Chapitre II                                                         Caractérisation physicochimique de l’halloysite


CHAPITRE II
CARACTERISATION PHYSICOCHIMIQUE 
DE L’HALLOYSITE

II.1. INTRODUCTION

L’halloysite de Djebel Debbagh, DD3, a subi une caractérisation physicochimique, à travers la détermination de la composition chimique, de la distribution granulométrique, de la morphologie et de la taille des cristallites, de la capacité d’échange cationique et des propriétés électrocinétique par la mesure du potentiel zêta et texturale par adsorption d’azote à 77 K. La détermination des propriétés physicochimiques nécessite l’association de plusieurs techniques.

L’halloysite a été par la suite traitée par voie chimique et dispersée mécaniquement par ultrasons. Grâce à la diffraction des rayons X, nous avons comparé l’efficacité de chaque méthode et déterminé les paramètres cristallographiques, via l’utilisation du logiciel X’Pert plus.
II.2. PROVENANCE DE L’HALLOYSITE
Le gisement de Djebel Debbagh se trouve à 35 Km au nord-ouest de la ville de GUELMA. L’altitude au dessus de la mer varie de 700 à 1060 m. Le gisement est encaissé dans les cavités karstiques. Actuellement on connaît 74 cavités sur l’ensemble du gisement.

Selon les caractéristiques physiques du minerai: couleur, composition et structure, il existe 3 types naturels: minerai veine, minerai détritique et le minerai halloysite blanc. 
La carte de la figure II.1 détaille les différents puits et cavités des kaolins de Djebel Debbagh [1]. L’unité de Djebel Debbagh ne possède pas une installation de traitement, la production des trois qualités de kaolins DD1, DD2 et DD3 s'effectue par un triage manuel.
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Figure II.1: Localisation de kaolins de Djebel Debbagh
II.3. COMPOSITION CHIMIQUE 
Le DD3 est une argile de couleur grise, onctueuse au toucher, utilisée essentiellement pour la fabrication de produits céramiques traditionnels et de briques réfractaires. Sa composition chimique, déterminée par fluorescence X, est représentée  dans le tableau II.1.

   Tableau II.1. Composition chimique exprimée en pourcentage massique d’oxyde
	Constituants
	SiO2
	Al2O3
	Fe2O3
	CaO
	MgO
	K2O
	Na2O
	MnO2
	P.F.*

	Proportions (%)
	46,34
	37,96
	0,05
	0,83
	0,08
	0,02
	0,02
	1,25
	13,45


   *P. F. : Perte au feu

La silice et l’alumine sont les oxydes constitutifs majoritaires de ce matériau. Le rapport massique SiO2/Al2O3 est de 1,22, au lieu de 1,18, dans le cas d’une halloysite de référence, de formule: 2SiO2.Al2O3. 2H2O + nH2O. Ce faible écart suggèrerait la présence de silice libre (quartz) dans ce produit. 

La perte au feu est assez élevée. Elle est due à l'élimination de l'eau de constitution, à la décomposition de certains minéraux associés tels les carbonates et à la combustion des matières organiques.
II.4. ANALYSE MINERALOGIQUE
L’identification minéralogique de l’argile a été réalisée par diffraction de rayons X. L’appareil consiste en un diffractomètre de type Philips PW 1830, utilisant la radiation CuKα, de longueur d’onde λ =1,540660 Å. Les résultats sont représentés dans le tableau II.2. 

Tableau II.2. Pics caractéristiques de l’argile DD3 brute

	Distance

Interréticulaire

(Å)


	Intensité

relative

(%)
	Angle de

diffraction

(2Theta)
	hauteur

de pics

(counts/s)
	Background

(counts/s)
	Tip

Width

(2Theta)
	Significance

	10,04219

7,24827

4,98909

4,73741

4,45673

4,36132

3,60602

3,36256

2,98957

2,57343

2,38119

2,29382

1,90301

1,81346

1,74809

1,55556

1,49104
	73,71

13,96

9,50

31,02

100,00

81,91

21,72

24,64

43,61

35,90

35,07

22,37

11,54

0,00

6,28

13,38

18,11
	8,79831

12,20078

17,76319

18,71513

19,90540

20,34547

24,66790

26,48527

29,88205

34,83352

37,74763

39,24325

47,75340

50,27058

52,28965

59,36307

62,20958
	159,92

30,29

20,62

67,30

216,96

177,71

47,13

53,45

94,61

77,90

76,09

48,54

25,05

0,00

13,62

29,03

39,30
	103,44

78,75

61,96

74,02

90,22

96,03

100,28

89,02

65,01

62,77

73,24

78,61

61,05

55,50

54,78

60,04

70,46
	0,64000

0,64000

0,24000

0,16000

0,20000

0,20000

0,64000

0,48000

0,16000

0,32000

0,24000

0,40000

0,64000

0,24000

0,48000

0,06000

0,24000
	4,52

0,87

0,82

0,76

1,45

0,84

0,70

0,66

1,09

1,04

0,63

1,03

0,66

0,61

0,65

0,65

0,70


             Les données de l’argile brute révèlent la présence de pics de différentes intensités. Les pics de forte intensité, correspondant à des distances interréticulaires de 4,4567; 10,0422 et 3,3626 Å sont relatifs à l’halloysite. Ceci montre que cette argile est constituée principalement d’halloysite. En plus de ces principaux pics attribués à l’halloysite, les pics caractéristiques de quartz (4,36132, 2,29382 et 1,55556 Å) sont également observés. Ceci confirme la suggestion faite lors de la détermination de la composition chimique.
II.5. PURIFICATION DE L’HALLOYSITE
II.5.1. Purification chimique

Pour la purification de l’halloysite, par voie chimique, on a utilisé le mode opératoire suivant : 100 g de l’argile sont dispersés dans 1 litre d’eau distillée, pendant 1 heure. On ajuste le pH de la suspension à 9,5 par l’ajout de quelques gouttes de NaOH, 0,1 N. Le mélange est laissé au repos pendant une nuit, dans une éprouvette d’un litre, pour la décantation. Par la suite, on voit apparaître deux couches. La couche supérieure est récupérée et floculée par l’ajout de CaCl2.2H2O (0,4 mole/Kg d’argile). On ajuste à nouveau le pH à 3, par l’ajout de quelques gouttes de HCl (36% de pureté, d=1,18). L’ensemble est mis sous agitation pendant 20 minutes. On lave l’argile traitée par l’eau distillée plusieurs fois, jusqu’à ce que le test des chlorures par AgNO3 soit négatif, c'est-à-dire pas de formation de précipité 

[2]. L’organigramme du protocole expérimental est représenté sur la figure II.2.
II.5.2. Traitement par les ultrasons 


Le principe de la méthode consiste à mélanger l’échantillon à traiter avec une solution aqueuse d’agents tensioactifs agissant comme défloculant (l’hexamétaphosphate de sodium). L’ensemble est soumis à une agitation ultrasonique, provoqué par un processeur ultrasonique, réglé à une fréquence de 960 kHz, pendant une durée de cinq à dix minutes. On procède, par la suite, au lavage de l’échantillon par l’eau distillée. Une fois le lavage terminé, l’échantillon doit être séché, puisque l’eau a tendance à adsorber les contaminants se trouvant dans l’air ambiant. Le séchage peut être réalisé par un courant d’azote ou bien d’air chaud débarrassé de la poussière. 
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II.5.3. Etude comparative des deux méthodes de purification 
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Afin de comparer les deux méthodes de purification, nous avons présenté différents diffractogrammes relatifs à l’halloysite brute, purifiée par voie chimique et traitée par les ultrasons (Figures II.3.- II.5.). Nous remarquons une nette amélioration du spectre de l’argile purifiée par rapport au brut, quelque soit la méthode de purification utilisée. Toutefois, celui relatif aux ultrasons est le mieux indiqué quant à une éventuelle exploitation, étant donné que le bruit de fond est amoindri et les pics sont bien distincts. 
Le traitement par les ultrasons est une méthode de séparation mécanique conduisant à l’élimination des impuretés et des ciments existant entre les particules. Elle permet l’obtention de particules d’une taille donnée, à une fréquence donnée. La fréquence optimale se déplace vers les basses valeurs quand la taille des particules augmente.  


Les faces basales (Figure II.6.) des particules d’argiles kaolinitiques sont négativement chargées tandis que les faces latérales sont chargées positivement en milieu aqueux [3]. Ceci conduit à une attraction entre les deux types de face, en milieu aqueux, de sorte qu’un phénomène d’agrégation des particules argileuses se produit, comme le montre la figure II.6.a.

Si l’on considère que l’association des particules est conditionnée par une interaction entre des surfaces basales négatives et des bords positifs, l’inversion de la charge des bords doit supprimer l’attraction bord à face, et donner des particules entièrement négatives entre lesquelles le potentiel d’attraction est très petit en valeur absolue. Cette inversion de la charge des bords est obtenue par l’addition au système d’agents dispersifs tel que l’hexamétaphosphate de sodium, comme mentionné ci-dessus. Ce polyanion se fixe sur les faces latérales des cristaux. Cette action chimique conjuguée à celle des ultrasons conduit à des particules argileuses bien dispersées, comme le montre la figure II.6.b, permettant ainsi d’obtenir des pics de diffraction bien distincts [4].
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Figure II.6: Arrangement géométrique des particules d’argile kaolinitique
                                  (a): particules agglomérées;    (b): particules dispersées
II.6. DISTRIBUTION GRANULOMETRIQUE
Les distributions en taille des particules pour l’argile brute ainsi que celle traitée par les ultrasons, ont été déterminées et représentées sur les figures II.7.a et II.7.b, respectivement. 
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Figure II.7.a: Evolution de la distribution granulométrique de l’halloysite brute, DD3.
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Figure II.7.b: Evolution de la distribution granulométrique de l’halloysite traitée par ultrasons, DTU.

La distribution granulométrique de l’halloysite brute (Figure II.7.a.) montre une évolution en dent de scie. Nous observons ainsi deux épaulements suivis par deux pics distincts, ensuite par une chute abrupte. Cette dernière est relayée juste après par un pic bien distinct. La distribution de DD3 traité (Figure II.7.b.) met en évidence une évolution beaucoup plus régulière. Cette régularité est la conséquence du traitement de l’halloysite par les ultrasons, de sorte qu’une distribution granulométrique assez homogène soit obtenue.     
II.7. DETERMINATION DE LA CAPACITE D’ECHANGE CATIONIQUE (C.E.C.)

La capacité d’échange cationique a été déterminée par dosage conductimétrique. 2 g d’halloysite sont suspendus dans 50 mL de chlorure de baryum, 0,01 M. La suspension est mise sous agitation énergique pendant 24 heures, puis filtrée. On procède à 3 lavages successifs du substrat par 20 mL d’eau distillée, à chaque fois, suivis par un séchage à 60oC, pendant une heure. Par la suite, le solide est resuspendu dans 50 mL de chlorure de baryum 0,01 M et agitée pendant 48 heures. 5 lavages successifs à l’eau distillée sont effectués, suivis par un séchage à 80oC pendant 24 heures. 1g d’argile échangé au baryum est suspendu dans 10 mL d’eau distillée et agité pendant 48 heures, puis complété jusqu’à 40 mL avec l’eau distillée. Un dosage conductimétrique avec une solution de sulfate de magnésium 0,02 M est effectué afin de déterminer la C.E.C. La variation du volume de sulfate de magnésium versé en fonction de la conductivité est représentée sur la figure II.8. 
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Le calcul donne un volume au point équivalent égal à 4,8 ml de sulfate 0,02M, ce qui correspond à une capacité d’échange cationique de 19,2 méq / 100 g d’halloysite.
II.8. ANALYSE THERMO-DIFFÉRENTIELLE

L’analyse thermique différentielle de l’halloysite de Djebel Debbagh, illustrée sur la figure II.9., met en évidence trois pics distincts:

· Un pic endothermique vers 100°C, lié à l’élimination de l’eau d’hydratation, confirmant à nouveau que c’est une halloysite.

· Un second pic endothermique à 540°C correspondant à l’eau de constitution, OH.

· Un dernier pic exothermique vers 980°C, dû à la recristallisation de l’halloysite. 

      
II.9. ANALYSE PAR MICROSCOPIE ELECTRONIQUE A BALAYAGE 

L’analyse par microscopie électronique à balayage (MEB) de l’halloysite a été réalisée sur un microscope de type JEOL, JSM-6360, avec un agrandissement  de 25000 et 50000 fois (figures II.10.a. et II.10.b., respectivement). Les particules argileuses se présentent sous  forme de tubes, orientés aléatoirement, de 2,5 μm de longueur et de 0,1 μm de diamètre. Il s’agit vraisemblablement d’halloysite. Ce résultat est en conformité avec les valeurs théoriques de ces minéraux argileux, soit une  longueur de tubes comprise entre 2 et 3 μm et un diamètre compris entre 0,01 et 1 µm [5, 6]. La microscopie électronique à balayage est une technique d’analyse de choix, dès lors qu’il s’agit de distinguer entre une halloysite et une kaolinite. Les particules de cette dernière se présentent, en effet, sous la forme de plaquettes hexagonales, voire allongées, parfois réduites à des losanges.
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II.10. PROPRIETES ELECTROCINETIQUES
La plupart des solides rencontrés dans les solutions naturelles présentent une charge de surface. Cette dernière doit être compensée par des ions de signe opposé. Ce processus de compensation de charges aura pour effet de modifier localement les concentrations ioniques en solution saline, par suite d’effets d’attraction-répulsion. Le potentiel zêta mesure l'importance de la répulsion ou de l'attraction entre les particules. Il donne une description détaillée du mécanisme de la dispersion et constitue un élément essentiel dans le contrôle de la dispersion électrostatique, laquelle est à l’origine de la stabilité des suspensions. L'instabilité peut se matérialiser par leur agglomération. 

La figure II.11. met en évidence l’évolution du potentiel zêta de l’halloysite de Djebel Debbagh, mise en contact avec des solutions aqueuses à différents pH. 
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 Evolution du potentiel zêta de L'halloysite en fonction de 

pH

-70

-60

-50

-40

-30

-20

-10

0

10

0 2 4 6 8 10 12

pH

potentiel zêta (mV)



D’après la figure II.11., le potentiel zêta de l’halloysite varie considérablement en fonction du pH de la solution. A pH= 2,4, le potentiel est égal à 6,24 mV, tandis qu’à 11, il est de - 60,49 mV. Par ailleurs, la charge de la surface de ce minéral argileux est légèrement positive à très faible valeur de pH. Une telle évolution a déjà été reportée dans le cas d’une halloysite provenant d’un gisement situé en Nouvelle Zélande (Figure II.12.) [5], idem pour celle issue de Portugal [7]. 
Le point de charge nulle, noté PCN ou PZC (point of zero charge), de notre matériau, est approximativement égal à 2,5. Il correspond au pH pour lequel la charge de surface est nulle, c'est-à-dire où ( (charges positives) = ( (charges négatives), et où il n’y a plus de répulsion électrique entre les différentes particules. Dans le cas de la mobilité électrophorétique, c'est-à-dire un PCN déterminé à partir de la courbe potentiel zêta = f(pH), il est plus approprié de le nommer point isoélectrique (IEP).
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Sachant que l’IEP de DD3 est à peu près égal à 2,5, la charge de surface de l’halloysite devient négative au-delà de ce pH. Autrement dit les cations seront fortement adsorbés, au-delà de 2,5. Les valeurs de PZC trouvées dans la littérature scientifique ne sont pas les mêmes, mais varient selon l’origine de l’argile kaolinitique ainsi que la méthode de mesure. Des valeurs de 2 [5], ( 2,4 [8], 2,8 [9], 4 [10] et 5,5-6 [11], ont été reportées.
La courbe de tendance de l’halloysite de Djebel Debbagh est de forme logarithmique (Figure. II.13.). La même tendance a été trouvée dans le cas d’un kaolin qui est également une argile de type 1 :1, à l’instar de l’halloysite. Le tableau II.3. regroupe les paramètres de régression de ce type d’allure.
Tableau II.3: Paramètres de régression relatifs à la forme logarithmique 

	Minéral type 1 :1
	Courbe de tendance
	Coefficient de détermination (R2)

	Halloysite Djebel Debbagh

Kaolin
	y = - 38,713 Ln(x) + 27,122
y = - 33,63 Ln(x) + 23,96
	0,9117
0,968



L’équation de potentiel en fonction du pH, pour l’halloysite de Djebel Debbagh, s’écrit : 

ζ= - 38,713 Ln pH + 27,122                                          
(II.1)
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II.11. ANALYSE TEXTURALE
II.11.1. Généralités

L'adsorption de gaz s'avère une des méthodes de caractérisation les plus utilisées, actuellement, et paraît particulièrement adaptée au contrôle des échantillons. L'adsorbat choisi est l'azote qui ne présente aucune difficulté à pénétrer dans les argiles. L'adsorption de N2 est généralement effectuée à 77 K. 

II.11.2. Isothermes d'adsorption de N2 
Les isothermes d'adsorption de N2 par les argiles brute et purifiée, sont représentées en coordonnés V (volume adsorbé) = f (pression d'équilibre), sur la figure II.14.
D’après la figure II.14, une légère diminution de la quantité d’azote adsorbée par l’échantillon purifié par rapport au brut, est à signaler. Cela pourrait s’expliquer par le fait que la purification n’affecte pas selon toute vraisemblance la capacité d’adsorption de DD3.   
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II.11.3. Aire spécifique 

       Pour déterminer la surface spécifique, il est nécessaire de définir la capacité de la monocouche (interface adsorbat–adsorbant). Cette capacité est la quantité de gaz (adsorbat) nécessaire pour couvrir le solide (adsorbant) d’une monocouche complète, lors de l’adsorption.

L’aire spécifique est déterminée par la formule suivante :
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(II.2)  
 Avec :

          SU:  Aire spécifique (m2/g)

          Vm: Volume de la monocouche (cm3  TPN/g)

              S: Surface occupée par une molécule (Å2)

 
Dans notre cas, à une température de 77 K,  S = 16,2 Å2
· Selon le modèle de Brunauer Emmet et Teller   (B.E.T) 
Brunauer Emmet et Teller développèrent  l’équation suivante :
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(II.3) 
Où :

   V : Volume de gaz fixé à la pression P, exprimée en cm3 TPN par gramme 

  Ps  : Pression de vapeur saturée du gaz

 Vm : Volume de la monocouche

   C : Constante liée aux énergies d’adsorption sur la première couche E1 et de liquéfaction EL:
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(II.4)  
L’équation II.3 représente l’isotherme d’adsorption qui présente le plus souvent une partie linéaire, pour des pressions relatives, P/Ps, comprises entre 0,05 et 0,30. L’aire spécifique des différents échantillons est calculée à l’aide de l’équation proposée par Brunauer Emmet  et Teller  (B.E.T). Cette formule est appliquée en traçant  P/V(Ps-P) en fonction de P/Ps. On obtient une droite dont la pente est désignée par A et l’intersection de cette droite avec l’axe des ordonnées,  par B.     
L’aire spécifique est obtenue  par la formule ci-dessous:
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(II.5)
· Selon le modèle de Langmuir 

Pour calculer l’aire spécifique, on détermine en premier lieu le volume de la monocouche. On applique la formule de Langmuir en traçant P/V en fonction de P. On obtient une droite dont l’inverse de la pente représente le volume de la monocouche. Par la suite, on remplace dans l’équation II.2, afin de déterminer l’aire spécifique. Les résultats obtenus par les deux méthodes sont représentés dans le tableau II.4.
      Tableau II.4: Aire spécifique selon la méthode de Langmuir et celle de B.E.T

	Echantillon 
	SU (Langmuir) (m2/g)
	SU (B.E.T) (m2/g)

	DD3 Brut
	101,34
	67,78

	DD3 Purifié
	102,29
	64,19


La valeur de 64,19 m2/g trouvée, dans le cas de DD3 purifié, est approximativement la même que celle déterminée pour le même matériau, par Plötze et al., soit 62,9 m2/g, [12]; idem pour une halloysite provenant du Golan (56 m2/g) [13]. Des valeurs de 58 m2/g [5] et 56,2 m2/g [14] ont été respectivement obtenues pour des halloysites provenant de gisements situés en Nouvelle Zélande et en Australie. 
II.11.4. Volume poreux selon Gurvitch 

Pour déterminer le volume poreux, nous avons utilisé la méthode de Gurvitch. Ce dernier a énoncé la règle suivante: dans un corps poreux, la quantité maximale adsorbée, am (mole d’adsorbat par unité de masse d’adsorbant), est telle que le volume adsorbé correspondant ne varie ni avec la température ni avec la nature de l’adsorbat et est égal au volume poreux, W0. Ainsi:
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Tel que:

       M : Masse moléculaire de l’adsorbat.

       
[image: image19.wmf]r

: Masse  volumique de l’adsorbat  pris liquide à la température T. 
Les résultats obtenus sont représentés dans le tableau II.5. 
      Tableau II.5: Volume poreux selon Gurvitch

	Echantillon
	Volume poreux selon Gurvitch (ml/g)

	            DD3 Brut
	0,3366

	DD3 Purifié
	0,3185



La valeur de 0,3366 ml/g est sous-estimée par rapport à celle trouvée par Del Rey-Bueno et al. [15], à savoir 0,62 ml/g. Une explication possible pourrait être due à la méthode analytique considérée. Nous avons utilisé l’adsorption d’azote à 77 K, tandis que ces auteurs ont mis à contribution la porosimétrie à mercure.
II.12.  ANALYSE STRUCTURALE PAR LE LOGICIEL X’PERT PLUS 

L’échantillon à analyser est exposé aux rayons X provenant de l’anticathode de cuivre qui émet à une longueur d’onde de 1,5418 Ǻ. Cette dernière correspond à la radiation CuKα1. Chaque échantillon nécessite une durée d’analyse de 25 minutes. L’enregistrement des données s’effectue dans un domaine, 2θ, compris entre 4-100°, avec un pas de 0,03°.
II.12.1. Logiciel  X’Pert plus [16]
Le logiciel X’Pert plus figure parmi les nombreux  logiciels d’affinement  de  profil global. Il permet de traiter des diagrammes de diffraction  de  poudre, obtenus avec des rayons X.  Pour  lire directement  le  diagramme  brut  de  diffraction,  un  fichier d’entrée (.rd ou .sd) est nécessaire. Un fichier de sortie (.Idf) est disponible pour l’enregistrement. Ce logiciel est une grande interface qui permet d’appliquer toutes les étapes essentielles pour un affinement de structure.
X’Pert plus regroupe plusieurs programmes d’indexation :

DICVOL 91(version 1991, Louer) [17].

ITO (version 13, 1987, Visser) [18].

TREOR 90 (version 1995, Werner) [19].

Programme d’affinement de structure LHPM1 (version 1988, Hill) [20,21]. Ce dernier a succédé au programme DBW 3.2 (Wiles et Young) [22]. Le logiciel X’Pert plus procède au traitement des données selon l’organigramme suivant (figure II.15.) :

















II.12.2. Enregistrement et exploitation du diagramme 
L’analyse radiocristallographique a été réalisée à la température ambiante. Le mode  d’enregistrement  le plus utilisé  consiste  à mesurer l’intensité diffractée par un déplacement, pas à pas, du détecteur. Le diagramme exploité est représenté sur la figure II.16.
                                                                                                                                                                   

            Figure II.16: Diagramme brut de  l’halloysite de Djebel Debbagh traitée par ultrasons

II.12.3. Traitement du diagramme 

II.12.3.1. Recherche des pics 

Les positions des pics sont obtenues avec une bonne précision, à l’aide d’un programme 

de recherche des pics. La  méthode  disponible  pour effectuer cette  opération est le minimum de la deuxième dérivée. 

X’Pert plus utilise la fonction de Lorentz (équation II.7) pour retracer le contour des pics. Cette fonction est affinée à chaque minimum de la fonction de la deuxième dérivée, afin de localiser le pic. Lorsque le signe de la seconde dérivée change au point d’inflexion, la largeur à mi-hauteur est calculée.

  Y = Y0  / [1+(X-X0)2/W2]                                  (II.7)
Où 
        2W:  Largeur de profil à mi-hauteur.

En introduisant les conditions digitalisées (Tableau II.6.), les résultats obtenus par la méthode

de minimum de la   deuxième  dérivée  sont  rassemblés dans le  tableau II.7.  Ce tableau regroupe

les positions des pics,  "2théta obs",     la  distance  interréticulaire, "d-spacing",  la  largeur  à  mi-  

hauteur, "FWHM"  et l’intensité intégrée.

- Signification minimale            :  0,20

- Largeur minimale du sommet :  0,00° (2θ)

- Largeur maximale du sommet : 1,00° (2θ)

- Largeur de la base du pic :         1,50° (2θ)
                                                               
Tableau II.6. Condition de la recherche des pics de l’halloysite

Tableau II.7: Résultats de la recherche des pics 
	No
	2Thobs[°]
	Sin2(Th)
	d-spacing[Å]
	FWHM[°2Th]
	Iobs[cts·°2Th]

	1
	4,001
	0,00122
	22,0664
	0,094
	19,43

	2
	4,962
	0,00187
	17,7955
	0,126
	23,00

	3
	5,875
	0,00263
	15,0319
	0,126
	21,15

	4
	7,011
	0,00374
	12,5986
	0,126
	12,07

	5
	7,697
	0,00450
	11,4770
	0,094
	5,93

	6
	10,108
	0,00776
	8,7440
	0,126
	18,27

	7
	10,348
	0,00813
	8,5420
	0,094
	22,52

	8
	10,723
	0,00873
	8,2441
	0,252
	56,91

	9
	12,886
	0,01259
	6,8645
	0,126
	49,76

	10
	13,608
	0,01404
	6,5017
	0,252
	170,54

	11
	14,068
	0,01500
	6,2903
	0,315
	200,66

	12
	14,351
	0,01560
	6,1668
	0,126
	59,19

	13
	15,810
	0,01891
	5,6010
	0,094
	6,27

	14
	16,270
	0,02002
	5,4435
	0,126
	5,63

	15
	17,068
	0,02202
	5,1907
	0,378
	7,74

	16
	17,785
	0,02390
	4,9830
	0,126
	0,53

	17
	18,038
	0,02457
	4,9139
	0,094
	1,22

	18
	18,713
	0,02643
	4,7380
	0,189
	7,03

	19
	20,551
	0,03182
	4,3184
	0,094
	4,79

	20
	21,349
	0,03431
	4,1585
	0,063
	9,88

	21
	21,772
	0,03567
	4,0788
	0,157
	42,62

	22
	23,193
	0,04041
	3,8320
	0,189
	238,01

	23
	23,700
	0,04217
	3,7511
	0,063
	56,15

	24
	24,292
	0,04427
	3,6610
	0,126
	75,38

	25
	25,624
	0,04917
	3,4737
	0,315
	116,58

	26
	26,451
	0,05234
	3,3670
	0,189
	60,68

	27
	26,916
	0,05416
	3,3099
	0,126
	39,31

	28
	28,237
	0,05950
	3,1579
	0,252
	127,73

	29
	28,814
	0,06190
	3,0960
	0,094
	59,05

	30
	29,749
	0,06589
	3,0008
	0,252
	83,87

	31
	30,158
	0,06768
	2,9610
	0,157
	43,81

	32
	31,042
	0,07161
	2,8786
	0,157
	56,07

	33
	33,026
	0,08079
	2,7101
	0,063
	9,29

	34
	33,527
	0,08319
	2,6707
	0,126
	12,20

	35
	34,295
	0,08692
	2,6127
	0,189
	19,39

	36
	34,829
	0,08957
	2,5738
	0,094
	15,14

	37
	35,700
	0,09396
	2,5130
	0,315
	20,73

	38
	37,222
	0,10185
	2,4137
	0,094
	2,64


Tableau II.7(suite): Résultats de la recherche des pics 

	No
	2Thobs[°]
	Sin2(Th)
	d-spacing[Å]
	FWHM[°2Th]
	Iobs[cts·°2Th]

	39
	38,180
	0,10696
	2,3553
	0,094
	2,19

	40
	38,680
	0,10968
	2,3260
	0,126
	5,24

	41
	40,720
	0,12105
	2,2140
	0,126
	44,31

	42
	41,820
	0,12738
	2,1583
	0,252
	93,86

	43
	43,070
	0,13474
	2,0985
	0,189
	69,65

	44
	44,015
	0,14042
	2,0556
	0,504
	184,74

	45
	44,893
	0,14579
	2,0174
	0,378
	138,93

	46
	45,776
	0,15127
	1,9806
	0,252
	61,01

	47
	46,750
	0,15741
	1,9415
	0,094
	17,95

	48
	47,488
	0,16213
	1,9131
	0,157
	26,35

	49
	48,675
	0,16983
	1,8692
	0,189
	19,04

	50
	50,788
	0,18390
	1,7962
	0,315
	24,58

	51
	51,691
	0,19005
	1,7670
	0,077
	10,67

	52
	52,490
	0,19555
	1,7419
	0,126
	10,85

	53
	53,154
	0,20017
	1,7217
	0,189
	15,55

	54
	55,314
	0,21546
	1,6595
	0,077
	5,64

	55
	55,720
	0,21838
	1,6484
	0,157
	13,45


II.11.3.2. Correction du fond continu

En utilisant la même méthode que celle utilisée lors de la recherche des pics et sous les mêmes conditions, nous avons corrigé le fond continu (tableau II.8 et figure II.17). 
 Tableau II.8:  Conditions de la correction du fond continu.
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                     Figure II.17: Diagramme obtenu après correction  du fond continu
II.12.3.3. Modélisation du diagramme
Il est difficile d’évaluer avec précision la position et l’intensité des réflexions individuelles,

dans  un  diffractogramme d’une  structure, dans  lequel il peut y avoir superposition  de réflexions  non  équivalentes. La  modélisation  de  profil  permet  toutefois   de décomposer le diagramme de poudre, afin de trouver les positions les plus précises.

Trois fonctions analytiques de profil sont  proposées par X’Pert plus pour réaliser un         ajustement  de profil individuel :
a) Fonction de pseudo-Voigt :

Gik   =   γ Co1/2  [1+Co Xik2]/Hk.π +(1+  γ ) C11/2. exp[-C1Xik2 ]/Hk. π1/2           ( II.8)
Où  Co= 4, C1=4ln2,
        Hk: Largeur à mi hauteur du kieme pic de Bragg.
          γ : Paramètre à affiner.

   Xi k= (2θi - 2θk) Hk       
b) Fonction de Voigt :

               
Gik =
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Où  C1= 2ln3, C3=
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          HGK et Hik  sont les largeurs à mi hauteur de la contribution Gaussienne et Lorentzienne, respectivement, ω(Z) = exp(Z2) erf C(Z).

c) Fonction de PearsonVII :


Gik =
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Où
        C2 = 2/γ-1, γ est le paramètre de forme

 La modélisation de profil par la fonction pseudo-Voigt permet d’obtenir les positions exactes, la largeur à mi-hauteur et l’intensité intégrée, des pics Kα1, ainsi que l’extraction des raies Kα2 (Figure II.18).


                                         Figure II.18: Diagramme obtenu après modélisation 

Les facteurs de reliabilité, R, de la qualité de la décomposition individuelle de  quelques  pics sont montrés dans le tableau II.9.
	N° du pic
	2θ observé (°)
	Rp(%)
	Rwp(%)
	Rexp(%)

	1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

            20

            21

22

23

            24

25

26

27

28

29

30

31
	4,041

4,968

5,838

7,008

7,704

10,058

10,346

10,707

13,665

13,570

13,875

15,784

16,255

17,100

17,788

17,997

18,721

20,527

21,311

21,804

23,240

23,382

24,232

25,439

26,448

26,871

28,797

29,648

30,258

30,977

32,994
	1,81

1,18

2,08

2,29

1,86

1,31

1,92

2,09

2,29

1,85

1,22

2,40

2,61

2,36

1,90

1,90

1,93

2,19

2,40

         1,54   

         1,23

1,19

1,35

1,31

2,40

1,90

1,75

1,83

1,42

1,98

2,04


	2,16

1,52

2,66

2,97

2,81

1,71

1,54

2,85

1,94

2,22

2,05

2,19

2,78

2,87

2,32

2,33

2,70

2,66

2,92

2,71

2,77

2,38

2,14

2,92

2,06

2,76

2,17

2,18

2,04

1,45

2,55
	2,20

1,30

2,77

2,57

2,41

1,69

2,46

2,94

2,37

2,35

2,62

2,18

2,54

2,66

2,61

2,65

2,78

2,65

2,08

2,20

2,61

2,11

1,92

2,24

2,35

2,75

2,5

2,02

2,91

2,00

2,71


Tableau II.9: Facteurs de reliabilité de la modélisation.
Tableau II.9: Facteurs de reliabilité de la modélisation (suite)
	N° du pic
	2θ observé (°)
	Rp(%)
	Rwp(%)
	Rexp(%)

	32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

49

50


	33,484

34,227

34,842

35,805

37,194

38,129

38,677

40,847

41,849

43,041

44,173

44,648

45,417

46,764

48,532

50,731

51,697

52,526

53,100


	1,36

2,28

1,50

2,11

2,50

2,42

2,12

2,37

2,48

2,77

1,98

2,42

2,16

1,91

2,29

2,14

1,59

2,20

1,36

1,96
	1,73

2,75

1,95

2,26

2,06

2,85

2,80

2,88

2,06

2,81

1,39

2,82

2,32

1,30

2,96

2,75

1,55

2,89

1,60

2,33
	2,03

2,12

2,10

2,30

2,11

2,68

2,48

2,66

2,00

3,00

1,93

2,86

3,05

1,55

2,04

3,05

2,06

2,10

3,00

2,36


Le tableau II.10.  regroupe les positions 2 théta obs, les distances interréticulaires,     d-spacing, les largeurs à mi-hauteur, FWHM, ainsi que les intensités observées, Iobs, des pics modélisés, obtenus après décomposition individuelle du diagramme.
Tableau II.10: Résultats obtenus après la modélisation du diagramme de l’halloysite 
	No
	2Thobs[°]
	Sin2(Th)
	d-spacing[Å]
	FWHM[°2Th]
	Iobs[cts·°2Th]

	1
	4,041
	0,00124
	25,3709
	0,081
	0,07

	2
	4,968
	0,00188
	20,6405
	0,053
	1,67

	3
	5,838
	0,00259
	17,5655
	0,058
	2,33

	4
	7,008
	0,00374
	14,6360
	0,050
	0,03

	5
	7,704
	0,00451
	13,3146
	0,074
	2,31

	6
	10,058
	0,00768
	10,2043
	0,053
	1,47

	7
	10,346
	0,00813
	9,9205
	0,137
	8,56

	8
	10,707
	0,00870
	9,5877
	0,714
	76,33

	9
	13,665
	0,01415
	7,5188
	1,938
	858,51

	10
	13,579
	0,01398
	7,5663
	0,994
	77,58

	11
	13,875
	0,01459
	7,4057
	0,636
	104,98

	12
	15,784
	0,01885
	6,5148
	0,070
	2,57

	13
	16,255
	0,01999
	6,3272
	0,081
	2,21

	14
	17,100
	0,02210
	6,0165
	0,050
	3,36

	15
	17,788
	0,02390
	5,7855
	0,196
	4,53

	16
	17,997
	0,02446
	5,7189
	0,050
	2,58

	17
	18,721
	0,02645
	5,4996
	0,588
	12,05

	18
	20,527
	0,03175
	5,0203
	0,109
	3,22

	19
	21,311
	0,03419
	4,8377
	0,124
	7,12

	20
	21,804
	0,03577
	4,7297
	0,316
	68,04

	21
	23240
	0,04057
	4,4410
	0,436
	323,46

	22
	23,382
	0,04106
	4,4143
	0,741
	7,38

	23
	24,232
	0,04405
	4,2618
	0,093
	5,03

	24
	25,439
	0,04848
	4,0626
	0,312
	23,35

	25
	26,448
	0,05233
	3,9103
	0,065
	2,89

	26
	26,871
	0,05398
	3,8499
	0,069
	3,88

	27
	28,797
	0,06183
	3,5972
	1,918
	1137,52

	28
	29,648
	0,06546
	3,4962
	0,601
	20,62

	29
	30,258
	0,06812
	3,4273
	0,050
	1,90

	30
	30,977
	0,07131
	3,3496
	0,444
	164,29

	31
	32,994
	0,08064
	3,1501
	0,099
	3,05

	32
	33,484
	0,08298
	3,1052
	0,051
	3,17

	33
	34,227
	0,08659
	3,0398
	0,057
	2,45

	34
	34,842
	0,08963
	2,9878
	0,182
	18,11

	35
	35,805
	0,09450
	2,9099
	1,752
	253,82

	36
	37,189
	0,10168
	2,8052
	0,082
	2,39

	37
	38,129
	0,10669
	2,7386
	0,061
	2,12

	
	
	
	
	
	


Tableau II.10(suite): Résultats obtenus après la modélisation du diagramme de l’halloysite 
	No
	2Thobs[°]
	Sin2(Th)
	d-spacing[Å]
	FWHM[°2Th]
	Iobs[cts·°2Th]

	38
	38,677
	0,10966
	2,7012
	0,097
	3,81

	39
	40,847
	0,12177
	2,5633
	0,701
	258,98

	40
	41,849
	0,12755
	2,5047
	0,279
	26,81

	41
	43,041
	0,13457
	2,4384
	0,093
	6,85

	42
	44,173
	0,14138
	2,3790
	0,468
	17,21

	43
	44,648
	0,14428
	2,3549
	0,755
	22,93

	44
	45,626
	0,15033
	2,3071
	0,050
	2,89

	45
	46,764
	0,15750
	2,2539
	0,088
	4,44

	46
	48,532
	0,16890
	2,1765
	0,051
	1,25

	47
	50,731
	0,18352
	2,0881
	0,124
	2,87

	48
	51,697
	0,19009
	2,0516
	0,063
	1,68

	49
	52,526
	0,19580
	2,0215
	0,217
	14,87

	50
	53,110
	0,19986
	2,0009
	0,640
	36,05


II.12.4. Analyse du diagramme

II.12.4.1. Recherche des paramètres de la maille [17-22] 
La recherche des paramètres de la maille élémentaire est  réalisée à l’aide  des  trois programmes TREOR, ITO et DICVOL. La question de savoir lequel de ces programmes est le plus efficace  est  en  fait superflue,  car la réponse dépend, en partie, du système cristallin. L’approche pragmatique,  pour  un  jeu  de  données  particulier,  consiste  à  essayer   plusieurs   programmes, jusqu'à obtention d’une solution. La  meilleure  peut être sélectionnée  sur la base d’un  facteur de qualité. 
La détermination   des   paramètres  de maille  d’une  poudre signifie la reconstruction  du  réseau cristallin, à partir des distances  interréticulaires, d, sans connaître  à  priori les dimensions de la  maille. Les distances entre les plans sont déduites de la position  des pics, en utilisant  la  loi de  Bragg. La  détermination des  paramètres  de  maille   nécessite la  résolution  de  l’équation de la forme générale suivante :

      Q=d*2=1/d2=h2 a*2+k2b*2+ l2c*2+2hka*b*cosγ*+2klb*c* cosα* +2lha*c* cosβ*      (II.11)
Où: 
   h,k,l: les indices de Miller des pics de diffraction 

   a*,b*,c*,α*,β*,γ*: les paramètres du réseau réciproque.

 Plusieurs solutions sont souvent proposées et peuvent être classées sur la base d’un facteur de  qualité FOM.                                                           
                     FOM= Q n/2 N n ‹ε›                                              
(II.12)
   Où: 
          Q n=1/d2hkl  pour le nième pic observé et indexé.

         Nn: Nombre de pics distincts et observables.

       ‹ε›: Erreur moyenne en unité de Q entre les positions observées et calculées des pics.

 Pour effectuer la détermination des paramètres de maille, on a introduit les conditions    données sur le tableau II.11.

   Tableau II.11: Conditions de la recherche des paramètres de maille 


 Les trois programmes d’indexation ont abouti aux résultats donnés dans  le tableau    II.12, soit les paramètres de maille a, b, c et α, β, γ, le volume de la maille, le nombre des pics  non indexés et la valeur de la figure de mérite.  
Tableau II. 12: Paramètres de la maille élémentaire de DD3

Le programme TREOR a  conduit  à  une maille trigonale de  volume 344,58Å3 dont  les paramètres sont : a = 8,990 Å, b = 5,101 Å, c = 7,600 Å  avec  α = γ = 90°, β = 98,62°   et une figure de mérite FOM=54.

II.12.4.2. Affinement de la maille élémentaire 
L’affinement de la maille élémentaire est utilisé, afin d’obtenir des paramètres précis,  en se basant sur ceux  trouvés dans l’étape précédente. Une  fois la maille élémentaire affinée,  une  liste de réflexions indexées est obtenue.  L’examen des extinctions systématiques permet la détermination des groupes d’espace possibles. Les  paramètres de maille affinés sont :

a = 8,990 Å, b = 5,101 Å, c = 7,600 Å  avec   α = γ = 90°, β = 98,62°   et  V =344,58 Å3.
 Une fois la maille élémentaire identifiée, on accède au groupe d’espace, soit Cc. Les pics indexés sont listés dans le tableau II.13.

Tableau II.13: Indices de Miller, positions, distances et intensités  des pics indexés. 
h          k          l          2 théta (°)         d (Å)                Iobs (count degré)
0
0
1
13,667

7,51791
   755

2
0
0
23,211

4,44654
    284

1
1
0
23,340

4,42223
        6

2
0
1
28,773

3,60016
   1000

2
1
0
30,967

3,35073
     144

2
0
-2
33,464

3,10709
         3

3
0
-1
35,816

2,90904
      223

3
1
0
40,861

2,56251 
      228

0
0
3
41,826

2,50597
        24

1
1
-3
46,791

2,25275
          4

3
0
2
48,548

2,17587
           1

4
0
-2
51,695

2,05174
           1

3
1
2
53,102

2,00116
         32

II.13. CONCLUSION

La silice et l’alumine sont les oxydes constitutifs majoritaires de l’argile de Djebel Debbagh. L’analyse minéralogique par diffraction des rayons X a révélé que ce matériau est constitué principalement d’halloysite qui se présente sous forme de tubes, orientés aléatoirement, de 2,5 μm de longueur et de 0,1 μm de diamètre. La morphologie et la taille des cristallites ont été mises en évidence grâce à la microscopie électronique à balayage. La détermination de la capacité d’échange cationique, par dosage conductimétrique, a abouti à une C.E.C. de 19,2 méq / 100 g d’halloysite. 
Une comparaison entre les diffractogrammes de DD3 brut, purifié par voie chimique et traité par les ultrasons, a montré que celui relatif aux ultrasons est le mieux indiqué quant à une éventuelle exploitation, étant donné que le bruit de fond est amoindri et les pics sont bien distincts. L’analyse granulométrique déterminée par diffraction laser a mis en évidence une distribution homogène, dans le cas  de l’halloysite traitée par les ultrasons. 

Le potentiel zêta de notre halloysite varie considérablement en fonction du pH de la solution. La courbe de tendance est de forme logarithmique avec un point isoélectrique à peu près égal à 2,5.
L'adsorption d’azote à 77 K a abouti à des capacités de fixation assez proches pour l’argile brute ainsi que celle purifiée. La valeur de la surface spécifique, calculée d’après la méthode de BET, est égale à 64 m2/g. Ce résultat est conforme à ceux obtenus par un certain nombre d’auteurs pour des halloysites provenant de gisements situés dans différents endroits du monde. 
 
L’utilisation du logiciel X’Pert plus a permis de déterminer les paramètres cristallographiques de l’halloysite. Les résultats trouvés sont :

· Système cristallin : monoclinique

· Groupe d’espace : Cc

· Paramètres linéaires :  a=8,99 Å, b=5,10 Å, c=7,60 Å        

· Paramètres angulaires : α=β=90° et γ=98,62°. 
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Figure II.14: Isothermes d’adsorption de N2 par DD3 brute et purifiée





Figure II.12: Evolution du potentiel zêta de l’halloysite de Nouvelle Zélande en fonction de pH





Figure II.13: Courbe de tendance de l’évolution du potentiel zêta de l’halloysite





Figure II.11: Evolution du potentiel Zêta de l’halloysite en fonction du pH 





Figure II.5: Diffractogramme de l’halloysite traitée par les ultrasons








Figure II.9: Analyse thermo-différentielle de l’halloysite








Figure II.8: Dosage conductimétrique de l’halloysite
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Figure II.4: Diffractogramme de l’halloysite purifiée chimiquement
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Figure II.3: Diffractogramme de l’halloysite brute
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Figure II.2: Organigramme de purification de l’halloysite par voie chimique














-  Intensité minimale (%) :  0,100


-  1eres   réflexions utilisées: 20


 - Axe maximum (Å)         : 25


-  Volume maximum (Å3) : 1000   





Figure II.15: Les étapes d’utilisation du logiciel X’Pert plus
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 Figure II.10.a: Morphologie de DD3 avec un agrandissement de 25000 fois














Ω  Puits et cavités riches en kaolins de Djebel Debbagh  





               Figure II.10.b: Morphologie de DD3 avec un agrandissement de 50000 fois
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		DD3 BRUTE

		P/Ps		P		V(Cm3/g STP)

		0.061666216		47.68412		14.584

		0.07787669		60.21906		15.1204

		0.119452841		92.36831		16.3433

		0.159221891		123.12019		17.4777

		0.199280712		154.09615		18.6313

		0.224383363		173.50706		19.3852

		0.2495491		192.96677		20.1558

		0.274666946		212.38943		20.9422

		0.300054187		232.02042		21.7457

		DD3 Purifiée

		P/Ps		P		V(Cm3/g STP)

		0.060837153		47.12624		13.7302

		0.077663862		60.16071		14.2641

		0.119306851		92.41859		15.4367

		0.159159936		123.28996		16.5237

		0.199237078		154.33488		17.6272

		0.224431544		173.85126		18.3464

		0.24940388		193.26257		19.0749

		0.274648315		212.7564		19.8209

		0.300093027		232.46086		20.5792

		DD3 500°c

		P/Ps		P		V(Cm3/g STP)

		0.057639074		44.52483		14.0096

		0.076682591		59.2355		14.6834

		0.119645958		92.4237		15.9414

		0.159715974		123.37685		17.0141

		0.2000099		154.50296		18.0566

		0.22518899		173.95322		18.7267

		0.25037361		193.40775		19.4063

		0.275478289		212.80052		20.1087

		0.300864786		232.411		20.839

		DD3 650°c

		P/Ps		P		V(Cm3/g STP)

		0.05982611		46.10033		13.4286

		0.0771384		59.44069		14.0207

		0.119664923		92.21044		15.2306

		0.159830916		123.16123		16.2693

		0.200039117		154.14455		17.2752

		0.225196993		173.5305		17.9209

		0.250330949		192.89803		18.5806

		0.275460885		212.26245		19.257

		0.300788603		231.77928		19.9574

		DD3 800°c

		P/Ps		P		V(Cm3/g STP)

		0.060288592		46.53186		12.5696

		0.077077377		59.48973		13.1325

		0.119648976		92.34731		14.3096

		0.159803748		123.33952		15.3064

		0.199978301		154.34698		16.2648

		0.225188797		173.80492		16.8741

		0.250400776		193.26399		17.4881

		0.275627602		212.73453		18.1232

		0.300837742		232.19218		18.7784

		DD3 1000°c

		P/Ps		P		V(Cm3/g STP)

		0.061548701		47.31636		4.4591

		0.079075489		60.79031		4.6623

		0.120215609		91.41731		5.0451

		0.160295806		123.22948		5.3751

		0.200432789		154.08531		5.6832

		0.225477938		173.3391		5.8736

		0.250676635		192.71092		6.0658

		0.275808066		212.03104		6.2634

		0.300983918		231.3853		6.4602

		DD3 brute				DD3 purifiée

		P/Ps		V(Cm3/g STP)		P/Ps		V(Cm3/g STP)

		47.68412		14.584		47.12624		13.7302

		60.21906		15.1204		60.16071		14.2641

		92.36831		16.3433		92.41859		15.4367

		123.12019		17.4777		123.28996		16.5237

		154.09615		18.6313		154.33488		17.6272

		173.50706		19.3852		173.85126		18.3464

		192.96677		20.1558		193.26257		19.0749

		212.38943		20.9422		212.7564		19.8209

		232.02042		21.7457		232.46086		20.5792

		DD3 Purifiée

		DD3				DD3 500°C				DD3 650°C				DD3 800°C				DD3 100°c

		P/Ps		V(Cm3/g STP)		P/Ps		V(Cm3/g STP)		P/Ps		V(Cm3/g STP)		P/Ps		V(Cm3/g STP)		P/Ps		V(Cm3/g STP)

		0.060837153		13.7302		0.057639074		14.0096		0.05982611		13.4286		0.060288592		12.5696		0.061548701		4.4591

		0.077663862		14.2641		0.076682591		14.6834		0.0771384		14.0207		0.077077377		13.1325		0.079075489		4.6623

		0.119306851		15.4367		0.119645958		15.9414		0.119664923		15.2306		0.119648976		14.3096		0.120215609		5.0451

		0.159159936		16.5237		0.159715974		17.0141		0.159830916		16.2693		0.159803748		15.3064		0.160295806		5.3751

		0.199237078		17.6272		0.2000099		18.0566		0.200039117		17.2752		0.199978301		16.2648		0.200432789		5.6832

		0.224431544		18.3464		0.22518899		18.7267		0.225196993		17.9209		0.225188797		16.8741		0.225477938		5.8736

		0.24940388		19.0749		0.25037361		19.4063		0.250330949		18.5806		0.250400776		17.4881		0.250676635		6.0658

		0.274648315		19.8209		0.275478289		20.1087		0.275460885		19.257		0.275627602		18.1232		0.275808066		6.2634

		0.300093027		20.5792		0.300864786		20.839		0.300788603		19.9574		0.300837742		18.7784		0.300983918		6.4602

		DD3  brute				DD3 500

		P/Ps		V(Cm3/g STP)		P/Ps		V(Cm3/g STP)

		0.061666216		14.584		0.057639074		14.0096

		0.07787669		15.1204		0.076682591		14.6834

		0.119452841		16.3433		0.119645958		15.9414

		0.159221891		17.4777		0.159715974		17.0141

		0.199280712		18.6313		0.2000099		18.0566

		0.224383363		19.3852		0.22518899		18.7267

		0.2495491		20.1558		0.25037361		19.4063

		0.274666946		20.9422		0.275478289		20.1087

		0.300054187		21.7457		0.300864786		20.839

		Modèle de Langmuir

		dd3 brute						dd3 purifiée						dd3 à 500°C						dd3 650°C						dd3 800						dd3 1000

		P		V(Cm3/g STP)		p/v		P		V(Cm3/g STP)		p/v		pression		volume adsorbé		p/v		P		V(Cm3/g STP)		p/v		P		V(Cm3/g STP)		p/v		P		V(Cm3/g STP)		p/v

		47.684120		14.584000		3.2696187603		47.126240		13.730200		3.4323054289		44.5283		14.0096		3.1784133737		46.100330		13.428600		3.4329959936		46.531860		12.569600		3.701936418		47.316360		4.459100		10.611190599

		60.219060		15.120400		3.9826367027		60.160710		14.264100		4.2176309757		59.2355		14.6834		4.0341814566		59.440690		14.020700		4.239495175		59.489730		13.132500		4.5299623073		60.790310		4.662300		13.0386954936

		92.368310		16.343300		5.6517539297		92.418590		15.436700		5.9869395661		92.4237		15.9414		5.7977153826		92.210440		15.230600		6.0542880779		92.347310		14.309600		6.4535214122		91.417310		5.045100		18.1200194248

		123.120190		17.477700		7.0444160273		123.289960		16.523700		7.4614015021		123.37685		17.0141		7.251447329		123.161230		16.269300		7.5701615927		123.339520		15.306400		8.0580358543		123.229480		5.375100		22.9259883537

		154.096150		18.631300		8.2708211451		154.334880		17.627200		8.7554960516		154.50296		18.566		8.3218226866		154.144550		17.275200		8.9228807771		154.346980		16.264800		9.4896328267		154.085310		5.683200		27.1124208193

		173.507060		19.385200		8.9504910963		173.851260		18.346400		9.4760421663		173.95322		18.7267		9.2890482573		173.530500		17.920900		9.6831353336		173.804920		16.874100		10.3001001535		173.339100		5.873600		29.5115602016

		192.966770		20.155800		9.573758918		193.262570		19.074900		10.1317736921		193.40775		19.4063		9.9662351917		192.898030		18.580600		10.3816900423		193.263990		17.488100		11.051171368		192.710920		6.065800		31.7700748459

		212.389430		20.942200		10.1416961924		212.756400		19.820900		10.7339424547		212.80052		20.1087		10.5825100578		212.262450		19.257000		11.0226125565		212.734530		18.123200		11.7382432462		212.031040		6.263400		33.8523868825

		232.020420		21.745700		10.6697149321		232.460860		20.579200		11.2959133494		232.411		20.839		11.1526944671		231.779280		19.957400		11.6137011835		232.192180		18.778400		12.3648543007		231.385300		6.460200		35.8170490078

		DD3 brute								DD3								DD3 500°C								DD3 650°c								DD3 800°C								DD3 1000

		P		Vexp		v calaculé		EM(%)		P		Vexp		v calaculé		EM(%)		pression		Vexp		v calaculé		EM(%)		P		Vexp		v calaculé		EM(%)		P		V(Cm3/g STP)		Vexp		EM(%)		P		Vexp		EM(%)		EM(%)

		47.684120		14.584		12.6021205528		0.1358940927		47.126240		13.7302		12.2431963798		0.1083016722		44.5283		14.0096		12.5713260482		0.1026634559		46.100330		13.428600		12.0680082559		0.1013204462		46.531860		12.569600		11.3419193442		0.0976706224		47.316360		4.459100		4.076431387		0.0858174549

		60.219060		15.1204		13.9305050524		0.0786946739		60.160710		14.2641		13.6590859872		0.042415155		59.2355		14.6834		14.2150117872		0.0318991659		59.440690		14.020700		13.4754898886		0.0388860835		59.489730		13.132500		12.6295282542		0.0382997712		60.790310		4.662300		4.5163786194		0.0312981534

		92.368310		16.3433		16.1900907284		0.0093744392		92.418590		15.4367		15.9931608477		0.0360479149		92.4237		15.9414		16.5704926606		0.0394628239		92.210440		15.230600		15.7282627868		0.0326751925		92.347310		14.309600		14.7722869875		0.0323340266		91.417310		5.045100		5.1732430632		0.0253995091

		123.120190		17.4777		17.5196009518		0.0023973951		123.289960		16.5237		17.3800768416		0.0518271841		123.37685		17.0141		17.89855963		0.051983921		123.161230		16.269300		17.0256997145		0.046492456		123.339520		15.306400		16.0078838151		0.0458294449		123.229480		5.375100		5.5898164663		0.0399465064

		154.096150		18.6313		18.4335803533		0.0106122303		154.334880		17.6272		18.3376906165		0.0403064932		154.50296		18.566		18.805186841		0.0128830573		154.144550		17.275200		17.9104487532		0.0367722951		154.346980		16.264800		16.8516277506		0.0360796168		154.085310		5.683200		5.8614247347		0.0313599266

		173.507060		19.3852		18.8713528573		0.0265071881		173.851260		18.3464		18.7994790999		0.0246958041		173.95322		18.7267		19.2370548339		0.0272527906		173.530500		17.920900		18.3335247978		0.023024781		173.804920		16.874100		17.2566740727		0.0226722653		173.339100		5.873600		5.9905493875		0.0199110235

		192.966770		20.1558		19.2370975735		0.0455800527		193.262570		19.0749		19.1831783397		0.0056764827		193.40775		19.4063		19.5966496797		0.0098086539		192.898030		18.580600		18.6859067658		0.0056675654		193.263990		17.488100		17.5944359264		0.0060804734		192.710920		6.065800		6.0986298908		0.0054122937

		212.389430		20.9422		19.545977016		0.0666703109		212.756400		19.8209		19.50994574		0.0156882008		212.80052		20.1087		19.8997606246		0.0103904964		212.262450		19.257000		18.9841647666		0.0141681068		212.734530		18.123200		17.8805333627		0.0133898339		212.031040		6.263400		6.1896810469		0.0117697981

		232.020420		21.7457		19.813399717		0.0888589598		232.460860		20.5792		19.7932813959		0.0381899493		232.411		20.839		20.1621964997		0.0324777341		231.779280		19.957400		19.2417857707		0.0358570871		232.192180		18.778400		18.1256930063		0.0347583923		231.385300		6.460200		6.2677543338		0.0297894285

								0.0516210381								0.0403498729								0.0354246777								0.0372071126								0.0363460496								0.0311893438

						EM(%)=		5.162103807						EM(%)=		4.0349872921						EM(%)=		3.5424677657						EM(%)=		3.7207112634						EM(%)=		3.6346049647						EM(%)=		3.1189343774
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		DD3 brute								DD3 purifiée

		P		V(Cm3/g STP)		Ln P		LnV		P		V(Cm3/g STP)		Ln P		LnV

		47.68412		14.584		3.8645984284		2.6799250374		47.12624		13.7302		3.8528299584		2.6195977863

		60.21906		15.1204		4.0979889135		2.7160448254		60.16071		14.2641		4.0970194814		2.6577458912

		92.36831		16.3433		4.5257839545		2.7938180274		92.41859		15.4367		4.5263281489		2.7367477912

		123.12019		17.4777		4.8131610327		2.8609257826		123.28996		16.5237		4.8145389794		2.804795714

		154.09615		18.6313		5.0375767582		2.9248429621		154.33488		17.6272		5.039124787		2.8694431636

		173.50706		19.3852		5.1562182902		2.9645098883		173.85126		18.3464		5.1582001061		2.90943337

		192.96677		20.1558		5.2625179979		3.0034920882		193.26257		19.0749		5.2640497306		2.9483733347

		212.38943		20.9422		5.3584215235		3.041766262		212.7564		19.8209		5.3601478493		2.9867369365

		232.02042		21.7457		5.446825385		3.0794160368		232.46086		20.5792		5.4487218668		3.024280857

		DD3								DD3 500°C								DD3 650°C								DD3 800°C								DD3 1000°C

		P		V(Cm3/g STP)		Ln(p)		Ln (v)		P		V(Cm3/g STP)		Ln(p)		Ln (v)		P		V(Cm3/g STP)		Ln(p)		Ln (v)		P		V(Cm3/g STP)		Ln(p)		Ln (v)		P		V(Cm3/g STP)		Ln(p)		ln (v)

		47.12624		13.7302		3.8528299584		2.6195977863		44.52483		14.0096		3.7960470111		2.6397428089		46.10033		13.4286		3.8308201083		2.5973867609		46.53186		12.5696		3.8401372393		2.5312812003		47.31636		4.4591		3.8568561131		1.4949469519

		60.16071		14.2641		4.0970194814		2.6577458912		59.2355		14.6834		4.0815210243		2.686717604		59.44069		14.0207		4.0849790087		2.640534809		59.48973		13.1325		4.0858036926		2.5750900738		60.79031		4.6623		4.1074304013		1.5395088886

		92.41859		15.4367		4.5263281489		2.7367477912		92.4237		15.9414		4.5263834393		2.7689194989		92.21044		15.2306		4.5240733563		2.7233065621		92.34731		14.3096		4.5255565779		2.6609306407		91.41731		5.0451		4.5154348478		1.6184174752

		123.28996		16.5237		4.8145389794		2.804795714		123.37685		17.0141		4.8152434926		2.834042412		123.16123		16.2693		4.81349431		2.7892798963		123.33952		15.3064		4.8149408779		2.7282710416		123.22948		5.3751		4.8140483082		1.6817771785

		154.33488		17.6272		5.039124787		2.8694431636		154.50296		18.0566		5.0402132547		2.8935112689		154.14455		17.2752		5.0378907985		2.849271947		154.34698		16.2648		5.0392031848		2.7890032635		154.08531		5.6832		5.0375064101		1.7375144544

		173.85126		18.3464		5.1582001061		2.90943337		173.95322		18.7267		5.1587864125		2.929950313		173.5305		17.9209		5.1563533764		2.8859676295		173.80492		16.8741		5.1579335208		2.825779902		173.3391		5.8736		5.1552497916		1.7704677338

		193.26257		19.0749		5.2640497306		2.9483733347		193.40775		19.4063		5.2648006546		2.9655977556		192.89803		18.5806		5.2621617073		2.9221180257		193.26399		17.4881		5.2640570781		2.8615206496		192.71092		6.0658		5.2611912422		1.8026664381

		212.7564		19.8209		5.3601478493		2.9867369365		212.80052		20.1087		5.3603552011		3.0011525572		212.26245		19.257		5.3578234807		2.957874631		212.73453		18.1232		5.3600450504		2.8971928855		212.03104		6.2634		5.356732679		1.8347231687

		232.46086		20.5792		5.4487218668		3.024280857		232.411		20.839		5.448507356		3.0368262311		231.77928		19.9574		5.4457855395		2.9936000019		232.19218		18.7784		5.4475653908		2.9327072731		231.3853		6.4602		5.4440842864		1.8656602771

		DD3 brute																DD3 500°C								DD3 650°C								DD3 800°C								DD3 1000°C

		P		V(Cm3/g STP)		Vcal		EM(%)		P		V(Cm3/g STP)		Vcal		EM(%)		P		V(Cm3/g STP)		Vcal		EM(%)		P		V(Cm3/g STP)						P		V(Cm3/g STP)						P		V(Cm3/g STP)

		47.68412		14.584		14.1817783864		0.0275796499		47.12624		13.7302		13.3578532535		0.0271188145		44.52483		14.0096		13.6891552562		0.0228732258		46.10033		13.4286		13.1334179978		0.0219815917		46.53186		12.5696		12.3123858257		0.0204631949		47.31636		4.4591		4.3878891378		0.0159697836

		60.21906		15.1204		15.0310616587		0.0059084641		60.16071		14.2641		14.2011476817		0.0044133397		59.2355		14.6834		14.6465407099		0.0025102694		59.44069		14.0207		13.9644376869		0.0040128034		59.48973		13.1325		13.0787731747		0.0040911346		60.79031		4.6623		4.6484344169		0.0029739792

		92.36831		16.3433		16.7220024033		0.0231717219		92.41859		15.4367		15.8148673154		0.0244979377		92.4237		15.9414		16.2736559085		0.0208423293		92.21044		15.2306		15.5259265656		0.0193903435		92.34731		14.3096		14.5717075094		0.0183168998		91.41731		5.0451		5.1061878182		0.0121083464

		123.12019		17.4777		17.9634606234		0.0277931663		123.28996		16.5237		16.9998568281		0.0288165985		123.37685		17.0141		17.4257615309		0.0241953163		123.16123		16.2693		16.6494557206		0.023366446		123.33952		15.3064		15.6459557926		0.0221839095		123.22948		5.3751		5.4695367331		0.0175692979

		154.09615		18.6313		18.9966781212		0.0196109837		154.33488		17.6272		17.9844695752		0.0202680843		154.50296		18.0566		18.3792534525		0.0178690037		154.14455		17.2752		17.5762197661		0.0174249656		154.34698		16.2648		16.532632298		0.0164669899		154.08531		5.6832		5.7582521104		0.0132059597

		173.50706		19.3852		19.5667089259		0.0093632733		173.85126		18.3464		18.5294390367		0.0099768367		173.95322		18.7267		18.9026216196		0.0093941602		173.5305		17.9209		18.0861003189		0.0092183048		173.80492		16.8741		17.0222286813		0.0087784641		173.3391		5.8736		5.9164612126		0.0072972645

		192.96677		20.1558		20.0919549777		0.0031675757		193.26257		19.0749		19.0277276903		0.0024730043		193.40775		19.4063		19.3831628521		0.0011922493		192.89803		18.5806		18.5540081065		0.0014311644		193.26399		17.4881		17.4720983718		0.000915001		192.71092		6.0658		6.0625240542		0.0005400682

		212.38943		20.9422		20.57791974		0.0173945555		212.7564		19.8209		19.4917064688		0.0166084048		212.80052		20.1087		19.826751499		0.0140212197		212.26245		19.257		18.9874567147		0.0139971587		212.73453		18.1232		17.8892338925		0.012909757		212.03104		6.2634		6.1973381097		0.0105472891

		232.02042		21.7457		21.0362867273		0.0326231518		232.46086		20.5792		19.9293709748		0.0315769819		232.411		20.839		20.2449735282		0.0285055171		231.77928		19.9574		19.3949481833		0.0281826198		232.19218		18.7784		18.2782453329		0.0266345731		231.3853		6.4602		6.3232176645		0.0212040394

								0.0185125047								0.0184166669								0.0157114768								0.0154450442								0.0145288804								0.0112684476

						EM(%)=		1.8512504707						EM(%)=		1.8416666922						EM(%)=		1.5711476766						EM(%)=		1.5445044227						EM(%)=		1.452888043						EM(%)=		1.1268447554

								1.85120471								1.84166669								1.57114768								1.54450442								1.45288804								1.12684476
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DD3 brute
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		Brute								purifiée								DD3 500°C								DD3 650°C								DD3 800°C								DD3 1000°C

		P		Pm		Vobs		V cal		P		Pm		Vexp		Vcal		P		Pm		Vexp		Vcal		P				V(Cm3/g STP)		Vcal		P		Pm		Vexp		Vcal		P		Pm		Vexp		Vcal

		47.68412		2.6196950775		14.584		14.1817783864		47.12624		2.6271627736		13.7302		13.3578532535		44.52483		2.4569086963		14.0096		13.6891552562		46.10033		2.5212630194		13.4286		13.1334179978		46.53186		2.5699995747		12.5696		12.3123858257		47.31636		2.4298955605		4.4591		4.3878891378

		60.21906		2.7765768977		15.1204		15.0310616587		60.16071		2.7930181463		14.2641		14.2011476817		59.2355		2.6287387766		14.6834		14.6465407099		59.44069		2.6807964486		14.0207		13.9644376869		59.48973		2.7299698021		13.1325		13.0787731747		60.79031		2.5741785625		4.6623		4.6484344169

		92.36831		3.0889318806		16.3433		16.7220024033		92.41859		3.1103972991		15.4367		15.8148673154		92.4237		2.9207709296		15.9414		16.2736559085		92.21044		2.9805603156		15.2306		15.5259265656		92.34731		3.0415942638		14.3096		14.5717075094		91.41731		2.8276701442		5.0451		5.1061878182

		123.12019		3.3182572797		17.4777		17.9634606234		123.28996		3.3434557311		16.5237		16.9998568281		123.37685		3.1275490886		17.0141		17.4257615309		123.16123		3.1962476949		16.2693		16.6494557206		123.33952		3.2658251863		15.3064		15.6459557926		123.22948		3.028883048		5.3751		5.4695367331

		154.09615		3.5091159096		18.6313		18.9966781212		154.33488		3.537104958		17.6272		17.9844695752		154.50296		3.2986803637		18.0566		18.3792534525		154.14455		3.3741614654		17.2752		17.5762197661		154.34698		3.450903714		16.2648		16.532632298		154.08531		3.1887658964		5.6832		5.7582521104

		173.50706		3.614413486		19.3852		19.5667089259		173.85126		3.6442871118		18.3464		18.5294390367		173.95322		3.3926136837		18.7267		18.9026216196		173.5305		3.4720448178		17.9209		18.0861003189		173.80492		3.55309857		16.8741		17.0222286813		173.3391		3.2763778626		5.8736		5.9164612126

		192.96677		3.7114383061		20.1558		20.0919549777		193.26257		3.7422882934		19.0749		19.0277276903		193.40775		3.4788604909		19.4063		19.3831628521		192.89803		3.5618705282		18.5806		18.5540081065		193.26399		3.6470011597		17.4881		17.4720983718		192.71092		3.3572635548		6.0658		6.0625240542

		212.38943		3.801206984		20.9422		20.57791974		212.7564		3.8335415622		19.8209		19.4917064688		212.80052		3.5584751043		20.1087		19.826751499		212.26245		3.6450810029		19.257		18.9874567147		212.73453		3.7340710522		18.1232		17.8892338925		212.03104		3.4319199704		6.2634		6.1973381097

		232.02042		3.8858777289		21.7457		21.0362867273		232.46086		3.9196194578		20.5792		19.9293709748		232.411		3.6335369559		20.839		20.2449735282		231.77928		3.723308405		19.9574		19.3949481833		232.19218		3.8152705249		18.7784		18.2782453329		231.3853		3.5016286986		6.4602		6.3232176645
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		DD3 BRUTE								DD3 Purifiée								DD3 500°c								DD3 650°c								DD3 800°c								DD3 1000°c

		P		V(Cm3/g STP)		Log(p)				P		V(Cm3/g STP)		Log(p)				P		V(Cm3/g STP)						P		V(Cm3/g STP)						P		V(Cm3/g STP)						P		V(Cm3/g STP)

		47.684120		14.584000		1.678374		1.170122		47.126240		13.730200		1.137677		1.130591		44.524830		14.009600		1.146426		1.213667		46.100330		13.428600		1.128031		1.211106		46.531860		12.569600		1.099321		1.163113		47.316360		4.459100		0.649247		1.479326

		60.219060		15.120400		1.779734		1.527006		60.160710		14.264100		1.154244		1.470703		59.235500		14.683400		1.166827		1.904943		59.440690		14.020700		1.146770		1.777936		59.489730		13.132500		1.118347		1.640514		60.790310		4.662300		0.668600		0.000000

		92.368310		16.343300		1.965523		0.000000		92.418590		15.436700		1.188554		0.000000		92.423700		15.941400		1.202526		0.000000		92.210440		15.230600		1.182717		0.000000		92.347310		14.309600		1.155627		0.000000		91.417310		5.045100		0.702870		0.000000

		123.120190		17.477700		2.090329		0.000000		123.289960		16.523700		1.218107		0.000000		123.376850		17.014100		1.230809		0.000000		123.161230		16.269300		1.211369		0.000000		123.339520		15.306400		1.184873		0.000000		123.229480		5.375100		0.730387		0.000000

		154.096150		18.631300		2.187792		0.000000		154.334880		17.627200		1.246183		0.000000		154.502960		18.056600		1.256636		0.000000		154.144550		17.275200		1.237423		0.000000		154.346980		16.264800		1.211249		0.000000		154.085310		5.683200		0.754593		0.000000

		173.507060		19.385200		2.239317		0.000000		173.851260		18.346400		1.263551		0.000000		173.953220		18.726700		1.272461		0.000000		173.530500		17.920900		1.253360		0.000000		173.804920		16.874100		1.227221		0.000000		173.339100		5.873600		0.768904		0.000000

		192.966770		20.155800		2.285483		0.000000		193.262570		19.074900		1.280462		0.000000		193.407750		19.406300		1.287943		0.000000		192.898030		18.580600		1.269060		0.000000		193.263990		17.488100		1.242743		0.000000		192.710920		6.065800		0.782888		0.000000

		212.389430		20.942200		2.327133		0.000000		212.756400		19.820900		1.297123		0.000000		212.800520		20.108700		1.303384		0.000000		212.262450		19.257000		1.284589		0.000000		212.734530		18.123200		1.258235		0.000000		212.031040		6.263400		0.796810		0.000000

		232.020420		21.745700		2.365526		0.000000		232.460860		20.579200		1.313428		0.000000		232.411000		20.839000		1.318877		0.000000		231.779280		19.957400		1.300104		0.000000		232.192180		18.778400		1.273659		0.000000		231.385300		6.460200		0.810246		0.000000

																																dd3 1000

																																P		V(Cm3/g STP)

																																47.316360		4.459100		10.611190599

																																60.790310		4.662300		13.0386954936

																																91.417310		5.045100		18.1200194248

																																123.229480		5.375100		22.9259883537

																																154.085310		5.683200		27.1124208193

																																173.339100		5.873600		29.5115602016

																																192.710920		6.065800		31.7700748459

																																212.031040		6.263400		33.8523868825

																																231.385300		6.460200		35.8170490078





		

				1/a		SU Langmuir(m2/g)		SU B.E.T

		Brute		23.2558139535		101.3441860465		67.7781

		purifiée		23.4741784038		102.2957746479		64.1951

		500		23.5294117647		102.5364705882		64.7154

		650		22.5733634312		98.3702031603		62.0526

		800		21.3219616205		92.9168443497		58.4765

		1000		7.2727272727		31.6930909091		20.0551

		T		Su Langmuir		SU B.E.T

		500		102.536406		64.7154

		650		98.37020316		62.0526

		800		92.91684435		58.4765

		1000		31.69309091		20.0551

		T		SU B.E.T

		773		64.7154

		923		62.0526

		1073		58.4765

		1273		20.0551
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		DD3 BRUTE

		P		V(Cm3/g STP)		Vcal

		47.68412		14.584		12.6021205528

		60.21906		15.1204		13.9305050524

		92.36831		16.3433		16.1900907284

		123.12019		17.4777		17.5196009518

		154.09615		18.6313		18.4335803533

		173.50706		19.3852		18.8713528573

		192.96677		20.1558		19.2370975735

		212.38943		20.9422		19.545977016

		232.02042		21.7457		19.813399717

		DD3 Purifiée

		P		V(Cm3/g STP)		V cal

		47.12624		13.7302		12.2431963798

		60.16071		14.2641		13.6590859872

		92.41859		15.4367		15.9931608477

		123.28996		16.5237		17.3800768416

		154.33488		17.6272		18.3376906165

		173.85126		18.3464		18.7994790999

		193.26257		19.0749		19.1831783397

		212.7564		19.8209		19.50994574

		232.46086		20.5792		19.7932813959

		DD3 500°c

		P		V(Cm3/g STP)		V cal

		44.52483		14.0096		12.5708697842

		59.2355		14.6834		14.2150117872

		92.4237		15.9414		16.5704926606

		123.37685		17.0141		17.89855963

		154.50296		18.0566		18.805186841

		173.95322		18.7267		19.2370548339

		193.40775		19.4063		19.5966496797

		212.80052		20.1087		19.8997606246

		232.411		20.839		20.1621964997

		DD3 650°c

		P		V(Cm3/g STP)		V cal

		46.10033		13.4286		12.0680082559

		59.44069		14.0207		13.4754898886

		92.21044		15.2306		15.7282627868

		123.16123		16.2693		17.0256997145

		154.14455		17.2752		17.9104487532

		173.5305		17.9209		18.3335247978

		192.89803		18.5806		18.6859067658

		212.26245		19.257		18.9841647666

		231.77928		19.9574		19.2417857707

		DD3 800°c

		P		V(Cm3/g STP)		V cal

		46.53186		12.5696		11.3419193442

		59.48973		13.1325		12.6295282542

		92.34731		14.3096		14.7722869875

		123.33952		15.3064		16.0078838151

		154.34698		16.2648		16.8516277506

		173.80492		16.8741		17.2566740727

		193.26399		17.4881		17.5944359264

		212.73453		18.1232		17.8805333627

		232.19218		18.7784		18.1256930063

		DD3 1000°c

		P		V(Cm3/g STP)		V cal

		47.31636		4.4591		4.076431387

		60.79031		4.6623		4.5163786194

		91.41731		5.0451		5.1732430632

		123.22948		5.3751		5.5898164663

		154.08531		5.6832		5.8614247347

		173.3391		5.8736		5.9905493875

		192.71092		6.0658		6.0986298908

		212.03104		6.2634		6.1896810469

		231.3853		6.4602		6.2677543338

		DD3 BRUTE						DD3 Purifiée						DD3 500°c						DD3 650°c						DD3 800°c						DD3 1000°c

		P/Ps		V(Cm3/g STP)		Affinité		P/Ps		V(Cm3/g STP)		Affinité		P/Ps		V(Cm3/g STP)		Affinité		P/Ps		V(Cm3/g STP)		Affinité		P/Ps		V(Cm3/g STP)		Affinité		P/Ps		V(Cm3/g STP)		Affinité

		0.061666216		14.584		1804.7107045525		0.060837153		13.7302		1813.4786863561		0.057639074		14.0096		1848.4584601081		0.05982611		13.4286		1824.3343963673		0.060288592		12.5696		1819.3460761942		0.061548701		4.4591		1805.9463209299

		0.07787669		15.1204		1653.5264391674		0.077663862		14.2641		1655.2991541172		0.076682591		14.6834		1663.5358241875		0.0771384		14.0207		1659.6967891968		0.077077377		13.1325		1660.2094360301		0.079075489		4.6623		1643.6308654973

		0.119452841		16.3433		1376.4119743226		0.119306851		15.4367		1377.2041393422		0.119645958		15.9414		1375.3655767724		0.119664923		15.2306		1375.26290669		0.119648976		14.3096		1375.3492372545		0.120215609		5.0451		1372.2887537095

		0.159221891		17.4777		1190.2565524949		0.159159936		16.5237		1190.5086575792		0.159715974		17.0141		1188.2495510542		0.159830916		16.2693		1187.7835384304		0.159803748		15.3064		1187.8936561745		0.160295806		5.3751		1185.9021343122

		0.199280712		18.6313		1044.8859139629		0.199237078		17.6272		1045.0277644476		0.2000099		18.0566		1042.5199702697		0.200039117		17.2752		1042.4253517995		0.199978301		16.2648		1042.622318342		0.200432789		5.6832		1041.1518014483

		0.224383363		19.3852		968.0329784809		0.224431544		18.3464		967.893899325		0.22518899		18.7267		965.7113731624		0.225196993		17.9209		965.6883523068		0.225188797		16.8741		965.7119283424		0.225477938		5.8736		964.8807241142

		0.2495491		20.1558		899.1748235307		0.24940388		19.0749		899.5518920991		0.25037361		19.4063		897.038106737		0.250330949		18.5806		897.1484899407		0.250400776		17.4881		896.967825872		0.250676635		6.0658		896.2545855543

		0.274666946		20.9422		837.050985146		0.274648315		19.8209		837.094925951		0.275478289		20.1087		835.140335928		0.275460885		19.257		835.1812618931		0.275627602		18.1232		834.789328678		0.275808066		6.2634		834.3653448913

		0.300054187		21.7457		779.7852868158		0.300093027		20.5792		779.7014422469		0.300864786		20.839		778.037679239		0.300788603		19.9574		778.2017250761		0.300837742		18.7784		778.0959086772		0.300983918		6.4602		777.781234014
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		BRUTE								PURIFEE								500°C								650°C								800°C

		P		V						P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)

		47.68412		14.584		0.0006514786		0.0225759912		47.12624		13.7302		0.0006133387		0.0212543112		44.52483		14.0096		0.0006258197		0.0216868216		46.10033		13.4286		0.000599866		0.0207874352		46.53186		12.5696		0.0005614938		0.0194577056		47.31636		4.4591		0.0001991915		0.0069026743

		60.21906		15.1204		0.00067544		0.0234063369		60.16071		14.2641		0.0006371884		0.0220807869		59.2355		14.6834		0.0006559189		0.0227298621		59.44069		14.0207		0.0006263156		0.0217040044		59.48973		13.1325		0.000586639		0.0203290732		60.79031		4.6623		0.0002082686		0.0072172274

		92.36831		16.3433		0.0007300679		0.0252993827		92.41859		15.4367		0.0006895694		0.0238959684		92.4237		15.9414		0.0007121147		0.0246772426		92.21044		15.2306		0.0006803627		0.0235769262		92.34731		14.3096		0.0006392209		0.0221512208		91.41731		5.0451		0.0002253685		0.0078098007

		123.12019		17.4777		0.0007807424		0.0270554307		123.28996		16.5237		0.0007381265		0.0255786414		123.37685		17.0141		0.0007600331		0.0263377792		123.16123		16.2693		0.0007267623		0.0251848309		123.33952		15.3064		0.0006837488		0.0236942644		123.22948		5.3751		0.0002401099		0.0083206398

		154.09615		18.6313		0.0008322746		0.0288412003		154.33488		17.6272		0.0007874207		0.0272868563		154.50296		18.0566		0.0008066023		0.0279515663		154.14455		17.2752		0.0007716966		0.0267419613		154.34698		16.2648		0.0007265612		0.0251778649		154.08531		5.6832		0.000253873		0.0087975777

		173.50706		19.3852		0.0008659519		0.0300082353		173.85126		18.3464		0.0008195479		0.0284001759		173.95322		18.7267		0.0008365362		0.0289888792		173.5305		17.9209		0.0008005405		0.027741503		173.80492		16.8741		0.0007537791		0.0261210596		173.3391		5.8736		0.0002623783		0.0090923164

		192.96677		20.1558		0.0009003752		0.031201122		193.26257		19.0749		0.0008520906		0.0295278918		193.40775		19.4063		0.0008668945		0.0300408981		192.89803		18.5806		0.0008300098		0.0287627168		193.26399		17.4881		0.000781207		0.0270715299		192.71092		6.0658		0.000270964		0.0093898414

		212.38943		20.9422		0.0009355043		0.032418467		212.7564		19.8209		0.000885415		0.0306826977		212.80052		20.1087		0.0008982712		0.0311282113		212.26245		19.257		0.0008602251		0.0298097821		212.73453		18.1232		0.0008095774		0.0280546629		212.03104		6.2634		0.0002797909		0.0096957257

		232.02042		21.7457		0.0009713973		0.0336622827		232.46086		20.5792		0.0009192888		0.031856544		232.411		20.839		0.0009308943		0.0322587137		231.77928		19.9574		0.0008915126		0.0308939993		232.19218		18.7784		0.0008388457		0.0290689106		231.3853		6.4602		0.0002885821		0.0100003715

																0.0267293193																																0.0085806861

		argile		V GURVITCH Cm3								argile		V GURVITCH Cm3

		Brute		0.03366228								500		32.25871

		Purifée		0.031855654								650		30.894

		P500°c		0.03225871								800		29.06891

		P650°c		0.030894								1000		10.00037

		P800°c		0.02906891

		P1000°c		0.01000037

		BRUTE								PURIFEE								500°C								650°C								800°C

		P		V						P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)				V GURVITCH		P		V(Cm3/g STP)

		47.68412		14.584		0.0000408752		0.0014164688		47.12624		13.7302		0.000038032		0.0013179418		44.52483		14.0096		0.0000366638		0.001270529		46.10033		13.4286		0.0000363869		0.0012609311		46.53186		12.5696		0.0000343781		0.00119132		47.31636		4.4591		0.0000124013		0.0004297492

		60.21906		15.1204		0.0000535189		0.0018546153		60.16071		14.2641		0.0000504391		0.0017478892		59.2355		14.6834		0.0000511233		0.0017715984		59.44069		14.0207		0.000048985		0.0016975013		59.48973		13.1325		0.0000459197		0.0015912777		60.79031		4.6623		0.0000166588		0.0005772862

		92.36831		16.3433		0.0000887304		0.0030748174		92.41859		15.4367		0.000083854		0.0029058312		92.4237		15.9414		0.0000866004		0.0030010027		92.21044		15.2306		0.0000825481		0.0028605773		92.34731		14.3096		0.0000776715		0.0026915864		91.41731		5.0451		0.0000271087		0.0009394092

		123.12019		17.4777		0.0001264805		0.0043829865		123.28996		16.5237		0.0001197416		0.0041494601		123.37685		17.0141		0.0001233822		0.0042756214		123.16123		16.2693		0.0001177749		0.0040813089		123.33952		15.3064		0.0001109648		0.0038453147		123.22948		5.3751		0.0000389324		0.0013491423

		154.09615		18.6313		0.0001687504		0.0058477867		154.33488		17.6272		0.0001599033		0.0055412022		154.50296		18.0566		0.0001639769		0.0056823681		154.14455		17.2752		0.0001565169		0.0054238521		154.34698		16.2648		0.000147556		0.0051133255		154.08531		5.6832		0.0000514712		0.0017836546

		173.50706		19.3852		0.0001976958		0.006850843		173.85126		18.3464		0.0001874729		0.0064965873		173.95322		18.7267		0.0001914713		0.0066351433		173.5305		17.9209		0.0001827871		0.0063342064		173.80492		16.8741		0.0001723823		0.005973643		173.3391		5.8736		0.0000598426		0.0020737552

		192.96677		20.1558		0.0002286086		0.0079220786		193.26257		19.0749		0.0002166805		0.0075087319		193.40775		19.4063		0.0002206107		0.0076449244		192.89803		18.5806		0.0002106674		0.0073003571		193.26399		17.4881		0.0001986568		0.0068841472		192.71092		6.0658		0.0000687075		0.0023809539

		212.38943		20.9422		0.0002614358		0.0090596575		212.7564		19.8209		0.0002478654		0.0085893951		212.80052		20.1087		0.0002515166		0.0087159205		212.26245		19.257		0.0002402546		0.0083256545		212.73453		18.1232		0.0002266119		0.0078528888		212.03104		6.2634		0.0000780584		0.0027049932

		232.02042		21.7457		0.0002965579		0.0102767592		232.46086		20.5792		0.0002811825		0.0097439469		232.411		20.839		0.0002846712		0.009864842		231.77928		19.9574		0.000271887		0.0094218275		232.19218		18.7784		0.0002562808		0.0088810181		231.3853		6.4602		0.0000878601		0.0030446565
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				Figure II.1: Isothermes d'adsorption des déffirents échantillons





		0.060837153		0.057639074		0.05982611		0.060288592

		0.077663862		0.076682591		0.0771384		0.077077377

		0.119306851		0.119645958		0.119664923		0.119648976

		0.159159936		0.159715974		0.159830916		0.159803748

		0.199237078		0.2000099		0.200039117		0.199978301

		0.224431544		0.22518899		0.225196993		0.225188797

		0.24940388		0.25037361		0.250330949		0.250400776

		0.274648315		0.275478289		0.275460885		0.275627602

		0.300093027		0.300864786		0.300788603		0.300837742
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		0.060837153		0.057639074		0.05982611		0.060288592		0.061548701

		0.077663862		0.076682591		0.0771384		0.077077377		0.079075489

		0.119306851		0.119645958		0.119664923		0.119648976		0.120215609

		0.159159936		0.159715974		0.159830916		0.159803748		0.160295806

		0.199237078		0.2000099		0.200039117		0.199978301		0.200432789

		0.224431544		0.22518899		0.225196993		0.225188797		0.225477938

		0.24940388		0.25037361		0.250330949		0.250400776		0.250676635

		0.274648315		0.275478289		0.275460885		0.275627602		0.275808066

		0.300093027		0.300864786		0.300788603		0.300837742		0.300983918



DD3 purifié

DD3 500°c

DD3 650°C

DD3 800°C

DD3 1000°c

P/Ps

V(Cm3/g STP)

13.7302

14.0096

13.4286

12.5696

4.4591
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15.9414

15.2306

14.3096

5.0451

16.5237

17.0141

16.2693

15.3064

5.3751

17.6272

18.0566

17.2752

16.2648

5.6832

18.3464

18.7267

17.9209

16.8741

5.8736

19.0749

19.4063

18.5806

17.4881

6.0658

19.8209

20.1087

19.257

18.1232

6.2634

20.5792

20.839

19.9574

18.7784

6.4602



		47.68412		47.12624

		60.21906		60.16071

		92.36831		92.41859

		123.12019		123.28996

		154.09615		154.33488

		173.50706		173.85126

		192.96677		193.26257

		212.38943		212.7564

		232.02042		232.46086



DD3 Brute

DD3 Purifiée

P(Torr)

v(Cm 3/g STP)

14.584

13.7302

15.1204

14.2641

16.3433

15.4367

17.4777

16.5237

18.6313

17.6272

19.3852

18.3464

20.1558

19.0749

20.9422

19.8209

21.7457

20.5792



		3.8568561131

		4.1074304013

		4.5154348478

		4.8140483082

		5.0375064101

		5.1552497916

		5.2611912422

		5.356732679

		5.4440842864



DD3 1000°C

Ln(p)

Ln(v)

(f)

1.4949469519

1.5395088886

1.6184174752

1.6817771785

1.7375144544

1.7704677338

1.8026664381

1.8347231687

1.8656602771



		3.8401372393

		4.0858036926

		4.5255565779

		4.8149408779

		5.0392031848

		5.1579335208

		5.2640570781

		5.3600450504

		5.4475653908



t

DD3 800°C

Ln(p)

Ln(v)

(e)

2.5312812003

2.5750900738

2.6609306407

2.7282710416

2.7890032635

2.825779902

2.8615206496

2.8971928855

2.9327072731



		3.8308201083

		4.0849790087

		4.5240733563

		4.81349431

		5.0378907985

		5.1563533764

		5.2621617073

		5.3578234807

		5.4457855395



DD650°C

Ln(p)

Ln(v)

(d)

2.5973867609

2.640534809

2.7233065621

2.7892798963

2.849271947

2.8859676295

2.9221180257

2.957874631

2.9936000019



		47.68412		47.68412

		60.21906		60.21906

		92.36831		92.36831

		123.12019		123.12019

		154.09615		154.09615

		173.50706		173.50706

		192.96677		192.96677

		212.38943		212.38943

		232.02042		232.02042



expérimental

modèle de Freundlich

P(Torr)

v(Cm3/g STP)

(a)

14.584

14.1817783864

15.1204

15.0310616587

16.3433

16.7220024033

17.4777

17.9634606234

18.6313

18.9966781212

19.3852

19.5667089259

20.1558

20.0919549777

20.9422

20.57791974

21.7457

21.0362867273



		47.12624		47.12624

		60.16071		60.16071

		92.41859		92.41859

		123.28996		123.28996

		154.33488		154.33488

		173.85126		173.85126

		193.26257		193.26257

		212.7564		212.7564

		232.46086		232.46086



expérimental

modèle de Freundlich

P(Torr)

v(cm3/g STP)

(b)

13.7302

13.3578532535

14.2641

14.2011476817

15.4367

15.8148673154

16.5237

16.9998568281

17.6272

17.9844695752

18.3464

18.5294390367

19.0749

19.0277276903

19.8209

19.4917064688

20.5792

19.9293709748



		44.52483		44.52483

		59.2355		59.2355

		92.4237		92.4237

		123.37685		123.37685

		154.50296		154.50296

		173.95322		173.95322

		193.40775		193.40775

		212.80052		212.80052

		232.411		232.411



expérimental

modèle de Freundlich

P(Toor)

v (cm3/g STP)

(c)

14.0096

13.6891552562

14.6834

14.6465407099

15.9414

16.2736559085

17.0141

17.4257615309

18.0566

18.3792534525

18.7267

18.9026216196

19.4063

19.3831628521

20.1087

19.826751499

20.839

20.2449735282



		46.10033		46.10033

		59.44069		59.44069

		92.21044		92.21044

		123.16123		123.16123

		154.14455		154.14455

		173.5305		173.5305

		192.89803		192.89803

		212.26245		212.26245

		231.77928		231.77928



expérimental

modèle de Freundlich

P(Toor)

V(Cm3/g STP)

(d)

13.4286

13.1334179978

14.0207

13.9644376869

15.2306

15.5259265656

16.2693

16.6494557206

17.2752

17.5762197661

17.9209

18.0861003189

18.5806

18.5540081065

19.257

18.9874567147

19.9574

19.3949481833



		46.53186		46.53186

		59.48973		59.48973

		92.34731		92.34731

		123.33952		123.33952

		154.34698		154.34698

		173.80492		173.80492

		193.26399		193.26399

		212.73453		212.73453

		232.19218		232.19218



expérimental

modèle de Freundlich

p(Torr)

V(cm3/g STP)

(e)

12.5696

12.3123858257

13.1325

13.0787731747

14.3096

14.5717075094

15.3064

15.6459557926

16.2648

16.532632298

16.8741

17.0222286813

17.4881

17.4720983718

18.1232

17.8892338925

18.7784

18.2782453329



		47.31636		47.31636

		60.79031		60.79031

		91.41731		91.41731

		123.22948		123.22948

		154.08531		154.08531

		173.3391		173.3391

		192.71092		192.71092

		212.03104		212.03104

		231.3853		231.3853



expérimental

modèle de Freundlich

P(Torr)

v(cm3/g STP)

(f)

4.4591

4.3878891378

4.6623

4.6484344169

5.0451

5.1061878182

5.3751

5.4695367331

5.6832

5.7582521104

5.8736

5.9164612126

6.0658

6.0625240542

6.2634

6.1973381097

6.4602

6.3232176645



		13.7302		14.0096		13.4286		12.5696

		14.2641		14.6834		14.0207		13.1325

		15.4367		15.9414		15.2306		14.3096

		16.5237		17.0141		16.2693		15.3064

		17.6272		18.0566		17.2752		16.2648

		18.3464		18.7267		17.9209		16.8741

		19.0749		19.4063		18.5806		17.4881

		19.8209		20.1087		19.257		18.1232

		20.5792		20.839		19.9574		18.7784



DD3 Purifiée

DD3 500°C

DD3 650°C

DD3 800°C

V(cm3/g STP)

-ΔG(KJ/mole-1)

1813.4786863561

1848.4584601081

1824.3343963673

1819.3460761942

1655.2991541172

1663.5358241875

1659.6967891968

1660.2094360301

1377.2041393422

1375.3655767724

1375.26290669

1375.3492372545

1190.5086575792

1188.2495510542

1187.7835384304

1187.8936561745

1045.0277644476

1042.5199702697

1042.4253517995

1042.622318342

967.893899325

965.7113731624

965.6883523068

965.7119283424

899.5518920991

897.038106737

897.1484899407

896.967825872

837.094925951

835.140335928

835.1812618931

834.789328678

779.7014422469

778.037679239

778.2017250761

778.0959086772



		14.584		13.7302		14.0096		13.4286		12.5696		4.4591

		15.1204		14.2641		14.6834		14.0207		13.1325		4.6623

		16.3433		15.4367		15.9414		15.2306		14.3096		5.0451

		17.4777		16.5237		17.0141		16.2693		15.3064		5.3751

		18.6313		17.6272		18.0566		17.2752		16.2648		5.6832

		19.3852		18.3464		18.7267		17.9209		16.8741		5.8736

		20.1558		19.0749		19.4063		18.5806		17.4881		6.0658

		20.9422		19.8209		20.1087		19.257		18.1232		6.2634

		21.7457		20.5792		20.839		19.9574		18.7784		6.4602



t

DD3 Brute

DD3 Purifiée

DD3 500°C

DD3 650°C

DD3 800°C

DD3 1000°C

V(cm3/g STP)

-ΔG(KJ/mole-1)

1804.7107045525

1813.4786863561

1848.4584601081

1824.3343963673

1819.3460761942

1805.9463209299

1653.5264391674

1655.2991541172

1663.5358241875

1659.6967891968

1660.2094360301

1643.6308654973

1376.4119743226

1377.2041393422

1375.3655767724

1375.26290669

1375.3492372545

1372.2887537095

1190.2565524949

1190.5086575792

1188.2495510542

1187.7835384304

1187.8936561745

1185.9021343122

1044.8859139629

1045.0277644476

1042.5199702697

1042.4253517995

1042.622318342

1041.1518014483

968.0329784809

967.893899325

965.7113731624

965.6883523068

965.7119283424

964.8807241142

899.1748235307

899.5518920991

897.038106737

897.1484899407

896.967825872

896.2545855543

837.050985146

837.094925951

835.140335928

835.1812618931

834.789328678

834.3653448913

779.7852868158

779.7014422469

778.037679239

778.2017250761

778.0959086772

777.781234014



		13.7302		14.0096		13.4286		12.5696		4.4591

		14.2641		14.6834		14.0207		13.1325		4.6623

		15.4367		15.9414		15.2306		14.3096		5.0451

		16.5237		17.0141		16.2693		15.3064		5.3751

		17.6272		18.0566		17.2752		16.2648		5.6832

		18.3464		18.7267		17.9209		16.8741		5.8736

		19.0749		19.4063		18.5806		17.4881		6.0658

		19.8209		20.1087		19.257		18.1232		6.2634

		20.5792		20.839		19.9574		18.7784		6.4602



DD3 Purifiée

DD3 500°C

DD3 650°C

DD3 800°C

DD3 1000°C

V(cm3/g STP)

-ΔG(KJ/mole-1)

1813.4786863561

1848.4584601081

1824.3343963673

1819.3460761942

1805.9463209299

1655.2991541172

1663.5358241875

1659.6967891968

1660.2094360301

1643.6308654973

1377.2041393422

1375.3655767724

1375.26290669

1375.3492372545

1372.2887537095

1190.5086575792

1188.2495510542

1187.7835384304

1187.8936561745

1185.9021343122

1045.0277644476

1042.5199702697

1042.4253517995

1042.622318342

1041.1518014483

967.893899325

965.7113731624

965.6883523068

965.7119283424

964.8807241142

899.5518920991

897.038106737

897.1484899407

896.967825872

896.2545855543

837.094925951

835.140335928

835.1812618931

834.789328678

834.3653448913

779.7014422469

778.037679239

778.2017250761

778.0959086772

777.781234014



		3.8528299584

		4.0970194814

		4.5263281489

		4.8145389794

		5.039124787

		5.1582001061

		5.2640497306

		5.3601478493

		5.4487218668



DD3 purifiée

Ln(p)

Ln(v)

(b)

2.6195977863

2.6577458912

2.7367477912

2.804795714

2.8694431636

2.90943337

2.9483733347

2.9867369365

3.024280857



		3.7960470111

		4.0815210243

		4.5263834393

		4.8152434926

		5.0402132547

		5.1587864125

		5.2648006546

		5.3603552011

		5.448507356



DD 500°C

Ln(p)

Ln(v)

(c)

2.6397428089

2.686717604

2.7689194989

2.834042412

2.8935112689

2.929950313

2.9655977556

3.0011525572

3.0368262311



		3.8645984284

		4.0979889135

		4.5257839545

		4.8131610327

		5.0375767582

		5.1562182902

		5.2625179979

		5.3584215235

		5.446825385



DD3 brute

Ln(p)

Ln(v)

(a)

2.6799250374

2.7160448254

2.7938180274

2.8609257826

2.9248429621

2.9645098883

3.0034920882

3.041766262

3.0794160368



		

		DD3 BRUTE

		P		V(Cm3/g STP)		t						vliq.103

		47.68412		14.584		3.3158819406		0.0009150332		0.0011445068		1.4164687798

		60.21906		15.1204		3.4378401875		0.001198074		0.0014985291		1.8546152698

		92.36831		16.3433		3.7158840729		0.0019863197		0.0024844525		3.074817395

		123.12019		17.4777		3.9738062118		0.0028313918		0.0035414531		4.3829865346

		154.09615		18.6313		4.2360937466		0.0037776468		0.0047250117		5.8477867378

		173.50706		19.3852		4.4075037435		0.0044256172		0.0055354812		6.8508430138

		192.96677		20.1558		4.5827107253		0.0051176311		0.0064010395		7.9220785927

		212.38943		20.9422		4.7615100642		0.0058525025		0.0073202033		9.0596575328

		232.02042		21.7457		4.9441973338		0.0066387453		0.0083036214		10.2767591831

		DD3 Purifiée

		P		V(Cm3/g STP)		t		vliq.103

		47.12624		13.7302		3.2959968058		1.3179418018

		60.16071		14.2641		3.4241619232		1.7478892315

		92.41859		15.4367		3.7056498734		2.9058311919

		123.28996		16.5237		3.9665891553		4.1494600913

		154.33488		17.6272		4.231489337		5.5412022201

		173.85126		18.3464		4.4041365601		6.4965873108

		193.26257		19.0749		4.5790162904		7.5087319192

		212.7564		19.8209		4.7580969751		8.5893951453

		232.46086		20.5792		4.9401303306		9.7439468627

		DD3 500°c

		P		V(Cm3/g STP)		t		vliq.103

		44.52483		14.0096		3.3360316762		1.270529006		1.270529006

		59.2355		14.6834		3.4964800933		1.7715983509

		92.4237		15.9414		3.796040955		3.0010027176

		123.37685		17.0141		4.0514773115		4.2756213571

		154.50296		18.0566		4.2997223022		5.6823680584

		173.95322		18.7267		4.4592896579		6.6351432618

		193.40775		19.4063		4.6211191982		7.6449243511

		212.80052		20.1087		4.7883779814		8.7159204679

		232.411		20.839		4.9622804435		9.8648419792

		DD3 650°c

		P		V(Cm3/g STP)		t		vliq.103

		46.10033		13.4286		3.05318515		1.2609310833

		59.44069		14.0207		3.1878075922		1.697501309

		92.21044		15.2306		3.4628957408		2.8605772845

		123.16123		16.2693		3.6990591097		4.0813088773

		154.14455		17.2752		3.9277649273		5.423852083

		173.5305		17.9209		4.0745740997		6.3342064393

		192.89803		18.5806		4.2245663731		7.3003571153

		212.26245		19.257		4.3783556315		8.3256544518

		231.77928		19.9574		4.5376016348		9.4218275318

		DD3 800°c

		P		V(Cm3/g STP)		t		vliq.103

		46.53186		12.5696		3.3124700737		1.1913200445

		59.48973		13.1325		3.4608112623		1.5912777349

		92.34731		14.3096		3.7710127424		2.691586381

		123.33952		15.3064		4.0336997149		3.8453147276

		154.34698		16.2648		4.286267125		5.1133255353

		173.80492		16.8741		4.4468361181		5.9736429861

		193.26399		17.4881		4.6086437035		6.8841472041

		212.73453		18.1232		4.7760117776		7.8528888441

		232.19218		18.7784		4.9486768101		8.8810180691

		DD3 1000°c

		P		V(Cm3/g STP)		t		vliq.103

		47.31636		4.4591		3.4263661432		0.4297492409

		60.79031		4.6623		3.5825047363		0.5772861685

		91.41731		5.0451		3.8766477157		0.9394091708

		123.22948		5.3751		4.1302192497		1.3491422506

		154.08531		5.6832		4.3669628547		1.7836545871

		173.3391		5.8736		4.5132659458		2.0737551776

		192.71092		6.0658		4.6609521544		2.3809539201

		212.03104		6.2634		4.8127877153		2.7049931545

		231.3853		6.4602		4.9640085574		3.0446565317

		de boer(m3)		gurvitch(m3)		surface externe(m2)

		0.016994		0.01028		54482

		0.015931		0.00974		51302

		0.016966		0.00986		53307

		0.016062		0.00942		55365

		0.014895		0.00888		47306

		0.005569		0.00304		17134

		500		0.016966		0.00986		53307

		650		0.016062		0.00942		55365

		800		0.014895		0.00888		47306

		1000		0.005569		0.00304		17134
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vliq.103

800
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650

0
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vliq.103

1000
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méthode de De Boer

Méthode de Gurvitch

T(°C)

Volume microporeux (Cm3)
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0
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