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EXAMENS EN D.E.R.  

Prépara t ion des échan t i l lons  : 

Les échan t i l lons  on t  é t é  obtenus en d i l u a n t  quelques milligrammes du 
3 

matériau à analyser  dans 20cm d'eau. La so lu t ion  obtenue a é t é  soumise 2 à 5 heures 

à un trai tement d i s p e r s i f  p a r  ul tra- sons.  Une gout te  de l a  so lu t ion  dispersée  e s t  

prelevëe s u r  une g r i l l e  de M.E. recouverte d'un f i l m  support amorphe (col lodi -ûn~,puis  

placée dans un dess ica teur  maintenu à température o rd ina i re .  Dans ces  condit ions 

nous avons pu ob ten i r  des dépôts t ransparents  aux é lec t rons  (épaisseur  du dépôt 

%lOOOAO). 

Les observations ont  é t é  e f fec tuées  en transmission (méthode d 'avalyse 

plus complête que l 'observat ion en ré f l ex ion .  La tension a c c é l é r a t r i c e  e s t  de. 80KV 

(é lec t rons  non r e l a t i v i s t e s ,  ce qui  e n t r a î n e  peu de dommage par i r r a d i a t i o n  pour 
-6 . l ' o b j e t )  e t  le  vide  c lass ique  (%IO t o r r ) .  

~ é s u ' l t a t s  : 

Une première remarque s'impose : les condit ions de prépara t ion imposées 

pour rendre l ' o b j e t  t ransparent  présentent  l ' inconvénient  de rendre inobservables 

tous l e s  cons t i tuan t s  t r è s  solubles .  En e f f e t ,  i l s  ne peuvent e x i s t e r  après 

dess ica t ion  qu'à l 'état  de t r aces  dans la  préparat ion.  Il ne s a u r a i t  donc ê t r e  

quest ion de re t rouver  l e s  chlorures ,  n i t r a t e s ,  s u l f a t e s  e t  carbonates a l c a l i n s ,  

pas p lus  que l e s  chlorures  e t  n i t r a t e s  d ' a l c a l i n s  ter reux.  

1 - Terre de  référence : 

Comme on pouvait s ' y  a t t endre ,  t r u s  les diagrammes montrent que le 

matériau e s t  p o l y c r i s t a l l i n .  En e f f e t ,  l e s  diagrammes ( type V ) formés d'anneaux t 
f i n s  e t  sans fond continu important,  indiquent  que l a  prépara t ion ne con t i en t  pas 

de cons t i tuan t s  amorphe ou pseudo amorphe e t  q u ' e l l e  es t  formée de p e t i t s  c r i s t a u x  

(%800A0) totalement désor ientés .  La rnesure des d i s t ances  i n t e r r é t i c u l a i r e s  e t  des 

i n t e n s i t é s  comparée aux données correspondantes ca lculées  (pour l ' u n i t é  de volume) 



pour chacun des composés suscep t ib les  de s e  former, l a i s s e  penser q u ' i l  y a 

coexistence d' au moins t r o i s  composés : -Ba Ca(C03) ; Ca 02, 8H20 e t  en  moindre 

quan t i t é  Fe O Néanmoins les i n t e n s i t é s  observées ne s a t i s f o n t  pas totalement 3 4' 
lorsqu'on l e s  compare aux va leurs  théoriques. 

2 - Echanti l lons pré levés  s u r  l a  couronne 

Une remarque pré l iminai re  : nous avons pré levé  à l a  pince l e s  seu les  

p a r t i e s  no i res ,  b r i l l a n t e s ,  à aspect  macroscopique nettement d i f f é r e n t  de l a  t e r r e .  

Ces p a r t i c u l e s  soumises à l ' a c t i o n  d'un champ c lass ique  (barreau aimanté) ne  

présentent  pas de p ropr ié tés  magnétiques. 

Pour l'examen en d i f f r a c t i o n  il nous a é t é  impossible de l e s  séparer  

totalement de l a  t e r r e  sous- jacente. Nous avons soumis l'ensemble au même t ra i tement  

(d i s so lu t ion  dans l ' eau  e t  d i spe rs ion  pa r  ul tra- sons),  en prolongeant de quelques 

heures le  t ra i tement  d i s p e r s i f  c a r  l e s  p a r t i c u l e s  no i res  é t a i e n t  p lus  compactes 

e t  semblaient moins solubles .  

Nous avons e f f e c t u é  une diza ine  d 'échanti l lonnages e t  donc de so lu t ions  

a f i n  d'observer le recouvrement (ou non) des r é s u l t a t s .  

- Les diagrammes obtenus sont  tous de 2 types : 

R Les plus  nombreux sont  du type V Il y appara î t  deux r a i e s  
2- 

nouvelles : dhkl = 2,77A0 e t  dhkl = 2,98~O, qui peuvent appar ten i r  à Ca Oz, 8H20. 

.Ce qui  nous permet de d i r e  que l a  concentrat ion r e l a t i v e  de ce composé sous forme 

parfai tement c r i s t a l l i n e  a augmenté. 

x Quelques diagrammes son t  formés d'anneaux e t  de po in t s  ( c l i ché  3 ) .  

Ce qui  montre que parmi l e s  cons t i tuan t s  de l ' é c h a n t i l l o n  l ' un  d ' en t re  eux au moins, 

reponsable du diagramme de po in t s ,  e s t  monocr is ta l l in .  

11 e s t  à remarquer que nous n'avons pas rencontré de monocristaux dans 

l e s  échan t i l lons  de l a  terre de référence. 

Nous avons en  o u t r e  t e n t é  une expérience s u r  l a  t e r r e  de référence.  Le 

porte- objet du d i f f r a ~ t o ~ r a p h e  e s t  équipé d'un four  pouvant monter jusqu'à 1000P:~. 

Nous avons donc r e p r i s  quelques échan t i l lons  de t e r r e  de référence  e t  soumis ces 

de rn ie r s  à un r e c u i t  sous v ide  de 2 heures (montée du four  à 1000°C). N i  en  f i n  

de r e c u i t ,  n i  en cours de refroidissement nous n'avons,observé de transformation 

en monocristal ,  n i  d ' a i l l e u r s  d 'évolution notable du diagramme p o l y c r i s t a l l i n .  



VA : € c-\a^L. ltoa grà\av6 sJr 1.. ? 'a't.o n'r 1



{z: oI<- .Lpo.^,--lza(<



Vl l €c-\^."',[ l \o.rr f-Lkt{ 
s-,- \". C'outco^.<



,/Z .. ?'u< rac--.-,llà ; loo.u" Co\* , t l : ,24v<


	000137A 4
	000137A 5
	000137A 6
	000137A 7
	D.E.R131R

