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RESUMES

(En trois langues)



Résumé

Dans le présent travail, nous avons d’abord présenté un descriptif global du kaolin : Cette
partie, d'ordre bibliographique nous a permis d’exposer sa définition, sa formation, sa place

dans le rang des argiles, ses propriétés, sa composition chimique et minéralogique.

Le métakaolin (MK) qui est une variét¢ du kaolin obtenu par traitement thermique a 500 —
900°C a été exposé¢ ainsi que ses applications dans la production de la céramique et en tant
que matériau pouzzolanique dans la production des éco-ciments, ainsi que dans les

réfractaires.

Quelques gisements connus en Algérie ont ét¢ présentés dans ce mémoire qui sont
principalement ceux de Djebel Debbagh a Guelma et celui de Tamazert (El Milia wilaya

de Jijel).

Des essais expérimentaux ont €té réalisés dans le cadre d’une initiation aux travaux de
laboratoire. Elles ont porté sur I’étude de I’effet du taux de kaolin sur le début de prise, sur
la consistance normale du ciment composé ¢€laboré et sur sa résistance a la compression a
28 jours. Les résultats ont montré un gain de temps dans le début de prise du ciment et une
avidit¢ en eau plus grande pour le kaolin. Les résistances a la compression ont été

légérement améliorées avec I’introduction du kaolin.

Nous avons réservé un chapitre pour une étude de cas relativement détaillée sur un mortier
a base de kaolin issu d’un gisement local a El Milia, wilaya de Jijel. Il a ét¢ prouvé que le
MK peut étre utilisé pour améliorer la résistance aux acides des mortiers de ciment ainsi

que leurs résistances a la compression lorsqu’il est utilisé aux taux de 10 et 20 %.

Par ailleurs, ce travail a été valorisé par la mise au point d’un glossaire comprenant plus de
150 mots liés au présent theme et réalisé en 3 langues (francais-anglais-arabe). Le but est
une contribution pour enrichir la bibliographie du théme, notamment en langue anglaise

dont l'usage a un avenir prometteur dans les universités algériennes.

MOTS CLES : Kaolin — Métakaolin — Ciment composé — Substitution — Caractéristiques —

Kaolin algérien.
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Abstract

In the present work, we have presented at first of all an overall description of kaolin:
this bibliographical section has enabled us to explain its definition, its formation, its

place in the class of clays, its properties and its chemical and mineralogical composition.

Metakaolin (MK), a variety of kaolin obtained by heat treatment at 500-900°C, and its
applications in the production of ceramics and as a pozzolanic material in the production

of eco-cement and refractories were described.

A few known deposits in Algeria were presented in this thesis, mainly those at Djebel

Debbagh in Guelma and Tamazert (E1 Milia wilaya de Jijel).

Experimental tests were carried out as part of an introduction to laboratory work. They
focused on studying the effect of the kaolin content on the start of setting, on the normal
consistency of the composite cement produced and on its compressive strength at 28
days. The results showed a time saving in the onset of cement setting and greater water
avidity for kaolin. Compressive strengths were slightly improved with the introduction

of kaolin.

We have reserved a chapter for a relatively detailed case study of a kaolin-based mortar
from a local deposit at El Milia, wilaya of Jijel. It was shown that MK can be used to
improve the acid resistance of cement mortars as well as their compressive strengths

when used at rates of 10 and 20%.

In addition, this work has been enhanced by the development of a glossary containing
more than 150 words related to this theme and produced in 3 languages (French-English-
Arabic). The aim is to contribute to the bibliography of the theme, particularly in

English, which has a promising future in Algerian universities.

KEYWORDS: Kaolin - Metakaolin - Compound cement - Substitution - Characteristics

- Algerian kaolin.
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INTRODUCTION GENERALE

INTRODUCTION GENERALE

Le kaolin ou argile blanche est présent en abondance dans beaucoup de régions dans le monde. Il est

utilisé notamment :

- En céramique pour la fabrication de porcelaine, d’objets décoratifs, de produits sanitaires, dans la
fabrication de carreaux de revétement (faience, dalle de sol, plinthe), de vaisselle ménagére etc ..., en
raison de sa blancheur éclatante et de sa faible teneur en impuretés.

- En construction pour ses propriétés physiques et chimiques spécifiques, notamment sa plasticité, sa
résistance a la chaleur et son pouvoir isolant. Il est utilisé dans la fabrication de briques, de tuiles, de
mortiers, d'enduits, de produits réfractaires.

- Comme additif dans le béton pour améliorer ses performances. Il constitue une alternative écologique
pour la fabrication des ciments a faible impact environnemental. 11 est, en effet substitué, sous forme

de poudre au clinker de ciment,

L’objectif de ce travail, d’ordre bibliographique et expérimental, est d’abord de faire connaitre ses
caractéristiques physiques, sa morphologie, sa constitution, sa place dans la classe des argiles et ses
multiples applications.

Il s’agira ensuite, dans le cadre d’une initiation a la recherche expérimentale, de mener quelques essais
sur un kaolin commercial en poudre pour connaitre certains de ses apports dans un ciment composé

tels que consistance normale, début de prise et résistance mécanique.
Le présent travail est structuré en 4 chapitres :

- Le chapitre 1 présente des rappels sur le kaolin, sa composition chimique et minéralogique, sa
morphologie et sur les différents gisements existant dans le monde et en Algérie.

- Le chapitre 2 est consacré a ses utilisations multiples dans divers domaines, notamment celui de la
construction qui nous intéresse le plus dans ce mémoire.

- Dans le chapitre 3, nous exposons un cas d’étude sur la substitution d’un ciment algérien de classe
55 par un kaolin algérien d’un gisement situé¢ a El Milia dans la wilaya de Jijel et sur les propriétés
d’un mortier dans lequel il a été incorporeé.

- Le chapitre 4 présente les résultats et les analyses d’essais réalisés sur un kaolin type Q130S
contenant 36% d’alumine (Al203) et sur les effets de sa substitution dans un ciment algérien de

classe 42.5.

Une conclusion générale, des perspectives et des annexes relatives au kaolin, au ciment, a I’étude de

cas et a un glossaire sont présentées en fin de mémoire.
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L'argile est I'un des matériaux les plus anciens utilisés par I'humanité. Elle est malléable, transformable,
adhésive, fluide, glissante. Un type de minéraux argileux, principalement des alumino-silicates, utilisé
dans diverses applications industrielles est le kaolin. En raison de ses propriétés physico-chimiques
spécifiques. La calcination de ce matériau entraine la destruction de sa structure cristalline, laissant
place a un matériau amorphe avec un haut degré de réactivit¢ en milieu basique, le métakaolin

(Benaiche L., 2020).
I.1. Apercu sur les argiles

Il n'existe pas une définition universellement acceptée pour I’argile.

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

» Pour le minéraliste, ’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 estune 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 cité par
Mountoumnjou O., 2016).

D'une fagon générale l'argile est un matériau naturel constitué principalement de minéraux silicatés
hydratés a grains fins, tels que la kaolinite et la montmorillonite, qui sont le résultat de processus

d'altération et de décomposition chimique des roches d'origine (Schreier, Ré. E. 1968).

1.2. Le kaolin

1.2.1. Définition

Le terme "kaolin", d'origine chinoise, vient de « KAOLING », qui est le nom d'une ville située a
proximité de Yao chao-Fu dans la province de Jingdezhen. Cette région est connue pour I'exploitation

de cette célébre matiere premiere de la porcelaine chinoise depuis 210 avant J-C (Rabehi B., 2013).

Le kaolin est une argile blanche, douce et plastique, principalement constituée de fines particules en

forme de plaquettes. Ce matériau résulte de l'altération des aluminosilicates anhydres présents

dans les roches riches en feldspaths, telles que le granite, sous l'effet de la météorisation et des

processus hydrothermaux (Cheknoun R. et al.).

La photo I.1. suivante présente un échantillon de kaolin a I’état naturel.
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Photo I.1. Echantillon de kaolin a I’état naturel.

1.2.2. Formation du kaolin
I.2.2.a. Les kaolins primaires ou résiduels

La majorité des argiles et minéraux argileux résultent de la transformation des silicates primaires ou
des roches volcaniques, sous I'effet de processus physiques et chimiques impliquant I'eau présente a la

surface de I'écorce terrestre (Figure L.1).
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Figure 1.1. Coupe schématique d’un gisement de kaolin primaire (Bich, 1989).

1.2.2.b. Les kaolins secondaires ou sédimentaires

Les kaolins primaires peuvent étre transportés par les eaux de ruissellement. Une fois mélangés au
sable, ils se déposent dans des bassins, formant ainsi des kaolins dits secondaires ou sédimentaires

(Figure 1.2) (Cheknoun R. et al.).
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1. Gres kaolinitique rouge, 2. Kaolin jaunatre de faible quantité, 3. Kaolin sédimentaire, 4.

Gres kaolinitique gris clair, 5. Gres Kaolinitique

Figure L.2. Exemple d’un dépot de kaolin sédimentaire (Boukoffa, 2008).

1.2.3. Structure de la kaolinite

La kaolinite présente une structure unique en forme de feuillet dans une poudre séche. Le grain

constitue la particule élémentaire de la matiere solide et se distingue par son arrangement ordonné de

feuillets ou d'agrégats, empilés de manicre plus ou moins régulicre.

Figure 1.3. Disposition des feuillets dans des grains argileux (Bouyoucef, 2003)

1.2.4. Propriétés de la kaolinite

I.2.4.a. Propriétés physico-chimiques de la kaolinite

Ces propriétés ont été largement étudiées par (Cases et al. 1982 et Murray, 1991). La kaolinite est

considérée comme :

Un minéral non gonflant.

Faiblement biréfringente, avec un indice de réfraction moyen de 1,56 (Bundy, 1993).
Les cristaux élémentaires se présentent sous forme de plaquettes hexagonales.

PH neutres ou basiques.

Chimiquement inerte dans un domaine relativement large de pH (4 a 9).
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e Blancheur élevee.

e Bon pouvoir couvrant (utilisation comme pigment).
e Doux et non abrasif.

e Plastique et réfractaire.

e Faible conductibilité thermique et électrique.
1.2.4.b. Propriétés thermiques

- La courbe thermique différentielle du kaolin présente un phénoméne endothermique trés prononcé a
des températures moyennes de 500 a 600 °C et un phénomene exothermique a 950 °C marqué par un

crochet aigu (Boussouf L., 2009).

I.2.4.c. Autres propriétés

e Dureté2a?25
e Densité2.432.6

e Température de fusion varie entre 1730 a 1785°C.

I.2.5. Les principaux usages du kaolin

Dans les diverses utilisations du kaolin, chaque utilisateur se concentre sur certaines propriétés. Les

propriétés souhaitées et les niveaux d’exigence varient d’une industrie a une autre.

En raison de sa couleur naturelle blanche, de ses particules extrémement fines, de sa souplesse en
présence d'eau, de ses propriétés de résistance a la chaleur, de sa faible conductivité¢ thermique et
¢lectrique, de sa capacité a se disperser facilement dans I'eau, ainsi que de son colit modéré, le kaolin

a de nombreuses utilisations (Bundy, 1993 et Murray, 1999).
I.2.5.a. Dans les émaux

Le kaolin joue un rdle essentiel dans les émaux. Il peut remplacer I’apport en alumine et en silice
lorsqu'ils sont en quantité insuffisante. Grace a la finesse et a la forme de ses grains (< 2 pm), il

contribue significativement a la suspension des barbotines d’émail (Photo 1.2).

Photo 1.2. Les émaux.




Chapitre | Géneralités sur le kaolin

1.2.5.b. Dans les matériaux de construction

Le kaolin est utilis¢ dans l'industrie du batiment et dans la production de ciment (Gillott, 1987).
Lorsqu'ils sont calcinés a basse température, les kaolins, appelés métakaolins, présentent de trés hautes
propriétés pouzzolaniques, ce qui en fait d'excellents additifs pour les mortiers et bétons a base de
ciment Portland. En tant que source d’alumine, le kaolin peut remplacer les argiles communes riches
en fer et éviter la présence de fer dans la production de ciment blanc. Les métakaolins sont
particulierement prisés par les utilisateurs de ciments blancs ainsi que par les fabricants de mortiers et

bétons techniques.
I.2.5.c. Papiers

L'industrie papetiere est le principal utilisateur de kaolin, 'employant comme matériau de remplissage

(charge) dans les feuilles de papier et comme couchage en surface.
1.2.5.d. Les applications médicales et cosmétiques

Le kaolin est utilis¢ depuis longtemps dans des applications médicales et cosmétiques. Ces marchés

requierent des niveaux de pureté tres élevés.

L'utilisation principale dukaolin dans les produits de beauté est le fond de teint. Les fonds de teint sont
un mélange de poudre teintée et parfumée utilis€ pour améliorer 1'apparence de la peau. La proportion
de kaolin dans un fond de teint peut varier, allant de seulement 3 % dans une poudre libre a 10 % dans

une formule compacte ou épaisse.
I.2.5.e. Fibres de verre

Le kaolin joue un role crucial dans la fabrication des fibres de verre utilisées comme renfort dans de
nombreuses applications. Il améliore non seulement la capacité de renforcement des fibres intégrées
dans le matériau, mais aussi l'intégration des fibres dans les produits nécessitant des plastiques
renforcés. Parmi ces produits, on retrouve les produits de construction en fibres de verre et des produits

en fibres de verre résistants a la corrosion (Cheknoun R. et Rabia H., 2015).
1.2.4.f. Peintures

La granulométrie du kaolin influe sur le type de peinture produite. Le kaolin grossier est utilis¢ pour

les peintures mates, tandis que les kaolins fins sont utilisés pour les peintures brillantes.
1.2.4.g. Polyméres

L'incorporation du kaolin dans les polymeres permet de produire des surfaces plus lisses, d'améliorer
la stabilit¢ dimensionnelle et de renforcer la résistance aux agents chimiques. Dans la fabrication du

PVC, le kaolin sert d'agent de renforcement en augmentant la durabilit¢ du plastique.
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1.2.4.h. Production d’Alumine
Des recherches récentes ont démontré que la kaolinite peut étre utilisée comme source d'alumine.
1.2.4.i. Répulsif d'insectes

Les citronniers, les péchers et les oliviers peuvent étre traités avec un mélange de kaolin (2-5%) et
d'eau pour les protéger contre certains insectes nuisibles a leurs fruits, que ce soit dans l'agriculture

biologique ou l'agriculture conventionnelle. (Khaouni S., 2022).

1.3. Le métakaolin

1.3.1. Définition

Les métakaolins sont produits par la calcination de I'argile kaolinique (silicate d'alumine hydraté) a des
températures variantes entre 600 et 900 °C. La température de calcination est déterminée par la pureté
du kaolin (ou kaolinite) présent dans l'argile utilisée. En général, la durée du traitement thermique est
de cinq heures.

1.3.2. Composition chimique et minéralogique

1.3.2.a. La composition chimique

Les oxydes principaux présents dans la composition chimique du métakaolin sont les oxydes de
calcium, de silicium, d'aluminium et de fer. Les métakaolins sont principalement composés d'oxyde de

silicium (entre 50 et 55 %) et d'oxyde d'aluminium (entre 40 et 45 %).
La composition chimique de certains métakaolins) sont indiqués dans le tableau 1.1 qui suit :

Tableau I.1. Composition chimique de métakaolins tirés de la littérature.

Composition SiO: AlO3 Fe:O3 | CaO MgO Na:O K20 TiO:
(%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%)
[Khatib et al.,1996a] 52,1 41,0 43
[Poon et al.,2001] 53,2 43,9 0.4 0,02 0,05 0,2 1,7
[Gruber et al.,2001] 52,1 45,3 0,6 0,05 0,2 0.2 1.6
[Staquet et al.,2004] 55,0 40,0 0.6 <0,1 1,6
[Batis et al.,2005] 0997 226 09 04 002
47,8 38.2 1.3 0,03 0,04

1.3.2.b. La composition minéralogique

La composition minéralogique des métakaolins est influencée par la composition chimique de la roche

mere du matériau.
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Les oxydes se répartissent dans les phases ci-dessous :

e Entre 65 et 85 % de métakaolinite sans hydroxyle résiduel ;
e Entre 5 et 25 % de muscovite totalement des hydroxylée ;
e Entre 7 et 13 % de quartz (SiO). (Benaiche L., 2020)

1.3.3. Utilisation du métakaolin

Le M¢étakaolin est une pouzzolane de synthése et sa premicre utilisation, antérieure a 1962, concerne

le béton de barrage de Jupia Dam au Brésil.

L'utilisation de matériaux a propriétés pouzzolaniques, tels que le métakaolin, en remplacement d'une
partie du ciment Portland dans les mortiers et bétons, peut étre envisagée. Ces pouzzolanes réagissent
avec la Portlandite pour produire des hydrates similaires a ceux du ciment (Norme ASTM 618-71

American Society for Testing Material).

Une pouzzolane est un matériau siliceux ou silico-alumineux, quin'a que peu de propriétés liantes en
lui-méme, mais qui, lorsqu'il est finement broyé et en présence d'eau, peut réagir chimiquement avec

I'hydroxyde de calcium (Ca(OH):) a température et pression ordinaires pour former un liant.

Les pouzzolanes sont réparties en deux catégories : naturelles et synthétiques.
Les pouzzolanes naturelles sont principalement issues des roches volcaniques ou le composant

amorphe est le verre formé lors du refroidissement suivant la fusion.

Les pouzzolanes synthétiques les plus fréquemment employées incluent les cendres volantes des
centrales thermiques, les fumées de silice, la bauxite calcinée, les cendres de balles de riz et les latérites
calcinées. Des recherches menées par (Ambroise J., 1984) ont démontré que les argiles calcinées

constituent des pouzzolanes de syntheése réactives.
L.4. Les gisements de kaolin en Algérie

Les principales régions algériennes productrices de kaolin sont :
e Kaolin de Djebel Debbagh (wilaya de Guelma).
e Kaolin de Tamazert (EI-Milia wilaya de Jijel).

1.4.1. Localisation du kaolin de Djebel Debbagh

Le kaolin de Djebel Debbagh (Guelma), également connu sous le nom de kaolin DD, est un kaolin

naturel exploité depuis prés d'un siecle. Il est extrait d'un gisement situé¢ a Djebel Debbagh, dans la
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wilaya de Guelma en Algérie. Ce gisement, de nature hydrothermale, se trouve a proximité de sources

thermales réputées.

Le gisement de Djebel Debbagh couvre une superficie de 391 km? et se situe a 17 km de la ville de

Hammam Debbagh. Les villes de Guelma et Annaba se trouvent respectivement a 35 km au sud-est et

a 90 km au nord-est (Figure 1.4).
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Figure L.4. Location géologique du kaolin de Djebel Debbagh

Elle est caractérisée par des paysages montagneux, qui couvrent environ 60% de la région. Les
gisements de kaolin de Djebel Debbagh, situés dans des cavités (karst), sont trés riches en alumine
entre 36 et 40%. Cependant, ils présentent un taux ¢€levé en oxyde de manganese (MnQO), qui varie de

0,56 a 3%. Cette composition donne une teinte grise a plus de 80% des réserves de kaolin du gisement.

La qualit¢ du kaolin de Djebel Debbagh (DD) varie considérablement selon les filons d'extraction.
Certains filons produisent un kaolin pur avec une concentration d'impuretés d'oxydes métalliques
inférieure a 1% en poids, et parfois méme inférieure a 0,5% en poids (kaolin DD de premiére nuance).
Ce type de kaolin posseéde une apparence trés blanche. Les grains ont une taille inférieure a 2pum, ce

qui en fait un produit de haute qualité.

Cependant, certains filons produisent des kaolins de puretés variables, avec des concentrations

d'impuretés allant de 2 a 5% selon la catégorie.
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Généralement, les diverses qualités du kaolin DD sont classifiées en trois catégories ou nuances, en
fonction de la concentration des impuretés d'oxydes métalliques. Les trois types d'argiles, DD 1, DD; et
DDa3, se distinguent par leurs couleurs : blanches grisatres pour les argiles DD et DD2, et grises pour
DDs. Le kaolin DD est constitué de deux phases : la kaolinite (Al203 2Si02.2H20) et I'halloysite
(A203.28102.4H>0).

Les trois types d'argiles présentent des teneurs en Al2O3 et SiO2 presque similaires, avec des rapports
massiques Al203/S102 de 0,863, 0,847 et 0,817 pour DD 1, DD2 et DD3, respectivement. Ces rapports
sont trés proches de celui de la kaolinite (0,85). 1l est également important de noter que l'argile DD3

contient des quantités faibles mais non négligeables de Fe203, K2O, CaO et MnO. (Rabehi B., 2013)

1.4.2. Caractérisation du kaolin DD3

Le kaolin DD3 se présente sous forme de blocs friables composés de kaolin blanc et de kaolins de teinte

grisatre. Le kaolin DD3 a une densité (tassée) de 1,70 g/cm?.
1.4.2.a. Composition chimique

L'analyse chimique du kaolin DD3, réalisée sur une poudre fine par fluorescence X, révele les
principaux €léments chimiques le composant, présentés dans le tableau (I.6.). Les résultats montrent
que ce kaolin est particulierement riche en alumine (36,85 %), une proportion de silice de (43.60%),
tandis que le fer est presque absent. Enfin, la perte au feu est significative (17 %), principalement due

a I'eau contenue dans les minéraux comme la kaolinite, la gibbsite et la todorokite (Rabehi B., 2013).

Tableaul.2. Composition chimique du kaolin DD3.
SiO2 [ ALO3 | MnO | SO3 | CaO | F203 | Na2O | KoO | TiO2 | MgO | PAF | Total

43.60 | 36.85 | 1.34 | 045 |[0.20 |0.12 |0.12 |0.11 |0.02 [0.07 |17.43 |100.33

1.4.2.b. Composition minéralogique

Larecherche de minéraux composant le kaolin DD3 est menée au moyen d’un diffractometre de rayons

X sur une plage de 0 a 65 °C (Figure L.5).
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Figure L.5. Analyse minéralogique par DRX du kaolin DD3

Cette analyse révele que le kaolin DDs3 est constitué de trois phases cristallines principales. La premicre,
largement dominante, est la kaolinite. La deuxiéme phase est la gibbsite, AI(OH)3, identifiée par quatre
pics attribuables a ce minéral riche en alumine. Enfin, la troisieme phase correspond a la todorokite,
un minéral porteur de manganése, reconnaissable par sa couleur noire et la présence de deux types

d’oxydes de manganese (Rabehi B., 2013).

Les images MEB illustrées par la photo (I.3.) indiquent que le DDj3 utilisé présente une structure

tubulaire et fibreuse.

Photo 1.3. Photo MEB du Kaolin DD3
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L.5. Kaolin de Tamazert (El1-Milia wilaya de Jijel)

L.5.1. Situation géographique

Le gisement se trouve dans la ville d’El-Milia située au Nord-Est de I’Algérie, au croisement de deux
routes, la N°43, entre Skikda-Jijel et la N°27, entre Constantine-Jijel. C’est la plus importante unité de
Kaolin du point de vue réserve (8 — IOMT) (Cheknoun R. et Rabia H., 2015).
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Figurel.6. Situation géographique du gisement (extrait de la carte géographique de
Constantine au 1/500 000)

1.5.2. Composition minéralogique
Le kaolin du gisement de Tamazert est composé de :

- Kaolinites contenant presque toujours du fer sur les particules claires.

- L’oxyde de titane trés fréquent en cubes ou en hexagones allongés.

- Lagibbsite observée sous forme globulaire, de section carrée a rectangulaire.

- Les oxydes et hydroxydes de fer se présentant en amas composés de petits grains accolés de
tres petite taille.

- Le quartz, en général plus grossier que la kaolinite, de forme variable (Chouafa M., 2016).
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Chapitre 11 Le kaolin dans les céramiques et dans les éco-ciments composés

Le kaolin est un minéral naturel trés important pour de nombreuses industries. Dans l'industrie de
la céramique, le kaolin joue un role essentiel dans la production d'articles sanitaires, de carreaux
et de vaisselle. Dans le domaine de I'éco-ciment, le kaolin est utilis¢é comme substitut partiel du
ciment traditionnel, contribuant ainsi a la réduction des émissions de CO:2 lors du processus de
fabrication. En transformant le kaolin en métakaolin par traitement thermique, les propriétés du

ciment pouzzolanique sont améliorées.

II.1. Le kaolin dans les céramiques

Un matériau céramique est considéré comme un solide inorganique et non métallique. Ainsi, ces
matériaux sont caractérisés par leurs compositions chimiques. On retrouve parmi eux les matériaux
inorganiques non métalliques obtenus par fusion, comme les verres et les réfractaires ainsi que les
liants hydrauliques tels que le ciment, le béton et le platre, qui durcissent au contact de 1’eau.

(Madaci I. et Zelmati M, 2018).

I1.1.1. Les céramiques

Elles sont classées en trois catégories :

1) Les céramiques traditionnelles
Les céramiques conventionnelles sont produites en fagonnant la matiére plastique par I'ajout d'eau
et en procédant ensuite a leur cuisson. Les céramiques traditionnelles sont principalement
composées d'argile. On incorpore du feldspath (un agent de fusion) aux céramiques de la plus
haute qualit¢ (S. Mansouri, 2020). Le tableau II.1 qui suit présente les principaux types de

céramiques traditionnels et leurs modes d’emploi.

Tableau II.1. Types de céramiques traditionnelles et leurs modes d’emplois

Céramiques traditionnelles
Nuances matiéres premieres exemples d’emploi
terre-cuite marnes, argiles tuiles, briques, horticulture,
Faience argile, silice, quartz vaisselles, carrelage (mur), art
produits argile, kaolin, feldspath Carrelage (sol)
greéseés
argile réfractaire, silice, chamotte, Ciment, béton, brique pour four,
réfractaires | alumine, magnésie, carbone-graphite. .. produits frittés
grés cérame | argile. chamotte, silice Eviers, lavabos, baignoires
Vitréous argile, kaolin, feldspath, silice
Porcelaine Kaolin, argile, feldspath, quartz Vaisselle, art, optique
Verres silice silico-calcique Vitres, flacons, ampoules
alumine {oxyde de plombh) Vaisselle, art, optique
oxydes horosilicate Résistants aux chocs thermiques
chaux aluminosilicates Résistance a la chaleur
magnésie spéciaux Optique, laser, fibre optique
Abrasifs Oxydes, carbures, diamant Meules, papiers abrasifs
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2) Les céramiques techniques

Elles sont fagconnées a partir d'une poudre synthétisée (Mansouri S. 2020). La densification et la
consolidation sont réalisées grace a un processus thermique appelé frittage. Le frittage est une
opération thermique au cours de laquelle un ensemble de particules individuelles ou un matériau
poreux est densifi¢ jusqu'a atteindre sa compacité maximale (Philipe C., 2013). La photo IL.1

présente les principales applications industrielles des céramiques techniques.

Pitces de roulements (SiaNa) Bougie de voiture etébauche
en céramique

= 5 . *

Combustible nucléaire (UQO2) Isolateur électrique (Alz04)

Photo I1.1. Quelques exemples de céramiques techniques.

3) Les céramiques naturelles

Elles appartiennent a 2 groupes principaux (Winnacker et Kiichler, 1965) : les produits a pates

poreuses (Tableau II 2) et les produits a pates imperméables, denses et frittés (Tableau II1.3).

Tableau I1.2. 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, pieces 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 I1.3. Céramiques a pates imperméables

construction

Tessons opaques, 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.

I1.1.2 Les emplois du kaolin dans les céramiques

Les kaolins employés dans le secteur de la céramique doivent avoir des attributs spécifiques pour

chaque utilisation. La fabrication de céramiques sanitaires requiert des produits a grains larges

pour favoriser un moulage rapide des pieces. L’industrie de la faience peut se satisfaire de kaolins

contenant des quantités non négligeables de fer et conduisant a une faible résistance mécanique

avant cuisson. Cependant, les matériaux employés dans la fabrication de la porcelaine doivent

contenir peu de composants ferriques (Cheknoun R., 2015).

Le tableau I1.4 qui suit présente la composition et les propriétés du kaolin utilis€ en céramique.

Tableau I1.4. Composition et propriétés du Kaolin utilisé en céramique

Compositions et propriétés du Kaolin utilisé en céramique

Propriété Pourcentage
Si02 48-49
C g Al203 36.1-37
omposition
chimique Fe203 0,1-0,3
TiO2 0,02-0,10
i3 Moins de 2Zpm 40-70
oo e Moins de 10pm 80-96
grains
Moins de 53 pm 100
Autres Module de rupture 10-31
Blancheur 75-90
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I1.1.1.a. Les porcelaines

Les porcelaines sont des céramiques a pate dure. Elles sont obtenues a partir d’un mélange de
kaolin (55 %), de feldspath (25 %) et de quartz (20 %) cuit a 950°. La porcelaine grace au kaolin
a la particularité de rester blanche apres la cuisson (Siligardi. C, 2009).

La porcelaine est non poreuse (0% de porosité), translucide sous faible épaisseur, résistante aux

chocs thermiques et mécaniques.

= .
-

-
3

Photo I1.2. Assiettes en porcelaine

I1.1.1.b. Les éviers

Le kaolin joue un rdle essentiel dans la fabrication des éviers grace a ses propriétés spécifiques.
Ce minéral, utilis¢é depuis des siecles dans I'industrie céramique, se distingue par sa blancheur
naturelle et sa finesse, offrant ainsi un aspect esthétique et raffiné aux éviers. Sa résistance aux
hautes températures et aux produits chimiques en fait un matériau idéal pour assurer la durabilité
des équipements sanitaires. De plus, sa malléabilité¢ lors du fagconnage permet de créer des formes
variées, adaptées aux besoins des utilisateurs. Enfin, le kaolin contribue a la solidité¢ des éviers,
leur permettant de supporter les chocs et les variations de température sans ne se fissurer ni se
déformer. Grace a ces qualités, il reste un composant incontournable dans la fabrication des éviers

modernes.

Photo IL.3. Evier en kaolin
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II.1.2. Le kaolin dans la construction

I1.1.2.a. Les briques émaillés

Réalis¢ a base d’argile blanche (kaolin) quelquefois émaillée utilisée dans la réalisation de la

faience dans une cuisine ou une salle de bain (Photo 11.4)

[+ I | !

.
R T

i I 1

Photo I1.4. Brique blanche en terre cuite émaillée.

I1.1.2.b. Les carrelages

Le kaolin n’est pas couramment utilis¢ dans la composition de masse pour carreaux, qui sont
généralement constitués d’argile et de fondant (feldspath). Dans les carreaux modernes, a faible
porosité (les gres porcelaines), la masse doit étre claire apres cuisson. C’est la raison pour laquelle
du kaolin est incorporé dans le carrelage en substitution d’une partie d’argile. Pour des raisons de

cott, le kaolin utilisé peut étre de qualité moyenne a basse, et de granulométrie grossicre (45-60

um) (Achin I. et Guillaneau JC, 2018).

Photo IL.5. Carrelage (Dalle de sol) en kaolin

19



Chapitre 11 Le kaolin dans les céramiques et dans les éco-ciments composes

II.1.2.c. Les tuiles

Le kaolin est un ingrédient cl¢ dans la fabrication des tuiles en raison de ses propriétés
exceptionnelles qui améliorent la qualité¢ du produit fini. Il confére une grande plasticité¢ a l'argile,
facilitant ainsi le moulage et la mise en forme des tuiles avant cuisson. Sa faible teneur en
impuretés garantit une couleur homogéne et lumineuse aprés cuisson, contribuant a I’aspect
esthétique des tuiles. De plus, le kaolin joue un rdle essentiel dans la stabilit¢ thermique du
matériau, réduisant le retrait et les déformations lors du processus de cuisson a haute température.
Ainsi, le kaolin est un élément incontournable dans l'industrie céramique pour produire des tuiles

de haute qualité.

Le kaolin n’est pas utilis¢ seu/ pour fabriquer des tuiles, mais entre dans la composition de

nombreux types de tuiles céramiques pour ses qualités techniques.

Photo I1.6. Tuile blanche contenant du kaolin pour absorber moins de chaleur, et maintenir
une température intérieure plus fraiche en été.

I1.2. Le kaolin dans les ciments écologiques

Les matériaux pouzzolaniques sont utilisés depuis longtemps dans I’industrie du ciment. La
majorité de ces matériaux sont des coproduits d’autres industries, comme les cendres volantes de
charbon, les scories de hauts fourneaux ou la silice fumée. Le métakaolin, produit par calcination
du kaolin a 650-800°C, est une pouzzolane hautement réactive adaptée a une utilisation comme
matériau de ciment dans le béton. Les particules de métakaolin sont prés de dix fois plus petites
que les particules de ciment, ce qui permet de produire un béton plus dense et plus imperméable.
L'utilisation de métakaolin dans le béton augmente la durabilité et améliore également les
propriétés mécaniques (Gillott, 1987).
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La substitution du clinker par du kaolin, plus précisément par du métakaolin (résultat de la
calcination du kaolin), est une méthode utilisée pour réduire la teneur en clinker dans le ciment et
ainsi diminuer I'impact environnemental de sa fabrication. On parle alors de ciment écologique
ou ciment vert.

Le métakaolin, avec ses propriétés pouzzolaniques, peut remplacer une partie du clinker tout en

conservant, voire améliorant, certaines propriétés du ciment.

L’étude de cas que nous présentons dans le chapitre 3 qui va suivre est un parfait exemple de
I’apport du kaolin calciné sur certaines propriétés du mortier. Celui-ci est utilis€ comme substitut

partiel du clinker du ciment.

I1.3. Le kaolin dans la fabrication du ciment blanc

Les métakaolins présentent des caractéristiques pouzzolaniques trés élevées, qui en font
d'excellents additifs pour les mortiers et bétons a base de ciment Portland. La kaolinite, en tant que
source d’alumine, permet d’éviter la présence de fer pour la production de ciment blanc [Goyal et

al. 2009).

La teinte blanche est obtenue grace a des matiéres premicres trés pures (calcaire et kaolin)
exemptes d’oxyde de fer. Les ciments blancs sont des ciments de type CEM I ou CEM II conformes

a la norme NF EN 197 - 1.

IIs sont généralement utilisés dans le mortier de montage pierres naturelles, de petites briques
pleines, ainsi que leur jointoiement. Utilisés également dans le mortier de montage pour blocs
d’agglomérés béton (parpaings), dans les réparations ponctuelles de magonneries et dans les

scellements.

Le ciment blanc en Algérie est régi par la norme NA 442-2013. Cette norme est spécifique aux

ciments utilisés dans le secteur du batiment en Algérie.
Quelques autres utilisations :

- Gréce a sa blancheur, le ciment blanc permet la mise en valeur des teintes des granulats dans
les bétons apparents. La pate peut étre elle-méme colorée a lI'aide de pigments, ce qui offre une
grande variété de teintes pour les bétons architectoniques et les enduits décoratifs.

- Comme ciment colle blanc pour la pose de carrelages et pierres naturelles de toutes porosités,
la pose sur sol intérieur et extérieur sur support neuf et ancien et la pose sur mur intérieur et

extérieur, support neuf et ancien.
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Chapitre 111 Etude de cas : Propriétés de mortiers a base de métakaolin Algérien

II1.1. Introduction

Le travail présenté dans ce qui suit est un travail d’ordre expérimental réalisé sur un mortier a base

de métakaolin algérien intitulé « Properties of mortars with algerian metakaolin » (Mansour M.S

et al. 2011).

Le travail réalis¢ avait comme objectif d’étudier ’effet du métakaolin algérien (MK) sur la
résistance a la compression (compressive strength), la chaleur d’hydratation (hydration heat) et la

résistance aux attaques acides (acidic attack resistance) des mortiers.

Nous nous intéresserons dans ce qui va suivre a seulement deux principales caractéristiques

étudiées : la résistance a la compression et la résistance aux attaques acides des mortiers.
IIL.2. Procédure expérimentale

I11.2.1. Matériaux utilisés

Les composants du mélange étaient du ciment Portland ordinaire (OPC) CEM I 52.5, du MK
algérien (obtenu par traitement thermique de kaolin algérien, provenant de la carriere d'El-Milia,
dans I'est de I'Algérie, a 850 °C pendant 3 heures), de I'eau et du sable normalis¢ (norme CEN EN
196-1). Le superplastifiant (SP) utilisé était un liquide a base de polycarboxylate modifi¢ contenant
80 % d'eau et une masse volumique de 1,07 g/cm®. La composition et les propriétés du ciment

(OPC) et du MK sont présentées dans le tableau 1.

I11.2.2. Mélanges étudiés

Les mélanges de mortier présentaient les proportions suivantes : 1 masse de liant pour 3 masses

de sable. Le liant est composé de ciment et de MK.

La formulation du ciment a ét¢ effectuée en faisant varier le remplacement du MK de 0 % a 30 %.
Tous les remplacements ont été effectués en masse. Le rapport eau/liant (E/L) a ét¢ maintenu

constant a 0,5.

Un superplastifiant SP a été ajouté pour obtenir un temps d’écoulement du mortier d’environ 10 +

1 secondes dans un maniabilimétre a mortier.

Le tableau 2 qui suit présente la formulation des ciments composés étudiée pour la détermination

de la résistance des mortiers.
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Tableau 1. Composition chimique et propriétés du ciment et du MK

OPC MK
Si0; (%) 20.23 55.50
Al,O5 (%) 4.29 40.00
Fe, 05 (%) 2.35 1.40
Ca0 (%) 63.67 0.08
MgO (%) 3.88 0.22
SO; (%) 2.80 --
Na,O (%) 0.14 0.09
K,0 (%) 0.69 0.71
Ti0, (%) 0.25 0.24
LR (%) 0.39 --
L.OI (%) 1.63 1.00
CaCO,
MgCO;
Surface specific area (m*/kg) 359.00
Surface specific BET (m*'g) 16.0
Initial time of set: 2h 45 min
Final time of set: 4h 55 min
OPC= Ordinary Portland Cement Surface specific area = Surface spécifique Blaine
MK= Metakaolin Surface spécific BET = Surface spécifique par microscopie a balayage
Initial time of set = Temps du début de prise Final time of set = Temps de fin de prise

I11.2.3. Préparation des échantillons, cure et essais
I11.2.3.a. Résistance a la compression

Des éprouvettes de mortier prismatiques de dimensions 40 x 40 x 160 mm ont été utilisées pour
cette ¢tude. Elles ont été coulées dans des moules en acier et conservées dans une chambre humide
a 20 °C pendant 24 h. Apres démoulage, elles ont ét¢ placées dans de I'eau a 20 °C pendant une
période de cure totale de 365 jours. La résistance a la compression a ét¢ déterminée a 1, 7, 28, 90
et 365 jours conformément a la norme EN 196-1. Les résistances a la compression présentées sont

les valeurs moyennes obtenues sur trois éprouvettes.

Tableau 2. Composition des mélanges de mortiers

Cement [g] MK [g] Sand [g] W/B [%0] SP [%0]
OpC 450 0 350 0.5 0.0
107 MK 4035 45 1350 0.5 0.3
2076 ME 360 90 1350 0.5 0.5
300 MK 215 135 1350 0.5 0.9

Sand = Sable normalisé, W/B = Water/Binder = Eau/Liant = E/L
I11.2.3.b. Chaleur d’hydratation

Les tests de la chaleur d'hydratation ont été réalisés selon la norme européenne NF EN 196-9.
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I11.2.3.c. Résistance aux attaques acides

La résistance aux attaques acides a été évaluée sur des échantillons de mortier par immersion dans

deux solutions : acide chlorhydrique (HCI) a 1 % ou acide sulfurique (H2SO4) a 2,5 %.

La perte de poids a ét¢ mesurée sur une période de 225 jours. L’attaque acide relative a été

déterminée conformément a la norme ASTM C-267 (American Society for Testing Material ).

Les échantillons de mortier ont ét¢ miris dans de ’eau a 20 + 2 °C pendant 30 jours avant d’étre
soumis a I’attaque acide. Trois échantillons de chaque mélange de mortier ont été immergés dans

de I’acide sulfurique a 2,5 % (H2SO4) ou de I’acide chlorhydrique a 1 % (HCI).

Les parties attaquées des échantillons ont été nettoyées a I’eau déminéralisée ; I’attaque acide a été

évaluée par la mesure de la perte de poids (WL) des échantillons, déterminée comme suit :

W, —W,
WL(%)=——2x100
W,
Ou Wi est le poids de I'échantillon avant immersion et W2 celui de I'échantillon nettoyé apres

immersion. La solution a été renouvelée tous les 15 jours et la perte de poids a ét€¢ mesurée.

II1.3. Résultats et discussions

I11.3.1. Chaleur d’hydratation

Les résultats d’essais ont été présentés sous forme de graphes dans deux figures différentes (Figure

1 et figure 2)

I11.3.2. Résistance a la compression
La figure 3 présente les résistances a la compression en fonction de I’age des échantillons testés.

La substitution du ciment par 10 % de MK dans I'échantillon de mortier a permis un
développement de la résistance plus rapide que celui du mortier de ciment. Aprés 365 jours de
durcissement, les échantillons de mortier contenant 10 et 20 % de MK présentent une résistance a

la compression supérieure a celle du mortier de ciment.

La figure 4 présente la résistance relative en fonction de I’age. La résistance relative est le rapport
entre la résistance du mortier MK et celle du mortier de ciment a chaque age. L'incorporation de
10 et 20 % de MK est particulicrement utile pendant les 28 premiers jours, ou le taux de
développement de la résistance est considérablement plus élevé que celui du témoin. Apres 28
jours d’age, l'incorporation de MK n'entraine pas d'augmentation du taux de développement de la

résistance.
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Selon Wild et al. [1996], trois facteurs fondamentaux influencent la contribution du MK a la
résistance a la compression lorsqu'il remplace partiellement le ciment dans le béton. Il s'agit de :
(1) l'effet de remplissage immédiat, qui permet un compactage plus efficace de la pate ; (i1)
l'accélération de I'hydratation des ciments, dont l'impact est maximal dans les 24 premicres
heures ; et (iii) la réaction pouzzolanique du MK avec la liaison CH (Carbone-Hydrogene), qui

contribue le plus a la résistance entre 7 et 14 jours.
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Figure 3. Compressive strength vs. time for Figure 4. Relative compressive strength vs. time
mortar sapmles. of mortars samples.

II1.3.3. Durabilité

La figure 5 présente les résultats des essais de variation de poids en fonction du temps pour des
¢échantillons de mortier exposés a des solutions de HCla 1 % et de H2SO4 2 2,5 % pendant 225
jours respectivement. Apres 225 jours d'exposition a des solutions de HCl1a 1 %, la perte de poids
totale du mortier de ciment était de 25 %. Lorsque le taux de remplacement du ciment était de 10,

20 et 30 % de MK, la perte de poids des échantillons de mortier était respectivement de 17, 16 et
12 %.
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Figure 5. Weigth loss for mortar specimens immersed in (a) 1% HCl and (b) 2.5% H,SO,.
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Apres 225 jours d'exposition a des solutions de H,SO4 22,5 %, la perte de poids totale du mortier
de ciment était d'environ 40 %. Lorsque le taux de remplacement du ciment était de 10, 20 et 30

% de MK, la perte de poids des trois échantillons de mortier était de 28 %.

Par conséquent, on peut conclure que le MK peut étre utilisé pour améliorer la résistance

aux acides du mortier de ciment.

Selon Hewadey et al. [2007], cela est dii a la formation d'hydrates d'aluminate de calcium
(C2ASHs, C4AH13, C3AHg) dans le mortier de MK. Ces hydrates sont chimiquement plus stables

dans les environnements trés acides que les hydrates de silicate de calcium (C-S-H).

Goyal et al. [Goyal et al. 2009] ont étudié 'effet d'un environnement chimique agressif sur du
béton préparé avec du ciment Portland ordinaire et de la fumée de silice. Les conditions
environnementales défavorables sont simulées en utilisant 1 % d'acide sulfurique, 1% d'acide
chlorhydrique ou 1% d'acide nitrique. Les auteurs ont mesuré la perte de masse et la résistance a
la compression sur une période d'un an. Ils ont constaté que I'évolution de l'attaque acide dépend

du type d'acide et de la solubilit¢ du sel de calcium formé.
II1.4. Conclusions

Le kaolin local a ét¢ activé thermiquement et utilis€ comme pouzzolane dans les ciments

composés. Cette étude aboutit aux conclusions suivantes :

v' Le MK algérien est un adjuvant minéral actif qui pourrait étre utilisé dans les produits a
base de béton de ciment. Il a un effet positif sur les propriétés mécaniques des mortiers de
ciment.

v Le mortier composé contenant 10% de MK peut atteindre une température d’hydratation
supérieure a celle du mortier de ciment. Il serait préférable de ne pas utiliser de béton MK
lorsque la température d’hydratation peut poser probléme, par exemple dans les éléments
de masse ou la fissuration est probable.

v’ La résistance aux attaques acides est supérieure pour les mélanges de ciment a base de

métakaolin par rapport aux mélanges témoins.

Sept références bibliographiques ont été utilisées par les auteurs pour appuyer les résultats de leurs
travaux. Elles sont disponibles en fin de publication.

Dans ce QUi suit, nous apportons nos commentaires sur ces travaux.
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NOS COMMENTAIRES SUR CETTE ETUDE DE CAS

Les auteurs de ce travail, rédigé en langue anglaise et présenté a la conférence « International
conference on durability of building materials and components. Porto — Portugal. April 12 th — 15
th, 2011 » ont étudié ’effet d’un kaolin local qui provient d’une carriere a El Milia (Jijel) sur

quelques propriétés d’un mortier normal.

Le kaolin étudié, de grande finesse, 16 m?/g (4 fois plus que celle du ciment) a été préalablement

soumis a un traitement thermique pendant 3 heures a une température de 850°C.

Les taux de kaolin (devenu métakaolin MK apres traitement thermique) ont été 10, 20 et 30% en

substitution massique du ciment composé utilisé.
Les propriétés étudiées sont :
- Larésistance a la compression jusqu’a 365 jours ;

- La chaleur d’hydratation ;
- Ladurabilité, en termes de résistance aux attaques acides (HCla 1 % et H2SO4 a 2,5 %).

Les auteurs sont arrivés a quelques conclusions intéressantes :

1- Le MK algérien utilis¢é améliore les résistances a la compression des mortiers lorsqu’il est
utilisé aux taux de 10 et 20 % ;

2- Pendant les 28 premiers jours, le développement de la résistance est considérablement plus
élevé ;

3- Concernant la durabilité, les résultats expérimentaux ont prouvé que le MK incorporé dans
le ciment peut entrainer une bonne résistance aux attaques acides, a tous les pourcentages
de substitution, surtout aux attaques de 1’acide sulfurique.

Principal résultat apres 225 jours d’immersion dans les acides :
v Avec HCI (1 %)

Perte de poids avec MK = 0% : 25%

Perte de poids avec MK = 10, 20 et 30% : 17, 16 et 12% respectivement.
Soit un gain de résistance de 8, 9 et 13%
v" Avec H2S04 (2,5 %)

Perte de poids avec MK = 0% : 40%
Perte de poids avec MK = 10, 20 et 30% : 28%
Soit un gain de résistance de 12%

Avec cette étude, il a été confirmé que le kaolin traité thermiquement peut trouver en Algérie
une application intéressante dans la fabrication du ciment composé, comme adjuvant minéral.

Un gain appréciable en résistance mécanique et en résistance aux attaques acides peut étre
obtenu.
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Chapitre IV Partie expérimentale

IV.1. Introduction

Dans ce chapitre, nous présenterons et analyserons les résultats de quelques essais
expérimentaux sur ’effet d’un kaolin commercialis¢ en Algérie sur le comportement d’un
ciment composé €laboré par substitution du ciment portland CEMII/B-L 42,5 N par le kaolin
d’étude.

Les essais ont été réalis€és en partie au laboratoire pédagogique du département GC université

du 8 mai 1945 Guelma, I’autre partie a été réalisé¢ au laboratoire LNHC Belkheir Guelma.

I s’agit des essais suivants :

e Détermination de la granulométrie du sable utilisé pour la confection des mortiers pour
essais mécaniques sur le ciment composé d’étude.

e Masse volumique apparente (Mv) et masse volumique absolue (ou masse spécifique
Ms) de ce méme sable.

e Effet de lasubstitution du taux de kaolin sur la consistance normale du ciment composé
d’étude.

e Effet de la substitution du taux de kaolin sur le début de prise du ciment composé
d’étude.

e Effet de la substitution du taux de kaolin sur les caractéristiques mécaniques du mortier

¢laboré avec le ciment composé d’étude.

IV.2. Matériaux utilisés

IV.2.1. Ciment

C’est le ciment portland CEMII/B-L 42,5 N de haute performance, de couleur grise. Il est
certifié, conforme a la norme algérienne (NA 442-2013), et européenne (EN 197-1), voir photo
IV.1.

I est fabriqué a partir de clinker, un mélange de calcaire et d'argile traité¢ a la température de
1450 °C. Grace a ses propriétés de durcissement rapide, sa faible demande en eau et sa
compatibilit¢ avec divers adjuvants, il est idéal pour les constructions exigeantes telles que les
grands édifices, les ponts et les barrages. Ce ciment est fabriqué a 1'usine de LAFARGE de
Biskra (CILAS).
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Partie expérimentale

Photo IV.1. Ciment utilisé

Les différentes caractéristiques chimiques, physiques et mécaniques du ciment utilisé sont

rassemblées dans les tableaux IV.1, IV.2, IV.3, et IV.4 suivants. Les caractéristiques completes

sont présentées dans I’annexe N°1 de ce mémoire.

Tableau IV.1. Analyse chimique

Analyse chimique Valeur
Perte au feu (NA5042) (%) 10.0+2
Teneur en sulfates (SO3) (%) 25+0.5
Teneur en oxyde de magnésium (MgO) (%) Max 5%
Teneur en chlorures (NA5042) (%) <0.1
Tableau IV.2. Propriétés physiques
Propriétés physiques Valeur
Consistance normale (%) 26.5+2.0
Finesse suivant la méthode de Blaine (cm?/g) (NA231) 3700 £ 5200
Retrait a 28 jours (um/m) <1000
Expansion (mm) <3.0

Tableau 1V.3. Temps de prise

Temps de prise a 20° C (NA 230) Valeur
Début de prise (min) 150 += 30
Fin de prise (min) 230 £ 50

Tableau I'V.4. Résistance a la compression a 2 et 28 jours d’age

Résistance a la compression Valeur
2 jours (MPa) >10.0
28 jours (MPa) >42.5
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1V.2.2. Kaolin

C’est un kaolin d’origine portugaise commercialisé en Algérie sous le nom de kaolin Q130S. 11
contient un taux élevé d’alumine Al203 (36.0%), semblable de ce point de vue a celui de Djebel

Debagh DD3 (entre 36 et 40%). Sa masse volumique est de 980 kg/m?
Sa température de cuisson est 1185 °C.

Sa blancheur déterminée par le fabricant est caractérisée par la valeur L94 (Luminosit¢ 94 sur

100 maximum).
Les caractéristiques complétes sont notées dans I’annexe N° 2 de ce mémoire.

La photo VI.2 suivante montre ce kaolin sous forme de poudre.

Photo IV.2. Kaolin en poudre utilisé

I1V.2.3. Sable

C’est un sable de mer de couleur jaunatre collect¢ du littoral de la région de Skikda. Ses
caractéristiques telles que déterminées expérimentalement sont décrites dans la section IV.4 du

présent mémoire.

IV.2.4. Eau de gachage

C’est I’eau potable du robinet du laboratoire pédagogique du département GC université du 8
mai 1945 Guelma. Son pH est voisin de 7 et son utilisation est convenable pour la confection

des mortiers et bétons
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IV.3. Méthodes d’essais

I1V.3.1. Granulométrie du sable

L’essai a été réalisé par tamisage a sec dans les tamis de mailles 2 —1—0.5-0.125 -0.063 mm
a I’aide d’une tamiseuse électrique (Photo IV.3) conformément a la norme NF-EN 933-1. Le

sable a été préalablement séché dans une étuve a 105 °C jusqu’a masse constante.

IV.3.2. Masse volumique apparente (Mv) et masse volumique absolue (Ms)

L’essai a été réalis¢ conformément a la norme NF-EN 1097-6. La balance électronique utilisée
(Photo 1V.4) est précise a 1 g pres. Mv a ét¢ déterminée par la méthode du moule sur un volume
de sable égal a1 dm? (Figure IV.1) et Ms par la méthode de I’éprouvette graduée sur une masse
de sable égale a 300 grammes (Figure IV.2). Notons que Mv et Ms ont ét¢ déterminées 3 fois

chacune et la moyenne des mesures a été prise en considération.

Photo IV.3. Tamiseuse ¢électrique utilisée
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Figure IV.1. Moule pour mesure de Mv Figure IV.2. Schéma de mesure de Ms
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I1V.3.3. Consistance normale du ciment

L’essai a été réalisé conformément a la norme NF-EN 196-3. L’appareil de mesure est ’appareil
de Vicat (Figure IV.3) disponible au niveau du laboratoire LNHC Belkheir Guelma. Il est
compos¢é d’un moule tronconique (h=40 mm di=70 mm et d2=80 mm) et d’une tige coulissante

équipée a son extrémité d’une sonde de diamétre @ = 10 mm.
Un malaxeur a mortier a été utilis¢ pour malaxer la pate de ciment avec différents rapports E/C.

Lorsque la sonde est lachée dans la pate de ciment confectionnée et pénétre jusqu’a d = 6 mm
+ 1 mm, on dit alors que la consistance de la pate étudiée est normalisée (Consistance

normalisée). Le rapport E/C est alors adopté. La quantité¢ de ciment utilisée est M = 500 g.

Flate au potir masse
atb bl o e

Parte mohile pesanl, e
s wrsicle, B “E'

Indlen anlsdoine de la porie
medsile perme fant la =10
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Figure I1V.3. Appareil de Vicat avec sonde
IV.3.4. Prise du ciment

L’essai est réalisé sur le méme appareil. La sonde de Vicat est remplacée par une aiguille de
1.13 mm de diameétre et 300 g de masse (Figure IV.4). Le début de prise est obtenu lorsque

I’aiguille s’enfonce jusqu’a 4 mm du fond du moule.

300 g

Aiguille E!:'

(&= 1,13mm)—"™

o\

| ]

Figure I1V.4. Aiguille de Vicat
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IV.3.5. Essais mécaniques sur mortier
Le mortier testé est un mortier ayant la composition d’un mortier normal, soit :

- Sable : 1350 g
- Ciment: 450¢g
- Eaude gachage : 225 g

a) KEssai de flexion simple

La presse hydraulique utilisée est du type Controlab d’une capacité de 3000 KN conforme a la
norme NF EN 196-1. Les demi-prismes de 1’éprouvette obtenus aprés rupture en flexion (Photo

IV.5) sont rompus en compression.

b) Essai de compression

L’essai de résistance a la compression est effectué par chargement monotone jusqu’a la rupture
de I’éprouvette de mortier. L’éprouvette est placée au milieu du plateau comme le montre la

photo IV.6. La surface de contact entre I’éprouvette et le plateau de compression est de 16 cm?
(4 x 4 cm?).

Photo IV.5. Essai de flexion 3 points sur Photo IV.6. Essai de compression sur éprouvette
éprouvette 4 x 4 x 16 cm? 4x4x4cm?

35



Chapitre IV Partie expérimentale

IV.4. Résultats et analyse

IV .4.1. Granulométrie du sable

Les résultats chiffrés sont présentés dans le tableau IV.5 qui suit et la courbe granulométrique

correspondante dans la figure IV.5 ci-apres.

Tableau IV.5. Résultats 120
chiffrés.
Ouverture des | Tamisat 100 ¢
mailles (mm) | (%) 20
2,000 99,33 g
1,000 93,08 g 60
0,500 71,81 F 40
0,250 37,64 50
0,125 8,86
0
0,063 2,82 0 05 1 15 2 25
Fond 0,1 Diameétre des mailles (mm)

Figure IV.5. Courbe granulométrique du sable utilisé.

On peut remarquer que la courbe granulométrique est continue et que sa granularité est 0/2.

IV.4.2. Masse volumique apparente (Mv) du sable

La masse volumique Mv est déterminée par la relation qui suit :
Mv =M, - My))/V

V : Volume du moule = 1 dm?

M : Masse du moule = 1278.30 g

M: : Masse de I’échantillon de sable avec le moule

Les résultats expérimentaux de 3 essais sont regroupés dans le tableau IV.6 suivant.

Tableau IV.6. Masse volumique apparente

V (cm?) Mv (g/cm?)
Essai 1 1000 1.49
Essai 2 1000 1.48
Essai 3 1000 1.47

Mv moyenne = 1.48 g/cm?
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IV.4.3. Masse volumique spécifique (Ms) du sable

La masse volumique Ms est déterminée par la relation qui suit :
Ms=M/(V,-V))

M : Masse du sable = 300 gr

V1 : Volume d’eau introduit dans I’éprouvette

V2 : Volume d’eau + volume du sable introduits dans 1’éprouvette

Les résultats expérimentaux de 3 essais sont regroupés dans le tableau IV.7 suivant.

Tableau I'V.7. Masse spécifique

M (g) Ms (g/em?)
Essai 1 300 2.67
Essai 2 300 2.73
Essai 3 300 2.61

Ms moyenne = 2.67 g/cm?

1V.4.4. Effet du taux de kaolin sur la consistance normale du ciment élaboré

L’effet du kaolin a été déterminé par substitution massique du ciment par du kaolin. Les taux
de substitution choisis sont des taux usuels de 5%, 10% et 15%.

Les quantités adoptées sont regroupées dans le tableau IV.8 qui suit :

Tableau IV.8. Substitution massique du ciment par du kaolin

Substitution en gramme (g)
0% 5% 10% 15%
Ciment 450 427.5 405 382.5
Kaolin 00 22.5 45 65.7

La quantit¢ d’eau utilisée a été telle que la pénétration de la sonde de Vicat était de 6 mm
(conformément a la norme : EN 196-3).
Ces quantités d’eau sont :

e Pour0%:1209g

e Pour5%:125¢

e Pour10%:130¢g

e Pourl15% :140¢9
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Dans la figure IV.6 suivante nous présentons 1’effet du taux de Kaolin (K) sur la quantité d’eau

de gachage (E) qu’il faut mettre en ceuvre pour obtenir une consistance normale.

145
140
135

0 439

w

125
120

115
0 2 4 6 8 10 12 14 16

K (%)

Figure IV.6. Effet du taux de kaolin sur la quantité d’eau de gachage pour une consistance normale

On remarque que I’évolution de la quantité d’eau de gachage (E) qu’il faut mettre en ccuvre
pour obtenir une consistance normale (Profondeur de pénétration de la sonde d = 6 mm =+ 1
mm) est presque linéaire. Elle commence a dévier a partir de K = 10%. Des essais
complémentaires sont nécessaires pour confirmer ce point d’inflexion ainsi que la tendance

suivante.

On peut conclure que le ciment composé avec du kaolin est un matériau plus avide en eau que
le ciment sans. Plus on augmente le taux de substitution du ciment par le kaolin, plus la quantité

d’eau de gachage devient plus importante (pour une méme consistance normale).

IV.4.5. Effet du taux de kaolin sur le début de prise du ciment élaboré

Cet effet a été étudié expérimentalement grace a ’appareil de Vicat (Figure IV.3 précédente)
muni d’une aiguille de 1.13 mm de diameétre et 300 g de masse (Figure IV.4 précédente). Le
début de prise correspond au moment (en minutes) ou 1’aiguille s’enfonce jusqu’a 4 mm du

fond du moule.

Le temps t = 0 correspond au moment ou ’aiguille est laché dans le moule la premicre fois

(début de I’essai)

Les résultats expérimentaux sont présentés dans le tableau IV.9 et dans le graphe de la figure

IV.7 suivants.
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Tableau I'V.9. Taux de kaolin et début de prise

Taux de substitution du kaolin Début de prise
(en %) (en minutes)
0 165
5 160
10 153
15 131
170
165
160
<
E 155
v 150
S 145
()
T 140
>
8 135
[a)
130
125
120
0 2 4 6 8 10 12 14 16
K (%)

Figure IV.7. Effet du taux de kaolin sur le début de prise

On peut remarquer que le temps de début de prise diminue avec I’augmentation du taux de
kaolin. La tendance est presque linéaire avec une déviation dans K = 10%. Comme pour I’étude
de la consistance normale (section 1V.4.4), des essais complémentaires sont nécessaires pour

confirmer ce point d’inflexion ainsi que la tendance qui suivra.
L’incorporation du kaolin accélére donc le début de prise du ciment.

Le gain de temps est de I’ordre de 20 % lorsque 15% de kaolin sont incorporés.

IV .4.6. Effet du taux de kaolin sur les résistances mécaniques du ciment élaboré

Il a ét¢ étudié¢ sur un mortier ayant la composition d’un mortier normalisé. La résistance a la
compression a 28 jours (Rc28) a ét€ mesurée selon la procédure décrite dans la section IV.3.5 de
ce mémoire. Si les essais de compression ont pu étre réalisés et les résultats notés grace au
systéeme d’asservissement de la machine (voir section qui suit), ceux de la flexion ne ’ont pas

été en raison de I’endommagement du systéme expérimental.
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Les éprouvettes prismatiques ont pourtant ét€¢ préparées pour étre rompues comme le montre la

photo réelle IV.7 suivante. Dans la photo sont en effet visibles la date du test (15/04/25) et le
taux de kaolin utilis¢ (15%).

Photo IV.7. Eprouvette de mortier avec 15% de kaolin sous la presse hydraulique

Les résultats chiffrés de Re2s en fonction du taux de kaolin sont consignés dans le tableau 1V.10

qui suit et présentés graphiquement dans la figure IV.8.

Tableau IV.10. Résultats 24
chiffrés
23 —C—
S
Taux de Rog = 22
kaolin (% MPa 3
o) || F
0 19.60
20
5 22.77
10 23.03 19
0 5 10 15
15 23.16 Taux de kaolin (%)

Figure IV.8. Variation de Rc2s avec le taux de kaolin

Il est a noter que I’appareil d’essai est automatisé et que la vitesse de chargement lors des essais

était de 0.25 KN/s telle que visible sur la photo IV.8.
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83,081,685 22:48
M e — (\

N

)

Type eprouu,
D1

| D2

| 03

| D4
D5

Photo I'V.8. Tableau d’affichage de I’appareil d’essai. Vitesse de chargement adoptée = 0.25 KN/s

Des résultats expérimentaux obtenus, on peut remarquer que les valeurs de Rc2s augmentent
avec I’augmentation de celles du kaolin. Cette évolution peut étre expliquée par la finesse du
kaolin par rapport a celle du ciment utilisé. Dans I’é¢tude de cas présentée au chapitre 3 de ce

mémoire, les auteurs ont noté une finesse du kaolin 4 fois supérieure a celle du ciment.

Leffet filler est probablement I’explication de de cette évolution de Rc2s (non linéaire et plus

accentuée entre 0 et 5%).

Une autre explication supposée est la pouzzolanicité du kaolin qui peut étre plus importante
dans le cas du kaolin utilisé. En effet, Aneb L. et al, (Aneb L. et al, 2023) ont trouvé des résultats
similaires a 28 jours et ont avancé cette méme explication. Ils ont conclu que le métakaolin est
une pouzzolane hautement réactive adaptée a une utilisation comme matériau de ciment dans
le béton. Les particules de métakaolin sont prés de dix fois plus petites que les particules de
ciment, ce qui permet de produire un béton plus dense. L'utilisation de métakaolin dans le béton

augmente la durabilité¢ et améliore également les propriétés mécaniques.
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CONCLUSION

Le travail présenté dans ce chapitre nous a permis de nous initialiser aux travaux expérimentaux

de recherche scientifique et a I’analyse des résultats. Nous avons en effet effectué :

Des essais de caractérisation : Mv kaolin, Mv et Ms sable de mer et analyse
granulométrique du sable ;

Des essais relatifs a ’effet du taux de kaolin sur la consistance normale du ciment
élabore ;

Des essais relatifs a I’effet du taux de kaolin sur le début de prise du ciment élaboré :
Des essais relatifs a I’effet du taux de kaolin sur la résistance a la compression du ciment

élabore a I’age de 28 jours.

A part les essais de caractérisation, tous les autres ont été réalisés avec des taux variable de

kaolin (0 - 5 - 10 et 15%) en substitution massique du ciment.

Les principaux résultats sont résumés dans ce qui suit :

v

La Mv du kaolin (Mv = 980 kg/m3) est comparable a celle du ciment portland (Mv =
1000 a 1100 kg/m?3) et justifie donc sa substitution massicue.

La courbe granulométrique du sable (de granularité 0/2) est continue et justifie son

utilisation dans la confection des mortiers d’étude.

Le ciment composé avec dukaolin est un matériau plus avide en eau que le ciment sans.
Plus on augmente le taux de substitution du ciment par le kaolin, plus la quantité d’eau

de gachage devient plus importante (pour une méme consistance normale).

L’incorporation du kaolin accélére le début de prise du ciment composé. Le gain de

temps est de ’ordre de 20 % lorsque 15% de kaolin sont incorporés.

La Rczg du ciment (obtenue expérimentalement sur mortier de composition normalisée)
est améliorée avec I’incorporation du kaolin. L’évolution est non linéaire et plus
accentuée entre 0 et 5%. L’explication probable est liée a :
> La finesse du kaolin plus importante que celle du ciment qui améliore la
compacité du mélange et par conséquent sa résistance mécanique.
» La pouzzolanicité du kaolin qui peut étre plus importante que celle du ciment

(Aneb L. et al, 2023) et qui favorise mieux 1’adhésion des grains de sable.
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES D'AVENIR

Ce travail nous a permis de découvrir les kaolins et de rassembler les connaissances qui les
concernent dans un travail bibliographique exposé dans la premicre partie de ce mémoire.
Ce sont des argiles blanches constituées chimiquement d’aluminates (Al203) etde silicates

(Si02) et présentent morphologiquement une structure tubulaire et fibreuse.

En Algérie, il existe deux principaux gisements de Kaolin :
* Gisement de Tamazert (El Milia, wilaya de Jijel)
= Gisement de Djebel Debbagh (wilaya de Guelma)

Les kaolins ont des utilisations variées : dans la fabrication des céramiques, des émaux, des
réfractaires, de la porcelaine, des éviers, dans le domaine médical et pharmaceutique,

produits de beauté etc ...

II a été montré par ailleurs, qu'ils peuvent étre utilisés dans le domaine de la construction :

confection des briques émaillées, tuiles blanches, faiences et dalles de sols.

Ils peuvent étre traités thermiquement a de basses températures entre 500 et 900°C et le
produit obtenu, le métakaolin (MK), présente des caractéristiques pouzzolaniques élevées

permettant la fabrication des ciments composés écologiques.

Lutilisation du kaolin dans la fabrication des ciments blancs est particuliérement appréciée

et avantageuse a cause de sa blancheur due a la forte teneur d’alumine.

L’étude de cas réalisée par Mansour et al. (Mansour MS. et al., 2011) et présentée dans ce
mémoire, sur I’effet d’un kaolin local qui provient d’une carriére du gisement de Tamazert
(EI Milia, wilaya de Jijel) sur quelques propriétés d’un mortier normal a fait ressortir des

résultats intéressants :

4- Le MK algérien utilis¢ améliore les résistances a la compression des mortiers lorsqu’il

est utilisé aux taux de 10 et 20 % ;

5- Le MK incorporé dans le ciment peut entrainer une bonne résistance aux attaques
acides, a tous les pourcentages de substitution, surtout aux attaques de I’acide

sulfurique.

Le travail expérimental réalisé dans la seconde partie a permis les conclusions suivantes :
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v" Le ciment composé avec du kaolin est un matériau plus avide en eau que le ciment sans.
Plus on augmente le taux de substitution du ciment par le kaolin, plus la quantité d’eau
de gachage devient plus importante (pour une méme consistance normale).

v" L’incorporation dukaolin accélére le débutdeprise du ciment composé. Le gain detemps
est de I’ordre de 20 % lorsque 15% de kaolin sont incorporés.

v’ La résistance a la compression a 28 jours du ciment (obtenue expérimentalement sur
mortier de composition normalisée) est améliorée avec I’incorporation du kaolin.
L’évolution est plus accentuée entre 0 et 5%. L’explication probable est liée a :

» La finesse du kaolin plus importante que celle du ciment, qui améliore a compacité du
mélange et par conséquent la résistance mécanique.
» La pouzzolanicité du kaolin qui peut étre plus importante que celle du ciment (Aneb

L. etal, 2023) et qui favorise mieux 1’adhésion des grains de sable.

Pour les perspectives d'aventir, il serait intéressant de compléter le programme expérimental
entam¢ et décrit dans ce mémoire puis d'envisager d'autres taux de substitution du clinker
par le Métakaolin afin d'¢largir le champ de cette recherche.

I1 serait intéressant également de réaliser des études de microstructure pour apprécier la

diminution de la porosité de la matrice due a la finesse du kaolin.
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ABSTRACT

In this study, Algerian kaolin was treated thermalt 850 °C during 3 hours to produce Metakaolin.
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1INTRODUCTION

Metakaolin (MK) is produced from a natural and asilgle resource through the calcinations of
kaolinite within the temperature range of 650-9Q0C@&lcination transforms a crystallized, organized
phase (kaolinite) into a disorganized phase (MKdulgh crystal lattice failure. The dehydroxylation
and disorganization of the kaolinite generate atrea material with high pozzolanic properties at
ambient temperatures.

Pozzolanic materials with high pozzolanic activigych as MK, react with calcium hydroxide
released in the hydration of ordinary Portland cen{®PC), increasing the hydration heat due to
exothermic effect of the pozzolanic reaction, coragao 100% OPC [Frias et al. 2000, Ambroise et
al. 1994]. The acceleration in OPC hydration i® @pparent in the observed increased rates of heat
evolution temperature in OPC-MK system.

In the past, it was common to coat concrete vulslerdo deterioration by acid attack with an
anticorrosion coating of a resin in order to prévesrrosion. However, in several cases where the
coating is not sufficient, the problem of detertara would surface just a few years after the cuwati
Therefore, there is an increasing trend to makedinerete itself resistant to acid attack.

Among the methods to improving the resistance td attacks is to use supplementary cement
materials (SCMs) such as natural pozzolan [Ghtichle2007], fly ash [Goyal et al. 2009], silica
fume [Rahmani & Ramazanianpour 2008] and MK [Heveagtlal. 2007]The improvement reported
by the authors may be due to the denser and imgroverostructure of concrete resulting from
SCMs incorporation. Hewayde et al. [2007] reportieat MK reduced the mass loss of concrete
specimens due to immersion for eight weeks §$®. This is due to the formation of calcium
aluminate hydrates ¢BSHs;, C,AH13, CAHg) in the MK-modified concrete. It is believed that
calcium aluminate hydrates may be more chemicabyple in highly acidic environments than
calcium silicate hydrates.

In the light of the facts mentioned above, the nwijective of this paper is to investigate the effe
of Algerian metakaolin on the compressive strengtidration heat and acidic attack resistance of
mortars.

2 EXPERIMENTAL PROCEDURES
2.1 Materialsused

The mixes constituents were ordinary Portland cerf@RC) CEM | 52.5, Algerian MK (obtained by
heat treated of Algerian kaolin, from quarry ofMila in the East of Algeria, at 850 °C for 3 hoyrs
water and standard sand (CEN EN 196-1). The sugsipizer (SP) used was polycarboxylate
modified based liquid with 80% water and densit}. 07 g/cni. Composition and properties of OPC
and MK are given in Table 1.

2.2 Mixesused

The mortar mixes had proportions of 1binder: 3 Saruak binder consisted of cement and MK. The
cement was formulated varying the replacement offldih 0% to 30%. All replacements were made
by mass. The water:binder (w/b) ratio was kept tamtsat 0.5. SP was added to obtain a flow time of
mortar of about 10 £ 1 secondes. Table 2 showsadh&ination of blended cements studied in the
determination of strength of mortars.

2 XIl DBMC, Porto, PORTUGAL, 2011
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Table 1. Chemical composition and properties of OPC and MK.

OPC MK
SiO, (%) 20.23 55.50
Al,0; (%) 4.29 40.00
Fe03 (%) 2.35 1.40
CaO (%) 63.67 0.08
MgO (%) 3.88 0.22
SG; (%) 2.80 -
N&aO (%) 0.14 0.09
K,0 (%) 0.69 0.71
TiO, (%) 0.25 0.24
I. R (%) 0.39 -
L.O.l. (%) 1.63 1.00
CaCQ
MgCQO;
Surface specific area (m#/kg) 359.00
Surface specific BET (m2/g) 16.0
Initial time of set: 2h 45 min
Final time of set: 4h 55 min
Bogue composition of cement:
CsS: 66.90
C,S: 10.70
CsA: 8.40
C,AF: 7.60

2.3 Specimen preparation, curing and testing
2.3.1 Compressive strength

Prismatic mortar specimens having 40x40x160 mm dgioms were used for the study of

compressive strength. Specimens were cast in st@elds and kept in a moist room at 20 °C for 24
h. Demoulding took place after that and specimeesewplaced in water at 20 °C for a total curing
period of 365 days. Compressive strength was detedrat 1, 7, 28, 90 and 365 days according to
EN 196-1. The compressive strengths presented seprethe average values obtained on
three specimens.

Table 2. Mortar Mix proportions.

Cement [g] MK [g] Sand [g] W/B [%] SP [%]

OPC 450 0 1350 0.5 0.0
10% MK 405 45 1350 0.5 0.3
20% MK 360 90 1350 0.5 0.5
30% MK 215 135 1350 0.5 0.9
2.3.2 Hydration heat

Hydration heat tests were applied according to NF1R6-9 standard. The method is based on the
Langavant Calorimeter. This semi-adiabatic methmkists of quantifying the heat generated during
cement hydration using a Dewar flask, or more dxaatthermally isolated bottle. Since the exterior
conditions are very influential, the test is catr@ut in a climatized room at 20 + 2 °C.

XIl DBMC, Porto, PORTUGAL, 2011 3
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The measurements were made over 6 days, sincettiéntrease is observed to be very low at later
times, and also since the relative error of thesueanent increases beyond that time. Using quasi-
adiabatic calorimeter, the variation of the tempaeof mortar with time was measured immediately

after mixing. For each mixture, the heat flow wasetimined along with the temperature evolution of

mortar. The hydration heat of mortar was the comiém of the accumulated heat in the calorimeter

and the heat dispersed in the environment. At tintiee hydration heaj by gram of binder (cement

or cement + addition) is obtained by the formula:

t
q=—= 20+ [a00c (1)
m Mg

whereC is the total thermal capacity of the apparatu¥)Jin. is the cement or binder mass (49,

is the mortar heating difference to the ambientprmature (°C), and is the total calorimeter thermal
loss coefficient (J/h °C).

2.3.3 Acidic attack

Resistance to acid attacks was conducted on nmep&mimens by immersing in two solutions: 1%HCI
and 2.5%HS0O, and weight loss measured during a period of 235.dehe relative acid attack was
determined in accordance with ASTM C-267. The msr&pecimens were cured in water at 20 + 2°C
for 30 days before being subjected to acid att@ibkee specimen of each mortar mix were immersed
in 2.5% sulfuric acid (kBQ,) or 1% hydrochloric acid (HCI). The attacked pwons of the mortar
specimens were cleaned with de-ionised water aedattid attack then was evaluated through
measurement of the weight lo88L() of the specimens and determined as follows:

WL (%) = % x100 1)

1

Where W, is the weight of the specimen before immersion Whdis the weight of the cleaned
specimen after immersion. The solution was reneesely 15 days and the weight loss of the
specimens measured.

3 RESULTSAND DISCUSSIONS
3.1 Heat of hydration

Figures 1 and 2 shows the temperature and the ativeiheat hydration cumulative heat hydration
for 6 days respectively. According to Fig. 1, the@mortar gives the maximum temperature at about
18 hours, after that, a 10% substitution of Podlamement by MK gives a greater temperature
released as compared with the concrete without MK.the contrary a 30% substitution of cement
gives a lower temperature. Fig. 2 shows the totdtdtion heat (J/g of binder) for the four mortdrs.
this case, the 10% MK mortar produces the highgdtdtion heat, followed by OPC and 20% MK
mortars. 30% MK mortar gives a lower total hydratfeat.

The reaction of MK with CH and @ (H) contributes to the cumulative heat developnsnthe
hydrating systems, to the extent that with incregdiK content (up to a specific limit) the totalate
evolved is greater than that from 100% OPC. HowdlrerMK-CH-H reaction is controlled by the
availability of CH which itself is provided by theydrating OPC. Thus, as the proportion of MK
increases and that of OPC decreases, the sup@iidfom the hydrating OPC will decrease but the
demand for CH, from the increasing proportion of Ml increase. Hence there will be a limiting
MK-OPC ratio above which the reaction of MK with GHll be deficient due to insufficient supply
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of CH. This will decrease the rate of heat output thus the maximum hydration heat reached by the
PC-MK mortar.
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Figure 1. Effect of replacing cement with MK ¢
the temperature profile.
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Figure 2. Cumulative heat hydration vs. time for mortar skesp

3.2 Compressive strength

The compressive strengths vs. curing time are tegdn Fig. 3. The spread of the data at earlier
ages (7 days) can be readily seen. The substitaficement by 10% MK in mortar specimen gave a
faster strength development than OPC mortar. A®&r days of curing, the mortar specimens with 10
and 20% MK presented a higher compressive strahgtithat of OPC mortar.

Figure 4 presents the relative strength versumguime. The relative strength is the ratio of the
strength of the MK mortar to the strength of OPCrtamoat each particular curing time. The
incorporation of 10 and 20% MK is particularly uglefluring the first 28 days, where the rate of
strength development is considerably higher tham ¢ontrol. After 28 days of curing, the

incorporation of MK does not cause an increaséarate of strength development.
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According to Wild et al. [1996], there are thrdemsentary factors influencing the contribution that
MK makes to compressive strength when it partiafiglaces cement in concrete. These are (i) the
filler effect, which results in more efficient pagpacking, is immediate, (ii) the acceleration ¢
hydration which has maximum impact within the figt hours and (iii) the pozzolanic reaction of
MK with CH which makes the greatest contributiorsteength somewhere between 7 and 14 days of
age.
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Figure 3. Compressive strength vs. time for  Figure 4. Relative compressive strength vs. time
mortar sapmles. of mortars samples.

3.3 Durability

Figures 5 shows the test results of weight chamgsug time for mortar specimens exposed to 1%
HCI and 2.5% HSQO, solutions for 225 days, respectively. After 225 <l@xposure to 1% HCI
solutions, the total loss in weight of OPC mortarsw25%. When the replacement level of cement is
10, 20 and 30% of MK, the loss in weight of mogpecimens was 17, 16 and 12% respectively.
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Figure 5. Weigth loss for mortar specimens immersed in (a)HG@band (b) 2.5% EEO,.

After 225 days exposure to 2.5%30, solutions, the total loss in weight of OPC mosteas about
40%. When the replacement level of cement is 1G&rD30% of MK the loss in weight of the three
mortar specimens was 28%.

As a result, it can be concluded that MK can baluseimprove the acid resistance of OPC mortar.
According to Hewadey et al. [2007] this is due he tcreation of calcium aluminate hydrates
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(C,ASHg, C,AH3, CAHg) in the MK-modified mortar. These hydrates are roivally stable in
highly acidic environments than calcium silicateltates (C-S-H).

Goyal et al. [Goyal et al. 2009] studied the effefcan aggressive chemical environment on concrete
prepared with ordinary Portland cement and siliomd. The adverse environmental conditions are
simulated by using either 1% sulphuric acid, 1%rbgtloric acid or 1% nitric acid. The authors
measured the mass loss and compressive strengihpimiod of one year. They found that the course
of action of acid attack is dependent on the tyfpgcad and solubility of the calcium salt formedeéerl
presence of mineral admixtures was found to lovaer detrimental effect of all types of acids on
concrete.

4 CONCLUSIONS

Local kaolin has been thermally activated and wsed pozzolan in blended cement. This study leads
to the following conclusions:

e Algerian MK is an active mineral admixture that wbbe used in cement concrete products.
It has a good effect on the mechanical properfieement mortars.

e The blended mortar with 10% MK can reach highedrhtion heat with respect to OPC
mortar. it would be preferable not to use MK cotergvhere hydration heat may be a
problem, e.g. in mass elements where crackingolkatrie.

« Resistance to acid attack is higher for metakaz#iment mixes as compared to control ones.
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GLOSSAIRE RELATIF AU KAOLIN, CERAMIQUE ET ECO-CIMENTS

GLOSSARY RELATING TO KAOLIN, CERAMIC AND ECO-CEMENTS
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