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I. Echantillons  :  
 
Le présent rapport est basé sur l’analyse de 4 lots de 5 échantillons pour une analyse en DRX 
et 4 lots de 5 échantillons pour une analyse au Mastersizer prélevés par A2EP sur site le 18 
avril 2016. Ces échantillons (références EXD 0-1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3, EXS 0-1/1-1.5/1.5-
2/2-2.5/2.5-3, IND 0-1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3, INS 0-1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3) ont été livrés 
dans des pots de ~150ml à l’université le jour suivant le prélèvement dans des tubes de 
carottage. Ces pots ont ensuite été conservés dans un frigo. 
 
I.1 Echantillons EXD 0-1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3, EXS 0-1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3, IND 0-
1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3, INS 0-1/1-1.5/1.5-2/2-2.5/2.5-3 du 18 avril 2016 
 
1 prélèvement a été effectué sur les 5 échantillons des 4 lots à l’aide d’une spatule.  

Pour les analyses de granulométrie : prélèvement d’un échantillon puis mise en solution de 
celui-ci en ajoutant 5ml d’eau distillée et passage au Mastersizer 

Le reliquat de chaque prélèvement est conservé en l’état au frigo.  
 
I.2 Echantillons EXD RX 0-1/1-2/2-3, EXS RX 0-1/1-2/2-3, IND RX 0-1/1-2/2-3, INS RX 0-
1/1-2/2-3 du 24 juin 2015 
 
1 prélèvement a été effectué sur les 5 échantillons des 4 lots à l’aide d’une spatule.   

Pour les analyses DRX : prélèvement d’un échantillon qui est séché à l’étuve à 105°C sur 
24h. Le séchage à 105°C pendant plusieurs heures permet de transformer le gypse en 
bassanite (sulfate de calcium hémi-hydraté, 2CaSO4.2H2O), phase qui ne présente pas les 
inconvénients du gypse. 

Le reliquat de chaque prélèvement est conservé en l’état au frigo.  

II. Protocole de caractérisation 

II.1 Caractérisation par Diffraction aux Rayons-X 
 
Après séchage, l’échantillon est broyé au mortier en vue de l’analyse au DRX. 
 
Les caractérisations des échantillons ont été effectuées à l’aide d’un diffractomètre INEL à 
détecteur courbe équipé d’une source de rayon X au cobalt, de longueur d’onde 1,7889 A° 
(Co Kα1). Le générateur délivre une tension de 30 kV pour une intensité de 30 mA. 
 
La durée des différentes acquisitions est fixée à 1 heure. Le porte échantillon utilisé est un 
porte échantillon tournant qui permet d’améliorer la statistique de détection des pics de 
diffraction. Les différents diffractogrammes obtenus sont ensuite traités à l’aide du logiciel 
d’identification Match2! associé à 2 bases de données, PDF2 et COD (Rev. 120941). 
 
Le diffractomètre est calibré avec une poudre d’oxyde d’yttrium (Y2O3, fiche 00-041-1105). 
Cet échantillon est régulièrement remesuré afin de s’assurer qu’aucune dérive notable n’est 
intervenue depuis la dernière calibration. La figure suivante montre le diffractogramme 
obtenu avant mesure au DRX des 4 lots de 5 échantillons. 
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Figure 1 : Diffractogramme du 05 avril 2016 (étalon Y2O3) 

II.2 Caractérisation au granulomètre laser 

L’appareillage utilisé pour effectuer ces analyses est un MASTERSIZER 2000 (MALVERN) 
associé à un calculateur HYDRO (S). Cet appareil effectue des mesures de granulométrie en 
utilisant la technique de diffusion statique de la lumière. Pour cela, le mastersizer 2000 est 
doté de deux sources lasers rouges et bleus. La pertinence des résultats obtenus sur cet 
appareil est vérifiée à partir d’échantillons calibrés de particules sphériques de silice.  
 
Les données renseignées au niveau du logiciel de calcul des résultats sont les suivantes : 

• phase minérale majoritaire déterminant l’indice optique de l’échantillon : IRON III 
OXIDE  2.98 

• dispersant utilisé : EAU DISTILLEE 
 
L’échantillon est préparé selon le protocole suivant : 

• commande pompe/agitateur : 2900 tr/min 
• puissance ultrasons : sans 
• nettoyage de l’unité de dispersion entre chaque échantillon : 2 cycle 

 
Données de mesures : 

• durée de mesure de l’échantillon : 20s 
• nombre de cycle de mesure : de 2 à 4 
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III. Analyse des résultats 
 
Premier lot EXD du 18 avril 2016 

 
EXD 0-1 : 
 

 
Figure 2 : Diffractogramme EXD 0-1 du 18 avril 2016 

 
EXD 1-1,5 : 
 

 
Figure 3 : Diffractogramme EXD 1-1,5 du 18 avril 2016 
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EXD 1,5-2 : 
 

 
Figure 4 : Diffractogramme EXD 1,5-2 du 18 avril 2016 

 
EXD 2-2,5 : 
 

 
Figure 5 : Diffractogramme EXD 2-2,5 du 18 avril 2016 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



Version du 02 juin 2016 
 

 PPME-UNC 5

EXD 2,5-3 : 
 

 
Figure 6 : Diffractogramme EXD 2,5-3 du 18 avril 2016 

 
EXD 0-1 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXD 0-1 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 13:07:35  
Figure 7 : Distribution Granulométrique EXD 0-1  

 
EXD 1-1,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXD 1-1,5 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 13:23:38  
Figure 8 : Distribution Granulométrique EXD 1-1,5  
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EXD 1,5-2 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXD 1,5-2 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 13:37:56  
Figure 9 : Distribution Granulométrique EXD 1,5-2  

 
 
EXD 2-2,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXD 2-2,5 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 13:56:03  
Figure 10 : Distribution Granulométrique EXD 2-2,5 

 
EXD 2,5-3 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXD 2,5-3 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 14:21:19  
Figure 11 : Distribution Granulométrique EXD 2,5-3  
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Second lot EXS du 18 avril 2016 
 
EXS 0-1 : 
 

 
Figure 12 : Diffractogramme EXS 0-1 du 18 avril 2016 

 
EXS 1-1,5 : 
 

 
Figure 13 : Diffractogramme EXS 1-1,5 du 18 avril 2016 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



Version du 02 juin 2016 
 

 PPME-UNC 8

EXS 1,5-2 : 
 

 
Figure 14 : Diffractogramme EXS 1,5-2 du 18 avril 2016 

 
EXS 2-2,5 : 
 

 
Figure 15 : Diffractogramme EXS 2-2,5 du 18 avril 2016 
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EXS 2,5-3 : 
 

 
Figure 16 : Diffractogramme EXS 2,5-3 du 18 avril 2016 

 
EXS 0-1 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXS 0-1 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 15:10:58  
Figure 17 : Distribution Granulométrique EXS 0-1  

 
EXS 1-1,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXS 1-1,5 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 15:25:45  
Figure 18 : Distribution Granulométrique EXS 1-1,5  

 
 



Version du 02 juin 2016 
 

 PPME-UNC 10

EXS 1,5-2 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXS 1,5-2 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 15:37:49  
Figure 19 : Distribution Granulométrique EXS 1,5-2  

 
 
EXS 2-2,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXS 2-2,5 (18-04-16), jeudi 12 mai 2016 15:56:35  
Figure 20 : Distribution Granulométrique EXS 2-2,5 

 
EXS 2,5-3 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen EXS 2,5-3 (18-4-16), jeudi 12 mai 2016 16:14:10  
Figure 21 : Distribution Granulométrique EXS 2,5-3  
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Troisième lot IND du 18 avril 2016 
 
IND 0-1 : 
 

 
Figure 22 : Diffractogramme IND 0-1 du 18 avril 2016 

 
IND 1-1,5 : 
 

 
Figure 23 : Diffractogramme IND 1-1,5 du 18 avril 2016 
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IND 1,5-2 : 
 

 
Figure 24 : Diffractogramme IND 1,5-2 du 18 avril 2016 

 
IND 2-2,5 : 
 

 
Figure 25 : Diffractogramme IND 2-2,5 du 18 avril 2016 
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IND 2,5-3 : 
 

 
Figure 26 : Diffractogramme IND 2,5-3 du 18 avril 2016 

 
IND 0-1 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen IND 0-1 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 08:42:38  
Figure 27 : Distribution Granulométrique IND 0-1  

 
IND 1-1,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen IND 1-1,5 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 08:51:17  
Figure 28 : Distribution Granulométrique IND 1-1,5  
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IND 1,5-2 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen IND 1,5-2 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 09:00:43  
Figure 29 : Distribution Granulométrique IND 1,5-2  

 
IND 2-2,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen IND 2-2,5 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 09:18:43  
Figure 30 : Distribution Granulométrique IND 2-2,5 

 
IND 2,5-3 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen IND 2,5-3 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 09:46:41  
Figure 31 : Distribution Granulométrique IND 2,5-3  

 
 
 
 
 
 
 
 



Version du 02 juin 2016 
 

 PPME-UNC 15

Quatrième lot INS du 18 avril 2016 
 
INS 0-1 : 
 

 
Figure 32 : Diffractogramme INS 0-1 du 18 avril 2016 

 
INS 1-1,5 : 
 

 
Figure 33 : Diffractogramme INS 1-1,5 du 18 avril 2016 
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INS 1,5-2 : 
 

 
Figure 34 : Diffractogramme INS 1,5-2 du 18 avril 2016 

 
INS 2-2,5 : 
 

 
Figure 35 : Diffractogramme INS 2-2,5 du 18 avril 2016 
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INS 2,5-3 : 
 

 
Figure 36 : Diffractogramme INS 2,5-3 du 18 avril 2016 

 
INS 0-1 : 
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Résultat moyen INS 0-1 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 10:54:56  
 

Figure 37 : Distribution Granulométrique INS 0-1  
 
INS 1-1,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen INS 1-1,5 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 10:09:17  
 

Figure 38 : Distribution Granulométrique INS 1-1,5  
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INS 1,5-2 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen INS 1,5-2 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 10:17:23  
 

Figure 39 : Distribution Granulométrique INS 1,5-2  
 
 
INS 2-2,5 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen INS 2-2,5 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 10:35:58  
 

Figure 40 : Distribution Granulométrique INS 2-2,5 
 
INS 2,5-3 : 
 

  Distribution granulométrique des particules  
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Résultat moyen INS 2,5-3 (18-4-16), mercredi 11 mai 2016 10:45:34  
 

Figure 41 : Distribution Granulométrique INS 2,5-3  
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IV. Bilan 
 

Echantillon T° (°C) N° fiche (phase) 

EXD 0-1 105 

             96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXD 1-1,5 
 

105 

             96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXD 1,5-2 105 

             96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXD 2-2,5 105 

             96-900-0140 (Hematite) 

96-900-5522 (Bassanite) 
96-901-3322 (Quartz) 

EXD 2,5-3 105 

             96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXS 0-1 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

Zone de 
prélèvement 
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EXS 1-1,5 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXS 1,5-2 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXS 2-2,5 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

EXS 2,5-3 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

IND 0-1 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

00-022-0711 (Willemseite) 

IND 1-1,5 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 
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IND 1,5-2 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

IND 2-2,5 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

00-022-0711 (Willemseite) 

IND 2,5-3 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

INS 0-1 
 

105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

INS 1-1,5 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

INS 1,5-2 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 
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INS 2-2,5 105 

96-900-0140 (Hematite) 

              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

INS 2,5-3 105 

96-900-0140 (Hematite) 
              00-071-1776 (Alunite) 

96-900-5522 (Bassanite) 

96-901-3322 (Quartz) 

96-901-6407 (Goethite) 

00-022-0711 (Willemseite) 

 
 
 

Echantillon Granulométrie (µm) 

d 0.1 d 0.5 d 0.9 

EXD 0-1 3.308 13.52 76.052 

EXD 1-1.5 3.295 22.488 134.30

EXD 1.5-2 3.343 16.847 116.77

EXD 2-2.5 2.332 14.447 132.51

EXD 2.5-3 3.994 73.009 197.69

EXS 0-1 1.583 5.227 28.653 

EXS 1-1.5 1.883 5.909 32.574 

EXS 1.5-2 2.041 6.102 21.224 

EXS 2-2.5 1.522 5.830 39.866 

EXS 2.5-3 1.150 4.272 23.933 

IND 0-1 2.751 10.440 90.456 

IND 1-1.5 3.545 58.919 177.24

IND 1.5-2 2.49 11.594 101.28

IND 2-2.5 2.572 39.514 127.25

IND 2.5-3 2.193 6.771 36.508 

INS 0-1 2.196 7.429 43.794 

INS 1-1.5 1.631 5.263 22.141 

INS 1.5-2 2.002 6.737 44.486 

INS 2-2.5 2.571 6.052 18.629 

INS 2.5-3 1.802 5.383 21.067 
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Annexe 1 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXD 0-1 
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Annexe 2 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXD 1-1.5 
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Annexe 3 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXD 1.5-2 
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Annexe 4 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXD 2-2.5 
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Annexe 5 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXD 2.5-3 
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Annexe 6 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXS 0-1 
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Annexe 7 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXS 1-1.5 
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Annexe 8 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXS 1.5-2 
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Annexe 9 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXS 2-2.5 

 
 



Version du 02 juin 2016 
 

 PPME-UNC 32

Annexe 10 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon EXS 2.5-3 
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Annexe 11 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon IND 0-1 
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Annexe 12 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon IND 1-1.5 
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Annexe 13 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon IND 1.5-2 
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Annexe 14 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon IND 2-2.5 
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Annexe 15 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon IND 2.5-3 
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Annexe 16 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon INS 0-1 
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Annexe 17 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon INS 1-1.5 
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Annexe 18 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon INS 1.5-2 
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Annexe 19 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon INS 2-2.5 

 
 
 



Version du 02 juin 2016 
 

 PPME-UNC 42

Annexe 20 : Rapport d’analyse (mastersizer) de l’échantillon INS 2.5-3 
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Annexe 21 : Composition attendue des résidus 
 

 
 

 
 

 
 
 
 


