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Figure 1V.13 : Résistance 2,7,28 J mélange 30% pendant 3 HEUIES ..........cccvevveiiieiiieeiie e 80
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Introduction générale

L’industrie cimentiére est devenue 1’une des activités industrielles la mieux structurée et la
mieux répartie [1]. Le ciment Portland ordinaire, qui contient de l'alite (C3S) en tant que phase
minéralogique majoritaire, est largement produit et utilisé dans le monde entier (4,6 Mds de tonnes en
2015). Cependant, la production de ciment portland ordinaire génére d’importants impacts
environnementaux. Notamment le préléevement de grandes quantités de ressources naturelles (argiles,
calcaires et énergies fossiles) et le relargage de grandes quantités de dioxyde de carbone (0,95 tonne de
CO- par tonne de ciment Portland). Ceci est di a la décomposition du calcaire et la nécessité de
cuisson du cru a une température élevée, entre 1450 et 1500°C [2].

La production de ciment génere ainsi environ 5% du total des émissions atmosphériques mondiales
de gaz a effet de serre. L'industrie du ciment a élaboré de nombreuses stratégies pour limiter ces
impacts : utilisation d'alternatives énergetiques et autres évolutions technologiques dans le procéde de
cuisson permettant un meilleur rendement énergétique, ajout au clinker de diverses additions,

naturelles ou recyclées ayant une activité hydraulique et/ou pouzzolanique [2].

L’utilisation de résidus, naturels ou industriels, dans un procédé de fabrication, permet en
effet de résoudre en méme temps les deux problemes environnementaux suivants : un moindre

impact sur les ressources naturelles et la valorisation matiere de déchets [2].

L’argile calcinée est un matériau obtenu par la cuisson d’argiles naturelles a des
températures modérées, généralement comprises entre 600 et 900 °C. Ce traitement thermique,
appelé calcination, modifie la structure cristalline de I’argile, la rendant plus réactive sur le plan
chimique. Utilisée depuis I’ Antiquité, I’argile calcinée connait aujourd’hui un regain d’intérét,
notamment dans le domaine de la construction durable, en tant qu’adjuvant ou substitut partiel
au ciment Portland, réduisant ainsi I’empreinte carbone des bétons. L’étude de I’argile calcinée
s’inscrit ainsi dans une démarche a la fois scientifique, technique et environnementale, visant a
exploiter les ressources naturelles de maniére plus responsable tout en répondant aux exigences

de performance des matériaux modernes [3].

Cette étude vise a explorer le potentiel de I’argile calcinée en tant qu’additif cimentaire.
L’objectif principal est d’évaluer I'influence de 1’argile calcinée sur les propriétés physico-
chimiques du ciment, afin de déterminer sa capacité a améliorer les performances du liant tout

en réduisant son impact environnemental.
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Ce mémoire s’articule sur quatre chapitres :

Le premier chapitre : est consacré aux généralités sur le ciment, et étapes de fabrication du

ciment.

Le deuxiéme chapitre : présent la méthodologie d’étude utilisée. Les différents matériaux
utilisés au cours de 1’étude ainsi que les méthodes et essais utilisés pour déterminer les

propriétés physiques mécaniques, et chimiques.

Le troisieme chapitre : Généralités sur I’argile calcinée est ’objectif de calcination I’argile

avec essentielle des Procédés de calcination pour obtenue des résultats efficaces est optimal.

Le quatriéme chapitre : décrit tous les résultats obtenus dans le cadre des différents essais

réalisés et des interprétations des résultats obtenus.

Ce travail se termine par une conclusion générale qui rappelle les principaux résultats obtenus.
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| : Processus de fabrication du ciment

I.1.Description du fonctionnement de la cimenterie CILAS :

La société CILAS est un partenariat privé entre le Groupe Souakri 51% et le Groupe leader
mondiale des matériaux de construction Holcim (Lafarge Algérie) avec 49%. Avec une capacité de 2,7
millions de tonnes par ans, la cimenterie CILAS Biskra est une usine de classe mondiale, dotée des

dernieres technologies de production et destinée principalement a alimenter le marché du sud algérien.

Le Groupe Souakri est un groupe algérien présent dans les activités des matériaux de
construction, I’agriculture, logistiques & service, pharmacie, véhicules industriels et en production de
mortiers et des ciments colle. Lafarge Algérie est le leader des matériaux de construction. Lafarge
Algérie est présent sur toute la chaine de valeur des matériaux de construction « Agrégats, Ciments,
Mortiers, Granulats, Bétons, Platres, Sacs, Logistique et Distribution ». Lafarge Algérie possede
3cimentaire : M’Sila, Oggaz, et Cilas a Biskra en partenariat avec le Groupe Souakri, pour une capacité
totale annuelle de 11.5 Mt/an. L’activité Béton Prét a I’Emploi opére 25centres de production avec une
capacité de plus de 1m Tonne/an. Lafarge Algérie emploie plus 4500 collaborateurs et est fortement

engagée dans le développement économique, social et environnemental en Algérie [5].

Figure I-1 : Ciments Lafarge CILAS.
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1.2.Définition de ciment :

Le ciment est un liant hydraulique, c'est-a dire un matériau minéral finement moulu qui, aprés
avoir eté gaché avec de l'eau, forme une pate qui prend forme et durcit en raison de réactions et de
processus d'hydratation. Méme sous I'eau, le ciment conserve sa résistance et sa stabilité. Le ciment
CEM, qui est conforme a I'EN 197-1, doit étre capable de produire un mortier ou un béton qui conserve
son ouvrabilité pendant un temps suffisamment long, doit atteindre des niveaux de résistance spécifiés

et doit également présenter une stabilité de volume a long terme aprés des périodes déterminées.

L'hydratation des silicates de calcium est la principale cause du durcissement hydraulique du
ciment CEM, mais d'autres composés chimiques, comme les aluminates, peuvent également participer
au processus. La somme des quantités relatives d'oxyde de calcium (CaO) et des réactifs de dioxyde de

silicium (SiO2) doit avoir une proportion en masse au moins égale a 50 % selon I'EN 196-2 [6].

1.3 Constituants de base du ciment :

On peut théoriquement fabriquer du ciment portland a partir de matériaux quelconques
renfermant chaux, silice, alumine et fer ; En pratique, les possibilités sont beaucoup plus limitées car on
est obligé de choisir, pour des raisons evidentes, des matiéres premiéres faciles a extraire, traiter, et

combiner.

On peut utiliser aussi comme appoint des sous-produits d’autres industries tels les laitiers de

hauts fourneaux ou les cendres des centrales thermiques [7].
1.3.1. Matieres Premiéres :

Les principaux constituants de ciment sont constitués d’un mélange naturel en proportion

déterminé de calcaire (CaCQO3) et d’argile.

Parfois, on ajoute certaines matieres de correction telles que le minerai de fer, le sable, la bauxite

pour modifier respectivement les teneurs en oxyde de fer, en silice et oxyde d’alumine.

Le cru est préparé a 1’état sec pour entrer dans le four sous forme de poudre que les cimentiers

appellent freguemment farine [8].
1.3.1.1. Calcaires :

Le calcaire est essentiellement constitu¢ de carbone de calcium qui existe a 1’état pur sous de

4
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variétés cristallisées de calcite et d’aragonite. On classe les calcaires comme suite [8] :

a. Calcaire Dur : On attribue ce nom au calcaire contenant un minimum de 80% en CaCOs3 et maximum
de MgCOs.Le calcaire dur, renferme de faible proportion d’impureté de quartz, d’oxyde de fer. Les

calcaires durs sont imperméables a 1’eau [8].

b. Calcaire Mou (Craie) : La craie exploitée, par exemple, s’est formée il y a 80 millions d’années par
I’accumulation de coquilles de plancton appelés coccolites. Les précipitations de (CaCO3) ont cimenté
ces organismes entre eux avec un peu d’argile et de silice. Le calcaire mou contient un maximum de

90% en (CaCOg). Il est une variété de calcaire friable, les impuretés sont en proportion secondaires [8].

Figure 1.2 : Grain du calcaire [9].

1.3.1.2. Argile :

L’argile recouvre toutes les petites particules formées par les processus d’érosion ou d’altération
des roches, c'est-a-dire aussi bien du sable (SiOz), des oxydes (comme 1’oxyde ferrique Fe2O3 qui donne
la couleur rouge a certains sols), des carbonates comme la calcite, que tout autre minérale. Les argiles
peuvent étre classées de plusieurs manieres du point de vue minéralogique, on peut classer les argiles en

différents groupes [1] :

Groupe de I’halloysite : A1203.2Si02.4H.0
Groupe de kaolin : Al03.2Si02.2H.0
Groupe de la montmorillonite : Al203.4Si02. nH20

Groupe des minéraux argileux micacés (séricite)

YV V V V V

Groupe des minéraux argileux magnésiens (sepiolite) [1].
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Figure 1.3 : Argile [9].

1.3. 2. Les matiéres corrections :

Des correcteurs, minerai de fer qui apporte Fe203, bauxite pour Al,Os, calcaire pour CaO, sable
pour SiO2 sont ajoutés pour atteindre la composition souhaitée du cru et le gypse (CaSOa) [1].

1.3. 2. 1. Minerai de fer (Fe;O3)

Le fer est un métal commun qui se trouve dans la croQte terrestre, en combinaison avec d'autres
éléments. Le minerai de fer est utilisé lorsque le roc est suffisamment riche pour étre extrait de fagon
économique. Le minerai de fer donne du fer métallique (Fe) lorsqu'il est chauffé en présence d'un agent
réducteur comme le coke. Le minerai de fer est habituellement composé d'oxydes et de carbonates
de fer (voir Figure 1.4) [10].

Figure 1.4 : Minerais de fer [9].
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1.3. 2. 2. Sable :
Elle se présente sous plusieurs formes [9]. :
a. Libre : elle ne peut se combiner et doit étre éliminée si elle apparait en nodules de silex ou de quartz,

il peut en étre autrement si elle se trouve finement divisée a 1’état naturel et répartie dans la masse de

calcaire [9].

b. Combinée : divers éléments tel que le fer, la magnésie, 1’alumine, la silice et I’alumine déja combinée

sous forme d’argile réagissent bien avec la chaux [9].

Figure 1.5 : Grain de sable [9].

I. 3. 2. 3. Bauxite :
La bauxite contient de 40 a 60 % d’oxyde d’aluminium hydraté mélangé a de la silice et a de
I’oxyde de fer. C’est ce dernier qui donne sa couleur rouge caractéristique a la bauxite [11].
l.3.2. 4. Gypse :
Est une espece minérale composée de sulfate di hydraté de calcium de formule CaSO4-2H20. Le

mot gypse désigne ainsi a la fois une espéce chimique et une roche.

Le gypse est le minerai qui permet de fabriquer le platre. 1l entre aussi dans la composition des

ciments. La mine de Naica permet de voir des cristaux géants de ce minéral dépassant 11 metres de long

[7]1.
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Figure 1.6 : Grain de gypse [9].

I. 3. 3. Les matiéres secondaires (Ajouts) :

I. 3. 3. 1. Pouzzolane :
Le terme couvre une série de matieres naturelles de produit naturels caractérisés par une forte

teneur en silice (50%) et I’aptitude a fixer la chaux en présence de I’eau a la température ambiante,

pour formes des silicates et aluminates de calcium hydratés.

En association avec un ciment portland (ciment dégagement beaucoup de chaux hydratée lors

de processus d’hydratation) la pouzzolane agit en fixant progressivement Cette chaux.

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.

En outre, la poudre trés fine que constitue la pouzzolane, améliore I’imperméabilité en

colmatant les capillaires (voir Figure 1.7) [8].
On distingue deux types de pouzzolane [12] :
a. Pouzzolane naturelle :

Les pouzzolanes sont des matériaux siliceux ou silico-alumineux, qui ne possedent pas eux-
mémes pas de propriétés liantes mais qui, sous forme finement divisée et en présence d’humidité,
réagissent chimiquement avec 1’hydroxyde de calcium a température ordinaire pour forme des

composés possédant des propriétés liantes [12].
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Figure 1.7 : Grains de pouzzolane [8].

b. Pouzzolane artificielle :

C’est une matiere essentiellement composée de silice, d’alumine et d’oxyde de fer ayant subi un

traitement thermique pour lui assurer des propriétés pouzzolanique.
Les roches traitées thermiquement : argiles, schistes, latérite, bauxite et moler [13].

l. 3. 3. 2. Les fillers calcaires :

Les fillers calcaires sont des produits finement divisés. Obtenus par broyage des roches naturelles
(calcaires, basalte, etc.), avec une teneur de carbonate de calcium CaCO3 supérieure a 75%. Un filler est
dit calcaire s’il contient au moins 90% de CaCOs, sinon il est désigné par le nom de sa roche d’origine

[14].

l. 3. 3. 3. Fumées de silice :

Elles sont issues de la production de silicium metallique dans les fours a arc électrique. Elles forment
des sphéroides qui se regroupent en agglomérats de quelques micrometres. La surface spécifique de ces
fines est trés élevée (10 a 20 m?/g) [15].

1.3. 3. 4. Le laitier de haut fourneau :
Les laitiers des hauts fourneaux sont des sous-produits formés lors de 1’élaboration de la fonte a partir

de minerai de fer. On distingue trois sortes de laitiers [16] :

Le laitier issu de minerai de fer, riche en phosphore, (laitiers, « T »).
Le laitier issu de minerai de fer, pauvre en phosphore, (laitiers, « H »).

Le laitier issu d’autres minerais de fer (laitiers « A »).

YV V V V

Le laitier se compose principalement de silice (SiO2), chaux (Ca0O), alumine (Al203) et d’oxyde
de magnésium (MgO) [16].
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broyage
et cuisson

broyage

+ ajouts (laitier, gypse, ...)

Figure 1-8 : Constituants de base du ciment [17].

1.3.4 Produit semi-fini (Clinker) :

Le Clinker, qui est un produit semi-fini, est obtenu apres la cuisson a 1450 °C d'un mélange de
calcaire CaCOsz (~80 %) et dargile (~20 %) dans un long four métallique isolé par des briques
réfractaires. Ce processus de cuisson est appliqué a des matieres premiéres telles que le calcaire, l'argile
et les matiéres de correction. Le Clinker est alors produit sous la forme de petits nodules trés durs,

présentant des propriétés hydrauliques [8].
Dans la zone de clinkérisation du four, composition chimique du clinker [18] :

» Les compositions chimiques majeures : Chaux (Ca0), Silice (SiO2), Alumine (Al20s) Ferrite
(Fe2053).
» Les compositions chimiques mineures : Magnesie (MgO), Alcalis (Na2O et K-0), soufre (SO3),

chlorure.

» Les compositions minéralogiques majeures : Silicate tricalcique C3S(Alite), Silicate bicalcique
C.S (Bélite), Aluminate tricalcique CzA, Aluminoferrite tétracalcique CsAF

» Les compositions minéralogiques mineures : La chaux libre (CaOL), Sulfates alcalins [18].

1.3.4.1 Cuisson du clinker :

La cuisson est le processus de transformation de la farine crue en clinker, par un apport thermique
suffisant, pour obtenir des réactions chimiques complétes conduisant a la formation des principaux
composeés de ce semi-produit (clinkérisation). Le procéde de cuisson (figure 1.9) comporte un systeme
de préchauffage du cru, une partie pour la décarbonatation, une partie pour la clinkérisation et un

refroidisseur.
10
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Le préchauffage de la farine crue, ayant un refus au tamis de 160 um (de l'ordre de 1 a 1,5%) et
une humidité de 8 a 9%, s'effectue dans la partie supérieure du préchauffeur a suspension (cyclones). La
décarbonatation a lieu dans la partie basse du préchauffeur et la partie amont du four rotatif. La
clinkérisation se fait toujours dans la partie avale du four rotatif. Les gaz chauds sont produits dans le
four par combustion de charbon, de fioul, de gaz ou de tout produit a haut pouvoir calorifique, et

proviennent également de processus de refroidissement du clinker en tant qu'un air secondaire [19].

1.3.4.2 Processus de la cuisson du clinker :

La cuisson du clinker passe par plusieurs étapes [9] :

a. Séchage : La température peut atteindre 100°C pour sécher les matiéres premiéres a l'air chaud et

éliminer I'eau de la surface des particules [9].

1. Préchauffage : Avant d'entrer dans le four, la matiere premiére est chauffée a environ 800 °C dans
un échangeur de chaleur, qui est un poéle ou un réchauffeur en spirale. L'échangeur de chaleur se
compose d'une série de quatre a cinq cyclones, ou la poudre qui est déchargée au sommet descend
vers I'entrée du four rotatif, et la matiere froide qui a été introduite dans le four est chauffée. La
partie supérieure, au contact des gaz diffusant a contre-courant d'un étage a l'autre, atteint alors un
étage partiellement décarboné, atteignant le niveau inférieur a une température d'environ 800 °C
[9].

2. Calcination : Il est possible de trouver des tours avec un foyer supplémentaire installé dans leur
partie inférieure. Cette caractéristique est destinée a compléter le processus de décarbonatation de
la farine qui atteint a ce stade des niveaux de 85 a 95 %. Cet equipement est communément appelé
précalcinateur, et il en existe deux types [20] :

» Un vrai préca qui est alimenté en air de combustion via une triple prise d'air vers le
radiateur. Dans ce cas, 70% de la chaleur est transférée a le préca et 30% a la tuyére
du four.

» Faux pré-produit qui sont alimenté en air par les gaz émis du four (avec un exces O2)
en plus de l'air froid laissant passer 30% dans la préca et 70% dans la tuyere du four.

C'est le cas de La Couronne [20].

b. Refroidissement : Un refroidisseur est un échangeur thermique dans lequel le clinker est collecté
dans le four a une température de 1350°C, puis passe dans un refroidisseur qui a plusieurs fonctions.
Ce dispositif vise a tremper et refroidir le clinker, a récupérer des thermis pour l'air de combustion et

éventuellement un broyeur cru ou charbon [21].

11
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I.4.Performances et composition chimique du clinker :

a. Facteur de saturation en chaux :

LSF =

Ca0 100 [ ]
2.8 Si02 +1.18A41203 +0.65Fe203

b. Module silicique :

sM=—32__ 2]
Al203+Fe203
c. Module alumino-ferrique :
AM = Al203 [ ]
Fe203

1.5 Les formules de bogue :

Les formules de bogue sont utilisées en mondial pour calculer les phases minéralogiques du clinker

(CsS, CaS, C3A, C,AF) dépendent les oxydes principaux (C, A, S, F,) par les équations suivantes :
> C3S = (4,071xCa0) — (7,60xSi0z) — (6,718xAl0s) — (1,430xFe,0s) [22].
> C2S = (8,60%Si0,) + (5,068xAl,03) + (1,079xFe20s) — (3,071xCa0) [22].
> CsA =(2,650xAkL03) — (1,692xFe,03) [22].
> C4AF = 3,043xFe;03 [22].
1.6 Procédure de fabrication du ciment :

1.6.1. Principe de fabrication :

Le ciment Portland artificiel, le CPA, résulte du broyage du clinker avec environ 5% de gypse
pour réguler la prise. Le clinker est une roche artificielle fabriquée en cuisson a une température de 1450
°C constitué le plus souvent d'un mélange d'environ 80% de calcaire (fournissant CaO) et d'environ 20%
dargile (fournissant SiO2, Al.O3z, et Fe203). La composition du cru, le mode de cuisson et le mode de
refroidissement des clinkers peuvent varier considérablement les uns des autres. C'est-a-dire qu'en les
broyant a différentes finesses avec des teneurs en gypse plus ou moins importantes, des ciments portland

artificiels n'auront pas les mémes qualités [23].

12
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Elle comporte trois phases essentielles [24] :

» Extraction et préparation des matieres premieres
» Cuisson
» Broyage du clinker [24].

1.6.2 Procédes et technique de fabrication :

1.6.2.1 Procedes de fabrication :

Il'y a quatre méthodes de fabrication existe dans milieu cimenterai sont [25] :

A. Procédé par voie humide (plus ancienne) :

Cette voie est utilisée depuis longtemps, la plus simple mais qui requiert le plus d’énergie. Dans
ce procédgé, le calcaire et ’argile sont broyés finement et mélangés avec I’eau de fagon a constituer une
pate assez liquide (environ 42 % d’eau). On brasse énergiquement cette pate dans de grands bassins de
8 a 10 métres de diamétres. Elle est continuellement malaxée et homogénéisée, ce mélange est appelé le
cru. Des analyses chimiques permettent de contrdler et d’apporter les corrections nécessaires avant sa

cuisson. La pate est ensuite acheminée a I’entrée d’un four rotatif.

Le clinker, a la sortie du four, passe dans des refroidisseurs pour subir une trempe. Quelle que

soit la méthode de fabrication, a la sortie du four, on obtient un méme clinker qui est encore chaud [25].

B. Procéde par voie semi-humide :

Dans la voie semi-humide, la pate est d'abord débarrassée de son eau dans des filtres presses. Le
gateau de filtre-presse est ensuite extrudé sous forme de granules et introduit dans un préchauffeur a

grilles ou directement dans un sécheur pour la fabrication du cru [9]

C. Procedé par voie semi-seche :

Dans la voie semi-séche, la farine mélangée a de I'eau forme des granules qui sont introduites

dans un préchauffeur a grilles situé en amont du four ou dans un four long équipé de croisillons [9]

D. Procédé par voie seche (plus utilisée) :

La matiére premicre broyée et séchée passera d’abord dans un préchauffeur a cyclone avec ou
sans précalcinateur (de type AT ‘air- through' ou AS "air séparé'), puis dans un four tubulaire de 80 m.

C’est le procédé le plus récent et le plus répandu car il est moins énergivore, mais il nécessite la mise en
13
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ceuvre de moyen important de captation des poussiéres (électro filtres, filtres cyclones et multi cyclones,

dépoussiéreurs électrostatiques...) [26]

1.6.3 Technique de fabrication :

Figure 1.9 : Procédé de fabrication du ciment Portland.

1.6.3.1 Extraction :

Les matiéres premieres sont extraites de carrieres a ciel ouvert par abattage ou ripage [27] :

Ces matieres premicres sont extraites des parois rocheuses par abattage a ’explosive ou a la pelle
mécanique, ou par ripage au bulldozer [28].

> Les matieres premiéres qui apportent les oxydes nécessaires pour synthétiser le clinker sont

extraites de carriéres.
> Les matieres premiéres sont extraites au niveau de carriere sous forme de blocs de dimensions

trés variées.

» L’extraction consiste a extraite du calcaire et de I’argile a partir de carriere a ciel ouvert.

14
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Figure 1.11 : Extraction la matiere premiére. [18].

1.6.3.2 Concassage : Les matériaux passent dans un concasseur pour les réduire a une taille inférieure a
80 mm [29].

Figure 1.12 : Concasseur. [18].

1.6.3.3 Pré-homogénéisation : Les matériaux sont disposés en couches horizontales superposees dans

un hall puis repris verticalement pour obtenir un mélange homogene [29].

Figure 1.13 : Hall de pré-homogénéisation [20].

La matiere crue est reprise dans les tas de pré-homogénéisation par des roues-pelles la pré-
homogénéisation de la matiére premiére se fait a ’aide d’un bras rateau, tournant autour d’un axe dans

un hall [9].
15
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1.6.3.4 Préparation du cru :

La préparation du cru consiste & melanger uniformément le calcaire et l'argile dans des
proportions établies en fonction de leurs compositions chimiques spécifiques, mais toujours dans des

proportions proches de 80 % calcaire pour 20 % argile [30].

1.6.3.5 Zone de cuisson :

La ligne de cuisson est constituée de :

1.6.3.5.1. Préchauffeur ou cyclones :

Les gaz réchauffent la poudre crue qui circule dans les cyclones en sens inverse, par gravité. La
poudre s’¢échauffe ainsi jusqu’a environ 800 °C et perd donc son gaz carbonique (CO2) et son eau. C'est

un échangeur a contre-courant destiné a préchauffer la farine avant son entrée dans le four [7].

1.6.3.5.2. Four rotatif :

Le four est composé d'une virole cylindrique de 90 metres de long et de 5,6 métres de diameétre,
protégée par de la brique réfractaire et inclinée de 1 a 4 degrés. A I'extrémité supérieure, le mélange cru

est chargé, tandis que le combustible et I'air comburant sont brilés a I'extrémité inférieure [7].

Figure 1-14 : Four rotatif et préchauffage [20].

1.6.3.5.3. Refroidissement et le concassage :

Le clinker obtenu subit a la sortie du four un refroidissement brusque et ramenant sa température
d'environ 1200 °C a 100 °C. Cette opération, qui s'accompagne de la transformation de la structure

cristalline du matériau, donne naissance a des blocs durs et grossiers de matiére [31].
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1.6.3.5.4. Stockage du clinker :

Le clinker refroidit a 100°C est transporté et stocke dans un hall de plusieurs dizaines de milliers
de tonnes, permettant ainsi d’assurer une continuité de la production du ciment, y compris lors des arréts

de la ligne de cuisson pour la maintenance annuelle, par exemple [27].

Figure 1.15 : Silo du clinker [9].

1.6.3.6. Broyage du ciment :

Le ciment est constitué de clinker, de gypse et de calcaire, comme nous I'avons déja mentionne.
Que ce soit dans le hall des ajouts ou dans le silo de clinker, tous sont transportés par des bandes ou des
chaines metalliques afin de remplir les différentes trémies de chargement pour le dosage avant d'étre
broyeés. Le broyeur est equipé de boulets de differentes tailles afin de produire de la farine trés fine. De
cette maniere, les 10 silos de ciment collectent le ciment prét a étre ensaché puis livré en vrac [31].

1.6.3.7. Stockage du ciment :

Le ciment est stocké dans des silos d’une capacité de plusieurs milliers de tonnes, qui peuvent

étre parfois divisés en plusieurs compartiments, pour stocker différents types de ciment [27].

1.6.3.8. Ensachage et expédition :

Le produit disponible en sacs ou en vrac est commercialisé de deux maniéres différentes
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Figure 1-16 : expédition en sac [23]. Figure 1-17 : expédition en vrac [10].
1.7.Types de ciment :

Le ciment est classé en différentes catégories en fonction de la proportion des matiéres qui le

composent [32].

Tableau I-1: Types de ciment [32]

AUTRES CONSTITUANTS
TYPE NOTATION CLINKER
CONSTITUANS | SECONDAIRES
Ciment
CEM I 95-100 0-5
portland
Ciment CEMII A 80-94 6-20
portland
CEM 11 A 35-64 36-65 0-5
Ciment de haut 20.34 56.80 0.5
fourneau CEMII B
CEMINIC 5-19 81-95 0-5
. CEMIV A 65-90 10-35 0-5
Ciment
pouzzolanique CEM IV B 45-64 36-55 0-5
. CEMV A 40-64 18-30 0-5
Ciment
compose CEMVB 20-39 31-50 0-5
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Chapitre 11 : Méthodes et caractérisations

I1. Méthode de contréle de qualité :

I1.1. Principe de laboratoire :

Le travail dans le laboratoire, consiste a contrdler la qualité de produit tout au long du processus
de la fabrication depuis les matieres premiéres jusqu'au produit fini. En emportant des échantillons a

analyser pour connaitre les compositions chimiques existantes et leurs pourcentages [33].
I1.2. Fréquence d’analyses au laboratoire :
a. Contr6le de la matiére cru chaque 2 heures.
b. Contréle de clinker chaque 2 heures.
c. Controle de ciment chaque 2heures.
d. Controle d’alimentation de four 3 fois / jour.
e. Controle de matiére chaud 3 fois / jour.
f. Controle de matieres premieres 1 fois / semaine [33].
11.3. Préparation des échantillons :
Pour effectuer I'analyse, la taille de I'échantillon doit d'abord étre réduite en utilisant [33] :

11.3.1. Concasseur :

Il décompose les grosses matieres premieres ou le clinker pour faciliter le processus de broyage

dans les broyeurs a disques [33]
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Figure 11-1 : Concasseur

11.3.2. Broyeurs a disques :

% Principe :

Le principe de broyage a disque fait suivant les quatre étapes [33] :
1. Apreés le concassage des échantillons du clinker avec un diameétre inférieur a 3 mm
2. On met une quantité d'échantillon dans le disque pesant 150 g.
3. On choisit « program 1 » pour notre essai "clinker",

4. Programme 1= 1200 tour/min pendant 2 minute, afin de rendre les granulés fins [33]

Figure 11-2 : Broyeur a disque.
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11.4. Méthodes chimiques :

Les méthodes analyse chimique utilisées au niveau de la cimenterie de CILAS, sont effectuées

selon la norme européenne «196-2 » [33].

11.4.1. Analyse par fluorescence RX :

La spectrométrie de Fluorescence X (SFX ou FX) ou en anglais X Ray Fluorescence
(XRF) est une technique d’analyse élémentaire qui permet de :

A. Qualifier les éléments chimiques présents dans un échantillon c'est-a-dire connaitre les

¢léments constituant 1’échantillon (exemple : Calcium, Silicium, Aluminium, Fer...).
B. Quantifier les éléments présents c'est-a-dire connaitre leur teneur (exemple :

70% de calcium, 8% de silicium...) [34].

Figure 11.3 : Appareil XRF.

Pour faire les analyses avec les RX, on utilise soit des perles soit des pastilles [33] :

» Préparation des perles :

1. L'échantillon de clinker doit d'abord étre broyé dans un concasseur.

2. Ensuite, broyez-le a I'aide d'un broyeur a disques.
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3. Placez 2 g d'échantillon dans un creuset et placez-le dans une étuve a 950°C pendant une heure.

Ensuite, retirez-le pour refroidir pendant 20 minutes.

4. Ensuite, dans un creuset en platine, 1 gramme d'échantillon est mélangé avec 7 grammes de fondant
(Di-Lithium Tetraborate).

5. Ensuite, mélangez manuellement le mélange pour qu'il soit homogene.
6. Le creuset est placé dans le creuset pendant 24 minutes a une température de 1200°C.

7. A l'aide du programme correspondant & I'échantillon & analyser, la perle est insérée dans I'appareil &

rayons X pour analyse [33].

Peleuse Perle

Figure 11.4 : Préparation des perles

» Préparation des pastilles :

1. L'échantillon de clinker doit dabord étre broyé dans un concasseur.

2. Ensuite, broyez-le a I'aide d'un broyeur a disques.

3. Ensuite, mettez 10 g d'échantillon broyé dans I'APM.

4. Insérez les granulés dans la machine XRF.

5. Lire les résultats en ligne [33].
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£

APM Pastilles
Figure 11.5 : Préparation des pastilles

11.4.2. Détermination de la chaux libre (CaOL) :

C'est I'un des éléments les plus importants du clinker, il y a deux fagons de le définir [18] :

11.4.2.1. La méthode référence (Compléxométrie) :

Intreduire 2¢g d'échantillon a analyser, dans un bécher sec de 100 ml. On I’ajoute 25 ml d’éthyléne
glycol, et on agite la solution pendant 30 sec, puis le bécher est placé dans I'étuve a environ de 110°C,

pendant 10min.

La solution est filtrée dans I’ensemble de filtration sous vide, la fiole doit préalablement contenir
: 200 ml d’eau déminéralisée, 5 ml de HI et quelques gouttes d’indicateur de méthylorange, on ajoute 4
ml d’ammoniaque et ajoute la solution de NaOH jusqu’a I’obtention d’un PH = 13,0 + 0,5, On verse

ensuite 15 ml de triéthanolamine.
Le réactif de calconcarboxyligue jusqu' a lI'obtention d'une franche coloration rose violacé.

On titre avec E.D.T.A (éthylene diamine tétra acétique) jusqu'au la disparition compléte de la

couleur bleu turquoise consignez la valeur Vepra [18].

C EDTA «V EDTA x56.08 *100
m éch 1000

%CaOL=

11.4.2.2 La méthode routine (Acidimétrie) :

Nous pesons 1 g de I'échantillon et le mettons dans une fiole, y ajoutons 40 ml d'éthylene glycol

et agitons bien [20].
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Mettez-le au four pendant une minute et demie a une température de 110C° et nous filtrons la
solution, une fois terminé, nous versons des gouttes de bleu de méthylene et nous I'étalonnons avec de
I'acide chlorhydrique 0,5 M jusqu'a ce que la couleur vire au vert et nous enregistrons la valeur Vuce
[20]

%CaOL = (VheLr — Vher2) X Freol

Fucur : Facteur d'acide chlorhydrique, la plupart du temps sa valeur 0.3 [20].

11.4.3. Détermination de la perte au feu (PAF) :
11.4.3.1. Définition :

La perte par le feu est définie comme le pourcentage de matiere enlevée lors de la calcination a

I'air a partir d'un échantillon [8].

11.4.3.2. Principe :

En réalisant la calcination a I’air, le gaz carbonique et I’eau sont volatilisés. De plus, tous

élements oxydables éventuellement présents peuvent étre oxydés [8].

11.4.3.3. Mode opératoire :

Le pourcentage de H.O, CO. dégagé lors la calcination est mesurée selon le protocole

expérimental suivant:

On prend et peser un creuset en platine vide et propre on met de 2 g matiére(P1), qui est ensuite
entrée le creuset en four électrique 950°C pour mesurée la décarbonatation, apres Lheure sorte la matiére

et attend quelque minute pour refroidir et pesez le creuset (P2) [33].

» Remarque : La méme technique dans 550°C pour calculer déshydratation.

La PAF déterminée sous forme suivante :

(P1- P2)

%PAF = x 100

P1 : Poids de creuset sous vide et 1g de la matiere avant la décarbonatation.

P, : Poids de creuset et matiére apres la décarbonatation [33].
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Figure 11-6 : Four 950 °C.

11.4.4. Détermination du pourcentage de (SO3) (la méthode référence) :

Peser 0.2g de la matiére (ciment) dans un bécher 250 ml, ajouter 50 ml de 1’eau distillé et 5 ml
de l'acide chlorhydrique a 50% porter sur une plaque chauffante jusqu' a I'attaque compléte (Coloration
jaune) ; Ajuster jusqu'a 200 ml avec I'eau distillé et laisser refroidir dans un bain-marie. Mettre le bécher
sur un agitateur magnétique et ajouter une cuiller de chlorure de baryum BaCl, (Saturation de la
solution). Une fois tout le BaCl, est dissout remplir la cellule de I'appareil turbidimétre jusqu' au trait,
lire la valeur affichée en NTU et faire la conversion en %S0O3 dans le tableau correspondant [33].

11.4.5 Détermination ’humidité (%H-0O) :

On prend et peser un plat vide et propre on met de 10g matiere P1, entrée le plat en sécheur 110°
C pour mesurée la déshydratation dans les matieres premieres, apres 8 heures sorte la matiere et pesez
le plat P2.

P1-P2
10

%H-0 = x 100

P1 : Poids de matiere avec plat.

P2 : Poids de P1 apreés le séchage (sans H20) [33].

11.5 Les méthodes physico-mécaniques :

Les appareils dans ces essais conformes aux normes européennes 196-1
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11.5.1 Détermination du pourcentage des refus :

La détermination du pourcentage des refus de matiére se fait apres le broyage, les refus

déterminent et controlent I’état de fonctionnement du broyeur et le degré du broyage.

On peser 10 g de I'échantillon puis verser dans un tamis de 45 um ou 90 um pendant 2 minutes. Les

particules restantes au-dessus du tamis représentent le pourcentage de refus.

Pour calculer le refus par la formule suivant :
2
Refus = = x100%
ml

m1l : masse de matiere

m2 : masse de matiére apres le tamisée

Figure 11.7 : Alpine de refus [9]

11.5.2 Taux de calcaire :

C'est un parametre obtenir apres calculer la perte au feu (PAF) de ciment.

11.5.3 Mesure de la surface spécifique par la méthode Blaine (SSB) :

L'appareil utilisé pour déterminer la finesse de mouture de ciment est appelé « Perméable metre

de Blaine ».
Cet appareil est schématisé sur (Figure 11-8).

Il se compose pour I’essentiel d’une cellule dans laquelle est placé le ciment a tester et d’un
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manometre constitué d’un tube en verre en forme de U rempli, jusqu’a son repére inférieur (N° 4) d’une

huile legere.
La cellule est équipée d’une grille en sa partie inférieure.

Un piston sert & tasser le ciment dans la cellule sous un volume V défini [36].

Figure 11.8 : Appareil de Blaine.
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Figure 11.9 : Principe de fonctionnement de Blaine [9].

11.5.4 La consistance normale :

C’est la détermination de la consistance normalisée de la pate de ciment selon les spécifications

de la norme européenne EN 196-3.
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Dans cet essai, la consistance est caractérisée par le temps que met le mortier pour s’écouler sous
I’effet de la vibration.
11.5.5 Détermination du temps de prise :
C’est la détermination du temps de prise du ciment selon les spécifications de la norme
européenne EN 196-3.
11.5.5.1 Détermination du temps début de prise :

Le temps de début prise correspond a la lecture de 6 £ 3 mm noté a partir du temps zéro.

11.5.5.2 Détermination du temps fin de prise :

Le temps de fin de prise correspond a la lecture de 0,5 mm noté a partir du temps zéro. [37]

Figure 11.10 : Appareil de Vicat manuel

I1.5.6 Essais d’expansion :

Le ciment étudier est gache a la consistance normale déterminée selon la norme EN196-3, puis
introduit a I’intérieur de petits moules cylindrique (en métal élastique résistance la corrosion) et

maintenu entre deux plaques de verre.

Ces moules fondus selon on génératrice son munis verticalement de deux aiguilles de 15 cm qui
amplifient 10 fois la mesure de déformation ils sont immédiatement places en armoire ayant une
humidité relative > 90 % et une température 20 +1 pendant 24 £0.5 heures on mesure alors écartement
initial. L’essai exposions peut-étre effectuer a froid au suivant la méthode normalisée, a chaud

I’écartement final est alors mesuré apres 3 heures d’ébullition [9].
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Figure 11.11 : Moule le Chatelier.

11.5.7 Essais mécaniques (flexion - compression) :

11.5.7.1 Définition :

Leur objectif de mesurer les résistances aux différentes contraintes au bout d’un certain temps,
par le biais des essais de flexion et de compression permettent de déterminer la contrainte de rupture a

la traction par flexion et la compression des liants hydrauliques [18].

11.5.7.2 Formulation des mortiers normalisés :

Le mortier est constitué par le mélange suivant
A. 13509 sable normalisé (Norme EN 196-1).
B. 450 g du ciment.
C. 225 gl'eau de gachage (I’eau distillé).
11.5.7.3 Essais sur mortier :
11.5.7.3 .1 Mortier normalisé :
Des éprouvettes contenant un mélange de ciment Portland ont été coulées selon les normes
EN 196-3 et EN 196-1 afin de Vérifier la progression de la résistance mécanique [18].
11.5.7.3.2 Préparation des éprouvettes pour les essais mécaniques :

¢ Verser 225 g d’eau dans le récipient du malaxer et ajoutes 450 g de ciment
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¢ Mettre le malaxeur en marche a la vitesse lente pendant une minute dans les 30 derniers seconds puis

introduire 1350 g de sable normalisé sec.

¢ Mettre le malaxeur a la vitesse lente pendant 30 secondes aprés arréter le mouvement pendant 90

seconds, reprendre le mélange pendant 2 mn a la vitesse rapide.

¢ Ensuite, mélange est versé dans le moule a I’aide d’une spatule, et peut étre bien tasse, aprés un doublé

de choc en utilisant 1’appareil a choc.

¢ Le mortier est mis dans la chambre humide a température (20 £+ 1) °C et 90% d’humidité et étiqueter

les moules pour identification F

¢ Apres 24 heures, on fait le démoulage et on conserve les éprouvettes dans le bain d’eau.

¢ L’¢éprouvette pour 2 jours, éprouvette pour 7 jours et éprouvette pour 28 jours.

¢ Versez le mortier dans un moule a l'aide d'une spatule et tassez-le bien a l'aide d'un appareil a choc.

¢ Placez le moule dans une chambre humide a une température de (20£1) °C et a une humidité de 90%.
Pour les moules étiqueter 1’identification.

¢ Aprés 24 heures, retirez le moule et conservez les éprouvettes dans de l'eau.

¢ Laissez une éprouvette pour 2 jours, pour 7 jours et pour 28 jours [18].

Figure 11.12 : Malaxeur. Figure 11.13 : Table a vibrante.
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Figure 11.14 : Appareil de flexion et compression.

Figure 11-15 : Chambre d’humidité [20]. Figure 11-16 : Moule de 4 cm x 4cmx16cm

11.5.8 Mesure La chaleur hydratation (EN196-9) :

La présente Norme européenne décrit une méthode de mesure de la chaleur d'hydratation des
ciments par calorimétrie semi-adiabatique, dite méthode de La gavant. L'essai a pour but démesurer en
continu la chaleur d'hydratation du ciment au cours des tout premiers jours. La chaleur d’hydratation est

exprimée en joules par gramme de ciment.

La méthode semi-adiabatique consiste & introduire un échantillon de mortier fraichement prépare,
dans un calorimetre afin de déterminer, d'aprés I'évolution de la température, la quantité de chaleur

dégagée. A une échéance donnée, la chaleur d'hydratation du ciment contenu dans I'échantillon est égale
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a la somme de la chaleur accumulée dans le calorimetre et de la chaleur dissipée vers le milieu ambiant

pendant toute la durée de 1’essai [38].

4

------
py

Figure 11.17 : Appareil de chaleur hydratation [9].

11.5.9 Test de combustibilité (Burnability) :
11.5.9.1 Principe :

La combustibilité d'un mélange cru est définie comme la facilité de formation des minéraux du
clinker et est - par convention - exprimée par la teneur en chaux non combinée (CaOL) dans le clinker

restant apres chauffage dans des conditions donnees (durée et chaleur).

Le test de combustibilité Lafarge Holcim est réalisé a température constante de 1400°C (pas de

rampe de chauffage ; le four est préchauffé a 1400°C) pendant 19 minutes [3].

11.5.9.2 Application :

Alimentation du four (éventuellement corrigée pour l'incorporation de cendres de combustible
avec des correctifs finement broyés pour obtenir les mémes modules de clinker que dans les conditions

de l'usine) et mélanges de laboratoire [3].

11.5.9.3 Equipement :

¢ Four électrique a chargement par le bas Carbolite BLF 17/3.

¢ Four de séchage.

+Outil de moulage pour la préparation de comprimés d'échantillons.
#Spatule, tige de verre et pince a creuset.

+Creusets en platine avec couvercle.
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¢. Eau déminéralisée.

11.5.9.4 Préparation des échantillons :

Mélanger petit a petit 50 g d'échantillon dans un bol en céramique avec de I'eau déminéralisée
(typiquement 13,5-13,8 g) et agiter avec la spatule pour obtenir une pate homogene et transformable.
Pressez la pate avec la spatule dans l'outil de moulage et retirez I'excédent de péte afin que la surface
des cylindres de pate soit plate et lisse. Placez l'outil de moulage dans I'étuve pendant min. 6 h a 105°C
(mieux toute la nuit). Aprés séchage a 105°C, les pellets du mélange cru sont extraits du moule avec une

tige de verre [3].

11.5.9.5 Evaluation du test de combustibilité :

Comme le confirme l'expérience, le CaOL non combiné restant donne une indication fiable,
quoique relative, de la facilite de combustion d'un mélange brut a laquelle on peut s'attendre dans les

conditions de l'usine [3].
L’¢évaluation des résultats du test de combustibilité Lafarge Holcim est effectuée sur la base suivante :

Tableau II .1 : Evaluation de combustibilité [3].

Gamme CaOL Combustibilité
0—2% Trés bien
2—4% Bien

4—6% Modéré

6—8% Pauvre
Au-dessus de 8% Tres pauvre
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Chapitre 111 Géneralité sur L’argile calcinée

I11-1. Introduction générale sur I’argile calciné :

L’argile calcinée est un matériau obtenu par la cuisson d’argiles naturelles a des températures
modérées, généralement comprises entre 600 et 900 °C. Ce traitement thermique, appelé calcination,
modifie la structure cristalline de I’argile, la rendant plus réactive sur le plan chimique. Utilisée depuis
I’ Antiquité, I’argile calcinée connait aujourd’hui un regain d’intérét, notamment dans le domaine de la
construction durable, en tant qu’adjuvant ou substitut partiel au ciment Portland, réduisant ainsi
I’empreinte carbone des bétons.

Gréce a ses propriétés pouzzolaniques, c’est-a-dire sa capacité a réagir avec la chaux en présence
d’eau pour former des composés cimentaires, l’argile calcinée est un ingrédient clé¢ dans le
développement de matériaux de construction écologiques. Elle est également utilisée dans d'autres

secteurs, tels que la céramique, la purification de I’eau, ou encore I’agriculture, en raison de sa porosité,

sa surface spécifique élevée, et sa stabilité chimique.

L’¢tude de ’argile calcinée s’inscrit ainsi dans une démarche a la fois scientifique, technique et
environnementale, visant a exploiter les ressources naturelles de maniere plus responsable tout en

répondant aux exigences de performance des matériaux modernes [3]
[11-2. Définition de I’argile calciné :

L’argile calcinée est une argile chauffée a haute température pour la rendre chimiquement

réactive, notamment dans des applications comme la fabrication de ciments ou de matériaux céramiques.

L’argile calcinée est une argile naturelle qui a été chauffée a haute température, généralement
entre 600 °C et 900 °C, dans un processus appelé calcination. Cette transformation thermique modifie

sa structure cristalline et chimique, ce qui lui confére de nouvelles propriétés intéressantes [39].
I11-3. Historique de I’argile calcinée :

L’utilisation de D’argile calcinée remonte a 1’Antiquité, ou les civilisations comme celles
d’Egypte et de Mésopotamie utilisaient déja I’argile chauffée pour fabriquer des briques et des poteries
plus résistantes. Bien que le concept de calcination n'était pas encore formalisé, les Romains exploitérent
des matériaux naturels aux propriétés similaires, comme la pouzzolane, pour produire des bétons
durables. Ce n’est qu'au XIXe siécle, avec le développement du ciment Portland, que I’intérét
scientifique pour les ajouts pouzzolaniques se généralise, notamment avec I’introduction du kaolin
calciné. Au XIXe siécle, les avancées en chimie des matériaux ont permis d’identifier la métakaolinite,
issue de la calcination du kaolin, comme une phase tres réactive et utile dans les ciments et bétons.
Aujourd’hui, dans un contexte de transition écologique, I’argile calcinée est au cceur de recherches visant
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a réduire I’empreinte carbone des matériaux de construction, notamment a travers des technologies

innovantes comme le ciment LC3 (Limestone Calcined Clay Cement) [4].
I11-4. Origine et nature des argiles utilisées :

Les argiles sont des matériaux naturels composés essentiellement de minéraux phyllosilicates,
comme la kaolinite, I’illite ou la montmorillonite. Pour la calcination, les argiles les plus couramment
utilisées sont les argiles kaoliniques, car elles développent d’excellentes propriétés pouzzolaniques aprés
traitement thermique. L’origine géologique et la composition chimique influencent fortement la qualité

du produit calciné obtenu [40]
I11-5. Caractéristiques physico-chimiques de I’argile calcinée :

Généralement apres la calcination du kaolin ou d’autres argiles courantes [4] :

I11-5-1. Propriétés physiques :

Aspect : poudre fine, généralement blanche a rose péale selon les impuretés (fer, titane).
Granulométrie : particules trés fines (souvent < 45 pum), parfois broyées pour augmenter la
réactivite.

> Surface spécifique : ¢levée (jusqu’a 15-25 m#/g selon BET), ce qui favorise les réactions
chimiques.

> Densité apparente : environ 2,6 a 2,8 g/cm3.

> Porosité : relativement faible, mais suffisante pour adsorber 1’eau et interagir avec la matrice

cimentaire.

I11-5-2. Propriétés chimiques :

» Composition chimique typique :

% SiO: (dioxyde de silicium) : 50-60 %
% ALOs (oxyde d’aluminium) : 30—40 %
% Fe20s, TiO2, K20, MgO, etc. (en faibles quantités)
> Perte au feu (LOI) : tres faible (< 5 %), la majeure partie de I’eau structurelle ayant été éliminée.
PH : légérement alcalin a neutre (6,5-8), compatible avec les systémes cimentaires.
> Pouvoir pouzzolanique : tres élevé, di a la formation de métakaolinite, une phase amorphe et

trés réactive formée entre 600 °C et 850 °C
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I11-5-3. Réactivité chimique :

> Réagit avec les hydroxydes de calcium (Ca(OH)2) dans les ciments pour former des produits de
type C-S-H et C-A-H, contribuant a la résistance mécanique et a la durabilité.
> Capacité a piéger certains ions métalliques ou a interagir avec des polluants (utile aussi en

environnement) [4].
I11-6. Contexte et enjeux de I'industrie cimentiére :

L’industrie cimenti¢re joue un role central dans le développement des infrastructures modernes.
Le ciment, composant essentiel du béton, est le matériau de construction le plus utilisé au monde.
Cependant, sa production est énergivore et fortement émettrice de gaz a effet de serre, notamment en

raison de la calcination du calcaire (CaCO:s) en clinker, qui libére une quantité significative de COx.

Selon I’ Agence Internationale de I’Energie (AIE), I’industrie du ciment est responsable d’environ
7 a 8 % des émissions mondiales de CO.. En plus des impacts environnementaux, la fabrication du
clinker nécessite une consommation importante d’énergie thermique, principalement issue de
combustibles fossiles. Ces enjeux environnementaux et économiques poussent aujourd’hui les acteurs
du secteur a rechercher des alternatives durables permettant de réduire I’empreinte carbone du ciment

sans compromettre ses performances techniques.

Parmi les stratégies adoptées, la substitution partielle du clinker par des matériaux cimentaires
secondaires (MCS), tels que les cendres volantes, les laitiers de haut-fourneau ou les argiles calcinées,
est ’'une des plus prometteuses. Ces matériaux, souvent d’origine naturelle ou industrielle, peuvent
participer aux réactions d’hydratation et contribuer a améliorer certaines propriétés mécaniques et

chimiques du ciment.

Dans ce contexte, I'argile calcinée apparait comme une solution innovante et durable.
Abondante, peu colteuse et a faible impact environnemental, elle peut agir comme additif pouzzolanique
lorsqu’elle est activée thermiquement, offrant ainsi un bon compromis entre performance et durabilité

environnementale [4].
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I11-7. Problémes liés a la production de ciment (émissions de CO:, consommation

énergétique) :

La production de ciment, en particulier celle du clinker, constitue un processus a forte intensité
énergétique et fortement émetteur de gaz a effet de serre. Deux principales sources d’émissions de CO:

sont identifiées [4] :

I11-7-1. Les réactions chimiques (décarbonatation) :

Lors de la cuisson du calcaire (CaCOs) dans le four a ciment, une réaction chimique appelée

décarbonatation libére une quantité importante de COa:
CaC0O3—Ca0O+CO21

Cette étape représente a elle seule pres de 60 % des émissions totales de CO: liées a la fabrication

du ciment [4].

I11-7-2. La combustion de combustibles fossiles : Pour atteindre les tempeératures necessaires a la
formation du clinker (environ 1450 °C), les fours consomment de grandes quantités d’énergie, souvent
issues de sources fossiles comme le charbon ou le pétrole. Cette combustion contribue a environ 30 a 40

% des émissions restantes

Outre les émissions de gaz a effet de serre, le procéde est également trés énergivore. On estime
que la fabrication d’une tonne de ciment nécessite environ 3,2 a 6 GJ d’énergie thermique, sans compter

I’énergie ¢lectrique utilisée pour le broyage, le transport et le conditionnement.

Ces impacts environnementaux posent de grands défis dans un contexte mondial de transition
¢cologique et de lutte contre le réchauffement climatique. L’ industrie est donc confrontée a la nécessité
de réduire son empreinte carbone tout en maintenant une production suffisante pour répondre a la

demande croissante en infrastructures, notamment dans les pays en développement.

La recherche de solutions alternatives, comme la substitution partielle du clinker par des
matériaux a faible impact environnemental, devient ainsi une priorité stratégique pour un ciment plus
durable [4].
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I11-8. Intérét des ajouts minéraux :

I11-8-1. Role des matériaux pouzzolaniques :

Face aux défis environnementaux posés par la production de ciment, I’incorporation de
matériaux cimentaires secondaires (MCS), aussi appelés ajouts minéraux, est devenue une pratique
courante pour améliorer la durabilité des liants tout en réduisant leur empreinte carbone. Ces ajouts

permettent notamment de remplacer partiellement le clinker, principal responsable des émissions de CO:

[4].
Parmi les MCS, on distingue principalement :

> Les ajouts d’origine industrielle : Cendres volantes (provenant des centrales
thermiques), laitiers de haut-fourneau, fumées de silice.
> Les ajouts d’origine naturelle : Comme les pouzzolanes naturelles ou les argiles

calcinées.

Ces matériaux possedent des propriétés pouzzolaniques, c’est-a-dire qu’ils sont capables de
réagir avec la chaux libre Ca (OH).) libérée lors de 1’hydratation du ciment Portland, pour former des
produits cimentaires secondaires, principalement des silicates de calcium hydratés (C-S-H), qui

contribuent a la résistance mécanique et a la durabilite du béton [4].
La réaction pouzzolanique peut étre schématisée ainsi :
SiO; (reactif)+Ca (OH)2+H.0—C-S-H

Cette équation représente la réaction entre la silice amorphe (présente dans les matériaux
pouzzolaniques comme l'argile calcinée), la chaux (hydroxyde de calcium) et I’eau pour former du C-S-
H (Calcium Silicate Hydrate), qui est le principal produit responsable de la résistance mécanique dans

les ciments hydrauliques [4].
Les avantages de ’utilisation de matériaux pouzzolaniques sont multiples :

Réduction de la teneur en clinker, donc des émissions de CO-
Amélioration de la durabilité (résistance aux attaques chimiques, perméabilité réduite)

Optimisation des propriétés mécanigues a long terme

vV V V V

Valorisation de ressources locales ou de sous-produits industriels

Dans ce contexte, les argiles calcinées, lorsqu’elles sont correctement transformées thermiquement,
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présentent un fort potentiel comme matériau pouzzolanique, particulierement dans les régions ou les

autres ajouts industriels sont peu disponibles [4].
I11-9. Objectif de I’étude :

Dans le cadre de la transition vers des matériaux de construction plus durables, cette étude vise
aexplorer le potentiel de I’argile calcinée en tant qu’additif cimentaire. L’objectif principal est d’évaluer
I’influence de I’argile calcinée sur les propriétés physico-chimiques du ciment, afin de déterminer sa

capacité a améliorer les performances du liant tout en réduisant son impact environnemental [4]
Plus précisément, cette étude se propose de :

> Analyser les effets de I’incorporation d’argile calcinée (a différents taux de substitution) sur les
propriétés physiques du ciment, telles que la finesse, la consistance normale, le temps de prise,
et la résistance mécanique.

> FEtudier les modifications chimiques et minéralogiques induites par I’ajout d’argile calcinée, en
particulier les réactions pouzzolaniques et la formation de produits d’hydratation secondaires.

> Comparer les performances du ciment modifié avec celles d’un ciment de référence (sans additif)
sur le plan mecanique et chimique.

> Evaluer l'intérét environnemental de cette substitution dans une logique de réduction des

émissions de CO: et de consommation de clinker.

A travers cette approche, 1’étude contribue a la valorisation de matériaux naturels locaux et a la
recherche de solutions alternatives pour une production de ciment plus durable et plus respectueuse de

I’environnement [4].
I11-10. Matiéres premiéres :

111-10-1. Description de I’argile utilisée (composition, origine) :

L’argile utilisée dans cette étude est une argile naturelle kaolinitique, extraite localement dans la
région de [a compléter selon ta localisation ou ton étude]. Ce type d’argile est reconnu pour sa teneur
relativement élevée en minéraux argileux réactifs, notamment la kaolinite (Al:Si2Os(OH)4), qui constitue

la phase principale active apres calcination.

Avant son traitement thermique, ’argile a été caractérisée chimiquement a 1’aide d’une analyse
9

par fluorescence X (XRF), révélant une composition typique en [4] :
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» Silice (SiO2) : ~50-55 %

» Alumine (ALOs) : ~20-25 %

» Oxyde de fer (Fe20s) : ~5-8 %

» Traces de MgO, CaO, K20 et Na.O

La présence importante de silice et d’alumine est favorable au développement d’une activité
pouzzolanique apres calcination. L’argile a également été analysée par diffraction des rayons X (DRX),
confirmant la prédominance de la kaolinite, ainsi que la présence de quartz et d’illite en moindre

proportion [4].

L’échantillon a ensuite été soumis a un traitement thermique entre 650 °C et 800 °C, température
optimale pour déshydrater la kaolinite et la transformer en métakaolinite, une forme amorphe hautement

réactive sur le plan pouzzolanique.

Ce type d’argile présente donc un intérét particulier pour la production de ciments ternaires ou
composés, notamment dans les zones ou les ressources alternatives (comme les cendres volantes ou les

laitiers) sont peu disponibles [4].

111-10-2. Procédé de calcination :

La calcination de I’argile constitue une étape essenticlle pour activer son potentiel
pouzzolanique. Ce procédé consiste a chauffer I’argile a haute température afin de provoquer des
transformations physico-chimiques, principalement la dés hydroxylation des minéraux argileux comme

la kaolinite, qui se transforme alors en métakaolinite amorphe, une phase hautement réactive.

Dans cette étude, I’argile brute a d’abord été séchée a I’air libre pendant plusieurs jours, puis
concassée et tamisée pour obtenir une granulométrie inférieure a 2 mm, facilitant une calcination

homogeéne [4].

Le traitement thermique a éte réalisé dans un four électrique de laboratoire, selon les parametres

suivants :

» Température de calcination : 750 °C (température optimale pour la kaolinite)
» Durée de maintien a température : 2 heures
» Vitesse de montée en température : environ 10 °C/min

» Refroidissement : a I’air ambiant, hors du four

Apres calcination, I’argile a pris une teinte rougeatre a rosée, caractéristique de la transformation
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minéralogique, et a été broyée finement jusqu’a atteindre une finesse comparable a celle du ciment

Portland (surface spécifique d’environ 300 a 400 m?*/kg mesurée par la méthode Blaine).

Le matériau obtenu, appelé argile calcinée, a ensuite été utilise comme substitut partiel du clinker,

a différents taux (5 %, 10 %, 15 %, etc.), afin d’évaluer ses effets sur les propriétés du ciment [4].

111-10-3. Type de ciment de base

Le ciment utilisé comme liant de référence dans cette étude est un ciment Portland pur de type
CEM 1 52.5, conforme a la norme EN 197-1. Ce type de ciment est composé a plus de 95 % de clinker,

ce qui en fait un bon support pour évaluer I’impact des matériaux de substitution tels que I’argile calcinée

[4].

I11-10-4. Caracteristiques principales du CEM 152.5 :

> Résistance mécanique élevée a 28 jours (> 52,5 MPa)
> Prise rapide et bon développement des résistances initiales

> Composition chimique typique :

% Clinker : >95 %
% Sulfate de calcium (gypse) : ~5 %

«» Perte au feu : faible

> Finesse Blaine : entre 320 et 400 m?/kg

Ce ciment est largement utilisé dans les applications structurelles ou des résistances meécaniques
¢levées sont requises rapidement. Dans cette étude, il sert de base de comparaison pour évaluer 1’effet
de la substitution partielle du clinker par I’argile calcinée, en conservant la méme procédure de

formulation et de mise en ceuvre.

Le CEM I 52.5 permet ainsi de bien isoler I’influence de ’argile calcinée sur les performances

finales du ciment [6]
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Chapitre IV Résultats et discussion

V- Résultats et discussion

IVV-1-Introduction

Les résultats expérimentaux obtenus au cours de cette étude concernent des analyses

chimique et physico-mécanique de (13) échantillons des mélanges réalisés dans laboratoire de

la cimentaire CILAS, apparaissent 1’impacts d’argile calciné sur les propriétés physique et

chimique de la qualité du ciment.

I\VV-2-Mode opératoire

>
>

L’échantillon d’argile doit étre réduit pour obtenir un échantillon contenant au moins 1000 g
Un concasseur et un sur-broyeur appropriés doivent étre utilisés de fagon a obtenir la finesse
requise : <200 pm

30g de L’échantillon doit étre calciné a différent températures (T= 650 C°, T=750 C°) pendant
1 et 3 heures

Faire une Analyse XRF et XRD a chaque étape de préparation

Faire les analyses physico mécaniques (OPC avec 5 %, 25% et 30 % argile calcinée) pour

chaque échantillon

I\VV-3-Analyses physiques (granulométrique) :

A - avant broyage : Le poids totale de I’échantillon égale : 24,561 kg

Tableau IV.1 : Pourcentage granulométries avant broyage

Diameétre de tamis <25mm | >8<10mm |[>5<8mm |>3<5mm | <3 mm
(mm)

Poids (kg) 0 6,565 4,062 6,911 7,023
% 0 26,73 16,54 28,14 25,59

B-Apres broyage : Le poids totale de I’échantillon égale : : 5 kg
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Tableau 1V.2 : Pourcentage granulométries apres broyage

Diameétre de tamis (um) <1000 >200 < 1000 > 90 < 200 > 90 um
um um pum

Poids (g) 0 475 3425 1100

% 0 9,5 68,5 22

I\VV-4-Analyse chimiques :

1VV-4-1-Avant calcination :

A-Analyse par fluorescence X (XRF)

L’analyse XRF a été utilisée pour déterminer la composition chimique élémentaire de ’argile.

Les principaux oxydes détectés sont :

Tableau 1.3 : Analyse par fluorescence X (XRF) avant calcination

Ech | PAF(950 | H,O | SiO; | AlOs | Fe,O3 | CaO MgO | P20s | SO3 | K20 | Na.O | CI
C°)
Argile | 12,98 5,46 [ 53,79 | 17,44 |6,13 | 7,71 3,16 [ 0,24 (082212094 |0,25

Ce profil chimique riche en silice et alumine est caractéristique des matériaux pouzzolaniques,

favorables aux réactions avec la chaux libre libérée lors de ’hydratation du ciment.

B- Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La DRX a été réalisée pour identifier les phases cristallines présentes avant calcination.

Les principaux résultats montrent :

» Avant calcination : kaolinite, quartz, traces d’illite

Tableau V.4 : Analyse par diffraction des rayons X (DRX) avant calcination

Echantillon

Ilite

Kaolinite

Quartz

Albite

Microcline

Feldspar

Calcite

Dolomite

Argile

37,21

18,83

17,54

4,88

2,42

7,31

10,82

1,52

La disparition de la kaolinite confirme la réussite de la transformation thermique et la

formation d’un matériau amorphe réactif.
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1VV-4-2-Apres la calcination

A-Analyse par fluorescence X (XRF)

L’analyse XRF a été utilisée pour déterminer la composition chimique élémentaire de 1’argile

calcinée. Les principaux oxydes détectés sont :
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Tableau IV.5 : Analyse par fluorescence X (XRF) aprés calcination

Résultats et discussion

Analyse chimique

)
g % Etats SiO2 | AO3 | FeO3z | CaO | MgO | P20s SOs K20 | Na,O | TiO2 Cl PAF
= o
L O]
Avant calcination 54.63 17.92 6.29 7.42 3.18 0.25 | 0.59 2.16 0.94 0.77 | 0.25 | 13.32
= 750 C° (1HO00) 49.40 | 16.38 6.19 7.14 | 3.02 0.23 | 0.55 2.13 0.91 0.77 11.85
§' é 750 C° (3H00) 49.36 16.24 6.19 7.11 3.02 0.23 | 0.54 2.12 0.92 0.77 12.38
; .g 650 C° (1H00) 49.79 16.41 6.26 7.19 3.05 0.24 | 0.53 2.15 0.29 0.78 9.82
l% ‘_f 650 C° (3H00) 48.63 16.00 6.05 7.03 2.96 0.23 | 0.55 2.10 0.90 0.76 12.08
J% §_ 900 C° (1H00) 49.18 16.23 6.13 7.06 | 3.02 0.23 | 0.53 2.10 0.92 0.77 12.97
900 C* (3H00) 49.12 16.19 6.16 7.09 3.01 0.24 | 0.50 2.08 0.93 0.77 13.01
XRF Avant calcination 53.94 | 17.52 6.12 7.82 3.17 0.25 | 0.81 2.12 0.94 0.75 | 0.24 | 13.67
c 750 C° (1HO00) 48.55 | 15.79 6.02 7.48 | 3.00 0.23 | 0.82 2.08 0.89 0.75 13.27
§ 5 750 C° (3H00) 48.74 | 15.89 6.05 7.49 3.00 0.23 | 0.82 2.09 0.90 0.76 12.73
g g 650 C° (1H00) 48.86 15.86 6.09 7.57 2.98 0.23 | 0.85 2.10 0.89 0.76 10.05
?d § 650 C° (3H00) 47.99 15.56 5.94 7.44 2.94 0.23 | 0.86 2.06 0.88 0.74 12.25
= B
T E_ 900 C° (1H00) 48.58 15.80 6.01 7.58 | 3.00 0.23 | 0.86 2.06 0.91 0.75 13.38
900 C* (3H00) 48.52 15.82 6.04 7.48 2.97 0.23 | 0.82 2.05 0.90 0.75 13.51
L"E’ 3 Avant calcination 52.90 | 16.88 5.90 8.12 3.13 0.24 | 0.93 2.06 0.93 0.73 | 0.24 | 14.48
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750 C° (1H00) 54.87 | 17.29 6.46 8.78 | 340 | 0.25 | 1.05 2.24 0.99 | 0.79 13.77
750 C° (3H00) 48.26 | 15.13 5.83 799 | 295 | 0.22 | 0.96 2.02 0.88 | 0.73 13.97
650 C° (1H00) 48.78 | 15.28 5.89 798 | 297 | 022 | 0.94 2.05 0.87 | 0.74 10.44
650 C° (3H00) 47.88 | 15.06 5.81 783 | 291 | 0.22 | 0.93 2.01 0.86 | 0.73 12.20
900 C° (1H00) 48.42 | 15.24 5.82 7.89 | 296 | 0.22 | 0.94 2.02 0.88 | 0.73 13.96
900 C° (3H00) 48.50 | 15.21 5.85 789 | 295 | 0.22 | 0.92 2.01 0.88 | 0.73 14.09

46




Chapitre IV Résultats et discussion

B- Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La DRX a été réalisée pour identifier les phases cristallines présentes apres calcination.
Les principaux résultats montrent :

> -Apres calcination : disparition des pics de kaolinite, formation d’une phase amorphe
(métakaolinite), conservant du quartz inchangé
La disparition de la kaolinite confirme la réussite de la transformation thermique et la formation

d’un matériau amorphe réactif.
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Tableau 1V.6 : Analyse par diffraction des rayons X (DRX) aprés calcination

Résultats et discussion

Analyse ménalorgique

5 E g § Etats Ilite Kaolinite Quartz | Albite | Microcline Feldspar Calcite | Dolomite
¢

B Avant calcination 38,63 19,05 16,57 4,73 2,23 7,31 10,82 1,52
= 750 C° (1HO0) | 40,61 9,21 26,26 4,44 8,99 13,43 1,76 0.00

§ § 750 C° (3HO00) | 35,26 8,52 30,01 5,48 11,52 17,01 0,01 0.00

‘; § 650 C° (LH00) | 43,97 8,76 2573 | 3,62 7,1 10,71 2,3 0.00

::i § 650 C° (3H00) | 44,67 8,52 26,7 3,92 7,27 11,19 0.00 0.00

» §_ 900 C° (1H00) 9,8 7,49 25,27 15,54 11,77 27,31 0,71 2,32

900 C° (3H00) | 11,51 7,08 23,99 16,72 11,29 28.00 0,68 2,66

Avant calcination 36,26 17,99 17,14 4,18 2,96 7,13 11,03 1,72

c 750 C° (1H00) | 39,59 9,73 28,58 4.00 9,4 13,39 0,64 0.00

§ .5 750 C° (3H00) | 34,38 11,91 32,11 5,32 8,18 13,5 0,41 0.00

g g 650 C° (1HO00) | 40,25 9,42 23,79 4,91 7,65 12,56 6,14 0.00

E‘) § 650 C° (3H00) | 43,71 12,48 27.00 51 6,39 11,48 0,13 0.00

=] B

o <E£_ 900 C° (1H00) | 13,97 5,94 35,09 9,75 13,71 23,47 0,64 1,2

900 C* (3H00) 9,64 4,97 20,76 19,49 12,49 31,98 0,51 0.00

4 Avant calcination 35,91 16,12 18,34 4,89 3,27 8,16 11,32 2,83

§ § 2 g 750 C° (1HO00) | 34,68 10,84 30,07 6,11 9,78 15,89 1,3 0.00

E 2‘ (—g 750 C° (3H00) | 33,53 7,76 33,51 6,54 9,69 16,23 0,28 0.00
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650 C° (1H00) | 38,38 10.00 25,1 4,27 7,9 12,17 7,46 0.00
650 C° (3H00) | 42,41 8,35 29,56 6,69 5,97 12,66 0,2 0.00
900 C° (1HO0) | 13,36 6,39 34,96 12,92 13,69 26,61 0,65 1,44
900 C° (3H00) | 11,53 5,51 26,13 16,04 13,42 29,46 0,46 2,72
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IV-5-Choisir les échantillons d’argile calciné

Les échantillons sélectionner basé sur la variation de % kaolinite, calcite et illite

Tableau IV.7 : Choix les échantillons d’argile calciné

Analyse ménalorgique

Illite | Kaolinite | Quartz | Albite | Microcline | Feldspar | Calcite | Dolomite
750 C° 34,68 10,84 | 30,07 | 6,11 9,78 15,89
1,3 0.00
(1H00)
£ | S 750 C° 33,53 7,76 33,51 | 6,54 9,69 16,23
3 | B 0,28 0.00
S 5 (3H00)
3|8 650 C° |38,38| 10.00 | 251 | 4,27 7.9 12,17
S |8 7,46 0.00
= :? (1H00)
650 C° 42,41 8,35 29,56 | 6,69 5,97 12,66
0,2 0.00
(3H00)

I\VV-6-Preparation des mélanges (avec argile calcinée)

Afin d’évaluer I’impact de I’argile calcinée sur les propriétés physico-chimiques du ciment, plusieurs

formulations ont été préparees en remplacant partiellement le clinker du ciment Portland (CEM 1 52.5)

par I’argile calcinée. Cette substitution a été réalisée en pourcentage massique, selon les proportions

suivantes :

vV V VY VYV

*

Ech 01, Ech 02, Ech 03, Ech 04: 95 % CEM | + 5 % argile calcinée

Ech 05, Ech 06, Ech 07, Ech 08: 75 % CEM | + 25 % argile calcinée
Ech 09, Ech 10, Ech 11, Ech 12: 70 % CEM | + 30 % argile calcinée
Ech 13 (référence) : 100 % CEM I (sans ajout)

de garantir une distribution uniforme de I’argile calcinée dans la matrice cimentaire.

norme EN 196-1, en respectant :

> Une composition de mortier standardisée avec un rapport sable/ciment de 3 :1,

> Un mélange mécanique pour assurer la reproductibilité des essais.

% Chaque mélange a été soigneusement homogénéisé a sec dans un melangeur de laboratoire afin

% Pour chaque formulation, des pates et mortiers ont été préparés selon les prescriptions de la

Ces mélanges ont ensuite été utilisés pour réaliser des essais de caractérisation physico-chimique et
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mécanique, dans le but de comparer 1’évolution des performances en fonction du taux de substitution.

IV-6-1-Analyse de mélange

A-Analyse par fluorescence X (XRF)
L’analyse XRF a été utilisée pour déterminer la composition chimique élémentaire de mélange.

Les principaux oxydes détectés sont :
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Tableau 1V.8 : Analyse par fluorescence X (XRF) de mélange

2 © o
- c—% 2 ig % (—éé g :ch SiO2 |Al,O3|Fe203{CaO |MgO |SOs | K20 [Na2O |Cl  |PAF(950°C) | PAF(550c°)
§5lo 2|5 |8 d2 |8
650 | 1 | 1 |23.45|6.41 | 3.46 |65.40|2.05(2.87|0.70| 0.25|0.070 2.82 1.85
650 | 3 | 2 |23.63| 6.62 | 3.46 |65.42| 2.07 (2.83|0.70| 0.26 | 0.075 2.45 1.71
° 750 1 | 3 |23.71| 6.61 | 3.47 |65.58| 2.10 (2.87|0.70 | 0.26 | 0.080 2.63 1.89
750 | 3 | 4 |23.49| 6.49 | 3.45 |65.46| 2.09 (2.88|0.70 | 0.26 | 0.077 2.63 1.93
Q 650 | 1 | 5 |31.54|10.80| 4.85 |66.32| 2.56 (2.24|0.89 | 0.42 | 0.096 3.7 1.56
£ E, 650 | 3 | 6 |31.47|10.74| 4.89 |66.31| 2.59 (2.25|0.86| 0.42 |0.108 3.34 1.86
n § § # 750 1 | 7 130.66|10.25| 4.81 |66.28| 2.58 (2.31|0.87| 0.40 | 0.096 2.53 1.57
% § E;:D 750 3 | 8 |29.57] 9.64 | 4.69 |66.13| 2.50 (2.34|0.85| 0.37 | 0.090 2.36 1.46
:‘E 5 650 1 | 9 |33.52|11.90| 5.27 |66.15| 2.68 (2.07|0.92| 0.46 |0.093 3.80 1.52
o
O 650 | 3 | 10 133.40|11.78| 5.33 |66.15| 2.71 {2.11|0.90| 0.46 | 0.098 3.40 1.88
% 750 1 |11 /32.51)11.24| 5.25 |66.11|2.71 (2.18|0.92| 0.43 |0.091 2.60 1.62
750 | 3 | 12 /31.89]10.90| 5.24 |65.88| 2.66 (2.21|0.92| 0.42 |0.095 2.27 1.44
1C()JSOC/O / / 13 |21.48| 5.44 | 3.15 |64.80| 1.91 |3.09/0.65| 0.21 |0.073 2.35 1.61
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B- Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La DRX a été réalisée pour identifier les phases cristallines présentes apres le mélange.

Les principaux résultats montrent :

Tableau 1V.9 : Analyse par diffraction des rayons X (DRX) de mélange

g z
o s |N° . . . . Hemi .
© NIk E Alum_S |Belite_ S | Alite. S |Ferri | Gypseu | Calci | Portlond Hvd Quar | Dolomi [ SO3 X |FCaO_X |CO2 X
= &) c
% g E: um um um te m te ite - tz te RD RD RD
o 5|8 (h ra
2 o £ ||
2 2|2 ¢|5| & g | o
S Eg 82| 5 |§]|S
w os|O 1= o il B
% 111 4.93 10.72 643 |11.16| 3.09 | 1.23 1.33 0 1.01 0 2.16 1.28 0.54
(8]
c % % 3|2 5.01 11.28 64.15 |11.03| 2.67 | 1.02 1.29 0.02 | 1.18 0 2.05 1.17 0.45
3 T 5
o O
X © @
% 3 ? § 113 5.12 11.53 65.06 |10.86| 2.66 0 1.26 0.1 | 1.04 0 2.05 1.24 0
-
(@) 313 |4 5.07 11.6 65.29 |11.17| 2.6 0 1.16 0.08 | 0.9 0 2.01 0.96 0
N~
25 % 115 4.57 9.23 5751 | 944 | 234 | 3.15 1.29 0 7.43 0 3.39 1.13 1.39
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3 6 4.67 8.96 57.53 | 9.78 2.49 2.57 1.26 0 7.54 3.58 0.99 1.13
[{e)
3 7 5.28 115 57.7 9.69 2.05 0 1.3 0 6.92 3.48 1.2 0
~
E 8 4.88 9.5 59.11 |10.71| 2.32 1.69 0.89 0 6.15 3.29 0.79 0.74
3 9 4.13 8.61 54.45 | 9.79 2.22 3.62 1.48 0 9.53 3.98 1.3 1.59
[{e)
3 10 4.16 8.36 56.21 | 9.76 2.18 2.63 0.96 0 9.86 3.86 0.92 1.16
(o]
30

3 11 5.19 10.1 56.54 | 9.59 2.22 0 0.94 0 9.28 3.89 0.94 0
N~
E 12 5.27 10.72 56.13 | 9.95 2.25 0 0.92 0 8.76 3.92 0.75 0

100%

oPC / 13 4.89 11.5 64.34 |11.11| 2.87 1.32 1.82 0.04 | 0.05 1.95 1.71 0.58
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I\VV-7-Caractérisations physiques

IV-7-1- Finesse et surface spécifique

Résultats et discussion

Les proprietés physiques des différents mélanges cimentaires ont été évaluées afin de mesurer

I’effet de I’ajout d’argile calcinée sur les caractéristiques du liant.

Les paramétres clés ont été analysés : la finesse, la surface spécifique.

La finesse de mouture est un facteur important qui influence la réactivité du ciment et la vitesse

de développement des résistances mécaniques. Elle a été déterminée a 1’aide de la méthode de la

perméabilité de Blaine, selon la norme EN 196-6.

Les résultats montrent que I’introduction d’argile calcinée, plus fine que le clinker, entraine

généralement une augmentation de la surface spécifique du liant.

Tableau 1V.10 : Finesse et surface spécifique de mélange

Percenta Tems de | N°
Equipeme | Granulomét | Mélan |ge argile | Températ | calcinati | Echantill |SSB |45y |90 u
nt rie ge C (%) ure (C°) | on(H) |on
650 1 1 4601 | 1.94 | 0.16
650 3 2 4615 | 2.06 | 0.2
> 750 1 3 4519 | 2.26 | 0.19
750 3 4 4477 | 2.27 | 0.07
S 650 1 5 5938 | 5.59 | 0.16
c
g_ % - 650 3 6 5650 | 5.40 | 0.09
@ P z 750 1 7 5146 | 6.33 | 0.12
= 2 ':ZE” 750 3 8 | 4927 | 6.36 | 0.08
:‘E (‘_") 650 1 9 6046 | 7.00 | 0.1
?5 650 3 10 5953 | 6.29 | 0.08
% 750 1 11 5391 | 745 | 0.11
750 3 12 5073 | 7.19 | 0.09
100%
OPC / / s 3714 | 1.72 | 0.32
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Cette augmentation de finesse peut contribuer a une meilleure réactivité initiale, mais peut

aussi affecter la demande en eau.
I\VV-8-Essais mécaniques (résistance a la compression a 2, 7 et 28 jours)

L’évaluation des performances mécaniques des mélanges cimentaires a été réalisée a travers
des essais de réesistance a la compression, conformément a la norme EN 196-1. Ces essais ont pour
objectif de mesurer la capacité portante des mortiers élaborés a base de ciment modifié par I’argile

calcinée, aux &ges de 2, 7 et 28 jours.

IVV-8-1-Dispositif expérimental :

Eprouvettes prismes standards : 40 x 40 x 160 mm
Rapport eau/ciment constant pour tous les mélanges

Conditions de conservation : 20 + 2 °C, humidité relative > 95 %

YV V V VY

Essais réalisés avec une presse hydraulique a un taux de chargement contrdlé

IV-8-2_Résultats des résistances a la compression (MPa) :
Le tableau 1V.11et les figures ci-dessous est représenté les résultats des résistances a la
compression des échantillons sans et avec argile calcinée :
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Tableau 1V.11 : Résultats des résistances a la compression

Gr
anu
lo Percentage Temsde |N° F2J F7J F28J |C2J Cc7J C28J
me | Mélang |argile C Température | calcination | Echant
trie |e (%) (C) (H) illon
650 1 1 5.3 6.2 8 31.2 46.4 58.4
650 3 2 5.5 7 8 31.4 46.4 58.4
> 750 1 3 5.3 7.1 8.3 32.1 47.3 59.3
750 3 4 5.5 6.8 8.1 315 45.7 57.7
2 650 1 5 5.4 6.7 8.2 29.1 42.6 54.6
c
g 'c_té - 650 3 6 5.1 6.4 7.9 30.6 42.8 54.8
P g 750 1 7 4.9 5.9 7.9 26.9 40.1 52.1
; E%” 750 3 8 5.3 6.4 7.8 26.5 38.9 50.9
:‘E 5 650 1 9 5.3 6 8 27.8 40.8 52.8
?5 30 650 3 10 5.1 6.9 7.8 28.7 42 54
750 1 11 4.8 6 7.8 26.6 39.1 51.1
750 3 12 4.7 6 7.9 26.8 39.4 51.4
Témoi
100% OPC / / n 5.1 6.8 8 32.9 47.2 58
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Résistance 2,7, 28j / témoin

58.4 593 584 577
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0
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Résistance (MPa)
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> A2 jours, on observe une légére baisse des résistances initiales avec 1’augmentation du taux

Figure 1V.4 : Résistance 2,7,28J /témoin

IVV-8-3-Interprétation des résultats :

d’argile calcinée, en raison de la réduction du clinker actif disponible pour ’hydratation
primaire.

> A7 jours, les performances commencent 4 se stabiliser, notamment pour les taux < 10 %,
suggérant une bonne réactivité pouzzolanique naissante.

> A28 jours, les mélanges ont 5% dépassent méme la référence, indiquant que I’argile calcinée
contribue efficacement au développement des résistances mecaniques a long terme, grace a la

formation secondaire de C-S-H.

Les résultats confirment que jusqu’a 5 % de substitution, ’argile calcinée peut améliorer ou

maintenir les performances mécaniques du ciment, tout en permettant une réduction de clinker.
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I\VV-8-4-Effets observés selon le taux d’argile calcinée
Tableau IV.12 : Effets observés selon le taux d’argile calcinée

Percentage argile C (%) | Température (C°) | Tems de calcination (H) | N° Echantillon |F2J F7J |F28J |[C2J |C7J C28J |C28J

650 1 1 53 6.2 8 31.2 | 464 58.4 58.4

650 3 2 5.5 7 8 314 | 46.4 58.4 58.4

> 750 1 3 53 | 7.1 | 83 | 321 | 473 | 593 59.3

750 3 4 5.5 6.8 81 | 315 | 457 S57.7 S57.7

650 1 5 5.4 6.7 | 82 | 29.1 | 426 54.6 54.6

650 3 6 5.1 64 | 79 | 30.6 | 428 54.8 54.8

2 750 1 7 4.9 59 | 79 | 269 | 40.1 52.1 52.1
750 3 8 5.3 64 | 78 | 26.5 | 38.9 50.9 50.9

650 1 9 5.3 6 8 27.8 | 40.8 52.8 52.8

650 3 10 5.1 6.9 | 7.8 | 28.7 42 54 54

%0 750 1 11 4.8 6 78 | 26.6 | 39.1 51.1 51.1
750 3 12 4.7 6 7.9 | 26.8 | 394 51.4 51.4

100% OPC / / Témoin 5.1 6.8 8 329 | 47.2 58 58
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L’optimisation du taux de substitution en argile calcinée repose sur un équilibre entre

performances mécaniques, réactivité chimique, et durabilité, tout en tenant compte des contraintes

économiques et environnementales.

Tableau IV.13 : L’optimisation du taux de substitution

lente

Taux de Performances Réactivité Propriétés Commentaire
substitution mécaniques chimique physiques synthétique
. . . Taux optimal
5% Supérieure a 28 jours |[Tres bonne Acceptables )
observé
. . Substitution faible,
25 % Tres proche de CEM I|[Bonne Peu modifiées A
sOr
) Réactivité plus _|Risque de dilution
30 % En baisse Trop d’eau requise

excessif

I\VV-8-5-Critéres d’optimisation retenus :

Maintien ou amélioration des résistances a 28 jours,

Réduction des émissions de CO- par baisse de clinker,

1
2
3. Reéactivité pouzzolanique active,
4

Proprietes physiques gérables sans adjuvants excessifs.

IV-8-6-Taux recommandé :
Le taux de substitution optimal se situe autour de 5 % :

> |l offre une amélioration mécanique a long terme,

> Une réactivité chimique suffisante pour consommer la portlandite,

Des taux jusqu’a 30 % peuvent étre envisagés selon les applications (ex : bétons peu sollicités ou
non structurels), mais au-dela, une baisse de performance mécanique
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1\V-8-7- Effets observés selon La température d’argile calcinée
Tableau IV.14 : Effets observés selon la température d’argile calcinée

Percentage argile C (%) | Température (C°) | Tems de calcination (H) | N° Echantillon | F2J |F7J |F28J |C2J | C7J|C28J|C28J
650 1 1 53[16.2| 8 |31.2|46.4| 58.4 | 58.4

650 3 2 55| 7 8 [31.4/46.4| 58.4 | 58.4

> 750 1 3 53[7.1] 83 [32.1]47.3|59.3 | 59.3
750 3 4 5516.8| 8.1 |31.5|45.7| 57.7 | 57.7

650 1 5 54 16.7| 82 [29.1|42.6| 54.6 | 54.6

650 3 6 5164 | 79 |30.6/42.8| 54.8 | 54.8

2 750 1 7 49159 79 126.9|40.1| 52.1 | 52.1
750 3 8 53|64 | 7.8 |26.5/38.9| 50.9 | 50.9

650 1 9 53| 6 8 [27.8]40.8| 52.8 | 52.8

650 3 10 5169 | 78 |28.7| 42 | 54 54

%0 750 1 11 48| 6 | 7.8 |26.6/39.1| 51.1 | 511
750 3 12 47| 6 | 7.9 |26.8|39.4| 51.4 | 514

100% OPC / / Témoin 5168 | 8 |329|47.2| 58 58
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Pour analyser la corrélation entre la résistance et la température, on peut observer les colonnes de
résistance (par exemple F28J, C28J, etc.) pour deux températures de calcination : 650°C et 750°C, tout
en gardant le pourcentage constant (5%, 25%, 30%).

Voici un résumé rapide pour C28J (résistance a 28 jours) :
1. Pourcentage de remplacement : 5% — Légere augmentation avec 750°C.
2. Pourcentage de remplacement : 25% — Légére baisse avec 750°C

3. Pourcentage de remplacement : 30% — Baisse avec 750°C.
1\VV-8-8-Conclusion :
> A faible pourcentage (5%), augmenter la température augmente légérement la résistance.

> A pourcentages plus élevés (25% et 30%), augmenter la température réduit la résistance.
Cela suggeére une corrélation non linéaire : la température optimale dépend du taux de substitution.

Une température trop elevée (750°C) peut altérer la réactivité de certains ajouts a forte proportion.
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Conclusion générale

Conclusion générale

L’étude a permis de démontrer I’intérét de I’argile calcinée comme additif cimentaire a la fois
performant et durable. Sur le plan environnemental, I’incorporation d’argile calcinée permet une
réduction directe des émissions de CO: grice a la diminution du taux de clinker dans le ciment. A titre
d’exemple, un taux de substitution pouvant atteindre 5 % permettrait une baisse d’environ 40 kg de CO-
par tonne de ciment, tout en nécessitant moins d’énergie lors de la fabrication.

Sur le plan technique, ’ajout d’argile calcinée entraine une légere augmentation de la finesse et
de la surface spécifique, une consistance normale plus élevée en raison de sa forte capacitée d’absorption
d’eau, et une modification modérée des temps de prise. D’un point de vue mécanique, on observe une
légere baisse des résistances initiales (a 2 jours), liée a I’effet de dilution du clinker, mais des résistances
a 28 jours equivalentes ou supérieures a celles du ciment de référence des 5 % de substitution. Par
ailleurs, la réactivité chimique de I’argile calcinée se manifeste par une consommation progressive de la
portlandite, accompagneée de la formation de nouveaux gels C-S-H et C-A-H plus denses, contribuant
ainsi a I’amélioration de la microstructure et de la durabilité du matériau.

L’étude a également permis de déterminer qu’un taux de substitution de 5 % constitue le meilleur
compromis entre performances mecaniques, réactivité chimique, propriétés physiques acceptables et
réduction de I’empreinte carbone.

L’argile calcinée, utilisée a un taux optimisé d’environ 5 %, s’impose comme un additif efficace,
durable et respectueux de I’environnement.

Les principaux résultats optimaux obtenus dans cette étude montrent suite le tableau 1\VV-11sont :
¢ Température de calcination 750 °C :
» Transformation compléte de la kaolinite en métakaolinite amorphe (haute réactivité).
> Euvite la recristallisation (perte d'activité) au-dela de 800 °C.
%+ Temps de calcination pendent 1 heure :
» Suffisant pour atteindre la déshydroxylation complete.
» Bon compromis entre activation et consommation énergétique.
% Pourcentage d’argile calcinée (substitution du clinker) 5 % :
» Bon maintien des performances mécaniques (résistance a la compression).

» Réduction significative de I’empreinte carbone.

» Limite acceptable sans nécessité d’activateur supplémentaire.
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Conclusion générale

D’apres ce résultat optimal elle permet d’améliorer la qualité du ciment tout en réduisant son
impact écologique. Cette solution présente un fort potentiel d’adoption a grande échelle, grace a la
convergence de ses avantages techniques, économiques et environnementaux, ouvrant la voie a une

transition plus durable dans 1’industrie cimenticre.
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Résumés

Cette étude évalue I’effet de I’argile calcinée comme substitut partiel du clinker dans le
ciment Portland. Les résultats montrent qu’a 5 %, 1’argile calcinée améliore les performances
mécaniques a 28 jours, surtout aprés calcination a 750 °C. Au-dela (25 % et 30 %), les
résistances diminuent, notamment a température élevée, en raison d’une dilution excessive et
d’une demande en eau accrue. La composition chimique (riche en SiO: et Al:Os) et la formation
de métakaolinite confirment la réactivité pouzzolanique. Le taux optimal de substitution est

donc de 5 %, conciliant performance, durabilité et impact environnemental réduit.

Mots-clés : Argile calcinée, Substitution du clinker, Ciment Portland, Réactivité
pouzzolanique, Métakaolinite, Résistance a la compression, Température de calcination,

Réduction de CO-, Propriétés physico-chimiques, Surface spécifique, Hydratation du ciment.
Abstract

This study evaluates the effect of calcined clay as a partial clinker replacement in Portland
cement. Results show that at 5% substitution, calcined clay enhances long-term compressive strength,
especially when calcined at 750 °C. Higher substitution levels (25% and 30%) lead to decreased strength
due to excessive dilution and higher water demand. The chemical composition (rich in SiOz and AL:Os)
and the transformation into reactive metakaolinite confirm the pozzolanic potential. The optimal
substitution rate is 5%, offering a balance between mechanical performance, durability, and reduced

environmental impact.

Keywords: Calcined clay, Clinker substitution, Portland cement, Pozzolanic reactivity, Metakaolinite,
Compressive strength, Calcination temperature, CO: reduction, Physico-chemical properties, Specific

surface area, Cement hydration.
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