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Les nanoparticules, souvent appelées proto-imogolites, ont été identifiées comme un
intermédiaire dans le processus de formation des nanotubes d'imogolite dés 1979 [1,2]. Leur
composition et leur structure sont désormais bien documentées dans le cas de I'imogolite synthétique.
Les proto-imogolites ont une structure locale proche de celle de I'imogolite ce qui induit une courbure.
Dans les premiers temps de la croissance, celles-ci sont « ouvertes », c’est a dire que les deux faces
(interne et externe) aux caractéristiques physico-chimiques trés distincts sont accessibles [3]. Au cours
d'une phase de croissance, elles évoluent vers des nanocristaux (allophane, imogolite) [4]. La
caractérisation et la quantification de ces proto-imogolites est cependant délicate. Leur mode de
formation et I’impact de leurs caractéristiques au cours de la réaction constitue notre sujet d’étude. En
utilisant la diffusion synchrotron des rayons X aux petits angles couplée a la spectroscopie Raman,
nous observons que les proto-imogolites se forment lors de I'étape initiale de la co-précipitation des
précurseurs moléculaires d'aluminium et de silicium grace a un processus de réorganisation [5]. La
forme des proto-imogolites initiales, avant I'étape de croissance, dépend des conditions de synthese
(Figure 1). Cette forme et notamment leur taille moyenne contrble les caractéristiques du produit final.
Nos observations tendent a confirmer qu’il existe une transition de courbure pour les proto-imogolites
qui semble déterminer le type de nanocristal final (tube ou sphere). Nous montrons également a l'aide
d'images cryo-TEM qu’a la fin de la phase de croissance, des nanostructures non tubulaires coexistent
avec des nanotubes. Les méthodes permettant de les quantifier et les protocoles permettant de purifier

les échantillons sont discutés.
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Figure 1. Evolutions des proto-imogolites au cours de la synthése : du mélange des réactifs a I’étape de
croissance. En bleu, les octaédres d’aluminium et en jaune les tétraédres de silicium (les oxygénes et les
hydrogénes sont omis).
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