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Introduction générale

I ntroduction générale

La spectroscopie est I’ensemble des techniques qui permettent d’analyser: des échantillons a
travers le principe physique de [Iinteraction lumiére-matiere. Selon le spectre
électromagnétique il peut y avoir deux types d’interactions essentielles :

Interaction ionisante (ex: RX-matiére)

Interaction non-ionisante (ex: spectroscopie FT-IR)

Notre travaille expérimentale se situe dans |la catégorie de rayonnement non ionisante, ains
notre rayonnement va provoquer dans la matiere des vibrations essentiellement (des

tranglations et rotations peuvent aussi avoir lieu).

Depuis la décomposition de la lumiére blanche par Newton (1666), aprés la
découverte de rayonnement IR par Herschel (1800) et ensuite I’exploitation de ces

rayonnements en anal yses (1956).

La spectroscopie FT-IR c’est un posé comme une technique expérimentale

complémentaire aux analyses par DRX.

La spectrophotométrie est utilisee dans divers domaines. chimie, pharmacie,
environnement, agroalimentaire, biologie etc ..., aussi bien au laboratoire que sur site
industriel®.

Par le mot « spectre » on veut parler d’un axe (OX) qui est en energie, langueur d’onde ou
nombre d’onde. Ex : I’infrarouge (IR) [entre 10 et 4000] cm'™.

Dans notre mémoire, Nnous nous somme intéressé en premier aux bases physiques de
I’infrarouge pour introduire les éléments d’analyse utiles?ce qui permet de connaitre la
composition de quelques minéraux ou roches de la région de I’est algérien (Djala-Chassera

deux régions situé a Khenchela et Batna respectivement).

Ains notre travail sera articulé sur quatre chapitres complémentaires et qui sont: Les

minéraux et leurs propriétés, I’histoire de la spectroscopie, la technique de spectroscopie FT-

1 https://studylibfr.com/doc/808028/chapitre-i-notions-de-base-de-la-spectroscopie
2 Dominique Genet, Christian Ley « Introduction ala spectroscopie Infrarouge (1.R.) » Culture
Sciences Chimie, 07.01.04
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IR appliquée aux minéraux et roches, et enfin nous avons cléturé par un chapitre réservées
aux données cristall ographique de nos roches.



Chapitre | : Minéraux et roches

Chapitre | Minéraux et roches

.1 Introduction

La plupart des minéraux appartiennent aux roches, et notre étude parle aujourd’hui d’une
technique qui offre I’occasion pour connaitre les types des minéraux dans certaines roches,
et pour cela, notre premier chapitre a parlé des concepts des roches et minéraux avec ces
classes trouvées dans la nature, ensuite nous avons cité quelques propriétés mécaniques;

électriques; thermiques; chimique et physique.

D’ailleurs, une grande partie des é éments chimiques se retrouvent sur la croute terrestre et
nous donnons le classement par abondance dans le tableau (I-1), et en téte de classement nous

avons I’oxygene; le silicium; et I’aluminium.

Une des caractéristiques principales des roches est la dureté, pour cela nous citons la
classification réalisée par Mohs.

Enfin, nous avons choisi quelques minéraux comme les oxydes, quartz ... pour donner
leurs propriétés.
I.2 Définitions

l.2.1 Roches
Les roches sont un matériel solide compose d’un assemblage de minéraux. Une roche
peut étre composee de la répétition d’un seul type de minéral ou alors de I’assemblage de

plusieurs espéces minéral es différentes®.

.2.1.1 Classesdesroches

L es roches sédimentaires
L es roches sédimentaires détritiques

L es roches sédimentaires biochimiques

Les roches authigenes

4 3 3 4@

Les roches d’origine biologique

a. 1 Quelques criteres de détermination pour les roches sédimentaires

4

roches meubles et perméables : les sables

4

rochesfriables : les marnes

3 https://sous emi croscope.com/roches-mineraux-et-cri staux/

9
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g & 4 4 4 v 4 400

J o

=

roches solubles : les gypses

roches réagissant a I’acide a froid : les roches carbonatées
roches combustibles : les hydrocarbures

L es roches magmatiques

Les granites et les rhyolites
Les basaltes et |es gabbros
Les andésites

Les roches volcaniques
Les roches plutoniques

L es roches métamorphiques

Le métamorphisme général ou régional

L e métamorphisme de contact®.

[.2.2 Minéral

Un minéral est une substance solide d'origine non biologique trouvée dans la nature

(crolte de terre). Le minéral est caractérisé par sa nature chimique. Une grande partie des

minéraux sont dits cristallises (automorphes) car ils sont composés d’atomes formant une

structure stable et ordonnée. Il y a aussi des minéraux dont les atomes ne forment pas de

structure homogene. Ensuite, nous parlons de minéraux amorphes. Par exemple, I'éat du verre

sest formé pendant le refroidissement rapide de lalave®.

Solide cristallin Solide amorphe

VS

Excmple: Scl de roche Excmple: Glace
Figurel.18

Exemple d’un Solide cristallin et d’amorphe

4 https://sigessn.brgm.fr/spip.php?article428
® https://sous emi croscope.com/roches-mineraux-et-cri staux/
8 https://trustmysci ence.com/physi ci ens-comprennent-mi eux-dynami que-interne-verre/

10
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l.2.3 Minéraux
Les minéraux sont constitués d'un groupement d'atomes défini par une formule

chimique bien précise et que I'on retrouve répété dans un réseau cristallin as une périodicité et
une symétrie bien définies. La chimie et la cristallographie sont par conséquent les sciences
mobilisées pour I'étude des minéraux. A leur tour, les minéraux peuvent sassembler pour

former des roches. Laminéralogie est donc d'une grande importance en geologie.

A de rares exceptions comme les oxalates et citrates, les minéraux sont inorganiques.

L es houilles et les hydrocarbures solides sont considérés comme des roches’.

- L .

-
e, S, 8,

Cuil . - ¥ %
9 By B, B, .,
3 - L &

-
L.
.ﬂ,?,@,?‘ﬂ.?,‘#‘?.
Roche Minéral Maillage cristallin
ex: granite ex: quartz ex: 5i02
Figurel.28

Passage de I’état macroscopique, a la structure microscopique.

.2.3.1 Classification des minéraux

Le minéraogiste allemand Karl Hugo Strunz (1910-2006) Introduit la classification des
minéraux, €elle est basée sur leur composition chimique. Elle répartit les presque 4.000

minéraux connus en 10 classes:
1- les ééments natifs composés d'un seul éément chimique plus ou moins pur.
2- lessulfures.
3- leshalogénures.
4- |esoxydes et hydroxydes.
5- lescarbonates et |es nitrates.

6- lesborates.

" https://www.futura-sciences.comv/pl anete/definiti ons/geol ogie-mineral-1554/
8 https://sousl emi croscope.com/roches-mineraux-et-cri staux/

11
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7- lessulfates, chromates, molybdates et tungstates.
8- les phosphates, arséniates, vanadates.

9- lessilicates.

10- les minéraux organiques.

.2.3.2 Ildentification des minéraux

Derriére la nomenclature, les minéralogistes disposent de plusieurs outils pour procéder

al'identification des minéraux comme;

ses propriétés mécaniques (densité, dureté).
ses propriétés optiques (couleur, transparence, indice de réfraction).
sastructure cristalline al'état solide (al'aide de laDRX).

sa composition et ses propriétés chimiques.

S

ses propriétés éectriques et thermiques®.

.3 Classement desédémentssur lacrolteterrestre

[.3.1 Lacrolteterrestre

C’est la partie supérieure de la planéte terre. Elle se distingue en deux types :

a Cro0Qte continentale ou I’on trouve des terrains vieux de 3.8 milliards d’années, elle est

essentiellement composée de roches métamorphisees et de granites.

b- Crolte océanique des terrains de 200 millions d’années au maximum, qui est

essentiellement composée de basaltes pauvres en SiOz*.

® https://www.futura-sciences.comv/pl anete/definiti ons/geol ogie-mineral-1554/
10 https://en.mineral ogie.club/geol ogie-croute-terrestre
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Tableau |-2: Pourcentage des é éments dans la cro(te terrestre.

L’élément Symbole  Pourcentage dans |la cro(te terrestre (%) Somme

Oxygeéne o} 46.710 74.40%
Silicium Si 27.690

Aluminium Al 08.070 99.909%
Fer Fe 05.050
Calcium Ca 03.650
Sodium Na 02.750
Potassium K 02.580
Magnésium Mg 02.080
Titane Ti 00.620
Hydrogene H 00.140
Phosphore P 00.130
Carbone C 00.094
Manganése Mn 00.090
Soufre S 00.052
Baryum Ba 00.050
Chlore Cl 00.045
Chrome Cr 00.035
Fluor F 00.029
Autreédléments ... 00.091

I.3.2 Composition chimiquedelacrolteterrestre

Tableau |-3: Composition chimique de la cro(te terrestre.

Eléments % enpoids % envolume
0] 46.6 93.8
Si 27.7 0.8
Al 8.1 0.5
Fe 5.0 0.4
Ca 3.6 1.0
Na 2.8 13
K 2.6 18
Mg 2.1 0.3
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Quand le pourcentage est compris entre 0,1 et 1%, on appelle ces ééments des

éémentsmineurs: Ti, P, H.

Quand le pourcentage est inférieur a 0,1%, on appelle ces éléments des éléments en
traces: Cu, Zn, Pb, Ag, Au'l,

|.4 Dureté Mohs « Friableou non »

I.4.1 Définition de I’échelle de Mohs

L’échelle de Mohs, est la méthode la plus utilisée pour classer les pierres précieuses et
autres minéraux ou matériaux selon leur dureté. Inventée par le minéralogiste alemand
Friédrich MOHS en 1812. Les minéraux sont classés en catégories de 1 (pour le plus doux) a

10 (pour le plus dur)*2.

Figurel.3
L’échelle de dureté de Mohs?®

I.4.2 Lafriabilité
On parle d’une matiére qui se désagrége facilement en poudre, en poussiére!4. Pour une

roche, facilité a se fragmenter?®,

1 http://bi odeug.com/cours/ste01/chap01.html

12 http://www.surfanet.org/echelle-des-duretes-mohs/

13 https://www.gemsoci ety .org/arti cle/sel ect-gems-ordered-mohs-hardness/
14 https://www.cnrtl fr/definition/friabilité
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|.4.3 Lesautreséchellesdedureté

Si I'échelle de Mohs est 1a plus connue, il existe plusieurs échelles pour découvrir la
dureté des pierres. On pourra citer par exemple I'échelle de Rockwell, celle de Knoop ou bien
cellede Bringll,... etc. qui Sadaptent aux matériaux étudiés'®.

|.5 Caractéristiques des minéraux

l.5.1 Lesoxydes
Sont une famille de composés binaires ou il y a des interactions entre I'élément et
I'oxygéne. Ainsi, un oxyde a une formule trés générale du type EO, ou E est un éément

quelconque”’.
1.5.1.1 Typesd'oxydes
Les plus importants sont ceux liés aleur acidité ou aleur basicité.
= Oxydes basiques
= Oxydes acides
= Oxydes neutres
= Oxydes amphotéres
= Oxydes mixtes's,
|.6 Propriétésphysiques et chimiques des minéraux

l.6.1 Quartz«SiO2 »
Est un minéral se présente sous forme de masse grenue ou de cristaux hexagonaux. I

peut étre transparent alaiteux et aussi coloré di a la présence d’impuretes.

Le quartz (SIO) est un minéral commun qui est présent dans la quasi-totalité des roches
selon différentes proportions®. Le quartz peut se présenter dans certaines conditions sous la

forme de cristaux bien formeés. Le terme cristal de quartz référe a I’organisation réguliére des

15 https://www.editions-eyrolles.comV/Dico-BTP/definition.html 7 d=4518

16 https://www.breidal .com/bl ogs/journal/echelle-de-mohs

17 https://www.thpanorama.com/bl og/ci enci a/xi dos-nomencl atura-ti pos-propi edades-y-€ empl os.html
18 https://www.thpanorama.com/bl og/ciencia/xi dos-nomencl atura-ti pos-propi edades-y-¢ empl os.html
19 http://www.physi que-et-matiere.com/quartz_(mineral).php
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atomes d’oxygéne et de silice (SiO2) formant des facettes cristallines. Le cristal de quartz peut

étre d’origine synthétique ou naturel?.

Formule Maille
chimigue du elementaire
Quartz du Quartz

Cristal de Quartz Roche contenant des
cristaux de Quartz

Figurel.4
Différente éats de Quartz?*.

Tableau 1-4 : identification de Quartz

Quartz
Formule SO
Classe minéralogique Tectosilicate
Couleur Transparent, laiteux, fumé, mauve,

citrine, tangerine, rose...
Dureté (Mohs) 7
Forme cristalline Hexagonal e, masse grenue, compacte

2 https://studylibfr.com/doc/2016249/quartz---carte-routi %6C3%A 8re-min%C3%A9rale

2L https://etudiant.l efigaro.fr/arti cle/des-edifices-ordonnes-| es-cristaux_81f81fcc-5d2d-11ea-8a33
ca35edbd44df/
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1.6.1.1 Propriétésphysiques et chimiquesdu Quartz

Tableau |-5: les propriétés du Quartz

Les propriétés du « Quartz »

Famille
Groupe
Formule chimique
Composition
Systéme cristallin
Dureté (échelle de Mohs)
Transparence

Couleur

Trait
Eclat
Fluorescence ultraviolet
Densité
Température de fusion
Fusibilité

Solubilité
Masse formulaire

Classe cristalline et groupe d’espace

Systeme cristallin
Réseau de Bravais
Clivage

2 https://esprit-lithotherapi e.com/le-quartz/

Quartz
Silicate
SOz
Dioxyde de silicium
Hexagond
07
Transparent atranslucide
Le quartz existe dans pratiquement toutes les
couleurs. Les couleurs courantes sont claires,
blanches, grises, violettes, jaunes, brunes, noires,
roses, vertes, rouges.
Blanc
Gras, vitreux, blanc
En fonction des impuretés®
2.65 constante
1650 (£75) °C
Ne fond pas mais crepite point d’ébullition:
2230°C
Soluble dans HF
60.07 g/moal

Trigonale-trapézoedrique . vant

le sens de I’enroulement des helices de tetraedres
SiO4
Trigond
Hexagond

Hexagonal
Rarement gpsegrvable sur

[10"j_'1]‘ [01711], [10710]
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Habitus Prisme ~2xagonal terminé par deux rhomboeédres
he
(quartz ) ou par une bipyramide hexagonale
(quartzB)=

|.6.2 Legypse

Le gypse est une roche sédimentaire évaporitique. Il se forme au niveau des lagunes et
parfois des lacs saés des régions semi-arides. Ou I’eau va sévaporer rapidement. Ceci
entraine le dépdt des sels (Ca'™, sulfates) qui étaient dissous dans I'eau. D'un point de vue

chimique on le classe dans les sels.

A me! 1) o

i cxrculatwn

ravean de la mer

Figurel.5

Mécanisme de formation du gypse en milieu marin lagunaire?*.

1.6.2.1 Propriétésphysique et chimique du gypse

La cristalisation de gypse sest effectuée en masse grenue de fagon grossiére, visible a
I'eeil. Le gypse est soluble dans I'eau pure. I se dissout tres lentement. Un litre d'eau dissout
2,59 de gypse. La solution obtenue, autrefois appelée eau séléniteuse, est impropre a la
cuisson des aliments et au savonnage du linge. Sous I'action de la chaleur, il se transforme en

platre?.

3 http://www.physi que-et-matiere.com/quartz_(mineral).php
24 http://ruedesl umi eres.morkitu.org/apprendre/gypse/composition/index_composition.html
% https://fr-academic.com/dic.nsf/frwiki/1957111
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Tableau |-6: les propriétés du Gypse

Catégorie Minéra
Formule brute CaS04.2H20
Masse formulaire 172.17 g/mol
Couleur De blanc agris, parfoisrose
Classe cristalline et groupe d’espace Prismatique ; Aza0U l2a
Systéme cristallin Monoclinique
Réseau de Bravais Aoul
Macle Communes sur { 100} , macles en queue

d’aronde. Sur {-110} , macle en papillon ou
fer delance. Rare sur {209}

Clivage Parfait a{010}, net a{100} et {011}
Echelle de Mohs 15-2
Eclat Vitreux a soyeux, nacré
Densité 2.31-2.33
Température de fusion Devient de I’hémi hydrate de 125 a
130°C; Devient anhydre 2163°C
Fusibilité Desfeuillets se détachent alacalcination

et fondent en libérant de I’eau

Solubilité Se dissout dans HCI chaud. 2g/lI dans
I’eau a 20°C
Masse molaire 172.171 + 0.011 g/mol?®

|.6.3 LeBarytine

La barytine est un minéral d'origine hydrothermale assez commun, qu'on découvre dans
des arteres minéralisés, en union avec des minéraux d'argent, de plomb, de cuivre, de cobalt,
et de manganese. La barytine peut aussi se trouver sous forme de filons blancs dans les roches

calcaires, en groupe avec lacacite?”.

2 https://www.techno-science.net/gl ossaire-defi nition/Gypse.htmi
27 https://cours.polymtl .ca/PBedard/gl q1100/mineraux/barytine/barytine.html
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Cristal de barytine montrant deux plans de clivage

Barytine grise massive.

Barytine blanche a grain fin, massive

Figurel.6
Roches de Barytine?®.

Tableau |-7: les propriétés de la barytine

Propriété

V aeur-commentaire

Nombre d’oxydation
Classe minéralogique

Systeme cristallin

Formule chimique

Densité (gr. /cm®)

P5-2
Sulfate
Orthorhombique
BaS0O;,
45

2 https://cours.polymtl.ca/PBedard/glq1100/mineraux/barytine/barytine.html
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Eclat
Opacité
Clivage — Fracture
Couleur du trait
Forme cristalline

Fluorescence, (onde), [activateur]

Couleur naturelle
Caractéristique diagnostique

Confusions possibles (distinction)
Dureté (Mohs)

M asse molaires
Nom

Couleur

Cassure
Purification

Vitreux
Transparent
2 bons clivages
Blanc
Plaquettes
Parfais jaune péle, orange, rose, rouge, vert,
(longue ou courte), [variés]
Incolore, blanc, gris, rougeétre, jaune
2 clivages, densité élevée
Quartz et feldspath (dureté plus élevé), gypse,
calcite, Célestine et aragonite (sont plus |éger)?®
de3a35b
233.4 g/mol
Appel ée barytine ou barytine, eletire son
nom de I’'un des éléments chimiques qui la
compose, le barium, qui lui méme dérive du grec
“parys” signifiant “lourd”°
Incolore, blanc, nuances de bleu, jaune, gris,
marron
Irréguliére, inégale
Sdl indirect, Encens 100 % naturel, Argile bio,
Ondes de Formes (Coquille St Jacques, Fleur de
Vie), Ondes de Sons (Bols chantants). Pas d'eau®

|.6.4 Carbonates

Le terme "carbonate” peut désigner a la fois les minéraux carbonatés et des roches

carbonatées, et les deux sont dominés par I'ion bicarbonate COs>. Les carbonates sont trés

variés et omniprésents dans les précipités chimiques de laroche sédimentaire.

2 http://mineraux.ugac.ca/mineraux_detail/barytine.ntm

%0 https://webphysique.fr/barytine/

31 https://www.mineral energy.be/bouti que/pi erres-brutes/mi neraux-de-col l ecti on/quartz-et-barite-sur-

roche.html
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La plupart des carbonates, a |'exception des carbonates des métaux alcalins, sont peu
solubles dans I'eau. Le carbonate le plus abondant est |e carbonate de calcium CaCOs, qui se
trouve sous différentes formes minérales (calcite, aragonite), formant des roches
sédimentaires (calcaire, marne) ou métamorphique (marbre) et constitue souvent le ciment
naturel de certains gres. En substituant une partie du calcium au magnésium, on obtient la
dolomite CaMg(COz)2. Les minéraux tels que la cacite et la dolomite jouent un réle

important dans |a fabrication du ciment et des pierres de construction®.

Tableau |-8: Caractéristiques chimiques et minéral ogiques des minéraux carbonatés les plus

communs®,
Nom Formule Systeme cristallin Solubilité Eléments
chimique (pure) a25°C principales
Cdcite CaCOs3 Rhomboédrique 08.48 Mn, Fe,
Mg
Dolomite CaMg(CO0Os)2 ” 17.09 Fe, Mn,
Co, Zn, Pb
Maghnésite MgCOs ” 08.03 Fe, Ca, Mn
Rhodochrosite MnCOs3 ” 1143 Fe Ca,
Mg, Zn
Sidérite FeCOs ”? 10.89 Mn, Mg,
Ca
Ankérite Ca(Mg, Fe™?, ”
Mn) (COs)2
Aragonite CaCOs Orthorhombique 0834  Sr,Pb, Zn
Withérite BaCOs ” 08.56 Sr, Ca

32 https://www.aguaportail.com/definition-4501-carbonate.html
33 https://www.researchgate.net/figure/Caracteri sti ques-chi mi ques-et-mineral ogi ques-des-princi paux-
mineraux-carbonates fig2 321420043
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Chapitre Il Histoire dela spectroscopie

1.1 Introduction

D'une couleur blanche aux multi-couleurs des spectres a la spectroscopie en passant par
divers domaines de rayonnement a de nombreuses techniques, c'est ce que I'histoire de la
spectroscopie a connu, et certaines d'entre elles mentionnées dans ce chapitre. De plus, nous
avons mentionné le role de certains chercheurs dans cette découverte et ce sont des
développements d'lsaac Newton, puis Sir William Herschal, aprés eux Joseph Fourier, le
propriétaire de la théorie de I'analyse thermique qui Sappelait son nom "transformée de
Fourier" et nous avons terminé notre chapitre avec le réle de Wilbur kaye et Karl Norris dans
le dével oppement de la science des spectres et I'utiliser en technologie.

I1. 2 Histoire de la spectroscopie

11.2.1 | saac Newton

Er £

Hewton en train de réoliser lexpénence des couleurs (1668). (Gravure du XIX® slécle)

Figurell.1
Expérience du prisme de Newton (illustration du XX eéme siécle)®*

En 1666, Isaac Newton fait ses premiéres expériences sur la dispersion de la lumiére. Pour
se faire, il utilise un prisme en verre et la lumiere du soleil. Ayant a cet effet obscurci sa
chambre et fait un petit trou dans les volets, afin de laisser entrer une quantité convenable de
rayons du soleil, il placa le prisme contre ce trou, pour réfracter les rayons sur le mur opposé.

Il observa alors que la lumiére sortant du prisme s’étalait en une multitude de faisceaux

34 https://tpearcenciel .wordpress.com/2010/01/21/1-lexperience-de-newton/
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colorés, reproduisant les couleurs de I’arc-en-ciel. 1| examina chaque tache de couleur et

remargua que la « partie bleue » était plus déviée par le prisme que la « partie rouge ».

C’est sur cette expérience que Newton s’appuie pour affirmer que la lumiére blanche
est composée d’un ensemble de rayons colorés et que le prisme dévie différemment ces

rayons. Sa conclusion: la couleur est dans lalumiére et non dans le verre! %

Figurell.2

Schéma de |a décomposition de |a lumiére blanche par un prisme®

11.2.1.1 Mais qu’est-ce qu’un prisme?

Un prisme est taillé dans un matériau transparent (verre, plexiglas), il comporte deux
faces triangulaires et trois faces rectangulaires. Le prisme permet de décomposer la lumiere
blanche en son spectre d’émission continu. Si la température de la source incandescente
diminue, alors le spectre perd des couleurs en commengant par les violets et les bleus.

Lorsque lalumiere passe de I’air au verre du prisme, elle est réfractée.

La lumiére blanche est donc « séparée »: le violet est la couleur la plus déviée et le

rouge est la moins déviée®'.

% Articlessimilaires: 1. 2- a) L expérience de Newton. — L'Arc-en-Ciel (wordpress.com)

3 https://www.maxicours.com/se/cours/l a-decompositi on-de-l a-l umi ere-bl anche-par-un-prisme/
37 Articlessimilaires:: 1. 2- a) L expérience de Newton. — L'Arc-en-Ciel (wordpress.com)
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[1.2.2 William Herschel

Figurell.3
Frederick William Herschel®®

William Herschel était un astronome britannique d'origine allemande. Il était un touche-a-
tout. Dans un méme temps, Herschel sintéresse a I'astronomie. En 1776, Herschel construit
son premier télescope. Leroi George Il [ui aattribué le titre « astronome du roi ».

Le 11 février 1800 I’astronome Herschel découvre la lumiére infrarouge a I’aide d’un
prisme de verre et d’un thermométre, ce qui I’améne a la conclusion qu’il y a une forme de

lumiére invisible au-dela du spectre visible®.

Infrarouge

uv Visible IR

Figurell.4
Partie du spectre électromagnétique entre I’UV et I’IR (le visible: du violet et jusqu’au

rouge)*.

38 https://petiteshi stoi resdessci ences.com/2019/09/08/1800-herschel -decouvre-l e-rayonnement-
infrarouge/

%9 https://www.ff-99.top/products.aspx ?cname=william+herschel +discovery& cid=6
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Il découvre ainsi que I’énergie recue varie en fonction de la couleur, mais surprise !

William Herschel observe que de I’énergie est regue au-dela du rouge™.

11.2.2.1 L'expérienced'Herschel

Herschel aimait I'observer a travers son télescope. Mais, pour éviter de se brller ou de
s’abimer les yeux, il utilisa des filtres de différentes couleurs avec lesquels il put regarder le
soleil. Enles utilisant, il remarqua que les filtres produisaient un niveau de chaleur différent et
gue cette variation de température semblait étre liée a la couleur du filtre. Voici ce
gu'Herschel écrit dans son essai: « Dans une série d'expériences que j'ai parfois réalisées,
touchant ala méthode d'observation du soleil avec de grands télescopes, au meilleur avantage,
j'a utilisé diverses combinaisons de verres d'obscurcissement différemment colorés. Ce qui a
semblé remarquable était que, quand j'ai utilise certains d'entre eux, j'al ressenti une sensation
de chaleur, méme s je n‘avais que peu de lumiére; tandis que d'autres m'ont donné beaucoup
de lumiére avec peu de sensations de chaleur ». Ce constat amena Herschel a réalisé une
expérience, basée sur celle effectuée par Isaac Newton. Herschel poussa plus loin cette
expérience en 1800. Il fit passer lalumiére du Soleil a travers un prisme, ce qui eut pour effet
de projeter le spectre solaire sur une table. Le spectre solaire contient toutes les couleurs qui
composent la lumiere du Soleil c'est adire le violet, le bleu, le vert, le jaune, I’orange et le
rouge. Il fit sa premiere grande expérience le 27 mars 1880. Il prit trois thermometres de
mercure dont il noircit le bout et les plaga sur une piéce métallique pour ne pas qu'ils bougent.
Il mit alors le thermomeétre N°.1 dans la couleur du spectre choisie et les deux autres N°.2 et
N°.3 al'ombre. Ces derniers servaient de thermometre standard. 11 décida alors au début de ne
prendre que lesvaleurs du N°.1 et du N°.2.

Tableau I1-1: Températures en °F des thermometres n°1 et n°2 dans |es rayons rouges:

N°. 1. N°.2.
45 - - - 45
48 - - - 45
51 - - - 45
51 i i i 14,
51 - - - 44

0 https://www.ff-99.top/products.aspx ?cname=william+herschel +discovery& cid=6
4 https.//www.youtube.com/watch?v=K cOPIgFetPE
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La premiere fois que nous avons vu ces valeurs, nous nous sommes alors rendu compte que
latempérature mesurée était en Fahrenheit (°F). On peut convertir les Fahrenheit en Celsius: «
T (°C) = (T (°F) — 32) x5/9 » Il trouva donc avec le N°.1: 10,5°C pour les rayons rouges et
6,66°C dans|'air ambiant, soit une différence d'environ 3,8°C.

=>» Lorsdelaseconde expérience, il mit le N°.1 danslesrayons verts:

Tableau |1-2 Températures en °F des thermomeétres n°1 et n°2 dans les rayons verts:

N°. 1. N°.2.
43 - - - 43
45% - - - 43
46 - - - 43

- - - 3
46 42;
46 ) ) ) 423

=> Ici, il trouva 7,77°C pour le N°.1 et 5,95°C pour le No.2 soit une différence d'environ

1,80°C. Enfin, pour une derniere expérience, il mit le No.1 danslesrayons violets :

Tableau |1-3 valeurs des thermométres n°1 et n°2 dans les rayons violets:

N°. 1. N°.2.
44 - - - 44
44 - - - 44

2 _ _ _ k

443 431

45 - - - 43

=> |l trouva donc 6,66°C pour le N°.1 et 6,10°C pour le N°.2 soit une différence d'environ
0,55°C.

Il fit plusieurs fois cette méme expérience avec différents thermometres et conclut ainsi:
« Les expériences réalisées ont prouve que la puissance thermique des couleurs du prisme est
tres loin d'étre divisée également et que les rayons rouges sont principalement dominants dans
ce domaine » Herschel découvrit alors que latempérature du rouge était plus élevée que celle
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du vert et que latempérature du vert éait plus élevée que celle du violet. Il réalisa sa grande
découverte le 24 avril 1800. Ce jour-la, il prit les mémes trois thermométres gu'en mars. Il les
placa sur un petit support incliné, recouvert d'une feuille de papier blanc. 1l placa le support
afin que le thermométre N°.1 puisse prendre la valeur dans les rayons rouges et afin que les
autres thermometres servent de standard. De nouveau, il fit apparaitre le spectre du solell a
I'aide d'un prisme : le rouge étant la couleur juste devant le support. Il mesura alors avec le
thermométre N°.1 la température dans ce qu'il appelle « la marge de disparition des rayons

rouges »:

Tableau |1-4 valeurs des trois thermometres utilisés par Herschel:

No. 1. No.2. No.3.
46 - - 46 - - 45;
50 - -y, 6'% - - 46
51z - 46§ ) 46;
522 T A 462

=> |l obtient alors une valeur de 11,4°C pour le N°.1 et a peu pres 8,4°C pour les N°.2 et
N°.3. Il réalisa cette expérience plusieurs fois, en séloignant de plus en plus de la couleur
rouge et remarqua gue la température augmentait de plus en plus mais tres |égerement. Il
décida aors de faire cette méme expérience mais du c6té de la couleur violette. Et 13, il
remargua que rien ne se passait. Latempérature du thermomeétre N°.1 était |la méme que celle

des thermometres standards, soit d'environ 8,9°C.

Tableau I1-5 valeurs des trois thermomeétres utilisés par Herschel:

No. 1. No.2. No.3.
48 - - 48 - - 47;
48 - - 48 - - 47;
48 - - 47'% - - 47
P -
48 S 48 471
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Il conclut son expérience comme cela : « Les rayons invisibles du soleil dépassent en

nombre probablement de loin ceux qui sont visibles ».

Cest ainsi qu'Herschel découvrit quil y avait un autre genre de lumiere, invisible cette

fois-ci. Lesrayons qu'il découvrit au-dela du rouge sont dorénavant appelés |es Infrarouges™.

11.2.3 Joseph Fourier

Figurell.5

Joseph Fourier®

Joseph Fourier est bien connu pour ceux sur la diffusion de la chaleur. On parle de séries
de Fourier, de coefficients de Fourier ... etc. Son ceuvre probablement la plus connue est la

« théorie analytique de la chaleur ».

[1.2.3.1 Lemémoirede Fourier

Ce mémoire n’aurait qu’un intérét limité si Fourier ne se servait de ces résultats pour
en déduire que les phénomenes clés sont I’absorption du rayonnement solaire et les échanges
par rayonnement IR avec « I’espace planétaire ». Le rayonnement IR avait été découvert par
Sir William Herschel environ vingt-cing ans auparavant. La présentation par Fourier des

échanges radiatifs infrarouges est trés qualitative, trés courte*.

42 Clémence DUFLOS et Anthony FORTIN / Herschel & lesinfrarouges
43 Uga-accueil @univ-grenoble-al pes.fr

“ Articlein la Météorologie. December 2008 DOI: 10.4267/2042/20080. Source : OAI
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Les travaux de Jose ph Fourier les plus connus ont porté sur les éguation de
propagation de la chaleur dans les solides, ce qui I'a conduit a développer la théorie de la
« transformée de Fourier » (TF) selon laguelle toute fonction périodique peut se décomposer
en somme de sinus et de cosinus comme l'illustre |e dessin ci-dessous (extrait de 'Comprendre

I'IRM..." de B Kastler , avec permission).

Selon ce principe, il est possible de passer d'un signal temporel S(t) & sa représentation

eh fréquences et inversement :

S(t) = ag + a;(coswt + sinwt) + a,(cos 2wt + sin 2wt) + -+ a, (cos nwt + sinnwt)

Avec: ag..a, = lescoefficientsde Fourier.

w = 2nF = F la fréquence®.

rrensrormes WIWVWAWVWIN

W\M\AMJ\WH-{V\/WWW\JL

AVAVAVAV

Figurell.6
Courbe de TDF*

11.2.4 Wilbur |.Kaye

Wilbur Kaye a été embauché par Beckman Instruments en 1956 en tant que directeur de
larecherche, Division des instruments scientifiques. Pendant de ¢a, il a modifié la conception
du spectrophotometre Beckman du, produisant le spectrophotometre DK (élargissant la plage
en proche infrarouge) et le DKU, qui combinait a la fois des caractéristiques infrarouges et

ultraviolets®.

%5 http://irmcardiaque.com/index.php?title=Fourier2
4 Courbe_TDF _.jpg (684%240) (irmcardiague.com)
47 https://digital .sciencehi story.org/works/z890rt28w
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La spectroscopie (NIR) presque infrarouge est la branche de spectroscopie vibrationnel

rattachée a |'absorption moléculaire de lumiere entre 750 a 2500 nm.

Figurell.7
Wilbur je. Kaye®

[1.2.4.1 Apercu historique

Moins de 100 ans aprés la découverte de la lumiére infrarouge, les scientifiques ont
commenceé a utiliser la spectroscopie NIR pour I’analyse chimique. Cependant, ce n’est que
dans les années 1950 que les premiers spectrophotometres NIR commerciaux sont devenus

facilement disponibles.

Longueur d'onde & - [
0.01 7

I

&x 10 [nm]

RX UV ' Visible IR

Nombred'onde
107 108 25x10% 1.3x10% 4000 200cm®

~.  Energie croissante

Figurell.8
Gamme NIR*

“8 Photo de la Collection Historique Beckman. Courtoisie d'Institut d'Histoire de Photos/Science Frey
49 https://wiki.anton-paar.comVfr-fr/spectroscopi e-dinfrarouge-proche-nir/
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Les annees 1950 ont été suivies d’une autre décennie de progres dans la technologie
NIR; mais avec I’introduction de la chromatographie en phase gazeuse, la spectroscopie NIR
est tombée en désuétude dans les années 1970. Rien n’illustre mieux cette période de
dormance dans la spectroscopie NIR que la revue scientifique de David L. Wetzel de 1983
dans chimie analytique. Alors que la technologie informatique et électronique s’épanouissait a
la fin des années 1980 et au début des années 1990, les spectrophotométres NIR ont connu
une seconde renaissance, comme le détaille la revue de 1998 de T. Davies, intitulée
« L histoire de I’analyse spectroscopique dans le proche infrarouge : passé, présent et futur »
« Dela technique du sommeil a I’étoile du matin de la spectroscopie ».

'hnh grl.lh

19?” ],

d'i&nlﬂlnn lentille
lluﬂlh zone de
m o détection

Figurell.9
Configuration schématique du chemin optique>

Figurell.10
Spectrométre NIR!

%0 https://www.googl e.com/amp/s/'www.azom.com/amp/arti cle.aspx%3fArticlel D=14371

*1 https://www.spectroscopyeurope.com/news/karl-norris-father-nri-spectroscopy
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[1.2.5 Karl Norris

Figurell.11
Karl Norris at Beltsville with his Cary 14 in the background, photographed in 19822,

Nous sommes tristes d'annoncer que Karl Norris est décédé paisiblement le 17 juillet
2019 al'age de 98 ans. Karl est connu a juste titre comme le "pére de la spectroscopi e proche
infrarouge”. 1l avait une compréhension profonde non seulement de l'instrumentation mais

auss delarelation entre les spectres et lachimie.

L'ensemble de la communauté de spectroscopie NIR ains que les milliards de

personnes bénéficiant de ses applications doivent tellement a Karl™3,

52 https://www.spectroscopyeurope.com/news/karl-norris-father-nir-spectroscopy
%3 https://www.spectroscopyeurope.com/news/karl-norris-father-nir-spectroscopy
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Chapitre Il Spectroscopie FT-IR

[11. 1 Introduction

La spectrométrie infrarouge est utilisée pour caractériser les composes organiques et
inorganiques. Elle saisit seulement les mouvements (vibrations par exemple) des atomes les
uns par rapport aux autres. Elle connait un regain d’intérét avec I|’apparition des
spectrometres a transformée de Fourier. L analyse des produits inorganiques peut se faire de
maniére trés efficace, sur de faibles quantités par micro-prélevement (~30 mg), a condition
d’avoir des produits soigneusement broyés. L’utilisation d’un support en bromure de césium
(CsBr de I’ordre de 100mg) et d’un spectrometre allant dans I’infrarouge lointain jusqu’a
200cm?, un support de bromure de potassium (KBr) peut aller vers 400cm™. Ainsi on peut
identifier la plupart des produits inorganiques, qu’ils soient amorphes, mal ou bien cristallisés.
Le domaine de signature des matériaux (oxydes, carbonates, sulfates, ou autres) se situe entre
1500 et 200 cm?, cette partie du spectre FT-IR est nommée finger-print. Ce qui permet
d’avoir des informations trés utiles. Cette technique d’analyse complete ainsi les informations
obtenues a partir des méthodes d’analyses dites classiques telles que la diffraction des rayons
X ou la microscopie électronique a balayage. La conjugaison de tous les résultats

expérimentaux permet de voir, d’analyser et d’affiner au mieux la structure des matériaux.

Le travail qui suit donne la démarche a suivre lors d’un travail expérimental de
spectroscopie FT-IR, nous avons chois des produits de biologie, des carbonates, des

phosphates, des sulfates, des oxydes, des hydroxydes, €tc.....

Les résultats et les interprétations des analyses serons résumés sur un spectre

synthétique qui enveloppera ce chapitre...

[11.2 Technique FT-IR

. 2.1 L a spectroscopie IR
La spectroscopie dinfrarouge permet de déterminer la présence de groupements

fonctionnels dans les molécules organiques, et les structures dans certaines molécules
simples™.

Shttps://fsnv.univ_setif.dz/images/tel echarger/BIOCH/Pr.Charef .N_cours_1_Physicochimique _des
macromol écul es.pdf
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1.2.2 Technique FT-IR

Obtenir des spectres FT-IR non seulement plus rapidement que ceux accessibles a l'aide
d'outils de diffusion habituels, mais les spectres montrent un signal beaucoup plus éevé, car
la longueur d'onde est calibrée a lI'aide d'un laser trés précis, les spectres obtenus ont une

précision de longueur d'onde beaucoup plus élevée™.

11.2.3 Latechnique expérimentale FT-IR

Latechnique FT-IR a été utilisée dans les modes d'absorbance dans la gamme de 200-
4000 e, Dans le cas des oxydes (par exemple) il est impératif d’avoir toutes les bandes de
fréquences caractéristiques entre 200 et 1000 cm™. L'appareil est équipé d'un systéme
permettant la réduction des cours d'optique dans I'air afin de minimiser les perturbations
associées a l'air ambiant (vapeur d'eau et de COy). La spectroscopie utilisée pour obtenir le
spectre d'absorption, ou de transmission d'un échantillon solide, liquide ou gazeux. Elle
permet via la détecti on des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques, d’effectuer
I’analyse des fonctions présentes dans le matériau. Les spectres IR ont été obtenus en utilisant
un spectrométre Perkin-Elmer (figure..) & une résolution de 8cm™. Pour chague échantillon,

120 scans ont €été utilisés. L'incertitude sur la position des différents pics est égale a+ 2 cm™.

111.2.3.1Mode opératoire et accessoires de spectroscopie FT-IR

» 10-100 mg d'oxydes, hydroxyde, sulfure ou carbonate sont prélevés (poudre, ou oxyde
grattée).

» Lapoudre est mélangée (pendant au moins une minute) dans un mortier en Agathe avec
100 mg de KBr.

» Leméange est introduit dans le moule avant pastillage, il a été ensuite comprime pastillé
dans presse hydrauligue (a une pression de 10 Tonnes).

> Lapadtille est ensuite extraite du moule pour étre placée dans un porte échantillon.

» L’appareillage analyse préalablement un spectre background relatif a I’atmosphere qui
regne dans la salle d’analyse.

» Une fois I’échantillon placé dans I’appareil.

>  Les spectres de transmission ont été obtenus, apres une 20 de secondes.

» Tous les spectres infrarouges sont des rapports d'absorbance (A = —log ;i) en fonction

des nombres d'ondes incidentes.

%5 https://www.bruker.com/fr/products-and-sol utions/infrared-and-raman/ft-ir-routine-
spectrometer/what-is-ft-ir-spectros copy.htmi
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[11.2.3.2 Lesprincipaux accessoires utiliseslorsdelaréalisation de pastilles KBr, et
jusqu’a I’'analyse

Moule pour pastillage Mortier en Agathe

Spatule Porte échantillon

Figurelll.1
accessoires pour préparation de pastille KBr.

Presse pour pastillage

Figurelll.2
accessoires pour pastillage
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Pastille KBr sur le moule Pastille KBr sur le mortier

Figurelll.3

Exemple de pastilles

Figurelll.4

Le spectrométre « Placement de I’échantillon »
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Remarque: En photographie, ladensité optique D est équivalente a |'absorbance A en
spectrométrie, mais toujours mesurée dans le domaine visible, soit sur I'ensemble du spectre,
soit d'une longueur d'onde donnée. Elle est plus souvent définie a partir de la transmittance:
A= —logoT. Elle est utiliste pour caractériser les filtres colorés, correcteurs de
température de couieur ou les filtres & densité neutre mais aussi la transparence d’une

pellicul e photographique dével oppée.

Enregistrement du spectre Background

|0 /\\ ,_,wl.uylh
-
o
E T
£
Eau
Z 1 Il
F \
E
vibrations ; \\
d’¢longations I
HzO OH co
vy et vy | =% H,O vibration 8 Co,
10 vibriation vy 8,18,
4000 2000 1000 650

Nombre d’onde, cm !

Figurelll.5

Exemple de background enregistré préalablement a I’analyse FT-IR

Sur le spectre enregistré, on repére trois bandes dabsorption significatives qui

correspondent aux vibrations actives dans I'IR de la vapeur d'eau et du dioxyde de carbone.
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Tableau I11-1: vibrations caractéristiques de la molécule d’eau « H20 »

Mode de vibration prévu Nombre d’onde Vibration active

(cmh) ouinactiveen IR

vs : vibration d’élongation symétrique
(longueurs des liaisons OH variant en phase) 3652 Active

vas : vibration d’élongation asymétrique

(longueurs des liaisons variant en opposition 3756 Active
de phase)

d : vibration de déformation (faisant varier 1595 Active
I’angle H-OH)

Elles comprennent de nombreuses raies qui seront ici attribuées a des transitions vibra-
rotationnelles (enregistrées seulement en phase gazeuse). La bande située prés de 2400 cm™
est due a la vibration d'édongation asymétrique de la molécule de CO,, une melilleure

résolution montrerait également une structure fine avec raies.

-
Asymmetrical str?tching Symmetrical stretching
~2350 cm™” ~ 1340 cm”’

s odo

Scissoring Bending . ] .
~665 cm! Scissoring Bending

~665 cm’”!
CO; Molecule

Figurelll.6
Major stretching and bending vibrational modes of CO2®.

%6 https.//alevel chemistry.co.uk/notes/infra-red-spectroscopy/
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[11.3 Spectre FT-IR deréférences

1.3.1 Spectre FT- IR desAlcanesCHzet CHs

Les spectres des alcanes simples sont caractérisés par des absorptions dues a I’étirement et
a la flexion C-H (les bandes d'éirement et de flexion C-C sont soit trop faibles, soit de
fréguence trop basse pour étre détectées en spectroscopie IR). Dans les alcanes simples, qui

ont tres peu de bandes.

bttty ——————
. N rwf o
BO - \ | ﬂ J\
| Ve My
CH ook
o 60 methyl rock
2 1470
i C-H
EE Ii soiEs0ring
@ 40+
c
o
F \
204 octane
HHHHHHHH
{ T ol Gy O
HETEretons
HHHHHHHH l‘
G-H stretch
0 T

X T x T ¥ T ¥ T T T T T X
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde, cm-1

C-H stretch from 3000-2850 cm'?
C-H bend or scissoring from 1470-1450 cm'®
C-H rock, methyl from 1370-1350 cm*

C-H rock, methyl, seen only in long chain alkanes,from 725-720 cm'®

Figurelll.7
spectre FTIR d’un alcane®

La région d'environ 1300-900 cm™est nommée larégion del'empreinte digitae. Les
bandes dans cette région proviennent de modes vibrationnels en interaction résultant en un
modele d'absorption complexe. Habituellement, cette région est assez complexe et souvent
difficile ainterpréter; cependant, chaque composé organique a son propre modéle d'absorption

(ou empreinte digitale) unique dans cette région et donc un spectre IR peut étre utilisé pour

57 https://orgchemboul der.com/Spectroscopy/irtutor/al kanesir.shtml
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identifier un composé en le faisant correspondre avec un échantillon d'un composé

connu.

1,2+

Eau

SHG H20

1,0

0,8 -

0,6-

Absorbance

0,4

0,2~

ﬂ,o—mrmmmmmm
4000 2600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Nombre d'onde, em-1

€ (®)

Figurelll.8
spectre FTIR (a) et le minéral d’eau (b)*®

1,0 4 i v

i
I stretching { Stretching — Eau-fiir
I aaymmerne § ) symmetic
[ e 2345
|
084 |
|
|
|
0.6 T | Y IR P
8 o : | | rotation
5 | | | of
= | | molecules
5 l [ |
V2
0.4+ | : bending :
| | 1838 |
|
| ' |
| ' '
0,2 | | |
| l l
| | |
| |
0,0 - TR

v LR B RAE PN AR RN SAARBRASHE BN LELRLEN RO RLLKALE HERARABARR RRHATBILIN L LR BRULLY AXRLARS
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.9
Spectre infrarouge de I’eau montrant les 3 modes fondamentaux®°.

%8 https://eaurenai ssance.com/quest-ce-quune-eau-pure/
%9 https://www.specac.com/en/news/cal endar/2019/03/mol ecul ar-vibrations
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1,04 BaS04
Barium sulfate
1196
0,8 1116
1076
@ 984
g 06 640
8 610
(=]
8 04
<
0,2 4
-_/\
0,0 Frrrrrrrm
4000 3600 3200 1600 1200 800 400
Nombre d'onde, cm-1 (b)
@
Figurelll.10
Spectre FTIR de Barium sulfate (a) et son roche (b)®
CaCO3-ref 8
1.0+ Calcite
2874
0,8- 2512
1748
° 1436
£ 876
B 712
S
w
=]
<

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Nombre d'onde, cm-1

@ (b)

Figurelll.11
spectre FTIR de Calcite (a) et son roche (b)®!

8 https://www.al amyi mages.fr/photo-i mage-l a-prise-de-vue-macro-d-echantill on-de-roche-naturel | e-
baryte-barytine-pierre-mineral -i sole-sur-fond-blanc-93279535.html

81 https://coeurdepierres.fr/produit/extraordinaire-prisme-de-cristal -de-roche-avec-cal cite-de-6300k g/
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1,0-

0,8
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0,4

Absorbance
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CaS04, 2H20
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Figurelll.12
spectre FTIR de Gypse (a) et son roche (b)%2.
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Figurelll.13
spectre FTIR de quartz (a) et son roche (b)%2.

62 https://fr.wikipedia.org/wiki/Gypse_(roche)#/media/Fichier:Gypsum (12249949575).jpg

8 https://www.mineral mike.com/col lections/quartz
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Absorbance

10 1374
——KNO3

“
0,6 -
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0.2- 834

0,0 e e e e e e
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Nombre d'onde, cm-1 (b)
@
Figurelll.14

spectre FTIR de nitrate de potassium (a) et ses grains (b)%.

1/3 (KBr) + 2/3 (échantillon)

g
:
£ . PO4
B
PO4 a_l_/
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@ (b)

Figurelll.15
spectre FTIR de phosphate de potassium (a) et sa poudre (b)%.

64 https://en.wikipedia.org/wiki/Potassium_nitrate
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BasSO4
BaS0O4
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Figurelll.16
saturation dans spectre FTIR de BaSO..
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Figurelll.17
spectre FTIR de Goethite (a) et son roche ().

8 https://fr.made-in-china.com/co_qdsalus/image_Manufacturer-Supply-M ono-Potassium-Phosphate-
Fertilizer-MKP-_erssryrng_2f1j00ROCQNnNtghHoT .html
% https://cours.polymtl.ca/PBedard/glg1100/mineraux/goethite/goethite.html
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1.0 Hématite
| Fezo3
08 2921
2852
1633

8 0e{ 511
g 470
§ 1 331
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(@ ®

Figurelll.18
spectre FTIR d’Hématite () et saroche (b)®’.

Spectre FTIR de COz2
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Figurelll.19
spectre de dioxyde de carbone COx.

57 https://tinyritual s.co/bl ogs/tiny-ritual s/hematite-meaning-heal ing-properties-stone-guide
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Dans la spectroscopie infrarouge moyen, nous nous intéressons a |'‘énergie
vibrationnelle (et rotationnelle) de la molécule. Il existe deux types de vibrations
moléculaires, I'éirement et laflexion. Une vibration d'étirement est un mouvement rythmique
avec des changements de distance interatomigue le long de I'axe de la liaison tandis que le
mouvement de flexion implique un change ment d'angle de liaison. La flexion peut étre une

torsion, un balancement, un cisaillement et un remue-ménage. Dans une molécule ssimple

comme le dioxyde de carbone, ces vibrations peuvent étre présentées comme :

Tableau I11-2: Les fréquences d’étirements et de déformations des différentes liaisons
existantes dans le composé (minéral ou roche) et les éléments généralement existant dans la
nature (CO2, CH2-CH3, H20...).

lesvibrations Symboles Zone

(la) - les vibrations de déformation I‘O QKO Vi

dangle WAGGING ROCKING

x

TWISTING smésomua
- les \vibrations déongation
symétriques : les atomes liés V2
sapprochent ou séoignent de

facon symétrique. !(’ Ri V4

- les vibrations délongation gmmerric ANTISVMVETRC Finger
(Ib)  antisymétriques : de méme mais o

cette fois-ci lorsgu'une liaison est

comprimee, |'autre est étirée.

() -Bending ; CH>-CHs
(I1a) -Bending ; H20

(111b) -Stertching ; H20
(Ilc)

(V1) -Stretching ; CO2

V) -Sterctching ; CH2-CH3
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Tableau I11-3: lesvaleurs de le nombre d’onde des quelgque composés

Composés Nombre d’onde (cm™)
Eau 3432, 1630
CH2-CH3s 2954, 2920, 2860, 1377, 729, 720%
CO; 2345, 546%°
Calcite 3460, 2872, 2512, 1798, 1436, 876, 712
Gypse 3546, 3406, 1686, 1622, 1542, 1146, 1118,1004, 670, 602, 456
Sable 3546, 3406, 1798, 1686, 1622, 1428, 1142, 1116, 874, 796, 778, 712,
692, 670, 602, 460
Quartz 3465, 2924, 2854, 1624, 1384, 1168, 1082,796, 778, 694, 458
Baryte 3430, 1630, 1196, 1116, 1076, 984, 640, 610

8 https://docbrown.info/page06/spectra/octane-ir.htm

89 http://klimat.czn.uj.edu.pl/enid/1__Oxidants __ Observation/-_observational _spectroscopy_250.htm
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[11. 4 Spectres FT-IR deroches naturelles

1.4.1 Rochesdelarégion « Djalal » et « Batna » avec ses spectres
Rochen® 01

224
2,0
18
16-
1,4]
1,2-
1,0-
0,8 -
0,6-
0,4-
0,2-
0,01

Absorbance

G LR AN AR ARE LS LR LA OS] LA AR LY RERRARIALY LARSEARACY RILEARELES NAKILEL RS
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.20
Roche de Djala n°1 avec spectre FTIR

Tableau I11-4: résultat d’analyse FTIR de la roche n° 01.

Nombre d’onde = 2922, 2854, 2514, 2384, 1796, 1734, 1432, 1166, 1090, 876, 798, 778,
712, 466, 3431

Composition Calcite (CaCOz) + Quartz (SiO2) + sable + dioxyde de carbone (CO») +
eau (H20)
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Rochen® 02

Absorbance

4000 3600 3200 2800 2400 2000 41600 1200 800 400
Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.21
Roche de Djalal n°2 avec spectre FTIR

Tableau |11-5: résultat d’analyse FTIR de laroche n°2.

Nombre d’onde 3424, 2924, 2854, 2346, 1994, 1870, 1794, 1620, 1410, 1164, 1080,
878, 796, 778, 694, 456, 420

Composition Quartz + Calcite + Baryte + gypse + oxyde (CaO) + sable
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Rochen® 03

Roche_3
1,0

0,8 |

0,6 |

0,4 -

Absorbance

0,2 |

D.U i 1 | il a7 " el Pt o Ribaili? Mol T 1
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400
Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.22
Roche de Djalal n°3 avec spectre FTIR

Tableau |11-6 : résultat d’analyse FTIR de la roche n°3.

Nombre d’onde 3546, 3492, 3404, 3244, 2926, 2854, 1746, 1686, 1622, 1140, 1116,
670, 600, 458, 420

Composition Gypse + Quartz + sable +H,0
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Rochen® 04

1,0

Roche_4
|

Absorbance

4000 3600 3200 2800 2400 2000 41600 1200 800 400
Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.23
Roche de Djalal n°4 avec spectre FTIR

Tableau I11-7: résultat d’analyse FTIR de laroche n°4.

Nombre d’onde 3620, 3540, 3395, 2924, 2854, 2512, 1798, 1420, 1165, 1086, 1036,
874,798, 778, 712, 462

Composition Calcite + Quartz + Oxyde + sable + Baryte
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Rochen® 05

Absorbance

0,10 -

0,05 -

1 .. .
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Nombred'onde, cm-1

Figurelll.24
Roche de Djala n°5 avec spectre FTIR

Tableau |11-8: résultat d’analyse FTIR de laroche n°5.

Nombre d’onde

Composition

3656, , 3411, 2924, 2852, 2358, 2344, 1794, 1734, 1638, ,

1524, 1498, 1456, 1410, 1090, 876, 796, 778, 694

Quartz + Oxyde + Calcite + Baryte + eau + sable +

carbone

+ dioxyde de
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Rochen® 06

Absorbance

0,0+

roche_6

‘4000 3600 3200 2800 2400 2000 4600 1200 800 400

Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.25

Tableau I11-9: résultat d’analyse FTIR de la roche n°6.

Roche de Djalal n° 06 avec spectre FTIR

Nombre d’onde

914, 874, 798, 712, 536, 470

Composition
eau

3696, 3650, 3620, 3404, 2924, 2512, 2348, 1798, 1424, 1032, 1008,

Cdlcite + Quartz + Baryte + Gypse + Dioxyde de carbone + Oxyde +
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Rochen® 07

——mche 7-partie jaunatre
——moche 7-partie blanchatre
roche 7-partie gnsatre

Absorbance

0,2 4

X et E—————— =
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.26
Roche de Batnan®7 avec spectre FTIR

Tableau I11-10: résultat d’analyse FTIR de la roche n°7.

3546, 3492, 3404, 3244, 2924, 2854, 1686, 1620, 1140, 1116, 1036,
880, 728, 670, 602, 470, 424, 416

Nombre d’onde

Composition Gypse + faible que calcite + sable + quartz
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Roche n® 08

—— Roche 8 partie blanche

i

Absorbance

0,2 -

Ll D
4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

Nombre d'onde, cm-1

Figurelll.27
Roche de Djalal n°8 avec spectre FTIR

Tableau I11-11: résultat d’analyse FTIR de laroche n°8.

Nombre d’onde

Composition

3748, 3726, 3710, 3408, 2924, 2854, 2522, 2384, 2342, 1820, 1794,
1740, 1624, 1438, 1164, 1088, 880, 796, 778, 728, 694, 660, 454

Calcite + Quartz + Gypse + Sable + Dioxyde de carbone + Oxyde + eau

+ CH»-CHs3
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I1.4.2 Roches des autresrégions avec ses spectres FTIR

2+ Baryte (moumni)

Baryte (poudre 1)

Baryte (poudre 2)

= Baryte (poudre 1)

Baryte gratée

* CaCo3

** CaS04,2H20 FiF]

1432 *
876
712 =

=

Absorbance, u. a.
1

|
_/\+ :
0k 1 e | Laak L
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombre d'onde, cm-1

@

(b)

Figurelll.28
Roches Baryte Mesloul Tebessa (b) et ses spectre (a)
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Baryte™

Massive’ Rosette”

Figurelll.29
Baryte des déffirentes régions
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70 http://www. pearl minechem.com/p/barytes.html

" https.//www.indiamart.com/proddetail /white-baryte-21662034012.html
2 https://supremechoicemineral s.com/en/products/barite-grezza-2

73 https://geol ogy.com/mineral g/barite.shtml
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Chapitre 1V : DRX desroches

Chapitre IV  DRX desroches

V.1 Introduction

Ce chapitre présente la symétrie des minéraux a I’échelle macroscopique, ou ils
peuvent étre classés en 7 systémes cristallins, divisés eux-mémes en 32 classes cristallines.
Alors que certains ééments de symétrie sont communs, des différences significatives
apparaissent selon les techniques considérées. la diffraction des RX permet de découvrir plans
de glissement et axes héicoidaux, aors que I’examen morphologique nous informe sur la
présence d’un centre de symétrie. La symétrie optique comporte des axes de symétrie d’ordre
infini, alors que les cristaux macroscopiques et les structures cristallines ne possedent que des
axes d’ordre 6 au maximum. Ces différences soulignent que I’étude détaillée des minéraux et

de leur symétrie ne peut s’envisager qu’a partir d’une démarche transdisciplinaire.

Ensuite il illustre des Bases théoriques de I'interaction des rayons X avec des structures
solides et mises en ceuvre d'exemples d'applications. résolution de structure cristalline sur

monocristaux et reconnai ssance de phases dans des solides cristallisés.

Et enfin le chapitre nous donne des techniques permet de voir les diffractogrammes des

guel ques composés chimiques.

V.2 Lesbasescristallographiques des minéraux
V.21 Lacristallographie

La cristallographie est la science des cristaux, au sens large, elle étudie la formation, la
croissance, la forme extérieure, la structure interne, et les propriétés physiques de la matiere
cristallisée. Le mot « cristal » est d'origine grecque, et provient de kruos (froid) et stellesoai
(solidifier). La minéralogie étudie la description des espéces constituant les roches naturelles

et comme la plupart des minéraux sont cristallins, les deux se recoupent souvent.

La cristallographie est devenue, depuis la fin du XIX®siécle, une science indépendante

apte a pouvoir mener |'étude de lamorphologie, de latexture et de la structure des cristaux :

La morphologie est la description compléte de la forme extérieure (macroscopique)
d'un monocristal au moyen de la mesure des angles des facettes (diédres).

4 https://popups.uliege.be/0037-9565/index.php? d=4470& file=1
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La texture est la description de la forme, des dimensions et de I'orientation mutuelle
des monocristaux dans un matériau polycristallin tel qu'un métal ou une poudre, un
sol, une céramique, €tc... .

La structure est la description compléte de I'empilement des individus (atomes, ions,

ou molécules) constituant le cristal lui-méme (phase homogeéne) .

IV.2.1.1 Larelation entrelacristallographie et laminéralogie

La minéralogie et la cristallographie sont deux sciences profondément liées, en
élaborant une théorie capable d’expliquer la forme externe des minéraux. Les concepts
créés par Hally ont été améliorées par Auguste Bravais, qui a inventé le réseau cristalin.
Le réseau a été affiché expérimentalement, et de maniere magistrale, par les premiers
clichés de diffraction de rayons X, obtenus sur le cristal de sphalérite par Max Von Laue
en 191276,

FigurelV.1
Cristal de calcite rose de Tsumeb’’.

S https://www.futura-sciences.com/sci ences/dossi ers/chimie-cristall ographie-chimie-cal cite-
586/page/3/

76 https://popups.uliege.be/0037-9565/index.php? d=4470& file=1

7 https://www.futura-sci ences.com/sci ences/dossi ers/chimie-cristall ographi e-chimie-cal cite-
586/page/3/
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V.22 L a symétrie exter ne des minéraux
1V.2.2.1 Eléments et opérations de symétrie

Afin de caractériser la symétrie externe des minéraux, il est nécessaire d’identifier les
différents déments de symétrie qui les parcourent. Ces éléments de symétrie sont des entités
géométriques: plan, rangée, nceud. Leur identification s’effectue grace a une opération de
symétrie, qui est un déplacement appliqué au cristal de maniére le positionner dans une
configuration équivalente a sa position de départ. L’opération de symétrie qui correspond au
plan de symétrie est la réflexion; celle qui correspond au centre de symétrie est I’inversion.
Les axes de symétrie sont caractérises par leur ordre, qui indique I’angle de la rotation qu’il
faut appliquer pour restituer une configuration équivalente. Ainsi, les axes de symétri2 d’ordre

n = {1; 2; 3; 4; 6} expriment une configuration équivalente aprés une rotation de ?f— Les axes
de symétrie d’ordre 5 sont absents dans les minéraux, sauf dans I’icosahedrite, quasi-cristal

naturel décrit nouvellement’®,

A L e B

FigurelV.2
Le plan de symétrie (A) et le centre de symétrie (B).

8 https://popups.uliege.be/0037-9565/index.php? d=4470& file=1
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FigurelV.3

Les axes de symétrie.

D’autres éléments de symétrie plus complexes sont également présents dans les
minéraux; il s’agit des axes d’inversion. Ces axes restituent une position équivalente aprés une
rotation suivie d’une inversion. Toutefois, seul 1'axe 4 est un élément de symétrie réellement
nouveau: I’axe 1 — centre de symétrie, 2 — plan miroir, 3 — axe d’ordre 3 + centre de

symétrie, et 6 — axe d’ordre 3 + plan miroir perpendiculaire (Fig 04).

FigurelV.4

Les axes d’inversion’.

79 https://popups.uliege.be/0037-9565/index.php? d=4470& file=1
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V.3 Ladiffraction desrayons X « DRX »

1V.3.1 Lesrayons X « RX »

Découverts en 1895 par |e physicien allemand W. Rontgen, les rayons X sont ala base
de différentes techniques danalyse comme la radiographie, la spectroscopie et la
diffractométrie. Ces radiations éectromagnétiques ont une longueur d'onde de l'ordre de
I'Angstrom (1 A = 1020 m)®°,

P Bosrngers | 1I4L PITT 1 ere radiographis d'un ot vivant
EH;:_A::"”HJ Prd o 135 L% 1 apnks b Ghooover 08
Il.|'|.l"_ Raer‘lfgeﬂ Vi S (107 180 o u pad Wilhelm Conrsd ROENTOEN
FigurelV.5

W. Roentgen et leur 1ére radiographie®.

Lesrayons X sont une forme de rayonnement €l ectromagnétique, au méme titre que la
lumiere visible, I'ultra-violet, I'infrarouge, les micro-ondes, les ondes radio ou les rayons

gamma.

Une onde éectromagnétique est due a un champ électrique et un champ magnétique
perpendiculaires oscillants en phase. Elle se propage dans le vide a la vitesse de la lumiére
(c=299792458 m/s). Dans le cas d'une onde sinusoidale ou monochromatique, elle a une
fréquence v définie et une période T = 1/v. La longueur d'onde A est la distance parcourue par

I'onde en une période, soitA =c T = c/v®,

8 http://culturesci encesphysi que.ens-lyon.fr/ressource/Diffraction-rayons-X -techni ques-
determination-structure.xml

81 Cours-de-Radiocristal/M aster-1-chimie-des-matéri aux/Dr.Cherif-Ben-ali
82 Cours-de-Radiocristal/M aster-1-chimie-des-matériaux/Dr.Cherif-Ben-ali
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Electrons Thres
- P h Energie d'un électron
,a%sceau 2| dumétal de anode
d’ électrons
accelerés ionisation
Electrons liés Eavons 3
des couches internes W 4
FigurelV.6

Transitions él ectroniques responsables de |a production de RX 23,

1V.3.2 Ladiffraction desrayons X
La diffraction des rayons X, ou DRX, est une technique analytique qui offre des
informations sur la structure et I’identification des phases des matériaux cristallins.

Les géologues la trouvent particulierement utile, car elle peut servir a identifier les
cristaux présents dans un mélange, comme les minéraux dans une roche. La DRX constitue la
meilleure méthode pour identifier et déterminer dans un échantillon, la proportion des

minéraux dont laformule et la structure varient, tels que les argiles.

8 http://culturesci encesphysi que.ens-lyon.fr/ressource/Diffraction-rayons-X -techni ques-
determination-structure.xml
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Technologie olympus DRX

1. Tube a rayvons X microfocus
2.Fisceau de Rayons X
3. Collimateur

4. échantillon

5. Détecteur CCD

FigurelV.7
I’approche XRD unique d’Olympus utilisant la géométrie de transmission.

1V.3.2.1 Comment obtenir une minéralogie quantitative

= Préparez I’échantillon.
= Lancez I’analyse; I’analyseur émet des rayons X au travers de la fenétre, lesquels
traversent I’échantillon de convection.

= Les rayons X frappent I’échantillon et se diffractent selon une étendue d’angles de 26.

4

Le détecteur CCD mesure la diffraction.

= le logiciel d’identification de phases et de minéralogie quantitative automatisées
fournit des données en temps réel directement sur I’analyseur DRX ou dans I’interface
utilisateur intuitive®.

8 |auren Dos Santos «Qu’est-ce que la diffraction des rayons X (XRD) et comment fonctionne-t-
elle?» Blogue InSight. OLYMPUS. 29 juillet, 2020
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Détacteur e

Ee;hl.;'ll;illgn

FigurelV.8
Diffractométre sur poudre®.

Canne da e
rafrigération
Falsceau RX —

Maonocriskal —

Gonkomabe ——

Caméra CCD —

FigurelV.9
Monocristal monté sur de la pate a modeler sur le diffractometre.

8 http://culturesci encesphysi que.ens-lyon.fr/ressource/Diffraction-rayons-X -techni ques-
determination-structure.xml
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IV.3.3 Diffractogramme, identification des phases

C'est I'application la plus courante de la diffraction des rayons X sur poudre. Une fois le
diagramme obtenu, on compare les positions et les intensités des pics observés avec ceux de
la base de données PDF (Powder Diffraction File) de I''CDD (International Centre for
Diffraction Data) qui contient plus de 600.000 diagrammes de référence. On peut ains
rapidement vérifier un résultat de synthése (bonne phase cristaline, I’impureté,...) ou
confirmer que I'on a obtenu un nouveau compose.

https://rrufl.infolrepository/sample_child_record_powder/oy_minerals/Dolomile
__R050129-1__Powder__Xray_Dala_XY_Processed_ 964 txt
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FigurelV.10
Diffractogramme sur poudre d'un CaMg(COs), %

8 https://material sproject.org/material 'mp-6459/
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FigurelV.11
Diffractogramme sur poudre d'un BaCO3®’

https:t/rruft.infolrepository/sample_child_record_powder/by_mineralsiGypsum
__R040028-1__Powder__Xray_Data_XY_Processed__ 3053 txt

e
¥ EEEBORX-gypsum CaS04, 2H20
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2 Theta, deg.

87 https://material sproj ect.org/material 'mp-5504/
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FigurelV.12
Diffractogrammes sur poudre d'un CaH4SOe %

hitps:imruff.info/re pository/sample_child_record_powder/by_minerals/Calcite
__RO050128-1__Powder__Xray_Data_XY_Processed_ 960 txt

e
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E
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FigurelV.13
Diffractogrammes sur poudre d'un CaCOs*

8 https://material sproject.org/material s'/mp-23690/
8https://material sproject.org/material mp-3953/
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https:iirruff.info/re positorvisample_child_record_powder/by_mineralsiB aryte
__RD40036-1__Powder__ Xray_Data_XY_FProcessed__3119.&t
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FigurelV.14
Diffractogrammes sur poudre d'un BaSO4®

hittps:irrufi.info/repository/sample_child_record_powder/by_minerals/Quarz
__R100134-9__Powder__Xray_Data_XY_RAW__10754 txt
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FigurelV.15
Diffractogrammes sur poudre d'un SiO™,

9 https://material sproject.org/material s/mp-3164/
%1 https://material sproject.org/material s'mp-7000/
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FigurelV.16
Diffractogrammes de goethite FeO (OH).
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FigurelV.17
Diffractogrammes d’alpha alimina (Al20z).

71




Chapitre IV : DRX des roches

Tableau V-1 (a): les références et principal e données cristallographique de Gypse®.

Gypse http://rruff.geo.arizona.edu/AM S/minerals/Gypsum
Schofield P F, Knight K S, Stretton | C, American
Mineralogist 81 (1996) 847-851
Extension thermique du gypse étudié par diffraction de la
poudre aneutrons T = 4.2 K, _database code amcsd 0001807

Parametres de cellule 5.6740 15.1049 6.4909 90.000 118.513 90.000
G roupe d’espace 12/a

Langueur d’onde aux 1.541838

RX

Volume cellulaire 488.829

Densité (g/cm3) 2.339

MAX. ABS. Intensité/ 12.04710374

Volumée?

RIR 1.677

Tableau 1V-1 (b) : paramétres des plans de gypse.

2-THETA INTENSITY D-SPACING H K L Multiplicity
11.72 88.21 7.5525 0 2 0 2
20.82 100.00 4.2669 -1 2 1 4
23.56 15.37 3.7762 0 4 0 2
23.57 1.90 3.7746 0 3 1 4
28.28 5.23 3.1556 -1 1 2 4
29.29 73.30 3.0497 -1 4 1 4
31.25 52.99 2.8621 1 2 1 4
31.37 2.72 2.8518 0 0 2 2
32.13 9.88 2.7854 -2 1 1 4

9 RIR based on corundum from Acta Crystallographica A38 (1982) 733-739
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5.69

2.7168
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1.7972
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Chapitre IV : DRX des roches

51.37

51.53

51.60

53.91

54.61

55.29

56.25

57.09

57.16

57.22

58.48

58.50

58.64

58.90

60.74

61.29

61.62

62.70

65.15

65.46

65.92

66.89

111

2.87

10.60

1.80

2.83

7.09

3.96

6.66

2.35

2.07

1.29

1.93

231

1.14

2.93

1.80

1.43

1.15

4.75

244

3.37

2.95

1.7786

1.7736

17714

1.7008

1.6805

1.6616

1.6353

1.6134

1.6115

1.6101

1.5782

1.5778

1.5743

1.5681

1.5248

1.5123

1.5051

1.4819

1.4319

1.4259

1.4170

1.3988
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Chapitre IV : DRX des roches

67.68

69.16

69.22

70.61

70.73

71.23

71.37

71.61

74.54

75.53

76.41

76.47

76.83

77.17

77.26

77.44

77.64

77.88

80.13

80.20

80.24

81.09

1.15

1.02

6.07

1.52

1.93

131

2.85

3.19

2.13

1.07

1.70

1.63

1.81

1.93

1.06

3.76

2.33

1.54

2.29

3.51

2.73

1.26

1.3843

1.3584

1.3573

1.3340

1.3320

1.3239

1.3215

1.3177

1.2730

1.2587

1.2464

1.2456

1.2407

1.2361

1.2348

1.2324

1.2298

1.2266

1.1977

1.1968

1.1964

1.1860

75




Chapitre IV : DRX des roches

82.12 1.22 1.1737 3 3 2 4
84.05 131 1.1516 0 12 2 4
84.19 2.98 1.1500 -4 6 4 4
85.30 1.14 1.1379 0 8 4 4
85.47 5.93 1.1360 -3 10 3 4
85.87 141 1.1318 -2 12 2 4
87.28 1.65 1.1170 4 6 0 4

Tableau V-2 (a): les références et principal e données cristall ographi que de Quartz®.

Quartz http://rruff.geo.arizona.edu/AM S/minerals/Quartz

XPOW Copyright 1993 Bob Downs, Ranjini Swaminathan and
Kurt Bartelmehs
For reference, see Downs et a. (1993) American Mineralogist
78, 1104-1107.  LevienL, Prewitt C T, Weidner D J-
American Mineraogist 65 (1980) 920-930

Structure et proprieties élastique du Quartz ala pression
P=1am- _database code amcsd 0000789

Parametres de cellule 49160 4.9160 5.4054 90.000 90.000 120.000
Groupe d’espace P3 221

Langueur d’onde aux RX 1.541838

Volume cellulaire 113.131

Densité (g/cm3) 2.645

MAX. ABS. Intensité/ 35.16956101

% RIR based on corundum from Acta Crystallographica A38 (1982) 733-739
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Chapitre IV : DRX des roches

Volume?
RIR 4.329
Tableau V-2 (b) : paramétres des plans de Quartz.
2-THETA INTENSITY D-SPACING H K L Multiplicity
20.87 19.93 4.2574 1 0 0 6
26.65 69.90 3.3446 0 1 1 6
26.65 30.10 3.3446 1 0 1 6
36.56 7.13 2.4580 1 1 0 3
39.49 1.01 2.2818 0 1 2 6
39.49 6.18 2.2818 1 0 2 6
40.31 3.19 2.2375 1 1 1 6
42.47 5.25 2.1287 2 0 0 6
45.81 1.00 1.9806 0 2 1 6
45.81 2.09 1.9806 2 0 1 6
50.17 12.58 1.8184 1 1 2 6
54.90 3.09 1.6723 0 2 2 6
55.37 161 1.6593 0 1 3 6
59.98 411 1.5423 2 1 1 6
59.98 494 1.5423 1 2 1 6
64.08 1.72 1.4532 1 1 3 6
67.78 1.38 1.3826 2 1 2 6
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Chapitre IV : DRX des roches

67.78 4.18 1.3826 1 2 2 6
68.19 1.36 1.3753 0 2 3 6
68.19 5.31 1.3753 2 0 3 6
68.34 4.13 1.3726 0 3 1 6
73.53 1.73 1.2880 1 0 4 6
75.70 191 1.2565 3 0 2 6
79.93 2.30 1.2002 2 1 3 6
81.24 241 1.1842 1 1 4 6

Tableau V-3 (a): les références et principal e données cristall ographique de la Cal cite®.

Calcite http://rruff.geo.arizona.edu/AM S'mineralg/Calcite

POW Copyright 1993 Bob Downs, Ranjini Swaminathan
and Kurt Bartelmehs
For reference, see Downs et a. (1993) American
Mineralogist 78, 1104-1107. Graf DL-  American
Mineralogist 46 (1961) 1283-1316-  Crystallographic tables
for the rhombohedral carbonates database code amcsd

0000098
Parametres de cellule 4.9900 4.9900 17.0615 90.000 90.000 120.000
Groupe d’espace R-3c
Langueur d’onde aux RX 1.541838
Volume cellulaire 367.916
Densité (g/cm3) 2.710
MAX. ABS. Intensité/ 26.50717622

% RIR based on corundum from Acta Crystallographica A38 (1982) 733-739
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Chapitre IV : DRX des roches

Volume?
RIR

3.185

Tableau IV-3(b) : paramétres des plans de la Calcite.

2-THETA INTENSITY D-SPACING K L Multiplicity
23.07 8.10 3.8550 1 2 6
29.42 100.00 3.0357 0 4 6
31.46 243 2.8436 0 6 2
36.00 13.71 2.4950 1 0 6
39.44 20.16 2.2848 1 3 12
43.19 14.26 2.0946 0 2 6
47.15 6.16 1.9275 2 4 6
47.54 19.67 1.9125 1 8 6
48.54 20.02 1.8754 1 6 12
56.61 3.73 1.6259 1 1 12
57.44 9.18 1.6042 2 2 12
60.72 5.28 1.5253 1 4 12
61.05 241 1.5179 0 8 6
61.43 3.18 1.5094 1 9 12
63.10 2.29 1.4733 2 5 12
64.71 6.84 1.4405 0 0 6
65.67 391 1.4218 0 12 2
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Chapitre IV : DRX des roches

69.24 151
70.30 2.13
72.95 2.69
77.23 1.93
81.60 2.24
83.84 1.57

1.3569 2 1 7 12
1.3390 0 2 10 6
1.2967 1 2 8 12
1.2353 1 1 12 12
1.1799 2 1 10 12
1.1539 1 3 4 12

Tableau IV-4 (a) : lesréf

érences et principal e données cristall ographique de dolomite®.

Dolomite

http://rruff.geo.arizona.edu/AM S/miner als/Dolomite

Parameétres de cellule
Groupe d’espace
Langueur d’onde aux RX
Volume cellulaire
Densité (g/cm3)

MAX. ABS. Intensité/
Volume?

RIR

XPOW Copyright 1993 Bob Downs, Ranjini Swaminathan
and Kurt Bartelmehs
For reference, see Downs et a. (1993) American Mineralogist
78,1104-1107. Steinfink H, SansFJ-  American
Mineralogist 44 (1959) 679-682-  Refinement of the crystal
structure of dolomite- _database code amcsd 0000086
4.8150 4.8150 16.1190 90.000 90.000 120.000
R-3
1.541838
323.639
2.838
24.14536753

2.770

% RIR based on corundum from

Acta Crystallographica A38 (1982) 733-739
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Chapitre IV : DRX des roches

Tableau 1V-4 (b) : paramétres des plans de dolomite.

2-THETA INTENSITY D-SPACING K L Multiplicity
22.02 2.05 4.0370 0 1 6
24.03 221 3.7036 1 2 6
30.86 100.00 2.8977 0 4 6
33.35 4.60 2.6865 0 6 2
35.19 5.19 2.5505 1 5 6
37.35 1144 2.4075 1 0 6
41.08 17.99 2.1970 1 3 6
41.08 5.68 2.1970 -1 3 6
43.78 4.13 2.0677 2 1 6
44.91 13.87 2.0185 0 2 6
49.20 4.36 1.8518 2 4 6
50.29 18.07 1.8142 1 8 6
50.93 6.78 1.7929 1 6 6
50.93 12.85 1.7929 -1 6 6
50.99 1.24 1.7910 0 9 2
58.87 251 1.5686 -1 1 6
58.87 1.93 1.5686 1 1 6
59.79 3.00 1.5468 2 2 6
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Chapitre IV : DRX des roches

59.79

63.37

63.37

64.29

64.89

65.98

67.37

70.05

72.70

74.39

76.78

82.17

86.33

86.33

87.81

6.96

3.19

244

2.68

2.24

2.73

6.67

3.72

217

2.92

2.53

1.87

1.01

1.43

1.52

1.5468 -1 3 2 6
1.4678 3 -1 4 6
1.4678 2 1 4 6
1.4489 2 0 8 6
1.4370 2 -1 9 6
1.4159 -1 3 5 6
1.3900 3 0 0 6
1.3432 0 0 12 2
1.3006 2 1 7 6
1.2752 0 2 10 6
1.2414 1 2 8 6
1.1730 1 1 12 6
1.1269 2 1 10 6
1.1269 3 -1 10 6
1.1116 1 3 4 6

Tableau V-5 (a) : les références et principal e données cristallographique de baryte®®.

Baryte

http://rruff.geo.arizona.edu/AM Sminerals/Barite

XPOW Copyright 1993 Bob Downs, Ranjini Swaminathan
and Kurt Bartelmehs

For reference, see Downs et a. (1993) American
Mineralogist 78, 1104-1107. Colville A A, Staudhammer K-

% RIR based on corundum from Acta Crystallographica A38 (1982) 733-739
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Chapitre IV : DRX des roches

American Mineraogist 52 (1967) 1877-1880

A refinement of the structure of barite- Locality: Cow
Green mine, Teesdale, Durham,
England_database code _amcsd 0000163

Parametres de cellule 8.8840 5.4580 7.1530 90.000 90.000 90.000
Groupe d’espace Pnma

Langueur d’onde aux RX 1.541838

Volume cellulaire 346.841

Densité (g/cm3) 4.469

MAX. ABS. Intensité/ 40.55288951

Volume?

RIR 2.955

Tableau V-5 (b) : paramétres des plans de baryte®’.

2-THETA INTENSITY D-SPACING H K L Multiplicity
1591 2.15 5.5715 1 0 1 4
19.99 14.04 4.4420 2 0 0 2
20.47 32.02 4.3391 0 1 1 4
22.81 51.07 3.8989 1 1 1 8
23.58 9.61 3.7736 2 0 1 4
24.90 24.75 3.5765 0 0 2 2

97 X POW Copyright 1993 Bob Downs, Ranjini Swaminathan and K urt Bartelmehs

For reference, see Downs et al. (1993) American Mineralogist 78, 1104-1107.
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Chapitre IV :

DRX desroches

25.86

26.87

28.76

31.56

32.73

32.82

36.20

36.74

38.73

39.12

39.51

40.62

40.81

41.63

42.61

42.62

42.91

42.98

43.06

44.02

46.59

47.03

98.44

65.42

100.00

51.59

10.49

46.83

14.58

1.24

15.22

5.09

7.43

1.18

26.97

311

46.59

36.95

52.19

40.95

1.94

20.62

1.28

8.00

3.4452

3.3177

3.1039

2.8351

2.7361

2.7290

24813

2.4460

2.3252

2.3028

2.2809

2.2210

2.2113

2.1695

2.1217

21211

2.1076

2.1045

2.1008

2.0572

1.9495

1.9322
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Chapitre IV :

DRX desroches

49.05

51.08

51.85

52.01

52.18

52.94

53.11

54.50

54.82

55.02

55.38

55.92

56.12

57.80

57.96

58.12

60.28

60.62

60.81

62.05

63.02

63.07

19.71

4.34

5.69

6.22

5.25

4.39

2.62

7.93

16.69

4.00

1.92

1.37

10.64

9.82

1.89

3.04

20.41

9.46

1.89

3.74

9.98

4.25

1.8572

1.7882

1.7632

1.7582

1.7531

1.7295

1.7244

1.6836

1.6747

1.6691

1.6589

1.6443

1.6388

1.5952

1.5913

1.5872

1.5354

1.5277

1.5233

1.4957

1.4750

1.4739
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Chapitre IV : DRX des roches

63.85 4.95 1.4578
65.30 5.05 1.4290
65.37 9.67 1.4276
65.52 531 1.4247
65.64 9.99 1.4223
65.89 2.61 1.4175
66.43 6.52 1.4074
66.75 9.90 1.4013
67.71 5.57 1.3839
68.01 5.17 1.3785
68.80 6.96 1.3645
68.96 247 1.3617
69.67 5.95 1.3496
71.03 1.24 1.3270
71.39 6.21 1.3212
72.46 1.04 1.3043
72.65 2.84 1.3014
72.77 3.51 1.2996
73.85 1.33 1.2832
74.04 1.18 1.2804
74.42 1.58 1.2749
75.24 11.83 1.2630
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Chapitre IV : DRX des roches

75.28 2.55 1.2624
75.31 6.47 1.2619
75.89 1.06 1.2537
7777 2.48 1.2281
77.94 1.20 1.2258
78.30 1.76 1.2211
78.50 5.10 1.2185
78.53 112 1.2181
79.73 5.16 1.2027
80.13 3.18 1.1978
80.26 4.34 1.1961
80.58 2.45 1.1922
82.32 1.94 1.1713
82.58 1.25 1.1683
84.33 2.26 1.1484
84.41 7.83 1.1476
85.67 3.62 1.1339
86.36 431 1.1266
86.55 3.05 1.1246
86.83 3.09 1.1217
87.93 291 1.1105
88.38 3.14 1.1060
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Chapitre IV : DRX des roches

88.93 5.82 1.1006
89.03 6.17 1.0996
89.25 4.34 1.0974
89.45 5.37 1.0955
89.77 2.26 1.0925
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Conclusion générale

Conclusion générale

Depuis les années 1950, la spectroscopie IR a eu des utilisations différentes et trés
nombreuses, en imagerie, en médecine, analyses, etc... Elle joue un réle trés importent dans
la caractérisation des minéraux par exemple. La spectroscopie infrarouge a transformée de
Fourier (FTIR) est une technique analytique efficace pour identifier rapidement la «famille

chimique» d'une substance, organique ou inorganique.

Sur cette derniere décennie, les sauts en précision et en rapport signal/bruit notamment ont
permis dappliquer cette technique a tout un champ d'échantillons qui apparaissaient
impossibles a étre explorés (en milieu agueux notamment) ou trop complexes (produits
industriels, échantillons biologiques ou environnementaux). |l devient maintenant possible de
disposer en laboratoire, en environnement industriel, et de recherche de dispositifs optiques en
moyen infrarouge mais, surtout en proche infrarouge, robustes et fiables. Ces procédés
couplés a des techniques de traitement des signaux et d'analyse en plein développement sont
souvent d'utilisation simple. 1l est clair qu'aujourd'hui et dans un futur proche les applications
de spectroscopie infrarouge vont dépasser le ssmple champ de |'analyse « moléculaire » pour
sétendre a des capteurs ou des dispositifs de mesure d'autres parameétres physiques de
systemes complexes (en biologie, en environnement, en industrie...) ou encore a de I'imagerie
hyper spectrale (pour plus de détails, consulter la référence®).

Dans cette optigue nous avons exploité cette technique pour caractériser des échantillons
(roches et minéraux) de notre région (Khenchela et Batna). Nous somme situé
géographiquement a I’est algérien, zone semi-aride montagneuse, et des températures qui
fluctuent entre 5°C et 40°C.

Les roches analysées comportent de la calcite (CaCOs), de la dolomite (CaMg(COz)2) , du
quartz (SiO2), du gypse (CaS04.2H20), de la baryte (BaSO.), avec différentes colorés,
lesquelles couleurs peuvent étre liées a la présence d’oxydes : Hématite (Fe2Os), Chromite
(Cr203), Zincite (ZnO), Alumine (Al20s) etc... . A noter que toutes ces roches, comportent des

guantités plus ou moins importantes de COMpOSEs organi ques.

% https://www.techni ques-i ngeni eur.fr/base-documentaire/mesures-anal yses-th1/spectrometries-
42390210/spectrometri e-d-absorpti on-dans--i nfrarouge-p2850/concl usi on-p2850niv10005.htm
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Résumé

Résumé

Les minéraux et les roches de notre région ont éé étudiés par spectroscopie FTIR, notre étude
comporte aussi des informations cristallographiques de tous les minéraux rencontrés tels que la
dolomite, le gypse, ... . Des différentes roches rencontrées sont composés principalement de : Calcite,
Dolomite, Quartz, Gypse, et auss Baryte, ce qui signifie que chaque roche est un ensemble ou
combinaison de : (C+Q+G, G+Q+B, etc....), chaque roche comprend une quantité plus ou moins

grande de minéral ce qui signifie par exemple : 80% de gypse+20% de dolomite.

Nous confirmons I’efficacité de cette technique pour I’analyse des roches des régions Dijelal
(Khenchela) et Ghassira (Batna) et nous avons aussi constaté qu’elle est trés sensible méme au
moindre grain (quantité infinitésimale) pour lesquelles le signa infrarouge se traduit par une petite
déformation du pic, un épaulement, etc. Nous avons aussi constaté la présence de produits organiques

qui peuvent étre expliqués par le vécu de ces roches on cite la cire par exemple.

Olaall maen (e Ay 5k ila slaa FTIR k) Jadail) dau) 5 Lithie A ) sdaall 5 galaall 4l ja
sl SN sl c ol ccuedall lgle ) il

Al dilia Ll Wy U ATl 5y we Adhia dhia sdia Jaladl Al oda Aullad X

Ciladie 3 g W Ce Caily ek B g aall e w

@ﬂ\dm‘d:\.\ués cJM\AﬂAB\:\;)Aésa:\;ﬂu&h\)ﬁ@@\)uuwu&%w

Abstract

Minerals and rocks in our region were studied by FTIR spectrum analysis, and our study
includes crystallographic information from al minerals encountered such as barium,
dolomite, ... Different rocks encountered mainly composed of: calcite, quartz, gypsum,

barium, ... .

We confirm the effectiveness of this technique for the analysis of the rocks of our region:
«Djelal in Khenchela, Ghassira in Batna », and we have also found that it is very sensitive
even to the dlightest grain (infinitesimal quantity) for which the infrared signal is Transated
by a small deformation of the peak, a shoulder, etc. We have aso noted the presence of
organic products which can be explained by the experience of these rocks we cite wax for

example.
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