Spectral (MIR) determination of kaolinite

and gibbsite contents in lateritic soils
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Abstract Kaolinite and gibbsite are the fundamental components of lateritic soils, along with iron oxides and

oxyhydroxides and residual quartz. The relative proportion of these two minerals are a probe of the
degree of development of these soils, which explains the importance of quantitative measurement.
The relative proportion is usually determined using chemical analysis or X-ray diffraction, which are
© time'consuming and costly techniques. A new procedure, based on diffuse reflectance spectroscopy, is
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conducted directly in the field using a portable spectrometer.
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Signatures spectrales (MIR) des teneurs en kaolinite et gibbsite

des sols latéritiques

Kaolinite et gibbsite sont, avec les oxyhydroxydes de fer et le quartz, les constituants de base des sols
latéritiques. Les proportions relatives de ces deux minéraux sont des témoins du degré d’évolution de
ces sols, d'olr I'intérét de leur détermination quantitative, généralement réalisée par des analyses chi-
miques ou par diffraction des rayons X, techniques longues et colteuses.

Résumé

Une procédure nouvelle est proposée ; elle est fondée sur a spectroscopie optique en réflectance dif-
fuse et permet une estimation satisfaisante de la teneur en gibbsite et en kaolinite dans les sols étu-
diés. Pour cette derniére, I'estimation concerne la teneur en kaolinite dans la seule fraction argileuse
de la terre fine.

En outre, un indice basé sur les intensités d’absorption de la kaolinite et de la gibbsite {J,, /i +/,,) a
été trouvé pour estimer d’une fagon précise le rapport K, = SiOJALO, dans les sols latéritiques. Ces
déterminations peuvent étre effectuées directement sur le terrain & 'aide d'un spectrométre por-
table.

Mots-clés : Réflectance diffuse, Kaolinite, Gibbsite, Moyen Infra-Rouge.
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INTRODUCTION

VEC les oxyhydroxydes de fer et le
quartz, la kaolinite et la gibbsite consti-
tuent la base minéralogique des sols
latéritiques. La prédominance de gibbsite et
(ou) de kaolinite indique différents stades
d’évolution, d'ou I'importance de leur déter-
mination quantitative qui s'effectue générale-
ment par des analyses chimiques et diffracto-
métriques longues et cofiteuses. D’autres

N

pour cette caractérisation minéralogique des
sols. La recherche de relations quantitatives
entre I'intensité des bandes d’absorption et les
constituants minéralogiques est une approche
relativement nouvelle, en raison du développe-
ment récent de la technologie des spectropho-
tométres (coit, performances et portabilité).
On se propose ici de vérifier la possibilité
d’utiliser les données spectrales (infrarouge
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moyen) pour la détermination quantitative de
kaolinite et de gibbsite dans les sols latéri-
tiques.

MATERIEL ET METHODES

Les échantillons de sol

Les 56 échantillons de sols utilisés dans
cette étude correspondent 4 des horizons de
surface et de profondeur, prélevés dans
27 profils pédologiques brésiliens représenta-
tifs de la variabilité d'une partie importante
des oxisols.

Préparation des échantillons
et mesures préliminaires

Aprés séchage 4 I'air, les échantillons sont
tamisés 4 2 mm et leurs différentes teneurs en
ALO, et Si0, ont éé déterminées aprés un
double traitement chimique : la méthode tri-
acide (Harrison, 1933) et la méthode CBD
(Mehra et Jackson, 1960). Les échantillons
ont été ensuite traités i 'eau oxygénée (10 %)
pour éliminer la matiére organique, et analy-
sés par diffraction des rayons X. Par combinai-
son des résultats de ces analyses, les teneurs en
kaolinite et en gibbsite ont été déterminées.

Les échantillons analysés par diffraction X
ont été ramisés 4 0,06 mm et dispersés aux
ultrasons, puis leurs spectres de réflectance
diffuse ont été mesurés a 1'aide d’'un CARY
2500.

Définition et mesure des intensités d’absorption

Dans les sols, lorsque la kaolinite et la
gibbsite sont présentes, leurs bandes d’absorp-
tion se superposent et rendent difficile I'iden-
tification d'une ligne de base sur laquelle on
puisse considérer des intensités d’absorption
qui ne soient pas affectées par 1'absorption
voisine (fig. 1). Le point de réflectance maxi-
male situé entre les bandes d’absorption de la
kaolinite et gibbsite a donc été choisi comme
point de référence pour la mesure des intensi-
tés d'absorption des deux minéraux.

Soit :

Jraol = Rmax — Ra20s
et

Igib = Rmax — Raaes

. . C e .
ou [ = intensité d’absorption de la kao-

linite ; Igib = intensité d’absorption de la gibb-

site ; R = réflectance maximum entre 2 205
et 2 265 nm ; Ry, = réflectance a 2 206 nm et
Rps = réflectance a 2 265 nm.

RESULTATS ET DISCUSSION

Les teneurs en kaolinite et gibbsite des sols mesurés
par voies chimique et diffractométrique

Les teneurs en kaolinite (kaol) et gibbsite
(gib), dosées sur les 56 échantillons, varient
respectivement de 7,3 2 59,3 % etde 04
53,2 %, soit une gamme trés étendue.

Pour ces sols ayant subi de fortes altéra-
tions, la kaolinite et la gibbsite constituent la
quasi-totalité de Ia fraction argile. Ramenées a
cette derniére, on vérifie que les teneurs en
ces deux minéraux représentent 53 4 100 %
du total. Dans le cas présent, les oxydes de fer,
qui complétent la fraction argile, représentent
au maximum 17,5 %, exprimés en Fe,O,, de
ce total, les concentrations moyennes en
oxydes restant sont inférieures 3 5 %.

Par ailleurs, I'analyse microscopique des
échantillons montre que la fraction sable (50
a 2 000 pum) est essentiellement constituée de
quartz avec quelques nodules ferro-argileux
résiduels.

Comparaison avec les intensités
d’absorption mesurées sur les spectres optiques

Les analyses de régression réalisées entre
teneur en gibbsite (gib%) et Igl.b et entre
teneur en kaolinite (kaol%) et L, montrent
que le coefficient de corrélation est assez satis-
faisant (r = 0,93) pour la gibbsite (fig. 2), et
médiocre (r= 0,57) pour la kaolinite.

Cependant, d'autres facteurs influencent
I de telle facon que la teneur en kaolinite
seule n’explique pas la totalité de la variance
de [kaol‘

De fait, lorsque I'on effectue une régres-
sion multiple J_ ; vs (kaol% ; gib%), le coeffi-
cient de corrélation atteint 0,88, montrant
ainsi que la teneur en gibbsite affecte aussi les
mesures d'intensité d'absorption de la kao-
linite. En revanche, pour la gibbsite, I'introduc-
tion de la teneur en kaolinite dans le modéle
de régression n’a pas altéré la corrélation.

La fraction argile étant constituée en
grande partie de kaolinite et de gibbsite,
on obtient un meilleur degré d'ajustement
(r = 0,91) en considérant les teneurs en kaoli-
nite rapportée 4 la fraction argile (fig. 3).
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L’hypothése d'une interférence de I'absorp-
tion de Ia gibbsite sur la mesure /_; se trouve
confortée d’autant que, pour la gibbsite, cette
méme opération n’améliore pas la corrélation
(r=0,92).

En résumé, on constate que la mesure Ig "
peut étre utilisée pour I’estimation de la
teneur en gibbsite dans la terre fine ou dans la
fraction argile des latosols. En revanche, la
mesure [ estime de facon satisfaisante les
teneurs en kaolinite dans la fraction argile
seulement.

Détermination du rapport K, & partir des spectres
de réflectance diffuse

Le rapport moléculaire K, = Si0,/Al,0,
est souvent utilisé comme un indicateur du
degré d’altération pour les sols. Dans la classi-
fication brésilienne des sols, les valeurs K, sont

prises en compte pour la discrimination de

certaines classes de sols. Pour les latosols, pra-
tiquement dépourvus de matériaux primaires
facilement altérables, ce rapport Si0,/AL0O,
correspond en fait au rapport des teneurs kao-
linite/kaolinite + gibbsite.

11 devient alors possible de tenter une

modélisation du rapport K, & partir des’

spectres de réflectance diffuse et plus précisé-
ment des mesures d’intensité des absorptions
de Ia kaolinite et de la gibbsite.

On vérifie ainsi que le rapport des intensi-
tés d'absorption I,/ (Iml+lg ;) €st en étroite
relation linéaire avec :

- d’une part le rapport kaol/kaol+gib

(r=0,97),
~— et d’autre part le rapport X, lui-méme
(fig. 4).

Ce rapport des intensités d'absorption de
la kaolinite et de Ia gibbsite J_ /1 +1 per-

kaol
met donc une estimation de la valeur du rap-

S e S et

part K, dans les sols étudiés. L’identification
des rapports entre kaolinite et gibbsite dans
les couvertures latéritiques est un indicateur
important pour la discrimination de sols a dif-
férentes phases d’évolution génétique. Ce
paramétre est difficilement identifiable sur le
terrain, puisqu’il n'est en relation avec aucun
caractére morphologique. Il n’existe pas non
plus de test physique ou chimique de réalisa-
tion rapide, permettant une détermination de
ce rapport. En effet, la valeur K est obtenue
par des analyses de laboratoire longues et cofi-

. teuses.

CONCLUSION

Les mesures de la réflectance diffuse per-
mettent une identification précise et une esti-
mation quantitative des deux principaux
constituants minéralogiques (kaolinite et gibb-
site) des sols ferrallitiques étudiés.

D’excellentes relations ont été obtenues
entre la valeur du rapport K, = §i0,/AL,0, et
les paramétres dérivés des spectres de réflec-
tance diffuse. Elles découlent de I'absence de
minéraux argileux, autres que la kaolinite, sus-
ceptibles d’influencer ce rapport dont la
détermination peut étre réalisée par spectro-
scopie de réflectance diffuse.

L’application de ces résultats en télédétec-
tion spatiale reste conditionnée par l'utilisa-
tion, sur les satellites d’observation de la
Terre, de capteurs multispectraux tels que
AVIRIS (Goetz et al, 1983). En revanche, ces
résultats sont immédiatement utilisables pour
déterminer sur le terrain, avec des spectrora-
diométres portables, le rapport K, =
5i0,/AL0,, indicateur du degré d’évolution
génétique des sols latéritiques.

INTRODUCTIO

Along with iron oxyhydroxides and
quartz, kaolinite and gibbsite form the basic
mineral composition of lateritic soils. The
relative predominance of gibbsite or kaolini-
te marks different stages of development,
which explains the importance of quantita-
tive measurement. This is usually achieved by

chemical and X-ray diffraction (XRD) ana-
lyses, which are long and costly. Other tech-
niques are, however, used for such mineralo-
gical characterization of soils, such as diffuse
reflectance spectroscopy. Spectrally, the
main kaolinite and gibbsite events, produced
by vibrations of hydroxyl ions OH™ in their
crystal lattice, are expressed in the mid infra-
red range by closely situated — between 2,200
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% reflectance

Fig.1 Diffuse reflectance spectrum
(2,000 to 2,400 ) of a soil sample
containing 39% kaolinite and 40%

gibbsite.

e

Spectre de réflectance diffuse
(2 000 & .2 400 nm) d'un échant
sol contenant 39 % de kaolinite
et 40 % de gibbsite.
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and 2,300 nm - yet easily locatable absorp-
tion bands.

Prost et al. (1983), studying reflectance
spectra of kaolinite pastes (kaolinite +
water), have shown correlations between
water content and the surface area of water
absorption bands. Hauff et al. (1990) and
Kruse et al. (1991) used diffuse reflectance
spectra to estimate kaolinite contents in
material from the Paris basin containing
mixed-layer kaolinite/smectite clays. Their
approach related a measurement of the
asymmetry of kaolinite absorption bands to
its content in the materials analysed.

Beside the surface area and asymmetry of
absorption bands, their intensity can be mea-
sured. Thus, the search for quantitative rela-
tionships between absorption band intensity
and mineral constituents is a relatively new
approach resulting from recent develop-
ments in spectrophotometer technology that
make them increasingly effective, cheaper
and more compact. Portable ones exist that
can be used directly in the field.

We demonstrate here the possibility of
using spectral data (mid infrared) for quanti-
tative determination of kaolinite and gibbsi-
te in lateritic soils. To this end, we have
obtained with a CARY 2300 spectrometer the
diffuse reflectance spectra from 56 soil
samples taken from 27 profiles representing
most of the lateritic soils found in Brazil.
Chemical and mineralogical analyses have
enabled comparison between sample compo-
sition and spectral characteristics. The pro-
blem here lies in the proximity of the two
minerals’ absorption peaks (between 2,200

and 2,300 nm). A new measurement proce-
dure for absorption intensity of kaolinite and
gibbsite that takes into account the maxi-
mum reflectance point between the two
absorption bands, will be proposed to cha-
racterize each sample.

MATERIAL AND METHODS

Origin of soil samples

The 56 soil samples used in this study
correspond to surface and deeper horizons
occurring in 27 profiles. They are from one
of two main sources:

a) a set of 25 samples, supplied by the
Brazilian “Servico Nacional de Levantamen-
to e Conservacao de Solos” (SNLCS), repre-
sent 14 soil profiles from all over Brazil:

- 23 samples, from 13 profiles, chosen as
representing the variability found in a large
number of the oxisols by the International
Committee for the Study of Oxisols (ICO-
MOX) at the Eighth International Soil Clas-
sification Workshop. The detailed des-
cription of the profiles appears in
EMBRAPA-SNLCS (1986);

- 2 samples originate from a profile stu-
died during the Third Classification Meeting
“Correlation and Interpretation of Agricultu-
ra) Potential of Soils” (Illrd RCC). The des-
cription of this profile is in Camargo et
Olmos (1984).

b) a set of 31 samples represent 13 pro-
files belonging to four toposequences stu-
died in the Brasilia area (Madeira, 1991).

In the Brazilian classification system
(Camargo et al., 1987), almost all the lateritic
soils studied are placed with the latosols (oxi-
sols, ferrallitic soils).

Sample preparation

Samples were dried in air, then sieved at
2 mm. Fach was divided into two portions.
The first, not treated and containing the ori-
ginal organic matter, was used in atomic
absorption spectroscopy measurement of
kaolinite and gibbsite contents. The second
portion, treated with 10% hydrogen pero-
xide to eliminate organic matter, was used
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for X—fay diffraction analysis and for diffuse
reflectance spectra measurement.

Chemical and XRD determination
of kaolinite and gibbsite contents

A double chemical extraction was first
performed:

a) initial extraction by the triacid method
(Harrison, 1933) allowing estimation by ato-
mic absorption spectroscopy of:

- Si0,_ tot content as triacid-soluble
silica, i.e. the clay mineral silica.

- ALO, tot content as triacid-soluble alu-
mina, i. e. the alumina in clay minerals and
oxides. '

The triacid action dissolves the secondary
minerals (clay minerals, iron oxides and oxy-
hydroxides) without altering the primary
ones, quartz in particular (Njopwouo and
Orliac, 1979). ‘

b) a second extraction with citrate-bicar-
bonate-dithionite (Mehra and Jackson,
1960) then measured: )

-~ SiO, CBD content as CBD-soluble
silica.

— A1,0, CBD content as GBD-soluble

alumina.

The CBD is extremely effective in dissol-
ving iron oxides and hydroxides without des-
troying the gibbsite or the kaolinite (Jeanroy,
1983). Amounts of Al,O, dissolved by CBD
action can therefore be attributed to isomor-
phic replacement of AL,O, in the goethite
and to amorphous components(Jeanroy,
1983).

Analysis of X-ray diffractograms subse-
quently reveals the samples’ main mineral
constituents: quartz, kaolinite, gibbsite, iron
oxyhydroxides.

The mineral composition thus found
and the extraction properties of the triacid
reagents and CBD allow determination of
Si0, and Al O, values for kaolinite and
gibbsite derived from calculating SiO, tot —
Si0,_CBD and ALO, tot - Al,O, CBD.
Using this reasoning and the theoretical
formula for kaolinite (2 SiO, AL,0, 2 H,0)
and gibbsite (AL,O, 3 H,0), one can calcu-
late:

— y =0.90288 + 0.090408 x
R=0.93

J. Madeira et al.
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a) kaolinite content:
kaol% = f—g—i (Si0;- tot — Si05_CBD)
) alumina content in the kaolinite:
. 102
AlgO;;kaol% = ‘2-5—8- kaol%
" ¢) gibbsite content:
. 156
gib% = ) (Al,03-_tot — Al,O3_CBD)
1
- TO_Z AIZOSkaol%

The values for kaolinite, hence for alumi-
na, thus obtained can be a little too high
owing to partial solubilization of quartz.

Kaolinite and gibbsite content determination
from diffuse reflectance spectra

Recording of diffuse reflectance spectra

The diffuse reflectance spectra between
400 and 2,500 nm (in steps of 5 nm) were
obtained with a CARY 2300 spect;ophotome-
ter. After drying in air for about 10 days,
samples with good uniformity of compaction
and surface are achieved by methods descri-
bed by Shields et al. (1968). In order to be
passed in the spectrometer the samples are
covered with a silica plate, transparent for
the wavelengths being studied, and whose
optical effects can be ignored (Bédidi et al,
1992).

60

Fig. 2 Correlation between absorption
intensity for gibbsite (I,) and gibbsite
content (gib%) for 52 samples. ‘
Magnetite- and ilmenite-rich samples ,
are not taken into account.
Corrélation entre l'intensité
d'absorption de fa gibssite (|, et
la teneur en gibbsite (gib%) pour . .,
52 échantillons de sols. Les échantillons -
~ riches en magnétite et en iiménite
n'ont pas é&té pris en compte.
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Fig. 3 Correlation between absorption
intensities for kaolinite (/) and
kaolinite content as a function of clay
content in fine earth tkaol%/clay%h) for
52 samples. Magnetite- and flmenite-
rich samples not taken into account.
Corrélation entre ['intensité
d'absorption de la kaolinite (i,, ) et a
teneur en kaolinite ramenée 4 la
fraction argile de la terre fine
{kaol%/clay%) pour 52 échantilions de
sols. Les échantillons riches en
magnétite et en ilménite n'ont pas été
pris en compte.
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—— y=-1.6965 + 0.09735 x

R=0.91
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Interpretation of spectra

The principal spectral features for kaoli-
nite are produced by vibrations of hydroxyl
ions (OH") in its crystal network.

In the near infrared, the absorption
bands present in the samples spectra are cau-
sed on the one hand by the first harmonic of
the fundamental stretching mode of OH~
(1.4 um), and on the other, by combination
of that mode with the fundamental binding
mode of AI-O-H (2.2 pm). The exact posi-
tion of these events is given by Crowley and
Vergo (1988): 1,395/1,495 and 2,163/
2,208 nm. The spectral events occurring in
gibbsite spectra result from vibrations of
OH groups.

Determination of absorption intensity
of kaolinite and gibbsite

The results obtained by Prost et al.
(1983), quantifying relationships between
water content in a kaolinite paste (kaolinite
+ water) and absorption intensities at
1,93 pm, served as a guide in looking for
specific spectral signatures for the soil
samples. However, in these soils, when kaoli-
nite and gibbsite are present, their absorp-
tion bands superimpose, making it difficult
to identify a baseline for investigating the
absorption intensities unaffected by the
neighbouring absorption (fig. 1). The point
of maximum reflectance situated between
the absorption bands for kaolinite and gibb-
site has therefore been chosen as reference

to measure absorption intensities of the two
minerals. Thus:

Traot = Rimax — Rasos

Igib = Rmax — Raags

where [_ | is kaolinite absorption intensity,
Lay is gibbsite absorption intensity, R__ s
maximum reflectance between 2,205 and
2,265 nm. R,y45 1s reflectance at 2,205 nm

and R, is reflectance at 2,265 nm.

Validation of spectral signatures for estimating
kaolinite and gibbsite contents

Validation of the spectral signature
entails the checking of correlations that exist
between: (1) the concentrations of kaolinite
kaol% and gibbsite gib% estimated on the
non treated samples; and (2) the absorption
intensity corresponding to the kaolinite [
and gibbsite [, determined as described
above for samples without the organic mat-
ter; this is to avoid the, albeit limited, effects
it may have on the reflectance between 2,100
and 2,300 nm (Madeira, 1991).

Pty

RESULTS AND DISCUSSION

Soil kaolinite and gibbsite determination
by chemical and XRD methods

Concentrations in kaolinite (kaol%) and
gibbsite (gib%), evaluated on the 56 tot
samples, vary respectively from 7.3 to §9.3%
and from 0 to 53.2%, which is an extensive
range. In severely weathered soils, kaolinite
and gibbsite make up almost the whole of
the clay fraction. Reduced to the latter, levels
of these minerals are confirmed to be 53 to
100% of the total. In the present case, the
iron oxides, which constitute the rest of the
clay fraction, represent at most 17.5% of the
total, expressed as Fe203, the average oxide
concentrations staying lower than 5%.

These observations justify the close posi-
tive correlation between the sum (kaol + gib)
and the clay content (granulometric clay).
Alongside this, optical microscopy shows that
the samples’ sand fraction (50 to 2,000 pm)
consists essentially of quartz with some resi-
dual iron-clay nodules.
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Comparison with absorption intensities
measured on optical spectra

The relationships, obtained by linear
regression, between gibbsite content (gib%)
and Ig a» and kaolinite content (kaol%) and
I, are significant at a 99% degree of confi-
dence. Cortelation coefficients are satisfac-
tory for gibbsite (R=0.93) (fig. 2) but poor
(R=0.57) for kaolinite, ‘

These results indicate a linear relation-

-ship between kaolinite contents and absorp-
~tion intensities determined by the descri-
bed method. However, other factors
“influence [, in such a way that the kaolini-
te content does not by itself explain all the
variance of [ . Multiple regression for [ |
vs ‘(kaol%; gib%), yields a correlation coef-
ficient of 0.88, which shows that gibbsite
content also affects absorption intensity
measurements for kaolinite. For gibbsite,
however, inclusion of the kaolinite content
in the model did not modify the correla-

tion. As the clay fraction consists mainly of

kaolinite and gibbsite, a better degree of
adjustment is obtained (r=0.91) by consi-
dering the kaolinite contents in relation to
the clay fraction' (fig. 3). The hypothesis
that gibbsite absorption interferes with the
J. measurement is reinforced by the fact
that the clay fraction consist mostly of kaoli-
nite and gibbsite. \ ‘

It is observed, therefore, that Igib can be
used to estimate the gibbsite content of lato-
sols. In contrast, [_, gives satisfactory estima-
tion of kaolinite contents only for the clay
fraction. Inclusion of other parameters can
lead to more accurate estimation methods
for the kaolinite content of latosols using dif-
fuse reflectance spectra. Work by Hauff ¢ al.
(1990) and Kruse et al. (1991) is particularly
relevant to this aspect.

Determination of K; ratio from diffuse
reflectance spectra

The molecular ratio K. = §i0,/AlL,0, is
often employed for soils as an indicator of
the degree of weathering. In the Brazilian
soil classification, K. values are taken into
account to distinguish certain soil classes.
For latosols, practically devoid of easily wea-

~——— y =-0.041999 + 0.56651 x

R=0.98
1.0
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thered primary materials, this Si0,/Al,0,
ratio corresponds to the kaolinite/ (kaolinite
+ gibbsite) concentration ratio.

The K, ratio can hence be modelled star-
ting from diffuse reflectance spectra and,
more precisely, absorption intensities measu-
red for kaolinite and gibbsite. In this way,
one-can verify that the ratio of the absorp-
tion intensities J_ /(L . + L) is in close

kaol ib
linear relation with: (1) the %caol%/(kaol%

gib%) ratio (R=0.97); (2) the K, ratio itself -

(fig. 4). Using this ratio between the absorp-
tion intensities of kaolinite and gibbsite
L./ (Ika°l+lgib) the K, ratio for the studied
soils can be estimated.

The foregoing results reveal possible
applications of diffuse reflectance data in
pedology. The identification of ratios exis-
ting between kaolinite and gibbsite in lateri-
tic deposits is an important indicator for dis-
tinguishing soils at different stages of
generation. This parameter is, however, diffi-
cult to identify in the field because it bears
no relation to any morphological character
and no rapid physical or chemical test for it
exists. K, can be obtained only by long, costly
laboratory analyses. Nevertheless, rapid tech-
nological advances in spectrometry equip-
ment mean that field spectro-images are now
available as accurate as laboratory spectro-
meters (Vane and Goetz, 1988). The poten-
tial exists therefore to apply the results obtai-
ned here, either directly in the field using
portable spectroradiometers that operate in
the near and mid infrared (Kruse et al.,

Fig. 4 Correlation between K ratio and
absorption intensity ratio (|, /o + 1)
for 52 samples. Magnetite- and
iimenite-rich samples are not taken

into account. o
Corrélation entre le rapport K. et le
rapport des intensités d'absorpfu'on,
(gof g + ) pOUI 52 échantillons.
Les échantillons riches en mdgnétite et
en ilménite n'ont pas &té priseri *
compte. '
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