Verres, Céramiques & Composites, Vol.2, N°2, (2013) 19-31

CARACTERISATION PHYSICO-CHIMIQUE DU GYPSE SYNTHETISE ET DU
PHOSPHOGYPSE

F. Karim, M. Wagqif, L. Saadi

Laboratoire de Matieres Condensées et Divisées, Equipe d’Etude et Valorisation des Ressources
Minérales et des Matériaux Synthétiques EVAR-MIMAS, Département de Chimie, Faculté des
Sciences et Techniques Guéliz, Marrakech, Maroc

E-mail : la.saadi@yahoo.fr

RESUME

Le phosphogypse est un sous produit de la production de I'acide phosphorique et un
constituant de base dans la fabrication des engrais modernes. Il permet la concentration des
impuretés du minerai de base, et pose souvent des probléemes de stockage et de préservation de
I'environnement. En revanche, ce gypse peut étre utilisé comme matiére premiere pour fabriquer du
platre aprés sa purification.

Ce travail est une étude comparative des caractéristiques physico-chimiques de deux
échantillons synthétisés référencés respectivement GSHCa et GSNaCa et le phosphogypse issu de
l'attaque du minerai du phosphate par I'acide sulfurique. Le gypse synthétisé (CaSO4 2H20) a été
élaboré a partir du nitrate de calcium Ca(NO3s)2 4H20, 'acide sulfurique (H2SOa4) ou sulfate de sodium
(Naz2S04). Les produits étudiés ont été caractérisés par différentes techniques d’analyse physico-
chimique (la granulométrie, la diffraction des rayons X, la microscopie électronique a balayage, l'infra-
rouge a transformée de Fourrier FTIR et la calorimétrie différentielles DSC.

Les résultats obtenus ont montré que les échantillons synthétisés et le phosphogypse sont
constitués principalement de gypse (CaSO4, 2H20). Le traitement thermique par voie seche de ces
échantillons conduit a la formation du semi-hydrate (CaSOa, ¥2H20) & 200°C et I'anhydre CaSOa Il &
450°C et CaSOa4 | & 1200°C.

Mots clés : Gypse synthétisé, phosphogypse, platre, propriétés physico-chimiques.

ABSTRACT

The phosphogypsum is a waste sub-product of the production of the phosphoric acid, and a
basic component in the manufacture of modern manures. It allows the concentration of the impurities
of the basic ore, and often poses problems of storage and safeguarding of the environment. On the
other hand, this gypsum can be used as raw material to manufacture plaster after purification.

Our work was focused on a comparative study of the physicochemical characterisatization of
two synthesized samples referred respectively GSHCa , GSNaCa and the phosphogypsum which
result of the attack of the ore of phosphate by the sulphuric acid. The synthesized gypsum (CaSO4
2H20) was elaborated starting from calcium nitrate Ca(NOs)2 4H20, the sulphuric acid (H2SO4) or
sulphate sodium (Na2SOa4). The studied products were characterized by various physicochemical
techniques and analysis (granulometry, X-Ray Diffraction (XRD), Infra Red, X-ray fluorescence,
Scanning Electron Microscopy (SEM) and Differential Scanning Calorimeter (DSC).

The results obtained show that the synthesized samples and the phosphogypsum are made
up mainly of gypsum (CaSOa, 2H20). Thermal treatment under dry conditions of these samples led to
the formation of semi-hydrated (CaSQs4, ¥2H20) at 200°C and anhydrous CaSOa4 Il at 450°C and
CaSO0a4 | at 1200°C.

Keywords : Synthesized gypsum, plaster, Phosphogypsum, Physicochemical properties
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1- INTRODUCTION

Le gypse (CaSOs, 2H20) est le
matériau de base de la fabrication industrielle
des platres (CaSOas, %2H20). Il existe deux
grandes catégories de gypses: Le gypse
naturel et le gypse synthétisé, ce dernier est le
produit d’une réaction chimique industrielle.
Les principales sources de gypse chimique
sont:

« La désulfuration des gaz (Désulfogypse).

» La fabrication de l'acide phosphorique
(Phosphogypse)

Le désulfo-gypse est la désulfuration
des gaz de combustion du charbon et du fuel,
il est de plus en plus rendu obligatoire afin de
préserver l'environnement. Cela concerne
principalement les centrales thermiques qui
produisent de ['électricité. La technique de
désulfuration la plus couramment adoptée, car
la moins chére, consiste a absorber le dioxyde
de soufre (ainsi que les oxydes d'azote)
présent dans les gaz de combustion, par une
suspension aqueuse d'hydroxyde de calcium
(c'est le classique lait de chaux) selon la
réaction :

250, + 2Ca(OH), + 0, + 2H,0 ——> 2CaS0,,2H,0 (1)

Le procédé de fabrication de l'acide
phosphorique le plus répondu a travers le
monde suivant les normes [1] [2], consiste en
l'attaque du minerai de phosphate naturel par
I'acide sulfurique selon les réactions suivantes:

1360
[Ca,PO, JCaF RS0, H 000 — 6H,PO, +10/CaS0, 240) +24F (2

Minerai Phosphogypse

3Ca0.P,0, + 3H,S0, + 6H,0 —> CaSO, 2H,0+2H,PO, (3)

Ce gypse a été depuis longtemps
utiisé comme fertilisant dans plusieurs
cultures. (légumineuses, blé, ...), et utilisé
également dans l'industrie des batiments [3],
céramique et l'industrie médicale.

Nous nous sommes intéressés a
I'élaboration du sulfates de calcium hydratés
(CaS04.2H20) a partir de la réaction du nitrate
du calcium Ca(NOs). 4H.O avec [lacide
sulfurique (H2SO4) ou avec du sulfate du
sodium (Na2SO4) suivant le protocole
expérimental présenté ci-dessous [4].

Notre étude se rapporte sur une étude
comparative des caractéristiques physico-
chimiques de deux échantillons synthétisés
référencés respectivement GSHCa et GSNaCa
et le phosphogypse issu de lattaque du
minerai du phosphate par I'acide sulfurique.

2- MATERIAUX ETUDIEES

La synthése du gypse GSHCa et
GSNaCa a été faite par coprécipitation selon
les deux réactions suivantes :

Ca(NO,), 4H,0 +H,S0, ——» CaSO,2H,0+HNO, (4)
Ca(NO,), 4H,0 + Na,S0, — CaSO,2H,0 +NaO, (5)

On utilise le Ca(NOs)2 4H20 et le
Na2SO04 qui sont dissous séparément dans de
'eau distillée.

La solution Ca(NOs)2 4H20 préparée
est dosée par les solutions (H2S04) ou
(Naz2S04) jusqu’a la formation d’un précipitant
blanc. Le mélange a été filtré et lavé plusieurs
fois a l'eau distillée, puis séché a 40°C
pendant 24h. La Fig.1 illustre le protocole de
synthése utilisé.

‘ Ca(NOs3), 4H,0
H20

\4

Solution + agitation

+ H2S04 ou Na2SOq4

A\ 4

Formation de précipités

\4

Filtration

Séchage a 40°C

Fig. 1 : Protocole de Préparation du gypse par
coprécipitation GSHCa et GSNaCa [4]

3- TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Les produits ont été broyés dans un
mortier en agate puis placés dans une nacelle
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en alumine. Ces produits GSHCa et GSNaCa
et phosphogypse finement broyés sont soumis
a différents traitements 200°C, 450°C, 800°C
et 1200°C pendant 2h. La caractérisation
minéralogique et physico-chimique des
échantillons étudiés est basée sur l'utilisation
de diverses techniques expérimentales :

e Les analyses par diffraction des rayons
ont été menées sur un diffractométre de
type Philips-X Pert MPD, équipé d’un tube
a anticathode de cuivre de longueur d’onde
ACu= 1.5408 A. Le logiciel informatique
utilisé pour le traitement des données des
analyses par diffraction des rayons X est le
X’Pert Highscore. Ces analyses ont été
réalisées sur la poudre brute et calcinée
sous différentes températures; 200°C,
450°C, 800°C et 1200°C.

e L’analyse par spectroscopie infrarouge
a été réalisée dans un spectromeétre
(BRUKER, VERTEX 70) a transformée de
Fourrier de résolution 2cm, sur les
échantillons bruts dilués dans le KBr (2%).

e L’analyse chimique par fluorescence X
est réalisée sur 10 g de poudre brute a
l'aide d’un appareil de type S4 PIONEER.

e La distribution granulométrique été
mesurée avec un granulométre de type de
type FRISCH, et en régime permanent

suivant la norme AFNOR. Nous avons
utilisé une série de tamis avec vibreur dont
les ouvertures des mailles sont comprises
entre 1250 et 50 um.

Les observations au MEB ainsi que les
microanalyses ont été menées sur les
échantillons bruts a l'aide d’'un microscope
électronique a balayage de type (JEOL
JSM5500) équipé d'un systéme d'analyse
Edax — Falcon.

e Les thermogrammes ont été enregistrés en

utilisant un calorimétre différentiel a
balayage (DSC: Differential Scaning
Calorimeter) type SETARAM 121. Les
manipulations ont été réalisées sous
courant d’argon avec des vitesses de
chauffe de 10°C /min.

4- RESULTATS EXPERIMENTAUX

4.1- Analyse chimique et morphologique

L’analyse = morphologique a été
réalisée a 'aide du Microscope Electronique a
Balayage (MEB) (Fig.2). Les poudres GSHCa,
GSNaCa, obtenues par coprécipitation, et
phosphogypse sont tres fins et contiennent des
particules sous forme des aiguilles de
longueurs variables entre 2 et 3 um.

Fig. 2 : Micrographies des échantillons synthétisés GSHCa, GSNaCa et Phosphogypse.

4.2- Analyse granulométrique

La Fig. 3 montre les résultats obtenus
par 'analyse granulométrique des échantillons
synthétisés GSHCa, GSNaCa et
phosphogypse. On note une distribution
variable des tailles des grains, avec la
présence de deux populations principales
autour de 100 um et 125 pm pour I'échantillon
phosphogypse, autour de 250 pm et 125 pum

pour I'échantillon GSHCa et autour de 200 pum
et 125pum pour [Iéchantillon GSNaCa.
Cependant, les fractions les plus fines (50, 63,
100, 125 pm) sont plus dominantes pour
I'échantillon phosphogypse et moins
dominantes pour les échantillons synthétisés
GSHCa, GSNacCa (tableau 1).



Verres, Céramiques & Composites, Vol.2, N°2, (2013) 19-31

5 GSHCa [1GSNaCa M Phospho-gypse

40 + »,'
< |
X ]
1 i

.
:.:-, 20 +o ']
|
R
>
0 o

50 63 100 125 200 250 800 1250

Ouverture ( pm)

Fig. 3: Distribution granulométrique de la
fraction totale des échantillons (GSHCa,
GSNaCa, et Phosphogypse).

Tableau 1: Valeurs massique des refus de
tamis et pourcentage massique total

GSHCa | GSNaCa | Phospho
gypse

¢ >1250 pm 221 | 3269 |3.60

1250um>¢>800 | 19.14 15.75 0.33
800um>¢>250 | 46.56 7.85 6.50

250um>¢>200 | 3.25 37.02 8.27

200um>¢>125 | 6.41 4.71 7.40

125um>¢>100 | 1.43 1.50 19.70

100pm>¢>63 0.61 0.13 29.89
63um>¢>50 0.50 0.35 10.48

d<50um 0 0 11.78
Pourcentage

massique total | 100 100 97.95
(%)

4.3- Analyse chimique par fluorescence X

Les échantillons synthétisés,
GSHCa et GSNaCa par coprécipitation et
phosphogypse, sont COMpOosés

essentiellement des oxydes SOs et CaO qui
présentent respectivement des pourcentages
massiques de [l'ordre de: 99,61% pour
GSNaCa, 99,76% pour GSHCa et 95,66 %
pour phosphogypse. Ces oxydes sont
mélangés avec d’autres impuretés telles que
loxyde de manganése «MgO», loxyde
d’aluminium «Al203» et la silice «SiO2» avec
des pourcentages importants dans I'échantillon
phosphogypse [5]. En revanche, lI'oxyde de
sodium NaxO existe dans les échantillons
GSNaCa et phosphogypse avec des
pourcentages moyens de 0,19 % et 0,56 %
(tableau 2).

Tableau 2 : Composition chimique (% massique) des gypses synthétisés GSHCa, GSNaCa, et

phosphogypse.

Oxydes SOs CaO Na20 MgO Al203 SiO:
GSNaCa 57,78 41,83 0,19 0,073 0,034 0,042
GSHCa 57,17 42,59 - 0,065 0,056 0,085
Phosphogypse 52,48 43,14 0,56 0,19 0,401 1,08

5- ANALYSES MINERALOGIQUES

5.1- Analyse par spectroscopie infra-rouge

Les échantillons GSHCa, GSNaCa et
phosphogypse ont été analysés par
spectroscopie  infra-rouge, les  spectres
obtenus montrent la présence de plusieurs
bandes (Fig. 4). On observe :

- deux bandes de sulfates :

e une bande a 667 cm peut étre attribuée
a la vibration de déformation symétrique
et antisymétrique des ions (S04%).

e une bande a 1118 et 1145 cm*
correspond & la vibration d’élongation
antisymétrique des ions (SO4%).

- une bande de déformation des ions (COs?)
située a 1383 cm! a été observée.

- Les bandes caractéristiques a la vibration de
déformation des molécules d’eau sont situées
a 1621 et 1685 cm?; et la bande de la

4
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Fig. 4 : Spectres infra-rouge des gypses synthétisés GSHCa , GSNaCa et phosphogypse bruts (a) et
calcinés a températures 200 (b) 450 (c), 800 (d) et 1200°C (e) ( * SO42; 0H,O ; A CaCOs; ® CO,.)
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Aprés calcination a températures
supérieures a 450°C, nous remarquons, pour
tous les échantillons étudiés, la disparition

totale des bandes OH caractéristiques des
formes hydratés du sulfate de calcium (gypse
et platre) [6] (tableau 3).

Tableau 3 : L’attribution des bandes d’adsorption IR du phosphogypse et des gypses synthétisés et

traités a 200, 450, 800 et 1200°C.

Echantillons C;tlzinzaot(i)gréa Ciliir;ast(:gg a
= - Attribution des modes de vibration
Position des Position des
bandes (cm™) bandes (cm™)
601 et 667 613,611 et 615 Déformation antisymétrique des ions (SOs )
GSHCa 1118 et 1145 1119,1126 et 1122 Elongation antisymétrigque des ions (SO %)
1384 1383 Déformation des ions (CO3%)
1621et1685 - Déformation des molécules d’eau
3244, 3403 et 3549 | - Elongation symétrique et antisymétrique des H.O
GSNaCa 601 et 667 595,613 et 676 Déformation antisymétrique des ions (SOs )
1118 et 1145 1122 et 1158 Elongation antisymétrigque des ions (SO %)
1383 - Déformation des ions (CO3%)
1621 et 1685 - Déformation des molécules d’eau
3244, 3403 et 3549 | - Elongation symétrique et antisymétrique des H.O
Phosphogypse | 601,5 et 669 595, 614 et 675 Déformation antisymétrique des ions (SO4 )
1007 et 1148 1123,1158 et 1167 | Elongation antisymétrique des ions (SO4 %)
1621 et 1686 - Déformation des molécules d’eau
3244,3403 et 3551 | - Elongation symétrique et antisymétrique des H.O
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5.2- Analyse minéralogique par diffraction
des rayons X

Les produits obtenus, sont analysés par
diffraction des rayons X (Fig. 5). Les résultats
montrent que certaines raies sont assez larges
de la phase gypse hydraté CaSOs, 2H20 bien
cristallisé avec des intensités plus élevés avant
les traitements thermiques, plus des teneurs
faibles des impuretés; tel que Na202 pour
'échantillon GSNaCa, HNOs pour I'échantillon

GSHCa et
phosphogypse.

P20s pour I’échantillon

Aprés le traitement a 200°C la quantité de la
phase hydratée diminue pour tous les
échantillons avec la disparition de 0,5 de H20
et formation de semi hydrates CaSO4 0,5H20.

Apres calcination a 450°C et 1200°C on
observe la disparition totale de Il'eau et
I'apparition de 'anhydre CaSO4 (tableau 4).

0
0 GSHCa Phosphogypse
0 0
ol of § 0000 0P 0504 w 0] 04 09,0009 90000 0,
9 ] S O W S R p4
s
8 Ay oa A A a d2
= A =
- 0, ) ¢
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Fig. 5: Diffraction des rayons X des échantillons GSHCa, GSNaCa, et Phosphogypse bruts (a) et
calcinés a températures 200 (b) 450 (c), 800 (d) et 1200°C (e) (* CaSO,4 2H,O, A CaSO, 0,5H,0, 0

CaSO,, % HNO3, B P,Os et @ Naz0,)
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Tableau 4 : Variation des paramétres cristallins des différentes composées obtenus aprés tous les
traitements réalisées.

Echantillons | GSNaCa GSHCa Phosphogypse
Brut - Gypse CaS0O4 2H20(M) - Gypse CaSO4 2H20(M) - Gypse CaS0O4 2H20(M)
Systéme : monoclinic Systéme : monoclinic Systéme : monoclinic
a=5,68; b=1518 ¢=6,52; | a=5,68; b=1518 ¢=6,52; |a=5,76; b=1520 =6,52;
2=1,5060 A=1,5060 A=1,5060
074-1905 FASTM 074-1905 FASTM 076-1746 FASTM
-Na202(T) -HNO3 (T) 75-1161 -H3PO3(T)
-P,0Os 23-1301(T)
200°C -Sulfate de Calcium semi | - Sulfate de Calcium semi | -Sulfate de Calcium semi
hydrate CaSO4 0,5H2.0(M) hydrate CaSO4 0,5H2.0(M) hydrate CaSOs 0,5H20(M)
Systéme : Hexagonale Systéme : cubique Systéme : Hexagonale
a=6,93 ; ¢ =6,34; A=1,5060 a=5,423 ; »=1,5060 a=6,93 ; ¢ =6,34; x=1,5060
081-1848 FASTM 081-1848 FASTM
-Naz202(T) HNO3 (T) 75-1161 -H3PO3 (T) 76-1720
-P.Os (T) 75-0382
450°C -anhydrite CaSO4 (M) -anhydrite CaSOs (M) -anhydrite CaSOs (M)
01-086-2270 FASTM Systéme : Orthorhombique | Systéme : Orthorhombique
a=6,991; b=6,996 ¢=6,23; | a=6,991; b=6,996 c=6,23;
A=15060 A=15060
01-072-0503 FASTM 01-072-0503 FASTM
-Na202(T) -HNO;s (T) 75-1161 -H3sPO3 (T) 76-1720
-P20Os (T) 75-0382
800°C -anhydrite CaSO4 (M) -anhydrite CaSO4 (M) -anhydrite CaSO4 (M)
Systéme : Orthorhombique | Systéme : Orthorhombique | Systéme : Orthorhombique
A=6,23; b=6,98 ¢=6,97; | A=6,992; b=6,999 c=6,24; | A=6,991; b=6,996 c=6,23;
A=15060 A=15060 A=15060
01-074-2421 FASTM 01-080-0787 FASTM 01-072-0503 FASTM
-Naz202(T) -HNO3 (T) 75-1161 -HsPO3 (T) 78-2439
-P.0Os (T) 23-1301
1200°C -anhydrite CaSO4 (M) -anhydrite CaSOs (M) -anhydrite CaSOs (M)
Systeme : Orthorhombique | Systeme : Orthorhombique | Systéme : Orthorhombique
A=6,99; b=7,98 cc=6,24;| A=6,991; b=6,996 c=6,23; | A=6,991; b=6,996 c=6,23;
A=15060 A=15060 A=15060
01-074-2421 FASTM 01-072-0503 FASTM 70-0909 FASTM
-Na202(T) -HNOs (T) 75-1161 -HsPO3 (T) 03-0297
-P20Os (T) 23-1301

6- ANALYSES
DIFFERENTIEL A

BALAYAGE

CALORIMETRIQUES
(DSC:

correspond  a

correspond a la déshydratation du gypse en
hémihydrate et le deuxiéme pic exothermique

la  déshydratation de

DIFFERENTIAL SCANING CALORIMETER)

Le comportement thermique d’'un
gypse synthétisé hydraté et du phosphogypse
hydraté est présenté sur le tableau 5 et la Fig
6, on observe deux pics successifs pour tous
les échantillons synthétisés, GSHCa, GSNaCa
et Phosphogypse provenant de deux
changements de phases. Le premier pic situé
vers [100°C - 160°C] endothermique

’hémihydrate en anhydrite. On note également
la présence de deux pics endothermiques pour
'échantillon GSNaCa le premier situé entre
[60°C —80°C] correspond a I'élimination d’eau
d’humidité et le deuxiéme situé vers 525°C
correspond a I’élimination d’'eau
déshydroxilation (tableau 5).



Verres, Céramiques & Composites, Vol.2, N°2, (2013) 19-31

Tableau 5: Résultats et interprétation d’analyse

DSC (Differential Scaning calorimeter)

Echantillons Température Phénomene Interprétation
GSHC Endothermi Départ de 1.5 mole de 1’eau de cristallisation
a, ndothermique i i 3
caNaCa 100°C - 160°C du dlhydrate (Qa_SQ4, 2H,0) aboutissant a la
' formation du dérivés de gypse le
et Phosphogypse semihydrate CaSO4 1/2H,0
GSNaCa 60°C -80°C Endothermique Elimination d’eau d’humidité
GSNaCa 525°C Endothermique Déshydroxilation
GSHCa , Transformation allotropique de 1’anhydrite
GSNaCa, 350°C- 450°C Exothermique soluble CaSQOalll en anhydrite insoluble
GSHCa Phosphog}‘pse GSHCa
A A a
< < <
T o) ® © 0
c c =
N )] ]

Exo
opun —>

0100 200 300 400 §00 600 700 0 100 200 300 400 500 600 700 0 100 200 300 400 300 600 700

Température (°C)

Température (°C)

Température (°C)

Fig. 6 : Analyse DSC du gypse synthétisés GSHCa, GSNaCa , Phosphogypse et PM (10°C/min).

7- DISCUSSION

Les caractéristiques physico-
chimiqgues des échantillons synthétisés
GSHCa, GSNaCa et phosphogypse sont
analysés par plusieurs méthodes.

L’analyse granulométrique des
échantillons GSHCa, GSNaCa (Fig. 3) montre
une distribution de grains de taille variée, avec
la présence des populations principales autour
de 1250pm, 800um et autour de 200um. Par
contre I'échantillon phosphogypse indique la
présence d’'une granulométrie plus fine (100,
63 et 50um). On note que ces populations sont
les plus dominantes.

La Fig. 2 obtenu par Microscope
Electronique a Balayage (MEB) des
échantillons synthétisés (GSHCa, GSNaCa et
phosphogypse), montre également que la
forme des grains de ces phases est différente
de celle des phases naturelles [7]. Les phases
synthétisées forment essentiellement
aciculaire

L’'analyse chimique a permis de
déterminer les éléments constituants des
phases ainsi que leurs pourcentages
massiques. Le tableau 1 montre les résultats
obtenus des échantillons GSHCa, GSNaCa et
phosphogypse présentés en fractions totales
sous forme des oxydes.

Les teneurs des oxydes (CaO) et
(SO3) sont majoritaires, avec respectivement
les pourcentages massiques (99,71%, 99,76%
et 95,62%) mélangés avec des impuretés
telles que Al0s3, Na:0s3, MgO et SiOz. Ces
dernieres présentent des pourcentages
moyens pour I'échantillon phosphogypse [5].

La poudre obtenue, et ensuite traitée
thermiquement & plusieurs températures
(200°C, 450°C, 800°C et 1200°C) sur la méme
duré 2h. Ce sont les mémes traitements
thermiques que ceux réalisés aux phases
naturelles [7]. Les analyses par diffraction des
rayons X sont présentés sous forme des
diffractogrammes dans la Fig. 5 qui indiqué
apres les traitements thermiques la présence

8
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des raies caractéristiques du gypse bien
cristallisé pour tout les échantillons synthétisés
GSHCa, GSNaCa et phosphogypse. On note
également la présence des raies des impures
tel que (Na202) pour I'échantillon GSNaCa,
HsNOs pour I'échantillon GSHCa et P20s,
HsPOs pour le phosphogypse. Lelltraitement
thermique 200°C indique la formation de semi
hydrate CaSOs 0,5H20 pour tout les
échantillons, mais a partir de 450°C les rais
caractéristigues d’eaux et des impuretés sont
disparus totalement ce qui conduit a la
formation de I'anhydrite CaSQ4 bien cristallisé
[8]. Ces résultats sont conformes avec les
résultats obtenus par I'analyse par I'infrarouge
(Fig. 4) qui montre également la présence des
bandes caractéristigues du gypse «601 et
667», «1118 et 1145», «1384», «1621 et
1685», «3244, 3403 et 3549» selon les
références [6], [9] et aprés les traitements
thermiques montre également la disparition de
toutes des bandes d’eaux a partir de 450°C.

L'évolution des diagrammes montre
gue la cristallinité et la pureté du composé
gypse anhydrite CaSO4 augmentent quand la
température croit avec la disparition des
impuretés et deau, coincide sur la courbe
DSC au premier phénomeéne endothermique
obtenue a 150°C indique la transformation du
gypse en semi-hydraté (CaS04,'2H20) (B) ,
on remarque que deux phénomenes
endothermiques pour I'échantillons GSNaCa le
premier vers [60°C -80°C] correspond a
I'élimination d’eau d’humidité le deuxieme vers
525°C indique la déshydroxilation. Le
phénomeéne suivante exothermigue observée
a touts les échantillons étudiés correspondant
a la transformation allotropique de I'anhydrite
soluble CaSOu4lll en anhydrite insoluble
CaSO0ull (surcuit). Des résultats similaires ont
été trouvés par d’autres études [8], [10] [12],
[11].

Les résultats obtenus par toutes les
analyses a diverses températures des
échantillons synthétisées GSHCa, GSNaCa et
phosphogypse sont similaires.

8- CONCLUSION

Les caractéristiques physico-
chimiques des échantillons synthétisés
GSHCa, GSNaCa et phosphogypse obtenues
par plusieurs analyses MEB, linfrarouge IR,
fluorescence X, diffraction des rayons X et
DSC (Differential Scaning calorimeter),
montrent la présence de la méme composition
principale en gypse hydraté (CaSQOs, 2H20),
gypse semi-hydraté (CaSOa,%2H20) () connu
sous le nom platre a 200°C et formation des

diverses variétés d’anhydre CaSOa (lll,ll et 1) a
partir de 350°C. Les différences en éléments
impuretés présents sont liées a la composition
initiale des éléments de départ.
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