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Elaboration de gres céramiques a base d’argile kaolinitique et du matériau feldspathique

ABSTRACT

Four formulations were carried out starting from the kaolin coming from Koutaba
(Noun division in the west region of Cameroun) and from the feldspar which was collected in
Dschang in the division of Ménoua of the same region. .These formulations obtained by
varying the feldspar weight percentage between 0 and 30% were molded in pellets
(parallelepipedic and cylindrical) and these later were subjected to a thermal treatment at
1100°C with the heating rate of 5, 10; 15 20°C/min for 4 hours of level. On the ceramics
obtained, the following tests were done: color, water absorption rate, linear shrinkage and
flexural strength. Results obtained show that after sintering, the pellets conserve their initial
form but presented a new coloration (pinky white) which is as function of the composition of
the mixture. The water absorption rate increases with heating rate up to 15°C/min before
decreasing slightly and presents higher values for the formulation of 0% feldspar and lower
values with 30% weight of the flux. For 10 and 30% of the flux, the water absorption values
are less than or equal to 3% as from 15°C/min. The fabrication of ceramic products floor tiles
request a quantity of flux around 20 and 30% with a kaolinitic clay. The linear shrinkage is
for higher with 30% flux and lower with 100% of clay. Concerning flexural strength, it
presents the same variation as the linear shrinkage, thus the ceramics with primary materials
of 20 and 30% flux offers higher values of flexural strength because the vitreous phase
brought by this quantity is more wattable and effectively plays the role of link with increasing
temperature. The linear shrinkage and flexural strength increase more rapidly with 20 and
30% flux up to 10%C/min; above this rate, they significantly decrease. The high values of
linear shrinkage and flexural strength were observed for 100°C/min, the most indicated rate
for elaboration of ceramic products based on kaolinitic clays and feldspathic materials.
Key words: Kaolinitic clays, feldspth, temperature, heating rate, water absorption, flexural

strength, stone wares.
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RESUME

Quatre formulations ont été réalisées a partir du kaolin provenant de Koutaba
(département du Noun, région de 1’Ouest Cameroun) et du feldspath qui a été récolté a
Dschang dans le département de la Ménoua de la méme région. Ces formulations, obtenues en
faisant varier la teneur en feldspath entre 0 et 30 % en masse, ont été faconnées en éprouvettes
(parallélépipédiques et cylindriques) et ces dernieres ont été soumises a un traitement
thermique a 1100°C avec des vitesses de chauffe de 5, 10,15 et 20°C/min pour un temps de
maintien du palier de cuisson de 4 heures. Sur les céramiques ainsi obtenues, les tests suivants
ont été effectués: couleur, taux d’absorption d’eau, retrait linéaire a la cuisson, et la résistance
a la flexion. Les résultats obtenus montrent qu’apres cuisson, les éprouvettes ont conserve
leur forme initiale mais présentent une nouvelle coloration (blanc rosatre) qui est fonction de
la composition du mélange. Le taux d’absorption d’eau augmente avec la vitesse de chauffe
jusqu’a 15°C/min avant de subir une légére décroissance et présente des valeurs plus élevées
pour la formulation de 0 % de feldspath et les valeurs plus faibles avec 30 % en masse de
fondant. Pour 10% et 30% de fondant, les valeurs d’absorption d’eau sont inférieures ou
égales a 3% a partir de 15°C/min. La fabrication des produits céramiques pour les carreaux du
sol exige une quantité de fondant autour de 20 et 30% de fondant avec une argile
Kaolinitique. Le retrait linéaire est beaucoup plus élevé avec 30 % de fondant et plus faible
avec 100 % d’argile. Quant a la résistance a la flexion, elle présente des mémes variations que
le retrait linéaire, ainsi les céramiques dont le cru est constitué de 20 et 30% de fondant
offrent les valeurs les plus élevées de la résistance a la flexion car la phase vitreuse apportée
par cette quantité est beaucoup plus mouillante et joue efficacement le réle de liant avec
I’augmentation de la température. Le retrait a la cuisson et la résistance a la flexion
augmentent plus rapidement avec 20 et 30 % de fondant jusqu’a 10°C/min ; au-dela de cette
vitesse, ils décroissent beaucoup plus significativement. Les grandes valeurs de retrait et de la
résistance a la flexion sont observées pour 10°C/min, vitesse la plus indiquée pour
I’¢élaboration des produits céramiques faites a base d’argiles kaoliniques et des matériaux

feldspathiques.

Mots clés: Argile kaolinique, feldspath, température, vitesse de chauffe, grés céramiques,

cuisson, absorption d’eau, résistance a la flexion.

Mémoire de Dipes Il en chimie rédigé et présenté par Mountoumnjou olivier (2016) Page vii



Elaboration de gres céramiques a base d’argile kaolinitique et du matériau feldspathique

LISTE DES ABREVIATIONS

KK; : Matériaux argileux de Koutaba.
F1 : Matériaux feldspathiques de Dschang.
MPa : Méga pascal.
l.d : Limite de détection
Lav : Longueur de I’éprouvette avant frittage.
Lap : Longueur de I’éprouvette apres frittage.
May : Masse de I’éprouvette avant frittage.
Map : Masse de I’éprouvette apres frittage.
d : Distance entre les appuis.
f : Force exercée jusqu’a la rupture.
| : Largeur de 1’éprouvette.
e : Epaisseur de I’éprouvette.

MET : Microscope électronique a transmission

Mémoire de Dipes Il en chimie rédigé et présenté par Mountoumnjou olivier (2016) Page viii



Elaboration de gres céramiques a base d’argile kaolinitique et du matériau feldspathique

LISTE DES FIGURES

Figure 1 : Représentation des tétraedres siliciques et des octaédres aluminiens et magnésiens

BN COUCKIBS. ..ttt sttt s ettt et et he e st e et e e bt esbe e beeneesbeeteeneeaneenne e 10
Figure 2 : Feuillet élémentaire de 1a Kaolinite............cooeiiiiiiiiiiiiiee e 11
Figure 3 : Représentation de la kaolinite selon Jacques De Lapparent...........ccccceevvvvervenenne 11
Figure 4 : Représentation de I’halloysite selon Jacques De Lapparent..........c.ccoovevvrveeeiennnn, 12
Figure 5 : pate plastique MOAEIE............ooeiiiiiie e 13
Figure 6: Mécanisme du frittage en phase lHQUIde. .........ccccooereiiiniiniinee e 17
Figure 7: Représentation des diverses familles en céramiques traditionnelles........................ 19
Figure 8 : Poudres fines de kaolin (a) et de feldspath (b) .......ccccoovveveiiiiicieecece e 22
Figure 9: Eprouvettes parallélépipédiques et CylindriqUES..........ccoveririrennienenereese e 24
Figure 10: Eprouvette dans le four aprés frittage ...........ccevevrveercereeereeeeseceeee oo, 25
Figure 11: Mesure des parameétres de I’éprouvette a I’aide du pied a coulisse. ...........cceveenene 26
Figure 12: Mesure de la masse des éprouvettes avant et aprés immersion pendant 24h. ........ 27
Figure 13: Dispositif expérimental pour la mesure de la résistance a la flexion. ................... 28
Figure 14: Variation du taux d’eau absorbée en fonction de la vitesse..........cc.coevvvrrivernnnnne. 31
Figure 15: Variation du retrait linéaire en fonction de la VItesSe ..........cccevevveieeve e veecnee, 33
Figure 16: Variation de la résistance a la flexion en fonction de la vitesse ...........cccccevvvennenne. 35

Mémoire de Dipes Il en chimie rédigé et présenté par Mountoumnjou olivier (2016)  Page ix



Elaboration de gres céramiques a base d’argile kaolinitique et du matériau feldspathique

LISTE DES TABLEAUX

Tableau 1: Classification des argiles et leurs principales applications industrielles.................. 7
Tableau 2: Quelques propriétés des matériaux argileux utiles et leurs utilisations.................... 8
Tableau 3: Produits CEramiques @ PALES POTBUSES .........evereruerurerierierieiesieseeesie e seesesie e eeseenes 18
Tableau 4: Céramiques a pates impermeéables Produits ...........ccccevveieeieiie e 19
Tableau 5: Proportions des différents MElanges ..........ccovvvieiieiiiicsecie e 22

Tableau 6: Composition chimique des matériaux utilisés (Njoya et al. 2009, Poutouenchi,

Tableau 7: Composition minéralogiques des matériaux utilisés (Njoya et al. 2009,

PoutoUMCh, 2013) ..vveeeeciece e 23
Tableau 8: Variations des couleurs des tessons céramiques en fonction de la vitesse............. 31
Tableau 9: Résultats des propriétés mécaniques (Ap, Ri, Rf) covvviereiiiiiiniereese e 50

Mémoire de Dipes Il en chimie rédigé et présenté par Mountoumnjou olivier (2016)  Page x



Elaboration de gres céramiques a base d’argile kaolinitique et du matériau feldspathique

INTRODUCTION
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Le globe terrestre regorge une grande diversité de matériaux que I’homme utilise a des
fins diverses : construction, agriculture, caoutchouc, médecine, etc. En raison de leurs
propriétés dont la température de fusion trés élevée, la grande stabilité chimique méme a
haute température, une résistance mécanique qui peut étre supérieure a celle des métaux et
alliages usuels, une bonne résistance au fluage, un trés faible coefficient de dilatation
thermique et une conductivité thermique plus ou moins élevée (Boch et al. 2001), les objets
céramiques sont généralement obtenus par consolidation a haute température (frittage) avec
une vitesse de cuisson précise en mettant en ceuvre un procédé de mise en forme (coulage,
pressage, injection etc.). L’homme utilise ces matériaux céramiques dans des domaines divers
tels que le génie civil, 1’automobile, 1’aérospatiale, la métallurgie, 1’électronique,
I’électrotechnique, 1’architecture, la restauration des batiments, etc. (Nkoumbou et al.
2001).Les produits céramiques sont des matériaux constitués de phases inorganiques et non
métalliques, a liaisons essentiellement iono-covalentes, non totalement vitreux et
généralement consolidés par frittage d’un compact pulvérulent mis sous la forme de 1’objet

voulu.

Plusieurs auteurs ont synthétisé les objets céramiques a partir de diverses sources
d’aluminosilicates comme les argiles kaoliniques et d’adjuvants tels que, le feldspath, le
calcium carbonate etc. (Arib et al. 2007, Elimbi et al. 2011, Tchakoute et al. 2012). Le
choix du fondant tient du fait d’une part qu’il joue le role d’agent dégraissant pendant la mise
en forme du tesson cru, d’autre part, du fait de sa composition chimique (richesse en oxydes
alcalins tels que Na,O et K;0), il favorise la formation d’une phase vitreuse a basse
température. Ainsi donc, la température de cuisson des pates argileuses se trouve

sensiblement réduite par I’emploi de feldspaths (Arib et al. 2007, Njoya et al. 2009).

Les propriétés physiques et mécaniques d’un matériau céramique dépendent des
paramétres tels que: la granulométrie et la composition des matiéres premieres, la
température de cuisson, le temps de maintien au palier de cuisson et la vitesse de chauffe
(\VValanciene et al. 2010).Tres peu de travaux scientifiques ont porté sur ce dernier parametre
(Hao et Qing-song, 2012).

L’objectif de ce travail est I’é¢tude de I’effet de la vitesse de chauffe sur les propriétés
physiques et mécaniques des grés céramiques obtenus a base d’argiles kaolinitiques de
Koutaba et des matériaux feldspathiques de Dschang. Le plan de notre travail s’articule autour
de trois chapitres. Le premier chapitre est consacré a la revue de la littérature. Dans le second

chapitre nous présentons les matériaux utilisés et décrivons les différentes techniques
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expérimentales mises en ceuvre. Le troisieme chapitre rapporte les résultats obtenus,

discussions et une conclusion dans laquelle nous présentons nos principaux résultats ainsi que
les perspectives qui marquent la fin de ce travail.
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CHAPITRE | : REVUE DE LA
LITTERATURE
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.1 LES ARGILES OU MATERIAUX ARGILEUX

1.1.1 Définition

Définir le terme argile n’est pas simple car il n’existe pas une définition sur laquelle

tout le monde s’accorde.

% Les géotechniciens et les agronomes considérent I’argile comme un matériau
constitué de grains dont le diametre est inférieur & 0,2 um. Elle peut étre
constituée du quartz, d’oxydes de fer, de carbonates et des minéraux argileux
(Caillere et al. 1982).

X/
°

Pour le minéraliste, 1’argile est un ensemble des matériaux appartenant a la
famille des phyllosilicates, c¢’est-a-dire des minéraux en feuillets formés par la
juxtaposition des couches de silices et d’hydroxydes (Lanson & Bouchet 1995)
¢ Dans le sens usuel, I’argile est une terre grosse, molle et plastique composée
principalement de silice et d’alumine et qui sert a la fabrication des tuiles et la
poterie (Brunet ; 1986).

D’une fagon générale, le terme argile désigne tout matériau naturel composé des grains
fins qui passe a 1’état plastique avec des teneurs en eau bien appropriées et durcit par séchage

ou frittage (Guggenheim et al. 1995).

1.1.2 Origine des argiles

Elle est produite par 1’érosion, et puisque celle-ci est universelle, ’argile est une
matiere extrémement commune dans la nature. L’argile est en réalit¢é un des éléments
constitutifs importants de la croQte terrestre et elle est produite grace a des nombreuses
transformations géologiques. 1l y a a peu prés deux milliards d’années que commengait le
processus de transformation géologique affectant les roches. L humidité de I’atmosphére qui
jusque-la n’était qu’a 1’état de vapeur, commenga a se condenser en une pluie torrentielle qui
tomba sans doute pendant des millions d’années. Cette pluie eut un effet important sur les
parties du sol relativement plus élevées, elle a tout d’abord littéralement dissout des quantités
incalculables de roches, bien qu’a premicre vue on puisse croire les roches insolubles et
inattaquables par I’eau. Celle-ci a petit a petit lessivé les roches des matiéres solubles qu’elles
contenaient et les a transportées a la mer, la transformant ainsi en une solution de plus en plus
concentrée. L’effet abrasif des précipitations de 1’eau et le broyage des roches par les fleuves

et les glaciers préparent la désintégration chimique des roches en les fragmentant en particules
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de plus en plus petites. Cette usure par frottement, quoique imperceptible dans les cas
particuliers est dans I’ensemble treés importante. Elle fractionne donc les roches en débris et en
méme temps leur 6te les €léments solubles qu’elles renferment. Ces débris de roche finissent
par se déposer dans les estuaires calmes ou les deltas, en se répartissant en différentes couches
de particules formant ainsi 1’argile dont la connaissance de sa composition chimique est d’une
grande utilité (Rhodes ; 1999).

1.1.3 Groupes d’argiles

Les argiles sont séparées en deux groupes selon leur température de fusion partielle et

leurs origines. En fonction de la température, on distingue :

1.1.3.1 Argiles fusibles

Les argiles fusibles ou argiles & briques fondent partiellement en dessous de 1150 °C
(Nkoumbou et al. 2001). Leurs compositions sont variées, elles contiennent des proportions
variables de sables, calcaire, oxydes divers, mica et matieres organiques. La plupart des
argiles de la montmorillonite sont fusibles. Par souci de simplification, les céramistes
regroupent les argiles fusibles en argiles ferrugineuses, calcaires ou siliceuses. Les argiles
fusibles sont aptes a la fabrication des produits du batiment (briques de terre cuites, tuiles,
carreaux) et de la poterie. Ces argiles sont les minéraux industriels les plus consommés dans
I’industrie du batiment (Dondi et al. 1998, Gonzalez et al. 1998).

1.1.3.2 Argiles réfractaires

Les argiles réfractaires se distinguent par leur résistance a haute température (point de
fusion supérieur & 1530°C). Elles sont caractérisées par une haute teneur en alumine
(supérieur a 40%), un contenu insignifiant d’impuretés, une grande plasticité (Nkoumbou et
al. 2001). La kaolinite et la vermiculite sont les principaux minéraux philliteux utilisés dans la
fabrication des réfractaires alors que la bentonite sert parfois a I’amélioration de la plasticité.
Les argiles réfractaires servent a la fabrication des produits nobles (carreaux divers, sanitaires,
porcelaines) et de certaines céramiques techniques (isolants sonores et électriques, isolants
thermiques, tubes de canalisation et de drainage, briques de hauts fourneaux) (Gonzalez et al.
1998).

Les argiles naturelles sont généralement des mélanges d’argiles réfractaires et fusibles
a des proportions qui varient d’un gisement a D’autre. Pour améliorer les propriétés

technologiques des argiles, il leur est ajouté du quartz, des feldspaths et feldspathoides
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(silicate naturel d’alumine qui contient moins de silice que de feldspath), de chamotte, du

laitier, de la sciure de bois, de la poudre de charbon et bien d’autres naturelles ou artificielles

(Njopwouo et al. 1994). De la classification des argiles, il en ressort leurs propriétés, leurs

utilisations et leurs applications industrielles (tableau 1 et 2).

Tableau 1: Classification des argiles et leurs principales applications industrielles
Nkoumbou et al. 2001).

Groupe

Minéral type

Principales applications industrielles

Kaolin

Kaolinite

Charges industrielles, revétement et
coloration des papiers, encres, caoutchouc
et industries relatives, production de
composés argilo-organiques utilisés dans
les systémes organiques, matiére premiére
de I’industrie céramique, kaolin calciné
scintillent utilise dans la papeterie et la
peinture

Halloysite

Céramique, charges industrielle,
cosmeétiques, catalyses

smectite

Montmorillonite

Forage pétrolier, formation des nodules,
liants des fonderies, couches imperméables
des aérodromes, systemes organique,
matériaux des litieres, pharmacologie,
catalyse chimique

Hormite

Palygorskite sépiolite

Forage pétrolier, décoloration des huiles,
absorbants, propriété gélatineuse, charges
des fertilisants agricoles, pharmacologie,
catalyse chimique

Pyrophyllite

Réfractaires, céramiques, verre fibreux

(Bal de clay)
Argiles
impures

Kaolinite +illite+montmorillonite
+quartz et matiére organique

Céramique, charge des pesticides
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Tableau 2: Quelques propriétés des matériaux argileux utiles et leurs utilisations

kaolin Smectite Hormites
Types de feuillet 1/1 2/1 Pseudo-feuillet
2/1
Couleur blanche Marron, vertolive, | Brunatre
blanche
substitution Peu ou pas Sites octaédriques et | Site octaédriques
tétraédriques
Charge a la surface | minimale Tres importante modéree
Capacité d’échange | faible Elevée modérée
cationique
nanomorphologie Plaquettes Plaguettes minces et | Tubes ou fibres
des par des | pseudo- jointives allongées
particules hexagonales
Surface spécifique faible Tres élevée élevée
Capacité faible Tres élevée élevée
d’absorption
Viscosité faible Trés élevée élevée

En fonction des origines des argiles, on distingue :

1.1.3.3 Argiles primaires

Les argiles primaires encore appelées argiles résiduelles sont celles qui ont été
formées sur I’emplacement de leur roche mére et n’ont pas été transportées ni par 1’eau, ni par
le vent (Rhodes ; 1999). Elles sont rares, car les débris de roches dus aux intempéries, ont été
normalement charriés le long des pentes et éventuellement jusque dans les lacs et les mers.
Dans les dépots typiques d’argiles primaires, il reste beaucoup de roche mere non
transformée, et on trouve I’argile dans des poches irrégulic¢res. Puisque cette argile n’a pas été
transportée par 1’eau, aucun triage n’a pu se faire et elle se présente comme un mélange de
grandes et de petites particules. C’est donc une argile grossiére et relativement non plastique.
Une fois débarrassée des débris rocheux, I’argile primaire est relativement pure, non souillée
par la présence de minéraux non argileux. Une telle argile posseéde moins d’impuretés
provenant d’autres régions puisque n’ayant pas été charriée par 1’eau. Les argiles primaires
sont appréciées pour leur pureté, leur blancheur et aussi parce qu’elles sont exemptes de
matieres minérales ou organiques génantes. La plupart des kaolins sont des argiles pures
(Rhodes ;1999).
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1.1.3.4 Argiles secondaires

On appelle argile secondaire, une argile charriée loin de la roche mére. Les argiles
secondaires ou transportées sont bien courantes que les argiles primaires. Les argiles
transportées sont ordinairement un mélange d’argile d’origines variées, ainsi s’expliquent la
composition plus complexe des argiles transportées et la présence de hombreux minéraux,
comme l'oxyde de fer, qui pour I’argile constituent des impuretés. De méme, I’argile
secondaire contient volontiers des quantités considérables de matiére carboneuse qui se
mélange a elle pendant la sedimentation. Les argiles secondaires sont donc fines et plastiques
et contiennent ordinairement des quantités considérables d’impuretés sous forme d’autres
minéraux tels que les minéraux de fer, qui les colorent et leur donnent a la cuisson une teinte
rouge ou brune. Quelques argiles secondaires ainsi que certains kaolins secondaires
contiennent peu de fer, mais ce sont plutét des exceptions. L’étude de ces grands groupes

d’argile permet de distinguer d’une maniére explicite les variétés d’argile (Rhodes ;1999).

1.1.4 Variétés d’argiles

IL existe un grand nombre d’argiles tres différentes. Les diverses conditions
géologiques qui président la formation de lits d’argiles de compositions chimiques et
physiques différentes expliquent cette grande variété. Le céramiste distingue certaines

catégories en se basant sur la similitude d’origine, de composition et d’emploi.

1.1.4.1 Kaolin

Le kaolin (en anglais china clay: terre ou argile de chine), bien que relativement rare
dans la nature est d’un intérét tout particulier pour le potier. Elle est indispensable a la
fabrication de la véritable porcelaine blanche (de chine). IL existe des gisements de kaolin en
Europe, en Afrique, en Amérique du Nord aussi bien en Asie. Les kaolins sont des argiles
primaires formées par la décomposition sur place du feldspath. Leur grain est grossier et par
conséquent, en comparaison a la plupart des argiles sédimentaires, ils sont non plastiques et
relativement exempts d’impureté minérale comme le fer, le soufre. Ce sont des argiles tres
réfractaires et leur point de fusion dépasse 1800°C. Employés seuls, les kaolins sont d’une
utilisation difficile a cause de leur faible plasticité et, comme ils sont trés réfractaires, leurs
maturation ou traitement thermique est malaisé si on veut obtenir un produit suffisamment dur
et dense. Par conséquent, le kaolin est rarement employé seul, on lui ajoute d’autres matériaux

comme le feldspath pour le rendre plus fusible et abaisser son point de maturation afin de
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pouvoir obtenir la température nécessaire a la fabrication des pieces a pate dure et fermée. Le
kaolin a un faible retrait a la cuisson a cause de sa structure a grains relativement grossiers. La
composition chimique du kaolin révéle deux minéraux argileux types dont la kaolinite et
I’halloysite (Nkoumbou et al. 2001) a c6té desquels, il peut y avoir d’autres minéraux non
argileux tels que les carbonates, les sulfures, les oxydes naturels, les hydroxydes, les
feldspaths (Njopwouo ; 1984) et souvent de la matiere organique comme le carbone. Ce
matériau est appelé matériau argileux dés lors que sa proportion en minéraux argileux est plus
grande que celle de ces autres constituants. Ces minéraux argileux sont des phyllosilicates
d’aluminium dont les feuillets sont constitués de couches d’octaedres Al(OH)g et de couches
de tétraédres SiO, reliées par les atomes O et OH mis en commun. La distance inter-
réticulaire d separe deux feuillets successifs et les substitutions d’atomes sont fréquentes dans
ces feuillets. L’¢édifice cristallin peut étre désorganisé (la cristallinité est moins bonne).
D’autre part, il y a des déséquilibres au niveau des charges; ce déséquilibre est compensé par

adsorption de cations dans I’espace interfoliaire (capacité d’échange des argiles).

D’aprés la structure du feuillet, on distingue principalement les argiles 1/1 (1 couche
tétraédrique + 1 couche octaédrique) et les argiles 2/1 (2 couches tétraédriques + 1 couche

octaédrique).

Octaédre  Aluminium-
Oxygéne/Hydroxyde

Tétraédre silicium-oxygéne  Couche octaédrique Couche octaédrique

0 Oxygene ® silicium O Oxygene @ Aluminium, Magnésium

Figure 1 : Représentation des tétraédres siliciques et des octaédres aluminiens et magnésiens
en couches.
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> La kaolinite

De formule structurale Si,OsAl,(OH)4, la kaolinite se présente comme des plaquettes
hexagonales souvent de tres petites dimensions, celles-ci sont constituées de plusieurs
feuillets élémentaires d’épaisseurs 7A séparés par des espaces interfoliaires vides (Figure 2).

Chaque feuillet peut étre considéré comme un empilement de cing plans atomiques.

Plan d'atomes d'oxygéne du
?’ SR vé\ : feuillet |

- J—--’

Plan des groupements

= / d'hydroxyles du feuillet 2

6 (OM)

aA 0:0
®: Al

2(0H) + 40 @ OH
e :Si

4si

160

———— 0.74 nm ————%

Figure 2 : Feuillet élémentaire de la kaolinite

Sa demi-maille est représentée sur la Figure 3 selon Jacques De Lapparent.

Légende:

® Anion oxygene

O Anion hydroxyle

+  Cation silicium

x  Cation aluminium

Figure 3 : Représentation de la kaolinite selon Jacques De Lapparent
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» L’halloysite

Au MET, il se présente généralement sous forme de particules entre croisées et
cristallise avec des molécules d’eau interfoliaires formant des couches d’épaisseurs 2,9 A
(Brindley & Brown 1980). Encore appelé endellite, ¢’est un minéral argileux 1/1 alumineux
constitué de feuillet de type kaolinite et d’épaisseur 10 A mais a empilement irrégulier
(absence de périodicité suivant les trois axes de ’espace), ce qui lui confére une structure
turbostratique (Njopwouo ;1984). De formule structurale Si,OsAl,(OH)4,nH,0, elle différe
de la kaolinite par son espace interfoliaire qui est variable a cause de la présence des

molécules d’eau .

30 X
S 5 Légende:
; 10A ®  Anion oxygene
20,0H E :
Al : O Anion hydroxyle
30 | +  (Cationsilicium
; Cationaluminium
30 @ ° o . Moléculesd’eau
interfoliaire

Figure 4 : Représentation de 1’halloysite selon Jacques De Lapparent

De méme formule structurale que la kaolinite, la métahalloysite est le produit de
déshydratation de I’halloysite. En effet, a température un peu plus élevée, plus précisément

entre 105°C et 300°C, I’halloysite se déshydrate et perd son eau zéolithique suivant la

réaction :
1 5 — °C "} £ vl L .l
Si,05AL(OH)4.nH>O 105 - 300°C  Si;OsAL(OH)4 n H,OT (1)
Halloysite métahalloysite

Le départ de cette monocouche d’eau s’accompagne d’une variation de 1’épaisseur qui

devient 7,1 A et qui correspond a 1’épaisseur de la métahalloysite.
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1.1.4.2 Argiles tres plastiques ou ball clays

Les ball clays sont plus fusibles, beaucoup plus plastiques que les kaolins et leurs
particules sont tres petites. Les argiles plastiques et les kaolins sont vraiment complémentaires
et on les mélange souvent pour obtenir des pates céramiques qui se travaillent bien. Bien que
moins pures que les kaolins, elles contiennent relativement peu de fer et d’autres impuretés.
Cuites, elles prennent une teinte grise clair ou brune clair, alors qu’a 1300°C, elles sont
denses. Il est impossible de les utiliser seules en poterie, a cause de leur retrait excessif qui
peut atteindre 20% lorsqu’elles sont cuites a leur température de maturation. On les utilise en
addition a d’autres argiles dont on veut augmenter la plasticité et la possibilité d’emploi. La

figure 5 présente la plasticité de la pate modelée (Rhodes ; 1999).

Figure 5 : pate plastique modelée

1.1.4.3 Terresagres

Les terres a grés sont des argiles dont la maturation ou la vitrification s’effectue de
1200°C a 1300°C environ. Leur couleur va du gris trés clair a un gris plus foncé ou brun.
Elles varient beaucoup dans leur plasticité, leur température de cuisson et ces argiles peuvent
étre trés employées a la fois comme réfractaire pour faire des briques ou pour la fabrication

des gres a haute température (Rhodes ; 1999).

1.1.5 Propriétés générales des argiles

Les argiles présentent trois propriétés fondamentales qui sont tres intéressantes dans
le domaine céramique : La plasticité, 1’adsorption et le comportement a la cuisson (Houmba ;

1987).
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1.1.5.1 Plasticité

C’est une propriété essentielle des argiles. Un matériau est dit plastique quand il peut
se déformer d’une manicre permanente sans se rompre. La plasticité d’une argile humide est
due aux propriétés des particules trés fines (Monteiro et vieiro, 2004) qui sont pour la plupart
constituées des minéraux argileux en plaquettes. La taille des particules composant la phase
argileuse varie généralement entre 0.002 um et 2um. Les plaquettes séparées par une couche
d’eau glissent les unes sur les autres sous 1’effet des contraintes imposées (Houmba, 1987 ;

Rhodes, 1999).

1.1.5.2 Adsorption

C’est I’aptitude qu’un matériau a de fixer les atomes ou les molécules étrangeres. Dés
’origine, I’adsorption de 1’eau par les I’argile a été un des caractéres distinctifs des argiles. Il
a été observé plus tard que I’argile pouvait retenir des quantités importantes d’éléments
provenant des solutions. Les cations sont généralement intéresses par ce phénomeéne,

principalement les cations interfollaires échangeables (Houmba ; 1987).

1.1.5.3 Comportement a la cuisson

C’est une des propriétés intéressantes pour les céramistes. Pendant la cuisson d’un
matériau argileux, il se produit des réactions chimiques qui peuvent étre contrdlées. On
obtient un matériau plus résistant mécaniquement et moins poreux que le matériau de départ.
Les argiles dans leur utilisation sont souvent mélangées a d’autres matériaux comme le
feldspath dans le but d’obtenir les produits céramiques qui satisfont aux conditions préétablies
(Houmba ; 1987).

1.1.6 Traitement thermique des argiles

Les transformations thermiques des argiles peuvent étre détectées par I’analyse thermique.
Les études récentes de Najet (Najet; 2013) ont montré que les minéraux argileux
comprennent différents types de groupement OH ou de molécules d’eau dans leur structure,
qui sont caractérisés par leur énergie de liaison. Dans la plupart des cas, pour un minéral
argileux, les courbes d’analyse thermique obtenues comportent différents paliers

correspondant a la perte des différents types d’eau et a une réorganisation structurale :

R/

¢ perte de I’eau libre ou I’eau adsorbée dans I’espace interfoliaire, disposée en une ou

deux couches généralement vers 100°C.
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%+ perte de I’eau structurale, c’est-a-dire des groupements OH de la structure, qui débute
a partir de 500°C. Cette perte est connue par la déshydroxylation. 1l se forme, suite a
cette perte une phase désordonnée appelée métakaolinite surtout pour les argiles qui
sont essentiellement de type kaolinitique (Elimbi ; 2003). La métakaolinite est la phase
la plus réactive de la série des transformations thermiques de la kaolinite. Certains
auteurs comme G.W. Brindley (G.W. Brindley et al. 1959) ont suggeéré une structure a
partir de leur observation en diffraction des rayons X : ils démontrent la subsistance

d’un certain ordre structural dans la métakaolinite.

X/
°e

il y a entre 950 et 980 °C une réorganisation structurale due a la démixtion de la
métakaolinite en micro-domaines riche en silice ou en alumine. Une structure spinelle

ou des germes de mullite peuvent apparaitre (Balek & Murat 1996).

1.2 LES FELDSPATHS

Le feldspath (de I’allemand Fel = rocher, ou Feld = champ, et Spath = pierre fragile)
est un minéral a base de silicate double, d’aluminium, de potassium, de sodium ou de calcium.
Ils sont de la famille des tectosilicates. On distingue les feldspaths alcalins, souvent
translucides, blanchatres ou roses et riches en alcalins (Na*, K*), des plagioclases qui différent
des précédents par la présence de calcium (Ca®*) et I’absence de potassium (K'). Les
plagioclases sont en fait une série continue de minéraux, une solution solide, dont les pdles
purs sont I’albite et I’anorthite. lls forment le groupe des minéraux les plus importants
volumétriquement de la croGte terrestre. 1l existe de nombreux feldspaths, dont les principaux

sont I’orthoclase (potassique), I’albite (sodique) et I’anorthite(calcique) (Boch et al. 2001).

1.2.1 Feldspaths potassiques

L’orthose (K:0,Al;03,6S;0,) est un feldspath a base de potasse correspondant a
I’ordre partiel aluminium-silicium compatible avec la symétrie monoclinique. C’est le
polymorphe de température intermédiaire. Son nom provient de sa faculté a se cliver selon
deux plans orthogonaux. Elle est particulierement appréciée des céramistes, car sa réaction
avec la silice conduit a la formation d’un liquide dont la viscosité, assez élevée, diminue
quand la température augmente (Boch et al. 2001). Ce comportement est consideré comme
une garantie contre la déformation excessive pendant le traitement thermique. L’orthose est

présent dans les roches plutoniques et métamorphique acides et les pegmetiques en cristaux de
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petite taille, imbriqués au sein des autres minéraux, mais ne se trouve que rarement dans les

laves.

1.2.2 Feldspaths sodiques

L'albite (Na,O, Al,O3, 6SiO;), de couleur ordinairement blanche, est un feldspath riche
en sodium. C’est un plagioclase purement sodique qui se trouve aux cotés de 1’orthose dans
les roches magmatiques acides mais qui a quelques modifications selon la température a
laquelle elle est formée. Elle est le plus transparent, un éclat vitreux et cristallise en cristaux

relativement plats. Son point de fusion est situé en dessous de celui de I’orthose (Boch et al.
2001).

1.2.3 Feldspaths calciques

L’ anorthite (CaO, Al,O3, 2Si,0,) est un feldspath a base de chaux, c’est le plus lourd
des feldspaths, celui qui fournit les calcaires en se décomposant c’est-a-dire qu’elle est plutdt
considérée comme un substitut a la craie. C’est un minéral rare qui se trouve dans les roches
volcaniques anciennes ou dans les larves. Son point de fusion est situé vers 1400°C, et sa
densité est également supérieure a celle des autres feldspaths. Ses cristaux sont toujours petits

ou méme granulaires (Boch et al. 2001).

Les feldspaths sont d'un aspect brillant, de texture et de cassure lamelleuses, se brisant
facilement sous le marteau, se présentant souvent en fragments réguliers qui ont la forme de
parallélipipedes composeés de 4 faces perpendiculaires entre elles, brillantes, polies, et de deux
autres faces obliques, ternes et beaucoup moins nettes. Ils entrent pour une large part dans la
constitution des roches éruptives : granits, gneiss, porphyres. Sous l'action de I'atmospheére,
qui contient de l'acide carbonique, ils se décomposent lentement, en résulte de l'argile, de la
silice libre et des carbonates de potasse, de soude ou de chaux. C'est précisément cette
altération des feldspaths qui prépare la désagrégation des roches granitiques. Quelques genres
de feldspath sont généralement employés en tant que matériaux d'alimentation pour la
porcelaine et fabrication des vitreux (Njoya et al. 2009). Sur la mise a feu, de tels matériaux
ont comme conséquence le développement de la phase vitreuse qui joue un rdle principal dans
le processus d'agglomération. Dailleurs, ils contribuent a I'abaissement de la température de

mise a feu et par conséquent a I'économie d'énergie (Arib et al. 2007, Njoya et al. 2009).

Apres avoir obtenu un mélange d’argiles et d’autres matiéres premicres minérales

(feldspath carbonate de calcium) dans les proportions qui ont été calculées pour obtenir un
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produit final, on peut procéder par cuisson ou par frittage qui confere aux ébauches
céramiques la forme et la grandeur définitives, la résistance mecanique indispensable a leur

emploi et les autres propriétés qui caractérisent 1’objet achevé.

1.3 LES CERAMIQUES

1.3.1 Frittage

Le frittage est une étape importante dans la fabrication des produits céramiques. C’est
le processus de consolidation a haute température d’une pate humide plastique ou d’une
poudre polyphasée séche préalablement comprimée avec ou sans fusion d’un ou de plusieurs
de ses constituants (Boch et al, 2001). Il apparait sous 1’effet de la chaleur, des phases liquides
dans le matériau qui favorisent le contact entre les grains de poudres. Les particules
individuelles se soudent d’avantage, ce qui conduit la piéce vers un état de compacité
maximale, diminuant ainsi sa porosité (Figure 6). La consolidation due au développement des
ponts entre les grains, est souvent accompagnée d’une densification (¢limination des pores) et

d’un grossissement des grains (diminution du nombre de grains) (Boch et al, 2001).

Contact entre les grains de Formation de pont ou d'une Densification et croissance
poudre polyphasée porosité fermée des grains

Figure 6: Mécanisme du frittage en phase liquide.

En méme temps qu’il permet la consolidation d’un matériau, le frittage favorise
I’organisation de la microstructure (taille, forme et distribution des grains, géométrie,
porosité...), permet de contrdler les dimensions des piéces produites, de maitriser la densité
du matériau. Tous ces parameétres peuvent étre suivis a partir de la morphologie des grains de
poudre, de la température, de la compacité initiale, de 1’utilisation de dopants et/ ou de liants.
Par ailleurs, le frittage est conditionné par une vitesse de chauffe, la température maximale, le
temps de palier et I’atmosphere de cuisson (Pialy ; 2009) en vue de 1’obtention des produits

ceramiques.
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1.3.2 Classification des produits céramiques

La céramique du grec Kéramikos qui veut dire «argile cuite» est un matériau solide
polycristallisé dont les composants essentiels sont des minéraux non metalliques (Houmba ;
1987). Les produits céramiques sont tres recommandés dans le domaine de la technique pour
leur grande résistance aux intempéries et une sécurité garantie qu’ils apportent aux batiments.

Pour leur utilité, les principales limites sont :

% Leur fragilité relative.
% La difficulté de fabrication concernant la mise en forme et la précision des

dimensions.

A coté de ses limites, leurs qualités sont d’une importance que 1’industrie céramique a

ainsi réalisé d’énormes progres.

La croute terrestre étant essentiellement constituée de silicates, 1’on peut donc
comprendre que toutes les céramiques se rapprochant de la terre cuite soient des matériaux
silicatés formant 1’essentielle du monde céramique. A la fin du 19° apparaissent les
ceramiques non silicatées avec des usages particuliers qu’on a nommées céramiques
techniques. Les produits céramiques appartiennent a deux groupes principaux (winnacker &
Kichler 1965) : les produits a pates poreuses (tableau 3), a méme de s’imbiber d’eau et les
produits a pates imperméables, denses et frittés (tableau 4).

Tableau 3: Produits céramiques a pates poreuses

Matériaux de construction non | Briques, tuiles, pierres de forme poreuses,
réfractaires briques de parement, terres cuites pour le

batiment, drains.

Pieces pleines, piéces creuses (cazettes,

Réfractaires moufles, tuyaux, creusets, pots de verrerie,
cornues)
Poterie domestique a pate teintée Pots, faiences commune, pots de fleurs,

objets ornementaux.

Poterie a pate blanchissant a la | Faiences domestiques, gres sanitaires.

cuisson
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Tableau 4: Céramiques a pates imperméables produits

Tessons opaques,

construction

matériaux de

Ne blanchissant pas a la cuisson : clinkers,
carreaux, tuyaux de canalisation.
Blanchissant a la cuisson: pierres

réfractaires, isolateurs

Produits et ustensiles

Ne blanchissant pas a la cuisson : outillage
chimique, isolateurs, stealite.

Blanchissant a la  cuisson: objets
domestiques (parfois teintés artificiellement),
produits wedwood.

construction

Tessons translucides, matériaux de

Porcelaine électrotechnique, pierres de

garnissage

Objets d’usage domestiques

Porcelaine  dure,  porcelaine  tendre,

porcelaine sanitaire.

1.3.3 Propriétés des produits céramiques

Les produits obtenus a haute température ou en présence d’une quantité importante de

fondant sont généralement les moins poreux. La représentation en cadrant (figure 7) nous

permet de situer chacune des familles des céramiques conventionnelles.

Poreux

Dense

< ——1 Blanc Coloré ———
Faiences Terres cuites
Poreux
Dense
porcelaine  Vitreous Gres

Figure 7: Représentation des diverses familles en céramiques traditionnelles
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1.3.4 Les gres céramiques

La céramique comprend en général tous les produits qui sont obtenus grace aux
propriétés des argiles et des silicates d’alumine naturels et similaires soumis au fagconnage, au
séchage et la cuisson (Aliprandi ; 1976). Le nom gres vient en fait de la densité, de la dureté et
de ’imperméabilité du tesson. La formulation d’une pate a gres est plus facile que celle d’une
pate de faience, du fait des températures de cuisson élevées. Comme dans le cas de la faience,
la meilleure solution est de trouver une bonne terre a gres naturelle qui posséde a peu pres la
plasticité requise avec la densité et la couleur souhaitées. Une bonne terre a grés naturelle doit
étre assez plastique pour le tournage, prendre a la cuisson une couleur chamois, gris ou brun
clair, et étre bien fermée, dense a 1190°C. La pate a grés cuite doit avoir une absorption de 3
% au moins (Rhodes ; 1999). Dans les meilleurs cas, elle est dense et imperméable, de couleur

riche et des textures semblable a celle des roches (Aliprandi ; 1976).

Les gres céramiques sont obtenus a partir d’'un mélange d’argile plastiques, grésante et
fondant complété de sable ou de la chamotte. Leur mise en forme est faite par extrusion
(brique, tuyaux) ou par pressage de poudre granulée (carreaux par exemple). La température
de cuisson est généralement comprise entre 1120 et 1300°C. Si les conditions 1’exigent, les
gres céramiques peuvent étre 1’objet d’un émaillage. Les grés sont connus par leur
inaltérabilité, leur excellente performance mécanique, leur résistance a 1’érosion et aux agents
chimiques. Il existe plusieurs classes de grés céramiques : Les grés naturel, les grés composés

ou gres fines, les gres cérames et les gres chamottées (Boch et al. 2001).
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CHAPITRE Il : MATERIAUX ET
METHODES EXPERIMENTALES
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11.1 MATERIAUX

Dans cette étude, nous avons utilis¢é I’argile kaolinitique et les matériaux
feldspathiques, matieres premiéres qui viennent respectivement dans le gisement de Koutaba
qui est une localité de coordonnées géographiques 5°35°27°°N, 10°41’18”’E, et cumule a
1143 m d’altitude, située dans le département du Noun, région de 1’Ouest Cameroun et de
Dschang (département de la Ménoua dans la méme région) qui est une localité de
coordonnées géographiques 5°27° 06>° N, 10°03” 18’ E (altitude 1088m).

Nous avons séché le kaolin et le feldspath a I’air libre, puis broyé 1’un aprés ’autre
dans un mortier en porcelaine a 1’aide d’un pilon et nous avons tamisé dans un tamis
d’ouverture de maille ¢ = 100um. Les poudres sont présentées a la Figure 8. Nous avons
réalisé quatre mélanges de 1000g avec ces matieres premieres (kaolin et feldspath) chacune
dans les proportions indiquées dans le Tableau 5. Dans ces mélanges, le pourcentage du

kaolin est dominant avec une proportion variant entre 70 et 100%.

Figure 8 : Poudres fines de kaolin (a) et de feldspath (b)

Tableau 5: Proportions des différents mélanges

Mélanges 1 2 3 4
Kaolin(%) 100 90 80 70
Feldspath(%) 0 10 20 30
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Chaque mélange a été agité aprés introduction d’un litre d’eau déminéralisée pour

favoriser leur homogeénéisation. Aprés deux jours, I’cau a été filtrée et chacune des pates

obtenues est séchée au soleil et pendant 24h dans I’étuve afin d’éliminer 1’eau libre ou

d’hydratation, puis broyée dans un mortier en porcelaine et enfin tamisée jusqu’a passage

intégral au tamis de diamétre de maille ¢ = 100 um. Les particules fines de poudre obtenues

sont conservées dans un récipient étanche, a 1’abri de toute contamination.

La composition chimique et minéralogique des matériaux utilisés dans cette étude est

regroupée dans le Tableau 7 et 8.

Tableau 6: Composition chimique des matériaux utilisés (Njoya et al. 2009 ; Poutouenchi,

2013)

Matériaux SiOz A|203 Fe,O3 TiOz K>0 Na,O | CaO MgO P,Os5 | MNO Pf
KK, 58,100 | 27,700 | 0,765 | 0,093 | 0,923 | <Id <ld |<Id <ld | <ld 5,400
Fi 67,61 (19,00 |0,15 |0,01 |6,95 |538 |1,19 [0,02 |<Id ~__ 0,49

Tableau 7: Composition minéralogiques des matériaux utilisés (Njoya et al. 2009,

Poutoumchi, 2013)

Matériaux Minéraux majeurs Minéraux mineurs Minéraux traces
KK Kaolinite uartz
: Q ~_
F1 Albite Quiartz —
microcline plagioclase

1.2 METHODES EXPERIMENTALES

11.2.1 Fagonnage des éprouvettes

Les différents mélanges des poudres fines de matieres premiéres sorties de 1’étuve

puis tamisées sont solidifiés de maniére a obtenir les corps robustes pour étre maniés ou

manipulés. Pour ce faire, nous avons utilisé une technique de mise en forme appelée
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pressage qui consiste en une compaction d’une poudre dans une matrice rigide (pressage

uniaxial). Ce pressage donne lieu a deux formes d’éprouvettes :

«» Les éprouvettes parallélépipédiques dont nous nous sommes servis pour déterminer le

retrait linéaire et mesurer la résistance a la flexion.

Ces éprouvettes ont été formulées en pesant 45g de poudre que nous introduisons dans
un mortier en porcelaine. Pour permettre une bonne adhésion de cette quantité de poudre,
nous y avons ajouté 5ml d’eau distillée tout en homogénéisant a I’aide d’une spatule puis
tassé dans le moule en acier de la presse hydraulique que nous manceuvrons jusqu’a une
pression de 10 torrs. Aprés 30 secondes d’arrét, la pression est annulée et nous extrayons dans
le moule une éprouvette parallélépipédique (Figure 9) de dimensions 82x44x7 mm. Pour

chaque mélange, nous avons confectionné 16 éprouvettes.

% Les éprouvettes cylindriques encore appelées pastilles utilisées pour déterminer le taux

d’absorption d’eau.

Pour confectionner cette forme d’éprouvette, nous avons pesé 1.5g de poudre que nous
introduisons dans un mortier en agate. Ces poudres sont donc humectées avec trois gouttes
d’ecau a I’aide d’un compte-goutte puis homogénéisées avec une spatule. Nous obtenons donc
les éprouvettes cylindriques (Figure 9) confectionnées au nombre de seize pour chaque

mélange.

Figure 9: Eprouvettes parallélépipediques et cylindriques

Toutes ces éprouvettes sont ensuite étuvees a 105°c pendant 24h avant de passer aux

traitements thermiques.

11.2.3 Traitement thermique des éprouvettes

Toutes ces eprouvettes ont été soumises a un cycle thermique dont le palier pour 4h se
situe a 1100°C avec une vitesse de chauffe de 5°C/min, 10°C/min, 15°C/min et 20°C/min.
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C’est une étape importante qui permet I’agglomération des mati¢res premicres suivant

un cycle régulier:

- La montée en température contrdlée jusqu’a la valeur désirée.
- Le maintien du palier pendant 4 heures de temps.

- Le refroidissement qui se fait toujours dans le four.

La Figure 10 nous montre la disposition des éprouvettes dans le four apres frittage

Figure 10: Eprouvette dans le four aprés frittage

11.2.4 Couleurs des éprouvettes cuites

Les couleurs des deux formes d’éprouvettes pour chaque formulation sont déterminées
a ’aide du code de Munsel (Munsell color ; 2000). Ces couleurs dépendent des radiations
qu’elles sont capables d’absorber dans le domaine visible (400-700 nm) représentant la partie
tres étroite du spectre électromagnétique perceptible par 1’ceil humain (Rouessac F et al.

2004). La lumiére visible traversant la matiere donne lieu a trois phénomeénes a savoir :
- Réflexion totale et dans ce cas, le corps apparait blanc.
- Absorption totale alors il apparait noir.

- Absorption d’une seule bande de longueur d’onde auquel cas il apparait la couleur
complémentaire.
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Par ailleurs la coloration dans un matériau peut résulter de la nature particuliére d’un
atome ou d’un ion au sein de celui-ci. C’est le cas des composés métalliques qui présentent

des couleurs differentes quand ils sont a des états d’oxydation différents.

11.2.5 Retrait linéaire (R.)

Nous avons utilise les éprouvettes parallélépipédiques pour mesurer cette grandeur.
Nous nous sommes servis du pied a coulisse (Figure 11) pour mesurer les longueurs de ces
éprouvettes avant et apres frittage. En effet, lors du frittage, il y’a densification des particules,
ce qui entraine une diminution des dimensions des éprouvettes. Pour chaque formulation, le
retrait R, donné par la relation (1), obtenu est la moyenne des essais effectués sur quatre

éprouvettes.

Lav — Lap

x 100
Ri= Lav (1)

Ou, Lav = lalongueur de I’éprouvette avant frittage (mm).

Lap = la longueur de I’éprouvette apres frittage (mm).

Figure 11: Mesure des paramétres de 1’éprouvette a 1’aide du pied a coulisse.

11.2.6 Absorption d’eau (Ayp)

Elle représente la masse d’eau qu’un produit céramique peut absorber a saturation,
masse qui est rapportée a cent parties de la masse du matériau sec. Nous avons utilisé pour

notre étude les éprouvettes cylindriques pour mesurer cette grandeur. Apres traitement
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thermique, les différentes pastilles ont été pesées, puis immergées dans un bécher contenant
de I’eau distillée et dont la paroi interne est tapissée par une nacelle. L’ensemble, porté a
ébullition pendant 2 heures est laissé au refroidissement pendant 24 heures a la température
ambiante du laboratoire. Apres refroidissement, ces pastilles épongées a ’aide d’un papier
absorbant sont de nouveau pesees (figure 12). Le taux d’absorption est donné par la relation
(2). Pour chaque formulation, le taux d’absorption obtenu est la moyenne des essais effectuée

sur quatre éprouvettes cuite a une vitesse.

Ma = MS
A, = —X 100 )
Ms

Ou, M, =masse de la pastille apres immersion dans 1’eau (g)

M; = masse de la pastille avant immersion dans 1’eau (g)

Figure 12: Mesure de la masse des éprouvettes avant et apres immersion pendant
24h.

11.2.7 Résistance a la flexion (Ry¢)

Elle est donnée par calcul aprés mesure de la charge qu’un matériau peut supporter
jusqu’a sa rupture. La méthode utilisée est I’impact par flexion en trois points. Pour effectuer
cette mesure, la céramique parallélépipédique est placée sur deux appuis cylindriques et
horizontaux fixés sur un socle de mouvement vertical. Un troisiéme cylindre immobile est
placé au-dessus, parallelement et symétriqguement aux précédents. Le socle qui porte les deux
cylindres a une vitesse ascensionnelle moyenne de 3 mm/min jusqu’a la rupture. Le
dynamometre indique alors la force (f) exercée pour rompre 1’éprouvette. Pour chaque
formulation, la résistance obtenue est la moyenne des essais effectués sur quatre eprouvettes.
La résistance a la flexion est donnée par la relation (3) et la Figure 13 montre le dispositif

expérimental pour la mesure a la flexion:
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3fd ©)
21¢?

Rt =

Ou, d = distance entre les appuis (mm)
f = force exercée jusqu’a la rupture (N)
1 = largeur de I’éprouvette (mm)
e = épaisseur de I’éprouvette (mm)

R = résistance a la flexion (MPa)

£
[ >
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g e ]
"’I "o P /‘
= o
S 3 —

Figure 13: Dispositif expérimental pour la mesure de la résistance a la flexion.
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CHAPITRE I1l: RESULTAS ET
DISCUSSION
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111.1 COULEUR DES TESSONS CERAMIQUES

La couleur joue un réle important dans 1’appréciation et I’identification des picces
céramiques. La couleur est essentiellement le résultat des réactions des minéraux présents
dans les matieres premieres, une fois mise au feu a températures élevées (Karaman et al.
2006). La couleur des produits céramiques dépend non seulement de la quantité de fer dans
les matieres premiéres mais aussi de la présence de certaines additives. Pendant le frittage, la
disparition ou la formation des phases minérales explique les différentes colorations des
tessons cuits. Par exemple, la couleur jaune ou brun clair est obtenue quand la métakaolinite
et la mullite sont formées (Boch et al. 2001). Avant le frittage des matériaux, la formulation
avec 100 % de KK; seulement apparait légerement brune, tandis que ceux contenant du
feldspath tendaient vers une coloration légérement blanche avec 1’augmentation de la teneur
en Fi. Toutes les formulations traitées a 1100°C avec différentes vitesses (5, 10,15, et
20°C/min) ont pris une coloration blanc rosatre, couleur due a la présence de la faible
quantité d’oxyde de fer (Tableau 7) dans les matieres premieres (Boch et al. 2001). La couleur
est l'une des propriétés les plus importantes des briques dans I'aspect commercial di a la
croyance commune que la couleur rouge est un indicateur d'une bonne qualité pour les
produits de terres cuites. Par conséquent, la majorité des producteurs des pieces céramiques
considerent la couleur formée apres le processus de mise a feu comme indicateur important de
qualité. Le tableau IX présente la couleur des tessons céramiques en fonction de la vitesse de

cuisson.
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Tableau 8: Variations des couleurs des tessons céramiques en fonction de la vitesse

itesse (°C/min)
Formulations | Coloration 5°C/min 10°C/min | 15°C/min | 20°C/min
Code Munsell 10R8/2 10R8/2 10R8/2 10R8/2
0%F1 . Blanc Blanc Blanc Blanc
Couleur visuelle . A A A
rosatre rosatre rosatre rosatre
Code Munsell 10R8/2 10R8/2 10R8/2 10R8/2
10% F, Coul isuell Blanc Blanc Blanc Blanc
Ouleurvisuetle —  catre rosatre rosatre rosatre
Code Munsell 10R8/2 10R8/2 10R8/2 10R8/2
20 % F, coul isuell Blanc Blanc Blanc Blanc
ouleur visuetle rosatre rosatre rosatre rosatre
Code Munsell 10R8/2 10R8/2 10R8/2 10R8/2
30 % F, . Blanc Blanc Blanc Blanc
Couleurvisuelle | . o rosatre rosatre rosatre

111.2 LE POURCENTAGE D’EAU ABSORBEE (Ap)

La Figure 14 donne la variation du taux d’absorption d’eau en fonction de la

vitesse. Le tableau des résultats est donné en annexe 2.
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Figure 14: Variation du taux d’eau absorbée en fonction de la vitesse
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La Figure 14 montre que le pourcentage de I’eau absorbée augmente avec la vitesse de
cuisson jusqu’a un point maximal correspondant a une vitesse de 15°C/min. une faible vitesse
de chauffe empéche la dissolution des phases cristallines (Denry et al. 2012) qui se
transforment sous I’effet du frittage en phase liquide dont I’absence dans le matériau ne
permet pas la disparition des pores au cours du frittage accompagné d’une densification moins
prononcée (Wei-Ming et al. 2010). Ce qui favorise donc 1’augmentation du taux d’absorption
d’ecau a une vitesse de chauffe comprise entre 5 et 15°C/min. En effet, ’augmentation de la
vitesse est un paramétre tres déterminant pour la densification des céramiques élaborées mais
elle n’améliore pas significativement le taux d’absorption dans le produit de cuisson
(Mohajerani et Abdul Kadir. 2015), ce qui est le cas pour notre étude avec les vitesses de
cuisson supérieures a 15/min. L’augmentation de la vitesse de cuisson entraine
I’augmentation de la phase vitreuse qui tend a rapprocher les particules de la poudre
céramique entrainant ainsi la diminution des pores dans les produits céramiques et
I’absorption de I’cau (Martin-Marquez et al.02007, Denry et al.2012). Du fait de leur
composition chimique (richesse en oxydes alcalins tels que Na,Oet K,0), les feldspaths
favorisent la formation d’une phase vitreuse a bas point de fusion au cours de la cuisson (Arib
et al. 2007, Meseguer et al. 2010). La formulation contenant 100% d’argile a le taux
d’absorption le plus éleve a cause de 1’absence du feldspath qui donne naissance aux phases
vitreuses responsables de la disparition des pores dans les produits céramiques. Le titre des
minéraux comme le microcline et I’albite étant trés éleve dans les autres formulations (10, 20,
et 30% du feldspath) du fait de la présence du feldspath F1, le début de fusion de ces especes
minérales qui ont lieu au-dela de 15°C/min conduit a I’apparition d’une phase vitreuse qui se
comporte comme un liant, favorisant ainsi la fermeture des pores et consolide davantage le
matériau par une cimentation des particules au cours du frittage (Monteiro & Vieira, 2004).
Au-dela de la vitesse de cuisson égale a 15°C/min, il y a apparition d’une quantité
considérable de phases vitreuses qui favorisent la disparition des pores entrainant ainsi la
diminution du taux d’absorption d’eau jusqu’a 20°C/min. La diminution de I’eau absorbée
dans les céramiques résulterait également du resserrement des particules au cours du
traitement thermique suite a I’effondrement des édifices des minéraux du mélange (kaolinite,
microcline, albite, plagioclase, quartz). L’eau absorbée varie aussi probablement a cause de
I’apparition des nouvelles phases cristallines. Il est donc important de préciser que la

fabrication des produits céramiques a des fins utiles comme les carreaux du sol nécessite une
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quantité de fondant considérable (supérieure a 30 %) avec une argile kaolinitique sous une

vitesse de cuisson supérieure a 15°C/min.

Il ressort de la figure 14 que I’ecau absorbée est beaucoup plus faible avec 30 % de
fondant, quantité responsable de I’augmentation de phase liquide et de la diminution de
viscosité des pieces céramiques entrainant ainsi la diminution de leurs porosités (Meseguer et
al. 2010).La formulation ayant 100 % d’argile a les taux d’absorption d’eau les plus élevées a
cause de la quantité du quartz qui est un minérale ne réagissant pas a basse température ou
augmentant le point de fusion a des températures éelevées (Esposito et al. 2005), mais qui

confére de I’inertie tout en favorisant 1’apparition des pores dans les produits cuits.

I11.3 LE RETRAIT LINEAIRE (R,)

C’est la diminution en longueur de I’éprouvette aprés frittage. La Figure 15 donne la

variation du retrait linéaire en fonction de la vitesse de cuisson.
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Figure 15: Variation du retrait linéaire en fonction de la vitesse

La determination de la valeur du retrait lineaire se fait par I’étude de la variation de la
moyenne des longueurs des traits enregistrés sur les briquettes avant et apres cuisson a
différentes vitesses. Les pourcentages du retrait a la cuisson déterminés a des vitesses de
cuisson de 5, 10,15 et 20°C/min, sont donnés dans le Tableau X de I’annexe 2.
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Lorsque R_ augmente ou diminue au cours de la cuisson des éprouvettes argileuses, les
réactions chimiques ou les transformations physiques susceptibles de se produire sont: le
départ de I’eau d’hydratation et de constitution dans le matériau, le réarrangement atomique
de la métakaolinite, 1’apparition des phases vitreuses consécutives a la transformation de
I’illite ou de la fusion du microcline, la formation de la mullite et de la cristobalite Elimbi
(2003). Sur la Figure 15 qui donne la variation du retrait linéaire en fonction de la vitesse, on
a constaté que le retrait augmente avec la vitrification du matériau contenant 20 et 30% du
feldspath, étudié a des faibles vitesses de cuisson (figure 14). La diminution du volume du
matériau est généralement due a la disparition progressive de la porosité (Yakoubi et al.
2006). Il est important de préciser que le retrait linéaire augmente pour les formulations
contenant 20 et 30% d’adjuvant jusqu’a 10°C/min avant de prendre une allure décroissante.
Cette augmentation est probablement da a I’ajout d’une quantité importante du feldspath qui
est responsable de la phase vitreuse du fait de sa composition chimique (richesse en oxydes
alcalins tels que Na,Oet K,0) pendant le frittage avec des faibles vitesses de cuisson qui
permettent la ténue au cours du processus de cuisson de plusieurs réactions chimiques
produisant des phases liquides facilitant le resserrement des particules en améliorant les
conditions des pores dans les produits céramiques (Mohajerani & Abdul Kadir, 2015). Les
vitesses de cuissons élevées (15 et 20°C/min) rendant impossible la réalisation de plusieurs
réactions favorisent I’insuffisance des phases vitreuses (Denry et al. 2012) pour combler des
espaces vides laisseés par la perte des différents types d’eau, on observe a cet effet une
diminution du retrait linéaire ou la compaction du matériau par disparition des vides
intergranulaires devient de plus en plus impossible. Le retrait diminue pour 0% et 10% de
fondant jusqu’a 10°C/min avant de connaitre une légére augmentation. L’allure de ces deux
courbes est en accord avec les études de Sanad et al. 2012 qui disent que le plus grand
rétrécissement est réalisé pour des échantillons agglomérés a une vitesse de chauffe rapide
tandis que ceux agglomérés avec une faible vitesse de chauffe connaissent un faible retrait
linéaire.

Ceci serait di a I’effet dégraissant du quartz présent dans le matériau KKj.et I’absence
ou la faible teneur du feldspath dans le matériau. La pente d’évolution du retrait est plus
élevée pour la formulation a 20 et 30% de fondant que pour la formulation a 0 % dont la pente
est plus faible que celle de 10 % de fondant. Cette évolution serait due a la formation d’une
phase vitreuse abondante pour les formulation contenant 20 et 30 % de fondant suivie de

10%. Cette phase abondante pourrait réduire le rapprochement des particules suite a
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I’effondrement des édifices des minéraux du mélange, ce qui conduit a des faibles valeurs du
retrait de 0% comparées aux trois autres formulations qui auraient une quantité raisonnable de

phase vitreuse, facilitant ainsi le rapprochement des particules, d’ou les valeurs élevées de R.

En méme temps, cette Figure 15 montre que le retrait linéaire des formulations
contenant 20 et 30% de fondant augmente avec les faibles valeurs de la vitesse de cuisson (5
a 10°C/min) favorisant ainsi la densification du produit céramique (Wei-Ming et al. 2010).
Sur cette figure, le retrait linéaire augmente graduellement jusqu’a 10°C/min, vitesse au-
dessus de laquelle la phase fusible moins développée ne permet plus le frittage complet et la
contraction du matériau, d’ou la diminution du retrait a partir de cette vitesse. L’augmentation
du retrait est aussi probablement due a la réorganisation structurale de la métakaolinite qui a
lieu autour de 950°C. Cette augmentation remarquable s’explique évidement par la forte
proportion dans le feldspath du quartz dont la fusion a haute température et a une faible
vitesse de ses particules permet de combler les interstices laissés vides lors de la perte d’eau

d’hydratation et de constitution au cours de la cuisson (Elimbi ; 2003).

111.4 RESISTANCE A LA FLEXION (Ry)

C’est une caractéristique importante pour apprécier [I’utilisation d’une piéce
céramique. La Figure 16 montre la variation de la résistance a la flexion en fonction de la

vitesse de cuisson.
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Figure 16: Variation de la résistance a la flexion en fonction de la vitesse
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Il ressort de cette figure que la résistance a la flexion pour les formulations contenant
20 et 30% de feldspath augmente quand la vitesse augmente jusqu’a 10°C/min avant de
prendre une allure décroissante avec les vitesses de cuisson élevées, ce qui est en accord avec
les études de Garci-Ten et ses collaborateurs en 2012. Par ailleurs, la présence plus ou moins
grande d’une phase vitreuse et I’existence des fissures dont la proportion diminue par
élévation de la vitesse de cuisson a une valeur maximale (10°C/min pour notre cas) peuvent
I’influencer; si la phase vitreuse est optimale ou suffisante, alors la résistance mécanique sera
élevée mais si elle est substantielle ou excessive alors la résistance sera faible (Elimbi et al.
2001, Monteiro & Vieira 2004). Il est aussi important de préciser que la résistance d’un
matériau varie proportionnellement avec sa densité et sa vitesse de cuisson atteignant une

valeur maximale (Cheng et al. 2004).

La vitesse de mise a feu est un facteur important affectant la force du produit final
dans les briques (Karaman et al. 2006). Cela est également vrai pour notre cas. Comme on
pouvait s’y attendre, la résistance mécanique a la flexion augmente avec la vitrification.
Lorsque la vitesse de cuisson augmente, les valeurs de R des céramiques sont de plus en plus
élevées (Mohajerani & Abdul Kadir 2015) parce que les produits deviennent denses et les
phases minérales stables (mullite et cristobalite) se seraient développées dans ces produits
(Elimbi ;2003). Entre 5 et 10°C/min, la résistance a la flexion diminue pour les formulations
de 0 et 10% de F4, cela est d0 a la présence dans les matériaux utilisés du quartz et de la faible
quantité du feldspath qui sont des minéraux dont la diffusion ou la dissolution compléte n’a
pas lieu avant 1150°C (Garcia-Ten et al. 2010) puisque le traitement thermique a été fait a
1100°C. Ce qui justifie I’augmentation des vitesses au-dessus de 10°C/min dont la résistance
a la flexion croit 1égérement jusqu’a 20°C/min pour ces formulations, sous 1’effet du frittage
qui renseigne sur 1’aptitude des grains a réagir entre eux pour devenir cohésifs et se densifier.
L’allure croissante jusqu’a 10°C/min des formulations contenant 20 et 30% de feldspath est
due a une phase vitreuse abondante qui pourrait faciliter le rapprochement des particules et
augmenter par conséquence la résistance du produit de cuisson. Au-dessus de 10°C/min, cette
phase vitreuse devient excessive pour diminuer la résistance a la flexion du produit céramique

obtenu.

Cependant, si la cristobalite et la mullite qui se forment a haute vitesse assurent aux
céramiques d’aluminosilocates des propriétés mécaniques €levées, il semble qu’une bonne

cimentation des particules de matériau est aussi indispensable. Les céramiques dont le cru est
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constitué de 20 et 30% du feldspath offrent des valeurs plus élevées de Ry avec une vitesse de
cuisson égale a 10/min parce que la phase vitreuse apportée par ce fondant serait plus

mouillante et joue efficacement le r6le de liant au cours du frittage.

Cependant, I’augmentation lente de la résistance pour des vitesses inférieures a
10°C/min liée au retrait linéaire suite a des ajouts du feldspath supérieurs a 10 % est en
relation avec la vitrification de I’argile et la réaction de 1’oxyde de calcium (CaQO) présent
dans F; avec d’autres oxydes pour former des nouvelles phase cristallines dont la plus
probable est I’anorthite (Baccour et al. 2009). La formulation avec 100 % d’argile présente
des faibles valeurs de résistance a la flexion a cause d’une grande proportion de pores présents
dans le produit de cuisson, ceci a cause du manque dans la matiére premiere du feldspath qui
apporte des phases vitreuses pour combler ces espaces interpariculaires. Lorsque cette
quantité de phase vitreuse devient plus importante dans le matériau, elle peut causer des
craquelures ou microfissures sur les matériaux céramiques aprés cuisson: ce qui les rend

fragiles.
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INTERETS PEDAGOGIQUES

Dans le cadre de D’atteinte des objectif du millénaire pour développement tel que
décri¢ dans le document de stratégie pour la croissance et I’emploi a I’horizon 2035, nous
avons trouvé nécessaire de mener une étude sur 1’¢élaboration des grés céramiques a base des
matériaux locaux pour le compte de 1’obtention du D.I.LP.E.S II en ce sens que cette étude
donnera aux éleves un enseignement général de qualité reposant sur un équilibre dynamique
entre 1’enseignement général et I’enseignement professionnel, et les préparant aux études
supérieures dans les filieres prioritaires comme la chimie des matériaux pour le
développement d’une économie appelée a s’industrialiser davantage. Nous voulons a travers
cette étude familiariser les éléves avec les matériaux locaux en leur offrant une formation
professionnelle reposant sur un dispositif modernisé et considérablement renforcé pour
pouvoir dispenser a ceux sortant des premier et deuxieme cycles de I’enseignement
secondaire général un paquet solide de connaissances axées sur la maitrise des savoir-faire
requis sur le marché de I’emploi et préparant les bénéficiaires a la création d’emplois.

Nous voulons permettre en particulier aux éléves de terminal de bien maitriser la
cinétique chimique basée sur la notion de vitesse.

Cette ¢tude en substance permet la professionnalisation de I’enseignement secondaire

pour un Cameroun émergeant a 1’horizon 2035.
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CONCLUSION GENERALE ET
PERSPECTIVES
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Ce travail a consisté a élaborer les grés céramiques a base d’argiles kaolinitiques de
Koutaba et des matériaux feldspathiques de Dschang en étudiant 1’effet de la vitesse de
cuisson. Pour cela, des éprouvettes parallélépipédiques et cylindriques ont été realisées
avec et sans ajout du feldspath. Ces éprouvettes sont étuvées a 105°C pendant 24 heures, puis
traitées a 1100°C avec des vitesses de chauffe de: 5, 10, 15 et 20°C/min. Des produits de
cuissons obtenus, les propriétés suivantes ont été examinées: couleur des tessons, taux
d’absorption d’eau, le retrait linéaire a la cuisson et la résistance a la flexion. Il ressort alors

de cette étude que :

v A lafin du séchage et du traitement thermique, les éprouvettes conservent leur forme
initiale mais présentent une variation de dimension et de couleur qui sont fonction de
la composition des matieres premieres initiales et de la vitesse de cuisson. Les produits
céramiques obtenus ont pris une coloration blanc rosatre due a la présence des oxydes
colorants tels que leurs minéraux qui commencent a disparaitre dans le matériau a
partir de 1100°C.

v Le taux d’absorption d’cau qui indique la quantit¢ de pores présents dans le produit
augmente quand la vitesse augmente jusqu’a 10°C/min, vitesse au-dessus de laquelle
le taux d’absorption d’eau décroit pour toutes les formulations, avec une vitesse
beaucoup plus élevée (supérieure a 20°C/min), le matériau atteint sa densification
maximale.

v Le retrait linéaire par contre augmente avec la vitesse de chauffe jusqu’a 10°C/min
avant de décroitre a des vitesses supérieures a 10°C/min pour les formulations
contenant 20 et 30% de feldspath tandis que les formulations contenant 0 et 10% de
feldspath diminuent avec des vitesses inférieures a 10°C/min avant de connaitre une
Iégere augmentation avec une vitesse supérieure a 10°C/min. Ce qui veut dire que la
quantité de phase liquide apportée par les formulations contenant 20 et 30% est
suffisante pour assurer la densification du matériau contrairement aux proportions de 0
et 10% dont la phase vitreuse diminue avec I’augmentation de la vitesse de cuisson.

v La résistance a la flexion quant a elle, augmente aussi avec la vitesse jusqu’a
10°C/min avant de connaitre une décroissance avec les vitesses supeérieures a

10°C/min pour les formulations contenant 20 et 30% de F;.

Au vu des valeurs d’absorption d’eau inférieures ou égales a 3 % a partir de 15°C/min

pour 20 et 30 % de fondant, ainsi que les valeurs du retrait a la cuisson et de la résistance a la
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flexion, nous pouvons dire que cette vitesse et ces formulations constituent des conditions

optimales pour 1’élaboration des grées céramiques a partir des matiéres premieres utilisées.
Pour la suite de nos travaux, nous comptons axer notre étude sur :

e L’étude de la microstructure des produits obtenus ;

e [’exploration du comportement thermique des céramiques obtenues a partir du
mélange kaolin/sable/feldspath afin d’améliorer certaines propriétés des
produits obtenus ;

e [’¢tude des phases minérales néoformées pendant le traitement thermique.
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ANNEXES
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Annexe 1: Photos du matériel de laboratoire.
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Annexe 2:Tableaux des résultats

Tableau 9: Résultats des propriétés (Ap, R., R¢)

5°C/min 10°C/min 15°C/min 20°C/min

F1
(%) Ay Re Ry Ap Re Ry Ap Re Ry Ap Re Ry
0

11,282 | 0,073 | 0,906 12,808 | 0,075 0,599 | 14,329 0,073 0,597 | 12,891 0,243 0,578
10

9,101 0,391 | 3,488 12,392 | 0,121 1,636 | 13,798 0,165 1,519 | 11,755 0,194 1,815
20

8,686 0,000 | 0,696 10,597 | 0,922 3,881 | 12,414 0,729 3,016 | 10,779 0,455 2,11
30

8,044 0,000 | 0,659 10,022 | 1,120 499 | 12,024 0,814 3,383 9,641 0,637 3,024
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