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Résumé – Le but de cette étude est de comparer la microstructure de l’anode en fonction des conditions de 
réduction et lors de cycles redox. Pour réaliser ce projet, un code Mathematica® est développé. Celui-ci permet 
de traiter et d’analyser des images SEM pour en extraire la proportion des différentes phases, leur taille de 
grain et leur contiguïté.  

1. Introduction 
Les piles à combustible à oxyde solide (SOFC) constituent une des technologies les plus efficaces pour la 
conversion d’ énergie chimique en énergie électrique et thermique. 
L’oxygène est réduit à la cathode et l’oxydation du combustible à l’anode libère des électrons (figure 1). 
L’électrolyte couramment utilisé est la Zircone Stabilisée avec 8 mole% d’oxyde d’Yttrium (YSZ), conducteur 
ionique permettant le transport des ions oxygène (O2-). La cathode peut être constituée de différents matériaux, le 
plus classique étant une manganite de lanthane dopée au strontium (LSM)[1]. Enfin, l’anode est un cermet 
composé de nickel et d’YSZ (figure 2). Les cellules planaires SOFC peuvent être à support électrolyte, à support 
anode ou à support inerte.  
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Figure 1 – Schéma du principe de fonctionnement d’une cellule SOFC à anode support.  

Un paramètre limitant le fonctionnement des SOFC est la stabilité du matériau d’anode aux cycles redox. Les  
phases d’arrêt et de démarrage, une forte polarisation ou un appauvrissement en combustible peuvent entraîner 
une ré-oxydation partielle du nickel. La variation de volume entre le nickel et son oxyde entraîne des contraintes 
dans le cermet pouvant générer des fissures dans la cellule (figure 3)[2]. 
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Figure 2 – Cliché SEM de la tranche  d’une cellule SOFC avant réduction. 

Lors de travaux effectués (qui ne sont pas présentés dans ce résumé), il a été observé que les performances 
électrochimiques des cellules SOFC augmentaient avec l’élévation de la température de réduction de l’anode. 
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Cette différence de performance pourrait être liée à un changement de microstructure de l’anode. Les réactions 
électrochimiques se produisent aux points triples (Triple Phase Boundary, TPB)[3], c’est-à-dire le lieu où sont 
présents simultanément les particules nickel pour le transport d’électrons, la phase YSZ fournissant les anions d’ 
oxygène et l’hydrogène gazeux diffusant via les pores (équation 1).  

H2 (porosités) + O2- (YSZ) ⇔ H2O (porosités) + 2e- (nickel)   (1) 
En diminuant la taille des grains, le nombre de sites de réaction augmente, ce qui améliore les performances 
électrochimiques. 

 

Figure 3 – Fissuration de la demi-cellule (sans cathode) après sa ré-oxydation. 
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Expérimental 
Les échantillons d’anode ont été réduits à différentes températures puis préparés par FIB (Focused Ion Beam) 
pour avoir une surface propre et des porosités bien visibles.  
Les images ont été prises avec un microscope FEI XL30 SFEG à une tension d’accélération de 1 kV avec un 
détecteur TLD (Through Lense Detector). 
Le traitement d’image précédant l’analyse se compose de plusieurs étapes : 

1. Correction de la dérive lumineuse. 
2. Redressement de l’angle de tilt (dû à la section transverse produite avec le FIB). 
3. Seuillage de l’image. 
4. Séparation des particules par traitement d’image binaire. 
5. Labellisation des particules. 

Résultats  
À partir des images traitées, plusieurs informations ont été obtenues : 

1. La proportion des phases , à savoir le nickel, l’YSZ et la porosité. 
2. La taille moyenne des particules (selon plusieurs méthodes). 
3. La contiguïté des phases, c’est-à-dire le degré de contact à l’intérieur d’une phase ou entre deux 

phases. 
4. L’orientation de la microstructure. 

Conclusion 
Le code développé a permi d’analyser quantitativement et de façon statistique la microstructure du composite 
étudié. 
L’analyse quantitative de la microstructure à l’échelle microscopique n’a pas permis de trouver une loi de 
dépendance de la microstructure en fonction de la température de réduction. Par contre à l’échelle nanoscopique 
des changements sont observables. D’autre part, lors de la ré-oxydation, le changement de microstructure est 
important, même à l’échelle du micron. 
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