
Introduction – Problématique

Le but est de présenter un outil que de nombreux scientifiques
spécialisés dans différents domaines comme la spéléologie ou la
cristallographie utilisent. 
Le d iffractomètre permet de déterminer la nature
cristallographique des échantillons.
Comment fonctionne le diffractomètre ?
Comment peut-on déterminer la nature cristallographique des
minéraux qui composent les concrétions des grottes ?
Pour répondre à cette problématique, nous profitons d'un séjour à
l'Université de Montpellier pour rencontrer M. Philippe Dieudonné-
Gearges, chercheur dans cette université. 

Conclusions

Nous pouvons en déduire que le diffractomètre est un outil très
utile pour les études de cristallographie, en mesurant la distance
entre les plans cristallins qui permet la détermination d'une
espèce cristalline. 
Son efficacité est due aux photons X émis en très faible
quantité mais très radioactifs.
C'est une méthode très utile en karstologie puisqu'elle
permet de différencier avec certitude la Calcite de
l'Aragonite.
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Fonctionnement du diffractomètre

Un filament de tungstène possédant une intensité de 60 a 80 mA est
chauffé entre 1000 et 2000°C. Il commence à envoyer des électrons sur 
un plaque en cuivre. La vitesse est accélérée du fait de la présence d'une
tension très élevé entre le filament et la plaque (prés de 40KV). L'impact
entre les électrons et la plaque de cuivre a pour effet de générer une
énorme quantité d'énergie dont 99% est transformée en chaleur (d’où
l'utilité de la présence d'un système de refroidissement) et 1%
transformé en rayon (photons) X.

Les rayons X entrent en contact avec les plans de maille cristalline et
sont réfractés sur un arc de cercle composé de nombreux capteurs. Les
capteurs envoient ensuite l'information à un ordinateur qui dresse un
graphique appelé spectre  qui donne le nombre de rayonnement reçu en
fonction de son orientation.

Le diffractomètre   –--> 

 

Quand on a le spectre de l'échantillon voulu, on le compare a des
spectres connus stockés dans une banque de donnée. Si nous retrouvons
les même pics dans les deux graphiques, c'est que l'échantillon étudié
contient l'élément étudié. 

L'échantillon est placé ici 
Un dernier réglage
s'impose : comme
l’échantillon tourne, il ne
doit pas bouger et être 
parfaitement vertical.

Analyse cristallographique de concrétions des grottes de Lozère
grâce au diffractomètre à rayons X
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Préparation des échantillons

Tout d'abord, nous devons réduire en poudre les échantillons, ici un
échantillon de stalactite excentrique en chapelet de perles,
prélevée non loin de la source dans la grotte de la Briquette,
en Lozère.
Après l'avoir mis en poudre grâce à un pilon,
nous le transférons dans des tubes Eppendorfs

Nous les emmenons à l'université de Montpellier
pour les faire analyser.
Il y a une deuxième préparation qui est 
nécessaire  : M. Dieudonné-Gearges met la
poudre dans un micro tube de verre : allant de
0,5 mm à 2 mm de diamètre. Il faut ensuite le
fixer grâce à un point de colle Glue à un
système qui fait tourner l'échantillon.  
Cette machine permet la
d é t e r m i n a t i o n d e s
c o m p o s a n t s d e
l'échantillon en mesurant la
d i s t a n c e e n t r e l e s
différentes plan des mailles
cristallines. 

Résultats

Le diffractomètre nous donne comme résultat une courbe avec en
ordonnée le nombre d'impact en un point donné et en abscisses 2θ soit
l'angle entre le plan de maille cristalline et l'angle réfracté. Son unité
est le centième de degrés L'angle θ suit la loi de Bragg : 2dsinθ = nλ 
avec n = 1, 2, 3...
Ainsi, connaissant λ, on peut déterminer d par la mesure de l'angle θ.

Voici un résultat d'aragonite, qui nous servira de témoin pour la
détermination de l’espèce de l'échantillon de chapelet.

Sur ce diffractogramme, on 
peut observer quelques pics 
remarquables, comme pour 
θ = 28, θ = 48 …
Nous allons utiliser
cette course de référence
pour comparer et analyser les résultats obtenus par le système. 

Grâce à la comparaison du diffractogramme du témoin de
référence  et celui de l'échantillon, nous pouvons en déduire que
l'échantillon est un prélèvement d'aragonite. 
Ainsi, la stalactite excentrique en chapelet de perles, prélevée non
loin de la source dans la grotte de la Briquette, en Lozère est
entièrement constitué d'aragonite. 
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