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Des biomatériaux à l’ingénierie tissulaire

Analyse de Surface

• Microscopie à Force Atomique, AFM

• IR – Réflexion Totale Atténuée, ATR-FTIR

• X-Rays Photoelectron Spectroscopy, XPS

• Microscopie Electronique à Balayage, MEB

• Mouillabilité, mesure des angles de contact
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Matériaux Synthétiques

Matériaux Biosourcés

Caractérisation physico-chimique



Aire de la surface

Forme, topographie

Structure cristalline

Défauts

Porosité

Hydrophilicité
Hydrophobicité

Chimie de surface

Charge de surface

Biomatériaux

Matériaux Synthétiques

Matériaux Biosourcés

• FTIR-ATR,
• XPS,
• MEB • MEB,

• AFM, STM

• MEB,
• AFM, STM

• Mouillabilité

Caractérisation physico-chimique



AFM

X-Rays Photoelectron Spectroscopy

IR-ATR

Mouillabilité

Caractérisation physico-chimique

From A.L. Hook, et al., Biomaterials. 31 (2010). doi-org.inc.bib.cnrs.fr/10.1016/j.biomaterials.2009.09.037
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ANALYSE D’EXTREME SURFACE

ANALYSE DE SURFACE

Selon les techniques, différentes informations sont obtenues :
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Réflexion Totale Atténuée – Spectroscopie IR
ATR - FTIR

Réq

m1 m2

Rmin

X0

Rmax
X0

Energie vibrationnelle (Evib)

FTIR : modèle théorique de l’ oscillateur harmonique ➯ INTERACTIONS VIBRATIONNELLES

Evib =       k X0²1_
2

Avec k, le tenseur du ressort (rigidité)

Liaison chimique  = Ressort



2 modes majoritaires en FTIR: transmission / réflexion

Echantillon

(C en mol.L-1 et  en L.mol -1.cm-1)

Source

I0 I

d (cm)

Mode TRANSMISSION

Toute l’épaisseur de 
l’échantillon est analysée

Echantillon (n2)

Cristal (n1)

I0 () I ()

Mode REFLEXION

Seulement quelques micromètres (4-10 μm
de l’échantillon sont analysés

Seulement la surface



I0 ()

Faisceau Incident

I ()

Faisceau Réfléchi

dp : Profondeur de pénétration (µm)

n1

n2

Faisceau rétrodiffusé


Conditions 
pour la 
réflexion totale

sin   
n2

n1

n1 (prisme) > n2 (échantillon)

Mode REFLEXION : Attenuated Total Reflexion (ATR-FTIR)

Echantillon (n2)

Cristal (n1): ZnSe, Ge, C diamant

I0 () I ()

Onde évanescente

dp = 
2..n1.(sin² - (n2 / n1)²)1/2

Ex :  PS (n2 = 1,59) sur ZnSe (n1 = 2,42)
 = 45°

@ 2925 cm-1, dp = 1,1 µm 

@ 796 cm-1, dp = 3,2 µm



Substance active 
utilisée pour 
prévenir d’un 
rejet cellulaire

PLA PVOH (EVAL)

Example / ATR-IR



Stent actif (libération contrôlée de l’everolimus)



0 h

216 h

Mise en évidence d’une nette 
diminution de l’intensité du pic 
représentatif du médicament à 
1645 cm-1 au cours du temps.

Le rapport d’intensité du pic 
caractéristique du médicament 
(1645 cm-1) sur celui du polymère 
(1268 cm-1) permet de montrer la 
perte relative d’everolimus. 

PLA peak
(1268cm-1)
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X-Rays Photoelectron Spectrosopy
XPS

XPS (ou ESCA : Electron Spectroscopy for Chemical Analysis)

 Technique d’analyse d’extrême surface (quelques 10 nm)

Repose sur l’effet photoélectrique

X (N)
Atome dans

son état fondamental (EI)

h (X-Ray) e- émis (Ec)

X+ (N-1)
Atome dans son état instable : lacune électronique 

E = h = Ec + El



XPS Instrument :

(10-4 Pa)

Source de RX : Filament chauffé  (ou Rt synchrotron
 (tube RX)  avec monochromateur)

e- Anticathode

(Al : 1486,6 eV ou Mg : 1253,6 eV)

RX



Z , Energie de liaison 

Bonding energy (eV)

Exemple du spectre de survol (survey)
 du PVDF

Pics 1s d’éléments de la 2ème rangée du tableau périodique (Al K = 1486,6 eV) 



Example of XPS study



Contamination 
due au 
conditionnement 
du stent

C-CC-O

C=O

Everolimus: C53O14NH83

PLA

Avant
dissolution

C-CC-O

C=O

PLA

C-N
O=C-N

Everolimus

A partir du rapport 
N/C, on calcule que 
le %age de PA à la 
surface est ∼ 85% 



Avant
dissolution

N1S n’est plus détecté, ce qui signifie que le PA a été relargué au bout de 30 min ➱ diffusion 
significative du PA (< 10 nm de profondeur pour l’analyse XPS).

PLA

C-CC-O

C=O

C-CC-O

C=O

PLA

C-N
O=C-N

Everolimus : C53O14NH83

Après 30 min 
dissolution
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Microscope Electronique à Balayage

Technique d’analyse de surface pouvant être couplée à une analyse par 

EDS (Energy Dispersive Spectroscopy)

 Répartition des atomes présents (Z > 11) en extrême surface (100 nm)

 Technique qualitative.



Techniques de Microscopie :

• SEM : Scanning Electron Microscopy,
• TEM : Transmission Electron Microscopy,
• SPM : Scanning Probe Microscopy ( AFM : Atomic Force Microscopy,

STM : Scanning Tunneling Microscopy)

MEB, MET et  AFM du silicium

Taille du scan 1 µm. 
8 μm

MEB MET AFM

Morphologie,
composition

Information structurelle :
Les électrons traversent l’échantillon

Topographie de surface



La microscopie électronique à Balayage (MEB) utilise un faisceau focalisé d’électrons de 
haute énergie.

Principle : différents composants du MEB

Canon d’électrons

Colonne

Interaction des électrons avec l’échantillon

La colonne comprend 3 parties essentielles

• Lentilles Electromagnétiques : définissent la taille du faisceau d’électrons (résolution)

• Bobines de balayage : alignment le faisceau sur l’échantillon

• Lentilles Objectif : focalisent le faisceau sur l’échantillon

Controlling the Path of Electrons



Evènements inélastiques

Evènements élastiques

Interaction des électrons avec l’échantillon

Principle : différents composants du MEB

Electrons rétrodiffusés

Electrons secondaires



Profil de profondeur des électrons
Volume d’interaction en forme de “poire”

1-10 nm

0,1-0,5 µm

1-10 µm

~ 1 µm

Faisceau
Incident 

d’électrons
Electrons

Auger

Electrons 2aires

Electrons 
rétrodiffusés

Evènements inélastiques

Evènements élastiques

Principle : différents composants du MEB

Interaction des électrons avec l’échantillon



Example of SEM study

Acétate de Cellulose

Rosuvastin (Ros)

Electrospinning 



La plus part des globules rouges ont des diamètres de 
l’ordre de 6–8 µm ➯ Les pores du matelas de 
nanofibres non tissées sont suffisamment larges pour 
laisser passer les globules rouges en microcirculation, 
afin d’apporter un echnage suffisant en oxygène pour 
les tissus et organes.

Fibres sub-microniques en acétate de cellulose 
(200–800 nm de diameter) avec des diamètres 
de pores de 6 à 16 μm 



• L’un des domaines de recherche en nanomédecine utilise des systèmes de libération 
contrôlée de pa (drug delivery systems) dans lesquels les nanofibres permettent 
d’encapsuler un agent thérapeutique.

• La cinétique pharmaceutique de libération de PA, dépend de la dégradation des fibres 
de polymère, qui peuvent être façonnées afin de contrôler le phénomène 
d’encapsulation.

Les résultats d’études de 
biodégradation in vitro ont 
montré que la dégradation 
des fibres non tissées  
biodégradables se faisait au 
bout de 60 jours.

14%

20 %
AC drug loaded fibers
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Mouillabilité : Evaluer la capacité d’un substrat à être mouillé par un liquide

 Détermination de l’angle de contact solide/liquide 

 Déterminer l’énergie libre de surface du solide

 Application à différents types de traitements de surface.

MOUILLABILITE

website icon 
clipart white 10 
free Cliparts | 
Download 
images on ...

https://vimeo.com/859080738/af5b724d9e


Mouillabilité : Evaluer la capacité d’un substrat à être mouillé par un liquide

 Détermination de l’angle de contact solide/liquide 

 Déterminer l’énergie libre de surface du solide

 Application à différents types de traitements de surface.

MOUILLABILITE

Selon les propriétés hydrophile/hydrophobe entre le substrat et le liquide 
 Mesure de l’interaction : Applications en biologie, chimie des polymères, …

Cas où  ~ 0

Surf. parfaitt mouillable



Cas où  < 90°

Pas de mouillageMouillage imparfait



Cas où  > 90°



MOUILLABILITE

L : Liquide,
S : Solide,
V : Vapeur,
 : Angle de contact formé à la frontière entre 3 phases 

(solide, liquide, vapeur).

g : Energie libre de surface (mN/m ou mJ/m2) : force qui 
s’exerce au point de contact entre les 3 phases. 

V



S

L

Relation d’Young : gSV = gSL + gLV cos

Interface solide/liquide : correspond à un travail d’adhésion entre le liquide et le solide (wSL)

wSL = gS + gL - gSL

gSL : tension interfaciale liquide/solide

gLV (gL) : tension superficielle du liquide

gSV (gS) : énergie de surface du solide

➙ Décrit l’équilibre entre les 3 phases

Cas des surfaces lisses



  : Angle de contact, mesuré à l’intérieur du 
liquide

 Caractérise l’interaction solide/liquide

Mesure de l’énergie de surface

Détermination de la tension 
superficielle (2 méthodes : lame 
de Wilhemy / goutte pendante) 

Mesure de l’angle de contact

Mouillabilité

Tensiomètre de surface 
(balance de Langmuir-
Wilhelmy)

gL = 
𝐹

𝑙

Avec 𝑙 = périmètre de la plaque de platine



1.E-03m = 1 mm

1.E-05m = 10 µm

Cellule Végétale
(10-100 µm) Cellule animale

(10-30 µm)

1.E-04m = 100 µm

Bactérie 1-5 µm



Mouillabilité des structures texturées

Lors que les surfaces ne sont pas lisses, la texturation de surface modifié le mouillage.

➙ 4 régimes de mouillage : Cassie-Baxter, Wenzel, mixte et imprégné.

➙ Cas des surfaces super-oléophobes ou super-hydrophobes.

D’après Techniques de l’ingénieur, M1690, L. Vonna (2017); 10.1098/rsta.2010.0121, Bormashenko (2010)

Air piégé entre 
le liquide et le 

substrat
1- Régime Cassie-Baxter 2- Régime Wenzel

3- Régime mixte 4- Régime imprégné

Le liquide est en 
contact avec la 

surface texturée

Situation 
intermédiaire 
entre 1 et 2

http://dx.doi.org/10.1098/rsta.2010.0121


Selon les propriétés physico-chimiques de surface, les réactions physiologiques 

avec les constituants sanguins sont influencées

 Activation de nombreuses réactions de défense de l’organisme en présence de 

ce matériau : Phase de contact de la coagulation (cf. Schéma).

 Mise en évidence par mouillabilité des propriétés physico-chimiques du matériau et 

prévision des interactions possibles avec le milieu biologique. 

 Utilisation de la MEB pour décrire la morphologie de surface.

Surface artificielle Système du complément

Érythrocytes

Adhésion
Activation des Leucocytes

Activation F XII

Adhésion
Agrégation 
Excrétion des Plaquettes

CoagulationIntrinsèque

Extrinsèque
F VII

Fibrinolyse

CONCLUSIONS



• Techniques d’analyse de surface afin d’étudier le matériau à travers 

différentes profondeurs et différentes échelles,

• Différentes informations : rugosité, topographie, fonctions chimiques

• Techniques complémentaires

CONCLUSIONS
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