents sels de m®taux (MpXq.mH2O) : 

 

(Réaction de charge) Ą  MpXq.mH2O + Q ᵾ  MpXq.nH2O + (m - n) H2O(g) ă (Réaction de  

décharge) 

 

 



 

 

 

 

 Figure 2 : Principe du stockage thermochimique de la chaleur. Représentation schématique 

du stockage de la chaleur par hydratation/déshydratation [2-3] 

 

Nous nous intéresserons tout particulièrement aux matériaux fluorures qui présentent 

g®n®ralement une capacit® dôhydratation importante permettant de fixer un nombre cons®quent 

de mol®cules dôeau. Alors que plusieurs ®tudes exp®rimentales ont ®t® men®es sur des composés 

sulfates, chlorures et des bromures, la littérature ne rapporte aucune étude expérimentale sur 

des fluorures. A ce jour, seules deux publications [4-5] identifient, via une démarche 

dôintelligence artificielle (Machine Learning), un certain nombre de fluorures pouvant se 

r®v®ler int®ressants pour cette probl®matique avec des densit®s dô®nergie stock®es (densit® 

massique dô®nergie (GED) et densit® volumique dô®nergie (VED) plus importantes que dans 

les chlorures correspondants par exemple. 

 

Nous présenterons ici des résultats obtenus sur 2 systèmes hydrates fluorés NiF2.4H2O et 

Fe2F5.7H2O. Nous nous attacherons à décrire et à caractériser structuralement et 

morphologiquement les matériaux sélectionnés pendant le processus de déshydratation / 

hydratation. Par des mesures dôATG/DSC nous avons d®termin® les grandeurs 

thermodynamiques associées ¨ ce processus (temp®ratures et enthalpies dôhydratation, chaleurs 

sp®cifiques, ®nergie volum®triques et massiques mises en jeué) mais aussi identifi® le 

mécanisme cinétique associé au processus de déshydratation. Par des mesures DRX à différents 

taux de d®shydratation, nous montrerons que le m®canisme de d®sinsertion des mol®cules dôeau 

est fortement influencé par la nanostructuration du matériau hydrate initial. Nous présenterons 

les r®sultats des cycles de d®shydratation/r®hydratation permettant dô®valuer les performances 

des mat®riaux test®s et dôen identifier les limites (faible cyclabilit®, d®fluoration, ®mission de 

substances corrosives, é), ce qui permettra de proposer des solutions (nanostructuration, 

impr®gnation sur des structures h¹tes, é) pour les contourner.  
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