Grands instruments, vers des
approches in situ de la
cristallisation
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Source de Rayon X

- Focalisé

- Haute énergie

- Résolue en temps

- Diffraction de rayon X

- Absorption de rayon X
E—) - Diffusion aux petits angles

- Diffusion inélastique

- Infrarouge



Les neutrons

- Diffraction de neutron
- Diffusion aux petits angles
- Diffusion inélastique




Etude classique en utilisant la Mécanismes de nucléation et
diffraction de rayon X de neutron, les croissance bien connus dans
spectroscopie Raman, IR, absorption Li20-Al203-Si02,

de rayon X, RMN... MgO-Al203-Si02, CaO-Al203-Si02 :

expériences in situ sont difficiles
mais donnent des informations en
temps réel, sur la structure et les
meécanismes de nucléation




Cellule Linkam®

- Ambiante a 1500°C
- Atmosphere contrélé
- Volume échantillon “mm

=> Analyse en réflexion



DUBBLE-ESRF — A T v

Faisceau incident

Vers détecteur de
fluorescence XAS
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Ambiante a 1000°C

Atmosphere contrélé A o
échantillon ~1cm*1mm => Analyse en transmission




Chauffage en lévitation
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Ambiante a 3000°C
Atmospheéere contrélé
Echantillon sphére ~1mm

=> Analyse en transmission
et en surface
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Raman spectroscopy of silicate melts at magmatic

temperatures: Na,0-S10,, K,0-SiO, and Li,O-SiO, binary
compositions in the temperature range 25-1475°C
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Nouveau systeme développé entre IPGP-
CNRS-SGR-Lyon1 et déja utilisé a XAFS1-
LNLS, DUBBLE-ESRF, MARS, ODE-SOLEIL
P. Goncalves Ferreira, D. de Ligny
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Diagramme de diffraction de rayon X du bas
vers le haut => de la nucléation a la
cristallisation compleéte.

Fernandez-Martin et al., Journal of the American
Ceramic Society (2012) 95, 1304-1312,
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Evolution des spectres XANES au seuil K de Ti XA The ,
P rampe de chauffe a 8002C (nucléation) et
1000¢9C (croissance).
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Evolution des spectres au seuil K de Zr
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Evolution des TF des spectres au seuil K de Zr
Fernandez-Martin et al., Journal of the American Ceramic Society (2012) 95, 1304-1312,
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EXAFS spectra at Zr K-edge

nucleation kinetic at 1170K
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Influence of annealing

nucleation at 1170K - growth at 1270K
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In Situ study of Nucleation of Zirconia in an MgO-Al,03;-SiO; Glass
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Point B, C et E, Tetragonal ZrO, mais systeme MAS,

cristallisation différente en fonction du systeme ...
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X-Ray diffraction on melts and glass (17keV)
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Expansion of the T - O distance
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