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EFFETS DE LA TEMPERATURE SUR LA
COMPOSITION MINERALOGIQUE ET SUR LA
STRUCTURE DE LA BRIQUE DE WANLIN

(BELGIQUE)

par

G. WANSARD !

RESUME

L’objet de cette note est de cerer de pres les
modifications qui surviennent a la cuisson de la
brique de Wanlin (Belgique) fabriquée a partir d'un
sédiment périglaciaire de versants, essenticllement
composé de gélifracts de schiste du Dévonien
Supérieur et d'une charge loessique.

La matiére premiére est caractérisée par sa
granulométrie, sa composition chimique et
minéralogique. La structure de la brique non cuite,
observée en lame mince, est décrite.

L’évolution des caractéres de la brique moulée, non
cuite, a €té reconstituée en fours de laboratoire,
jusqu’a 1240°C.

’utilisation conjointe du microscope
pétrographique, de la diffraction-X et de 1’analyse
Mossbauer a permis de préciser les changements
de composition minéralogique au cours de la
cuisson et, en particulier, de discuter l'origine de la
formation de 'hématite et de détailler les étapes de
la transformation des illites en mullite et
cristobalite.

Les modifications de la structure de la brique,
observées en lames minces et par microscopie
électronique, sont établies elles mettent en
¢vidence la relation entre le développement de la
phase vitreuse et les changements de porosité du
produit cuit.

ABSTRACT

The present paper investigates precise changes due
to firing of the Wanlin brick (Belgium). This brick
1s produced from a penglacial slope sediment,
containing essentially Upper Devonian shale
gelifracts and loess.

The granulometry, the chemical and mineralogical
composition of the raw material are analysed. The
unfired brick structure, observed in thin section, is
described.

The changes that take place in the unfired brick are
reconstituted in the laboratory fumace, up to
1240°C.

The combined use of petrographic microscopy,
X-ray diffraction and M®&ssbauer analysis permits
to precise changes in mineralogical composition
during firing and, particularly, to discuss the
hematite formation and to detail the steps of illite
transformation to mullite and cristobalite.

The brick structure changes, observed in thin
section and scanning electronic microscopy, are
established : they indicate clearly the relationship
between glassy phase development and fired brick
porosity changes.
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1. INTRODUCTION

La fabrication des briques de terre cuite repose
encore largement sur une tradition artisanale qui
s’est adaptée tant bien que mal a la grosse pro-
duction industrielle. Les études des processus
physico-chimiques et minéralogiques concomitants
de la cuisson des briques sont encore peu
nombreuses (Slaughter et Keller, 1959 ; Brindley
et Udagawa, 1960 ; Brownell, 1976 ; Peters et Iberg,
1978 ; Bloodworth, 1980 ; Decleer, 1983 ; Dunham
et Mwakarukwa, 1984). Leurs résultats laissent
subsister de multiples imprécisions.

1 Unité de Paléontologie et de Paléogéographie, U.C.L., Place L. Pasteur 3 - B-1348 Louvain-La-Neuve.
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L'objet de cette note est de cerner de prés les
modifications qui surviennent a la cuisson de la
brique de Wanlin (Belgique) fabriquée a partir d’'un
sédiment périglaciaire de versants, essentiellement
compose de gélifracts de schiste du Dévonien
Supérieur et d'une charge loessique.

La matiére premiére est caractérisée par sa
granulométrie, sa minéralogie et sa chimie. La
structure de la brique non cuite est décrite. Les

caracteres de la brique moulée, non cuite, se
modifient en cours de cuisson. Pas a pas, cette”
évolution a été reconstituée en fours de laboratoire.
Les disparitions et apparitions de phases sont
observées et, si possible, interprétées.

2. LE SITE DE LA BRIQUETERIE
DE WANLIN

Le dépét exploité par la briqueterie de Wanlin est
localisé a Petit-Wanlin, en Famenne schisteuse, sur
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la rive gauche de Ia Lesse, a I'extrémité orientale de
la dépression de Focant (Fig. 1).

Il sagit d'un dépdt de versant qui colmate un
ancien lit de la Lesse, autour du mamelon central
d‘un méandre recoupé. Le substratum est constitué
de schiste du Frasnien Supérieur et du Famennien
Inférieur.

Le dépot exploité est finement lité en couches
centimétriques de gélifracts en petites plaquettes,
pauvre en matrice intersticielle. Le dépot est
qualifié de grézes litées (Guillien, 1951 ; Paepe,

1969).  Quelques fines passées loessiques s’y
observent.
[’accumulation peut atteindre 13 métres

d’épaisseur. Elle recouvre une nappe alluvionnaire
large de 200 a 300 m, ancien méandre de la Lesse,
recoupé a la fin du Weischel (Seret, 1957, 1974).
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Figure 2.

3. ETUDE EXPERIMENTALE

3.1. Caractérisation de la matiere premiére

a) Introduction

La caractérisation de la matiére premiére des
briques de Wanlin repose sur plusieurs analyses :
granulométriques, chimiques par fluorescence-X,
minéralogiques par lutilisation conjointe du
binoculaire, du microscope pétrographique et de la
diffraction-X (y compris les phases argileuses) et
pétrographiques par I'étude de larnes minces taillées
dans les briques non cuites. En outre, les résultats
préliminaires d’analyses spectroscopiques
Mossbauer caractérisent le fer présent dans la
brique non cuite.

b) Conditions expérimentales

Les analyses ehimiques par fluorescence-X ont été
réalisées sur un spectromeétre Philips PW 1466, avec
anticathode au rhodium, & partir d’échantillons
fondus sous forme de perles au La,0, et Li,B,0,.
Les teneurs ont été corrigées pour les effets de
matrice et d'inter-¢léments par la méthode de
Norrish, K. et Hutton, J.T. (1969).

Les analyses par diffraction-X ont été effectuées sur
un diffractometre Siemens type D500 a anticathode
de cuivre et filtre de nickel, avec monochromateur
de graphite placé sur le rayonnement diffracté. Les
résultats ont été interprétés a 1'aide du programme
Siemens Diffrac-11. ’

¢) Données analytiques

Les analyses granulométriques (fig. 2) de la matiére
premiére ‘montrent une proportion relativement
faible d’argile, de 5 4 30 %, et une forte proportion,
de 50 a 70 %, de fractions supérieures a 125 p .
Ces derniéres sont constituées essentiellement de
plaquettes de schiste. Les fractions plus fines,
examinables au binoculaire, sont plus riches en
grains de quartz et de micas. Des oxydes de fer, en
grains ou en filonnets, accolés ou non aux

125
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Courbes granulomeétriques cumulatives de la matiére premieére de la brique de Wanlin.

plaquettes sont présents dans toutes les fractions
examinées.

Les lames minces taillées dans la brique non cuite,
formatée a l'usine, montrent que les plaquettes de
schiste sont soit jointives, soit enrobées en partie
au moins d'une matrice constituée de grains de
quartz, de grains d’oxydes, de muscovite et de
phyllites. La brique non cuite a une porosité
estimée en lames minces a 5 % maximum.

Les plaquettes de schiste sont allongées. Elles se
disposent suivant une orientation préférenticlle
grossiére, imputée aux pressions directionnelles
exercées sur la matiére au moment du formatage.
Certaines plaquettes sont cisaillées, le plus souvent
suivant une direction paralléle & leur allongement.
[’agencement des plaquettes constitue donc une
trame grossiérement orentée qui structure la
brique.

Les plaquettes de schiste sont composées
essentiellement de phyllites de quelques microns,
disposées paraliclement au clivage schisteux. La
détermination des phyllites, en routine, par
diffraction-X, montre quil s’agit essenticllement
d’illites, plus accessoirement de chlorite, de
kaolinite et d’interstratifiés chlorite-smectite. Ces
plaquettes contiennent également des quartz de
quelques microns a 40 p , des muscovites atteignant
la centaine de microns, des oxydes de fer en
chapelet de grains ou en filonnets grossicrement
orientés paraliélement aux phyllites. Ces oxydes
n’ayant pas diffracté les R.X., il s’agit d'une phase
amorphe ou mal cristallisée. Ceci se confirme par
I'analyse Mossbauer qui n’a détecté ni oxydes ni
hydroxydes de fer cristallisés.

La matrice enrobant les plaquettes de schiste
contient les mémes minéraux des plaquettes mais
les phyllites et les oxydes de fer ne montrent pas
d’orientation préférentielle et les grains de quartz,
plus abondants, sont aussi plus grossiers.

La composition minéralogique globale de la
matiére premiére est résumée dans le tableau 1 ci-
dessous :
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Par examen au microscope pétrographique

Quartz 25a35%
Phyllite +/- 50 %
Oxydes de fer 10 %

Muscovite quelques %
Feldspath quelques %
Calcite quelques grains
Biotite quelques grains
Porosité < 5%

Par diffraction-X

Quartz

Illite principalement

Chlorite

Kaolinite

Chlorite-smectite

Pas de diffraction-X amorphe
Muscovite

Feldspath

pas de spectre de diffraction-X

Tableau 1 : Composition minéralogique de la brique de Wanlin.

Les résultats des analyses par fluorescence-X de la
brique non cuite et de ses différentes fractions

granulométriques, exprimés en % en poids, sont
repris dans le tableau 2 ci-dessous :

< 2u 2-44 44-63 63-90 90-180 | 180-355| 355-500 | S500-1000 Brique
SI0 46,31 63,25 80,13 70,17 60,24 57,25 55,40 55,37 60,85
TIOZ2 0,77 0,69 0,45 0,58 0,68 0,71 0,73 0,73 0,71
AL, O, | 23,53 11,90 7,66 13,14 17,90 19,87 21,14 21,03 17,71
Fezb3 11.09 4,78 2,56 5,32 7,39 8,30 8,78 8,45 7,23
MnO 0,08 0,09 0,07 0,09 0,11 0,10 0.10 0,10 0,30
MgO 2,14 1,13 0,65 1,45 1,54 1,72 1,97 1,77 1,55
CaO 1,49 4,92 2,23 1,96 1,56 1,22 0,96 0,81 1,01
Na O N.D. N.D. 0,84 N.D. N.D. N.D. N.D. 1,06 0,89
bi 4,55 2,80 2,12 2,84 3,63 4,09 4,30 4,35 3,70
P.O, 1,27 3,48 0,08 0,12 0,11 0,14 0,12 0,16 0,10
PF. 6,27 6,14 2,86 4,19 4,87 5,15 5,36 5,08 5,07
Total 97,99 99,60 99,65 100,36 | 99,12 99,07 99,36 98,90 99,11

Tableau 2 : Analyses chimiques de la brique de Wanlin et de différentes fractions granulomeétriques.

N.D. = non déterminé car teneur inférieure a 0.40 %, limite de détection du Na20 a partir d'une perle.

L’analyse chimique de la brique indique que la
maticre premiére est essentiellement siliceuse (60.8
% en poids de Si0 ,) et alumineuse (17.7 % en
poids de Al , 0 ;). Le fer, avec 7.23 % en poids
de Fe,0,, est le troisiéme élément abondant. Les
analyses Mossbauer permettent de préciser que ce
fer est constitué pour 25 % du Fet +
essentiellement des chlorites et pour 75 % du
Fet + + des illites et des oxydes de fer amorphes.

3.2. Evolution minéralogique et
pétrographique de la brique au cours de sa
cuisson

En cours de cuisson, la matiére premiére subit
plusieurs modifications, notamment
minéralogiques et structurales. Les modifications
de minéralogie sont décelées par la diffraction-X, la
spectroscopie Mossbauer et par l'examen des lames
minces taillées dans les échantillons cuits aux
différentes températures. Les observations en lames
minces et au microscope €lectronique ont
également permis de suivre 1’évolution de la micro-
structure de la brique au cours de la cuisson.
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a) Mode opératoire

Des parallélipipédes de matiére non cuite, d'une
centaine de cm® , ont été cuits dans un four
électrique a seize températures de cuisson qui
s’échelonnent de 500° a 1240°C. La durée de
maintien de ces températures a varié¢ de 24 heures
a 15 jours. Les briques sont ensuite refroidies dans
le four, ouvert, jusqua +/- 500°C, puis hors du
four jusqu’a température ambiante.

Ces conditions de cuisson sont comparables a celles
de lusine, comme le confirme la parfaite
concordance des spectres de diffraction de nos
échantillons cuits en laboratoire, 4 1050°C pendant
24 heures, et ceux des briques cuites en usine, a la
méme température.

b) Résultats

L’ensemble des diffractogrammes (figs. 3 & 4)
illustre les changements minéralogiques qui
affectent la matiere premiére au fur et a mesure de
l'augmentation de température.

A 500°C, la kaolinite a disparu. Les autres phases
initiales, quartz, illite, muscovite, chlorite et
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Figure 3. Evolution de la composition minéralogique (R.X.) de la brique de Wanlin, entre 25° et 950°C.

K = kaolinite, C = chlorite, |

illite-muscovite, H = hématite, Q = quartz.
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Figure 4. Evolution de la composition minéralogique (R.X.) de la brique de Wanlin, entre 10600° et 1240°C.
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H =
cordiérite.

hématite, Q = quartz, M = mullite, Cr =

cristobalite, Sp =

(DEGREES)

TWO - THETA

(Cu K o)

phase type-spinelle, Co =



smectite sont encore présentes. L'intensité du pic
a 14A des chlorites a cependant diminué, indiquant
un début de dégradation de ce minéral.

Entre 25° et 600°C, l’mfensité des raies a 4.5A

SA et 10A des illites varie. La raie a 10A augmente
en intensité car la raie principale de +/- 14A des
smectites passe 4 10A au chauffage. La raie 4 5A
diminue progressivement avec le chauffage tandis
que celle a 4.5A augmente.

Il est intéressant d’analyser la variation du rapport
d‘intensité de ces deux raies, i(4.5A)/i(5A), selon
l'augmentation de la température :

- de 300° a 500°C, ce
progressiverment de 0.8 a 1.4,
- entre 500° et 600°C, le rapport passe
brusquement a 2.4,

- au-dela de 600°C, il reste constant, entre 2 et
2.3, jusqu’a 1000°C avec la disparition des
raies de I'illite.

rapport passe

Plusieurs auteurs (Caillére & Hénin, 1963 ;
Brownell, 1976 ; Brindley et Brown, 1980) précisent
que la déshydroxylation des illites s’effectue entre
350°C et 600°C. L’évolution du rapport
i(4.5A)/i(5A) peut dés lors correspondre a4 la
réorganisation structurale des illites au cours de la
perte des ions (OH)--

A 680°C, [I'hématite apparait sur les
diffractogrammes R-X. Son origine peut étre
multiple :

- cristallisation de la phase amorphe du fer
présent dans la matiére premiére,

- cristallisation du fer des chlorites,

- cristallisation du fer issu des muscovite et
illites.

Des analyses en cours par spectroscopie Mossbauer
vont préciser la part de fer de chacune de ces phases
dans la formation de I'hématite. Elles permettent
déja d'affirmer qu’une cristallisation infra-
microscopique de 1'hématite débute dés 600°C. A
cette température, son origine semble due a la
cristallisation de la phase amorphe de départ. A
600°C, le fer ferreux des chlorites est oxydé mais il
reste a préciser a quelle température et dans quelle
proportion ce fer ferrique intervient dans la
formation de I'hématite.

A 700°C, la chlorite a disparu. La ou les phases
qui ont remplacé les chlorites n‘ont pu étre
déterminées, aucune phase cristalline n’apparaissant
a la température de disparition des chlorites.

De 700°C a 1000°C, les interstratifiés chlonte-
smectite disparaissent (Brindley & Brown, 1980).
En outre, lintensité des raies de 1hématite
augmente et ses pics s'affinent. Ceci traduit a la fois
une augmentation de la quantité et de la cristallinité
de I'hématite, augmentations confirmées par
I'analyse Mossbauer d’échantillons cuits 4 800°t
900°C

Par ailleurs, dés 800°C, le spectre Mdossbauer
caractéristique du Fe+ + + des illites se dégrade.
Ceci s’explique, d'une part, par la détérioration

a 3AL,0,

progressive de la structure de l'illite, traduite par la
diminution de lintensit¢ de ses pics .de
diffraction-X, et d’autre part, par la diminution de
la quantité de Fet + + présent dans les illites.

‘Ce Fet + + des illites se transforme en fait en

hématite.

A 1000°C, les muscovite et illites ont disparu des
diffractogrammes. En lame mince pourtant, ces
phyllites s‘observent jusqua 1050°C. Leur
proportion a cependant nettement diminué.

C’est a 1000°C qu’apparait la mullite (2A1,0,8i0,
.2810,), minéral communément present
dans les bnques et les céramiques et lié a la cuisson

d’argiles.

La transformation de la kaolinite en mullite a été
étudiée en détails (Brindley et Nakahira, 1959 ;
Leonard, 1977). Cette transformation, a 1'état so-
lide, passe par une phase intermédiaire cubique
“type-spinelle” de Si et Al, dont la valeur du
paramétre a de la maille vaut 7.886A (Brindley &
Nakahira, 1939). D’autres auteurs (Sundius &
Bystrom, 1953 ; Grim & Kulbicki, 1957 ; Slaughter
& Keller, 1959 ; Brindley & Udagawa, 1960 ;
Brindley & Maroney, 1960) ont rapporté la
formation de mullite a partir dillites et de
muscovite. Selon Grim et Bradley (1940, cités dans
Bloodworth, 1980), cette transformation passe
également par une phase intermédiaire “type-
spinelle”, non encore caractérisée.

Dans nos échantillons, nous observons également,
entre 900° et 1100°C, la formation d’une phase
intermédiaire mal cristallisée.  Son spectre de
diffraction est cependant comparable a celui d’un
spinelle, 14 ringwoodite [(Mg,Fe),SiO,] dont la
valeur varie entre 8.113Aet 8. 127& (Binns et al,
1969). La phase cubique intermédiaire mise en
évidence dans nos échantillons a une valeur
moyenne calculée de a légérement supéricure,
8.15A. Nous n’avons pu préciser sa composition
exacte. Cette phase n’a pas ¢té observée en lame
mince, il s’avére dés lors difficile d’en effectuer une
analyse chimique par microsonde. Cependant, la
comparaison avec la ringwoodite laisse supposer la
présence de silicium et d'ions plus volumineux tel
Mg™* tet Fet +, ce que confirme une valeur de
a élevée. La présence dions Alt + + n’est pas
démontrée mais n'est pas exclue.

En lame mince, la mullite n’est perceptible qu’aprés
chauffage a 1100°C. Elle présente un habitus
aciculaire en fines aiguilles d"une dizaine de microns
de longueur formant des agrégats rayonnants, a
I'image dune “pelote d’épingle” (photo 1). La
mullite n’est perceptible qu’entre les plaquettes de
schiste. Cependant, dés 1050°C, son existence peut
étre soupgonnée au sein méme des plaquettes qui
montrent en fait, en lumiére polarisée, I'apparition
d’une couleur de biréfringence du premier ordre de
minéraux orientés, trop petits pour étre identifiés.
La cristallisation de la mullite s’effectue donc au
dépens des muscovite et illites, en respectant
l'orientation -initiale des phyllites au sein des
plaquettes.  La cristallisation se réveéle donc
topotactique au sein des plaquettes et on peut
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affirmer que la transformation des illites en mullite
est une réaction a l'état solide.

A 1050°C, la cristobalite apparait. Elle cristallise a
partir de Vexcés de silice aprés transformation des
ilites en mullite et non par transformation du
quartz. En effet :

1°) la cristallisation de la cristobalite, a 1050°C,
fait immédiatement suite a celle de la mullite ;
2%) la cnstobalite apparait avant l'amorce
d’une diminution notable de l'intensité des pics
du quartz, qui ne survient qua partir de
1100°C et cette diminution ne s’accompagne
pas d’une augmentation notable de l'intensité
des pics de la cristobalite.

Le role essentiel du quartz est donc de former la’

phase vitreuse, et non la cristobalite.

En lame mince, la cristobalite n’est décelable qu’a
partir de 1200°C en grains d'une trentaine de
microns, a section carrée ou rectangulaire, a
contours nets, de biréfringence faible du premier
ordre. La cristobalite s'observe surtout au sein des
plaquettes.

A partir de 1100°C, l'intensité des pics du quartz
diminue au profit de la formation dun verre. A ces
températures, la durée de cuisson joue un role
considérable sur la diminution de la quantité de
quartz (fig. 5). En effet, un échantillon cuit a
1080°C pendant 7 jours montre une diminution du
quartz nettement supérieure a un échantillon cuit a
1100°C pendant 24 heures. En outre, pour ces
deux températures, l'intensité du pic a 4.098A de la
cristobalite n’a pas varié ce qui confirme que le
quartz forme la phase vitreuse plutét que la
cristobalite.

En lame mince, la diminution de la proportion du
quartz est également observée, mais on peut encore
estimer sa teneur 4 10 ou 15 %, a 1100°C.

Au-dela de 1100°C, la température et la durée de
cuisson n'influencent pas la quantité de mullite
formée. L’intensité de ses pics vare peu. On peut
en conclure que la transformation des illites en
mullite est compléte des 1150°C. La cristallinité
de la mullite augmente comme le souligne une
meilleure résolution de ses pics les plus intenses,
3.39A et 3.42A . En lame miince, on observe une
augmentation de la taille des cristaux qui passe de
102 15y, a 1100°C, a 25 y environ, 4 1150°C, puis
a une cinquantaine de microns a 1200°C et a plus
de 60 p a 1240°C. ’

Entre 1100° et 1200°C, lintensité des pics de
I'hématite et de la cristobalite reste constante.

A 1150°C, la phase vitreuse est suffisamment
développée pour étre observée avec netteté en lame
mince. Cette phase se forme entre les plaquettes
et occupe +/- 5 % de la surface de'la lame. En
revanche, le quartz n’occupe plus que 24 5 % de
la lame.

A cette température la cordiérite apparait.
L'intensité et les valeurs de d de ses pics sont
conformes a la fiche J.C.P.DS. n° 13-293 de la
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“high cordierite” (Mg,Al,81.0,,). Létude du
spectre de diffraction réalis¢ a 1100°C ne permet
pas de mettre en évidence un indice de la formation
de la cordiérite. Son apparition a 1150°C parait
soudaine, d‘autant plus que son spectre de
diffraction correspond a celui d'un minéral bien
cristallisé. Sa disparition est également brutale.
Aucun pic de diffraction-X de la cordiérite ne
subsiste a 1240°C.

L'origine de la formation de la cordiérite reste
problématique. S’agit-il de la transformation de la

. phase type-spinelle ou dune cristallisation de la

phase vitreuse ?

A 1200°C, la phase vitreuse se colore en jaune-
verdatre. Son extension augmente, couvrant
jusqu’a dix pourcent de la surface des lames minces,
au détriment de la matrice entre les plaquettes. Ces
plages vitreuses contiennent ponctuellement des
pelotes d'aiguilles de mullite et des gramns
d’hématite de quelques microns.

Jusqu’a 1200°C, la structure de la brique s’est donc
doublement modifiée. Dune part, sans
changement notable de volume, il y a augmentation
de la porosité totale : inférieure 2 5 % dans le non
cuit, elle est d’environ 10 % a 1050°C, de 15 a 25
% a 1150°C et atteint 25 a 35 % a 1200°C. Cette
augmentation se¢ traduit essentiellement par
l'augmentation de la taille des pores. D’autre part,
il y extension de la phase vitreuse entre les
plaquettes.

Des photos, prises au microscope électronique,
d’échantillons cuits a 1050°C et-a 1150°C illustrent
1a relation entre I'augmentation de la porosité et le
développement de la phase vitreuse. A 1050°C, les
briques présentent une microporosité encore
caractéristique du produit non cuit (photo 2A).
Le verre commence a se former localement et son
extension est faible. A 1150°C, la phase vitreuse
s’étend, entrainant une augmentation de la
macroporosité au détriment de la microporosité
initiale (photo 2B). Cette observation est en
contradiction avec Brownell (1976) qui affirme que
Vapparition d'une phase vitreuse réduit la porosité.

A 1240°C, I'intensité des pics de la cristobalite et
de I'hématite diminue, celle des pics de la mullite
reste constante. Il n'y a pratiquement plus de
quartz. La cordiérite a disparu.

A cette température, la structure de la brique se
modifie complétement. La phase vitreuse a
totalement envahi le volume entre les plaquettes.
Son extension atteint 20 a 30 %. Elle est colorée
en rouge probablement par le fer. Ce verre
contient, par endroits, des cristaux de mullite et
plus rarement des grains d’hématite.

Les anciennes plaquettes ne sont plus
individualisées, une transition les relie entre elles,
probablement par fusion. L’ensemble, plaquettes
et transition, constitue une masse brun-rougeatre.
On y retrouve, par endroits, lorientation
préférentielle de la mullite, mais également celle des
grains d’hématite.  L’hématite peut aussi sy
présenter en une masse agglomérée de grains, sans
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température et de la durée de cuisson.

orientation particuliére. Le contact entre le verre
et cette masse brun-rougeatre est soulignée par des
aiguilles de mullites non orientées.

La porosité dépasse largement 30 %. Certaines
sections de lames minces montrent jusqua 50 %
de porosité. La forme des pores est généralement
arrondie.  Leur dimension varie de quelques
microns a plusicurs millimetres. A linstar des
géodes, certains pores sont remplis partiellement de
pelotes d’aiguilles de mullite.

4. CONCLUSIONS

La brique de Wanlin est fabriquée a partir d'un
sédiment périglaciaire de versants, essentiellement
composé de gélifracts de schistes du Dévonien
Supérieur. Une série d’analyses granulométriques,
minéralogiques et chimiques donne une bonne
connaissance de la matiére premiére. L’observation
des lames minces taillées dans la brique avant
cuisson précise la structure du mélange aprés
moulage. Une cuisson, effectuée pas a pas, avec

paliers, reconstitue 1‘évolution minérale et

structurale de I'édification de la brique.

A partir d’un assemblage principal d’illites et de
quartz, et accessoire d’oxydes de fer amorphes, de
chlorite, de kaolinite, de muscovite et
d’interstratifiés  chlorite-smectite, les résultats
principaux sont :

entre 300° et 600°C : déshydrolyxation des
illites, soulignée par la variation du rapport des
in/iensités de diffraction-X des pics & 4.5Aet
5 )

a 500°C : disparition de la kaolinite,

a 600°C : début de la formation d’hématite en
grains infra-microscopiques,

a 700°C : disparition des chlorites,

entre 700° ct 1000°C disparition des
interstratifiés. ‘Croissance de l’hématite et
dégradation progressive des illites a partir de
800°C,

4 900°C : apparition d’une phase type-spinelle
de composition non déterminée,

a 1000°C : disparition des illites et muscovite
et apparition de la mullite,
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a 1056°C : apparition de la cristobalite.

A Wanlin, I'industriel ne dépasse pas 1050°C. En
laboratoire, ' '

a 1100°C : début de la fusion du quartz et du
développement dune phase vitreuse, avec
disparition progressive de la microporosité au
profit d'une macroporosité,

a 1150°C : disparition de la phase type-spinelle
et apparition de la high-cordiérite,

a 1240°C : dispartion compléte du quartz et
de la cordiénte.
mullite, la cristobalite, I’hématite et la phase
vitreuse.

Cette énumération d’observations amene les
conclusions suivantes : les illites se transforment
en mullite en passant par une phase intermédiaire
type-spinelle. Cette transformation est une réaction
al’état solide et topotactique au sein des plaquettes
de schiste. Cette réaction libére de la silice qui
forme ensuite la cristobalite. Cette derniére phase
n’est donc pas le résultat d’une transformation du
quartz, dont le role essentiel est 1'édification de la
phase vitreuse.

Le fer présent sous forme d’oxydes amorphes,
avant cuisson, donne I’hématite dés 600°C.
Cependant lorigine du fer de I'hématite est
multiple, il provient aussi de la dégradation des
illites et des chlorites. L’étude par spectroscopie
Mossbauer va préciser la participation de chacune
de ces phases dans la formation de 1’hématite.

Le trajet géochimique du magnestum au cours de
la cuisson reste a préciser : présent dans les chlorites
mais peut-étre aussi dans les illites de la matiére
premiére, il ne se manifeste avec certitude que dans
la cordiérnite, a 1150° et 1200°C.

Des analyses chimiques, par microsonde, en parti-
culier de la phase vitreuse devraient permettre de
mieux déterminer les trajets géochimiques des
différents cations, au fur et a mesure de la cuisson.
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PLANCHE 1

Photo 1 : Brique cuite a 1150°C. Entre les plaquettes de schiste, formation de mullite aciculaire groupée
en “pelote d’épingles”. En noir, les grains d’hématite. Photo en lumiére non polarsée, au microscope
pétrographique (barre = 20 microns).

Photo 2ZA : Photo SCAN de la brique cuite a 1050°C. Une muscovite d"une centaine de microns, a clivage
001 trés net, est en voie de disparition. La brique présente une microporosité (barre = 20 microns).

Photo 2 : Photo SCAN de la brique cuite a 1150°C. Une phase vitreuse s’est fortement développée, lissant
les surfaces. la microporosité est remplacée par une maeroporosité (barre = 20 microns).

- 218 -








