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C e  t r a v a i l  c o n s t i t u e  l a  p r e m i e r e  p a r t i e  d e  l ' é t u d e  d e s  

v a s e s  d ' u n  a n c i e n  b r a s  de  l ' E s c a u t  a u  N o r d  d ' A n v e r s  ( G r o t e  G e u l )  

e n t r e p r i s e  a u  L a b o r a t o i r e  d e  C h i m i e  d e s  S o l i d e s  de  l a  F a c u l t ó  

d e s  S c i e n c e s  A p p l i q u é e s  d e  l ' U n i v e r s i t é  L i b r e  d e  B r u x e l l e s  

s o u s  l a  d i r e c t i o n  d e  M o n s i e u r  l e  p r o f e s s e u r  W .  D E  K E Y Z E R .

L e s  e s s a i s  e t  l a  r é d a c t i o n  o n t  é t é  r é a l i s é s  p a r  M o n s i e u r  

J .  J .  P E T E R S ,  i n g é n i e u r  a u  L a b o r a t o i r e  d e  R e c h e r c h e s  H y d r a u ­

l i q u e s  d e s  P o n t s  e t  C h a u s s é e s  à  A n v e r s ,  s o u s  la d i r e c t i o n  de  

M o n s i e u r  R .  W O L L A S T ,  c h e f  d e  t r a v a u x ,  a v e c  l a  c o l l a b o r a t i o n  

d e  M o n s i e u r  H .  S Z E J N B E R G ,  l i c e n c i é  e n  c h i m i e .



I N T R O D U C T I O N

C e  r a p p o r t  v i e n t  d ' e t r e  r é d i g é  a l o r s  q u e  l e s  e s s a i s  s o n t  e n

c o u r s .

L e  b u t  e s t  d e  d é c r i r e  l e s  m é t h o d e s  e t t e c h n i q u e s  e m p l o y é e s  p o u r  

l ' a n a l y s e  d e s  v a s e s  e t  p o u r  m o d i f i e r  c e r t a i n e s  d e  s e s  c a r a c t é r i s t i q u e s .

*

* *

C H A P I T R E  L  - Q U ' E S T - C E  Q U E  L A  V A S E  ?

A .  G E N E R A L I T E S .

R a p p e l o n s  e n  p r e m i e r  l i e u  l a  m a n i è r e  d e  d é c r i r e  l e s  v a s e s  d a n s  

t o u s  l e s  o u v r a g e s  s p é c i a l i s é s .

J a c q u e s  B o u r c a r t  e t  C l a u d e  - F r a n ç o i s  B o e u f  d a n s  l e u r  o u v r a g e  

" l a  V a s e "  é c r i v e n t  :

Un  b a t e a u  e n v a s é  e s t  c o m m e  c o l l é  à  l a  v a s e  e t  d e s  e f f o r t s  é n o r ­

m e s  n ' a r r i v e n t  p a s  à  l ' e n  d é t a c h e r ;  m a i s ,  p a r  c o n t r e ,  l e  p r o m e n e u r  

i m p r u d e n t  s ' e n f o n c e  d a n s  l a  v a s e  d ' a u t a n t  p l u s  f a c i l e m e n t  q u ' i l  s e  s e r a  ' 

p l u s  d é b a t t u .

L ' e n v a s e m e n t  d e s  p o r t s  ( e t  s u r t o u t  d e s  p o r t s  d ' e s t u a i r e s  ) e s t  

p r o g r e s s i f ;  i l  e s t  c e p e n d a n t  d i f f i c i l e  d e  l ' o b s e r v e r  d i r e c t e m e n t .  O n  

p o u r r a i t  e s p é r e r  q u e  d e  b r u s q u e s  c h a s s e s  d ' e a u  p u i s s e n t ,  p a r  é c l u s a g e ,  

d é b a r r a s s e r  u n  p o r t  d e  s a  v a s e ;  ( c ' e s t  u n  p r o c é d é  c o m m u n é m e n t  e m p l o y é  

p o u r  l e s  g a l e t s ) ,  m a i s  i l  n ' e n  e s t  r i e n .  S e u l e s  d e s  i n j e c t i o n s  d ' e a u  o u  

d ' a i r  p e u v e n t  a v o i r  d e s  e f f e t s ,  m a i s  n a t u r e l l e m e n t  l i m i t é s  d a n s  l e  t e m p s ,

H j u l s t r ö m  a  m o n t r é  q u e  l a  v a s e  n ' e s t  p a s  é r o d é e  p a r  d e s  c o u r a n t s  

c a p a b l e s  d e  t r a n s p o r t e r  d e s  . g a l e t s .
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L e s  p r o p r i é t é s  p h y s i q u e s  d e s  v a s e s  e t  d e s  b o u e s  d i f f è r e n t  d e  

c e l l e s  d e s  e n s e m b l e s  p u l v é r u l e n t s  e n  c e  s e n s  :

I o) Q u e  l e u r  c o h é s i o n  e t  l e u r  r i g i d i t é  s o n t  n o t a b l e m e n t  p l u s  f o r t e s ;

2 ° )  Q u e  d e s s é c h é e s ,  e l l e s  g a r d e n t  u n e  c o h é s i o n  m e s u r a b l e s ;

3 ° )  Q u ' e l l e s  p r é s e n t e n t  l a  c a r a c t é r i s t i q u e  d ' ê t r e  t h i x o t r o p i q u e s  ;

4 ° )  Q u ' e l l e s  s o n t  p r a t i q u e m e n t  i m p e r m é a b l e s ,

O n  p e u t  c o m p a r e r  l a  v a s e  à  u n  b é t o n .  E n  e f f e t ,  o n  y  r e t r o u v e  

u n e  f r a c t i o n  g r o s s e  , ( e n  g é n é r a l  i n f é r i e u r e  à  0,  0 5 m m ) ,  e n  m a j e u r e  

p a r t i e  c o m p o s é e  d e  q u a r t z ,  c a r b o n a t e  d e  c a l c i u m ,  o p a l e ,  p a r f o i s  d e s  

g r a i n s  d e  g l a u c o n i t e  e t c ,  . . f r u s t u l e s  d e  D i a t o m é e s ,  s p i c u l e s  d ' é p o n g e s  

e t  u n e  f r a c t i o n  f i n e  é g a l e  e t  i n f é r i e u r e  d u  m i c r o n  c o n s t i t u é e  p a r  d e  p e t i t s  

a g r é g a t s  c o l l o i ' d a u x  f e r r o - h u m i q u e s  e t  d e  l a  s i l i c e  c o l l o i ' d a l e  ( c i m e n t ) .

O n  s e  t r o u v e  e n  p r é s e n c e  d ' u n e  s t r u c t u r e  a n a l o g u e  à  c e l l e  d e s  

m o u s s e s  e t  é c u m e s ,  c ' e s t - à - d i r e  u n e  s t r u c t u r e  e n  n i d  d ' a b e i l l e s ,  o u  

l a  p o u d r e  e t  l e s  g r a i n s  d e  s a b l e  f o r m e n t  l e  r é s e a u  o u  " s q u e l e t t e " .  L e s  

g r a n u l e s  d e  c o l l o i ' d e s  f a i s a n t  o f f i c e  d e  p a r o i s  d e s  c e l l u l e s .

B .  G E N E R A L I T E S  P H Y S I C O - C H I M I Q U E S .

U n e  é t u d e  a p p r o f o n d i e  d ' u n e  v a s e  p o r t e  s u r  c h a c u n  d e s  q u a t r e  

c o n s t i t u a n t s  s u i v a n t s  : l e  s u b s t r a t u m  m i n é r a l ,  l ' e a u  i n t e r s t i t i e l l e ,  l a  

m a t i è r e  o r g a n i q u e  e t  l e s  b a c t é r i e s .

L e s  p r o p r i é t é s  p h y s i c o - c h i m i q u e s  d e s  v a s e s  e n  g é n é r a l  s e  d é d u i s e n t  

d e  t r o i s  f a i t s  f o n d a m e n t a u x :

1 . L a  p r é s e n c e  d ' e a u  i n t e r s t i t i e l l e .

C e t t e  e a u  i n t e r s t i t i e l l e  é t a n t  u n e  s o l u t i o n  c o m p l e x e  d ' é l e c t r o l y t e s ,  

i l  s ' a g i r a  d o n c  d e  p h é n o m è n e s  é l e c t r o c h i m i q u e s .

a )  I l  f a u t  s a v o i r  q u e l  e s t  l e  p H ,  s i  l ' e a u  e s t  l e  s i è g e  d e  d i s s o l u t i o n s

( p a r  e x e m p l e  s i  l e  c a r b o n a t e  d e  c a l c i u m  s ' y  t r o u v e  s o u s  l a  f o r m e  
"H“ =C a  e t  C O ^  ). I l  i m p o r t e  d e  s a v o i r  s i  l a  v a s e  s e  t r o u v e  d a n s  

u n  é t a t  d ' é q u i l i b r e  o u  s i  e l l e  é v o l u e .
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b)  D ' a u t r e  p a r t  n o u s  a v o n s  a f f a i r e  à  d e s  p h é n o m è n e s  d e  p i l e  

( p o t e n t i e l  d ' o x y d o  - r é d u c t i o n )  l i é s  a u x  d i f f é r e n t s  é t a t s  d ' o x y d a ­

t i o n  d e s  c o r p s  a c c u m u l é s  p a r  l e  h a s a r d  d e  l a  s é d i m e n t a t i o n .

L e s  v a l e u r s  c o m b i n é e s  d u  p H  e t  d u  E h  ( p o t e n t i e l  o x y d o - r é d u c t e u r )  

n o u s  i n d i q u e r o n t  s o u s  q u e l l e  f o r m e  s e  t r o u v e n t  p a r  e x e m p l e  

l e s  c o m p o s é s  d u  f e r ,  c e u x - c i  a y a n t  d a n s  c e  p r o b l è m e  u n  r ô l e  

t r è s  i m p o r t a n t  ( r a p p e l o n s  q u ' a v e c  l e s  m a t i è r e s  h u m i q u e s  i l s  

f o r m e n t  l e  " c i m e n t "  d e  l a  v a s e ) .

c)  F i n a l e m e n t  i n t e r v i e n n e n t  l e s  p h é n o m è n e s  é l e c t r i q u e s  d e  s u r f a c e  

l i é s  a u x  s u b s t a n c e s  c o l l o ï d a l e s  e t  à  l ' é t a t  d e  d i v i s i o n  d e  l a  

m a t i è r e  m i n é r a l e  ( a d s o r p t i o n  , e t c .  , . . . „ ) .

2 „ L a  p r é s e n c e  d e  l a  m a t i è r e  o r g a n i q u e ,

L a  s e u l e  s o u r c e  e s s e n t i e l l e  d ' é n e r g i e  d i s p o n i b l e  e s t  c o n s t i t u é e  

p a r  l a  m a t i è r e  o r g a n i q u e  e t  e s t  à  l a  b a s e  d e s  t r a n s f o r m a t i o n s  

c h i m i q u e s  d u  s é d i m e n t .

3 .  L a  p r é s e n c e  d e  b a c t é r i e s .

L e s  b a c t é r i e s  j o u e n t  u n  r ô l e  c a t a l y t i q u e .

P a r  l e u r s  d i a t a s e s ,  e l l e s  s o n t  c a p a b l e s  d e  l i b é r e r  l ' é n e r g i e  d e  la 

m a t i è r e  o r g a n i q u e  , q u i  s e r t  t a n t  à  l ' e n t r e t i e n  d u  m é t a b o l i s m e  

b a c t é r i e n  q u ' à  l a  r é d u c t i o n  d e s  c o m p o s é s  o r g a n i q u e s  e t  d e s  c o m p o s é s  

m i n é r a u x  d u  s é d i m e n t .

E n  r é s u m é  , s u i v a n t  J ,  D e b y s e r  :

" D a n s  l a  v a s e ,  s u r  l e  p l a n  d e  l a  d i a g é n è s e ,  l a  m a t i è r e  o r g a n i q u e  c o n s t i t u  

l a  s o u r c e  d ' é n e r g i e  e s s e n t i e l l e ,  l e s  b a c t é r i e s  p r o d u i s a n t  l e s  c a t a l y s e u r s  

e n  z y m a t i q u e s  q u i  l i b è r e n t  c e t t e  é n e r g i e ,  l ' e a u  i n t e r s t i t i e l l e  e s t  l e  m i ­

l i e u  d a n s  l e q u e l  s e  f o n t  l e s  é c h a n g e s  e n t r e  l e s  d i v e r s  c o n s t i t u a n t s ,  e t
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l a  f r a c t i o n  m i n é r a l e  l e  s u b s t r a t u m  s u r  l e q u e l  s ' i m p r i m e n t  é v e n ­

t u e l l e m e n t  c e s  r é a c t i o n s  c h i m i q u e s " ,

C .  L / E A U  I N T E R S T I T I E L L E .

1.  T e n e u r  e n  e a u .

L e s  t e n e u r s  e n  e a u  f u r e n t  d é t e r m i n é s  a u  L a b o r a t o i r e  d e  R e c h e r ­

c h e s  H y d r a u l i q u e s .

L e s  v a l e u r s  o b t e n u e s  a p r è s  s é c h a g e  à  1 2 0 °  s o n t  f o r t  v a r i a b l e s  

e t  p e u v e n t  a l l e r  d e  7 0 %  d ' e a u  e x p r i m é e  e n  p o i d s  p a r  r a p p o r t  a u  

p o i d s  s e c ,  d a n s  l e  c a s  l e  p l u s  f a v o r a b l e ,  à  4 5 0 %  d ' e a u  d a n s  l e  

c a s  l e  p l u s  d é f a v o r a b l e ,  11 s e m b l e ' y  a v o i r  u n e  c o r r é l a t i o n  a v e c  

l a  p r o f o n d e u r .  O n  a  r e m a r q u é  q u e  l e s  f o r t s  p o u r c e n t a g e s  d ' e a u ,  

c ' e s t - à - d i r e  d e  p l u s  d e  1 0 0 %  ( q u i  s e m b l e  ê t r e  u n e  v a l e u r  m o y e n n e )  

s e  r e t r o u v e n t  s u r t o u t  d a n s  l e s  v a s e s  n o i r e s .  D e s  v a l e u r s  d e  2 0 0 %  

s o n t  c h o s e  c o u r a n t e .  L lé t u d e  d e  c e t t e  e a u  e s t  t r è s  d i f f i c i l e  d u  f a i t  

m ê m e  d e  l ' i m p e r m é a b i l i t é  d e  l a  v a s e  q u i  e m p ê c h e  t o u t  d r a i n a g e .  

N é a n m o i n s ,  o n  p e u t  l ' e x t r a i r e  p a r  u n e  f i l t r a t i o n  s o u s  v i d e  s u f f i s a n t  

p o u r  l e s  b e s o i n s  d e  l ' é t u d e  c h i m i q u e .  C e p e n d a n t ,  c e r t a i n e s  m e s u r e s  

s o n t  f a i t e s  s a n s  s é p a r e r  l ' e a u  d u  s é d i m e n t  ( p H e t  E h  p a r  e x e m p l e ) .

2 .  M e s u r e s  d e  p H e t  E h .

L a  d i f f i c u l t é  p r o v i e n t  d u  f a i t  q u ' i l  e s t  t r è s  m a l a i s é  d e  s é p a r e r  l ' e a u  

d e  l a  f r a c t i o n  s o l i d e .  E n  f a i t  , d a n s  c e  c a s  o n  c o n s i d è r e  l a  v a s e  

c o m m e  u n  l i q u i d e  d o n t  o n  m e s u r e  l e  p H  e t  l e  E h .  P o u r  q u e  c e s  

m e s u r e s  a i e n t  u n  s e n s ,  i l  f a u t  l e s  f a i r e ,  l o r s  d u  f o r a g e ,  i m m é d i a ­

t e m e n t  a p r è s  l a  r e m o n t é e  d e  l ' é c h a n t i l l o n ,  l e  E h  s u r t o u t  v a r i a n t  

t r è s  r a p i d e m e n t  a u  c o n t a c t  d e  l ' o x y g è n e  d e  l ' a i r ,  l e  p H  v a r i a n t  l u i  

p a r  p h o t o s y n t h è s e  v e r s  d e s  v a l e u r s  p l u s  a l c a l i n e s .  R a p p e l o n s  

l ' i n f l u e n c e  q u e  p e u v e n t  a v o i r  p a r  e x e m p l e  l a  d i s s o l u t i o n  d e s  c a r b o ­

n a t e s  o u  l e  d é g a g e m e n t  d u  C O ^  .

L ' a p p a r e i l  u t i l i s é  e s t  l e  p H - m è t r e  B e c k m a n ,  m o d è l e  G .  L e s  m e ­

s u r e s  f u r e n t  f a i t e s  s u r  l e  r a d e a u  s e r v a n t  a u x  f o r a g e s .
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R é s u l t a t s  :

; l a  p l u p a r t  d e s  v a l e u r s  o b s e r v é e s  s e  c a n t o n n e n t  e n t r e  

u n  p H  6,  5 e t  u n  p H  7 , 2 5 .  C e s  v a l e u r s  c o n c o r d e n t  a v e c  

c e  q u i  f u t  m e s u r é  d a n s  d ' a u t r e s  v a s e s  (B e t

: L e  p o t e n t i e l  o x y d r o - r é d u c t e u r  a y a n t  é t é  m e s u r é  d a n s  d e s  

c o n d i t i o n s  t r è s  m a u v a i s e s ,  d o i t  ê t r e  c o n s i d é r é  a v e c  

c i r c o n s p e c t i o n .  L e  L a b o r a t o i r e  d e  R e c h e r c h e s  H y d r a u l i ­

q u e s  a  t o u j o u r s  e s s a y é  d e  m e s u r e r  c e l u i - c i  l e  p l u s  r a p i ­

d e m e n t  p o s  s i b l e . M a i s  d e s  m e s u r e s  r é p é t é e s  o n t  m o n t r é  

s o n  é v o l u t i o n  t r è s  r a p i d e  a u  c o n t a c t  d e  l ' a i r .

N é a n m o i n s ,  c e s  m e s u r e s  o n t  u n e  v a l e u r  i n d i c a t i v e .  P o u r  a v o i r  

p l u s  d e  p r é c i s i o n ,  i l  f a u d r a i t  m e s u r e r  l e  E h  d a n s  l e  s é d i m e n t .  O n  

a u r a i t  a l o r s  r e c o u r s  à  u n e  s o n d e .  C e t t e  é v e n t u a l i t é  d e v r a i t  ê t r e  

é t u d i é e  d e  p l u s  p r è s .  O n  p e u t  n a t u r e l l e m e n t  f a i r e  d e s  m e s u r e s  à  

d e s  t e m p s  d é f i n i s  e t  f a i r e  u n e  e x t r a p o l a t i o n  p o u r  a v o i r  l a  v a l e u r  a u  

t e m p s  i n i t i a l ,  m a i s  r i e n  n e  p r o u v e  l ' e x a c t i t u d e  d e  c e t t e  v a l e u r .

D .  L E S  D E B R I S  O R G A N Ï Q U E S _ ( A N I M A U X  E T  V E G E T A U X ) .

L e s  d i a t o m é e s  p e u v e n t  c t r e  t r è s  a b o n d a n t e s  d a n s  l e s  v a s e s .

D a n s  l e  c a s  q u i  n o u s  o c c u p e ,  l e u r  c o n c e n t r a t i o n  va  r i e  f o r t e m e n t ;  d e  

f a i b l e  p o u r  l e s  p r e m i e r s  m è t r e s  à p a r t i r  d e  l a  s u r f a c e  e l l e  p a s s e  à  

t r è s  i m p o r t a n t e  v e r s  l e s  4 m  d e  p r o f o n d e u r .  O n  o b s e r v e  é g a l e m e n t  d e s  

s p i c u l e s  d ' é p o n g e s .  C e l l e s - c i  s o n t  c e p e n d a n t  s o u v e n t  s o u s  f o r m e  d e  

d é b r i s .  C e  s o n t  d e s  s p i c u l e s  m o n a x o n e s  d ' é p o n g e s  d e  l a  f a m i l l e  d e s  

s p o n g i l i d e s  ( é p o n g e s  d ' e a u  d o u c e ) .  A l o r s  q u e  l a  f l o r e  d i a t o m o l o g i q u e  

e s t  a u t h i g è n e  e t  v a r i e  e n  f o n c t i o n  d e s  c o n d i t i o n s  p h y  s i c o - c h i m i q u e  s de  

d é p ô t  e t  é g a l e m e n t  a v e c  l a  s a i s o n ,  l e s  s p i c u l e s  d ' é p o n g e s ,  e l l e s ,  s o n t  

c e r t a i n e m e n t  a l l o g è n e s  e t  o n t  s u b i  u n  t r a n s p o r t  i m p o r t a n t , .  N o u s  v o y o n s  

i m m é d i a t e m e n t  l ' i n t é r ê t  q u e  p r é s e n t e  l a  c o n n a i s s a n c e  de  l ' o r i g i n e  e t  

d e  l a  s a i s o n  d u  d é p ô t .  I l  e s t  p r o b a b l e  q u ' e n  d e s s o u s  de  50 c m  de  p r o f o n ­

d e u r ,  o n  ne  t r o u v e  p l u s  q u e  d e s  d i a t o m é e s  m o r t e s  ( B 2 ) .

. /.

a )  p H

b)  E h



P l u s i e u r s  c o u c h e s  r e n f e r m e n t  d e s  v é g é t a u x  ( p r o b a b l e m e n t  

d e s  r o s e a u x )  p l u s  o u  m o i n s  d é c o m p o s é s , C e s  c o u c h e  s p o s è r e n t  

d ' a i l l e u r s  de  g r a v e s  p f e h l o m e s  l o r s  d e s  f o r a g e s ,  f o r m a n t  u n  b o u c h o n  

d.an.,  l ' a p p a r e i l .

L ' é t u d e  d e s  m a t i è r e s  o r g a n i q u e s  \  i e n t  d ' e t r e  e n t r e p r i s e .

10
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E .  ■ E A  F R A C T I O N  M I N E R A L E ,

L A  C O M P O S I T I O N  M I N E R A  L O G I Q U E .

1 . L e  q u a r t z .

L e  q u a r t z  p r é s e n t e  d a n s  l ' e a u  u n e  s o l u b i l i t é  t r é s  f a i b l e ,  I l  e s t  

c e r t a i n e m e n t  a l l o g è n e .  L a  t e n e u r  e n  q u a r t z  e s t  g é n é r a l e m e n t  

f a i b l e  ( e l l e  a u g m e n t e  c e p e n d a n t  l o r s q u ' o n  s ' a p p r o c h e  d e s  s a b l e s  

d e  M e r k s e m  q u i  v i e n n e n t  i m m é d i a t e m e n t  s o u s  l e s  c o u c h e s  d e  v a s e )  

L ' é t u d e  a u  m i c r o s c o p e  c o n f i r m e  c e  f a i t .  L a  v a s e  a t t a q u é e  a u  

m é l a n g e  s u l l o - e h r o m i q u e  n o u s  m o n t r e  u n e  p l u s  g r a n d e  p r o p o r t i o n  

d e  s i l i c e  a m o r p h e .

Z . L e s  c a r b o n a t e s .

L e  s é d i m e n t  é t a n t  c o m p l e x e ,  l a  m e i l l e u r e  t e c h n i q u e  d e  d o s a g e  

e s t  l e  d o s a g e  v o l u m é t r i q u e  d u  a p r è s  a t t a q u e  c h l o r h y d r i q u e

à  f r o i d ( v o i r  p l u s  l o i n  l a  t e c h n i q u e  d e  d o s a g e ) .  O n  t r o u v e  d e s  v a l e u r s  

a l l a n t  d e  5 à  1 5 % d e  CO. ,  . L ' é t u d e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X 

c o n f i r m e  d ' a i l l e u r s  l a  f o r t e  p r o p o r t i o n  d e  c a r b o n a t e  d e  c a l c i u m .

I l  f a u t  f a i r e  i n t e r v e n i r ,  d a n s  c e t t e  v a r i a t i o n  d e  l a  q u a n t i t é  d e  C O ^  , 

l e s  c o q u i l l e s  p a r f o i s  a b o n d a n t e s  d a n s  c e r t a i n s  h o r i z o n s .

3 . L e  s a r g i l e s  .

I l s  s o n t  m i s  e n  é v i d e n c e  p a r  l a  d i f f r a c t i o n  a u x  R X  e t  a c c e s s o i r e ­

m e n t  p a r  l ' a n a l y s e  t h e r m i q u e  d i f f é r e n t i e l l e .  C e s  d e u x  m é t h o d e s  

m o n t r e n t  q u ' i l  n ' y  a  p a s ,  s i n o n  p e u ,  d e  m i n é r a u x  a r g i l e u x .  L e u r  

i d e n t i f i c a t i o n  e s t  m a l a i s é e  e t  n ' e s t  p a s  e n c o r e  t e r m i n é e .

D a n s  l a  f r a c t i o n  g r o s s e ,  a p r è s  a t t a q u e  a u  s u l f o - c h r o m i q u e ,  o n  

r e m a r q u e  c e p e n d a n t  s o u v e n t  u n e  a s s e z  f o r t e  p r o p o r t i o n  de  g r a i n s  

v e r t  f o n c é ,  a r r o n d i s , o p a q u e s . C ' e s t  d e  l a  g l a u c o n i t e .

■ /



-  9 -

C O N C L U S I O N .

L a  c o m p l e x i t é  d u  p r o b l è m e  p o s é  d e m a n d e  u n  c e r t a i n  n o m b r e  d e  

d é t e r m i n a t i o n s .  L a  r é p a r t i t i o n  g r a n u l o m é t r i q u e  a  s o n  i m p o r t a n c e  

n o n  s e u l e m e n t  a u  p o i n t  d e  v u e  d e s  p r o p r i é t é s  p u r e m e n t  m é c a n i q u e s  

( d o m a i n e  d e  l a  m é c a n i q u e  d e s  s o l s )  m a i s  é g a l e m e n t  q u a n t  à  l ' é t u d e  

c h i m i q u e ,  p h y s i q u e  e t  d e  l a  m a t i è r e  o r g a n i q u e  d e s  d i f f é r e n t e s  

f r a c t i o n s  .

L e s  é l é m e n t s  p r é s e n t s  s e r o n t  é t u d i é s  p a r  l ' a n a l y s e  p a r  f l u o r e s c e n c e ;  

l e s  c o n s t i t u a n t s  c h i m i q u e s  p a r  l ' a n a l y s e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  

X ,  l ' a n a l y s e  t h e r m i q u e  d i f f é r e n t i e l l e  e t  l ' a n a l y s e  t h e r m o g r a v i m é  - 

t r i q u e  d i f f é r e n t i e l l e ,  c o m p l é t é e s  p a r  l a  m i c r o s c o p i e  o p t i q u e  e t  

é l e c t r o n i q u e  p o u r  l a  f r a c t i o n  f i n e .  L e s  c o n s t i t u a n t s  o r g a n i q u e s  

s e r o n t  a n a l y s é s  ¡Dar l a  s p e c t r o p h o t o m é t r i e . C e r t a i n s  r e n s e i g n e ­

m e n t s  c o m p l é m e n t a i r e s  p o u r r o n t  ê t r e  o b t e n u s  p a r  c e r t a i n e s  d é ­

t e r m i n a t i o n s  c o m m e  l e  d o s a g e  d u  C O ^  ( é t u d e  d e s  c a r b o n a t e s )  d e  

l ' a z o t e  e t c . . . .
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C H A P I T R E :  II - A H A  H Y S E  S D i :  D E  T  E  R  M I N A  T I O N  D E  S E L E M E  N T S  

D E  L A  V A S E  , D E S C R I P T I O N  D E S  A P P A R E I L S .  

P R I N C I P E S ,

A .  A N A L Y S E  T H E R M I Q U E  D T i T E E  E N T I E L L I A

1 , P  r i n c i p c  .

L a  m é t h o d e  d e  L e  C h a  11 1 l e r - Sa l ad :  i n  a é t é  m a i n t e s  f o i s  d é  c r i t e  

( D 1 , 2 ) .

L ' a p p a r e i l  e s t  e s s c n t i e l i e m e n t  c o n s t i t u e  i i1 u n  g o d e t  en. p l a t i n e

d i v i s e  e n  d e u x  p a r t i e s  é g a l e s  c o n t e n a n t  , l ' u n e  l a  s u b s t a n c e  d 

e t u d i e r , l ’a u t r e  u n  m a t é r i a u  t h e  r  m  i q u e  m e n t  i n e r t e  ( d u  k a o l i n  

c u i t  a 12 00  °)

D a n s  l u  m  a  s s c d e  c h a c u n e  dues d o u x  s u b s t a n c e  s p l o n g e  u n  t h o r n o o -  

c o u p l e  p l a t i n e - p l a t i n e  r h o d i é  ( 1 0 %  R h ) ;  d e u x  p o t e n t i o m è t r e s  

e l c c t r o n u p i e s  B r o w n  s o l i d a i r e s  e n r e g i s t r e n t  l a  t e m p é r a t u r e  cl c 

l ' é c h a n t i l l o n  é t u d i é  e t  l a  a i l l é  r c n c e  d e  t e m p é  r a t u r e  e n t r e  l e s



d e u x  s o l i d e s . .  L e  f o u r  é l e c t r i q u e  c h a u f f a n t  l e  g o d e t  e s t  a l i m e n t é  

p a r  d u  c o u r a n t  s t a b i l i s é  , d o n t  J 1 i n i o n  s i t é  a u g m e n t e  g r a d u e l l e m e n t ,  

d e  t e l l e  s o r t e  q u e  l a  m o n t é  c d e  t e i n p é  r a t u r e  e s t  l i n é a i r e  e n  f o n c t i o n  

d u  t e m p s  : l a  t e m p é r a t u r e  .s 1 ■ ■ b ■ v c  d ' e n v i r o n  1 3 “ p a r  m i n u t e .

O n  é t u d i e  d o n c  p a r  c e t t e  m é t h o d e  l e s  r  ' - a c t i o n s  e x o t h e r m i q u e s  e t  

e n d o t h e  n n i q u e  s (c ' e s t  - a. - d i r e  a c c o m p a g n é s  d ' a b s o r p t i o n  o u  de  

d é g a g e m e n t  de  c h a l e u r ) .  L e  r e l e v é  d e s  t e m p é r a t u r e s  a u x q u e l l e s  

s e  p a s s e n t  c: e s r é a c t i o n s  p e r m e t  d ' i d e n t i f i e r  l a  s u b s  t a n c e  a y a n t  

r é a g i  ,
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ANALYST' :  'TIT L H M IQ IJ E D L ' E E R L N T !  A L L I A  

S C H E M A  D E  P R I N C I P E .

c o u v e  r e l e

( o u r  é l e c t r i q u e  
t u b u l a i  r e

- D é t a i l  rl u  g o d e t

I h e r n i ü c o u p l e s

n i a  t e  r  i a  u_____

t  l i e  r  i n i q u e m e n t  

i n e  r t e

é c h a n t i l l o n  d e  v a s e

13. A N A  L Y S  F, T 1 1ER M O G R A V I M E T R T Q  L E  D I F F E R E N T I E L L E .

1 . P r i n c i p e .

C e t t e  m é t h o d e  c o n s i s t e  à  d é t e r m i n e r ,  à c h a q u e  i n s t a n t ,  l a  d i f f é r e n c e  

d e  p o i d s  e x i s t a n t  e n t r e  d e u x  é c h a n t i l l o n s ,  c o n s t i t u é s  d ' u n e  p r i s e  

é g a l e  d e  l a  s u b s t a n c e  à  é t u d i e r ,  c h a u f f é s  a l a  m ê m e  v i t e s s e  e t  e n t r e  

l e s q u e l s  e s t  nux i n t e  n u e  u n e  d i f f é r e n c e  de  t e m p é r a t u r e  c o n s t a n t e .  

P r a t i q u e m e n t ,  l ' a p p a r e i l ,  l a  t h q  r  m  o b  a 1 a n  c e d i f f é r e n t i e l l e  s c h é m a ­

t i s é e  , c o m p o r t e  u n e  b a l a n c e  a n a l y t i q u e  o r d i n a i r e  a u x  p l a t e a u x  

d e  l a q u e l l e  s o n t  s u s p e n d u s ,  à  l ' a i d e  d e  f i l s  m é t a l l i q u e s ,  d e u x  c r e u ­

s e t s  s e m b l a b l e s .  C e u x - c i  p l o n g e n t  d a n s  d e u x  f o u r s  d e  c o n s t r u c t i o n  

i d e n t i q u e  , a l i m e n t é s  p a r  u n  m ê m e  a u t o t  r a n s l ' o r m a t c u r  ; u n  p e t i t

• /.
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m o t e u r  a c t i o n n e  l e  b o u t o n  d e  r é g l a g e  d e  c e  d e r n i e r  r l ' i n t e n s i t é  

d u  c o u r a n t  d i s t r i b u é  a u x  f o u r s  c r o î t  a i n s i  r é g u l i è r e m e n t  a u  

c o u r s  d u  t e m p s , L a  m o n t é e  d e  t e m p é r a t u r e  e n  f o n c t i o n  d u  t e m p s  e s t  

p a r f a i t e m e n t  r e p r o d u c t i b l e .  Un  d e s  f o u r s  c o m p o r t e  u n e  p e t i t e  r e s i s ­

t a n c e  c o m p l é m e n t a i r e  s u r  l a q u e l l e  il e s t  a i s e  d ' a g i r  p o u r  m a i n t e n i r  

c o n s t a n t e  l a  d i f f é r e n c e  d e  t e m p é  r a t u r e  é t a b l i e  a u  d é p a r t ,  c o n t r ô l é e  

p a r  un  g a l v a n o m è t r e  m e s u r a n t  l e  c o u r a n t  c r é é  p a r  l a  m i s e  e n  o p p o s i ­

t i o n  d e s  f o r c e s  é l e c t r o m o t r i c e s  d e s  f h e r m o c o u p d . e s  ch  r o m e i  - a l u m e i  

s i t u é s  d a n s  l e s  f o u r s ,  e x a c t e m e n t  e n  d e s s o u s  d e s  c r e u s e t s :  u n  m i i i -  

v o l t m è t r e  d o n n e  l a  t e m p é r a t u r e  d u  f o u r  l e  p l u s  c h a u d .  Un m i r o i r  

s o l i d a i r e  d u  f l é a u  r é f l é c h i t  u n  s p o t  l u m i n e u x  s u r  u n  p a p i e r  p h o t o g r a ­

p h i q u e  e n r o u l é  s u r  u n  t a m b o u r  e n t r a î n é  à  v i t e s s e  c o n s t a n t e  p a r  un  

m o u v e m e n t  d ' h o r l o g e r i e :  o n  o b t i e n t  a i n s i  u n e  c o u r b e  d o n n a n t ,  e n  

o r d o n n é e s ,  l a  d i f f é r e n c e :  d e  p o i d s  e n t r e  l e s  d e u x  é c h a n t i l l o n s  d e  m a s  s e  

i n i t i a l e  i d e n t i q u e ,  e t ,  e n  a b s c i s s e s ,  l e  t e m p s ,  c ' e s t - à - d i r e  l a  t e m ­

p é r a t u r e  ( du  f o u r  l e  p l u s  c h a u d ) .

L e s  é n o r m e s  a v a . n t a . g e s  q u e  - p o s s é d é  l a  m é t h o d e  t i ic r m o g r  a v  i m  t r i q u e  

d i f f é r e n t i e l l e  s u r  l a  m é t h o d e  o r d i n a i r e  s o n t  de  p o u v o i r  dé  c e l e r  b e a u ­

c o u p  p l u s  f a c i l e m e n t  d e s  p h é n o m è n e s  p e u  m a r q u é  s e t  d e  s é p a r e r  d e s  

m a x i m a  de  t h e r m o l y s e  q u i  s e  p r o d u i s e n t  h d e s  t e m p é r a t u r e s  t r è s  

v o i s  m e  s .
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T  H K  R M O  13 A L A N C E  D I F  l ' E  R E N T I E l ,  I,  

S C H E M A  D E  P R I N C I P E .

cz T a m b o u r
1 ii m p  e

/

m  11’o i r

g o d e t

B a l a n c e

c o u v e  i-c l  e

f o u r  é l e c t r i q u  
t u b u  l a  i r e

c o u p l e s  \
t h e  r  m o e i  e c t r i c j u e s

C .  D E T E R M I N A T I O N  D E  LA R E P A R T I T I O N  G R A N  I J L O M E T R  IQ IJE 

D E  LA V A S E  P A R  LA P I P E T T E  D ' A N D R E A S E N ,

1 „ P r i n c i p e

L a  m é t h o d e  e s t  b a s é e  s u r  l a  r é a l i m e n t a t i o n  e t  r é p o n d  à l a  l o i  

d e  S t o o k e s  r e l i a n t  l a  g r o s s e u r  d ' u n e  p a r t i c u l e  s o l i d e  à  s a  v i t e s s e  

d a n s  ' un  m  i l i e  u f l u i d e  „

E l l e  s ' e x p r i m e p a r

V = —  ( <1 -  d  ) g
9 n s i'
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O u  s i  o n  p o s e  :

C =
C-,

( d s  '  CV  K9Tj

V = C r
2

( 1)

V : v i t e s s e  c o n s t a n t e ,  h / t ,  e n  c m / s e c

r : r a y o n ,  e n  c m ,  de  l a  p a r t i c u l e  s u p p o s é e  s p h é r i q u e

d : p o i d s  s p é c i f i q u e  r é e l  de  l a  p a r t i c u l e  s o l i d e

dj. : p o i d s  s p é c i f i q u e  d u  f l u i d e

g . a c c é l é r a t i o n  d u e  a  l a  g r a v i t a t i o n  (981 c m / s e c ^ )

: v i s c o s  i t é  d u  l l u i d e  e n  p o i s e s .

P o u r  l e s  p a r l i c u l e s  de  f o r m e  i r r é g u l i e r e  o n  c o n s i d e r e ,  l e  r a y o n  

d e  l a  s p h e r e  t o m b a n t  a l a  m ê m e  v i t e s s e  q u e  l a  p a  r t . ic.ulo ,

Si  l e  m a t é r i a u  é t u d i é  c o n s i s t e  e n  p a r t i c u l e s  <Je d i f f é r e n t e s  g r o s ­

s e u r s  (de  l a  m ê m e  s u b s t a n c e ) ,  l ' a n a l y s e  p a r  s é d i m e n t a t i o n  c o m ­

p r e n d  d e u x  p h a s e s  b i e n  s é p a r é e s ,

a )  m e s u r e  d e  l a  g r o s s e u r  d e s  g r a i n s  s u i v a n t  l a  l o i  é n o n c é e  c i - d e s s u s

b)  d é t e r m i n a t i o n  d e  l a  q u a n t i t é  de  m a t i è r e  d e  g r o s s e u r  p l u s  g r a n d e  

o u  p l u s  p e t i t e  q u e  c e l l e  m e s u r é e .

C ' e s t  c e t t e  d e u x i è m e  p h a s e  q u i  c o n s t i t u e  l a  d i f f é r e n c e  e s s e n t i e l l e  

e n t r e  l e s  d i v e r s e s  m é t h o d e s  d ' a n a l y s e  p a r  s é d i m e n t a t i o n .

/ • •



-  16

P R E L E V E M E N T  A L ' A I D E  D E  L A  P I P E T T E ,

a t t e

d i s p o s i t i f  d e  r é g l a g e  
d e  l a  h a u t e u r  

d e  p r é l è v e m e n t
p i p e t t e

v i d a n g e  d e  l a  
p i p e t t e t h e r m o m è t r  e

a g i t a t e u r

T)
2 5  ° C

t h e r m o s t a t  
c u v e  v i t r é e  
r e m p l i e  d ' e a u

- é p r o u v e t t  e 
d e  5 00  c c

— m é l a n g e  l i q u i d e - v a s e

a t m o s p h é r i q u e

I. A m o r r ; t g c  d u  s i p h o n .

R o b i n e t  d e  l a  p i p e t t e  : c o n n e c t i o n  :
-i e t  ó

R o b i n e t  a s p i r a t i o n  : c o n n e c t i o n :  1 e t  2

11. R e m p l i s s a g e  d e  l a  p i p e t t e  ( e n v i r o n
¿n  s e c  ).

P i p e t t e  : c o n n e c t i o n  : 6 e t  b

A s p i r a t i o n  : c o n n e c t i o n  : 2. e t  5

IL V i d a n p , e d e  la p i p e t t e .

P i p e t t e  : c o n n e c t i o n  : ■! e t  5

A s p i r a t i o n  : c o n n e c t i o n  : i e t  1

P . S . ,  : 7 : p i n c e  d e  r é g l a g e  d u  d e b i t .

b : I r a i t  d e  j a u g e  d e  l a  p i p e t t '
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D a n s  l e s  m é t h o d e s  d i f f é r e n t i e l l e s ,  o n  m e s u r e  l a  c o n c e n t r a t i o n  

à  u n  c e r t a i n  n i v e a u  c o n n u ,  c ' e s t - à - d i r e  à u n e  d i s t a n c e  h  d ' u n  

n  i V e a  u d e  r  e i  e r  e n  e e , a  p  r  e s u n  t e m  p  s d o n n é  d e  s é d i m  e n i  a t  i o n , 

O n  p e u t  a i n s i  c a l c u l e r  l a  v i t e s s e  e t  e n s u i t e  p a r  l a  r e l a t i o n  (1) 

l e  r  a  y o n  d c s p) a  r  t i c  u l e s  ,

O n  o b t i e n t  l a  d i s t r i b u t i o n  de  l a  g r o s s e u r  d e s  g r a i n s  p a r  d e s  

m e s u r e s  s u c c e s s i v e s  de  c o n c e n t r a t i o n  e t  o n  p o r t e  toi g r a p h i p u e  

l a  v a r i a t i o n  p a r  r a p p o r t  a u  D i n i t i a l .

O n  u t i l i s e  ;

l e t  a  m  i  s a  g e : p  o u r  d  c s p  a r t  i c u  1 c s d c d i a  m  i • t r  e s u pé  r  i c u r

a. i 4  ̂ j

l a  s e d i m e n t a t i o n  : p o u r  d e s  p a r t i c u l e s  de  d i a m è t r e  s u p é  r i e u r

à  0,  1 g ,

D .  A N A L Y S E  P A R  D I F F R A C T I O N  A U X  R A Y O N S  X,

1 . P  r i n o i ] !  e .

D e s  r a d i o g r a r n r n . e s  d e  p o u d r e s  d e  v a s e  s é c h é  e o n t  é t é  d é t e r m n n
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à  l ' a i d e  d ’u n  s p e c t r o m l t r e  à r a y o n s  X N o r e i c o ,  à  c o m p t e u r

G e i g e r ,  d e  l a  N o r t h  A m e r i c a n  P h i l i p s  C o m p a n y ,  d é c r i t  d a n s  

l a  r é f e r e n c e  BÍ  e t  d o n t  l e  p r i n c i p e -  e s t  c o n n u  ( G l ) ,

N o u s  asvons  f a i t  u s a g e  d e  l a  r a d i a t i o n  C u  K d ' u n e  a n t i c a t h o d e  

d e  c u i v r e  (de  l o n g u e u r  d ' o n d e  e g a l e  à 1 , 542 A)  a l i m e n t é e  p a r  du  

c o u r a n t  é l e c t r i q u e  s t a b i l i s é  ; u n  f i l t r e  e n  n i c k e l  a b s o r b e  la, 

r a d i a t i o n  K  d u  m é t a l . L 1 a p p a r e i l  b a l a i e  u n  a n g l e  2 0  = j °

(0 e s t  l e  c o m p l é m e n t  de  l ' a n g l e  d ' i n c i d e n c e  d e  s r a y o n s  X)  e n  

u n e  m i n u t e  d o u z e  s e c o n d e s ;  i l  p e r m e t  d 1 c u r e  g i s t  r e  r  t o u t e  r - l e  i o n  

d u  s p e c t r e  c o m p r i s e  e n t r e  2 0  = 0°  e t  ¿ 0  =90 G,

P e s  p o u d r e s  c t u d i o e  s s o n t  t a  s s  c c s d a n s  d e s  p o r t e  - é c h a n t i J  I o n s  

r e c t a n g u l a i r e s ,  l e  p l u s  s o u v e n t  e n  a l u m i n i u m , d o n t  l e s  d i m e n s i o n  

h a b i t u e l l e  s s o n t  : l a r g e u r  1 2 m m ,  l ongue ,  u r  2 2 m  m  e t  p r o f o n d e u r  

i  m m  , I , a  iii. c e p r e s e n t e e  a u  f a i s  c e a u  d e  r  a y o n  s X ,  d e  1 <i r  e e u r  

e t  h a u t e u r  r é g l a b l e s ,  e s t  b i e n  p l a n e .
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E T U D E  P A R  F L U O R E S C E N C E .

P r  i n c  i p e .

U n  é l e c t r o n  s u f f i s a m m e n t  é n e r g é t i q u e  p e u t  a r r a c h e r  à  u n  a t  o r n e  

q u e l c o n q u e  u n  é l e c t r o n  de  s e s  c o u c h e s  I n t e r n e s ;  l e  v i d e  a i n s i  

c r é é  p e u t  ê t r e  c o m b l é  p a r  l a  d e s c e n t e  s u r  l a  c o u c h e  i n c o m p l e t e  

d ' u n  é l e c t r o n  d ' u n e  c o u c h e  e x t é r i e u r e  a  c e l l e - c i :  c e  p h é n o m è n e  

l i b e r  e de  l U n e  r g i e  s o u s  f o r m e  d ' u n  pl i  o t o n  ; c ' e s t  l e  p r i n c i p e  d e  l a  

p r o d u c  t i o n  de  r a y o n s  X , d o n t  l a  l o n g u e u r  d ' o n d e  e s t  c a r  a c t é  r i s t i q u e  

d e  U é l é m e n t  d o n t  i l s  s o n t  i s s u s .

A  s o n  t o u r ,  un i a i s c e a u  d e  r a y o n s  X s u f f i s a m m e n t  i n e r g é t i q u e s  

p e u t  ê t r e  a b s o r b é  p a r  u n  é l é m e n t  e t  p r o v o q u e r  D é m i s s i o n  de  

r a y o n s  X c a r a c t e r i s t i q u e s  d e  c e t  é l é m e n t :  i l  s u f f i t  p o u r  c e l a  q u e  

l U n e r g i c  d u  r a y o n n e m e n t  i n c i d e n t  ( o u  r a y o n n e m e n t  p r i m a i r e  ( s o i t  

s u p é  r i e  u r e  à  l U n e r g i e  d u  r a y o n n e m e n t  q u ' i l  d o i t  p r o d u i r e ,  e n c o r e  

a p p e l é  r a y o n n e m e n t  d e  f l u o r e s c e n c e .

S u p p o s o n s  m a i n t e n a n t  q u ' o n  e n v o i e  u n  f a i s c e a u  d e  R X  t r è s  é n e r g e .

t i q u e s  ( i s s u  d ' u n  é l é m e n t  l o u r e i )  s u r  u n e  s u b s t a n c e  q u e l c o n q u e :  

l e s  d i f f e r e n t s  i 11; m  c rit s d e  c e t t e  s u b s t a n c e  v o n t  é m e r t t r e  d e s  

r a y o n s  X :  c e  m é l a n g e  d e  R X  d e  l o n g u e u r s  d ' o n d e s  d i v e r s e s  p e u t  

ê t r e  a n a l y s é  à L a i d e  d ' u n  r é  s e a u  d e  p a r a m a t  r e  s u f f i s a m m e n t
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p e t i t ,  e n  i ' o c c u r e n c e  u n  r é s e a u  c r i s t a l l i n .  L e  r a y o n n e m e n t  p r i  

m a i r e  e s t  é m i s  p a r  u n  t u b e  à  a n t i  c a t h o d e  de  c h r o m e ,  s u s c e p t i b  

d ' e x c i t e r  a v e c  u n  t r è s  b o n  r e n d e m e n t  l e s  é l é m e n t s  l é g e r s  t e l s  

S i ,  A l ,  M g .  N a ,

L a  m é t h o d e  a  p o u r  b u t  d e  m e t t r e  e n  é v i d e n c e  l a  p r é s e n c e  d e  

c e r t a i n s  é l é m e n t s  , e n t r e  a u t r e  S i ,  A l ,  F e ,  C a ,  M n ,  M g  e t c . .

é t é  r  m  m a t  i on  v o l u m é t r i q u e  d u  GO.  d é g a g é

a p i '  a a c i e q u e  d e  l u  v a s e  ( s e c h e e j  p a r  d u  H O I  ON. .La v a . s e  adtaqi .  

s e t  a u p a r a v a n t  s c c h e  e e t  b r o y é e .  O n  i n t r o d u i t  u n e  p r i s e  de  1 g r

e n \  i r o n  d a n s  l a  f i o l e  c o n i q u e  à  c o i  r o d é .  L a n s  l a  m ê m e  f i o l e  on. 

p d o  t. u n e  e j.) i o u V e t i c  c o n t e n a n t  J (J a I 5 m l  de  I l L l  df\[„ C)n t e r m e  

le- c i r c u i t  e t  on u n  l i n e  la f i o l e  d e  f a ç o n  d a t t a q u e  r  l a  p o u d r e  a v e  

F a c i l e  c i i l o r h y d r e  uc  „ O n  l i i  le v o l u m e  de  L O  dé<ua gé e n  é < u i L -2, c °  " • • t o ­
l e s  n i v e a u x  rio l i s  la. p i p e t t e  d e  t i t r a t i o n  e t  l e  b a l l o n .

que

i' ■ e

c

a n t

/
/ '



-  21

A P P A R E I L  D E  D O S A G E  V O L U M E T R I Q U E  DU G O . 

S C H E M A  D E  P R I N C I P E .

---------------- p i  i  b u u  i 1 V c i  ci i ; c ' c. j 11: i : t: i, i > i O y c e  ! 1 g  I" .

--------------------- é p r o u v e t t e  c o n t e n a n t  IO à 15 m l  H C l  6 N .

G „ M I C R O S C O P I E .

1.  M i £ r o s  c o p i e . o p t i q u e .

A p p a r e i l  :

L e i t z  W e t z l a r  - E t u d e  p a r  t r a n s p a r e n c e  

G r o s s i s s e m e n t s  u t i l i s é s  ; 1 , 2 5  x  10 x  ( 6 = 7 5

r o b i n e t  à  d o u b l e  s o r t i e

b a l l o n  e n  v e r r e

l i q u i d e  c o l o r é

t u y a u  f l e x i b l e

l . iole c o n i q u e  a  c o i  r o d é
~ r~ y— 7 ~~7  2  1 'r  2— ;  f  ?  /  /  ;  ' 7— 7~'T ---r ~7~  p  p p  y  y

(10  = 1 2 5
(50  = 62 5

* ( 1 0 0 =  1 2 5 0
/ .  .



Z  r  R PilZitLRlLfL? Jo i p l a q u e t t e  :

O n  d i s p e r s e  l a  v a s e  f o r t e m e n t  d a n s  l ' e a u  e t  o n  l a i s  s e  t o m b e r

u n e  g o u t t e  s u r  u n e  l a m e  p o r t e  o b j e t .

.11 a  é t é  e s s a y é  d e s  p r é  p a r a f i o n s  d a n s  l e  b a u m e  o .1 l ' a r a l d i t e ,

m a i s  l a  t e c h n i q u e  l a  p l u s  e f f i c a c e  s e m b l e  ê t r e  l e  s i m p l e  s é c h a g

M i c  r  o s c o p i e  e l e c t  r  o n i  q u e ,

N o u s  a v o n s  u t i l i s é  l ' a p p a r e i l  R C A  t y p e  E M V  -213 d e  l a  R a d i o  

C o r p o r a t i o n  o f  A m e r i c a , d o n t  l e  p r i n c i p e  e t  l e s  p o s s i b i l i t a s  

s o n t  c o n n u s .

J u s q u ' i c i  , l e  m i c r o s c o p e  o p t i q u e  a y a n t  s a t i s f a i t  a u x  p r o b l è m e  s 

q u i  s e  p o s a i e n t ,  o n  a  p e u  e m p l o y é  l a  m i c r o s  c o p i e  é l e c t r o n i q u e  .

C e l a  n ' e m p ê c h e  q u e  p o u r  l ' é t u d e  d e  l a  f r a c t i o n  f i n e , c e t  a p p a r c

e s t  d ' u n e  t r è s  g r a n d e  u t i l i t é ,  p o u v a n t  g r o s s i r  q u e l q u e  s d i o x i n e s  

d e  m i l l i e r s  de  f o i s .
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C H A P I T R E  I I I , - E S S A I S  D E  D E T E R M I N A T I O N  E T  D E  S T A B I L I S A T I O N,

A .  A N A L Y S E  T H E R M I Q U E  D I F F E R E N T I E L L E .

M o d e  o p é r a t o i r e .

O n  p r e n d  u n e  v a s e  s é c h é e  à  4 0° . C ,  b r o y é e  f i n e m e n t  e t  on  

l ' i n t r o d u i t  d a n s  l e  c r e u s e t  à  c ô t é  d e  l ' é c h a n t i l l o n  de  r é f é r e n c e .  O n  

t a s s e  e n  c o u c h e s  s u c c e s s i v e s .  A y a n t  o b t e n u  un v o l u m e  t a s s é  é g a l  

à  c e l u i  de  l ' é c h a n t i l l o n  de  r é f é r e n c e ,  o n  y  m é n a g e  l e  t r o u  d e s t i n é  

à r e c e v o i r  l e  c o u p l e  t h e r m o é l e c t r i q u e .  O n  c h a u f f e  j u s q u ' à  s ' a p p r o ­

c h e r  t r è s  p r é s  d u  p o i n t  d e  f u s i o n ,  d é t e r m i n é  p r c a l a b l c m e i l t . On  

e n r e g i s t r e  l a  m o n t é e  de  t e m p é r a t u r e  d e  l ' é c h a n t i l l o n  de  r é f é r e n c e  

e t  l a  d i f f é r e n c e  d e  t e m p é r a t u r e  e n t r e  c e l u i - c i  e t  l ' é c h a n t i l l o n  de  v a s e .

L ' a p p a r e i l  e n r e g i s t r e  l e s  t e m p é r a t u r e s  a u x q u e l l e s  s c  p a s s e n t  

d e s  r é a c t i o n s  s o i t  e x o - ,  s o i t  e n d o t h e r m i q u e s  .

T e m p é  - t y p e  de  r é a c t i o n N a t u r e  de  l a  r é a c t i o n
r a  t u r e  

° C

1 3 5 ° C e n d o t h e  r m i q u e
b

d é p a r t  de  l ' e a u  d ' h y d r a t a t i o n ( H  0)

2 2 0 ° C e n d o t h e  r m  iqt te d é s h y d r a t a t i o n  d ' u n  h y d r o x i d e  d e  f e r
( l i m o n  i t  c') ?

3 00 ° C e x o t h e r m i q u e  )

3 40 ° C e n d o t h e r  m  i c i u e j
o x y d a t i o n  d e s  m a t i è r e s  o r g a n i q u e s  
e t  d e s  s e u 1s i  e r  r  e u  x .

3 7 5 ° C e x o t h e r m i q u e  )

4.50 ° C ex  o t h o  r m i q u e d é p a r t  d e s  m a t i è r e s  o r g a n i q u e s

5 6 0 °  C e n d o t h e  r m i q u e  )

94 0 ° C e x o t h e r m i q u e  j
a r g i l e ?  ( k a o l i n i t e )

785  ° C e n d o t h e r  m  i q u e dé  c a r b o n a t i o n  d u  c a r b o n a t e  de  c a l ­
c i u m  (Cu  C O ^ )

E n t r e '  6 0 0  e t  7 00  ° C on  

r é a c t i o n s  f a i s a n t  p r o b a b l e m e n t

r e l è v e  d a n s  c e r t a i n s  d i a g r a m m e s  d e s  

i n t e r v e n i r  d e s  h y d r a t e s  ( m i c a s  ? )

/ .



\Ä
S IO3 f

E X j O T H E B M I S . C H E  r e a c t i e s  

R E Í A C T I o Ín S *  ¿ X O T H t R M I O a J E S

ENDOyHBRMISíjHE BE ACT|ES . 

r e a c t io n s  ENOOTHERMIQUES

2190

I DI D

:Rf> QK< 'PP : I  
- P i  Rf odi 
RM')CC UPI E

TH

THl

1O

M ON5TEÎ!
EGH\N|TU.L<t>N

A.T.
10
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.Les  r é a c t i o n s  e n d o  e t  e x o t h e r m i q u e s  a s s o c i é e s  s c  p a s s a n t  

à  5 6 0 ° C  e t  9 4 0  ° C e t  i n d i q u a n t  l a  p r é s e n c e  d ' a r g i l e s  n e  s e  r e t r o u v e n t  

p a s  d a n s  t o u s  l e s  é c h a n t i l l o n s  d e  v a s e .

B .  A N A L Y S E  T H E R M O G R A V I M E T R I Q U E  D I F F E R E N T I E L L E .

R é  s u l t a t s .

L e s  p h é n o m è n e s  s o n t  m i e u x  m a r q u é s  q u e  p o u r  l ' a n a l y s e  

t h e r m i q u e  d i f f é r e n t i e l l e .  O n  t r o u v e  c e r t a i n e s  t e m p é r a t u r e s  c a r a c t é ­

r i s t i q u e s  ( c e p e n d a n t  p e u  m a r q u é e s )  q u ' o n  n e  d é c è l e  q u e  d i f f i c i l e m e n t

d a n s  l ' a n a l y s e  p r é c i t é e .

T  e m p é  r a t u r e C a u s e  cle l a  r é a c t i o n
° C

5 0 - 8 0  ° C d é p a r t  d e  l ' e a u  d ' h y d r a t a t i o n  (H O)

2 0 0  ° C 

2 50 ° C )

d é s h y d r a t a t i o n  d ' u n  h y d r o x y d e  d e  f e r

2 8 0 ° C j

3 4 0 ° C )

O x y d a t i o n  d e s  ' m a t i è r e s  o r g a n i q u e s  e t  d e s
s e l s  f e r r e u x .

41 0 ° C d é p a r t  d e s  m a t i è r e s  o r g a n i q u e s

4 7 3  ° C ?

52 0 ° C a r g i l e s  ( ? )

71 5 ° C d é c a r b o n a t a t i o n

R a p p e l o n s  q u e  l e s  p r i n c i p e s  d e s  d e u x  t y p e s  d ' a n a l y s e s  

p r é c i t é s  s o n t  d i f f é r e n t e s  q u a n t  a u x  p h é n o m è n e s  e n r e g i s t r é s .

L ' a n a l y s e  t h e r m i q u e  d i f f é r e n t i e l l e  m e t  e n  é v i d e n c e  l e s  

a b s o r p t i o n s  o u  d é g a g e m e n t s  d e  c h a l e u r  a c c o m p a g n a n t  l ' u n e  o u  l ' a u t r e  

r é a c t i o n ;  l ' a n a l y s e  t h e r m o  g r a v i  m  é t r  i q u. c é t a n t  s e n s i b l e  a u x  c h a n g e ­

m e n t s  d e  p o i d s .

D i a g r a m m e s  G G .  531) P 5  1 e t  2

/
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C.  D E T E R M I N A T I O N  D E  L A  R E P A R T I T I O N  OR AN  U L O M E T R  IO ! IE

D E  LA V A S E  P A R  LA P I P E T T E  D ' A N D R E A S E N . .

M o d e  o p é r a t o i r e .

1) O n  d e t e r m i n e  l ' h u m i d i t é  p a r  s é c h a g e  à  1 1 0 ° G .

2)  O n  c a l c u l e  a l o r s  u n e  p r i s e  d e  f a ç o n  à  a v o i r  u n e  s u s p e n s i o n  

d e  1 à 2 %  d u  m a t é r i a u  s e c .  D ' a u t r e  p a r t ,  p o u r  s i m p l i f i e r  l e s  

c a l c u l s ,  o n  s ' a r r a n g e  p o u r  q u e  c h a q u e  p r é l è v e m e n t  de  l a  

p i p e t t e  c o r r e s p o n d e  a  0 , 1  g r  d e  m a t i è r e  s è c h e .

3) .La p r i s e  d u  m a t é r i a u  e s t  p l a c é e  d a n s  u n  f l a ç o n ,  o n  ajoute*

100  m l  d ' e a u  e t  10 m l  d ' u n e  s o l u t i o n  à  5 %  d e  N a ^ P ^ O ^ .  10 H ^ O  

(M r: 4 4 6 , 2 0 ) .  O n  m e t  à  a g i t e r  p e n d a n t  a u  m o i n s  17 h e u r e s .  

O n  t r a n s v a s e  e n s u i t e  e t  o n  c o m p l è t e  à  6 0 0  m l .

L a  s u s p e n s i o n  e s t  a l o r s  p r ê t e  e t  v e r s é e  d a n s  u n e  é p r o u v e t t e

d e  5 00  m l .

4)  O n  m e t  c e l l e - c i  d a n s  l e  t h e r m o s t a t  à  2 5 ° C  p e n d a n t  u n e  d e m i -  

h  e u r  e .

5) O n  a g i t e  e n s u i t e  p e n d a n t  d e u x  m i n u t e s  e t  a u  m o m e n t  o ù  l ' o n  

c e s s e  d ' a g i t e r ,  o n  d é c l e n c h e  l e  c h r o n o m è t r e  e t  o n  r e p l a c e ,  

l ' é p r o u v e t t e  d a n s  l e  t h e r m o s t a t .

6)  P o u r  l e  p r é l è v e m e n t  on  s u i t  l e  m o d e  o p é r a t o i r e  d é c r i t  p r é c é ­

d e m m e n t .

A  c h a q u e  p r é l è v e m e n t  o n  n o t e  l a  h a u t e u r  e t  l e  t e m p s  a u x q u e l s  

o n t  é t é  e f f e c t u é s  l e s  p r é l è v e m e n t s .

7) L e s  d i f f é r e n t e s  f r a c t i o n s  s o n t  r e c u e i l l i e s  d a n s  d e s  c r i s t a l l i -  

s o i r s  t a r é s ,  e l l e s  s o n t  e n s u i t e  s é c h é  e s à  l ' é t u v e .

C o n n a i s s a n t  l a  h a u t e u r  e t  le. t e m p s  d e  p r é l è v e m e n t ,  o n  p e u t  

c a l c u l e r  l a  v i t e s s e  d e  s é d i m e n t a t i o n  e t  e n  d é d u i r e  p a r  l a  f o r m u ­

l e  d e  S t o o k e s  l e  r a y o n  d e s  p a r t i c u l e s .

/■
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E n  p o r t a n t  e n  a b s c i s s e  l e  r a y o n  de  l a  p a r t i c u l e  e t  e n  o r d o n n é e s  

l e  % e n  p o i d s  d e s  p a r t i c u l e s  d o n t  l e  r a y o n  e s t  i n f é r i e u r  a u  

r a y o n  c o n s i d é r é ,  o n  a  l a  r é p a r t i t i o n  g r a n u l o m é t r i q u e .

8) L a  d e n s i t é  d u  s o l i d e  a  é t é  m e s u r é e  à  l ' a i d e  d ' u n  p i c n o m è t r e  .

9) N e  p a s  o u b l i e r  d e  r e t r a n c h e r  d u  p o i d s  d e s  d i f f é r e n t e s  p r i s e s  

l a  q u a n t i t é  de  p h o s p h a t e  c o r r e s p o n d a n t  à  c e l l e - c i  ( s a c h a n t  

q u e  1 , 0 0 0  g r  d e  p h o s p h a t e  h y d r a t é  d o n n e  0 , 5 9 6  g r  d e  s e i  

a p r è s  d é s h y d r a t a t i o n ) .

B u t  d e  l ' e s s a i .

L a  m é t h o d e  n o u s  p e r m e t  d ' o b t e n i r  d e s  f r a c t i o n s  d e  g r a n u l o -  

m é t r i e  b i e n  d é f i n i e  q u i  v o n t  ê t r e  é t u d i é e s  p a r  m i c r o s c o p i e ,  

s p e c t r o p h p t o m é t r i e  e t  p a r  d i f f r a c t i o n  d e  R X  a f i n  d e  c a r a c t é r i s e r  

l a  c o m p o s i t i o n ,  l e s  m a t i è r e s  o r g a n i q u e s  e t  d é t e r m i n e r  q u e l s  

s o n t  l e s  m a t é r i a u x  a r g i l e u x  p r é s e n t s  d a n s  l a  v a s e .

D .  E T U D E  P A R  D I F F R A C T I O N  D E S  R A Y O N S  X .

1 . P r é p a r a t i o x x  d e l ' é c h a n t i l l o n .

L a  v a s e  e s t  s  é c h e c  a u  f o u r  à  4 0 ° ,  p u i s  b r o y é e  t r è s  f i n e m e n t  

d a n s  l e  m o r t i e r  e n  ' a g a t h a .  L a  p l a q u e t t e  e s t  a l o r s  p r é p a r é e  de  

la. f a ç o n  c l a s s i q u e  .

2 ,  M o d e  o p é r a t o i r e .

L '  a n t i  c a t h o d e  u t i l i s é e  e s t  l a  C u  K n a v e c  f i l t r e  N i .

O n  a n a l y s e  c h a q u e  é c h a n t i l l o n  d a n s  l e s  m ê m e s  c o n d i t i o n s  e n  s e  

s e r v a n t  p o u r  c e l a  d ' u n e  r a i e  d e  r é f é r e n c e ,  e n  l ' o c c u r e n c e  c e l l e  

d e  l ' a l u m i n i u m .  C e c i  p e r m e t  d e  c o m p a r e r  l e s  é c h a n t i l l o n s  e n t r e  

e u x  d u  p o i n t  d e  v u e  q u a n t i t a t i f .

/ ■
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C e s  c o n d i t i o n s  s o n t  e n  g é n é r a l  :

r é f é r e n c e  : p l a q u e t t e  d ' Al ,  

a m o r t i s s e m e n t  

a m p l i t u d e  

b a 1a y a g e  

c o n t r e  t e n s i o n  

f o n t e s

30

92

8 0 °  à 77 

0

é c h a n t i l l o n  ° p o u d r e  c o m p r i m é e  d a n s  p o r t e  o b j e t  e n  a l l i a g e  

1 é g e r  ,

a m o r t i s s e m e n t  : 70 

a m p l i t u d e  : 92

b a l a y a g e  : 8 0 °  à  5°

c o n t r e - t e n s i o n  : v a r i a b l e  . E n  m o y e n n e  6 

f e n t e s  : M a M

R é  s u l  t a t  s

J üans  t o u s  l e s  é c h a n t i l l o n s  d e  v a s e  o n  t r o u v e  a v a n t  t o u t  d u  q u a r t z  

e t  d u  c a r b o n a t e  d e  c a l c i u m .

P l u s i e u r s  r a i e s  r e s t e n t  à  d é t e r m i n e r ,  d o n t  c e r t a i n e m e n t  u n e  

p a r t i e  s o n t  d e s  m i n é  v a u x  a r g i l e u x .  On  n e  l e s  r e t r o u v e  q u e  d a n s  

q u e l q u e s  d i a g r a m m e s .  L a  r e c h e r c h e  d e s  r a i e s  e n c o r e  i n d é t e r ­

m i n é e s  e s t  l o n g u e  e t  d i f f i c i l e  , c a r  o n  s e  t r o u v e  e n  p r é s e n c e  d e  

p l u s i e u r s  m i n é r a u x  d o n t  l e s  r a i e s  p e u v e n t  s e  s u p e r p o s e r .

O n  m e t  f a c i l e m e n t  e n  é v i d e n c e  l e  q u a r t z ,  e t  l e  c a r b o n a t e  d e  c a l c i u m .  

A p r è s  s é p a r a t i o n  de  d i i f é r e n t c s  f r a c t i o n s  g r a n u l o m é t . r i q u c s , l ' a n a ­

l y s e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X a m o n t r é  q u e  l e  q u a r t z  e t  l e  

c a r b o n a t e  d e  c a l c i u m  et  d a n s  c e r t a i n s  é c h a n t i l l o n s  l a  k a o l i n i t e  

y s o n t  p r é s e n t s .

/
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L a  p r o p o r t i o n  de  s i l i c e  a m o r p h e  a u g m e n t e  a v e c  l a  f i n e s s e  

d e s  g r a i n s .  O n  r e m a r q u e  q u ' à  p a r t i r  de  10 u l a  f r a c t i o n  cle 

q u a r t z  d i m i n u e  f o r t e m e n t  a l o r s  q u e  d ' a u t r e s  r a i e s  a u g m e n t e n t  

d ' a m p l i t u d e .

S u r  l e s  d i a g r a m m e s  f i g u r e  u n e  r a i e  q u i  p o u r r a i t  ê t r e  a t t r i b u é e  à  

l a  p y r i t e .

E . E  T  U D E  P A R  F  L IJOR ES C E N  C E  .

I l e  s u l t a t s .

O n  t r o u v e  u n  g r a n d  n o m b r e  d ' é l é m e n t s  d a n s  l a  v a s e .

L ' é t u d e  p a r  f l u o r e s c e n c e  d e  R X  d e  l a  v a s e  s é c h é e  à  11' 0 ° C 

( G G P 5 - 5 3 D )  et  d e  l ' e a u  d e  c e n t r i f u g a t i o n  de  c o t t e  m ê m e  v a s e  n o u s  a 

p e r m i s  d ' i d e n t i f i e r  l e s  é l é m e n t s  s u i v a n t s :

a  ) Xfi  s e  s ó c à é  e à  1 1 0 ° C

C l  F e  C a  Si  K  A l  T i  S Z n  C u  P b  S r

b ) E a u  d e  c e n t r i g u f a t i o n

C l  S K C a  C r  ( ? ) S Ni  F e  C u  A l

L a  s p e c t r o s c o p i e  d ' é m i s s i o n  s \ i r  G G 5 3 D - P 5  s é c h é  à  1 1 0 ° C  

n o u s  d o n n e  : F e  Cia S i  A l  T i  Na.  K  P b  B a  G r

A p r e s  c e s  e s s a i s  d ' o r i e n t a t i o n ,  on  a  a n a l y s é  l e  f o r a g e  G G 5 3 G .

L e s  é c h a n t i l l o n s  s o n t  n u m é r o t é s  S 13 à  S 18 e t  o n t  é t é  s è c h e s  à  1 1 0 ° C .

L ' é l é m e n t  d o s é  e s t  s u p p o s é  s o u s  u n e  f o r m e  b i e n  d é f i n i e ;  p a r  

e x e m p l e  S i O ^  p o u r  l e  s i l i c i u m .  L e s  v a l e u r s  i n d i q u é e s  n e  s o n t  d o n c  

q u e  d e s  o r d r e s  d e  g r a n d e u r .

P a r m i  l e s  é l é m e n t s  l é g e r s  o n  t r o u v e  :

F e  C a  S i  K Cl  A l

P a r m i  l e s  é l é m e n t s  l o u r d s  ;

P b  S r  T i  Z n  C u  F e



L e s  p o u r c e n t a g e s  a p p r o x i m a t i f s  c a l c u l é s  à  p a r t i r  d e  

l ' a n a l y s e  p a r  f l u o r e s c e n c e  s u r  u n  é c h a n t i l l o n  d e  v a s e  s é c h é e  

à  1 1 0 ° C.

E l é m e n t S u p p o s é  s o u s  l a  
f o r m e

p o u r c e n t a g e  
e x p r i m é  e n

p o u r c e n t a g e

S i s í  o 2 2 0  à  40

C a C a  C O , C a  O 5 a  15

F e F e , 0 10 à  20

A l A l ( O H ) A 1 , 0  , 5 à 2 0 (  ? )

K
K 2 C ° 3 K 2 °

2 à 3

T i T l ° 2 0 , 6  a 0 , 9

C e t t e  d é t e r m i n a t i o n  f u t  c o m p l é t é e  p a r  l e s  d o s a g e s  p a r  

v o i e  c h i m i q u e  d e s  é l é m e n t s  s u i v a n t s  :

E l é m e n t s u p p o s e  s o u s  
l a  f o r m e

p o u r c e n t a g e
(%)

K K - O ) _ 0 , 72 . S o l u b l e
.S a N a  O j d a n s  1IC1 

 ̂ à  c h a u d
0,  5

'A S O . 4
2 à  7

O n  p e u t  a f f i r m e r  a v e c  c e r t i t u d e  q u ' i l  y a  a u  m o i n s  d i x  

é l é m e n t s  p r é s e n t s .  L u  f a i t  i l  y e n  a  p r o b a b l e m e n t  p l u s ,  m a i s  a l o r s  

s o u s  l a  f o r m e  d< t r a c e s  ( p .  e x .  M n  M g  ou  V) a y a n t  s a n s  d o u t e  u n e  

c o n c e n t r a t i o n  de  l ' o r d r e  d e  q u e l q u e s  p p m .
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O n  d i s t i n g u e  d o n e  l e s  é l é m e n t s  m a j e u r s  :

S i  C a  F e  A l  K T i  

e t  l e s  é l é m e n t s  m i n e u r s  ;

K N a  S C u  C r  Cl  P b  Z n  S r  l i a

E n  c o n c l u s i o n  l a  v a s e  e n  g é n é r a l  r e n f e r m e  a v a n t  t o u t  d u  

s i l i c i u m ,  d u  c a l c i u m  e t  d u  f e r .  R a p p e l o n s  q u e  d ' u n e  p a r t  l e  s i l i c i u m  

su m s l a  f o r m e  d e  s i l i c e  c o i  l o i i  l a i e  et  l e  f e r  p r o b a b l e m e n t  s o u s  l a  f o r m e  

rie c o l l o i d e s  f e  r  r  o - h u m  i q u e  s c o n f è r e n t  à  l a  v a s e  s e s  p r o p r i é t é s  m é ­

c a n i q u e s  clé p l o r a b l c  s .

E n  s o u l e v a n t  l e  p r o b l è m e  de  l ' a l u m i n i u m  o n  s e  t r o u v e  d e v a n t  

u n e  c o n t r a d i c t i o n  a p p a r e n t e -  e n t r e  l e s  r é s u l t a t s  de  l ' a n a l y s e  t h e r m i q u e  

d i f f é r e n t i e l l e  e t  l ' a n a l y s e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X d ' u n e  p a r t ,  e t  

l ' a n a l y s e  p a r  f l u o r e s c e n c e  d ' a u t r e  p a r ! ,  l e s  f i eux  p r e m i e r s  i n d i q u a n t  

une- t r è s  f a i b l e  q u a n t i t é  de  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s ,  l a  t r o i s i è m e  un 

p o u r c e n t a g e  d ' a l u m i n e  (Al  O ^ )  p o u v a n t  a l l e r  j u s q u ' à  ¿ 0 °  • /  S i  on  

c o n s i d e r e  l ' a n a l y s e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  R X , o n  p e u t  s u p p o s e  r  q u e  

l ' A l  s e  t r o u v e  s o u s  f o r m e  d e  m i c a s  , p e u  s e n s i b l e s  a l ' a n a l y s e  p a r  

d i f f r a c t i o n .  M a l h e u r e u s e m e n t  o n  d e v r a i t  a l o r s  m e t t r e  e n  e v i d e n c e  

p l u s  q u e  l e s  Z à  3 'X d e  p o t a s s i u m  (K) .

F .  D O S A G E  D F C IO .

Q u a t r e s  f o r a g e s  f u r e n t  é t u d i é s .  E e  p o u r c e n t a g e  d e  E O ^  v a r i e  

clc- 1 4 % e n  s u r f a c e  à 5%, e n  p r o f o n d e u r .  L e s  v a l e u r s  d é c r o i s s e n t  d ' u n e  

f a ç o n  r é g u l i è r e  p o u r  l a  v a s e  g r i s e .  11 s e m b l e  , p o u r  c e l l e - c i  , q u e

l e  p o u r c e n t a g e  d e  t i O  s o i t  a s s e z  p r o p o r t i o n n e  I à  l a  h a u t e u r  d e  l a  r a i e
°  „ v 

3 , 0 4  A d u  C a  C O ^  o b t e n u e  p a r  d i f f r a c t i o n  f l es  R X ,  c o n t r a i r e m e n t  a

l a  v a s e  n o i r e ,  c e  q u i  i n d i q u e  l a  p r é s e n c e  d ' a u t r e s  c a r b o n a t e s  d a n s

c e t t e  d e r n i è r e ,

/
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!1 . s ' a g i s s a i t  s u r t o u t  d ' o b s e r v e r  l e s  d i f f é r e n c e s  e x i s t a n t  <■ 

le.-, va s e s p r o v e n a n t  d ' h o  r i / ,  o n  s g é o l o g i q u e s  s i t u é s  a d e s  p r o f o n d «  

<! i.i r e n t e  s . D a n s  c e  d o m a i n e ,  l ' é t u d e  f u t  t r é s  e f  i i c a c o .  E n  e f f e t  

1 1 .!>>re « 1 i a t  o m  ol og i t j u e  v a r i e  s u i v a n t  l a  p r o J o n d e u r  de  p r f l e v e i i i i :  

1 c h a n t i l l ó n .  N o u s  a v o n s  d é j à  i n s i s t é  s u r  l ’ i n t é r ê t  de  c e s  v a r
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L> ' cj t u cl e a  p o u r  b u t  d e  d é t e r m i n e r  l a  n a t u r e  d e  l a  m a t i è r e  

o r g a n i q u e .  C e l l e - c i  p e u t  ê t r e  e x t r a i t e  p a r  d e s  s o l v a n t s  t e l s  q u e  

l e  b e n z è n e  e t c .  . .

D ' a u t r e  p a r t  o n  p o u r r a  é t u d i e r  l ' e a u  a d s o r b é c  p a r  l e s  s o l i d e s .

I .  T R A I T E M E N T  D E S  V A S E S  P A R  D E S  E L E C T R O L Y T E S .

1 . P r i n c i p e  .

L e  p r o b l è m e  d e  l ' e a u  l i é e  à  l a  v a s e  e s t  c e r t e s  l e  p l u s  i m p o r t a n t .  

C e  p r o b l è m e  e s t  d u  d o m a i n e  d e s  c o l l o i d e s .  O r ,  p o u r  p r é c i p i t e r  

u n  c o l l o ï d e  o n  p e u t  s o i t  f a i r e  v a r i e r  l e  p l i ,  s o i t  f a i r e  u n e  s u b s t i ­

t u t i o n  d ' i o n s .  C ' e s t  c e t t e  d e u x i è m e  m é t h o d e  q u e  n o u s  e s s a y o n s  

a c t u e l l e m e n t  „

2 . M é t h o d e .

O n  p r e n d  u n  v o l u m e  c o n n u  d e  v a s e  e t  o n  d i s p e r s e  c e l u i - c i  d a n s  

u n  v o l u m e  d o n n é  d ' u n e  s o l u t i o n  d ' é l e c t r o l y t e . E n s u i t e  o n  v e r s e  

l e  t o u t  d a n s  u n  t u b e  g r a d u é  e t  o n  l a i s s e  d e c a n t e r .  O n  t r a c e  l a  

c o u r b e  h a u t e u r  d u  f r o n t  d e  d é c a n t a t i o n  e n  f o n c t i o n  d u  t e m p s .

O n  t e n d  a s y m p t o t i q u e m e n t  v e r s  u n e  v a l e u r  f i n a l e  .

L e  l i q u i d e  s u r n a g e a n t  c l a i r  e s t  e n s u i t e  é l i m i n é  e t  l a  v a s e  d é c a n t é e  

v e r s é e  d a n s  u n  b ê c h e r ,  d a n s  l e q u e l  o n  p l a c e  u n e  c a x ' t o u c h e  d e  

S o x h l e t .  S i  l ' e a u  de  l a  v a s e  s e  l a i s s e  d r a i n e r ,  o n  l a  r e t i r e  à  l a  

p i p e t t e .

3.  E x p l i c a t i o n  d e s  d i a g r a m m e s  d e  d é c a n t a t i o n .

D e u x  c a s  s o n t  p o s s i b l e s  :

I o ) I l  n ' y  p a s  d e  f l o c u l a t i o n .  L a  v i t e s s e  d e s  p a r t i c u l e s  r é p o n d  

à  l a  l o i  d e  S t o o k e s ,  a f f e c t é e  d ' u n  f a c t e u r
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V -  v i t e s s e  d e  S t o o k e s  s t

= p o r o s i t é  de  l a  s u s p e n s i o n

v = v  . F s t

: - v  ■
■ V . - -

• • C  ■ 

• E'iV.

v v  . X e . s t  1

b

~ r -  

■ r

l i q u i d e  c l a i r
e

i

s u s p e n s i o n

E
X

l i t  s o l i d e

E n  f a i t  , t o u t e  u n e  s é r i e  d e  p h é n o m è n e s  p e r t u r b e n t  l a  l o i  de  

S t o o k e s ,  c e  q u i  e x p l i q u e  l ' e x p o s a n t  a . I l  y  a  d ' a b o r d  l e  f a i t  

q u e  l a  c h u t e  n e  s e  f a i t  p a s  d a n s  u n  l i q u i d e ,  m a i s  d a n s  u n e  s u s ­

p e n s i o n .  D ' a u t r e  p a r t ,  u n e  p a r t i c u l e  l o u r d e  e n t r e r a  e n  c o n t a c t  

a v e c  l e s  p a r t i c u l e s  p l u s  l é g è r e s  e t  s e r a  r e t a r d é e  a l o r s  q u e  c e s  

d e r n i è r e s  s e r o n t  a c c é l é r é e s .  L a  m a s s e  e n  s u s p e n s i o n  d e s c e n ­

d a n t e  p r e n d r a  l a  p l a c e  d e  l ' e a u  q u i  s e r a  r e f o u l é e  v e r s  l e  h a u t  e t c .  .

A u  m o m e n t  d u  d é p ô t ,  i l  s e  f o r m e r a  u n  f r o n t  b  q u i  r e m o n t e r a  

e t  i r a  à  l a  r e n c o n t r e  d e s  p a r t i c u l e s  d e s c e n d a n t e s .  L a  c o u r b e  d e  

d e s c e n t e  é t a n t  a u  d é b u t  u n e  d r o i t e  ( v i t e s s e  c o n s L m t e )  v a  s ' i n c u r v e r  

e t  t e n d r e  v e r s  u n e  d r o i t e  p e u  i n c l i n é e  r e p r é s e n t a n t  l e  t a s s e m e n t  

d e  l a  m a s s e  d é c a n t é e .

L e  p o i n t  A  c o r r e s p o n d a n t  a u  m o m e n t  o ù  l e  f r o n t  a  d e s c e n d a n t  

r e j o i n t  l e  f r o n t  b  r e m o n t a n t .
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L e  d i a g r a m m e  o b t e n u  d a n s  c e  p r e m i e r  c a s  a u r a  l ' a l l u r c  s u i v a n t e  : 

h

2 ° )  I l  y  a  f l o c u l a t i o n  ( d i a g r a m m e  e n  " S " ) .

L e  d i a g r a m m e  c o m m e n c e  p a r  u n e  p e n t e  t r è s  f a i b l e  c o r r e s p o n d a n t  

à  l a  c h u t e  d e s  p a r t i c u l e s  f i n e s .  A p r è s  q u e l q u e s  t e m p s ,  l a  f l o c u l a ­

t i o n  c o m m e n c e ,  e 1 o s t - à - d i r e ,  q u e  l e s  p a r t i c u l e s  s ' a g g l o m è r e n t .

L e  d i a m è t r e  a u g m e n t a n t ,  l e  t o u t  a c c é l è r e  e t  l a  c o u r b e  s e  r a c c o r d e  

à  u n e  d r o i t e  d e  p e n t e  a s s e z  é l e v é e .  L a  s u i t e  d e s  p h é n o m è n e s  e s t  

l a  m ê m e  q u ' a u  c a s  p r é c é d e n t , ,  I l  f a u t  r e m a r q u e r  q u e  le; v o l u m e  

f i n a l  e s t  p l u s  g r a n d  q u e  l o r s q u ' i l  n ' y  a  p a s  f l o c u l a t i o n .  E n  e f f e t ,  

l e  d i a m è t r e  d e s  f l o c o n s  é t a n t  p l u s  g r a n d ,  l e  v o l u m e  d e s  v i d e s  

l e  s e r a  é g a l e m e n t .

L e  d i a g r a m m e  o b t e n u  a u r a  l ' a l l u r e  s u i v a n t e  :

Ho

” t

h

H

v d e s  f i n e s

v d e s  f l o c o n s

o

'  t
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4 . B u t  d e s  e s s a i s  .

L ' a d o p t i o n  d ' u n  t y p e  d e  s o l u t i o n  d é p e n d  du  b u t  p o u r s u i v i  : s o i t  

a v o i r  u n e  d é c a n t a t i o n  r a p i d e  s a n s  t e n i r  c o m p t e  d u  v o l u m e  f i n a l ,  

s o i t  a v o i r  u n  t a s s e m e n t  f i n a l  o p t i m u m ,  l a  v i t e s s e  d e  d é c a n t a t i o n  

n ' a y a n t  p a s  d ' i m p o r t a n c e .

L e  p r e m i e r  c a s  c o r r e s p o n d a n t  p a r  e x e m p l e  a u  p r o c e s s u s  d ' e n l è ­

v e  m e n t  d e  v a s e  s u i v a n t  : d ' a b o r d  d r a g a g e  d e  l a  v a s e  e t  r e f o u l e ­

m e n t  e n  c o u c h e  m i n c e  s u r  l e s  t e r r e s  r e s t a n t  à d r a g u e r  , p u i s  

e n l è v e m e n t  d e  c e s  t e r r e s  ( l a  v a s e  s e r a  m é l a n g é e  e n  p r o p o r t i o n s  

f a i b l e s  a v e c  u n e  b o n n e  t e r r e ) .

L e  s e c o n d  c a s  c o n s i s t e  à  r e f o u l e r  l a  v a s e  e n  u n  e n d r o i t  d é f i n i t i f ,  

à  l a  c o n d i t i o n  d e  l u i  d o n n e r  l e  t e m p s  d e  b i e n  s e  t a s s e r  , e n  t e r m i ­

n a n t  a u  b e s o i n  p a r  u n  d r a i n a g e .

5,  R é s u l t a t s  o b t e n u s .

L a  c o m p o s i t i o n  d e  l a  v a s e  é t a n t  c o m p l e x e ,  o n  a  d u  r e c o u r i r  à  l a  

m é t h o d e  e m p i r i q u e .  U n  p r e m i e r  e s s a i  a  é t é  e n t r e p r i s  p o u r  d é t e r ­

m i n e r  l ' i o n  p r o v o q u a n t  l a  m e i l l e u r e  d é c a n t a t i o n ,  c ' e s t - à - d i r e  

d o n n a n t  l i e u  a u  v o l u m e  f i n a l  m i n i m u m .  L e s  s o l u t i o n s  u t i l i s é e s  

f u r e n t  :

- N  H O H  Í N  ( v o i r  p h o t o )

- N a  C l  3 %

- E a u  d e  v i l l e

- E a u  d e  l ' E s c a u t

- N a  N 0 3 1%

- N a  N 0 3 1 0 %

D i a g r a m m e s  A 2  à  6 .
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D i a g r .  A6

(cm )

E a u  d e  I'  E s c a u t

S c h e l  d e w a t e r

VASE
S L I B

GG 53 G P 5
v =0,98.10 c m / l

v= 2,6.10 c m /s

0 5 10 15 20 30 I (h )25

D i a g r .  B

5.133



(cm )

E a u  d e  l ' E s c a u t  + 1 %  C a  Cl

S c h e l d e w a t e r  + 1% C a C I

V S  (196.10 c m /s

V = 2,6.10 c m /s

V = 3,33.10 c m /s

300 ( h )0 100 200

t

D i a g r .  B '

65.134
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L ' é v o l u t i o n  d e s  n i v e a u x  e s t  r e p r o d u i t e  s u r  l e s  p h o t o s  e n j o i n t e s  

e t  m o n t r e  d e s  d i f f é r e n c e s  m a r q u é e s .  T o u t ê f o i s  l e s  n i v e a u x  

f i n a u x  s o n t  f o r t  p e u  d i f f é r e n t s  ( s a u f  p o u r  l e  N H ^ O H  ÍN)  e t  g a r d e n t  

u n e  v a l e u r  a s s e z  é l e v é e  ( d e u x  à  t r o i s  f o i s  l e  v o l u m e  i n i t i a l ) .  

L ' e s s a i  f u t  c l ô t u r é  p a r  u n  d r a i n a g e  a u  S o x h l e t  . O n  p a r v i n t  à  

r e t i r e r  u n  v o l u m e  a p p r é c i a b l e  d ' e a u  ( de  30  à  50 c c ) ,  m a l h e u r e u s e ­

m e n t  l e s  c o n d i t i o n s  de  t a s s e m e n t  é t a n t  p e r t u r b é e s ,  i l  n e  f u t  p a s  

p o s s i b l e  d ' e s t i m e r  l a  d i m i n u t i o n  d e  v o l u m e .  P o u r  é v i t e r  c e t  

i n c o n v é n i e n t  o n  a  c o n ç u  u n  d i s p o s i t i f  p e r m e t t a n t  l e  d r a i n a g e  s a n s  

t o u c h e r  à  l a  v a s e  ( v o i r  s c h é m a  c i - j o i n t ) .  L e  s e i  u t i l i s é  é t a i t

l e  C'a C l  à  1% , p a r c e  q u ' o n  a v a i t  r e m a r q u é  q u e  l ' e a u  d e  v i l l e
•H-( r i c h e  e n  i o n s  C a  ) d o n n a i t  d e  b o n s  r é s u l t a t s .

A p r e s  10 j o u r s  d e  d é c a n t a t i o n  o n  a  r e t i r é  l ' e a u  s u r n a g e a n t e  e t  

f e r m é  l a  p a r t i e  s u p é r i e u r e  e n  l a i s s a n t  u n e  o u v e r t u r e  m i n u s c u l e  

p o u r  g a r d e r  l a  p r e s s i o n  a t m o s p h é r i q u e  a u - d e s s u s  d u  l i t  d é c a n t é .  

U n  m o i s  a p r è s  l e  d é b u t  d e  l ' e s s a i  o n  é t a i t  a r r i v é  à  u n  v o l u m e  

f i n a l  d e  1, 1 f o i s  l e  v o l u m e  i n i t i a l .  L a  t e n e u r  e n  e a u  é t a i t  p a s s é e  

tie 1 2 2 %  à  1 0 7 % .  ( D i a g r a m m e s  B e t  B 1).

A y a n t  d é c o u v e r t  l ' e f f i c a c i t é  d e  l ' i o n  c a l c i u m ,  o n  a  c o m p a r é  

l a  d é c a n t a t i o n  de  d i x  t y p e s  d e  m é l a n g e s  e n  f a i s a n t  v a r i e r  l e s  

s e l s  e t  l e u r  c o n c e n t r a t i o n .

t u b e  e n  v e r r e  
c o n t e n a n c e  7 50 c c .Bu

/C,

p a p i e r  f i l t r e

l i t  d e  s a b l e

p l a q u e  p e r f o r é e

/ •



\
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1.  E a u  d u  p o l d e r  + 1 % C a C l

2 . E a u  d u  p o l d e  r 4 1 % ° C a  O

3.  E a u  d e  l ' E s c a u t

4 .  E a u  d u  P o l H e r  4 1 % 0 P h o s p h a t e  de  C a

5.  E a u  d u  p o l d e r  + 1% P h o s p h a t e  d e  C a

6 „ E a u  d u  p o l d e r  + 1 % » C a C l ^

7.  E a u  d u  p o l d e r  + 1% N a C l

8 . E a u  d e  l ' E s c a u t  + 1% G a O

9.  E a u  d u  p o l d e r  + 1% C a O

10.  E a u  d u  p o l d e r

( D i a g r a m m e s  C l  à  1 1 )

C e l a  v e u t  d i r e  ( p a r  e x e m p l e  p o u r  1 ) u n e  p¿x r t i e  d e  v a s e  n o n  

s é c h é c  m é l a n g é e  à  s e p t  p a r t i e s  d ' e a u  d u  p o l d e r ,  l e  t o u t  c o m p l é t é  

p a r  1% e n  p o i d s  d e  C a  C l ^ . O n  a  d o n c ,  d a n s  c e s  e s s a i s  t e n u  

c o m p t e  d ' u n  f a c t e u r  i m p o r t a n t  : l e  p o u r c e n t a g e  d u  s e i  à  a j o u t e r .  

R a p p e l o n s  q u e  l e  s e i  a d o p t é  d é p e n d r a  d u  b u t  p o u r  s u i v i . D a n s  le

c a s  o u  l a  v i t e s s e  d e  d é c a n t a t i o n  p r i m e  l e  v o l u m e  f i n a l ,  o n  p e u t

c l a s s e r  l e s  s o l u t i o n s  d a n s  l ' o r d r e  s u i v a n t  ( e n  c o m m e n ç a n t  p a r  l e s  

p l u s  e f f i c a c e s ) .

S O L U T I O N

V i t e s s e  d e  d é ­
c a n t a t i o n

( c m /  s e c )

R é d u c t i o n  de  
v o l u m e  o l i c m u  
à  l a  f i n  dçln  p h  
s e  r e c t i l i g n e  
d u  d i a g r  . < 1 e 
d é  c a n t a t i o n

E a u  du  p o l d e r +  1% C a O ¿ , ¿ 8 . I O " 3 0,  3 0

E a u  du  p o l d e r  4 1 % 0 C a O 2 , 0 0 . I O -3 0 , 3  3
E a u  de  l ' E s c a u t 1 , 2 6  . I O ’ 3 0,  44
E a u  d u  p o l d e r -O o 1 Oo 0,  4 3 6
E a u  d u  p o l d e r  + 1 % N a C l

1 , 0 6 .  1 0 ~ 3 0,  4 7
E a u  d u  p o l d e r  4 l % o  C a C i ^ , 1, 0 6 .  1 0 - 3 0,  4 5
E a u  du  p o l d e r  4 1% C a C l ¿ 0 , 9 3 3 . 1 0 - 3 0,  4 5
E a u  d u  p o l d e r  4 1 / 0 °  P h o s p h a t e  d e  Ci 0 , 5 7 2 . I O “ 3 0,  47  5
E a u  d u  p o l d e r  4 1 % P h o s p h a t e  de  C a 0 , 5 6 6 .  10 - 3 0,  50



5.139

h
cm

30

V = 0,933.10 c m /s
25

20

15

IO

(8,03)

(7 ,26 )

5

0
2616 18 20 226 e io 122 40

t

D i a g r .  C l  & C 6



6
5

.K
O

( c m  )

P o l d e r w a t e r  + 1% C a  l e  i u  m f  o s f  a a t  

E a u  d u  P o l d e r  + 1 %  P h o s p h a t e  d e  C a

P o l d e r w a t e r  + I 6/ «  C a  l e  i u  m f o s f a a t  

E a u  d u  P o l d e r  + !•/•• P h o s p h a t e  d e  C a

V = 0,572 .10 c m /s

v =  0,566.10 c m /s

C 4

C 5

(9,58)
(8,90)

( h )2 216 20 26A 10 12 H 182 6 80

t

D i a g r .  C4  & C 5



55.141

h

cm

30
S c h e l d e w a t e r  

E a u  d e  l ' E s c a u t

P o l d e r w a t e r  

E a u  d u  P o l d e r

V = 1,067.10 c m / s

V = 1,263.10 c m /s

P o l d e r w a t e r  + 1% N a  Cl25
V  = 1,16 .10 c m / s

20

C 3 C 10

15

10
(8,13 )

5

0
( h )2422 2620i aio 12 142 6 80

t

D i a g r .  C 3 , C 7  & C 10



65.142

25 m o y .
= 2,28 .103 c m /s

gem .

-3

^02,78)

26  ( h  )18 20 22 2412 14 166 8 100 2 4

t

D i a g r .  C 2  , C 8  & C9



h

( c m )

P o re u s h e id  ; !
0.967 iP o r o s i te :  jP o ld e r ♦ 1% Ca 0 s i I i c a a t v o r  m i ng

P o lde r ♦ 1 Voo Ca o

-p~ dê _ i : ^ h o s Ph_d l ia
P h o s p h . de Ca P o ld e r  + IV. C a lc iu c n fo s fa a tP o ld e r

Poi_der_*2%. Cal

P o ld e r  + 1 % Ca Cl

V -  0,0 63 cm  /  d

V = 0,039 c m /

J
t

D i a g  r. C 11
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R e m a r q u e  : c e t t e  r é d u c t i o n  d e  v o l u m e  x  n o u s  i n d i q u e  l e  v o l u m e

d ' e a u  c l a i r e  r é c u p é i x i b l e  à  l ' i s s u e  d e  c e t t e  p h a s e ,  

s o i t  1 - x  .

D a n s  l e  c a s  o ù  l e  v o l u m e  f i n a l  p r i m e  l a  v i t e s s e  d e  d é c a n t a t i o n ,  

o n  a u r a  d a n s  l ' o r d r e  ( e n  c o m m e n ç a n t  p a r  l e s  p l u s  e f f i c a c e s ) .

S O L U T I O N

h/ t a s s e  \
V h  '■ 

r e f o u l é
a p r è s  14 j o u r s

^ t a s s e m e n t )  •

a p r è s  1 4 j o u r s  
( c m / j o u r )

E a u  d u  p o l d e r  + l % o  C a C l ^ 0,  2 3 8 0 ,  0 6 3

E a u  d u  p o l d e r 0 ,  2 6 4 0 , 0 6 3

E a u  d u  p o l d e r  + 1 %  C a C l 0 ,  2 6 4 n é g l i g e a b l e

E a u  de  l ' E s c a u t 0 , 2 6 7 5 n é g l i g e a b l e  •

E a u  d u  p o l d e r  + 1 %  P h o s p h a t e  d e  
C a 0 , 2 9 6 n u l l e

E a u  d u  p o l d e r  + 1  %o  i d e m . 0 , 3 1 4 0,  08.

E a u  d u  p o l d e r  + 1 % „ C a O 0 , 3 5 7 5 n é g l i g e a b l e

E a u  d u  p o l d e r  + 1% C a O 0 , 4 1 6 n u l l e

E a u  de  l ' E s c a u t  + 1% C a O 0,  4 9 5 n u l l e

C e s  a m i b e s  p e u v e n t  s e r v i r  :

1° )  p o u r  d é t e r m i n e r  l e  t e m p s  d e  d é c a n t a t i o n  e n  v u e  d ' o b t e n i r  

u n  v o l u m e  f i n a l  d o n n é -  ( l a  h a u t e u r  d u  v o l u m e  i n i t i a l  é t a n t  

c o n n u e ) .

2 ° )  p o u r  d é t e r m i n e r  l a  h a u t e u r  i n i t i a l e  e n  v u e  d ' o b t e n i r  u n

v o l u m e  f i n a l  d o n n é  ( l e  t e m p s  d e  d é c a n t a t i o n  é t a n t  c o n n u ) .

I l  e s t  c e r t a i n  q u ' o n  p e u t  o b t e n i r  u n  t a s s e m e n t  f i n a l  p l u s  f a i b l e  

e n  u t i l i s a n t  d e s  i o n s  t r i  o u  q u a d r i v a l e n t ,  m a i s  l e  c o û t  d e  l ' o p é ­

r a t i o n  s e r a i t  b i e n  p l u s  é l e v é ,  e n  c o m p a r a n t  p a r  e x e m p l e  a v e c  

l e  p r i x  d u  C a C l ^ .
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E n  f a i t  l a  h a u t e u r  f i n a l e  H o  n ' e s t  p a s  f o n c t i o n  d u  d e g r é  d e  d o l u t i o n .  

S e u l  i n t e r v i e n t  l a  q u a n t i t é  d e  m a t i è r e  s o l i d e  e t  l a  p o r o s i t é  e .

U n e  t r o i s i è m e  s é r i e  d ' e s s a i s  a  e u  p o u r  b u t  d ' é t u d i e r  e n  p a r t i c u l i e r  

l e s  m é l a n g e s  d e  v a s e  a v e c  l ' e a u  d u  p o l d e r  e t  l ' e a u  d u  p o l d e r  +;

1 %„ C a C l ^  e t  d e  d é t e r m i n e r  p o u r  c e s  m é l a n g e s  l e  f a c t e u r  a 

i n t e r v e n a n t  d a n s  l a  l o i  . . . .

V = V X p.0 .i. s t

M o d e  o p é r a t o i r e .

1.  P r é p a r a t i o n  de  m é l a n g e s  d e  p o r o s i t é s  d i f f é r e n t e s .

M é l a n g e 1 2 3 4 5

V o l u m e  d e  
v a s e  s é c h é e  

( c c )
55 4 4 33 22 11

p o r o s i t é  e 0,  9 45 0,  9 5 6 0 , 9 6 7 0,  9 78 0,  982

O n  p r e n d  p o u r  c e l a  u n  v o l u m e  c o n n u  d e  v a s e  m o u i l l é e .  C o n n a i s ­

s a n t  l a  t e n e u r  e n  e a u  e t  l a  d e n s i t é  d e  l a  v a s e  s è c h e  o n  p e u t  

c a l c u l e r  l e  v o l u m e  d e  v a s e  s è c h e .

2 .  D é c a n t a t i o n  e t  r e l e v é  d e s  v i t e s s e s  p o u r  t r a c e r  l e s  d i a g r a m m e s  

v  e n  f o n c t i o n  d u  t e m p s  . ( D i a g r a m m e s  D1 à  10)
F

A p p a r e i l l a g e  :

- d é c a n t a t i o n  d a n s  d e s  é p r o u v e t t e s  g r a d u é e s  d e  2 0 c c .

- r e l e v é  d e s  h a u t e u r s  d u  f r o n t  d e  d é c a n t a t i o n  à  l ' a i d e  d ' u n
I oc a t h é t o m è t r e  p e r m e t t a n t  l a  l e c t u r e  a u 20 d e  m m .



V a s e  + E a u  d u  P o l d e r  

S l i b  + P o l d e r w a t e r

Ag i  t a t i o n  : 10 h 
M e n g t i j d  10 h

0.5. 10' c m /s

\  2.12 . 10~3c m/s

2 34. IO 
cm/s

Punt  v a n  het  d i a g r a m  v a n a f  
h e t we l k  he t  b e z i n k mg s p e i l  duidel i j k

V-a  wor dt
P o i n t  à  p a r t i r  d u q u e l  l e  n i v e a u  

d e  d é c a n t a t i o n  d e v i e n t  ne t

2.75.10
c m /s

cm /s2.64.10

P o re u s h e id -  P o ro s ité s

6 , =0,945

0,956

i ,  = 0,967

c 4 = 0,976

U  = 0,989

150 t (m in )

D i a g r .  D1 à  D5

(cm )<
1,67. lO ^cm /s  •

V a s e  + E a u  d u  P o l d e r  + 1 %o C a  CH 

S l i b  + P o l d e r w a t e r  + 1%<. C a  Cl

A g i t â t  i o n  : 10 h  
M e n g t i j d  : 10 h

1,67. 10.3cm /s

2,5.10 c m /s
8,78.10 c m /s

0 30 150 t (m in )60 90 120

D i a g r .  D6 à  D 10

5.135
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L e s  c o u r b e s  d e  d é c a n t a t i o n  c o r r e s p o n d a n t  a u x  p o r o s i t é s

c L = 0 ,  9 4 5  e t t z  = 0 ; 9 8 9

n e  p e u v e n t  s a n s  d o u t e  p a s  ê t r e  u t i l i s é e s ;  l a  p r e m i è r e  a y a n t  

u n e  c o n c e n t r a t i o n  t r o p  f o r t e ,  l a  s e c o n d e  d o n n a n t  l i e u  à  un  

f r o n t  d e  d é c a n t a t i o n  p e u  m a r q u é .

3 .  C a l c u l  d e  o

O n  p e u t  é c r i r e  :

- 3

( D i a g r a m m e  D * )

l o g  V
l o g  V

V e

) £au_du_g_qlcl_er_,

V  , = 3 , 1 0  c m / s e cs t

o = 8

lo g  e

b )  e au i_ du_£>ol clejr •

-3
V A = 3 , 6 l „ 1 0  c m / s e c  s t  '

c = 1 7 , 3

L ' a n a l y s e  d e s  c o u r b e s  m o n t r e  q u e  l e s  m é l a n g e s  o n t  d o n n é  l i e u  

à  d e s  v i t e s s e s  i n i t i a l e s  ( a v a n t  f l o c u l a t i o n )  c o r r e s p o n d a n t  à  

d e s  d i a m è t r e s  d e  p a r t i c u l e s  d e  p l u s i e u r s  m i c r o n s ,  c e  q u i  n e  

c o r r e s p o n d  p a s  a u  d i a m è t r e  m o y e n  o b t e n u  g r â c e  à  l a  c o u r b e  

g r e m u l o m é t r i q u e .



65,136



'* t  =

' s t  = 1 ,3 1 .1 0 "

■r3 3 •3 3 3 . IO "3 ( c m / s )5 .10" 10 1 ,5  .1 0 ' 2  10' 2 ,5 .1 0 "0

65.143
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C e  p h é n o m è n e  p e u t  a v o i r  d e u x  e x p l i c a t i o n s  :

1.  D i s p e r s i o n  i n s u f f i s a n t e .

2 .  F l o c u l a t i o n  e x t r ê m e m e n t  r a p i d e  d i f f i c i l e m e n t  p e r c e p t i b l e .

P o u r  t r a n c h e r  l a  q u e s t i o n  l e  m é l a n g e  3 a  é t é  r e d i s p e r s é  

p e n d a n t  q u a t r e  e t  q u a r a n t e  h e u r e s .

E n  f a i s a n t  d e s  l e c t u r e s  t r è s  r a p p r o c h é e s  o n  a  p u  d e s s i n e r  l e s  

c o u r b e s  d e  d é c a n t a t i o n  3 b  e t  3 c .

O n  p e u t  e n  d é d u i r e  : ( D i a g r a m m e s  E  3 b  - 3 c
E ^ 3 b  - 3 c  )

Ç o u r b e  _b_:

F l o c u l a t i o n  e n  d e u x  s t a d e s  :

1.  D i a m è t r e  m o y e n  i n i t i a l  d e  3 ,  15 p

2 .  P r e m i e r  t y p e  d e  f l c o n  d ' u n  d i a m è t r e  m o y e n  d e  5 , 1  g ,

3 .  S e c o n d  t y p e  d e  f l o c o n  d ' u n  d i a m è t r e  m o y e n  d e  5, 9 P .

L a  d i s p e r s i o n  e s t  i n s u f f i s a n t e  e t  l a  f l o c u l a t i o n  e s t  r a p i d e .  

C o u r b e  _c_:

F l o c u l a t i o n  e n  d e u x  s t a d e s  :

1 . D i a m è t r e  m o y e n  i n i t i a l  i n f é r i e u r  a u  m i c r o n  + 0 ,  7 \j .

2 .  P r e m i e r  t y p e  d e  f l o c o n  d ' u n  d i a m è t r e  m o y e n  d e  2 ,  1 v .

3 .  S e c o n d  t y p e  d e  f l o c o n  d ' u n  d i a m è t r e  m o y e n  d e  4 ,  6 u .

»

R e m a r q u e  l e  c a l c u l  a  é t é  f a i t  e n  c o n s e r v a n t  c o m m e  a c e l u  

t r o u v é  p o u r  3 a .

A  l ' a i d e  d e  c e s  r é s u l t a t s  e x p é r i m e n t a u x  o n  p e u t  a v a n c e r  l e s  

h y p o t h è s e s  s u i v a n t e s :

1 ,  L e s  p a r t i c u l e s  d e  v a s e  p a r f a i t e m e n t  d i s p e r s é e  c o m m e n c e n t  

p a r  s ' a g g l o m é r e r  e n  e n t o u r a n t  u n e  p a r t i c u l e  d e  d i x - h u i t  

a u t r e s  p o u r  f o r m e r  u n  f l o c o n  d e  d i a m è t r e  t r i p l e .

2 .  C e s  p a r t i c u l e s  s ' a g g l o m è r e n t  a v e c  d ' a u t r e s  p o u r  d o n n e r  

u n  f l o c o n  d o n t  l e  d i a m è t r e  e s t  f o n c t i o n  d e  l ' é l e c t r o l y t e .
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C O N C L U S I O N .

L e  p r o b l è m e  d e  l a  d é c a n t a t i o n  e s t  c o m p l e x e  d u  f a i t  de  

l a  g r a n d e  f i n e s s e  d e s  p a r t i c u l e s  e t  de  l a  c o h é s i o n  n a t u r e l l e  d e  

l a  v a s e .

S ' i l  s ' a g i s s a i t  d e  l a  f o r m a t i o n  d e  v a s e  l e  p r o b l è m e  a u r a i t  

é t é  f o r t e m e n t  s i m p l i f i é ,  c a r  l e  d i a m è t r e  d e s  p a r t i c u l e s  d e  d é p a r t  

s e r a i t  d o n n é  p a r  l a  c o u r b e  g r a n u l o m é t r i q u e .

P o u r  n o u s  l a  m a t i è r e  d e  d é p a r t  e s t  u n e  v a s e  e n  p l a c e  e t  

n o n  d e s  p a r t i c u l e s  e n  s u s p e n s i o n .  11 y  a u r a  d o n c  u n e  o p é r a t i o n  

i n t e r m é d i a i r e  q u i  c o n d i t i o n n e r a  t o u s  l e s  e s s a i s ;  l a  d i s p e r s i o n .

L e  d e g r é  d e  d i s p e r s i o n  e s t  c o n t r ô l a b l e  e n  l a b o r a t o i r e ,  m a i s  n o n  

s u r  u n  c h a n t i e r  a u  s o r t i r  d ' u n e  c o n d u i t e  d e  r e f o u l e m e n t .

N o u s  p o u v o n s  d o n c  c o n s i d é r e r  d e u x  c a s  :

1 . l_a é i s p e ^ £ m n ^ ^ ^ p a _ r ¿ a J . t e J_

A  p a r t i r  d e  q u e l q u e s  e x p é r i e n c e s  o ù  o n  f a i t  v a r i e r  l a  c o n c e n ­

t r a t i o n  e n  m a t i è r e  s è c h e ,  a i n s i  q u e  l e  t y p e  d e  s e i  a j o u t é  

e t  s a  c o n c e n t r a t i o n ,  o n  s e r a  à  m ê m e  d e  t r a c e r  g r a p h i q u e m e n t ,  

s a n s  e x p é r i e n c e s ,  l a  c o u r b e  d e  d é c a n t a t i o n  d ' u n  m é l a n g e  d e  

p o r o s i t é  d o n n é e ,  l e  s e i  e t  s a  c o n c e n t r a t i o n  é t a n t  c o n n u s .

E n  e f f e t  , u n  m i n i m u m  d e  t r o i s  d é c a n t a t i o n s  a v e c  d e s  p o r o s i t é s  

d i f f é r e n t e s  f o u r n i r a  p a r  c a l c u l  l e s  p a r a m è t r e s  a e t  v g d e  l a  

l o i

a
V  -  V  X  e  

f s t

d o n t  l a  v i t e s s e  d e  d é c a n t a t i o n  i n i t i a l e  a p r è s  f l o c u l a t i o n  e n  

f o n c t i o n  d e  l a  p o r o s i t é ,  l e  s e i  a j o u t é  e t  s o n  p o u r c e n t a g e  é t a n t  

d é f i n i s  . •

• / . .
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2 .  ]ji_dÍ£p_e_r£ion  2 2 £ t_ h T n j^ £ Í a ite ._

L a  s e u l e  c o n c l u s i o n  e x p é r i m e n t a l e  p o s s i b l e  e s t  u n e  c o m p a r a i ­

s o n  d a n s  l ' e f f i c a c i t é  d e  c e r t a i n s  s e l s , s o i t  a u  p o in t  d e  v u e  d e  l a  

v i t e s s e  d e  d é c a n t a t i o n ,  s o i t  a u  p o i n t  d e  v u e  d u  v o l u m e  f i n a l  

o b t e n u  a p r è s  d é c a n t a t i o n .

C e p e n d a n t ,  s i  o n  s e  p r o p o s e  c o m m e  b u t  l e  c a l c u l  d ' u n  

d é c a n t e u r  d i s c o n t i n u ,  o n  p e u t  t r è s  b i e n  s e  p l a c e r  d a n s  l e  c a s  

d e  l a  d i s p e r s i o n  p a r f a i t e  e n  l e  c o n s i d é r a n t  c o m m e  l e  c a s  l e  

p l u s  m a u v a i s .  L e  t e m p s  d e  d é c a n t a t i o n  e t  l a  h a u t e u r  o b t e n u s  

d a n s  c e t t e  h y p o t h è s e  s e r o n t  c e r t a i n e m e n t  s u f f i s a n t s .

J .  C A S  P A R T I C U L I E R  D E  L A  S T A B I L I S A T I O N  P A R  E L E C T R O L Y T E S  

I N  S I T U .

O n  s e  h e u r t e  i c i  à  u n  p r o b l è m e  d e  d i f f u s i o n  d e s  i o n s  

s t a b i l i s a n t s  d a n s  l a  v a s e .  A l o r s  q u e  l ' e a u  d e  l ' E s c a u t ,  p a r  e x e m p l e ,  

p a r v i e n t  a f a i r e  f l o c u l e r  l a  v a s e  l o r s q u ' o n  d i s p e r s e  c e l l e - c i  d ' u n e  

f a ç o n  a s s e z  p o u s s é e ,  c e t t e  m ê m e  e a u  r é p a n d u e  a u - d e s s u s  d e  l a  v a s e  

n e  v e r r a  p a s  s e s  i o n s  d i f f u s e r .  L a  s t r u c t u r e  d e  l a  v a s e  e m p ê c h e  t o u t  

é c h a n g e  d ' i o n s  e n t r e  l e s  d e u x  m i l i e u x  e n  c o n t a c t .  O n  a  p e n s é  i c i  p o u ­

v o i r  t i r e r  p a r t i  d e s  p r o p r i é t é s  t h i x o t r o p i q u e s  d e  l a  v a s e ,  q u i  p e r m e t ­

t e n t  d e  l a  l i q u é f i e r ,  A  c e t  e f f e t ,  u n  a p p a r e i l  à  u l t r a s o n s  f u t  i n t r o d u i t  

d a n s  u n  b ê c h e r  o u  s e  t r o u v a i e n t  s u p e r p o s é s  u n e  c o u c h e  de.  v a s e  e t  

u n e  c o u c h e  d ' e a u  de  l ' E s c a u t .  L a  v a s e  s e  l i q u é f i a  d a n s  u n e  z o n e  c e p e n ­

d a n t  a s s e z  r é d u i t e  e t  l ' e a u  s ' y  m é l a n g e a  i n t i m e m e n t  a v e c  l a  v a s e .

A y a n t  i n t r o d u i t  u n  S o x h l e t  à  l a  p l a c e  d e  l a  s o n d e ,  u n  d r a i n a g e  f u t  

p o s s i b l e .  L ' e s s a i  c e p e n d a n t  t r è s  s é d u i s a n t  d û  ê t r e  a b a n d o n n é  à  c a u s e  

d u  f a i b l e  r a y o n  d ' a c t i o n  d e s  u l t r a s o n s .



K .  S T A B I L I S A T I O N  P A R  L A  C H A U X .

1 . P r i n c i p e .

L ' i d é e  e s t  d e  m é l a n g e r  i n t i m e m e n t  l a  c h a u x  v i v e  e t  l a  v a s e .  

L a  c h a u x  p o u r r a  r é a g i r  a v e c  l a  s i l i c e  c o l l o ï d a l e  p o u r  f o r m e r  

(du  m o i n s  o n  l ' e s p è r e )  d e s  s i l i c a t e s  h y d r a t é s  ( c o m m e  c e l a  

s e  p a s s e  p o u r  l e s  c i m e n t s ,  p a r  e x e m p l e ) ,  c o m b i n e r  u n e
n

c e r t a i n e  q u a n t i t é  d ' e a u  e t  m e t t r e  e n  s o l u t i o n  d e s  i o n s  C a

L e s  p r e m i e r s  e s s a i s  d ' o r i e n t a t i o n  s e m b l e n t  e n c o u r a g e a n t s ,

L a  v a s e  m é l a n g é e  à  l a  c h a u x  v o i t  s a  c o n s i s t a n c e  a u g m e n t e r  . 

L i l e  p e r d  s o n  a s p e c t  v i s q u e u x  p o u r  d e v e n i r  u n e  p â t e .  I l  s e r a i t  

i n t é r e s s a n t  d e  c o n t i n u e r  c e s  e s s a i s  e n  l e s  c o m p l é t a n t  a v e c  

d e s  e s s a i s  d e  m é c a n i q u e  d e s  s o l s  p o u r  e s t i m e r  l e  r é s u l t a t  

o b t e n u  «

2 . P r o g r a m m e .

O u t r e  l e s  e s s a i s  a v e c  l a  c h a u x  v i v e ,  o n  p e u t  e s s a y e r  p a r  

e x e m p l e  l e  t r a i t e m e n t  a u x  c i m e n t s .  C e p e n d a n t  i l  s e m b l e  

q u e  l a  p r é s e n c e  d ’u n e  f r a c t i o n  p a r f o i s  a s s e z  a b o n d a n t e  d e  

m a t i è r e s  o r g a n i q u e s  s e r a i t  u n  o b s t a c l e  s é r i e u x .
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C H A P I T R E  I V - C O N C L U S I O N S .

A u  d é b u t  d e s  e s s a i s  i l  a  é t é  q u e s t i o n  d e  l ' é t u d e  d e  l a  v a s e  

d u  G r o t e  G e u l .  A c t u e l l e m e n t  , o n  p e u t  d é j à  p a r l e r  d e  d e u x  s o r t e s  

d e  v a s e s .  L ' u n e  g r i s e - v e r d â t r e  f o r m e  l a  c o u c h e  s u p é r i e u r e , ,  é p a i s s e  

d e  t r o i s  m è t r e s  e n v i r o n ,  l ' a u t r e ,  p r o f o n d e  c e l l e - l à ,  e s t  n o i r e  

( d e v i e n t  g r i s e  à  l a  l u m i è r e )  e t  c o n t i e n t  s o u v e n t  d e s  d é b r i s  o r g a n i q u e s .  

C e s  d e u x  s o r t e s  d e  v a s e s  d i f f è r e n t  p e u  d u  p o i n t  d e  v u e  d e  l a  c o m p o ­

s i t i o n  m i n é r a l e .  S e u l  l a  m i c r o s c o p i e  e t  l e  d o s a g e  d u  C O ^  o n  ̂ M onile 

d e s  r é s u l t a t s  d i f f é r e n t s .

L e s  e s s a i s  de  s t a b i l i s a t i o n  o n t  é t é  s u r t o u t  p o u s s é s  p o u r  

l a  v a s e  g r i s e .  M a i s  i l  s e m b l e  a u x  p r e m i e r s  e s s a i s ,  q u ' i l  y  a u r a  

p e u  d e  d i f f é r e n c e  p o u r  l a  v a s e  n o i r e .  B e a u c o u p  d e  f a c t e u r s  i n t e r v i e n ­

n e n t  d a n s  l e s  p r o p r i é t é s  d e s  v a s e s  . L ' é t u d e  n ' a  p a s  e n c o r e  é t a b l i  

q u e l s  s o n t  l e s  f a c t e u r s  l e s  p l u s  i m p o r t a n t s .  O n  s a i t  d é j à  q u e  c e r t a i n s  

i o n s  ( c o m m e  l e  s o d i u m ,  m a i s  s u r t o u t  l e  c a l c i u m )  p a r v i e n n e n t  à  

d o n n e r  à  l a  v a s e  d i s p e r s é e  u n e  v i t e s s e  d e  d é c a n t a t i o n  a p p r é c i a b l e  

e t  p e r m e t t e n t  u n  d r a i n a g e  a p r è s  l e  d é p ô t ,  c h o s e  i m p o s s i b l e  d a n s  l a  

v a s e  i n  s i t u .  L e s  d i f f é r e n t e s  a n a l y s e s  é t a n t  l o n g u e s  e t  d i f f i c i l e s ,  o n  

n ' a  p a d  e n c o r e  p u  d é t e r m i n e r  t o u s  l e s  é l é m e n t s  n é f a s t e s .  D e  c e  f a i t  

l e s  e s s a i s  d e  s t a b i l i s a t i o n  s o n t  f r e i n é s .
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B I B L I O G R A P H I E

B 1 B L E E K S M A  J ,  K L O O S  G .  & D 1 G I O V A N N I  H .  J ,

P h i l i p s  T e c h n .  R e v .  1 9 4 8 .

B 2 B O U R C A R T  J .  e t  F R A N C I S - B O E U F  C .  :

L a  v a s e  . I 9 4 2 .

C 1 C A R L S O N  E .  T .  : J  . R e s e a r c h  N a t . B u r . S t a n d a r d s  ( U . S . )

1 9 3 1 .

D 3 D E B Y S E R  J .  : C o n t r i b u t i o n  à  l ' é t u d e  g é o c h i m i q u e  d e s

v a s e s  m a r i n e s  ( i n s t i t u t  f r a n ç a i s  d u  p é t r o l e ) .

D  1 D E  K E Y S E R  W . L ,  : B i j d r a g e  t o t  d e  s t u d i e  v a n  h e t  k a o l i e n  

e n k e l e  B e l g i s c h e  k l e i s o o r t e s t  1 9 3 8 .

D 2 D E  K E Y S E R  W . L .  : R e v .  G é n .  S c i e n c e s  A p p l i q u é e s  A I  B r

1 9 5 2 .

G 2 G A R R E L S  R .  M .  : M i n e r a l  E q u i l i b r i a  . I 9 6 0 .

G 1 G U I N I E R  A .  ; " C r i s t a l l o g r a p h i e "  - é d i t i o n  a n g l a i s e

" X  - r a y . C r y s t a l l o g r a p h i e  T e c h n o l o g y "  H o l g e n  & W a t t s  L t d .  

L o n d r e s  1 9 5 2 .

J  1 J O T T R A N D  R .  : D é c a n t a t i o n  e t  f l u i d i s a t i o n  d e s  s o l i d e s

e n  s u s p e n s i o n s  l i q u i d e s  - T h è s e  1 9 5 9 .

V A N D E N  B R O E C K  J .  L a  d i a t o m i t c .
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D E F I N I T I O N S

A d s o r p t i o n  :

L ' a d s o r p t i o n  e s t  u n  p h é n o m è n e  s u p e r f i c i e l  q u i  s e  p r o d u i t  

à  l a  c o u c h e  s é p a r a t r i c e  d e  d e u x  m i l i e u x  d e  n a t u r e s  d i f f é r e n t e s .  

R e m a r q u e  : à  n e  p a s  c o n f o n d r e  a v e c  " a b s o r p t i o n " .  P é n é t r a t i o n  

i n t i m e  d ' u n  g a z  d a n s  u n  c o r p s  s o l i d e  o u  l i q u i d e .

A g r é g a t s  c o l l o i ' d a u x  f e r r o - h u m i q u e s :

E n s e m b l e  d e  s u b s t a n c e s  c o l l o ï d a l e s  p r o v e n a n t  de  l a  d é g r a d a t i o n  

d e  m a t i è r e s  n a t u r e l l e s  d u  r è g n e  v é g é t a l  e t  f i x a n t  p r é f é r e n t i e l l e m e n t  

1 e l'e r  .

A l l o g è n e  :

M i n é r a l  a l l o g è n e  : m i n é r a l  c o n s t i t u t i f  d ' u n  d é p ô t  a y a n t  s u b i  

u n  t r a n s p o r t .  i

A t t a q u e  a u  m é l a n g e  s u l f o c h r o m i q u e  ;

A t t a q u e  p a r  u n  m é l a n g e  a c i d e  s u l f u r i q u e  ( H ^ S O ^ )  b i c h r o m a t e ,  

d e  p o t a s s i u m  ( K 7 C r ^ O  ).

A u t l i i g è n e  :

F o r m é  à  l ' e n d r o i t  m ê m e  d u  d é p ô t .  N ' a  s u b i  a u c u n  t r a n s p o r t .

C a t a l y s e u r s  e n z y m a t i q u e s :

S u b s t a n c e  m o d i f i a n t  l a  v i t e s s e  d e  r é a c t i o n  s a n s  d é p l a c e r  l ' é q u i ­

l i b r e  e t  s a n s  ê t r e  c o n s o m m é e .
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C o h é s i o n  :

C o n t r a i n t e  t a n g e n t i e l l e  q u ' i l  f a u t  a p p l i q u e r  a u  s é d i m e n t  l e  

l o n g  d ' u n e  f a c e t t e  p o u r  p r o v o q u e r  l a  r u p t u r e  e n  l ' a b s e n c e  d e  t o u t e  

c o n t r a i n t e  n o r m a l e .

C o l l o ï d e  :

E n s e m b l e  d e  p a r t i c u l e s  de  d i m e n s i o n s  i n f é r i e u r e s  a u  m i c r o n  

e t  q u i  r e s t e  e n  s u s p e n s i o n  s t a b l e .

D i a g e n e s e :

P h é n o m è n e  p h y s i c o - c h i m i q u e  p a r  l e q u e l  l e s  s é d i m e n t s  f r a i s  

s o n t  t r a n s f o r m é s  e n  r o c h e s  c o h é r e n t e s  .

D i a s t a s e  :

N o m  c o m m u n  e t  a n c i e n  d o n n é  a u x  e n z y m e s  ( v o i r  c a t a l y s e u r s  

e n z y m a t i q u e s ) .

D i a t o m é e s :

A l g u e s  m i c r o s c o p i q u e s  u n i c e l l u l a i r e s  ( r è g n e  v é g é t a l ) , .

L e u r  m e m b r a n e  c e l l u l o s i q u e  e s t  f o r t e m e n t  i n c r u s t é e  d e  s i l i c e .  L e u r  

d i m e n s i o n  v a  d e  5 à  4 0 0  m i c r o n s .

E h :

P o t e n t i e l  d ' o x y d o - r é d u c t i o n  m e s u r é  p a r  r a p p o r t  à  u n e  é l e c t r o d e  a u  

c a l o m e l .

E n s e m b l e  p u l v é r u l e n t :  ( e x .  s a b l e ) .

C o n s t i t u é  d e  g r o s  g r a i n s  s a n s  c o h é s i o n .

F  r u s  t u l e  s d e  d i a t o m é e s :

N o m  d o n n é  à  l a  c e l l u l e  f o r m a n t  l e  c o r p s  d e  l a  d i a t o m é e .
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Ci l auc  o n i c  :

P h y l l o s i l i c . a t e , r a t t a c h é  à  l a  f a m i l l e  d e s  a r g i l e s .  C a r a c t é r i s t i q u e  

d e s  r o c h e s  s é d i m e n t a i r e s  .

p H :

E x p r i m e  l ' i n v e r s e  d u  l o g a r i t h m e  d e  l a  c o n c e n t r a t i o n  e n  i o n s  

. I l  r e p r é s e n t e  l e  d e g r é  d ' a c i d i t é  o u  d e  b a s i c i t é  d ' u n e  s o l u t i o n .

R é d u c t i o n  : ’

U n e  r é a c t i o n  d ' o x y d o - r é d u c t i o n  e s t  u n e  r é a c t i o n  q u i  s e  f a i t  

p a r  t r a n s f e r t  d ' é l e c t r o n s  d ' u n  d o n n e u r  à u n  a c c e p t e u r .

E x .  F e #  + y  C l 2  ------* F e #  + C l "

S i l i c e  a m o r p h e  :

D i o x y d e  d e  s i l i c i u m  n e  p r é s e n t a n t  a u c u n  c a r a c t è r e  c r i s t a l l i n ,  

p o u v a n t  ê t r e  s o u s  f o r m e  c o l l o ï d a l e  o u  à, l ' é t a t  s u r f o n d u  ( c o m m e  l e  v e r r e ) .

f f p i c u l e s  d ' é p o n g e s  m o n a x o n e s  :

L e s  é p o n g e s  s o n t  c o n s t i t u é e s  e n t r e  a u t r e s p a r  de  s o r t e s  d ' a i g u i l l e s  

s i l i c e u s e s  e n c h e v ê t r é e s .  S i  l ' a i g u i l l e  e s t  s i m p l e ,  e l l e  e s t  a p p e l é e  

m o n a x o n e  .

T h e r m o l y s e  :

D é c o m p o s i t i o n  p a r  l a  c h a l e u r .

T h i x o t r o p i e  :

D a n s  l e  c a s  d e s  v a s e s :  s i  o n  s e c o u e  l ' e n s e m b l e  r i g i d e  c o n s t i t u é  

p a r  l a  v a s e ,  i l  s e  l i q u é f i e .  A p r è s  u n  c e r t a i n  t e m p s  a p p e l é  t e m p s  d e  

p r i s e ,  i l  s e  s o l i d i f i e  à  n o u v e a u .

V a s e :

L e  t e r m e  d e  v a s e  e s t  s o u v e n t  c o n f o n d u  a v e c  " b o u e "  o u  " l i m o n s " .



E t y m o l o g i q u e m e n t ,  l e s  v a s e s  s o n t  d é p o s é e s  d a n s  l ' e a u ,  t a n d i s  q u e  

l e s  l i m o n s  s o n t  l e s  d é p ô t s  a b a n d o n n é s  à  l ' a i r  l i b r e  p a r  l e s  e a u x  

c o u r a n t e s .  U n e  b o u e  e s t  l a  s u b s t a n c e  c r é m e u s e  q u i  s e  f o r m e  l o r s  

d e s  p l u i e s  à  l a  s u r f a c e  d e s  c h e m i n s  e t  r o u t e s ,  c ' e s t  u n e  s u s p e n s i o n  

s t a b l e  d e  p a r t i c u l e s  m i n é r a l e s ,  a v e c  o u  s a n s  c o l l o ï d e s ,  d a n s  l ' e a u .

I l  n e  s ' a g i t  p a s  d e  c o n f o n d r e  v a s e  e t  a r g i l e .  U n e  p r e m i è r e  d i f f é r e n c e  

e s t  l a  t e n e u r  e n  e a u ,  q u i  f a i t  de  l a  v a s e  p r e s q u e  u n  l i q u i d e  e t  d e  l ' a r g i l e  

u n  s o l i d e .  D ' a u t r e  p a r t  l e s  v a s e s  e n  g é n é r a l  n e  c o n t i e n n e n t  q u ' e n  t r è s  

f a i b l e  q u a n t i t é  l e s  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s .  D a n s  l e  c a s  q u i  n o u s  o c c u p e  

i l  n'y e n  a  p o u r  a i n s i  d i r e  p a s .  N o u s  p e n s o n s  c e p e n d a n t  n e  p a s  ¿ v o i r  

s u i v r e  M e s s i e u r s  J . B o u r c a r t  e t  C .  F r a n c i s B o e u f  d o n n a n t  l e  n o m  d e  

l i m o n  à  c e  t y p e  d e  v a s e ,  c a r  l a  p r é s e n c e  o u  a b s e n c e  d e  m a t é r i a u x  

a r g i l e u x  n ' i n f l u e  p a s  o u  p e u  s u r  l e s  p r o p r i é t é s  e s s e n t i e l l e s  d e  v a s e s .
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I N T R O D U C T Í O N

Ce  r a p p o r t  c l o t u r e  l ' a n a l y s e  d e s  v a s e s  du  G r o t e  G e u l ,  

un  a n c i e n  b r a s  d e  l ' E s c a u t  s i t ue '  a u  N o r d  d ' A n v e r s  d a n s  l e p o l d e r  

d 1 G o r d o r e n .

¥  <

C H A P I T R E  I. - A N A L Y S E  D E S  C O N S T I T U A N T S  D E S  V A S E S  DU 

G R O T E  G E U L .

A .  A N A L Y S E  T H E R M I Q U E  D 1 E F  E R E N  T I E L L  E  .

L e  t a b l e a u  r é c a p i t u l a t i f  d o n n é  d a n s  l e  p r e m i e r  r a p p o r t  

a  é t é  c o n f i r m é  p a r  d i f f é r e n t e s  a n a l y s e s  u l t é r i e u r e s .

L ' h y p o t h è s e  q u e  l e p h é n o m è n e  s e  p r o d u i s a n t  à  2 2 0 0 C est :  

l a  d é s h y d r a t a t i o n  d e  la l i m o n i t e  s e m b l e  ê t r e  e x a c t e , u n e  p r o p o r t i o n  

i m p o r t a n t e  d u  f e r  s e  t r o u v a n t  p r o b a b l e m e n t  s o u s  c e t t e  f o r m e  ( v o i r  

p l u s  l o i n  : é t u d e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  R X  a v e c  1 ' a n t i c a t h o d e  d e  f e r ) .

L a  p r é s e n c e  d e  m i c a s  ( r é a c t i o n s  e n t r e  6 0 0 °  e t  7 0 0 °  C)  ne  

f a i t  a u c u n  d o u t e ,  l ' é t u d e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X d e s  p l a q u e t t e s  

o r i e n t é e s  a y a n t  m i s  e n  é v i d e n c e  d e s  i l l i t u s .  C e s  m i n é r a u x  f o n t  p a r t i e  

d u  g r o u p e  d e s  m i c a s  m a i s  s ' e n  d i s t i n g u e n t  p a r  l e u r s  p a r t i c u l e s  t r è s  

f i n e s  e t  m o i n s  b i e n  i n d i v i d u a l i s é e s . L e u r  s t r u c t u r e  n e  d i f f è r e  g u è r e  d e  

c e l l e  d e  l a  m u s c o v i t e  ( m i c a  b l a n c  : K  A 1^ S i ^  A l  0 ^ ( F ,  O H ) ^  ).

B .  A N A L Y S E  T H E R M O G R A V I M E T R T Q U E  D I F F E R E N T I E L L E .

C e t t e  m é t h o d e  n ' a p p o r t  e p a s  de  r e n s e i g n e m e n t s  i m p o r t a n t s  

d a n s  l ' é t u d e  d e s  v a s e s .  P o u r  c e t t e  r a i s o n  o n  l ' a  a b a n d o n n é e .

/ •



C.  D E T E R M I N A T I O N  DE  LA R E P A R T I T I O N  G R A N U L O M  E T R I Q U E .

L e s  v a s e s  d u  G r o t e  G e u l  s o n t  d e s  s é d i m e n t s  d ' u n e  e x t r ê m e  

f i n e s s e .  L e u r  m é d i a n e  s e  s i t u e  a u x  e n v i r o n s  du  m i c r o n .  O n  peut .  

f a i r e  u n e  c o m p a r a i s o n  a v e c  q u e l q u e s  v a l e u r s  r e n s e i g n é e s  p a r  J . D e b y s e r  

( D , ) .

M e r  B a l t i q u e  i ,  6 ¡i

B a i e  d e  l ' A i g u i l l o n  4 , 0  p
( . F r a n c e )

B a i e  d ' A r c a c h o n  ■ 15 u
( F r a n c e )

C e t t e  f i n e s s e  s ' e x p l i q u e  p a r  l a  f o r t e  p r o p o r t i o n  d e  c o l l o ï d e s  

el. d e  s a b l ó n  e t  p a r  l e s  q u e l q u e s  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s  p r é s e n t s .  O n  

p e u t  s e  f a i r e  u n e  i d é e  de. l ' e x t r ê m e  d i v i s i o n  du  s é d i m e n t  e n  c o n s i d é r a n t  

q u e  2 0 %  s e u l e m e n t  d e s  p a r t i c u l e s  o n t  un  d i a m è t r e  s u p é r i e u r  à  5 p . 

C e t t e  f r a c t i o n  e s t  e s s e n t i e l l e m e n t  c o n s t i t u é e  d e  q u a r t z  e t  de  c a l c i t e  

( d é b r i s  de  c o q u i l l a g e s )

D .  E T U D E  P A R  D I F F R A C T I O N  D E S  R A Y O N S  X.

D a n s  l a  p r e m i e r e  p a r t i e  , n o u s  a v o n s  m i s  e n  é v i d e n c e  l e s  

m i n é r a u x  p r i n c i p a u x  de  l a  v a s e ,  s o i t  l e  q u a r t z  , l a  c a l c i t e ,  l a  s i l i c e  

a m o r p h e  e t  é v e n t u e l l e m e n t  l a  p y r i t e .  C e s  d i v e r s  c o n s t i t u a n t s  f u r e n t  

d é t e r m i n é s  a v e c  u n e  a n t i c a t h o d e  d e  c u i v r e .

a )  D é t e r m i n a t i o n  d e s  c o m p o s é s  d u  f e r .

L e s  v a s e s  e n  g é n é r a l  c o n t e n a n t  u n  p o u r c e n t a g e  é l e v é  d e  f e r  ( l e s  

v a s e s  du  G r o t e  Geu.1 e n  c o n t i e n n e n t  p r è s  d e  1 0 % ) ,  o n  a  e s s a y é  d e  

p r é c i s e r  s o u s  q u e l l e  f o r m e  c e l u i - c i  s e  t r o u v e .  L e  r a y o n n e m e n t  

d e  l ' a n t i c a t h o d e  de  c u i v r e  é t a n t  t rop)  a b s o r b é  p a r  l e s  c o m p o s é s  du  

f e r ,  . on  a  r e c o u r s  a u r a y o n n e m e n t  d ' u n e  a n t i c a t h o d e  d e  F  e , q u i  p o s s è d e  

u n  c o e f f i c i e n t  d ' a b s o r p t i o n  palus f a i b l e ,  L e s  a u t r e s  m i n é r a u x  s e r o n t  

m o i n s  b i e n  m i s  e n  é v i d e n c e ,  l e  r a y o n n e m e n t  de  l ' a n t i c a t h o d e  d e  F  e



ô t a n t  m o i n s  é n e r g é t i q u e  q u e  c e l u i  du Cu.

R é  s ul  t a t s .

O n  s e  t r o u v e  d e v a n t  u n  p r o b l è m e  c o m p l e x e  . L a  r a i e  i d e n t i f i é e  

d a n s  le: d i a g r a m m e  r é a l i s é  a v e c  l ' a n t i c a t h o d e  d e  C u  c o m m e  é t a n t  

la, p y r i t e  ( ou  é v e n t u e l l e m e n t  l ' h é m a t i t e )  n ' e s t  p a s  p r o p o r t i o n n e l l e m e n t  

p l u s  i n t e n s e  e n  u t i l i s a n t  l ' a n t i e a t h o d e  de  F  e c o m m e  on  p o u r r a i t  s ' y  

a t t e n d r e  p o u r  u n  c o m p o s é  d u  f e r .  C e t t e  r a i e  n e  p a r a i t  d o n c  p a s  ê t r e  

d u e  à l a  p y r i t e .

L e  p r o b l è m e  r e s t e  n o n  r é s o l u . O n  p e u t  a v a n c e r  p l u s i e u r s  

h y p o  tile -se  s :

- L e  f e r  e s t  l i é  a u x  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s  t e l s  q u e  l e s  m i c a s  (ou 

i l l i t u s ) .  U n e  p a r t i e  c e r t a i n e m e n t  e s t  l i é e  à  l a  g l a u c o n i e ,  c e  m i n é r a l  

a yan t :  é t é  r e c o n n u  a u  b i n o c u l a i r e  g r â c e  à  s a  f o r m e  e n  " b o u l l e "  

p a r t i c u l i è r e  e t  s a  c o u l e u r  v e r t e  c a r a c t é r i s t i q u e .

M a i s  l a  f a i b l e  p r o p o r t i o n  d e  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s  n e  p e r m e t  p a s  

d ' e x p l i q u e r  q u e l q u e s  d i x  p o u r  c e n t  de  1 e r  .

- L e  f e r  s e  t r o u v e  s o u s  l a  f o r m e  d e  l i m o n i t e  c o l l o ï d a l e ,

Lui 1 i n i o n i t c  e s t  e n  f a i t  c o m p o s é e  de  d e u x  h y d r o x y d e s  de  f e r  ; 

l a  g o e t h i t e  e t  l a  l é p i d o c r o c i t e . C e t t e  h y p o t h è s e  s e m b l e  d ' a u t a n t  

p l u s  p l a u s i b l e  q u e  l a  l i m o n i t e  s e  c a r a c t é r i s e  p a r  d e  t r è s  f a i b l e s  

r a i e s  s u r  u n  d i a g r a m m e  d e  r a y o n s  X e t  q u e  l ' a n a l y s e  t h e r m i q u e  

d i f f é r e n t i e l l e  i n d i q u e  un  p h é n o m è n e  e n d o t h e r m i q u e  à  ¿ 2 0  ° C p o u v a n t  

ê t r e  l a  d é s h y d r a t a t i o n  d ' u n  h y d r o x y d e  d e  f e r  ( l a  g o e t h i t e  

,x - F  e O O H  e t  l a  l é p i d o c r o c i t e  y - F e  O O H ) .

E n  f a i t  , i l  s e m b l e  p r o b a b l e  q u e  l e  f e r  s e  t r o u v e  l i é  a u x  

s i l i c a t e s  e t  s o u s  f o r m e  d ' h y d r o x y d e s , L e  p o u r c e n t a g e  d e  f e r  p o u v a n t  

s e  t r o u v e r  s o u s  f o r m e  d e  s u l f u r e  e s t  t r è s  f a i b l e .  E n  e f f e t ,  e n  p r e n a n t  

l e  c a s  l e  p l u s  f a v o r a b l e ,  c ' e s t - à - d i r e  d a n s  l ' h y p o t h è s e  o u  l e  f e r
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s e r a i t  s o u s  l a  f o r m e  d e  p y r r h o t h i n e  ( F c  S) ,  l e  p o u r c e n t a g e  m o y e n  

de  1,2 % d e  S O n o u s  f a i t  c o n c l u r e  q u e  8 0 "ó d u  1 e r  s e  t r o u v e  s o u s  

u n e  a u t r e  f o r m e ,

b)  D é t e r m i n a t i o n  d e s  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s .

L e s  m i n é  r a u *  d e s  a r g i l e s  a p p a r t i e n n e n t  à l a  f a m i l l e  d e s  

p h y l l o s i l i c a t e s  e t  s e  c a r a c t é r i s e n t  p a r  l ' e x t r ê m e  f i n e s s e  d e s  

p a r t i c u l e s  e t  l e u r  s t r u c t u r e  g é n é r a l e m e n t  e n  f e u i l l e t s .

Un  d i a g r a m m e  R X  de  l a  v a s e  n e  p e r m e t  p a s  de  l e s  d i s t i n g u í  

a i s é m e n t  , l e u r  p r o p o r t i o n  é t a n t  f a i b l e .  D i m  l o r s  o n  a u r a  r e c o u r s  

a u x  t e c h n i q u e s  s p é c i a l e s  , (Al )

P r i n c i p e  :

O n  m e t  à  p r o f i t  l a  s t r u c t u r e  e n  f e u i l l e t s  d e s  p h y l l o s i l i c a t e s  

A u  l i e u  de  l a  p l a q u e t t e  d e s  p o u d r e s  c l a s s i q u e  o ù  s e u l  u n e  p a r t i e  

d e s  p a r t i c u l e s  e s t  o r i e n t é e  s u i v a n t  l a  d i r e c t i o n  d e  c e l l e - c i ,  o n  

o b t i e n t  u n e  " p l a q u e t t e  o r i e n t é e "  p a r  d é c a n t a t i o n  s u r  u n e  l a m e  de  

v e r r e  d ' u n e  s u s p e n s i o n  de  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s .  D e  ce t t e :  o r i e n t a ­

t i o n  p r é f é r e n t i e l l e  r é s u l t e  u n e  a m p l i f i c a t i o n  d e s  r a i e s  d e s  a r g i l e s .  

I l  s ' a g i t  e n s u i t e  d e  d i s t i n g u e r  e n t r e  e u x  l e s  c i n q  g r o u p e s .

G r o u p e  d e  l a  l c a o l i n i t e  e t  d e  l ' h a l l o y s i t e .

G r o u p e  d e  l ' i l l i t . e ( a p p a r e n t é  a u x  m i c a s ) .

G r o u p e  d e  l a  m o n t m o r i l l o n i t e  „

G r o u p e  d e  l a  v e r m i c u l i t e .

G r o u p e  d e  l a  c h l o r i t e .

0
L a  r a i e  ( O O l )  p e r m e t  d e  d i s t i n g u e r  l a  k a o l i n i t e  ( d=7 ,  1 5A)  

e t  1 ’ i l l  i t  e (d= 10 A)  d e s  t r o i s  a u t r e s  (d= 14 Á ).

P o u r  d i f f é r e n c i e r  c e s  t r o i s  d e r n i è r e s  o n  a r e c o u r s  a u x  

t e s t s  s u i v a n t s  :

- s a t u r a t i o n  à  l ' é t h y l e n e  g l y c o l

L a  m o n t m o r i l l o n i t e  s e u l e  v o i t  s a  d i s t a n c e  i n t e r r é t i c u l a i r e  d
o  o

d u  p l a n  ( G O I )  p a s s e r  d e  14 A  à  17,  7 A .

V
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- c h a u f f a g e  d e  l a  p l a q u e t  t e  à 5 0 0 °  C ( o n  u t i l i s e  p o u r  c e l a  u n e  

p l a q u e t t e  - s u p p o r t  e n  v e r r e  d e  s i l i c e ) .

L a  d i s t a n c e  i n t e r r é t i c u l a i r e  d , ,  d u  p l a n  O O I  de  l a  m o n t m o -
o o l

r i l l o n i t c  e t  de  l a  v e r m i c u l i t e  p a s s e  à  10 A .

A i n s i  , t o u s  l e s  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s  p e u v e n t  ê t r e  m i s  

e n  é v i d e n c e  d ' u n e  f a ç o n  s i m p l e .

O n  p e u t  r é s u m e r  l e s  t e s t s  d a n s  l e  t a b l e a u  s u i v a n t  :

d (A)o o l

P l a q  u e t t e  
o r i e n t é e

a p r è s  c h a u f ­
f a g e  à 5 0 0 ° G

a p r è  s 
g l y c o l a g e

K a o l i n i t e 7 , 1 5 7 , 1 5 7 , 1 5

l l l i t e 1 0 , 0 1 0 , 0 1 0 , 0

C h l o r i t e 14,  0 1 4 , 0 14,  0

M o n t m o r i l l o n i t e 14,  0 1 0 , 0 1 7 , 7

Ve  r m i c u l i  t e 1 4 , 0 1 0 , 0 1 4 , 0

M é t h o d e

O n  é t u d i e  l a  f r a c t i o n  i n f é r i e u r e  à  5 p . O n  o b t i e n t  c e l l e - c i  

p a r  d é c a n t a t i o n ( d e  l a  f r a c t i o n  s u p é r i e u r e  à '  5 u)  d ' u n e  s u s p e n s i o n  

de  v a s e  d i s p e r s é e  a u x  u l t r a s o n s .  L a  f r a c t i o n  f i n e  e s t  l a v é e  à  l ' e a u  

d i s t i l l é e .  L e  v o l u m e  d e  d é p a r t  e n  v a s e  e s t  d e  + \ / ¿  c c  . L a

f r a c t i o n  f i n e  e s t  d i s p e r s é e  d a n s  u n  b ê c h e r  c o n t e n a n t  + 4 0 0 c c  d ' e a u  

d i s t i l l é e .  O n  l a i s s e  d é c a n t e r  p e n d a n t  d e u x  j o u r s . a p r è s  a v o i r  d i s p o s é  

t r o i s  p l a q u e t t e s  d e  v e r r e  ( d e u x  p l a q u e t t e s  de  v e r r e  à  v i t r e  e t  u n e  

p l a q u e t t e  e n  v e r r e  d e  s i l i c e )  a u  f o n d  d u  b ê c h e r .

/
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A y a n t  r e t i r é  l ' e a u  s u r n a g e a n t e  à  l ' a i d e  d ' u n e  p i p e t t e  

( p o u r  é v i t e r  d e s  r e m o u s ) ,  l ' e a u  r e s t a n t e  e s t  é v a p o r é e  s o u s  u n e  

l a m p e  i n f r a - r o u g e .  L a  d i m e n s i o n  d e s  p a r t i c u l e s  e t  l ' o r i e n t a t i o n  

d e s  f e u i l l e t s  a r g i l e u x  s o n t  v é r i f i é e s  a u  m i c r o s c o p e  o p t i q u e .  U n e  

p l a q u e t t e  ( v e r r e  à  v i t r e )  e s t  s a t u r é e  d ' é t h y l è n e  g l y c o l  t a n d i s  q u e  

c e l l e  e n  v e r r e  d e  s i l i c e  e s t  c h a u f f é e  à  5 0 0 ° C .

C o m m e  i l  r e s t e  s o u v e n t  d e  l a  m a t i è r e  c r i s t a l l i n e  a u t r e  

q u e  l e s , a r g i l e s  d a n s  l a  f r a c t i o n  i n f é r i e u r e ,  à  5 u , o n  p e u t  a t t a q u e r  

l a  v a s e  d e  l a  f a ç o n  s u i v a n t e  (A 1) :

- a t t a q u e  à  l ' a c i d e  c h l o r h y d r i q u e  y~- N à  c h a u d  p o u r  é l i m i n e r  

l a  c a l c i t e ,

- a t t a q u e  à  l ' e a u  o x y g é n é e  (5 v o l u m e s )  p e n d a n t  d e u x  j o u r s  p o u r  

é l i m i n e r  l a  m a t i è r e  o r g a n i q u e .

- a t t a q u e  a u  t a r t r a t e  d ' a m m o n i u m  p o u r  é l i m i n e r  l e s  s e l s  d e  f e r .

Ce  t r a i t e m e n t  a u n  d é f a u t  : l a  m o n t m o r i l l o n i t e  e s t  a t t a q u é e  

p a r  l e s  a c i d e s .  P o u r  c e t t e  r a i s o n  n o u s  a v o n s  t o u j o u r s  é t u d i é  l a  

m a t i è r e  a v a n t  e t  a p r è s  a t t a q u e .

R é  s u l t a t s

L e  d i a g r a m m e  d e  l a  f r a c t i o n  f i n e  i n d i q u e  l a  p r é s e n c e  d e

- m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s  : k a o l i n i t e  e t  i l l i t e .

- m i n é r a u x  n o n  a r g i l e u x  : s a b l ó n  t r è s  f i n

p a r f o i s  q u e l q u e s  f e l d s p a t h s  

s i l i c e  c o l l o ï d a l e .

L ' i d e n t i f i c a t i o n  de  l a  k a o l i n i t e  e s t  d é l i c a t e  c a r  e l l e  a  s e s  

r a i e s  p r i n c i p a l e s  e n  c o m m u n  a v e c  l a  c h l o r i t e .  11 e s t  p l u s  f a c i l e  

d e  m e t t r e  e n  é v i d e n c e 1 l a  p r é s e n c e  de  k a o f i n i t e  q u e  l ' a b s e n c e  de  

c h l o r i t e ;  l a  r a i e  G O I  de  l a  c h l o r i t e  (14 A )  é t a n t  f a i b l e .  L a  k a o l i n i t e  

a  é t é  r e c o n n u e  a u  m i c r o s c o p e  é l e c t r o n i q u e  g r â c e  à  s a  f o r m e  t r è s  

c a r a c t é r i s t i q u e .

. / •
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L.1 i 11 i t  e e s t  p r é s e n t e  d a n s  l a  m a j o r i t é  d e s  é c h a n t i l l o n s .

L e  p o u r c e n t a g e  d e  m i n é r a u x  n o n  a r g i l e u x  d a n s  l a  f r a c t i o n  

f i n e  e s t  e n c o r e  a s s e z  é l e v é  . O n  t r o u v e  d u  q u a r t z  j u s q u e  d a n s  l e s  

f r a c t i o n s  d e  l ' o r d r e  d u  m i c r o n .  O n  p e u t  v é r i f i e r  c e  f a i t  a u  m i c r o s ­

c o p e .  L a  p r o p o r t i o n  d e  s i l i c e  c o l l o ï d a l e  ( b o s s e  à  2 0 ° )  a u g m e n t e  

a v e c  l a  f i n e s s e  d e s  p a r t i c u l e s .

O n  t r o u v e  l e  p l u s  d e  f e l d s p a t h s  ( o r t h o c l a s e s  e t  p l a g i o c l a s e s )  

d a n s  l a  f r a c t i o n  c o m p r i s e  e n t r e  14 q e t  2 0  u .

R e m a r q u e  .

A l o r s  q u e  l ' é t u d e  p a r  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X s e  f a i s a i t  

e n  g é n é r a l  s u r  l ' a p p a r e i l  N o r e l c o ,  o n  a  p r é f é r é  u t i l i s e r  l ' a p p a r e i l  

P h i l i p s  p o u r  l ' a n a l y s e  d e  l a  f r a c t i o n  f i n e ,  Lu p r é c i s i o n , e t  e n  

p a r t i c u l i e r  a u x  p e t i t s  a n g l e s ,  é t a n t  m e i l l e u r e .

E .  E T U D E  P A R  F L U O R E S C E N C E .

D o s a g e  q u a n t i t a t i f  d e s  é l é m e n t s .

L e  d o s a g e  d e s  é l é m e n t s  d ' u n  s é d i m e n t  e s t  f a i t  e n  g é n é r a l  

p a r  v o i e  p u r e m e n t  c h i m i q u e  a p r è s  m i s e  e n  s o l u t i o n  . C e t t e  m é t h o d e  

é t a n t  l o n g u e  et  d i f f i c i l e ,  o n  a  e s s a y é  d e  l u i  s u b s t i t u e r  u n  d o s a g e  

r a p i d e  p a r  f l u o r e s c e n c e .

P r i n c i p e

L e  p r i n c i p e  d e  l a  f l u o r e s c e n c e  a  é t é  e x p l i q u é  d a n s  l a  

p r e m i è r e  p a r t i e  d e  c e t t e  é t u d e .  R a p p e l o n s  q u ' i l  s ' a g i t  d e  l ' é m i s s i o n  

p a r  c h a q u e  é l é m e n t  p r é s e n t  d a n s  l a  v a s e  d ' u n  r a y o n n e m e n t  s e c o n ­

d a i r e ,  s u i t e  à  l ' e x c i t a t i o n  p a r  u n  r a y o n n e m e n t  p r i m a i r e .  I l  e s t  

é v i d e n t  que l ' i n t e n s i t é  d u  r a y o n n e m e n t  s e c o n d a i r e  e s t  p r o p o r t i o n n e l



a u  p o u r c e n t a g e  d e  l ' é l é m e n t  a n a l y s é  d a n s  l ' é c h a n t i l l o n .

I l  s u f f i t  d ' é t a b l i r  d e s  c o u r b e s  é t a l o n  p o u r  l e s  é l é m e n t s  

c j u ' o n  d é s i r e  d o s e r .  O n  b a l a y e  a v e c  l e  g o n i o m è t r e  l e s  a n g l e s  

c a r a c t é r i s t i q u e s  de  c e s  é l é m e n t s .

L a  h a u t e u r  d e s  p i c s  e n r e g i s t r é s  d o n n e  i m m é d i a t e m e n t  

l e  p o u r c e n t a g e  d e  l ' é l é m e n t .

R e m a r q u o n s ,  c e p e n d a n t  , q u e  c e t t e  m é t h o d e  n ' e s t  a p p l i q u a b l e  

q u e  p o u r  d e s  é l é m e n t s  d o n t  l a  t e n e u r  e s t  s u p é r i e u r e  à  + 0,  1 % ,

M é t h o d e .

O n  c o m m e n c e  p a r  d é t e r m i n e r  p a r  f l u o r e s c e n c e  l e s  

é l é m e n t s  p r i n c i p a u x  à  d o s e r  e t  l e u r s  p o u r c e n t a g e s  a p p r o x i m a t i f s  „

A  l ' a i d e  d e  c e s  d o n n é e s  o n  v a  c o n f e c t i o n n e r  d e s  p a s i  i l l c s  é t a l o n s  

d a n s  l e s q u e l l e s  l e  s p o u r c e n t a g e s  d e s  d i v e r s  é l é m e n t s  v a r i e n t .  C e u x -  

c i  s e r o n t  p r i s  s o u s  u n e  f o r m e  t e l l e  q u ' e l l e  s e  t r o u v e  p r o b a b l e m e n t  

d a n s  l e s  s é d i m e n t s  ( q u a r t z  p o u r  l a  s i l i c e ,  c a l c i t e  p o u r  l e  c a l c i u m ,  

h é m a t i t e  p o u r  l e  f e r ,  k a o l i n  de  Z e t l i t z  p o u r  l e s  a r g i l e s ,  r u t i l e  

p o u r  l e  t i t a n e ,  gypse-  p o u r  l e  c a l c i u m  e t  l e  s o u f f r e ,  f e l d s p a t h s  p o u r  

l e  s o d i u m  e t  l e  p o t a s s i u m .

L e s  p a s t i l l e s  d o i v e n t  r é p o n d r e  à c e r t a i n e s  e x i g e n c e s  :

- l a  d e n s i t é  d o i t  s e  r a p p r o c h e r  de.- c e l l e  de  l a  v a s e .

- Li c o m p a c t i o n  d o i t  ê t r e  t o u j o u r s  l a  m ê m e .

- i l  f a u t  u n  m ê m e  c o e f f i c i e n t  d ' a b s o r p t i o n  m a s s i q u e  m o y e n .

I , a  r é a l i s a t i o n  e t  la c o n s e r v a t i o n  d e s  p a s t i l l e s  é t a n t  d é l i c a t e s  

à  c a u s e  de  l e u r  f r i a b i l i t é  p a r f o i s  g r a n d e ,  l ' u t i l i s a i  i on  d ' u n  s u p p o r t  

e n  a c i d e  b o r i q u e  s ' e s  t a v é r é e  t r è s  u t i l e  . ( l ié) . .  Le- p r i n c i p e  cost 

s  i m p i  e . D a n s  u n  m o u  l e , s p é c i a l e m e n t  r é a l i s é  à  c e t  e f f e t ,  on  p r e s s e ,  

a v e c  u n  p i s t o n  s p é c i a l ,  une- p a s t i l l e  e n  a c i d e  b o r i q u e  ( m a t i è r e  i n e r t e )  

a y a n t  a  s a  f ace '  s u p é r i e u r e -  u n e  s é r i e  d e  c a n n e l u r e s  c o n c e n t  r i q u e s . 

E n s u i t e ,  d a n s  c e  m ê m e  m o u l e ,  o n  p r e s s e  p a r  - d e s s u s  ce t t e ;  p a s t i l l e



u n e  p x ' i s e  d e  v a s e  s é c h é  e et. b r o y é e  à  l ' a i d e  d ' u n  p i s t o n  p l a t .  C e t t e  

t e c h n i q u e  p r é s e n t e  d e  m u l t i p l e s  a v a n t a g e s  :

- l a  q u a n t i t é  d e  v a s e  e n  p o u d r e  e s t  b e a u c o u p  p l u s  f a i b l e  (1, 7 g a u  

l i e u  d e  5 g) ,

- l a  m a n i p u l a t i o n  de  l a  p a s t i l l e  s e  f a i t  s a n s  p r é c a u t i o n s  p r e c i a b l e s .

- l a  p o s s i b i l i t é  d ' é c r i r e  l e  n u m é r o  d e  l ' é c h a n t i l l o n  a u  d o s .

R e m a r q u e .

O n  a  u t i l i s é  c e s  p a s t i l l e s  p o u r  l a  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X .

L e s  r é s u l t a t s  s o n t  e x c e l l e n t s  p o u r  u n e  é t u d e  q u a l i t a t i v e  m a i s  n u l s  

p o u r  u n e  é t u d e  q u a n t i t a t i v e ,  l a  p r e s s i o n  n é c e s s a i r e  p o u r  c o n f e c t i o n ­

n e r  l a  p a s t i l l e  i n t r o d u i s a n t  u n e  o r i e n t a t i o n  p r é f é r e n t i e l l e ,

L e s  g r a p h i q u e V s  q u i  s u i v e n t  d o n n e n t  l e s  c o u r b e s  t h é o r i q u e s  e t  

e x p é r i m e n t a l e s .  O n  a p o r t é  e n  a b s c i s s e  l e  l i t r e  d e  l ' é l é m . e n t ( s o u s  

f o r m e  d ' o x y d e )  e n  f o n c t i o n  d u  q u o t i e n t  d u  r a p p o r t  d e  l a  h a u t e u r  d u  

p i c  p o u r  l ' é l é m e n t  d a n s  l a  m a t r i c e  à  c e l u i  d u  p i c  d u  f e r  d ' u n  d i s q u e  

m é t a l l i q u e  e n  f e r  p r i s  c o m m e  r é f é r e n c e  ( p o u r  é l i m i n e r  l e s  f l u c t u ­

a t i o n s  d u e s  à  l ' a p p a r e i l )  e t  d u  r a p p o r t  d e  l a  h a u t e u r  d u  p i c  p o u r  

l ' é l é m e n t  p u r  à  c e l u i  d u  pic.  d u  f e r  d u  d i s q u e  m é t a l l i q u e  d e  r é f é r e n c e

A  p a r t i r  d e s  c o u r b e s  e x p é r i m e n t a l e s  n o u s  a v o n s , p o u r  e f f e c ­

t u e r  l e s  d o s a g e s , d e s  é c h a n t i l l o n s  d e  v a s e ,

L ' é t u d e  a  p o r t é  s u r  l a  s i l i c e ,  l ' a l u m i n i u m ,  l e  f e r  , l e  

c a l c i u m ,  l e  t i t a n e ,  l e  p o t a s s i u m ,  l e  s o u f f r e .



R E S U L T A T S  D E  L ' A N A L Y S E  E L E M E N T A I R E  D E S  VA S ES

E c h a n  - p r o f o n ­ Si  O A l  O ,Z d F c 2 ° 3
C a O S O  . 4 K 2 O T

° 2
1 i l l  on de u r. c r i 0/ °7 »! °!

( m  ) /o /o h /o /<> !» /«

53 E 1

S 1 0 20 43 , 20 9, 91 H , 03 12, 54 2, 65 2, 07 o, 55

S 2 0 , 80 8 9, 46 7, 71, 13, 16 12, 97 2 76 2, 07 o, 55

S 3 1 , 2 0 51, 91 1 1 , 80 7, 1 1 7, 88 1 07 2, 3 3 0, 60

S 4 1 , 80 45 , 97 13, 2 5 10, 62 9, 3 4 1, 23 2, 3 9 o, 62

S 5 2 , 60 56, 86 10, 78 ■ 6, 41 7, 2 9 2, 90 2, 1 1 o, 4 9

S 6 3 , 20 3 5, 86 1 1 , 65 14, 04 12, 82 2, 22 2, 3 9 0, 55

53 F

S 7 0 2.0 38 , 08 12, 23 1 2, 10 12, 90 2 , 58 2, 20 0, 5 7

S 8 0 80 4 0 , 16 9, 46 12, 81 8, 19 2 86 7 2 9 o, 58

S 9 I , 2 0 4 6 , 61 1 3, 03 9, 92 8, 04 1 1 1 2 , 53 0, 66

S 1 0 L, 80 48 , 88 1 1 , 3 3 9, 6 5 8, 38 1 05 2, 58 0, 65

S 1 I ? , 60 ’ 43 , 58 8, 59 i o , 97 6, 14 3, 91 2, 1 4 0, 50

S 1 2 3 , 20 4 3 , 95 8, 74 14, 04 12, 68 9, 0 5 1 , 7 0 0, 43

5.3 G

S 1 3 n ,20 88, 50 13, 98 9, 22 12, 68 2, 17 2, 59 o, 61

s 1 4 0 80 86, 95 13, 84 10, 3 5 18, 16 2 58 2, 4 8 », 64

S I 5 i 2 0 3 6 , 07 12, 01 9, 6 5 13, 16 2, 77 2 , 4 6 o, 60

s I 0 i 8 0 4 5, 40 12, 96 9, 92 8, 2 1 1 2 7 2, 6 7 o, 68

s 1 7 2 0 0 3 0 , 58 10, 62 9, 65 12 , 02 D 4 8 2, 3 6 0, 3 5

s 1 8 3 2 0 3 9, 8 6 12, 3 8 10, 18 9, 83 1 8 5 2 , 66 o, 6 6



R E S U L T A T S  D E  L ' A N A L Y S E  E L E M E N T A I R E  D E S  VA SES

Ec Tu i n -• p r o  f o n ­ SI O A L ° 2 F e C li O SO K. , o T
1Ü2t i 11 o n d e  Ul'  ̂ Cs 4 L

( m) C/'0 oli (> o] % h % %

53 D

S 19 o, 20 • 37 , 87 H , 79 10, 18 12, 74 2 O o 2 , 2 6 o, 57 (

S 20 o, 80 4 2 , 54 10, 64 10, 18 12, co o 3 , 00 2, 2 6 o, 61

S 2 I 1 , 2 0 3 9, 98 10, 85 9, 8 5 12, 00 2 , 52 2 , 2 6 o, 61

S 22 1, 80 5 7, 2 9 7, 94 7, 3 0 7, 4 3 1 , 02 2, 34 o, 62

S 2 3 2, 60 4 3 , 9 3 13, 48 i o , 3 5 7,

COco 1 , 19 2, 3 4 0, 62 i

S 2 4 3, 20 61 , 72 8, 52 6, 14 (>, 50 2 , 07 2, 25 0, 55

53 E  2

S 3 1 o, 20 3 9, 2 9 10, 27 12, 1 0 12, 2 5 2 , «I 2, 21 0, 57

S 32 o, 80 41 , 3 3 9, 54 9, 82 12, 31 2 , 90 2, 1 3 0, 86

S 33 1 , 2 0 42 , 54 6, 8 6 11, 93 6, 94 6 , 55 1 , 6 6 o, 4 7

S 3 4 i , 80 4 0 , 21 9, 83 i o , 18 9, 3 5 2 , 1 7 2, 3 8 0, 5 9

S 3 5 2, 60 4 5, 3 6 12, 3 1 9, 56 8, 18 1 , 85 2, 53 0, 58

S 3 6 3, 20 4 4 , 19 10, 64 10, 53 9, 3 6 1 , 76 2 , 2 6 o, 61

73 R -

S 3 7 o, 20 32, 54 ' 1 1, 21 9, 99 2 7, 1 1 2 , 07 2, 1 3 o, 48

S 3 8 o, 80 3 9, 3 0 1 4, 85 9, 2 1 1 3, 0 5 2 , 17 2 , 58 0, 62

S 39 1, 20 38, 80 1 3, 48 10, 18 1 1 , 28 1 , 79 2, 53 0, 6 3

S 40 1 , 80 3 5, 37 9, 83 13, 04 i o , 90 3 , 59 2, 10 o, 4 8

S 41 2, 60 44 , 6 5 7, 57 9, 04 10, 0 9 4 , 2 3 1, 01 o, 4 6  •

S 42 3, 20 56, 1 1 9, 83 5, 7 0 7 , 68 0 87 1, 9 9 0, 52



R E S U L T A T S  D E  L ' A N A L Y S E  E L E M E N T A I R E  D E S  VA SES

E c h a n  - 
t i  l i o n

p r o f o n  - 
cl e u r  
( m )

S i ° 2
a !/o

A 1 2 ° 3
%

F e 2 ° 3
%

C a  O
a l
/ °

S ° 4
%

K 2 °
%

T ÍO 2 ¡
%

7 2 M

S 3 04 1 , 85 3 9 ,  08 1 0 , 0 5 1 0 , 2 6 13,  03 2,  82 2,  48 0,  64

S 3 0 5 2 , 2 0 4 0 ,  73 10,  99 9,  39 12,  34 2 , 0 1 2 , 4  5 0,  6 3

S 3 06 3,  00 59,  69 7,  86 6 , 8 5 6,  74 1 , 62 2 , 2 7 0,  5 5

S 3 0 7 3,  40 60 ,  58 1 0 , 2 7 4,  99 6,  23 1 , 1 8 1, 42 0 , 5 1

S 3 0 8 3,  70 63 ,  89 9, 32 5 , 2 6 5, 93 1 , 02 2 , 1 3 0,  52

S 3 0 9 4,  10 81 , 97 6 , 1 9 3 , 3 3 4,  18 0,  54 1, 57 0,  40

S 3 1 0 4 ,  50 7 1, 54 7,  50 3,  50 5, 4 4 0,  62 1, 78 0,  39

S 3 1 1 5 , 2 0 7 6 ,  15 6 , 2 6 3 , 2  5 4,  49 0,  47 1 , 61 0 , 3 6

S 3 12 5,  50 60 ,  4 9 9,  32 4,  03 5,  93 0,  57 2,  06 0,  48

S 3 13 5, 80 6 5 ,  98 8 , 1 5 3,  78 5, 4 4 0,  52 1 , 91 0,  42

S 3 14 6 , 1 0 6 8 ,  79 8,  66 3 , 94 5,  71 0,  67 2 , 3 8 0 , 4  5

S 3 1 5 6,  90 56,  31 7,  42 5, 17 5, 47 0,  72 1 , 99 0,  50

S 3 16 7 , 1 0 50,  7 8 1 0 , 1 2 5, 62 6,  2 6 0,  79 2, 14 0,  56

S 3 17 7 , 3 0 52,  6 3 9,  90 5, 3 4 6,  68 0,  97 2 , 2 1 0 , 5  5

S 3 1 8 7,  70 1 3 , 2 4 3,  7 9 6,  4 9 10,  10 6,  00 1 , 2 0 0 , 2 2

S 3 1 9 7,  90 51 , 70 4,  70 4,  6 5 1 5 , 7 5 1 , 87 1 , 2 1 0 , 2 2

S 32.0 8 , 1 0 6 1 , 1 2 2,  69 4 , 3 8 1 1 , 06 0,  79 1 , 0 1 0,  16

S 32 1 8 , 3  0 4 0 ,  70 3 , 0 5 1 1 , 58 2 0 ,  76 1 , 4 8 1, 3 5 0 , 1 7



R E S U L T A T S  D E  L ' A N A L Y S E  E L E M E N T A I R E  D E S  VA S E S

E c h a n ­
t i l l o n

p i ' o f o n  - 
cl c.- n r
( m ) ____

Sx 0 ¿

%
A l 2 ° 3

° '<>
J* C2 ° 3

a l!»

C a  O
0//O

S ° 4
0//"

K 2 °
o r //o

T i  C>2 I

% '

7 5 M 

S 322 o, 90 38 ,  62 7 , 7 9 12,  00 1 2 , 2 4 7,  53 1 , 1 0 0,  3 6

S 32 3 1 , 30 53,  63 14,  19 7, 28 7,  68 1 , 3 1 2,  50 0 , 6 4

S 32 4 2, 40 55,  68 13,  10 6 , 8 4 8,  2 3 1 , 22, 2 , 50 0,  6 4  j

S 32 5 4, 00 6 4 ,  09 8 , 4 5 6,  2 2 7 , 1 3 0 ,  86 2,, 46 0 , 6 1  \

S 3 2 6 4, 7 0 6 7 ,  23 9, 03 4 , 9 1 5,  68 0,  80 2 , 1 7 0,  50

S 327 5, 30 7 1 , 0 6 10,  4 8 4,  47 6 , 2 5 0,  70 2 , 1 1 0 , 2 9

S 3 28 6, 00 6 7 ,  89 9,  18 4 , 3 9 6,  53 0,  72 2,, 03 0,  49

S 32 9 6, 70 6 1 , 7 8 1 0 , 2 7 5, 72 7,  08 0,  72 2 ,  22 0,  55

S 3 30 7, 00 6 8 ,  18 8 , 1 5 4,  6 5 6,  0 9 0,  67 2 ,  0 5 0,  50

S 331 7, 3 0 6 9 ,  13 8,  8 9 4 , 3  9 6 , 1 5 0 , 6 5 2 , 1 3 0,  50

S 3 32 7, 70 6 2 ,  56 1 0 , 1 2 5,  3 5 6,  3 3 0 , 7  5 2 ,  34 0,  55

S 333 8, 10 6 2 ,  88 1 2 , 8 9 6,  67 6,  63 0,  80 2 ,  40 0 , 6  3

S 3 34 8, 30 6 4 ,  0 9 9,  1 8 6,  0 6 8,  79 0,  77 2 ,  04 0,  4 4

S 33 5 8, 40 7 6 ,  28 1 , 0 1 4,  21 12,  72 0,  7 3 1 , 2 1 0 , 1 9



R E S  U l , T A T S  D E  IV A N A L Y S E  E L E M E N T A I R E  D E S  VASES

E d i a n  - p r o f o n - Si ° , Al E t C a O S O i .. K , o 4■i 0 2 j
t i l l  on - d o u r

( m) 1 '

2
0  '
1 °

2 3 2 ;j
O.'/"

I
0 '

Z
Qt/ 0 o 1 I 

/0 {

S3 M

S 3 3 6 1 60 44, 03 8 81 8 3 3 7, 4 8 1 1 6 y 2 1 o 6 J

S 3 3 7 ? 3 0 44, 0 6 8 8 9 8 51 7, 2 3 1 1 9 z 18 0 5 9

S 3 3 8 ¿ 70 52 8 3 7 94 5 18 6, 38 1 4 9 1 98 0 5 3 j

S 33 9 3 50 68, 58 8 3 0 4 99 6, 83 1 4 2 1 54 0 58 i

S 3 40 3 80 75, 7 9 9 0 3 1 2 99 6, 2 3 1 1 3 2 12 0, 4 8  j

S 341 4 4 0 77, 68 10 4 8 3 60 5, 80 0 9 7 1 88 o, 42 1

s 3 42 1 70 59, 8 5 9 1 8 6 58 7, 44 1 75 ~)
L-, 4 1 0, 58 i

s 343 5 10 71, 0 6 i o , 2 7 3 94 6, 50 1 ,3 3 1 97 o, 4 5 S

s 3 44 5, 3 0 68, 07 8, 3 0 4 83 7, 2 9 0 90 2 2 3 o, 4 9  ;

s 34 5 5, 50 79, 96 8, 30 3 42 5, 6 9 0, 48 1 7 9 o, 3 0 j

s 3 46 5, 8 0 67, 3 5 10, 84 3 68 6, 3 4 0, 6 7 1 84 0, 43  J
s 347 6, 1 5 7 7, 1 '4 9. 54 3 8 6 5, 88 0, 62 1 98 0, 42 j

s 348 6, 30 68, 27 10, 99 5 0 9 5, 2 9 0, 59 1 96 0, 50 j

s 3 4 9 6, 50 54, 60 13, 32 7, 54 7, 19 0, 84 2, 4 5 o, 6 4  '

s 350 7 , 50 54, 60 1 3 , 76 6, 67 6, 16 0, 84 2 2 5 o, 59

s 3 51 8, 0 0 56, 8 6 12, 53 5, 53 6, 94 0, 8 9 2, 3 0 0, 5 5

s 3 5?. 8, 70 6 5, 10 10, 3 4 4, 6 5 5, 71 0, 71 2, 02 o, 4 9

s 3 53 9, 10 59, 85 1 1 , 43 5, 70 6, 21 0, 99 >
> 17 0, 2 4
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T E N E U R  EN S i 0 2 EN F O N C T I O N  DE LA P R O F O N D E U R  
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S
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8 0
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L e s  r é s u l t a t s  s o n t  e x p r i m é s  s o u s  f o r m e  d ' o x y d e s .

C i n q  d e s  s i x  f o r a g e s  p e u  p r o f o n d s  a n a l y s é s  s e  t r o u v e n t  

s u r  u n  m ê m e  p r o f i l  e n  t r a v e r s  ( le 53) ;  l e s  t r o i s  f o r a g e s  p r o f o n d s  

s o n t  a l i g n é s  s u i v a n t  un  p r o f i l  e n  l o n g  ( 7 5 M . 7 2 M  et  5 3 M ) ;  l e f o r a g e  

7 3 B  est:  i s o l é .

L a  s i l i c e  v a r i e  d a n s  d e s  p r o p o r t i o n s  i m p o r t a n t e s  ( 3 0 %  à  

8 2 % ) .  L a  c h a u x  s u b i t  d e  f a i b l e s  v a r i a t i o n s , 5 % a 1 5 % ,  l ' a l u m i n e  de  

5 % à  1 5 % ,  l e  s o u f f r e  ( e x p r i m é  e n  SO., ) d e  0 , 4 %  à  7 % ave; c d e s¿i
t e n e u r s  e x c e p t i o n n e l l e s  a l l a n t  j u s q u ' à  9 % .  L e  p o t a s s i u m  e x p r i m é  

e n  K O  v a r i e  d e  1 à  2 , 7 % .  L e  t i t a n e  e x p r i m é  s o u s  f o r m e  d e  T i O ^

V¿i r i e  d e  0 , 2  à  0,  7 % .

G.  M I C R O S C O P I E .

 ̂ • M i c r o s c o p i e  o p t i q u e  .

O u t r e  l ' é t u d e  d e s  d i a t o m é e s  e t  d e  l a  d i m e n s i o n  d e s  

p a r t i c u l e s  , l a  m i c r o s c o p i o  o p t i q u e  ¿i p e r m i s  de  c o n t r ô l e r  La 

' q u a l i t é  d e s  p l a q u e t t e s  o r i e n t é e s  a i n s i  q u e  la d i m e n s i o n  d e s  

p a r t i c u l e s  q u i  l e s  c o n s t i t u a i e n t .

O n  a  p u  e n t r e v o i r  l e  p r o b l è m e  d e s  b a c t é r i e s  g r â c e  à  

P o b s e r v a t i o n  d ' u n e  p e l l i c u l e  r o u g e  b r u n e  à la s u r f a c e  d ' u n  

é c h a n t i l l o n  d e  v a s e  ( é c h a n t i l l o n  G G 5.3 DS 2 3 ) .  A p r e s  a v o i r  m i s  

c e t t e  p e l l i c u l e  e n  s u s p e n s i o n  on  ¿i p u  o b s e r v e r  p l u s i e u r s  t y p e s  

d e  b a c t é r i e s  s e  m o u v a n t  d a n s  l ' e a u .  O u t r e  l e  c o r t è g e  c l a s s i q u e  

d e  m  m é  ra.ux p r e s e n t s  d a n s  la v a s e  et  l e s  d i a i o m  é e s on  r e  c o n  

na  i .s s a  i t d ' u n e  p a r t  des-  p l a q u o i  I e s  p l a n e 0 e t  g r e n u e s  d ' u n e  r o u i  e t i r  

r o u g e  b r u n  el d ' a u t r e  p a r !  d e s  a m a s  f i b r e u x  d e  la m ê m e  c o u l e u r .  

C e  s m i n é r a u x ,  p r o d u i t s  p a r  l ' a c t i v i t é  b a c t é r i e n n e ,  o n t  é t é  i d e n t i f i é s

/
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p a r  l a  d i f f r a c t i o n  d e s  r a y o n s  X a v e c  a n t i c a t h o d e  d e  f e r  e t  p a r  

s p e c t r o p h o t o m è t r e  c o m m e  é t a n t  d e s  h y d r o x y d e s  d e  f e r ,  l a  g o e t h i t e  

e t  l a  l é p i d o c r o c i t e .
' %

L e s  b a c t é r i e s  o n t  é t é  i d e n t i f i é e s  c o m m e  é t a n t  d e s

" L e p t o t h r i x  o c h r a c e a "  e t  d e s  " G a l l i o n e l l a  f e r r u g i n e a "  (111).

L e s  a m a s  f i b r e u x  s o n t  d e s  t u b e s  d e  2 à  ‘3 u d e  d i a m è t r e  f o r m é s

d ' h y d r o x y d e  d e  f e r  d a n s  l e s q u e l s  v i v e n t  c e s  b a c t é r i e s .  L o r s q u ' e l l e s

e n  s o r t e n t ,  i l  s e  f o r m e  u n e  n o u v e l l e  g a i n e  a u t o u r  d e  l e u r  c o r p s .
-H- ^ -fff-

Ce  s o n t  d o n c  ’d e s  f e r r o - b a c t é r i e s  t r a n s f o r m a n t  l e  F e  e n  F e

a g r a n d i s s e m e n t  : 2 ,  5 x  a g r a n d i s s e m e n t  : 10 x

a g r a n d i s s e m e n t  : 10 x
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2 » M i c r o s c o p i e  é l e c t r o n i q u e  .

L e  g r o s s i s s e m e n t  l i n é a i r e  m a x i m u m  o b t e n u s  g r â c e  a u  

m i c r o s c o p e  é l e c t r o n i q u e  d o n t  n o u s  d i s p o s o n s  e s t  x  1 5 0 0 0 .

L ' i n t é r ê t  r é s i d e  e s s e n t i e l l e m e n t  d a n s  l ' é t u d e  d e s  c o l l o ï d e s  e t  

d e s  m i n é r a u x  d e s  a r g i l e s .

I l  f a u t  a v a n t  t o u t  s i g n a l e r  q u e  l a  p l u p a r t  d e s  p e t i t e s  

p a r t i c u l e s  s o n t  t r è s  m a l  f o r m é e s .  O n  r e c o n n a i t  a i s é m e n t  l e  q u a r t z ,  

l ' h a l l o y s i t e  e t  l e  k a o l i n i t e ,  p a r f o i s  l a  c a l c i t e  e t  s o u v e n t  d e s  d é b r i s  

d e  d i a t o m é e s .

*
0 4 8 1 2 -

P h o t o s  d e  l ' é c h a n t i l l o n  G G  53 D .  S .  2 3 .  O n  r e m a r q u e  p l u s i e u r s  

p a r t i c u l e s  d e  k a o l i n i t e  e t  l e s  a m a s  t u b u l a i r e s  ( c o n s t r u c t i o n s  de  

b a c t é r i e s ) .
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H .  D O S A G E  Di :  C O  .
  2 -

L e s  d o s a g e s  d u  C O ^  p o u r  l e s  v a s e s  d u  G r o t e  G e u l

o n t  é t é  e f f e c t u é s  s u r  s i x  f o r a g e s  p e u  p r o f o n d s  e t  u n  é c h a n t i l l o n

i s o l é .  C i n q  d e s  f o r a g e s  s e  t r o u v e n t  s u r  u n  m ê m e  p r o f i l  G G  53 .

E c h a n t i l l o n  
G G  53 E  1

% c o 2 E c h a n t i l l o n  
GG 53 F

"A 
!

o O
IN

>

!

E c h a n t i l l o n  
j G G  53 G

% c o 2

S 1 1 0 , 4 1 S 7 1 1 , 2 6 ! S 13 10,  2.1

S 2 1 1 , 2 0 S 8 1 1, 20 I S 1 4 14,  65

S 3 6,  12 S 9 6,  16 S 15 1 1 , 3 0

S 4 7,  20 S 10 6,  39 1 S 16 5, 90

S 5 1, 64 S 1 1 5 , 0 5 S 17 10 ,  39

S 6 1 0,  4 5 S 12 4 , 0.0 ! S 18 7,  38

E c h a n t i l l o n  
G G 53 D

G C 0 2
II
!¡ E c h a n t i l l o n
i' G G  53 EZ 
h

% C ° 2 E c h a n t i l l o n  
' G G  73 B

% cc>2

S 1 9 1 1 , 7 5
1!Il
!! s  31 1 1,  00 i S 37 14 ,  23

S 20 9,  13
h
h S 3 Z 
h

10,  72 i S 38 10,  16

S 21 8,  90
h
il S 33 5,  53 , S 39 8,  35

S 22 3 , 6 3
¡i
Il S 34 
! 1

8,  7 5 ¡ S 40 5, 94

S 23 3,  40
II
;; s  35
o

6,  13 i S 41 6 , 2 1

S 2 4 3,  05
h
i' S 36  
h

OCO ! S 42 5, 80

P  5
II

8 , 2 2  I! '
II
II
II



13 b i s  -

-— ------ -----  ----"-------- ----------- .....  .... i"" - - ....

E c h a n t i l l o n E c h a n t i l l o n : E c h a n t i l l o n  !
G G 53 M % c o 2 G G 72 M % C 0 2 ;

;
G G  7 5 M
_______________________________. . . .

S 3 36 6,  03
.;

S 3 04 9,  09 S 3 22

S 3 3 7 6 , 6 2 S 30 5 8,  07 S 3 2 3  ;

S 3 38 3, 98 S 3 06 3,  7 6 S 3 2 4  j
!

S 3 3 9 3,  2 0 S 3 07 4 , 0 5 S 32 5

S 3 4 0 3,  34 S 3 0 8 3,  3 0 S 3 26
I

S 341 2., 94 S 3 0 9 2,  56 S 3 27
I

S 34 2 3,  91 : S 3 1 0 2,  87 S 3 2 8  j

S 3 4 3 3,  18 ! S 311
i

2 ,  3 6 S 32 9

S 3 4 4 3 , 1 0 1 S 312
i

3,  82 S 3 3 0

S 3 4 5 2,  95 ! S 3 13 3,  4 1 S 331

S 3 4 6 3,  02 1 S 31 4 3, 60 : S 3 32

S 3 47 3,  09 S 3 1 5 3, 2 5 S 3 33
i

S 3 4 8 2,  84 ! S 3 16 3, 88 ^
I

1 S 3 3 4
I

' S  3 4 9 4 , 3 8
•

S 317
!

3 , 7 8
!

S 3 3 5

■S 3 50 4,  62
1

S 3 1 8 7,  80 !

S 3 51 ; 3,  3 5
if

'I S 3 1 9
i

11, 32
i

j

S 3 52 2., 98 ¡ S 3 2 0
i

j 6,  49 1

S 3 53 2 , 8  5
i

i

! S 321
i

1 2 , 5 5
¡

4

1 1__ ______________ L ___________

% c o 2

7,  89  

4 , 60

4 ,  40  

3 , 4 5  

2 , 02 

3,  04 

3,  37

8,  78  

3,  48  

2 , 7  9 

3,  51 

3,  2 9

5,  00

6,  83



D O S A G E  D E S  M A T I E R E S  O R G A N I Q U E S  S O U S  F O R M E  D E  

G A R  R O N E  O R G A N I Q  U E .

C e t t e  d é t e r m i n a t i o n  s e  f a i t  p a r  u n  d o s a g e  v o l u m é ­

t r i q u e  ( D4 ) .  O n  u t i l i s e  p o u r  c e l a  u n e  p r i s e  c o n t e n a n t  m o i n s  de  

8 m i l i g r a m m e s  d e  c a r b o n e  o r g a n i q u e ,  c e  q u i  c o r r e s p o n d  

e n  g é n é r a l  à  + 0 , 2  g d e  v a s e  s é c . h é c  à  1 0 0 ° C .

M o d e  o p e  r a t o i r c .

O n  a j o u t e  à l ' é c h a n t i l l o n  IO m l  K 0 ^ ( 4 % ) ,

1 5 c c  112 S O  j c o n c e n t r é  e t  on  p o r t e  à é b u l i t i o n  p e n d a n t  d i x  

m i n u t e s ,  e n  r e f r o i d i s s a n t  l a  v a p e u r  p a r  r e f l u x .

A p r è s  a v o i r  r i n c é  à l ' e a u  d i s t i l l é e  ( 1 5 0 c c )  o n  

f i l t r e .  P o u r  c m p c c h c r  l a  f o r m a t i o n  d e  s e l s  f e r r i q u e s ,  o n  

a j o u t e  7,  5 c c  P  O^  c o n c e n t r é  ( t a m p o n )  s u r  l e  f i l t r a t .

A y a n t  a j o u t é  q u e l q u e s  g o u t t e s  d ' i n d i c a t e u r

(4-5  d i p h e n i l a m i n e  s u l f o n a t e  d e  l i a )  on  d o s e  p a r  u n e  s o l u t i o n

d e  s e i  de  M o h r  ( F  e S O .  ( NI I , ) . ,  S O .  x  II .  O ) l e  b i c h r o m a t e  ' 4 v 4 M . 4 2 '
d e  p o t a s s i u m  n ' a y a n t  p a s  s e r v i  à  l ' a t t a q u e .



- 15  -

E  c h a n t  i l l  o n  

G G  53 E  1
% C o r  g

E c h a n t i l l o n  

G G  53 F % C o r g
E c h a n t i l l o n  

G G  53 G
% C o r g

S 1 2 ,  74 1 S 7 4 ,  43 S 13 3,  4 8

S 2 4 ,  34 S 8 3,  83 S 14 2 ,  95

S 3 3,  73 S 9 3,  41 S 15 4 , 3  7

S 4 3,  65 S 10 3,  83 S 16 4 ,  74

S 5 4 ,  55 S 11 7,  64 S 17 3,  49

S 6 4 ,  95 S 12 1 8 , 8 0  : S 18 4,  55

E c h a n t i l l o n  
G G  53  D

% C o r g
E c h a n t i l l o n  
G G  53 E 2

% C o r g
E c h a n t i l l o n  
GG 73 B

% C o r

^  _ _ . . _ 

S 19 3,  93
t

S 31 4 ,  24 S 37 2 , 76

S 2 0 3,  38 S 32 3,  04 S 38 3,  47

S 21

OO

S 3 3 1 1 , 2 7 S 39 3, 37

S 22 3 , 6 1 S 34 4 , 6 5 S 40 8,  36

, S 23 4,  62 S 35 5, 69 S 41 
■

7,  54

S 2 4 3,  03 S 36 3 , 5 6 S 42 2,  46

______________ , i ____________
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E c h a n t i l l o n  ! a, 
G G 5 3 M j

i

C o r g
E c h a n t i l l o n  j 
G G 72 M i

ü]r

...  ̂

C o r  g j
Í

i

— - -1 - i
E c h a n t i l l o n  ! 
G G  7 5 M

G C o r g

S 3 3 6 !
j

4 3 9 ; S 3 04 3 , 9 6 S 3 22  i 9,  08

S 3 3 7  j 3 87 S 3 0 5 3 , 66 S 3 2 3  ? 3,  12

S 3 3 8 5 94 S 3 0 6 4 , 50 S 3 2 4  I 2,  92

S 3 3 9 2 4 0 S 3 07 3 , 47 ■ j
j

S 32 5 ; 3 , 1 7

S 3 4 0 1 80 S 3 08 3
!

22 j
i

s 3 2 6  I 2,  03

S 341 1 7 5 S 3 0 9 1
!

, 92 s 32 7 ; 1 , 1 3

S 3 42 3 06 S 31 0 0 , 92 s 32 8 ; 1 , 1 0

S 3 43 1 32 S 3 1 1 1 , 6 5 s 3 2 9  j 1 , 4 9

S 3 4 4 1 88 i S 312: 1 , 92 s 3 3 0 ; 3 , 4 1

S 3 4 5 2 43
i

S 313 g , i o s 331 ! 1 , 08

S 3 46 1 89
i
i S 3 1 4
i

2
il

, 3 3  il S* il
I;

332  j 3 , 7 1

S 347 2 14
1
i S 315
j

j , 10 s 3 3 3 3, 37

S 3 4 8 2 59 S 31 6 ' 3 , 46 s 3 3 4  I 3 , 3 1

S 3 4 9 4 00 1 S 317 i 4 , 6 9 i s
s

”3 3 5  ! 0

S 3 5 0 4 59 ;; s  3 18 ; 35 , 6 5
i

;

S 3 51 4 74 S 3 19 , 4 - 35
j

i

S 3 52 . 3 12 S 3 2 0 1 , 1 1
1
1
j

S 3 53 4 10 ; S 32 1 1 , 03



- 17 -

C H A P I T R E  I I ,  - C O N C L U S I O N S .

L e s  v a s e s  d u  G r o t e  G e u l  o n t  u n e  c o m p o s i t i o n  

é l é m e n t a i r e  v a r i a b l e  s u i v a n t  l a  p r o f o n d e u r  . L e s  t r o i s  à  q u a t r e  

p r e m i e r s  m é t r é s  c o n t i e n n e n t  m o i n s  d e  s i l i c e  (Si  O ^ )  e t  p l u s  

d ' a l u m i n e  (A1? 0  ), d e  c h a u x  ( C a  O)  e t  d ' o x y d e  d e  f e r  ( F e  O ^ ) .  

P a s s é  c e t t e  z o n e  l a  t e n e u r  e n  s i l i c e  a u g r i l e n t e , a l o r s  q u e  l e s  

p o u r c e n t a g e s  d e s  t r o i s  a u t r e s  o x y d e s  d i m i n u e n t ,  e t  c e l a  s u r  

u n e  é p a i s s e u r  d e  v a s e  d ' e n v i r o n  t r o i s  à  q u a t r e  m é t r é s .  L a  

c o u c h e  d u  f o n d  a  d e s  c a r a c t é r i s t i q u e s  s e  r a p p r o c h a n t  s e n s i b l e ­

m e n t  de  1a. v a s e  t r o u v é e  e n  s u r f a c e .

D ' u n e  m a n i è r e  g é n é r a l e  011 p e u t  d i r e  q u e  l e s  v a s e s  

d u  G r o t e  G e u l  c o n t i e n n e n t  p e u  de  s i l i c e  e t  p e u  d ' a l u m i n e ,  a l o r s  

q u e  l e u r s  p o u r c e n t a g e s  e n  f e r ,  e n  c h a u x  s o n t  é l e v é s .  Ce  s o n t  d e s  

v a s e s  o r g a n i q u e s  e t  c e r t a i n s  é c h a n t i l l o n s  c o n t i e n n e n t  m ê m e  

d e s  d é b r i s  d e  r o s e a u x .

L a  g r a n u l o m é t r i e  d e  c e s  s é d i m e n t s  e s t  e x c e p t i o n ­

n e l l e m e n t  f i n e  ( l e  d i a m è t r e  m o y e n  e s t  v o i s i n  d u  m i c r o n ) .

L e s  c a r a c t é r i s t i q u e s  m é c a n i q u e s  d é p l o r a b l e s  d e s  

s é d i m e n t s  e m p l i s s a n t  l e  c h e n a l  a p p e l é  G r o t e  G e u l ,  s o n t  d u e s  à  

l ' e x t r ê m e  f i n e s s e  d e s  p a r t i c u l e s ,  l a  f o r t e  p r o p o r t i o n  d e  c o l l o ï d e s ,  

e t  l e s  t e n e u r s  é l e v é e s  e n  f e r  e t  e n  m a t i è r e s  o r g a n i q u e s . i l  n e  

s e m b l e  p a s  y a v o i r  de  m é t h o d e s  c h i m i q u e s  s i m p l e s  p e r m e t t a n t  

l a  s t a b i l i s a t i o n  de  c e s  v a s e s ,

M a r s  1965

V.
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B I B L I O G R A P H I E .

A .  1.  A L E X A N I A N ( C )  R O U G E ( P .  E .  ) e t  V A T A N ( A ) .

P r o g r è s  r é c e n t s  c lans  l ' é t u d e  m i n e r a l o g i q u e  

d e s  r o c h e s  s é d i m e n t a i r e s  à  g r a i n s  f i n s ,  R e v .  

I n s t . F r .  P é t r o l e ,  1 9 5 4 ,  v o l . IX , n ° 6  p . 2 4 3 - 2 6 1 .

D .  4.  D U R I E Z  e t  A R R A M B I D E .

N o u v e a u  t r a i t é  de  m a t é r i a u x  d e  c o n s t r u c t i o n  

T  . I.  p . 2  7 1.

H , 1. H E N R I C I  (A.  T .  ) M .  D.

T h e  B io lo g y  o f  B a c t e r i a

D .  C .  H e a t h  a n d  C o m p a g n y  1 9 4 8 .

H . 2 . H A U T E C L E R  M . , M ANS A  „ , L E S I R  M . ,

H A N  C A R  T J .

A n a l y s e  q u a n t i t a t i v e ,  r a p i d e ,  p a r  f l u o r e s c e n c e  

d e s  r a y o n s  X ,  d e s  m i n e r a i s  d e  f e r  e t  a g g l o m é r é s  

a u x  u s i n e s  de  H a i n a u t - S a m b r e  - C h a r l e r o i ,  

C o n f é r e n c e s  d u  C o l l o q u e  d e  M a d r i d .

N .  V . P h i l i p s - D é p a r t e m e n t  A p p a r e i l s  S c i e n t i f i q u e s  

E i n d h o v e n - P a y s  - B a s .


