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Interprétation d’'un phénomene thermique
particulier lors de I'étude
des sols latéritiques par analyse
thermique différentielle

par

R. VANDERSTAPPEN et ]J. CORNIL,

Laboratoire de Recherches Chimiques
du Ministére des Colonies (Tervuren).

A. — L’ANALYSE THERMIQUE DIFFERENTIELLE.

Parmi les techniques d’investigation utilisées dans 1'étude des sols,
I'analyse thermique différentielle offre des caractéristiques dignes du
plus grand intérét.

Cet intérét réside principalement dans le fait que cette méthode
d’analyse fournit une image réelle et reproductible de tous les phéno-
ménes endothermiques ou exothermiques se passant au sein de
I'échantillon a étudier, lorsque celui-ci est soumis & un chauffage
linéaire en fonction du temps et dans un intervalle de températures
bien déterminé.

Les minéraux argileux tels la kaolinite : Al.S;,O,(OH),, la mont-
niorillonite : Al,S1,0,,(OH), et d’autres, possédent dans leur réseau
cristallin des groupements hydroxyles. Par chauffage, ces hydroxyles
se décrochent du réseau et donnent naissance a des molécules d'eau
reprises dans les formules globales Al,O,. 2 SiO,. 2 H,O de la kaolinite
et de ALO,. 4 SiO,. H.O de la montmorillonite. Ce phénoméne, qui
est endothermique, est habituellement appelé la déshydratation des
minéraux argileux.

C'est par le méme processus qu'a lieu également la déshydrata-

tion de la goethite FeO(OH) et de I'hydrargillite AIO(OH).

Ces déshydratations se produisant en général & des températures
différentes d'un minéral 3 1'autre, donnent en retour a l'analyse ther-
mique différentielle la possibilité d'identifier les minéraux qui leur
ont donné naissance. C'est ainsi que la kaolinite se déshydrate vers
+ 525° et la goethite vers + 290°.
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560 PHENOMENE THERMIOUE PARTICULIER (SOLS LATERITIQUES)

Au cours de I'échauffement des minéraux argileux apparaissent
également des réactions exothermiques, telle par exemple celle de
+ 900° attribuable a la kaolinite.

Les différentes observations énumérées ci-dessus et reprises dans
la plupart des ouvrages initiant a la détermination des minéraux argi-
leux des sols, sont en général des facteurs suffisants pour cette déter-
mination.

Lorsque les minéraux a étudier se trouvent étre mélangés ou
associés a d’autres composants minéraux ou organiques, comme c est
le cas dans certains sols latéritiques, il convient d'étre plus prudent
lors de l'interprétation de certains phénoménes endothermiques ou
exothermiques enregistrés en analyse thermique différentielle.

B. — UN CAS PARTICULIER DE L’ANALYSE THERMIQUE
DIFFERENTIELLE.

Dans une précédente étude concluant a la présence de FeO libre
dans les sols (1), nous nous étions servis d’'un matériel argileux accom-
pagné d'oxydes et d'hydrates de fer, prélevé dans un profilage effec-
tué dans les formations éruptives a épidotes en voie d’altération,
qui s'étendent entre Matadi et Seke-Banza (2).

Sur les courbes d’analyse thermique de certains échantillons, en
plus du crochet exothermique de 900°, caractéristique du kaolin qui
était le minéral argileux de base, apparaissait un autre phénomeéne
exothermique bien net vers 750°.

Ce fait particulier nous a fait découvrir, tant par analyse chimique
que par analyse thermique différentielle et analyse thermo-pondérale,
qu’il existait de l'oxyde ferreux libre dans les échantillons étudiés.
En outre, sur les courbes d'analyse thermique différentielle enregis-
trées jusqu'a [100°, il apparaissait que le phénomeéne exothermique
d’oxydation de ce FeO en Fe,O, ne se passait pas avant 750°.

Ces observations nous ont conduits 4 préciser les deux points
sulvants :

1) Quelle est l'origine de ce FeO ?

2) Pourquoi lors des analyses thermiques effectuées s'oxyde-t-il a
des températures relativement hautes, alors que ce phénomeéne,
normalement, se produit déja a des températures moins élevées ?
A ces deux questions, il sera donné réponse en méme temps.
Avant de pénétrer plus avant dans le sujet, il nous semble utile

de signaler que l'appareil d'analyse thermique dont nous nous som-

(1) R. VANDERSTAPPEN et J. CORNIL. — La mise en évidence par analyse ther-
mique différentielle de FeO dans les sols. Bulletin technique de I'Union des Inge-
nieurs, Louvain, n° 1, 1951.

(2) G. WaEGEMANS. — Introduction a I'étude de la latéritisation et des laté-
rites du Centre africain. Bull. Agric. du Congo Belge. Vol. XLII, 1951, n° 1,
pp. 13-56.
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mes servis est du type Saladin-Le Chatelier dont I'ensemble du mon-
tage répond au schéma de la figure ci-apres.

aTe
TO

| 1 [Ra

C2
&' QGJ

r 9 1

T : Tambour enregistreur
G16,: Galvanos 3
Ci1Ca: Collimateurs
R1Rz: Resistances ﬁ
F : Four électrigue T
AT : Auto-transfo. AT [—Vv220
Fic. 1.

Schéma de montage de l'analyse thermique.

L’échantillon brut ayant servi de base aux différentes phases des
recherches énumérées dans ce paragraphe est analogue a ceux exa-
minés dans la précédente étude. Il contient de la kaolinite, des oxydes
et des hydrates de fer. La teneur en FeO déterminée par voie chi-
mique est de 3,94 %.

Son analyse thermique différentielle montre un crochet exother-
mique singulier assez important vers 750° (courbe 1).

Un nouvel enregistrement effectué sur la fraction du sol inférieure
3 50 microns présente le méme phénoméne sous une forme plus mar-
quée que dans l'échantillon brut (courbe 2).

L’échantillon étant prélevé 2 0,50 m de profondeur, il est pos-
sible que la matiére organique présente contribue également a la
formation du crochet exothermique de 750°, eu égard a la grandeur
de celui-ci. La suite de 'exposé confirmera cette fagon de voir, ainsi
gue la nécessité de la présence de matiére organique a coté de FeO
pour obtenir 1'oxydation de celui-ci & des températures relativement
hautes.

I. — La matiére organique est en cause dans |'obtention du crochet
exothermique de 750°.

N

La fraction inférieure a 50 b oa été traitée au Na,CO, 2 9% a
chaud. Ce traitement extrait progressivement de la matiére organique
sans altérer le FeO présent. Aprés trois traitements de quatre heures,
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I"échantillon donne un enregistrement thermique ol le crochet exo-
thermique de 750° a été réduit d'environ 50 % (courbe 3).

Apreés huit traitements de quatre heures, le crochet de 750° a
encore été réduit d'environ 30 % (courbe 4). Il y a donc correspon-
dance entre la teneur en matiéres organiques et l'élongation du cro-
chet exothermique de 750°.

lI. — En vue de scinder les deux phénomeénes relatifs 4 la matiére
organique et a l'oxydation du FeO, une autre série d'essais a été
entreprise.

a) Dans les mémes conditions de montage et de chauffage réa-
lisées pour les essais précédents, 1'échantillon a été chauffé jusqu’a
ce que le crochet exothermique de 750° soit légérement entamé.

A cet instant le creuset contenant la matiére a été retiré rapide-
ment du four. Ce traitement nous a fourni un échantillon vert gri-
satre, non magnétique, dont la teneur en FeO déterminée chimique-
ment s était élevée a 14 %.

Une analyse thermique ordinaire sur l'échantillon vert grisatre
obtenu nous a donné la courbe thermique 5.

b) La méme opération fut effectuée sur un échantillon frais, en
conduisant dans cette nouvelle expérience la calcination jusqu’au
sommet du crochet exothermique de 750°. Retiré immédiatement du
four a cette température, 1'échantillon était a nouveau vert grisatre,
non magnétique, avec une teneur en FeO de 14 %. Une analyse
thermique du produit obtenu a donné la courbe 6.

c) Ensuite nous avons effectué un préchauffage de 1'échantillon
jusqu'au sommet du crochet endothermique du kaolin qui se situe
vers 525°. Retiré a nouveau immédiatement du four, nous avons
constaté que l'échantillon était brun gris et magnétique. Son analyse
thermique ultérieure nous a donné la courbe 7.

Ces trois expériences montrent qu'il y a eu réduction du Fe,O,
de 1'échantillon en Fe,O,, dans l'essai (c) et réduction en FeO dans
les essais (a) et (b).

Dans les conditions présentes, la matiére organique est évidem
ment la cause de ces réductions.

De l'essai (b), il résulte que la partie ascendante du crochet
exothermique de 750° n’'est pas due a l'oxydation du FeO en Fe.O,,
puisque au sommet du crochet nous retrouvons 14 % de FeO, teneur
égale a celle obtenue 4 la base dans l'essai (a).

Les réductions de Fe.O, en F,O, et en FeO étant endothermiques,
le crochet exothermique n'est pas non plus attribuable a l'achéve-
ment d’'une de ces réactions.

Il en résulte que la partie ascendante de ce crochet est due a
'oxydation d'un excés d'éléments organiques réducteurs.
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En effet, la présence de matiéres organiques, ainsi que le tasse-
ment de 1'échantillon dans les creusets d'analyse thermique, font que
la matiére a analyser se trouve en milieu réducteur.

En tenant compte de la présence de matiéres organiques dans
I'échantillon, on peut admettre que la réduction du Fe.O, présent,
passe par le Fe,O, et va jusqu'au FeO.

Il est vraisemblable que cette opération se fait aux dépens de
réducteurs dont la formation peut &tre interprétée par une réaction
similaire a :

C + H.O = CO + H, — Q calories,

en admettant que l'eau nécessaire a cette réaction provient de la
kaolinite.

En résumé, nous dirons que durant l'analyse thermique, vu la
faible action de l'oxygéne de l'air, il y a combustion incompléte de
la matiére organique. Le milieu étant réducteur empéche 1'oxydation
du FeO initialement présent dans |'échantillon.

Celui-ci se voit d’ailleurs encore accru par réduction du Fe.O,.
Ce n'est qu'a la température de 750° que l'action de 1'oxygéne de
I'air entame le carbone résiduel. Aprés élimination de celui-ci, 1'oxy-
geéne continuera a diffuser et oxydera graduellement le FeO. Cette
oxydation commencera dés le sommet du crochet exothermique de
750°, car la courbe thermique obtenue aprés calcination préalable
jusqu'au sommet du crochet exothermique de 750°, montre que 1'oxy-
dation du FeO présent se fait alors a partir de 352° et va jusqu'a 860°
(courbe 6).

C'est donc la présence de réducteurs et la faible diffusion de
I'oxygéne de l'air qui font que dans les échantillons étudiés le FeO
ne s'oxyde pas avant 780° i l'analyse thermique.

Une calcination préalable de I'échantillon a I'air libre jusqu'a 400°
dans un creuset de laboratoire a également été effectuée.

Aprés ce traitement, la teneur initiale en FeO est devenue nulle.

L’enregistrement thermique de 1'échantillon ainsi obtenu (courbe
8) ne présente plus de crochet exothermique a 750°. Ceci prouve
donc bien que, dans ce cas, il y a eu oxydation préalable tant de la
matiére organique que du FeO.

Les précédents essais révélant dans les échantillons étudiés la
présence simultanée de matiéres organiques et de FeO libre, certaines
constatations d'ordre géochimique sur lesquelles nous ne nous éten-
drons pas dans la présente note, quant a la migration du fer et de
la matiére organique dans le profil étudié, nous conduisent a penser
qu'il est rationnel de rechercher l'origine du FeO libre du sol, dans
une réduction des sesquioxydes de fer présents, par la matiére orga-
nique qui n'est jamais totalement absente.
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SAMENVATTING

Interpretatie van een bijzonder thermisch verschijnsel bij de studie
van laterietgronden door thermische differentiaalanalyse.

Meer en meer wordt bij het moderne bodemonderzoeck beroep
gedaan op de techniek van de thermische differentiaalanalyse. De
getrouwe en reproduceerbare weergave der endo- en exothermische
verschijnselen, die optreden bij een geleide verwarming van het grond-
monster, laat in vele gevallen toe de componenten van het monster
te bepalen.

Wanneer de aanwezige elementen gemengd of geassociecerd zijn
met minerale of organische bestanddelen dient men echter voorzichtig
te zijn bij de interpretatie van bepaalde thermische verschijnselen.

In een voorgaande studie signaleerden wij de aanwezigheid van
vrij FeO in sommige laterictische gronden. De oxydatic van dit FeO
bij de thermische differentiaalanalyse van het monster gebeurde niect
v66r 780° C.

Bijgaande studie heeft voor doel de oorsprong te bepalen van dil
vrij FeO en de oorzaak van zijn bestendigheid tot 780° bij de ther-
mische differentiaalanalyse.

Door behandeling van het monster met 2 % Na,CO, en door ver-
schillende thermische bepalingen konden wij de aanwezigheid van
organische stof en dezes inwerking bij de uitgevoerde thermo-differen-
tiaalanalysen waarnemen.

Bij de verwarming nu is er onvolledige verbranding van deze
organische stof.

Het gevolg hiervan is het ontstaan van een reducerende atmosfeer
die de oxydatie belet van het oorspronkelijk aanwezige FeO en
daarenboven zelfs Fe,O, reduceert.

Het is slechts bij een temperatuur van 750° dat de luchtzuurstof
de residuele koolstof aantast en de karakteristicke exothermische pick
bij 750° verwekt.

De diffusie van de zuurstof gaat dan verder door waarbij het aan-
wezige FeO geleidelijk wordt geoxydeerd.

Gezien de gelijktijdige aanwezigheid, in deze monsters, van orga-
nische bestanddelen en vrij FeO schijnt het ons rationneel de oor-
sprong van het FeO in de bestudeerde gevallen te verantwoorden door
cen reductie der ijzersesquioxyden, waarvoor de organische stof aan-
sprakelijk is.



