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Sur la formation de diaspore
ferriféere par actions mécaniques
sur des mélanges
hydrargillite-goethite

R. GOUT et L. KRA-KOUADIO

Les auteurs ont montré que le broyage a 150 °C d’hydrargillite pure conduit a la forma-
tion de diaspore. Des temps de broyage de I’ordre de 100 heures sont nécessaires. Par contre,
le broyage de mélanges hydrargillite-goethite conduit a la formation de diaspore ferrifére au
bout de temps nettement plus courts (6 h a 150°C). La proportion de fer incorporé au
diaspore formé a pu étre mise en évidence par mesure des intervalles réticulaires. L’analyse
thermique différentielle a montré que ce diaspore se déshydrate a bien plus basse température
que les disapores bien cristallisés naturels (maximum du pic vers 460 °C au lieu de 530 °C
pour un diaspore finement divisé), mais on a retrouvé ce méme abaissement dans certaines
bauxites a diaspore (Unjat-Ariége) et aussi sur des diaspores bien cristallisés soumis @ un
simple broyage a température ambiante.

Le mécanisme et la cinétique de la formation du diaspore ont été étudiés: au début du
broyage, I'hydrargillite se déshydrate trés rapidement en donnant de la boehmite qui se
transforme ensuite en diaspore. On a mis en évidence Iinfluence du pourcentage de goethite
sur la vitesse de formation du diaspore et examiné ’influence de la température du broyage
dans les limites ou la transformation a pu étre observée, c’est-a-dire entre 50 et 210 °C.
Au-dessous de 50 °C la transformation n’a pas été mise en évidence pour le moment et, au-
dessus de 210 °C, apparait le corindon.

Ces résultats sont de nature a expliquer par des actions mécaniques la formation de
certains gisements de bauxites a diaspore et aussi certaines formations de corindon jusqu’ici
inexpliquées.

On sait que le diaspore est un constituant de certaines bauxites dans lesquelles il
coexiste souvent avec la boehmite.

Les conditions dans lesquelles on sait synthétiser le diaspore en laboratoire semblent
trés lointaines de celles de formation de la plupart des gisements naturels. C’est pourquoi
il nous a semblé intéressant d’examiner si les actions mécaniques, par microfissurations et
broyage sont susceptibles de favoriser la genése du diaspore.

Les oxydes de fer accompagnant trés souvent les minéraux essentiels des bauxites, il
nous a paru important d’étudier le role germinatoire éventuel de la goethite dans la forma-
tion du diaspore; I’un de nous [1] [2] a observé, en effet, que dans les bauxites du Parnasse
(Gréce) et de I’Ari¢ge (France), les diaspores sont ferriféres (3 a 49, de Fe,0,).

K. WEFERS [3] puis R. BIAIS et all. [4] ont pu synthétiser du diaspore ferrifére par
évolution hydrothermale a 120 °C de gels d’hydroxydes mixtes de fer et d’aluminium.
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1. FORMATION DE DIASPORE PAR BROYAGE D’HYDRARGILLITE

Nos essais ont été effectués a partir d’hydroxydes cristallisés: hydrargillite synthétique
boehmite naturelle de la Baume Sud (Var), diaspore naturel de Froussia (Gréce), goethite
de Batére (Pyrénées Orientales);

Les mélanges ont été soumis a des broyages a différentes températures dans un micro-
broyeur a percussion (type Dangoumau), modifié de telle sorte que le pot du broyeur se
trouve au centre d’un four vertical.

Une étude antérieure [5] nous a déja permis d’observer la formation de diaspore aprés
6 heures de broyage a 150 °C d’un mélange contenant 5 g d’hydrargillite et 2 g de goethite.

Les expériences ayant été reprises avec des temps de broyage échelonnés, nous avons
pu constater que dés le début du broyage 1’hydrargillite se déshydrate en donnant de la
boehmite bien cristallisée (diagramme X fig. 1) (1).

L’hydrargillite a entiérement disparu au bout d’une heure. Ensuite les raies de la
boehmite s’atténuent progressivement tout en s’élargissant. Au bout de 5 heures ’amorce
de la raie (110) du diaspore se manifeste par un renflement D au pied de la raie homologue
de la goethite, qui est la plus intense.

Au bout de 20 heures les raies de la boehmite ont pratiquement disparu et ensuite le
diaspore recristallise.

Ces expériences tendent & montrer qu’a partir d’hydrargillite en présence de goethite,
la boehmite se forme en premier lieu puis se transforme en diaspore quand le broyage se
poursuit.

Certaines expériences ont été interrompues puis reprises aprés refroidissement des
poudres broyées, ce qui a permis de s’assurer que les réactions décrites plus haut traduisent
uniquement les effets du broyage sans altération découlant des conditions de refroidissement.

Le processus de formation du diaspore a partir d’hydrargillite en présence de goethite
avec la boehmite comme intermédiaire s’est trouvé confirmé par ’obtention de diaspore
a partir de boehmite pure mélangée a de la goethite.

Afin d’analyser le role germinatoire de la goethite, nous avons fait varier la proportion
de goethite dans le mélange et effectué des broyages d’une durée de 6 h a 150 °C. Ces
effets ont été contr6lés par rayons X sur le monohydrate d’alumine isolé des oxydes de fer
individualisés par attaque a 1’acide chlorhydrique 12 N pendant 48 heures.

La figure 2, qui représente la raie (110) du diaspore pour différentes proportions de
goethite met en évidence I’influence considérable de ces proportions sur la vitesse de for-
mation du diaspore. Celui-ci n’est pas décelable en-dessous de 29, de goethite aprés
6 heures de broyage. Cependant, en I’absence de goethite, nous sommes parvenus a le
faire apparaitre aprés des temps de broyage trés longs (65h a 170 °C et 110 h & 150 °C),
mais il est alors accompagné de corindon.

Dans I’état actuel de notre étude, il semble que, dans les broyages a des températures
voisines de 150 °C, la présence de goethite en proportion suffisante ait pour effet d’assurer
la transformation réguliére d’hydrargillite en boehmite, puis de boehmite en diaspore.

Par contre, en I’absence de goethite, nous avons constaté la formation d’alumines de
transition qui modifient la réaction précédente et servent d’intermédiaire avec le corindon
résultant, ici, du broyage. Le diaspore, substitué a la goethite, n’empéche pas la formation
d’alumines de transition et de corindon.

Ce dernier fait conduit a penser que la goethite n’a pas un role germinatoire simple
vis-a-vis du diaspore ferrifére. Il est possible, comme cela a été observé dans I’évolution
hydrothermale des hydroxydes mixtes de fer et d’aluminium [4] que ’agent actif soit une
goethite alumineuse formée par diffusion entre solides pendant le broyage.

(1) Lors de nos premiéres expériences nous avions trouvé de faibles quantités d’hydrargillite au
bout de 6 heures de broyage. Il s’agissait en fait de poudre insérée dés le début du broyage dans un vide
compris entre le pot du broyeur et son couvercle et non soumise au broyage. Nous avons éliminé ce
défaut du broyeur par la suite.
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Fig. 2. — Raie (110) du diaspore obtenu avec divers pourcentages de goethite.

2. EFFET DE LA TEMPERATURE SUR LA VITESSE DE FORMATION
DU DIASPORE PAR BROYAGE DE L’HYDRARGILLITE

Nous avons réalisé des expériences de broyage de durée 6 heures des mélanges de 5 g
d’hydrargillite et 2 g de goethite.

La figure 3 représente la raie (110) du diaspore donné par le mélange broyé a diffé-
rentes températures et fait apparaitre 1’accroissement considérable de la vitesse de forma-
tion du diaspore a température croissante jusqu’a 190 °C.

A partir de 210 °C le diaspore commence a se transformer en corindon.

/\AJ\J

130°C 150°C 170°C 190°C

Fig. 3. — Raie (110) du diaspore obtenu a différentes températures.
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En-dessous de 130 °C le diaspore n’apparait pas au bout de 6 heures de broyage
seulement, mais se forme pour des temps plus longs. Nous avons pu le mettre en évidence
a partir de 50 °C (au bout de 240 h de broyage); mais cette température n’est certainement
pas une limite inférieure et une expérimentation est en cours sur ce fait.

3. ETUDE DU DIASPORE FORME

Dans un travail antérieur [5] nous avons étudié le diaspore obtenu par broyage a
150 °C pendant 22 heures du mélange contenant 5 g d’hydrargillite et 2 g de goethite, et
nous rappelons ici les résultats essentiels obtenus:

— la mesure des intervalles réticulaires montre que le diaspore est ferrifére, et le
pourcentage molaire de substitution donné par la loi de Vegard correspond a:

Fet+++
439% < Ferrr T AT < 5.0%.

— le pic de déshydratation obtenu par analyse thermique différentielle a son maximum
vers 460 °C, température plus basse que celle qui apparait a partir d’un diaspore naturel.

Mais 1’un de nous [1] a pu montrer que le broyage a température ambiante du diaspore
tendait a donner un diaspore mal cristallisé, mais individualisé, se déshydratant lui aussi
autour de 460 °C et il a récemment trouvé dans les bauxites d’Unjat (Ariége) un diaspore
présentant les mémes caractéres thermiques et radiocristallographiques [6].

4. CONCLUSION

Le broyage de mélanges hydrargillite-goethite a températures inférieures a 210 °C
conduit  la formation du diaspore ferrifére. Des temps de broyage beaucoup plus longs
permettent d’obtenir le diaspore a partir de I’hydrargillite pure.

Au-dessus de 210 °C le corindon apparait.

Le diaspore obtenu, est une variété de diaspore mal cristallisé dont nous avons trouvé
I’équivalent dans certaines bauxites.

Ces résultats sont de nature a expliquer par des actions mécaniques la formation de
certaines bauxites a diaspore et méme de certains gisements de corindon a partir de bauxites
a hydrargillite ou a boehmite.

BIBLIOGRAPHIE

[1] Gout (R.), 1971. — Thése de 3¢ Cycle, Toulouse.

[2] Gout (R.), 1971. — Sur les ions ferriques présents dans le réseau des diaspores.
96¢ Congrés national des Sociétés savantes, Toulouse.

[3] WEFers (K.), 1967. — Erz. Mettal, 1 p. 13 et 2 p. 71.

[4] Biais (R.), BONNEMAYRES (A.), GRAMMONT (X. de), GIBERT (H.) et JanoT (C.), 1972. —
Bull. Soc. Fr. Min. et Crist., 95, p. 308.

[5] Gour (R.) et KrA Kouapio (L.), 1973. — C.R. Acad. Sci., 276, série D, p. 869.
[6] GouT (R.). — Note en cours (a paraitre dans les C.R. Acad. Sci.).

lI-Etude physico-chimique et structurale des minéraux 293



TRAVAUX, Proceedings of the 3rd International Congress of ICSOBA , Nice, 17 - 21 September 1973

Laboratoire de Minéralogie et de Cristallographie, Faculté des Sciences de Toulouse,
39, allée Jules-Guesde, 31400 Toulouse (France)

294 I.C.S.O.B.A. [ 3- congrés | Nice 1973



	3e Congres International, Nice 1973
	Sommaire
	CHAPITRE I. BAUXITE
	Evaluation quantitative des bauxites de karst, Gy. Bardossy
	Economic types of bauxites in the USSR and regularities of their distribution and formation, G. Kirpal'
	Distribution d'oligoelements dans les gisements de bauxite de la Grece centrale, Z. Maksimovic, J. Papastamatiou
	Trace mineral and element investigation in bauxites by electron-probe, Gy. Bardossy, Gy. Panto
	Relationship betwen mineral composition and grain-size distribution of the low-grade bauxite deposit of Bintan Island, A. Iijima, K. Kimiya, H. Yanagimoto
	Quelques considerations sur les bauxites des Abruzzes et sur la presence de cuivre dans un gisement, G. de Weisse
	Subsurface geology and genesis of the bauxites in the area East of Brignoles in Provence, H. R. Hose
	Geologie et mineralogie de l'aramonite, S. Caillere, Ph. de Peyronnet, Th. Pobeguin
	Etude geologique sur les conditions de mise en place d'une bauxite allochtone a substratum carbonate: le gisement de Bedarieux (Herault, France), P. J. Combes
	Paleogeographie, karstologie et bauxitogenese en Provence, CI. Rousset
	Essai synthetique sur la genese et l'evolution des bauxites provencales a travers l'exemple de certains modeles africains, J. Nicolas, B. Hieronymus
	Importance et caracteres des phenomenes qui ont affecte les bauxites provencales apres leur depot. Modifications qo'elles ont subies, J. Nicolas, P. Bildgen
	La bauxite et sa recherche dans les zones de tectonique complexe. Quelques exemples varois, P. Lemperiere
	Repartition paleogeographique des bauxites dans les dinarides yougoslaves, A. Grubic
	The origin of early paleogene bauxites of Istria, Yougoslavie, B. Sinkovec

	Lower triassic bauxites of the Mediterranean belt in the Central Pamirs, B. A. Bogatyrev
	Le facies des minerals diaspore-chamosites aux gisements de bauxites de l'Oural du sud, D. G. Sapozhnikov
	Effet de la Repartition terre/mer sur la formation des gisements de bauxite en Bosne-Herzegovine (Yougoslavie), J. Papes, F. Trubelja, T. Sliskovic
	Bauxites of Chadobets uplift (Siberian platform), A. D. Slukin
	Bauxites diasporiques de la region de Kosovo (Yougoslave), St. Pavlovic, D. Nikolic
	Possible mechanism of aluminium accumulation in lateritic bauxites, I. V. Vitovskaya, V. M. Novikov
	Geochemistry and mechanism of principal act of laterite process, V. A. Tenyakov
	Nature sedimentaire et autochtone des bauxites de l'Adamaoua au Cameroun, S. E. Belinga
	Influence de la geomorphologie sur la genese des bauxites lateritiques, B. Boulange
	A preliminary account of bauxite in Rhodesia, Mozambique and Malawi, P. L. C. Grubb
	Formation des laterites sur les quartzites aux environs de Baniey (Guinee), St. Pavlovic, D. Nikolic
	Bauxite in the Morales-Cajibio area, Cauca Colombia, H. Rosas G.
	Diagenese et epigenese de la bauxite d'Onverdacht/Surinam, I. Valeton
	Die Bauxitbildung in der Lagerstatte Weipa/Australien als ein Beispiel der lateritischen Verwitterung, K. Jepsen, W. Schellmann
	La zone de l'alteration premiocenique en bassin houiller de la haute Silesie (Pologne), W. M. Kowalski

	CHAPITRE II. ETUDE PHYSICO-CHIMIQUE ET STRUCTURALE DES MINERAUX
	Geochemistry of gibbsite in lateritic soils and bauxite deposits, O. M. Clarke
	Sur les particularites du diaspore des bauxites, S. Caillere et Th. Pobeguin
	Sur la formation de diaspore ferrifere par actions mecaniques sur des melanges hydrargillite-goethite, R. Gout, L. Kra-Kouadio
	Contribution a l'etude des substitutions Fe-Al dans roches lateritiques ainsi que dans des hydroxydes et oxydes de synthese, R. Biais, X. de Gramont, C. Janot, J. Charrier
	Etude comparative des bauxites par diffraction des rayons X, analyse thermique differentielle et spectroscopie d'absorption infrarouge, O. Lahodny-Sarc, J. L. White, D. Sver
	Nouvelles donnees experimentales concernant l'analyse dilatometrique des bauxites, M. Murat, O. Lahodny-Sarc
	Phase analysis and characterization of bauxites and red muds by infrared spectrophotometry, K. Jonas, K. Solymar, M. Orban

	Determination of anatase and rutile in bauxite by means of X-ray diffraction and organic solvent, A. Janekovic, H. Ivekovic
	Determination et substitution de Al dans quelques mineraux silicates, M. Grazzini
	Determination quantitative des composes mineraux de la bauxite par application de l'analyse thermique differentielle et de solvant organique, H. Ivekovic, A. Janekovic
	Dosage des elements en traces dans une coupe representative des formations bauxitiques de Provence. Comparaison des resultats acquis par les methodes d'absorption atomique, de fluorescence X, de spectrographie d'emission et d'activation neutronique, M. Quintin, B. Hieronymus, A. M. de Kersabiec, A. Martin, F. Vidot
	Etalons de reference pour l'analyse de la bauxite et du disthene: resultats d'une etude cooperative sur les standards geochimiqes de l'Association Nationale de la Recherche Technique, H. de la Roche, K. Govindaraju

	Sur la Cinetique d'extraction par l'acide chlorhydrique des oxydes de fer contenus dans les bauxites. Applications analytiques, R. Gout
	Electrokinetic phenomena in interfaces and valorisation of high-silica bauxites, D. Salatic, M. Ceh, V. Mihalj

	CHAPITRE III. EXPLOITATION MINIERE
	La geostatique et ses applications dans les estimations minieres, Ph. Jacquin
	Emploi du modele mathematique en hydrogeologie karstique, G. Tilmant
	Einige bergbauliche Eigenheiten der ungarischen Bauxitlagerstatten aufgrund ihrer geologischen Gegebenheiten, K. Pohl, I. Szepeshegyi, K. Tolnay
	Influence de la nature du terrain sur le choix d'une methode d'exploitation, H. Haute
	La rouquette, J. Boudrot
	The effect of kaolinization and bleaching on the quality of bauxites, V. N. Demina, V. V. Zhukov
	Beneficiation des bauxites riches en fer, M. Ceh, Z. Csillag, K. Solymar
	Triage optique de la bauxite, J. P. Schaer

	CHAPITRE IV. ALUMINE
	Investigation of the reaction kinetics and transport in the Bayer process using radioisotopes, E. Bujdoso, M. Orban
	Prospects of phase transformations in the Bayer process, J. Zambo, K. Solymar
	Uber den Abbau von organischen substanzen beider Verarbeitung von australischem Gove-Bauxit, E. Herrmann, M. Jung
	Influence de l'addition de chaux a l'attaque alcaline en voie humide des bauxites a diaspore, H. Mercier, R. Magrone
	Bayer plant digester charging control by computer using on-line ratio sensors, P. Browne
	Die neue technische Losungen der Tonerdefabrik Ajka II, B. Toth, T. Pinter
	The "cabletorq", a new thickener design of special value to the alumina industry, K. D. Gruener, E. Martini, E. F. Porter
	Production of alkali-free alumina, J. Ruthner, H. Krischner
	Rotschlamm-Druckfiltration mit kontinuierlichem Drehfilter, H. Loos
	Untersuchungen zur Druckfiltration von Rotschlamm unmittelbar nach dem Aufschluss ohne Eindicker, B. Schepers
	Reaction kinetics and mechanism of a-Al2O3 formation, Gy. Varhegyi, J. Fekete, M. Gemesi
	Precision des mesures des caracteristiques physiques des alumines pour electrolyse, M. Jamey, R. Magrone
	Extraction of iron (III) from acid solutions got from slag (produced after red mud treatment by Krupp-Renn process) leached away by appropriate sulphuric acid concentrations and extraction of titanium (IV) and other (rare) metals, J. J. Crnko, V. G. Logomerac
	Obtaining of titanium, minor and rare earths by solvent extraction, during complex processing of high silica bauxite, V. G. Logomerac
	Effect of sulfate on the crystallization of Al(OH)3 from aging hydroxy-aluminium solutions, P. H. Hsu
	Rotschlamm ein ausgezeichneter Fullstoff fur bituminose Massen, R. Thome
	Treatment of dust portions of clinker resulting from sintering method of alumina production, M. Visnansky
	Etude du proces d'hydrolyse d'Al2(SO4)3 dans le systeme Al2O3-SO3-H2O a la temperature elevee en autoclave, M. Tecilazic-Stevanovic, R. Vracar, V. Knezevic, J. Misovic

	L'alumine comme matiere premiere dans l'industrie du verre, M. A. Jovanovic

	CHAPITRE V. ALUMINIUM
	On the cathode reaction in aluminium electrolysis, J. Thonstad, Sv. Rolseth
	Study of effect of alumina quality on solubility in electrolytic bath, H. Noguchi, R. Yamamoto
	Criteres de qualite de l'alumine pour l'electrolyse et l'epuration des gaz emis, E. Barrillon, T. Brault, R. Magrone
	Technologie de la production des anodes cuites. Principes generaux des nouvelles installations realisees par electrocarbonium dans ce domaine, J. L. Genevois
	Les facteurs de la consommation de carbone anodique dans cuves destinees a la production electrolytique de l'aluminium, E. Barrillon
	Etude de la texture poreuse de divers cokes de petrole, E. Barrillon, Y. Bertaud
	Resultats de l'intensification des cuves d'electrolyse de type Soederberg d'une capacite moyenne, E. Kolosy, I. Martos

	Automation d'une serie capotee de Vlissingen, R. Odievre
	Problemes technologiques pour la filtration des fumees des cuves d'electrolyse, D. C. Menegoz


	Auteurs




