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Introduction générale

Le gypse et sa variété anhydre (anhydrite) se rencontrent communément dans la nature
et fréquemment ensemble, sous de multiples aspects de texture et de couleur selon les
conditions de genése et les impuretés associées. La principale application de ce matériau est la
préparation du platre, que I'on considére souvent comme un hémihydrate du sulfate de calcium.
Etant donné l'intérét industriel de ce produit un grand nombre de travaux ont été effectués tant
sur les conditions de déshydratation du gypse que' sur la nature des produits obtenus. C’est une

rare ressource a usage industriel, multi-filiére et recyclable & I’infini [8 ;9].

Le platre est une poudre blanche produite par calcination du gypse, suivie d’un broyage
c’est aussi le méme matériau gaché avec I’eau et durci. Il est employé pour le moulage des
formes ainsi que dans le batiment pour la confection d’élément préfabriqués comme les
carreaux, les panneaux, etc. La pureté, qualité et la finesse des platres de moulage ouvrent de
larges applications dans les domaines liés aux soins du corps, on le désigne par son appareil de
contention et d’immobilisation moulé directement sur le patient (sur un membre, un sagement
de membre ou une articulation en cas de fracture osseuse ou de lesion ostéoarticulaire). Et selon
des compositions tres variées, les platres interviennent dans toutes les étapes en chirurgie
dentaire. C’est donc un matériau solide. C’est la réhydratation de I’hémihydrate en gypse (apres
mélange de la poudre avec de 1’eau) qui permet la constitution d’un matériau solide. Il est aussi

la poudre (semi hydraté) qui permet apres le gachage d’obtenir le matériau [1 ;32].

Le platre est cependant un matériau trés intéressant sur le plan scientifique : c’est un
liant hydraulique (microstructure évaluant et se développant au cours de I’hydratation), mais de
structure nettement plus simple que celle du ciment, dont le mécanisme de prise avec 1’eau est
encore trés controversé et qui présente de nombreux avantages par rapport aux autres matériaux
de construction (béton, mortier, ciment). Les points forts du platre sont essentiellement sa faible
densité apparente, ses trés bonnes propriétés d’isolant thermique et phonique en raison de sa
teneur élevée en eau et de son importante porosité.par ailleurs, ce matériau présent un pouvoir
de régulation hygrométrique a I’intérieure des maisons et une bonne résistance au feu (présence

d’eau de structure). Tout cela pour un faible co(t de production [33].

Notre étude port sur la reconnaissance générale de gypse de boudjellil et I’identification

de ces impuretés afin de savoir s’il est valable a étre utilisé dans le domaine médical.



Notre travail est realisé a la société de TORGM (I’office nationale de recherche
géologique et miniere) , pour pouvoir analyser la matiere premiere utiliséé a la platriere de

boudjellil.

Le manuscrite est divisé en trois chapitres :
On commence par une introduction générale qui consiste des généralités sur le platre.

Le premier chapitre est structuré en deux partie, la premiere partie est consacrée a décrire
les concepts fondamentaux et principes de base concernant les platres et le gypse et la deuxiéme
partie se focalise sur la matiere premiere étudiée qui a été prélevé dans le gisement de boudjellil,
a ce titre une description bien deétaillée sur la géologie a été donnée.

Le deuxieme chapitre est consacré a la description de l'appareillage que nous avons
utilise, pour identifier et analyser la matiére premiére (gypse de boudjellil). Les nombres des
techniques relativement importants que nous avons mises en ceuvre, s'explique par la nécessité
de vérifier certains résultats et d'obtenir le maximum d'informations complémentaires les unes

des autres.

Le troisieme chapitre est consacré a l'interprétation des résultats expérimentaux décrits
dans le chapitre précédent. Ces résultats nous permettent d’identifier les principaux éléments

composant ce gypse et ses impuretés.

On termine notre manuscrit par une conclusion générale cette derniere nous permettre de

récapituler les résultats obtenus.
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Introduction

Le platre est connu depuis longtemps, il est classé parmi les matériaux de construction
dont I’obtention exige en partie une certaine transformation, qui fait appel a I’intervention de
I’homme. Il est généralement considéré comme 1’un des plus anciens matériaux avec la chaux
et laterre cuite. Il est obtenu par un simple chauffage a une température qui n’est pas trés élevée,
puis réduit en poudre, il sera prét a étre utilisé. On I’extrait de la pierre a platre ou gypse, ce

dernier est un minéral relativement répondu dans la nature [1].

Le sulfate de calcium se trouve dans la nature sous deux formes minérales bien définies
Le gypse (CaSO42H20) avec ses différentes variétés : gypse "fer de lance" ou "pied d'alouette”,
gypse saccharoide (a grains fins), gypse fibreux (fines aiguilles accolées), gypse "rose des
sables", albatre (gypse blanc pur) donnent du platre (sulfate de chaux) par cuisson, et prend la

forme de I’anhydrite (gypse qui ne contenant pas d'eau) [1 ;2].

Le sulfate de calcium est utilise comme une matiére premiére pour la fabrication du platre

qu’on utilise dans différents domaines [2].
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1.1 Historique

De récentes decouvertes archéologiques ont montré que I’emploi du platre remontait au
8°millénaire avant J.C (fouilles en Syrie et en Turquie). Des enduits en platre et chaux servirent
de support a des fresques décoratives, a réaliser des sols et méme a fabriquer des récipients. Les
fouilles de Jéricho (6e millénaire avant J.C) ont révélé des traces d’emploi de platre en moulage
et en modelage dans la réalisation de la grande pyramide, ¢levée par Chéops roi d’Egypte de la
4° dynastie vers I’an 2800 avant notre ere. Cette pyramide continue a porter 'un des

témoignages de 1'usage du platre dans le domaine de la construction [1].

Les applications du platre ont également existé depuis fort longtemps dans les différentes
autres contrées du globe. Ainsi, en Afrique, c’est avec un platre trés résistant que les Berberes
ont construit les barrages et les canaux grace auxquels ils assurent depuis des siecles I’irrigation
des palmeraies du Mzab, comme c’est grace au platre qu’ils assemblent les blocs de terre

damées avec lesquels ils montent leurs habitations.

Cependant, a ces époques le platre fut couramment employé en région parisienne pour
fabriquer des sarcophages figure 1.1 décorés dont de nombreux exemplaires ont été retrouvés

presque intacts de nos jours [3].

Figure 1.1 : Sarcophage mérovingien. [3]

A partir du XII siecle la construction en maconnerie et les enduits utilisant le platre

connaissent un regain de faveur. Le platre a stuc est déja connu ainsi que le platre a plancher.

Au X1V siécle louis promulgué impose I’utilisation d’un enduit de platre dans les maisons
a ossature de bois, cet édite faisait suite a I’incendie de Londres, le platre étant déja connu pour

sa resistance au feu [3].

Au XVIII siécle, I'utilisation du platre dans la construction est généralisée au temps du

Roi soleil de France. A cette époque, les trois quarts des hotels et la totalité des batiments sont

4
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réalisés en pans de bois hourdés et enduits au platre, ceci touche également pres des 95% des

constructions neuves et des reconstructions [4].

Le platre est utilisé soit directement en enduit, ou bien en élément préfabriqué, carreaux
ou plaque (couche de platre entre deux cartons). C’est un matériau particulierement adapté a
une utilisation en intérieur, grace a ses propriétés d’isolation thermique, acoustique et sa

résistance au feu [4].
1.2 Le Gypse

1.2.1 Définition

Le gypse ou « pierre a platre » appelé aussi d’hydrate est un sulfate de calcium hydraté
appartenant a la famille des évaporites roche blanche, d'aspect mat, finement cristallin, tendre
(rayable a l'ongle) il désigne 1’espace minérale naturel de formule CaSOs4,2H,0O cette méme
formule s’applique en outre a la phase artificielle que constitue le gypse cuit et réhydrate, obtenu
a partir des produits de cuisson mis en presence d’eau, ainsi qu’aux gypses synthétiques. Ces
derniers, appelés egalement gypses chimiques ou résiduaires, sont des sous-produits résultant
de la fabrication de I’acide phosphorique (phosphogypse), de [’acide fluorhydrique
(fluorogypse) de I’acide borique (borogypses) ou d’autre produits (organogypses, titanogypses,
sulfogypses, sodogypses, gypse salin, etc.) [5].

Le gypse se cristallise dans le systétme monoclinique. A 1’échelle de la molécule, il
présente une structure feuilletée dans laquelle alternent une couche d’eau et deux couches de
sulfate de calcium. Le gypse naturel peut se présenter sous différentes formes (figure 1.1) plus
OU Moins pures :

» Forme macro-cristallisée : sélénite, gypse lenticulaire, en rosettes, etc.

» Forme micro-cristallisée ou granulaire : albatre, gypse saccharoide, fibreux,

pulvérulent, etc [06].
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Gypse saccharoide Gypse pied d'alouette

Figure 1.2 : Différentes formes de cristaux de gypse. [6]

Le gypse exploité dans I’industrie platriere se présente essentiellement sous I’aspect
d’une roche parfois assez compacte, ou a grains fins, bien souvent sans particularités cristallines
apparentes. Le gypse est rarement pur et se trouve mélangé a des impuretés en nombre et en
proportions variables d’une carriére a une autre. Il s’agit essentiellement de calcaire, d’argile,

de Silice, de dolomie, d’anhydrite naturelle, etc [7].

Le gypse issu de la réhydratation du platre se présente sous forme de cristaux, en général
bien définis, en aiguilles plus ou moins allongées, il est caractérisé par une porosité importante

due au séchage de I’eau utilisée nécessairement lors du gachage [8].
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1.2.2 Caractéristique de gypse
1.2.2.1 Caractéristique minéralogique

Le gypse cristallise dans le systeme cristallin monoclinique (A2/a) la représentation

schématique de la maille élémentaire du systeme monoclinique est en figure 1.3 [9].

z

| | A2
B llg b 1T e —

./‘

,"/1 = | e
g y /
d P

X // /// I
a#b#=c
[ a=y=90°=pB

Figure 1.3 : Représentation schématique de la maille élémentaire du réseau cristallin

monoclinique du gypse. [9]

> Le cristal de gypse présente un clivage parfait (010) ou les fractures obtenues sont
lisses, et deux autres clivages secondaires (100) et (011), ou les fractures sont
respectivement fibreuses et conchoidales.

» Couleur : incolore, mais aussi de blanc a gris pale, grise parfois verdatre, rougeatre,
jaune, vert, orange, rose, la coloration ordinaire a teintes claires s'accroissant avec sa
massivité [10].

> Il est trés tendre, sa dureté est de 1,5 a 2 sur 1’échelle de Mobhs, il est rayé par ’ongle.

» Casseur : irréguliére, micacée, esquilleuse, parfois conchoidale ou fibreuse.

» Habitus : cristaux bien développés, tubulaire ou plats, allongés parfois au-dela du
meétre, lenticulaires, prismatique, souvent maclés, associes en rosettes ou rose ; mais
le plus souvent en forme massive, lamellaires ou fibreux, en amas cristallin plus ou
moins grossier et plus ou moins fins [11].

» Trais : blanc

> Eclat : vitreux a soyeux, nacré a chatoyant, du vitreux a mat pour les variétés
compactes, souvent perlé et nacré sur les faces ou surfaces du clivage, parfois fibreux

pour les variétés fibreuses ou simplement terne et terreux.
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> La structure du gypse est définie comme étant une structure réticulaire simple
constituée par des feuillets tétraédres de forme anionique SO4~ (le soufre au centre et
les oxygenes aux sommets), étroitement liés entre eux par des cations Ca++, et des

molécules d’eau qui assurent la liaison et la cohésion entre les feuillets (Figure 1.4)

[12].

B=1135A°
———— P
b=15.5A°

.S g @ G Gypse

O H20

Figure 1.4 : Structure cristalline du gypse [10].

> Densité 2,31-2,33 [13].

1.2.2.2 Caracteristiques chimique

Le gypse et I’anhydrite sont des sulfates de calcium de formule chimique, a 1’état pur Le

gypse : CaS04,2H.0 [13 ;11]
> Ca0: 32.6%
> S03: 46,5%
> H20: 20,9%.

Anhydrite: CaSO, [13].
» Ca0 41.2%
»> S0358.8%
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» La solubilité s’exprimée en gramme de sulfate de calcium (CaSO4) dans 1000 g d’eau
pure la figure 1.5 montre que la solubilité du gypse passe par un maximum de 2,1 g/l
environ de 38°C pour retomber a 1,69 a 100°C, la solubilité diminue aux températures
supérieures a 107°C par suite de la formation de demi hydrate Comportement chimique

flexible, mais non élastiques, a ténacité friable, sans réaction [14].

Solubilité
(g/) =7

T
a—y =3
b

temperatur [“E]

[
101
12

Figure 1.5 : Variation de la solubilité de gypse en fonction de la température [14].

> PH de 7 28,5 [15].

1.2.2.3 Caractéristique optiques
> Indice de réfractaire : 1,522
» Pléochroisme : aucun
» Fluorescences ultraviolettes : jaune, orangée, bleu ouvert sous U.V. long ;
phosphorescence blanche verdatre sous UV. La fluorescence et phosphorescence sont
plus marquées apres chauffage [13].
» Transparence : transparent a translucide, translucide a opaque (il est opaque pour

certaines variétés grenues) [15].

1.2.3 Mode de formation de gypse

Le gypse appartient a la famille des évaporites ; il peut cependant, tres exceptionnellement
se former « par sublimation directe a partir de fumerolles ou par précipitation dans des sources
chaudes d’origine volcanique » La famille des évaporites comprend principalement [16]

> Le gypse (CaSO4, 2H20) et Panhydrite (CaSO4) ;

» Le sel gemme ou halite (NaCl) et le sel de potasse ou sylvite (KCI).
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Ces différents minéraux correspondent a des domaines de précipitation définis qui
dépendent de la température et du volume d’eau résiduelle. Si I’on supposait un bassin rempli
d’eau de mer qui viendrait a s’isoler de ’océan tout en ne bénéficiant, par ailleurs, d’aucune
recharge en eau douce, on observerait la séquence d’évaporation compléte suivante, illustrée
par la figure 1.6 [15 ;16].

Entrées A5
en surface ! : P~?°° Ae°
i1 r 7 Evaporation R

Précipitations

Mer
ouvertle

Figure 1.6 : Formation de gypse [6]

Il existe trois principaux modes de formation du gypse et de ’anhydrite

1.2.3.1 Précipitation des solutions salines

Le gypse et ’anhydrite sont parmi les premiers minéraux qui précipitent des solutions
salines quand elles s’évaporent progressivement dans des conditions naturelles, ils peuvent se
déposer en grande quantité lorsque 1’eau de mer ou des lagunes s’évaporent et pour cette raison
ils sont souvent associés a des dépots salins. Au début de 1’évaporation de I’eau de mer, le
premier sel qui se sépare est le carbonate de calcium, puis si I’évaporation se poursuit, apparaitra
le sulfate de calcium.

Beaucoup de dépots de gypse sont nés de 1’hydratation de I’anhydrite ; certains, cependant,

furent, dés 1’origine, déposés sous forme de gypse [15].

10
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1.2.3.2 Action chimique sur les pierres calcaires

Le second mode de formation du gypse reléve de la genése de 1’acide sulfurique et des
sulfates dans les roches initiales soit par décomposition de minéraux sulfurés tels que les pyrites
ou par introduction directe de composés sulfurés accompagnant 1’activité volcanique. Ils
peuvent alors agir sur les sels de chaux en solutions ou sur la pierre & chaux pour donner du

sulfate de calcium [16].

1.2.3.3 Désagrégation et accumulation mécanique

D’apres le troisieme mode de formation, le sulfate de calcium sableux, formé par la
désintégration des dépdts existants de gypse ou d’anhydrite peut étre transporté et concentré

par le vent sous forme de dunes [16 ;17].

1.2.4 Exploitation des gisements

Le gypse n’affleure que rarement sur la surface du sol, il est toujours recouvert de stériles
(argiles, sables, marnes, etc.) Il existe deux types d’exploitation d gypse selon les conditions

économiques, environnementales, et les caractéristiques morphologiques du gisement.

1.2.4.1 Exploitation souterraine

Elle a I’inconvénient majeur de faire perdre une grosse partie du gisement (environ 50%),
de ne pas permettre 1’utilisation d’engin puissant pour I’extraction et le transport et d’interdire
I’utilisation du sol pour la construction. Elle a, cependant, I’avantage de distribuer en fabrication

un gypse d’humidité faible, sensiblement constant et jamais souillé par d’éventuelles coulées

de stériles, entrainé par les eaux de ruissellement [18 ;19].

NG R

Figure 1.7: Exploitation en galerie [18]

11



Chapitre | Etude Bibliographique

1.2.4.2 Exploitation a ciel ouvert

Elle permet ’exploitation compléte du gisement. Supprimant le relief, elle supprime du
méme coup le probléme de I'utilisation du sol de couverture. Elle est compatible avec
’utilisation des moyens modernes et puissants d’abattage, d’extraction et de transport.
Cependant, on livre avec ce genre d’exploitation un gypse d’humidité variable, risquant parfois
d’étre souillé par les argiles entrainées par les eaux de ruissellement. La plupart du temps, la
motivation du choix du type d’exploitation est liée au rapport de 1’épaisseur de la couche de

stériles, a I’épaisseur et a la capacité du gisement de gypse [18 ;19].

nt
. .-\A.-

Figure 1.8 : Gypse de carriére [19]

1.2.5 Les modes de traitement de gypse

Les modes de traitement de gypse sont différents selon le type de produit désiré, apres le
concassage et le criblage, qui permettent d’obtenir un matériau a granulometrie inférieure a 25
mm si besoin et, une phase de séchage effectuée par gaz chaud pour faciliter la cuisson. Iy a
d’autres gypses qui nécessitent 1’'usage des méthodes de flottation ou de lixiviation pour les
purifier [19].

Le gypse concassé peut servir de matiere premiére pour ’industrie. Les gypses de pureté
élevée se prétent a un broyage fin, pouvant étre inférieur a 12 um, pour une utilisation comme
charge minérale.

Dans les usines situées pres des carriéres, le platre est préparé de la fagon suivante :

» Cuisson par voie séche en fours tournant horizontalement ou verticalement ou en fours
statiques, a des températures alliant de 120 & 450°C, ce qui permet d’obtenir des platres

d’utilisation courante, dont les bases sont I’hémi-hydrate () et le surcuit.

12
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» Cuisson par voie humide sous pression de vapeur d’eau saturante en autoclave, ou Sous
pression atmosphérique en solution saline & point d’ébullitions supérieur a 100°C,

donnante I’hémi-hydrate (a), a la base des platres spéciaux pour moulage.

Apres cuisson, des opérations de refroidissement, de broyage, éventuellement de
mélange, puis de stockage en silo sont réalisés permettant d’obtenir différentes catégories de
platre. Le conditionnement pour livraison se fait en sacs, et le platre peut étre transporté en vrac

par camion ou wagons citerne [20].
1.2.6 Secteur d’utilisation du gypse

Le gypse est largement utilisé dans de nombreux domaines industriels, c’est la fabrication

du platre qui est la plus grosse consommatrice du gypse.
En Algérie

75% pour la fabrication du platre et 25% dans les ciments
» Cimenteries : le ciment contient de 3 a 5 % de gypse qui sert de régulateur de prise,
soit une consommation nationale de 1’ordre de 39 millions de tonnes/ans.
» Autre utilisation (de consommation faible) : amendement agricole, industrie du papier,

des peintures, traitement des eaux, construction dans les régions seches [21].

Dans le monde

La fabrication du platre dépend de la teneur en gypse et du degré de sa pureté, dont la
qualité est revirée par la teneur en SOz qui doit étre >40%, Parmi les impuretés nocives sont :

K20, MgO et NaxO.

» Les ciments : I'utilit¢ dans la fabrication de ciment, le gypse doit répondre aux
parametres chimiques suivant :

- SOz total < 5% pour le ciment de laitier a clinker,

- SOz total < 4% pour les autres ciments [22].

» Chimie et produits pour charge : le gypse doit étre pur a plus de 90% pour servir
comme charge, il est micronisé jusqu’a 1.4 pm, il doit avoir un indice de blancheur
élevé (96-97%), un indice réfractaire de 1,52-1,58 [22].

» Agriculture et engrais : le degré de pureté est de 50% minimum pour le gypse [23].

13
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» Alimentation et pharmacie : dans le secteur d’activité les spécifications de pureté sont
les plus strictes. Le gypse de pureté de 90% [24].

» D’autres utilisations : en verrerie, il faut du gypse ou de I’anhydrite de bonne pureté
[24].

1.3 Platre

1.3.1 Généralité

Le platre est un liant hydraulique connu depuis 1’antiquité. Il est fabriqué a partir d'une
roche blanche et tendre a l'aspect de sucre (le gypse), un sulfate de calcium hydraté L'eau
représente 21 % de cette pierre et c'est par sa déshydratation partielle lors d'une cuisson qu'on
obtient le platre. Le gachage consiste a réhydrater la poudre de platre, ce qui entraine une prise

rapide (quelques minutes). La réaction de déshydratation du gypse s’écrit : [25]

CaS0,4 2H,0 cuisson CaS04 % H,0O +3/2 H,0
— (1)
Gypse platre
(Forme stable) (Forme métastable)

Le platre est un bon isolant thermique ; poreux, il absorbe et restitue trés rapidement
I'hnumidité de l'air mais se dégrade dans les endroits humides, il oxyde les métaux ferreux ce qui
oblige de galvaniser (recouvrir d'une couche de zinc) les armatures d'acier, qui sont en contact
avec lui. C'est un bon matériau de protection contre le feu du fait qu'il est capable d'absorber
une grande quantité d'énergie calorifique pour opérer des transformations chimiques internes
accompagnées de dégagement de vapeur d'eau, le tableau 1.1 ci-dessous montre les différents
corps que I’on rencontre dans le systeme CaSOsH20, ainsi que les différents modes de
formation de ces corps. Entre ces deux états stables, les sulfates de calcium industriels, résultant
de la cuisson du gypse, existent sous des formes hydratées variables. Celles-ci se distinguent
par leur structure cristalline et leur réactivité. Elles sont obtenues dans des conditions de cuisson

(température, pression de vapeur d’eau) bien spécifiques [26 ;27].

Il faut signaler I’existence présumée de pseudo hydrates ou hydrate primaires
(CaS04xH20(x>2)), décrits comme étant une phase transitoire instable, apparaissant dans les

premiers instants de ’hydratation du platre [27].
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Tableau 1.1 : les différents corps que 1’on rencontre dans le systéme CaSO4H20. [28]

CaSOq4 CaSOg4
CaS0g4
Phase 1/2H,0 1/2H,0 CaSOqulll CaSOq4ll
2H.0
forme a forme B
Sulfate de | Sulfate de Sulfate de chaux anhydres
Sulfate de
ChaUX ChaUX Anhyd”tes
o chaux . . Anhydrite
Designation _ , demi- demi- soluble Anhydrite
dihydraté . , naturel
hydraté hydraté Anhydrites I
gypse . A Anhydritel |
platre o platre p 1
Teneur en
20,92
eau % 6,2 6,2 0 0 0
Masse
volumique
2,31 2,76 2,62 22,64 2,58 2,93a2,97 2,97
(Ka/l)
Volume
moléculaire
74,5 52,4 55,2 52,8 46,4 — 45,8 47,8
(cm®)
Masse
moléculaire
172,17 145,15 145,15 136,1 136,1 136,1
(9)
Systeme Monocliniq o Rhomboédri )
o Rhomboédrique Hexagonal Cubique
cristallin ue que
Stabilite Stable Meétastable Meétastable Stable Instable
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1.3.2 Les semi-hydrates

1.3.2.1 Définition

Ils sont également appelés hémihydrate ou semi-hydrate. De formule CaSO4Y%2 H20, ils
cristallisent dans le systeme pseudo-hexagonal. Les semi-hydrates sont assimilables a des
solutions solides d’insertion de I’eau dans le sulfate de calcium anhydre. Le semi hydrate
CaS04Y2 H;0 ne serait qu’une forme particuliere de solution solide Ils constituent la premiere
étape dans ’opération de déshydratation du gypse, les semi-hydrates résulte de la cuisson de
gypse dans des fours industriels. A une température variante, Selon les conditions de pression

et de vapeur d’eau imposées [28].

Si la pression de vapeur d’eau est inférieure a 0,1 Mpa cuisson par voie seche cette
derniére est pratiquée pour obtenir la plus grande partie du platre. Grace a des temperatures
variant entre 110°C a 180°C dans des fours discontinus a chauffage indirect. Il est compose de
94% de CaSOq et 6% de H.O de cristallisation. Le semi-hydrate 3 est floconneux a fissures
écailleuses, est plus soluble dans I’cau avec laquelle il forme des mélanges épais mais peu
résistants. Il demande une quantité d’eau de gachage importante (70%, au lieu de 35% pour la
variété a, a finesse egale), par conséquent son temps de prise est plus long que le platre a. La

figure 1.9 montre le cas de la cuisson dans un four rotatif [29].

Procedé du four rotatif : On trouve deux types de fonctionnements possibles : les gaz
chauds circulent dans le méme sens que le gypse, ou les gaz chauds circulent en sens inverse
du gypse. On trouve également des fours ou les gaz et le gypse ne circulent pas dans la méme
enceinte, mais chacun, dans une enveloppe séparée la plupart du temps, composée de tubes.
L’enceinte de cuisson se compose d’un tube tournant autour de son axe et légérement incliné
sur I’horizontale (environ 5%). Le gypse est introduit en continu a une extrémité, a ’opposé se
trouve un brdleur. Le cylindre incliné en tournant permettra au gypse de progresser en direction
du brileur au fur et a mesure de sa progression, la température du gypse s’¢levera pour atteindre

prés de la sortie sa température de cuisson finale [29].
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“»% entrée sens de circulation du gypse sl
gﬂ aypse s sens de circulation des gaz chauds

Figure 1.9 : Le four rotatif [29]

Si la cuisson effectuée en milieu aqueux (voie humide) a une température supérieure a
100°C, soit en autoclave sous pression (2 a 12 atmosphéres), soit dans une solution saline
concentree. Ce procedé est utilise pour obtenir le semi-hydrate o, qui est compact, cristallin,
faiblement soluble dans I’eau avec laquelle il donne des produits fluides. Il fait I’objet d’une
faible production (platre dentaire) et possede de fortes résistances mécaniques. Figure 1.10
montre le cas de la cuisson en autoclave 1’obtention de semi hydrate a a partir de gypse en
morceauX. Le gypse empilé sur des wagonnets est introduit a I’intérieur d’un autoclave
horizontal. On met l'autoclave en pression a I’aide de la vapeur provenant d’une chaudicre.
L’intensité de la pression, la durée d’application de cette pression sont fonction de la dimension
des morceaux. A la fin de la cuisson, la vapeur est évacuée, ’autoclave s'ouvre, le platre obtenu
est concassé, séché et livré. On peut également descendre un panier rempli de gypse dans un

autoclave vertical. Obtention de semi hydrate a a partir de gypse finement broye [30].
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Figure 1.10: la cuisson en autoclave [30]

Le semi hydrate a se présente sous forme de cristaux bien formés. Si le chauffage a lieu
a I’air sec sans eau, on parle dans ce cas de préparation par voie séche, on obtient la forme  du
semi hydrate. Le départ d’eau du gypse est violent et le semi hydrate 3 cristallise mal (la figure

1.11) permet de comparer les deux formes de semi hydrate ainsi obtenues [31].

’
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i g . biar

Figure 1.11 : les deux formes de semi hydraté au MEB [31].

Semi hydrate  se présente sous forme de particules floconneuses d’ot un taux de porosité
assez élevé, des propriétés mécaniques plus faibles et une plus grande surface spécifique que la
forme o ce qui entraine une vitesse d’hydratation plus rapide pour le semi hydrate . Une étude

menée par Lewry et Williamson [31] pour un rapport eau/platre de 0,6 montre effectivement
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que la forme o présente une vitesse d’hydratation plus faible et un temps d’induction plus court
que la forme B. C’est pour cette derniére raison que la forme [ du platre est souvent préférée

dans le milieu industriel [31].

1.3.2.2 traitement apres cuisson

Aprés cuisson, on procéde a la réduction, a la finesse définitive. En effet, les platres a
mouler ont un diamétre maximum qui ne dépasse pas les 100 microns. Pour les platres sortant
des appareils de cuisson avec un diamétre de 6 a 20 mm, on procéde a un stockage préalable au
broyage. Ce stockage est parfois appelé post cuisson. On peut supposer en effet qu’il permet
une homogénéisation des températures entre le cceur et la surface des grains, donc une

homogénéisation de la teneur en eau de cristallisation résiduelle [32 ;33]
1.3.2.3 Les propriétés chimiques et physiques de platre semi hydrate

» Les semi-hydrates o,

Les semi-hydrates o sont compacts et cristallins.
- Leurs solubilités dans I’eau sont inferieures a celle du composé f3
- Le contact avec I’eau donne un mélange fluide.
- Ce sont des constituants de trés hautes qualités, utilisés particulierement, comme platre
dentaire.
- lls possédent une grande résistance méecanique.
- Leur temps de prise est inférieur a celle des semi-hydrates 8 [34 ;35].
» Les semi-hydrates p
- lls sont floconneux et ils présentent des fissures écailleuses
- Leurs solubilités dans I’eau sont supérieures a celle de composé a
- La combinaison avec de ’eau donne un mélange plus épais.
- lls nécessitent une grande quantité d’eau pour le gachage.
- Leur temps de prise est plus long.
- lls possédent une faible résistance mécanique (10 fois moins que les semi-hydrates o)

- lls sont considérés comme un constituant essentiel de platre préfabriqué [35].

1.3.3 Les caractéristiques générales de platre

Le platre est un matériau qui forme une pate capable de sceller en durcissant (prise du

platre), lorsqu’on le mélange avec 1’eau. Isolation thermiques et phonique, résistance au feu
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perméable a la vapeur d’eau, il régule le taux d’hygrométrie (par absorption et restitution de

humidité) :

> Prise : lors que I’on giche du semi hydraté avec de 1’eau, il s’y combine pour revenir
au dihydrate original par une réaction rapide s’accompagnant d’une forte élévation de
température et d’une 1égére augmentation de volume, c’est le phénomeéne de prise.

> Durée de prise : est celle qui correspond au temps pendant lequel le platre présente une
consistance pateuse et donc a son temps d’emploi, le mécanisme de la prise explique
qu’elle ne soit pas instantanée, qu’elle varie avec la constitution du platre [36].

> Resistance au feu le platre est un matériau incombustible, classée en premier dans le
reglement francais (aucune contribution a I’incendie, lorsqu’il ne contient pas plus de
1% en masse ou en volume de matiére organique répartie de maniére homogeéne).
L’eau contenue dans le platre (CaSO4 (H20)2) en se vaporisant au cours d’un incendie,
absorbe ainsi la chaleur et retarde la montée en température au cours d’un incendie, le
platre ne libere pas de produit toxique, mais seulement de la vapeur d’eau [37 ;38].

» Résistance thermique : le platre est un bon isolant thermique car c’est un mauvais
conducteur de chaleur, cette propriété est due a la structure poreuse du platre, qui
résulte du départ de I’eau lors du séchage. L’isolation thermique est caractérisée par le
coefficient de conductivité thermique A= 0,35 W/m.K pour le platre en moyen ( A varie
avec la masse volumique et la teneur en eau ) [39].

» Reésistance mécanique : la dureté du platre varie d’environ 55 a 80 sur 1’échelle Shore,
elle dépend de la proportion d’eau utilisée lors du gachage de la qualité de cette eau et
du platre ainsi qu’a la température et vitesse de séchage [40].

» Recyclabilité, recyclage : le platre est un matériau théoriquement totalement et
indéfiniment recyclable une fois nettoye et sec, il retrouve les caractéristiques du gypse
roche originelle il peut alors étre recuit pour étre préfabriqué, a condition que les
déchets de platre soient correctement tries et ne contiennent pas trop d’additifs [40].

> lIsolation acoustique : le platre joue un réle délicat dans domaine de I’acoustique, grace
a son aptitude au moulage, a la préfabrication comme a la constitution d’éléments
décoratifs a reliefs, se préte a la réalisation de panneaux, de structures architecturale
ou ornementales capable de supprimer ou d’atténuer les réverbérations génantes des
bruits ou des sons émis dans une piece, le coefficient d’absorption phonique
(coefficient de sabine) [41].
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» Action a I’humidité : D’action de I’humidité qu’elle soit atmosphérique par

ruissellement ou par capillarité, est nuisible au platre [42].
1.3.4 Qualité de platre
Les qualités du platre courant sont les suivantes :

> Larégularité ;

> La coulabilité ;

» La vitesse de durcissement ;
> La stabilité dimensionnelle ;
> La résistance mécanique ;

» La capacité d’absorption d’eau et la vitesse de diffusion de I’eau.

1.3.5 Les types du platre

Suivant les applications, différents types de platres vont étre utilises

» Platre de construction (enduit traditionnelle pour le batiment ...etc.)

» Enduits allégés spéciaux (résistance au feu ou isolants thermique et phonique)
> Platre de surfacage, (platre a briqueter obtenu a haute température)

» Platre pour les éléments de préfabriqué (carreaux de cloison, décoration ...etc.)
» Platre a mouler (staff, les arts, plastique...etc.)

» Platre médicaux (platre dentisterie ou chirurgie...etc.)

» Liant de montage ou de finition [45 ;46].

I.4 Les anhydrites
1.4.1 Définition

L’anhydrite naturelle de formule chimique CaSO4 figure 1.12 se rencontre dans les
formations gypseuses et saliferes, ou dans certains gites métalliferes. On considére qu’elle s’est
formée comme le gypse par évaporation de 1’eau de mer, mais elle peut également résulter
d’une déshydratation lente du gypse sous ’effet d’une pression importante lors de plissements
géologiques. L’anhydrite est aussi obtenue a des températures élevées lors de la cuisson du
gypse selon la température de cuisson du gypse, on peut obtenir les anhydrites I, 11 ou Il qui

représentent des structures cristallographiques différentes. [47]
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Figure 1.12 : L’anhydrite [47]

1.4.2 L’anhydrite I1I ou anhydrite soluble

L’anhydrite 11T constitue 1’étape intermédiaire entre les semi-hydrates et ’anhydrite II. Sa
formule, CaS0Oa, €H>0, indique qu’elle contient une proportion faible et variable d’eau liée
(0,06<€e<0,11) [48].

La déshydratation des différents semi-hydrates en anhydrite I1I n’est pas sensiblement
affectée par I’état de cristallisation, et I’existence des formes a et f de I’anhydrite III n’est pas

clairement démontrée, bien que les chaleurs d’hydratation de ces deux produits soient

différentes [48].

L’¢tude de cette phase est rendue complexe par la difficulté de ’obtenir sous sa forme
pure. L’anhydrite 111 est instable et trés avide d’eau, sa transformation en semi-hydrate au cours

d’une réaction appelée réversion [49].

CaS0q, 1/2 H,O — CaSO4 111 + 1/2 H20 ...... (2)

Si I’anhydrite soluble peut étre obtenue en laboratoire a température assez faible (100 °C)
sous vide, il faut atteindre industriellement des températures de maticre de 1’ordre de 180 °C et
plus, pour avoir dans le mélange des proportions importantes de cette phase (les conditions
industrielles sont variables selon la préparation granulométrique de la poudre et la tension de

vapeur ambiante) [50].

1.4.3 L’anhydrite 11, dite insoluble
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L’anhydrite IT (CaSOa4) est une phase définie dans le systéme cristallin orthorhombique.
Elle s’obtient industriellement par cuisson du gypse a des températures allant de 300° C a
700°C, et prend le nom de surcuit. Selon la température de cuisson, le produit obtenu sera plus
ou moins réeactif vis-a-vis de I’eau. La cinétique d’hydratation étant trés lente pour un surcuit

obtenu au-dela de 700°C (cuit & mort).

Cette phase existe dans la nature sous la méme forme cristalline (anhydrite naturelle) mais
sous I’aspect d’une roche trés compacte et plus dure que le gypse. Vis-a-vis de I’eau, I’anhydrite
Il est obtenue par cuisson et I’anhydrite naturelle ont un comportement identique, ces deux
substances ne différent que par leur vitesse d’hydratation, en raison de leur état de surface et de

leur porosite différente [50 ;51].

1.4.4 L’anhydrite 1

L’anhydrite I ou anhydrite haut température (ou encore anhydrite ) s’obtient par cuisson
aux environs de 1200 °C, cette variété existerait réellement comme phase définie mais non
comme phase pure. Elle est toujours contaminée par de ’oxyde de calcium conséquence d’un
début de dissociation thermique de CaSOs. En effet I’anhydrite se décompose a température
élevée pour conduire a CaO* SO./SOs. Cette réaction est trés sensible a la présence de
substances étrangeéres (silice, alumine, oxydes de fer, argiles, Carbone, etc.), lesquelles

abaissent la température de dissociation [52].

L’anhydrite I n’a jamais pu étre observée a température ordinaire, car le refroidissement

en dessous de 1200 °C conduit a la transformation en anhydrite 11 [53].
1.5 Platre médical

1.5.1 Définition

Le platre médical est un platre issu du gypse naturel mais qui possede des propriétés bien
précises pour permettre de I’utiliser dans le domaine médical comme immobilisation osseux,
ou comme platre dentaire ou apres I’association de platre avec le gaze en formant des bandes
platrées pour I’immobilisation, et chacun de ces trois domaines préferent des propriétés plus ou

moins différentes de I’autre [54].

23



Chapitre | Etude Bibliographique

1.5.2 Les types du platre médical

1.5.2.1 Le platre pour empreinte (tendre)

Ce type de platre utilisé pour la coulée d’empreintes d’étude (figure 1.13) ou d’alcades

antagonistes mais il reste mieux indiqué pour les montages en articulateur [55].

Figure 1.13 : Platre a empreintes [55]

1.5.2.2 Platre dentaire

Il est fabriqué en réduisant le gypse en fine poudre et en le chauffant a I’air libre (c’est un
chauffage rapide et direct) la poudre résultante est constituée de particules irréguliéres et
d’agrégats poreux. Selon des compositions tres variées, les platres interviennent dans toutes les
étapes en chirurgie dentaire. Une norme définit les platres suivant leur application, leur dureté

et leur expansion [55].

Le prothésiste réalise une copie de la machoire en platre (modéle) dans 1’empreinte
transmise par le dentiste (figure 1.14). Pour cela le platre est gaché a la main ou mécaniquement
en une pate épaisse, puis coulé sur table vibrante. La partie de la dentition qui doit étre modifiee

est alors découpée finement et extraite du modele.
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Figure 1.14 : Platre dentaire [55]

1.5.2.3 L’immobilisation orthopédique des os

Il s’agit de faire une réduction de la fracture par manceuvre externe et d’immobiliser le
membre dans le platre (botte platrée), (figure 1.15) I’avantage théorique est de ne pas ouvrir les

foyers de fracture, (pas de risque d’infection) [56].

Figure 1.15 : Platre d’immobilisation [56]

1.5.2.4. La bande platrée

La bande platrée est un pansement figure 1.16 rigide fait de compresses enduites de platre,
ces bandes sont moulées puis appliquées de facon a prendre la forme de la région anatomique,
pour maintenir, les fragments osseux dans leurs rapports normaux jusqu’a la formation d’une

cale osseuse solide.

La fonction de la bande platrée est d’immobiliser, de maintenir les fragments osseux en
place, pour assurer une immobilisation totale du membre. Est nécessaire jusqu’a ce que le platre

soit durci, ce qui prend au moins une heure [57].
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Figure 1.16 : Bande platrée [57]

1.5.2.5 Les platres cosmétiques

Ce platre est utilisé pour tout soin de beauté. La réaction exothermique (dégagement de
chaleur) du platre pendant sa prise est utilisée pour les « masques de beauté » dans les instituts
de beauté figure 1.17. Le platre, specifiquement formulé, est gaché en une créme épaisse, puis
dépose sur le visage isolé par une fine bande de gaze. La prise est rapide (6 a 10 min.) et la
chaleur dégagée permet ’ouverture des pores de la peau et la fixation des impuretés par le platre
tout en stimulant la circulation. A la fin du traitement (environ 30 min.), le masque est 6té et un

massage adapté permet de rendre au visage un excellent aspect [57].

Figure 1.17 : Platre cosmétique [57]

1.5.3 Propriétés du platre médical

» Précision dimensionnelle : certains platres nécessitent une précision dimensionnelle,
avec un coefficient d’expansion inférieur a 0,1% du méme ordre que les resines
polyuréthanes.

> Résistance a I’abrasion : demeure la propriété la plus faible du platre
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» Absence de nuisance : le platre et ses constituants semblent étre innocuité pour
I’utilisateur durant leur usage, le platre est sans danger avéré durant toutes les étapes
de sa manipulation.

» Compatibilité avec les matériaux d’empreintes: c’est une explication & sa large
utilisation en prothése scellée pour la coulée de modele.

> Influence de la couleur : cette notion d’influence de la couleur est assez subjective car
le choix de la couleur du platre dépend de la préférence de chacun.

> Facilité de manipulation, rapidité de préparation : 1'usage de platre pierre offre un
protocole de mise en ceuvre relativement aisé, reposant essentiellement sur un rapport

eau/poudre adéquat, un malaxage complet, une coulée fine [58 ;59].
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Partie Il : description de gisement de la carriére de
boudjellil
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1.6 Situation géographique et contexte géologique
1.6.1 situation géographique

Le gisement de gypse de boudjellil se trouve a 2 Km au sud de la commune portant le

méme nom et a 5 Km a ’Est de la ville de Benimansour.

Administrativement ce gisement appartient au territoire de la wilaya de Bejaia (Algérie)

Les coordonnées géographiques du centre sont :
X =653.40, Y = 338.45, Z =550.0

Il figure sur la méme feuille de la carte au 1 : 50.000n°90 Benimansour figure 1.18.

Le gisement est situé dans le complexe de 1’Atlas Tellien avec un relief montagneux. Il'y

a de larges plans encadrés par des crétes allongées du nord a I’Est.

Le réseau fluviatile est faiblement développé. I1 n’y a que des oueds qui sont en été sec.
Le climat est continental en été sec et aride en hiver froid et pluvieux. [60]

1.6.2 géologies de la région

Geologiquement la région a etudier fait partie de la zone miogéocsyclinale tellienne. On
y voit de nombreux anticlinaux se poursuivant en direction sublatitudinale ; certains d’entre eux
font continuation a d’autres ; d’autres se dispose échelon. Les terrains quaternaires, miocénes
et crétacés y sont largement répondus. Quant aux dépots jurassiques, trismiques et carboniferes,

ils jouissent d’une répartition assez restreinte. [60]

1.6.2.1 Les depbts carboniferes

Affleurent a 15 — 20 Kmau N.N.O du gisement de gypse de boudjellil sous forme d’une
bande étroite. C’est une série terrigene constituée par I’alternance des aleurolites bigarrées, des
argilites avec des grés quartzeux consistants et des couches de schistes carbono-argileux de

faible puissance. [61]
1.6.2.2 Les formations du trias

Sont représentés par des dépbts gypso-argileux et saliferes
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1.6.2.3 Les formations du jurassique inferieur

Sont faiblement développés dans la partie Nord-Ouest de la région. Ce sont des calcaires
massifs marmoréens finement stratifiés de couleur grise et grise-foncée, des calcaires massifs

bitumineux gris et gris-foncé ainsi que des dolomies grises [60 ;61]
1.6.2.4 Les formations crétacées

Sont largement répondues dans la région étudiée. Ce sont des terrains de la crétacee
inferieure et du crétacé supérieure Comme dépdts de la crétacée inferieure il y a des marnes des
calcaires, des schistes calcaires et des schistes argileux bigarrés. 11 est a signaler que la Célestine
est rencontrée eégalement en blocs mono minéraux de dimensions différentes. 1l y a certains
blocs de Célestine dont la longueur atteint 350-400m et la largeur de 5 a 30m. Comme terrains
du crétacé supérieur il y a des dépOts marins typiques représentés par des gres, aleurolites,

calcaire et schistes calcaires. [61]

1.6.2.5 Les formations du paléogéne-Néogéne

Elles jouissent d’une large répartition dans la région. C’est une alternance des sédiments
marins et continentaux comportant des grés aux grains fins et moyennes avec de ciment
calcaire, des aleurolites et argilites, des calcaire gris-clair et gris-verdatre, des argiles grisas et

brun-rougeétre faiblement carbonatées. [61]

1.6.2.6 Les formations quaternaires

Elles Jouissent de la répartition la plus large en forme compacte sur des depdts plus
anciens. Les terrains actuels sont présentes par des argiles gris-jaune consistantes et des limons

sableux diluviens. L’épaisseur de ceux-ci varie de 0,15 a 25,0 m.

Les conditions hydrologiques de la région sont assez favorables. Les terrains miocenes
largement développés et possedent également des propriétés réservées a 1’eau. Ceux-ci peuvent

faire I’objet d’une étude hydrologique dans le but d’approvisionner en eau la future carriére de

gypse.

Outre le gisement de gypse de boudjellil on y trouve un gisement de célestin a
Benimansour (situ¢ a proximité immédiate du premier). C’est un gisement qui fait déja I’objet
d’exploitation. Il y a également des conditions favorables pour mettre en évidence d’autres

gisements de Célestine (région de tazmalte), gypse, pierres de construction et argiles a briques,
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ainsi que de calcaire et dolomies utilisables dans la production du ciment et dans 1’industrie

chimique. [62]
1.6.3 Géologies de gisement

Le gisement incorpore des formations triasiques, crétacées et quaternaires. Comme
formations triasiques il y a le gypse, ’anhydrite, des calcaires dolomitiques et des calcaires. La
structure du gisement pourrait étre représentée comme un diapir, dont la mise en place a causé
le broyage et le déplacement de certains blocs de roches carbonatées de différentes dimensions
(de quelques metres a des dizaines de metres) jusqu’a la partie supérieure du gisement cette
circonstance fut a I’origine des modifications mécaniques subies par la substance utile devenue
une masse gypseuse broyée et consistante avec des petits fragments de roches carbonatées. La
majeure partie de calcaires massifs est encombrée dans la moitié sud du gisement. Ce sont des
xénolites de roches compris dans la masse gypseuse et disposé en blocs et en dalles orientées

en tous sens.

Vers des marges du gisement les xénolites carbonatées sont moins répondues dans la
masse gypseuse (3-5%) et leur dimension sont moins considérable. Le diapir affleuré, a dans le

plan une forme ovale de 500 a 750 m de diametre.

Macroscopiquement le gypse du gisement est saccharoide, blanc, parfois avec une teinte
grisatre, jaunatre ou brunatre. C’est une masse homogéne, consistante en grains petits et moyens
avec des petits fragments de roches carbonatées et des rares enclaves de schistes verdatres. Ces
impuretés sont justement a I’origine des modifications dans la coloration du gypse. La teinte
jaunatre est causée avec des enclaves et des patines du soufre natif ; celle rosatre dépond de la
présence des oxydes de fer. La masse gypseuse incorpore aussi de rares et petits cristaux de
quartz fumé (jusqu’a 0.2 a 0.5 cm de diamétre). Le matériau finement détritique carbonaté est
répondu dans la substance utile d’une fagon forte et réguliére. Il y a des secteurs complétement

purs a proximité des xénolites. Mais les fragments des roches carbonatées sont assez fréquents.

Dans la partie supérieure du gisement c’est les roches gypseuses qui prédominent.
En profondeur les lentilles et les inters couches d’anhydrite deviennent de plus en plus

nombreuses.
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A T’ceil nu anhydrite et le gypse se distinguent facilement. L’anhydrite est grise-clair,
bleuétre, plus dure que le gypse.la proximité des xénolites de calcaire il y a une bréche avec des
fragments d’anhydre et de gypse. Dans cette masse le gypse prédomine jusqu’a 55% [61 ;62]

1.6.3.1 Des formations du crétacé inferieur

Elles viennent en contact tectonique avec le diapir de gypse du c6té nord et est. Ce sont

des calcaires massifs et des schistes calcaires consistants, fissurés, gris-foncé.

A proximité du contact ils sont fortement broyeés, fissurés. Une roche de gypse remplis

les fissures et par endroits elles sont couvertes d’une patine brune d’oxyde de fer.

» Comme terrains actuels il y a des éluvions gypso-argileux développés aux flancs Ouest et
Sud du gisement. Sur le reste du gisement les éluvions sont pratiqguement absentes et ce

n’est que trop rarement quand leur puissance atteint 0.15 a 0.30m [61 ;60].
Conclusion

D’apres cette étude bibliographique nous pouvons dire que le platre est un matériau qui
depuis sa découverte, reste toujours d’usage vu ses bonnes caractéristiques. Les études sur le
platre ont mis en évidence les mécanismes importants (cristallisation, cuisson, temps de prise,

etc.) lies a son élaboration, Le platre est devenu un matériau utilise dans déférents domaine.
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Chapitre 11 Matériel et méthodes

Introduction

Au cours de la réalisation de notre mémoire, nous avons cherché a valoriser le gypse de
boudjellil dans le domaine médical.

Ce chapitre a pour objet de récapituler la caractérisation approfondie de ce minéral. Avant de
présenter les résultats obtenus pour avoir notre platre préparé, nous décrirons par la suite les
différentes procédures et le matériel utilisées pour la caractérisation

- Chimique (dosage de CaO, SOs, métaux lourds et différents oxydes)

Physique par la détermination de (porosité, humidité, densité)

Minéralogique qui détermine different espace minérale.

Granulométrique
11.1 Echantillonnage

L’échantillonnage est une étape tres importante dans le processus de caractérisation du
minerai, ce qui nécessite de disposer d'une information la plus fiable possible sur le minerai a
étudier. Le but visé est d’obtenir un éventail d’échantillons représentatifs qui reflétent toutes les

caractéristiques physiques, chimiques et minéeralogiques de I’ensemble du site étudié.

Le but de I’échantillonnage est de permettre I’estimation la plus fiable de la valeur inconnue

et inaccessible d’une propriété d’un lot a partir d’un essai effectué sur un échantillon représentatif.

11.1.2 Préparation des échantillons

L'échantillon a subi la premiére fois un séchage dans une étuve pour éviter le colmatage,
Aprés cela un concassage a été effectué a ’aide du concasseur a machoire de type de laboratoire,
jusqu’a moins de 10 mm, une premiére homogénéisation parait nécessaire par effet de
I’hétérogénéité du minerai, le concassage a été suivi par un broyage qui réduit la taille de
I'échantillons jusqu'a 1 mm a l'aide d'un broyeur a cylindre de type de laboratoire suivi d'une
homogénéisation avant leur deuxieme broyage par un broyeur a disque de type de laboratoire , le
produit issu du broyage est d’une granulométrie inférieure a 70 um. Voire le schéma de préparation

de I'échenillons en figure 11.1.

Aprés chaque étape de la préparation mécanique on effectue une série d'opérations
d’homogénéisation et de quartage, réalisé par un appareil séparant en deux parties égales (deviseurs
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échantillonneurs a couloire) pour éviter toute sorte d'erreurs systématiques qui peuvent fausser les
résultats, et afin d’avoir un échantillon représentatif qui fera I’objet de différentes analyses

nécessaire pour I’identification de ce minera.

Tout venant
=30 mm

Prélevement pour !
porozite, lame mince,

Concaszage

=10 mm Prelavement pour :

analyze
E—— eranulométrie

Echantillon témoins

—— Fehantillon témoins

Echantillon témoins

_ = A —. PI\EFETHIJ.EII"I.'H]'I]I‘:
] - _ chimie, minéralogie
o M Echantillon denzité , calcination

<= m ol
LT,
N

W . Homogénéisation

Figure 1.1 : Schéma de préparation mécanique des échantillons du gypse pour analyse
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11.2 Analyse chimique

11.2.1 Détermination I’eau de constitution (H.O")

On déterminer ’eau de constitution, par la calcination de 1'échantillon de gypse dans un four
a une température d'environs de 400 c® pendant 2 heurs, apres ce temps retirer le creuset et le mettre
dans un dessiccateur jusqu'a refroidissement, en suite peser le creuset et déterminer l'eau de

constitution (H20").

H>O" observée est calculée par la formule suivante [64] :

% H,0* = w x 100 ... (3)

P 1:latare + 2 g avant calcination

P 2 :latare + 2 g apres calcination

P : prise d'essai (2 Q)

11.2.2 Détermination la perte au feu

On détermine la perte au feu par calcination de I'échantillon de gypse dans un four a une

température d'environ 1000 c°. A l'issu de cet essai
-L'eau et le CO2 se volatilisent
-Oxydation partielle des éléments y présents

-Une correction de la perte au feu est nécessaire pour lever toute influence due a

I’oxydation

Cet essai, s'effectue avec une masse du gypse de 2 g, qu'il faut mettre dans un creuset et la
placer dans un four pendant une heure. Apres son refroidissement, a température ambiante dans un

dessiccateur, on pese sa masse a nouveau.
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La perte au feu observée est calculée par la formule suivante [64] :
0% PAF = w % 100 ......(4)

P 1:latare + 2 g avant calcination

P 2 :latare + 2 g aprés calcination
P : prise d'essai (2 Q)

11.2.3 Dosage des résidus insolubles

Cet essai permet de déterminer la teneur en matieres minérales insolubles dans l'acide

chlorhydrique dans le gypse.
» Principe

L'échantillon est incinéré, le gypse est traité par I'acide chlorhydrique bouillant et le résidu
insoluble est filtré et pesé.

» Mode opératoire
- Transvaser 1 g de gypse dans un bécher, ajouter 20 ml HCI et 40 ml de H20O (solution 1).
-Porter le liquide a ébullition et maintenir celle-ci pendant quinze minutes.

-Filtrer la solution chaude sur un papier filtre sans gypse et laver le résidu avec 100 ml d'eau et

garder la solution 1 dans une fiole.

-Sécher le filtre (environ 30 min a 100 c°) contenant le résidu et incinérer dans un creuset taré a

une température de 1000 c°® pendant une heure.
-Refroidir au dessiccateur et peser.
Le poids de résidus insoluble observés est calculé par la formule suivante :

%résidus insolubles = 22 % 100 ......(5)
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P 1 : poids du creuset (g)

P 2 : poids du creuset et du résidus (g)
P E : prise d'essai (1 g)

11.2.4 Dosage de CaO

La détermination de la teneur de CaO dans le gypse est réalisée par la méthode de
complexométrie. Les ions Ca?" du platre sont dosés par acide éthyléne diamine tétra-acétique
(PEDTA) a pH > 12 selon la réaction. [65]

Ca’t +Y* - Cay? ... (6)
» Mode opératoire
-Mesurer 5 Ml de la solution, les verser dans un erlenmeyer (prise d’essai).

-Ajouter 10 mL de solution tampon dans la prise d’essai (ils seront mesurés a 1’aide d’une
éprouvette graduée), on ajoute 20 ml de la solution de potasse (KOH a 28%) et une pince

d’indicateur de calcéine qui donne une coloration verte a la solution.

-Remplir la burette avec la solution d’EDTA, chasser la bulle d’air située sous le robinet et ajuster

le volume du liquide a zéro.

-Verser la solution d’EDTA dans la prise d’essai et agiter la solution jusqu’au virage du violet-rose
voir Figure 111.2, le virage a lieu a une goutte pres, puis on note la valeur du volume d’EDTA versé
(V en ml).

Calculer le pourcentage de CaO par la formule suivante :

%Ca0 = —"—2x 200 X100 ...... (7)

T : titane d'EDTA en CaO

V : volume d'EDTA ayant servi au dosage de Ca?*
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v : volume d'EDTA ayant servi au dosage de I'essai a blanc

P.E : prise d'essai initial (1 g)

Figure 11.2 : les étapes de détermination le CaO [photos prise au niveau de laboratoire chimie
de 'ORGM]

11.2.5 Dosage des sulfates SO3

Le dosage du taux de sulfate dans le platre se fait par la méthode gravimétrique, on fait

précipiter les ions SO4% de platre avec les ions Ba?* du chlorure de baryum puis on pése le précipité
de sulfate de baryum BaSO4 formé. [65]

CaSO4+2H,.O0———» Ca*" +S0,* + 2H,0

...... 8
(Ca%+ + SO4%") + BaCl, ___, BaSO, + (Ca?" + 2ClI") (8)

» Mode opératoire

-Prendre 100 ml de solution (1) déja obtenu dans I'essai de dosage des résidus insolubles.
- Introduire 10 ml de solution de chlorure de baryum BaCl, dans le bécher contenant solution (1).
- Filtrer la nouvelle solution sur un papier filtre plissé. Rincer bien le papier filtre et le bécher.

- Récupére le filtre et le mettre dans un creuset a une température de 1000 C° pendant 15 min.
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Le pourcentage de SOs est calculé par la formule suivante [65] :

%S0s= ZECE) )

P1 : poids du creuset vide
P2 : poids du creuset avec le filtre apres la calcination

P : prise d'essai (1 g)

Figure 11.3 : Les étapes de détermination SOz [photos prise au niveau de laboratoire chimie de
I’ORGM]

11.2.6 Analyse par spectrométrie d’absorbation atomique (SAA)
» Principe

L’absorption atomique de flamme est une méthode qui permet de doser essentiellement les
métaux en solution. Cette méthode d’analyse élémentaire impose que la mesure soit faite a partir
d’un analyte (élément a doser) transformé a I’état d’atomes libres. L’échantillon est porté a une
température de 2000 a 3000 degrés pour que les combinaisons chimiques dans les quelles les
¢léments sont engagés soient détruites. La spectrométrie d’absorption atomique est basée sur la
théorie de la quantification de 1’énergie de I’atome. Celui-ci voit son énergie varier au cours d'un
passage d'un de ses électrons d'une orbite électronique a une autre : A E=hv ou h est la constante
de Planck et v est la fréquence du photon absorbé. Généralement seuls les électrons externes de

I'atome sont concernés.
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Les photons absorbés étant caractéristiques des éléments absorbants, et leur quantité étant
proportionnelle au nombre d'atomes d'élément absorbant selon la loi de distribution de Boltzmann,
I'absorption permet de mesurer les concentrations des éléments a doser. L’analyse par absorption
atomique utilise la loi de Beer- Lambert. S’il y a plusieurs ¢léments a doser, on réalise cette
manipulation pour chaque élément de I’échantillon en se placant a une longueur d’onde fixée. Il
faut donc a chaque manipulation choisir une source adaptée pour éclairer 1’élément que 1’on

cherche a exciter. [66]
Elle est utilisée pour la détermination des teneurs en Cd, Fe, Zn, Cu et Pb.
» Modalités d'essai
-Appareillage spectrometre d'absorption atomique AA240-type VARIAN.
-Teneur exprimée en pourcentage pour un corps solide, et en mg/l pour une solution.

-Méthode de préparation voire I’annexe 2 utilisée par le laboratoire (certifie NF ISO 14869-1 Aout
2001). Mise en solution certifieé 1SO 11047 Mai 1998 par l'organisme certifiant VINCOTTE-
international)

-Prise d'essai 0.5 g.

Figure 11.4 : Spectrometre d'absorption atomique AA240-type VARIAN [photos prise au niveau
de laboratoire chimie de I’ORGM]
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11.2.7 Analyse par la fluorescence X (XRF)
> Principe

La spectrométrie de fluorescence X (SFX ou FX, ou en anglais XRF pour X-ray fluorescence)
est une méthode d'analyse chimique élémentaire utilisant une propriété physique de la matiere, la
fluorescence de rayons X. Lorsque I'on bombarde de la matiére avec des rayons X, la matiere
réémet de I'énergie sous la forme, entre autres, de rayons X ; c'est la fluorescence X, ou émission

secondaire de rayons X.

Le spectre des rayons X émis par la matiere est caractéristique de la composition de
I'échantillon, en analysant ce spectre, on peut en déduire la composition élémentaire, c'est-a-dire

les concentrations massiques en éléments. [67]
Nous avons déterminé les teneurs Al,O3, Fe203, MgO, P20s, S102, K20, TiO2, P.Os et MnO.
» Modalités d'essai
-Appareillage : spectrometre AXIOPANalytical.
-Seuil de détection de I'ordre de 0.05
-Teneur exprimée en pourcentage

-Méthode de préparation utilise par laboratoire (certifié 1SO.12677 par l'organisme certifiant
VINCOTTE-international) : pastille avec mélange (cellulose, acide borique), puis passage au

spectrometre.
-Etalonnage par des standards internationaux

-Prise d’essai 5 ¢
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Figure I11.5 : La persse de pastille Figure 11.6 : Spéctrometre AXIOPANalytical
[photo prise au niveau de laboratoire chimie de
'ORGM]

[photo prise au niveau de laboratoire
chimie de 'ORGM]

11.3 Analyse physique

11.3.1 La porosité

La porosité est I'ensemble des volumes de petite taille, pouvant étre occupés par des fluides
a l'intérieur d'une roche. Le terme "pore™ employé au sens large désigne I'espace poreux sans
distinction de forme. Les pores au sens strict sont des vides de forme plut6t convexe, tandis qu'on

désigne par fissures les vides a tres faible coefficient de forme et d'épaisseur négligeable. [68]

» Principe

L’essai consiste a saturer en eau la porosité ouverte des grains constituant le matériau
granulaire. L’immersion du matériau dans une solution aqueuse, permet sa saturation. A froid,
I’essai nécessite du temps. Pour accélérer le phénoméne on augmente progressivement la
température de 1’eau. Le gradient thermique provoque dans le temps la dilatation de I’air présent
dans les pores. Ce gaz quitte plus facilement les pores pour y étre substitué par 1’eau liquide. Ainsi

I’eau sature plus rapidement la totalité des vides. [69]
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» Mode opératoire
- Préparer un échantillon du gypse sec, soit MO,
- Placer I’échantillon dans 1’eau froide et porter a ébullition
- Pendant 2 heures, en vue de chasser I’air des pores et les saturer par de 1’eau,

- Retirer 1’échantillon de I’eau et essuyer a 1’aide d’un chiffon chaque grain, peser la nouvelle
masse, soit M1,

La porosité est calculée par la formule suivante [69] :

M1-MO 0 M1-MO
x100 avec: V=— donc: P% = o

0/ —
P% = v Mva

Mv X Mva X 100 ... ... (10)
MO : la masse seche

M1 : la masse saturée

Mva : la masse volumique apparente 2.7 g/cm?®
11.3.2 La densite

La densité d'une substance est égale a la masse volumique de la substance divisée par la
masse volumique du corps de référence a la méme température. Pour les liquides et les solides,

I'eau est utilisée comme référence, pour le gaz la mesure s'effectue par rapport a ’aire. [70]
» Principe

Il consiste a mesurer le déplacement du niveau du liquide contenu dans un récipient a col
étroit, lorsqu’on y introduit la poudre dont on cherche la masse volumique absolue. La méthode
nécessite également une balance au décigramme, un voluménometre ou le Chatelier et un liquide

inerte vis-a-vis de la poudre, dans notre cas on utilise I’cau. [71]
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» Mode opératoire

-Mettre du toluéne jusqu'au niveau V1, voisin du zéro. Noter V1, en valeur algebrique (négative au
des sous du repeére). Peser I'ensemble, soit M1.

- Introduire le notre échantillon dans le voluménomeétre jusqu'a ce que le niveau du liquide soit
dans la partie utile de la graduation supérieure. Bien chasser les bulles d'air. Noter V2 Peser, soit
M2.

-La masse volumique absolue est donnée par le rapport [71] :

_ M2-M1

T y2-r1

Figure 11.7 : Le voluménometre [la photo est prise au niveau de laboratoire géotechnique de
’ORGM]

11.3.3 L'humidité

L’humidité d’une matiére englobe toutes les substances qui s’évaporent par chauffage en

entrainant une perte de poids de 1’échantillon.

Le taux d’humidité influence les propriétés physiques d’une substance, telles que le poids,
la masse volumique, la viscosité, I’indice de réfraction, la conductivité ¢lectrique et bien d’autres
encore. Au fil des ans, diverses méthodes furent développées pour mesurer ces grandeurs physiques
et les convertir en taux d’humidité. [72]
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> Principe

Les méthodes thermogravimeétriques sont des méthodes de pesage séchage, ou les
échantillons sont séchés a 105 C° jusqu’a ce qu’ils atteignent un poids stable. La perte de masse
est interprétée comme humidité libérée. Le séchage se termine lorsque le poids atteint un équilibre,
c¢’est-a-dire lorsque la pression de vapeur de la substance humide équivaut a la pression de vapeur
ambiante. Plus basse est cette pression de vapeur ambiante, moins il restera d’humidité dans la
substance a 1’équilibre. En réduisant la pression, on abaisse la pression de vapeur ambiante et on
renforce ainsi le séchage. [73]

L’humidité est calculée par la formule suivante

o M1-M2
% humidité = T x 100

M1 : masse avant séchage

M2 : masse apres séchage
11.4 Analyse minéralogique

11.4.1 Observations microscopiques et préparations de lame mince

Pour effectuer 1’observation microscopique on a préparé au nivaux du laboratoire de
valorisation de ’ORGM Boumerdes les lames minces qui consistent a amincir un échantillon de

roche, préalablement collé sur une plague en verre, a une épaisseur de 30 micrometres.

La réalisation de ces lames minces suit un protocole précis dont les principales opérations sont

voire la figure 11.8 :

Le sciage de I'échantillon a la scie diamantée
Le rodage de la surface a coller
Le collage de I'échantillon sur une plaque de verre

Le sciage de la préparation a environ 1 mm

o & 0D PE

La mise a I'épaisseur de la lame mince
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6. Lacouverture ou le polissage de la préparation selon analyses ultérieures

Figure 11.8 : les étapes de préparation les lames minces [la photo est prise au niveau de
laboratoire géotechnique de ’ORGM

Apres préparation des lames minces, I’observation va se faire au microscope photonique
polarisant. L’épaisseur standard de 30 micrométres permet la reconnaissance des minéraux

constitutifs de la roche.

L’observation se fait en lumiére polarisée non analysée (avec un seul filtre) qui montre la couleur
d’absorption des minéraux puis en lumiere polarisée analysée (avec deux filtres a 90°) montre des
couleurs d’interférence propres a chaque minéral. Le résultat des observations au microscope
polarisant est toujours trés esthétique, en plus d’étre un outil trés performant de détermination des

structures, des compositions minérales.

11.4.2 Analyse diffractométrique

L'analyse diffractométrique permet de confirmer Il'identification minéralogique réalisée au

microscope et de préciser la nature des minéraux.

On a choisi des échantillons finement broyés, qu’on a analysé par diffractométrie.

47



Chapitre 11 Matériel et méthodes

11.4.2.1 La diffraction des rayons x

> Principe

La diffraction des rayons X consiste a appliquer un rayonnement, d'une longueur d'onde
du domaine des rayons X sur un échantillon orienté ou non. L'analyse des phases cristalline est

rendue possible grace aux périodicités de I'arrangement atomique des cristaux.

Ces périodicités sont dues a un empilement de plans identiques dans un cristal et sont
décrites par des longueurs correspondant aux distances entre les plans d'empilement. Ainsi, lorsque
le rayonnement pénétre le cristal, une partie de I'énergie est absorbée entrainant I'excitation des
atomes et I'émission de radiations par les plans atomiques. Le faisceau diffracté mesuré résulte de
I'ensemble de l'interaction constructive des rayons eémis par les atomes d'un méme plan, selon la
loi de bragge : 2d sin @ = n. 4 .[74]

(Al —F— s 1{-’ /A;*{ T ‘}(‘ 'f_. =)
— v 35 5 ™ - "l’“ 5 Y s Gl o

ELTAR (o DTTNGT GRS,

, o8 — — -9 P

( Pt —f P

Figure 11.9 : Principe de la diffraction des rayons X

» Modalités d'essai
-Appareillage de diffraction des rayons X type Panalytical
-Résultats sous forme de diffractogramme

- Mode opératoire : M0O-9852-4 (Certification ISO 9000-2008 délivrée par AIB VINCOTTE
International).

-Prise d'essai : 5¢
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Figure 11.10 : Appareillage de diffraction des rayons X type Panalytical [la photo est prise au
niveau de laboratoire minéralogique de 'ORGM]

1.5 Analyse granulométrique

Pour la composition granulométriqgue du minerai, aprés les différents stades de
fragmentations, on procéde a I’analyse de tamisage. L'analyse granulométrique permet de
déterminer la grosseur et les pourcentages pondéraux respectifs des différentes familles de grains
appelées fractions granulométriques constituant les échantillons. Ces fractions sont constituées de
particules dont la grosseur couvre un intervalle relativement restreint et diminue d’une fraction a
’autre. Il existe plusieurs méthodes d’analyse granulométrique Parmi ces méthodes, la méthode de
tamisage éventuellement utilisée dans notre présente étude, couvrent la presque totalité des
gammes de grosseurs de particules visées. De plus, elles permettent la récupération d’échantillons

séparés en fonction de la taille des particules.
» Principe

Le principe d’analyse consiste a classer les différents grains constituants I'échantillon en
utilisant une série de tamis, emboftés les un sur les autres (figure 11.11), dont les dimensions des
ouvertures sont décroissantes du haut vers le bas. Le minerai étudié est placé en partie supérieure
des tamis et les classements des grains s'obtiennent par le mouvement vibratoire horizontal, ainsi

que des secousses Verticales, de la colonne de tamis a ’aide d’une tamiseuse. [75]
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Pour le minerai de gypse, on utilisera en général des tamis de dimensions 5 mm, 3.15 mm,

2 mm, 1.6 mm, 1.25 mm, 1 mm, 0.63 mm, 0,315 mm, 0.160 mm, 0,125 mm, 0,08 mm.

Figure 11.11 : Tamiseuse en électro-vibrante [la photo est prise au niveau de laboratoire de
valorisation de ’ORGM]

11.6. Calcination de gypse

La calcination du gypse (sulfate de calcium hydraté) pour obtenir du platre (sulfate du
calcium semi-hydraté), ne casse pas les liaisons covalentes de sa molécule de sulfate de calcium,

mais une partie des liaisons ‘‘hydrogéne’” de son radical ‘‘hydraté’ ; ainsi changement de la

composition chimique. [76]
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» Mode opératoire

On prend 400 g de tout venant Et on le devise en quatre échenillons et chaque 100 g subir
une calcination a différente température 150 °C,200 °C ,500 °Cet 800 °C dans un four
systématique, apres la calcination on les mets dans un dessiccateur pour évite 1’absorption

d’humidité, ensuit on fait la pesé des échantillons afin de déterminer leur poids

Tout venant

Echantillon (400g)

l l l l

Echantillon Echantillon Echantillon Echantillon
Net N°2 N°3 N°4
(100g) (100g) (100g) (100g)

l l l |
l

CALCINATION

l
l l l |

Echantillon N°1 Echantillon N°2 Echantillon N°3 Echantillon N°4
Platre Plitre Platre Plitre
calciné 150 °C calciné 200 °C calciné 500 °C calciné 800° C

Figure 11 31 : Organigramme de calcination du gypse boudjellil
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Conclusion

Ce chapitre été pour but de présenter et décrire tous les procedés, les techniques, les

méthodes et protocoles employer pour évaluer notre gypse. Autrement nous avons montré 1’utilité,

I’efficacité et ’avantage de ces derniers.

D’autre part les résultats obtenus seront représentés et discutés au chapitre suivant.
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Introduction

Nous nous intéresserons dans ce chapitre aux caractéristiques mesurées pour chacun des
échantillons étudiés. Le présent chapitre a pour objet la représentation des résultats obtenus par
les techniques citées précédemment et de déterminer les parametres indiquant ainsi les
conditions requises pour que notre gypse soit acquis tant qu’un platre médical, tels que le

pourcentage de CaO, la densité, la porosité, etc ...).

I11.1 Préparation mécanique

Nous avons utilisé le concasseur a machoire de type laboratoire afin de concasser les
grands blocs a une dimension inferieure & 10 mm. Pour obtenir une dimension plus ou moins
fine, pour obtenir une dimension plus au moins fine nous avons utilisé le broyeur a cylindre de
type de laboratoire qui produit une granulométrie de 1 mm, et pour avoir une granulométrie

plus fine d’ordre 70 um, on a aussi utilisé un broyeur a disque de type laboratoire.
I11.2 Caracteérisation de gypse de boudjellil

I11.2.1 Les analyses chimiques

111.2.1.1 Résultats d’analyse (PAF, H20+, residu sec)

Tableau I11.1: Résultas d’analyse de HO*, PAF et Résidu sec

Echantillon H.O" (%) PAF (%) Résidu sec (%)
Tv 12,28 36,36 2,44

D’apres le tableau I111.1, on remarque que la teneur en eau de constitution qui recristallise
dans le minerai est de 12.28% et le pourcentage de décarbonatation de notre minerai il attient
36.36%. Selon les résultats des deux teneurs on constate qu’il y a des impuretés volatiles dans
notre échantillon et tout ce qui reste, se présente sous forme de résidu sec dont leur teneur. La

valeur en pourcentage des résidus sec est de 2.44%.
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111.2.1.2 Les résultats d’analyses par fluorescence x

Tableau 111.2 : Composition chimique (%omassique) de gypse de boudjellil

Echantillon | SIO2 | Al,O3 | Fe20O3 | CaO | SOz | K:O | TiO2 | MnO | P.Os | MgO
% % % % % | % % % % %

Tout venant | 3,32 | 0.97 | 1.81 16.8 |42 | 0.023 | <0.01 | 0.011 | <0.01 | 2.00

D’aprés les résultats le tableau 111.2 que nous avons trouvées a partir du dosage effectué
pour le gypse on distingue que le pourcentage de CaO et de SOsest d’ordre important atteignant
les 58.8% dans 1’échantillon de tout venant cela indique une présence d’une quantité essentielle

de sulfate de calcium.

Nous observons aussi la présence de MgO et SiO, avec les teneurs respectives de (2% et
3.32%) ainsi qu’une teneur de 1.81 % du Fe»O3 on note la présence de dolomite, silices et aussi
I’oxyde de fer. Ces derniers sont représentés dans la nature de minerai selon les travaux
géologiques [62]. Par ailleurs, les teneures de Al,O3, MnO, K>O sont faible et leurs valeurs sont
respectivement (0.97%, 0.011%, 0.023%). Nous constatons I’existence de P.Os et de TiO sous
forme de trace. D’aprés ces teneures on conclut que notre échantillon contient des impuretés

avec des quantités faibles.

111.2.1.3 Résultat d’analyse par spectrométrie d’absorption atomique

Tableau I11.3 : Analyse spectrale des échantillons de gypse (TV)

Echantillon Pb Cd Fe Zn Cu
TV 0.0058 <0 .0001 0.2100 0.0031 0.0022

Le tableau I11.3 illustré nous révele que les teneurs de métaux lourds (Pb, Cd, Zn, Cu)
dans le tout venant ne varient pas beaucoup, elles sont de I’ordre trés faible une teneur
inferieure a 0.01 % se qui explique que notre échantillon contient des métaux lourds sous
forme des traces (ces traces sont dues a la présence de dolomite dans la géologie de
gisement) [60]. Nous avons aussi constaté une légére présence de Fe a 0.21 % qui revient a

la nature de gisement selon les travaux géologique [61].
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111.2.2 Les résulta d’analyse physique

Tableau 111.4 : Propriétés physique de gypse

Echantillon Porosité Densité L’humidité
% %
1 0.90 2.49 3.8

Tout venant

» La porosité

Nous remarquons dans le tableau I11.4 que la porosité atteint une valeur acceptable de
0.90 %. Cela est principalement di & 1’hétérogénéité de 1’échantillon. En effet, les résultats

minéralogiques révelent une dominance de gypse ce qui impose une structure massive.

> La densité

La valeur de densité de minerai obtenue est de 2.49%. Cette valeur est conforme aux résultats

obtenus par les travaux BRGM [7].
» L’humidité

Les résultats de I’humidité nous montrent une valeur est de 3.77% dans 1’échantillon ce qui
explique qui y a une présence d’une petite quantité d’eau, cause, par ’existence des argiles dans

la nature de notre échantillon [61].
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111.2.3 Résultats minéralogiques

111.2.3.1 Résultats obtenu par I’observation microscopique

Tableau I11.5 : Résultats d’analyse de la lame mince (LM 01, LM 02)

Composition Teneur Forme des grains Dimensions des
minéralogique en % grains (mm)
GYPSE 98 % Cristaux, Subautomorphes, 0.03-0.06 mm
Xénomorphe
DOLOMITE 02 % Automorphe 0.05 mm

Tableau I11.6 : Résultats d’analyse de la lame mince LM 03

Composition Teneur Forme des grains Dimensions des
minéralogique en % grains (mm)
Dolomie 100 % Cristaux, Plage 0.1-3 mm

Tableau I11.7: Résultats d’analyse de la lame mince LM 04

Composition minéralogique | Teneur en Forme des grains Dimensions des grains
% (mm)
Dolomite 100 % MATRICE 0.01-0.1 mm

D’apres le tableau I11.5, on constate que 1’observation pétrographique des lames minces

montre un gypse saccharoide de composition minéralogique suivante :

» La lame N°1 est principalement formée par le gypse sous forme de cristaux

automorphes a subautomorphes collés les uns a cotés des autres, parfois il se présente
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en grains Xénomorphe et hétérogranulaires. La dolomite plus rare se trouve en cristaux
automorphes dispersés dans la masse gypseuse.

> La lame N° 2 est entierement formée par des grains de gypse sous forme de cristaux
bien soudés entre eux, dont les éléments sont compris entre 0.03 et 0.06 mm.

Le tableau 111.6 c’est dessus de la lame mince montre une roche de nature carbonatée,
elle est formée principalement par la dolomite. La dolomite est observée sous forme de grands
cristaux rhomboédriques et plages de longue étendue (leur taille peut atteindre 3 mm), elle est

souvent fracturée par des fissures tardives remplies par la dolomite secondaire.

Les résultats obtenus dans le tableau 111.7 ¢’est dessus montre une dolomie de texture
massive et de structure micro-granulaire, elle est composée exclusivement par la dolomite sous
forme d’une matrice de teinte peu sombre recoupée souvent par des veinules tardives remplie

par la dolomite secondaire, de dimensions allant de 0.01 a 0.1 mm.
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111.2.3.2 Résultats obtenu par diffraction de rayon X

Le diffractogramme de I’échantillon de tout venant obtenu par le DRX est représentée sur la

figure 111.1.
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Figure 111.1 : Diffractogramme I’échantillons de tout venant
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Les pics de diffraction concernant le tout venant révelent la présence de gypse par des

pics intense et ’existence de la bassanite avec des pics d’une intensité faible, ce qui explique

que le gypse est le minerai dominant dans notre échantillon.

111.2.4 Résultats d’analyses granulométrique

Tableau I11.8 : Résultat d’analyse granulométrique

Classe Diametre | Poids | Rendement | Refus Passant
granulométrique(mm) moyen (9) (%) cumulés cumulés
-5+3,15 4.07 353 14,6230 14,6230 85.377
-3,15+2 2.575 21,2 8,7821 23,4051 76.5949
-2+1,6 1.8 7,4 3,0654 26,4705 73.5295
-1,6+1,25 1.425 7,5 3,1068 29,5773 70.4227
-1,25+1 1.125 7,00 2,8997 32,477 67.53
-1+0,63 0.815 11,4 4,7224 37,1994 62.8006
-0,63+0,315 0.4725 43,7 18,1027 55,3021 44.6979
-0,315+0,160 0.2325 | 54,00 22,3695 77,6716 22.3284
-0,160+0,125 0.1425 20,7 8,5749 86,2465 13.7535
-0,125+0,08 0.1025 12,3 5,0952 91,3417 8.6583
-0,08 0 20,9 8,6578 100 0

refus cumlé (%)

100

80

60 o
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Figure 111.2 : Courbe granulométrique des passants et des refus en fonction du diametre

moyen

59




Chapitre 111

Résultats et discussions

Les pourcentages des refus ou des tamisat cumulés, sont représentés sous la forme d'une

courbe granulométrie figure 111.2 afin de calculer le coefficient de courbure et le coefficient

d’uniformité.

D’apres les résultat que on a obtenu nous avons constaté que le coefficient d’uniformité

est (Cu > 2 ) donc la granulométrie de notre échantillon est étalée ainsi que le coefficient de

courbure qui est de (Cc = 0.8) ce qui explique que notre échantillon est mal graduée. [77]

On conclut que notre échantillon est hétérogéne est cela et confirmer par les analyses

minéralogiques.

111.3 Traitement de minerai par calcination

111.3.1 Calcination de gypse de boudjellil

Tableau I11.9 : Calcination du gypse a differentes température

Echantillon Poids avant Poids aprésla | AP % pert de
calcinations(g) | calcination(g) poids
Ech calciné a 100 85,55 14,45
150°C
Ech calciné a 100 84,4 15,60
200°C
Ech calciné a 100 82,52 17,47
500°C
Ech calciné a 100 74,92 25,07
800°C
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perte de poids en fonction de température
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Figure 111 .3 : Représentation de perte au poids en fonction de la température

D’aprés le tableau III 9 et la figure 111 3 nous avons remarqué que la perte de poids
augmente selon I’augmentation de température se qui explique qu’a chaque fois on augmente
la température, le minerai perd une portion de son poids, cela est di au passage des minéraux
d’une identité a une autre confirmant alors les résultats de DRX.

Nos résultats sont en concordances avec les travaux de Alexandre Gondran et Céline
Martias. [57]

I11 .4 Comparaison entre le platre calciné de Boudjellil et le platre médical

» Remarque

Le platre médical qu’on a utilisé, est obtenu par grattage d’une bande platrée (échantillon
PM)

L’étude comparative consiste a comparer les résultats des analyses obtenus par le DRX
pour la détermination de la toxicité ainsi que les résultats obtenus par FX pour la détermination

de la composition chimique.
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111.4.1 Les résultats d’analyses par fluorescence x

Tableau 111.10 : Composition chimique (%omassique) de gypse de boudjellil et platre médical
(bande platrée)

Résultats et discussions

Echantillon | SIO; | Al,O3 | Fe20O3 | CaO | SOz | KO TiO2 | MnO | P.Os | KO | MgO
% % % % % % % % % % %
Ech 2.89 0.63 |0.51 16.8 |46.39 | 0.030 | <0.005 | <0.005 | <0.01 | <0.005 | 0.007
calciné a
150°C
Ech 2.05 094 |0.54 16.8 |47.16 | 0.054 | <0.005 | <0.005 | <0.01 | <0.005 | 0.04
calciné a
200°C
Ech 2.79 0.99 0.49 | 16.8 | 50.52 | 0.048 | <0.005 | <0.005 | <0.01 | <0.005 | 0.06
calciné a
500°C
Ech 2.99 0.81 |0.57 17.92 | 53.06 | 0.048 | <0.005 | <0.005 | <0.01 | <0.005 | 0.05
calciné a
800°C
Platre <0.005 | 0.17 | 0.26 19.04 | 46.78 | <0.005 | <0.005 | <0.005 | 2.65 | <0.005 | 0.005
médicale
CaO
18
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Figure 111.4 : Evaluation des teneur en CaO en fonction de la température
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Figure 111.5 : Evaluation des teneures de SOz en fonction de la température

D’aprés le tableau 111.10, figure 111.4 et figure 111.5 les échantillons sont composés
essentiellement des oxydes SOz et CaO qui présentent respectivement des pourcentages
massiques de ’ordre de 63,19% pour le platre calciné a 150°C, 63.96% pour le platre calciné a
200°C, 67,32% pour le platre calcine a 500°C, 70,98% pour le platre calciné a 800°C. Ces
pourcentages varient d’une température a une autre et élevée par rapport au tout venant cela
explique que 1’augmentation de ces pourcentages sont di au traitement de calcination, a qu’on
chaque fois on augmente la température les pourcentage de CaO et SOz augmente, ainsi on
constate que la teneure en silice est quasiment constante dans tout les échantillons et
approximative aux résultats du tout venant, ceci est du a 1’ existence de quelque grains de silice
dans nos échantillons , nous avons aussi observer des teneures importante de ’oxyde de
manganeése « MgO », qui est principalement due a la décomposition de dolomite durant la
calcination et la teneure de 1’oxyde d’aluminium « AlO3» qui reflete la l1égere quantité d’argile

dans notre échantillon [61].

Par ailleurs, nous remarquons la présence de SO3 et CaO avec des teneures élevées,
65.82% dans PM ce dernier contient des teneures tres faibles en Fe;O3, Al,O3, P,Os. On conclu
gue nos analyses sont comparatives a celle de PM qui explique que le gypse de boudjellil peut
étre utilisé dans le domaine médical. Selon la norme européenne notre échantillon est conforme
[78].
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111.4.2 Résultats d’analyse par spectrométrie d’absorbation atomique

Tableau 111.11 : Analyse des échantillons de gypse calciné par la SAA

Echantillon Pb (%) Cd (%) Fe (%) Zn (%) Cu(%)
Ech calciné 0.0101 <0.0001 0.2370 0.0019 0.0013
a 150°C
Ech calciné 0.0064 <0.0001 0.2277 0.0006 0.0007
a 200°C
Ech calciné 0.0082 <0.0001 0.4460 0.0014 0.0004
a 500°C
5Ech calciné 0.0065 <0.0001 0.2195 0.0007 0.0010
a 800°C
Platre 0.0058 <0.0001 0.0696 0.0009 0.0028
médicale

Les reésultats d’analyses par SAA le tableau I11.11, montre que les teneurs de métaux
lourds (Pb, Cd, Zn, Cu) dans nos échantillons globaux ne varient pas beaucoup ils sont sous
forme des traces, leurs teneures sont presque de méme ordre que celle de tout venant et PM %,
cela indique que nos échantillons sont représentatifs dans le domaine médical et la présence de
Fe dans tout les échantillons est du a une légere contamination. Nos échantillons sont

représentatifs selon la norme européenne et britannique [79]
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111.3.4 Résultats par la diffraction de rayon X
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Les diffractogrammes obtenus par diffraction de rayon X nous a permis de prévoir la
composition minéralogique des échantillons calciner a déférente température.

Les pics de diffraction concernant les échantillons 150°C et 200°C qui sont
respectivement présentée par les figures I11.6, 111.7, on constate qu’il y a une déshydratation
partielle du gypse il devient de bassanite ce dernier il est représenté avec des intensité tres élevée
ainsi que la présence d’une intensité faible de dolomite se qui explique que le minerai dominat

est le gypse.

Selon le diffractogramme obtenu pour 1’échantillon a 500°C figure 111.8, on observe
la disparition totale de I’eau, (déshydratation total de gypse) et I’apparition de I’anhydre CaSO4
avec des intensités élevées et la présence de dolomite avec des intensité faible. D’apres la figure
[11.9, I’échantillon & 800°C on note I’existence de périclase (MgO) avec une faible teneur. Ce
dernier provient de la décomposition de la dolomite lorsque la dolomite atteint le point de
fusion il est aussi d principalement a la preésence des calcaire massif et des schistes calcaire
consistants comme cité déja dans la partie géologique de gisement[62]. Ainsi qu’on a remarqué

I’abondance de I’anhydrite, ce dernier est I’élément dominant.

D’apres la figure 111.10, on peut conclure que les principaux constituants du platre
médical sont la bassanite et I’anhydrite avec des pics élevés ce qui explique que notre

échantillon contient des impuretés tels que la dolomite qui est due a I’échantillon de base.

De cette comparaison on conclut que le gypse de boudjellil peut étre utilisé dans le
domaine médical et selon les travaux de robert achola [80]. Notre échantillon peut étre utilisé

dans I’immobilisation des os.

Conclusion

D’apres les résultats que on a obtenus on conclut que le gypse de boudjellil peut étre

appliqué dans le domaine médical.

Mais s’il dépasse les normes il provoque une déshydratation pour la peau. Tant dis que

s’il est inferieur a la norme il n’est pas utile pour fabriquer le platre medical.
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Conclusion générale

Le travail présenté dans ce mémoire a été réalisé a la société de ’ORGM (I’office
nationale de recherche géologique et miniére) ; le suivi et les différentes analyses effectuées

depuis le traitement de la matiére premicre jusqu’a I’obtention du platre,

L’approche étudiée vise a mettre en place des méthodes d’analyse permettant de

caracteriser le gypse de boudjellil avec la bande platrée afin de répondre a nos objectifs.

Les résultats obtenus lors de cette investigation, confirment I’intérét pratique de
I’utilisation du gypse dans le domaine médical. Cette observation est basee sur les résultats
obtenus lors des différentes analyses appliquée sur nos échantillons.

Les resultats de 1’analyse minéralogique par la diffraction X de notre échantillon de
départ avant la calcination nous révelent la présence de bassanite de notre echantillon et les
résultats de I’analyse apres la calcination nous révelent la présence des autres minéraux tels que

la dolomite, I’anhydrite, préclase.

Les résultats des analyses chimiques par la méthode Fluorescence X avant et apres la
calcination nous a permet de deduire que SOs et le CaO sont les éléments majeurs pour nos
échantillons et les résultats avant et aprés la calcination apparait que notre échantillons contient
quelques impuretés avec des teneurs trés faibles qui n’influence pas sur notre objectif avant et

apres la calcination.

Le gypse contient de la silice sous forme du quartz, ce qui n’est pas un handicape dans
le gypse ou le platre mais constitue par ailleurs une charge. Ainsi les élément génants qui
peuvent nuiront a I’aspect générale du platre et a son application pouvant causés des
efflorescences aux éléments du platre lors du sechage sont le fer, les alcalins, le P20s, Ba, Sr,
Pb...ect, et les matiere organique , ces derniers se trouvent en quantités tres faible dans le gypse
de boudjellil, ce qui le prédispose a des application dans les différents domaines, a savoir la

construction, le moulage, la décoration et la pharmacie.

Par ailleurs I’analyse granulométrique a révélé que notre échantillon est hétérogéne.
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Par la suite les résultats qu’on a obtenu sont représentés a ceux de la bande platrée. Nos

échantillons répond a les deux norme européenne.

On conclue que le gypse de boudjellil traité s’y préte bien pour la fabrication localement

des pléatres utilisés dans la fabrication des bandes.
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Annexes

Annexe 1 Présentation générale de I’entreprise ORGM
I. Historique de 'ORGM :

L'office de recherche géologique et miniére (ORGM) a été créé en 1993 par la fusion de
I'entreprise de recherche miniere (EREM) et l'office national de I'infrastructure géologique (O
NIG).

L'ORGM était composeé jusqu'en 2003 de deux directions :
- Direction de la recherche ;
- Direction de la géologie ;

La nouvelle loi de 2001, portant ouverture du marché Algérien sur I'extérieur a rattaché
I'ORGM a l'agence nationale de géologie et du control minier (ANGCM) et I'agence national

du patrimoine miné, qui sont tous deux supervises par elle (ORGM).

L'ORGM dispose de 5 sites situés respectivement a : Tamanrasset, Béchar, Sidi Bel

Abbes, Tizi- ouzou et Tébessa.

Il. Les activités de PTORGM :
Etude de géo-services :
» Des travaux de recherche miniére et /ou d’infrastructure géologique ;
» Des études de gisement ;
* Des travaux d’études et de développement minier ;
* Des études d’impacts sur I’environnement ;
» Des plans d’affaires pour les petites et moyennes mines ;
« Des travaux (traitement /interprétation) géophysique.
Géotechnique-matériaux de carriere :
« Analyse physico-chimique ;
» Valorisation —-HALL D’ESSAI.
Forage- topo- géophysique :
» Forage;
« Topographie ;
» Géophysique.
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Annexe 2 Préparation de I’échantillon par dosage par SAA

» Mise en solution des échantillons par I’attaque acide

Dans un bécher mettre 0,5 g d’échantillon et 20 ml d’eau régale 5 ml de HF acide
fluorhydrique et 15 ml HNOs et mettre sur bain de sable sous la hotte jusqu’a ce que I’eau
s’évapore complétement.

Apres refroidissement ajoute 10 ml d’eau distillée et 10 ml de HCL concentré a
35% et remettre dans une plaque chauffante a 180 °C jusqu’a I’¢ébullition. Verse dans

une fiole de 500 ml et ajuster jusqu’au titre jauge .



Annexe 3 Analyse granulométrique de I’échantillon

I11.1 Diamétres moyenne

On a les diamétres suivants :
D10=0.15

D30=0.3

D50 = 0.55

D60 = 0.75

II1.2 Coefficient d’uniformité
Cu = D60/D10

Cu=5

Pour Cu > 2 la granulométrie étalée
111.3 Coefficient de courbure
Cc =(0.3)? / (D10* D60)

Cc =(0.3)?/ [(0.15)* (0.75)]
Cc=0.8
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PARTIE | : GENERALITES SUR LE PLATRE




CHAPITRE I
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RESULTATS ET DISCUSSIONS




Résumeé

L’intérét de ce travail s’inscrit dans un cadre général de caractériser le platre de boudjellil
de wilaya de Bejaia dans le domaine medical son but est d’apprécier la qualité de gypse en
terme d’absence des impuretés tels que les métaux lourds lors qu’il est utilisé dans la médecine.
Les éléments clés dans le processus de traitement du gypse qui ont été effectué avec des
différentes analyses physiques, chimiques et minéralogique, ces derniers sont nécessaires afin

de produire un matériau répondant aux normes européenne et britannique.

Mots clés : Gypse, anhydrite, semihydrate o, semihydrate B, platre médical, Déshydratation,

calcination. Caractérisations

Abstract

In this work, the general characterization and valorization of plaster is studied according
to gypsum of boudjellil Bejaia in medical field. His objective is to appreciate the gypsum quality
in term of absence of impurities such as heavy metals which can be used in medicine. The keys
elements in treatment process of gypsum which have been done with the different physicals
analyses, chemical and mineralogical. In addition, these letters are necessitated in order to

produce material meeting European and British standards.

Keys words: gypsum, hanydrite, semihydrate a, semihydrate B, dehydratation, calcination,

caracterisation
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