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INTRODUCTION

Ltextraction des argiles par les méthodes classiques risque
de provoguer leur dégradation par suite de l'emploi de divers réactifs

chimiques.

Le but de llutilisation des ultrasons dans cette opération
estde parvenir & les obtenir dans leur état originel et d'éviter méme

de dissoudre certains éléments traces qu'elles peuvent contenir.

I1 en résulte la proscription des réactifs chimiques, facteurs
principavx d'altération des mindraux étudiés. Tout au moing leur emploil
doit &tre limité & certains d'entre eux et seulement pour un temps trés

court,

Ce procédé dlextraction a ll'avantage d'@tre rapide comparati-
vement aux méthodes classiques traditionnelles ; .il rend les conditions

du travail commode, le rendement meilleur avec économie de réactifs.

Dans la premiére partie de ce travail, nous faisons un rappel
aux différentes méthodes classiques d'extraction des minéraux. Ensuite

la description de la dispersion des argiles aux ultrasons.

La deuxitéme partie sera l'application de la méthode a l'ana~ .
lyse des sols et & 1'étude des minéraux extraits avec présentation des
résultats d'analyse thermique et examen aux rayons X, selon les méthodes

dassiques et aux ultrasons.

Enfin la conclusion dégagée des résulibabs expérimenbaux des

deux modes d'extraction des minéraux argileux.






PREMIERE PARTIE

METHODES DE DISPERSION

Chapitre I ~ Rappel des méthodes classiques

Chapitre II - Dispersion aux ultrasons






CHAPITRE T

RAPPEL DES NETHODES CLASSIQUES
DE DISFERSION DES MINERAUX ARGILEUX

PRINCIFE

Parmi les méthodes classiques internationales couramment
utilisées depuls umne quarantaine d'années, nous citerons pour mémoire,
la dispersion & la soude, & 1'ammoniaque, aux chlorures de K et de Mg ;

au citrate de sodium,.au pyro .et & l'hexamétaphosphate de sodium. .

Dans le souci de conserver l'argile dans son état originel
aprés dispersion et celui de ne pas détériorer l'appareillage d'analyse
thermigue différentielle (constitué essentiellement de matériaux en
Silice) par ces divers agents chimiques & base de Na et de X, nous
avons préféré pour 1'extractioﬁ.deé‘éfgiles destinées a l‘ahélyse ther-—
migque différéhtielie 6t & 1'examen aux rayons X, la dispersion & 1'ammo-
niaque qui g”l'avantage de ‘se séparér du minéral sous forme d'ammoniac
NH3,

Le processus des opérations successives est le suivant ¢
- aprés destruction de la mbiére organique & l'eau oxygénée,

1l'échantillon subit une désaturation & 1'acide HC1 N/20.
Tes chlorures ainsi formés et llexcés d'acide HO1 sont lavés
plusieurs fois & llean jusqu'a neutralité. On introduit 1'ammoniaque

qui tféhsformell'afgjlé H+ en argile NH4+, laquelle, aprés prélévement



et éveporation & température modérée aboutit au minéral H+ par voie

ammoniacale.

L'usage d'un autre dispersant tel que le scude nous con-
duirait a l'argile sodique,

La soude dénature non seulement le minéral, mais consti-
tue avec la silice (support des couples thermpélectriques et de 1'é~
chantillon étudié) du silicete de sodium, substance vitrecuse qui met
1l'appareil d!'A.T.B. hors d'usage, par destruction du support et iscle~
ment des couples de l'échantillon ~ cause de mauvaise détectian des

réactions chimiques du minéral,

C'est la raison pour laquelle la dispersion ammoniacale

nous semble préférable & toute autre dispersions

METHDDE DIEXTRACTION AMMONIACALE DE LA FRACTION ARGILEUSE

destlnee aux analyses thermiques et & l'examen aux rayons X.

Elle consiste & effectuer sur 30 & 40g de sol tamisé au

tamis de 2mM ,

1% = ia destructlon de la matiére organigue

C'est L'élimination du mllleu Lerreux, au moyen dfeau.
oxygénée, des substances Drganlques d'origine animale et végétale,
sous forme d'anhydride carbonique et d'eau,

L'excés de cetite eau oxygénée est décomposée par chauffage

et agitation de la solution, sur plaque ou sux bain de sable.

2° w La désaturation

La terre est un milieu heturogene assgz complexe. Aprés dess
truction de la matlere DTganque, elle .ne renferme pas: moins d'autres
géléments tels que deslsels et catiogs div rs qui peuvent saturer l'an=
gile ; il faut l’er{ﬂébarrassoziPour y parvenir, deux cas sont &

considérer §

n



a) Le sol est non calcaire
L'opération de désaturation d'un tel sol consiste en la

dissolution de ses sels et en 1'échange de cations par llaction
d'une solution d'acide Chlorydrique N/20 : ils sont entrainés sous

forme de chlorures solubles,

. se substitue ginsi aux cations dont llar-
gile du so0l s'est enrobée et permet & cette derniére de se trouver

sous sa forme H+, selon la réaction classique :
Argile Xn + nHC1 nXCl + Argile H+.

Cette transformation de la Ffraction argileuse X+ en fractlon
argileuse H+ au moyen d'acide HCOL N/20 ou désaturation se pratique
systématiquement dans le cas des sols "non calcaires™, clest~&~dire,

en pratique, ceux dont ls teneur en CaC03 n'excéde pas 5%.

b) Le sol est calcaire (teneur en CaCOB supérieure a Bp)

Ta décarbonatation de tels sols est ume des opératicns des
plus délicates & rédaliser danms le but d'obtenir des minéraux argileux
proprement dits j; la décarbonatation du carbonate; surtout du carbo-
nate de calcium, nécessite une acidité plus forte que la désaturation
du sol non calcaire.

Une augmentation d'acidité risque fort de solubiliser, en
plus des sels et cations du sol,. Yaluminium (ou le magnésium) des
silicates hydrates et de pre01p1ter la silice des minéraux argileux
qui sont décomposés. Pour éviter cet inconvénient, on peut n'utiliser
HC1 qu'd la normalité N/20 comme précédemmént, mais on risque alors
de ne pas détruire suffissmment les grains de calcaire, en partlculler
dans le cas de calcaire dur ou de greins trés fins de la taille des
particules argileuses, qui demeurent intimement mélés & ll'argile (sur~

tout dans le cas-des:sols marneux).

. : g - |
La solubilité de ceés particules "réfractaires” peut se réal

[
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liser cependant au moyen d'une solution dacide HC1 N/5. L'opération

steffectue alors en étapes successives.

Aprés destruction de la matiére organique, le sol est atta-
qué & plusieurs reprises par de l'acide HC1l N/5. Il se forme du chlorure

de Ca gqui flocule la fraction argileuse.

Par décantations, on sépare les chlorures du dépdt terreux.
Le résidu est lavé 4 & 5 fois & 1l'eau chaude dans le but d'entrainer

la totalité du chlorure de Ca provenant des carbonates décomposés.

Le point isoionique est atteint lorsque la décantation s'a-

vére difficile, aprés 8 heures de dépdt de la solution terreuse.

" Ta désaturation est achevée lorsqulen présence du Ag+lN03-
et de 1'Oxalate d'ammonium, gquelques gouttes de solution de lavage

final n'indique point de précipité dli au Cl- ou au Catt.

3° La dispersion ammoniacale

Dans un liquide tel que l'eau, il se manifeste wne force de
répulsion F entre deux particules argileuses H+A- et H+Al-, Cette force
se traduit par l'éloignement l'une de l'autre de ces particules de
charges égales : c'est la dispersion., Elle a lieu & partir d'un pH

déterminé, suivant la nature de llargile étudide.

Clest le point d'équilibre -des particules du minéral ou le

point de dispersion commencante. Il se vérifie par la relation.é

Ht A= -~ Ht A= = O
puisque : O H+ A~ =  HtA'-

solt ¢ A - = Al-

A ce point isocionigque, augmentons le pH du milieu par adjonc-
tion de 1l'ammoniaque s chacune des particules d'argile. H+ se trens-

forme en particule dlargile NH4+ selon s

- 10 -~



H+A~ + (OH)NH4 oweime—$ H2O — + NHA+A-
et HtA'-  + (OH)NH4 ————3H20  + NHA+A'-
NH4+A~ et NH4+A'~ représentent bien llargile dispersée sous sa forme

ammoniacale,

4° - Le prélévement

Aprés agitation rotative 2 heures, la solution ammoniacale
de terre est ajustée & 1 litre avec de lleau distillée dans une allonge

et laissée & sédimenter.

Aprées 16 heures de dépdt, on siphonne sur 20 cm de profondeur

la fraction é’zp.

On reprend le dépdt en complétant le volume de 1l'allonge &
1 litre avec de l'eau ; on agite et on laisse au repos encore 16 heures;
1'on siphonne & nouveau comme précédemment, On réunit les 2 préléve-

ments de maniére & avoir une quantité suffisante du minéral.

5% — L'évaporation

L'argile siphonnée est recueillie dans un bécher forme
basse et évaporée sur plaque chauffante (ou sur bain de sable) jus—
qu'a environ 2 cm du fond. L'évaporation de l'eau est achevée & 1'é-
tuve & 60° C, température qui ne risque pas de modifier certaines
reactions endothermiques de quelques minéraux tels que la montimorile-
lonite, la métahalloysite,_les amorphes etCae.s: T~

- 11 -
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CHAPITRE IT

DISPERSION AUX ULTRASONS

Te but de cette méthode est de disperser. les argiles toutb
en les maintenant dens leur état originel, sans altérer les éléments

traces qui peuvent y &tre présents.

Comme nous l'avons indiqué précédemment, la destruction
préalable de la matidre organique & l'eau oxygénée et la désaturation
& l'acide chlorhydrique des échantillons peuvent en effet provoguer
d'importantes modifications des minéraux j; en particulier dans le cas
des montmorillonites calciques ou magnésiennes.

LY

-Dans la deuxieme partie de ce travail nous procéderons &
des comparaisong des produits extraits par les méthodes classiques et

celle des ondes ultrasonores.

DESCRIPTION DU PRINCITPE

L'émission de courte durée dans l'eau (pour les sols basiques)
dans l'eau et dans une solution ammoniacale (pour les sols acides)
des ondes ultrasonores, provoque des phénoménes d'agitation et de
cavitation gul exercent sur les surfaces ' des lamelles argileuses
adhérées les unes aux autres, de brusques variations de fortes pres~
sions locales, de l'ordre de 500 Kg/cm2, capables dlarracher aux élé—

ments argileux, leurs lamelles constitutives.

- 13 =



Ces lamelles sont ainsi libérées, les sels contenus se dis~

solvent dans le liguide et une ceritaine ionisation se produit.

Chaque unité cristellise repoussant 1'unité cristalline
voisine de méme charge, provoque dans la masse argileuse, un mouvement
brownien se traduisant par la dispersion générale des minéraux.

Aprés sédimentation, on préléve et centrifuge la fraction
argileuse que 1l'on sépare ainsi de la solution saline.

Aprés quelques lavages & l'eau, on séche -l'argile, soit &

l'air, soit & une fempérature de 1l'ordre de 40 & 60°C,

DESCRIPTION DE TA MEEHQEE,

Le gennrateur a ultrasoms

5

L'apparell utmllsé est le Generateur tran81storlse "W s U 157v
Ultrasonic d'une pulsbance de 170 W et fonctlonnant gur 110 -~ 220 volts

.,monophase&,Sa fréquence est de 40 kHZ. .

Il 'est muni d'une cuve inoxydable de 220 %170 x 150, relide

au Générateur par 1'intermédiaire d'un cordon blindé (schéma)

Utilisation : dans une boite pléstiqué munie de soh couvercle et conte-
nant 100 & 150 cc d'eau, on introduit 30 & .40g de terre tamisée au

tomis de 2 mm,

La cuve & ultrasons étant garnie dleau, on y introduit la
boite et son contenu et l'on soumet 1'engemble aux ondes ultrasonores

5 minutes.
Le contenu de la boite estensuite transvasé dans une allonge
et ajusté & 1 litre.
Apré$ 16 heures de sédiﬁeﬁtatiﬁh; la fraction argileuse
est prélevée sur une hauteur de 20 cm eﬁ ééntrifugée, une demi-heure,
a4 3 000 tours/mn. ‘ .

- 14 -
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Ltargile est séparée de sa solution par décantation, lavée
et séchée & 1'étuve & 60°C,aprés adjonction d'esau oxygénée pour la

destruction de la matiere organique résiduelle,

ETUDE DES PARAMETRES OPERATOIRES

- Cette recherche a.été depuis longtemps et reste encore
l'objet des travaux de divers auteurs soucieux de trouver des condi-

ticns idéales d'extraction des minéraux argileux j en particulier :

G, MILLOT et G. NDISETTE (1948) - A. MATHIEU-SICAUD et G. LEVASSEUR
(1948~1949) ~ A,E, CRAWFORD (1955) ~ R. SALY (1967).

Les conditions opératoires représentées par les diagrammes
ci-aprés sont celles gue nous avons mises au point et gue now pra-
tiquons couramment, depuis deux ans, dans les laboratoires pédolo~

giques de 1'0.R.S.Ts0.M,

. — ESSAIS DE DISPERSION DES ARGILES DES SOLS (acides cou carbonatés) avec sédimentation

dans un volume de liquide constant (1 000cc) et poids de terre variable.
Etude des pourcenﬁages de dispersion ;3 influence du pi.

Avant d'étudier avec suffisamment de détail les principaux

paramdtres opératoires, et pour pourvoir mieux structurer notre re-

‘cherche, nous avorig tenu & vérifier rapidement sur guelques échantil-

lons traités guivant la méthode suivie depuis plus de deux ans (dis-

persion aux ultrasons), l'influence possible du poids de terre utili-

sé et du pH de dispersicn.
"é} Dispersion des argiles des sols acides dans 130 cc dleau
(dispersion stabilisé au litre & pH 9 par de l'eau ammoniacale & 1%)

3 valume de liquide constant (1 0OOCcc) et poids de terre variable.

S

Soit quatre échantillons de sdls acides 3 pHS portés, pax

"avages successifé a4 pHT" et dispersés & raison de 4, 10, 20 et 40 g

. dans 150cc d'eau,



e

On stabilise la dispersion & pHY9 par une solution ammonia-

cale & 1% (10cc d'ammoniaque concentrée mr litre de solution).

 Les pourcentages d'argile recusillie dans chaque cas et
pour chaque échantillon sont coux réunis ci~aprds: (tableau n°t,

et diagrammes figs 1)

Pour un:variation de poids de turre (da 4 40 g) c1uper sée
dans 1SDcc d'eau ot stabilisée dans un litr. de solutlon, las pourceri-
tages d’arglle recueillie sont prat;quement egaux et pas trés différents

des pourcentages granulometrlques prealablement determlne ;

a

TABLEAU No1
POURCENTAGES DEARGILE DES SOLS ACIDES
EN FONCTION DE LA VARIATION DE LEURS POIDS *
) ) : nw»_‘ o ‘—~__ ‘ ! % argile
Echantillon Poids de terre Argile % o
) , granulométrique
4 , .19
. - 10 .19
Ka 33 _ 200 .. | 18,5 20,5
.40 .. 18,5 '
4 o 16725
R 10 S
eSS W s 2t
L ' - 4o Lo S
s 10 S (I
KP 10,1 . Co20 A Y S L 21,
. s 40 i ‘ 17 ‘
4-- T ln. qBes
_ 10 17
KP 13,1 - 20 o 17,5 -~ 29,
= e A0 L TS ;

* Voir di agrammes d'analyse thermique et deffractohétrique des échantillons

p. 32,

~ 16 -



Y% d’argile

20-
_\ . . o ; . i 7
~ . KA 33 (18,5 - 19% d’argile)
_ommee e KA 855 et KP 13,1 (16,25 & 17,5% d’argile) <
T ; KP 10,1 (I5~17.% d’argile)
= ‘ ' o A
R /
15
g. de terre

20 40

£
o



% d’argile

10+

\|

FB 53,6 (9,5 -10% d‘argile)
FOZ 97 (7,5-9% d’argile)

“.———-————I——-—————v—_

FB 1264 bis

\ "KB3 d 21% d’argile

g. de terre

pH 8
- 8



b} Dispomcion dee wegilep des omla canbonotéa {dans l'=au) 3 volupe
de liquide constant et poids de texxe variables

Comme_dans le ¢ cas récédent, nous avons utilisé des poids de terrs

v.VEraable de-4.a 40 g-.dang 150 co deau et avons laissé sédimenter 16 heures
.Apar Litre ds solutlonl
. . Les pourcantages d*arglle recuedillie lors de la dlsper51un ds oes
-sals carbonates ne depassent guere les 50 % des valeurs granulometrlques j‘
”ce maxlmum est obtanu dans le cas des sols a4 pH B4 ‘ .

A pH 7, la dlSpEISlDﬂ ast prathuement nulle (dlagramme flg.Z,
echantlllon KB3azld% d'arglla granulometrlque), mals elle augmente en
fonctlcn du pH de 1!&chantillon (tableau n%ll, dlagrammes flg.Z). )

TABLEAU II
"POURCENTAGE D'ARGILE DES SOLS CARBONATES. . 7=* ...
'EN' FONCTION DE kA VARIATION.DE LEURf.s.F;meé'“ B
Echantillon . Poids de texre Argile % % argn.le T pH o
. oL ’ | granulomdtrique
v 4 ; 10 ,
. S 0 ' 10. S R e
FB 53,6 20 : 9,5 ;0 19 '8
' o a8 9,5 4o
4 ‘ - 7,5 ; ; .
| 10 7,5 | RS S
FOZ - 3T . - A 9 A T T
\ 40 o 9
EARRA 11 : 5,5 A
FB 1264 bis - .. .20 5,25 187 . - 7,5
40 5 2 ‘-
\ 4} 2,5 - ;
15 IR - .
40 1,375 . -




e) Influence du pH sur la dispersion des minéraux argileux é'QuiQ%égl
de liquide constant et puids'dé terre variables o

" Sur le grephique {fige3) nous avons reporté avec les mEmes
axes de coprdonnées; les diagrammes des figures 1 st 2, Cela fait bien
ressprtir llaccroissement de la dispersion de ltargile en fonction du
pH de la solutioni Elle est pratiquement nulle & pH 7 (pour les sols
décarbonatés par lavage) et presque totale en milieu ammoniacal, & pH 94

(pour les sols acides).

B -~ ETUDES DE LA VARIATION DES- PRINCIPAUX FACTEURS DE. DISPERSIUN DES MINERAUX- ARGILEUX

" sur sols acides et sur.sols parhonatés)

L'étude prdcédente n fait ressortir que les xzésultats de la

dispersion varient tr®s lavgement en fonction du pH du milieu e plus
 faiblement en fonction de la proportion de terre par rapport au liquide
de dispersion = - e e e . e e

Dans la-série dlanalyses suivantes, nous gvons cherché 2
préciser ces influences en utilisant solt lleay pure, solt l'eau ammae
niacale & pH variable! 'N.“i“'. o “?i‘ B

Le temps de diéﬁeréion a;toujaurs été de 5 minutéé;déﬂiéé la

- plus courtse, prathuemenﬁ'pnur‘ﬁbtenlr le maximum de dispersloh comne’ 13.
montre la figure 4: ci~aprds,

Les résultats dlanalyse thermlque dlfferentlalla de 'Itargile
dispersée en fonctlnn du tamps sont _Beux représuntes f;g.s ol les. tempée~
watures des reactlons endatharmlques des eaux dthydratation & 140° C
et celles de constitution entwe 590° - 615 ° de kaolinite sont pratique

ment 1nvar1ablas d'un dlagramme = l'autre. :
': " Dans una prammare sérme de mesurcs, naus avons.malutenu la prlse
d'¢ssai a 10 g de sols andBB 3 pH 5 ot a pH variasble de T 4 B 3 dans le

cas des sols carbonatea. A

e e Ve A ae e e e tmane 7 tw e Smeeet o emmisnor e b bes s st tommabins

O R N T L 3 LRI B e



204

KA 855 et KP I3,l

T T FB 53,6

Foz 97

TN Cl—" ot et v ——— T O PO v —

Sols acides
dispersés @ pH®

a NH4H

Sols basiques

dispersés dans

'eau a pH 8
7 - e
i - 7,5
7 - T
g. de terre

B
o
o
O

&"“igz3



BECHANTILLON GA 54

% d’argite
507 Variation du pourcentage d'argile dispersée en fonetion du temps de dispersion aux.
ultrasons

404
Echantillon GA 54 (pH = 4,6) & 43 % d'argile

30+ ) .

Poida de terre 10 g 10 g i0 g 10 g 0 g
204 | Voluze d'eau am, & 1% 1 000 oc 1 0G0 ce 1 000 ce 1 000 ce 1 000 ce
Tcaps de disperaieon 1 2t 3! 41 51
104 Pourcentages dlargile 38,200 39,000 41,000 41,000 41,500
3
il él |3I ‘;I él
T . Fig. 4 -
3
= YE ol e 8 Kol ¢ i 5—1 %‘r § & 5
8
s LJ ‘:‘:\ s |l ) J ) J
£ é - = 3
i L U
é*-—-nt.ﬂ», _‘,w:_‘-,.....,_.,

Figo 5 = Echantillon GA 34
A.T.D., qualitative des argiles rscueillies en fonction ae tempsa



Dans un seconde série, nous gardons le pH du milieu

comme ci-dessus, mais pour un volume de 300cc de liquide pour les

_ sols acides et de 400cc, dans le cas des sols carbonatés j pous

avons Tait varier le poids de terre de 5 & 135 g,

Dans une troisiZme série, pour.une prise d'essai de 10g de

.80l dlSpEISB dans 150cc.d'eau. et laissés. sédimenter dans un litre de:

- splution, onva: fhlﬁ*varler-ie pH-de celle-ci, gréce & l'addltlon :

d'ammoniadue, de 5,5 ou 6,5 & 9 pour- les sols non carbonatés et de

7;5.2 9,2 cu 8,15 & 9,4 pour-ldés sols catboriatés,

- DISPERSION -DANS LAEAU A pH DETERMINE

page 20"

’1° - Polds de tcre consiant (1Dg) - volume d'eau varlable

‘Etude du volume d‘euu nécessire & la dlsper51on totale de ll'argile

contenue dans un échantillop“de sol acide,

Trovs échantillons de:sols acides KA 33 « KA 855 et KP 1D 1

‘de tenehr respective en arglle ; 20% 21% et - 21% ont ete dlsperses

at sedlmentes? tels guils:a raisan de 1@9, aux. ultrasons dans it

m':l'eau & volume Varlant de 1DD SUDQC comme 1nd1que tableaux»III,

l'
iR

Les max1ma de pourcentageu d'arglle recu01llle,se s;tuent a
300cc et ils correapondent alors, a une unité pres, aux pourcentages
respectifs d‘arglle granulometrlque, déterminés par alllBUrs, de cha-

cun de- ces.ﬁghantlllons. i

Les dlagrammas de la fluurc 6 montrent qu‘entre 100 et 300cc,
la dlsper510n de: l'arglle dans 1teau augmente. ;3 elle atteint un’.maximum
pouxr 3DDcc dans les conditions de cette expérimentations

Au deld de 300ce d'eau, Bn note une régression qui, en fait,
correspond & Une trop grande dispeision des porticules aréileuses dans
un volume de licuide important; Ceci se traduit par une diminution du

pourcentage dfargile recueillie, les quelgues résultats rapportés

10 =



ci-dessous font ressortir la rapidité du phénoméne.

TABLEAU IIT

S0LS ACIDES
POIBS CONSTANT ( 10g PAR VOLUME) ET VOLUME VARIABLE

ECHANTILLON n)1 ou KA33 A -20,5% d'ARGILE GRANULOMETRIQUE

Volume 100 200 300 400 300ce

g % d'argile 11,18 4 ymm 20,58 16,36  .|. 18,30

.ECHANTILLDN 'n°2 ou KABSS A 21% d'ARGILE THEORIOUE

|
Volume . 100 200 300 400 ‘ 500cc

% dlargile 0,14 7,50 . 19,92 10, 60 ‘ 1,40

— -

ECHANTILLON n® 3 ou KP10,1 & 21% d4ARGILE THEORIQUE

Volume . . 100 200 300 400 500

| % dlargile | 6,72 10,92 19,82 | 13,38 | 13,50
f i i

t

i

Les diagrammes d'analyses thermiques et diffractométriques (ps 32) montrent
que les produits d'extraction ne comticnnent qle des mihéraux argileux, en

particulier dans 1l'échantillon extrait dans'ur volume de 300ces
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Sols carbonatés.
Dans l'eau, les argiles des sols basiques sont généralement
autodispersables lorsqu'ils ne sont pas en méme temps suffisamment

"ecalcaires.

vew oo .. .. .Oette dispersion demeure partielle pour ume basicité trop
forte du milieu, Clest ce qui slobserve sur les trois échantillons

" carbonatés s

KB 3, TB. 53,6 ot.FB.1264 bis

- de ‘teneurs respectives en argile de :

23% 19% et 18%

et ew carbonates : '37 ,Thy 24,7% et 18,9%.

+

Gomme le font resuortlr 1estqblequx IV et.lm flgure Ty on
“observe un accr01ssement de la dlsper81on entre 1OO et 400cc. Mais
le maximum de pourcentage d'argile recueillie. pour. 400cc ne depasse
pas 50% de la valeur grenulométrique, pour les sols & teneur moyenne en
carbonates (18 - 18, 9%)

Ce pourcent%ge tend vers une valeur nulle_lorsque la teneur

en carbonates atteint environ 38% (diagramme fig. 7)

Comiis dans 1é céS'dé§'S6lS“aciaéég une augméhtation de
volume de solution provoque la dilution de cette argile‘; ce qui se
traduit également par une diminution régulidre du pourcentsege d'argile

récueillie entre 400 et 500ce de solution.
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TiBLEBAU IV -

§OLS BASIQUSS DE pH ALLANT DE 7 A 8 DANS L'EAU
POIDS CONSTANT (10g PAR LITRE) ET VOLUME VARIABIE

ECHANTITLON n°1 OU KB% (pHT) A 25% D'ARGILE THEORIQUE

Volume

100

200

300

4.00

500c0

% dlargile

0,75

0,70

1,16

0,85

ECHANTITLON n°2 ou FB 53,6 (pH8) A 19% d'ARGILE THEORIQUE

Volume

100

-

500

400

500¢c

% d'argile ¢

0,13

!

L

. 0,62

9,24

2,70

ECHANTILLON n°3 ou FB 1264 bis (pH 7,5) A 18% &'ARGIIE THEORIQUE

Volume

100

200

300

400

500¢c

% d'argile

0,19 .

0,92

9,36

2,60

20 - Volume d'eau constant — poids de terre variable

Sols acides

NQQS avons pu'détérﬁimer;expérimén%alement (pages. 19 et 20)

gue la quantité d'eau nécessaire & la dispersion totale de llargile

de 10g des sols acides est 300cc,

Hous avons voulu réaliser une vérification en maintenant

ce volume constant et en faisant varier (en trois valeurs seulement,

par suite de ln trop faible quontité d'échantillon disponible) le

poids de terre.

Nous avons choisi : 5, 10 et 15g.

-20 .
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Le tableau V montre les faits sulvants

Le maximum de- dispersion est obtenu pour 10g, il corres-
pond & peu prés & la valeur obtenue par la méthode habituelle d'a-

nalyse granulométrique.

Le pourcenbage dlargile diminue pbur un poids de sol in~
férieur & 10g, par suite de la trop grande dispewvsion des particules

minérales dans un volume ingortent de liquide.; .

Pour un poids - des mBmes sols -~ supérieur a 10g, le pour-
centage d'dgrgile recueillie est toujours inférieur & la valeur gra—
nulométrique. La qu-ntité de liquide utilisé apparait donc insuffi-
sante 5 les parbticules argileuses paraissent se trouver limiteées dons

leur mouvement, par suite d'un poids excessif de matiére argileuse.

TrBLEAU V

’ SOIS ACIDES A pH 5 . _
‘ POIDS VARIABLE ET VOLUME CONSTANT (500cc) PRISE = 10 ce

BOHANTILION n° 1 ow KA 33 & 20% d'ARGITE THEORIQUE

i

Poids de ‘terre 5 g 10 g 15 g

o e e et e RAITLYM S

. % d'argilé e 20’16 . 20950g* - ‘17,16 .

T ECHANTILLON n° 2 o KA ‘855 & 21% dVARGITR THEORTIQUE = .-

Poids. de *erre 58 . 10.g ... .1 15 8.

% alargile . .. o 4eB0 23,50 .1 .....0,24

P SRS S

T TECHANTIDLON 1% 3 ou 'KP 10,1 & 21%-@¥ARGILE THEORIQUE

Poids de terre 5 & 10 g 15 g

% dtargile 13,4 2344 9,8




Sols carbonatés.

De méme que dans le cas des sols acides, en nous fondant
_sur les résultats précédemient obtenus, nous avons repris les sols
carbonatés et vérifié leur dispersion dans 400cc de solution pour
5, 10 et 15g de terre.

Tes résultats sont reportés dans le tableau VI,

On y observe que :
pour un poids de sol inférieur & 10g dans 400cc d'eau,
les argiles 4 disperser sont trop diluées et les pourcentages

obtenus sont trés faibles. ;

pour 10g, la dispersion est la plus forte. Elle reste
. trés faible dans le cas du sol & pH 7 3 elle est beaucoup plus forte
pour les sols & pH 7,5 et 8, Elle peut atteindre alors 40 & 65% des

teneurs en argile granulométrique deséchantillons.

pour un poids de sol “supérieur-d 10g dans 400cc, la quan-
tité d'eau utilisée paralt insuffisante et la dispersion obtenue
est nettement inférieure, Elle devient mdme fréé faible dans le cas
du éofgg'pﬁif95 aéséé"bien‘disperséAaVec ngfﬁéﬁf74QOéé;' -

TABLEAU VI

N SOIS CARBONATES DE pH 7 & 8

“r 0o POIDS VARTABLE BT VOIUME CONSTANT-(400ce) PRISE z 10ce

ECHANTILION n® 1 ou EB3 & pH 7.et.a 23% 4'ARGILE THEORIQUE

. Poids de terre 58 L1008 A58

% dtargile  _|. . ...0,56 g . 0,64 . . 0,64

B ar want




TABLEAU VI (suite)

SOLS CARBONATES DE pH 7 & 8
POIDS VARIABLE ET VOLUME CONSTANT (400cc) PRISE = 10 ec

Ry

o ave ey

ECHANTIILON n° 2 ot FB 53;6 & pH8 et & 19% A'ARGILE THEORIQUE

Poids de terre 5g 10g 158

% d'argile 3,52 8,0 6,60

ECHANTILLON n° 3 ou PB 1264bis & pH 7 5 et & 187 d'ARGILE
THEORIQUE

Poids de terre 10g f 15g -

i
% d'argile 1,44 | 12 | 1,6
' ;

DISPERSION DANS T'RAU A pH VARIABEE

Poids de terre et Volume d'eau~constants e e

Sols gcides

Nous avons constate (pages 23 ) que la disperéiaﬁ4aéns
300ce d'eau de 10g de chacum des echantlllons ac1dew : KA 33 - KA 855
et KP 10,1 a donne des pourcentages corresponaant plus ou moins sui-
vant les cas aux pourcentages granulometrloues prealablement determz»

nés (page 16 flg.1 ).

..Nous .avons cherché 3.vérifier si. les valeurs obtenues.dée ...
pendraient des pH de dispersion, R - .
Nous avons fait varier celui~ci en ajoutant aux solutions
aqueuses de <dispersion acides, des‘quantités croisssntes d'smmonia-
gue ‘concentrée. -

Nous avons obtenu les résultats suivants (tableau VII).



Il y a lieu de remarquer que
Les maxima des dispersions se situent généralement entre pH 8
et pH 9 ; (fig.8)
' Les pourcentages d’arglle recuelllle paralssent superleurs aux
valeurs granulame‘brlques sur cesg echant::.llons tels quels. ‘
I1.y a donc lieu dfeffectuer des lavages de ces sols & 1'gau &
pH 7 avant lladditien.de l'ammoniaque; parce que les- solutions de lavage de .. .

ces sole acides auxquelles ont &t ajoutés 10 cc d’ammonlaqye“cgngsntraao

TABLEAU VIT-

SDLS ACIDES
POIDS ET- VBLUME CONSTANTS (10 g paz-Litre) - pH VARIABLE -~ PRISE-= 10cc - -

i ECHANTILLDN n® 1 DU KA 33 =] 20 5 % d*ARGILE THEORIQUE
Ammﬂniaqu;1 ’ ""6 ..;é h 1525 ce | Z,éaméc , 5 ce 10 co
N T UL DL B
* drengile 1,6 | | w2 | 1m0 | e |
ECHANTILLON n® 2 ou KA B55 & 21 % d:ARGILE THEDRIQUE -
Ammoniaque ) ' "D cc:'  k ;;25 oo , ?;SD'EC B ﬁc %D'OG
% dtargile 17,6 él;u 23,1 23,2 - 1?;&

ont laissé; aprés évaporation 3 1'air; des précipités que nous pensons~€§re ‘
-des sels ammoniacaux, probablement dﬁs,é da présence des acides organigues
tels que les acides humiques ;. ou mindkeux tals que les sulfates s oto
Mais l'importance des pourcentages dlargile recueillie nous amee

nera & rechercher, lozg: des;travaux ultérieurs, -quels autres phénom&nocs peuts
vent intervenir comme la destruction de pseudosables, souvent indiqués)

par les auteurs (CHAUVEL) ‘dans le cas des sols analogues & ceux que
nous étudions ici. L& sol KP 1a;i possgde dlailleurs une quantité appréciable
dtoxydes et d'hydroxydes de fer (hématite,goethits) qui apparaissent sur le

diagramme de rayons X (fig 10§ page 33}
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~ TABIEAU VII (suite)

. SOLS ACIDES
POIDS ET VOLUME CONSTANTS (10z pax litre) - pH VARIABIE - FRISE = 10 cc

ECHANTILION n® 3 ou KP 10,1 & 21% 4'ARFILE THEORIQUE

Ammoniéque 0 cc - 1425 cc 2,50 ce 5 ce |10 ce
pH 545 8,2 8,7 8,9 | 8,9
% d'armlle 12,8 28,2 38,2 1644 1652

" Une autre série de 6 lots d'un échantillon de sol acide & pH
4,6 (&A 84 & 54 % A'argzile) a été constitude a raison de 10g de sol

dispersé :

apres lavage répété & pH 7 dans une solution ammoniacale a 1%,
tel quel & pH 4,6 (échantillon témoin)
enfin & pH variant de 5,2 & pH 10,5, par addition de :

1525 ~ 2,50 —~ 5 e$.10 cc d'ammoniaque concentrée.

Les' résultats obtenus sont représentés tableau VIII,

Pour 1'échantillon.de sol lavé & pH 7 (6,8) le pourcentage
dlargile recueillie se rapproche beaucoup plus de la valeur, granulo-
métrique (59,40% au lieu de 54),

Ce pourcentage est neéttement supérieur dans tous les autres

cas ol NH4OH est agoutee dlrectement au 50l non lavé dans 1'eau.
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TABLEAU VIII

S0l GA B84 '3 54" % d¥ARGILE THEORIQUE-GRANULOMETRIQUE - -

PRISE =10 ce | POIDS ET VOLUME CONSTANTS (10 g par litxe)
e .. pH veriable 2 1'ammoniesue
dlave.aph 6,8 4 .. Tel quel (pH 4,6]
. e s = - - pirmn
bowtedlde n? & ;. .m* 6 4 n®2 } n®3 n® 4 n® 5
+ 1% dfammoniae ’ o ' -
Cque T o o i o - -8 1428 e HZ,SDWCD,”_ 5ec. 1. 10 ge,
pH =05, .l pH=52 | pH=101 pH=10,2 pH =10;3 p 10,5
5944% dlavgile |- 0,1 % | 65;8.%. {-68,3% | 65,57% 67,8 %

Comme indicud plus Raud

lzags 2€; dernier paragréphe) cette augnen~
tation de poids neus marall poovenir poun u part de la formation de sels
dtammonium dus & des azides salubles tals que probablanenL, acldes organiques;
nitriques etolli ef poir unz aubne part, des processus tels que la destruction
de pseud@sab19s$ "
On rqtewd ia stehilité du pH du milieu malgre la variation des quantités
d*ammnnlaqLP 833u+8“ aux sols dont Je pourcentage d’arglle continue & augmenter
Cette anomalie est couranic dans les mesuzes du pH des sols dont 13hom
mogénéitc nfest que graﬂulometrlq .3 (uamlﬂag? a2 mm/)'

Sols carbonatés,

Nous avons remarzgué (pages 22 Tig.7) qufsntre pH 7, ‘et pH 8; les
sols carbonatés ont leurs argiles dispersées dans l'eaul Mais 1e poids dfarw

~

gile recueillie est inférieur & la valeur granulom&trique préalablement détec
minéme Il n'en dfpasee gudre 50%)

Par variatim progressive du pH du milieu ammoniacal (tableau IX
ei~dessous); les pourgentages diargile recueillic paraissent supéricurs &

peux cbtenus dans le cez de la dispersion dans lteaus

oy 28 L)
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-mais un excds d'mmmoniaque au~dessus de pH 9 provoque la régression de cetle

dispersiond

I1 y a lieu dYévitor cette floculation par lavages préalables

a 1'eau a pH 7 de ces échantillons carbonatés. Nous remarquons encore dans

les exemples des 3 échantilloﬁs‘(tgblaau IX et figs 9) que les maxima de dise

persion se situent entre le pH 8 et pH 9,

TABLEAU IX

[

SOLS CARBONATES LAVES &,pH 7 et PORTES & pH 9 a 1*NH4 OH
POIDS et VOLUME CONSTANTS (10 g par litre) - pH VARIABLE ~ PRISE = 10 ce

ECHANTILLON n®l ou KB3 & pH 7,5 et 21% d*ARGILE THEORIQUE

NH4 OH 0 1,25 2,50 5,0 20,0 co
pH T35 845 8,95 8,95 942
% dlargile 0;9 144 434 3,9 1,8

ECHANTILLON n°2 ou FB 53;6 & pH 8,20 et 2 19% d!ARGILE THEORIQUE

NH4 OH 0 1325 2;50 5,0 10,0 co
pH 8,20 9,75 9,1 9,1~ 1---9;25
% dtargile | . 17,7 1534 15,5 16,5 1434

* ECHANTILLON 1°3 ou FB

1264 bis a pH T,5 et & 18% d*ARGILE THEORIQUE

NH4 OH 0 1,25 2,50 5,0 10,0 8¢ -
pH 8,15 8,85 9,15 - 9,20 9,40
% dtargile 12;4 19,3 17,0 16,0 20,6
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¢ — VERIFICATION DES MINERAUX ARGILEUX OBTENUS A PARTIR DES SOIS, AGTDES BT TES SOIS

CARBONATES

Cette verlfloatlon du maintién des mindraux arglleux dans
leur état originel a été faite au moyen de :

llanalyse ﬁhermique differentielle

1'examen aux rayons X.

Elle porte sur les argiles extrazites, de sols acides aussi
bien.que de sols carbonates, soit. & l'eau, solt. & lleau .additioniiée de
quantltes varlables d‘ammonlaque en vue dlobtenir des pH dlfferentso

Tes appareillages employés sont les suivante 3 I

'.a) l'apparell d!A D, mis au p01nt au . 1ab0ra1301re9 gt constltué es-
.. sentiellement ¢ de 3 :

.= un four & chauffe continue et progressxve au moyen d'un
rheotor (au#omtransformateur A ourseur) A tension . varlable en fonction
du temps 3. i ’

- tr01s oouples thermoelectrlques dont K

deux, en chromel, ohromel—alumel, de dlametre 4/10 de.mm,
7 f R . montes en opn051t10n, pour ‘les mesures. de A T.. ‘

i i

A

le troigiéme -~ relle au galvanométre & miroir tournant -
_en platine, platine - rhodle, de méme dlametre gue les precedents,
ww - TEDETE, & tout instent, la température T° des diverses réactions

~du minéral étudié,

L'enreglstreur utlllse est- le Speedomax MECI (licence Teeds

et Northrup) de ten51on - 500 + 500 uV sur ?30 m,

e ~Durée de 1'qnalyse (de 20 & 100000) 45 mlnutes, s0it &

une; v1tesse moyeune de chauffe de 21,7: °/mn.

:.Porterechantlllons s tubes dé silice.

ar .o . B o PR .. . PR H

e 30 -



Elément de référence : kaolinite calcinée & 1 000°C,

Quantité d'échantillon 3 350 & 400 mg d'argile.
b) Diffractométriec aux rayons X

Le générateur utilisé est le "Cristallobloc C, G. R." & tube
démontable de la compagnie générale radiologie.

Le rayonnement est produit par une anti-cathode au cobalt

de radiation Kﬁ{(A’= 1,7889 R ), alimentéec sous 45 KV, 4mA.

‘Cette radiation est sélectionnée au moyen d'un filire de

fer et mesurée au compteur semi-proportionnel.

De 2 & 30°, los largeurs des fentes sont 3

fente dlentrée ; : 1,30 mm

ltanti~diffusante 2,25 mm

0

.-

et celle dlanalyse B ym— mm
Lfenregistreur des diagrammes est le MECI (licence lLeeds et

Northrup)a

T - SOLS ACIDES
Echantillon KA 855

Analyse thermigue différenticlle

a) de llargile extraite & l'eau & volume variable -

Les diagrammes (fig. 10) indiquent tous la présence de la
kaolinite bien cristallisée contenant un peu dleau hygiqsbopique
(réaction endothermique & 150°C) ¢ On notera la similit&de des
réactions endothermiques corresbundant au départ de l'eau de consti-

tution se présentant toujours entre 585 et 640° et tslle des réac—
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tions exothermiqucs spécifiques du minéral entre 950 et 1010°C.

b) de llargie extraite 3 1l'eau ammoniacale & pH variable : in-

fluence du pH.,

A pH variable, les diagrammes d'analyse thermique dif-
férentielle (fig. 10) ne paraissent pas modifier notablement les di-
verses réactions endo et exothermiques de la kaolinite puisqu'elles
se situent respectivement & 150° et entre 600 et 640°C pour les

endothermiques, et entre 950 ct 1010°C, pour les exothermiques.

Examen aux rayons X
de l'argile extraite & l'eau comparée & l'largile extraite

4 1'ammoniaque & pH variable (fig. 10).

Llargile extraite & l'eau est & pH 6,4,
Celles obtenues & 1l'ammoniaque sont respectivement & pH
8,70 8,90 et 9,10,

Soumise aux rayons X, chacune de ces.argiles a permis la

caractérisation desraies,

de la kaolinite
3 Tyl B=-4y36 & = 3,56 B - 2,33 & 3
du_quartz & 3,%5 & _
et de 1'hématite (invisible & 1'A.T.D.)
5967 & = 2,68 = 2,50 ~ 1,83 = 1,69 et 1,45 8.

g))

m/

On noteras la bomne cristallisation de la kaolinite par la

hauteur de s pics caractéristiques.

Nous reportons (fig. 10) ci-aprés, lés diagrammes d'A.T.D.
et de R.X. de deux autres echantlllons de sols acides dlsperses dans...

l'eau et dans 1'eau ammonlacalb a pH varlable.

Les minéraux qu'on y caractérise sont les suivaﬁts :
. échantillon KA-33
Lo AeTaDe ¢ goethite - kaolinite

R.X, : goethite - hématite et kaolinite, plus un peu de
quartz,

- 32



Pigs 10 ~Echantillon KA 855 - extraction d”érgile9 4 1'eau & volume variable, du sol acide.
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\ i
Figo 10 ~1Echantillon XA 855 - Extraction dfargile de sol acide

Dans 1leau & pH 6,4 + Dans l'eau ammoniacale & pH variable
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‘Fig; 10 ~4Echantillon KP 10,1 - Extraction d'argile de sol acide

Dans l'eau a pH 5,55 Dans 1'eau ammoniacale & pH variable
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iFig. 10 -5 Bchantilion KA 33 - Extracition d'argile de sol acide

Dans l'eau a pH 6,5 _ Dans 1l'eau ammoniacale é-ﬁH variable
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€chantillon KP - 10,1 ..

AiTiDi : gosthite = hématite et kaolinite

RiX: t goethite - -hématite - kaolinite et quartz,’

IT — SOLS CARBONATES

En milieu ammoniacal a 1%, les pics' des diagrammes dos
argiles (montmarillonite et illite) des sols carbonatés ne paraissent
pas sublr de Varlatlon natable avec l'augmentatlon du pH de leurs

solutlons d’extracilon,

Nous avons rCalisé une série de doterminations sans des~-
truction du calcaire, Toutefois, en pratique, l'argile prélevée
doit Btre convenablement décarbonatée ; c'est pourquoi nous l'avons
traité. ensuite & HCI N/5, lavée plusieurs fois & l'eau et séparéé'm”

de sa solution par contrifugations comme nous le précisons page 35.

Les xésultats des déterminations effcctuées aprds ces opé-

rations sont donnés plus loing

. a) Avant décarboration

Analyse thommique différentielle

dans l'eau ) pH 7,5 ;

dans l'cau ammopiacale aux pH

8,45 ~ B,95 ~ 9,20 et 9,95.
Echantillons KB-3, FB-53,6 et FB-1256 bis,

Comme dans le cas des argiles des sols acides, les tempera-
tures de réaction de.ces minéraux demeurent inchangées a 1'A.T.D.
quelle que soit la variation du pH de- la solutién de dispersion

(voir figs 11)3

'

En dehors .de la' présence notable de 1a matigre organigue

(reactlon exothermique- & 400°C) et -de carbonatas freactlon endothermlque

au~dessus de 750°), les minéraux identifiés & 114 T.D. sont 1
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illite ¢ réactions endothermiques & 160° - 830° et 920° C 3

Xeolinite : réaction endothermiques & 600° et llexo a 970° C 3

montwmorillonite : réactions endothermiques 3 160° et 700~.750° C,

Examen aux rayons X

La calcite exceptée, les pics des diagrammes des rayons X
des argiles des sols carbonatés paraissent peu développés ; la
destruction des carbonates améliore la hauteur de ces pics, indices
de la purification des minéraﬁx étudids (voir diagremme des rayons X

de la montmorillonite pure, fig. 13, page 40)°

Minéraux identifiés & llexamen aux rayons X
Bchantillons KB~3 et FB-53,6
CaCO3 & 3,035 & 2,28 8 et 2,09 8
illite & 10 & 4,45 3,72 3,32 et 2,528
kaolinite & 7,1 & 4,36 . 3,56 et 2,35 &
montmorillonite & 14,25 5,10 4,15 3,10 et 2,25 &
quartz 3 3,35 &

Echantillon FB~1256 bis : mémes minéraux, moins les raies de 1l'illite |

b) Aprés décarbonatation

Méthode - ces sols sont d'abord dispersés dans ll'eau, aux

ultrasons,

On ajuste la solution & 1 litre et on laisse sédimentep

16 heures.

. Aprés préldévement du mélange argile - carbonates, on détruit
les carbonates & l'acide HOL N/5., Le milieu passe ainsi de son état

bagique & 1'état acide.

On centrifuge et lwe & l'eau jusqu'a neutralité pour sépa-
rer les chlorures et llexcés d'acide de l'argile & laguelle ajoute -
la quantité nécessaire d'eau oxygénée pour la destruction de la ma- .. ..

tiere organique.
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¥B 53,6 ~ Extraction dlargile de sol carbonaté

Tig. 11 ~1Echantillon

Dans 1l'eau ammoniacale & pH variable

Dans 1'eau & pH 8,20
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Fig, 11 =;Echantillon XB 3 - Extraction de l'argile de sol carbonaté
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Fig. 11 —4Echantillon FOZ 97
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11 ~3Echantillon FB 1256 bis -~ Extraction dlargile de sol carbonate
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A

Te tout est porté & séc dans une étuve & 60°C.

Résultats .
" Ia figure 11 ci-dessus montre les résultats d'A.T.D. d'une

telle extraction.

De gauche & droite, nous avons les diagrammes du méme échan-
tillon FOZ~97.

1° « traité & 1l'eaw aux ultrasons avec prélévement du mélange argile-

"carbonates

20 _ 1'4chantillon traité & 1l'eaw aux ultrasons suivi de décarbonata-

tion 3

- rq s ! o 7 . 4 . .
30 = enfin 1'échantillon traité suivent la méthode traditionnelle,
c'est-a-~dire décarbonatée avant dispersion aux ultrasons en milieu

HC1l et NH4OH, aprés lavage & neutralité.

Dans le premier cas (fig. 11), aprés la réaction d'eau de
constitution de la kaolinite & 580°, les réactions endothermiques &
740° et 975° sont dues aux carbonates mélangés & 1l'argile plutdt

qu'aux eaux de constitution de la monitmorillonite.

Aprés décarbonatation (second cas), la disparition de ces
deux réactions laisse gpercevoir & 720°, la fable réaction endother-
mique d'eau de constitution de la montmorillonite dont 1l'eau hygros-—

copique & 160° est nebtement plus importente.

Enfin en 3, l'attaque préalable du sol & HCL avant la dis-
persion de l'argile provogue la destruction des carbonates mais aussi
dlune partie de la montmorillonite dont on n'apercoit plus le crochet

dt au départ de son esu de constitution.
Remarque sur la possibilité de variation du pH d'un sol acide ou basique.

Par lavages successifs & l'eau, suivis de centrifugations

et décantations, les particules argileuses d'un sol acide peuvent &tre
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amenées & leur point isoionique.

De mfme, par lovages successifs & 1lleau, un -sol basigue
9 8 9 9

de pH de l'ordre @ 8 & 9 , peut 8tre conduit & un pH voisin de T.

TI1 est & noter qu'a un tel pH, la dispersion des minéraux

argileux de ce sol est possible aux ultrosons dans l'eau.

A pH 7, la dispersion dans l'eau d'un sol préalablement
acide, est fréquemment suivie de floculation, dans leows de son trai-
tement aux ultrasons. Il y a lieu d'augmenter le pH a 9 au moyen d'une
solution ammoniacale & 1% dans 1'eau pour que cetbe dispersion se

- stabilise.
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DEUXIEME PARTIE

APPLICATION A L'ANALYSE DES SOIS

(en vue de la débtermination des argiles )
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COMPORTEMENT DES MINERAUX ARGILEUX AUX ULTRASONS

Si 1'extraction des minédraux argileux aux ultrasons a l'a~
vantage d'éviter presqulentiérement 1l'usage des rcactifs chimiques,
facteurs principairx de pollution ou dlaltération de ces minéraux,

il nous a paru prudent, avent son application systématique & 1l'analyse
des sols, de vérifier les produits. finaux obtenus par rapport & quel-

ques minéraux types utilisés,

(l'est pourquoi nous commencerons cetbte étude par gquelques
minéraux argileux tels que la kaolinite de constitution assez résis—
tante, et la montmorillonite qui, par contre, est facilement décompo-

sable,

La deuxidme partie de ce chapitre sera.consacrée a 'appli-

cation & 1l'analyse des argiles des sols.

ARGILES TYPES

1° -~ de 1a kaolinite BIB (du laboratoire du Bois de Boulogne)
a été analysée par la méthode thermique différentielle, d'abord comme

produit brut, clest-a~dire telle quelle ;

ensuite, apres l'avoir traitée 5 minutes aux ultrasons dans

1'eau et l'avoir séchée a llair ;

enfin, en la considérant comme un échantillon de sol, apres
lui avoir fait subir tous les traitements de la méthode classique d'ex-

traction des argiles,

La comparaison des trois diagraommes obtenus permet de rappro-
cher ceux correspondant & ll'argile aprés traltements aux ultrasons
et & 1l'argile naturelle, alors que le diagramme du produit obtenu
par la méthode classique, semble réduit, par suite de la destruction

partielle de l'argile probablement par les agents chimiques.
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L'examen aux rayons X (fig, 12) de cette kaolinite indiqueut
des raies & 9,87 & - 4,95 & -~ 3,338 nous a d'abord amenés a penser
gque la réduction du diagramme du minéral traité par la méthode clas-
~ sique était due & la dissolution de 1'illite contenue malheureusement

~

dans l'échantillon étudié, & c0té de la kaolinite.

Nous avons repris les trois expériences sur une autre kac-

linite brute, d'origine incomnue, et exempte d'illite.

Lo similitude des nouveaux diagrammes obtenus avec les trois
de la kaolinite BIB, faoit ressortir l'actiondestructrivedes réactifs
chimiques utilisés dans la wméthode classique habituelle (voir diagrex

mes fig. 12).

Nous avons aussi analysé, dans les mémes conditiong, de la

montmorillonite bien plus fragile vis & vis des agents chimiques.

Le diagramme du prodult traité aux ultrgsons se rapproche
parfaitement du diagramme du produit originei. Seul: s'en éloigne pes
sa forte réduction, le diagremme de la montmorillonite ayant subi

1'attaque des agents chimiques (fig. 13).

. Ia répétition des mlmes phénoménes de réduction du diagramie,
ayant été observés dans 1lspalyse de 1'attapulgite (fig. 14) traitée
par la méthode classique, todf naturellement nous a amenés a abandonner
celle~ci et & la remplacer par la méthode aux ulfrasons, pour 1llextrac-

tion des minéraux argileux.

Tes diagrammes des produits fihaﬁx obtenus par cette nouvel e
méthode ne différent en effet en rien - ou trés peu - des diagrammes

des minéraux d!origine.
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Fig. 12 - Analyses compar

de la kaolonite BIB et diune kaolinite brute
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lonite duv Camp Berteau et d'une montmorillionite brute
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13 - Analyses comparées de la Montmori
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Fige 14 ~ Attapulgite A.T.Ds

1% du produit tel quel 29 du produit traité a lleaun aux ultrasons . %30 gu produit traité suivant la

méthode classique internationale
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APPLICATION A T'ANATLYSE DES ARGILES DES SOIS

Si 1l'extraction aux ultrasons est préférable a la méthode
classique d'extraction pour 1'étude des ‘argiles types, comme nous
venons de le montrer, elle doit 1'@tre aussi pour les argiles des

sols, en général.

Nous&vons donc constitué une gamme d'échantillons d'hori-
gzon de sols Qe diverses localisations gont nous av ons extrait les
argiles par les deux prbcédés.

Les résultats comparés d'A.T.D. et de diffractrométrie aux

rayons X de ces échantillons sont présentés ci-aprés.

Comparaison de la méthode classique et de la méthode aux ultrasons

r

Pour chaque profil de sol, il a été procédé a deux groupes

d'analyse thermiques et dexamens aux rayons X.

Le premier groupe comprend les diagrammes des échantillons
du profil traité par la méthode classique; le second groupe qui lui
est parallele, indique les diagrammes des mémes échantillons du

méme profil, traités par les ultrasons.

Cette présentation des résultats permet d'apprécier la gua-
1ité de 1l'extraction des minéraux de chague échantillon, suivant le

procédé utilisé.

Fn comparant les diagrammes obtenus dans les deux cas dans l'a-
halyse thermique différentielle, les deux figures apparaissent comme
trés voisines ; la base du crochet endothermique entre 580 et 6300,
&tant cependant un peu plus large, lors de l'utilisation de la métho~

de aux ultrasons.

Par contre, la diffraction aux rayons X fait apparaitre des
différences plus importantes s en particulier des pics du diagramme

correspondant & la kaolinite sont nettement plus faibles dans le cas
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de 1la méthode classique 3 il en est de méme, quoiqu'd un moindre

degré, pour les pics de l'hématite.

Dlautres exemples de ces phénomdnes peuvent &tre présentés :
on retrouve les mémes faits sur les échantillons T 15 et T 53 dont
les diagrammes correspondants sont donnés ci-aprés (voir Tig. 15).

I1 apperait donc que la méthode habituelle qui fait appel

4 1llemploi de réactifs chimiqﬁes'trop violents provoque un début de

dégradation des mindraux, probablement en particulier lors de leur
désaturations
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Fig. 15 —!Echantillons T 27 et T 15
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Fig, 15 ~2Echantillen T 53
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MISE EN EVIDENCE DE L'ALTERATION DES HINERAUX ARGILEUX
- PAR LES AGENTS: CHIMIQUES -

L'altération des minéraux argileux peut &tre mise en évi~
dence par les .expériences suiventes (fig. 16) effectudes sur divers
minéravux types parmi lesquels nous avons choisi la kaolinite et la

montmorillonite,
Dans quatre béchers de 50cc tarés, nous avons :

~ introduit respectivement dans les deux premjers s

1g de kaolinlite et 1g de montmorillonite.
A chacun de ces mindraux sont ajoutés 40ce dlacide HO1 N/20,

~ dans les deux autres béchers, nous avons introduit respec~

tivement s
1g de kaolinite et 1g de montmorillonite auxquels il a été

ajouté 40cc d'ean permutée,
On soumet ces quatre béchers 5 minutes aux ultrasons.

Apres 16 heures de sédimentation, on décante et on évapore
chacun desquatre béchers , & 1'étuve et l'on pése les résidus secs

restants,

On fait subir aux minéraux, cing fois les m8mes traitements

soit & 1l'acide, soit & ll'eau, comme il vient d'®&tre déeritb.

Les pertes de poids obtenus apres chague évaporation ont

permis les tracés des diagrammes ci--aprés (fig. 16).

Pour la kaolinite, la résistance a la dissolution est remar-
quable dans le cas de lleau aussi bien que dans 1l'acide HCG1l N/20.

ey

Quant -4 la montmorillonite, si . ee Il apprécigble est .
attribuable & 1'ionisation de ses cations dans lleau, cetbe
devient trop importante dans le cas de la solution HCL N/20 pour &tre
due uniquement & 1l'augmentation de la solubilité de ses cations en mi-

lieu acide (voir diagramrcss ™ig. 16). -
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En milieu chlorhydrique, en effet, laluminium du réseau
argileux, déja si largement et facilement remplagable par Cat++, Fe+++
et surtout Mgt++, peut &tre dissous et provoquer la dégradation d'une

partie du minéral.
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CONCLUSION

Les essais précédents mantrent les avantages de la dispersion des
argiles des sols aux ultra sons par rappart aux procédés traditionnels dlagita=-
tion classique par retournmements, on ne peut évidemment pas en dégager des
conditions de dispersion universellus applicables a tous les types de sols.

Nous avons montzé gue la prise d'essai dépendait bien slr du taux d'argile du
sol, ainsi que du volume du dispersant aqueuxs Soulignons quse le temps d'agi-
tation dans tous les cas ne dépasse pas quelques minutss avec un générateur
dtultra sons de 170 W, de 40 K Hz de fréquence. Pour les sols acides dispersés
& raison de 30 & 40 g dans 150 ml la suspension est amengs & pH 9 avec la
quantité jusbe suffisante d®ammoniaques Les sols basiques non caelcaires d'aile
Jeurs auto dispersables doivent 8tre au préalable lavés & lleaui Enfin nous
avons montré que; dans le cas des sols carbonatés, il &tait préférable de dis-
perser ltargile avant la décarbonation, ceci contrairement aux conditions de
la méthode classique § il est inutile dens ce cas, d!ajoutcr de 1ftammoniaque
au milieu dispersant, La décarbonation est finalemert effectuse sur llargile
séparéBet & ll'aide dlacide chlorhydrique dilug.

S¥il mat vral que dans certains cas on assiste & une faible alté-
ration de certains minéraux argileux (montmorillionite) lors de la dispersion
aux ultra sons, il a &té montré que cette altération est trds nettement ine-
férieure & celle obtenue dans la dispersion classiques

La dispersion d'un sol aux ultras sons stavire beaucoup plus effie
‘cace et plus rapide que la dispersion classiquement pratiguée : on a vu que le
taux du produit séparé est parfois trdés supériewr au taux dlargile "granulom@-
trique" : ceci nous o amené & envisager llhypothgse de liextraction des produits
autres que des minéraux argileux notamment des pseudo sables dispersables au
cours de ltagitation ultrasonique ; ce probl®me devra faire lfohjet dtune recher-
che ultérieurs.

Enfin; la dispersion aux ultra sons telle que nous l'avons pratiquée
fait intervenir des quantités minimales de réactifé‘ammoniaque et acide chlophy-
drique, ce qui présente le double avantage de limiter lfaltération chimique et

la contamination du milieu par les impuretés des réactifs)
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