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- Probleéme de la détermination des substances minérales

amorphes ou cryptocristallines des sols par la cinétique

de dissolution du fer, de la silice et de l'alumine,

selon la méthode de SEGALEN -

par P. QUANTIN ¥

Introduction

La méthode de SEGALEN (1968) consiste en la dissolution d'un sol sous
l'effet huit fois renouvelé d'un réactif alternétivgment acide (HC1 8 N, 30')
puis alcalin (NaOH O, S N, 2 ébullition. 5'). Une représentation simple, sous
forme de courbe cumulative, des trois éléments extraits : Fe, Al, Si, en fonc-
tion‘du nombre d'extraction, permet d'obtenir par différence la qﬁantité de

chaque élément provenant de substances amorphes.

Cette méthode a été trés fréquemment utilisée parules pédologues et les
-géologues de l'O.R.S;T.O.M., en raison de la simplicité et de la rigueur ap-
parentes de son principe. Mais, i l'usage;,des problémes d‘interprétation,des
résultats sont apparus, soit en partant de minéraux purs (SEGALEN et al., 1972;
GOUT et SOUBIES, 1972), soit en traitant des sols (LAMOUROUX et QUANTIN, 1973;
COLMET-DAAGE et al., 1973). Une certaine ambiguité apparait quand certains mi-
né;ahx cristgllisés sont'trés rapidement-dissous par le réactif de SEGALEN.
‘Ceci nous a conduit 2 remettre en question, non le priﬁcipe, maié'les modalités

" de cette .méthode (QUANTIN et LAMOUROUX, 1974).

Méthodolqgle

1. Principe ,
Nous avons cqmpgré les effets des facteurs conditionnant 1'action des'réac-

;ifs acide et alcalin sur la dissolution des é&léments : Fe, Al et Si. Cet.

-effet apparait sur les courbes de dissolution et -sur les diagrammes de diffrac-

-tion de rayorns X.

Nous .avons tout d'abord, reprenant la méthode d'extraction alternatxvement

acide et alcallne, falt varier un scul factcur : la concentration de HCl de
8 a4 N ; la concentratlon de NaOH de 0,5 2 0,05 N ; 'la tembérature de NaOH

a ébullltlon, a4 50° et a:25°. Puis, nous avons comparé 1l'effet des réactifs

HCl 4 N et NaOH 0 »5 N utilisés séparément, successivement ou za2lternativement.

Enfin, nous avons utilisé HC1l seul a divers concentrations de 8 & 0,5 N.
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2. Echantillons_de référence e

Nous avons choisi une large gamme de minéraux ou de sols comprenant des
oxy-hydroxydes de fer et d'aluminium, des argiles et des substances amorphes
Ou ;typtocristallinea. Ceux-ci ont été choisis parmi des échantillons bien
connus provenant de minerais du Brésil ou de Madagascar et de sols sur roches
basiques et uldFabaaiquea, originaires de Nouvelle Caiédonie et des Nouvelles
Hébrides. ' '

a) oxy-hydroxydes : magnétite, hématite, goethite, gibbsite, bauxite ferri-
fare meuble. ' ’

b) argiles : kaolinite, kaolinite désordonnée, métahalloysite, h&iloysite fer-
rifére, nontronite et.smectite ferriféere.

¢) substances amorphes : andosol désaturé 3 imogolite et gibbsite, ardosol ca-
turé 2 allophane et halloysite glomérulaire ultrafine.

Résultats

1. Oxy-hydroxydes de_fer

a) La réduction de la concentration du réactif acide HCl, de 8 2 4 N a pariris
de réduire tres fotteﬁentlla vitesse de dissolution de rertains minére-x
bien cristallisés comme la magnétite ou la goethite £ine, et de certaines
phases criptocristallinea de goethite ou d'hématite adortée sur les argilcﬁ
ou de goethite tr2s fine des bauxites meubles, Mais elle n'a pas modifié 1z
courbe de dissolution des hydfaxydes amorphes,

b) Le prétraitement par le réactif a’calin, NaOH a 0,5 M, acerolt tradn censi-
blement la dissolution acide de la goethite, méme quand elle est bien crin-
tallisée, i _

¢) La détermination des hydrdxydea de fer a 1'état amorphe peut @tre obtenue
avantageusement par l'utilisation du réactif acide HCl reul, 2 la connentza-
tion de 2 N. Ce qui évite la dissolution rapide des oxy-hydrcxydes <da Zfer
et d'aluminium cristallisés et réduit sensiblement l'attaque des aiglles
les plus fragiles,

2, Argiles 1 : 1, halloygite-ferrifdre

a) La réduction de la concentration du réactif alcalin NaGi, de 0,5 a 0,05 N,
ou de la température de l'ébullition A 25°, & permis une diminution sen-

sible de la vitesse de dissolution de l'argile. Majls ce n'est pas sufficant,

b) L'effet du prétraitement acide HCl 2 4 N, sur l'accroissement de l2 disso-
lution de 1la silice par la soude est trds spectaculaire, Il es: évident quc

l'on ne doit pas utiliser les deux réactifs acide et alcalin ni alternati-
‘vement, ni méme successivement,

-




c)

a)

b)

c)

a)
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L'utilisation du réactif.acide HCl, seul, de préférence a une concentra-

‘tion 2 N, permet d‘obtenir une dissolution trés lente et constarte de la

silice et du fer, assez lente et presque constante de l'alumine dés la
|

troisigme extraction.

Argiles 2 : 1, smectites-ferriféeres

L'effet de 1'abaissement de la concentration ou de la température du réac-
tif alcalin, NaOH, est encore moins sensible que dans le cas de 1'halloy-
site ferrifere. ' '

Par contre, lfeffet du prétraitement acide sur 1'accroissement de la dis-

"solution de le silice de l'argile par le réactif alcalin est enéoreAplus

spectaculaire. Il ne faut pas utiliser les deux réactifs, acide et alcalin,
ni suécessivement, ni glternativenment. _ ‘
L'utilisation du réactif acideFHCI, seul, ae préférence 3 une concenﬁra—
tion 2 N, permet,d'obﬁenir une dissolution faiblevet constante de la silice.
Elle modere trds sensiblement ia dissolution du fer et de.l’aluming et

produit une dissolution constante i partir de la troisiéme extraction.
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Les résultats sont trés proches de ceux obtenus ‘sur les smectites ferri-
feres trés solubles. Il faut &viter l'effet de l'alternance des réactifs

acide et alcalin et 1'utilisation de 1'acide HCl 2 la concentration de 8 N,

L'utilisation de HCl 2 2 N permet d'obtenir un rééultéc~qui'semb1é sépisr

faisant pour le fer et 1l'alumine. Mais la dissolution assez lente et cons-
tante de la silice, aussi bien par le réactif acide (HCl 2 N) qﬁé'le'réac*

tif alcalin (NaOH 0,5 N) utilisés seuls, pose un probleme ‘relatif a 1'état

cryptocristallin de cet élément.

'Andosols désaturés 2 imogolite et a gibbsite trés fine

L'effet de la wariation dé_la concentration et de la température des réac-

tifs est relativement trés faible. Il ne modifie pas la fdrme de 1la courbe

_de dissolution : les trois éléments Fe, Al et Si, constituants des substan-

. ces amorphes ou cryptocristallines; sont dissous en une ou deux extractions.

L'abaissement de la concentration des réactifs fait apparaitre nettement

des petites quantités de minéraux facilement solubles comme la magnétite

" et la gibbsite trés fine.

L'effet de l'alternance ou de la succession des réactifs, acide et alcalin,
est relativement faible., Il est .nul sur la dissolution du fer. Il est sen-
sible mais peu important sur l'extraction de 1l'alumine et de la silice.

Ces deux éléments sont presqu'aussi solubles dans le réactif acide que dans
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le réactif alcalin. Les oxy-hydroxydes de fer'et-dfaluminium,amorphes,
1'allophane et probablement aussi 1'imogolite sont tres fécilement solu-
bles dans 1l'acide HCl 4 N. La légére différence dans la dissolution de
Al et Si par le traitement acidc seul relativement au traitement des réac-
tifs alternés mettrait en évidence une petite quantité de minéraux argi-
leux. ) -

c¢) L'utilisation du réactif acide HCl a la éoncehtration 2 N permet d'obtenir
de bellés courbes de dissolution des trois éléments : Fe, Al et Si e£ de
bien distinguer les produits amorphes {ou cryptocristallins)-des subsian-

ces cristallisées.

Conclusions

Si 1'on limite strictemént le probléme 3 la détermination des substances
minérales amorphes dans des sols contenant des minéraux cristallisés, oxy-
hydroxydes de fer et d'aluminium ef'argiles ferrifires, tres facilement solu-
bles, l'expérimentation des deux réactifs, acide et alcalin; préconisés dans

la méthode SEGALEN nous amene aux principales conclusions suivantes: :

I°~ 11 faut éviter d'utiliser alternativement les deux réactifs, 1l'effet pré-
traitant de 1'un pouvant accrolitre abusivement l'action de 1'autre sur des

ninéraux cristallisés,

2°r.P6ur obienirila dissolution difféfentielle des oxy-hydrbxydes~de'fet et
d'alumiﬁe 3 1l'état amorphe‘et a l'état cristallin;hil esf poésible ﬂ'util@ser
l’acide chlorhydrique seul aux cohcentrations 4 6u 2 N, La_éoncentraéion an
_est trop forte. En dessous de 2 N, la courbe de dissolution du fer n;est'plus
shffisaﬁment significafive. | -

~ o

. 3°- Pour obtenir la dissolution différentielle du fer,'de.lfalumine et de la
silice dans un sol contenant des oxy-hydroxydes et des silicéteé 2 1'état
amorphe et cristallin, il est possible-d'utilisef,l{acide chlorhydriqué seul,
Mais il fauti en présence'd'argiles ferriféres,_limitér la éOncéntraEion de
l'acide a 2 N‘pour réduire au minimum la dissolution.du. fer ét.de l;aluminium
des argiles. Dans le'casvparticulier des andosols satufés; riches en silice
et a afgiles cryptocristallines, l'extraction de la silice amorphe ﬁaurrait
gtre obteriue séparément par le réactif alcalin seul j il convieﬁdfait d'uti-

liser la soude & la concentration 0,5 I et a 25°%.

En conclusion, pour la détermination la plus stricte possible du fer, de
1'aluminiun et de la silice a 1'état amorphé dans' les sols, per la méthode
cinétique de dissolution chimique on pourrait proposer d'utiliser exclusi-

venent comme réactif 1'acide chlorhydrique 2 la concentration 2 N. Mais il




est certain que la méthodologie préconisée par SEGALEN, si l'on fait varier
la concentration ou la succession des réactifs, peut contribuer 3 préciser
la nature des minéraux ou 1l'état cristallin de ces minéraux dans les sols.

I1 s'agit alors d'une autre voie de recherche.
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