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RESUME

Le Gypse rencontré dans la région de Tahoua semigésous trois formes : fibreux, nodulaire et en
plaquette. Les gypses nodulaire et fibreux fortjeo de ce travail. La diffraction des rayons X (DR¥ontre
que I'échantillon fibreux est du gypse presque mars que le nodulaire contient une proportion irtgette
d’'impuretés. L'analyse chimique par ICP-AES a perd@siéterminer le pourcentage de gypse (Ga3g0)
dans chaque échantillon : soit 98,44% dans leuibet 68,40% dans le nodulaire. L'analyse par ICPav&c
une sensibilité de I'appareil de I'ordre du ppbmantré que les éléments chimiques suivants : BVSEr,
Mn, Co, Ni, Cu, Ga, As, Se, Br, Rb, Y, Zr, Nb, Mo, R, Pd, Ag, Cd, In, Sb, Te, Cs, Ba, La, Ce, Pr, Nd, Sm,
Eu, Gd, Th, Dy, Ho, Er, Tm, Yb, Lu, Hf, Ta, W, Resdr, Pt, Au, Hg, Tl, Pb, Bi, Th et U sont a des
concentrations inférieures a 1ug/Kg dans chaquangion. Les isothermes d’adsorption et de désmmpde
I'azote par le gypse fibreux montrent que la swefapécifique et le volume poreux de I'échantillomts
respectivement de 21 m#g et de 0,03/grLes analyses ATG-ATD des gypses fibreux et faickirévélent
une perte en masse respectivement de 20% et 13% 1
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INTRODUCTION travaux géologiques réalisés par Faure

Le gypse entre dans la fabrication du (1965) et Diallo (1982) ont mis en évidence
ciment, du platre et d'éléments préfabriqués d'importants indices de gypse dans la vallée
pour lindustrie du béatiment (Vignes, 1997). de la Maggia (région de Tahoua). A la suite de
L’addition de gypse au clinker permet en effet ces travaux, les réserves ont été estimées a
de réguler la prise du ciment, notamment de plus de 46364 tonnes de gypse.

ceux qui contiennent des proportions Le gypse rencontré dans les formations
importantes d’aluminate tricalciqu®ans les argilo-marneuses est de nature secondaire et
travaux publics, il est utlisé comme se présente sous trois formes principales :

stabilisateur des routes. L'industrie chimique - Le gypse fibreux : Ercouches d’épaisseur
I'utiise pour la fabrication de l'acide variant de 0,5 a 8 cm, généralement
sulfurique. On [I'utilise également pour horizontales et marquant la transition entre
transformer le carbonate de potassium des sols des argilites de couleurs différentes (Delesse,
en sulfate assimilable par les plantes. Des 2002).

© 2012 International Formulae Group. All rights exged.
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- Le gypse en nodules: Il se présente en
fragments plus ou moins globuleux de
dimensions et de poids trés variables; le plan
de plus grande section des nodules en place
est toujours sensiblement horizontal.

- Le gypse en plaquettes : Il s’agit de la forme
la plus rare; les plaguettes avec le plan de plus
grande section paralléle au plan horizontal, se
trouvent toujours dans les argilites feuilletées,
noires. L'épaisseur du banc ne dépasse guere
8 cm (Pias, 1972).

En effet, le gypse, les argiles , les os
calcinés sont des matériaux utilisés pour la
conception de pilote de défluoruration d'eau
de boisson dans le cadre de I'hydraulique
villageoise (Diawara et al., 2004).

L'objectif visé, dans ce travail, est la
détermination de la qualité du gypse de
Tahoua en vue de son utilisation dans la
purification des eaux. Pour atteindre cet
objectif, la détermination de certains
paramétres minéralogiques, chimiques et
physico-chimiques s’avéere indispensable pour
mieux identifier ces gypses, d’'ou la réalisation
de cette étude de caractérisation.

MATERIEL ET METHODES
Zones d'étude

Dans la région de Tahoua, le gypse
apparait au cours du Maestrichtien dans les
marnes de [I'Ader Doutchi (bassin des
lullemmeden). Les gisements se trouvent dans
une bande sub-méridienne d’environ 50 km de
large. Depuis Madaoua au Sud, la bande passe
par Bouza, Kao et se poursuit jusqu'a la
frontiere du Mali, en passant par Mentess

(Figure 1). Cette zone correspond aux
affleurements de la formation de Farin
Doutchi d'age Maestrichtien. Ses

affleurements sont plus ou moins recouverts
par les dépbts dunaires du Continental
Terminal.

Dans la région de Bouza, la formation
de Farin Doutchi a une épaisseur moyenne de
15 m les argilites et marnes gypsiféeres qui la
constituent, forment en continu le flanc des
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collines de I'Ader Doutchi; leur épaisseur
demeure relativement constante.

Des échantillons de gypse fibreux et de
gypse nodulaire ont été prélevés a la station de
Tazoumali dont les coordonnées GPS sont:
Altitude 475 m ; Latitude N 15° 19’ 30,7";
Longitude E 5° 41’ 21". Différentes
techniques d'analyses quantitative
qualitative (DRX, IR, ATG-ATD, ICP-MS,
ICP-AES, BET...) ont été utilisées, dans ce
travail, pour caractériser les échantillons
étudiés.

et

Méthodes expérimentales

L'analyse granulométrique est effectuée
au moyen d’'un granulomeétre Laser Mastersizer
2000 de MALVERN Instruments. Les
échantillons de gypse ont été broyés a l'agate
puis tamisés avec un tamis de diamétre [ Ir25
Une portion de la fraction inférieure a 1@2% a
été dispersée dans 100 ml d’eau distillée puis
soumise aux ultrasons pendant 30 mn. La
mesure est faite a partir de la solution obtenue
aprés dispersion par l'ultrason. La distribution
granulométrique est déduite de linteraction
entre les particules et le rayonnement incident.

L'analyse par spectrométrie Infra Rouge
a été effectuée sur une poudre de I'échantillon
au moyen d'un spectrometre “Universal ATR
(Attenuated Total Reflectance) sampling
accessory” de PERKIN ELMER.

L'analyse qualitative par fluorescence
X a dispersion d’énergie (E.D.X.R.F) a été
effectuée au moyen d'un spectrometre
prototype de SIEMENS. Le tube utilisé
posséde une anode en molybdene.

Les diffractogrammes ont été réalisés a
I'aide d’'un diffractomeétre RX Briker (modéle
D5000), en mod®/20 (Balayage de 3 a 15°
ou 3° a 30°, par pas de 0,02° d’'une durée de 1
s, anticathode Cu, 40 kV-30 mA).
L’identification a été faite a I'aide de la fiche
du répertoire du Joint Comittee on Powder
Diffraction Standards (JCPDS) (méthode de
Hanawalt).
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Figure 1: Localisation et répartition par ordre d’'importandes principales zones gypsiferes au

Niger. A: Localisation du Niger en Afrique de I'Ouest; B: Réjition par ordre d'importance des principales eon
gypsiferes au Nigerl = Djado (Namuro-Westphalien®, = Tanout (Turonien)3 = In Arridal (Sénonien inférieur.} =
Mentess (Maestrichtien; = Ader Doutchi (Maestrichtien). (Carte extraitelan minéral, modifiée).

L'analyse élémentaire a été effectuée & RESULTATS ET DISCUSSION
'aide d’'un spectrométre de masse a plasma La granulométrie Laser consiste a
inductif (ICP-MS) Agilent 7500 Series déterminer la répartition granulométrique par
(analyse qualitative) et a laide dun la technique de diffraction de la lumiére laser
spectrométre d’émission atomique a plasma apres la mise en suspension de I'échantillon
inductif (ICP-AES) Ultrace 138 de Jobin dans un dispersant. La distribution
Yvon (analyse quantitative). granulométrique est déduite de linteraction

Les analyses thermogravimetrique entre un ensemble de particules et le
(ATG) et thermodifférentielle (ATD) ont été rayonnement incident (Dur et al., 2004).
effectuées a l'aide d’'un appareil A 5¢ 1000c L'analyse granulométrique par
sous air. Les isothermes d'adsorption- diffraction laser des deux gypses (0,01 a 2000
désorption de I'azote ont été mesurés sur un pm) révéle une population principale centrée
appareil Thermofinnigan, modéle Sorptomatic  sur 100um (Figures 2 et 3) caractéristique du
1990 a 77 K. gypse. Pour le gypse nodulaire, on observe

également une population fine en quantité non
1326
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négligeable qui apparait dans un domaine de 4
a 12pum caractéristique des impuretés (silices
ou argiles). Les résultats montrent que pour le
gypse fibreux, 50% des grains ont un diameétre
inférieur ou égal a 75um et 90% ont un
diameétre inférieur a 15am. L’amplitude se
situe autour de 100um. Pour le gypse
nodulaire, 50% des grains ont un diametre
inférieur ou égal a 83im et 90% ont un
diameétre inférieur a 22@m. Comme dans le
cas du gypse fibreux, la plus grande
dispersion s'étend autour de 10.

Spectrométrie Infra Rouge (IR)

Sur le spectre de I'échantillon fibreux
(Figure 4) d’'une part et sur celui du nodulaire
(Figure 5) dautre part, les bandes
respectivement autour de: 1109,43 ‘¢cm
668,15 crif, 1115,25 crii et 668,99 cm sont
indicatrices de la présence de liaison S-O. La
bande dédoublée autour de 3529,11"cet
celle & 1610 crhdu spectre de I'échantillon
fibreux puis celles dédoublées autour de
3534,17 crit et non dédoublées a 1620,53
cm' de [léchantillon nodulaire sont
caractéristiques de la présence de liaison O-H
(Maglione, 1975 ; Wiegel et Kirchner, 1966).

Analyse qualitative par fluorescence X a
dispersion d’'énergie

L'analyse qualitative par fluorescence
X du gypse fibreux et nodulaire a permis de
mettre en évidence la présence des éléments
suivants selon la nature du gypse : Ca, S, Sr,
Fe. Il ressort de cette analyse par
superposition des pics (Figure 6) que le gypse
nodulaire est plus ferrugineux que le gypse
fibreux. Des travaux effectués sur le
phosphate naturel (Natatou et al., 2005) qui
est aussi de type nodulaire montrent que ces
types de matériaux ont une importante teneur
en ferral (Fe, Al) et en silice.

La quasi inexistence des métaux lourds
(Cd, Cr, Pd,...) est une garantie de qualité du
produit pour une éventuelle utilisation de ces
matériaux dans le traitement de l'eau de
boisson (Sato et al., 2002; Sarvinder et al.,
2004; Welch et al., 2000).

Analyse par diffraction des rayons X
1327
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Les raies (7,61; 4,29; 3,80; 3,07;
287; 222; 199; 181; 1,62) du
diffractogramme de la Figure 7 sont toutes
caractéristiques du gypse. Par contre, sur la
Figure 8, en plus des raies caractéristiques du
gypse, on observe d'autres raies, qui présagent
la présence d'impuretés.

Analyse chimique

L'analyse des échantillons par la
fluorescence X ayant donné une trés faible
gamme d’éléments chimiques, nous avons
opté pour I'analyse par ICP-MS afin d’étendre
cette gamme. Avec une sensibilité de l'ordre
du ppb (ug/L), les résultats de I'ICP-MS
montrent que les éléments suivants : B, Sc, V,
Cr, Mn, Co, Ni, Cu, Ga, As, Se, Br, Rb, Y, Zr,
Nb, Mo, Ru, Rh, Pd, Ag, Cd, In, Sb, Te, Cs,
Ba, La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Th, Dy, Ho,
Er, Tm, Yb, Lu, Hf, Ta, W, Re, Os, Ir, Pt, Au,
Hg, Tl, Pb, Bi, Th et U sont pratiguement
absents dans les échantillons.

L'ICP-AES est complémentaire a
'ICP-MS en vue de déterminer les
proportions en certains éléments (Tableaux 1
et 2). Il ressort de ces analyses que le gypse
(CasQ2H,0) représente 98,44% en masse de
'échantillon fibreux et 68,40% du
nodulaire. Le rapport Ca/S est de 1,31 pour le
gypse fibreux et de 1,12 pour le gypse
nodulaire.

Analyses thermiques

Le comportement thermique des
échantillons a été étudié par analyse
thermogravimétrique (ATG) et analyse

thermique différentielle (ATD) (Figures 9 et
10).

Le pic endothermique a 30 °C des
ATD du fibreux et du nodulaire est
accompagné d'une augmentation de masse
respectivement 1,56% pour le fibreux et
1,42% pour le nodulaire (courbes ATG). Cela
peut s’expliquer par une oxydation de certains
éléments.

Les importants pics endothermiques
entre 150 et 180 °C, dont le maximum se
positionne a 138 °C, correspondent a la
désorption d'une partie des molécules d’eaux
adsorbées et structurales. Le gypse
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(CasQ2H,0) se déshydrate partiellement en Isothermes d'adsorption—désorption de
formant le platre (CaSQ 1/2H,0) (Chang et I'azote
al., 1999). Ce qui explique la perte de masse L'isotherme obtenue est de type Il dans
sur les courbes ATG. Cette perte de masse est la classification IUPAC (Figure 11). Il est
de 20% pour le gypse fibreux et de 18% pour caractéristique d’'un solide possédant des pores
le gypse nodulaire. de diamétre supérieur a 50 nm (Brunauer et al.,

- Les pics exothermiques vers 336 °C 1938). La méthode BET (Barrett-Emmett-
ne sont pas accompagnés d'une perte de Teller) (Figure 12) a été utilisée pour
masse sur les courbes ATG. Ce qui peut déterminer la surface spécifigue de
indiquer la présence de polymeres organiques I'échantillon préalablement dégazé sous vide a
(carboxymethylcellulose), leur cristallisation 100 °C pendant 6 heures. La surface spécifique
ou leur interaction avec le gypse a cette et le volume poreux de ['échantillon sont
température (Guggnheim et al., 2001; Yener respectivement de 21 m?/g et de 0,03/gm
et al., 2007; Onal et Sarikaya., 2009). La méthode t-plot (Figure 13) a été

- Les pics exothermiques a 935 °C sont utilisée pour déterminer la surface spécifique
aussi accompagnés d’'une perte de masse : 4% développée par les mesopores et la surface
pour le gypse fibreux et 2% pour le gypse spécifique développée par les micropores de
nodulaire. Cela peut s’expliquer par la [I'échantillon. Ces valeurs sont respectivement
décomposition du gypse anhydre CaSeh de 5 ni/g et 0,008 crifg. La méthode B.J.H
CaO et Sg(Hamad, 1981). (Figure 14) a été utilisée pour déterminer le

volume cumulatif des mésopores de
I'échantillon. Il est de I'ordre de 0,097 &
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Figure 2: Granulométrie Laser du gypse fibreux.
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Figure 3: Granulométrie Laser du gypse nodulaire.
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Figure 4: Spectre Infra Rouge du gypse fibreux.
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Figure 5: Spectre Infra Rouge du gypse nodulaire.
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Figure 6: Analyse qualitative par fluorescence X a dispergi@nergie (E.D.X.R.F).
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Figure 7: Diffractogramme RX du gypse fibreux.
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Figure 8: Diffractogramme RX du gypse nodulaire.
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Figure 9: Thermogramme ATD — ATG du gypse fibreux.
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Figure 10: Thermogramme ATD — ATG du gypse nodulaire.

Figure 11: Isotherme d'adsorption et de désorption de la wapézote par le gypse fibreukes
points vides matérialisent I'isotherme d’adsorptatiies points pleins Iisotherme de désorption.
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Figure 12: Application de la B.E.T au gypse fibreux.
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Figure 13: Application de la méthode t-plot au gypse fibreux.
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Figure 14: Application de la méthode B.J.H au gypse fibreux.

Tableau 1: Composition chimique du gypse nodulaire et fibrqpae ICP-AES.

Eléments  Concentration (mg/kg) Concentration (mg/kg)
Gypse nodulaire Gypse fibreux

Na 3,5 3

Mg 1 0,4

Al 7 0,66

Si 4,2 3,2

P 1 0,96

S 94 150

K 0,2 0,15

Ca 23 50

Ti 0,76 0,023

Fe 12 2,6

Zn 0,3 0,077

Sr 0,56 1,7

Sn 9,1 9,8
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Tableau 2: Composition chimique du gypse nodulaire et fibrpak ICP-MS.

Eléments Concentration (mg/kg) Concentration

Gypse nodulaire (mg/kg)
Gypse fibreux

Na 3,12 2,91

Mg 11 0,42

Al 8,06 0,79

Si 2,92 2,13

P 0,47 0,67

S 121,03 174,67

Cl 4740,68 4658,02

K 0,22 0,17

Ca 34,29 54,34

Sr 1,10 1,94

Sn 8,27 5,72

I 0,53 0.54

C 0,36 0,37

Fe 13,11 3,00

Zn 0,33 0,08

Conclusion CaSO4 _2H20 and CaS0O4_0.5H20.

Les différentes techniques d'analyse
(DRX, IR, ATG-ATD, ICP-MS, ICP-AES,
BET...) utlisées dans ce travail de
caractérisation permettent de conclure que des
deux types de gypse de la région de Tahoua,
le fibreux est du gypse presque pur avec
98,44% de CaSL2H,0. Il est par conséquent
de qualité supérieure par rapport au nodulaire
présentant 68,40% de CaSZH,O. Les
principales impuretés du nodulaire sont du
ferral (Fe, Al).

Les résultats des analyses chimiques
permettent l'utilisation de ces produits pour la
conception de pilote de purification d’eau de
boisson dans le cadre de [I'hydraulique
villageoise.
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