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Introduction génerale

Face aux impératifs de préservation de I'envirorgmet dans un esprit de
développement durable, I'élaboration de nouveauxénazax de construction plus
économiques, et non polluants demeure un défi wbditk. Depuis leur découverte en
1978 par le chimiste francais Joseph Davidovits,géopolymeres ont suscité I'intérét
des chercheurs vu leurs propriétés exceptionndtegriété des matieres premieres qui

peuvent étre utilisées et leur large gamme d’apptins dans différents domaines.

La synthése des géopolymeéres consiste en une tamivacaline de matériaux
aluminosilicates a la température ambiante ou &gent élevée. lls sont aujourd’hui des
matériaux de choix du fait de leur utilisation péaconstruction, et pour I'encapsulation
de certains déchets toxiques, et ce grace a lsistagce mécanique élevée, leur faible
retrait, la faible émission de G@u cours de leur synthese, et leur résistanceilum
acides, ...etc.

Ce type de matériaux a l'avantage de pouvoir &nadlé a partir d'une large
gamme de composés d'aluminosilicate autre quedénkat le métakaolin, comme les
cendres volantes, les laitiers de hauts fourneauwkeominéraux naturels (les argiles). Les
minéraux argileux sont aujourd'hui largement wgi®n industrielles, en raison de leurs
propriétés physico-chimiques telles que leur serfgmecifique, leur capacité d'échange et
d'absorption ionique.

Le Maroc présente des réserves d'argile suffisaptes assurer totalement ou
partiellement I'alimentation d’'une industrie céraune. Les régions de Safi, Salé etFes-
Meknes constituent une large réserve en argileniéms, ces réserves sont utilisées
principalement dans I'industrie artisanaletraditiethe pour la fabrication des briques, des

tuiles et pour la construction de nombreux artidepoterie.

Il est temps de revoir l'utilisation de ces gisetsed’argiles marocaines et de
s’ouvrir sur des applications technologiques. Ctets ce cadre que s’inscrit ce travail

pour la valorisation de ces argiles pour I'élaboratles matériaux géopolymeres.



Ce rapport est subdivisé en 2 parties ;

> La premiere partie est consacrée a une synthébegoéphique sur les matériaux

argileux et les géopolymeéres.

» La deuxieme partie est consacrée a la présentdiésnmatériels et méthodes
utilisés dans cette étude, ainsi que les résuttatsaractérisation et les tests

d’élaboration de matériaux géopolymeres.



Partie A.

Synthese Bibliographigue



Chapitre I.  Les argiles

L’argile est une matiere premiére utilisée depaiplus haute antiquité. Le mot
argile vient du grec "argilos" dérivé de "argos'l gyaut dire blanc, ou du latin "argila”;
c'est la couleur du matériau utilisé en céramiquieagconduit les anciens a lui donner ce
nom [1], On trouve les minéraux argileux trés frémument dans les sols et les roches

sédimentaires.

Grace a leurs propriétés physico-chimique intérdssales argiles font partie des
minéraux industriels qui présentent une grandeuvaleonomique et écologique. lls sont
utilisables pour différentes applications, telleeque raffinage d’huile alimentaire, la
cosmetique, la médecine, la fabrication des mabérike construction et I'élaboration de

matériaux géopolymeres,
1. Définition

Les argiles, ou roches argileuses sont un mélargaemuhéraux et d'impuretés
cristallines. Souvent hydratés, de forme lamellaite fibreuse. Telles que les argiles

sableuses, les argiles calcaires ou marnes etgissabitumeuses[2].

Le terme "ARGILE" désigne non seulement une foramatiocheuse, mais définit
aussi un domaine granulométrique comprenant degydas minérales dont le diametre

des grains est inférieur a deux micromeétres 2 [1].
2. Structure cristalline des argiles

Deux éléments essentiels, le silicium et I'alummitentourés d’'oxygenes et
d’hydroxyles, constituent le réseau cristallin fantental. Le silicium occupe le centre

d’un tétraedre et I'aluminium celui d’'un octaedFégure 1)[4].



Figure 1: Structure octaédrique et tétraédrique des couchesargiles.

La superposition des couches tétraédriques etdragaés forme un feuillet
élémentaire séparé souvent par un espace intédolizet espace interfoliaire peut étre
vide, comme il peut renfermer des cations alcalinslcalino-terreux et des molécules
d’eau. Ces cations peuvent quitter facilement Bespnterfoliaire et étre remplacés par
d’autres cationd.’association d'un feuillet et d’'un espace inteidiale représente une unité

structuralg5].

Les différents groupes de minéraux argileux sedfiicient par l'arrangement de

leurs couches tétraédriques et octaédriques reqiésssur la figure 2.



Cavité hexagonale
Cation interfolliaire (K, Na, Ca)

- couche tetraedrique

- couche octacdrnque

- couche tétraédrique

Cavite hexagonale o {_}xﬂ,'géue

Cation interfolliaire (K, Na, Ca) ° Hj’r;lrt}lr.:\‘lﬁ

Cation tétraédrique (Si, Al)

@ Cation octaednque (Al Mg, Fe)

Figure 2: Représentation schématique d’un feuillet de phyllakcate

» La couche tétraédrique : est formée par I'enchagmerde tétraeédres constitués des
ions de S, AI%*.

» La couche octaédrique : est constituée par un ememment d’octaedre, dont les
sommets sont occupés par des atomes d'oxygéenessayralipements hydroxyles, les
centres étant occupés par des ion§+,AFe3+, Mg®'et Fé*. Cet enchainement est

caractériseé par :



« Un caractere dioctaédrique : deux sites octaédsigue trois sont occupés par des

cations trivalents.

% Un caractére trioctaédrique : trois sites octaésqsur trois sont occupés par des

cations divalents.[6]
3. Classification des minéraux argileux

La classification des minéraux argileux(tableaedt)trés délicate dans la mesure
ou elle fait intervenir plusieurs criteres diffétenSur la base du mode d'organisation des
tétraedres et des octaédres et selon I'’Associaitemnationale pour I'étude des argiles
(AIPEA), il peut étre distingué trois grandes fdesl: les minéraux phylliteux, fibreux et

interstratifiés. [7]
a) Les argiles phylliteuses

La classification des argiles phylliteuses est basé la disposition, le nombre de

couches tétraédriques et octaédriques ainsi qdistince interréticulaireodi(Figure 3).

< Minéraux & 7 A (type 1/1 ou TO)

Les minéraux de ce groupe sont caractérisés pastureture comprenant une couche

de tétraédres Si@t une couche d’octaédres Al(QHONt I'épaisseur de la feuillet est de 7 A.

Ces minéraux appartiennent a la famille de la Kételidont la formule est : $\l,010(OH)s.

% Minéraux & 10 A (type 2/1 ou TOT)

Les minéraux de ce type ont des feuillets congtitliéne couche octaédrique
comprise entre deux couches tétraédriques de éyraedcta-tétra comme la montmorillonite
et l'illite et un espace interfoliaire contenansaeolécules d’eau et ayant des distances
variables suivant la direction (001).

< Minéraux & 14 A (type 2/1/1 ou TOTO)

Ce type de minéraux est constitué par deux couetesedriques et deux couches

octaédriques comme les chlorites.[8]



Type 111 Type 211 Type 2/1 avec une

intercouche de
cation :
Forme des Chlorites
Figure 3: Structure des différentes argiles phylliteuses.

Tableau 1 : Classification des phyllosilicates selon la séquesnd’empilement.

Type de Feuillet | Nature du minéral Formule générale
: Kaolinite S1,ALOs(OH) 4
v Halloysite SiyALO(OH) 4. 1 H,0
Pyrophyllite SuALOo(0H) 2
Montmorillonite Sig (Alrx RHX) O10(OH) ; CExnH>0
2 Tllite (Si 4 Al)ALO,(OH) , K,
Vermiculite (51 6:?(151(5:8]5:3 )
211 Chlorites vraies Si 4x Alg(R™3) O10(0H) ;R R¥35)(0H) ¢

Parmi I'ensemble des agiles citées dans le tabléssi,trois familles les plus

importantes sont les kaolinites, les illites etpgsophyllites[7].

b) Les argilesinterstratifiés



Ce type de minéraux est formé par un mélange desrgphylliteuses, c’est

I'association de deux ou plusieurs feuillets, daiterne de différentes manieres:
» Irréguliere comme la sudoite (chlorite- montmoniike).
» Réguliere comme la bravaisite (illite- montmorilit). [9]

c) Les argiles fibreuses

Les minéraux fibreux sont formés de pseudo-fesill@institués de plans continus
d’atomes d’'oxygene (plans X) séparés entre euxi@ax plans contenant un assemblage

compact d’atomes d’oxygene et de groupements hytedplans Y). [9]

o~ R R LR~ Rt = ELA L LI
18.04A
- MO zeol @ oy e oyl -, Mg or Al
OH:'D cryat. O oxygen - silicom

Figure 4: Argiles fibreuses: Exemple de la palygorskite

4. Propriétés des argiles

L'intérét accordé ces dernieres années a l'étude atgiles se justifie ; par leur
abondance dans la nature, I'importance des surfaceies développent, la présence des
charges électriques sur cette surface et surtéahdngeabilité des cations interfoliaires.

Ces derniers, appelés aussi compensateurs, sgoiinegpaux éléments responsables de



I'hydratation, du gonflement, de la plasticité et ld thixotropie et ils conférent a ces

argiles des propriétés hydrophiles. [10, 11, 12]

Chapitre Il.  Les géopolymeres

Suite aux multiples incendies catastrophiques swrven France dans la période
allant de 1970 a 1973 et dont la gravité est aifbpour la plupart aux matériaux de
décoration de type polyester utilisés, il est deviempératif de produire sur le marché de
nouveaux matériaux plastiques qui résistent au des, matériaux ininflammables et
incombustibles. C'est dans ce contexte que Dausloéicide d'orienter ses travaux vers

la conception de nouveaux matériaux qui sont legmaax géopolymeres.



1. Définition

Les géopolyméres sont une classe de matériaux rabgiticates semi-cristallins,
généralement synthétisés a la température amtaritgérement élevée par une réaction

chimique entre une poudre d’aluminosilicate amormgheune solution alcaline trés

+ . N
concentrée. lIs ont la formule générale rR/{(Sloz) z, AlO%}p, w HoO ou z est le rapport

+
molaire Si/Al, M le cation monovalent, n le degré de polymérisagbnv la quantité

d'eau. Les géopolymeres se différencient par Ipaepmolaire Si/Al. Ce rapport est a
I'origine de leur nomenclature. La Figure 5 présemiielques exemples de composés de

la famille des géopolymeéres[13]:

() Si/ Al =1 nommeé le Poly Sialate (PS)

(ii) Si/ Al = 2 nommé le Poly Sialate Siloxo (PSS)
(i) Si/ Al = 3 nommé le Poly Sialate DiSiloxo (PS)

(iv) Si/ Al = 21 nommé GPS (géopolymére avec ungtddeneur en silicate) caractérisé

parsa faible quantité d’aluminium. [7]

Poly(sialate) ﬂrﬂ
(-Si-0-A1-0-) j 11“%

Poly(sialate-siloxo) 'S
(-5i-0-Al-0-5i-0-)

Poly(sialate-disiloxo)
(-81-0-A-0-51-0-S-0) j

10



Figure 5: Nomenclature des géopolymeéresen fonction du rappo8i/Al

2. Mécanisme de formation

Le mécanisme de géopolymérisation est particuliergrmomplexe a étudier en raison
de la rapidité de la réaction. Cependant, la plugas auteurs s’accordent a la décrire
comme un mécanisme de dissolution, suivi d’'une qmigensation sous forme de gel
[14]. En 1950, Glukhovsky[15] proposa un modele rpdiactivation alcaline de
matériaux silico-alumineux réactifs. Son modéle pomnait alors trois étapes de
formation : 1) destruction/coagulation, 2) coagolattondensation, 3)
condensation/cristallisation. Ce modele a été aauite ré-exploité, en se basant sur les
connaissances acquises sur la synthése des zéalftesde définir la réaction de
géopolymérisation dans son ensemble.[16, 17, 1820PLa Figure 6 présente une

schématisation du processus proposeée par Duxsfhdi].

Dans un premier temps, la dissolution (1) de lacg®d’aluminosilicate par hydrolyse
alcaline consomme une partie de I'eau du mélangpraduit des aluminates et des
silicates. Ces especes passées en solution patutizs sont ensuite incorporées a la
phase aqueuse, qui contient normalement le silicdéja présent dans la solution
d’activation. Un mélange complexe de silicates/|uftanates et d’aluminosilicates est
alors formé, dont I'équilibre de spéciation a éadlargement étudié (2)[22,23] La
dissolution d’aluminosilicate amorphe est partiertdiment rapide pour de hautes valeurs
de pH, créant ainsi une solution d’aluminosilicatarsaturée. La solution étant
particulierement concentrée, il en résulte la faramad’un gel constitué d’un large réseau
d’oligoméres condensées (3). Le temps nécessainegiteindre la sursaturation dépend
fortement des matiéres premiéres, de la compos#iaes conditions de synthese [24,
25].Apres la formation du gel, le systéme poursdt cinétique de réaction par un
réarrangement et par une réorganisation (4), augmiela connectivité du réseau du gel
et formant un réseau tridimensionnel d’aluminoatiés. Durant les étapes 4 et 5, I'eau
consommeée par la dissolution est en partie élimthéenatériau. Cependant, une partie
reste bloguée dans les pores formant un matériphdsique, ou le liant et I'eau forment

les deux composants. Ce mécanisme de réorganisatizicturale détermine la
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microstructure et la distribution des pores dansnbgériau, qui sont des parametres

majeurs des propriétés physiques [26].
3. Structure des géopolymeres

La majorité des géopolymeéres synthétisés a pasirdiverses sources de matieres
premieres, sont des mélanges de particules ansmll et/ou semicristallines

d’aluminosilicates avec un gel amorphe d’aluminoatk.

Selon Davidovits, les géopolyméres ont une streatusicromoléculaire semblable

a celle des zéolites ; mais sans un ordre régalieune grande distance.

En se référant au modele poly(sialate) propos®paidovits, le rapport atomique
Si/Al influence la structure des géopolymeres. bliorfaible de Si/Al (1, 2, 3) confére un
réseau tridimensionnel qui est tres rigide. L'augtaton du rapport Si/Al fournit un
caractére polymérique au matériau La figure 7 mr&sda structure proposée par

Davidovits pour le géopolymére K-Poly(sialate-sdpxFigure 7) [14].

Dans cet édifice, les tétraedres SiO4 et AlO4 diafment de facon aléatoire en
offrant une structure désordonnée qui posséde deises occupéees par des cations

alcalins.
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Figure 7: Structure proposée pour le géopolymeére K-Poly(siata-siloxo)

4. Propriétés des géopolymeres

La synthese des géopolymeres a partir de diveirs@xes de matiéres premieres

aluminosilicates offre la possibilité d’obtenir desatériaux possédant des propriétés

physiques et/ou chimiques variables. En effegkction de géopolymérisation a lieu a

une température inférieure a 100 °C. En fonctios @mnditions de synthese, les produits

obtenus peuvent acquérir 70% de leurs proprietasamgues finales durant les quatre

premieres heures. En particulier, certains géopetgs présentent une résistance a la

compression de I'ordre de 20 MPa apres 4 heuranaietien & 20°C. Aprés 28 jours,

I'on obtient une résistance a la compression deldéode 70 a 100 MPa. Par ailleurs les

géopolymeres résistent assez au feu et aux attagitess, présentent un faible retrait et

une bonne résistance aux cycles gel-dégel. [1&8729]

Plusieurs travaux montrent que la structure depa@gmeéeres présente une faible

perméabilité, favorisant leur utilisation pour linobilisation des métaux toxiques.

D’apres Davidovits, l'utilisation du ciment géopoigre dans le génie civil pourrait

réduire les émissions de CO2 de l'industrie cimartactuelle de 80%. [16, 30, 31]

5. Utilisations des géopolymeéres
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Compte tenu des propriétés physiques et chimigeggéopolyméres, des progres
technologiques ont été faits dans le sens du dgpetoent de leurs applications : génie
civil, automobile, aérospatiale, métallurgie, forideon-ferreuse, plastiques, gestion des
déchets, architecture, restauration des batimensc.

Dans le génie civil, on note I'élaboration de n@uwe ciments géopolymeres a
linstar du ciment ameéricain PYRAMENT ultra rapid#t a haute performance,
commercialisé aux Etats-Unis depuis 1988. Il espraaluit idéal pour la réparation et la
construction des pistes d'atterrissage en bétoass Daérospatiale, on note I'utilisation
des moules et des outils en géopolymeres réfrastpour le coulage en toute sécurité des
alliages tres corrosifs Aluminium/Lithium a I'étajuide.Dans le domaine automobile, on
note l'utilisation des composites carbone/ géopéhas pour la protection thermique des
voitures de courses.Dans le domaine du traitemestdéchets, on note I'utilisation des

ciments géopolymeres pour I'encapsulation des debiwaques et radioactifs[16].

Conclusion

Les argiles sont des minéraux de la famille dedigtilicates constitués par un
empilement de feuillets, tétraédrique et octaédriquui sont composés principalement

respectivement par SiO et AP, entourés d’oxygéne et d’hydroxyles. Selon le mode
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d’organisation des tétraedres et octaédres, il @eatdistinguées trois grandes familles de

minéraux argileux : phylliteux, fibreux, et intenaifies.

Grace a leurs propriétés physicochimiques, ledegrgieviennent des matériaux de
choix pour différentes applications. Outre la fabricatd® matériaux de construction, elles
sont utilisées, a titre d’exemple, pour le stockdgaléchets, le raffinage d'huile alimentaire,
la cosmétique, la médecine ou encore I'élaborat®matériaux géopolymeres en réagissant

avec une solution alcaline.

Les géopolymeres sont une classe de matériauxétiqibs obtenus a partir de certains
matériaux aluminosilicates au cours de leur int&yaavec un milieu tres fortement basique.
Ces géopolymeres deviennent des matériaux de valmamomique et écologique,ils sont
utilisés dans des domaines divers : génie civibraobile, aérospatiale, métallurgie, fonderie

non-ferreuse, plastiques, gestion des déchetstentire, restauration des batiments, ...etc.
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Chapitre I.  Matieres premieres et méthodes de caractérisatiortilisées

Les propriétés de surface des argiles mettentvetergce la complexité et la trés grande
diversité des minéraux argileux. Les substitutid'ésat d’empilement des feuillets et les impuretés
sont susceptibles d'influencer les propriétés déasa ainsi que la réactivité des minéraux argileux
D’ou la nécessité de les caractériser avant taadeus

1. Matiéres premieres utilisées

Les deux échantillons étudiés sont notés B1 et @@viennent de la région de Berrechid
(30 Km de Casablanca), se différencient par leutero ; rouge (B1) et grise (B2) (Figure 8).

Figure 8: Photographie des argiles utilisées Bl et B2

Ces argiles sont d’abord concassées, broyéestguisées a 80 um. La fraction dont le diametre
des grains est inférieur 80 um est utilisée posulte de cette étude expérimentale.

2. Techniques de caractérisation des matieres premiese
a) Spectrométrie de Fluorescence X (XRF)
+« Définition
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La spectrométrie de fluorescence X (XRF) permetiétlerminer la compositionélémentaire de
I'échantillon de maniére qualitative et quantitatic’'est-a-dire qu’elle permet d’'identifier la nagu
et la quantité des atomes qui sont présents daonbahtillon (liquide, céramique, polyméres) a
I'exception des éléments tres légers (H, B, Be,)LiMalgré tous ces avantages, la Spectrométrie de
fluorescence X contrairement a la diffraction dagons X ne permet pas d’accéder a la structure

cristalline des matériaux.
+« Principe

Le principe de lanalyse est l'excitation d’éch#loti avec un rayonnement standard
(sollicitation avec un tube a rayons X) en l'iomisauis en analysant le rayonnement propre réémis

par chaque échantillon.[2]

b) Analyse granulométrique (Granulométrie Laser)

« Définition

La granulométrie laser est une technique créée tessannées 1970. De facon générale
elle permet la mesure de la taille des particlidig. est basée sur le principe de diffraction et de
diffusion d’'un faisceau laser frappant une pargcul existe deux modes de dispersion: seche et
humide.[2]

% Appareil utilisé

La distribution de la taille des grains a été déieée a l'aide d'un granulometre
pardiffraction laser de type Mastersizer 2000. €dtchnique permet la mesure de tailles

comprises entre 0,05 et 9(M. Les échantillons ont été analysés en voie humide

% Mode opératoire et principe

Les particules d’'un gramme du produit a étudieéafablement dispersées dans 20 ml d’eau
(ultrasons) ou mises en suspension dans un codiant passent a travers un rayon laser fixe.

Chaque particule diffracte la lumiere selon un angui est fonction de sa taille. La lumiéere
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diffractée est recueillie par un détecteur multiddéts. L'image de diffraction obtenue est

transformée en utilisant un modeéle optique et weduure mathématique appropriés. Le résultat,
illustré sous forme de courbe semi-logarithmiqust, ne distribution de particules en volume
(diametre d’une sphére de volume équivalent). [3]

c) Surface spécifique (BET)
% Définition

La surface spécifique ou aire massique d’une poesiréa surface totale par unité de masse.
Elle régit les propriétés d’échange et permet tiétdes propriétés catalytiques et des phénomenes

d’adsorption des argiles.
% Appareil utilisé

Les mesures de surface sont obtenues avec un apgaremetrics de type Flow Sorb I
2300.

% Principe

La détermination expérimentale de la surface sigg&frepose sur le principe d’adsorption
d’azote a basse température.[4] A partir de |la tidad’adsorbat, de la dimension des molécules
adsorbées et de leurs possibilités d’arrangemlesst possible d’évaluer la surface sur laquelie le
molécules d’adsorbat sont fixées en utilisant ledéh® de calcul dit de BET (Brunauer, Emmett
etTeller). La méthode BET nécessite un prétraitérdea échantillons (dégazage et déshydratation
entre 150°C et 300°C) afin d’évacuer tous les gezalpblement adsorbés.Les mesures sont
effectuées a 77 °K, température a laquellel'azstdiguide. Les échantillons sont classiqguement
placés dans une cellule de mesure plongeant daratd’ liquide.

d) Pychnométrie a Hélium
% Définition

La pychnométrie a Hélium est une technique qui péae déterminer la masse volumique d’un

produit.
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% Appareil utilisé

La détermination de la masse volumique des pougrét faite a I'aide d’'un pycnometre a

hélium automatique de type MicromériticsAccupyc @ 8Rorcross USA).
% Principe

Cette technique est utilisée aussi bien pour legl@s que pour les échantillons massifs. Le
principe de cette technique est basé sur la masida pression P1 régnant dans une chambre

calibrée et de la pression P2 dans la cellule oamtel’échantillon [5]. Elle repose sur la loi de
Mariotte :

-

b _ L '-.E
Vech = Veell - —=
P>

Avec :

Vcell : Le volume de la cellule, Vexp : le volume&xpansion ; Sont des constantesdonnées par le
constructeur.

P1 : Pression de la chambre calibrée.
P2 : Pression de la cellule contenant I'échantillon

Vech : Le volume de I'échantillon. Sa déterminagp@mmmet d’estimer la masse volumique.

e) Angle de mouillage
% Définition

La mesure d’angle de mouillage caractérise laitacilvec laquelle une goutte de liquide
s’étale sur une surface solide. C’est un paranfet@amental dans un grand nombre d’applications
industrielles comme l'automobile, les textiles, [@sintures et les adhésifs. La mouillabilité est

caractérisée par l'angle de contact)(du liquide sur le solide qui dépend de trois i@mms
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interfaciales solide-liquide, solide-vapeur et ldgivapeur représentées respectivement sk,

v svety Iv sur la figure 1Q6]

Figure 9:  Forces appliquées sur une goutte d’eau posée sur sapport solide
% Appareil utilisé

Tout au long de cette étude, les matieres ont @tacterisées a l'aide d'un instrument

optique récent de type Digidrop dont la descripgshdétaillée sur la figure 11.
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Figure 10: schéma simplifié de I'appareil de mesure de I'anglde mouillage.

+ Mode opératoire

En pratique, une goutte d’eau ultra-pure, est d&pasl’aide d’'une seringue sur la surface
de I'échantillon & analyser. La mesure de l'angldast a partir d'images capturées par un PC via

une caméra.
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Le logiciel Kinetics permet de numériser le contdara goutte par traitement des images. Il

détermine ensuite I'angle de contact grace a ddsoohes d’interpolation.
f) Mouillabilité (ou demande en eau)
+«+ Définition

La demande en eau d'une poudre, expriméaulgg, correspond au volume d'eau qui
peutétre absorbée par 1 gramme de poudre jusqtuaasan. A cet équilibre, I'ensemble peut
étrereprésenté comme une association de partiddes les porosités intrinséques et inter-
particulaires sont comblées par le liquide. Cetssdeur dépend directement de lagranulométrie, de
la surface spécifique et de la morphologie de ladp®. Elle permet ainsi decaractériser la réaétivit

de la poudre vis-a-vis du liquide utilisé [7].
+ Mode opératoire

L’évaluation de cette demande en eau a été effeatada fagon suivante : un gramme de
poudre est pesé puis déposé sur une lame de Relfeéde d’'une micropipette, I'eau est ajoutée a
la poudre (microlitre par microlitre) jusqu’a sadtion visuelle de I'ensemble granulaire (Figure
11).

| Poudre:1g |

Saturation de la poudre en eau

Figure 11: Schéma simplifié de la méthode de calcul de la mdlabilité d’'une poudre

g) Diffraction aux rayons X

«» Définition
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La diffraction aux rayons X est une méthode classide caractérisation des aluminosilicates,

elle permet d’identifier les phases cristallineésgntes et de mettre en évidence I'écartement kestre

feuillets des argiles et de détecter la présenestgelle d’autres phases.
% Appareil et méthode utilisés

Les différents diffractogrammes sur poudre préserét été obtenus par un appareil
Brucker-AXS D 5005 de type Debye-Sherrer utilisntadiation Cu & (A« = 1,54056 A) et un
monochromateur arriere en graphite. La gamme dyaeatst comprise entre 5 et 70° avec un pas
de 0,04° et un temps d’acquisition de 2s. Les phasstallines présentes dans le matériau sont
identifiées par comparaison avec les standards EBowder Diffraction Files) de I''CDD

(International Center for Diffraction Data). [3]

+« Principe

Cette technique de caractérisation se base suesanm des angles de diffraction des rayons X
par les plans cristallins de I'échantillon & anatysLes angles de diffraction sont reliés aux

caractéristiques du réseau cristallin et du rayorem incident par la loi de Bragg :
20, Sin = nA
0 (°) : angle de diffraction de rayons se traduigartune raie d’intensité I.
dnki(nm) : distance inter-réticulaire correspondanpkamn (hkl)
A (nm) : longueur d’onde du faisceau de rayons Ksati
h) Spectroscopie d’absorption infrarouge (IRTF)
% Définition

La spectrométrie infrarouge par transformée de IEDYRTF) permet de déterminer les

différents types de liaisons chimiques d’'un échliantide matériau. Les différents groupements

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
& 212(0)535602953 Fax:212(0)5356082 1



«

, Université Sidi Mohammed Ben Abdellah _
f 7 Faculté des Sciences et Techniques - Fes - Q
Jfé’é‘“ www.fst-usmba.ac.ma FST FES

chimiques constitutifs de la matiere possedentridesaux de vibrations qui correspondent a des

énergies précises. Lorsque l'on excite une moléauon énergie de vibration propre, celle-ci
absorbe I'énergie incidente. Ce phénoméne phységtieitiisé dans I'étude par la spectrométrie
IRTF. [5]

% Appareil utilisé

Les mesures par spectroscopie infrarouge ont élésé&és sur un appareil Thermo Ficher

ScientificNicolet 380 en mode transmission.
% Mode opératoire et principe

Des pastilles sont réalisées par pressage uniababars a partir dun mélange contenant
une quantité de 150 mg de KBr et de 1,5 mg de jr@danalyserlUn faisceau incident infrarouge
est envoyé a travers la pastille a analyser, séegdongueurs d’'onde correspondant a une éneggie é
aux niveaux de vibration des molécules de I'écliantsont absorbées. Les spectres obtenus présenten
des bandes qui correspondent aux absorptions éasticues de différentes liaisons présentes dans
I'échantillon de matérial.e logiciel OMNIC (Nicolet instrument) est utiliggur I'acquisition et le

traitement des données.
i) Analyse thermogravimétrique et différentielle (ATD/ATG)
+« Définition

L’analyse différentielle couplée a l'analyse thegravimétrique (ATD-ATG) permet de
caractériser le comportement d’'un matériau lotsy@’montée en température. Cette analyse met
en évidence les changements d’'états physico-chemigar mesure de différence de température

entre I'échantillon et un corps de référence d’pag (ATD) et par suivi de sa masse (ATG).
% Appareil utilisé

Les analyses thermogravimétriques ont été réalissas un appareil SDT Q600

(TAInstruments).

% Mode opératoire
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Les analyses des argiles ont été réalisées squenaie la température ambiante et 1200 °C.

Une quantité de I'échantillon & analyser est plataes un creuset en platine avecdeux rampes de 5
et 20 °C /min sous balayage d’air. L’échantillonlatréférence sont placés dans deux creusets

identiques en platine. [8]

3. Résultats et discussions

a) Composition chimique par Fluorescence X

La composition chimique des deux échantillons esisignée dans le tableau 2. De cette
analyse, il ressort que les fractions argileusesti@nent d’importantes quantités de silice et
d’alumine,avec un titre en fer assez importantliaque les autres éléments sont présents avec des

faibles teneurs.

Ces résultats laisseraient penser que le quatizseatluminosilicates sont prédominants dans
cette fraction argileuse. Les rapports massiqu&d Sont voisins de 1, ce qui indiquerait une forte

teneur en kaolinite.

Tableau 2 : Composition chimique (% massique) des échantillon81 et B2.
Eléments Si Al Fe K Ca Ti Mn Na
B1 26,6 14,4 5,7 33 1,1 08 0,1 -
B2 27,1 14,7 5,4 3,5 03 08 - -

b) Granulométrie
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A partir des courbes granulométriques (Figure 123, été évalué pour chaque argile le

diamétre maximum correspondant a un volume cumaléd @, 50 % (Bv) et 90 % (Bo) du

volume total des particules.

Les deux échantillons ont un caractére fin. Enteffis de 90% des grains ont une taille
€gale a 18 um pour B1 et 20 um pour B2, 50% dassgymnt une taille de 7 um,et 10% ont une
taille tres fine de 2 um, pour les deux échantsllon

c) Surface spécifiqgue gt

Les valeurs de surface spécifique des échantilidnst B2 sont respectivement de 1&gt et
19 nf.g*. La surface spécifique plus élevée observée pduinBique qu'il est plus riche en
kaolinite que B1l. En effet, d’'apres Ferrari et Giedl [9], la Kaolinite conduit toujours a des

surfaces proches de 26.oi".

120
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Figure 12:  Distribution en taille des particules pour les ardes (A) B1, (B) B2.

d) Masse volumique

La masse volumiquemesurée pour les deux écharstifont pratiquement égales ; 2,75 g°cm
pour B1 et 2,74 g.cthpour B2.

e) Angle de mouillage
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Les valeurs des angles de mouillages des échastiBa et B2 sont respectivement 27,5° et

20,6°. B1 présente donc un angle de contact plpsiitant que celui de B1.
f) Mouillabilité (demande en eau)

Les valeurs de mouillabilités de B1 et B2 sont eesipement de 276 pl'g 417 pl.g'cette
grandeur, dépend directement de surface spécifapuly granulométrie et de I'angle de mouillage,
elle confirmedonc les résultats trouvés préalabigpen montrant que, I'échantillon B2 présentant
une Surface spécifique importante et un angle deillage petit, possede une grande valeur de

mouillabilité. Ce qui permettrait de dire que I'egB2 est plus réactive que B1.

g) Diffraction aux rayons X

Afin de déterminer les minéraux constitutifs degilas B1 et B2, une analyse par diffraction

aux rayons X a été menée et les diffractogrammuaisreprésentés sur Egure 13,

3
Lina K I kA i
" @b
haa § K | o y - | (A) 0
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Figure 13: Diffractogrammes de l'argile B1 (A) et B2 (B) a 25C

(Q: Quartz K: Kaolinite, I: lllite, M: Muscovite,D: Dolomite,H: Hematite G: Gypse)
Les diffractogrammes superposésrévelent la présgumapiartz, minéral non argileux principal, la
kaolinite, l'illite, en plus de la présence de ldainite, de la muscovite, et du gypse dans les deux
argiles.[10]
> Les deux types dargile sont donc composés de mémhases minérales, seules les

intensités sont différentes.

h) Infra-rouge a transformée de Fourrier

L’examen des spectres IRTF des argiles B1 et Bgui@ 14) fait apparaitre des bandes
d’adsorption identiques pour les deux argiles gypresentent comme suit: [11, 12]

5i-0-51
BiO-Al
B0

OH

HKaolinite

oM OoH Ccoa Chupriz | B

Figure 14: spectres IRTF des argiles brutes B1 (A) et B2 (B).

Tableau 3 : Liaisons correspondantes aux bandes observées $eispectre infrarouge
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Fréquence Bandes correspondantes
- 3634 et 3411 cih - Vibration des liaisons hydroxyles (OH) de la
Kaolinite.
- 1639 cnt - Bandes relatives aux groupements hydroxyles.
- 1433 cnt - Les carbonates GO
- 1024 et 558 cm - Vibration des liaisons Si-O-Si.
- 797-779 crit - Bandes relatives au doublet de Quartz.
- 697 cnt' - Liaisons Si-O-Al.

Les résultats de la spectroscopie d’absorptiomiinfrge, confirment I'existence des phases
minérales trouveés dans la diffraction aux rayons X.

Les bandes relatives de g@onfirment I'existence de la Dolomite (CaMg(€)%), et celles
relatives aux liaisons Si-O-Si et Si-O-Al sont caéaistiques de la Muscovite et la Kaolinite. Et le

doublet observé vers 797-779 boonfirme I'existence du quartz.
i) Analyse thermogravimétrique et thermodifférentielle

LesFigure 15 et 16 présentent, les courbes damath®rmogravimétrigue (ATG) et

thermodifférentielle (ATD)réalisées sur les échéois Bl et B2.
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Figure 15: Courbes d’analyse thermique de B1.

L’analyse thermique révele pour l'argile B1

Un phénomeéne endothermique vers 50°Cqui s’acconagpelgme perte de masse de 0,59%
caractéristique de départ de I'eau physiosorbée.

Un phénoméne endothermique vers 150°Cqui s’accongpabjune perte de masse de
1,075%. C’est la déshydratation du gypse.

Un phénomene endothermiquequi commence vers 350F&'accompagne d’'une perte de
masse de 3,46%. C’est la déshydroxylation : laikdelcristallisée (2Si®QAlI,0O; 2H,0) se
transforme en métakaolin amorphe (28KD,03) apres départ de I'eau de constitution.

Un phénomene endothermique vers 573°C qui correspda transformation du quarizen
quartzp.

Un phénomeéne endothermique vers 650°C auquel sstias une perte de masse de 2,11%

relative a la déshydroxylation de l’illite.
Un phénoméne exothermique vers 900°Cqui ne s'accgmeppas d’'une perte de masse.

C’est la réorganisation structurale.
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- La perte de masse observée vers 1150°C pourrait indiquer la présence d’autres phases minérales.

[13, 14, 15]
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Figure 16: Courbes d’analyse thermique de B2.
Et pour l'argile B2 il a été observé :

unpremier pic endothermique couplé a une perteatsende 1,54% aux environs de 120 °C,

qui est liée au départ d’eau physisorbée.

- Un deuxieme pic endothermique vers 200°C coupléeaperte de masse de 0,62% peut étre

attribué a une perte d’eau du gypse.

- Un troisieme pic endothermique qui commence a mpedi400 °C couplé a une perte de

masse de 3,47% est relatif a la déshydroxylatiola ¢eolinite.

- Une perte de masse relative observée vers 5701C3d@&6 est relative a la déshydroxylation

de lillite.[13, 14, 15]
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Les valeurs des pertes de masses ont permis daecd&s compositions minéralogiques des

deux échantillons B1 et B2 qui sont reportées tatableaud.

Tableau 4 : La composition minéralogique des échantillons B1 €32

% Argile B1 Argile B2
% Kaolinite 24,7 25,2
%lllite 23,32 15,1
%Gypse 5,14 3,03
%Quartz 34,97 39,5

L’argile B2 présente un pourcentage de kaolin2® Z%) plus important que Bl (24,7%)
qui est plus riche en illite (23,32%) (Micas) epgg (5,14%).

Conclusion

Ce chapitre a permis de présenter l'origine deseargtilisées comme matiére premiere et les
différentes techniques de préparation d’échanslleh de caractérisation chimique, structurale,

microstructurale,et thermique utilisées.
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Durant cette étude deux argiles ont été utilisassq différencient par leur couleur ; rouge (B1)

et noire (B2). Elles ont été d’abord concassées/dms et tamisées a 80 um. leurs caractéristiques
ont été déterminées par différentes méthodes erpatales a savoir : granulométrie, Surface BET,
Mouillabilité, analyses thermiques ATD/ATG, angle dhouillage, IRTF et la diffraction aux

rayons X.

Les résultats expérimentauxpermettent de conqluee Les fractions argileuses sont composées
principalement de la silice et d’alumine. Ellessmauinstituées de trois minéraux argileux ; la
kaolinite, I'illite/micas et la muscovite. L’argilB2 est plus riche en kaolinite que B1, qui coritien
plus d’illite associée au quartz.

Lesmesures de surface spécifique, granulométrgde ate mouillage et mouillabilité, révelent

une réactivité meilleure pour I'échantillon B2.

Chapitre Il.  Les tests de faisabilité des matériaux géopolymeérashase

d’argile marocaine

1. Matieres premiéres

Les matiéres premieres utilisées dans cette pxfiérimentale sont :

»l'argile B2 brute.
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» l'argile B2 calcinée a une température de 750°Glpah5h.

» L’hydroxyde de sodium NaOH(pastilles) d’'une purdéé97%. dela société « Alfa Aesar ».

» Solution de silicate de sodium (Betol 39T) : de position 27,5% de Sifet de 8,3% de
N&O ; fournie par « Chemicallabs (USA).

2. Méthodes de caractérisation utilisées

Les méthodes utilisées dans cette partie sont &sean que celles décrites dans le chapitre | a
savoir ; Granulométrie Laser, Surface spécifiquel BEouillabilité, angle de mouillage, densité,
DRX, et IRTF. Ces techniques sont utilisées spégiaht pour caractériser l'argile B2 et B2

calcinée.

Les matériaux €laborés a base d’argile marocamiegt@ testés manuellement en se basant sur

des références bibliographiques, pour vérifiegrultat de la faisabilité

3. Résultats de caractérisation de I'argile B2 calcire

a) Granulométrie

L’analyse granulométrique (figure 17) montre qué&gprcalcinationde largile B2 la
granulométrie des particules a augmenté. La pdpualaentrée de cette derniere devient de 12 um

alors gu’elle était avant calcination de 7 .

Faculté des Sciences et Techniques - Fés
[=] B.P. 2202 — Route d’'Imouzzer — FES
& 212(0)535602953 Fax:212(0)5356082 1



Université Sidi Mohammed Ben Abdellah _
Faculté des Sciences et Techniques - Fes Q
www.fst-usmba.ac.ma FST FES

, 1o
i l
4

3 C
: 0
{ 11
0 0 1 0 Tl |

Tallle des paricules

Figure 17: Distribution granulométrique de B2 calcinée

b) Surface spécifique BET

La valeur de lsurfacespécifique de B2 calcinée est de 1§MmCette grandeur reste de maniére

certaine liée a la taille des particules, qui anagigté lors du traitement thermique,ce qui permet de
comprendre la chute de la surface spécifique ajaiemation.

c) Angle de mouillage
La valeur de I'angle de mouillage de B2 calcinéades22°.
d) Mouillabilité

La valeur de la mouillabilité de B2 calcinée est@d pl. g". Il présente donc une mouillabilité
moins importante. Ceci peut étre expliqué par $palition des carbonates, qui absorbent de 'eau,

lors du traitement thermique de l'argile.
e) Masse volumique
La masse volumique de B2 aprés calcination n’aguepas changé (2,35 g.¢n

f) Diffraction des rayons X
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Figure 18: Diffractogrammes de l'argile B2 brute et calciné& 750°C

(Q: Quartz,K: Kaolinite,Met : Métakaolinl: Illite, M: Muscovite,D: Dolomite,H: Hematite G:
Gypse).

La superposition des diffractogrammes (figure 18pntre la disparition des pics
caractéristiques de la de la kaolinite suite autetrgent thermique, et l'apparition de pics
caractéristiques du métakaolin. Ceci peut étreigu@lpar la transformation de la Kaolinite en

métakaolin. Par contre, les pics relatifs au qudlite, muscovite, gypse et dolomite persistent.

g) Spéctroscopie infrarouge par transformée de Fourrie
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Figure 19: Spectres IRTF de l'argile B2 avant et apres calcation.

Tableau 5 : Les liaisons observées par IRTF apres calcination

Fréquence Bandes correspondantes
- 1639 cnt - Bandes relatives aux groupements hydroxyles.
- 1024 et 558 cm - Vibration des liaisons Si-O-Si.
- 797-779 crit - Bandes relatives au doublet de Quartz.
- 697 cm' - Liaisons Si-O-Al.

Les résultats de I'IRTF ( figure 19) vont dans Iéme sens avec les résultats de la DRX.
En effet les bandes caractéristiques de la Kaelieit des carbonates sont disparus suite au
traitement thermique. Par contre les bandes caistajées des liaisons Si-O-Si, Si-O-Al et celles

du Quartz persistent.

4. Essais d’élaboration de matériaux géopolymeéres a ba d’argile B2 et B2

calciné

Afin d’évaluer la faisabilité des matériaux condék a base d’argile B2 brute et calcinée,

plusieurs essais ont été effectués.

a) Protocole expérimental
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Dans un bécher en téflon,les pastilles d’hydroxgge Sodium sont dissoutes dans une

solution de Betol 39T par agitation magnétique. Utes I'argile est ajoutée selon différentes
proportions. Le mélange obtenuest coulé dans umferdmé en polystyrene et laissé se consolider a
température ambiante (figure 20).

Dissolution des pastilles d'hydroxyde de sodium
dans le solution de silicate de sodium

Agitation | magnétique

Ajout d'argile

Agitation| + coulage

Matériaux consolidés

Figure 20: Protocole expérimental de synthese de matériaux ggmymeres

b) Nomenclature

Les matériauxélaborés sont référencés sur le iabléa selon la nomenclature

: iNa/NaOH, 4 B2/B2Cal/H O
suivante ¥N/Na &> avec :

- SiNa estla masse de Betol 39T introduite dans lamgé.

- NaOHestla masse del’hydroxyde de Sodium introdiates le mélange.
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- B2 estla masse de I'argile B2 non calcinée.

- B2Cal est la masse de B2 calcinée introduite dansélange.
- H,0 est la quantité d’eau en €introduite dans le mélange.

Tableau 6 : Lanomenclaturedes échantillons élaborés.

Matiéres premiéres Rapport
Nomenclature B2 B2Cal | SiNa | NaOH | H20O | Si/Na| Si/Al
T5/2,2€ |\ A 12000 12 _ 15 2.28 - 1,3 1,9
T52,28)\ | 6767 6 6 15 2,28 - 1,3 1,9
TH2,28) ) 07121 N 12 15 2.28 - 1,3 1,9
T5/2,28) 4 0T8T - 18 15 2.28 - 1,92 1,96
TET2.2E ) 4 OT2ATC - 24 15 2,28 - 2,5 1,8
132,25 4 07241 N 24 13 2.28 - 2,6 1,9
372,26 OT2ATE 3 24 13 2,28 5 2,6 19

c) Synthése des échantillons

Un géopolymere est un matériau consolidé d’aspes,|homogene et brillant. Si le matériau
est consolidé et il n'a pas les caractéristiquga diéées alors il est appelé matériau consolidé pa
collage. Les matériaux sédimentés aussi appeldfisgasont des matériaux constitués de plusieurs

phases.

Tableau 7 : Photos des matériaux élaborés

Echantillon Observations
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15/2,2¢ M 12/0/C

- I'échantillon 1 donne une couleur grise avec @xéure de gel

peu visqueux a t=0 et ne présente aucun changeapzas 24h.

- Il est consolidé aprés avoir passé 48h a I'étuxas mhdonne un

aspect collant a la touchée.

15/2,28M 0/12/C

- Léchantillon 2 est caractérisé par une couleuraiéle avec une
texture de gel visqueux a t=0 et présente une sigc@lus
importante aprés 24h.

- Il donne une texture de boue aprés 48h a I'étuve.

15/2,28y 5 6/6/C
M

- L’échantillon 3 se caractérise par une couleur araavec une
texture visqueuse a t=0 et ne présente aucun chrEmjepres
24h.

- Il présente le méme caractére du 1 er échantifpo@sad8h a

I'étuve.
15/2,28M

0r18/0 - Aprés avoir chargé la composition en argile B2icélcil devient

plus visqueux et il séche plus rapidement.

- Apres avoir passeé 48h a I'étuve il est consolais il donne une

surface rugueuse.

Echantillon Observations
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15/2,2¢ M

0/24/0 - L’échantillon était difficil & mélanger.

- Il donne une pate trés visqueuse et seche rapiteme

- Apres 72h a I'étuve I'echantillon il est consolitiése, et brillant.

13/2,28
M

012410 - L’échantillon était trés difficil a mélanger

- |l seche immédiatement.

- Aprés 72h a I'étuve il est consolidé, lisse etlnil.

13/2,28M

0/24/5 - L'ajout de l'eau a facilité le mélange de I'éch#of, et a

contribué a une petite variation de la coloration.

- Aprés 72h a I'étuve il est consolidé, lisse etlnil.

N

En se basant sur les travaux Gao et al [16], dgaestde matériaux ont été identifiés, et répeorié
surle ternaire Si-Al-Na/O (figure 21).

Les géOpOIyméreS pour les mélar}é/égqleIZMO’lyZ,qul0/24/5’ 15/2,28M 0/24/0, 15/2,28'\/| 0/18/0

Les matériaux stratifiés pour les mélantpis?®m 6610 15/2:28, 0112/0 15/2,28 4121010
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Figure 21: Positions des mélanges synthétisés sur le ternaBeAl-Na/O (I géopolymere, I

matériaux stratifiés, Il matériaux consolidés)
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Conclusion

Pour tester la faisabilité de matériaux géopolyneseargiles B2, et B2 calcinée ont été choisies
comme matieres premieres, vue leur bonne réactwitgparées a B1.

Sous la lumiére des résultats obtenus, il est plesde faire la comparaison entre I'argile B2 brute
et calcination (tableau 8)

Tableau8: Les caractéristiques de l'argile B2 avant et apresalcination :

Argiles| T°C | Granulométrie | Sger(m | Mouillabilité Densité Angle de

(Lm) %l9) (ul/g) (g/em®) | mouillage
D10 D50 D90 (°) (£0,5)

B2 25 2 7 | 18 19 417 2,74 20,6
B2 750 3 12 41 13 324 2,35 22,0

Suite a la calcination de B2, son pourcentage Kamjue s’est transformé en métakaolin en
créant plus de désordre dans sa structure.

La surface spécifique et mouillabilité ont chuida granulométrie a augmenté.

» ce qui peut étre expliqué par la disparition disdéias CQ, et de la silice caractéristique de

la kaolinite qui absorbent de I'eau et provoquergdnflement des particules de I'argile.

Difféerentes tests d’essais d’élaboration de mai&rigéopolyméres ont été faits a base des
argiles B2 brute et calcinée.

En se basant sur les références bibliographiquies earactérisations manuelles, les matériaux
elaborés peuvent étre identifier selon deux famitle matériaux

« Les matériauxgéopolymeéres pour les mélaligedm /240 131228 072415 15/2,28)\y 02410 15/2.28
M 0/18/0

« Les matériaux stratifiés pour les mélanfg&s’®\ 6/6/0 15/2.28, 0112/0 15/2.28)\y 12/0/0
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Conclusion genérale

Ce travail a été initié afin de comprendre les miéraes de formation de matériaux
consolidés a base de matériaux argileux en présEananilieu basique. La finalité était d’établir
une relation entre la réactivité des matiéres emgids naturelles, dépendante de leurs propriétés

intrinséques en relation avec les propriétés daérmax formés

Dans cette étude deux minéraux argileux ont étiiségi provenant de la carriere de
Berrechid qui se situe a 30 Km de Casablanca, eydiférencient par leurs couleurs ; dont 'une
est rougenoté Bl et l'autre est noire noté B2. Gasiers ont été caractérisés par différentes

meéthodes expérimentales physicochimiques et stalegi
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La caractérisation structurale des matieres prasigmrévélé une similarité de composition :

les deux argiles sont composées principalemenbaeghases minérales d’ou la kaolinite, l'illite e
la dolomite, elles sont donc dites des minérautoikaolinitique. En outre les valeurs de perte de
masse en relation avec la composition molaire dequd argile ont permis de calculer leurs
compositions minéralogiques, ce qui a montré qamgile B2 est plus riche en Kaolinite (25%)

contre (24%) pour I'argile B1 qui contient plusllite (23%) et de Gypse (5%).

La caractérisation physicochimique a révélé ungildigion granulométrique similaire pour
les deux argiles, mais une surface spécifique etmoouillabilité plus importante pour l'argile B2 et
un angle de mouillage plus important pour B1.

Toutes ces données peuvent amener a conclureargéd’'B2 est plus réactive en milieux

basique que I'argile B1. D’ou l'intérét de I'uskr pour I'élaboration de matériaux consolidés.

L’argile B2 a subi donc un traitement thermique quipermis de transformer son

pourcentage kaolinique en métakaoilin selon 5 &tape
» A 100°C départ d’eau physisorbée.
» A 200°C départ de I'eau de gypse.
» A 400 °C déshydroxylation de la kaolinite.
» A 700 °C déshydroxylation de T'illite.
» A 900°C réorganisation structurale.

Les échantillons de matériaux consolidés synth&tipéuvent étre répartis en trois
catégories :

(i) La premiere concerne les matériaux consolidés @ das$argile B2 brutes.

(ii) La seconde concerne les matériaux consolidés a dasemélange d’argile B2 brute et

calcinée.

(i)  Latroisieme est constituée de matériaux eélabolésa d’argile B2 calcinée.
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En se basant sur les travaux de Gao et Al, delestgp matériaux ont été obtenus selon les
rapports Si/Al et Si/Na :

v Les matériaux géopolyméres pour les mélarigfgé®m ©/24/013/2.28 g 072415 15/2.28 \ 0/24/0

15/2,28,\/| 0/18/0

v' Les matériaux stratifiés pour les mélangg§?®m 6/6/015/2.28 ) 011200 15/2.28 \y 120000 og

compositions préparées peuvent étres répertorgesld ternaire Si-Al-Na-O

Les compositions préparées ont été répertoriées ulae ternaire de référence Si-Al-
Na-O. Leurs propriétés d’'usage peuvent étre évalagemesurant leur résistance a la compression

(détaillées en Annexe).

Annexe

Evaluation des propriétés d'usage : Essai de comssion

L’essai consiste a soumettre I'éprouvette a detoefaxiales opposées. L'échantillon est placé
entre les plateaux d'une presse. La vitesse deedisau plateau supérieur doit étre fixée. Le
plateau inférieur est en liaison rotule avec le tbéta presse afin de palier au défaut de paisihé
des surfaces inférieures et supérieures de I'édloant_a résistance a la compression est le rappor
entre la charge de rupture et la section transkeida I'éprouvette, calculée d’apres I'équation

suivante :

 A=10" «F

IT«D=

Cr
|
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Avec 6 ; la résistance a la compression de I'éprouvettéM®a, F ; la Charge maximale
supportée par I'éprouvette en kN et D le diamegréaprouvette en mm.

La Figure 22, montre un exemple de mesure en casipreainsi qu'un exemple de courbe
d'évolution de la contrainte en fonction du temps.

(A) 70
il 60
— > Plateau supérieur

(B)

o
=)

B
(=)
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@
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=]

-
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]
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Figure 22: exemples (A) de mesure en compression et (B) d'évidbn de la contrainte en fonction

du temps pour un matériau consolidé
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