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SOMMAIRE

L'6tude de la composition de particules isol6es de phyllo-
silicates, au microscope dlectronique e bahyage et en
microanalyse par dispersion d'6nergie des rayons X, mon-
tre que plusieurs artefacts qui se produisent au cours de
I'acquisition des spectres, entachent d'erreurs les r€sultars
de l'analyse quantitative. Le choix du substrat pour sup-
porter les particules (dans notre cas b€ryllium sur graphite),
la dispersion des particules sur le substrat ainsi que leurs
dimensions sont autant de facteurs qui modifient les r€sul-
tats. Dans le cas de I'analyse d'une phlogopite en particu-
Ies de plusieurs micrombtres de diamdtre, on peut obtenir
des r6sultats quantitatifs comparables d ceux que donne
I'absorption atomique, Les r6sultats sur le m6me dchantil-
lons broy6 plus finement sont fonction de la grandeur des
particules, alors que le nombre de cations ddtermin6s cor-
respond bien d celui qu'on trouve dans la litt6rature.

Mots-cl€s: microscopie 6lectronique d balayage, micro-
analyse, sources d'erreur, dispersion des rayons X,
phyllosilicates.

Ansrnacr

A study of the composition of isolated particles of phyl-
losilicates, by means ofthe scanning electron microscope
and by microanalysis by dispersion of X-ray energy, shows
that several artifacts cropping up while the spectra are be-
ing obtained lead to erroneous analytical results. The choice
of the substrate to support the particles (in our case, be-
ryllium on graphite) and the dispersion of the particles on
the substrate as well as their dimensions are as many fac-
tors that will alter the results. In the analysis of a phlogo-
pite that occurs in particles several micrometres across, it
is possible to obtain quantitative results, directly comparable
with those yielded by atomic absorption. Results obtained
from the same sample, only more finely ground, however,
are functions of the particle size, whereas the number of
cations determined stjll agrees with that in the literature.

Keywords : scanning electron microscope, microanalysis,
sources of error, dispersion of X-ray energy, phyllosili-
cates.

INrnopucrroN

L'utilisation du microscope 6lectronique a
balayage (MEB), coupl6 i un spectrometre i disper-
sion d'6nergie (EDS, energy-dispersion spectrome-
ter), devient de plus en plus courante en g6ologie.
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Dans certaines conditions bien sp6cifique$, on peut
obtenir une analy$e quantitative des min6rarur obser-
v6s avec une pr6cision ad6quate. Il faut, pour cela,
analyser les min6raux sous la forme de surfaces polies
ou de lames minces et poss6der des 6talons bien con-
nus des 6l6ments d ddterminer.

L'utilisation du MEB pour I'analyse des corlrpo-
sants argileux isol6s d'une roche pr6sente toutefois
des probldmes reli6s i leur grande finesse. En parti-
culier I'analysri d'une particule d'argile de quelques
micrombtres de diamdtre ne doit pas etre traitee de
la m6me fagon que celle d'un min6ral poli car le
volume analys6, dans le cas d'une particule fine, est
trbs diff6rent de celui d'un solide.

Plusieurs auteurs, la majoritd ne travaillant pas
sur des phyllosilicates, ont propose des m6thodes
pour I'analyse des particules fines et isol6es. Small
(1979) propose d'utiliser le rapport d'intensit6 d'un
pic au bruit de fond P/B pour calculer les concen-
trations de billes de verre synth6tique. Travaillant
en mode transmission sur un MEB, Statham et Paw-
ley (1978) avaient d6ji montr6 que lorsque B est fai-
ble, on peut relier le rapport P,/B a la concentration.
Armstrong (1978) a montr6 que pour des particules
irr6gulidres, le fait de balayer le faisceau d'6lectrons
sur toute la particule 6limine en partie les variations
d'intensit6s dues aux irr6gularit6s de surface. Fina-
lement, Berkheiser et Monsees (1982), travaillant $ur
des phyllosilicates, ont reussi d disperser de fines par-
ticules sur des plaquettes de graphite, alors que White
et al. (1982) montrent qu'il est possible de faire la
corr6lation des intensitds des 6l6ments par rapport
au Si avec les concentrations molaires.

Les buts de ce travail sont, d'une part, de ddmon-
trer qu'il est possible d'utiliser le MEB pour obtenir
des informations quantitatives sur des particules de
phyllosilicates et d'autre part, d'informer l'utilisa-
teur dventuel des pr6cautions i prendre lors des pri-
ses de donn6es, de leur traitement et de I'interprdta-
tion des r6sultats.

APPAREILLAGE

Les travaux ont 6t6 effectu6s sur un microscope
6lectronique i balayage (Autoscan) coupl6 d un
d6tecteur i s6lection d'6nergie (Kevex 7000). Le trai-
tement des donn6es a 6t6 effectu6 sur un ordinateur
PDP f103. Pour toutes les analyses, nous avons uti-
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Frc. 1. Montage du porte-6chantillon.

lisd les conditions suivantes: tension d'acc6l6ration
20 kV, courant d'6mission 200 picoampdres, angle
faisceau-6chantillon 45 o, angle dchantillon-d6tecteur
45o, distance de travail l6 mm, distance 6chantillon-
d6tecteur 16 mm, et temps d'acquisition 150
secondes.

PREPARATION DES ECHANTILLONS

Plusieurs essais ont €t6 effectu6s avant d'aboutir
ir une technique ad6quate de pr6paration d'6chan-
tillons. Le MEB 6tant dot6 d'un ddtecteur i trans-
mission, nous avons essay6 la technique de Statham
et Pawley (1978). Elle consiste en I'utilisation d'un
support i transmission et du d6p6t, sur une grille de
Be recouverte d'un film de Butvar, des particules d
analyser. Ceci permet de r&uire au minimum la con-
tribution du fond continu au spectre de rayons X
produit par Ia particule. Toutefois, la grille de Be
reposant sur un support en AI, la raie caract6risti-
que de cet 6l6ment apparait au-dessus du fond con-
tinu produit par le film. De plus, lors de la prise des
spectres, ce film 6tait fr6quemment d6truit, ce qui
rendait impossible l'obtention des donn6es.

Nous avons modifi6 quelque peu la technique de
Berkheiser et Monsees (1982) en d6posant sur un
substrat de Be une partie aliquote d'une suspension
de particules d 0.05V0 (P/D dans une solution d l9o
de surfactant (zonyl FSN) et d'eau distillde. Le d6p6t
est ensuite s6ch6 dans un dessiccateur en atmosphbre
contr6l6e. La Figure I sch6matise le montage utilisd
pour l'analyse des particules au MEB. Il consiste en
un porte-6chantillon dans lequel repose une rondelle
d'acier. Sur cette dernibre, nous fixons le graphite
coll6 i la plaquette de Be de 150 micromdtres d'6pais-
seur. La cage de Faraday est utilis6e pour mesurer

le courant du faisceau d'6lectrons. En utilisant ce
montage et cette technique, on obtient des particu-
les bien s6par6es les unes des autres et reposant a pht
sur le substrat. Pour obtenir un tel r6sultat, on doit
s'assurer que la suspension d'argile dans l'eau dis-
till6e et le surfactant soit dispers6e aux ultrasons
pendant au moins quinze minules avant d'effectuer
le d6p6t sur le substrat i l'aide d'une micropipette.
L'6chantillon est ensulte^recouvert d'une couche de
graphite d'enviion 200 A d'6paisseur avant d'6tre
introduit dans le MEB.

INFLUENCE DU SUBSTRAT,

FoNo Coxrnvu. DtlurroN

Lors de nos 6tudes pour d6terminer la contribu-
tion du fond continu au spectre de rayons X de par-
ticules de phengite, nous avons r6alis6 que le sup-
port du substrat en Be contribuait au spectre obtenu.

' Lors de premiers essais, la plaquette de Be, telle
qu'illustr6e sur la Figure l, reposart directement sur
un support en acier. On voit alors apparaitre les raies
caract6ristiques du Fe et du Cr de I'acier. Nous avons
v6rifi6 ce fait en utilisant du cuivre comme support
et, effectivement, cet 6l6ment est ddtectd sur les spec-
tres. Ces essais ont 6t6 effectuds sur les particules de
100 micromdtres de diambtre d'une phengite de com-
position homogdne. Donc, pour de tels 6chantillons,
il faut s'assurer d'avoir un support de substrat ad6-
quat car, m6me si des 6lectrons ne peuvent p6n6trer
150 micromdtres de Be, les rayons X produits le font
et influencent les spectres obtenus. Ce n'est pas le
cas du graphite de notre support.

En ce qui concerne la dilution, il faut bien $'assu-
rer que les particules sont assez 6loign6es les unes des
autres pour qu'il n'y ait point d'influence de I'une

Cogc dc
FARADAY

Bdry l l lum l5Omlcromi l res
Grophllc 3 mll l lmilres
Ac lc r  5  ml l l lm i l rce

Porl.  6chontl l lon
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Ftc.2. Fonds continus compar6s du Be avec (A) et sans particule (B). Intensitd en
coups,/seconde (cps), 6nergie en dlectron-volts x 1000 (kEV).

93

d I'autre. Armstrong (1978) et Small (1979) suggd-
rent une dilution telle que chaque particule soit 6loi-
gn6e d'une distance 6gale i au moins cinq fois son
diamdtre. On obtient ce r6sultat si on utilise, lors de
la pr6sentation des 6chantillons, une dilution de
l'ordre de 100 mg d'argile pour 200 cm3 d'eau dis-
till6, comme le recommarident Berkheiser et Mort-
sees (1982).

Pour ce qui est du fond continu d'un solide, i une
intensitd constante du faisceau d'6lectrons, il d6pend,
en plus de la tension d'acc6l6ration des 6lectrons et
de l'efficacit6 du d6tecteur, de la masse atomique
moyenne de l'6chantillon (Mykleburst. et ol. 1979).
Le systdme Kevex, s6rie 7000, permet, ir partir d'un
spectre quelconque, de construire mathematiquement
le fond continu en tenant compte des trois facteurs
ci-haut mentionn6s. Une fois le fond continu cons-
truit, il est soustrait du spectre global pour obtenir
un spectre corrig6. C'est sur ce dernier que l'on cal-
cule les concentrations des 6l6ments pr€sents, ipar-
tir des intensites nettes des pics d6tect6s.

Lors de l'acquisition des spectres sur les particu-
les, nous avons rdalis6, dans le cas d'6chantillons de
chlorite, que le fond continu €tait pratiquement le
m6me pour toutes les particules de la m6me espdce
min6rale et que ce fond 6tait constant d'une parti-
cule i l'autre. De plus, en prenant un spectre du sub-
strat de bdryllium seulement, nous avon$ constatd,
comme le montre la Figure 2, que le fond en ques-
tion 6tait, i toute fin pratique, identique i celui cal-
cul6 par I'ordinateur pour une particule, si ce n'est
aux endroits oir dans les calculs on tient compte des

sauts d'6nergie pour l'aluminium et le silicium. Ces
diff6rences dans les valeurs pour les 6nergies en ques-
tion n'apportent que des changements mineurs dans
les intensites nettes des raies caract6ristiques. On peut
donc en conclure que sur des particules de quelques
micromdtres de diametre (dans notre cas des parti-
cules de chlorite de I'ordre de 3 micromdtres), la par-
ticule contribue trds peu au fond continu observ6,
et ce dernier provient $urtout du substrat de Be et
de son support en graphite.

AuelysBs PoNcrust-res Vsnsus ZoNs REourrg

Lors de la prise d'un spectre, on peut utiliser deux
modes de fonctionnement du MEB, soit en gardant
le faisceau d'6lectrons fixe au milieu de la particule
(mode ponctuel), soit en balayant le faisceau en zone
rdduite sur une partie de la particule (mode
balayage). Dans le cas d'une particule, Small (1979)
a d6montr6 qu'il 6tait pr6f6rable de travailler en zone
r6duite plutOt qu'en mode ponctuel. En effet, dans
ce dernier cas, les intensitds des raies caract6ristiques
d6pendent de I'endroit of le faisceau atteint la par-
ticule alors qu'en balayage bn zone r6duite, les effets
de localisation du faisceau sont minimis6s. Afin de
d6terminer quelle fraction optimale de la particule
il fallait analyser, nous avons effectu6 des prises de
mesures sur une particule de phengite de 9800 pmz
d diff6rents grossissements. Les courbes de la Figure
3 montrent la variation de I'intensit6 des pics de Si,
Al et K d'une phengite en fonction de la fraction de
la surface analysde. Il est clair, d'aprds ces courbes,
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Ftc.3. Variations des intensit6s des raies caract6ristiques en fonction de la surfbce
analys6e.

qu'il est necessaire que la surface balay6e soit plus
petite que la surface de la particule, sinon on observe
une diminution de l'intensitd nette des raies caract6-
ristiques. En effet, i faible grossissement, la parti-
cule est noy6e dans le volume analys6 par le faisceau
d'6lectrons. On peut aussi observer d'aprds les cour-
bes en question que, dans le cas de la phengite, les
rapports d'intensit6 Si/Al et Si,/K varient en fonc-
tion de la fraction de la surface analys€e alors que
celui de K/Al varie moindrement. Le tableau de cette
figure montre les variationi calcul6es d partir de la
valeur moyenne des intensitfo obtenues sur cinq spec-
tres cons6cutifs pour chacun des grossissements. On
pourrait penser que ces variations sont dues i l'6va-
poration s6lective des 6l6ments lors de l'acquisition
des cinq spectres consdcutifs d diffdrents grossisse-
ments. Nous avons v6rifi6 que ce n'6tait pas le cas
en effectuant I'essai d I'inverse, c'est-i-dire allant de
faibles i forts gtossissements au lieu du contraire.
Les variations demeurent du m€me ordre de gran-
deur. Une partie de ces variations vient du fait que
lorsque les intensit6s des raies caract6ristiques dimi-
nuent alors que Ie fond continu demeure i peu prbs
constant, la d6termination de I'intensit6 nette des
raies de faible masse atomique est moins pr€cise. Ceci

explique le fait que les variations sur le K sont moins
importantes. Nous retiendrons donc, d'aprds les
observations ci-haut, que pour l'essai d'analyse
quantitative sur des particules de phyllosilicates' on
utilisera un support d'6chantillon en graphite sur
lequel repose une plaquette de Be, une dilution de
0.0590 (P/V) de particules dans de l'eau distill6e avec
I 9o de surfactant et un rapport de SP/SB supdrieur
i 3 lors de la prise des spectres (SP surface de la par-
ticule, SB surface balay6).

ANervss QUANTITATIVE

Le systdme 7000 de Kevex utilise, pour le calcul
des concentrations des 6l6ments, le programme de
corrections ZAF, tel que d6crit par Colby (1968) et
dont un exemple est donn6 au Tableau l. Le rap-
port K pour une raie caractdristique est:

Intensitd nette de l'6chantillon
K :

Intensitd nette de l'6talon

les spectres de l'6chantillon et de l'6talon ayant 6t6'
pris dans les m€mes conditions. Des oxydes purs
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26.55
14.53
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2.78
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et rale

ilg Ka
Al Ka
Si Kc
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Tl Ka
Fe Ka
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TABLEAU I. RESULTATS D'AI{ALYSE D'UNE PHLOGOPITE (fI8'I2) AU i[EB les r6sultats de I'analyse avec ceux publi6s dans la
litt6rature pour des composes de la mOme famille.
Finalement, avec la mes,ure de la quantit6 d'eau que
contient l'6chantillon, on peut normaliser les r6sul-
tats pour obtenir le pourcentage r6el. Le programme
donne alors le facteur de normalisation, qui dewait
€tre 6gal d I dans le cas d'un solide.

La Figure 4 montre le spectre d'une particule de
phlogopite de I'ordre de 100 micromdtres de diamd-
tre, alors que le Tableau I donne les r6sultats de
I'analyse (dchantillon l8l2) normalis6s ir 10090 et
sans normalisation. Le diagramme de diffraction des
rayons X de cet 6chantillon (Frg. 5) montre que
l'dchantillon est pur et ne contient que des traces de
chlorite.

Pour dtudier la reproductibilit6 des r6sultats sur
plusieurs particules de cette phlogopite, nous avons
volontairement fix6 la concentration totale i 95.68,
puisque cet 6chantillon contient 4.320/o H2O tel que
d6termin6 par la perte au feu. Cette dernidre ne
dewait normalement pas varier d'une particule ir
I'autre si on tient compte que toutes les particules
analys6es ont 6t6 pr6par6es de la m€me fagon. Le
Tableau 2 montre les r6sultats des analyses indivi-
duelles de dix particules diff6rentes de l'dchantillon
1812, en utilisant les dtalons suivants: Mg, Al2O3,
SiO2, KAlSi3Os, TiO2 et Fe2O3.

Il est normal de constater que le pourcentage de
variation des r6sultats est plus 6lev6 dans le cas d'616-
ments i faibles concentrations. Cela est simplement
d0 au rapport intensit6 sur bruit fond plus al6atoire
dans ce dernier cas. Nous avons aussi reproduit, pour
fin de comparaison, les valeurs des facteurs de nor-

Rapport X Fo@le
K polds otyde

0.0968 16,01 lilgo
0 ,1056 7 .69  A l ,o r
0.2788 16.98 Sl02-
0.5397 7.58 K.0-
o .o l l2  o .7 l  r lo ,
0.0258 1.95 Fe,o?

39.78

l,loubre de catlons

2.5346
5.3756
1.7231
0,1325
0.3098

mrAL 90.51, 15.9312

tlmbre de catlons calcul€ sur la brse de 22 atoms d'oxygene.
* De&min€ par stoechlotr€trte. Pacteur de nomllsatloni aucun

Et&nnt
et raie

Mg (a 0.0968 L7.69
Al Ka 0.1056 8.49
Sl Kc 0.2788 18.76
( (a 0.5397 8.38
Tl Ka 0.0112 0.79
Fe (c 0.0258 2.L5
0 1 43.95

TOTAT

Rapport g Forole g NoEbre de cations
K polds o)vde oryde

itSo 29.34 5.8557
Al ,o r  15 .05  2 .5346
st6-- 40.14 5.3756
K"o' 10.09 t.7z3l
T lo ,  1 .31  0 .1325
Fe2D3 3.07 0.3098

100.0 15.9312

ilonbre de cltlons calcul6 sur la base de 22 atomg d'oxygene.
* D€temlnd Dar stochlol€trle. Facteur de nomlJsatlon: 1.105.

Echan! ' l l  lon l8l2-1.

Al2O3, SiO2, TiO2, Fe2O3 ou encore des composds
comme l'albite et I'orthose pr6alablement analys€s
sont utilisds comme 6talons. Le programme permet
aussi de calculer le nombre de cations dans la for-
mule chimique, d'aprds la m6thode de Deer et al.
(1e78).

Lorsque l'6chantillon analysd est un oxyde, le pro-
granune d6termine la quantit6 d'oxygdne par sto6-
chiom6trie el, si on connalt le nombre d'atomes
d'oxygdne dans la formule, on peut alors comparer

?,072

t.74

E t t E R G t E  ( K E v )

FIc. 4. Spectre d'une particule de phlogopite (dchantillon l8l2), Intensit6 en
coups/seconde (cps), 6nergie en dlectron-volts x l0@ (kEV).
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Frc. 5. Diffractogramme des rayons X de l'dchantillon 1812, OrKa, 50 kV, 20 mA. Intensit6 coups,/seconde verszs
degr6s 2d.

C C.Y. " 100

x

TABLEAU 3. COMPAMISON DES RESULTATS AU I.{E8 ET A I'AESORPTION AMUIQUE

TABLEAU 2. RESULTATS D'ANALYSE DE DIX PARTICUI-ES DIFFERENTES
DE L,ECHANTILTON'I8'I2

xgo

]812-1 24.07
-2 2'1.90
-3 27.92

-5  27 .80
-6 2'1.
-7 28.40
-8  27 .N
-9 27.17
-t0 28.24

T 27.89
c .u .  1  .02

Prcportion des oxydes (qqse pond6rale) nomllsds a 95.689. FN fac-
teur de nomllsatlon, X = txln. Cat: nombre de catlons.

A1203 sl02 KuO Tl02 Fe203 FN Cat
15.36  38 .41  9 .65  1 .26  2 .95  1 .057 t5 .93
15.93  38 .84  9 .33  1 .08  2 .60  r .069 15 .86
15.75  38 .35  9 ,53  1 .22  2 .89  1 .075 15 .91' f5 .52  38 .59  9 .70  1 .40  2 .80  1 .069 15 .89
16.27 38.37 8.93 't.37 2.95 1.081 15.82'16 .65  38 .49  8 .71  l . l5  3 .32  1 .008 15 .76' f4 .91  39 .45  8 .54  1 .20  3 . t4  t .051 15 .77
15.54  39 .28  9 .05  ' t .12  2 .U 1 .069 15 .80' ts .36  38 .60  9 .55  t .54  2 .85  1 .057 15 .88' f5 .93  39 .08  8 .57  l . l8  2 .69  1 .033 15 .77
15.72  33 .75  9 .16  1 .25  2 .91  1 .057 t5 .84
3.17  1 .03  4 .92  11 .55  7 .17  2 .08  0 .40

malisation et celles du nombre de cations pour les
dix particules analys6es. On constate, d'aprds ce
tableau, qu'en plus de l'assez bonne reproductibi-
lit6 des teneurs, le nombre de cations (moyenne de
15.84) correspond bien d ce que l'on devrait avoir
dans une phlogopite et que ce nombre ne varie pra-
tiquement pas. MOme si le facteur de normalisation
FN varie peu, sa valeur moyenne est relativement 6le-
v6e (1.06), c'est-i-dire que la somme des teneurs en
oxydes ne correspond qu'a environ 94v/o du total de
l'6chantillon. Nous avons compar6 les r6sultats de
cet dchantillon 1812 analys6 au MEB sur dix parti-
cules avec ceux obtenus par analyse globale en
absorption atomique (AA). Le Tablsau 3 montre une
assez bonne corr6lation entre les r6sultats obtenus
par les deux m6thodes d'analyse. Nous en d6duisons
que pour le cas de particules de phlogopite de I'ordre
de 100 micromdtres de diamdtre, le fait de normali-
ser les r6sultats au MEB nous ramdne tout prds des
valeurs r6elles.

Pour v6rifier si de tels r6sultats pouvaient €tre aussi
obtenus sur des fractions plus fines de cet 6chantil-
Ion, nous I'avons l6gdrement broy6 dans un mortier
en agate. Le Tableau 4 montre les r6sultats obtenus
sur 15 particules dont le diamdtre varie de I d" 42
micromdtres. L'examen de ces r6sultats montre, bien
entendu, que l'on obtient de bons r6sultats pour les
plus grosses particules, mais que pour les petites, on
s'6loigne des vraies valeurs avec des coefficients de
variations beaucoup plus 6lev6s. Les variations dans
les teneurs en oxyde ne sont pas syst6matiques. Avec
un diambtre croissant des particules, la proportion
de MgO et de Al2O3 (en 7o) diminuent alors que
celui de SiO, et de K2O augmentent. On ne peut se
prononcer pour les faibles teneurs en TiOr, et il n'y
a aucune corr6lation entre la proportion de Fe2O,
en 9o et la grosseur ddes particules. Cette dernidre
est toutefois relide au facteur de normalisation FN
par la relation

tlEB
AA

XgO Alz0r Sl0z KzO T102
27.85X 15.7& 38.75X 9.161 1.25%
26.22 15 .94  39 .50  9 .04  t .08

Fe203 total
2.911 95.6&
2.U 94.62

TABLEAU 4. RESUITAT5 SUR 15 PARTICULES DE L'ECMNTILLON I8I2 BROYE

ilg0 A1203 Sl02 K20 Tl02 Fe203 total FN cat d

I 31.45 17.82 36.54 6.70 0.75 2.39 29.27 3.27 15.90 1.5
2 29.96 19.23 37.70 5.36 0.81 2.62 23.73 4.03 1s.58 r.5
3  29 ,39  18 .03  37 .07  7 .5 r  0 .87  2 .S0 49 .56  1 .93  t5 .83  1 .8
4  31 .00  18 .33  35 .86  6 .99  0 ,77  2 .77  21 .08  4 .54  15 .93  2 .0
5  30 .56  18 .46  36 .16  7 .01  0 .79  2 .66  33 .84  2 .83  15 .89  2 .5
6  31 . r2  l s . l3  37 .54  5 .72  0 .68  2 ,52  25 .39  3 .77  15 .71  2 .6
7  31 .26  19 .27  35 .89  5 .82  1 .07  2 .32  16 .93  5 .65  15 .80  2 .8
8 30.82 t8.16 37.16 6.55 0.60 2.40 32.29 2.96 15.92 2.8
9 28.87 19.06 35.98 6.31 1.76 3.70 32,02 2.99 15.67 2.9

10 30.22 18.19 36.84 7.t0 0,87 2.50 29.92 3.20 15.84 3.4
11 29 ,74  17 .65  37 .98  7 .18  0 ,85  2 .27  53 .18  1 .80  t5 .77  5 .1
12 25 .n  16 .40  40 .03  9 .54  1 .46  2 .92  94 .53  r .0 l  15 .64  14
13 27 .57  17 .40  39 .31  7 .99  0 .86  2 .56  8 t .54  t .17  15 .65  l8
]4 25.69 16.90 39.W. 9.02 1.42 2.82 89.39 1.07 15.61 33'15 26.06 't6.97 40.22 8.68 r.l0 ?.62 91.61 1.04 15.58 42
7 29 .26  1s .00  37 .60  7 .17  0 .98  2 .66  9s ,6s  15 .75
xc.u. 7.22 4.70 4.12 16.92 33.51 12.92 0.77

& 27.89  1s .72  38 .7s  9 .16  r .25  2 .91  95 .6s
%c.v .  1 .02  3 .17  1 .03  4 .92  11 .55  7 .17
x2 26.22 15.94 39.50 9.04 1.08 2,U 94.62

'15.84

0.40

I  I  maen en polds nomllsE A 95.68%. SC.V. coeff lcJent de var ia-
t jon. Xl  % rcyen en polds pour I 'dchant l l lon non brcy6. X2 % en
polds detemln6 par absorpt ion atonique. d dlanatre en nlcrcnl tres.
Cat:  nonbre de bat lons. FN = 3.54-0.077d, r: -0.670



oir ,, est le coefficient de corr6lation. Donc, m6me
aprds avoir normalis6 les r6sultats, on constate que
ceux-ci sont fonction de la taille des particules.
Notons toutefois que pour le cas de ces quinze par-
ticules de phlogopite, la moyenne des r6sultats
demeure semi-quantitative si on la compare avec celle
obtenue par absorption atomique.

Lss RApponrs t,INmNsrrE Et pe Covpostt[oN

Pour v6rifier I'effet des corrections ZAF suh les
spectres des particules broy6es, nous avons cal]cul6
les variations des rapports K des pics d'une pbrti-
cule i l'autre, les variations des rapports d,intensit6
relative au Si et, finalement, le rapport des concen-
trations en oxydes, toujours relatives au Si. Le
Tableau 5 indique les r6sultats des valeurs moyen-
nes (X) des rapports K et de leur coefficient de
variation C.V. en go.

Les grandes variations observ6es montrent ou'en
fonction de la taille des particules analysdes, I'inten-
sit6 des raies caract6ristiques varie dans de grandes
proportions et que pour corriger en partie cette situa-
tion, on se doit de normaliser les r6sultats. En ce qui
concerrie les rapports d'intensit6 des pics (sans cor-
rection ZAF) et des teneurs en oxydes (avec correc-
tion ZAF), le tout par rapport au Si, les r6sul-
tats du Tableau 6 sont assez r6v6lateurs. On peut
donc en d6duire que dans le cas de ces quinze part!
cules de phlogopite, Ies corrections ZAF n'appor-
tent que peu de changements dans les coefficients de
variation des r6sultats.

Coucr-usroNs

Les resultats de notre 6tude montrent qu'il est pos-
sible d'obtenir des r6sultats quantitatifs au MEB sur
des monoparticules de phlogopite lorsque celles-ci
ont des diamdtres de quelques dizaines de micromd-
tres. Elles se compofient alors comme de v6ritables
solides si elles sont pr6par6es de fagon ad6quate.
Pour ce qui est des particules plus fines, de l,ordre
du micromdtre de diamdtre, les r6sultats sont plut6t
semiquantitatifs si on les normalise aprds avoir effec-
tu6 les corrections ZAF. L'influence de ces correc-
tions ne semble pas affecter le coefficient de varia-
tion des resultats d'analyses de plusieurs particules
d'un m€me dchantillon.

Pour obtenir de tels r6sultats, il faut s,assurer
d'une prdparation ad6quate des particules, de leur
d6p6t sur un substrat et un support dont la compo-
sition chimique intervient peu ou pas sur les spec-
tres obtenus, et d'une dilution appropri6e. De plus,
il est essentiel que la surface balay6e par le faisceau
d'dlectrons soit infdrieure au tiers de la surface totale
de la particule.

ESSAIS DE MICROANALYSE DE PHYLLOSILICATES

(Rapport ()/Sl

(Rapport K)/Sl

TABLEAU 5. VARIATIONS DEs VALEURS IOYENNES DES MPPORTS K

M g A l S l K T l F e

T 0 .0s2  0 .068 0 .  t51  0 .230 o .oo5 0 .012
s  c .v .  58 .1  54 .0  60 .7  74 .1  81 .2  63 .3

TABLEAU 6. VARIATION DES RAPPORTS DIII{TENSITE DES PICS
AVEC ET SANS CORRECTION ZAF PAR MPPORT AU SJ

Al/Sl l4g/Sl K/sJ Ttlst Felst
f 0.45 0.33 1.43 0.029 o.oso
u c .v .  6 . t  9 .8  l5 . l  34 .3  13 .9

A1203/S102 I'tgo/S.i02 Kzolsl02Ti02/5102Fe203/St02
oxyde/x s1o2 T 0.4s 0.78 0.i, 0.015 0.0n

% o\ydel 5102 % C.U. 8.23 10.65 13.8 33.2 14.3
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