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 Le traitement thermique est l'un des procédés les plus couramment utilisés pour modifier la 
structure, la porosité et les propriétés de réactivité de surface des minéraux argileux. Néanmoins, peu 
d’études se sont intéressées au suivi in situ de l’évolution structurale au cours du recuit thermique. Nous 
avons récemment montré la présence de plusieurs étapes intermédiaires lors de la transformation en 
température de nanotubes d’imogolite synthétiques hydrophiles ; de composition nominale Al2GeO7H4, 
notés Imo-GeOH [1].  
 Nous nous intéressons ici aux nanotubes d’imogolite dont le cœur est hydrophobe (Imo-
Si(Ge)CH3, de composition nominale Al2Si(Ge)O6CH6) dont le mode d’enroulement diffère de celui de 
leurs équivalents hydrophiles (Imo-Si(Ge)OH) [2]. Nous avons suivi la transformation en température 
de ces nanotubes par des mesures in situ de diffraction des rayons X et spectroscopie d’absorption X au 
synchrotron SOLEIL, nous permettant d'étudier l'évolution de l’ordre à longue distance et, localement, 
la coordination des atomes d'Al et de Si le cas échéant. Les tubes se déforment radialement du fait de la 
déshydroxylation et/ou démethylation jusqu’à 500°C, des transformations structurelles plus complexes 
sont observées pour des températures plus élevées., conduisant à des états que nous nommons « méta-
imogolite ». Elles s’accompagnent d’un changement de la coordination de l’Al, en coordination VI à 
température ambiante, avec une combinaison de sites AlⅣ, AlⅥ et probablement AlⅤ (Fig. 1). Pour aller 
plus loin, nous avons réalisé une analyse quantitative par Résolution Multivariée de Courbes par 
Moindres Carrés Alternés (MCR-ALS) [3] mettant en évidence des phases intermédiaires (Fig. 1) et des 
températures de transformation différentes selon la nature des nanotubes. La compréhension des 
modifications structurales des nanotubes d’imogolite à haute température servira de base à l’étude des 
propriétés physico-chimiques des différents stades de la méta-imogolite. 

 
Figure 1. (Gauche) Evolution des spectres XANES de l’aluminium en fonction de la température pour des tubes 

Imo-GeCH3. (Droite) Analyse MCR-ALS correspondante. 
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