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STROMBOLI 



3 cm 

Quel type d’échantillons ? 

Ar-H2 pressurizing medium 

Stage master F. Lupica (B.Scaillet-R.Cioni) 

1
.5

 c
m

 



Préparation des échantillons: 

2,5 cm 

Échantillons isolants qui nécessitent toujours de être carboné (20 nm) 



Questions principales: 

 

• (Quelle est la composition chimique de l’échantillon à étudier (la roche)?) 

 

• Quelles sont les phases minéralogiques qui composent cette roche? 

 

• Quelle est la compositions chimique des phases qui composent cette roche? 

 

• Il y a des phases qui contiennent des « inclusions vitreuses »? 

 

• Il y a des phases (verres ou minéraux) qui contiennent des « volatiles » (i.e. 

H2O, CO2, Cl, F, Br, S)? Et combien ils en contiennent? 

 

• Il y a des phases qui contiennent des éléments avec des état d’oxydation 

variable (i.e. Fe2+/Fe3+, S+6/S-2)? 

 

• Quels sont les techniques qui puissent aider à connaitre au mieux mon 

échantillons? 



https://myscope.training/legacy/analysis/introduction/ 



MEB-EDS: quelles info nous intéressent à cette étape? 

Olivine Cpx 



anfibole 

Problèmes des phases hydratés 



Expériences de cristallisation in IHPV (Internally Heated Pressure Vessel)  

@ 

48MPa – 1100°C sur un basalte de Stromboli 

Pourquoi les mêmes conditions expérimentales donnent des résultats différents? 

Taille de la plage de verre à analyser 

 
high       H2O %      low  
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L’importance de la taille du faisceau 
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From Hughes et al, 2019 

Diminution et migration des éléments mobiles (Na, K, Li)  



Morgan and London, 2005 



Mécanisme  

Hugues et al, 2020 







Bonne pratique dans l’analyse des verres silicatés 

 Réduire la tension d’acceleration et du courant 

 Utiliser la méthode TDI 

 Défocaliser le faisceau 

 Bouger l’échantillon pendant l’analyse 

 Refroidir l’échantillon 



From Hughes et al, 2019 

Volatiles par différence (VBD) 



« Karl-Fischer Titration (KFT) sur verres experimentales » 

« FT-IR sur verres experimentales » 

Determination de l’H2O  

std1 

std2 

std3 
std4 



Etat d’oxydation du Fe 

From Hugues et al, 2018 

Le Fe2+ se comporte comme le Mg2+ ou le Ca2+, il est un modificateur de réseau alors que le 

Fe3+ joue un rôle plus proche de celui de Al 3+, rôle intermédiaire, mais relativement formateur de 

réseau. 

viscosité 



0

5000

10000

15000

20000

25000

30000

35000

61150 61200 61250 61300 61350 61400 61450 61500 61550 61600 61650

in
te

n
si

té
 

sin q 

Ka S-2 

Ka S+6 

Etat d’oxydation du S 



Micro-XRF 

Tube RX (Rh) 

Primary filters  

-100 μm Al  

- 20 μm Ti  

- 10 μm Ni 

Tube parameters  

10 - 50 kV  

20 - 600 μA  



M.Haschke and S.Boehm, 2017  

https://www.researchgate.net/profile/Michael-Haschke?_sg%5B0%5D=wejyJ9FyY38KK4zuj_WU6g49KoPgPgWzpUo-ZUuhI2F8KR1imr1Eajzzr3oTyu7U3Y2TGiM.wpCMYVEb9rN4Sx1xFst7tPvrhqYFCRedtNimtPSCk8U7AH2mV36eR81v0W0KmHOXS3vTs3g6hW1y9TkmK1gqJg.1zHGAxPeSUCMAbTGSjrnY-6yc85dgdj2VZ72n_i2F_-_vo6PK2HG0CbOQNGK_Wzeg0o6ZsS4gJP84og4gRHL5A&_sg%5B1%5D=C8TAW-FyqW6D-OgN8DU9Nki6fSrlTAWqdyJJhBWBEurODwRkBk-CGSUcBG83KS7_w_qcGi8.NqNcFSykf6hi61yWGf0FRdrXYnHISxxSiwx1ZUQHyGf4LxX15nUxEiz36EKyzc6QpBxo2SCYE0chcOJLPwcriA
https://www.researchgate.net/scientific-contributions/Stephan-Boehm-2124868975?_sg%5B0%5D=wejyJ9FyY38KK4zuj_WU6g49KoPgPgWzpUo-ZUuhI2F8KR1imr1Eajzzr3oTyu7U3Y2TGiM.wpCMYVEb9rN4Sx1xFst7tPvrhqYFCRedtNimtPSCk8U7AH2mV36eR81v0W0KmHOXS3vTs3g6hW1y9TkmK1gqJg.1zHGAxPeSUCMAbTGSjrnY-6yc85dgdj2VZ72n_i2F_-_vo6PK2HG0CbOQNGK_Wzeg0o6ZsS4gJP84og4gRHL5A&_sg%5B1%5D=C8TAW-FyqW6D-OgN8DU9Nki6fSrlTAWqdyJJhBWBEurODwRkBk-CGSUcBG83KS7_w_qcGi8.NqNcFSykf6hi61yWGf0FRdrXYnHISxxSiwx1ZUQHyGf4LxX15nUxEiz36EKyzc6QpBxo2SCYE0chcOJLPwcriA


Doc. Bruker (S.Boehm) 



2.5 cm 

Doc. Bruker (S.Boehm) 



Verre phonolitique « dopé » en Br 

These F.Faranda @ ISTO 

6930ppm 

82ppm 



Des algorithmes complexe basés sur l'intensité théorique du faisceau de rayons 

X, l'angle solide du détecteur, les effets de matrice (interactions élément-

élément), le chevauchement des bandes et les fonds sont utilisés pour calculer 

les concentrations d'éléments en fonction des intensités de pic observées. FPM 

fournit une méthode de quantification très rapide et robuste, qui fonctionne bien 

(ainsi les constructeurs assurent …. ) pour diverses matrices et conditions 

expérimentales (par exemple, tension, courant, taille de faisceau, etc.).  

Fundamental Parameters Method (FPM) 

(Sherman, 1955)  

Ces intensités doivent être calculées de manière itérative pour des fractions 

massiques supposées, puis comparées aux intensités mesurées. Ces itérations 

sont généralement convergentes en quelques étapes et génèrent une précision 

suffisante 
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These F.Faranda @ ISTO 



Qu’est ce que on peut en conclure? 

 Utiliser plusieurs techniques pour réduire au minimum les erreurs 

(de mesure et par conséquence d’ interprétation ) 

 

 Faire attention quand on utilise l’EDS sans standards (i.e. phases 

avec groupes OH) 

 

 Utiliser le plus de précautions quand on analyse un verre silicaté 

 

 Vérifier une nouvelle technique avant de lui faire confiance 

 



Merci 


