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INTRODUCTION

Actuellement, le monde bascule dans les problémes liés a I’environnement, surtout celui
de la pollution atmosphérique. Le rejet en gaz carbonique dii aux activités industrielles est 'une

des sources de cette pollution.

Parlant de la fabrication des matériaux, dans le domaine des sciences des matériaux, les
chercheurs ont découvert la géosynthése. Cette technique a conduit ensuite aux phénomenes de
polymérisation et de géopolymérisation. La chimie géopolymeére est a base de silice et alumine

contrairement aux polymeres ordinaires qui contiennent du carbone et des composés organiques.

Les applications de la chimie géopolymere conduisent a la fabrication des produits
géopolymeres a caractére polymérique. Ces produits sont « propres », écologiques et respectent

I’environnement.

L’objet de cette étude consiste a fabriquer un nouveau liant par le procédé de la
géopolymérisation. L’ouvrage est intitulé : « Essai de fabrication d’un ciment par le procéd¢ de

géopolymérisation ».

Le travail se divise en deux parties :

- La premiére partie est réservée a des études bibliographiques concernant la silice,
I’alumine et le kaolin. Dans cette partie, on parlera aussi de la notion du polymere et de la
géopolymérisation ainsi que les différents produits obtenus a partir de ce procédé.

- La deuxiéme partie est consacrée a des études expérimentales. Elle débute par la
caractérisation des matieres premicres, ensuite aux essais de fabrication du ciment
géopolymere. On recourt a la suite a la caractérisation des produits obtenus. Et
finalement, cette étude est cloturée par les applications du ciment géopolymere aux

matériaux de construction et ses avantages économique et écologique.
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PARTIE I

ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
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PARTIE I : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE
CHAPITRE I: LES LIANTS MINERAUX

1.1. DEFINITION

Les liants minéraux sont des poudres des matériaux minéraux finement broyés qui
mélangés avec de I’eau forment une pate plastique qui fait prise puis durcit. Les principaux liants
minéraux sont : les ciments, les chaux, les platres, les silicates solubles, le ciment magnésien et
le ciment de Sorel. Les liants géopolymeéres font parties des liants minéraux les plus récemment

étudiés.
I.2. LES CIMENTS

Les ciments sont des liants hydrauliques : ils se combinent & ’eau en donnant des
composés hydratés stables qui leur conferent une résistance mécanique. Ils sont constitués
essentiellement de silicates et aluminates de calcium. Ils sont obtenus par la cuisson a haute
température (1400-1450 °C) de mélanges dosés de calcaire et d’argile et se présentent sous
forme de poudres inodores.

Un ciment est caractéris¢é par un certain nombre de critéres mesurés de fagon
conventionnelle, soit sur la poudre, soit sur pate pure, soit sur « mortier normal » (mélange
normalisé de ciment, sable et eau défini par la norme NF EN 196-1). Ces criteres constituent les

caractéristiques du ciment. Elles sont d’ordre chimique, minéralogique, physique et mécanique.

I.2.1. Caractéristiques chimiques et minéralogiques

L.2.1.1.Composition chimique élémentaire
Elle renseigne sur les différents €éléments chimiques présents dans le ciment. Les
¢léments sont déterminés sous forme d’oxydes (et sous forme d’ions pour quelques rares
exceptions). On distingue :
— Les quatre principaux oxydes : CaO, SiO,, AlLO; et Fe,O;
— Les ¢léments secondaires : MgO, SOs, Na,O, K,0, CI

Elle est la base de calcul de la composition minéralogique.
Plusieurs auteurs donnent des compositions chimiques types des ciments Portland; nous

pouvons citer R.H BOGUE et PAPADAKIS.
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Tableau 1 : Composition chimique moyenne des ciments (en % massique)

Auteurs Teneur Si0, | ALO; |Fe,O; | CaO | MgO | SO; PF

BOGUE Minimum | 20 34 2.7 62 1 1 0.8
Maximum | 25 6 4.3 64 3 3 3

PAPADAKIS | Minimum | 19 2 1 62 0 1 0.2
Maximum | 25 9 5 67 3 3 1.3

1.2.1.2.Composition minéralogique potentielle - formules de Bogues
» Définition

La composition minéralogique d’un ciment est ’ensemble des teneurs en constituants
principaux (CsS, C,S, C,AF, et C;A ou C,F), ainsi que celles d’autres constituants du clinker de
moindre importance, et celles des composés introduits volontairement (constituants principaux,
constituants secondaires et régulateurs de prise) ou accidentellement dans le ciment.

La composition minéralogique est déterminante sur les propriétés hydrauliques et
mécaniques des ciments et par conséquent sur leur mode d’utilisation.

La composition minéralogique peut étre déduite de la composition chimique en utilisant
la « formule de BOGUE ». Dans ce cas elle est dénommée composition minéralogique
potentielle.

» Formule de BOGUE

Bogue a établi, sur la base de la composition chimique, et sur le principe de la proportion
stoechiométrique, pour les différents cas qui peuvent se présenter, des systémes d’équations qui
permettent de calculer la composition minéralogique du ciment. L’ensemble des équations
constitue la « formule de Bogue » pour le cas considéré.

Quantité insuffisante de chaux : MC <90

Systeme C,S — C3A — CsA; — C4AF (C,S ne peut se transformer en C;S).

C,S =2.87 Si0O,
C;A =3.61- 6.74 SiO, — 3.81 ALO; — 2.96 Fe,0;
CsA; =4.88 SiO, + 4.31 ALO; + 0.92 Fe,0; — 2.61 CaO
C4AF =3.04 Fe,0s
Quantité suffisante de chaux mais sans excés : 90 <MC < 100
Systeme C;S — C,S — C3A — C4AF (Théoriquement il n’y a pas de chaux libre).
C;S =4.07 CaO - 7.61 Si0, — 6.72 ALO; — 1.43 Fe,0O;
C,S =2.87 Si0, - 0.75 C5S
C5A =2.65 ALLOs — 1.69 Fe,0s
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C4AF =3.04 F6203

Excés de chaux : MC > 100

Systeme CaO — C5S — C;A — C4AF (Théoriquement tout x est transforméen y, etily a
existence de chaux libre)

CsS=3.80S

CsA =2.65 ALO; — 1.69 Fe,0;

C,AF =3.04 Fe,0;

CaO. = Ca0 — CaOyy

Quantité suffisante de chaux mais exces en oxyde de fer : 90 < MC < 100 et MA < 0.638
Systeme Cs;S — C,S — C,F - C,AF (théoriquement il n’y a pas de chaux libre)

CsS =4.07 CaO - 7.61 Si0, — 4.48 ALO; —2.86 Fe,0;

C,S =2.87 Si0, - 0.75 C5S

C,F =1.70 Fe,05 — 2.67 AlLOs

CsAF =4.77 Al,O5

I.2.2. Caractéristiques physiques
L.2.2.1.Couleur
Elle varie avec la composition chimique des matiéres premieres (particulicrement la
teneur en oxydes de fer) et la nature des combustibles utilisés pour la fabrication du clinker.
Généralement elle est grise (a cause des cendres des combustibles) mais il existe toute
une gamme de colories, et particulierement les ciments blancs obtenues par 1’utilisation de

matieres premicres trés pures et de combustibles fluides.

1.2.2.2.Finesse de mouture (NF EN 196-6)

Elle est caractérisée par la surface spécifique ou surface développé totale de tous les
grains dans un gramme de matériau sous forme de poudre. La notion la plus utilisée est la
surface spécifique de BLAINE notée SSB

Elle s’exprime en g/cm?. Suivant le type de ciment, cette grandeur est généralement

comprise entre 2800 et 5000g/ cm?

1.2.2.3.Masse volumique apparente
Appelée aussi « poids au litre du ciment », elle représente la masse de la poudre par unité

de volume (vides entre les ¢léments inclus).
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Elle est de I’ordre de 1kg/L en moyenne pour un ciment.
1.2.2.4. Poids spécifique
Il représente la masse de tous les grains de solides contenus dans une unité de volume
(vides entre les ¢léments exclus).
Il varie de 2.9 a 3.15 Kg/L suivant le type de ciment. Un ciment de faible poids
spécifiques (d<2.9) indique une forte concentration en produits d’addition ou une mauvaise

cuisson pour son clinker.

1.2.3. Début de prise (NF EN 196-3)

C’est le temps au bout duquel le ciment commence a faire prise. Le temps de début de
prise est déterminé par I’instant ou I’aiguille de VICAT de 1mm’ de section ne s’enfonce plus
jusqu’au fond d’une pastille de pate pure de ciment.

Suivant les types de ciment, le temps de début de prise doit étre supérieur a 45 minutes ou

1 heure.

1.2.4. Expansion (NF EN 196-3)
C’est un phénoméne qui se passe au cours de la prise et le durcissement du ciment par
une augmentation de volume due a un exces de sulfates, de chaux libre ou de magnésie.
Il permet de s’assurer de la stabilité¢ du ciment. L’expansion ne soit pas dépassée 10mm

sur pate pour tous les ciments (NF EN 197-1).

1.2.5. Retrait (NF P 15 433)
C’est une diminution de volume pendant le durcissement qui est due a un départ d’une
partie de 1’eau de gachage par évaporation. La mesure est effectuée sur éprouvette prismatique
de « mortier normale » 4x4x16 cm.

Le retrait est limit¢ a 8mm/m ou Imm/m suivant le type de ciment.
1.2.6. Eau de consistance normale
Elle caractérise la quantité d’eau pour obtenir une consistance normale pour un mortier

normal (NF EN 196-1).

I.3. CARACTERISTIQUES MECANIQUES

ESPA 2007 6



Essai de fabrication d’un ciment par le procédé de géopolymerisation

Elles sont définies par la capacité d’un matériau a résister a toute sollicitation extérieure
impliquant une force. La plus importante, pour les ciments, est la résistance a la compression
simple. Quelque fois il y a lieu de déterminer la résistance a la traction par flexion et la résistance
a ’usure.

Conformément a la norme NF EN 196-1, la classe de résistance d’un ciment est définie par
la valeur minimale de la résistance a la compression simple du mortier normal a 28 jours d’age et
exprimée en MPa.

Selon la norme NF EN 197-1, les ciments sont repartis en trois classes : 32.5, 42.5 et 52.5,

définies par la valeur minimale de la résistance normale du ciment a 28 jours.

1.4. DOMAINE D’UTILISATION

Les ciments tirent leurs principaux domaines d’utilisation dans la confection de mortiers
et de bétons ainsi que d’autres produits dérivés.

A partir des différents types de ciment et en fonction de leur usage et de leur dosage, il
est possible d’obtenir une infinité de bétons aux caractéristiques pouvant varier en fonction du
type de ciment, de la nature et des caractéristiques des granulats, de leur mélange, des colorants,
des adjuvants, de la mise en ceuvre, des traitements ultérieurs..

Le béton peut s’adapter aux exigences de chaque réalisation par ses performances comme
par ses aspects : on peut, a volonté, lui demander une résistance aux chocs, a I’usure, aux agents
agressifs, ainsi que des caractéristiques de légereté ou de lourdeur, d’isolation phonique et/ou
thermique, d’étanchéité, une durabilité accrue, un bel aspect. Le béton, application majeur du
ciment, fait partie intégrante de notre cadre de vie. Il est présent dans tous les types de
construction, qu’il s’agisse de logements, d’écoles, d’hopitaux, de bureaux, d’usines, d’ateliers,
d’espaces commerciales... Il est aussi présent dans de nombreuses applications routiéres et aussi,
et surtout, dans de grands ouvrages d’art...

A titre indicatif, nous donnons dans le tableau et les figures les principales applications

des différents types de ciments avec les recommandations y afférents.

Tableau 2: Domaine d’utilisation des différents types de ciments

TYPES | DOMAINE D’UTILISATION | EMPLOIS NON |
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RECOMMANDES

CEMI
CEMII/AouB
CEM V/ A ouB

Travaux courants de béton en élévation

ou fondation

Présences d’eau agressive

CEM III/A,B ou C

Travaux de béton armé souterrains
Travaux en eaux agressives
Travaux hydrauliques

— Travaux en élévation

— Enduits et chapes

— Ouvrages de faible
¢paisseur

Construction sous marine et

— Travaux aériens

CEMIV/AouB souterraine en béton et béton armé — Bétonnage par temps
Etanchéité et résistance a 1’eau froids
Travaux a prise rapide : scellement, | — Tout autre emploi
CNP aveuglement de voies d’eau
Travaux en milieu agressif
Doublure des appareils thermiques | — Bétonnage par temps
Mortier et béton réfractaire chaud
CA Bétonnage par temps froid — Travaux de masse
Pieux d’essai en béton armé — Présence d’eau alcaline
— Me¢élange avec d’autres
ciments
Travaux de magonnerie — Travaux en élévation
Présence d’eau quelque peu — Travaux en béton armé
CLX agressive
Travaux de génie rural
Tous travaux souterrains
CM Magonnerie Travaux de béton armé
Agglomérés
Petits travaux de bétonnage
Magonnerie
CN Enduits Travaux de béton armé
Agglomérés
Présence d’eau quelque peu
agressive
Travaux de fondation a décoffrage — Présences d’eaux acides
(ES) rapide — Ouvrages soumis au gel
(PM) Présence d’eau agressives — Meélange avec d’autres
ciments
Travaux de béton armé souterrains — Travaux en ¢élévation
Travaux en eaux agressives — Enduits et chapes
(CP) Travaux hydrauliques — Ouvrages de faible
¢paisseur
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Figure 1: Utilisations possibles des ciments de la classe 35 (source SOMACIM)
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CHAPITRE II: LE SILICATE ET L’ALUMINE

I1.1. LA SILICE

La silice compose notamment les roches magmatiques et les roches métamorphiques, tel
le schiste ; le quartz est €également trés abondant dans certaines roches sédimentaires, comme le

gres.

I1.1.1. Définition
La silice est le constituant principal du sable. Sous forme de quartz, elle est formée par la
combinaison de I’atome de silicium (numéros atomique 14, masse atomique 28) et I’atome
d’oxygéne (numéros atomique 8, masse atomique 16), sa formule chimique est SiO, (dioxyde de

silicium).

I1.1.2. Formes et structures cristalline
Tout comme d’autres matériaux, la silice a une forme cristalline. En général, elle
cristallise dans un syst¢tme rhomboédrique c'est-a-dire I’atome de silicium est situ¢ au centre
d’un tétracdre dont les sommets sont occupés par les atomes d’oxygeéne. Dans la silice, les
tétracdres sont tous liés entre eux par leurs sommets et chaque atome d'oxygene est donc
commun a deux tétraé¢dres successifs.
La figure suivante nous montre la forme d’un systéme rhomboédrique

B,
B,

«—e, ~

Lw: =
Figure 2 : La forme d’un systeme rhomboédrique
(Source : Encyclopédie Encarta 2007)
Dans le systéme rhomboédrique : les longueurs des cotés sont €égaux (a=b=c), les angles
sont définis par a=p/=y/=90°, et les ¢léments de symétrie sont représentés par A3 3A°2 3M’ C.
I1.1.3. Différentes état de la silice
Elle est Trés répandue dans la nature, dans la plupart des cas, la silice se présente sous

deux états différents :
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- Etat naturel ou anhydre SiO. (dioxyde de silicium).
- Etat amorphe ou hydraté sous forme d’opale de formule SiO, — nH,O, n=3 ou 4

I1.1.4. Propriétés de la silice

La silice est corps insoluble dans 1’eau, elle résiste a une température tres €levée avec une

température de fusion 1710 °C.

Les tableaux et les courbes ci-dessous montrent les variations de la chaleur massique

Tableau 3 : Variation de la chaleur massique de la silice

TEMPERATURE (°C) | CHALEUR MASSIQUE (Kcal/°C)
100 0,185
200 0,2006
250 0,2068
400 0,2229
600 0,2385
800 0,2506
1000 0,2584
1200 0,2621
1400 0,2691
1600 0,2777

Source : LUCEZEAU — Technique d’ingénieur

La conductivité thermique distingue les matériaux isolants caractérisés par une faible

conductivité (inférieur 2 0.17 W.m™'.K™"), les matériaux thermiquement conducteurs ( 12 <A <

415 ) et les matériaux a caractere thermique non spécifique (valeurs intermédiaires de A ).Les
tableaux en bas montrent les différentes valeurs de conductivités thermiques suivant les
températures correspondantes. [20]

Tableau 4 : Variation de la conductivité thermique de la silice

T (°C) SILICE FONDUE
104 0,00412

214 0,00458

398 0,00602

488 0,00835

691 0,0131

819 0,0185

Source : KNAPP- Technique de I’ingénieur
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Tableau 5 : Variation de la conductivité thermique de la silice transparente et opaque

SILICE SILICE
TEMPERATURE |TRANSPARENTE OPAQUE
20 1,19 0,935
100 1,26
200 1,33
300 1,44
400 1,58
900 2,31

Source :
HERAEUS- Technique d’ingénieur

I1.2. LES SILICATES

Il est a noter que les silicates tels les argiles, constituent 95 % des roches de la crotte

terrestre. Ils sont des sels dérivant de la silice (Si02).

I1.2.1. Définition
Les silicates, sont des minéraux dont le squelette est essentiellement formés par des
tétraedres de Silicium et d'Oxygeéne additionnés d’aluminium et autres ¢léments. Les sommets
sont occupés par les ions négatifs (O%) et au centre desquels se trouvent les ions positifs (Si*',
AL, L)
L’indice de coordinence d’un ion positif par rapport a 1’oxygeéne est le nombre d’ions

d’oxygene qui I’entoure.

I1.2.2. Les différents types de silicates et structures

On distingue suivant le type d’association entre les groupements tétraédriques. En
général, on trouve six types de silicate :

Neésocilicates (tétraedre isolé),

Sorocilicates (tétrae¢dre en paire),

Inosilicates (en chalne simple : Pyroxéne, et en chaine double : amphibole),

Cyclosilicates (association de six tétracdres),

Phyllosilicates (tétra¢dre en feuillet),

Tertosilicates (tétra¢dres associés dans les trois plans de 1’espace
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I1.2.3. Classifications des silicates
Ils peuvent étre classés selon plusieurs critéres, mais les deux classifications les plus

employées en minéralogie sont basées sur 1’enchainement des tétraédres

11.2.3.1.La classification topochimique
D’apreés Machatski-Bragg, la classification est basé sur I’enchainement des tétracdres ou
le silicium et I’aluminium peuvent donner lieu a substitution isomorphe ; les tétracdres ou seul

I’aluminium est présent sont considérés hétéro-tétracdres;

11.2.3.2. La classification topologique
Zoltai a trouvé de faire classifier a nouveau le silicate, elle est basée sur I’enchainement
des tétracdres centrés par n’importe quel cation.
Le tableau suivant donne les principales différences entre la classification topochimique

de Machatski-Bragg et celle topologique de Zoltai.

Tableau 6 : La classification topochimique de Machatski-Bragg et celle topologique de Zoltai.

Exemples de différence entre les deux classifications des aluminosilicates. [4], [6] et [8]
indiquent le nombre de coordination des cations

Classification Classification =~ Hétéro-
Minéral formule 8}[);)51}11;211(?}16 E%Iz) cl)tlgcl)i%lque tetracdre(s)

Bragg)
Pétalite [4]L1[4]Al[4]Si04 phyllo tecto Al Li
a-eucriptite [4]Li[4]Al[4]S104 neso tecto Al, Li
Phénacite [4]Be;[4]S104 neso tecto Be
Willemite [4]1Zn,[4]S104 neso tecto Zn
Béryl [6]AL[4]Be;[4]Si601s cyclo tecto Be
Cordiérite [6]Mg,[4]Al;5[4](AlSis)Os  cyclo tecto Al
fg’;ﬁﬁ;‘ghite [4]Zn4[4]S1,0,(OH),(H,0) soro tecto Zn
Meélilite [8]CaNa[4]Al1[4]Si,0; SOTo phyllo Al
Sillimanite [6]Al[4]Al[4]Si0s neso SOT0 Al

Source : wikipedia
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11.2.4. Minéraux de silicate [16]
Selon le nombre de couches octaédriques et tétraédriques, on distingue trois groupes de
minéraux
Les minéraux 1/1 a une couche d’octaédres et une couche de tétraedres : 1’équidistance
caractéristique est voisine de 7A.
Les minéraux 2/1 a une couche octaédrique encadrée par deux couches tétra¢driques.
Les minéraux 2/1/1 a une couche octaédrique entre deux couches tétraédriques et un

interfoliaire constitué par une couche d’octaedres.

I1.3. L’ALUMINE

I1.3.1. Généralités
L’alumine est I'un des éléments qui constituent la chimie géopolymére. La teneur en
alumine influe sur la plasticité au matériau. Une teneur élevée confére au matériau une plasticité

élevée.

I1.3.2. Définition
L’alumine est obtenue par la combinaison de I’atome d’aluminium avec I’oxygene, sa

formule chimique est Al,O; et nommé oxyde d’aluminium.

11.3.3. Procédés de fabrication de I’alumine

On donne deux procédés de fabrication de I’alumine : le procédé Deville et le procédé

Bayer.
11.3.3.1.Le procédé Deville

Il est basé sur l'extraction de l'alumine contenue dans la bauxite par du carbonate de
sodium.

La premicre opération consiste a calciner a 1 200°C un mélange de bauxite broyé avec du
carbonate de sodium et un peu de charbon. L'alumine se transforme en aluminate de sodium.
L'oxyde de fer reste inchangé et la silice forme un silicate double. Par addition de soude (NaOH),
il y a dissolution de I’aluminate de sodium alors que les autres composés restent sous forme
solide. La quantité de soude utilisée dépend de la quantité de silice contenue dans le minerai.

Par filtration, on sépare la liqueur d’aluminate de sodium des autres corps. On fait barboter du
dioxyde de carbone gazeux dans la liqueur afin de précipiter de I’alumine hydratée et de
reconstituer du carbonate de sodium. Ce dernier peut étre réutilisé.

L’alumine hydratée est ensuite calcinée pour obtenir de 1’alumine.
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Voici le flowsheet de procédé Deville

Charbon
Larbonate Bauxite (Falsle

de sodium swvsntl bl
& L &

falcinaktion
4 1000=-1200°C =

T
Aluminate de Zodium
Hayde de fer

Zilicate
Soude basse -
concentrat ion
T
Aliminate de Sodium
en solution
T
: " Gxyde de fer
Filtration ~= g?licate
Dio=yde de Y
carbone LLigueur d'aluminate _Carbonate
.
igaz) de Sodiua de sodium
T

Aluning hydeatd

Figure 3 : Flowsheet de procédé Deville

11.3.3.2.Le procédé Bayer
I1 est basé sur la dissolution de 1’alumine provenant de la bauxite par de la soude. Dans la
bauxite, I’alumine est présente sous forme d’hydrate : gibbsite : trihydrate, ALO,(H.O); et
boehmite ou diaspore : monohydrate, Al,O;'(H,O).
La soude est une base forte qui fournit des ions hydroxyde :
NaOH — Na"+ OH'".
A chaud, la soude dissout I’alumine alors que les impuretés (oxyde de fer, silice, oxydes divers),
restent insolubles.
Les réactions de dissolution sont les suivantes :
ALO,(H,0)+2 OH — 2 AlO, +2 H,O
ALO,(H,O0); +2 OH — 2 AlO, +4 H,O
Pour étre efficace, la décomposition demande la présence d’hydrate d’aluminium
fraichement extrait. Une partie de I’hydrate d’alumine produit est réutilisée dans le processus de

production. Les impuretés sont séparées de la liqueur d’alumine par décantation et filtration.
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En refroidissant et en diluant la liqueur, la réaction est inversée. Il y a précipitation d’un
hydrate d’alumine.

Le trihydrate d’alumine est calciné afin de produire de I’alumine :
10605

filg()g '(IIQ())H E— filg()g-

La calcination permet donc au trihydrate d'alumine de perdre ses 3 molécules d'eau pour
devenir de I'alumine.

Le procédé Bayer détronera les autres méthodes de production de I'alumine a partir de la
bauxite. Il est toujours utilisé¢ aujourd'hui.

On donne ci-apres le flowsheet de_procédé Bayer

Zoude

-—1 ;__ MNalH

Broyage

'

Attague .
& cO0=-250%( Ligueur
; concentré
de soude

Bauxite

Ligueur —e= Dilution

L

Boues +
1 igueur
¥ Evaporation

Lavage

et FEcantation

'

Aluminatesalumine
+ 1iqueur

1

Filtration Ligqueur de
Rejet Evaporation soude
Boues
rouges ' t

Hydrate Alumine

==Frécipicarions

d* alumine hydraté

¥

calcination

Figure 4 : Flowsheet de procédé Bayer

ESPA 2007 16


file:///E:%5CExtraction_de_l'alumine.htm#Le_proc.C3.A9d.C3.A9_Deville%23Le_proc.C3.A9d.C3.A9_Deville
file:///E:%5CExtraction_de_l'alumine.htm#Le_proc.C3.A9d.C3.A9_Deville%23Le_proc.C3.A9d.C3.A9_Deville

Essai de fabrication d’un ciment par le procédé de géopolymerisation

CHAPITRE III : L’ARGILE ET LES LATERITES

ITI.1. LE SOL

I11.1.1. Définition
Le sol est un systéme complexe formé de trés nombreux composants minéraux et
organiques soumis a des phénomeénes physiques, chimiques et biologiques en constante

interaction.

II1.1.2.Compositions des sols
111.1.2.1. Compositions minérales
Le sol est constitué par de plusieurs roches du plus fins au plus gros entre autres des
argiles, des limons, des sables, lesquels constituent la fraction minérale d’un sol .Toutes les
roches sont formées par des atomes ou des ions comme les anions phosphate, (PO,*), sulfate
(SO4¥) et nitrate (NO*). Dans le sol, de nombreux phénoménes chimiques interviennent, telles
I’hydrolyse et la dissolution des carbonates. Ils dépendent des conditions de pH, d’humidité, de
température, d’oxygénation du milieu, ainsi que de la diversit¢ des étres vivants.
Des molécules de toute nature vont échanger et mettre en commun, des ¢lectrons , en quantité

plus ou moins grande et plus ou moins rapidement.

§ neutron

proton
v glectron

Figure 5 : L’atome

1I1.1.2.2.Des organismes vivants
Ces matériaux peuvent avoir plusieurs origines : racines, champignons, invertébrés,
quelques vertébrés et une multitude de micro-organismes qui transforment la matiére organique

en matiére minérale.
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111.1.2.3.De Phumus
L’humus se trouve a la subsurface de la terre. Elle provient de la matieére organique en

cours de minéralisation essenticllement issue des feuilles mortes, cadavres, excréments.

I11.1.3. Evolution d’un sol

Les sols se forment sur des milliers d’années. Leur évolution dépend notamment du
relief, de facteurs climatiques, des organismes qui y vivent, de la nature de la roche-mere du
sous-sol et des activités humaines. Ainsi, selon les aires biogéographiques, les sols évoluent plus
ou moins vite vers une roche tendre (latérites, argile, limons,...). Lors de son évolution, la roche-
mere sera altérée dans sa partie supérieure par des réactions physiques, chimiques et
biochimiques, ce qui [’¢loignera progressivement de la surface. On distingue ainsi dans le
monde de nombreux types de sols plus ou moins durs et plus ou moins altérés. Parmi eux, on
compte notamment les sols peu évolués et caractérisés par leur richesse en alumine ,

La figure ci-dessous évoque les repartions des ¢léments qui constituent le sol :

Repartition Répartition
des éléments en poids des éléments en volume

m En:]fﬁtitl.ants minéraux
solides
|:| (onstituants organiques

solides
[ ] Constituants liquides

il Constituants gazeux

Figure 6 : Les repartions des éléments qui constituent le sol

Le sol est d’abord caractérisé par une texture et une structure qui vont fortement

conditionner ses propriétés physiques et chimiques, notamment celles liées a I’eau.
I1I.1.1.La texture

Elle est la résultante du mélange argile, sable, limon, dont les pourcentages varient d’un

sol a ’autre. Le tableau suivant donne les différentes dimensions de sol.
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Tableau 7 : Echelle granulométrique de la texture du sol

Terre fine Terre grossiere
Argile Limons |Limons Sables |Sables Graviers | Cailloux
9 fins grossiers |fins grossiers
<2p |2uma [20uma 350288" 200pm al2mma |> 20
m 20 pm |50 pm um 2 mm 20 mm |[mm

Source : wikipedia

La connaissance de la granulométrie nous permet de classifier la nature du sol, les
¢léments qui ont le pourcentage le plus élevé déterminent les caractéristiques et les textures de la
terre.

Le tableau ci-dessous illustre 1’estimation de la texture dominante d’un sol.

Tableau 8 : Test d’estimation de la texture dominante d’un sol

- CONSEQUENCE
TEST RESULTAT SUR LA TEXTURE
Soyeux ou Abondance de
talqueux limons fins
Touche‘r de la Abondance de
terre seche Savonneux i .
imons grossiers
Rugueux Sables grossiers
Réalisation d’un | Possible A>10 %
boudin de terre
humide Impossible A<10 %
Fissuration
avant 1/2 L>A
fermetures de A<30 %
. I
Réalisation d’'un anneau
anneau avec le |Fissuration au L<A
boudin de terre |3/4 de la A<30 %
fermeture
Anneau A>30 %
réalisable

Source : A. Fleury et B. Fournier, INA P.G.
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Pour déterminer plus finement sa texture, on évalue pour cet échantillon de sol la teneur
en sable, en argile et limon. Ensuite on utilise un diagramme qui permet de déterminer la classe

texturale du sol.

La figure suivante donne la texture d’un sol selon la composition:

100 % , A

% texture argileuss

I:I texture équilibrée

5 liman textura limoneuse
4 50

“ texture sableuss

L : limoneux

A : argileux Ls : limono-sableux
As : argilo-sableux Lfa : limoneux fins

Al : argilo-limoneux argileux

La : limono-argileux Lf : limoneux fins

Laf : limono-argileux fins Ltf : limoneux tres fins
Las : Limono-argileux Sl : sablo-limoneux
sableux S : sableux

Figure 7 : Triangle des textures
I11.1.4. Minéralisation

Dans le sol, il y a des échanges d’atomes pour avoir des nouveaux corps ou pour
améliorer les ¢léments qui s’y trouvent déja, par des réactions chimiques ou d’autres

phénomenes. Le schéma ci-dessous montre les réactions qui se passent entre les argiles et les

maticres organiques : Charges néqtives
r - “-../l ~ o
v / \
I+ A+ | Frodion |
orqanique
, \ ganiqu /

lons positifs
& - =
- comme e colcium, -
i fer, ke magnésium

Argile

~ -~

Figure 8 : Les réactions entre les argiles et les matiéres organiques

II1.1.5. La structure
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Elle correspond a la fagon dont les minéraux sont agencés.
L’agencement des grains, appelés agrégats est suffisamment espacé pour permettre a la
fois une infiltration et une rétention suffisante de 1’eau nécessaire a la réaction chimique ; c’est la
Structure fragmentaire du sol.

Tableau 9 : L’agencement des grains des minéraux

ASPECT DES . PENETRATION
AGREGATS  STRUCTURE POROSITE . vy ror

Polyédrique | Moyenne Variable

Grenue Elevée Bonne

Grumeuleuse Trés élevée | Trés bonne

Mauvaise, racines

Lamellaire Faible Py

déviées

Racines localisées
Prismatique | Faible sur la surface des

prismes

I11.2. L’ARGILE

I11.2.1. Généralités
L’argile, roche plastique, imperméable et résistante quand elle est imbibée d’eau, qui
durcit a la cuisson de fagon irréversible. Les argiles, souvent employées dans 1’industrie, sont
nécessaires a la fabrication des matériaux notamment dans le domaine du génie civil tels que la
brique, le parpaing, ...
I11.2.2. Définition
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L'argile est une roche sédimentaire, composée pour une large part de minéraux
spécifiques, silicates en général d'aluminium plus ou moins hydratés, qui présentent une structure
feuilletée (phyllosilicates) qui explique leur plasticité, ou bien une structure fibreuse (sépiolite et
palygorskite) qui explique leurs qualités d'absorption. L’argile est aussi un matériau de
granulométrie inférieure a deux micromeétres.

Les terres argileuses sont composées d'éléments tres fins, provenant de la dégradation
mécanique et chimique de roches préexistantes (en particulier les micas_et les feldspaths). On
trouve les bancs d'argile dans les sédiments déposés par 1'érosion des eaux depuis 1'ére Tertiaire,

au pied des montagnes et dans les grandes vallées fluviales.

II1.2.3. Classifications de I’argile
On les classe en trois grandes familles selon 1'épaisseur des feuillets (0,7 ou 1 ou 1,4 nm),
qui correspondent & un nombre de couches d'oxydes tétraédriques (Si) et octaédriques (Al, Ni,

Mg, Fe**, Fe**, Mn, Na, K, ...).

I11.2.4. Minéraux dans I’argile
Les minéraux argileux contenus dans le sol influent sur les propriétés mécaniques du

matériau. Les minéraux les plus communs dans les argiles sont :

- la kaolinite (0,7 nm), de formule Si,0sAl,(OH),4 est blanchatre, pateuse et grasse ;
Elle est constituée par la superposition d’une couche tétraédrique et octaédrique.
La couche tétraédrique est formée par la liaison SiO4 dans un arrangement hexagonal.

La couche octaédrique est formée par des octacdre de A10,(OH),

- la montmorillonite, dont une forme, a pour formule Si4O0AlssMg;3Na;;3;(OH),, elle a

des propriétés colloidales (plastifiant ).Cependant, plusieurs couches d’eau peuvent prendre
place entre deux feuillets de montmorillonite et par conséquent la séparation entre deux feuillets
peut aller de 0,96 nm a la séparation compléte ;
Exemple I'illite, (1 nm) de formule KAl,(AlSi;0,0)(OH), est la plus répandue, c'est elle qui sert a
la fabrication des objets en terre cuite. La structure des illites est proche de celle des micas mais
en différe par le degré de substitution Si / Al (inférieur dans I’illite), la présence de potassium
(inférieure dans I’illite) et pour un certain degré de désordre dans I’empilement des feuillets.

- les vermiculites (environ 1,4 nm, comme les chlorites, qui baisse & 1 nm suite a un

réchauffement). Le feuillet a une composition proche du talc ; toutefois, dans le talc il est neutre,
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tandis que dans les vermiculites il possede une charge négative, comme dans les chlorites. Cette
charge négative est compensée par des ions magnésium hydratés placés entre les feuillets. L eau
d’hydratation des ions magnésium dans la région interfoliaire est ¢liminée par réchauffement, ce
qu’explique la diminution de la période.

A noter que ces minéraux ne se rencontrent pas isolément, mais dans des roches composées d'un
mélange de minéraux typiques des argiles et d'autres minéraux ou matériaux associés (sable,

oxyde de fer, calcaire, débris végétaux).

I1L.2.5. Caractérisation de I’argile

Une des maniéres de reconnaitre les argiles est 1'analyse par diffraction de rayons X.

Une simple analyse de diffraction ne donne pas de résultats intéressants : les phases cristallines
en elles-mémes ne sont pas différentes d'une argile a 1'autre et du fait de la structure en feuillets.

Pour différencier les argiles, on effectue divers traitements visant a modifier l'espace inter-
feuillet : chauffage, acidification... En regardant 1'évolution des pics de diffraction aux faibles
angles selon le traitement, on peut reconnaitre l'argile. Cette analyse se fait sur une fraction
granulométrique donnée, obtenue en mettant l'argile en suspension dans l'eau, en agitant et en

prélevant a une profondeur donnée aprés un temps de repos donné.

Les particules d'argile ne sont nullement responsables de la couleur du sol. La couleur
rouge, orange, jaune, vert, bleu d'un sol argileux est due a 1'état du fer dans le sol. Lorsque le sol

est de couleur tendant vers le blanc, c'est que cet ¢lément a été dissous et évacué hors du profil.

I11.3. LE KAOLIN

I11.3.1. Définition
Ethimologiquement, le mot kaolin provient du mot chinois « kaoling » colline élevée
nom du lieu ou I’on extrait le kaolin pour la premiére fois. C’est le plus commun d’un groupe de
silicates hydratés d’aluminium qui résultent de la décomposition de silicate d’aluminium comme
le feldspath ou la néphéline. La composante essentielle dans le kaolin est la kaolinite.
La kaolinite pure correspond a la formule chimique Si,0sA(OH), et apparait en masse argileuse

blanche, des impuretés peuvent lui donner des couleurs ou teintes variées.

I11.3.2.Propriétés et caractéristiques du kaolin
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111.3.2.1. Propriétés physiques
Le kaolin pur, est de couleur blanche ou blanchatre. Néanmoins, il peut étre diversement
coloré : jaunatre, rougeatre, grisatre, ... en raison des impuretés constitués principalement par
des micas, quartz, et des hydroxydes de fer. Il est opaque et sa température de fusion est

d’environ 1750°C. On peut dire alors que le kaolin est un matériau réfractaire.

111.3.2.2. Propriétés chimiques
Le kaolin n’est pas attaqué par les acides et les bases diluées ; par contre il se décompose
sous I’effet de 1’acide sulfurique concentré.
Comme toutes les argiles, le kaolin présente des propriétés absorbantes et adsorbantes :
- Absorption d’eau

- Absorption de matiére grasse.

111.3.2.3. Propriétés mécaniques
La propriété¢ mécanique caractéristique du kaolin est sa plasticité ; avec 1’eau i1l forme une

pate tres plastique.
II1.4. LES LATERITES
111.4.1.Introduction

On trouve des latérites surtout en zone intertropical. Elles recouvrent 33% des continents.

Les sols latéritiques sont des sols maigres, lessivés et appauvris en ¢léments nutritifs fertilisants
(Ca, Mg, K, Na). Lors de l'altération, les cations peu mobiles restent sur place (Fe**, AI"). Il
s'agit aussi d'une réserve importante d'aquifére, les sols latéritiques filtrant environ 50% de

I'écoulement global.

111.4.2. Définition

La latérite vient du mot latin «later» qui signifie brique. Elle est une roche rouge ou
brune. Elle constitue aussi un produit commun de l'altération des roches sous les climats
tropicaux. Un sens ancien désigne une latérite comme un matériau induré ou d'indurant a I'air,
utilisé pour fabriquer des maisons dans les régions tropicales. Le sens large désigne I'ensemble
des matériaux, meubles ou indurés, riches en hydroxydes de fer ou d'aluminium, constituant des

sols, des horizons superficiels, des horizons profonds de profil d'altération.
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111.4.3. Minéraux des latérites

On trouve les minéraux secondaires néoformés suivants :

De fer : limonite, ferrihydrite, hématite

D'aluminium : gibbsite, cliachite, boehmite, corindon, cliaspore

De titane : anatase

De manganése : pyrolusite, manganite

De silicium : allophane, imogolite, halloysite, kaolinite, ferrikaolinite

Il ne faut pas oublier de citer les solutions solides obtenues par mélange de pdles : goethite
alumineuse, hématite alumineuse... Certains minéraux primaires trés peu altérables peuvent étre

hérités : quartz, rutile, zircon, or natif...

I11.4.4. Caractéristiques des latérites
Un profil d'altération typique des massifs latéritiques contient les grands ensembles
suivants :

- Cuirasse et carapace : formation massive a oxydes de fer et d'aluminium, quartz,
kaolinite

- Formation tachetée : formation nodulaire a oxydes de fer et d'aluminium, quartz,
kaolinite

- Saprolithe fine ou lithomarge : zone saturée d'eau a quartz, marquée par la dominance
des minéraux secondaires d'altération

- Saprolithe grossiére ou aréne : formation dominée par la nature de la roche mére,
possédant des fragements de roche et des minéraux primaires en grains séparés

- Roche meére silico-alumineuse.

I11.4.5. Le développement des latérites

Diverses visions peuvent expliquer le développement de sols latéritiques :
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Résidus : Les latérites se développeraient sur une roche mere saine aprés une trés longue
période d'altération et d'exposition a un climat aride. Un tel développement nécessiterait une trés
grande quantité de roche pour produire assez de fer résiduel, sous forme d'oxydes, comme
'hématite ou la goethite. Cette vision est la plus couramment reconnue.

- Horizon de sol : cette vision consiste en la précipitation directe au dessus de la
zone de fluctuation de la nappe d'eau. Cependant, cette théorie n'existe pas le cas des latérites
trés épaisses.

- Dépot : un dépot de fer et d'aluminium, a partir d'ions en solution. Ceci serait
valable pour les latérites béchiques ou constituées d'agrégats pisolithiques, mais n'expliquerait
pas le cas des latérites massives

- Nappes influencées par les conditions de surface : les latérites se formeraient par
altération de la roche meére, du fait d'eaux acides issues de marécages, ou enrichies en acides

organiques par l'action des végétaux.

I11.4.6.Différents profils latéritiques
111.4.6.1.Types de sols
Trois grands types de sols constituent les horizons latéritiques : les sols ferrigineux, les

sols ferralitiques, les ferrisols.

111.4.6.2.Carapaces

La carapace est la partie du profil d'altération située juste en dessous de la cuirasse, en
constitue une zone de prélude au cuirassement. La carapace est une formation tachetée. Les
zones claires sont plus riches en quartz, et les taches de rubéfaction sont dues a la kaolinite. Le
fond matriciel peut étre jaune, rose ou bien rouge. Au fur et a mesure que I'on monte dans le

profil d'altération, les taches noduleuses se forment des concrétions ferrugineuses.

111.4.6.3.Cuirasses
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Le sommet du profil est trés enrichi en fer (jusqu'a 75% de Fe,0s), et trés induré. La

transition entre carapace et cuirasse se fait par augmentation du nombre et de la taille des
nodules, de l'incrustation de fer sur les parois, ainsi que la diminution des volumes vides, et des
plages argileuses a goethite. La couleur du fond matriciel vire au rouge du fer de la concentration
en fer.
Les cuirasses, directement soumises a I'érosion, peuvent se dégrader. Cette dégradation se
marque par une augmentation de la taille des vides et une individualisation des nodules marquée.
La dégradation des nodules donne :

Des granules : par dissolution sélective de I'hématite

Des pisolithes : dégradation par hydratation

Des gravillons : séparation du fond matriciel.

CHAPITRE IV : POLYMERES
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IV.1. DEFINITION

Les polymeéres sont des substances constituées de grandes molécules formées par la
répétition d'un méme motif composé d'une ou de plusieurs unités de base. Le nombre moyen de
ces unités de base, nommées monomeres, dans les molécules finales appelées polymeres, est le
degré de polymérisation. Si ce degré de polymérisation est élevé, on parle de hauts polymeres;
lorsqu'il est faible, le composé est une oligomere. Les homopolymeéres ne sont constitués que
d'un seul type de monomere dont le motif se répéte dans la molécule; les copolymeres sont
constitués de plusieurs types de monomeres.

Certains composés organiques formant la matiére vivante, comme les protéines, les
acides nucléiques, la cellulose ou la lignine du bois, la chitine, ainsi que le latex et les résines
naturelles, sont des polymeres, ainsi que de nombreux matériaux synthétiques, comme les
matieres plastiques, les élastomeres, les fibres, les adhésifs. Des composés tels que le verre, les

silicates ou le graphite, peuvent étre considérés, au sens large, comme des polymeres.

IV.2. POLYMERISATION

Le terme polymérisation désigne I'ensemble des procédés de formation de chaines a partir
de molécules plus petites appelée monomeres. Il existe deux types de polymérisation : la

polycondensation et la polymérisation en chaine, communément appelée polymérisation

IV.2.1. Polycondensation

Au cours de la polycondensation, les monomeres s'associent avec élimination simultanée
d'atomes ou de groupes d'atomes. Les polyamides, les polyesters et certains polyuréthannes sont
des exemples typiques de polymeres obtenus par polycondensation. Dans ce cas, les réactions
qui démarrent la polymérisation, appelées réactions d'initiation, sont de type ionique. Par un
choix judicieux du groupement ionique initiateur, on peut dans certains cas obtenir une réaction
stéréospécifique, c'est-a-dire que la disposition des monomeres dans le polymére n'est pas
aléatoire, mais au contraire orientée. C'est la seule facon d'obtenir des polymeres semi-cristallins
aux propriétés mécaniques particulieres, et qui ont, par exemple, donné lieu a des applications

dans le domaine des élastoméres de synthése.

I1V.2.2. Polymérisations en chaine
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Dans la polymérisation en chaine, les monomeéres s'associent sans réaction d'élimination
simultanée. C'est le procédé le plus utilisé dans 1'industrie : le polyéthylene, le polypropyléne, le
polystyréne, I'alcool polyvinylique et le polytétrafluoroéthyléne (Téflon) sont des exemples de
polymeres obtenus par polymérisation en chalne. Comme toute réaction en chaine, cette
polymérisation comporte les étapes suivantes :

- l'amorgage : c’est la formation des centres actifs a partir du monomere

- la propagation: c’est la croissance des chaines de polymére par additions

successives.
- la terminaison : c’est la destruction du centre actif et interruption de la croissance

des chaines.

» Polymérisation radicalaire
La polymérisation peut étre radicalaire, cationique ou anionique selon la nature de
I'espéce active. Dans le cas des polymérisations radicalaires, les plus courantes, 1'amorcage
s'effectue sous l'action de la chaleur, par irradiation ou par des molécules spécifiques. Les
especes actives sont des radicaux libres. Le polymeére ainsi obtenu est dit atactique ou il a une

structure totalement désorganisée, ou amorphe.

» Polymérisation par addition
En 1983, on a découvert une nouvelle méthode de polymérisation par addition : la
polymérisation par transfert de groupe, ou télomérisation. Un groupe activant dans la molécule
initiant le procédé établit une réaction de transfert aux extrémités des chaines en croissance, et
limite ainsi la longueur des chaines. La télomérisation est par exemple utilisée pour synthétiser

les plastiques acryliques.

IV.3. REACTION DE POLYMERISATION

I1 existe quatre techniques principales de mise en oeuvre des réactions de polymérisation :
- les polymérisations en solution,
- les polymérisations en masse,
- les polymérisations en suspension,

- et les polymérisations en émulsion.

IV.3.1. Différents types de réaction des polyméres
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» Polymeres linéaires

Les molécules des polymeres linéaires sont formées de longues chaines de monomeres
reliés les uns a la suite des autres par des liaisons chimiques. Dans certains cas, les monomeres
sont en outre organisés régulicrement dans l'espace, et le composé obtenu est partiellement
cristallisé : on dit qu'il est semi-cristallin.
Le polyéthylene (PE), de formule CH3;(CH,)nCHs;, ou n dépend des conditions de préparation, la
valeur de n peut atteindre plusieurs centaines de milliers, I'alcool polyvinylique et le chlorure de

polyvinyle (PVC) sont des exemples types.

» Polymeéres ramifiés
Dans les polymeéres ramifiés, certaines chaines latérales sont liées a la chaine principale.
Les ramifications peuvent étre dues a des impuretés ou a la présence de monomeres ayant
plusieurs groupes réactifs. Les polymeres formés de monoméres présentant des ramifications,
comme le polystyréne et le polypropyléne, ne sont pas considérés comme des polymeres

ramifiés.

» Polymeres tridimensionnels

Dans les polymeres tridimensionnels, plusieurs chaines principales sont reliées a des
chaines latérales au niveau de "noeuds". Avec un faible degré de coliaisons latérales, un réseau
lache est obtenu et le polymeére reste essentiellement bidimensionnel. Dans les polymeéres
tridimensionnels lamellaires, la cohésion reste faible dans certaines directions de I'espace.
Certains de ces composés peuvent se trouver sous forme de cristaux liquides, de liants pour les
colles, peintures ou vernis.
Avec des degrés ¢levés de coliaisons latérales, on obtient une structure fortement
tridimensionnelle. Parmi ces derniers composés, on peut citer les produits fibreux, les
¢lastomeres, les matieres plastiques et les thermoplastiques, les résines, certains revétements de
surface. Par exemple, dans le caoutchouc vulcanisé, les liaisons latérales sont formées par des
atomes de soufre. Les plastiques thermostables comme I'ébonite ou les résines
thermodurcissables sont des exemples de polymeéres tridimensionnels; leur structure est tellement
rigide que, par chauffage, ils se décomposent ou briilent, mais ne ramollissent pas.
D'une fagon générale, en jouant sur le degré de polymérisation, la composition chimique des
monomeres et les transformations thermiques, on peut obtenir toute une gamme de produits
depuis 1'état presque liquide a I'état de solide semi-cristallin.

IV.3.2. Caractéristiques
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Un polymére donné n'est pas un corps pur, mais un mélange de macromolécules de
différentes tailles, et de compositions variées si I'on a plusieurs monomeres différents. Ainsi,
pour caractériser un polymeére, on utilise des données statistiques : composition chimique
moyenne, masse moléculaire moyenne, degré de polymérisation, structure (amorphe ou semi-

cristallin), indice de polydispersité (dispersion en masse autour de la masse moyenne).

1V.3.2.1.Comportements mécaniques et thermiques

Les propriétés mécaniques des polymeéres dépendent fortement de la température. A basse
température, la plupart des polymeéres présentent un état vitreux : ils sont rigides. Lorsque la
température augmente, ils passent par un état de transition : pour une plage de températures
spécifique du polymere, les chaines macromoléculaires glissent les unes par rapport aux autres et
le polymére se ramollit. Cette plage de températures est appelée température de transition
vitreuse. A une température plus élevée, le polymére passe par un plateau caoutchoutique : son
comportement est visco-élastique. A cet état, les forces de Van der Waals et la réticulation entre
chaines servent de force de rappel lorsque 1'on déforme le matériau (élasticité). Enfin, lorsque
l'on éléve la température de polymeres peu réticulés, on peut assister a une phase d'écoulement
visqueux, correspondant au désenchevétrement des chaines. Ce dernier comportement est utilisé
pour mettre en forme les maticres plastiques. Certains polyméres présentent également un point
de fusion, supérieur a la température de transition vitreuse.
Les polymeres étant utilisés la plupart du temps a température ambiante, on dit qu'ils sont
¢lastomeres si leur température de transition vitreuse est inférieure a la température ambiante qui
un comportement caoutchoutique; ils sont plastomeéres c'est-a-dire qui a un comportement rigide
dans l'autre cas.

La nature du polymeére, sa masse moléculaire moyenne, son degré de polymérisation, sa
structure influent énormément sur la largeur de ces différents domaines et sur leur seuil
d'apparition en fonction du temps ou de la température. Les propriétés mécaniques des

polyméres sont étudiées en rhéologie.

1V.3.2.2.8tructure
Les macromolécules constituant les polymeres sont des molécules "géantes" d'ou le
préfixe "macro-", résultant de I'enchainement covalent de "motifs de répétition" identiques ou
différents les uns des autres. La masse molaire de ces molécules dépasse souvent 10 000 g/mol, a
comparer par exemple aux 18 g/mol de la molécule d'eau. Les liaisons covalentes constituant le

squelette macromoléculaire sont le plus souvent des liaisons carbone-carbone (cas du
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polyéthyléne, du polypropyléne...), mais peuvent également résulter de la liaison d'atomes de

carbone avec d'autres atomes, notamment l'oxygene (cas des polyéthers et des polyesters) ou
'azote (cas des polyamides). Il existe également des polymeéres pour lesquels l'enchainement

résulte de liaisons ne comportant pas d'atomes de carbone (polysilanes, polysiloxanes, etc...)

Cet enchainement de motifs répétés présente chez les polymeres les plus simples une structure
linéaire, un peu comme un collier de perles.

On peut également rencontrer des branches latérales (elles mémes plus ou moins branchées),
résultant soit d'une réaction chimique parasite au cours de la synthése du polymere (par exemple
dans le cas du polyéthyléne basse densité), soit d'une réaction de greffage pratiquée

volontairement sur le polymeére pour en modifier les propriétés physico-chimiques
IV.4. TYPES DE POLYMERE

IV.4.1. Homopolyméres
Dans le cas ou la macromolécule est composée de la répétition d'un seul motif ; ce qui

résulte le plus souvent de la polymérisation d'un seul type de monomere.

IV.4.2. Copolymeres
Quand plusieurs motifs différents sont répétés. On distingue ensuite plusieurs types de
copolymeres suivant I'organisation entre les différents monomeres. Dans le cas le plus fréquent,
ona:
Un copolymeére statistique : les différents monomeres se mélangent en fonction de la
réactivité et de la concentration de ceux-ci. Les propriétés mécaniques sont alors moyennées.
Un copolymeére a blocs (appelé également copolymére séquencé) ou copolymére
alterné : il peut y avoir combinaison des propriétés mécaniques.

Les schémas suivants représentent les différents types des copolymeres

OROBON coooiymere alterné
QOOOE cCopoiymere & blocs

OOBOEER Copolymére statistique

(répartition au hasard)

Figure 9 : Les différents types des copolyméres

IV.S.NOMENCLATURE
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La nomenclature UICPA recommande de partir du motif de base de la répétition.
Cependant de trés nombreux polymeéres ont des noms usuels ne respectant pas la nomenclature
UICPA. Un exemple: Le polymére de formule (CH, — CH,), est couramment appelé
polyéthyléne. Pourtant, si I'on respecte la nomenclature, il devrait étre nommé polyméthyléne car
le motif constitutif n'est pas I'éthyléne CH, = CH, mais le méthyléne CH,.

Voici un tableau qui donne quelques exemples de cas ou l'appellation usuelle et la
nomenclature UICPA différent :

Tableau 10 : La nomenclature UICPA

Formule Nom UICPA Appellation usuelle
(O—-CH2 — CH2)n Poly(oxyéthyléne) |Polyoxyde d'éthyléne
(O—-CH2)n Poly(oxyméthyléne) Polyformaldéhyde

(CH2 — CH = CH — CH2)n Poly(1-butényléne) Polybutadiene

CHAPITRE V : GEOPOLYMERES

V.1. DEFINITION
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Les géopolymeres sont basés sur des alumino-silicates désignés sous le terme
poly(sialate), qui est une abréviation de poly(silico-oxo-aluminate) ou (-Si-O-Al-O-)n (soit n le
degré de polymérisation).
La figure suivante montre un géopolymeére poly(sialate-siloxo) résultant d'une géosynthése de

poly(silisique) acide (SiO,)n et de potassium alumino-silicate, en milieu alcalin (KOH, NaOH).

Dans cette structure, le groupement sialate (Si-O-Al-O-) est un agent de réticulation.

0
i\si— _5'2 —S—0—
o t:, o
)
K
Lz
N

—5—0 —S§j—0—8}—0—
o

Figure 10 : La structure chimique d’un poly(sialate-siloxo)

Exemples de polycondensation vers un poly(sialate) et un poly(sialate-siloxo),
KOH, NOH -3
{Sigﬂgr 'ﬂ'-l:.lﬂ;l}l"l + I'IHED_.‘ r‘l[ﬂH]} —S-'l‘D'A].{DH}]
=3 KOH, HE{."H | | €=
n{OH)3-5i-0-A1-(0H); = (Na,KI(-51-0-A1-0-In + 3nH;0
I |

0 0
Orthosialate (Na,K)-poly(sialate)

KOH , N,OH .
(51305, AL;0:)n + nSi0; + nHEEI'—Irn{ﬂHj;—Si—D—ﬁil—EI—Si—{DH]l}

(OH);

) KOH, N,0H Lyl |

A(OH)3-51-0-A1-0-51-(0H)3 = (Na,K)(-5i-0-A1-0-51-0-)n + nH0
| | | |
COH)» 0 0 0

oligo(sialate-siloxo) (No,K)-poly(sialate-siloxo)

V.2. GEOPOLYMERISATION
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La géopolymérisation est une géosynthése qui est une réaction qui intégre chimiquement
des minéraux, impliquant naturellement la présence de silico-aluminates. Les atomes de silice
(Si) et d’aluminium (Al) réagissent pour former des molécules qui sont chimiquement et
structurellement comparables a celles liant la roche naturelle qui permet d’acquérir les propriétés
idéales des éléments rocheux, comme par exemple la dureté, la stabilité chimique et la longévité

qui est égale a la longévité naturelle géologique.

V.3. GEOSYNTHESE

La géosynthese est 1’art de fabriquer a une température inférieure a 100°C de la matiére
minérale, de maniére artificielle pour en obtenir toutes les qualités (dureté, longévité, stabilité,
etc.). Il s'agit de synthétiser, par la géochimie, un analogue géologique, c'est-a-dire un matériau
ressemblant a une roche naturelle et correspondant a une classification minéralogique précise.
Par exemple, le géopolymere et les mortiers, ciments, liants a réaction géopolymeriques sont des
matériaux. On pense que le mécanisme de la synthése géochimique se fait par l'intermédiaire
d'oligoméres (dimere, trimére) qui constituent les véritables groupements structuraux unitaires

formant la structure macromoléculaire tridimensionnelle.

V.4. STRUCTURES

La structure générale de ces composés est une association de SiO4, AlO..

Figure 11 : Monomeére de base

Dans cette structure, I’exces de charge négative de I’aluminium tétraédrique est
compensé par un cation métallique tel que Na*, K™ ou Ca** suivant la nature de la base utilisée
dans la réaction de synthese.

Généralement, les polysialates ont pour formule : M, {(Si0,),-AlO,},; wH,O avec :

- M est un cation métallique : sodium, potassium ou calcium.

- n:degré de polymérisation

- z=1,2,3

On peut donc rencontrer trois chaines de polysialates selon la valeur de z :

- Polysialates ou PS : (Si-O-Al) pour z=1
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.-'E "y PE 0 ]
) ol poly(sialate) [—5i—
; .--. Nﬂ4 ‘:I:I

o
0—-Al-0-)

Figure 12 : Structure d’un PS

Poly(sialate-siloxo) ou PSS : (Si-O-Al-Si-O) pour z=2

PSS (-]
poly(sialate-siloxo) {—Si—0—-AI-0-8i—0-)
0 4 0

Figure 13 : Structure d’un PSS

- Poly(sialate-disiloxo) ou PSDS : (Si-O-Al-Si-O-Si-O) pour z=3

On pense que le mécanisme de la synthése géochimique se fait par I'interméd

j!

PSDS . {
polyisialate-disiloxo) [—5i—0-Al
O 0O

Figure 14 : Structure d’un PSDS

1aire

d’oligomeéres (dimeére, trimére) qui constituent les véritables groupements structuraux unitaires

formant la structure macromoléculaire tridimensionnelle, selon les schémas suivants. (Figure 14

a Figure 18)

36

ESPA 2007




Essai de fabrication d’un ciment par le procédé de géopolymerisation
_________________________________________________________________________________________________________________________________|

Figure 16 : Potassium poly(sialate) : K-PS
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Figure 19 : Calcium-Potassium-poly(sialate-siloxo) : Ca,K-PSS

V.5. DIFFERENTS PRODUITS GEOPOLYMERES

Les applications sur le géopolymeére engendrent plusieurs produits, en citant le liant ou

résine géopolymere, le ciment géopolymere et la brique géopolymere.

V.5.1. Liant ou résine géopolymere [6]

On a plusieurs liants géopolymeres tels le K-PSS, Potassium-poly(sialate-siloxo) de
formule chimique [1.3K,0][AlOs, 4.5S10,] et le Na,K-PSS, Sodium-Potassium-poly(sialate-
siloxo) de formule chimique [0.6Na,0, 0.65K,0][Al,Os, 4.6S10,]

Les liants géopolyméres sont préparés en mélangeant divers silico-aluminates
précondensés avec un durcisseur. Ils doivent étre durcis dans une étuve pour des meilleurs
résultats.

La polycondensation des résines K-PSS et Na,K-PSS se fait a température ambiante ou

entre 20°C et 85°C.

V.5.2. Ciment géopolymere [10] [11]
Le ciment géopolymere «K, Ca-PSS » est un liant a prise rapide de résistance supérieure.
Il se définit comme un ciment inorganique dérivé des matériaux géologiques a base de silice et
d’alumine.
La fabrication de ce ciment de qualité supérieure n’emploie aucun calcaire, mais utilise a
sa place un silico-aluminate naturel.
Ce ciment est propre, écologique, respecte I’environnement. Sa fabrication émet jusqu’a

90% moins de CO, que le ciment classique de Portland.

V.5.3. Brique géopolymeére [2]

ESPA 2007 38



Essai de fabrication d’un ciment par le procédé de géopolymerisation
Cette brique utilise la terre d’argile latéritique comme maticre premicre, cette terre
mélangée a un simple liant géopolymere est compressée pour donnée la forme d’une brique puis
cuite dans un four.
Cuite a 85°C, la brique est stable a I’eau et a une résistance suffisante pour en faire un mur.
Cuite a 250°C, elle résiste au gele.

Cuite a 450°C, sa résistance augmente encore, permettant de fabriquer des éléments de structure

comme les poutre pour les portes et fenétres.

Par rapport a une brique traditionnelle cuite, la brique géopolymere consomme en

moyenne huit fois moins d’énergie pour une résistance équivalente

Le tableau suivant résume les applications possibles des géopolymeéres

Tableau 11 : Les applications possibles sur la géopolymeére

—SI-D—SI—U—gI—D—SI—D—SI—U— I

FIBRES COMPOSITES

_":”_

-5i-0-5i-0-5i-0-5i-0-Si-0-
20:1=Si:Al =35:1

i | 1
-ISI-D{.I-D-ISI-D-

RESEAU 2D

Résistance au feu &

Résistance a la chaleur

Joints & Enduits
pour 'industrie

[

Outils pour
Adronautigue

J

= de 200°C a 600°C | BTG IO 23
F, Si g
{ ] SIUEJ E
Si:Al >3:1 =
o=
é 1 1 =l
ol SEREXERED: £ COMPOSITES
Jp w (AN Résistant a la chaleur
- Si- ALl Composites en de 200°C a 1000°C
¢, — Fibre de verre
E EQUIPEMENT Outils pour
Si:Al 3:1 E FONMDERIE PROC. TITANIUM

] I
{~$|-U-|III.I-U-§FU}

CIMENTS & ENCAPSULATION
Q BETONS Déchets toxiques
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]
I m
(-5i-0-ALO") -
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TECHNOLOGIE
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Source : DAVIDOVITS J.
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VL.1. INTRODUCTION

Le chapitre suivant consiste a la fabrication des silicates solubles. Ces silicates sont
obtenus a partir du mélange de la silice avec des alcalis et du charbon.

On distingue deux méthodes de préparations de silicates solubles : [13] [14]

- Me¢éthode par voie humide

- Me¢éthode par voie séche

VI.2. METHODE PAR VOIE HUMIDE

VI1.2.1. Cuissons sous pression
On dissous directement la silice dans une lessive de soude ou de potasse caustique. On
effectue 1’opération dans un autoclave en acier inox, dans des conditions bien déterminées :

température, pression et temps de cuisson.

VI1.2.2. Cuisson a la pression atmosphérique
Cette méthode dérive de la précédente. On dissous par €bullition la silice finement broyer
dans une lessive de soude ou de potasse caustique sans faire intervenir la pression. L’opération

dure quelques heures.

VI.3. METHODE PAR VOIE SECHE OU FUSION ALCALINE

On obtient aussi les silicates par fusion de la silice avec des alcalis et du charbon. Les
mélanges intimes de la silice et des alcalis sont soumis a une température élevée pendant cing a
huit heures.

Les sels entrent en fusion, favorisée par la température et le charbon agissant comme réducteur

selon les réactions suivantes :

VI1.3.1. a partir des carbonates [5]
nSiO; + Na,COs —> nSiO,, Na,O + CO,
La réaction se passe a la température de 1200°C a 1500°C
La nature des produits de réaction obtenus dépend essentiellement des proportions respectives du

carbonate et de la silice
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Pour un rapport Na,COs / SiO, = 1, 2 ou 3, il se forme de métasilicate Na,SiO;. Si le rapport est

trés grand, on obtient I’orthosilicate Na;Si0,

VI1.3.2. a partir de Na,SO, [4]
NaQSO4 +C+ nSi02 + 1/202 4— l’lSiOz, NazO + SOz + COz

VI1.3.3. a partir de NaCl [13]
. —p .
2NaCl + SiO, + H,O <¢——  Na,SiO; +2HCl  (-300Kcal )

La formation de Na,SiO; commence a 800°C et on arrive a une transformation de SiO, en
silicate a 80% vers 1100°C.

Pour chacune de ces trois réactions, la masse en fusion bien liquéfiée est refroidie. Elle se fige en
un fondu vitreux. Les morceaux de verre solubles sont envoyés au concasseur puis au broyeur.
On traite la poudre obtenue par I’eau sous pression jusqu’a dissolution totale. La solution

obtenue est alors évaporée jusqu’a la concentration voulue.

VI1.3.4. a partir de la soude [13]
Avec la soude fondue, la formation de 1’orthosilicate se fait a 700°C, et sous ’action de 1’eau, ce

dernier se transforme en diorthosilicate avec recyclage de la moitié de la soude.

4NaOH + SlOz —> Na4SiO4 + 2H20
2NasSi04 + H,O ‘— NaeSi,0; + 2NaOH
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PARTIE II

ETUDES EXPERIMENTALES

PARTIE II : ETUDES EXPERIMENTALES
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Cette deuxieme partie conduit aux études expérimentales que nous avons entreprises au
laboratoire. Elle expose les itinéraires afin de parvenir a I’essai de fabrication d’un nouveau
produit dans la famille de géopolymeére. En effet, on commence par la caractérisation des
maticres premiéres avant d’entamer des essais de fabrication. Ensuite, on va voir I’application de
ce produit aux matériaux de construction. Finalement, cette partie sera terminée par I'intérét

¢conomique et écologique de I’emploi du nouveau produit.

CHAPITRE VII : CARACTERISATION DES MATIERES
PREMIERES

La connaissance des caractéristiques matieéres premicres tant physiques que chimiques

nous aide a leurs utilisations.

VIL1. PROVENANCE DES MATIERES PREMIERES

Ce paragraphe renseigne sur la provenance des différentes matieres premicres utilisées :

- Kaolin : Le kaolin est parmi les mati¢res premicres tres utilisées a la fabrication de
nos produits. Dans la suite, nous utilisons le kaolin d’Ambatomirahavavy ou il se
situe sur la route nationale N° 1 a 15 Km de Tananarive. Il y a une carriére qui
contient un filon de kaolin.

- Silice : elle est obtenue par la calcination de balle de riz

- Soude : elle joue le role en tant que réactif de synthése, présente sous forme de

granule. La soude utilisée provient de la sociét¢ CNAPMAD.

VIL2.CARACTERISATION DES MATIERES PREMIERES

VIL.2.1. Caractéristiques physiques
VIL2.1.1. Teneur en eau
La connaissance de la teneur en eau naturelle du kaolin est utile car cela nous aide
beaucoup a I'utilisation de ce matériau.
Plusieurs méthodes peuvent étre réalisées pour la mesure de ce paramétre. Celle que nous avons
adoptée pour sa simplicité, consiste a prendre un échantillon de masse connue (environ 100g), a
le dessécher a 1’étuve jusqu’a avoir un poids constant. Le séchage s’effectue dans une étuve a

105 °C pendant 48 heures.
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Soient :

m : la masse de 1’échantillon
m; : la masse de I’échantillon sec

On obtient alors la teneur en eau par la formule suivante :

m-ms*

W= 100

m

s

VII.2.1.2. Densité apparente
Ce parametre évoque la relation entre le poids de matériau par unité¢ de volume.
Pour connaitre la densité apparente, on procede aux opérations suivantes :
Remplir une éprouvette graduée avec le matériau versé en filet continue a I’aide d’un
entonnoir.
Araser la surface en évitant de tasser. La valeur est obtenue par le rapport de la masse de

I’échantillon versé par son volume.

3

~

m, : masse de 1’échantillon sec

V : Volume de I’échantillon

VIL.2.2. Caractéristiques chimiques
VIL.2.2.1.Analyse chimique
L’analyse chimique d’un matériau est trés essentielle afin de connaitre les différents
constituants chimiques.
Nous nous sommes intéress€s plus particulierement a la détermination de la teneur en
silice et en alumine de nos échantillons.
Lors de I’expérience, on utilise les échantillons bien sec et broyés finement (diametres de
grains : 80 HM),
VIIL.2.2.2.Dosage de la silice SiO:
Ce dosage consiste a :
- Attaquer dans un bécher 1g d’échantillon avec 60 ml de mélange triacides
- Chauffer progressivement jusqu’a fumée blanche, puis reprendre par HCI a 10 %,
filtrer, laver, puis rincer avec de I’eau bouillante et on obtient :
- Le filtrat (F) contenant Fe, Al, Mg, Ca, Ti et Ni

- Le résidu (R) contenant de la silice a peser
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% Si0, = (R * 100) %

VIl.2.2.3.Dosage de I’alumine Al,O;

Le dosage de I’alumine se déroule comme suit :

- Prendre 100ml de F auxquels on ajoute 30ml de précipitant,

- chauffer jusqu’a entrée en ¢ébullition,

- mettre dans un bain-marie bouillant.

- Précipiter Al (CoHsNO);, en ajoutant goutte a goutte une solution 2N de CH;COOH4

(Ammonium acétate)

- Laisser reposer pendant 10 a15 minutes dans un bain-marie, filtrer ensuite a travers
un creuset filtrant (verre fritté) préalablement lavé et séché a 130 °C jusqu’a poids constant.

- Lors da la précipitation, il se produit la réaction :

AP+ 3HCoHNO — Al(CoHgNO); + 3H*

Calcul: soit m la masse de AI(CoHsNO); obtenue a partir de 100 ml de F (volume de
filtrat) lors de 1’attaque triacide

% ALO; = (0.11 * m*F) %

VII.2.2.4.Analyse minéralogique
L’analyse minéralogique permet d’identifier les différents constituants minéralogiques de
nos échantillons et éventuellement de connaitre leurs teneurs respectives en oxydes.

Beaucoup de méthodes peuvent étre réalisées :

» Analyse thermique différentielle (ATD)
Cette analyse est basée sur I’étude de la chaleur dégagée ou absorbée par le matériau

quand il subit des transformations physiques ou chimiques

» Diffraction des rayons X ou DRX
Elle permet de prévoir I’état de cristallisation du matériau. Elle sert aussi a la

détermination qualitative et quantitative des constituants minéralogiques des échantillons.

» Spectrométrie infra-rouge ou SIR
I1 renseigne sur les informations suivantes :
- Identification des liaisons, notamment dans les mélanges a plusieurs constituants.

- Altération des structures soumises a un traitement thermique ou chimique.
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- Etude des différentes formes d’eau.

- Etat de cristallinité.

» Microscopie électronique a balayage ou MEB

Elle permet de visualiser les structures grace a des appareils dont la source de

rayonnement émet des électrons.

Malheureusement, faute de matériels, on ne peut pas réaliser cette expérience au sein de

notre laboratoire.

VIL3.RESULTATS DE LA CARACTERISATION DES MATIERES PREMIERES

VIL3.1. Caractéristiques physiques

Le tableau suivant donne les valeurs de différents caracteéres physiques des matieres

premieres :

Tableau 12 : Les valeurs de différents caractéres physiques des matiéres premiéres :

Matiéres premicres

Teneur en eau W [%]

Densité apparente d,,

[ke/1]

Masse volumique

absolue P [kg/l]

Kaolin

25

0.67

1.12

CBR

1.34

VIL.3.2. Caractéristique chimique

Le tableau ci-dessous donne les compositions chimiques de nos matiéres premieres

Tableau 13 : Les caractéristiques chimiques des matiéres premiéres (en pourcentage

pondéral)
M.P | SiO, | AL,0, | Fe,O, | CaO | MgO | Na,O | K,0 | TiO, | SO, | Cr,O0, | PF
Kaolin | 80 7 1.95 - trace | 044 | 0.15 | 0.72 - trace | 13.5
CBR | 80.70 | 2.71 1.82 32 | 301 | 095 | 1.25 - 0.8 - 1.7
VIL3.3. Interprétation des résultats
SiO,

- Le kaolin d’Ambatomirahavavy présente une forte teneur en

. Cela peut étre

expliqué par la formation géologique du site dans laquelle le terrain est riche en silice amorphe.

ESPA 2007

46




Essai de fabrication d’un ciment par le procédé de géopolymerisation
_________________________________________________________________________________________________________________________________|

- Les cendres de balle de riz renferment une teneur en silice de I’ordre de 81%, la

calcination de balle de riz donne des cendres a haut pourcentage en silice.

CHAPITRE VIII : ESSAI DE FABRICATION DU LIANT

VIIL1. MATERIEL UTILISE
VIII.1.1.L’étuve
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L’étuve sert a sécher I’échantillon ou les autres matériels utilisés. Sa température est

variée entre I’ambiante jusqu’a 105°C .

Figure 20 : Etuve

VIII.1.2. Le mortier
C’est un instrument fabriqué a partir d’un céramique, dur et résiste au choc en général,

qui sert a piler et broyé les échantillons.

Figure 21 : Mortier

VIII.1.3. Les tamis
Les tamis sont des outils en zinc ou en acier inoxydable qui servent a obtenir les
dimensions de grains voulues. C’est pourquoi, il y a plusieurs tamis, a des ouvertures différentes
exprimées en mm, dans une série.
Lorsque la série est normalisée, elle permet de déterminer la distribution granulaire d’un
¢chantillon ; ce qui est matérialisé par sa courbe granulométrique. Un tamis peut étre aussi

caractérisé par son module M tel que :

M = 31+ 10logd

Avec M : module du tamis
d : ouverture exprimée en mm

Voici un exemple de tamis qui exj
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Figure 22 : série de Tamis
VIII.1.4.Plaques chauffantes
C’est une plaque chauffée électriquement et qui permet d’atteindre des températures
assez modestes. Elle sert a chauffer les échantillons, généralement sous forme de solution, mais
aussi a les dessécher par évaporation de I’eau absorbée. Une plaque chauffante est thermostatée

et éventuellement couplée a un agitateur magnétique.

Figure 23 : Plaque chauffante
VIIIL.1.5.Four de calcination
C’est un appareil qui sert a cuire ou a calciner un échantillon. I1 atteint jusqu’a 950°C, si
on fait la cuisson a cette valeur, elle ne dure pas trés longtemps (inférieur a trois heures).
L’échantillon est toujours mis dans un bécher réfractaire, c'est-a-dire qui résiste a une
température assez élevée. On ne peut pas le sortir tout de suite apres la cuisson, on attend jusqu’a
avoir une température inférieure a 300°C pour éviter un choc thermique qui pourrait abimer le

four.

Figure 24 : Four de calcination
VIII.1.6.Balances
La balance est un outil qui permet d’évaluer la quantité de 1’échantillon. En effectuant les
travaux, nous utilisons deux balances. D une part, la balance de précision qui donne la masse en

milligramme et elle ne fonctionne pas si I’échantillon a un poids supérieur a 220 mg, d’autre part
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la balance qui est utilisée pour 1’échantillon en grande quantité. Elle mesure la masse en gramme.
La précision de la mesure est :
- De=0.0001 g pour la premiére.

- De+0.1 g pour la deuxieme.

R = =
JEE

Figure 25 : Balances

VIIL2. PRETRAITEMENTS DES MATIERES PREMIERES

VIIIL.2.1. Le kaolin
Apres I’extraction du kaolin, plusieurs opérations ont été faites davantage :
- Le séchage : élimination de I’eau d’humidité jusqu’a avoir un poids constant
- Le broyage : Réduction de dimension des grains de 1’échantillon.
- Le tamisage : Obtention de dimension voulue a 1’aide de tamis.
Le kaolin réduit en poudre de diamétre inférieur 4 80 £ . Elle est calcinée six heures a la
température de 750°C pour avoir le métakaolin, dans lequel la silice et I’alumine

deviennent particuliérement réactives. On a la réaction :

750°C
(Si,05, AL, (OH),) —p» (8,05, A1,0,) + 2H,0

La cuisson du kaolin est ’'une des possibilités d’¢éliminer le taux de carbone qui est

transformé en gaz carbonique.

VIIL.2.2. Lasilice

Dans notre cas, on essaie de fabriquer la silice a partir de la balle de riz. La méthode

adoptée est la suivante :
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On calcine la balle de riz dans un four artisanal pendant soisante douze heures environ. La balle
de riz engendre 20% de cendre dont 95% de silice pure. La température durant la cuisson varie
entre 400 °C et 900°C mais la moyenne est 850°C, ces valeurs sont obtenues a I’aide d’un
thermocouple lors de la calcination. La cuisson se fait en atmosphere régulée, la quantité d’air et

limitée.

La figure suivante montre la cendre de balle de riz dans le four artisanal

Figure 26 : Cendre de balle de riz dans le four artisanal
Lorsque la silice est otée du four, on la broie facilement et la dimension de grain est celle

du kaolin.

VIIL.3. FABRICATION DE SILICATE DE SODIUM

On fabrique le silicate de sodium a partir da la silice obtenue dans le paragraphe
précédent avec la soude fondue. La silice est finement broyée a diametre inférieur ou égal
80um. Dans notre cas, on adopte la méthode de réaction chimique par voie seche.

La réaction mise en jeu :

4NaOH + SiO, —Pp» Na,SiO, + 2H,0
Apres la cuisson dans le four, on obtient une masse dure de couleur vert. La perte au feu pendant

la cuisson est de ’ordre de 2%.

Soude fondue Silice
(NaOH) 0
La fabricat
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Figure 27 : Flowsheet de fabrication de silicate de sodium

» Influence de la quantité de soude
Quant a la fabrication du silicate de sodium, on essaie de varier la quantité de la soude,
caractérisée par le rapport molaire soude/silice.

Tableau 14 : Rendement d’obtention de silicate de sodium en fonction de la quantité de soude

Rapport en masse molaire de la quantite soude /silice | Q, | O, | O, | O, 0, O,
Rendement (%) 25 | 50 | 75 | 100 | 100 | 100

n[NaOH ]
[Si0,]

O, : Le rapport molaire de la quantité soude / silice

Avec: O, =

120
100 »

80 -
60 ad

40 A

20 o

L 4
2

Rendement [%]

Q1 Q2 Q3 Q4 Q5 Q6

Quantité en soude [g]

Figure 28 : Rendement d’obtention de silicate de sodium en fonction de la quantité en soude
On voit que le rendement augmente avec le rapport soude / silice. La réaction chimique
mise en jeu demande une quantité de soude quatre fois plus que celle de CBR. Celle-ci donne un
résultat fiable et correspond a la formation de I’orthosilicate. En effet, dans cette proportion, la

silice est consommeée en totalité au cours de la réaction chimique.
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On essaie de varier le rapport soude / silice jusqu’a Qs et Qs mais le rendement ne varie

plus. Dans ces conditions, une partie de la soude ne participe pas a la réaction.

VIIL4.FABRICATION DE RESINE MINERALE

VII1.4.1. Parameétres influencant la fabrication
On tient compte deux groupes de parametres dans la fabrication de la résine minérale : les

parametres fixes et les parametres variables.

» Parameétres fixes
Les parametres fixes, que nous considérons, sont :
- le rapport molaire : SiO,/Al,0; =4
- la température de cuisson : 100°C

- lapression : pression atmosphérique.

’agitation

» Paramétres variables
Les parameétres que nous avons faits varier sont :
- Le temps de cuisson

- La concentration de la soude dans la solution aqueuse

VII1.4.2. Processus de fabrication
On prépare la résine en mélangeant de la soude et du métakaolin, produits issus de la

phase de prétraitement des matieres premieres.

Kaolin 1e solution aqueuse de soude. Soude

NaOH

e métakaolin dans cette solution. ( antillons et

on obtient ﬂﬁ@"s@& de bouillon blanche.

Métakaolin on en additionnant de temps en temps de I’gau chaude au bouillon

en tena H O

Enfin, on afréte I’opération au temps et a la concentration voulus afin d”avoir la résine.

Agitation

Solution aqueuse
soude-metakaolin

Cuisson 100 a 120°C pendant 3h
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Figure 29 : Flowsheet de fabrication de la résine minérale

VII1.4.3. Modes opératoires
» Pesage
Apres le prétraitement, en se referant sur le rapport molaire que nous avons donné

auparavant ; on pése les maticres premieres.

» Agitation
Cette opération consiste a bien mélanger le métakaolin avec la solution aqueuse de soude

(eau + soude).

» Cuisson
La solution obtenue est portée a I’ébullition pendant trois heures sur la plaque chauffante,
pendant lesquelles, on maintient constant le volume d’eau dans le bécher en ajoutant de I’eau

chaude de temps en temps.

» Polycondensation
Aprés la cuisson, on reportera la solution sur la plaque chauffante jusqu’a 1’ébullition

pour faire disparaitre les molécules d’eau. Le résidu obtenu forme la résine minérale.

Les réactions mises en jeu dans la fabrication de résine minérale sont résumées ci-apres :

750°C
2(Si,0;, AL,(OH),), ——®  2(Si,0,,41,0,), + 4H,0 (Metakaolin)
NaOH )
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(8i,04,41,0,), + nH,0 -~ n(OH),- Si- O- Al- O- Si- (OH), (Solution aqueuse

soude-metakaolin)
(OH);
NaOH

| (_)l |
(Na),(-Si- O- Al- O- Si- O-),+ nH,0
| | |
O 0] o (Résine minérale)

VII1.4.4. Influence de la concentration en soude
Le tableau suivant évoque la variation de rendement d’obtention de résine minérale en
fonction de la normalité de la solution de soude. Ce qui est illustré par la figure 29.

Tableau 15 : Rendement d’obtention de résine minérale en fonction de la normalité de la

solution de soude

Normalité IN 2N 3N 4N
Rendement (%) 60 69 82 90
100
= 80 —
2 40 —
3 40
& 20
0
1N 2N 3N 4N
Normalité

Figure 30 : Evolution du rendement d’obtention de résine minérale en fonction de la

normalité de la solution de soude

Le rendement d’obtention de résine minérale croit linéairement avec la normalité de la

solution de soude.

VII1.4.5. Influence du temps de cuisson
Le tableau ci-dessous montre les différentes valeurs du rendement d’obtention de résine
minérale en fonction du temps de cuisson. La figure donne I’allure générale.
Tableau 16 : Rendement d’obtention de résine minérale en fonction du temps de cuisson
| Temps | 30 | 60 | 90 | 120 | 150 | 180 | 210 |
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(mn)
Rendement 58 62 64 65 70 75 80
(%)
. 100 -
£ 80
‘g 60 *4-7_4/.‘_’./././.7
S 40
T
£ 20
© 9 ‘ ‘

30 60 90 120 150 180 210

Temps de cuisson (mn)

Figure 31 : Rendement d’obtention de résine minérale en fonction du temps de cuisson

Le résultat démontre que le rendement augmente progressivement avec le temps de

cuisson. Au dessus de 210 minutes, le rendement reste le méme et on risque de dépenser

beaucoup d’énergie.
VIILS. FABRICATION DU NOUVEAU PRODUIT

La fabrication du nouveau produit consiste a mélanger du silicate de sodium avec la

résine minérale en tenant compte des parametres fixe et variable.

VIIL5.1. Paramétres fixe et variable
» Paramétres fixes
Les parametres fixes, que nous considérons, sont :
- le rapport molaire : SiO,/AL,0; =4
- la température : température ambiante

- La pression : pression atmosphérique.

> Paramétre variable

Le parameétre que nous avons fait varier est :

- Les proportions de silicate de sodium et de résine minérale.

VIII.5.2.Processus de fabrication
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On fait une solution de silicate soluble en mélangeant du silicate de sodium avec
quelques quantités d’eaux, on y introduit ensuite la résine minérale; ce mélange donne le
nouveau produit.

Voici le flowsheet de fabrication du nouveau produit.

Kaolin Soude fondue .
(NaOH) Balle de riz
750°C ¢ H,0 Calcination ¢
Métakaolin Silice
0

> <
Agitation

Solution aqueuse
soude-metakaolin

: 750°C
Cuisson 100 a 120°C pendant 3h
Polycondensation v

Silicate de sodium

0

Résine minérale

.

Monomeére

v

Géopolymere
Na-PSS

Figure 32 : Flowsheet de fabrication nouveau produit

VIIL.5.3. Modes opératoires

» Pesage
En vue d’avoir les quantités nécessaires pour la fabrication, on pése les maticres

premieres.
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» Malaxage

On mélange le silicate de sodium et la résine en additionnant de I’eau a la quantité

voulue, puis on malaxe le mélange afin d’avoir une pate homogene et pour que les réactions,

entre les différents constituants, puissent se produire.

» Temps de repos

Apres le malaxage, on obtient le monomere. Pendant cette période, la réaction ne cesse de

se produire. La consistance de l’ensemble augmente progressivement, jusqu’a obtenir un

composé qui a durci C’est la polymérisation.
Réactions mises en jeu dans la fabrication du nouveau produit.

750°C
2(81,05,41,(0OH),), 2t 0;,41,0,), + 4H,0

NaOH )
(81,0, A1,0,), + nH,0 -~ n(OH), - Si- O- Al- O- Si- (OH),
|
(OH);,
NaOH

| (_)l |
(Na)(- Si- O- Al- O- Si- O-), + nH,0
| | |
O 0O O
Na,SiO,
| (_)l |

(Na)(- Si- O- Al- O- Si- O-) + nH,0

| | |
O O 0)

VIIL.5.4.Influence des paramétres

» Paramétre fixe

(Metakaolin)

(Orthosialate)

(Na)-poly(sialate)

( Na)-Poly(Sialate-Siloxo )

Dans I’expérience, on doit fixer certains parametres pour que les résultats soient bien

précis.
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Le tableau suivant donne les valeurs de tous les paramétres fixes

Tableau 17 : Valeurs de tous les paramétres fixes

Paramétres fixes Température Pression Rapport molaire
Si0,/ ALLO;
Valeurs 25°C Pression atmosphérique 4

La température mise en jeu a une influence sur la réaction. Comme la réaction se fait a

I’air libre, on opte la température ambiante.

La pression atmosphérique accélére ou retarde les durcissements du nouveau produit.

Influence de paramétre variable.

La connaissance du rapport molaire aide beaucoup a atteindre I’objectif de I’expérience.

> Parameétre variable

La quantité du mélange de silicate de sodium et de résine minérale doit étre bien étudiée

pour que la réaction mise en jeu soit assouvie.

VIIL6.CARACTERISATION DES DIFFERENTS PRODUITS

Voici les rapports molaires mis en jeu durant les expériences :

Si0, _, Si0, _,
AL O, Na,0;
M =1 H20 =17.5
Na,O Na,0

» La densité et le degré Baumé

La concentration d’une solution de silicate est caractérisée par sa densité souvent

exprimée en Degré Baumé.

Le Degré Baumé sera donné par la formule :

DB = 144,32%

Avec : - DB : Degré Baumé
- d : Densité
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La résine obtenue a des valeurs d = 1,3 ce qui correspond a DB = 33,30 Degré Baumé.
» La masse volumique
Le silicate de sodium et le nouveau liant ont respectivement des masses volumiques

1,2 g/ml et 1,4g/ml.

CHAPITRE IX : APPLICATIONS AUX MATERIAUX DE
CONSTRUCTION

Ce chapitre nous amene a I’utilisation du nouveau produit dans différents domaines

notamment la stabilisation des latérites et les agglomérés a base de sable.
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IX.1. APPLICATION A LA STABILISATION DES LATERITES

IX.1.1. Principe
Le produit est utilis¢é comme liant pour stabiliser la brique de latérite. Cette fabrication
consiste a faire le mélange entre eux, en introduisant quelques quantités de sable.
Le procédé que nous avons employé n’est pas identique a celui de la fabrication de la

brique artisanale.

IX.1.2. Mode de fabrication
Le procédure de la fabrication est comme suit :
» Extraction des matiéres premiéres
Les latérites que nous avons utilisées, ont été extraites de sol aux environs du campus de
Vontovorona.
» Dosage
On essaie de déterminer la quantité minimale du liant qu’on doit utiliser pour obtenir une
stabilit¢ admise. Nous avons utilisé¢ des différentes proportions. Le mélange suivant conduit au
meilleur résultat.
Latérite : 60 parties en volume
Sable : 30 parties en volume

Liant : 10 parties en volume

» Malaxage et moulage
On a fait un mélange de ces produits en additionnant de 1’eau afin d’avoir une pate

homogéne. On le met ensuite dans un moule métallique de dimension 4x4x16 cm.

Latérite Sable Liant

On place Tes prodluits moulés dans I’ombre p¢ndant quelques henres

Dosage HZO
Voici le flowsheet de la fabrication de brique * -~~~ '~ '~“érite
Malaxage
Pate
Moulage et Séchage
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Figure 33 : Flowsheet de la fabrication de brique a base de latérite

IX.2. APPLICATION AUX AGGLOMERES A BASE DE SABLE

IX.2.1. Principe
Le principe de fabrication consiste & mélanger du sable siliceux a granulométrie bien

définie avec une solution aqueuse du nouveau liant.

IX.2.2. Mode de fabrication
L’itinéraire de la fabrication est comme suit :
» Matieres premiéres
On emploie du sable siliceux qui contient encore de maticres terreuses et des débris
végétaux. Le sable sera donc lavé et envoyé au séchage afin d’éviter le colmatage des toiles du
tamis. On essaie de faire le mélange d’un granulat de module de finesse bien déterminé
» Dosage
En vue d’avoir une résistance mécanique acceptable, on essaie de déterminer la quantité
minimale du liant. Nous avons varié les proportions du liant en fixant les autres. Les mélanges
suivants donnent le meilleur résultat.
Gros sable (0,8 a 2 mm) : 60 parties en volume
Sable fin (0,08 a 0,2mm) : 30 parties en volume
Liant : 10, 15, 20, 25 parties en volume
Charge (silice amorphe): 5 parties en volume
» Malaxage et moulage
On a réalisé un mélange formé par le nouveau produit en solution aqueuse afin d’avoir une pate

homogene. On le met ensuite dans le méme moule qu’on a utilisé dans la fabrication de brique a
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base de latérite. On essaie de respecter le teneur en eau pendant le malaxage. On n’applique

aucune force de pression au cours du moulage, seulement des simples piquages.

» Séchage
On place les produits moulés dans I’ombre pendant quelques heures.

Le flowsheet de la fabrication des agglomérés a base de sable s’illustre comme suit :

Gros sable Sable fin Liant
Lavage
Séchage HO
Tamisage
Dosage
>
Malaxage
Pate
Moulage et Séchage
Produit fini

Figure 34 : Flowsheet de la fabrication des agglomérés a base de sable

s essais de

boratoire de
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Figure 35 : Appareil « Test well »

Quantité de liant
(Parties en 10 15 20 25
volume)
Résistance a la
compression R, 12 16 19 22
(MPa)

w 25 -

o

= 90

c

L 45 |

&

o 10

T

5 99

[}

w O

>

10 15 20 25

Quantité de liant (Parties en volume)

Figure 36 : Résistance a la compression en fonction de la quantité de liant

D’apres la courbe ci-dessus, on constate que la valeur de la résistance a la compression

croit avec la quantité de liant utilisée. Pourtant, si la quantité de liant dépasse la valeur maximale

indiquée sur le schéma, il faut remarquer qu’il y a des nouveaux éléments qui cristallisent en

surface de 1’échantillon ; ceux -ci sont dus a I’exceés de soude.

IX.2.4. Dosage de la soude dans le nouveau produit
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D’aprés 1’analyse chimique que nous avons réalisé. La soude qui n’a pas réagi, est dosée
par acidimétrie a 1’aide de 1’acide chlorhydrique en présence du rouge de méthyle jusqu’au
premier virage de jaune au rouge.
Le résultat obtenu donne une valeur de ’ordre de 27% de soude qui ne participe pas a la

réaction de géopolymérisation.

IX.2.5. Retrait au séchage
Il consiste & mesurer la longueur du produit fagonné frais, on le laisse sécher pendant 28
jours, et on mesure de nouveau.

Le retrait au séchage est donné par la formule suivante :

(Li- Ly

R(%) = *100

1

Avec : L;: la longueur du produit fagonné frais
L, : la longueur du produit complétement sec
Le résultat est de 1’ordre de 1,5 %, cela signifie que la diminution du volume est tres

petite.

IX.2.6. Absorption d’eau

Le coefficient d’absorption d’eau C du produit est donné par :
100 *M
C(%)= ——
S*t
Avec: M: Masse d’eau en gramme, absorbée par le produit depuis le début de
I’immersion.
S : Produit de la longueur par la largueur de la surface immergée (cm?)
t : Temps (mn) écoulé depuis le début de I’immersion

Apres 48 heures d’immersion le coefficient d’absorption est a ’ordre de 20%. Cette valeur a une

influence sur la résistance a la compression.

Tableau 19 : Comparaison de la résistance a la compression

Résistance a la compression (MPa)
A sec Humide
Aggloméré stabilisé avec le
. 22 23
nouveau liant
Aggloméré stabilisé au ciment 30 35
Brique cuite artisanale 17 15
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On voit que la résistance a la compression de 1’aggloméré stabilisé avec le nouveau liant
a sec ou a humide ne différe pas trop a celle stabilisée au ciment. On constate que la résistance a
sec est inférieure a celle humide pour les agglomérés stabilisés avec le nouveau liant et le ciment.
Cela signifie que les pores vides dans les agglomeéres sont remplis d’eau et la réaction chimique
durant la prise continue.

Tandis que I’ajout d’eau dans la brique cuite artisanale abime ses structures et diminue sa

résistance

Figure 37 : Aggloméré stabilisé avec le nouveau produit

CHAPITRE X : EVALUATIONS ECONOMIQUE ET
ENVIRONNEMENTALE

X.1. EVALUATION ECONOMIQUE

Dans la suite, on essaie de faire 1’évaluation économique du nouveau produit. Cela

concerne les colts des matiéres premicres et les charges des personnels.
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On sait que le nouveau produit est a base de silicate de sodium et de résine minérale. Ces

deux produits sont a la base de kaolin, de silice et de soude.

X.1.1. Le kaolin
Nous avons déja dit dans le paragraphe précédent que le kaolin utilisé vient des carricres
d’Ambatomirahavavy. Le probléme se pose sur la quantité de la réserve disponible dans le site.
En général, on ne peut pas exploiter le kaolin en grande quantité.

Pour solutionner cette difficulté, on propose d’utiliser le kaolin venant d’Analabe par
exemple. Ce gisement se trouve a 216 km au Sud d’Antananarivo dans le massif d’Ibity. On peut
faire une extraction a ciel ouvert de ce produit avec I’accord du propriétaire de cette carriere ou
en demandant une autorisation au Service des Mines.

On estime que 1’acquisition de cette matieére premicre est a bon marché.

X.1.2. Lasilice
Madagascar est un pays producteur de riz. On estime une dizaine de millions de tonnes
de paddy par an. L’exploitation de ce produit engendre de la balle de riz.
Comme la silice est obtenue a partir de la calcination de balle de riz. Cette derniére
renferme plus de 84% de silice (Si0,). La balle de riz peut fournir 14% de cendres lorsqu’elle est
calcinée.

On peut dire que le colit de cette matiere premicre est abordable.

X.1.3. La soude

La soude est un ¢lément essentiel dans notre expérience. Le prix de ce produit est évaluée
actuellement a 2800 Ariary le kilo. Cela augmente le colit de production de notre produit.

En totalité, c’est le prix de la soude qui augmente le colit de fabrication du nouveau
produit. Concernant la cuisson et la combustion, ces opérations ne consomment pas beaucoup
d’énergie car la température maximale utilisée ne dépasse pas 750°C.

En résumé, le colit de fabrication du nouveau produit est un peu plus élevé par rapport a
celui du ciment portland ordinaire. Le prix du nouveau produit est de 28 000 Ariary / 50 Kilos
tandis que celui du ciment portland ordinaire est de 25 000 Ariary / 50 Kilos. Cela est dii au cott
de la soude. Mais on remarque que les mains d’ceuvre et les dépenses d’énergie au cours de la

nouvelle fabrication sont trés minimisées.

X.2. EVALUATION ENVIRONNEMENTALE
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X.2.1. Définition
L'écologie est 1'étude des interactions des Etres vivants entre eux et avec leur milieu.

L'écologie est I'une des sciences naturelles.

Le terme « écologie » vient du grec oikos (« maison », « habitat ») et logos (« science »,
« connaissance ») : c'est la science de la maison, de l'habitat. Il fut invent¢ en 1866 par le

biologiste allemand Ernst Haeckel, bien que Henry David Thoreau l'ait peut-étre inventé des

1852. Il semble avoir été utilisé pour la premiére fois en francais vers 1874. Dans son ouvrage
Morphologie générale des organismes, Haeckel désignait en ces termes:

L'écologie se définit rigoureusement par 1'objet d'étude défini ci-dessus. On y distingue
deux ensembles :

- les étres vivants (biocénose)

- le milieu physique (biotope), le tout formant 1'écosystéme.
L'écologie ¢étudie les flux d'énergie et de matieres circulant dans un écosysteme.

L'écosysteme désigne un ensemble homogene localisé (une forét, une prairie, un étang...), c'est

un habitat local.

X.2.2. Impact de la fabrication a base de géopolymére

La chimie géopolymeére est basée sur I’utilisation de la silice et de I’alumine. Ces
¢léments ne produisent pas de la pollution atmosphérique au cours de la manipulation.
L’utilisation des produits géopolymeéres est trés intéressante surtout dans le contexte écologique.
Pour une méme contrainte environnementale, il est possible de fabriquer plus de ciment
géopolymere que de ciment portland. Cette fabrication ne dégage pas de gaz carbonique qu’en
trés faibles quantités.

L’impact sur la sant¢ humaine est trés réduit. Pourtant on doit prendre des mesures
sociales et techniques au cours de I’installation de I’usine de fabrication. Par exemple, on essaie

de recycler la soude en exces au cours de la fabrication.

CONCLUSION

Des études bibliographiques ont permis d’acquérir les différents résultats de la littérature
technique. La connaissance des travaux effectués par différents chercheurs nous aide, dans la
premiere partie, a bien comprendre la chimie géopolymeére et nous ameéne aussi & innover un

nouveau matériau.
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Essai de fabrication d’un ciment par le procédé de géopolymerisation
La partie expérimentale est marquée par la fabrication d’un nouveau liant. La présentation des
matieres premieres nous a permis de connaitre leurs caractéristiques, leurs types et leurs
propriétés a [’état brut. Ensuite, pour avoir les propriétés optimales adéquates aux
expérimentations, nous avons effectué des préparations telles que le broyage, le séchage et le
tamisage. Beaucoup de tests, aussi bien chimiques que physiques, ont été¢ effectués sur les

maticres premieres prétraitées.

Le résultat final est acceptable malgré les failles qu’on peut citer ci-dessous. Notre
premiere remarque portera sur ’exces de la soude au niveau du nouveau produit. Il y a toujours
une partie qui ne participe pas a la réaction. Pourtant, si la soude mise en jeu est insuffisante, on
constate qu’il y une conséquence négative au point de vue rendement et résistance du produit. Il
faut souligner aussi que le temps de prise est assez long par rapport aux autres liants. Cela est du
a la température de I’endroit ou on conserve 1’échantillon car les deux paramétres ont une

liaison étroite.

Cette ¢étude s’est terminée par I’évaluation économique et écologique. Malgré la
fluctuation du colit des matieres premicres dans le marché, on peut produire le nouveau liant

dans maintes domaines tels les matériaux de constructions.
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ANNEXE A :
QUELQUES TERMES A UTILISER POUR CARACTERISER LA NATURE D’UN SOL

Termes a utiliser Caractéristique
Sable :
- QGrains fins <0,2mm
- Moyens 0,2mm a 0,5mm
- @Grossiers 0,5mm a 2mm
Argiles - rouges, blanches, grises, verdatres,
bleuatre

- plastique quand c’est collant
- friable quand c’est pulvérulent

Sable argileux (sable dominant) :

- Qrains fins <0,2mm
- Grains moyens 0,2mm a 0,5mm
- Qrains grossiers 0,5mm a 2mm
Argile sableuse (argile dominante) - rouges, blanches, grises, verdatres,
bleuatre
- plastique
- friable
Gravats : galets et grains 2mm a 10cm
Roche dure - rouge, blanche, grise, verdatre, noir,
beige
- Arc¢nes: désagrégation des roches sur
place
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ANNEXE B :
DOSAGE DE LA SILICE ET DE L’ALUMINE

1- Dosage de silice SiO,

- Attaquer dans un Becher 1g d’échantillon avec 60 ml de mélange triacides

- Chauffer progressivement jusqu’a fumée blanche, puis reprendre par HCI a 10 %.
Filtrer, Laver, puis rincer avec de 1’eau bouillante et on obtient :

a- Le filtrat (F) contenant Fe, Al, Mg, Ca, Ti et Ni

b- Le résidu (R) contenant de la silice a peser

% Si0, = (R * 100) %

2- Dosage de ’alumine AL,O;

- On fait la prise 100ml de F qu’on ajoute 30ml de Précipitant*

- Chauffer jusqu’a entrée en ébullition

- Mettre dans un bain-marie bouillant.

- Pour séparer le précipité de Al (CoHgNO)s, ajouter goutte a goutte une solution de 2N

de CH;COOH,4 (Ammonium acétate)

- Laisser reposer pendant 10 al15 minutes dans un bain-marie, filtrer ensuite a travers
un creuset filtrant (verre fritté) préalablement lavé et seché a 130 °C jusqu’a poids constant.

- Lors da la précipitation, il se produit la réaction :

A" + 3HCoH¢NO — Al(CoHgNO)’ * + H*

Calcul: soit m la masse de Al(CoHsNO)’ obtenue a partir de 100 ml de F (volume de
filtrat) lors de 1’attaque triacide

% ALO; = (0.11 * m*F) %

Préparation de précipitent
Prendre 3g d’hydroxy- 8-quinoleine a dissoudre dans la plus petite quantité d’acide acétique
- Diluer dans I’eau distillée jusqu’a 100 ml
- Ajouter de ’ammoniaque jusqu’a apparition de trouble
- Dissoudre le dit trouble dans quelques gouttes de CH;COOH
Préparation de mélange triacide
Ce mélange demande:

H,SO,=115ml

HNO; =100 ml
HCI =300 ml
H,O =485 ml
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ANNEXE C:
MODULE DE FINESSE D’UN GRANULAT

Le module de finesse d’un granulat est égal au 1/100° de la somme des refus, exprimés

en pourcentages sur les différents tamis de la série suivante :

d[mm] 0.16 0315 0.63 1.25 2.5 5 10 20 40 80
Relation entre dfmm] et module de tamis

Mod =31 + 10 log d[mm)]
Le module de finesse est plus particulierement appliqué aux sables dont il est une
caractéristique importante; par exemple le sable a pour module de finesse. M, = 2.66

calculé ainsi :

Refus sur le tamis

Diameétre d[mm] %
0.16 93
0.315 81
0.63 57
1.25 27
2.5 8
5 0
Total 266

M ;= Module de finesse = 1/100 x 266

Correction éventuellement du module de finesse de sable
On pourra utiliser la régle d’ Abrams :

Soient :

sable S, et M, son module de finesse
sable S, et M ;, son module de finesse

M ; module de finesse de mélange; les proportions des deux sables composant devraient

étre les suivantes :

- 12
Proportion du sable S, =
M 1 -M 12
M, -M,
Proportion du sable S, =
M 1= M 12

Calcul
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Diamétre du tamis d[mm] S, S,
0.16 92 74
0.315 82 58
0.63 70 28
1.25 53 0
2.5 10 0
5 2 0
Total 309 160
309 160
M, =—— =3.09 M;,= — =1.60
100 100

Le pourcentage de S, et S,
Soit M ;= 2.66

On trouve le résultat S,=29% et S,=71%
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RESUME

Ce présent mémoire ayant pour théme : « ESSAI DE FABRICATION D’UN CIMENT
PAR LE PROCEDE DE GEOPOLYMERISATION» a pu étre réalisé grace a la collaboration
entre le Département Sciences des Matériaux et le Département Génie Chimique.

L’objectif consiste a chercher un nouveau liant en adoptant la chimie géopolymeére. Les
maticres premicres utilisées sont le kaolin, la soude caustique et les cendres de balle de riz. Ces
maticres sont facilement accessibles mais le colit de la soude augmente le colit de production.

La synthese des réactifs donne des résultats intéressants en donnant un nouveau produit
applicable aux matériaux de construction.
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ABSTRACT

This present memory having for theme: “TEST OF MANUFACTURE OF A CEMENT
BY THE PROCESS OF GEOPOLYMERISATION” has can be achieved thanks to the
collaboration between the Department of the Science of the Materials and the Mineral chemistry
Department.

The objective consists in looking for a new binder while adopting the chemistry
géopolymere. The used raw materials are the kaolin, the caustic sodium carbonate and the ashes
of bullet of rice. These matters are easily accessible but the cost of sodium carbonate increases
the cost of production.

The synthesis of the reagents deal of the interesting results while giving a new product
applicable to the materials of construction.

Keys words : Geopolymerisation, Kaolin, Caustic sodium carbonate, Ashes of bullet of rice,
Ciment.

Directeur de recherche:
Professeur RANAIVONIARIVO Velomanantsoa Gabriely

Adresses des auteurs :
Lot IPT 92 Itaosy 102 Tana
Lot VT-11 Ampahateza Ambohipo 101 Tana

E-mail :
Yves_arimana@yahoo.fr
andryfranck@yahoo.fr



mailto:Yves_arimana@yahoo.fr

