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Résumé

L'objectif de notre étude est d'élaborer des kageopolymeres qui ont des propriétés
physiques exceptionnelles et un impact positif I&mvironnement par rapport au ciment

conventionnel.

Dans ce travail, le métakaolin est utilisé commdéiéna premiere, ou ce dernier est obtenu par
la calcination du kaolin de DjbelTamazert a 800EE.procédé de synthése consiste a faire
dissoudre la poudre de métakaolin dans une solataaiine (KOH) + A}O3 pour I'obtention

des géopolymeres qui sont des matériaux amorphssrouicristallins.

La diffractométrie des rayons X, la technique deTBEnfrarouge et les essais mécaniques
sont des techniques utilisés pour la caractérisad® ces geopolymeres et pour confirmer

aussi I'excellence de ces matériaux.

Mots clés :Sciences de I'environnement, Géochimie, Géopolynoition alcaline, kaolin.



Abstract

The objective of our study is to develop geopolylmaders with exceptional physical
properties and a positive impact on the environrnesenipared to conventional cement.

In this work, metakaolin is used as a raw matewakre the latter is obtained by the
calcination of kaolin from Djbel Tamazert at 800°Khe synthesis of process consists of
dissolving metakaolin powder in an alkaline solnt{&OH) + Al,O3 to obtain geopolymers
which are amorphous or semi-crystalline materials.

X-ray diffractometry, the BET technique, thermadbyses, scanning electron microscopy,
infrared and mechanical tests are techniques wsdtld characterization of these
geopolymers and also to confirm the excellencéhe$e materials.

Keywords : Environmental, sciences, geochemistry, geopolyaikaline, solution, kaolin.
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Introduction Générale

Les enjeux climatiques liés a la production du citngortland sont énormes. En effet la
production d‘une tonne de ciment portland émetremviL tonne de CQOdans |'atmosphere.
L‘industrie du ciment contribue ainsi pour 5-8% miésion mondiale de C{®t rejet des gaz
tels que NOX et SOX responsables de I'‘effet deesetrde pluies acides. Ceci a un sérieux
impact sur I‘'environnement. Afin de pallier ces lfggames environnementaux de nouveaux

liants ont été développés, parmi lesquels les disngdopolymeres. [1]

Le ciment géopolymére est un liant obtenu par atitm de matieres premieres : les
aluminosilicates « kaolin, métakaolin, laitier, degs volantes...» associés a des solutions
alcalines « NaOH, KOH, silicate de sodium, silicdéepotassium...» créent un véritable liant
performant et durable. Des travaux de rechercheéérianrs ont montré que les liants
géopolymeres ont des propriétés mécaniques égalesupérieures aux liants de ciment
portland traditionnels, une bonne résistance auutelsatempératures et aux produits
chimiques. Cependant, l'attribut d'état Les prda@siéohysiques telles que l'ouvrabilité et le

temps de prise n'ont pas été largement étudiés. [2]

L’Algérie est parmi les pays qui disposent de nauRrgisements d’argiles comme celle
provenant de la wilaya de Jijel, Daira d’El Milia grécisément de la région de Tamazert.
L'utilisation de ce type de kaolin dans les apglaas industrielles est importante a cause de

leurs propriétés physicochimiques spécifiques. [3]

Ce travail s’inscrit dans le cadre d’élaboratiors dgopolymeres a partir de kaolin de
DjbelTamazert. Notre mémoire se compose de dewndgesaparties :
La premiére partie est dédiée a I'étude bibliogiqupd, elle se divise en deux chapitres :
* Le premier est consacré a des généralités sumient, ses principaux constituants
ainsi que sa chaine de fabrication.
* La deuxieme comporte des généralités sur les ggmgoes, les matieres premiéres
nécessaires a leurs formulations, leurs strucetrees différents domaines d'utilisation.
La deuxiéme partie est consacrée aux études exgr@alas et aux analyses des résultats, elle
est structurée comme suit :
* Une description détaillée de toutes les techniqless,matériaux et les méthodes
utilisées.

 Le quatrieme chapitre présente les résultats obterti leurs discussions.
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Chapitre | Généralites sur le ciment

1. Historique :

Il'y a plus de 2000 ans, les Romains et les Graeaient déja fabriquer du liant hydraulique
en faisant réagir de la "chaux éteinte" [Ca(QHgt des cendres volcaniques. L’histoire du
ciment moderne a commencé en 1756 par John Smegatoa pu clarifier l'influence de
I'argile sur les caracteres hydrauliques du cadcaprés calcination. En 1796, James Parker
découvre le ciment prompt gu'’il baptise commercraat « Ciment Romain ». [4]

En 1817, le Francais Louis Vicat, étudiant scianiément et non plus Empiriquement,
comme ses prédécesseurs, les chaux hydrauliquesuwl# les principes chimiques des
ciments et définit leurs régles de fabrication. gilen est-il considéré comme l'inventeur du

ciment moderne, mais il publie ses travaux sansdoeede brevets. [5]

C'est I'Anglais Joseph Aspdin qui fait breveterl®24 le ciment "Portland”, obtenu a partir
d'un procédé de calcination combinant la cuissoncaleaire et d'argile dans des fours
alimentés au charbon. La dénomination "Portlandg simplement a la similarité de couleur
et de dureté avec la pierre de Portland (Sud degl&terre), est a I'heure actuelle toujours
employée dans l'industrie. [6]

2. Définition :

Le ciment est un liant hydraulique, c’est-a-dirematériau finement moulu qui, gaché avec
de I'eau, forme une pate qui fait prise par sugaéhctions et processus d’hydratation et qui
apres durcissement, conserve sa résistance etbiité&siméme sous 'eau.

Dans le langage courant, le terme de ciment peaitséurce de confusion lorsqu’il est Utilisé

pour désigner a la fois la poudre de ciment, la ui ciment et le produit obtenu apres

Durcissement. [7]



Chapitre | Généralités sur le ciment

Figure 1.1 : le ciment, un liant hydraulique. [8]

3. Les cimenteries en Algérie :

Le Groupe Industriel des Ciments d’Algérie “Grou@dCA” a été créé en date du 26

novembre 2009. Il est composé de (23) filiales sisées, dont (14) cimenteries, (3) sociétés

de Granulats et BPE, une (01) société de distohutdeux (02) sociétés de maintenance

industrielle, un (01) centre d'assistance techniqua (01) centre de formation et

perfectionnement, et une (01) société de gardienriy
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Figure I.2 : Localisation des cimenteries d’Algérie.
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07 Cimenteries dont le Capital social est détenuZ00 %

 Société des Ciments d’Ain El Kebira (SCAEK).
 Société des Ciments d’Ain Touta (SCIMAT).

* Société des Ciments de Hama Bouziane (SCHB).
* Société des Ciments de Tébessa (SCT).

* Société des Ciments de I'Algérois (SCAL).

» des Ciments de Saida (SCIS).

 Entreprise des Ciments de Chlef (ECDE).

05 Cimenteries dont le Capital Social est détenu@b% :

» Société des Ciments de Béni Saf (SCIBS), dont petadasocial a été ouvert a hauteur
de 35% au profit du Groupe Pharaon (Arabie Saoudite

» Société des Ciments de Zahana (SCIZ), dont lealagotial a été ouvert a hauteur de
35% au profit de la société ASEC (Egypte).

* Société des Ciments de Sour El Ghozlane (SCSE@®) |elaapital social a été
Ouvert a hauteur de 35% au profit de la société BUINICEM (ltalie).

» Société des Ciments de HadjarSoud (SCHS), dontajpitat social a été ouvert a
hauteur de 35% au profit de la société BUZZI UNICHMlIie).

» Société des Ciments de la MITIDJA (SCMI), dont kpital social a été ouvert a

hauteur de 35% au profit du Groupe Lafarge (France)

Production Ciment (tonne) :
* Clinker : 9 492 463 tonnes.
» Ciment : 11 216 140 tonnes.
» Expéditions : 11 032 215 tonnes.
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SCIMLAT
1095

ECDE

Figure 1.3 : Tauxde contribution ventes ciments a I'échelle groGpeA Annee 2012. [10]

4. Principaux constituants de ciment :

4.1. Matieres premiéres principales :
4.1.1. Le calcaire :

Le calcaire est une roche sédimentaire carbonat#aposée d’au moins 50% de calcite
CaCQ (ou carbonate de calcium) et pouvant conteniradedlomite, de l'aragonite. Les
calcaires se forment soit par accumulation de feagmde squelettes ou de coquilles calcaires
(coraux, bivalves, foraminiferes...), soit par préefion chimique ou biochimique de

carbonates de calcium. [11]

Figure 1.4 : Roche calcaire. [12]
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4.1.2. L'argile :

L’argile se définie par des grains de taille tresitp présenté par des phylosilicates qui sont

sous forme d’empilement de feuillets.

Les argiles sont des composés minéraux, ils setéaisent par une forme géomeétrique sous
forme de plaquettes (feuillets) de silicate empiléc un espace interfoliaire plein des cations

compensables.

Un matériau argileux est une roche sédimentaireesiguelle a grains tres fins contenant au

moins 50% de minéraux argileux. [13]

Figure 1.5 : Rocheargile. [14]

4.1.3. Autres éléments argileux calcaires :

Un calcaire argileux est une roche sédimentairdamgé de calcaire(CaGpdans une
proportion de 95 % a 65 % et d’argile dans une @ntign 5% a 35%, les termes de « calcaire
marneux » ou de « marne calcaire », parfois usilisént impropres car ils associent un des
éléments constitutifs (le calcaire) avec un méladgecalcaire et d’argile (marne). Ses
éléments principaux nécessaires a la fabricatiotirdent.

- La présence de calcaire est due a la décomposigcssédiments. On trouve quelquefois le
calcaire argileux présent dans une alternance rdeestavec des marnes, c’est un type de
formation marno-calcaire. En fonction de la digitibn de I'argile au sien du calcaire, les

caractéristiques mécaniques et la résistance & Vadent fortement. [15]

4.2. Les matieres secondaires (les ajouts) :

Ces constituants sont introduits au clinker, cjgstirquoi ils sont appelés "les matieres
secondaires”, leurs objectifs est de modifier ceeta de ses propriétés pour résoudre les

différents problemes qui se posent lors de la satitin de certains ouvrages, On rencontre

CJ
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plusieurs ajouts cimentaires parmi lesquelles Ldgier, le gypse, Fumée de silice, Fillers,
Cendres volantes, la Pouzzolane....

4.2.1 Le laitier :

Le laitier est un déchet pierreux séparé des mélansxde la fusion ou de l'affinage du
minerai. Sous-produit de la métallurgie et de labostion, le laitier est composé
principalement d'un mélange d'oxydes de silicesaldre, de phosphore et d'aluminium. I

sert de matériau pour la construction de routefatlast ou de source d'engrais phosphatés.
[16]

Figure 1.6 : Echantillon de laitier granulé. [17]

4.2.2 Le gypse :

C’est une espece minérale composée de sulfatetBydieacalcium de formule CagQ@H,0.

Le mot gypse désigne aussi une roche sédimenta@ogtique qui peut étre accompagnée
par des impuretés minérales comme l'argile et dgliee et il permet de fabriquer le pléatre.
[18]

Figure I.7 : Le gypse. [19]
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4.2.3 Fumée de silice :

Constituant éventuel des ciments et/ou additiomiéndle des bétons, composé de particules
vitreuses et sphériques tres fines .La fumée dee glovient de la réduction de quartz de
grande pureté par du charbon dans des fours aeutrigue utilisés pour la production de
silicium et d'alliages de ferrosilicium ; elle gstrmée de particules sphériques trés fines
(environ 0,001 mm) contenant au moins 85 % en mass#ioxyde de silicium amorphe. La
teneur en silicium élémentaire, si elle est déteémiconformément a I'ISO 9286, ne doit pas

étre supérieure a 0,4 % en masse. [20]

Figure 1.8 : Fumée de silice. [21]

4.2.4 Les Fillers :

C’est un granulat composeé d'éléments de treepatimensions utilisé soit comme charge de
remplissage pour augmenter la compacité notammemt lbéton, d'un sol, soit comme
constituant de certains liants hydrauliques (cimgrgoit comme agent de rigidification des

mélanges bitumineux. [22]

Figure 1.9 : Fillers calcaires. [23]
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4.2.5 Cendres volantes :

Les cendres volantes constituent une matiére prenigeressante pour la fabrication de
certains ciments, voire pour la formulation de bhétcElles appartiennent alors a la famille
des additions pour béton. Elles sont le résidunfiere divisé résultant de la combustion du
charbon pulvérisé. Elles constituent un produit érah pulvérulent, consécutif du

dépoussiérage des fumées rejetées par les centratesques, qui utilisent du charbon broyé
comme combustible en présence ou non de matériawo-@dombustibles. Ces cendres sont
obtenues par précipitation électrostatique ou mfoarde particules pulvérulentes contenues

dans les gaz de fumée des chaudieres. [24]

Figure 1.10 : Cendres/olantes. [25]
4.2.6 La Pouzzolane :

Le terme de pouzzolane provient de Pouzzoles, nomedville italienne de la région de
Naples. C’est une roche siliceuse d’origine volqgasj faiblement agglomérée, friable, dont
la couleur varie du gris au rougeatre, utiliséeuiepAntiquité comme constituant secondaire

des ciments et des mortiers. [26]

Figure I.11 : La pouzzolane. [27]
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4.3. Les matieres de Correction :

Le mélange Calcaire (CaGD argile (SiG-Al>,O3) peut étre corrigé par apport de bauxite,
oxyde de fer ou autres matériaux fournissant leggément d’alumine et de silice requis, ils

existent plusieurs matieres de correction parnguees on cite : le minerai de fer, le sable,

la bauxite ...

4.3.1. Le minerai de Fer :

Le minerai de fer est une roche composé d'oxydds etrbonates de fere but de ce élément
est d’'apporter un plus d’oxyde de fer {6¢) dans le mélange cr&es formes minérales les plus
importantes sont la magnétite §Pg, 72,4 % de fer métallique), 'hématite {6g, 69,9 % de
fer métallique) et la sidérite (FeG@48,29 % de fer métallique). [28]

Figure [.12 : Mineraide fer. [29]

4.3.2 Le sable :

Le sable est un sédiment meuble composé de milllerspetits grains issus de la
désagrégation de roches. Sa composition chimidqueessriche en silice SKO Il peut révéler
jusqu’a 180 minéraux différents (quartz, micasggphths) ainsi que des débris calcaires de

coquillage et de corail. [30]

Figure 1.13 : Le sable. [31]
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4.3.3 La bauxite :
La bauxite est une roche sédimentaire blanohege ou grise, caractérisée par sa forte teneur
en alumine AIO; et en oxydes de fer. Cette roche constitue lecipd@h minerai permettant la

production d'aluminium et de gallium.

Elle se forme par altération continentale en clictetud et humide. De structure variée, elle
contient dans des proportions variables des hylidisdumine, de la kaolinite, de la silice et

des oxydes de fer qui lui conferent souvent uneratibn rouge. [32]

Figure 1.14 : La bauxite [33]

5. Chaine de fabrication de ciment :

La mise en ceuvre de deux matieres essentiellesoms mil s’agit du calcaire et 'argile, et
parfois quand la nécessite le demande on fait Epppales matieres de correction telle que le
sable et minerai de fer ; ces matiéres de correstmt utilisées quand les matieres premiéeres
de base pauvres en silice et en oxyde de fer.

5.1 Extraction :

Les matieres premieres sont extraites des carri€raditionnellement, I'extraction se faisait
par des moyens manuels (pics, pioches...). Onaure@ctuellement l'utilisation d’explosifs
(tirs de mine) pour faciliter 'extraction de lactte. Les blocs ainsi obtenus sont de la roche,
charriés par des pelles mécaniques et déposéesidammamions chargeurs. lls sont acheminés
vers les ateliers de préparation, ou débute lansformation (concassage). [34]
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Figure 1.15 : Carriere d’extraction d’argile et de calcaire.

5.2 Concassage

Le calcaire et I'argile sont ramenés au concaspaurdeux alimentateurs entrainés par des
moteurs de vitesse variable. La possibilité deat@mm de vitesse des alimentateurs assure le
controle :

- Du débit de concasseur.

- Des proportions de calcaire et I'argile qui peuvétre corrigées en fonction des valeurs
mesurées a I'échantillonnage.

- L'opération du concassage du mélange se fa#tidel'd’'un concasseur a battoire d'un débit
nominale de 1200T /h d’'un mélange cru égale 75%caleaire et de 25% dargile, ce

concasseur est pour réle de réduire le mélange gmamulométrie finale de 0 a 25 mm.

Figure 1.16 : Concassage des matieres premiéres au nivealcdgikxe.
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5.3 Pré homogeéneéisation :

Le mélange, acheminé a l'usine par transporteuvarpuest stocké dans un hall de pré
homogénéisation qui comporte deux tas (de 300@DABTonne) I'un en constitution l'aide
d’'un shaker et l'autre en reprise. Une correctistnpeévue au niveau du broyeur cru par ajout

de fer et de calcaire. Ces ajouts sont stockésatanstrémies.

Une trémie tom ponde 90 t recoit le mélange ; ceiteniere est alimentée de facon
discontinue a partir du tas de pré homogénéisgianun pont gratteur dont le débit peut
atteindre 450 t/h. [35]

Figure 1.17 : Hall de pré-homogénéisation.

5.4 Broyage du cru :

- Les grains de calcaire et d’argile sont intimehmealangés par broyage, dans des
proportions définies, en un mélange trés fin, appek cru ». A ce niveau, des corrections de
composition peuvent étre effectuées en incorpoeamtaible proportion, de la bauxite, de
I'oxyde de fer, etc. Le mélange cru est préparéraatiquement en fonction de la technique
de fabrication utilisée.

- La farine crue est homogénéisée et préte a tsoniet stockée dans des silos
d’homogénéisation.
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Figure 1.18 : Broyeurcru.
5.5 Atelier de Cuisson :
a. Préchauffeur :

Le cru est préchauffé jusqu’a 950°C grace a dearggghurs Air/Solide a cyclones ou a grille.
La farine crue descend en tourbillons dans lesoogd successifs a contre-courant des gaz

chauds.

Lors de ce préchauffage, le phénoméne du calcaitervient. Cette décarbonatation
représente 60% du G@mis par la fabrication du clinker. [36]

Figure 1.19 : Préchauffeur
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b. Four Rotatif :

Le cru est introduit dans un four pour y étre éuitne température de 1450°C et une énergie
consommee se situe entre 3 200 et 4 200 kJ paetdarclinker, qui est le produit semi

fini obtenu a la fin du cycle de cuisson. |l seqadte sous forme de granules grises.

Le clinker est le résultat d'un ensemble de réastiphysico-chimiques progressives
(clinkérisation) permettant :

- La décarbonatation du carbonate de calciumr{dnhla chaux vive).
- La scission de l'argile en silice et alumine.

- La combinaison de la silice et de I'aloemavec la chaux pour former des silicates
et des aluminates de calcium. [37]

Figure 1.20 : Fourrotatif.

c. Refroidisseur :

Lorsque le clinker sort du four, a une températlgel200°C passe par un refroidisseur qui
assure trois fonctions principales :

- Refroidir le clinker sortant du four, p&it frais fourni par des ventilateurs a T = 90°C.
- Récupérer le maximum de chaleur contens tiaanlinker.

- Assurer la trempe du clinker par un refissdment énergétique et rapide. [38]
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Figure 1.21 : Refroidisseua grille.

5.6 Stockage Du Clinker :

Le clinker refroidit est transporté et stocké danshall de plusieurs dizaines de milliers de
tonnes, permettant ainsi d’assurer une continwgtéadproduction du ciment, y compris lors

des arréts de la ligne de cuisson pour la maintsnannuelle, par exemple. [39]

Figure 1.22 : Bulle de stockage du clinker.

5.7 Broyage Du Clinker :

Le clinker additionné de gypse comme retardateumpige avec une proportion qui ne
dépasse pas 5% et éventuellement de produit seoesm@aouzzolane, calcaire...) sont broyés

dans des broyeurs ciment pour obtenir le produitcfui est le ciment.
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Figure 1.23 : Broyeur ciment.
5.8 Stockage, Ensachage Et Expédition :

Le ciment fabriqué est ensuite stocké dans des silgprét a étre vendu soit par sacs ou en
vrac. A la sortie du broyeur, le ciment est tramgpoers des silos de grandes capacités qui
alimentent par la suite les ateliers d’ensachage lgs I'expédition en sacs, ou les dispositifs
de chargement et livraisons en VRAC. Donc les eijpdd comprennent le stockage du
ciment, son conditionnement (ensachage) en cawm@é&sbn par sacs ou via un vrac et son

chargement sur 'outil de transport (camion). Q'egérface de 'usine avec le client. [40]

Figure 1.24 : Stockage et expédition.
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6. Contrdle qualité des produits :

A chaque étape du processus de fabrication, desdtesqualité sont effectues : sur le

Cru pour vérifier si la composition est conformecahier des charges, sur le clinker pour
Vérifier sa composition et certains parameétres disson, sur les produits finis pour en
Accepter la commercialisation et vérifier leur aomhité aux normes en vigueur.

Les essais sont donc réalises tant sur les prosknits finis ou finis (analyses

Chimiques et minéralogiques), que sur les morti@mse les bétons, pour en vérifier leurs
Caractéristiques (prise, résistance mécanique[41).

Figure 1.25 : Desappareils pour le contréle qualité des produits.
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La nouvelle normalisation comporte cing types pgpaax de ciments présentés dans le

tableau suivant :

Désignations | Notation Clinker | Autres Constituants
constituants | secondaires
Ciment portland| CPA-CEM I 95-100 0-5
Ciment portland| CPJ-CEM II/A 80-94 6-20
composé CPJ-CEM II/B 65-79 21-35
Ciment de haut | CHF-CEM III/A 35-64 36-65 0-5
fourneau CHF-CEM I1lI/B 20-34 66-80 0-5
CLK-CEM lll/C 5-19 81-95 0-5
Ciment CPZ-CEM IV/A 65-89 11-35 0-5
pouzzolanique | CPZ-CEM IV/B 45-64 36-55 0-5

Il existe d’autres ciments comme :

o O A W DN P

Tableau I.1: Les différents types de ciment. [42]

. ciments (prise mer) (PM).

. ciments prompts (CNP).
. ciment Alumineux fondu.
. Ciments blancs.

. Ciment pour béton précontraint. [43]

8. Principales propriétés de ciment :

. ciments a faible chaleur d’hydratation initialeeneur en sulfures limitée.

Le ciment, ce liant hydraulique il a plusieurs piéf®s nous sommes présentés ici les

principales propriétés, ce sont les propriétésighgs et mécaniques.
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8.1 Propriétés physiques :

- La consistance :
La consistance est le pourcentage optimal d’eaypepunet d’obtenir une pate de ciment de
consistance normale. On utilise généralement I'epbale "Vicat" pour mesurer cette

consistance.

- La prise :
C’est le terme employé pour décrire le raidissdnderia pate de ciment. La prise est définie
comme étant le changement d’'un état fluide a unsélade. Le début de prise correspond a
'augmentation brusque de la viscosité de la p&ecioinent et a une élévation de sa
température. La fin de prise correspond a la tcansition réguliere et progressive de la pate
de ciment en un bloc rigide. Pour mesurer le teagpgiébit et de fin de prise, on utilise

généralement I'essai de "Vicat.

- Fausse prise :
Dans la composition des ciments la présence duegf@aSQ.2H,0) est indispensable. Si le
clinker est trop chaud ou s’échauffe trop au calusbroyage, il se forme alors un peut
déplatre (CaS® 1/2 HO) dont la prise trés rapide donne l'impressiomdidébut de prise,
c’est la fausse prise. Dans ce cas il ne faut sugas ajouter d’eau mais augmenter la durée

de malaxage.

- Expansion :
Les volumes des péates de ciment, les mortiemssebétons gonflent en présence d’humidité
ou d’eau. Les principales causes de I'expansioh:sexces de gypse, exces de la chaux libre

CaO et exces de magnésium libre MgO. [44]

- Masse volumique :
La masse volumique pour un ciment Portland (anBydsst entre 2900 & 3150 Kg/i’m

mesurée avec pycnometre a alcool.
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- Finesse du ciment :
Une propriété trés importante au ciment est carngétpar sa surface spécifique des grains
de ciment, exprimée en (éfg). Dans la normale est de I'ordre 3000 & 3508g¢m
Lors du gachage, si la finesse de mouture estgparsle la réaction d’hydratation est plus
rapide et complete au temps de contact avec llaanéme chose pour la résistance au jeune
age qui élevée. En revanche, un ciment plus sengibhduit au retrait plus important.
Est donc, la finesse de mouture influe sur la ikstet la cohésion de la pate de ciment a
I'état frais, ainsi que son pouvoir de rétentiaad'et la ressuée.
On utilise le perméabilimetre de Blaine pour mesuee finesse du ciment. La surface
spécifigue Blaine est souvent utilisée pour cladser ciments en termes de finesse de

mouture.

8.2. Propriétés meécaniques :

Les propriétés mécaniques de ciment sont leurstaésies a la compression et a la traction, et
sont déterminées par des essais sur mortier noninogmale) a 28 jours par éprouvettes
normalisées. En considérer la résistance du martisrme significative de la résistance du
ciment. Elle est liée a la classe de ciment e¢xgstimée en Mpa.

Le mortier utilisé est réalisé conformément a lam®EN 196-1. Le sable utilisé est un sable
appelé "sable normaliser CEN EN 196- 1 ".

Il'y a plusieurs classes de résistances pour chiggpeede ciment, les fabricants garantissent

des valeurs minimales et maximales. [45]
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9. Domaines d’utilisation des ciments :

ent

type de ciment

Domaine d’utilisation

CEMI 32.5

- Travaux de magonnerie, courants ou
travaux d’enduit.

CEMI 425N

- Béton de haute performance.

- Travaux de carrelage ou de revétements
sol.

- Béton prét a 'emploi.

- Préfabrication d’éléments précontraints.

de

CEMI Blanc

- Jointoiement de dalles de pierresieu
carrés larges, pavgs, dalles préfabriqué.
- Béton coloreés.

- Béton architectonique (esthétiques).

CEM 11 32.5/Aou B

- Travaux de magonnerie, confact
d’enduit (utilisé seul ou avec la chaux pout
confectionner des mortiers patards ....).

- Travaux routiers (réalisation des chauss
dépistes,....).

- Travaux de bétonnage en grande masse
barrage, pilles ....

- Bétons courants armés ou non armés
n’exigent pas des contraintes
particulierement élevés.

CEMII42.5/A ou B

- Constructions d’ouvrage d’art.
- Travaux routiers, autoroutes, pistes
d’aéroport, béton de voirie, dallages .....

ces,

- Béton prét a 'emploi.

Tableau I.2: Domaines d’utilisation des ciments. [46]
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1. Historique :

Les matériaux géopolymeres furent développés em daralternative aux polymeres
organiques. Les premiéres applications se trouvel@mc dans le domaine de la construction
navale, des résines, de la protection des strigctnmebois, des adhésifs résistants aux hautes
températures, des réfractaires, et dans de nombmruxes domaines. Le terme
géopolymeérisation regroupe toutes les réactionsistoamant un solide composé
d'aluminosilicate amorphe ou de silicate avec umlatien alcaline, avec ou sans silicate
soluble, sous différentes conditions expérimentadesgel d'aluminosilicate. C’est dans le
contexte de limiter les fortes catastrophes d’idies que Davidovits décide d’orienter ses
travaux vers la conception de nouveaux matériauansDcette quéte, il remarque une
similarité dans les conditions de synthese de iosrtmatériaux plastiques organiques d’une
part, et de minéraux feldspathoides et zéolitastedds au feu d’autre part. Ces deux types de
synthése se déroulent en milieu alcalin concerdtréa pression atmosphérique et & une
température inférieure a 150° C. Cependant ledisation principale aujourd’hui se situe
dans le domaine de la construction. [47]

Au début des années 1970, un scientifique frangageph Davidovits, découvre que sous un
bon ensemble de conditions, ces composantes pepleamtment réagir les unes avec les
autres pour former un réseau polymérique étendtgugipour la liaison d’aluminosilicates
(AlI-O-Si) .il a inventé le terme géo polymere poésigner cette nouvelle classe de

matériaux. [48]
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TR

Figure II.1 : Buildingsmade with alkali-activated binders based on slag :
a) in Lipetsk (Russia) from9219[49]
b) in Mariupol (Ukraine) frot®60. [50]

2. Définition :

Les géopolyméres sont des éco matériaux de typemgoes inorganiques aluminosilicates
obtenus par activation a température ambiante,eddaurce alumino-silicatée a faible teneur
en calcium par une solution d’hydroxyde alcalin. t9pe de matériaux a l'avantage de
pouvoir étre formulé a partir d'une large gammendeéraux d’aluminosilicate autre que le
kaolin et le métakaolin, comme les cendres volaress laitiers de hauts fourneaux ou de
minéraux naturels comme les argiles. [51]

3. Différents types :

Les géopolymeres sont actuellement développés @iqaigs dans 9 principales classes
de matériaux :

« Géopolymere a base de silicate.
« Geéopolymere a base de kaolinite.
« Géopolymere a base de métakaolin.

« Géopolymeére a base de calcium silico-aluminate.
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+ Géopolymeére a base de roches volcaniques.
« Géopolymeére a base de silices.

+ Géopolymere a base de cendres volantes.

« Géopolymere a base de phosphate.

« Géopolymeére a base d’organo-mineral. [52]

4. Chimie des Géopolymeres :

Les géopolymeres résultent d’'une réaction chimaqiee les matériaux aluminosilicates et
les solutions alcalines concentrées ; encore appslgutions activantes. Le nom chimique
utilisé pour désigner les géopolyméres est pobldi). Sialate est une abréviation de silicon-
oxo-aluminate et le réseau sialate est constitadé@mmedres Siket AlO4iés alternativement
par la mise en commun de tous les atomes d’oxydenkgure suivante présente la structure

de base du réseau sialate.

Figure 1I.2 : Structure de base du réseau sialate (tétraedbgeBAIO,).

Les poly (sialates) ont pour formule empirique {{8i02)zAIO2}p.WH-0O ou M désigne un
cation, P est le degré de polycondensation, z vdlad ou 3 et w décrivant I'hydratation du
composeé. Les poly (sialates) sont décrits commet édas chaines et des anneaux de
polyméres avec des cations’Sét AP* en coordination IV, avec des anion$ OLa figure

suivante présente la structure de ces polymeéres.
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Figure 11.3 : Structure des poly (sialates).

La structure sialate comporte une charge néggtivest compensée par un cation, tels que :
Na', K, Li*, c&*, B&*, NH," ou HsO".Les poly (sialates) n'autorisent pas la formaties
liaisons Al-O-Al. Bien gu’elles soient thermodynajmement défavorables ; elles ne sont pas
impossibles (Duxson, 2006). Quelque temps aprePqualovits ait utilisé la nomenclature
poly (sialates) pour décrire la structure des gBoperes, de nombreuses études sur les
zéolites et les minéraux aluminosilicates ont &éées. Une nouvelle notation a été
introduite par Engelhardt, pour décrire les squetetles aluminosilicates alcalins : la notation
Q" (mAl), ol n est le nombre de coordination de Pagocentral de silicium (Si) avec des
atomes de Si ou d’aluminium (Al) comme secondsiusjsn étant le nombre de Al second
voisin, avec & m< n<4. La figure suivante présente la structure de b@dimensionnelle
de la notation ®(mAl) ol n est égal a 4, correspondant a la vadbservée dans la matrice

géopolymere.
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Figure 1.4 : Structure de base tridimensionnelle de la notatiBnAl). [53]

5. Elaboration des Géopolymeres :

Les géopolyméres sont obtenus par activation akald'un solide inorganique

aluminosilicate.
5.1 Matériaux aluminosilicates :

Ce sont des matériaux issus de la nature ou despoduits de I'industrie. lls sont constitués
majoritairement de silice (SEpet d‘alumine (AfO3) d'ou leur non d‘aluminosilicate. Des
études récentes ont montré que certains matérialigsren alumine (ADs3) et en oxyde de
fer (FeOy); silice (SIQ) et oxyde de fer (lll) (F£3) peuvent aussi étre utilisés comme
précurseurs pour la géopolymérisation. Ces matésauat généralement ceux utilisés comme

ajouts lors de la fabrication du ciment Portlarainp eux on peut citer :

- Métakaolin :

Poudre de grande surface spécifique obtenue peainaabn broyage ou broyage calcination
d’'une argile composée majoritairement de kaolinitee Métakaolin est constitué

principalement de particules de silicate d’alumimenorphes ayant des propriétés
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pouzzolaniques, il est composé essentiellement d&®, Set d'Al,O; réactifs.

Les températures de calcination sont comprisee 800 °C et 850 °C suivant le degré
d’ordre de la kaolinite. Il se produit une réacti® déshydroxylation du matériau avec une
destruction de la structure cristalline initialendaisant a une amorphisation du matériau. Le

Métakaolin se présente sous forme pulvérulenteoas forme de suspension. [54

- Laitier granulé de haut fourneau :

Sous-produits de lindustrie sidérurgigue lors defdbrication de la fonte dans les hauts
fourneaux, les laitiers sont formés de constituants ferreux, des fondants et des cendres de
coke. Leur composition en oxydes et leur structuireuse obtenue par trempe a I'eau leur
conférent des propriétés hydrauliques latentegjuigpermet d’envisager leur utilisation en

tant qu’ajout dans les ciments.

- Cendres Volantes :

Les cendres volantes sont des matériaux minéraexint divisés, issus de la précipitation
électrostatique ou mécanique de particules mirgralentenues dans les fumées des
chaudieres alimentées au charbon pulvérisé. Ce dmmt des matériaux pulvérulents, de
texture majoritairement vitreuse et de composisdico-alumineuse ou silico- calcique. Les
cendres siliceuses ont des propriétés pouzzolamigiies cendres calcigues peuvent posséder
des propriétés hydrauliques et /ou pouzzolanigues.cendres volantes sont utilisées soit
addition au béton, soit comme constituant princgate que le clinker dans les ciments et
contribuent ainsi a la réduction des émissions @e. Elles peuvent étre utilisées dans
certains ciments de types CEM II, IV, et V. (VoIFNEN 197-1 pour plus de détails). [56]

- Scorie volcanique :

Elles sont obtenues lors des éruptions volcanigisent composés majoritairement de silice
(SiOy), d'alumine (AbO3), et d'oxyde de fer (F€s3). Des études récentes ont mis en évidence
leurs propriétés physicochimiques et étudiées laffsts comme ajouts dans le ciment
portland. Ce matériau bien qu‘étant un aluminosiBareste tres peu utilisé pour I‘élaboration

du ciment géopolymere, malgré son abondance eacm@ssibilité.
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5.2 Solutions activatrices :

La synthese des geéopolymeres passe par une étgmtivadion d‘une poudre
d‘aluminosilicate par une solution. Ainsi le chalg la solution activatrice est tres important
car les propriétés du produit obtenu en dépendetgrient. Glukhovsky (1981) a classifié les

solutions pouvant étre utilisé pour activer lesé@riatx silico-alumineux en six groupes :
* Alcalis, MOH.

* Sels d'acides faibles, MCO3, M,S0O;, M3PQy, MF.

* Les silicates, MO.nSiG.

* Aluminates, MO.nAl,Os.

* Aluminosilicates, MO.AI,Os. (2-6)SIQ.

* Sels d‘acides fort, M5Oy.AvedM est un cation alcalin généralemeritdt N4.

Les solutions alcalines (solution activatrice) phss utilisées pour la synthése des géopolyméoss, s
des mélanges d‘hydroxydes alcalins (NaOH ou KOHicale silicate de sodium ou de potassium
(N&SiOs, K,Si0s). Des travaux ont montré que la géopolymérisatish plus rapide lorsque la
solution alcaline contient le silicate de sodiumdmipotassium comparée a celle ne contenant que
I'hydroxyde alcalin, et que pour une solution coatet le mélange (NaOH + b&iOs) les propriétés

mécaniques sont meilleures. [57]

6. Mécanisme de formation :

Le mécanisme de formation des géopolymeres estleamPlusieurs auteurs ont
donnéune tentative d’explication aux différentegét qui animent le processus de géo-
polymérisation. Ainsi selon Atchlolilon peut lesd@mer en deux phénoménes :un meécanisme

de dissolution, suivi d’'une polycondensation sarse de gel.
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Figure 1.5 : Assemblage inorganique dans les géopolymeres.

Par ailleurs, un modele résumé en trois étapdase @répose par Glukhovsky en 19%h
effet selon ce dernier on a une réaction de ddginicoagulation, coagulation/condensation
et condensation/cristallisation. Les récentes &udenées par Duxson et al ont proposé un
mécanisme général de la réaction en cing étapes, lmanécanisme précis de la synthese
géochimique conduisant a une structure macromageulridimensionnelle reste dépendant
des matiéres premieres utilisées et n'est pas ertotalement élucidé. Le plus souvent, on
caractérise le constituant principal, & savoirilieade alcalin, par son rapport Si®aO qui

va déterminer le degré d’interconnexion et la @igede réaction. Ces étapes sont présentées a

la figure suivante : [58]
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Figure 1.6 : Processude la géopolymérisation. [59]

7. Structure des Géopolymeres :

La majorité des géopolymeres synthétisés a phetirdiverses sources de matieres premieres
sont des mélanges de patrticules cristallines et#oni cristallines d’aluminosilicates avec un
gel amorphe d’'aluminosilicate. Selon Davidovitss lgéopolymeéeres ont une structure
macromoléculaire semblable a celle des zéolithess sans un ordre régulier sur une grande

distance.

En se référant au modéle poly (sialate) proposéDaaidovits, le rapport atomique Si/Al
influence la structure des géopolyméres. Un raadvie de Si/Al (1, 2, 3) confére un réseau
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3D qui est trés rigide. L’augmentation du rappafASfournit un caractére polymérique au
matériau.

La figure suivante présente la structure propgséddavidovits pour le géopolymere K-Poly
(sialate-siloxo). Dans cet édifice, les tétraedB&3, et AlO, s’enchainent de facon aléatoire

en offrant une structure désordonnée qui possedecdeités occupées par des cations
alcalins.

é SiQ(3A1) SiQ,(1Al) )
[ | - .
JAl-o0-Si Sij4o-Si Si-o0-AIl k* Al—o0-Si
\ e ,psg . S\ N, o\ 7\
o o Si-o-Al Cs\-—o—hl o osiJo-Si o o
\ \ Y kD / \ kT \ \ \\ | \ \ \
~Si-0-Sj ° .—o-‘Af o Al-0-sj° o Si—0-Sj
o Vo™ Tkt \ 0% "o\ o, T
k" Al-0-Si’ Si-o-sj Si-o-Af k* K™ Al-
o’ o o X
~sj-0-Si kK" Al-o-Si’ k" Al-0-Si_ Si-o-s
i /\ . .Pﬂ /{0\ , . 97 /\o‘ , k'O [N
A e WD e TN AV
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Figure 1.7 : Structureproposée pour le géopolymere K-Poly (sialate-sijoj60]

8. Les propriétés des Géopolymeres :

Les propriétés les plus importantes des géopolysrsoet :
* Gain de résistance a la compression élevée.

* Bonne résistance a l'abrasion, en particuligsda’il est mélangé avec remplissage de
PTFE.

* Réglage rapide et contrdlable du durcissement.

* Résistance au feu (jusqu'a 1000 ° C) et aucumission de fumées toxiques en cas de
chauffage, soit sous la forme d'une fibre de cazbgéopolymére composite ou comme un

géopolymere pur (par exemple un revétement géopolygone sur une surface exposee).

* Haut niveau de résistance a une gamme de diff@igcides et les solutions a base de sel.
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* Non soumis a des réactions alcalis-granulatagtés.

* Faible retrait et une faible conductivité theque.

* Adhésion au frais et vieux béton substrats,i&goverre et céramique.
* Haute définition de surface qui reproduit desdeéles de moulage.

* La protection inhérente de l'acier d'armaturesoai du PH résiduel fort et le taux de

diffusion de chlorure bas. [61]

9. Facteurs influant sur les propriétes :

Ces dernieres années, dans le souci de compremanédanisme de la géopolymérisation,
plusieurs études ont été menées sur les facteflusrigant les propriétés des géopolymeres

comme décrit ci-dessous:

9.1 Effet de la température de vieillissement

La température est un accélérateur de réaction ldagsopolymérisation. Il a été montre
gu’'une température de traitement élevée et un tedepgachage long donnent un matériau
géopolymere avec une résistance a la compres@gaetlLa teneur en eau et la condition de

calcination de l'argile kaolinique affectent aues propriétés des géopolymeéres.

Rovnanika étudié I'effet de la température surgespriétés des geopolymeres a base de la
métakaolinite. Il ressort de ses travaux que I'agigtation de la température de synthése des
géopolymeres améliore leurs propriétés mécaniguaesigmente la taille et le volume total

des pores.

Une étude similaire réalisée par Muniz-Villareadéd montré qu’il existe une température
optimale de traitement (60 °C) a laquelle les gBapéres présentent de meilleurs propriétés

meécaniques et physiques.

Shindhunata et alont montré que I'augmentationadéeinpérature de traitement accroit la
dissolution des précurseurs et le taux de polyaosateon dans la réaction de
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géopolymérisation. Cependant, un traitement a emgpérature trop élevée fait apparaitre des

craquelures et un effet négatif particulierementiesi propriétés mécaniques des matériaux.

9.2 Effet des rapports Si/Al et SIgAI,O3:

Duxson et al ont étudié I'effet des rapports Sebimpris entre 1,15 et 2,15 sur les propriétés
meécaniques et la microstructure des géopolymetesa de la métakaolinite. Il obtient une
meilleure résistance a la compression pour le napBdAl égale a 1,90; les analyses
microstructurales montrent que les matériaux ptésémne porosité importante et sont peu
structurés pour Si/Af1,40, tandis que pour Si/AtL,65 les matériaux ont des pores de 'ordre

du micron et sont plus homogénes.

De Silva et alont étudié le rdle de la silice et lddumine dans la cinétique de la
géopolymérisation. lls ont remarqué que le temppride® augmente avec le ratio $idl ,0s.
[62]

10. Comparaisons entre ciments Portland et liants Geéagymeéres :

Les ciments Portland et les liants géopolymeéres d#éérentient selon plusieurs
caractéristiques. Dans ce qui suit nous exposanpracipales différences entre ces deux

types de matériaux liants :

- Tout composé pouzzolanique ou aluminosilicatesguilissout rapidement dans une solution
alcaline peut étre pris comme source de produa®matériaux geopolymeres. Tandis que
pour le ciment, la présence de la matiere calcagpi@rimordiale car la chaux (CaO) constitue

le principal oxyde menant a la formation de towsnenéraux de ce liant. [63]

- D'un point de vue environnemental, les ciments géopolymeres sont une bonne solution
aux problemes liés aux émissions de gaz a effeede. En effet, une réduction significative
des émissions de GQle 40% a 80% peut étre obtenue lors de la famitatu ciment
géopolymere par rapport au ciment Portland qui gitoghviron une tonne de GQar une
tonne de ciment fabriqué. De plus, la quantité etgie consommeée dans la production de
ciment Portland est d'environ 4700MJ/tonne, biars pmportant que ce qui est nécessaire
pour produire du ciment géopolymeres. Cette desnigéécessite une énergie moyenne
d'environ2715 MJ/tonne et est principalement @dipour la calcination d'aluminosilicates
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naturels(kaolinite, halloysite). Lorsque du laitée haut fourneau est utilisé, cette énergie
peut étre réduite a 1965 MJ/t. Un ciment géopolgnpdus écologique et économe en énergie

semble étre un bon choix du Ciment portland. [64]

- Les mortiers géopolymeres possedent un tempgise, @ peu prés, deux fois plus rapide
que celui du mortier portland. Autrement dit, lenfess de durcissement du ciment portland est

plus long que celui du ciment géopolymere.

- Les ciments portland font prise par le phénoméigdratation tandis que le processus
chimique a l'origine de la prise et le durcissemal@ns les géopolyméres est la

polycondensation des espéces aluminosilicates.

- Les matériaux a base de ciment géopolyméres mminiles résistances mécaniques

comparables, voire meilleures, que celles des erergiortland. [65]
11. Utilisation des Geéopolymeres :

Le rapport atomique Si/Al dans la structure du p@ilate) détermindes propriétés et le

domaine d’utilisation des matériaux géopolymeresb(@au I.1). Cette nouvelle génération
de matériaux, qu’ils soient utilisés tels quels m@nforcés avec des charges, trouvent
désormais des applications dans certains domaamémdustrie. Ces applications se trouvent
dans l'industrie automobile, aérospatiale, fondemen ferreuses, métallurgie, génie civil,
industries du plastique, gestion des déchets udtinaet et décoration, restauration des

batiments et en médecine (biomatériaux de comblenoeEseux).
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Classification Utilisations
Poly (sialate) Brique, céramique, isolation thermique et
anti-feu, médecine.
PS (Si/Al=1)
Poly (sialate-siloxo) Ciment a teneur faible en GQGencapsulation
de déchets toxiques et radioactifs, résistance
PSS (Si/AI=2) en feu.

Poly (sialate-disiloxo) Protection anti-feu (composite en fibre de
verre), équipement de fonderie.
PSDS (Si/AI=3)

Tableau II.1 : Classificationdes poly (sialates) et leurs utilisations. [66]
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1. Matériaux utilisés :

Pour élaborer les géopolymeres dans notre étuds,anmns utilisé :
-Un matériau aluminosilicate : Métakaolin.

-Une solution alcaline.

1.1. Matériau argileux :

1.1.1. Kaolin :

En Algérie, le kaolin est décelé dans quatre gisesngui sont situés a : Sidi Ali Bounab (Tizi
Ouazou), Djbel Tamazert (ElI Milia, wilaya de Jijefhekfa et Collo. Mais des études
effectuées sur des échantillons provenant de casreqgisements révelent que l'unique
gisement ayant un potentiel en argile kaolin ektiae Djbel Tamazert et que les autres ne
répondent pas aux standards internationaux potabli@sement de l'industrie commerciale

de kaolin.

Le gisement de Tamazert est situé au Nord-estAdgéliie dans la Daira d’El Milia (Wilaya
de Jijel). Il est situé a 17 Km au Nord d’El Mik& entouré au Nord-Ouest par Djbel Adjar, a
'ouest par le douar Ould Boufaa, au sud par ddmubazine et a I'est par les Collines
d’azrar. Le gisement est compris entre longitudéteet la latitude boréale 36°5. Le douar
M’chatt ou se trouve le gisement de kaolin faittigad’'un massif montagneux au cceur des
monts de la Kabylie de Collo d’El Milia. Le poinulminant de la région se trouve a

701metres (Ain sar). Les reliefs sont relativernadorupts.

Les utilisations de ce kaolin sont régies par pluis facteurs comprenant la composition
minéralogique et les propriétés physiques et chiesgels que : la nature et les dimensions
des particules, leurs formes, la cristallinité,claimie globale et celle de la surface des

cristaux, la surface spécifique, la viscosité,l&sticité, la résistance mécanique.....etc. [67]
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—

Figure 1ll.1 : Le kaolin.

1.1.2. Solution alcaline :

Une solution alcaline est un mélange de basesesofissoutes dans I'eau. Le potentiel de
I'hydrogéene, également connu sous le nom d’écliellBH, mesure le niveau d’alcalinité ou
d’acidité d’'une solution. Pour une solution alcalite niveau de PH doit étre supérieur a 7.
Une solution alcaline peut étre synthétisée enrtgboe et peut également étre formée dans
des processus naturels tels que I'érosion.

Dans notre cas, nous avons préparé une solutiahregar le mélange d’une solution

aqueuse de I'hydroxyde de potassium avec I'alumine.
2. Préparation des matieres premieres :

2.1. Préparation du Métakaolin :

Les métakaolins sont obtenus par calcination daikgpolinique (silicate d’alumine hydraté)
a une température de 800°C dans un four électpgmelant 24 heures. La température de
calcination dépend du degré de pureté en kaolitrefaent dénommé kaolinite) de I'argile
kaolinique utilisée. La calcination entraine la ligfoxylation et une destruction de la
structure cristalline initiale du kaolin. Le compoformé est la métakaolinite (kaolinite
calcinée).

Al,05(Si0,)2(H20) 2 (kaolinite) <—> AbO3(SiO,)2(H20) x+ (2-x)H,0O (métakaolinite) [68]
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Le Kaolin en poudre fourni par le groupe LAFARGE dteabord séché a l'air libre ensuite
dans une étuve de type Wase\(Eigure 111.2) a 105°C durant 2 heures. Le Kaokels a
éte tamisé a §0n puis calciné a 800°C pendant 24 heures dansuwiréfectriqugFigure
[11.4), avec une vitesse de montée en tempéra@D8C/min. Le produit

ainsi obtenu, appelé Métakaolin, fut conservé dencipient sec et étanche, a I'abri de
toute contamination en humidité ou £@ur éviter toute possibilité d’hydratation ou de
carbonatation.

Figure IIl.2 : Etuve de typeWiseven utilisée pour le séchagerdaeres premieres

Figure IIl.3 : Le métakaolin.
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Figure 111.4 _: Fourélectrique.

2.2 Préparation de la solution alcaline :

D’abord, nous avons préparé une solution de I'yygile de potassium (KOH) de molarité
10M en dissolvant les pastilles de ce sel dansede Idistillée, puis on mélange bien pour

homogénéiser la solution.

Ensuite, on préléve un volume de la solution prépaat on le met dans un flacon puis on
verse une quantité de l'alumine, on ferme le flanon le mélange bien. Aprées la

préparation de la solution alcaline, on le placesdane étuve a 75°C pendant au moins 16h.

Figure 111.5 : Uneétuve.
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3. Mode opératoire :

L’élaboration des pates de liants géopolyméresodele chimique (4Si©AI,0s.K,0) a
base de Métakaolin consiste a mélanger la solaticadine préparée précédemment avec une
la poudre de Métakaolin selon un rapport molairAlSégal a 3.26. On homogénéise le
mélange a l'aide d’'une spatule pendant 10 minute8 i en résulte une pate homogene.
Cette derniere est versée dans des moules cyliedrign PVC de 2 cm de diameétre
recouvertes par le bas avec un papier d'aluminitirplacée sur une plateforme vibrante
durant 5 minutes pour extraire les bulles d’air teanes dans le mélange. Ensuite, on
recouvre les moules par le haut avec un film trarepg et chauffée a 40°C dans une étuve
pendant 48 heures. Aprés ce temps, on retire e & démoule les échantillons de
géopolymeres et conserve a 40°C dans la méme pgamgant 48 heures pour faire finalement

la caractérisation.

Figure 11.6 : La poudre de métakaolin+la solution alcaline.
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Figure 111.9 : Les échantillons des géopolymeres.
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4. Techniques de caractérisation :

4.1. Granulométrie Laser :

La granulométrie par diffusion laser est une teghai de mesure indirecte utilisée pour
déterminer la taille des particules des matériaeg fins. On entend par cela des matériaux
qui mesurent seulement quelques centaines de namsm& plusieurs millimétres. Les
appareils de granulométrie laser servent essaartielit aux industries qui traitent des
matieres en particules fines ou en poudre. Il nbegtendant pas rare d’en trouver dans des
laboratoires et dans les centres médicaux. En, efést appareils de pointe permettent de
mesurer avec précision des matériaux dont la @stleomprise entre 0,01 et 3500 pm.

La granulométrie laser fonctionne grace aux priegipe diffraction et de diffusion d'un
faisceau frappant une particule. Les particulesqratsa travers un rayon fixe et chacune
d’elles diffracte la lumiere en fonction de sa l&ilLa lumiere diffractée est ensuite
réceptionnée par un détecteur qui la transformerenimage de diffraction. A I'aide d’un
modele optique et d’une procédure appropriée, tienaa se transformer. A la fin, on obtient

une courbe semi-logarithmique de la distributiorpddicules en volume. [69]

4.2. Surface spécifique par la méthode de BET

La détermination des surfaces spécifiques par lthodé de BET représente une tache
majeure pour la caractérisation des solides poe¢tdimement dispersés. L'adsorption de gaz
est la méthode la plus appropriée pour mesuranrface spécifique BET. Si un gaz entre en
contact avec un matériau solide, une partie degcutds de gaz dosées est adsorbée sur la
surface de ce matériau.

La quantité de gaz adsorbé dépend de la pressigazjuwde la température, du type de gaz et
de la taille de la surface. Aprés avoir choisi & gle mesure et la température, la surface
spécifiqgue d’'un matériau solide peut étre calc@éraniére fiable et comparable a partir de
I'isotherme d’adsorption.

Pour des raisons pratiques, I'adsorption de I'aaatee température de 77°K (azote liquide) a
été établie comme méthode pour la déterminatiorsdeaces spécifiques.
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La formation d’'une couche mono-moléculaire surudace est utilisée pour déterminer la
surface spécifique, tandis que la condensationllampi peut étre utilisée pour évaluer le
volume des pores et la distribution de la taills geres. Avant I'analyse, I'échantillon est
prétraité a température élevée sous vide ou somsigaulant dans le but d’éliminer tout

contaminant. [70]

4.3. Diffractométrie des rayons X:

La diffractométrie de rayons X (sur poudre) est um&hode d'analyse physico-chimique
qualitative et quantitative. Cette technique peramtdéterminer la nature de chaque phase
cristalline au sein d'un échantillon mais aussrataonter a la structure du systeme analysé

(parametres de maille, positions atomique, ...)

La diffractométrie de rayons X est une techniga@alyse basée sur la diffraction des rayons
X par la matiére. La méthode générale consistensbbader I'échantillon avec des rayons X,
et a analyser l'intensité des rayons X qui esuséé selon l'orientation dans I'espace. Les
rayons X diffusés interferent entre eux, l'intedgptrésente donc des maxima dans certaines
directions, on parle de phénomene de « diffractidDm enregistre l'intensité détectée en

fonction de I'angle de déviatio® 2u faisceau. [71]

4.4. Spectrométrie infrarouge a transformer d fourrier :

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fo(FER) est une technique utilisée pour
obtenir un spectre infrarouge d'absorption ou démn a partir d'un solide, d'un liquide ou
d'un gaz. Un spectrométre FTIR collecte simultamérdes données a haute résolution
spectrale sur une large plage spectrale. Les gaquigs utilisés dans le FTIR sont I'azote et

I'air zéro pour la purge et les mélanges de gar [fEalonnage. [72]

La spectroscopie infrarouge a transformée de Foesiebasée sur les ondes infrarouges. Ces
ondes vont de 12 800 ¢ha 10 crit et sont divisées en trois groupes: le procheriotige, le
moyen infrarouge et I'infrarouge lointain. La FTiRlise quant a elle le moyen infrarouge

qui s’étend de 4 000 ¢fra 400 crit (2,5 pm & 25 pm).
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Quand une onde infrarouge est envoyée sur une ole)értte derniére absorbe une partie de
I'onde qui correspond aux liaisons présentes damsdlécule. L'absorption du rayonnement
infrarouge ne peut avoir lieu que si la longuewnde correspond a I'énergie associée a un
mode particulier de vibrations de la molécule. &tmmment a besoin d'un spectre de
longueurs d’onde entre 4.000 ¢ha 400 cmi' car c’est dans ce domaine que la majorité des
composeés organiques produisent un spectre d’alisonotique.

La FTIR peut donc étre considérée davantage commaemachine qui donne une idée des
composants organiques d’'un échantillon, mais quipeet pas déterminer a lui seul la

constitution exacte de celui-ci. [73]

4.5. Microscopie Electronique Balayage :

Le microscope électronique a balayage (MEB) (ou SEnning Electron Microscope) est

un appareil, pouvant fournir rapidement des infdroms sur la morphologie et la

composition chimique d’un objet solide. Son utiisa est courante en biologie, chimie,
métallurgie, médecine, géologie... Les premiers aplsaont été mis au point dans les années

40 mais les premiers appareils commerciaux ordigfnibles vers le milieu des années 60.

Le grandissement des microscopes optiques esélamine valeur d’environ 1000 fois. En
effet il n'est pas possible de séparer deux paihis proches I'un de I'autre que la longueur

d’onde de la lumiére utilisée.

De plus la profondeur de champ aux forts grandissésrdevient trés faible et nécessite alors
un polissage parfait des échantillons ce qui estmpatible avec une observation « dans
I'état ».

Un MEB utilise un faisceau d’électron a la place ghotons utilisés dans un microscope
optique. Ceci permet de résoudre les deux incoeménde la source lumineuse.

La longueur d’onde du faisceau électronique es0@00dois plus faible que celle de la
lumiére, et d’autre part I'ouverture de ce faisceatitres faible.
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Il en résulte que les appareils modernes permetienigrandissements jusqu’a 100 000 fois
sur la plupart des matériaux solides tout en ceasgrune profondeur de champ compatible

avec I'observation de surfaces tourmentées. [74]

4.6. Analyses thermiques :
4.6.1. Analyse thermique différentiedl (ATD) :

L’analyse thermique différentielle (ATD) met en @@nce les réactions exothermiques ou
endothermiques qui ont lieu lors des différentasdformations pouvant se produire au cours
du chauffage d’'un échantillon de matériau. En A®D enregistre la différence de
température (DT) entre I'échantillon étudié et snbstance de référence qui ne manifeste
aucun accident thermique dans la zone de tempérexptorée. D’une maniéere générale, aux
réactions endothermiques (DT<0) peuvent corresgosutcessivement le départ de I'eau
absorbée, interfoliaire ou de constitution. Auxcté&@ns exothermiques (DT>0), il peut
correspondre la formation de nouveaux composeées epanexemple, la phase spinelle a
partir du métakaolin a 980°C. [75]

4.6.2. Analyse thermique gravimétrige (ATG) :

L'analyse thermogravimétrique (ATG) consiste a gisteer les pertes de masse d’'un
échantillon de matériau en fonction de la tempéeatiées a des réactions chimiques ou a des
départs de constituants volatils adsorbés ou cafslilans un matériau. Les températures ou
interviennent ces pertes de masses constituembfdesiations complémentaires a celles
obtenues par ATD pour I'identification des phénoagphysico-chimiques impliqués, les

deux caractérisations étant souvent effectuéedtsind@ument dans le méme appareil. [76]
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4.7. Essai de prise :

L’essai de prise a pour but de déterminer le tetpgrise, c’est-a-dire qui s’écoule entre
I'instant ou le liant a été mis en contact aveal'&le gachage et respectivement le début de
prise et fin de prise. On détermine le début deepou fin de prise a I'aide de I'aiguille de

Vicat qui s’enfonce dans un moule tronconique rehplpate.

Le début de prise est l'intervalle de temps quiatée entre I'instant du début de gachage et
celui ou l'aiguille de Vicat ne prendre plus jusgu’fond c’est-a-dire s’arréte a une distance
du fond du moule supérieure a4 mm + 1.

Fin de prise c’est le temps qui sépare le débgiddbage de ciment jusqu’au moment ou la
sonde portant l'aiguille ne s’enfonce plus dangate.

L’essai de prise est normalement effectué sur urtienamormal, il peut étre effectué sur pate
normale, il est exécuté sur éprouvette conservie diae armoire humide. [77]

Figure 111.10 : L’appareil de Vicat.
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4.8. Essais mécaniques :

Les essais de compression sont I'un des typessais mécaniques les plus fondamentaux,
avec les essais de traction et de flexion. Lesiesda compression sont utilisés pour
déterminer le comportement d’'un matériau sous Hasges d’écrasement appliquées, et sont
généralement réalisés en appliguant une pressioncatepression a un échantillon
(généralement de géométrie cubique ou cylindrigqué€pide de plateaux ou des montages
spécialisés sur une machine d'essai universelleddd I'essai, diverses propriétés du
matériau sont calculées et représentées sous taefalun diagramme de contrainte-
déformation qui sert & déterminer des qualitésegeljue la limite élastique, la limite
proportionnelle, le point de limite d’élasticit@, limite d’élasticité, et pour certains matériaux,

la résistance a la compression. [78]

53




Chapitre IlI Materiaux et méthodes

Références bibliographiques

[67] : SOUALMI Khadidja ; SEMGHOUNI Hassina. Etuddss propriétés des géopolymeres
élaborés a partir des kaolins de TAMAZERT. Mémoigénie chimique. BEJAIA :
Université A. MIRA, 2015, page 15.

[68] : Céline Perlot ; Patrick Rougeau. Intérét desakaolins dans les bétons, Septembre
2007, page 8.

[69] : Antoine. Qu’est-ce que la Granulométrie Lragasponible sur : www.francodiff.org
(page consultée le 30/04/23).

[70] : Analyse BET de surface — adsorption de @agponible sur : www.ribori-
instrumentation.com (page consultée le 06/05/23).

[71] : Romuald SAINT-MARTIN. DRX sur poudre — icmmbDisponible sur :
<WWW.icmmo.universite-paris-saclayfr

[72] : Spectroscopie infrarouge a transformée deriEo(FTIR). Disponible sur :
<www.airproducts.fr (page consultée le 01/05/23).

[73] : A. Bonneau. Spectroscopie infrarouge a tiamnsée de Fourier (FTIR). Disponible
sur : svww.archeologie.qc.ca(page consultée le 01/05/23).

[74] : Le microscope électronique a balayage. Digigle sur : wyww.ecam.fr (page
consultée le 01/05/23).

[75], [76] : TCHADJIE NOUBISSIE Léonel. Comportemdhermique des géopolymeéres
obtenus a partir d’'une argile kaolonite. Mémoichimie inorganique. Cameroun : Université
de Yaoundé 1, 2011/2012, page 21.

[77] : Rapport de stage, 2023.

[78] : Qu'est-ce qu'un test de compression. Displnsur : @vww.instron.con» (page
consultée le 08/05/23).

54




a N

Chapitre IV
Résultats et discussions

I & )

\ Y




Chapitre IV résultats et discussion

1. Caractérisation du kaolin :

1.1. Analyses chimiques :

La connaissance de la composition chimique de lacsoaluminosilicate est trés importante
car celle-ci influence considérablement les prapsiénécaniques du géopolymeére. Le tableau
IV.1 montre les résultats des analyses chimiqugmiregés en pourcentages massiques
d’oxydes du la matiere premiére (kaolin). Ou d’'apcette analyse, on remarque que notre
argile est constituée majoritairement de la si(E®14%) et de I'alumine (27.72%) avec des
faibles quantités de F@3; CaO, MgO, S@ KO, NaO, CIl, ROs et TiO,. Le rapport
SiO,/Al,03=3 est une valeur importante traduit la présenda déice libre dans l'argile.

Oxydes Proportion (% masse)
SIO, 53.14
Al,O3 27.72
Fe03 0.75
CaO 2.63
MgO 0.40
SO, 0.359
K20 3.77
NaO 0.199
Cl 0.005
P,Os 0.17
TiO; 0.88

Tableau 1V.1 : Compositionchimique par fluorescence X du kaolin utilise.
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1.2. Analyse granulométrique et surface spécifique :
Le Kaolin utilisé pour la synthese du géopolymeargicette étude a été caractérisé par la
technique Lazer pour évaluer la granulométrie gmladre. Les résultats de I'analyse sont
donnés dans la Figure IV.1.
Les valeurs enregistrées par la technique Lasguf&ilV.1) montrent que le Kaolin utilisé
est de faible granulométrie, dont plus de 60% dedase présente une taille de particule
inférieure a 6Qum. Cette taille réduite des particules du Kaolicilige sa transformation
minéralogique par calcination pour former un métdikede faible granulométrie conduisant a

une grande activité chimique, ce qui catalyse datién de géopolymérisation.

Distribution Granulometrigue

: s

4 /. \ .

; / k
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U “~
.‘f \I.ll'
0 \
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Figure IV.1.Distribution granulométrique du Kaolin (K) déterr@apar la technique de

Granulométrie Laser.
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Selon Kirschner et Harmuth, les matiéres premiéessgéopolymeres nécessitent une surface
spécifique comprise entre 16 et 2&gnou cette derniére a une grande influence stedeé

de réactivité d'un matériau. Les surfaces spéafsqiu Kaolin et Métakaolin, déterminées

par la méthode de BET, sont données dans le Tableull ressort de ce Tableau que la
surface spécifique du Kaolin (24,2/g) augmente apres calcination a 800°C pour ernregis
une valeur de 26,8 7ty apres transformation totale en Metakaolin.

Matériaux Surface Spécifique(m?/g)
Kaolin 24.2
Meta kaolin 26.8

Tableau 1V.2 : Surface spécifique du Kaolin et métakaolin.

Les résultats donnés par la Figure V.1 et le Tabl¥.2 montrent une forte corrélation entre
la distribution granulométrique et la surface sfigae ; plus les particules du matériau ont
une taille réduite, plus leur surface spécifiquegeande, et plus le matériau est susceptible

de réagir en présence de la solution alcaline.

1.3.Analyse minéralogique par Diffractométrie des Rayns X (DRX) :

La composition minéralogique du Kaolin avant eteaptalcination a 800°C a été déterminée
par diffraction des rayons X. Les résultats somrds dans la Figure IV.2. Les différentes
phases minéralogiques contenues dans les matéatawette étude sont illustrées dans le
Tableau IV.3. Le Kaolin contient les minéraux dea@u, Kaolinite, Muscovite, Calcite et
Sidérite (Figure 1V.2). Apres calcination a 800 °l€ Kaolin a été transformé en une phase
amorphe, qui est le Métakaolin6(20-35°). Dans le mélange calciné nous remarquoes u
absence totale de la Kaolinite ce qui justifie smngformation totale en Métakaolin. Ce
dernier se trouve mélangé avec du Quartz, qui oepaes se décomposer a cette température,
a coOté de I'Anorthite qui en résulte de la réactabimique a I'état solide du Métakaolin
formé avec le CaO décomposé de la Calcite. La peésee la Leucite est également observée
suite a la transformation thermique de la Muscofiigure I1V.2). Il est également observé
'augmentation du pic de quartz apres calcinatioB08°C ce qui est probablement du a
'augmentation de la quantité de silice. L'appodpglémentaire du quartz résulte de la

décomposition partielle de la Kaolinite et la Mugt® a cette température. Le Métakaolin
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avec sa structure désordonnée en addition dessamireéraux actifs peuvent accélérer les

réactions de combinaison conduisant a la formatiogéopolymere liant.

Phases Minéralogiques | Désignations Formules Chimigues N°. ICDD
Quartz Q SiO 33-1161
Kaolinite K AB20s(OH) 4 14-164
Siderite S FeCO3 290969
Calcite C Ca€O 05-0586
Kalicinite Ka KHCO 12-292
Muscovite Synthétique M KaSlisAlO 18(OH) 2 07-25
Biotite B K (Fe,MgAISizO10(OH)2 | 02-45
Leucite L K(8AIOe) 27-24
Anorthite A Caz$i20s 12-0301

Tableau IV.3 : Formules chimiques et références de cartes ICDRIiffiésentes phases
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Figure V.2 : Diffractogrammes des rayons X du Kaolin (K) etMétakaolin (MK).

e

58




Chapitre IV résultats et discussion

1.4. Analyse par Spectroscopie Infrarouge a Transformé e Fourier
(FTIR) :
La technique d’analyse par Infrarouge a TransfodwéFourier (FTIR) a également été
utilisée pour montrer les groupes fonctionnels eons dans les matériaux utilisés, Kaolin et
Métakaolin (Figure IV.3). Les résultats indiqueatdrésence des groupes fonctionnels Si—O—
Al, Si—O-Si et O—-H dans les matieres premiéres.
Le spectre FTIR du Kaolin est caractérisé par unébld bande €H entre 3550 et 3700 cm
qui explique la présence d'eau chimique dans letsire de la Kaolinite. Apres calcination a
800°C, ces bandes disparaissent, ce qui confirfeertzation du Métakaolin.
La transformation de la Kaolinite en Métakaolin estfirmée par la disparition des bandes a
998 et 908 crret la diminution des intensités des bande©Ssi (550 crm) et SFO-Al (620
cmai) lorsque le Kaolin est calcinée, ce qui expliqaeléstruction des liaisons-8i et Al-O

d'argile ainsi que la présence de la silice amodames le Métakaolin.
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Figure IV.3 : Spectre infrarouge du Kaolin et Métakaolin.
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2. Caractérisation des liants geopolymeres a base chétakaolin :

2.1 Analyse chimique :

Oxydes |SIO, |AlO3 |FeO; |CaO | MgO | SG; K20 Na,O | PF

Pourcentage
massique | 49.61 | 24.56 | 1.18 |3.37 |0.96 |0.04 |10.16 |0.02 |9.75

(W%)

Tableau V.4 : Composition chimique, déterminée par Fluorescenau>géopolymere
obtenu (GMK).

Ce géopolymere liant est composé principalemesilae et d’alumine. Un pourcentage
important de KO est observé, ce qui est du a la présence dexgde aans le Métakaolin
d’'une part, et d’autre part, a I'utilisation deydroxyde de potassium (KOH) comme solution
alcaline. La perte au feu (BFse trouve également en quantité importante eésepte la
présence de I'eau chimiquement liée aux moléculegé@bpolymere. D’autres oxydes sont
présents mais en teneurs faibles comme CaO £sfFeu en traces tels que §AMgO et
NaO.

Les rapports Rapport molaire Rapport massique
1.73 0.27 0.46 2.02 0.21 0.41

Tableau 1V.5 : Principaux rapports molaires et massiques desesgd Géopolymere Liant

synthétise.
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Le rapport Silice/Alumine est le plus importantiépasse 2 en masse, par contre les deux
autres rapports Potasse/Silice et Potasse/Alumimeisférieurs a l'unité (Tableau IV.5).
Ceci est justifié par le pourcentage massique itapbde la Silice puis de I’Alumine devant
celui de KO. Ces rapports seront utilisés plus tard dane éétide pour interpréter les

résultats des propriétés du géopolymere selontdds€bibliographiques.

2.2. Diffractométrie des rayons X du GMK :

L’évolution du durcissement de la pate du géopl@aserobtenu a partir du Kaolin a été suivie

par analyse DRX. Les résultats de cette analyseteffie sur des pates du géopolymere apr

durcissement a différents ages (0, 14, 28 jouns) iustrés dans la Figure IV.4.

Le géopolymére en début du durcissement est co@spirincipalement de métakaolin
renfermant en plus du Quartz ($JQO’'Anorthite (CaALSiOg) et la Leucite (KSIAIOg). Ces
deux derniers minéraux sont des anhydres d’aluniicetes de calcium et de potassium

résultant de la calcination du Kaolin & 800°C.

es

Aprés 14 jours de géopolymérisation, d’autres naingrse sont formés en raison de la

réaction chimique entre les oxydes d'aluminosiisatans la solution alcaline de KOH. Les

minéraux résultants sont la muscovite synthétigkél {Si;AlO15(OH) ], la biotite [K
(Fe,Mg)AISizO1o(OH),)] et la Kalicinite (KHCQ). Avec l'augmentation du temps de

durcissement, les pics DRX des minéraux diminpent atteindre de trés faibles intensités a

28 jours. Ceci est probablement di a 'amorphisaties hydrates dans le géopolymére a base

de Kaolin. Les minéraux d’hydrates amorphes carestit le gel de la pate et conduisent a la

consolidation de la texture qui améliore la résisgaa la compression du géopolymere. Ce

phénomene est similaire a celui des péates de ciferttand dont le durcissement des

hydrates C-S-H conduit a 'amélioration des perfanges mécaniques du matériau.

e
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, 28 days
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Figure IV.4 : Diffractogrammes des Rayons X du Géopolymére a badVétakaolin
(GMK)a 0, 14 et 28 jours de durcissement.

2.3. Analyse du géopolymere synthétisé par la techniquinfrarouge
(FTIR) :

La technique Infrarouge (FTIR) a été utilisée panalyser la pate du géopolymere apres 28
jours de durcissement. Les résultats de l'analysealte pate et du Kaolin et Métakaolin
utilisés sont donnés dans la Figure IV.5.

Le spectre IR du géopolyméere apres 28 jours deishament et ceux du Kaolin et
Métakaolin montrent certaines différences dansolanétion des groupes fonctionnels. Le
spectre du Kaolin est caractérisé par une doubheledb®—H entre 3550 et 3700 ¢ngui
expliqgue la présence de l'eau chimiqguement liées danstructure de la Kaolinite. Apres
calcination a 800°C, ces bandes disparaissentjiceogfirme la formation du métakaolin. La
bande formée entre 2800 et 3600 cmttribuée & la liaison O—H de basse énergietsisude
I'humidité et de I'eau adsorbée dans le Kaolin étakholin, disparait du géopolymere du fait
de la combinaison entre cette eau est les différemuminosilicates lors de la
géopolymérisation amorcée par la solution fortenaogline de KOH. Vers 1630 ¢hia

bande du groupe fonctionnel (H-O-H), caractériaati chimiquement liée dans le Kaolin

e
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et le Métakaolin, apparait également dans le géopede. Ceci explique la formation d’autres
hydrates de gel amorphe dans la pate du géopolymeére

La bande entre 1300 et 1430 tmans le géopolymére est attribuée & une fonctieB-@
résultant de la carbonatation qui produit la Kaite (KHCO;) déja observée dans les
diffractogrammes des Rayons X (Figure 1V.5). Il également montré par cette analyse que
les intensités des bandes caractérisant les gréapesonnels Si—-O-Si (550 ¢t et Si—O—

Al (620 cm™) diminuent lorsque le Kaolin est calcinée, ce explique la destruction des
liaisons Si—O et Al-O d'argile. La bande entre 800100 crt est trés large dans le Kaolin et
le Métakaolin, mais dans le géopolymere elle sfiatie et devient trés aigue. Ceci explique
la formation de trés fortes liaisons dans les mdés d’aluminosilicates du géopolymére
conduisant a l'augmentation de sa résistance npeanCette caractéristique est également
révélée par I'apparition dans le spectre du géapéig d'une bande intense du groupe
fonctionnels Si—O-Al & 620 ch

GMK

Metakaolin

81-0-51/51-0-Al

500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Wavenumbers (cm™)

Figure 1V.5 : Spectres Infrarouge (FTIR) du GMK durci a 28 joersle ses matieres

premieres (Kaolin et Métakaolin).
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2.4. Résistance a la compression de la pate géopadye élaborée

(GMK) :

L'évolution rapide du durcissement de la pate gkopére au jeune age est due a la cinétique
des réactions chimiques des aluminosilicates caetemans le métakaolin amorcé par la
solution alcaline et catalysé par la présence d@©.KLes valeurs de résistance a la
compression de la pate du GMK a tout age de dertisat (14, 28jours sont tres proches de
celles du ciment Portland ordinaire de type CEM J54(Figure 1IV.6). Ceci montre que ce
matériau géopolymere liant est de performances mgwas importantes qui lui permettent de

substituer totalement les liants conventionnels.

Dans le cas de cette étude, les performances ng@esnisont liées a la composition
minéralogique, aux caractéristiques structurales latnature des liaisons dans les molécules
du géopolymere obtenu (GMK). Comme cela a été raqudr I'analyse DRX (Figure 1V.4),

le géopolymére durci GMK est riche en minéraux ghes et cristallins d’hydrates
d’aluminosilicates comme la Muscovite synthétigaeRhillipsite et la Biotite, contenant Ca,
K, Na et Mg fortement liés aux Si et Al par des tgsaioxygene avec des liaisons chimiques.
Ces minéraux se caractérisent par de trés foaieshs Si-O, Al-O, Si-O-Al, Si-OH, Al-OH,
Si-O-Al-OH, Ca-0O-Si, K-O-Si-OH, Na-Al-OH, ce qui @é mis en évidence par I'analyse
FTIR (Figure IV.5). Ces caractéristiques sont aidime de la grande résistance a la
compression de la pate géopolymére élaborée. $rignon et al. (2005) et Ozer et Soyer-
Uzun (2015), la résistance a la compression duagmgre a base de Métakaolin atteint sa
valeur maximale lorsque les rapports molaires S#AK/Al atteignent 1,7 a 2,2, ce qui est en
accord avec nos travaux dans le cas du rapport, &idis le rapport K/Al est inférieur a cette
valeur. Khale et Chaudhary (2007) ont montré quaua grande résistance a la compression
d’'une pate géopolymere est obtenue lorsque lerepmassiques de,R/SiO;,, K;O/Al,Os3

et SiQ/Al,O; atteignent 0,2-0,48 ; 0,8-1,6 et 3,3-4,5 respeantient. Néanmoins, ces rapports
enregistrent des valeurs inférieures dans le cagédpolymére GMK synthétisé dans notre
étude. Les résultats de notre étude nous permekeedéduire que les valeurs de la résistance
a la compression de ce géopolymere synthétiséeautirgii€ plus élevées si la concentration de
KOH et de SiQ était plus importante.
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Figure 1V.6 : Comparaison de la Résistance a la compression d& &Mu CEM 142,5.
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Conclusion géneérale :

Ce travail a permis de montrer que le Kaolin Algérprovenant de djebel Tamazert, El

Milia, wilaya de Jijel peut étre utilisé comme usce de matieres premiéres

d’aluminosilicates pour I'élaboration de liants gétymeres et moins couteux en énergie a

partir d’'un matériau aluminosilicate .

L’ensemble des résultats obtenus permet de coefice qui suit

les analyses chimiques ont montré la richesse d&okn en Silice et Alumine avec
la présence d’autres impuretés notammes® Kt CaO qui ont pu jouer des roles
positifs dans la synthése et les propriétés duagoyre élaboré.

La technique de granulométrie Lazer ainsi que lthoue BET ont permis de montrer
la grande finesse du Kaolin et de déduire sa gragdetivité qui a facilité la
géopolymérisation.

La méthode de calcination de kaolin a 800°C amgli@activité chimique nécessaire
pour la géopolymérisation.

L’analyse minéralogique par diffraction des raydha montré que le géopolymere a
base de kaolin est composé d'un mélange des midtalwminosilicates tels que : la
Muscovite, la Biotite, la Kalicinite...... etc. Ces miaéx consolident la texture des
pates des géopolymeres en améliorant leur résestagcanique.

L’'analyse FTIR des géopolymére a base de Kaolimtrada présence de plusieurs
bandes comme : Si-0O, Al-0O, Si-O-Al, O-H, ce quitifesla formation d’hydrates
d’aluminosilicates. L'augmentation des intensités dandes proportionnellement au
temps de durcissement semble expliquer le dévetoppe des forces des liaisons
conduisant au renforcement de la structure du dgo@oe et par conséquent sa
rigidité mécanique.

Les essais mécaniques ont montré que la résistankee compression du GMK
augmente en fonction du temps de durcissement ptismdre une valeur trés

importante apres 28 jours.
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