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Résumeé

La recherche de gypse dans les déchets phosphatés issus
du traitement du minerai de phosphates de Hahotoé-
Kpogamé a été réalisée dans le but de réduire les impacts
polluants et de valoriser au moins en partie ce qui peut
I'étre dans ces déchets. Les caractérisations physicochimiques
ont révélé la présence des ions sulfate et du calcium dans
ces déchets. Les teneurs des ions sulfate et du calcium
sont respectivement de l'ordre de |5 % et 10 %. Les analyses
par diffraction des rayons X et les analyses thermiques
différentielle (ATD) et thermogravimétrique (ATG) ont
permis de conclure que I'existence des ions sulfate et du
calcium dans les déchets est due en partie a la présence

du gypse.
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. Introduction

Le rejet des déchets de phosphates de Hahotoé-
Kpogamé aprés traitement, sous forme de boues dans les
eaux de mer de la facade atlantique duTogo, constitue un
probléme environnemental majeur. La réduction de cette
pollution industrielle passe par la recherche de matériaux
valorisants dans ces déchets qui constituent un mélange
complexe. Des auteurs ont signalé la présence de gypse
dans les déchets de traitement de certains minerais de
phosphates [1, 2, 3].

Le présent travail a pour objectif la recherche physico-chi-
mique du gypse (CaSO, 2H,0O) dans les déchets du
minerai du Togo, un matériau qui entre dans I'élaboration
du ciment et des platres [4, 5].

2. Matériels et méthodes

2.1. Les déchets phosphatés

Le traitement du minerai brut de phosphate extrait a
Hahotoé-Kpogamé consiste a séparer la matiére phospha-
tée de la matiére « stérile ». Les déchets produits sont
rejetés sous forme de boues [6, 7, 8]. Ce sont ces boues
qui ont été décantées pour obtenir le matériau solide qui
a fait I'objet de la présente étude.

2.2. Test au chlorure de baryum

La formation des précipités de sulfates de baryum
(BaSOy) apres ajout d'une solution contenant des ions
baryum est une signature de la présence des ions sulfate
dans une solution. La présence des ions sulfate dans les
déchets, mis en solution par attaque a l'acide chlorhydrique
concentré de densité |,18 et de pureté 36 %, a été
recherchée par le test au chlorure de baryum.

2.3. Spectroscopie infrarouge

Les échantillons des déchets et d'un composé de réfé-
rence (le minerai de gypse naturel) ont été soumis a la
spectroscopie d'absorption infrarouge [9]. Les enregistre-
ments des spectres IR ont été réalisés a l'aide d'un spec-
tromeétre de type Perklin Elmer Paragon 1000 dans la zone
des fréquences de 400 cmm'a 4 000 cm™.

2.4. Dosage par la méthode gravimétrique

Le dosage du sulfate dans les déchets a été réalisé par la
méthode gravimétrique. Elle consiste a précipiter tous les
ions sulfates contenus dans une solution par ajout en
exces des ions baryum. Le précipité de sulfate de baryum
obtenu est séché puis pesé afin de déterminer le pourcen-
tage en ion sulfate.

2.5. Spectroscopie d’absorption atomique

La méthode de spectroscopie d'absorption atomique
(SAA) [10] a été utilisée pour doser le calcium dans les
déchets. Lappareil utilisé est de type Thermo Electron
Corporation.

2.6. Diffraction RX

La présence du gypse dans les échantillons de déchets a
été étudiée par diffraction RX en utilisant la radiation K-
du cobalt [ 7. Lappareil utilisé est de type INEL CPS 120.
2.7. Analyses thermiques

Le comportement thermique des échantillons de déchets

et du matériau de référence (minerai de gypse naturel) a
été étudié par analyse thermique différentielle (ATD) et
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thermogravimétrie (ATG)[12]. Lappareil utilisé est le
Thermo analyseur TAG — 92. Lexpérience a été réalisée
sous une atmosphere d'oxygene de | bar

3. Résultats et discussions

Les déchets phosphatés constituent un mélange complexe [6].
Cette étude porte essentiellement sur la recherche du
gypse dans ces déchets.

La formation de précipité suite a l'ajout de la solution du
chlorure de baryum a I'échantillon de déchet mis en solu-
tion par attaque acide est une preuve de la présence des
ions sulfate dans les déchets. L'existence de ces ions dans
le matériau a été confirmée par la spectroscopie infra-
rouge. En effet, nous avons noté sur le spectre infrarouge
(Figure 1) de ces déchets la présence de trés fortes ban-
des d'absorption aux environs de | 100 cm! et 600 cm.
Ces bandes d'absorption correspondent aux fréquences
de vibrations du groupement sulfate (SO,4?) [13].

Figure 1 : Spectre IR des déchets de phosphates
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La comparaison des spectres infrarouges des déchets
(Figure 2a) et du gypse naturel (Figure 2b) montre leur
similitude avec la présence des bandes d'absorption du
groupement SO4%, confirmant ainsi la présence de ces
ions dans les déchets.

Figure 2 : Comparaison des spectres IR des déchets de phosphates
(2a) et du gypse naturel (2b)

Le dosage des ions sulfate par la gravimétrie montre que
leur teneur moyenne dans les déchets de phosphates est
de 1,5 %. La teneur moyenne de ces déchets en calcium
obtenu par spectrophotométrie d'absorption atomique
est d'environ 10 %. Ces teneurs confirment la présence du
sulfate et du calcium dans ces déchets, ce qui est un signe
de la présence du gypse (CaSQOy 2H,0). Cependant, le
pourcentage de sulfate dans le déchet est trop faible par
rapport a la formulation du gypse (63 % en masse d’ions
sulfate). Cette faiblesse s'explique par le fait que les
déchets de phosphates sont un mélange dont les compo-
sants majeurs sont les argiles. Le pourcentage du calcium
est proche de la formulation du gypse (I3 %), ce qui peut
s'expliquer par le fait que les déchets contiennent aussi
une fraction de phosphate sous forme calcique.

Nous avons réalisé une analyse spectroscopique par dif-
fraction X sur la poudre de déchet. Le spectre obtenu est
reporté sur la figure 3. Plusieurs raies de diffraction de ce
spectre ont été identifiées comme étant celles du CaSOy,,
2H,0O [14]. Les analyses thermiques (ATD et ATG) des
échantillons de déchets phosphatés (Figure 4) confirment
aussi la présence de gypse.

Figure 3 : Spectre RX des déchets de phosphates
(CaSO4, 2H20, Rét. : 03 0044)
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Figure 4 : Thermogrammes ATD et ATG des déchets de phosphates
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La courbe d'ATD présente quatre accidents :

— le premier accident trés intense aux environs de 100 °C
est attribué au départ de 1,5 mole de molécules d'eau
pour passer a I'hémihydrate CaSO., 0,5H,O (courbe
dATG) ;
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— le deuxiéme accident moins visible (base large du pic)
qui prend fin aux environs de 250 °C est attribué au
départ de la demi-mole d'eau restante pour passer a I'an-
hydrite lll (CaSOy) ;

— le troisiéme accident aux environs de 350 °C qui cor-
respond au passage de I'anhydrite Il soluble a I'anhydrite Il ;
— et le quatrieme accident aux environs de 500 °C serait
attribué a un comportement thermique d'un autre com-
posé contenu dans les déchets phosphatés qui sont un
mélange.

La comparaison des courbes ATD des déchets de phos-
phates et du gypse naturel (Figure 5), nous permet de
remarquer les mémes comportements thermiques du
gypse naturel et des déchets de phosphates. Les accidents
dans les déchets phosphatés ont lieu a des températures
plus basses que celles du composé de référence (gypse
naturel), qui est un composé plus ou moins pur. En effet, la
perte de 1,5 mole d’eau dans le gypse naturel a lieu vers
50 °C pour passer a la forme hémihydrate (CaSO,
0,5H,0) qui ensuite, finira par perdre la demi-mole d'eau
restante vers 290 °C pour passer a I'anhydrite lll (CaSOy)
puis a I'anhydrite Il aux environs de 410 °C ;ce qui est en
accord avec les résultats de I'étude thermique réalisée sur
un échantillon du gypse [ 15]. Cette comparaison confirme
que l'accident observé sur le thermogramme de I'échan-
tillon de déchet de phosphates aux environs de 500 °C
(Figure 5) est dd a la décomposition d'un composé autre
que le gypse anhydre.

Figure 5 : Comparaison des thermogrammes d’ATD des déchets et
du gypse
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Aprés avoir été soumis au;Eg;EST;/éng thermiques, 'échantil-
lon obtenu a été passé a la diffraction RX. La majorité des
raies du spectre (Figure 6) sont identifiées a celles du sul-
fate de calcium anhydre (CaSO,) [16]. Ce qui confirme
d'une part le départ des molécules d'eau aprés le traite-
ment thermique de I'échantillon, et d'autre part la pré-
sence du gypse dans les déchets phosphatés.

Figure 6 : Spectre RX du déchet de phosphate apres traitement
thermique (CaS04 , Réf. : 30 0279)
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4. Conclusion

La réduction de la pollution due au rejet des déchets
phosphatés dans la mer de la facade atlantique du Togo
passe par la valorisation de ces déchets minéraux. Cest
dans ce cadre qu'une recherche du gypse de ces déchets
a été effectuée.

Les résultats des différentes analyses physicochimiques
réalisées conduisent a la conclusion que le gypse est pré-
sent dans les déchets de phosphates. Les tests au chlorure
de baryum et la spectroscopie infrarouge ont révélé la
présence des ions sulfate dont la teneur moyenne est de
1,5 %. Les déchets contiennent aussi du calcium dont le
dosage par spectrophotométrie d'absorption atomique a
permis d’obtenir une teneur moyenne de prés de 10 %.
La diffraction X et les analyses ATD et TG des échantillons
des déchets ont permis de conclure que la présence des
ions sulfate et du calcium est due en partie a I'existence
du gypse (CaSOy, 2H,0O) dans les déchets. La suite de ce
travail consistera a mettre au point une méthode de récu-
pération et de valorisation du gypse utilisable dans I'élabo-
ration de matériaux de construction.
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