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Introduction

La qualité est devenue une obligation vitale de compétitivité et de pérennité des
entreprises. Diriger et faire fonctionner une entreprise avec succés nécessite de 1’orienter et de
la controler méthodiquement et en toute transparence. L’objectif du théme est d’étudier la
caractérisation physico-chimique du ciment de la cimenterie Gl Ciment de Guinée.

Partout dans le monde, le management de la qualité devient un impératif pour les
entreprises désireuses de satisfaire les exigences de leurs clients, et pour cela, il est nécessaire
de les prendre en considération a tous les niveaux de 1’entreprise et aussi pour accroitre la
performance de I’entreprise. Chaque étape du processus de production fait 1’objet de contrdles
continus. En effet, la fabrication de ciment est garantie par un systéme de gestion de la qualité
tres strict fondé sur la norme ISO 9000. Les manuels de qualité décrivent précisément les
procédures de contréle. Leur application effective est vérifiée par des audits internes et
externes. Le laboratoire de la cimenterie garantit I’excellence du produit final. Le contréle de la
qualité du ciment intervient a toutes les étapes de sa fabrication. Des analyses sont réalisees le
clinker (S) et le ciment. Des analyses chimiques et des essais physiques du ciment sont réalises
par des techniciens spécialisés avec tous les équipements et les appareils de mesure exigés par
les normes national et international. L’objectif du projet consistera a effectuer des analyses de
controle afin de s’assurer de la bonne qualité¢ du ciment produit et d’optimiser le processus de
formulation du ciment type portland.

Alors dans le premier chapitre nous allons entamer sur des généralités et des définitions
sur le ciment et présenter le procédé de fabrication de ce produit. Dans le second chapitre, nous
allons présenter le laboratoire d’analyses et de contrdle qualité. Dans le chapitre trois, nous
détaillerons quelques procédé de fabrication et enfin dans le quatriéme chapitre nous
présenterons les résultats trouvés, suivi d’une conclusion.
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CHAPITRE I:

Présentation de PEntreprise
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Présentation de ’entreprise :

Alors que la demande guinéenne est de 1.700.000 tonnes, la capacité de production des 4 usines
gue compte le pays est de 2.000.000 de tonnes, ce qui laisse une marge sécuritaire trés faible face a toute
pénurie.

Et depuis 2018, GI Ciment, la filiale ciment de guinée industrie GI, a annoncé le démarrage officiel des
opérations d’accroissement de sa production annuelle qui passe de 700.000 a 1.400.000 tonnes/an.

GI Ciment a ouvert les investissements dans le secteur minier, plusieurs méga projets miniers sont en
phase de développement, les infrastructures.

Figure 1: Présentation Gl Ciment

Historigue :

2011: Création de la SARL GI Ciments et début des travaux de construction de 1’usine a Kagbelen
(Préfecture de Dubréka).

Janvier 2013: Début de la production de ciment.

Février 2013 : Inauguration de 1’usine par le président de la République.

Normes et certification :

GI Ciment dispose d’une capacité annuelle de broyage de 1,4 millions tonnes de ciment portland
artificiel certifié par les normes :

- Guinéenne : Institut Guinéen de Normalisation et de la Météorologie (IGNM)
- Européenne : EN 196-3.
- Internationale : 1ISO 14001 et 1ISO 9001.

Objectifs :

Orientée vers une écoute active des clients et fondant sa politique sur un développement
durable. GI Ciment a pour objectifs de :

> Satisfaire le marché national en ciment

Optimiser les colts de produits et de distribution

Mieux maitriser I’impact du procéd¢ sur I’environnement

Améliorer la satisfaction des clients logistique

Assurer la production d’un produit conforme aux normes guinéennes en vigueur

YV V V V
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Organigramme :

Direction Générale

Direction usine Tole Direction Usine Ciment

\'4
Direction des Direction Commerciale Direction Admlhlstratlfs
Ressources Humaines et Financier
Direction Production
\ 4 %

Production

Controle qualité .
q Maintenance

Comptabilité

Situation Géographique :

YAKKY

Gl Ciments E
nt

WENDIMA

KIRIKIRA

N1
KOUNTYAH

Siége Social Guinée-KISSAMONDEYA
Industrie (GI)

Igure 2: Localisation Gl Ciment

La cimenterie est située a 50 Km au Nord de la ville de Conakry dans la zone industrielle de Kagbelen.
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CHAPITRE 1X:

Geénéralité sur le Ciment
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I- Définition du ciment

Le ciment est un liant hydraulique, ¢”est-a-dire une matiére inorganique finement moulue qui,
gachée avec de I"eau, forme une péte qui fait prise et durcit par suite de réactions et processus
d"hydratation et qui, aprés durcissement, conserve sa résistance et sa stabilité méme sous 1’eau.

- Définition du Ciment Portland

Liant hydraulique composé principalement de silicates de calcium hydrauliques qui fait prise et
durcit en vertu d'une réaction chimique a I'eau appelée hydratation.

Les ciments sont constitués de petits grains individuels de différentes matiéres, mais ils doivent étre
statistiquement homogénes en composition. Un haut degré de régularité dans toutes les propriétés du
ciment est obtenu par un procédé continu de production en masse et, en particulier, par des procédés
convenables de broyage et d” homogénéisation.

Figure 3: Ciment

1- Matiéres Premieres:

Figure 4: Calcaire et Argile

Ces deux composeés rentrent dans la fabrication du Clinker qui se fait & haute Température. Tous les
ciments courants ont pour constituant de base le clinker qui assure la fonction liante. La norme EN P 18-
301 spécifie que le clinker doit étre constitué d’au moins deux tiers en masse de silicates de calcium.

2- Les Matieres secondaires majoritaires :
o Le Gypse
e Pouzzolane / Granite
e Laitier de Haut Fourneau

a- Le Gypse:
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Le clinker est accompagné de sulfate de calcium (le gypse) nécessaire pour régulariser la
prise (le ciment reste coulable pendant une période suffisamment longue afin de permettre

sa mise en place).

Figure 5: Le gypse

b- Pouzzolane : Le terme couvre une série de matieres naturelles caractérisées par une
forte teneur en silice (50%) et ’aptitude a fixer la chaux en présence de ’eau a la
température ambiante, pour formes des silicates et aluminates de calcium hydratés Ce
faisant, elle accroit a long terme la résistance mécanique et améliore le comportement
aux agents agressifs par la réduction de teneur en chaux libre.

Figure 6: La pouzzolane

c- Le laitier de haut fourneau : Le laitier est un sous-produit de I’industrie
métallurgique. Leur composition chimique comporte de I’oxyde de calcium (40 a 50%),
silice (25 a 35 %), I’alumine (12 a 30 %) ainsi que la magnésie et d’autres oxydes en
tres faible quantité. Il rentre dans la fabrication des ciments utilisables en milieux

agressifs.

Figure 7: Laitier de Haut Fourneau

3- Matiéres Secondaires Minoritaires :
e Oxyde de Fer ou Alumine
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Figure 8:Minerai de fer

Ces matiéres aident la pouzzolane dans sa fonction de résistance mécanique des bétons en se liant a
la chaux pour former des silicates d’aluminium ou de fer.

V- Fabrication de ciment :

Les matieres premicres entrant dans la fabrication du clinker sont le calcaire et 1’argile dans des
proportions respectivement proches de 80 a 20%.

La fabrication du ciment compte les étapes suivantes :

1- Préparation et Broyage des Matiéres Premiéres ;
2- Clinkerisation ;
3- Broyage et Production du Ciment.

Calcaire

rkﬁ'

Clinkerisabon
Broyage  (cusson a 1450 °C) E

Figure 9: Fabrication du Ciment

1- Préparation et Broyage des Matiéres Premiéres :

La matiére premiere « Calcaire et Argile » sont extraites des carriéres en grands morceaux puis
réduit par les concasseurs en petit morceaux. Le calcaire et 1’argile sont mélangés par broyage dans
les proportions bien définie dans un mélange fin appelle « Cru » en méme temps que les Oxydes de
Fer et I’ Alumine.
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2- Clinkerisation :

Elle est caractérisée par la Cuisson du « Cru ». La cuisson de « Cru » se fait dans des fours
rotatifs, cylindriques et longs a une température variant 1400°C et 1500°C. Cela permet la
transformation du « Cru » en « clinker ».

Les difféerentes phases de la cuisson sont les suivants :
1) Vaporisation de I’eau a t = 100°C
2) Départ de I’eau combinée des argiles a t =450°C

3) Dissociation de CaCO3 (décarbonatation compléte) a pression atmosphérique a
t=894°C C selon : CaCO3 CaO + CO2

4) Combinaison de la chaux obtenue (CaO) avec les éléments argileux qui se sont
dissociés (Si02, Al203, Fe203) t = 1450° C (clinkérisation) pour obtenir le clinker.

3- Broyage et Obtention du Ciment :

Le broyage du clinker a pour objectif d’une part de réduire des granules du clinker en poudre,
d’autre part de procéder a 1’ajout du des maticres secondaires telles que le gypse, la pouzzolane, le
gravier, etc. On obtient ainsi le Ciment Portland.

A la sortie du broyeur, le ciment est transporté vers des silos de stockage, pour étre soit ensaché
ou expedié en vrac.

Figure 10: Broyeur

V- Conditionnement :

A la sortie du broyeur, le ciment est acheminé vers différentes zones pour le
conditionnement.

Il existe 3 types de conditionnement de ciment au sein de I’entreprise GI ciment :

1- En Camion Vrac :
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Figure 11: Conditionnement du Ciment
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Figure 12: Procédé détaillé de Fabrication
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VI-  Types et Caractéristiques du Ciment
VII-  Types de Ciment Domaines d’Utilisation

v Grandes ceuvres (béton armé et a

CEMII/A-P 425N " L
résistance mécanique élevée)

CPJ

v’ Utilisé surtout pour les travaux de

CEM I1/B-P 325N .
magonnerie.

Tableau 1: Type de Ciment Portland

a- Selon les caractérisques Physiques :

Caractéristiques Physiques

Types de Ciment Résistance Blaine % Refus

MPa Cm?g 45um

Moyenne
CEMII/A-P 425N 42 5MPa 3700-4100 1,0-2,0
CPJ
Faible
CEM I11/B-P 325N 32 5MPa 3800-4200 1,5-3,5

Tableau 2: Caractéristiques Physiques du ciment Portland

b- Selon les caractéristiques Chimiques :

Caractéristiques Chimiques

Types de Ciment % % % % Sac
Clinker | Pouzzolane | Gypse | Hydraulique

Sac Vert
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SAC BLEU
CEM
I/A-P 76 20 4 -
425N
CPJ
SAC ORANGE
CEM

Tableau 3: Caractéristiques Chimiques du ciment Portland
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CHAPITRE 111 :
Le Laboratoire d’ Analyses
et de Controle Qualité
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|- Mission du Laboratoire :

Le travail dans le laboratoire, consiste a contréler la qualité du produit tout au long
du processus de la fabrication depuis les matieres premieres jusqu'au produit final. Des
échantillons a analyser sont continuellement prélever pour connaitre la composition des
constituants et leurs pourcentages.

- Les Analyses physico-chimiques

Analyses Physiques Analyses Chimiques
- Test de la Densité - Analyses de la Silice
- Analyse de I’humidité - Analyse des Sulfates
- Analyse de la Blaine - Analyse des Chlorures
- Analyse de la Finesse - Analyses du Résidus insolubles
- Analyse du temps de prise - Analyses du CO, et PAF
- Analyse de la Résistance - Analyse de la Contribution
- Analyses des Oxydes Ca, Mg, Fe, Al

Tableau 4: Analyses physico-chimiques
I11-  Point de Prélévement :

Le ciment se préleve a travers un systéme constitué d’un convoyeur relié a un silo et qui
donne sur un bocal qui est rempli chaque 1H et récupéré pour analyses. Cela permet de
vérifier a chaque moment de la production I’existence ou non d’une Anomalie.

Ces prélévements constituent chacun des échantillons primaires. Et chaque matin, de petits
bocaux sont remplis de ciments pour les analyses chimiques.

Figure 13: Prélévement et Echantillons
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1- Les Analyses Physiques:

a. TEST DE LA DENSITE : DENSIMETRE LE CHATELIER

Dispositif permettant la détermination de la masse volumique absolue des Ciments
selon les normes EN 196-6, ASTM C188 et ASSHTO T133.

Matériel nécessaire

Un voluménomeétre Le Chatelier

Un liquide inerte vis-a-vis du ciment
Une balance.

Un entonnoir & long col.

Une tige métallique.

Une spatule.

VVVYYY

Mode opératoi re Figure 14: Densimétre LeChatelier
La détermination de la masse volumique absolue est réalisée a partir de deux mesures.

» Remplir le voluménometre de Térébenthine jusqu'a ce que le niveau du liquide
parvienne entre les graduations 0 et 1 (voir figure 1). Utiliser a cet effet I'entonnoir a
long col pour éviter de mouiller les parois intérieures du voluménometre. Noter alors le
niveau initial : NO.

> Introduire a l'aide de la spatule 64 g de ciment, en évitant de laisser le ciment se déposer
sur les parois.

» Si des amas de ciment se forment, désobstruer l'intérieur du voluménometre a l'aide de
la tige métallique.

» Une fois la totalité du ciment introduite, boucher le voluménometre.

> Incliner le voluménomeétre a 45° par rapport au plan de travail.

> Faire rouler le voluménometre par un mouvement de va-et-vient pour chasser l'air.
Laisser reposer verticalement. Noter alors le niveau final N1.

> Effectuer une nouvelle fois I'ensemble du mode opératoire pour réaliser la deuxiéeme
mesure.

Résultats

Connaissant la masse de ciment introduite dans le voluménometre, le volume initial NO
et le volume final N1, on peut calculer la masse volumique absolue. Le résultat de la mesure est
vérifié par deux determinations dont la moyenne est considérée comme la masse volumique.

Valeurs courantes Selon leur nature, la masse volumigue absolue des ciments est
comprise entre 2,90 et 3,15 g/cm?®.
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b. ANALYSE DE L’HUMIDITE

Mode opératoire pour la matiere premiere :

Peser un plateau vide, noté mo ;

Prélever 500g de matiere premiére ;

Repeser le plateau contenant la matiere, noté m; ;

Vérifier que m; = mo + 500q ;

Pour le clinker, la pouzzolane, le granite, placer les plateaux dans 1’étuve
pendant 4h a 105°C+5°C ;

Pour le gypse, placez le plateau a 45°C pendant 4 heures ;

Repeser les plateaux aprés refroidissement, noté m,,

%Humidité yariere premiere = (Mo —My) +5

Mode opératoire pour le ciment :

Peser un verre montre vide, noté mg ;

Prélever 10g de ciment ;

Repeser le verre montre contenant le ciment, noté my ;
Vérifier que my = mg + 109 ;

Placer les plateaux dans I’étuve pendant 4h a 105°C+5°C ;
Repeser les plateaux apres refroidissement, noté m,,

%Humidité CIMENT — (mo — ml) *10

c. ANALYSE DE LA BLAINE/ FINESSE

Le test de Blaine, dit de perméabilité a I'air, est une méthode de mesure de la finesse

du ciment, basée sur une propriété fractale, qui donne une mesure exprimée en termes

de surface spécifique (en m?/g dans le Systéme international), c'est-a-dire la surface
développée par unité de masse. Cette méthode consiste a mesurer le temps mis par un
volume d'air donné pour traverser un échantillon. En calculant la durée que met un gaz sous
pression a traverser un volume donné de granules, on peut déduire la surface des granules.
Plus le broyage est fin, plus la surface calculée est importante.

Mode opératoire :

On introduit la masse calculée de ciment dans la cellule de I’appareil ;
On appuie sur la touche sonuc pour lancer I’appareil ;
Une fois le liquide tout en haut, cliquer sur la touche vacum ;

La valeur de la Blaine s’affiche automatiquement sur le cadran.


https://fr.wikipedia.org/wiki/Perm%C3%A9abilit%C3%A9_(fluide)
https://fr.wikipedia.org/wiki/Ciment
https://fr.wikipedia.org/wiki/Fractale
https://fr.wikipedia.org/wiki/Surface_sp%C3%A9cifique
https://fr.wikipedia.org/wiki/Syst%C3%A8me_international
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Figure 15: Appareil de Finesse
d. ANALYSE DU REFUS

Le But de I’essai La détermination du pourcentage des refus de ciment aprés le broyage. Les
refus sont déterminés pour controler 1’état de fonctionnement du broyeur et le degré du
broyage.

Mode opératoire

- On pese 5 g de ciment.

- On tamise s dans ’appareil de tamissage comportant un tamis de 45p.
- Les particules au-dessus du tamis représentent le pourcentage du refus.
- On tare un verre montre sur une balance de précision.

- Le refus est minutieusement transféré dans le verre montre.

- On repese, puis note la masse mo.

% Refus = "’?"*100%

Figure 16: Appareil Tamissage

e. ANALYSE DU TEMPS DE PRISE

Déterminer le temps de prise d'un ciment, c'est mesurer le temps qui s'écoule entre l'instant ou
le mélange liant eau a été réalisé et le début de prise (durcissement).

- Temps 0 : début de la mise en contact de I'eau et du ciment ;
- Temps 1 : changement de consistance de la pate, c'est le début de la prise ;

- Temps 2 : la pate devient dure, c'est la fin de la prise.
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Matériels nécessaires

e Malaxeur normalisé : avec une cuve de 5 litres de contenance et d’une pale de malaxage
pouvant tourner a deux vitesses (dites lente 140 tr/min et rapide 285 tr/min ),

e Appareil de Vicat : I’appareil est composé d’un moule tronconique (h=40 mm d1= 70
mm et d2= 80 mm) et d’une tige coulissante, et ses accessoires décrits a la figure x ;

e Balance précise a 0,1 g pres,

e Chronométre précis a 0,1 s pres.

e Une éprouvette graduée de 250 ml.
e Une regle a araser ou une truelle

e Un chronométre ou une horloge.

Composition de l’appareil de VICAT

surcharge 700 g
@ pour marber

pigon vestical

Haque graduée
€0 mm

I.
l
®

index
wvis de retemie

des léqupage vis de 1églage de
mobile la plaque graduse
Porte aiguile

wis de blcoge
=1 delogulle

aiguille de 1 mm?
(imerchongeable)
ou wonde

annes lonconig

Figure 17: Appareil Vicat

Mode Opératoire :

Le temps de prise se détermine selon les étapes suivantes :

Détermination du temps de prise:

e Si la pate réalisée est une pate de consistance normale. Noter le temps zéro.

e Equiper 'appareil de Vicat de ’aiguille, et régler 'appareil par abaissement de I'aiguille
jusqu'a la plaque de base et ajustement du repére au zéro de I'échelle de la plaque
graduée.

e Introduire immédiatement la pate dans le moule et l'araser.
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e Placer le moule rempli sous l'appareil de Vicat. Abaisser l'aiguille jusqu'au contact de la
pate.

e Lacher alors rapidement les parties mobiles et laisser pénétrer verticalement dans la
pate.

e Effectuer la lecture de I'échelle a la fin de la pénétration ou 30 secondes apres la
libération de l'aiguille. Noter la lecture de I'échelle qui indique la distance entre
I'extrémité de I'aiguille et la plaque de base.

e Répéter I'essai de pénétration sur la méme pate a des positions espacees de plus de 10
mm des bords du moule, a des intervalles de temps réguliers de 10 & 15 minutes

e Noter, a 5 minutes pres, le temps écoulé entre I'instant Zéro et ’instant 1, au bout
duquel la distance entre I'aiguille et la plaque de base est de 4 mm = 1 mm.

f. - Analyse de la Résistance

1- Fabrication des éprouvettes de mortier : Selon NF EN 196-1

Figure 18: Eprouvette de Mortier

2- Test de la résistance a la compression des éprouvettes de mortier
Selon NF EN 196-1
MATERIEL NECESSAIRE
» Une presse
» Un béti de compression

MODE OPERATOIRE :

- Placez I’éprouvette dans le dispositif de compression avec une face latérale de moulage
sur chaque enclume d’appui ;

- Abaissez manuellement la grosse vis jusqu’au contact du plateau supérieur avec le bati
de compression ; Fermez la porte de sécurité ;

- Mettez les valeurs a 0 en cliquant sur TEST CANCEL ;

- Mettre la pompe en route en cliquant sur TEST START ;
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- Laissez ainsi jusqu’a rupture relevez la valeur de la charge maxi Fc. !
- Des I’éprouvette rompue, ouvrir la vanne d’évacuation ! Arréter la pompe ! Relever la
grosse Vis et nettoyer la presse.

Figure 19: Appareil Test
Résistance

2- Les Analyses Chimiques:

1- Analyse des Sulfates (SO4%) :
But de I’analyse des sulfates

La détermination de la teneur en sulfates permet de connaitre la proportion de gypse
contenue dans un ciment, de formule CaSQO,, 2H,0.

Mode Opératoire :
Etape 1 : Libération des ions sulfates

- Dans un bécher de 250ml, peser 1g du ciment ou du clinker a analyser ;

- Ajouter 90ml d’eau distillée et 10ml d’une solution d’Acide Chlorhydrique (1+10) ;

- Remuer la solution a I’aide d’une baguette en verre et la porter au chauffage pendant
15min puis au bain Marie pendant 15min ;

- Filtrer la solution a I’aide d’un papier filtre Médium (102 ¢) avec de 1’eau chaude ;

- Reécupérer la solution filtrat dans un bécher de 600ml;

CaS04 2H:0 + H(Cl =3 (Ca?** + 2Cl) + (2H30* + SO+*)

Etape 2: Dosage des ions sulfates

- Porter la solution a ébullition puis 10ml de Chlorures de Baryum a 12%;
- Laisser bouillir pendant 30min ; On remarquera un dépét blanc au fond du bécher !
SO + BaCly=———====> BaSO: + 2Cl-

- Laisser reposer 24H avant de filtrer a I’eau chaude sur papier filtre Slow (103¢) ;
- Placer le papier filtre dans un creuset vide préalablement peser vide (m;) ;
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- Calciner dans un four a 550°C pendant 15min puis a 950°C pendant 45min ;
- Laisser refroidir dans un dessiccateur, puis repeser le creuset (my).

La proportion de gypse est calculée par la formule :

2-m1)%0,343
% SO.- %Gypse = = ";g) *100%

Figure 20: Analyse Sulfate

2- Analyse du résidus Insolubles
But de I’analyse du Résidus insolubles:
Cette analyse permet de connaitre la proportion d’additifs contenue dans un ciment.
Mode opératoire :

- Dans un bécher de 250ml, peser 1g du ciment ou du clinker a analyser ;

- Ajouter 90ml d’eau distillée et 10ml d’une solution d’Acide Chlorhydrique (1+10) ;

- Remuer la solution a I’aide d’une baguette en verre et la porter au chauffage pendant
15min puis au bain Marie pendant 15min ;

- Filtrer la solution a I’aide d’un papier filtre Médium (102 ¢) avec de 1’eau chaude ;

- Récupérer le papier filtre dans le méme bécher de 250ml ;

- Ajouter une 100ml d’une solution de carbonate de Sodium a 47% ;

- Porter a ébullition pendant 15min ;

- Dans 2 pissettes différentes préparer remplir ’'une d’une solution d’eau chaude et
I’autre d’une solution d’acide chlorhydrique a 1+19 ;

- Filtrer en ringant le papier filtre 4 fois a I’acide et 10fois a I’eau chaude, puis continuer
de rincer abondamment a I’eau chaude pour €éliminer I’exces d’acide non réagit

- Placer le papier filtre dans un creuset vide préalablement peser vide (m;) ;

- Calciner dans un four a 550°C pendant 15min puis a 950°C pendant 45min ;

- Laisser refroidir dans un dessiccateur, puis repeser le creuset (my).

La proportion d’additif est calculée par la formule :

, . . m2-m1l
% Résidus insolubles = (l—g)*lOO%
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Figure 21: Analyse Résidus insolubles
3- Analyses des chlorures
But de ’analyse des Chlorures :

Cette analyse a pour but de déterminer la proportion de sel contenu dans le ciment. Cet
élément étant un facteur influencant la résistance du ciment/clinker de fagon négative.

Nous utiliserons la méthode de CHAPENTIER VALHARD.
Mode opératoire :

- Préparer 2 béchers 250ml, 1’un pour la solution analyte, 1’autre pour la solution témoin ;

Préparation de la solution analytique :
Etape 1 : Attaque des ions chlorures

- Dans I’un, peser 5g du ciment/clinker a analyser ;

- Ajouter 50ml d’eau distillée et 50ml de solution d’acide nitrique a 142 et un barreau
magnétique;

- Porter a ébullition, sous rotation ;

Cl + HNOgé HCI + NOg-
Etape 2 : Neutralisation des ions chlorures par un exces d’argent
- Y ajouter 5 ml de solution de Nitrate d’Argent a 0,05M ;
- Laisser bouillir pendant 1 a 2 minutes puis filtrer la solution a chaud au papier filtre Fast
101 en ringant uniquement avec une solution d’acide nitrique a 1+100 ;
- Récupérer le filtrat dans un bécher de 450ml propre et sec ;
- Laisser refroidir a température ambiante ;

AgNOj3 exces + HCH———> AgCl + HNO3 + AQ" restant

Etape 3 : Dosage des ions d’argent restant par le thiocyanate d’ammonium
- Ajouter 5Sml de la solution d’indicateur color¢ ;
- Doser par une solution de Thiocyanate d’ammonium ;
- Noter le volume de virage du limpide au rose noter V.



ol dll dce G damn (Slw Aol
to@AoLULt OIAL CIACC.A ©1 MOAHH.® | H.O
UNIVERSITE SIDI MOHAMED BEN ABDELLAH DE FES

ould il iinl) g a gtal) A<
to?&Uolt | L. 001l N +OIERETE] - KO
FACULTE DES SCIENCES ET TECHNIQUES DE FES

Ag+restant +SCN—> AQSCN + [Fe(SCN)]2+complex rose

Préparation de la solution témoin :
- Procéder de la méme maniére seulement sans ajouter 1’analyte;
- Noter le volume de virage du limpide au rose noter V5,

La quantité de chlorures contenue dans I’analyte se calcule par la formule suivante :

- V2-V1)%0,8865
5g+V2

Figure 22: Analyse Chlorures

4- Analyses du CO; et Perte au Feu
Mode opératoire :

- Peser un creuset en porcelaine vide, noté mg ;

- Tarer la balance puis peser 1g de ciment/clinker, noté my ;

- Vérifier bien que m; = mp+1g ;

- Placer le creuser au four a 550°C pendant 20 minutes ;

- Laisser refroidir dans un dessiccateur puis peser le creuset, noté my;

- Remettre le creuset dans le four de 950°C pendant 20 minutes ;

- Laisser refroidir au dessiccateur puis repeser la masse du creuset, noté ms.

Les pourcentages de CO, et de PAF se déterminent par la formule suivante :

% CO:2 = (m2-m1)*100%

%PAF = (m3-m1)*100%

5- Analyse de la Contribution
But de ’analyse de la contribution :
Cette analyse permet de déterminer la quantité de pouzzolane contenue dans le ciment.

Mode opératoire :
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- Dans un bécher de 450ml, peser 1g de ciment/clinker ;

- Ajouter 150ml d’eau tiede distillée et 40ml de solution d’acide chlorhydrique a 1+10 ;

- Introduire un barreau magnétique et couvrir la solution d’un verre de montre ;

- Laisser sous agitation pendant 45 minutes ;

- Peser un papier filtre chaud directement sorti de 1’étuve, noté m ;

- Filtrer la solution sur ce papier filtre en ringant le bécher a I’eau tiede distillée et un peu
d’alcool ;

- Recupérer le papier filtre et le laisser sécher pendant 4 heures ;

- Repeser le papier filtre a chaud directement sorti de 1’étuve, noté m.

Le pourcentage de PAF se détermine par la formule suivante :

% Contribution = [(m2-m1)*1,07¥100%] - 1,3

Figure 23: Analyse Katki

6- Analyses de la Silice SiO;
But de I’analyse de la silice :

La détermination de la teneur en silice permet de connaitre la proportion d’argile
contenue dans un ciment/clinker.

Mode opératoire :
Deux modes opératoires s’imposent :

a- Si le résidu insoluble est inférieur & 1%, on utilise la méthode au sel + acide,
généralement destinée au Clinker ;

b- Si le résidu insoluble est supérieur ou égal a 1%, on utilise la méthode au peroxyde de
sodium, généralement destinée au Ciment.

Pour le Clinker :

- Dans un bécher 250ml, peser 1g de clinker et 1g de chlorure de sodium ou
d’ammonium ;
- Bien mélanger a I’aide d’une baguette en verre ;
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- Ajouter 10ml de solution d’acide chlorhydrique et 10ml d’acide nitrique, tous deux

concentré ;

- Mélanger a la baguette et laisser la solution sur le bain marie pendant 30 minutes

- Filtrer la solution avec de I’eau chaude sur papier Medium 102 ;

- Récupérer le papier filtre et filtrer une seconde fois sur papier Fast 101;

- Placer le papier filtre dans un creuset en platine vide préalablement peser vide (m;) ;

- Calciner dans un four a 550°C pendant 15min puis a 1100°C pendant 1lheure ;

- Laisser refroidir dans un dessiccateur, puis repeser le creuset, noté (m,).

- Reécupérer la solution filtrat dans un ballon de 500ml et compléter jusqu’au trait de

jauge.

La proportion de gypse est calculée par la formule : % Si0; =

(m2-m1)

*100%

Pour le Ciment :

- Dans un creuset en platine, peser 2g de peroxyde de sodium, y ajouter y 1g de ciment a

analyser puis bien homogénéiser ;
- Recouvrir le mélange par 1g de peroxyde de sodium ;
- Placer le creuset au four a 510°C pendant 30min ;
- Laisser refroidir dans un dessiccateur ;

- Dans un bécher de 400ml, y mettre le creuset puis ajouter 150ml d’eau distillée et S0ml

d’acide chlorhydrique a 37% ;

- Attendre jusqu’a dissolution totale et obtention d’une solution limpide puis rincer le

creuset ;
- Ajouter Iml ou 5 gouttes d’acides sulfurique a 1+1 ;
- Porter le mélange a ébullition ;

- Lorsque des cristaux commencent a apparaitre, placer le bécher sur bain marie jusqu’a

obtenir une poudre sec ;
- Ajouter 10ml d’acide chlorhydrique a 37% et bien mélanger ;
- Replacer sur bain marie jusqu’a obtenir encore une poudre ;
- Ajouter 10ml d’acide chlorhydrique a 37% et 50ml d’eau tiede ;

- Bien mélanger a la baguette puis filtrer la solution avec de 1’eau chaude sur papier

Medium 102 ;
- Reécupérer le papier filtre ;

- Placer le papier filtre dans un creuset en platine vide préalablement peser vide (m;) ;
- Calciner dans un four a 550°C pendant 15min puis a 1100°C pendant 1heure ;
- Laisser refroidir dans un dessiccateur, puis repeser le creuset, noté (my).

- Récupérer la solution filtrat dans un ballon de 500ml.

La proportion de gypse est calculée par la formule :

% SiOz =

7- Analyses des Oxydes Ca, Mg, Fe, Al

Formules de quantification des oxydes :
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V1« V2«

% Ca0 = 1,6824% L % MgO = 1,2003% 2L
1g 1g
V3x V4x

% Fe,05 = 1,1977% 2 % Al,Og = 0,7647% 2L
1g 1g

Avec : f = Facteur de ’EDTA
Mode opératoire :

Les solutions filtrats récupérées lors de 1’analyse de la silice seront utilisés pour ces
quantifier les différents oxydes présents dans le ciment/clinker.

FeOs Al:03
» Dans un bécher de 400ml, introduire » Récupérer la solution obtenue aprés
100ml de la solution a analyser prélever a dosage de I'oxyde de fer III ;
la pipette ; » Ajouter 5ml d’acide acétique glacial ;
= AjusterlepHa: = AjusterlepHa:
1,50,5 avec une solution NaoH a 4N. 310,1 avec une solution d’acétate

d’ammonium.
= Indicateur coloré :

0,3g d’acide sulfosalicique + 0,5g de = |Indicateur coloré :
glycine. 3 gouttes de complexonate de cuivre +
10 gouttes de PAN.
= Dosage:
Doser la solution par une solution d’EDTA = Dosage:
a 0,03M. Doser la solution par une solution
d’EDTA a 0,03M.
= Virage:
Toutes les molécules de Fe,0; seront = Virage:
dosées lorsque la solution rose sera Toutes les molécules de de Al,O; seront

dosées lorsque la solution passera du
Rose a un




ool Al dce ot dates (Sulmiw Aol

@ uld aliisl) g a gtall il
+oOALULt OLAL COACLC.A Ol HOAHK.® | Ho® r} *Q

| X

|

toPelolt | +C.O0.IElI N +OlEXELE] - X O

UNIVERSITE SIDI MOHAMED BEN ABDELLAH DE FES FACULTE DES SCIENCES ET TECHNIQUES DE FES

CaO MgO
- Dans une éprouvette de 100ml, introduire - Dans un bécher de 400ml, introduire
50ml de la solution a analyser prélever a 50ml de la solution a analyser prélever a
la pipette ; la pipette ;
- Compléter a 100ml avec de I'eau distillée ; - Diluer avec 100ml d’eau distillée ;
- Verser la solution dans un bécher de - Ajouter 50ml de triéthanolamine (1+4) ;

250ml ;

- Ajouter 50ml de triéthanolamine (1+4) ; .
> AjusterlepHa:

10,5+0,5 avec une solution NaoH a 4N.
» AjusterlepHa:

12,510,5 avec une solution NaoH a 4N. . i
> Indicateur coloré :

Méthyl thymol ou Bleu de thymol.
> Indicateur coloré :

Mélange de calcéine +méthyl thymol.

> Dosage :
Doser la solution par une solution d’EDTA a
> Dosage : 0,03M.
Doser la solution par une solution d’EDTA a
0,03M.
» \Virage:
Toutes les molécules de CaO seront
> Virage: dosées lorsque la solution passera du

) Bleu au
Toutes les molécules de CaO seront

dosées lorsque la solution passera du vert
au rose.
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Etude Chimiométriques:

Optimisation du processus de formulation du ciment CPA CEM I-42,5R

A-Naissance du Projet d’optimisation :

Guinée : un accord de 15 milliards de
dollars signé pour le gisement de fer de
Simandou

Mines : la Guinée signe un accord
pour relancer Simandou

ETAPE. Un temps suspendue, I’exploitation du plus grand
gisement de fer au monde va reprendre apres la signature d’un
accord de 1'Etat avec les compagnies miniéres WCS et Rio Tinto.

Par Le Point Afrique

Publié le 30/03/2022 & 17h00 £) () (W) s ks
Figure 24:Extrait journal du projet Simandou

Contrat de 3 ans signé avec I'industrie Gl Ciment pour la fourniture de 50.000 tonnes de ciment type
CPA avec une production moyenne de 35 tonnes par jour.

B- Objectifs du Processus d’Optimisation :

Optimiser les pourcentages des matiéres majoritaires dont le Clinker, le Gypse et la Pouzzolane
et Etudier ’influence de ces facteurs sur la Résistance et le temps de Prise du Ciment de type CPA.

C- Etapes du processus d’optimisation :

1. Plan Factoriel Complet : pour voir I'influence des facteurs sur les réponses.
Plan de Surface de Réponse Composite Centré : pour optimiser les reponses.

3. Validation du Modéle : démontrer que les résultats correspondent aux spécifications
préétablies a I’avance avec degré de confiance élevé « Nouvelles Approches »

Plan Factoriel Complet : Minitab
e Niveaux des facteurs et Matrice d’expérience :

%GYPSE | %KLINKER | %POUZZOLANE| PRISE | RESISTANCE

-1 -1 -1 35 38
1 -1 -1 65 38

-1 1 -1 60 50
1 1 -1 70 50
-1 -1 1 55 42
1 -1 1 65 42
-1 1 1 60 51
1 1 1

0 31
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NIVEAU -1 NIVEAU +1
% GYPSE 4 5
% CLINKER 90 92
% POUZZOLANE 4 5
Pareto Chart of the Effects Pareto Chart of the Effects
[response is RESISTANCE: @ = 0,05) (response is PRISE: @ = 0.05)
Term g Term g
Faciar Mame Faclor Mamne
& a WEYPSE A u WEYPSE
B WKLINKER B WKLINKER
< C %POUZTOLANE B c GPOUZZOLANE
BC AR
Al BC
AR AR
AR [
A A
a 2 3 [ a [ 12 M 2 M P a 0
Effect Effect
Figure 25: Plan factoriel complet
Regression Equation in coded Units
PRISE = 62,50 + 5,000 $GYPSE + 2,500 %KLINKER
RESISTANCE = 45,25 + 5,250 $KLINKER + 1,250 %$POUZZOLANE - 0,7500 $KLINKER*$POUZZOLANE
Regression Equation in Uncoded Units
RESISTANCE = -1058 + 12,00 $KLINKER + 139,0 %POUZZ - 1,500 %KLINKER*%POUZZ
PRISE = -210,0 + 10,00 %GYPSE + 2,500 $KLINKER
R® = 100%

Interprétation :

>

>

Prise : les facteurs qui influent sur la prise sont le %gypse majoritairement et le %clinker de
fagon positive.

Résistance : résulte de I’influence positive du clinker majoritairement et de la pouzzolane, avec
une interaction négative entre les deux.

Plan de Surface de Réponse Composite Centré : Nemrodw
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Y%KLINKER

2 N2 ;.
v Résistance
e \

N X1
+1.50-1700 -0.50 §.00 >80 1.00°}. 50
74 ’ v J N

Figure 26: Plan surface composite centré

Fonction de désirabilité / Reponse Optimizer:

Pour avoir Prise = [55-65] min et Résistance = [42-46] MPa, les niveaux a utiliser sont les suivants :

0.000000 |%GYPSE 4.00
0.000000 %KLINKER 90.00
£ 10.000000 %POUZZOLANE 4.50

Bl

Figure 27: Fonction désirabilité

Avant / Aprés Optimisation :

7]
oEGisiM ET UHEURE : 30.04.2022 ol 1. .
YAPILAN DEGISIKLIK : CEM 1 42,5 R Uretiminde algi %S den % 52,5, 2 P ul
il niyle. e
% BILESIM HEDEFI % BILESIM HEDEFI | weissmueoesi |

[KUNKER NKER kR
[CLINKER 920 jcunken 76 cunker
IMACHEFER MACHEFER o
PuzoLAN PuzoLAN vy g
PozoLan 5 POZOLAN ! pa pOZL
PozzoLaNE we |
ALt AL
Gresum 4 v
GYPSE Ve
CURUF
st
[HYDROLIC

ORETIM HEDEF!

[PRODUCTION T

(OBIECTIFS DE
32 s

um

Figure 28: Avant et Apres optimisation
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Il- Validation Analytique du modéle :
1- Data Base:
En utilisant les nouveaux pourcentages, nous avons effectué de nouvelles

mesures du temps de prise en 3 jours différents avec 4 répétitions.

Niveau % GYPSUM | xeponse analytigue (PRISE)
Série n°1 | Série n°3
4 53 56
4 55 57
1 4 58 54
4 52 55
5 62 69
5 5 63 61
5 65 62
5 65 65
niveau % KLINKER |eponse analytigue (RSISTANCE)
Série n°1 Série n°3
91 42,5 43,5
1 91 42,6 42,9
91 43,8 43,5
91 43,4 44
92 45 46,7
> 92 45,7 46,1
92 45 45
92 46 46,1
4 Homoscédasticité :
TEST DE COCHRAN
p
i1 shn - Zsi: Co etz Cis2am
=1
2,932 6,455 6,455 0,386 0,688 0,939
TEST DE COCHEAN RESISTANCE
P
51:n=_x ZS{E Coctents Cisoas
=1
0,814 1.054 0,772 0,939

Ccal < Ctab, La dispersion des résidus est homogene. C'est une propriété
souhaitable puisque si les residus correspondent bien a des aléas de mesure, il n'y a pas de
raison que la dispersion de ces résidus change en fonction des valeurs du prédicteur.

2- Droite de régression :
%+ Prise:
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Série 1 Série 2
PENTE | CONSTANTE PENTE CONSTANTE
8,75 20 12 5,5
Prise;=20+8,75%Gypse Prise,=5,5+12%Gypse
R? 80,49% | | 90,78%
4+ Résistance :
Série 1 Série 2
PENTE CONSTANTE PENTE CONSTANTE
1,825 -122,475 3,975 -318,775
Résistance;=- Résistance,=-
122,48+1,82%Klinker 318,78+3,98%Klinker

83,97%

R2 |

| 90,89%
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Série 3

PENTE | CONSTANTE

9,75 15,5

Prise3=15,5+9,75%Gypse

76,36%

Série 3

PENTE CONSTANTE

2,225

-158,725

Résistance;=-
158,73+2,23%Klinker

| 80,17%

Les R2 tres élevés, cela signifie que I'équation de la droite de régression est capable de
déterminer presque 100 % de la distribution des points. Cela signifie alors que le modeéle
mathématique utilisé, ainsi que les parameétres calculés sont ceux qui déterminent la distribution

des points.
3- Etude de la Justesse :
. Réponse analytique (Prise) %Gypse récuperée
N %GYPSUM
Iveau | 7% Série n°1 | Série n°2 | Série n°3 | Série n°1 | Série n°2 | Série n°3
4 53 3,77 4,13 4,15
1 4 55 4,00 4,13 4,26
4 58 4,34 4,04 3,95
4 52 3,66 3,96 4,05
5 62 4,80 4,79 5,49
> 5 63 4,91 4,96 4,67
5 65 5,14 4,96 4,77
5 65 5,14 5,29 5,08
Moyenne Biais B % R%
4,07 0,07 2% 102%
4,00 0,00 0% 100%
4,94 -0,06 -1% 99%
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Linéarité de la justesse

5,06 0,06 1% 101%
O y=0964x+0,1799 o
5 R?=0,9885 ...
o
>
(&}
v
b
o
>
2
X0 1 2 3 4 5
%GYPSUM introduits
Intervalle Biais = [-1; 2]
La méthode peut étre considérée juste car
zéro appartient a I'intervalle du biais.
%KL Linéarité de la justesse
Sérii
n°l
o y = 3,9438x - 263,18
%,1 o R? = 0,9907 -
972 § e
988 3 T
956 x 0.
101, =X [ R
1016 91 91 91 91 92 92 92 92
102,] %CK introduit
102'7 () Introauits
4- ETude de la Tigelnte :
Anova Prise :
Niveau 1 Niveau 2
Série n°1 | Série n°2 | Série n°3 Sérien°l | Sérien°2 | Série n°3
3,912 4,279 4,309 4,979 4,971 5,692
4,149 4,279 4,415 5,098 5,143 4,841
4,505 4,193 4,096 5,335 5,143 4,947
3,794 4,106 4,203 5,335 5,489 5,267
5. Cv, S. CV,
[ 020 486 0.27 5.28
Sn CVe S CVey
0.20 4 86 0,27 5.28

Anova Résistance :
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Miveau 1 Niveau 2
Série n' 1 |Série n” 2 [ Série n' 3 Série n 1 [Série n 2| Série n'3
96,151 94,031 | 96,506 101,082 | 96,044 | 102,348
97,247 94,031 | 96,955 101,630 | 96,547 | 98,753
98.890 | 93,780 | 95,607 102,726 96,547 99,202
95,603 | 93,528 | 96.056 102,726 97,553 100,551
5, Cv, = CV,
0.91 0,95 0,73 074
=1 CVgy S5n CVyy
0.91 0,95 0,73 0,74
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Les coefficients de variations de la répétabilité et de la fidélité intermédiaire sont inférieurs a 10%.
La méthode fournis donc des résultats fideles.

5-

Intervalle de Tolérance :

Pour la Prise :

é Niveaw | %Gypse | R B, v, B 0, k 1j U
E 1 4 0,000 1,000 10,6667 0.90 1.812 1.886 -1,28% 10,88% |
U W B 0000 | . 1000 | 106667 | U S 18z . 1886 | 1246% | 1246% ;
Limite Accep | Limite d'accep
0
Niveau Y6Gypse Biais Lj Uj inf Sup
1 4 1,80% -7,28% 10,88% -20% 20%
2 5 0,00% -12,46% 12,46% -20% 20%
Profil d'Exactitude
30,00%
2000% 0 eeeecececscccccecsccceceos=e=
10,00%
0,00%
-10,00%
-2000% 000 eeecececcccccccccccccce=--
-30,00%
4 5
% Gypse
===« Limite Accep inf ===« Limite d'accep Sup Lj Uj Biais
Pour la Résistance :
R, B, v, B Q. k Lj Uj
0,000 1,000 10,6667 0,90 1812 [ 188 | 3.50% 7,090
0000 1000 10,6667 ) 1.812 1.386 T 3.58% 6,48%
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Miveau | “ELINKER Biais Lj Uj imite Accep iflmite d’accep Sup
1 4 530 3,50 T.09% =20 200
2 5 5.03% 3.58x% 6. 48 =20 200

Profil d'Exactitude
25,00%
2000% | eeeeeccecccccecceccscco—co=-
15,00%
10,00%

5,00%

0,00%
-5,00%
-10,00%
-15,00%
220,000 BT i v i, o o e i < i

-25,00%
91 92
%Klinker

===« Limite Accep inf ===« Limite d'accep Sup Lj Uj Biais
Le
profil d’exactitude montre que le modéle est valide pour cette méthode.
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CONCLUSION

Le but essentiel de ce travail, était de mettre en évidence I’importance du controle de la
qualité dans 1’industrie cimentiére et arriver a caractériser physiquement et chimiquement le
ciment produit par I'unité de GI.

En effet a travers les essais effectués et les résultats obtenus notre ciment répond bien
aux attentes définies. Le laboratoire de controle de qualité joue un role majeur dans 1’industrie
cimenticre. Il est le plus important service au sein de 1’usine puisqu’il a pour tache la
vérification de la conformité de réalisation des différentes étapes de la production, depuis les
matiéres premiéres jusqu'au produit fini : le ciment. Il constitue une auto-évaluation pour le
laboratoire de I'entreprise et permet d'y construire une réelle capacité de réaction et
d'anticipation afin de rester conforme aux standards en vigueur et aux normes guinéennes de
production de ciments.

L’optimisation a permit a I’entreprise d’obtenir plusieurs millions de gain :
Gain pour ’entreprise durant ce projet de 3ans
Clinker : de 92 a 91% = 1% de gain
Gypse : de 5 a 4% = 1% de gain

Soit un gain de 500 000Kg de Ciment et 500 000Kg de Klinker sur toute la durée du projet
Simandou.

Mon stage effectué a la Société GI Ciment était une période précieuse pour comprendre
le procédé de fabrication du ciment et essayer de saisir de plus pres des sujets techniques dans
le cadre de ma formation a la chimie industrielle.

DATE DE DEBUT DU STAGE : 09/ 03 / 20022
DATE DE FIN DE STAGE : 11/07 /2022
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Titre: Formulation et Analyses physico-chimiques du Ciment Portland et Optimisation du
Processus.

Résumé

La qualité est devenue une obligation vitale de compétitivité et de pérennité des
entreprises. Le contréle Qualité, ajouté a d’autres paramétres de Performance d’un processus ou
d’un procédé, convergent vers un seul objectif : D'optimisation et 1’amélioration des
performances du ciment. A cet effet, nous sommes appelés a définir et a mettre en ceuvre une
véritable démarche d’amélioration de la qualité de leurs produits et services. Mais pour se faire,
nous devons préalablement étudier et maitriser les caractéristiques physico-chimiques du
ciment.

Nous avons donc procédé a travers tous les essais réalisés, a la mise en place de ce nouveau
paramétre de contrble pour atteindre cet objectif. Durant, les 4 mois de ce stage, j’ai eu la
chance de créer d’une base de données pour mener & bien mes essais grace a des outils
statistique tels que la régression linéaire simple, nous permettant d’anticiper dans les meilleurs
délais, les résultats, a condition que la méthode soit validée.

Mots clés: Ciment, Optimisation, Normes, Validation, Formulation.



