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Introduction

o Zéolites: alumino-silicates poreux hydratés de calcium,
ICG::: magnésium et potassium
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*Assemblage tridimensionnel de tétraedres AlIO , et SiO,.
Chaque Al présent dans la structure apporte une cha  rge
négative qui est contre-balancée par un cation, (Ca 2+, Mg?+,

K+,Na+).

*Porosité: tamis moléculaires, échangeur d’ions, cat alyses, etc
*Proprietés mecaniques inusuelles: dilatation thermi que
négative, amorphistaion sous pression, polyamorphism e
eabsorbeurs d’'ondes de choc « comportement sous pression
dynamique

splusieurs techniqgues complémentaires : spectroscopies Raman et
IR, diffraction et diffusion totale des RX (exposé J. Haines)

- changement structuraux

— amorphisation sous pression
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Mesures Infrarouge

i, Echantillon +
X . Diamond cell ‘ marqueur de
*Cellule a enclumes diamants pression +
pression +
diluant

*Cellule a membrane: déformation d’'une
membrane métallique sous I'effet d’'un gaz “— joint
sous pression (qques bars) —qques GPa
dans la cellule

LCVN
1CGe3:
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Mesures Infrarouge

7

@Mesures en transmission, spectrometre FT-
LCVN IR Bruker IFS66v |
|ICG::: @400-5000 cm-* avec 2 detecteurs: T
Mentpellier M CT (5000-800 cm1), DTGS (4000-400 cm-1)
@S @signal faible:50 a 150 cps MCT, 7 cps DTGS
. (vs 21000)
>»Projet. condenseur de faisceau:
@ meilleur signal dans la zone deja
accessible
@ etendre la gamme de fréquence (IR R
lointain )
@échantillon épaisseur initiale 50-60 pm, @ umed
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@transmetteur de pression +diluant :

Mesures Infrarouge

NaBr } NaBr dopé NaNO ,, (0,4%)

@Marqueur de pression: ions nitrites « isolés »

@IR+NaBr — problemes d’humidité, hydrate NaBr,6H

@Chargement en sac a gants
»projet: -chargement sous boite a gants

LCVN
1CGe3:
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Faujasite: materiau

Faujasite NaX (poudre synthétique)  NagiAlg,Si0s0355 (175 Hy0 SICAL= 1.23

ICG:::
renteeller zéolite trés poreuse et trés hydratée Masse volumique 1.93g/cms3
0
Unités structurales de base . :
Unites structurales secondaire
o si 0
oﬂ @) ® ‘\I\‘/I)
Sup ercaze tetraedre [TO4] . . Anneaux a 6 tétraedres
12-anneaux (T = Si ou Al) Anneaux Z;;etraedres 6MR
Douverturee - /— % —/\ Unités structurales composites
Oeage D13 AT = «m\\\;:_g, [466%)
/5 ii 6!
Faujasite ET%!S' |-|§|
/ s e
\\" IR i* e,
/41-\% \ M
Q=S f b i
1 / . oubles anneaux a 6
= cubique €ase soaqiite tétraedres (D6R)
ou [—cage
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Faujasite: résultats infrarouge (compression)

compression (DTGS)  compression (MCT) compression (MCT)

|ICG::: Vibrations internes des TO, P(GPa)
MpRtealist Modes « complexes» [ ~ I * T~ » SH-O-A) [T T
=0 7\ ekl | 7 V(OJH)—

™ *

/ - . \ 1 A ] F— 3 139
=Amorphisation progressive 6 = 128
(diminution du signal,élargis- 11.45
sement des modes) 10.64
=Modifications structurales : S n - s [P0 ~| 9.65

2 _— = 2 . s
disparition des modes com- 2 g_ﬁ
= :
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g 6.88
< 4.18%
.% 3.78
: 329
VaS(O-SI-O) 270
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aujasite: résultats infrarouge (décompression)

ICG:::

Montpellier

e=9 faujasite (more concentrated)

decompression (DTGS) decompression (MCT) decompression (MCT)
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A la décompression: on retrouve une partie de
I'intensité, modes + fins , décalés
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ICG:::
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A la décompression, disparition des
modes 6MR
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Faujasite: resultats infrarouge

Changement de pente vers 1.5-2GPa,
» Observé aussi en IR dans une faujasite silicieuse

(Havenga 2003) et dans la zéolite A (Huang 2001)
*Modes a 3400cm-1: 2 changement de pentes a 3
et 4.5GPa, dépressurisation locale ?

@ Raman
>»Amorphisation

»Changement de pente vers 1.5 GPa
»Densification de la forme haute pression :aug-

mentation des 3MRs (Reynard 1999)
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Résumeé/Conclusion

LCVN BdZeolite:

Mgfpe,,ie, sAmorphisation sous pression

=) sDépressurisation locale ?
sEffet tres fort sur les modes OH: sonde locale tres sensible aux évolutions
du réseau silicaté
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Mercl pour votre attention!



