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RESUME

Le principal objectif de cette thése est d’évaluer la possibilité de stabiliser les briques de terre
comprimées (BTC) par un liant géopolymére a base de matériaux disponible localement au
Burkina Faso.

La premiére partie de cette these a été dédiée a la caractérisation physico-chimique et
minéralogique de plusieurs argiles burkinabé et a 1’étude de leur faisabilité pour la synthése
d’un liant géopolymére. Cette étude a permis d’identifier I’argile de Saaba comme étant le
meilleur précurseur pour une activation alcaline.

L’influence du type d’activateur alcalin ainsi que celle de la température de cure sur les
différentes propriétés du liant géopolymeére a base d’argile de Saaba ont également été traitées
dans la deuxiéme partie. Les résultats obtenus ont permis de conclure que la géopolymeérisation
du complexe aluminosilicate en utilisant I’hydroxyde de sodium est préférable a ’hydroxyde
de potassium. La température de 60 °C a été identifiée comme la mieux adaptée pour favoriser
la géopolymeérisation et améliorer les propriétés du liant.

Enfin, la derniere partie de cette thése a été consacrée au développement d’un procédé de
stabilisation des BTC par un liant géopolymeére. Les résultats de caractérisations des BTC
géopolymeérisées ont montré que leurs propriétés physiques sont différentes a celles des BTC
stabilisées au ciment. En outre, les résistances mécaniques des BTC contenant 15-20 % de
géopolymere sont équivalentes a celles des BTC stabilisées au ciment. Les propriétés
thermiques quant a elles sont meilleures par rapport a celles des BTC stabilisées au ciment ;

elles sont proches de celles des BTC sans aucun liant.

Mots clés : Géopolymeére, BTC, Eco — matériaux et Génie Civil
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ABSTRACT

The main objective of this thesis is to evaluate the possibility of stabilizing the Compressed
Earth Bricks (CEBs) by a geopolymer binder based on materials available locally to Burkina
Faso.

The first part of this thesis has been dedicated to the physico-chemical and mineralogical
characterization of several Burkinabe clays and to the study of their feasibility for the synthesis
of a geopolymer binder. This study identified Saaba clay as the best precursor for alkaline
activation.

The influence of the type of alkaline activator as well as that of the curing temperature on the
various properties of geopolymer binder based the Saaba's clay also were treated in the second
part. The results obtained led to conclude that the geopolymerization of the aluminosilicate
complex using sodium hydroxide was preferable to potassium hydroxide. The temperature of
60 °C was identified as the best adapted to promote geopolymerization and improve the
properties of the binder.

Finally, the last part of this thesis was devoted to the development of a process for the
stabilization of CEBs by a geopolymer binder. The results of characterization of
geopolymerized CEBs showed that their physical properties are different from those of the
cement-stabilized CEBs. Besides, mechanical strength of CEBs containing 15-20% geopolymer
are equivalent to those of cement-stabilized CEBs. Thermal properties are better than those of

cement-stabilized CEBs. They are close to those of CEBs without any binder.

Keywords: Geopolymer, CEB, Eco - materials and Civil Engineering
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Se loger dans un habitat décent figure parmi les besoins fondamentaux des hommes. Cependant,
il n’est pas possible d’apporter une réponse unique en terme de conception et de construction
d’habitat compte tenu des problématiques liées aux ressources locales en matériau, matériel et
main d’ceuvre, aux revenus disponibles pour la construction, aux conditions climatiques et
méme aux réglements locaux. Ainsi, au Burkina Faso, la majeure partie de la population est
confrontée aux problemes de logement et les prix des matériaux modernes issus des productions
industrielles tels que le ciment et I’acier sont exorbitants. En effet, le Burkina Faso ne dispose
pas des ressources nécessaires pour la production de ces matériaux a des prix compétitifs.
L’importation des matieres premieres et le manque de sources d’énergie sont les principales
causes de l’augmentation perpétuelle du prix de ces matériaux industriels, les rendant
inaccessibles a un grand nombre de populations d’Afrique vivant en dessous du seuil de
pauvreté. Seule, une infime partie de la population a revenus plus élevés est en mesure d’utiliser

ces matériaux cimentaires.

La croissance démographique, les besoins associés en logement et I’intérét limité pour les
matériaux locaux dans les pays en développement induisent une demande exponentielle du
ciment Portland artificiel contrairement a la baisse considérable constatée dans les pays
industrialisés. Au final, et selon les estimations récentes, ce sont prés de 3 milliards de tonnes
de ciment qui sont produites par an dans le monde [1] et plus de 6 milliards de m® de béton qui

sont coulés chaque année. Cela fait du ciment Portland le matériau le plus utilisé au monde.

Cela n’est pas sans conséquence compte tenu des nombreux préjudices environnementaux
engendrés par ces matériaux cimentaires a travers la production du ciment. En effet, la
fabrication du ciment Portland se fait par calcination de calcaire et d’argile a des températures
élevées (1450 °C) suivies d’un refroidissement et d’un broyage qui s’accompagnent de
I’émission d’une quantité importante de CO2. Ainsi, la production d’une tonne de ciment génére
0,55 tonne de COz chimique liée a la décarbonatation des matieres premieres et 0,39 tonne
supplémentaire de CO relatif aux combustibles (charbon, fuel) nécessaires pour la cuisson et

le broyage, ce qui représente environ une tonne de CO; par tonne de ciment produit [2].

Avec la prise de conscience de ce fort impact environnemental, qui influe directement sur le
réchauffement climatique (production de gaz a effet de serre), il est judicieux, voire impératif,
que les recherches actuelles s’orientent vers le développement des matériaux plus respectueux

de ’environnement.
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La construction en terre fait partie des solutions qui permettent de réduire considérablement la
pollution en CO> par rapport aux batiments construits en béton de ciment Portland. Le Burkina
Faso, a l’instar d’autres pays de la sous-région ouest-africaine, regorge de nombreuses
potentialités en matiére argileuse répandue sur la quasi-totalité du territoire national exceptée
la partic Nord désertique et ’extréme Est du pays [3]. Cette ressource locale, largement
disponible, reste trés peu exploitée. A part la construction routiere et un peu dans le domaine
de I’artisanat, elle est utilisée dans le domaine de 1’habitat, car elle semble étre le moyen le plus
économique pour grand nombre de la population d’accéder a un logement. Cependant, il est
bien connu que les constructions en terre souffrent d'un déficit en résistance, sont confrontées
aux phénomenes de fissurations systématiques dues au retrait et se heurtent aux problemes liés

a leur sensibilité a I'eau (attaques des eaux de pluie).

Pour remedier a ces problemes, des études antérieures ont proposé des solutions trés
intéressantes comme la stabilisation chimique et/ou physique des matériaux en terre par un liant
cimentaire [4—6]. C’est ainsi que les Briques de Terre Comprimées (BTC) stabilisées au ciment
ont été développées pour garantir un meilleur comportement hydromécanique [7] et une

meilleure durabilité aux constructions en terre.

Malheureusement, I’utilisation du ciment Portland pour la stabilisation de la terre dans les BTC
leur confére toujours un fort impact environnemental négatif lié & la production du clinker [8].
L’ajout de ce type de liant dans les briques de terre dégrade également les propriétés

thermophysiques de ces matériaux causant des problémes de confort thermique [9].

Compte tenu de tous ces facteurs et au regard du potentiel argileux faiblement exploité du
Burkina, il s’avere nécessaire de trouver des méthodes de synthése des matériaux de

construction a base des ressources locales et a faible impact environnemental.

L’état de I’art @ montré qu’il était possible d’obtenir des liants a partir d’argile activée par un
alcalin, ce type de liant est connu sous le nom de « géopolymére ». Ainsi, I’une des solutions
de valorisation du potentiel argileux du Burkina Faso serait la stabilisation des briques en
terre par ce type de liant a base d’argile, avec des émissions de CO relativement faibles par

rapport au ciment Portland.

L’objectif principal de cette thése est de développer un nouveau liant géopolymere a base
d’argile locale permettant la stabilisation des briques de terre comprimees tout en valorisant
davantage le potentiel argileux du Burkina Faso. Le développement de ce type de « BTC

géopolymeérisées » contribuerait a la préservation de I’environnement par la réduction de
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I’impact écologique des matériaux importés (ciment) et a I’accessibilité a des logements

décents. L’atteinte de cet objectif principal passe spécifiquement par :

> I’étude de faisabilité de synthese de géopolymere a base de différentes argiles calcinées
du Burkina Faso afin d’identifier la carriére potentiellement utilisable pour la synthése

d’un liant géopolymere ;

> I’étude de Uinfluence du type de solution alcaline et de la température de cure sur les

caractéristiqgues minéralogiques et les propriétés d’usage des liants géopolyméres

» [’étude du procédé de fabrication des briques de terre comprimées stabilisées par le
liant geopolymeére et [’évaluation des caractéristiques minéralogiques et les
performances physiques, mécaniques et thermiques de ces briques géopolymérisées par
rapport aux briques de terre stabilisées avec du ciment Portland.

Le présent document s’articule donc en cing chapitres. Le premier chapitre traite les différents
points importants des liants géopolymeres, et des briques de terre comprimées sur la base de la
littérature existante. Le second chapitre présente 1’ensemble du matériel utilisé et décrit
également les méthodes expérimentales adoptées pendant cette étude. Le troisieme chapitre
présente les résultats de la caractérisation physico-chimique et minéralogique des matériaux
argileux identifiés ainsi que les résultats de faisabilité de synthese de liant géopolymere a partir
de ces argiles. Le quatrieme chapitre expose les résultats des caractérisations des liants
géopolymeres sélectionnés en fonction de la nature de ’activateur alcalin et de la température
de cure. Enfin, le cinquieme et dernier chapitre présente le type de protocole mis en place pour
la stabilisation des BTC par un liant géopolymeére ainsi que les propriétés de ces BTC

géopolymeérisées par rapport aux BTC stabilisées au ciment Portland.
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l. Introduction

Dans le présent chapitre, nous proposons une synthese bibliographique sur les deux principaux
points clés de la thése, a savoir les liants geopolymeres et les Briques de Terre Comprimées
(BTC). L’objectif est d’abord de mieux comprendre le concept de "géopolymere™ ainsi que le
mécanisme de la géopolymeérisation. Il est aussi de présenter les différents matériaux entrant
dans le processus d’élaboration des liants géopolyméres ainsi que les parametres intervenant
dans leurs caractéristiques minéralogiques et leurs propriétés d’usage. L’objectif est enfin de
présenter les différentes méthodes de stabilisation des briques en terre comprimées ainsi que

leurs propriétés physiques, mécaniques et thermiques.

Il.  Liants géopolymeéres

2.1. Généralités sur les géopolymeres

Les geopolymeres représentent une classe de matériaux que 1’on obtient par une activation
alcaline des matériaux silico-alumineux. Les premiéeres découvertes de 1’activation alcaline des
matériaux silico-alumineux ont été 1’ccuvre de Purdon [10] a travers un mélange d’hydroxyde
de sodium et des minéraux aluminosilicatés dont le laitier de haut-fourneau. 1l a constaté une
prise de la pate et une résistance mécanique de 27 MPa apres 24 heures. Ensuite, dans les années
50, Glukhovsky [11] a également étudié le développement d’un nouveau liant qu’il nomma «
sol-ciment » par activation alcaline d’une roche broyée. Il proposa par la suite un modé¢le a trois
étapes traduisant le mécanisme réactionnel de I’activation alcaline des matériaux contenant
principalement de la silice et de I’alumine :

e la déconstruction : il s’agit de la dissolution de I’aluminosilicate dans la solution
alcaline, c’est-a-dire la rupture des liaisons Si-O-Si et Si-O-Al pour former des
précurseurs réactifs (Si(OH)4) et (Al(OH)4) dans la solution ;

e la polymérisation : les monomeéres Si(OH)4 et Al(OH)4 réagissent entre eux pour donner
des oligoméres d’aluminosilicates AlSi2O2(OH)s qui se condensent en un gel ;

e la stabilisation : le gel formé subit probablement une réorganisation pour donner un

grand réseau.

Un peu plus tard dans les années 70, Davidovits [12] a développé un matériau par activation
alcaline du kaolin et du métakaolin (MK) et déposa un brevet dans lequel il nomma son matériau

«géopolymere ».
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Auparavant, chargé d’un laboratoire de recherches sur les textiles a Saint-Quentin, Davidovits
décide de se lancer dans une réflexion pour réaliser des matieres plastiques ininflammables et
incombustibles [12]. L’utilisation des minéraux siliceux a basse température semble étre une
des solutions a ce probléme. C’est ainsi que Davidovits a découvert qu’il existait des réactions
minérales, similaires a des réactions organiques, qui aboutissaient a des résines minérales
constituées d’aluminosilicates et ayant la propriété des liants capables de résister a de tres hautes
températures allant de 1000 & 2000 °C [13]. Cela aboutit a la fabrication de matériaux
ininflammables qui sont des analogues inorganiques des polymeéres organiques. Les
géopolymeres trouverent donc leurs premiéres applications dans le domaine de la construction
navale [14], des résines de protection des structures en bois [15], des adhésifs résistants aux
hautes températures [16], des réfractaires et dans de nombreux autres domaines. Cependant, de
nos jours, I’utilisation des géopolymeéres se situe principalement dans le domaine des liants
cimentaires et cette réorientation est le résultat des travaux menés par Wastiels et al [17]. Ces
derniers ont montré la possibilité d’élaborer des matériaux stables avec de hautes performances
mécaniques [18-20]. D’autres travaux ont également montré que les géopolymeres constituent

une alternative au ciment ordinaire [21].

Toutefois, le terme géopolymere fait débat dans la communauté scientifique et conséquemment
plusieurs définitions coexistent. Selon Davidovits, le terme géopolymere définit ainsi toute une
classe de matériaux obtenus par la réaction entre une poudre d’aluminosilicate et une solution
alcaline [12]. Pour Van Deventer, les géopolymeéres sont une classe de matériaux
aluminosilicates semi-cristallins, généralement synthétisés a température ambiante ou
Iégerement élevée par une réaction chimique entre une poudre d’aluminosilicate amorphe et
une solution alcaline trés concentrée [22]. Cette derniére définition semble mieux d’écrire les

matériaux géopolymeres considérés dans notre travail.

2.2. Chimie des géopolymeéres

Les géopolymeres font partie de la famille des matériaux alcalins activés dont la structure est
principalement amorphe ou semi-cristalline [23]. lls sont comparables aux zéolithes du point
de vue de leur composition chimique, a la seule différence que les zéolithes ont une structure
polycristalline [24]. Encore appelé Poly-(sialate) sous la proposition de Davidovits [25], ou
sialate tient pour 1’abréviation de silico-oxoaluminate, les géopolymeéres sont constitués d’un
réseau tridimensionnel avec des tétraédres SiO4 et MAIO4, ou M désigne un cation monovalent
typiquement alcalin (Na® et K*), alternativement lié entre eux par des atomes d’oxygéne
(Figure 1-1).
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Poly(sialate) C‘-- c‘i,-'ﬁ-j; 1
(-Si-0-Al-O-) Si0, [? "g AlO,
Poly(sialate-siloxo) qﬁirn\?,ﬂﬁifg
(-Si-0-AI-0-5i-0-) ! ’g 3‘
Poly(sialate-disiloxo) o.,_q ? r,o
(-Si-0-Al-0-Si-0-Si-0-) \J j j

Figure 1-1 : Terminologie de géopolymére proposée par Davidovits [12]

Un modeéle de structure finale de géopolymere proposé par Barbosa et al [26] traduit I’équilibre
des charges négatives par les ions positifs tels que Na* et K™ qui sont présents dans les cavités
(Figure 1-2). La formule chimique empirique correspondant a cette structure est la suivante :
Mn [(SiO2); AlO2]n , wH20 [12,27].

Ou z est le rapport molaire Si/Al, M est le cation monovalent, n est le degré de polymérisation

allant de 1 a 3 et w est la quantité d’eau d’hydratation du composé.
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Figure 1-2 : Modgéle de structure d’un géopolymére Na-polysialate
proposé par Barbosa et al [26]
Jusqu’aujourd’hui, les mécanismes de géopolymérisation ne sont pas compris de facon
satisfaisante. Les principales difficultés sont liées a la rapidité de la réaction. Néanmoins, des
études plus détaillées sur le sujet ont été menées, et le modele de géopolymeérisation a trois
étapes, précedemment proposé par Glukhovsky [11], fut repris par d’autres auteurs [28] sur la
base des connaissances acquises sur la synthése des zéolithes. Ils ont pu redéfinir la réaction de

géopolymeérisation dans son ensemble sous 5 étapes.

Ce processus, decrit sur la Figure 1-3, commence par la dissolution de la source
d’aluminosilicate par hydrolyse alcaline et produit un mélange complexe de silicates,

d’aluminates et d’aluminosilicates. La solution étant concentreée, il se forme un gel constitué

8
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d’un large réseau d’oligoméres condensé. Apres la formation du gel, le systéme poursuit sa
cinétique de réaction par un réarrangement et par une réorganisation, augmentant la
connectivité du réseau du gel et formant finalement un réseau tridimensionnel

d’aluminosilicates.

Aluminosilicate Source

+ Dissolution
Maq) 1‘_ H0 >

OHiaq)
Aluminate & Silicate
pru— Speciation
o 1 ) Equilibrium
B "{' ""‘:' o
A= AL
A A%
H—p(-l > Gelation
XX a1 5%
PPy L} e —n TSN
EOR ™

“204_1 D Reorganization

< 5 LY 4 2
D - Ny
—{!/o\: Gel 2 —f /0\‘
P P
H,0 e Polymerization
and Hardening
WA A AR
A

Figure 1-3 : Processus de géopolymérisation proposé par Duxson et al [28]

2.3. Matieres premiéres pour I’élaboration des liants géopolymeres

Comme on I’a vu plus haut, deux maticres premicres entrent généralement dans 1’¢laboration
d’un liant géopolymére : il s’agit principalement d’une poudre d’aluminosilicates et d’une

solution activatrice. On peut également y ajouter une poudre siliceuse.

2.3.1. Poudres d’aluminosilicates et poudre siliceuse

En général, toute poudre contenant de fortes teneurs en silice et en alumine et possédant une
phase amorphe peut étre considérée comme précurseur de géopolymere. Cependant leur
choix peut dépendre de plusieurs facteurs parmi lesquels la disponibilité, le colt et le type
d’application. Il existe une large gamme de matériaux susceptibles d’étre activés, dont les

argiles calcinées ou non calcinées [18,29-31], les sous-produits industriels ou agricoles
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[22,32-34], les pouzzolanes artificielles [35]. Dans les paragraphes suivants, nous allons
décrire chaque source d’aluminosilicates en soulignant quelques caractéristiques propres.
Le métakaolin : ce matériau riche en silice et en alumine est obtenu par amorphisation lors
d’un traitement thermique entre 500 °C et 700 °C d’une fraction argileuse qui contient de la
kaolinite comme minéral principal. C’est un matériau amorphe métastable avec une grande
réactivité. Sa réaction avec des solutions alcalines entraine la formation d’un géopolymeére
avec des performances mécaniques élevées pouvant atteindre 20 a 50 MPa [23,27]. Il est
habituellement utilisé pour mieux comprendre le mécanisme de la géopolymeérisation. La
grande réactivité de ce matériau est liée a 1’état de désorganisation de son réseau cristallin
[36]. Les propriétés réactives de la métakaolinite dépendent aussi de plusieurs autres
facteurs, notamment la cristallinité de la kaolinite [37], la température de calcination [38] et
la granularité. En effet, les particules de petite taille conférent une grande surface spécifique
et par conséquent une grande réactivité [39].

Les cendres volantes : ce sont les particules non combustibles entrainées par les fumées
lors de la combustion du charbon pulvérisé dans les chaudiéres des centrales thermiques.
Elles sont généralement utilisées pour la finesse de leurs particules qui sont inférieures a 45
pm [40], ce qui leur procure une bonne réactivité en présence d’une solution alcaline. Il
existe trois classes de cendres volantes :

¢ les cendres volantes de classe C, qui proviennent du lignite et sont riches en CaO) ;

e les cendres volantes de classe F, qui sont pauvres en CaO et proviennent de la
combustion de la houille. Elles sont les plus utilisées pour 1’élaboration des
géopolymeres compte tenu de leur faible teneur en calcium [41,42] ;

¢ les cendres volantes de classe N, qui sont des aluminosilicates naturels ou synthétiques
dont la somme des oxydes de silicium, aluminium et de fer est supérieur & 70 % et le
taux de SOsest inférieur a 4 % [43].

Cendres de balle de riz : elles proviennent de la calcination de la balle de riz émanant du
décorticage des rizeries. Au cours de la calcination, la plupart des composants disparaissent
lentement et il ne restera majoritairement que les silicates amorphes. Les caractéristiques des
cendres sont dépendantes de la composition de la balle de riz, de la température et du temps
de calcination. La température de calcination pour obtenir une cendre pouzzolanique réactive
ne devrait pas excéder 600 °C [44] au risque de provoquer la formation de silice cristallisée
moins réactive. Un échantillon de cendre contient en moyenne 90 % de silice et d’autres

composeés en plus faibles quantités telles que le K20 et le CaO. En raison de son déficit en
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alumine, il est quasiment impossible que la cendre de balle de riz soit a elle seule un
précurseur de géopolymere. Elle est généralement complétée par une source
d’aluminosilicates ayant une teneur importante en alumine, avant d’étre activée par la
solution alcaline [18,18,32,45].

2.3.2. Les solutions activatrices

La solution activatrice est un élément primordial dans le processus de géopolymeérisation. En
fonction de sa quantité et de sa concentration, elle fournira le mélange nécessaire pour initier la
réaction et déterminer la structure finale du matériau durci [28]. Par ailleurs, elle a pour fonction
d’accélérer la dissolution de la source aluminosilicate favorisant la formation de gels stables a
faible solubilit¢ et la formation d’une structure compacte avec ces gels. Les propriétés
physiques et chimiques des activateurs jouent un réle important dans le comportement du
matériau activé. Les activateurs généralement utilisés sont des hydroxydes ou des sels alcalins,
dont les plus utilisés sont I’hydroxyde de sodium (NaOH) et I’hydroxyde de potassium (KOH).

La solution d’hydroxyde de sodium est connue pour produire une meilleure dissolution de la
phase amorphe des aluminosilicates en association avec les monomeéres de silicate [46]. Par
contre, la solution d’hydroxyde de potassium est connue pour augmenter la croissance du gel

par association avec de plus gros anions aluminosilicates. [47].

Par ailleurs, les différentes études menées jusqu’a présent sur 1’activation alcaline des matériaux
ont montré que le silicate alcalin, ajouté en plus de I'nydroxyde alcalin, est un des activateurs les
plus efficaces pour 1’obtention de géopolyméres de trés bonnes performances mécaniques [12].
Cependant, 1’utilisation d’un silicate alcalin pourrait conduire a des matériaux plus colteux que les
materiaux cimentaires. Il est donc nécessaire et important de trouver une alternative a I’utilisation

de ce produit.
2.4. Formulation des géopolyméres et paramétres d’influence

2.4.1 Formulation des géopolymeres

L’élaboration d’un liant géopolymére passe principalement par le mélange de la poudre
d’aluminosilicates et de la solution activatrice. Cela a fait I’objet de plusieurs études afin de
déterminer les proportions idéales conduisant aux meilleures propriétes. Les travaux de Xu et
Van Deventer [40] ont montré qu’un rapport massique entre I’eau et la matiére solide
(aluminosilicates et cristaux alcalins) compris entre 0,3 a 0,4 devrait étre utilisé afin de garantir

une meilleure dissolution des aluminosilicates. Ils rapportaient également qu’un rapport
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massique plus élevé que 0,4 entrainait une chute des résistances mécaniques des échantillons
avec une grande porosité. D’autre part, Kong et al [48] ont montré qu’un rapport massique de
0,8 entre la solution alcaline et la poudre d’aluminosilicate permettrait d’avoir une bonne

maniabilité de la pate et d’accroitre les résistances mécaniques des liants géopolymeres.

Cependant, la définition d’une formulation représentative des géopolyméres reste tout de méme
une tache délicate en raison d’une multitude de facteurs d’influence tels que : la nature des
sources d’aluminosilicates, la concentration et le type de solution alcaline utilisée pour
I’activation des aluminosilicates, le taux d’amorphisation des poudres, la température de cure,
etc. Les propriétes des liants géopolymeres dependent en effet majoritairement de leur
formulation, mais également de ces paramétres d’influences. Le r6le de quelques parametres

sera évoqué dans le paragraphe suivant.

2.4.2 Influence des rapports molaires entre les différents oxydes

La composition molaire des oxydes contenus dans le mélange (poudre + solution) joue un réle
trés important dans I’obtention des matériaux géopolymeres. Pour comprendre 1'influence des
rapports molaires entre ces oxydes sur les propriétés mécaniques du géopolymere, certains
auteurs, comme Kamalloo et al [49], a partir des données recueillies dans la littérature, ont pu
mettre en évidence les formulations menant aux plus hautes performances. La Figure 1-4
indique l'effet des rapports molaires R,O/Al20, SiO2/Al,03 et H,O/R20 (o0 R = Na* ou K*) sur
la résistance en compression des géopolymeéres a base de métakaolin.

80 b) 80
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Si0,/ALO, LOR,

Figure 1-4 : Influence des rapports molaires des oxydes
sur les résistances en compression des géopolymeéres [49]

Ces résultats montrent que pour obtenir une résistance en compression tres elevée (70-80 MPa),
les ratios SiO2/Al>03, R20/Al>03 et H2O/R20 du mélange devraient étre respectivement de 3,6

a 38, de 1,0 a 1,2, et de 10 a 11. Par ailleurs, la Figure 1-4.b montre clairement que
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l'augmentation des rapports H2O/R20, qui correspond a l'augmentation de la quantité d'eau,

abaisse drastiquement les performances mécaniques.

2.4.3 Influence de la concentration de la solution alcaline

La solution alcaline contenant les silicates solubles accroit la vitesse de la réaction, comparée
aux solutions alcalines qui ne contiennent qu’un seul hydroxyde alcalin. Lorsqu’on augmente
la temperature du milieu de synthese et la concentration des alcalis (NaOH, KOH), les
propriétés mécaniques des géopolymeres croissent exponentiellement [50]. Par ailleurs, Wang
et al [51] ont étudié les propriétés des géopolymeres en utilisant la solution de NaOH comme
activatrice et ont reporté que les résistances en compression, les résistances a la flexion et la
densité apparente des géopolymeres augmentent avec la concentration de la solution de NaOH
de 4-14M. Des concentrations élevées de la solution alcaline augmentent le pH, ce qui entraine

une augmentation de la dissolution et de la solubilité des résidus minéraux des aluminosilicates

[2].

2.3.4 Influence de la température de cure

La température est un accélérateur de 1’activation alcaline d’un mélange de poudre
d’aluminosilicates et de solution alcaline. Elle affecte significativement les résistances
mécaniques [36]. Les matériaux géopolymeres peuvent développer des résistances mécaniques
élevees (30 & 45 MPa) dans une période de traitement thermique relativement court allant de 6
heures a 7 jours pour un intervalle de température de 60 °C a 95 °C [36,52,53].

Cependant, une température trop €levée et un temps de cure relativement prolongé peuvent
fragiliser la structure et diminuer les performances mécaniques du géopolymeére. Cela serait lié
a la perte d’une partie de I’eau de cohésion, ce qui suggere la nécessité de maintenir de petites
quantités d’eau structurelle pour réduire I’apparition de fissures et maintenir 1’intégrité
structurelle du matériau [54]. En outre, une température trés élevée accélére la cinétique de

réaction en favorisant la cristallisation de zéolithes au détriment du gel géopolymere [55].

2.3.5 Influence de la teneur en silice

La silice amorphe peut étre utilisée comme un adjuvant ou un renfort dans la synthése des
géopolymeres pour compenser le déficit en oxyde de silicium dans la matiére premiére [27] ou
pour assurer la fonction mécanique, notamment la résistance en compression [56]. L’effet de la

teneur en silice amorphe sur les caractéristiques physico mecaniques a été etudié par Monso et
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al [55] qui ont montré que la matrice avec la teneur la plus élevée en silice amorphe est celle
qui a larésistance a la compression la plus élevée quelle que soit la température de durcissement

des échantillons.

2.4. Quelques propriétés des liants géopolymeéres

2.4.1 Propriétés physiques

Les liants geopolymeres ont des propriétés physiques différentes de celles du ciment Portland.
Elles sont généralement identifiées par de trés faibles retraits linéaires [27,38] et de faibles
densités apparentes, de I’ordre de 1,3 — 1,4 [57], occasionnant ainsi une influence sur le réseau
poreux de ces échantillons en fonction des variations des rapports molaires des oxydes. Certains
auteurs [47] ont pu montrer qu’en dessous d'un rapport molaire Si/Al de 1,4 une partie des
aluminosilicates solides reste insoluble en présence de la solution alcaline, et plus le rapport
molaire augmente, entre 1,45 et 1,60, plus la microstructure (matrice) devient plus homogene
et subit une modification importante. Par ailleurs, certains auteurs [58] ont aussi montré que les
liants géopolymeéres présentent une porosité importante avec une moyenne de 1’ordre de 40 %.
Les observations au microscope du liant géopolymere (Figure 1-5) témoignent de cette

importante porosité avec la présence de nombreux pores.

Figure 1-5 : Micrographie d'un géopolymere a base de métakaolin
montrant la structure poreuse du liant [47]

2.4.2 Propriétés mécaniques et thermiques

La résistance en compression élevée des geopolymeres est I'une des principales propriétés qui
peut conduire a leur large utilisation. Les études menées par Sumajouw et al [46] ont montré
que les géopolymeéres possedent de trés grandes résistances mécaniques et se solidifient
rapidement & température ambiante ou peu élevée. Une résistance en compression de 1’ordre de

20 MPa peut étre obtenue apres 4 heures de cure et de 1’ordre de 70 a 100 MPa aprés 28 jours.
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IIs possédent de trés faibles conductivités thermiques de 1’ordre de 0,17-0,35 W/m.K [59],
contrairement a celles du liant hydraulique (ciment portland) qui avoisine les 1,6-2 W/m.K [60].
Par ailleurs, les liants géopolymeéres présentent également une bonne stabilité thermique jusqu‘a
1000-1200 °C [61] et résistent aux agressions chimiques pendant plusieurs dizaines d’années
[27].

Ces propriétes des geopolymeéres peuvent étre améliorées en faisant une adjonction de cendres
de balle de riz au métakaolin [2,18,32,59]. L’addition des cendres entraine une augmentation
de la teneur en silice amorphe dans la matrice de formulation des liants géopolymeres, qui
favorise une meilleure dissolution des aluminosilicates et la condensation du gel géopolymeére

responsable des améliorations des propriétés des liants géopolymeres.

Cependant, méme si ces matériaux semblent avoir de bonnes propriétés d’usage et une
meilleure durabilité, les normes utilisées pour caractériser ces types de matériaux sont pour
I’instant celles congues pour le ciment Portland ce qui peut conduire a une surestimation ou a
une sous-estimation des propriétés de ces matériaux. Toutefois, des chercheurs experts dans le
domaine des matériaux de construction, regroupés au sein du comité scientifique RILEM TC
AAM, sont en train de mettre leurs efforts en commun afin de proposer des normes sur la

formulation et les méthodes de caractérisation de ce type de matériau.

2.5 Utilisation des géopolymeéres dans le domaine du Geénie Civil

Considérés comme des matériaux novateurs, les géopolymeres se présentent comme une
alternative a 1’utilisation des bétons a base du ciment Portland dans le domaine du Génie Civil.
Bien que son apparition date des années 70, ce n’est que ces derniéres années que ces matériaux
connaissent des applications a petite échelle dans 1’objectif de la construction durable

(performante, économique et respectucuse de I’environnement).

Les premiéres applications des géopolymeres dans le domaine du Génie Civil datent des années
80 avec la construction des batiments a partir du laitier activé [62,63]. Ces batiments sont encore
utilisés de nos jours et ne présentent aucun probleme particulier de durabilité (Figure 1-6.a).
On note également la construction d’aéroports temporaires de 1’armée américaine (U.S Air
force) pendant la guerre du Golfe avec un ciment PYRAMENT développé par la compagnie
Lone Star. Ce ciment était composé de 80 % de ciment Portland et 20 % de géopolymére. Par
ailleurs, les géopolymeres sont également utilisés dans la rénovation structurelle sous forme de
composites en fibres a base de géopolymere. Palomo et Fernandez-Jiménez ont utilisé les

géopolymeres a base de cendres volantes pour la fabrication de traverses monoblocs des voies
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ferrées [52]. Pour I’instant, 1’Australie se montre comme 1’un des pays les plus actifs dans
I’application des géopolymeres a 1'échelle industrielle, avec par exemple la commercialisation
depuis les années 2000 par la compagnie Zeobond de bétons a base de laitiers et cendres
volantes activés (Figure 1-6.c). Ainsi, en 2013, a I'Université de Queensland, un batiment
public a été construit a partir d'un béton de geopolymere (Figure 1-6.b). Derniérement,
I'aéroport de Brisbane a été réalisé avec 30 000 m® de géopolymeéres dont la composition est
pour I’instant inconnue [30]. Pouhet, a travers ses travaux de these [23], a pu montrer également
la possibilité de développer des briques a base de métakaolin activé par une solution de silicate
et d’hydroxyde de sodium (Figure 1-6.d). Ces exemples d’applications montrent que les

matériaux alcalis activés possedent d’énormes potentiels pour leur utilisation dans le domaine
du Génie Civil.
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Figure 1-6 : Quelques applications de matériaux géopolymeres dans le Génie Civil
a) Batiment en géopolymere [63], b) Université de Queensland en béton de géopolymeére,
c) Structures préfabriquées en béton géopolymeére [62] et d) Briques en géopolymere
[23]

I11.  Briques de terre comprimees (BTC)

3.1. Généralités sur les BTC

L’histoire des briques (ou blocs) de terre comprimées (BTC) remonte aux années 50 dans le
cadre d’un programme de recherche de 1’habitat rural en Colombie [5]. La norme ARS 670-
1996 definie les BTC comme des éléments de maconnerie de dimensions réduites et de

caractéristiques régulieres, contrélées et obtenues par compression statique ou dynamique de la
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terre a 1’état humide suivie d’un démoulage immédiat [64]. Ce procédé est une évolution
moderne de 1’adobe, appelé « banco », avec I’utilisation des machines perfectionnées et
multitaches permettant d’avoir des éléments parfaitement calibrés. L utilisation de la presse
permet également 1’accroissement de la productivité et d’avoir une large gamme de produits
selon leur forme [65]. Quelques modeéles de briques de terre comprimées sont présentés en
Figure 1-7. Cependant, le format le plus courant est de type parallélépipédique rectangle (ou
prismatique) défini par une longueur (L), une largeur (l) et une hauteur (h).

& o
&

Figure 1-7 : Différents produits de blocs de terre comprimée [5]

En outre, la production des BTC se fait généralement en cinq étapes décrites comme suit :

v préparation de la terre : séchage suivi d’un criblage de la terre afin d’éliminer les
composés indésirables (racines, feuilles, etc.) et les composants ayant un diamétre
supérieur a celui désiré ; cette étape est suivie de la désagrégation qui vise a briser les
graves pour les réduire en agrégats ayant un diametre plus petit ;

v' le malaxage : pour rendre homogeéne la terre préparée, le mélange se déroule souvent en
deux étapes, avec dans un premier temps le malaxage a sec (avec ou sans additif) avant
I’ajout d’eau et dans un second temps, le malaxage humide aprés 1’ajout d’eau ;

v' le temps de retenue qui se situe entre le début du malaxage humide de la terre et la
compression de la terre ;

v" la compression : ¢’est I’opération qui consiste a comprimer le matériau en milieu confiné,
appelé moule, suivant un mode statique ou dynamique ; la compression est suivie d’un
démoulage immédiat du bloc formé ;

v la cure : c’est la période suivant la compression pendant laquelle se déroulent

principalement deux types de phénomenes :
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e les réactions physico-chimiques entre les différents composants du mélange, et
surtout entre la terre et les additifs, conduisent a la stabilisation du bloc ; pendant
cette phase, les conditions d’hygrométrie relative et de chaleur sont déterminantes
et demandent une attention particuliere ;

e le séchage qui correspond a 1’évacuation progressive de I’humidité de fabrication

par évaporation.

La production de ces matériaux (BTC) doit donc répondre a des normes spécifiques de controle
de la qualité des produits, depuis 1’identification et la sélection des terres jusqu’au suivi de la

qualité des BTC.

Le premier liant des BTC est I’argile contenue dans la terre, mais lorsque la terre simplement
compressée ne repond pas aux criteres requis, par exemple la résistance en compression ou
encore sa tenue en eau, ses performances peuvent étre modifiées en y ajoutant un autre type de
liant [66]. Dans la plupart des cas, le stabilisant utilisé est le ciment ou la chaux avec un taux

qui varie de 3 a 19 % avec une moyenne de 8 % [67].

Depuis les années 50, 1’utilisation des BTC dans la construction a constamment progresseé de
par le monde et son exploitation au Burkina Faso connait également une expansion importante
dans les zones urbaines et rurales. Wyss [3] dans ces études, a tenté de répertorier sur une carte
les villes et les zones du Burkina Faso ou les infrastructures sont construites en matériaux

argileux (Figure 1-8) notamment les BTC et les BLT (Blocs de Latérite Taillés).
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Figure 1-8 : Utilisation des BTC et BLT au Burkina Faso [3]
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3.2. Critere de choix et matiére premiére de base pour BTC

3.2.1. Critere de choix des matériaux pour BTC

Dans le processus de transformation des terres en BTC, faire un bon choix de ces terres est
primordial, car toutes les terres ne conviennent pas a la production des BTC. Il existe quelques
recommandations décrites par la norme ARS- 680 [64] pour le choix de la terre pour BTC afin
d’éviter les terres de trés mauvaise qualité. Ces recommandations se penchent principalement
sur la granularité et la plasticité :

v’ la granularité de la terre sera de préférence inscrite dans le fuseau du diagramme de
texture représenté en Figure 1-9 et dont elle épousera I’allure générale. Selon P’kla, [66]
la latérite ne doit pas étre trop argileuse au risque d’entrainer du retrait et des fissurations
fragilisant les blocs (% 2um < 30 %). Les gros éléments du matériau ne doivent pas
dépasser une taille limite qui dépend de la taille des blocs ; une moyenne de 5 mm est

prescrite ;
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Figure 1-9 : Fuseau granulaire les matériaux recommandés pour les BTC [64]

v’ la Plasticité de la terre, désignée par sa limite de liquidité a la coupelle de Casagrande et
sa limite de plasticité au rouleau [68], sera de préférence inscrite dans le fuseau du
diagramme de plasticité en Figure 1-10. Le matériau de base doit présenter un minimum
de plasticité assurant une cohésion entre les grains du matériau lors du compactage (%
2um >5 %) [66].
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Figure 1-10 : Fuseau de plasticité des matériaux recommandes pour les BTC [64]

Les limites de ces deux fuseaux recommandés sont approximatives. Les terres dont la texture
et la plasticité sont inscrites dans ces fuseaux donnent dans la plupart des cas des résultats
satisfaisants. Cependant, les terres dont la texture et la plasticité ne respectent pas ce critére de
recommandation peuvent quand méme donner des résultats acceptables, mais il est
recommandé de les soumettre & une classification selon leur nature afin de vérifier leur
convenance [64].

La classification des matériaux selon leur nature (Figure 1-11) est déterminée en combinaison
des valeurs issues des essais de granulométrie, de plasticité et de test au bleu de méthylene (qui
permet d’évaluer la quantité et I'activité de la fraction argileuse contenue dans un matériau [69].
L’intersection de la droite reliant les passants a 80 um et a 2 mm et celle reliant la valeur de
bleu de méthyleéne a 1‘indice de plasticité permet d’attribuer un symbole de classification au
matériau étudié. Le Tableau 1-1 regroupe la correspondance des symboles de classification des

matériaux selon leur nature.

Passant 2 80 um
lp
100% 12___ 2540 -
Aq Ay |Aglay
5%
Sols B B .
DMax < 50 mm 5 6 Passant 4 2 mm
A
12% 100%
) B B
L 2 70%
Dy, | B B
oul_2l > . 0% Vf_s
g 81 02 15 25 6§ 8

Figure 1-11 : Classification des matériaux selon leur nature [64]
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Tableau 1-1 : Correspondance des symboles de classification des matériaux [64]

Symbole Nature
Al Matériau acceptable, mais ayant un peu trop de fines
A2 Matériau acceptable, mais ayant trop de fines

Matériau acceptable, mais demandant une attention

A3 particuliére, car relativement actif

A4 Matériau délicat a utiliser, car trés actif

B1 Matériau sableux demandant un rajout de fines pour étre
acceptable

B2 Matériau acceptable ayant un léger déficit de fines

B3 Matériau sableux demandant un rajout considérable de

fines pour étre acceptable
B4 Matériau acceptable ayant un déficit de fines
B5 et B6 Matériau acceptable, mais manquant un peu de fines

Matériau graveleux demandant un rajout de fines pour
étre acceptable

Matériau sableux demandant un rajout considérable de
fine pour étre accepté

D1

D2

En dehors de ces critéres de choix et de la classification des sols selon leur nature, il faudra
retenir également que la présence de sels ou de matiéres organiques dans les matériaux pour
BTC doit étre évitée [66].

3.2.2 Matiére premiére des BTC : Latérite

La latérite constitue la matrice principale des BTC. Ce matériau de couleur rouge ou brune
trouve sa premiere definition dans les études menées antérieurement par Schellmann [70] qu’il
a défini comme un produit résultant d’une intense altération météorique des roches
magmatiques sous les climats tropicaux, constituée d’un assemblage de minéraux pouvant étre
de la goethite, de I’hématite, de I’hydroxyde d’aluminium, de la kaolinite et du quartz. Elle est
également caractérisée par une structure a faciés vacuolaire [71]. Cependant, I’altération des
roches et la formation des sols subissent des influences telles que le climat (pluviométrie,
température), la topographie (érosion et drainage), la végétation (matiéres organiques,
bactéries, acides humiques), la nature de la roche mere et le temps [72]. Sa répartition dans le
monde représente 33 % des continents, particulierement dans les zones intertropicales. Au
Burkina Faso, il n’existe pas pour le moment de documents disponibles au grand public
permettant d’apprécier les sites latéritiques exploitables [73]. Néanmoins, des etudes menees
en 2004 par le Bureau National des Mines et de la Géologie du Burkina (BUMIGEB) montrent

que la latérite est répandue sur tout le territoire national excepté la partie Nord désertique et
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I’extréme Est du pays (Figure 1-12). Sur le plan morphologique, deux types de latérite sont a
distinguer :

v la latérite indurée qui peut aller d’une cuirasse latéritique a peine cohérente a une cuirasse
latéritique plus dure et difficilement cassable au marteau, grace au durcissement acquis
par exposition a I’air ;

v" la latérite meuble qui est un matériau hétérogéne, discontinu et plus ou moins graveleux.
C’est cette derniére qui est généralement utilisée pour la confection des Briques de Terre

Comprimées (BTC).
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Figure 1-12 : Répartition des carrieres latéritiques au Burkina Faso
selon BUMIGERB reprise par Lawane Gana [73]

3.3. Stabilisation des briques de terre

La stabilisation est un processus de modification des propriétés du matériau de base afin d’en
augmenter les performances. Elle peut étre mécanique, chimique ou physique suivant ’'usage
que I’on fait des briques. L’objectif étant surtout d’améliorer la tenue mécanique et 1a tenue a
I’eau, elle vise a augmenter la cohésion des particules et a réduire le volume des vides entre les
particules solides. Une bonne stabilisation du matériau, notamment vis-a-vis de ’eau, est
primordiale, car elle permet de faire face aux manques de dispositifs constructifs associés a sa
protection (débords de toitures importants, protection contre les jets d’eau, soubassement

suffisamment élevé et drainage en pied de mur [74]).
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3.3.1. Stabilisation mécanique

Cette méthode repose sur le compactage des terres en utilisant des presses manuelles ou
mécaniques. Elle permet de réduire la porosité du matériau par resserrement des grains (Figure
1-13). Le compactage a lui seul permet d’obtenir un matériau aux caractéristiques mécaniques
acceptables [74]. Cependant, le degré de compactage du matériau varie en fonction du type de
sol, de sa teneur en eau pendant le compactage et de la force de compression appliquée. Il existe
principalement quatre méthodes de compactage [65] :

v' le compactage dynamique par vibration ;

v' le compactage dynamique par impact ;

v" le compactage par pétrissage ;

v' le compactage statique.

Les études menées par Mesbah et al. [75] montrent que le compactage statique est mieux adapté
aux sols argileux. Les meilleurs résultats sont obtenus lorsque le sol a compacter est un mélange
de sable et d’argile suivant une proportion optimale. Le compactage manuel induit des pressions
de compactage allant de 0.05 & 4 MN/m?, ce qui est faible comparé aux presses mécaniques
pouvant atteindre des pressions de plusieurs milliers de MN/m? [76]. Malheureusement,
I’inconvénient majeur de la stabilisation mécanique est qu’elle ne permet pas de diminuer la
sensibilité a 1’eau. Les briques obtenues sont donc peu durables dans les zones a forte
pluviométrie. Mise au contact de 1’eau, la brique de terre stabilisée mécaniquement redevient
plastique et ne résiste pas a la compression. Par contre, et méme sans liant, ce matériau présente
une bonne durabilité s’il est protégé des intempéries avec des débords de toitures importants,

une protection contre les jets d’eau, placée sur un soubassement suffisamment élevé et avec un

drainage en pied de mur [74].
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Figure 1-13 : Effet de compactage sur les vides des sols [77]
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3.3.2. Stabilisation chimique

La stabilisation chimique consiste a ajouter un liant minéral ou organique a la terre qui modifie
ses propriétés. Ce phénomene conduit & une réaction physico-chimique entre les particules et
le matériau d’adjonction en créant une matrice qui se lie ou enrobe les particules constituant le
matériau de base. Les additifs les plus souvent utilisés pour la stabilisation des briques en terre
sont le ciment [4,6,78] et la chaux [78]. Outre ces deux liants, plusieurs autres stabilisants
d’origines différentes (animales, végétales ou sous-produits industriels) peuvent aussi étre
utilises, tels que la bouse de vache [79], les fibres de palmier [5], le bitume [65] et le liant
géopolymere [80]. Le choix et la quantité du liant a ajouter dépendent de la nature du sol, du

type de liant et du degré d'amélioration de la qualité du sol souhaité.

a. Stabilisation au ciment

La stabilisation de la terre par le ciment induit trois phénomenes : 1’échange cationique, la
floculation des argiles et la réaction pouzzolanique. Ce dernier phénomeéne est le plus important
et est responsable de 1’amélioration des propriétés intrinséques des briques par un mécanisme
de liaison des particules du sol par les silicates de calcium hydratés (C-S-H). Les C-S-H sont
produits d’une part au cours de I’hydratation du ciment, et, d’autre part, par la réaction
pouzzolanique entre I’hydroxyde de calcium produit par le ciment (portlandite) et les particules
argileuses du sol [79]. Le ciment crée des liens physiques entre les particules, ce qui augmente
la résistance des terres et diminue leur porosité. En général, les réactions d'hydratation des
ciments sont plus rapides que celle des autres liants hydrauliques. En ce qui concerne le
processus de cimentation et de liaisons entre particules par le ciment, de nombreux facteurs
doivent étre considérés. Cela nécessite une bonne homogénéisation du mélange terre-ciment et
une quantit¢ d’eau suffisante pour I’hydratation du ciment et ’humidification de la terre. Par
ailleurs, vu que le ciment atteint sa dureté et sa résistance maximale a partir de 21-28 jours, il
faudrait que les blocs restent humides et soient a 1’abri de la dessiccation durant tout ce temps.
Ils peuvent pour cela étre couverts d’une bache ou a défaut, subir une cure par arrosage [66].
Généralement, le ciment, considéré comme un bon stabilisant pour les sols granulaires, est dosé
a3 a4 % (en poids de ciment) par rapport au poids de la terre seche utilisee. Cependant, lorsque
le sol est trop argileux, il faudra un taux moyen de 10 % en poids de la terre argileuse pour lier
les particules entre elles [74]. En général, il peut étre utilisé avec n'importe quel type de sol,
mais avec de l'argile, il est peu économique. D’aprés Gooding [81], le bloc de terre stabilisée

avec 3 a 12 % en masse de ciment, semble étre le bloc le plus couramment produit et utilise.
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b. Stabilisation a la chaux
La stabilisation de la brique en terre a la chaux se traduit par quatre réactions : les échanges
cationiques entre la chaux et les particules d’argiles, fonction de la nature de I’argile, la
floculation, la carbonatation et la réaction pouzzolanique qui est la plus importante [82]. La
réaction entre la chaux et les minéraux argileux, notamment la silice et I'alumine, contribue a la
formation de nouveaux minéraux comme les C-S-H (silicates de calcium hydratés), les C-A-H
(aluminates de calcium hydratés) et C-A-S-H (silico-aluminates de calcium hydratés). Ces
nouveaux minéraux sont principalement responsables de I’amélioration des propriétés
mécaniques des matériaux stabilisés [79]. Cependant, la réaction pouzzolanique induite par ce
type de stabilisant est plus ou moins lente et dépend de divers facteurs tels que la minéralogie
et la taille des particules du sol a stabiliser [76]. En outre, on retiendra que la chaux reste tout
de méme le stabilisant convenable pour les sols dont la teneur en argile est élevée. 1l existe en
géneéral deux types de chaux :
v' la chaux aérienne, vive ou éteinte, dont ’utilisation pour la stabilisation des terres varie
en fonction des applications de la terre a stabiliser :
¢ la chaux aérienne vive CaO qui est utilisée en géotechnique routiére pour absorber
I’eau des sols trop humides afin de les rendre plus aptes au compactage ;
¢ la chaux aérienne éteinte Ca(OH)., obtenue par hydratation de la chaux vive CaO,
qui est généralement utilisée pour la stabilisation des terres pour BTC ;
v' la chaux hydraulique naturelle (chaux renfermant naturellement des silicates de calcium
anhydres) ou artificielle (mélange de chaux aérienne et de ciment), dont les conditions
d’utilisation sont identiques au ciment et qui peut également étre utilisée pour la

stabilisation des terres pour BTC.

C. Brique géopolymere

De nos jours, certaines études s’intéressent a la synthése des briques géopolymeéres [83,84], ou
la poudre aluminosilicate a activer par la solution alcaline est également la matrice principale
de la brique. Par ailleurs, pour la méthode de stabilisation des briques de terre par un liant
géopolymere, la poudre aluminosilicate est differente de la matrice principale des briques de
terre [85]. Ainsi, le taux de solution alcaline a utiliser pour la synthese des briques
géopolymeres est fonction de la matrice principale et s’avere étre trop élevé comparativement
a une stabilisation au géopolymére qui n’en demandera pas autant. Cependant, ces deux
méthodes sont différentes et I'on se rend compte que la stabilisation au géoplymére semble étre

plus économique et plus écologique, malheureusement, trés peu d’études portent cette pratique.
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3.3.3. Stabilisation physique

La stabilisation physique consiste a intervenir sur la texture et la distribution granulométrique
des terres par introduction contrdlée des fractions de grains d’autres matériaux (principalement
du sable et des fibres végeétales) [77]. Ce procédé modifie la structure des terres et améliore les
propriétés physico-meécaniques des terres a traiter. Elle peut également se faire par cuisson sous
un cycle de 12 a 48 heures a une température du four de 900 a 1200 °C. Les matériaux issus de

ce traitement thermique prennent le non de terre cuite.
3.4. Propriétés des briques en terres stabilisées au ciment

3.4.1. Propriétés minéralogiques et analyses thermiques

La stabilisation de la terre par le ciment engendre des modifications de la nature minéralogique
de la terre avec la formation de nouvelles phases minérales suite a I’hydratation du liant
hydraulique (ciment). Certains auteurs [4,79] ont montré la présence de portlandite, d’ettringite
et de calcite, qui apparaissent avec I’introduction de ciment. Des essais par diffraction des
rayons X (Figure 1-14) ont également mis en évidence la présence de tobermorite qui est un
silicate de calcium hydraté de type | [79]. Selon Yu et al et Mitchell et al [86,87], la tobermorite
est un silicate de calcium hydraté (C-S-H) issu de la réaction d’hydratation du CsS et du C2S
du ciment. Sa formation partielle consécutive a la réaction pouzzolanique entre la kaolinite et
la portlandite est aussi plausible.

Ces différentes phases sont généralement mises en évidence par des analyses thermiques ou par
spectroscopie infrarouge par transformée de Fourier (IRTF). En ce qui concerne les analyses
thermiques (Figure 1-15), une premiere phase endothermique peu marquée située autour de
150 °C est attribuée a la déshydroxylation de la tobermorite et de I’ettringite [88] et une phase
autour de 385 °C qui est relatif a la déshydroxylation de la portlandite pendant I’hydratation du
ciment. Par contre, ces valeurs indiquées pour la déshydroxylation de 1’étringite et de la
portlandite sont différentes de celles généralement rencontrées sur d’autres matériaux
cimentaires [89,90].

Sur les spectres IR (Figure 1-16) des terres stabilisees au ciment, la calcite est identifiée par les
bandes situées autour de 1470 cm™ et 877 cm™ [91] tandis que la présence de la tobermorite est

confirmée par la bande a 670 cm™ [92].
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Figure 1-14 : Diffractogrammes de terres stabilisées au ciment (c: 3% etd : 8 % de
ciment). K : Kaolinite ; I : lllite, Q : Quartz ; G : Goethite ; H : Hématite ; T :
Tobermorite ; E : Ettringite ; P : Portlandite ; C : Calcite ; R: Rankine [79]
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Figure 1-15 : Analyses thermiques de terres stabilisées au ciment (a: 0% ;b :2%; c:
3% ; d: 8% de ciment). G : Goethite ; CH : Portlandite ; E : Ettringite ; T :
Tobermorite [79]
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Figure 1-16 : Spectres infrarouges de terres stabilisées au ciment (a:0% ;b :2% ;c:
3% ; d: 8% de ciment). K : Kaolinite ; C : Calcite, Q : Quartz ; G : Goethite ; CSH :
Silicate de calcium hydraté ; T : Tobermorite [79]
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3.4.2. Propriétés structurales

Afin de mettre en évidence I’action du ciment dans le renforcement de la cohésion entre les
différents constituants des blocs de terre, Boffoue et al [9] ont procédé a des observations
microscopiques (MEB) sur deux structures de terre, une ne contenant pas de ciment (Figure 1-
17.a) et une autre contenant au moins 3% de ciment (Figure 1-17.b). Sur la premiére
observation, les micelles d’argile sont collées les unes aux autres formant une matrice compacte
avec des pores par endroits. Par contre sur la seconde, en présence d’eau, les hydrates de ciment
se forment. Ces hydrates, composés de plaquettes de portlandite (CH) et de silicates de calcium
hydratés (C-S-H) plus ou moins compacts se développent aussi bien dans la matrice argileuse
(Figure 1-17.c) que dans la zone de contact argile-sable (Figure 1-17.d). Leur présence montre
qu’il se forme dans les blocs des liaisons argile-ciment et/ou argile-sable-ciment qui renforcent
I’aptitude des blocs a résister aux sollicitations mécaniques et physiques. Ce renforcement des
liaisons augmente avec la teneur en ciment ce qui explique que les résistances soient plus

élevées pour les teneurs en ciment importantes.
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Figure 1-17 : Influence du ciment sur la microstructure des blocs en terre
a) bloc d’argile sans ciment b) bloc d’argile avec ciment hydraté c¢) bloc d’argile + sable
+ ciment hydraté et d) matrice argileuse renforcée par les hydrates de ciment [9]
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3.4.3. Propriétés physiques

La stabilisation au ciment induit une augmentation de la densité et une diminution de la capacité
d’absorption d’eau des briques de terre. Kerali [4] a montré & travers ses résultats (Figure 1-
18) que I’ajout du ciment dans le mélange du sol améliore la densité séche et conduit a une
faible capacité d’absorption d’eau des BTC. Cependant I’amélioration est plus importante avec
I’augmentation de la contrainte de compactage. Les meilleurs résultats de densité séche et de
faible capacité d’absorption des BTC ont été obtenus avec un taux de stabilisation d’environ
11 % en ciment (en moyenne 2150 kg/m® en densité séche et 5 % de capacité d’absorption

d’eau) pour une contrainte de compactage de 10 MPa.
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Figure 1-18 : Densité seche (a) et capacité d'absorption d'eau (b) des BTC [4]
3.4.4 Propriétés mecaniques

La stabilisation des BTC au ciment augmente nettement leur résistance en compression. Taallah
[77], qui a étudié I'effet de la stabilisation au ciment sur la résistance des sols avec différentes
teneurs en ciment, a constaté que la résistance en compression augmentait avec la teneur en
ciment selon une fonction linéaire, mais cette amélioration de la résistance en compression peut,
suivant le sol traité, évoluer difféeremment avec la teneur en ciment. Par ailleurs, Meukam [74]
a aussi montré (Figure 1-19) une croissance de la résistance en compression avec
I’augmentation du taux de ciment. La meilleure résistance en compression (~ 10 MPa) a été
obtenue avec un taux de 10 % de ciment pour une cure de 28 jours. Kerali [4], pour sa part, a
également montré une corrélation de la resistance a la compression séche (sans immersion) et
humide (aprés immersion) des briques en terre avec la teneur d’adjonctions du ciment (Figure

1-20). Les valeurs moyennes des résistances a la compression séche se situaient entre 2,70 et
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12,30 MPa, contre 1,43 a 8,99 MPa pour la compression humide, lorsque la teneur en ciment

variait de 3 a 11 %.
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Figure 1-19 : Résistance a la compression des BTC selon la teneur en ciment [74]
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Figure 1-20 : Résistance a la compression seche et humide des BTC en fonction de la

teneur en ciment [4]

3.4.5 Propriétés thermiques

L’ajout du ciment a la brique en terre influe sur ses propriétés thermiques, notamment la

conductivité et la diffusivité thermique. Ces paramétres varient en fonction de la teneur en

ciment, mais également en fonction des éléments constitutifs du matériau, de la teneur en eau,

de la température et de la porosité [9]. La Figure 1-21 présente la variation de ces parametres

thermiques des briques en terre stabilisées au ciment en fonction de la teneur en ciment et de la

teneur en eau des matériaux [74].
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Figure 1-21 : Variation de la conductivité thermique des BTC
en fonction de la teneur en ciment pour différentes teneurs en eau [74]

La conductivité thermique croit avec 1’augmentation de la quantité du ciment. Meukam et al.
[6] expliquent ce phénomene par le fait que le ciment, constitué de fines, réduit le nombre de
pores remplis d’air dont la conductivité thermique est relativement faible. Par ailleurs, pour
Boffoue et al. [9], I’augmentation de la conductivité thermique en fonction de la teneur en
ciment est liée au renforcement des liaisons entre constituants (argile et sable), par les composés
C-S-H et portlandite, qui conduit a la formation d’une structure interne continue et homogéne
(diminution de la porosité en quantité ou en taille). Cette structure sera donc favorable au

transfert de la chaleur, ce qui explique 1’augmentation de la conductivité thermique.

IV. Conclusion

Ce chapitre avait pour objectif, a partir de la littérature disponible, de passer en revue les
connaissances actuelles dans le domaine des liants géopolymeres et des briques en terre
comprimées (BTC). Les différentes matiéres premiéres entrant dans 1’élaboration de ces deux
principaux matériaux, le processus d’élaboration ou de production, les principales propriétés et
les paramétres influencant les propriétés de ces deux types de matériaux ont fait 1’objet de

plusieurs études antérieures.

Il apparait clairement que le phénomene de géoplymérisation est complexe. Nous sommes en
présence de plusieurs types de materiaux, des phases amorphes et cristallines, d’intermédiaires
réactionnels qui ne sont pas clairement identifiés, de structures microscopiques non
déterminées.

Néanmoins, les études antérieures ont permis un certain nombre d’avancées sur la connaissance

des propriétés des liants géopolymeéres. Des modeles théoriques ont été proposes pour rendre
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compte des mécanismes reactionnels de la géopolymérisation notamment le modéle de
Glukhovsky qui comprend trois étapes (déconstruction, polymérisation et la stabilisation) et le
modele de Duxson et al qui fait appel a cinq étapes (dissolution, équilibre de spécification,
gélification, réorganisation et la polymérisation). Méme si a notre connaissance, tres peu de
travaux expérimentaux ont fait appel a ces modeles, ils constituent des outils intéressants pour
établir des liens entre les caractéristiques microscopiques et les propriétés macroscopiques.
Plusieurs auteurs ont déterminé les propriétés d’usage (mécaniques et physiques) des liants
géopolymeres. Nous exploiterons ces résultats en terme de méthodologie et a des fins de

comparaison avec nos propres résultats.

S’agissant des BTC, il ressort de la littérature que la latérite et la terre argileuse sont les matrices
principales des BTC. Cependant, dans le contexte du Burkina faso, la latérite est la matrice la
plus utilisée en raison de la disponibilité des gisements importants. Elle doit étre soigneusement
et préalablement caractérisée afin d’éviter les mauvaises terres (terre végétale, terre trop

argileuse pour la stabilisation au ciment, etc.) pour la production des BTC.

Au vu de cette synthése bibliographique, il apparait que trés peu d’études ont porté sur
I’association des BTC et liants géoplymeéres. Pourtant, ce composite peut d’une part, constituer
une alternative aux matériaux cimentaires pour résoudre le probleme d’habitats décents
accessibles et respectueux de I’environnement, et d’autre part servir de systéme modele pour la

comprehension fine de la géopolymérisation.
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CHAPITRE Il : MATERIELS ET METHODES EXPERIMENTALES
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l. Introduction

Ce chapitre présente les principaux dispositifs expérimentaux de caractérisation utilisés pour
réaliser les objectifs de cette these. Nous distinguons les analyses minéralogiques, les
techniques physico-chimiques, les méthodes microstructurales et les techniques physico-
mécaniques et thermiques. Les expériences ont été réalisées dans trois laboratoires : le
Laboratoire Eco-Matériaux de Construction (LEMC) de 2iE a Kamboinssé, le Laboratoire des
Matériaux et Durabilité des Constructions (LMDC) de ’INSA et de 1’Université Paul Sabatier
de Toulouse et le laboratoire MATEriaux: Ingénierie et Science (MATEIS) de I’INSA de Lyon.

Il.  Techniques de caractérisation physico-chimiques

2.1 Composition chimique des matiéres premieres

Les compositions chimiques des matieres premiéres sont déterminées dans le but de quantifier
les différents éléments chimiques en pourcentage massique de leurs oxydes. Cela nous permet

¢galement d’identifier les éléments majeurs présents dans chacun des matériaux étudies.

La préparation des échantillons a analyser est effectuée par fusion de la poudre d’échantillon
avec le métaborate de lithium (LiBO2) suivi de leur dissolution dans I’acide nitrique. Les
éléments mis en solution sont ensuite dosés par spectrométrie d’émission optique a plasma a
couplage inductif - ICP-OES (Inductively Coupled Plasma- Optical Emission Spectrometry) de
type Perkin EImer TM optima 7000 DV équipé d'un capteur CCD (Figure 2-1).

Figure 2-1 : ICP-OES de type Perkin EImer TM optima 7000 DV

2.2 Granulométrie des matieres premiéres par diffraction laser

Dans le choix des matériaux de base, et pour appréhender la cinétique de la dissolution

intervenant dans la synthéese des géopolymeres, la taille des particules est fondamentale et doit
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étre connue. La détermination de ce parametre physique des échantillons a été effectuée a I’aide
d’un granulométre par diffraction laser de type CILAS piloté par le logiciel Size Expert qui

permet le traitement informatique des résultats.

Une masse d’environ 1 ¢ de poudre a analyser est mise en suspension dans une solution
d’éthanol (400 ml) contenue dans la cuve ultrasons de ’analyseur. L'essai consiste a envoyer le
rayon laser a travers les particules de matériau dispersé. Chaque particule va diffracter le rayon
selon un angle qui dépend de son propre diametre (grosseur de la particule) : les grosses
particules diffractent la lumiére selon un angle faible, tandis que les petites particules diffractent
le rayon selon un angle plus grand. Les particules diffusent le faisceau incident et les lentilles
de Fourier permettent la focalisation vers un méme point du plan de détection du faisceau

diffusé. Cette technique permet la mesure de tailles comprises entre 0,05 et 100 pm.

2.3 Méthode BET de mesure de surface spécifique des matieres premiéres

La méthode consiste a déterminer le volume d’azote liquide nécessaire pour former une
monocouche de molécule de ce gaz a la surface de I’échantillon. A partir de la quantité
d’adsorbant, de la dimension des molécules adsorbées et de leurs possibilités d’arrangement de
leurs positions, la surface du solide responsable de I’adsorption est évaluée en utilisant le
modele de calcul dit de BET [93].

Les mesures de surface spécifique sont obtenues avec un appareil Micrometrics de type Gemini
V11 2390. Le gaz utilisé est ’azote et les mesures sont effectuées a 77 K, température a laquelle
I’azote est liquide. Avant chaque mesure, les échantillons sont dégazés a 200 °C afin d’éliminer
les molécules d’eau a la surface du support. Les échantillons sont classiquement placés dans

une cellule de mesure plongeant dans 1’azote liquide.

2.4 Détermination de masse volumique absolue des matiéres premieres

La masse volumique des solides constituants chaque poudre d’échantillon est déterminée par
un pycnometre a hélium de type Accupyc 1330 de Micromeritics (Figure 2-2). Ce dispositif
mesure la quantité ou le volume de gaz déplacé dans une cellule de mesure. Les volumes de
cellule et d’expansion sont SUpposeés a la pression ambiante (Pa). La pression est controlée lors
du remplissage de la chambre contenant 1’échantillon (P1) puis aprés ouverture sur une seconde
chambre vide dite d’expansion (P2), la variation de pression permet de déterminer le volume de
la phase solide. L’application de la loi de Mariotte permet de calculer ce volume selon

I’équation (2-1) :
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Vo=V, , .

Vi = pips équation (2-1)
|
P2—-Pgq

Avec :

v Vs le volume des grains solides de 1’échantillon (cm?)
Vexp : le volume d’expansion (cm?)

V. le volume de la cellule de mesure (cm®)

Pa: la pression ambiante (Pa)

P1: la pression de la cellule d’échantillon (Pa)

AN N NN

P1: la pression de la cellule d’expansion (Pa)

La masse de I’échantillon soumis a 1’essai étant préalablement mesurée et connaissant le
volume, la masse volumique absolue est calculée par 1’équation (2).

ps = ; équation (2-2)

N

Avec :
v’ ps : la masse volumique absolue de 1’échantillon d’essai (g/cm?®).
v" m: la masse de I’échantillon (g)

v Vs le volume des grains solides de 1’échantillon (cm®)

Figure 2-2 : Pycnométre a hélium pour la mesure de masse volumique absolue
des échantillons

2.5 Analyses thermiques

2.5.1 Analyse thermique différentielle couplée a D’analyse thermogravimétrique

(ATD/ATG)

Ces analyses permettent de mettre en évidence les changements d’état physico-chimiques des
composés soumis a des variations de température. Ces changements peuvent étre
exothermiques ou endothermiques. L’analyse thermique différentielle mesure 1’évolution de la
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différence de température entre 1’échantillon et un corps témoin inerte, indiquant ainsi les
différents phénomenes thermiques. Le couplage avec I’analyse thermogravimétrique, mesurant
les pertes de masses en fonction de la température, permet de caractériser les différents pics du

signal (température et type d’échange thermique).

Cette technique a été utilisée pour les analyses thermiques des matieres premieres argileuses
ainsi que les échantillons de géopolymeres synthétisés. Les analyses thermiques couplées
(ATD/ATG) des matiéres premieres et des matériaux synthétisés ont été effectuees a I’aide d’un
appareil de marque Setsys Evolution configuré pour fonctionner jusqu'a 1050 °C avec une
vitesse de 10 °C/min sous balayage d’air sec (100 ml/min). La masse d’échantillons soumise a
cette analyse est de 50 mg. Celle-ci est placée dans un creuset d'alumine. La correction de la
ligne de base du signal est effectuée par un essai a blanc realisé sur le creuset vide. Les données

sont ensuite traitées avec le logiciel "SETSOFT".

2.5.2 Calorimétrie Différentielle a Balayage

La calorimétrie différentielle a balayage (en anglais Differential Scanning Calorimetry ou
DSC) est une technique d’analyse thermique qui mesure les différences échanges de chaleur
entre un échantillon soumis a I’analyse et une référence (par exemple I'alumine, mais peut aussi
étre de I'air). La courbe obtenue montre la chaleur émise ou absorbée par le matériau en fonction
de la temperature et fournit des informations sur les transitions de phase notamment :

v’ la température de transition vitreuse (Tg) des polymeres et des verres métalliques,

v’ la température et les enthalpies de réaction de fusion et de cristallisation.

Cette technique a été utilisée pour la caractérisation des échantillons de BTC produits. Les
analyses ont été réalisées sur un appareil de type NETZSCH STA 449F3 (Figure 2-3) sous une
atmosphére d’argon entre 30 et 1100 °C. Une quantité comprise entre 10 a 30 mg d’échantillon
dont la taille maximale des particules n’excede pas 80 pm a été soumise a 1’essai. La vitesse de

montée de la température était de 10 °C/min.
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Figure 2-3 : ATG Netzsch QMS 403C et DSC Netzsch STA 449F3

I1l. Méthodes de caractérisations structurales et microstructurales

3.1 Diffraction des rayons X (DRX)

Les propriétés minéralogiques des matiéres premiéres et des matériaux synthétisés ont été
déterminées a I’aide des analyses par diffraction des rayons X, destinées a la détermination des
phases cristallines des échantillons soumis a ces analyses. Cette technique d’analyse est fondée
sur I’interaction entre les rayons X et la matiere. Lorsque la longueur d’onde (A) d’un
rayonnement incident est du méme ordre de grandeur que les distances interréticulaires (dnki)
d’un cristal ou d’une poudre, il y a interaction rayonnement-matiére suivant la relation de Bragg
(Figure 2-4) :

2dniSind= n Equation 2-3

Avec
v d = distance interréticulaire (A)
v 8 = demi-angle de déviation (moitié de l'angle entre le faisceau incident et la direction du
détecteur) (rad)
v' n = ordre de réflexion (nombre entier)

v A = longueur d'onde des rayons X (A)

.

~ . )
faisceau // .. interférences
incident ¢ .
/N
/ faisceau ™
/ diffracté >

épaisseur

de couche
d

—N

plans
atomiques

Figure 2-4 : Schéma de la méthode de Bragg pour la diffraction de rayons X
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Les diffractogrammes des poudres d’échantillons présentés dans cette étude ont été obtenus sur
deux types de diffractometres. Le premier qui avait été utilisé est de type Siemens D5000
opérant par réflexion du rayonnement Ka du cobalt (Co Ka, A = 1.789A) avec une gamme
d’analyse comprise entre 4° a 70 pour des diagrammes de 55 minutes avec des pas de 0.04°
chaque 2 s. Le second diffractomeétre utilisé est de type Brucker - D8 Advance, utilisant la
radiation Ka du cuivre (Cu Ko, A = 1,54056 A) et un monochromateur arriére en graphite. La
gamme d’analyse est comprise entre 5 et 75° avec un pas de 0,04° et un temps d’acquisition de
2 s. Les analyses ont toutes été réalisées sur les poudres préalablement broyées a 80 um et
placées dans un porte-échantillon rotatif. Les phases cristallines des diffractogrammes obtenus
ont été identifiées par comparaison avec les standards PDF (Powder Diffraction Files) de ICDD
(International Centre for Diffraction Data) couplés dans un logiciel dénommé "EVA".

3.2 Spectroscopie Infrarouge par transformée de Fourier (IRTF)

Les spectres infrarouges des différents matériaux de base et des matériaux synthétisés ont été
effectués au moyen d’un spectrométre de type Perkin Elmer L125000P Frontier. Ce type de
caractérisation est basé sur le phénoméne d’absorption qui se produit lorsqu’un rayonnement
infrarouge traverse le matériau a étudier. Celui-ci est alors absorbé sélectivement, en fonction
des vibrations excitées dans I’échantillon. En effet, chaque molécule ou groupement constituant
le matériau possede des niveaux de vibrations correspondant a des énergies précises. Lorsque
la molécule est excitée a son énergie de vibration propre, elle absorbe 1’énergie incidente,
permettant ainsi 1’étude des différentes liaisons présentes dans le matériau. Deux modes de
fonctionnement sont possibles avec cet appareil, le mode ATR (Attenuated Total Reflectance)
et le mode en transmission. Dans le cas d’une utilisation en mode transmission, des pastilles
sont réalisées par pressage uniaxial a 6 bars a partir d’'un mélange contenant une quantité de
190 mg de KBr et de 1,5 mg de produit a étudier. Dans le cas d’une utilisation en mode ATR,
la poudre de I’échantillon a analyser, d’une masse d’environ 50 mg a 1 g, est simplement
déposée sur un substrat de diamant suivi d’une compaction. Les acquisitions sont ensuite
réalisées entre 600 et 4000 cm™ avec une résolution de 4 cm™. Le dispositif est piloté par le
logiciel "SPECTRUM", également utilisé pour le traitement des données. Les spectres obtenus

sont ensuite corrigés a l'aide d'une ligne de base et normalisés.
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Figure 2-5 : Spectroscopie infrarouge (type Perkin Elmer L125000P Frontier)

3.3 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La Microscopie Electronique a Balayage (MEB) permet d’étudier les propriétés
microstructurales et la morphologie des différents matériaux synthétisés, notamment les liants
géopolymeres. C’est 'une des méthodes pour observer des surfaces jusqu’a une échelle
nanomeétrique. Le fonctionnement du microscope électronique a balayage est basé sur
I’interaction forte entre les électrons secondaires émis et rétro diffusés qui permettent de
reconstituer I’image de la surface de I’objet en haute résolution. Les échantillons soumis a cette
analyse peuvent étre issus de fractures ou préalablement polis, le polissage étant réalisé a sec
(en utilisant d’abord des disques abrasifs puis ensuite des disques de polissage ayant des

revétements de carbure de silicium) pour éviter toute réaction supplémentaire.

En ce qui concerne notre étude, deux MEB ont été utilises. Une premiére série d’observations
a été réalisée en utilisant un microscope électronique a balayage de type Jeol JSM-6700F
(Figure 2-6.a) sur des échantillons métallisés apres leur polissage. Ce MEB était également
équipé d’un systéme complet de microanalyse (détecteur EDS) pour I’analyse chimique et la
cartographie de certains échantillons. L’EDS (Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) a permis
également la quantification massique des oxydes. La deuxiéme série d’observations
morphologiques a été effectuée avec un MEB de type Zeiss Supra 55VP (Figure 2-6.b) qui
utilise une source d'électrons dont 1’émission de champ est de type Schottky. Il est muni d’un
amplificateur de faisceau de maniére a optimiser les performances optiques d'électrons a toutes
les tensions d'accélération. En outre, sa colonne optique n'a pas de croisements et utilise une
lentille d'objectif magnétique pour réduire au minimum les imperfections de faisceau a basse
tension en réduisant I'aberration chromatique. Les sections polies des échantillons sur lesquels
ce type de dispositif est utilisé n’ont pas ét¢ métallisées. Aucune analyse chimique élémentaire

ou quantitative par EDS n’a été faite avec ce type de MEB.
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Figure 2-6: MEB de type Jeol JSM-6700F (a) et de type Zeiss Supra 55VP (b)

IV. Détermination de quelques propriétés d’usage
4.1 Propriétés physiques

4.1.1 Porosité et densité

Il existe trois types de porosité : la porosité accessible a I’eau ou porosité ouverte, la porosité
fermée et la porosité totale. Seule la porosité accessible a I’eau des échantillons de

géopolymeres et des BTC a pu étre évaluée pendant cette étude.

Noté & (%), ce paramétre physique des échantillons a été déterminé selon la norme francaise
NF P18-459 [94]. Le principe de la méthode consiste a saturer le réseau poreux du matériau
avec un liquide ayant une densité connue (I’eau a été utilisée dans cette étude), puis procéder a
la détermination de trois pesées sur chacun des échantillons soumis a 1’épreuve. Ceci permet
d’évaluer la porosité accessible a I'eau (g) et la masse volumique apparente (p) des différents

échantillons en utilisant les équations (2-4) et (2-5) :

p= Psec*Pe équation (2-4)

(Msat.air—Msat.eau )

£ = 100 » —satair—Msec équation (2-5)
(Msat.air—Msat.eau )

Avec :
v’ € : porosité accessible a I'eau (en%)
v' p : masse volumique apparente de I'échantillon sec (g/cm?®)
V" Msateau : masse de I'échantillon saturé dans I’eau (g)
V" Msatair : masse de I'échantillon saturé dans I'air (g)
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v Msec : masse de I'échantillon séché a 105 °C (g), chaque échantillon ayant été séché dans
un four a 105 °C jusqu'a ce qu'il atteigne un poids stable (une différence de moins de

0,1 % entre 2 pesées a I’intervalle de 24 heures)

4.1.2 Absorption capillaire et saturation par immersion

a Absorption capillaire

Les différents échantillons synthétisés dans cette étude peuvent étre soumis a des phénomeénes
alternés d'absorption et de désorption. L’absorption est un phénomeéne physique par lequel un
liquide migre de I’extérieur vers I’intérieur d’un milieu poreux grace a un phénomene de
remontées capillaires. Elle entraine un gain de masse du matériau. Cependant, 1’absorption n’est
possible que si les capillaires du réseau poreux communiquent pour permettre le transfert de
I’eau. L’essai d’absorption d’eau est destiné a déterminer la quantité d’eau absorbée par

capillarité par les échantillons.

Les essais ont été réalisés uniqguement sur les échantillons de BTC en s’inspirant du protocole
AFPC-AFREM [95]. Ils consistent a mesurer 1’accroissement de la masse de 1’éprouvette
placée dans un récipient dont le niveau d’eau est @ 1 cm au-dessus de la face inférieure de
I’éprouvette. En pratique, cette condition est obtenue en disposant les échantillons sur un lit de

gravillons et en les immergeant sur une profondeur de 1 cm environ.

v

Bloc de terre

/ Partie immergeée

Lit de gravillons
Eau 2> ==
P e e e

Figure 2-7 : Dispositif de détermination de la capillarité des échantillons de BTC

L’absorption en eau par capillarité est alors mesurée par pesée en fonction du temps. Le
coefficient d’absorption est déterminé par 1’équation (2-6) :

Coe = mh;—hms“ éguation (2-6)
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v Cqc: coefficient absorption par capillarité (g / m),
v' mp : masse de 1I’éprouvette humide aprés absorption d’eau (g),
v Msec : Masse de 1’éprouvette séchée a 105° C (g),

v' Sh (m2) : section de 1’éprouvette en contact avec 1’eau (m?),

b Saturation par immersion

L’essai consiste a saturer 1’éprouvette par absorption d’un liquide (eau) dans le milieu poreux
de I’échantillon. Ainsi, I’éprouvette est totalement immergée dans 1’eau et I’accroissement de
sa masse est déterminée par simple pesée pendant des intervalles de temps donnés jusqu’a

saturation.

Cet essai d’absorption a été réalisé selon la norme NF EN 14617-1 [73] sur les blocs de
dimensions 14x14x9,5 cm3. La teneur en eau du matériau est ensuite déterminée par I’équation

(2-7). Cet essai ne concerne que les échantillons de BTC.

H, = ZhTsee 4 100 équation (2-7)

p Msec
Avec :
v' Hp : teneur en eau (%),
v' mp: masse de I’éprouvette humide aprés absorption d’eau (g),

v Mgec : masse de 1I’éprouvette séchée a 105 °C (g).

4.1.3 Essai de sensibilité au risque d’érosion ou essai d’Atkinson sur les BTC

La sensibilité au risque d'érosion, encore appelé comportement hydrique des échantillons de
BTC ou encore essai d’ Atkinson, a €té évaluée a travers un essai dénommeé "test de dispersivité"
[96]. Les échantillons de BTC de dimensions réduites (parallélépipédes 6x3x3 cm®) ont été
immerges chacun dans un bécher contenant 300 ml d’eau désaérée et laissés dans 1’atmospheére
ambiante du laboratoire pendant 72 heures. Le comportement de ces échantillons en présence
d’eau est évalué visuellement et trois cas sont possibles :
v' I’échantillon est intact et entouré d'eau claire : le matériau est non dispersif et doué de
cohésion,
v’ on constate un effondrement de 1’échantillon, mais l'eau environnante est claire : le
matériau est non dispersif et sans cohésion,
v’ les grains quittent la surface, I’échantillon est effondré et I'eau est trouble : le matériau est

dispersif et sans cohésion.
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4.2 Propriétés mécaniques

4.2.1 Résistance en compression

a. Mesure des résistances en compression des échantillons de liants géopolymeéres

La caractérisation mécanique des différents échantillons de liants geopolymeres a été faite par
mesure de la résistance en compression sur des éprouvettes de dimensions 4x4x8 cm?
(éprouvettes de dimensions 4x4x16 cm?® cassées en deux aprés un essai de flexion 3 points) a
14 jours. Ne sont présentées dans la suite de ce document que les valeurs en compression, les
résultats de flexion de ces liants géopolymeres sont en effet trop faibles, souvent en dessous des

limites de détection de la presse.

Ces essais de compression ont été réalisés a I’aide d’une presse hydraulique de type
CONTROLAB avec une capacité maximale de 2000 kN et un taux de chargement de 0,25 kN/s.
L’échantillon est placé entre les plateaux de la presse (Figure 2-8) et I’essai consiste a soumettre
I’éprouvette a deux forces axiales opposées. Pour chaque type de formulation du liant
géopolymere, au moins trois échantillons ont été testés. La résistance en compression est le
rapport entre la charge de rupture et la section transversale de 1’éprouvette, calculée selon

I’équation (2-8) :

Rc =10 *% équation (2-8)
Avec :

v R : résistance en compression (MPa)

v' F: force de rupture (kN)

v S : surface de contact de I’échantillon avec la plaque de la presse (cm?)

Figure 2-8 : Dispositif d'essai de compression des liants géopolymeres
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b. Mesure des résistances en compression des échantillons de BTC

On s’est intéresse egalement a déterminer la résistance en compression des échantillons de BTC
de dimensions 14x14x9,5 cm? par le biais d’une presse hydraulique (ETI - PROETI) avec une
capacité de 300 kN et un taux de chargement de 0,5 kN/s. La résistance en compression de ces
échantillons est la propriété mécanique la plus déterminante pour le choix des types de
matériaux constituant les murs d’un batiment. Cet essai mécanique permet de déterminer deux
types de résistances, la résistance a la compression séche et la résistance a la compression

humide.

En ce qui concerne la résistance en compression seche, elle permet de déterminer la résistance
nominale en compression simple des briques de terre comprimées selon la norme XP P 13-901
[97]. 11 s'agit de soumettre un échantillon constitué de deux blocs superposés a une compression
simple jusqu'a la rupture (Figure 2-9), la résistance en compression de ces échantillons étant

alors déterminée a travers 1’équation (2-8) citée ci-dessus.

Du fait que les constructions sont souvent exposées aux agressions des eaux de pluie, aux
remontées capillaires voire a I’immersion en cas d’inondation, il est important de comprendre
le comportement mécanique des BTC a 1’état humide afin de connaitre leurs caractéristiques
minimales dans les conditions les plus défavorables. C’est ainsi qu’est née 1’idée de la résistance
en compression humide. C’est un essai identique a celui de la résistance en compression seche,
excepté le fait que les échantillons soumis a cette épreuve sont préalablement immergés
complétement dans 1’eau durant deux heures. Ils sont par la suite soumis a une charge

monotonement croissante jusqu’a la rupture. La résistance a la compression est déterminée

selon la méme équation (2-8).

Figure 2-9 : Dispositif d'essai de compression sur les échantillons de BTC
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4.2.2 Mesure des résistances a la flexion trois points des échantillons de BTC

La résistance a la flexion trois points détermine la résistance a la traction indirecte et I’aptitude
a la déformation d’un matériau sur deux appuis avec une application de 1’effort a mi-distance.
Ces essais ont été réalisés sur des échantillons de dimensions 29,5x14x9,5 cm?® avec une presse
de type CONTROLAB d’une capacité maximale de 160 KN permettant d’appliquer une force
de flexion (Fr) au milieu de I’échantillon (Figure 2-10) jusqu’a la rupture compléte et a

déterminer la valeur de la résistance a partir de la charge de rupture par 1’équation (2-9) :

3*xLo*Fp

R =10 Dz

équation (2-9)

Avec:
v' Fr: charge de rupture de la brique en (KN)
v' Lo : distance séparant les deux appuis (cm)
v" b : épaisseur de la brique (cm)
v" h : hauteur de la brique (cm)

v’ R¢: résistance a la flexion (MPa)
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Figure 2-10 : Dispositif d'essai de flexion trois points sur les échantillons de BTC
4.2.3 Module de Young

Le module de Young dynamique (Ep) des différents échantillons synthétisés (BTC) est
déterminé par la méthode des vitesses ultra-sons basée sur la transmission d’une onde
ultrasonore dans les éprouvettes (milieu granulaire compacté). En fonction de la taille des pores,
1’onde se propage avec une vitesse (V) qui dépend de la dimension des pores. Une fois la vitesse
obtenue et en prenant un coefficient de poisson (v) de 0,15 [7], le module de déformation

dynamique Ep est calculé selon 1’équation (2-10).

L appareil utilis¢ pour la mesure de la vitesse ultrason est le Pundit Lab Plus de marque

PROCERQ. Il est constitué¢ d’un générateur d’ultrason et de deux transducteurs piézométriques
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(émetteur et récepteur) que 1’on fixe de part et d’autre de 1’éprouvette (Figure 2-11) soumis a
cet essai (dimensions de 14x14x9,5 cm?® pour les échantillons de BTC).

[Vxpx(1+v)(1-20V)]

Ep = (1-v)

équation (2-10)

Avec :
v Ep : module de Young dynamique (GPa)
vV : vitesse de propagation de I’onde (m/s)
v’ v : coefficient de poisson

v' p : masse volumique apparente de I'échantillon sec (g/cm?®)

Figure 2-11 : Dispositif d'essai pour la détermination du module de Young
sur les echantillons de BTC

4.3 Propriéetés thermiques

4.3.1 Mesure des propriétés thermiques des liants géopolymeéres

La conductivité thermique est la seule propriété thermique mesurée sur les échantillons de liant
géopolymere. La méthode du fil chaud a été adoptée pour la mesure de cette caractéristique
thermique (Figure 2-12). Elle consiste a appliquer une puissance constante sur un fil électrique
immergé dans 1’échantillon dont nous voulons mesurer la propriété. L'augmentation de la
température du fil est mesurée en fonction du temps. Pendant le temps ou la perturbation n’a
pas atteint les autres faces c¢’est-a-dire tant que I’hypothése du milieu infini est valide, on peut
supposer que le transfert dans I’échantillon autour du fil est radial. La modélisation de ce
transfert de chaleur permet de calculer 1’évolution de la température au centre de 1’échantillon.
Une méthode d’estimation choisie de fagon a minimiser 1’écart entre les courbes théoriques et

expérimentales nous permet d’évaluer la conductivité thermique.
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Figure 2-12 : Mesure de la conductivité thermique des liants géopolymeres
par la méthode du fil chaud

L'équation de transfert de chaleur est basée sur la loi de Fourier qui exprime le flux thermique

par diffusion proportionnelle au gradient de température (grad(T)) :
q=—Axgrad(T) équation (2-11)

Avec :

v' A : conductivité thermique (W/m?)
v' q : flux thermique (W)

En supposant qu'il n’y a aucun transfert de maticre, I'équilibre de la conservation de I'énergie

d'un volume élémentaire donne I'équation (2-12) :

%(pCpT) —div(q) = Q équation (2-12)

Avec :
v p : la masse volumique (g/cmq)
v' Cp : capacité thermique (J/m3. K)
v Q : production de chaleur volumique, par unité de Q

La Substitution de la loi de Fourier dans l'ancienne équation conduit a 1’équation (2-13) :
pC, % —div(A.grad(T)) = Q équation (2-13)

En faisant référence aux conditions aux limites, cette équation permet de résoudre tous les
problémes de transfert de chaleur. Pour un probléme unidimensionnel, en supposant une
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conductivité thermique constante et en introduisant la diffusivité thermique (D) selon 1’équation

(2-14), I’équation (2-13) subit alors une simplification pour donner lieu a I’équation (2-15).
D=— équation (2-14)

Avec :
v' D : diffusivité thermique (m?/s)

Z—: — ZZTZ =Q équation (2-15)

La technique du fil chaud, appliquée ici pour la mesure de la conductivité thermique des
échantillons géopolymeéres, peut étre traduite par des descriptions mathématiques. La méthode
consiste a considérer un fil électrique immergé dans un échantillon cylindrique de diameétre
suffisamment grand pour étre considéré comme infini. Le fil est ainsi considéré comme un
réservoir thermique linéaire situé au centre de I'échantillon. La production de chaleur constante
dissipe radialement dans I'échantillon. Du fait de la symétrie du systéme, et en considérant que
I'échantillon est suffisamment long, le probléme peut étre considéré comme unidimensionnel.

La variation de la tempeérature T(r, t) dépend des constantes p, C, et la longueur L.

Le réservoir de chaleur (fil chaud) est considéré comme linéaire de longueur infinie et de rayon
nul. En outre, le rayon de I’échantillon soumis a cet essai est également considéré infini. La
température initiale est égale a 0 d’ou T (r, 0) = 0. On peut montrer que la solution peut étre

administrée par une série selon 1I’équation (2-16) :

= P ()L 12 squation (2-
T(r,t) = ——[-y —In() + = -1 ()% + .. ] équation (2-16)

Avec :

v’ P : puissance dissipée dans le fil (W)

2
Pour les valeurs de (ﬁ) proche de 0 (d’ou r = 0 et pour t assez grand), on peut considérer le
premier terme de la série comme une bonne approximation de la solution selon I’équation (2-
17) suivante :

2

T(r,t) = Ll [y —In (r—)] équation (2-17)

4TAL 4Dt

La courbe de la variation de température en fonction de Int définit une ligne droite de pente

directement liée a la conductivité thermique (1). Pour la mesure de la plus haute température,
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le choix du métal du fil chaud est critique, car il ne doit pas s’oxyder. Le fil en platine est donc
le matériau le plus efficace. Nous appliquons un courant constant I dans le fil. Le potentiel
¢lectrique a la fin de 1’échantillon soumis a 1’essai est ensuite mesuré pour calculer la puissance
dissipée P et la résistivité du fil, qui présente une dépendance linéaire avec la température selon

I’équation (2-18) :
p(T)=A.T+B équation (2-18)

Par ailleurs, il existe plusieurs causes d'erreurs qui sont entre autres :

v" le rayon du fil est non nul, bien qu’il I’ait été supposé lors de la résolution du premier
terme de la série,

v' le calcul de la résistivité est fait en supposant que le fil est de section cylindrique, bien
qu'il puisse étre partiellement aplati lors de la mise en ceuvre de 1’échantillon d’essai,

v" la jonction n’étant pas parfaite, un peu de chaleur peut étre transférée par convection,

v le contact entre le fil et I’échantillon a analyser n’étant pas parfait, il existe une résistance
de contact. Au début de l'expérience, la variation de température avec Int n’est pas
lin¢aire. Cependant, aprés quelques secondes, la pente n’est pas concernée par cette
résistance de contact (Figure 2-13),

v la taille de I'échantillon n’est pas infinie ce qui peut générer des changements de pente
dus a cet effet,

v la commande du générateur de courant n’est pas instantanée. Lors de l'analyse des

résultats, il faut étre prudent et ne considérer que les points de courant constant.

Courbe
reelle

Courbe /

theorigque

In it}

Figure 2-13 : Variation de température en fonction du temps
4.3.1 Mesure des propriétés thermiques des briques de terre comprimées

L’effusivité thermique, la capacité thermique, la diffusivité thermique et la conductivité

thermique sont les principales propriétés thermiques mesurées sur les échantillons de briques
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en terre comprimée. Elles sont déterminées a 1’aide du dispositif DesProTherm (Dispositif
d’Estimation de Propriétés Thermiques) dans une salle ou la température est régulée a 20 °C +
2 °C et 50 % d’humidité relative.

La mesure de I’effusivité thermique (E) est effectuée sur des échantillons de taille unique
(6x4x2 cm?®). Ces dimensions permettent de recouvrir complétement la cellule de mesure et
d’éviter que le flux de chaleur ne traverse pas 1’échantillon soumis a 1’essai ; cette condition est
absolument primordiale dans la détermination du paramétre mesuré [98]. Par ailleurs, les
mesures de la capacité massique thermique (Cp) se font sur des échantillons (6x4 x1 cm?®)
permettant au flux de chaleur cette fois-ci de traverser 1’échantillon de mesure [98]. Une fois
ces deux parametres obtenus, la conductivité thermique et la diffusivité thermique sont ensuite
déterminées en utilisant respectivement les équations (2-19) et (2-20).

A= pf;p équation (2-19)
D= p:‘cp équation (2-20)
Avec:

v E : effusivité thermique (J/m?2. K.s*?)

v’ Cp : capacité massique thermique (J/m3.K)
v' A : conductivité thermique (W/m.K)

v' D : diffusivité thermique (m?/s)

v’ p : densité apparente

Figure 2-14 : Mesure des propriétés thermiques des échantillons de BTC
par DesProTherm
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V. Techniques de caractérisation géotechnique de la matrice principale des BTC

5.1 Granulométrie

L'analyse granulométrique est le procédé par lequel on détermine les proportions pondérales
des grains de différentes dimensions qui constituent un matériau grenu (gravier, sable, limon et
argile). Elle comprend le tamisage humide ou sec et la sédimentation. L'analyse
granulométrique par tamisage a sec des grandes particules (5 mm - 80 microns) a été effectuée
selon la norme NF P 18-560 [99] et complétée par sédimentométrie pour les particules fines

(moins de 80 microns) en conformité avec la norme NF P 94-057 [100].

5.2 Plasticité de la matrice principale

La plasticité de la matiere premiere des BTC est basée sur la détermination des limites
d’Atterberg (limite de liquidité L. et limite de plasticité Lp) selon la norme NF P94-051 [68].
Ces deux valeurs limites sont déterminées respectivement par la méthode de la coupelle de

Casagrande et la méthode du rouleau.

5.3 Valeur de bleu de méthyléne de la matrice principale des BTC

La quantité, I’activité et le caractére gonflant de la fraction argileuse contenue dans le matériau
de base des BTC sont évalués par I’essai au bleu de méthyléne (VBS). Cet essai a été effectué
selon la norme NF P 94-068 [69].

5.4 Détermination de la teneur en eau optimale de la matrice principale des BTC

La teneur en eau optimale (Wopn) du mélange sec destiné a la production des BTC et les
conditions de compactage qui conduit au meilleur compactage possible ont été déterminées par

I’essai Proctor normal selon la norme NF P94-093 [101].

Un bref descriptif des essais normalisés est présenté en annexe 1.

VI Conclusion

Lors de la réalisation d’une mesure expérimentale, le principal objectif recherché pendant la
phase de mesure est la précision et la fiabilité des résultats. Le choix d’une méthode de mesure

va dépendre de plusieurs facteurs dont les plus importants sont entre autres : le codt
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d’acquisition et le colit d’entretien du matériel, la disponibilité du matériel, la durée de mesure,
la fiabilité des résultats, et la représentativité de I’échantillon de mesure.

Les mesures des différentes caractéristiques ou propriétés des différents matériaux qui seront
étudiés dans ce travail de these ont été réalisées en utilisant les dispositifs qui étaient disponibles
et accessibles au sein des trois laboratoires d’accueil (LEMC, LMDC et MATEIS) pendant ces
trois années d’études. Les différents résultats de ces différentes mesures expérimentales seront
exposeés dans trois principaux chapitres répondant chacun a un objectif spécifique et sont entre

autres :

> Etude de faisabilité de synthese de géopolymere a base de plusieurs argiles calcinées
du Burkina Faso,

» Etude de linfluence du type de solution alcaline et de la température sur les
caractéristiques minéralogiques et les propriétés d’usage des liants géopolymeéres,

» Etude du procédé de stabilisation des briques de terre comprimées par un liant
géopolymeére et I’évaluation de leurs performances d’usage par rapport aux briques de

terre stabilisées au ciment.
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CHAPITRE |11 : ETUDE DE FAISABILITE DE SYNTHESE DE
GEOPOLYMERES A BASE DE PLUSIEURS ARGILES CALCINEES DU

BURKINA FASO
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l. Introduction

Ce chapitre comprend deux grandes parties. La premiére partie est consacrée a la présentation
des matiéres premieéres utilisées dans cette these ainsi qu’a leurs propriétés physico-chimiques
et minéralogiques que nous avons déterminées. La deuxiéme porte sur 1’étude de faisabilité de
synthése de liant géopolymere a base des matiéres premiéres présentées dans la premiere partie.
Les résultats obtenus doivent nous permettre de faire un choix objectif des matiéres premiéres

les plus adaptées pour ce type d’application.

Il.  Matieres premieres
2.1 Présentation des argiles utilisées

2.1.1 Situation des carriéres

Le Burkina Faso dispose d’un trés grand potentiel en matiére de terres argileuses qui pourrait
étre utilisées pour la fabrication de liant géopolymeére. Dans cette étude, six carriéres argileuses
ont été choisies pour leur richesse en kaolinite, d’apres les informations recueillies au Bureau
des Mines et de la Géologie du Burkina (BUMIGEB), et pour leur proximité par rapport a
Ouagadougou (capitale du Burkina Faso). Ces carriéres sont reparties dans trois régions du
pays, comme référencé dans le Tableau 3-1, et les sites d’exploitation de ces six échantillons

d’argile sont présentés sur la Figure 3-1.

Tableau 3-1: Carriéres d'argile exploitées et leurs distances par rapport a Ouagadougou

Distance par rapport
Appellation Provenance a Ouagadougou Région
(km)
: Carriére de Saaba
Argile de Saaba (Wamtenga) 12 N
- — Région du Centre
: ., | Carriere de Kamboinsé
Argile de Kamboinsé 15
(Sakoula)
: . Carriere de Sabcé Région du Centre
Argile de Sabcé (Foulou) 90 Nord
. Carriére de Tougou
Argile de Tougou (Faogoudo) 205
: Carriére de Titao .
Argile de Selogo (Selogo) 220 Région du Nord
. Carriére de Titao
Argile de Kandarfa (Kandarfa) 227
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m TITAO (Selogo et Kandarfa)
® TOUGOU (Faogoudo)

® SABCE (Foulou)

m KAMBOINSE (Sakoula)
® SAABA (Wamtenga)

Figure 3-1: Localisation des sites de carrieres argileuses utilisées
2.1.2 Préparation des argiles

Les échantillons d’argiles ont été prélevés dans ces différentes carriéres par une équipe de trois
personnes sous la supervision du technicien du laboratoire LEMC. Six sacs d’échantillons, de
masse estimée a 100 kg/sac de chaque carriére, ont été prélevés a une profondeur de 50 cm
(échantillonnage a faible profondeur) sur dix sondages implantés dans chaque site de
prélevement. Un mélange des six sacs a été réalisé au laboratoire pour faire un seul échantillon
représentatif pour chaque carriere. Ces échantillons ont ensuite été homogénéisés a 1’aide d’un
échantillonneur, broyés et tamisés a 100 um. Apreés la phase d’homogénéisation et de broyage,
ces matieres premiéres ont été calcinées pour avoir des échantillons plus réactifs en présence
d’une solution alcaline comme 1’ont montré les travaux de Najet [102]. En effet, les argiles
calcinées comme le métakaolin sont amorphes et présentent une réactivité plus élevée pendant

la réaction de géopolymeérisation comparée aux argiles non calcinées [102].

Les études antérieures ayant montré que I’intervalle de température de transformation des
kaolins en métakaolin était de 600 - 800 °C [103],[104], nous avons opté dans cette étude pour
une température de 700 °C pour le traitement thermique des échantillons d’argiles. Le
traitement thermique a €té fait a ’aide d’un four a moufle a chargement vertical. La procédure
de calcination des argiles comporte trois phases successives. La premiére phase consiste en une
montée en température & une vitesse de chauffe de 10 °C/mn, suivie d’une phase durant laquelle
la température est maintenue constante (700 °C) pendant 3h et, enfin, une phase de
refroidissement dans le four. Les aspects des argiles avant et aprés calcination sont présentés

sur la Figure 3-2.
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Non calcinée Calcinée Non calcinée Calcinée

Non calcinée Calcinee

Kamboinsé

Calcinée

Non calcinée Calcinée Non calcinée

Non calcinée Calcinee

Kandarfa

Figure 3-2 : Aspect des échantillons d'argiles brutes non calcinées et des argiles calcinées
en fonction du site de préléevement

2.2 Caractérisations physico-chimiques des matieres premiéres

2.2.1 Caractéristiques physiques

Nous allons étudier dans ce paragraphe certaines propriétés physiques des matiéres premieres :

analyse granulométrique, surface spécifique et densité absolue.

Le Tableau 3-2 présente les propriétés physiques des argiles apres calcination. La répartition
en taille des particules, déterminée sur ces échantillons par 1’essai de granulométrie laser, est
présentée sur la Figure 3-3. Les courbes présentent les pourcentages cumulés par chaque classe
de particules des matériaux étudiés ce qui nous permet d’évaluer pour chaque matériau le
diamétre maximum correspondant a 50 % (dso) et 90 % (dgo) du volume cumulé des particules.
Les résultats obtenus montrent une distribution monomodale quel que soit le type d’argile. En
moyenne 50 % des particules des argiles calcinées de Tougou, Selogo et Saaba ont des
diameétres inférieurs ou égaux a 10 um contrairement aux trois autres argiles calcinées ou 50 %
de leur population est située entre 11 et 16 pm. La distribution granulométrique d’un matériau
est un parameétre important qui impacte sur sa réactivité [39], plus les particules sont fines, plus
la réactivité de ce matériau est ¢levée. Les échantillons d’argiles de Tougou, Selogo et Saaba
pourraient donc étre plus réactifs en présence d’une solution alcaline contrairement aux
échantillons provenant des trois autres carriéres de Kamboinsé, Kandarfa et Sabcé. Cette
hypothése est nécessaire, mais insuffisante pour conclure sur la réactivité de ces échantillons
en présence d’une solution alcaline, car, outre la taille des particules, la réactivité est aussi liée

a leur composition chimique et au caractére amorphe de I’aluminosilicate [18,19,35].
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Le Tableau 3-2 présente également les valeurs de la surface spécifique BET ainsi que la densité
absolue des six échantillons d’argiles calcinés. 1l ressort de ce tableau que les surfaces
specifiques des argiles calcinées Kandarfa, Selogo, Tougou, Kamboinsé et Saaba sont
comprises dans D’intervalle de 5 & 20 m?/g, qui serait caractéristique des échantillons
kaolinitiques [105], contrairement a celle de Sabcé qui présente une surface spécifique
légérement inférieure & 5 m?/g. Cette faible valeur de la surface spécifique de Sabcé laisse

penser que cette derniére contiendrait moins de kaolinite.

La taille des particules et la surface spécifique d’un matériau jouent un réle trés important au
cours de la géopolymérisation. En effet, la réaction commence a ’interface particule-liquide
[39]. Par conséquent, plus la taille des particules est petite et la surface spécifique élevée, plus
le matériau est susceptible de réagir en présence d’une solution alcaline [51]. A cet effet, I’argile
de Saaba dont le diamétre dso est de 10 um avec la surface spécifique la plus élevée (12,7 m?/g),
pourrait étre plus réactive en présence d’une solution alcaline comparée aux autres échantillons

d’argiles.

Par ailleurs, les densités absolues des argiles étudiées sont quasiment identiques avec une
moyenne de 2,65 a ’exception de ’argile de Kamboinsé qui présente une densité légerement

supérieure a cette moyenne avec une valeur de 2,78.

Tableau 3-2 : Propriétés physiques des six échantillons argileux

. Caractéristiques physiques des argiles calcinées
Matériaux "
dso (UM) | deo (um) | BET (m?/g) | Densité absolue
Saaba 10 28 12,74 £ 0,03 2,633 £ 0,005
Kamboinse 16 49,5 10,00 £ 0,05 2,776 £ 0,001
Sabcé 12 37,8 4,71 +0,03 2,674 £ 0,016
Tougou 9 20 9,50 £ 0,05 2,616 + 0,007
Selogo 9,5 18 9,48 £ 0,01 2,676 £ 0,016
Kandarfa 12 43 7,19+ 0,04 2,654 + 0,005
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Figure 3-3 : Distribution granulométrique en taille des particules des argiles calcinées
a) Saaba, Sabcé et Kamboinsé ; b) Tougou, Selogo et kandarfa

2.2.2 Compositions chimiques

Les compositions chimiques des échantillons d’argiles calcinées, exprimées sous forme de
pourcentages massiques de leurs oxydes, sont présentées dans le Tableau 3-3. Les argiles
calcinées sont composées majoritairement de silice et d’alumine. La différence fondamentale
entre ces compositions repose essenticllement sur la quantité d’oxyde ferrique (Fe203),
relativement importante (16,5 %) pour I’argile de Kamboinsé. Ce taux élevé de Fe2Os est
responsable de la couleur rouge de cette argile (Figure 3-2).

L’argile de Sabcé présente des teneurs importantes en K20 (2,74 %) et Na2O (3,40 %) alors que
I’argile de Selogo n’a qu’une teneur importante en K>O (4,36 %) et une faible teneur en Na,O
(0,17 %). Par contre, celle de Saaba présente relativement de faibles taux en K.O (0,11 %) et

en Na20 (0,23 %). Ces teneurs en alcalins traduisent la présence de minéraux argileux.
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Tableau 3-3 : Compositions chimiques des échantillons d'argiles calcinées

N Région
chir(rii?qmugo(igllg)n des Région du Centre Cednutre Région du Nord
échantillons Nord
d’argiles calcinées Saaba |Kamboinsé| Sabcé | Tougou | Selogo |Kandarfa
SiO, 57,85 50,9 65,7 66,6 52,2 67,2
Al;0O3 38,3 29 24,9 23,4 32,60 21,7
Fe203 2,3 16,5 1,23 1,30 4,73 1,59
% CaOo 0,05 0,19 0,14 0,7 0,2 0,7
g K20 0,11 0,71 3,4 1,70 4,36 1,59
£ Na;O0 | 0,23 0,08 2,74 0,04 0,17 1,02
%’ MgO 0,09 0,26 0,27 0,36 0,73 0,18
§ Mn203 0,01 0,05 1l 0,004 0,011 0,006
§ TiO2 0,09 1,1 1,07 0,78 0,80 0,95
- Cl 0,04 I Il Il I I
SO3 I /l 0,02 0,1 0,07 0,07
P20s 0,02 0,1 0,029 0,09 0,04 0,03
Cr203 I /l I 0,00 0,01 0,02
Perte au feu (%) 1,01 0,91 0,47 1,36 1,19 0,88

2.3 Analyses thermiques des argiles non calcinées

Les six échantillons non calcinés ont été caractérisés par analyses thermiques différentielles
(ATD) et thermogravimétriques (ATG). Les thermogrammes présentés sur les Figure 3-4,
Figure 3-5 et Figure 3-6 comportent quelques similitudes, mais aussi des divergences en

fonction du type d’argile étudiée.

En termes de similitudes, ces thermogrammes révelent la présence de trois pics communs dont
deux pics endothermiques et un pic exothermique :
v’ le premier pic endothermique, situé entre 90 — 115 °C, est attribué a une perte de masse
liée au départ d’eau hygroscopique, initialement présente dans les fractions argileuses,
v le deuxiéme pic endothermique, situé entre 563 et 586 °C, est relatif a la déshydroxylation
de la kaolinite et sa transformation en métakaolinite. Selon la littérature, les températures
de déshydroxylation se situent entre 530 et 700 °C [38,104,106]. Les pertes de masse
relatives observées entre 450 °C et 900 °C sont respectivement de 12,6 %, 8,8 %, 7,3 %,
6,8 %, 4,35 % et 3,8 % pour les matériaux de Saaba, Kamboinsé, Selogo, Tougou,
Kandarfa et Sabce. Ces valeurs sont inférieures a celles attendues pour une kaolinite pure

(13,95 % [107]), indiquant la présence d’autres minéraux associ¢s,
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v" le dernier pic exothermique commun, situé entre 960 et 1000 °C, est lié a la réorganisation

structurale de la métakaolinite [79].

Par ailleurs, les divergences de ces courbes thermiques résident au niveau de certains pics
endothermiques situés autour de 300 °C (argile de Kamboinsé, de Selogo et de Kandarfa) et
705 °C (argile de Kandarfa) ou ils seraient respectivement attribués a la transformation de la
goethite en hématite et a la déshydroxylation de la paragonite [108,109]. Le pic endothermique

autour de 576 °C traduit la transformation du quartz o en quartz 3 [110].

Les valeurs de perte de masse correspondant a I’accident thermique situé entre 450 a 900 °C de
chaque argile ont permis d’estimer la composition en kaolinite de ces échantillons en utilisant

les équations 3-1, 3-2 et 3-3 et les résultats sont présentés dans le Tableau 3-4.

M P équation 3-1
7 100
K=100xMEK*MmolK équation 3-2

2XMmol H20

0 7 - _

70 —100xMK équation 3-3
M;

Avec :

v" Mi: masse initiale de I’échantillon soumis a 1’essai (g)

P : perte de masse relative de I’échantillon soumis a 1’essai (%)
MEe k : masse d’eau de la kaolinite déshydroxylée (Q)

Mk : masse de kaolinite (g)

Mmolk : masse molaire de la kaolinite (g/mol)

Mmot.H20 : Masse molaire de 1’eau (g/mol)

AN NN N NN

%K : pourcentage de kaolinite

Les argiles de Saaba, Kamboinsé, Selogo et Tougou, qui ont respectivement des taux de
kaolinite de 90,65 %, 63,01 %, 52,03 % et 48,88 %, sont donc plus riches en kaolinite que les
argiles de Kandarfa et Sabcé qui en contiennent de faibles taux (respectivement 31,2 % et
27,36 %). La composition minéralogique de chaque type de carriere d’argile sera ultérieurement
définie (paragraphe 2.3) a partir des résultats de la composition chimique et de la diffraction

aux rayons X.

Les pics endothermiques de tous ces thermogrammes relatifs a la déshydroxylation de la
kaolinite étant inférieurs a 700 °C (situés autour de 563-586 °C), cette derniére température
adoptée pour le traitement thermique des échantillons doit permettre la transformation totale de

la kaolinite en métakaolinite.
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Figure 3-6 : Analyses thermiques des échantillons de Sabcé (A) et Kandarfa (B)

Tableau 3-4 : Estimation du pourcentage massique relatif en kaolinite
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Masse .
o Masse molaire | Pourcentage
L. initiale Perte de masse . I
Matériaux S de la kaolinite | en kaolinite
soumise a |[450 -900] (%)
eent (9/mol) (%)
I'essai (mQ)
Saaba 50,02 12,65 90,66
Kamboinsé 50,04 8,79 63,00
Sabcé 49,96 3,82 259 27,38
Tougou 49,98 6,82 48,88
Selogo 50,05 7,26 52,03
Kandarfa 50,05 4,35 31,18

2.4 Caractérisations minéralogiques des matiéres premieres

2.4.1 Diffraction des rayons X

La nature minéralogique des différentes argiles brutes et calcinées des six carriéres a été étudiee

par diffraction des rayons X. Ces résultats sont présentés sur les Figure 3-7 a Figure 3-12

v' Argile brute et calcinée de Saaba

Le diffractogramme de la poudre d’argile brute de Saaba (Figure 3-7) montre la présence
importante des pics de kaolinite et de quartz. Apres calcination a 700 °C, le diffractogramme
de cette méme argile montre la disparition totale des pics de la kaolinite et I’apparition d’un pic
large et diffus qui s’étend entre 15 et 40° 20 Co Ka caractérisant la présence d’une phase
amorphe. Cette disparition de pics et ’apparition du halo sont dues a l1a transformation de la
kaolinite en métakaolinite. Le seul minéral cristallisé dans cet échantillon calciné est le quartz
qui est associé aux impuretés.

Argile de Saaba K K: Kaolinite (PDF # 83-0971)

——Non calcinée —— Calcinée Q: Quartz (PDF # 46-1045)
KK KKK };(;K KKK K xk K
;
Q
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= | i
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= |
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\ ‘J ‘
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H it L
Non calcinée | i “W" I i i
/ | [i / ; i
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» " M g, i [ H ;
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Figure 3-7 : Diffractogrammes des rayons X de I’argile brute et calcinée de Saaba
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v Argile brute et calcinée de Kamboinsé
Le diffractogramme de 1’échantillon brut de Kamboinsé (Figure 3-8) montre qu’il est
essentiellement composeé de kaolinite, de quartz et de goethite. Ces phases minérales sont celles
couramment présentes dans les latérites [79]. Aprés calcination a 700 °C, le diffractogramme
ne fait plus apparaitre les pics caractéristiques de la kaolinite et de la goethite (qui s’est

transformée en hématite) alors que les pics du quartz sont toujours présents.

Argile de Kamboinsé —Non calcinée ~ ——Calcinée K: Kaolinite (PDF # 83-0971)
Q o Q: Quariz (PDF # 46-1045)
H . KG - G: Goethite (PDF # 81-0464)
K KG K : G K K K H: Hématite (PDF # 79-0007)
: ‘ o b ? :Inconnu
=
z
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“n \\ H I“
AN i | : |
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Figure 3-8 : Diffractogrammes des rayons X de I’argile brute et calcinée de Kamboinsé

v Argile brute et calcinée de Sabcé

La caractérisation par DRX de I’argile brute de Sabcé (Figure 3-9) révéle la présence des pics
associes aux minéraux tels que la kaolinite, le quartz, la muscovite et la paragonite. Le DRX de
cette fraction argileuse calcinée nous fait remarquer I’absence des pics de la kaolinite et de la
paragonite, mais la persistance des pics des autres minéraux. La disparition des pics de la
kaolinite traduit la transformation de la kaolinite en métakaolinite.
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K: Kaolinite (PDF # 83-0971)
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Figure 3-9 : Diffractogrammes des rayons X de I’argile brute et calcinée de Sabcé

v' Argiles brutes et calcinées de Tougou et de Selogo
Les diffractogrammes des argiles brutes de Tougou et Selogo, respectivement présentés sur les
Figure 3-10 et Figure 3-11, sont quasiment identiques a la seule différence des intensites des
pics de kaolinite, du quartz, de I’hématite et de la muscovite. Les pics de la kaolinite

disparaissent ensuite complétement avec le traitement thermique a 700 °C de ces fractions

argileuses.
Argile de Tougou —— Non calcinée —— Calcinée K: Kaolinite (PDF # 83-0971)
- Q: Quartz (PDF # 46-1045)
0 -~ H: Hématite (PDF # 79-0007)
M K M MHKK © K K K  M:Muscovite (PDF # 80-0742)
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Figure 3-10 : Diffractogrammes des rayons X de I’argile brute et calcinée de Tougou
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Figure 3-11 : Diffractogrammes des rayons X de I’argile brute et calcinée de Selogo

v Argile brute et calcinée de Kandarfa
La caractérisation par DRX de I’argile brute de Kandarfa (Figure 3-12) révele la présence des
pics associés aux minéraux de la kaolinite, du quartz, de la muscovite, de la paragonite et de

I’hématite. Le diffractogramme de 1’argile calcinée présente les mémes pics a 1’exception de

ceux de la kaolinite et de la paragonite.

K: Kaolinite (PDF # 83-0971)

Argile de Kandarfa —— Non calcinée —— Calcinée
Q: Quartz (PDF # 46-1045)
H K H H: Hématite (PDF # 79-0007)
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Figure 3-12 : Diffractogrammes des rayons X de I’argile brute et calcinée de Kandarfa

En conclusion, les résultats d’analyse minéralogiques par DRX sur les différentes poudres
d’argiles brutes ont montré la présence des minéraux cristallisés communs tels que la kaolinite
et le quartz. Il existe également d’autres minéraux cristallisés en fonction de 1’origine de chaque

échantillon qui les différencient. Il s’agit de I’hématite (Kamboinse, Selogo, Tougou et
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Kandarfa), la muscovite (Sabcé, Selogo, Tougou, Kandarfa) et la paragonite (Sabcé et
Kandarfa). La disparition des pics de la kaolinite sur tous les diagrammes de DRX des poudres
calcinées traduit la parfaite déshydroxylation de la kaolinite en métakaolinite et I’amorphisation
du réseau structurel de ce minéral sous I’effet de la température de calcination [107]. La goethite
se transforme en hématite sous I’effet de la température (au moins 300°C) [111]. Par contre, les
pics de cristallinité des autres minéraux a l’exception de la paragonite et de la goethite
demeurent toujours présents et traduisent la faible influence de la température de calcination

sur ces minéraux.

Les diffractogrammes des argiles calcinées permettent d’identifier plus ou moins la présence
ou non du caractére amorphe d’une partie du matériau. Cela est remarquable pour le
diffractogramme de 1’argile calcinée de Saaba ou nous remarquons la présence d’un halo qui
s’étend de 15 a 40° 20 Co Ka. Par contre, I’absence de ce halo ne signifie pas forcément
I’absence d’un caractére amorphe du matériau considéré. Par conséquent, une étude plus
approfondie sur la détermination du caractere amorphe des six matériaux argileux calcinés sera

menée dans le paragraphe 2.3.3.

2.3.2 Composition approchée ou semi-quantitative des phases minérales cristallisées

La détermination de la composition minéralogique des différents échantillons argileux calcinés
est basée sur les résultats combinés de 1’analyse chimique et de la diffraction des rayons X. Cela
permet d’évaluer les quantités relatives des minéraux contenus dans chaque échantillon étudié

en utilisant la relation de Yvon et al [112] reprise par Millogo [79].

T(a) =Y, M; P; (a) équation 3-4
Avec :

v' T(a) : teneur (oxyde %) en élément chimique "a"
Ilill

v M; : teneur (%) en minéral "i" dans la matiére étudiée et contenant 1’élément

v" Pi () : proportion de I’élément "a" dans le minéral "i"

La méthode de calcul utilise les compositions idéales des différents minéraux identifiés par
DRX. A titre d’exemple, le Tableau 3-5 presente en détail la méthode de calcul de la
détermination de la composition minéralogique de I’argile calcinée de Kamboinsé sous
I’hypothése que cet échantillon est exclusivement constitué de 3 minéraux a savoir la
métakaolinite (2SiO2 Al.O3z avec une masse molaire de 222 g/mol), le quartz (SiO; avec une
masse molaire de 60 g/mol) et I’hématite (Fe.O3 avec une masse molaire de 160 g/mol) comme

énuméré sur le diffractogramme de cette poudre d’argile sur la Figure 3-8.
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Tableau 3-5 : Méthode de calcul de la composition minéralogique
de I'argile de Kamboinsé

Nombre de mole d’oxydes constituant
Masse Pourcentage chaque minéral
Oxyde molaire | d'oxyde (%) Nombre de . , -
(g/mol) [A] [B] mole [B/A] | Hématite | Métakaolinite | Quartz
(Fe203) | (2SiO2Al,03) (Si0y)
SiO, 60 50,9 0,848 I 0,569 0,280"
Al20s 102 29 0,284 I 0,2843" I
F20s 160 16,5 0,103 0,103" 1 1
K20 94 0,71 0,008 I 1 1
P feu 18 0,91 0,051 0,103 0,569 I
Masse Molaire du minéral (g/mol) 160* 222% 60"
Pourcentage du minéral (*x’) 16,48 63,12 16,78
Total 96,40

# représente la masse molaire du minéral et * le nombre de mole spécifique du minéral

En adoptant ce méme principe de calcul sur les autres échantillons d’argiles calcinées étudiés,

la composition minéralogique de tous les échantillons a été établie et les résultats sont résumes
dans le Tableau 3-6.

Tableau 3-6 : Composition minéralogique des six échantillons argileux calcinés

Echantillons\Minéraux Métakaolinite | Quartz | Hématite | Muscovite | Paragonite
(%) (%) (%) (%) (%)
Saaba 83,4 11,5 I Il Il
Kamboinsé 63,1 16,8 16,5 Il Il
Sabceé 0,7 36,4 1 27,5 32,2
Tougou 38,9 39,1 1,3 13,7 Il
Selogo 40,1 13,8 47 35,3 Il
Kandarfa 25,0 41,7 1,6 12,9 11,6

L’échantillon de Saaba est le plus riche en métakaolinite (il contient environ 83 % de

métakaolinite), suivi de I’échantillon de Kamboinsé avec un taux de 64 %. Les échantillons de

Selogo, Tougou et Kandarfa présentent des taux de métakaolinite compris entre 41 et 25 %.

Quant a celui de Sabcé, il ne contient que 0,7 % de métakaolinite.
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2.3.3 Détermination du caractére amorphe des différentes argiles calcinées

Nous avons remarqué sur les résultats de la DRX (Figure 3-7 a Figure 3-12) que toutes les
argiles calcinées ne présentaient pas de halo associé au caractere partiellement amorphe du
matériau bien que la disparition des kaolinites ait bien été observée par DRX sur ces argiles
calcinées.

La méthode développée par Keyser dans le domaine des céramiques est ici appliquée au cas des
argiles, afin de quantifier leur phase amorphe. Cette méthode consiste a suivre la cinétique de
dissolution des aluminosilicates amorphes dans une solution d’acide fluorhydrique a 1 % [113].
Sachant que la vitesse de dissolution des composés amorphes est plus rapide que celle des
phases cristallines, nous pouvons distinguer ainsi les proportions des phases solubles
potentielles. Le mode opératoire consiste a introduire 1 g (masse Mi:) de matériau
pouzzolanique dans 200 ml de solution d’acide fluorhydrique a 1 %. La solution est gardée
pendant 40 minutes puis filtrée sur un papier-filtre sans cendre. Le résidu est mis a I’étuve a
105 °C pendant 24 heures. On obtient ainsi une masse M2 apres étuvage. Le taux de phase

amorphe du matériau peut étre quantifié a partir de 1’équation 3-5.

Mi—-M;

équation 3-5
My

%Amorphe =

Le Tableau 3-7 présente les résultats de détermination du caractére amorphe des différentes
argiles calcinées étudiées. L’échantillon provenant de la carriere de Saaba contient le taux
d’amorphe le plus important (32 %) suivi de celui de Kamboinsé (24 %). Les trois autres
¢chantillons calcinés, notamment ceux de Selogo, Tougou et Kandarfa ont un taux d’amorphe
de 20 % environ. Enfin, I’échantillon de Sabcé affiche le plus faible pourcentage en amorphe

(13 %).

Tableau 3-7 : Estimation du taux de caractére amorphe des six argiles calcinées

Echantillon Taux d'amorphe (%)
Argile Saaba 31,8+ 0,55
Argile Kamboinsé 24,3+0,01
Argile Selogo 20,4 £ 0,01
Argile Tougou 20,4 £ 0,98
Argile Kandarfa 19,3+1,90
Argile Sabcé 13,7 £ 0,67

Le pourcentage en matériau amorphe et la composition en metakaolinite des échantillons

suivent une méme tendance, cependant les résultats restent trés différents. C’est le cas par
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exemple de I’argile de Saaba (83 % de metakaolinite contre 32 % de matériau a caractére

amorphe d’apres 1’essai de Keyser), mais il en est de méme pour les cing autres échantillons.

2.3.4 Spectrometrie infrarouge par transformée de Fourier

Les Figure 3-13 a Figure 3-18 représentent les spectres infrarouges dans ’intervalle de 4000
a 600 cm™ des argiles brutes et calcinées. Le Tableau 3-8 récapitule les différentes bandes
d’absorption de tous les spectres infrarouges et 1’identification des liaisons correspondantes &
chacune de ces bandes. Les bandes d’absorption autour de 3691 a 3616 cm™ sur les spectres
des argiles brutes sont caractéristiques des liaisons hydroxyles O-H de la kaolinite [114,115].
La disparition de ces bandes sur les spectres des argiles calcinées confirme la transformation de

la kaolinite en métakaolinite comme déja montrée par DRX.

Les bandes situées autour de 1631-1328 cm™ sur les spectres des argiles brutes de Saaba
(Figure 3-13), Kamboinsé (Figure 3-14), Selogo (Figure 3-15) et Kandarfa (Figure 3-17)
résultent des vibrations de déformation H-O-H des molécules d’eau absorbées [20,38,116]. Les
bandes d’identification des liaisons Si-O de chaque argile brute listées dans le Tableau 3-8
(exemple : 1158, 1113, 1017 cm™ pour I’argile de Saaba) semblent se transformer aprés
calcination en une seule bande large et localisée vers 1056 cm™, bande caractéristique de la
silice amorphe [115]. Les bandes caractéristiques des liaisons Al-OH ou Si-O-T (avec T=Al ou
Si) des différentes argiles sont identifiees et listées dans le Tableau 3-8. Ces liaisons sont
attribuées a celle de la kaolinite si elles disparaissent aprés calcination. Dans le cas contraire,
elles peuvent étre attribuées a d’autres minéraux par exemple la muscovite qui est également
identifiée sur les DRX des argiles brutes et calcinées de Kandarfa, Sabcé, Selogo et Kandarfa.
Enfin, les bandes situées autour de 824 et & 782-769 cm™, mettent en évidence la présence du

quartz.

1056
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Figure 3-13 : IRTF de I'argile brute et calcinée de Saaba
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Figure 3-14 : IRTF de I'argile brute et calcinée de Kamboinsé
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Figure 3-15 : IRTF de I'argile brute et calcinée de Selogo
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Figure 3-16 : IRTF de I'argile brute et calcinée de Tougou
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Figure 3-17 : IRTF de I'argile brute et calcinée de Kandarfa
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Figure 3-18 : IRTF de I'argile brute et calcinée de Sabcé

Les résultats des analyses précédentes montrent que les six échantillons calcinés sont
essentiellement des aluminosilicates avec des taux de métakaolinite plus ou moins importants,
fonction de I’intensité du phénomeéne de latérisation souligné par la présence de matériaux
primaires : feldspaths et micas (paragonite, muscovite). Ainsi les échantillons des carriéres de
Saaba et de Kamboinse sont les plus riches en kaolinite et certainement les plus réactifs apres
calcination et traitement alcalin en vue de la synthése de géopolymeres.

Cependant, et bien que les résultats de toutes ces caractérisations, couplés a certaines données
de la littérature permettent de faire d’ores et déja le choix des carriéres potentiellement
utilisables pour la synthése de liant géopolymere (Saaba et Kamboisé), il nous a paru intéressant
de garder les six matériaux argileux calcinés pour mieux comprendre la réactivité de chacun
d’eux en présence d’une solution alcaline. Ceci nous permettra de tirer une conclusion claire
sur le choix de la carriére. Ainsi, le paragraphe Il de ce chapitre sera consacré a I’é¢tude de la

réactivité des aluminosilicates en présence d’une solution alcaline.

72

Absorbance (Unité arbitraire)



CHAPITRE Il : MATIERES PREMIERES ET FAISABILITE

Tableau 3-8 : Récapitulatif des bandes infrarouges des échantillons
d'argiles brutes et calcinées

Correspondances des bandes IR (cm™)
. . Si-O-T

Echantillons Hydroxyle O-H| H-O-H Al-OH Si-O (T=Si/Al

3688, 3665, 1158, 1113, | 996, 795,
Argilede |BM€ | 36553620 | 1928 | 9389071 “1057 685 | 750,633
Saaba . 1056, 773,
Calcinée I Il Il 685
. 3687, 3663, 1109, 1022, | 996, 742,
Arglle_de, Brute 3648, 3616 1621 938, 907 831 782, 676 628
Kamboinsé —
Calcinée I Il i 1057, 782
1157, 1114,
3685, 3664, 1074, 1019, | 788, 748,
Argilede |BM® | 36483617 | 1031 | 9289071 “ig16 804 | 633
Selogo 684
Calcinée I I 704 | 9721074, 1 40q 633
824
Brute 3684, 3663, 928,909, | 1156, 1109, | 997, 791,
Argile de 3645, 3616 776, 691 1025, 823 750, 638
Tougou . 1069, 1025,
Calcinée i Il 776. 691 791
1158, 1110,

_ Brute | 50683664, | 601 | 924,902 | 1022, 828, | 27 19L
Argile de 3647, 3616 693. 769 744, 634
Kandarfa 1038’ 528

Calcinée I Il 710 693,, 769, 991, 791
Brute 3691, 3666, / 942,907, | 1155, 1107, | 971, 795,
Argile de 3648, 3617 707 1025, 825 147
Sabcé
Calcinée I | 942,707 1152’2}3036’ 795,747

I1l.  Réactivité des échantillons argileux en présence d’une solution alcaline

3.1 Comportement des argiles en milieu basique

La réactivité des argiles pour la synthése du liant géopolymere a été testée a la fois sur I’aspect
visuel, le temps de prise de la pate et la résistance mécanique en compression. La poudre sera
jugée réactive en présence de la solution alcaline si la pate fait prise dans un intervalle de temps

de 48 heures. La préparation de la pate est faite avec une masse de 100 g de poudre d’argile
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calcinée et 80 g de solution d’hydroxyde de sodium dont la concentration sera définie apres une

étude préliminaire.

v Etude préliminaire pour le choix de la concentration de la solution alcaline

Cette étude a été réalisée en faisant varier les concentrations de la solution de NaOH (10, 12 et
14M) pour un méme rapport massique (Liquide/Solide) et I’argile calcinée de Saaba. L’analyse
des différentes formulations testées en fonction de la variation de la concentration de la solution
de NaOH a montré quelques différences :

v’ la pate a 10M était trés fluide et a mis plus de temps a faire prise comparée a celles
élaborées a partir des solutions a 12M et a 14M qui étaient plus ou moins visqueuses et
facilement maniables,

v’ apres prise, les échantillons a 10M et 12M paraissaient légerement plus durs que ceux a
14M ce qui voudrait dire que la solution alcaline a tres haute concentration ne serait pas
la plus adéquate pour la synthése d’un liant géopolymere,

v’ on observait également d’importantes remontées de sel sur les échantillons a 14M, qui

seraient associées a la carbonatation atmosphérique d0 a un exceés de soude.

Par conséquent, nous avons choisi d’utiliser une solution d’hydroxyde de sodium de 12M
pour étudier la réactivité des argiles calcinées. Ce choix est en accord avec les études menées
par Gorhan et al. [117] qui ont montré également que la solution alcaline a une concentration
de 12M était la plus appropriée pour I’activation des aluminosilicates.

Le Tableau 3-9 présente un récapitulatif sur la quantité des matériaux utilisés pour la

formulation des pates ainsi que le temps de durcissement de ces pates.

Tableau 3-9 : Récapitulatif des matériaux utilisés pour la formulation des pates et
réactivité des poudres en présence de la solution de NaOH 12M

£ . Poudre d'argile | Solution de NaOH Temps de prise la
chantillon A

(9) (9) pate (heures)
Argile Saaba 100 80 [0-24nh]
Argile
Sy 100 80 [24 - 48 h]
Argile Selogo 100 80 [48 - 72 h]
Argile Tougou 100 80 [48 - 72 h]
Argile Kandarfa 100 80 [72 - 96 h]
Argile Sabcé 100 80 Pas de prise
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Saaba Kamboinsé Selogo

Fougou Kandarfa Sabcé

Figure 3-19 : Aspect des échantillons aprés leurs formulations

Le Tableau 3-9 et la Figure 3-19 présentent le comportement des argiles calcinées en milieu
basique (solution de NaOH a 12M) sous un temps d’observation de 7 jours. Ils mettent en
évidence trois cas possibles qui traduisent la faisabilité des argiles pour la synthése d’un liant
géopolymere :
v' le premier cas est le durcissement entre 24 et 48 heures des pates élaborées respectivement
a partir des argiles calcinées de Saaba et de Kamboinsé ; cela traduit une bonne réactivité
de ces deux échantillons d’argile en milieu alcalin,
v" le deuxiéme cas est associé au durcissement lent, au-dela de 48 heures, des pates élaborées
a partir des trois autres échantillons calcinés, a savoir Selogo, Tougou et Kandarfa ; ces
argiles présentent une réactivité faible en milieu alcalin,
v" enfin, le dernier cas concerne la pate formulée a partir de 1’argile calcinée de Sabcé, qui
n’a pas du tout fait prise pendant un temps d’observation de 7 jours ; cette argile calcinée

ne présente pas de réactivité en milieu alcalin.

Cette étude a permis de mettre en exergue I’importance de la teneur en kaolinite dans le
matériau brut et donc en métakaolin dans le matériau calcine. En effet, plus la teneur en
métakaolin est élevée et plus la prise se fait rapidement (Figure 3-20). Bien que cette premiére
partie de 1’étude de réactivité de ces argiles calcinées ait permis de classifier les argiles qui ont
une bonne réactivité en présence d’une solution alcaline, nous allons évaluer les résistances

mécaniques de ces différentes formulations.
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Figure 3-20 : Temps de prise en fonction du taux de métakaolinite et d'amorphe

3.2 Fabrication des éprouvettes et évaluation des résistances mécaniques

3.2.1 Fabrication des éprouvettes

L’évaluation des résistances mécaniques a ¢té faite sur des éprouvettes prismatiques
4x4x16 cm? aprés réalisation des pates a I’aide d’un malaxeur (Figure 3-21.a). La pate obtenue
est versée dans les moules prismatiques et la mise en place est finalisée sur la table a chocs (2

fois 60 coups : Figure 3-21.b) afin d’expulser 1’air emprisonné par les particules du matériau.

Pite géopolymeére Table a chocs

Figure 3-21 : Préparation de la pate (a) et fabrication des éprouvettes d’essai (b)

Une fois les éprouvettes fagonnées, elles sont recouvertes d’un film polyéthyléne pour éviter
I’évaporation de I’eau au cours de la prise et du durcissement de la pate. Elles sont laissées a
température ambiante du laboratoire (30 °C £ 5) pendant 7 jours avant de subir un traitement

thermique conformément aux études menées par Ferone et al [53]. 1l s’agit d’une cure
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thermique a une température de 60 °C pendant 7 jours a I’aide d’une étuve de laboratoire a

convection naturelle.

3.2.2 Evaluation des résistances mécaniques des six types de géopolymeére

La Figure 3-22 présente les résistances mécaniques a 14 jours des différentes pates consolidées
pour les six matériaux étudiés. L’ensemble des résultats montre que les pates obtenues a partir
des argiles calcinées de Saaba et de Kamboinsé présentent des résistances mecaniques plus
élevées (respectivement 14 et 10 MPa) que celles des pates synthétisées a partir des quatre
autres argiles a savoir celle de Selogo, Tougou, Kandarfa et Sabcé. Ceci s’explique par les

teneurs plus élevées en kaolinite et donc en métakaolinite apres calcination de ces matériaux.
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Figure 3-22 : Résistances mécaniques des six pates consolidées en fonction des
parameétres minéralogiques

La Figure 3-22 traduit la relation entre les résistances mécaniques des différentes pates de
géopolymeres traitées thermiquement avec le taux de métakaolinite et le taux en caractére
amorphe des différentes argiles utilisées pour leurs formulations. Les meilleures résistances
mécaniques sont obtenues avec les poudres ayant le taux le plus élevé en métakaolinite et de
phase amorphe comme c’est le cas pour les argiles de Saaba et de Kamboinsé. Ces résultats
montrent aussi que la teneur en matériau amorphe ne semble pas la plus pertinente
contrairement a la teneur en métakaolinite. Il conviendrait d’améliorer la méthode utilisée

(temps de contact avec ’acide fluorhydrique par exemple).

L’étude sur les six carriéres argileuses retenues a priori a montré le réle et I'importance des
parameétres minéralogiques sur la géopolymérisation des aluminosilicates et en particulier

celui de la teneur en kaolin ou métakaolinite. L’évaluation des résistances mécaniques des
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difféerentes pates apres traitement thermique a pu mettre en évidence deux argiles
potentiellement utilisables pour la synthése du liant géopolymére. 1l s’agit des argiles de
Saaba et de Kamboinsé dont les résistances mécaniques, le taux en métakaolinite et le taux

en amorphe sont les plus éleves.

IV. Conclusion

Ce chapitre avait pour objectif d’étudier la réactivité des argiles des six carriéres identifiées a
priori pour la synthése du liant géopolymere a travers leurs caractérisations et leurs reactivites

en présence de la solution d’hydroxyde de sodium.

La caractérisation de ces poudres d’argile a permis premiérement de déterminer la nature et le
pourcentage des différents oxydes constituant chaque échantillon. Elle a également permis
d’identifier la nature des minéraux les constituant a savoir la kaolinite, le quartz, la goethite,
I’hématite, la muscovite, la paragonite, etc. La détermination de la composition massique de
ces minéraux apres calcination a permis de montrer une variation significative du taux de
métakaolinite et du taux d’amorphe en fonction de 1’origine de chaque échantillon. Ainsi, les
argiles de Saaba et de Kamboinsé présentent respectivement des taux les plus élevés en
métakaolinite et en matériau a caractere amorphe par rapport aux quatre autres échantillons

(respectivement Selogo, Tougou, kandarfa et Sabcé).

Les pates élaborées avec chacune de ces poudres d’argiles calcinées 3h a 700 °C avec la solution
d’hydroxyde de sodium 12M a permis d’étudier la réactivité¢ de ces échantillons. Cinq pates
élaborées sur six ont fait prise a des temps de durcissement qui varient de 24 heures pour la pate
avec l’argile de Saaba, 48 heures pour celle avec I’argile de Kamboinsé et au-dela de 48 heures
pour les pates €laborées a partir des argiles de Selogo, Tougou et Kandarfa. Aucune prise n’a
¢té constatée apres 7 jours pour la pate confectionnée avec I’argile de Sabcé. L’évaluation des
résistances en compression des cinq pates durcies, préalablement soumises a une cure de 14
jours (7 jours a 30 °C, puis 7 jours a 60 °C), a montré que les pates confectionnées a partir des
argiles de Saaba (14 MPa) et de Kamboinsé (10 MPa) sont les plus résistantes mécaniquement
en relation avec leurs taux plus elevés en métakaolinite et en matériau amorphe. Par conséquent,

I’argile de Saaba sera retenue pour la synthése du liant géopolymére.

Afin de mieux comprendre les mécanismes de la géopolymérisation et de consolidation de

matériaux argileux en présence d’un activateur alcalin, nous étudierons dans le chapitre 1V,
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I’influence du type de solution alcaline et de la température sur les caractéristiques

minéralogiques et les propriétés d’usage des liants géopolymeres.
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CHAPITRE IV : SYNTHESE ET CARACTERISATION

DES LIANTS GEOPOLYMERES A BASE DE NaOH ET bE KOH
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l. Introduction

Le but principal de ce chapitre est de répondre a deux objectifs spécifiques. Le premier porte
sur I’influence du type de solution alcaline sur les propriétés des liants géopolymeres : deux
solutions alcalines seront utilisées a savoir la solution d’hydroxyde de sodium (NaOH) et la
solution d’hydroxyde de potassium (KOH). Le second objectif consiste a étudier I’influence de
la température de cure sur les propriétés des liants géopolymeres : trois températures seront
testées a savoir 30, 60 et 90 °C. Cette étude sur la cure portera sur le liant a base de la solution

alcaline qui aura donné les meilleures propriétés d’usage dans le premier objectif.

Il.  Synthése des liants géopolymeéres

Les liants géopolymeres peuvent avoir une variation significative de leurs propriétés d’usage
en fonction de la nature, de la quantité de matiéres premieres, de la concentration et du type
d’alcalin utilis¢é pour leurs synthéses [27]. Afin d’évaluer I’influence de ces différents
parametres, des liants géopolymeéres a base de plusieurs matériaux ont été synthétises et
caractérisés. Dans la suite du paragraphe 11, nous présenterons les différents matériaux utilisés

et la méthodologie suivie pour la synthese des liants géopolymeéres.
2.1 Matieres premieres

2.1.1 Aluminosilicate : métakaolin

Le matériau aluminosilicate utilisé est le métakaolin de Saaba (MK). Nous rappelons que ce
métakaolin est celui qui a été retenu a I’issue du chapitre 3 compte tenu de sa meilleure réactivité

parmi les échantillons calcinés provenant de six carrieres burkinabe.

2.1.2 Matériau siliceux : cendre de balle de riz

La balle de riz utilisée dans cette thése provient de la riziculture de la ville de Bagré. Cette ville
est située dans la région du Centre-Est du Burkina Faso et est localisée par les coordonnées
géographiques suivantes : 2°03°21°W et 11°28°26°’N. La cendre de balle de riz (CBR) est
obtenue par minéralisation des résidus issus de la gazéification de balles de riz. La
minéralisation a 550 °C durant 2 h a été effectuée en laboratoire a 1’aide d’un four a moufle a

chargement vertical de marque Nabertherm avec une vitesse de chauffe de 10 °C/min.

La composition chimique et les parameétres physiques de cette cendre sont présentés dans le

Tableau 4-1. Les résultats montrent qu’elle est trés siliceuse (90,8 %), alcaline (2,57 % de K20)
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et renferme encore des imbralés (POI de 3,67 %). Sa teneur en alumine est tres faible (0,56 %).
Les grains constituant cette cendre sont plus grossiers que ceux constituant le métakaolin. La
courbe granulométrique du matériau présentée sur la Figure 4-1 montre une taille moyenne des
particules (dso) de 30 um. La surface spécifique BET et la densité absolue sont respectivement
de 55,8 m?/g et 2,25.

La caractérisation minéralogique par diffraction des rayons X de la cendre de balle de riz
(Figure 4-2) montre l'existence d'un pic large et diffus entre 15° et 45° 26 Ka Co,
caractéristique d'une phase amorphe correspondant a de la cristobalite mal cristallisée, ce qui
laisse supposer d’une certaine réactivité de la cendre de balle de riz. La présence de quelques
pics de quartz a également été observée et est attribuée aux impuretés contenues dans le
matériau.

Le spectre infrarouge de cette cendre (Figure 4-3) présente quelques bandes spécifiques et
caractéristiques de certaines liaisons covalentes des molécules. Ainsi, la bande épaulée a 1150
cm est attribuée a la présence d'un réseau de silice de liaisons Si-O-Si en configuration Q3 ou
Q* [19]. La bande autour de 1065 cm™ pourrait étre attribuée a la présence des vibrations
d'étirements symétriques de Si-O-Si [118] et celle de 795 cm™est relative a la présence du

quartz.

Tableau 4-1 : Composition chimique et parameétres physiques
de la cendre de balle de riz (CBR)

Composition chimique

Oxyde (%) | SiO2 | AlbOs | CaO |FexOs3| KoO | Na;O | MgO | MnO2 | TiO; | P.Os | POI

CBR 908 | 05 | 093 | 027 |257| 01 | 019 | 0,29 | 0,04 | 0,66 | 3,67

Analyse granulométrique laser Surface speécifique Densité absolue
Dso (um) : 30 Dgo (Um) : 64 BET (m?/g) : 55,8 + 5,1 2,25+ 0,03
100 P
___________________________________________________ Y
__ 80
é
E 60
?40 /
E 20
F_____,——-//// ‘ ——Cendre de balle de riz
0
0,1 1 10 100

X (Diametre) [pm]

Figure 4-1 : Analyse granulométrique laser de la cendre de balle de riz
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Figure 4-2 : Diffraction des rayons X de la cendre de balle de riz
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Figure 4-3 : Spectre infrarouge de la cendre de balle de riz

Des études antérieures ont indiqué que la cendre de balle de riz peut étre un additif ou un
précurseur potentiellement utile pour la synthése des liants géopolymeres lorsqu'elle est utilisée
en quantités appropriées [18,32,33,119]. Ainsi, dans notre cas, elle est principalement utilisée
pour trois raisons :

v’ économique, car ¢’est un sous-produit alternatif au silicate alcalin (connu pour améliorer
les propriétés mécaniques des liants géopolymeres [12]) en raison de sa teneur élevée en
silice amorphe,

v’ technique, car elle doit améliorer les propriétés physico-mécaniques du liant géopolymeére
[32],

v’ et enfin, environnementale, car cela permet de valoriser les sous-produits agricoles du

Burkina Faso ou la riziculture est en pleine expansion [120].
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2.1.3 Solutions alcalines

Les solutions d’hydroxyde de sodium et de potassium (NaOH et KOH) a 12M, utilisées comme
activatrices alcalines, ont été préparées par dissolution de pastilles de NaOH et de KOH dans
de I’cau distillée. Les pastilles de NaOH et KOH proviennent de la compagnie COPROCHIM
et présentent une pureté de 99 % en NaOH/KOH et 1 % de mélange de chlorures (Cl), de
phosphates (PO4) et de sulfates (SOs).

2.2 Protocole experimental et nomenclature des différents échantillons synthétisés

Deux types de pates de géopolymere ont été synthétisés en fonction de la nature de la solution
alcaline. L’élaboration de ces pates géopolyméres a été faite en deux étapes. Les poudres
aluminosilicates et silicates (métakaolin et cendre de balle de riz) ont été d’abord homogénéisés
pendant 10 minutes. Ensuite, la solution alcaline a été ajoutée et le mélange entre poudre et
solution a été soigneusement homogénéisé en utilisant un malaxeur électrique pendant 10
minutes. Un rapport massique (solution alcaline/poudre) de 0,7 et 0,8 respectivement pour KOH
et NaOH a été utilisé pour la formulation des pates. L’adoption de ces deux rapports massiques
(0,7 et 0,8) est liée a la différence de densité des deux solutions alcalines (1,13 pour NaOH et

1,11 pour KOH a 12M/20 °C) ainsi qu’a I’obtention d’une consistance identique des pétes.

La pate ainsi obtenue (Figure 4-4) a été utilisée pour le remplissage des moules de type 4x4x16
cm?®. L’ensemble a été ensuite mis en place avec une table a chocs (2 fois 60 coups) de type
Controlab Perrier (NF EN 196-1 [121]) afin d’expulser 1’air emprisonné par les particules du

matériau.

Figure 4-4 : Pate géopolymere
Ainsi, pour chaque type de solution alcaline utilisée, trois formulations de liants géopolymeéres
ont été synthétisées :
v' échantillons AN/AK, composés de métakaolin, comme poudre aluminosilicate, activé par

la solution alcaline de NaOH (AN) ou de KOH (AK),
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v' échantillons BN/BK, élaborés a partir d’une poudre composée de 95 % de métakaolin et
5 % de cendre de balle de riz, et de solution alcaline (NaOH/KOH),

v" échantillons CN/CK, constitués de 90 % de métakaolin, 10 % de cendre de balle de riz et
de solution alcaline (NaOH/KOH).

Une fois les éprouvettes mises en place, elles ont été recouvertes d’un film polyéthyléne
(Figure 4-5) pour éviter 1’évaporation d’eau au cours de la prise et du durcissement de la pate.
Elles sont laissées a température ambiante du laboratoire (30 °C en moyenne) pendant 7 jours
avant de subir un traitement thermique conformément aux études menées par Ferone et al [53].
Le traitement thermique consiste a 1’application d’une tempeérature de 60 °C pendant 7 jours a

I’aide d’une étuve de laboratoire a convection naturelle.

Figure 4-5 : Echantillons géopolymeres avant (a) et apreés la cure thermique (b)

Le Tableau 4- 2 récapitule les différents rapports molaires/massiques théoriques des oxydes
dans chaque type d'échantillon de géopolymere élaboré. Ils sont calculés a partir de la
composition chimique des matiéres premieres (MK et CBR) et de leur composition massique
pour chaque type de géopolymere.

Tableau 4- 2 : Rapports molaires théoriques des échantillons de géopolymeres selon la
composition chimique des matériaux de base

Avec M= Naou K
Echantillon | SiO2/Al,O3 | M,O/SiO, | SiO,/M,0 | M,O/Al,Os | H,O/M,0 | R,O/Poudre | Eau/Poudre
AN 2,57 0,34 2,96 0,87 10,38
BN 2,74 0,33 3,03 0,91 10,40 0,20 0,50
CN 2,93 0,32 3,10 0,95 10,42
AK 2,57 0,26 3,80 0,68 10,38
BK 2,74 0,26 3,88 0,71 10,36 0,24 0,38
CK 2,93 0,25 3,95 0,74 10,34

La variation de ces rapports molaires est attribuée a la substitution partielle du métakaolin par

la cendre de balle de riz dans laquelle la teneur en silice est de 90 % contre 57 % pour le
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métakaolin. Les rapports molaires SiO2/Al,Oz3 et M2O/Al>03 (M = Na ou K) des différents types
de geopolymeére synthétisés sont inférieurs aux valeurs trouvées dans la littérature [30,49].
Selon des études de Kamalloo et al. [49], les résistances mécaniques a la compression qui

pourraient résulter de ces rapports molaires sont dans la gamme de 25-35 MPa.

Par ailleurs, les rapports massiques entre les pastilles alcalines (Na* ou K*) et les poudres
(M20O/liant) utilisées pour chaque type de formulation sont respectivement de 0,2 pour 1’alcalin
Na et 0,24 pour K. En outre, le rapport massique entre I’eau et la matiére solide (eau/solide) est
évalué a 0,5 pour la formulation avec 1’alcalin Na et & 0,38 pour I’activateur K. Ces rapports
restent constants tout au long de la formulation des eéchantillons. 1l est & noter que des ratios
inférieurs a ces deux derni¢res valeurs conduisaient a un mélange sableux en lieu et place d’une
pate maniable pour la confection des éprouvettes, et qu’il n’y a pas eu d’addition d’eau ni de
solution de silicate alcalin pendant la formulation de la pate, la seule quantité d’eau prise en
compte dans 1’évaluation du rapport eau/solide étant celle utilisée en amont pour la préparation

de la solution alcaline.

Les rapports molaires théoriques (SiO2/Al,03, M20/Al:03, H20/M20) des différents
échantillons (AN, BN, CN, AK, BK et CK) présentés dans ce tableau correspondent aux
formulations générales suivantes :
e Formulation avec NaOH
AN : 2,57Si02 * Al03 * 0,87Naz0O * 9,0H.0
BN : 2,74Si0; * Al>03 * 0,91Na20 * 9,5H,0
CN : 2,93Si0; * Al,03 * 0,95Na20 * 9,9H,0
e Formulation avec KOH
AK : 2,57Si02 * Al,03 * 0,68K20 * 7,1H.0
BK : 2,74Si0; * Al;03 * 0,71K20 * 7,4H20
CK : 2,93Si0; * Al,03 * 0,74K20 * 7,7H20

I11. Influence de la nature de I’activateur alcalin et de la cendre de balle de riz

sur les propriétés des liants géopolymeéres

L’évaluation des propriétés minéralogiques, physico-meécaniques et thermiques des liants
géopolymeéres a pour objectif de mettre en évidence I’influence de la nature de la solution
alcaline et du taux de substitution du métakaolin par les cendres de balles de riz sur les liants

géopolymeéres.
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3.1 Caractérisations minéralogiques et analyses thermogravimétriques différentielles des

liants géopolymeres

La diffractométrie de rayons X, la spectrométrie infrarouge par transformée de Fourier et les
analyses thermogravimétriques et différentielles des liants géopolymeres a base de NaOH et de
KOH sont les différentes méthodes mises en ceuvre dans cette partie afin de comprendre le role
des alcalins sur le processus de la géopolymérisation et ainsi choisir le meilleur type d’alcalin

pour nos matériaux.

3.1.1 Diffractométrie des rayons X (DRX) des géopolymeéres a base de NaOH et KOH

Les Figure 4-6 et Figure 4-7 presentent respectivement les diffractogrammes des
géopolymeres a base de NaOH (AN, BN et CN) et de KOH (AK, BK et CK) a 14 jours. Ces
diffractogrammes traduisent la formation des produits zéolitiques dont la nature et le taux de
cristallinité dépendent de la nature du cation (Na* ou K*) de la solution alcaline utilisée lors de
la synthése et aussi de la composition des poudres aluminosiliceuses ou silicoalumineuses (en

particulier le quartz cristallisé considéré comme impurete).

Les diffractogrammes des géopolymeres a base de NaOH présentés Figure 4-6 montrent la
formation de produits zéolitiques cristallisés tels que la zéolithe A, la faujasite et
I’hydrosodalite. La formation de ces minéraux est influencée par 1’addition de la cendre de balle
de riz pendant la synthése des géopolymeres. Ainsi, la zéolithe A (Na12Al12Si1204g) n’apparait
que sur les échantillons ne contenant pas de cendre de balle de riz (AN) alors que la cristallinité
de la faujasite (Na2Al2Si».40886.7H20) s’intensifie avec 1’addition de la cendre de balle de riz
(BN et CN). L’hydrosodalite (NagSi6AlsO24(OH)2(H20)2), contrairement a la faujasite,
présente des pics de cristallinité qui disparaissent progressivement en fonction de 1’addition de
la cendre de balle de riz. En outre, des pics halo qui s’étendent de 25 a 45 26, sont observés sur
I’ensemble des échantillons géopolymeéres. Ils sont plus prononcés sur les échantillons
contenant de la cendre (BN et CN) et traduisent un caractere amorphe au sein de ces

échantillons.

Les diffractogrammes des géopolymeres a base de KOH présentés sur la Figure 4-7 montrent
moins de pics cristallisés par rapport aux DRX des géopolymeres a base de NaOH. Ces
diffractogrammes montrent des domes ou des halos qui s’étendent de 25 a 43° 20 caractérisant
la présence de phases amorphes. Excepté les pics de quartz, la zéolithe F (KAISiO41.5H20) est
le seul minéral cristallisé en tres faible teneur dans ces échantillons de géopolymeéres. La

présence de zéolithe F semble étre favorisée cette fois-ci par 1’addition de la cendre de balle de
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riz, le pic caractéristique de la zéolithe F apparait plus visible sur 1’échantillon CK (contenant

10 % de cendre de balle de riz).

Les différents halos, caractéristiques des phases amorphes précédemment observées entre 15 et
40° et 15 et 45° 20 respectivement sur les diffractogrammes du métakaolin (Figure 3-7) et de
la cendre de balle de riz (Figure 4-2) se déplacent lIégérement vers les valeurs 22 a 43/45 26
sur les diffractogrammes des géopolymeéres a base de NaOH et de KOH. Cela montre une
dissolution partielle de la phase amorphe des maticres premiéres et la formation d’une nouvelle
phase amorphe au sein des matériaux géopolymeres [122]. La cristallinité plus élevée des
géopolymeres a base de NaOH par rapport a ceux de KOH pourrait influencer les parametres

mécaniques et physiques de ces liants géopolymeres.
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Figure 4-6 : DRX des géopolymeéres a base de NaOH (AN, BN et CN)
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Figure 4-7 : DRX des géopolymeres a base de KOH (AK, BK et CK)
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3.1.2 Spectrométrie infrarouge par transformée de Fourier (IRTF) des géopolymeres a
base de NaOH et KOH

Les Figure 4-8 et Figure 4-9 présentent les spectres infrarouges (IR) des géopolymeres a base
de NaOH et de KOH.

Les bandes situées autour de 3365-3255 et 1635 ou 1646 cm™ expriment les vibrations de
déformation des liaisons respectives de O-H et H-O-H des molécules d’eau [123]. Les bandes
a 1439 ou 1384 cm sont attribuées aux vibrations de déformation des liaisons O-C-O, qui
suggérent la présence de carbonate de sodium ou de potassium qui peut s’expliquer par la
carbonatation atmosphérique de l'activation alcaline [124]. La principale bande détectee
a 955 cm est attribuée aux liaisons Si-O-M* (M = K ou Na) [25] qui caractérisent les zéolithes
[118] identifiées sur les différents DRX des géopolymeéres (Figure 4-6 et Figure 4-7). La
différence fondamentale entre ces deux figures réside entre les bandes situées de 800 a 600 cm”
1 Sur les échantillons a base de NaOH, on identifie quatre bandes (734, 704, 681 et 663 cm™)
qui sont associées respectivement aux liaisons Si-O-Al, Si-O-Si et Si-O. Ces bandes existent
uniquement sur le spectre des composés sodiques donc il semblerait qu’elles marquent la
présence des zéolithes [125] précédemment identifiés sur les DRX de ces matériaux. De plus,
leur intensité diminue avec la teneur en silice (BN et CN) qui est associée a la formation du gel

de géopolymere.

Sur les spectres des géopolymeres a base de KOH (Figure 4-9), une seule bande située autour
de 675 cm™ est identifiée et est associée aux liaisons Si-O du quartz [27]. Contrairement aux
spectres infrarouges des géopolymeres a base de NaOH, I’intensité¢ de cette bande demeure
identique sur les trois echantillons notamment sur AK, BK et CK. Ceci est en accord avec les
diffractogrammes des échantillons AK, BK et CK qui sont sensiblement identiques a

I’exception du pic de la zéolithe qui apparait plus visible sur le DRX de CK.

89



CHAPITRE IV : LIANTS GEOPOLYMERES

955

Absorbance (Unité arbitraire)

3365 - 3255 f

AN_/J'J'M |
BN
CN

3900 3600 3300 3000 2700 2400 2100 1800 1500 1200 900 600
Nombre d'onde (cm?)

Figure 4-8 : Spectres infrarouges des géopolymeéres a base de NaOH (AN, BN et CN)
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Figure 4-9 : Spectres infrarouges des géopolymeéres a base de KOH (AK, BK et CK)
3.1.3 Analyses thermiques (ATD/ATG) des géopolymeres

Les analyses thermiques (ATG et ATD) des différentes compositions de géopolymeéres (AN,
BN, CN et AK, BK, CK) sont présentées sur les Figure 4-10 et Figure 4-11.

Au niveau des analyses thermogravimétriques, et pour les composés sodiques, les pertes de
masse sont a peu pres les mémes, quelles que soient les teneurs en silice (4,5 % seulement de
différence). Par contre, pour les composés potassiques, plus la teneur en silice est élevée et plus

la perte de masse est importante (16,5 % de différence).

Au niveau des analyses thermo-différentielles, et pour les composes sodiques, les reactions

endothermiques a 170 °C et 380 °C, traduisant les départs d’eau plus ou moins liés, sont d’autant
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plus marquées que les teneurs en silice sont elevées. La réaction endothermique a 575 °C
correspond a la transformation du quartz (a—p) [126]. Les réactions endothermiques a plus
hautes températures (683 °C et 750 °C) correspondent a des départs d’eau de constitution des
zéolithes ou des géopolymeres [127]. Elles sont suivies par des réactions exothermiques a
706 °C, 822 °C et 862 °C que ’on peut associer aux recristallisations des zéolithes ou des
géopolymeres [128]. La réaction endothermique a 890 °C traduirait une décarbonatation des

composés sodiques observes par IRTF et visibles sur la Figure 4-5 b.

Pour les composés potassiques, les réactions de déshydratation a 170 °C et 402 °C sont bien
marquées pour le composé BK. On retrouve les mémes réactions endothermiques et
exothermiques que pour les composés sodiques avec une remarque cependant : les réactions
exothermiques se font a plus basses températures lorsque 1’on passe du composé AK au
composé CK (858 °C— 820 °C et 729 °C—673 °C). Comme dans le cas précédent, la réaction
a 890 °C proviendrait de la décomposition du K2CO:s.
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Figure 4-10 : Analyses thermiques des géopolyméres a base de NaOH
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Figure 4-11 : Analyses thermiques des géopolymeéres a base de KOH
3.2. Caractérisations physiques et mécaniques des liants geopolymeres

Les densités apparentes, les porosités accessibles a 1’eau, les micrographies (MEB) et les
résistances a la compression des liants géopolymeres a base de NaOH et de KOH sont les
différentes mesures présentées dans cette partie.

3.2.1 Caracterisations physiques des liants géopolymeres a base de NaOH et KOH

Les Figure 4-12 et Figure 4-13 présentent respectivement la porosité accessible a I’eau et la
relation entre porosité - densité apparente des liants géopolyméres en fonction de leur
composition. La porosité accessible a I’eau de I’ensemble des échantillons varie de 34 a 42 %
alors que leur densité apparente évolue de 1,2 a 1,3. Cependant, on note des comportements
différents entre les composés sodique et potassique a I’image de leur composition.

Dans le cas des composés potassiques, on a une corrélation nette entre porosité et densité avec
une diminution de la porosité et une augmentation de la densité liée a la teneur en silice du
matériau. Le caractere mal cristallisé de ces géopolymeéres, plus sensibles a 1’évaporation de
I’eau avec la température et a la contraction de son réseau, pourrait expliquer les variations

observées.

Les composes sodiques ont un comportement différent. Dans tous les cas leur densité est
supérieure a celle des composés potassiques avec une porosité bien plus faible. Ces différences

sont essentiellement liées au caractére cristallisé des géopolymeres constitués principalement
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par des zéolithes. La phase geopolymere plus développée dans le composé CN pourrait
expliquer la faible diminution de sa densité.

Pour mieux cerner I’influence du type de solution alcaline sur la porosité des liants
géopolymeres, une observation microscopique a été faite sur quelques échantillons de
géopolymeres, notamment sur CN et CK.

Les micrographies, réalisees a deux échelles différentes (10 pum et 1 pm) sur les échantillons
CN et CK et présentées sur la Figure 4-14, révélent une porosité plus importante sur les
échantillons a base de KOH par rapport a ceux a base de NaOH. Cette distinction de la porosité
au sein des deux échantillons est plus remarquable sur les micrographies a échelle réduite de
1 um. Ceci est en bon accord avec les résultats d’évaluation de la porosité accessible a 1’eau
présentés sur la Figure 4-12. Sur cette méme Figure 4-14, on peut observer une structure
homogeéne rigide, identifiée comme du gel géopolymeére, et quelques grains de silice provenant
probablement du quartz du métakaolin ou de la cendre de balle de riz.
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Figure 4-12 : Porosité accessible a I'eau des géopolymeéres (NaOH et KOH)
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Figure 4-13 : Relation entre porosité et densité apparente des géopolymeres
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Figure 4-14 : Identifications des pores au moyen du MEB
3.2.2 Caracteérisation mécanique des liants geopolymeres a base de NaOH et KOH

Les résistances en compression des géopolymeres a base de NaOH et de KOH sont présentées
sur la Figure 4-15. Les géopolymeres a base de NaOH montrent des résistances en compression
plus élevees que celles des échantillons a base de KOH. Ce résultat peut étre relié & une porosité
plus faible des liants géopolymeéres a base de NaOH comme montrée sur Figure 4-12 ou a une
cristallinité plus élevée. Les meilleurs résultats mécaniques des géopolymeéres a base de NaOH
par rapport a ceux a base de KOH sont en accord avec certains résultats de la littérature
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[129,130]. Xu et Deventer [131] qui affirment que les meilleures performances en compression
des échantillons a base de NaOH par rapport a ceux a base de KOH seraient attribuées a une
dissolution plus importante des aluminosilicates en présence de la solution d’hydroxyde de
sodium par rapport a I’hydroxyde de potassium. Selon cette méme étude, la taille ionique plus
petite de Na* par rapport a K* favorise la réaction de paires ioniques avec les oligoméres de
silicate plus petits, améliorant ainsi la liaison entre particules [131]. L’ensemble de ces résultats
montre que la résistance en compression des géopolymeéres dépend fortement de la nature de

I'nydroxyde alcalin utilisé.

En outre, les résistances mécaniques des liants géopolyméres ont subi une amélioration en
fonction du taux d’addition de la cendre de balle de riz (5 % pour BN et 10 % pour CN) et donc
de silice, quel que soit le type de solution alcaline utilisée pour leur synthése. L’augmentation
de ces résistances mécaniques est quasi-linéaire pour les géopolymeéres a base de KOH (8,3 -
11,9 - 15,2 MPa). Pour les géopolymeéres a base de NaOH, on remarque que cette augmentation
de la résistance présente une valeur maximale pour I’échantillon BN (25,2MPa). L’addition de
la cendre de balle de riz, en augmentant la quantité de silice amorphe dans le mélange complexe
d’aluminosilicate, favoriserait la libération des espéces silicates de type [SiO(OH)s] pendant la
phase de dissolution par hydrolyse alcaline. Les deux types de solutions alcalines utilisées étant
tres concentrés (12M), il en résulte la formation d’un gel constitué d’un large réseau
tridimensionnel d’aluminosilicate responsable de la liaison entre particules du matériau formé,

leur permettant de résister aux sollicitations telles que la résistance a la compression.

2521

23,75

et (] N
th =] ]

R. Compression (MPa)
[y
=

AN/AK BN/BK CN/CK
m Géopoly-NaOH 14 jours H Géopoly-KOH 14 jours

Figure 4-15 : Résistance a la compression des geopolymeéres a base de NaOH et de KOH
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3.3 Propriétes thermiques des liants géopolymeres a base de NaOH et KOH

La conductivité thermique des différentes formulations de géopolymeéres est représentée sur la
Figure 4-16. Les geopolymeres a base de NaOH présentent une conductivité thermique qui
varie entre 0,31 a 0,44 W/m.K alors que ceux a base de KOH, qui ont des densites plus faibles,
ont des conductivités qui varient de 0,22 a 0,28 W/m.K. La conductivité thermique du
potassium qui est connue pour étre approximativement la moitié de celle du sodium [132]
pourrait contribuer a une réduction de la conductivité thermique des géopolymeéres a base de
KOH. La Figure 4-17 montre la corrélation entre la conductivité thermique et la porosité
accessible a I’cau des échantillons géopolymeres. On retrouve ici un résultat classique, comme
indiqué par Feng et al [133], a savoir que plus la porosité est élevée, plus la conductivité
thermique est faible.

Par ailleurs, la conductivité¢ thermique est également influencée par I’addition de la cendre de
balle de riz. La Figure 4-16 montre que les liants géopolymeres contenant de la cendre de balle
de riz présentent une conductivité thermique plus élevée. Cela est d0 a une meilleure
densification de la matrice de géopolymeére contenant la cendre de balle de riz. Cette
densification est associee au rapport SiO2/Al203 plus élevé et a une meilleure réaction de

polycondensation de ces liants géopolymeéres [134].
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Figure 4-16 : Conductivité thermique des géopolymeres a base de NaOH et de KOH
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Figure 4-17 : Conductivité thermique en fonction de la porosité des liants géopolymeres
a base de NaOH et de KOH

Au terme de cette premiére partie, les résultats obtenus mettent en évidence I’influence de la
nature du type de solution alcaline utilisée (NaOH ou KOH) pour I’activation du complexe
d’aluminosilicates (MK avec ou sans CBR) sur les différentes propriétés des liants

géopolymeres.

L’analyse minéralogique par DRX des liants géopolymeres montre principalement la formation
de minéraux zéolithiques (surtout sur les échantillons a base de NaOH) et la présence de phases
amorphes (plus accentuée sur les échantillons a base de KOH). La présence de ces produits

zeolithiques a été confirmée par IRTF.

Le type d’alcalin utilis¢é pour D’activation du complexe aluminosilicate affecte aussi
significativement les propriétés physico-mécaniques et thermiques. Les échantillons synthétisés
a base de NaOH présentent les meilleures résistances a la compression, les porosités accessibles
al’eau les plus faibles et les densités apparentes les plus élevées. Ces deux paramétres (physique
et mécanique) sont aussi améliorés avec I’introduction de la cendre de balle de riz. Les liants
géopolymeres a base de KOH présentent quant a eux les meilleurs résultats en termes de
propriétés thermiques, ce qui peut étre relié a leur porosité plus élevée. La cendre de balle de
riz induit une augmentation de la conductivité thermique par rapport aux échantillons ne
contenant pas de cendre de balle de riz. Cependant, bien que les conductivités thermiques des
matériaux a base de NaOH soient plus élevées, elles restent tout de méme inférieures a celles

des matériaux cimentaires [135].
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Apreés analyse de I’ensemble des résultats présentés dans ce paragraphe et compte tenu aussi
du coQt plus élevé de I’hydroxyde de potassium (environ deux fois le coOt de I’hydroxyde de
sodium), nous avons choisi de n’utiliser que I’hydroxyde de sodium pour la suite de notre
étude. L objectif de la seconde partie de ce chapitre sera particuliérement axé sur ’influence

de la température de cure sur les propriétés des liants géopolymeres.

IV. Influence de la température de cure et de la teneur en cendre de balle de riz

sur les propriétés des liants géopolymeres

4.1 Syntheése et traitement thermique des échantillons géopolymeéres

Les échantillons géopolymeres ont été synthétisés en suivant le protocole décrit dans le
paragraphe 2.2 de ce chapitre en utilisant seulement la solution d’hydroxyde de sodium comme
activateur. Les rapports massiques solution alcaline/poudre, Na>O/poudre et eau/(poudre +
Na20) sont respectivement égaux a 0,8, 0,2 et 0,5. A noter que pour I'évaluation du rapport
eau/(poudre + Na20), la quantité d'eau considérée est celle utilisée en amont pour la préparation
de la solution alcaline & 12M. Par ailleurs, la cendre de balle de riz est également utilisée dans

la composition des poudres d’aluminosilicate en remplacement partiel du métakaolin.

Trois types de formulation ont été synthétisés dans cette partie. Il s’agit de :
AN : métakaolin activé par la solution de NaOH
BN : 95 % de métakaolin et 5 % de cendre de balle de riz activés par NaOH
CN : 90 % de métakaolin et 10 % de cendre de balle de riz actives par NaOH

Il est généralement connu que la température et le temps de cure ont une grande influence sur
les propriétés d’usages des matériaux géopolymeéres [136-138]. Dans 1’objectif d’étudier la
faisabilit¢ d’un liant géopolymére a température variable (en utilisant un four solaire par

exemple), nous avons retenu trois conditions de température : 30, 60 et 90 °C.

Les géopolyméres ont été coulés dans des moules 4x4x16 cm?®, puis recouverts d'un film
polyéthyléne et placés dans I’atmosphére ambiante du laboratoire (30 + 5 °C) pendant 7 jours.
Les échantillons ont ensuite été placés aprés demoulage sous trois conditions de températures
différentes :
v’ la premiere condition de cure consiste a garder les échantillons aprés démoulage dans
I’atmospheére ambiante du laboratoire (environ 30 + 5 °C) pendant 7 jours,
v' la deuxieme condition de cure consiste en un traitement thermique a 60 °C pendant 7

jours en utilisant une étuve de laboratoire a convection naturelle,
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v' latroisieme condition de cure consiste en un traitement thermique a 90 °C pendant 7 jours

également en utilisant une étuve de laboratoire a convection naturelle.

Chaque échantillon type de géopolymére ayant subi une cure de 14 jours sous 1’une des
conditions décrites ci-dessus est soumis ensuite a plusieurs essais de caractérisation afin de
mettre en évidence I’influence de ces différentes conditions de cure et du taux d’addition de la
cendre de balle de riz sur les propriétés des liants géopolymeres. La détermination de ces
propriétés a été effectuée a travers des essais de diffractométrie des rayons X (DRX),
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF), microscopie électronique a balayage
(MEB), perte de masse, densité apparente, porosité accessible a I'eau et résistance en

compression.
4.2 Propriétés minéralogiques et microstructurales

4.2.1 Diffractométrie des rayons X des liants géopolymeres

La Figure 4-18 représente respectivement les diffractogrammes des liants géopolymeres AN
(@), BN (b) et CN (c) a 14 jours de cure en fonction de la température de cure. Ces
diffractogrammes montrent la présence des phases cristallines telles que la faujasite - F,
I'nydrosodalite - H, la zéolithe A - Z et le quartz - Q (initialement présent dans le métakaolin).
En outre, ces diffractogrammes sont différenciés par l'intensité des pics (cristallinité) ainsi que

par la présence du halo caractérisant la phase amorphe des échantillons.

La substitution partielle du métakaolin par la cendre de balle de riz favorise la formation des
phases amorphes qui augmente avec le taux de substitution. Elle contribue également a
diminuer la cristallinité des minéraux formés, comme le montre la diminution d’intensité des

pics de diffraction des échantillons BN et CN par rapport a celui de AN a 30 °C.

Par ailleurs, le traitement thermique des liants géopolymeres a une nette influence sur leur
minéralogie. Il favorise la cristallisation des minéraux comme le montre I’intensification des
pics avec l'augmentation de la température de cure de 30 a 90 °C. Ceci est beaucoup plus marqué
sur le DRX du géopolymeére AN, ou les diffractogrammes a 60 et 90 °C présentent des pics plus
intenses et n'ont pratiquement pas de halo relatif a une phase amorphe, que sur les
diffractogrammes des géopolymeéres BN et CN a 60 et 90 °C, qui présentent des pics moins
intenses et des halos caractérisant la présence des phases amorphes. En outre, les halos des
matieres premiéres (MK et CBR), initialement centrés autour de 25° 26 Ka Co, sont réorientés

vers 35° 20 Ka Co apres leur activation alcaline. Ceci refléte une dissolution des matieres
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premiéres suivie d'une restructuration d'un nouveau réseau amorphe dans le matériau qui est

généralement appelé gel géopolymere [139].

Les diffractogrammes des rayons X des liants géopolymeéres (AN, BN et CN) révélent la
formation de nouveaux minéraux (produits zéolithiques) sous I’effet de 1'augmentation de la
température, avec I'nydrosodalite qui remplace la faujasite quelle que soit la composition de la
matrice. La présence du quartz, présent avec le MK et dans tous les DRX des géopolymeres,
montre que ce minéral ne se dissout pas en présence de solution de NaOH. Le type de minéral
formé (zéolithe) dépend donc de la température de cure et de I'addition de la cendre de balle de
riz. La formation de ces minéraux est également décrite dans la littérature [118,140]. Les
minéraux cristallins nouvellement formés au sein de ces matériaux pourraient contribuer a une

amélioration de leurs propriétés physico-mécaniques.

z (2) o Z DRX DE AN (b) DRX DE BN
z F Q: Quartz (PDF # 46-1045) Q Q: Quartz (PDF # 46-1045)
2 H: Hydrosodalite (PDF # 72-2329) ' H: Hydrosodalite (PDF # 72-2329)
3 H |z F: Faujasite (PDF # 12-0246) ~§ T': Faujasite (PDF # 12-0246)
5 | Zy 2 il ‘ 2 Z: Zeolite A (PDF # 83-2151) E Z: Zeolite A (PDF # 83-2151)
- | v
= | - 1 I
- H ‘ ‘ E z i‘ , |Z
z
H z Zn z | z
I ’ Z‘ ‘ | HLZZ | H z | Fz [ H
o I T H o F 7 Qwl | o A . £ H
w0 (-..»-\‘ y |z 4 \ f H d2z%% Z 2, § 12,0 MCL | A I pIEIR 2000y 057 § Ho 22
e [\ o Al A V[ ] VLI AV W M W AL A W AW L S e sel B AV R R A
F| 1] -
60°C ) ‘ oI 60°C My Y W
.,f‘ i I LAY »'«'-_u.‘.-‘v-“,“n".F‘ el b | WA AN -',\.‘,/A \ o A A AL v ,
1 S o ot Ll ] WA M Wl AN e e Vi ‘ B ETTL e WPVPR VN RPN
gy NFOF g L L 30°C/ [ Lo
™ i 1 o' A | | \ 4 N PATHIR e, ) .
AN L eV NPV IS R Y NI 1 O P WO
5 10 15 20 25 30 35 40 45 S50 55 60 65 70 5 10 15 20 25 30 35 40 45 S50 55 60 65 70
8 Ke Co 20 Ka Co
o (€) DRXDECN
Q: Quartz (PDF # 46-1045)
Z H: Hydrosodalite (PDF # 72-2329)
g F: Faujasite (PDF # 12-0246)
E Z: Zeolite A (PDF # 83-2151)
i
> z |
90 (‘ﬂg“z Fiy | ¥ ) ) z
i 5, A bt [ N'L-"w |
e LA A i mhr g e
AOO(NM ool (i L ‘
Persbtyhag by Al st

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
20 Ka Co

Figure 4-18 : DRX des liants géopolymeéres en fonction de la température de cure
4.2.2 Spectrométrie infrarouge des liants géopolymeres

Les Figure 4-19 a Figure 4-21 présentent les spectres infrarouges des liants géopolymeres pour

les trois températures de cure (30, 60 et 90 °C).

Les bandes d'absorption entre 3365-3255 cm™ de la Figure 4-19 correspondent a des liaisons

O-H de molécule d'eau [22,47]. La réduction /disparition de ces bandes sur les spectres a 60 et
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90 °C (Figure 4-20 et Figure 4-21) peut étre reliée a 1’évaporation de I’eau contenue dans la
solution alcaline au cours du traitement thermique. La bande a 1644 cm™ présente sur tous les
spectres correspond aux liaisons H-O-H des molécules d'eau qui sont probablement dans le
réseau cristallin des zéolithes. L’ensemble des spectres présente chacun une large bande entre
1432-1390 cm™ qui peut étre affectée aux vibrations d'étirement des liaisons O-C-O indiquant
la carbonatation atmosphérique, responsable de I'efflorescence qui apparait sur les échantillons
(Figure 4-5.b). L'exces de sodium dans la matrice géopolymere peut avoir réagi avec le CO>
de I'air pour aboutir au bicarbonate de sodium [141]. La bande principale détectée a 960/955
cm est attribuée aux liaisons Si-O-Na* présentes dans la sodalite et les zéolithes [118,142], en
accord avec les minéraux identifiés par DRX sur la Figure 4-18. La position de cette bande
principale, par rapport a celle des matiéres premiéres, 1056 cm™ (MK, Figure 3-13) et 1065
cm* (CBR- Figure 4-3), justifierait la réaction des matiéres premiéres avec la solution alcaline
et donc la géopolymérisation. Ce résultat est en accord avec ceux obtenus sur les DRX des
géopolymeres qui ont montré également le déplacement de leurs halos par rapport a ceux des
matériaux de base. La bande située autour de 1054 cm™ dans tous les spectres a 30 °C (Figure
4-19) est attribuée aux liaisons Si-O-Si de la silice [118] présente dans les matiéres premiéres
(MK et CBR) qui n'est pas totalement dissoute par hydrolyse alcaline lorsque les échantillons
sont laissés a température ambiante (30 °C). Cependant, la disparition de cette bande sur les
autres spectres a 60 et 90 °C (Figure 4-20 et Figure 4-21) refléterait une dissolution
préférentielle de la cendre de balle de riz avec 1’augmentation de la température de cure. Les
bandes situées autour de 738 et 658 cm™ sont associées aux vibrations asymétriques et
symétriques Si-O-Al et Si-O-Si dans les sites tétraédriques (SiO4 et AlO4) des géopolymeéres
[143]. On constate que I’intensité de ces bandes est du méme ordre de grandeur a 30 °C quelle
gue soit la composition ; en revanche, cette intensité augmente nettement pour les compositions
AN et BN a 60 et 90 °C ; pour la composition CN, on peut noter une Iégere augmentation de la
bande a 658 cm™ & 90 °C. Ainsi, ces bandes caractérisent les phases zéolithiques qui sont de
mieux en mieux cristallisées lorsqu’on passe de 30 a 90 °C. Cependant, pour une température
de cure donnée (60/90 °C sur les Figure 4-20 et Figure 4-21), l'intensité des trois bandes autour
de 738 a 658 cm™ diminue progressivement et respectivement pour les géopolymeéres BN (5 %
de CBR) et CN (10 % de CBR) par rapport a AN. Cela refléte la diminution de I'intensité de
ces bandes avec I'augmentation de la teneur en silice dans la matrice de géopolymeére (Figure
4-20) due a la dissolution de la cendre de balle de riz pendant la réaction de polymérisation et

augmente le désordre dans le systeme [118].
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Figure 4-19 : Spectres infrarouges des liants geopolymeres a 30 °C
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Figure 4-20 : Spectres infrarouges des liants géopolymeres a 60 °C
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Figure 4-21 : Spectres infrarouges des liants géopolymeres a 90 °C
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4.2.3 Microscopie électronique a balayage (MEB) des liants géopolymeres

La microstructure des géopolymeres AN, BN et CN est présentée sur les Figure 4-22, Figure
4-23 et Figure 4-24 en fonction de la température de cure. Celle-ci semble affecter la structure
du géopolymere, les échantillons obtenus a 60 et 90 °C apparaissant plus consolidés que ceux
obtenus a 30 °C.

En effet, les échantillons a 30 °C montrent des aspects hétérogenes avec de nombreuses
particules non dissoutes. Les rapports SiO2/Na2O de ces échantillons AN, BN et CN a 30 °C
quantifiés par EDS dans des zones qui semblent &tre homogeénes au MEB (respectivement 2,80,
2,68 et 2,72) sont inférieurs aux rapports molaires indiqués dans le Tableau 4- 2, ce qui
caractérise une dissolution tres lente de la silice (MK/CBR) lorsque la cure des échantillons est
effectuée a cette température. Ceci est en accord avec la présence de la bande située autour de
1054 cm™ sur les spectres a 30 °C (Figure 4-19) attribuée aux liaisons Si-O-Si des particules
de silice non dissoute. Par contre, la morphologie des trois types de géopolymeres (AN, BN et
CN) a 60 °C semble plus homogéne et compacte. Leur rapport molaire SiO2/Na2O par EDS,
respectivement 2,90 (AN), 3,01 (BN) et 3,07 (CN), augmente avec la teneur en cendre de balle
de riz et est approximativement égal aux rapports molaires théoriques présentés dans le
Tableau 4- 2, reflétant ainsi une dissolution graduelle de la cendre de la balle de riz par la
solution alcaline a température croissante. Cette dissolution est également attestée par la

disparition de la bande a 1054 cm™ sur tous les spectres de la Figure 4-20.

Les échantillons BN et CN, avec un rapport molaire SiO2/NaO élevé (Tableau 4- 2), présentent
une microstructure relativement compacte avec la présence de quelques pores et quelques
particules non dissoutes. L'augmentation du rapport molaire SiO2/Na;O dans la matrice de
formulation couplée a I'augmentation de la température de cure favoriserait la polycondensation
due a une solubilisation significative des particules siliceuses. Les géopolymeres de type AN,
qui présentent un plus faible rapport molaire théorique SiO2/Na2O (2,96), sont moins compacts
que les produits BN et CN. Cette différence serait due a la présence d'une phase amorphe plus
importante dans le mélange MK — CBR que dans la matrice composée uniquement de
métakaolin. Des études anterieures ont montré que l'augmentation de la teneur en silicate dans
la matrice de géopolymére a base de métakaolin modifie la microstructure et reduit le nombre
et la taille des pores [47]. Une tendance similaire a été observée pour des géopolymeéres a base
de cendre volante, ou les micrographies semblent trés poreuses pour les échantillons a faible

teneur en silice par rapport a I'échantillon a haute teneur en silice [22].
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Figure 4-23 : Images MEB des liants géopolymeéres a 60 °C
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Figure 4-24 : Images MEB des liants geopolymeres a 90 °C

4.3 Propriétés physiques et mécaniques des liants géopolymeres

4.3.1 Perte de masse apres la cure thermique

La Figure 4-25 présente la perte de masse des échantillons géopolymeéres en fonction de la
température de cure et de la substitution partielle du métakaolin par la cendre de balle de riz.
La perte de masse augmente avec la température de cure, quelle que soit la formulation avec
toutefois une augmentation plus conséquente pour le matériau le plus riche en silice CN (106 %)
comparé a AN (69 %). Pour une température donnée, la perte de masse augmente avec la teneur
ensilice : ainsi, a 90 °C, cette augmentation est de 33 % entre AN et CN alors qu’elle n’est que
de 12 % entre AN et BN. Cette perte de masse s’explique par 1’évaporation de I’eau de la
solution alcaline comme en témoigne la diminution d’intensité des bandes IR a 3365-3255 cm-
! caractéristiques des OH de I’eau pour les formulations a 30 et 60 °C (Figure 4-19 et Figure
4-20) et par leur disparition pour la formulation & 90 °C (Figure 4-21). L’augmentation de la
perte de masse de la formulation CN a 90 °C peut, en outre, étre due a la cristallisation d’une
phase zéolithique aux dépens du géopolymere, transformation qui se fait avec une perte des
hydroxyles.
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Figure 4-25 : Perte de masse des échantillons géopolymeres
en fonction de la température de cure

4.3.2 Densité apparente et porosité accessible a I’eau des échantillons géopolyméres

La Figure 4-26 présente la densité apparente des liants géopolymeéres en fonction de la
température de cure et du type de géopolymere synthétisé. Elle varie entre 1,18 et 1,34 et la

densité maximale est obtenue a 60 °C, quel que soit le type de géopolymeére.

La densité maximale obtenue a 60 °C serait due a une gélification importante et une bonne
condensation du gel a cette température de cure. En revanche, pendant la cure a 30 °C, les
échantillons souffriraient d'une dissolution plus lente des matiéres premiéres et d'une
condensation plus lente du gel, ce qui conduirait a des faibles densités et une porosité plus
importante. Enfin, la cure a 90 °C s'accompagnant d'une importante évaporation d’eau (Figure
4-25), favoriserait la présence de nombreux pores et I’apparition de fissures conduisant a des

densités plus faibles.

Les densités apparentes des trois types d'échantillons de géopolymeéres présentés dans cette
étude sont légérement inférieures a celles obtenues par Gao et al [57]. La densité apparente des
géopolymeres étant sensible au rapport massique liquide/solide adopté au cours de la
formulation du liant géopolymere, il est possible que le rapport massique de 0,5 adopté dans
notre étude soit trop élevé et responsable des faibles valeurs de densité apparente. Ces faibles

densités pourraient également conduire a des résistances mécaniques plus faibles.

La Figure 4-27 montre la relation entre la densité apparente et la porosité accessible a I'eau de
liants géopolymeéres pour les différentes formulations et températures de cure. D’une maniere

génerale, la porosité augmente lorsque la densité diminue, quelles que soient la température de
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cure ou la composition. La porosité varie ainsi de 34 a 46 % alors que la densité varie de 1,34
al18.
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Figure 4-26 : Densité apparente des liants géopolymeres
en fonction de la température de cure
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Figure 4-27 : Densité apparente des liants géopolymeéres
en fonction de leur porosité accessible a I'eau

4.3.3 Résistance a la compression des échantillons géopolymeres

Les Figure 4-28 et Figure 4-29 montrent la variation de la résistance a la compression des
différentes formulations de liants géopolymeéres.

On observe une augmentation trés marquée de la résistance mécanique lorsque la température
augmente de 30 a 60 °C : ainsi, la résistance passe de 16,3 MPa a 30 °C a 25,2 MPa a 60 °C

pour BN. Les géopolymeres de type AN ont une résistance mécanique qui augmente d’une
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maniere monotone (10,4 - 14,2 et 22,3 MPa) avec l'augmentation de la température de cure,
mais qui reste trées faible par rapport a celle des échantillons de type BN et CN. Cela pourrait
étre expliqué par la cristallisation des minéraux zéolithiques des échantillons AN avec
I’augmentation de la température (Figure 4-18). Cependant, la résistance a la compression
augmente considérablement pour BN et CN entre 30 et 60 °C puis tend a se stabiliser entre 60
et 90 °C. L'augmentation peut étre liée a la condensation du gel de géopolymere, caractérisée
en outre par une augmentation de la densité et une diminution de la porosité. Ces résultats sont
en accord avec les études menees par Muiiiz et al. [144] qui ont étudié l'effet de la température
sur le processus de géopolymeérisation et ont montré que la température optimale pour une
bonne géopolymérisation est de 60 °C. Les meilleures résistances a la compression affichées a
60 °C pour les échantillons BN et CN corroborent également avec les meilleures densités et les

faibles porosités présentées sur la Figure 4-27.

En outre, la Figure 4-29 met en évidence un rapport molaire SiO2/Al>Oz optimal qui a permis
d’améliorer la résistance a la compression des liants géopolymeres. Ceci est en accord avec les
résultats d'études antérieures [145] qui ont montré que la résistance a la compression du
géopolymere en fonction du rapport molaire SiO2/Al2O3 passe par un optimum. Dans notre cas,
ce rapport molaire est estimé a 2,74, correspondant a la formulation BN (addition de 5 % de
CBR). L'ajout de 10 % de CBR (CN) conduit également a une augmentation de la résistance a
la compression par rapport a AN, mais reste Iégérement inférieure & la résistance en

compression de BN.

Les échantillons de type AN, ayant le plus faible rapport molaire SiO2/Al.Oz (Tableau 4- 2),
présentent les plus faibles résistances a la compression par rapport a celles de BN et de CN.
Cela signifierait que les échantillons AN ont une faible teneur en silice amorphe dans leur
matrice et donc une quantité de gel géopolymere amorphe moins importante que les deux autres
échantillons de géopolymére comme montré sur la Figure 4-18. La nature hautement cristalline
du géopolymeére AN par rapport aux géopolymeéres BN et CN peut aussi justifier ces faibles
résistances mécaniques pour ces liants de type AN. Cela a été prouvée par des études menées
par Ozer et Soyer [118] qui ont indiqué que l'augmentation de la teneur en SiO2 dans les
géopolymeres peut considérablement réduire le niveau d'ordonnancement structurel a long
terme en permettant d'obtenir des structures désordonnées de géopolymeére et d'améliorer les
résistances a la compression [28,118]. Ceci concorde bien avec la nature amorphe des
échantillons de BN et de CN identifiée sur les diffractogrammes (halos) présentés sur la Figure

4-18 (b et c) et les meilleures résistances a la compression que ces échantillons présentent sur
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la Figure 4-28. Ainsi, on pourrait déduire que 1'ajout d’une faible teneur de cendre de balle de
riz (environ 5 %) au métakaolin fournit une quantité supplémentaire de silice amorphe pour
assurer la production d'une quantité significative de gel de géopolymére. Cet ajout permet
d'améliorer les propriétés mécaniques des liants geopolymeres [2]. Bien que les résistances
mécaniques des liants géopolymeéres subissent une amélioration en fonction de la température
de cure et de l'addition de la cendre de balle de riz, elles sont cependant inférieures aux
résistances mécaniques présentées dans la littérature [146,147]. Le rapport massique eau/solide
de 0,5 pour la synthese des géopolymeéres ainsi que les faibles densités apparentes des
échantillons pourraient justifier ces faibles résistances mécaniques par rapport a celles de la

littérature.
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Figure 4-28 : Résistance en compression des liants géopolymeéres
en fonction de la température de cure
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En résumé, I’ensemble des résultats présentés dans ce paragraphe a mis en évidence le réle
important de la cure thermique des échantillons sur la géopolymérisation et confirmé celui de

I’addition de cendre de balle de riz sur les propriétés des liants géopolymeres.

La cure thermique des liants géopolymeres a une influence significative sur la minéralogie de
ces échantillons avec une augmentation de la cristallinité des nouveaux minéraux identifiés
(zéolithes). Cette cristallinité est plus marquée sur les échantillons ne contenant pas de cendre
de balle de riz (AN). L’augmentation de cette cristallinité¢ des minéraux est également identifiée
par I’intensification des bandes infrarouges situées autour de 800 & 650 cm™ sur les spectres des
échantillons AN ayant subi la cure a 60 et 90 °C. La disparition progressive des bandes a 1054
cm ™t sur les spectres des échantillons BN et CN a 60 et 90 °C montre que le traitement thermique
permet une dissolution plus rapide des espéces siliceuses pendant la réaction de
géopolymérisation. Cependant, la cure thermique induit des pertes massiques des échantillons
attribuées a 1’évaporation d’eau. Cette importante évaporation pourrait favoriser la formation
de micro cavités qui rendent les échantillons plus poreux et moins denses, en particulier pour
les échantillons ayant subi une cure a 90°C. Enfin, le traitement thermique améliore les

résistances a la compression des liants géopolymeres.

La substitution partielle du métakaolin par la cendre de balle de riz favorise le développement
de la phase amorphe au sein des géopolymeres au détriment de la cristallinité des minéraux
identifiés et induit une amélioration significative de la résistance mécanique qui passe par un

optimum pour un taux de 5 % de cendre de balle de riz.

V. Conclusions

Ce chapitre avait pour but principal de répondre a deux objectifs spécifiques tels que I’influence
du type d’activateur alcalin (NaOH et KOH) et I’influence de la température de cure sur les
propriétés des liants géopolymeres synthétisés en utilisant un mélange de métakaolin et de

cendre de balle de riz comme poudre d’aluminosilicate.

La premiere partie de ce chapitre, consacrée a I’évaluation de I’influence du type d’activateur
alcalin (NaOH et KOH 12M) sur les propriétés des liants géopolymeéres, a permis d’identifier
la solution d’hydroxyde de sodium comme étant le meilleur activateur pour la
géopolymérisation des aluminosilicates composés de métakaolin et de cendre de balle de riz,
les meilleurs résultats des propriétés physico-mécaniques (bonnes densités, faibles porosités et

résistances a la compression élevées) ayant été obtenus avec les géopolymeres a base de NaOH.
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Cependant, la conductivité thermique des liants géopolymeres a base de NaOH est moins bonne

que celle des échantillons & base de KOH d a leur porosité plus faible.

La deuxiéme partie de ce chapitre qui traitait de I’influence de la température de cure sur les
propriétés des liants géopolyméres a démontré l'efficacité du traitement thermique des
échantillons au cours du procédé de geopolymeérisation et identifie la température de 60 °C
comme la meilleure pour la cure des liants géopolymeres. Ceci est justifié par de meilleurs
résultats physiques (densité apparente optimale) et mécaniques (14,2 ; 25,2 et 23,8 MPa
respectivement pour les formulations AN, BN et CN) que les échantillons présentent a cette
température de cure. Le traitement thermique des échantillons de géopolymere a 90 °C conduit
a une perte de masse significative, surtout pour les échantillons contenant de la cendre de balle
de riz (BN et CN). On note aussi une augmentation de la cristallinité des nouveaux minéraux
(produits zéolitiques) avec I’augmentation de la température, ceci étant plus prononcé pour les

géopolymeres AN.

Ce présent chapitre a ainsi montré qu'il était possible d'utiliser les sous-produits agricoles (par
exemple la cendre de balle de riz) comme précurseur potentiellement utile pour la
géopolymérisation. La substitution partielle du métakaolin par la cendre de balle de riz a en
effet permis d’améliorer significativement les résistances mécaniques avec un optimum pour
un taux de 5 %. Elle favorise également le développement des phases amorphes des liants
géopolymeres au détriment de la cristallinité.

De nombreuses perspectives peuvent résulter de cette étude, mais le plus important sera
d‘étudier la possibilizé d'utiliser ’'un des types de liant géopolymére développés dans ce
chapitre pour la stabilisation de briques de terre comprimée. Cette perspective sera
développée dans le chapitre VV en comparaison avec les briques de terre stabilisées au ciment
Portland.
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CHAPITRE V : BRIQUES DE TERRE COMPRIMEES STABILISEES

AUX GEOPOLYMERES
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l. Introduction

Ce chapitre est consacré a 1’étude d’une nouvelle méthodologie de stabilisation des briques de
terre comprimeées (BTC) par un liant géopolymeére. Un des liants géopolymeres développés dans
le chapitre IV est utilisé pour la stabilisation des BTC. L’objectif est d’étudier les différentes
propriétés (minéralogiques, physiques, mécaniques et thermiques) des BTC stabilisées par les
liants geopolymeres par rapport aux BTC ne contenant aucun liant et aux BTC stabilisées au

ciment Portland, ces dernieres étant les plus couramment utilisées au Burkina Faso.

Il.  Protocole de synthese des echantillons de BTC
2.1 Matériaux de base

2.1.1 Liants
a. Géopolymere

Le liant géopolymeére de type AN développe dans le chapitre 1V est utilisé pour la stabilisation
des BTC aux dépens de liant BN qui présentait des meilleures propriétés physico-mécaniques.
Ce choix a été fait dans I’optique de limiter les sources aluminosilicates afin de mieux
comprendre le processus de stabilisation des BTC par les géopolymeres. Le liant est synthétisé
a partir d’'un mélange d’argile calcinée de Saaba (MK) et de la solution d’hydroxyde de sodium
12M [58]. Les différentes caractéristiques de ’argile calcinée (83 % de métakaolinite) et les
propriétés du liant géopolymeére ont été respectivement développées dans les chapitres 111 et IV.

b. Ciment

Le ciment Portland de type CPA 45 (CEM 1 42,5), produit par la cimenterie "HEIDELBERG
CIMTOGO", a éteé utilisé pour la stabilisation des BTC de référence. La composition chimique
et les caractéristiques physiques du ciment sont présentées dans le Tableau 5-1. Sa courbe

granulométrique laser est donnée a la Figure 5-1.

La caractérisation minéralogique du ciment par DRX (Figure 5-2) montre qu’il est constitué
des minéraux cristallisés dont la composition est également présentée dans le Tableau 5-1 La
teneur en sulfate (2,62 %) et en chlorure (0,03 %) étant respectivement inférieures a 3,5 % et
0,1 % traduit que le ciment utilisé respecte les critéres de conformité chimique définis pour les

ciments Portland courants [148]. En outre, la composition minéralogique du ciment utilisé est
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comprise dans les différents intervalles délimités pour chaque minéral de ce type de ciment

[149], ce qui montre que le ciment utilisé est normal.

Tableau 5-1 : Caractérisations physico-chimiques et minéralogiques du ciment utilisé

Composition chimique

O(’f,};;je Si0, | Al,Os | CaO | Fe;0s | K20 | NaO | MgO | Mn20s | TiO2 | CI | SOs | P20s | POI
Ciment | 18,6 | 4,73 | 59,6 | 3,11 | 0,26 | 0,1 | 2,57 | 0,085 | 0,24 | 0,03 | 2,62 | 0,47 | 8,05
Composition minéralogique
Alite Belite Celite Ferrite
o7, 7 19,6 7,3 9,4
Caractéristiques physiques et mécaniques
Granulométrie laser (um) Surface spécifique Densité absolue
Dso: 10,53 Dgo: 29,8 Blaine (cm?/g) : 3565 3,10+ 0,03
100
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Figure 5-1 : Analyse granulométrique laser du ciment Portland utilisé
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Figure 5-2 : DRX du ciment Portland utilisé
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2.1.2 Matériau granulaire

La latérite meuble (L), qui est aussi 1’argile de Kamboinsé, constitue la matrice principale des
BTC. Elle a été criblée a 5 mm afin d’avoir un matériau d’une classe granulaire 0/S mm selon
la recommandation de la norme ARS 674 [64]. Ce matériau avait été précédemment caractérisé
sur le plan minéralogique, chimique et physique dans le chapitre I11.

Les caractéristiques géotechniques du matériau sont présentées dans le Tableau 5-2. Il a un
indice de plasticité de 28 % qui qualifie cet échantillon de plastique [68]. La valeur de bleu de
méthyléne est de 1,17 g/100g suggérant 1’absence d’argiles gonflantes dans 1’échantillon. Sa
distribution granulométrique montre qu’il n’y a que 15,4 % de fines (passants inférieurs a
80 um) dont 5,3 % d’argile (< 2um). Ces résultats difféerent fortement de ceux obtenus par
analyse chimique et minéralogiques (énoncé dans le chapitre 111) du fait d'une agglomération
des argiles. La courbe granulométrique (Figure 5-3) de ce matériau est inscrite dans le fuseau
granulaire recommandé par CRATerre [150] pour les matériaux utilisables pour BTC. La
classification des sols selon leur nature [64], basée sur la distribution granulométrique de
I’échantillon, son indice de plasticité et sa valeur au bleu de méthyléne, permet de classer la
latérite dans le type B: (argile acceptable avec un léger déficit de fine) comme le montre la
Figure 5-4.

Tableau 5-2 : Paramétres géotechniques de la latérite

Distribution granulométrique de la latérite Plasticité de la latérite
Sable grossier (%) [> 2 mm] 36,2 Limite de liquidité Wy (%) 50,5
Sable fin (%) [80 um - 2 mm] 48,4 Limite de plasticité Wp (%) 22,5
) Limon (%) [2 um - 80 um 10,1 . —
Fines - 06) 2 um] Indice de plasticité IP (%) 28
Argile (%) [< 2 um] 53
Valeur du bleu de méthylene (g/100g) Masse volumique absolue (g/cm?)
1,17 2,78
100 =

;\: 20 -_-T-Il;zt;l:lzeg(rlzjlulaire 1 [
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Figure 5-3 : Analyse granulométrique et fuseau granulaire
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Indice de Plasticite
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Figure 5-4 : Classification de la latérite
2.2 Processus de stabilisation

La méthode de stabilisation adoptée dans cette étude est volumique et tient compte de la masse
volumique absolue des différents matériaux de base (latérite, métakaolin et ciment). La quantité
d’eau utilisée est définie a partir de la teneur en eau a I’optimum Proctor [101]. L’essai est fait
sur les particules solides (latérite, ou latérite + ciment, ou latérite + métakaolin). Les teneurs en
eau optimale (Woen) des différents mélanges secs, déterminées par 1’essai de Proctor Normal,

sont représentées sur la Figure 5- 5.

2 4 —e—Lat (WOPN= 16,7%)
1.95 - —e— Lat+8%CP (WOPN=17%)
’ —e— Lat+ 5% MK (WOPN=17,7%)
1,9 - --eo--Lat+ 10% MK (WOPN=18,5%)
--@--Lat+15%MK(WOPN=21,5%)
1,85 4 --®--Lat+20% MK (WOPN=22,3%)
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Figure 5- 5 : Teneurs en eau des mélanges secs des différentes formulations
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Cette figure montre que la densité séche et la teneur en eau a I’optimum Proctor sont influencées
par le melange considéré. Par rapport a la latérite seule, le mélange avec 8 % de ciment CP
augmente légérement la densité séche, mais sans modifier la teneur en eau. Par contre, le
mélange avec le métakaolin entraine une diminution de la densité séche et une augmentation de
la teneur en eau a I’optimum Proctor, ces modifications étant autant plus importantes que le
taux de métakaolin est élevé dans le mélange. L.’augmentation de la teneur en eau a I’optimum
et la baisse sensible de la densité pour les teneurs élevées en métakaolin (10 a 20 %) peuvent
s’expliquer par I’augmentation de la teneur en particules fines dans le mélange. Ce constat laisse

présager une influence de la nature du mélange sur les propriétés d’usage des BTC.

Le processus global de stabilisation des BTC est présenté sur la Figure 5-6 et peut étre découpé

en deux parties a savoir la stabilisation au géopolymeére et celle au ciment.

2.2.1 Stabilisation au géopolymere

La préparation du mélange destiné a la production des BTC géopolymere a été faite en deux
étapes. Aprés homogeénéisation du mélange sec (latérite + métakaolin) pendant 10 minutes,
s’ensuit le malaxage humide aprés 1’ajout d’eau d’humidification et de la solution alcaline
(hydroxyde de sodium 12M) selon un rapport massique (solution alcaline/métakaolin) de 0,8.
La quantité d’eau d’humidification (Eng) est obtenue en apportant une correction sur la teneur
en eau optimale du mélange sec (Wopn_Gi, avec i =1, 2, 3 et 4 suivant le taux de métakaolin
introduit) par la quantité de solution alcaline (Sa) a travers 1’équation 5-1. Ainsi, les BTC sont
stabilisées a un taux de géopolymere allant de 5 a 20 % (BTC_xxc avec X = 5%, 10%, 15% et
20 % de géopolymere dans le mélange).
Ene = [((WppnGi X M)/100) — S,] équation 5-1
Avec :

» Enc : masse d’eau d’humidification pour la stabilisation au géopolymere (g)

» WopnGi : teneur en eau optimale du mélange sec (latérite + métakaolin) (%)

» M;s: masse du mélange sec (latérite + métakaolin) (g)

» Sa: masse de la solution alcaline (g)

2.2.2 Stabilisation au ciment

La procédure d’homogénéisation décrite précédemment a été également appliquée au mélange
sec (latérite + ciment) a la seule différence qu’ici la quantité d’eau d’humidification de la latérite

et d’hydratation du ciment (Enc) est déduite directement de la teneur en eau optimale (Wopn_CP)
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du mélange sec (latérite et ciment) selon 1’équation 5-2. Un taux de 8 % de ciment a été utilisé
pour cette méthode de stabilisation. La BTC ainsi produite est donc stabilisée a 8 % de ciment
(BTC _sw%erc).

Ene = (WypnCP X M) /100) équation 5-2

Avec :
» Enc : masse d’eau d’humidification pour la stabilisation au ciment (g)
> WopnCP : teneur en eau optimale du mélange sec (latérite et ciment) (%)
> Ms: Masse du mélange sec (latérite + ciment) (Q)

Par ailleurs, des BTC sans stabilisant ont également été produites (BTC o%) afin de mieux

apprécier I’effet de la géopolymeérisation sur les BTC stabilisées au liant géopolymeére.

2.2.3 Production des BTC et conditions de cure

L’homogénéisation des mélanges a été faite avec un malaxeur planétaire de type TERSTARAM
qui permet une répartition homogéne de la latérite, du liant et de I’eau d’humidification. Le
matériau humide correspondant a chaque type de stabilisation a été ensuite introduit dans des
moules prismatiques 14x14x9,5 cm?® ou 29,5x14x9,5 cm?®. Ces derniers ont été compactés avec
une presse manuelle de type TERSTARAM a compaction statique avec une pression de 35 bars.
Le Tableau 5-3 récapitule la nomenclature des échantillons synthétisés ainsi que la composition

de leur matrice de formulation.

Apres la phase de production, les échantillons ont été soumis a des cures différentes selon leur
formulation :
v' ceux stabilisés au géopolymére ont été recouverts d’un film polyane pour éviter toute
¢vaporation de I’eau et stockés a température ambiante du laboratoire (= 30 °C) pendant
7 jours avant d’étre placés dans une étuve a 60 °C pendant 7 jours également [53] ;
v les BTC stabilisées au ciment ont subi une cure humide sous film polyane dans
I’atmosphére ambiante du laboratoire pendant 21 jours pour favoriser la montée en
résistance de ce type de ciment ;

v les BTC sans liant ont subi une cure de 14 jours a température ambiante du laboratoire.

Les échantillons ainsi produits, aprés leurs cures respectives, ont été soumis a des essais de

caractérisations minéralogiques, physiques, mecaniques et thermiques.
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Tableau 5-3 : Nomenclature et composition de chaque type de BTC

BTC.0% | BTCsucp | BTCswe | BTC.aouc | BTC.isue | BTC.20uc
Latérite (%) 100 92 95 90 85 80
Ciment (%) Il 8 Il
Geéopolymeére (MK
activé par NaOH) (%) " " S 10 15 20
Liant/Latérite (%) 0 8 5 10 15 20

| Kaolin (K) '

Calcination (Montée 10°C/min, Maintien 3h a 700°C avant refroidissement)

fMétakaolin (MK) 1001111?

[ Latérite meuble (L) 0/5 ]

-

NaOH-12M (S,)

Latérite meuble (L) 0/5

L

atérite meuble (L) 0/5

Ciment (PC)

Eau (Eyc)

Eau (Eyg) / Eau (E;)
©) ©) S
J
+

Mélange

o,

[BTC —Géopolymére]

14 jours de cure (7jours
a T, + 7 jours a 60°C)
L

[ BTC sans stabilisant ]

[ 14 jours de cure a TA]

)|

BTC - Ciment

[

21 jours de cure humide
sous film polyene a T,

[ Caractérisations
L J)

Figure 5-6 : Protocole de synthese des BTC

Caractérisations minéralogiques des BTC

3.1 Diffractométrie des rayons X

La Figure 5-7 présente les diffractogrammes des BTC stabilisées (au ciment et au

géopolymere) et non stabilisées. L’ensemble de ces diffractogrammes montre la présence des

119



CHAPITREV : BTC GEOPOLYMERISEES

minéraux cristallisés préalablement identifiés sur 1’argile de Kamboinsé qui sont entre autres le

quartz, la kaolinite et la goethite.

Par ailleurs, les diffractogrammes des BTC stabilisées au ciment montrent que 1’ajout de 8 %
de ciment induit la formation sous forme de traces d’ettringite et de calcite, en plus des minéraux
initialement identifiés dans la latérite. Ces minéraux peuvent apparaitre avec 1’ajout d’une

quantité supérieure a 3 % de ciment [79].

Les diffractogrammes des BTC stabilisées au géopolymére montrent la formation de quelques
minéraux zéolitiques tels que la zéolithe (Z) et la faujasite (F), les pics caractérisant la présence
de ces minéraux étant plus visibles lorsque le taux en géopolymere est supérieur a 10 %. La
présence de ces deux types de minéraux, initialement identifiés sur les liants géopolymeéres
(chapitre 1V), confirme la réaction de géopolymérisation et la formation d’un gel géopolymere
au sein de ces matériaux. La faible quantité de liant dans les échantillons stabilisés a 5 % de
géopolymere est probablement a 1’origine des pics zéolithiques moins visibles sur ce type

d’échantillons.

Enfin, on peut également remarquer une diminution d’intensité des pics caractéristiques de la
kaolinite (plus grand pic & 14 2°0), venant de la phase granulaire latéritique, en fonction du taux
d’addition des stabilisants (ciment et géopolymeére). Ceci peut s’expliquer par la substitution
partielle de la latérite par le métakaolin d’une part et le ciment d’autre part.

Q: Quartz (PDF#46-1045)  K: Kaolinite (PDF # 83-0971)
Q G: Goethite (PDF # 81-0464)  Z: Zéolithe (PDF # 83-2151)

F: Faujasite (PDF # 12-0246) E : Ettringite (PDF # 72-0646)
C: Calcite (PDF # 83-1762)
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Figure 5-7 : Diffractions des rayons X des BTC
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3.2 Spectrométrie infrarouge par transformee de Fourier

La Figure 5-8 présente les spectres de spectrométrie a infrarouge des BTC afin d’identifier les
principales liaisons existantes dans la structure chimique des différents échantillons.

Les bandes communes de tous ces spectres sont caractéristiques des liaisons des minéraux qui
sont présents dans la latérite. A titre d’exemple, les bandes a 775 cm™ sont attribuées aux
liaisons Si-O du quartz. Les bandes situées autour de 1120, 1021 et 997 cm™* sont associées aux
liaisons Si-O et celles a 932 et 906 cm™ correspondent aux liaisons Al-OH de la kaolinite [107].
Par ailleurs, ces spectres présentent des bandes hydroxyles OH de la kaolinite situées autour de
3693, 3650 et 3620 cm™ [115]. La diminution d’intensité de ces bandes par rapport a celle des
BTC non stabilisées (BTC.o%) ou en fonction du taux d’addition du liant (géopolymeére ou
ciment) est en accord avec la diminution des pics de kaolinite sur les diffractogrammes (Figure
5-7).

L’ajout de ciment induit ’apparition de nouvelles bandes sur les spectres des BTC stabilisées
au ciment. La large bande autour de 3400 — 3200 cm™ est attribuée a la vibration des hydroxyles
de I’eau d’hydratation et a la vibration de valence des hydroxyles du silicate de calcium hydraté
(CSH) [86]. Celle a 1410 cm™ montre la présence de la calcite [91]. Les bandes d'absorption
situées autour de 1639 cm™ correspondent respectivement aux liaisons H-O-H de molécule

d’eau hygroscopique [26].

Pour les BTC stabilisées au géopolymére, la bande a 1365 cm™ correspond aux vibrations
d'élongation de liaison de carbonate C-O (dans le carbonate de sodium) qui provient
généralement des efflorescences liées a la réaction de NaOH avec I’air atmosphérique [151].
La cure thermique des BTC-géopolymeres semble conduire a la diminution/disparition de cette
bande de carbonate. La petite bande détectée autour de 932 cm™ sur le spectre de BTC a 20 %
de géopolymeére (BTC.2o%c) serait attribuée aux liaisons Si-O-Na* [8], caractéristiques des

minéraux zéolithiques (zéolithe ou faujasite) identifiés sur les DRX (Figure 5-7).
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Figure 5-8 : Spectres infrarouges par transformeée de Fourier des BTC

3.3 Analyses thermiques (ATG/DSC)

La Figure 5-9 présente les thermogrammes (ATG/DSC) des BTC stabilisées (géopolymére et
ciment).

La Figure 5-9.a relative aux BTC stabilisées au ciment présente des accidents endothermiques
autour de 70 et 156 °C sur la courbe DSC qui sont attribués respectivement a la perte d’eau
d’hydratation et a la déshydroxylation des silicates de calcium hydratés (C-S-H) et de
I’ettringite formés lors de I’hydratation du ciment [152]. Les pics exothermiques a 665 et 760 °C
sont attribués a la recristallisation de la partie amorphe de la portlandite [152,153].

Les Figure 5-9.b a Figure 5-9.e relatives aux BTC stabilisées au géopolymére montrent une
augmentation de la perte de masse en fonction du taux de stabilisation. Il est intéressant de noter
que la réaction de perte d’eau évolue vers une température plus élevée (115, 132 puis 145 °C)
en présentant une intensité plus forte lorsqu’on augmente le taux de geopolymére. Il pourrait
s’agir d’une condensation des géopolyméres avec une réorganisation des tétra¢dres Si-Al et une
fixation de 1’eau. Ces figures permettent aussi d’estimer le taux de goethite (310-320 °C) et de
kaolinite (530 °C) en fonction du taux de stabilisant utilisé (Tableau 5-4). Ces taux varient de
64,3 a 37,8 % pour la kaolinite et de 16,6 a 12,2 % en ce qui concerne la goethite. La variation
du taux de kaolinite confirme I’interprétation donnée dans le paragraphe 2.1 et 2.2 sur la
variation d’intensité des pics de kaolinite (Figure 5-7) et des bandes associées aux liaisons OH
de la kaolinite (Figure 5-8). Les courbes de calorimétrie differentielle a balayage (DSC)
présentent des accidents endothermiques autour de 107-145 °C, 304-328 °C, 530 et 575 °C qui
correspondraient respectivement a la perte d’eau de formulation, a la perte d’eau de

cristallisation de la goethite, a la déshydroxylation de la kaolinite et a la transformation du
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quartz o en quartz B [79]. La réaction exothermique autour de 936 °C correspond a la

reorganisation structurale de la kaolinite [106].
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Figure 5-9 : Analyse thermiques des BTC stabilisées au ciment (a)
et des BTC stabilisées au géopolymere (b-€)

Tableau 5-4 : Estimation du taux de kaolinite et de goethite
dans les échantillons stabilisés

Echantillons | Kaolinite (%) | Goethite (%)
Latérite 64,26 16,58
BTC.swcp 56,90 14,93
BTC.su6 49,10 13,54
BTC.10%c 43,68 13,34
BTC.15uc 40,02 12,70
BTC.20u%c 37,76 12,15

DSC (mW/mg)

DSC (mW/mg)
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IV. Détermination des proprietés physiques des échantillons de BTC

4.1 Perte de masse, densité apparente, porosité a I’eau et tenue a ’eau

Les Figure 5-10 - Figure 5-12 présentent les résultats de quelques caractérisations physiques

des BTC synthétisées dans cette étude.

Les résultats de perte de masse (représente la différence des masses d’échantillons entre la fin
de cure de chaque échantillon et celle a 7 jours d’age) des différents échantillons sont présentés
Figure 5-10. Les BTC stabilisées au ciment ont la plus faible perte de masse suivie par celle
des échantillons non stabilisés. On attribue ces faibles pertes de masse (BTC_sw%cp et BTC o%)
aux conditions de cure respectives, notamment la cure humide pour les BTC stabilisées au
ciment (BTC s cp) et la cure a température ambiante pour les BTC sans aucun liant (BTC o).
Les pertes de masse maximales sont obtenues avec les BTC géopolymeres et augmentent avec
la teneur en geopolymere. La cure thermique de ces échantillons géopolymérisés, qui
entrainerait une évaporation d’eau significative au sein de ces matériaux, serait a 1’origine des

pertes de masse élevées.

Les résultats de porosité accessible a I’cau et de densité apparente sont présentés sur la Figure
5-11. La fragilité des BTC sans liant en contact de I’eau n’a pas permis de quantifier la porosité
accessible a 1’eau de ces types de BTC. Cette figure montre que les BTC stabilisées au ciment
sont moins poreuses et présentent une bonne densité. Le liant cimentaire serait responsable de
cette porosité réduite grace a son hydratation et la formation des C-S-H favorisée par une bonne
cure sans perte d’eau. En ce qui concerne les BTC stabilisées au géopolymere, leur porosité
accessible a 1’eau est plus forte que celle des BTC stabilisées au ciment et présente un Iéger
pessimum pour 15 % de liant géopolymeére. La densité apparente des BTC stabilisées au
géopolymere et au ciment suit une tendance inverse de leur porosité accessible a 1’eau, ce qui

est logique : plus I’échantillon est poreux plus faible sera sa densité et vice versa.

La Figure 5-12 traduit le comportement hydrique des BTC apres leur saturation en eau pendant
72 heures. La vulnérabilité des BTC sans liant est prouvée par la désagrégation totale des blocs
lorsqu’ils sont en contact avec I’eau comme le montre la Figure 5-12.1. Au contraire, les BTC
stabilisés au ciment et les BTC stabilisées a 20 % de géopolymeres présentent une bonne tenue
dans I’eau. Les blocs restent intacts et sont entourés d’eau claire, ils sont donc trés stables en
présence d’eau. Les BTC stabilisées a 5, 10 et 15 % ont une stabilité intermediaire avec une
désagrégation d’autant plus faible que la teneur en géopolymeére est élevee. Les matériaux

gardent leur forme, mais I’eau de saturation s’est plus ou moins colorée en jaune d0
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vraisemblablement a la présence de fines particules argileuses en suspension. Cela nous laisse
supposer une bonne tenue a 1’eau de pluie pour des parois d’un batiment réalisées avec des

briques en terre stabilisées avec une teneur en géopolymeére supérieure ou égale a 15 %.

10 4
9 8,72 8,78
8] 7,32
g,
"é 5,88
® 6
E
351
Y
T 4
&
3 i
2 i
1 7 % 0’74
0 T T T T T -—‘
BTC_0% BTC 5%G BTC_10%G BTC_15%G BTC_20%G BTC_8%PC
Taux de stabilisation
Figure 5-10 : Perte de masse des BTC
2,00 - r 40
37,63
1,95 - - 38
36,42 36,17 1,90
1,90 - 3526 — - 36
1,85 1.34 - 34

[
M
®
<
I

33,00 - 32

1,79
1,76

1,73 - 30

L 28

1,65 - 26
1,60 4 ¢ L 24
1,55 - 22
1,50 T T T T T + 20

BTC 0% BTC_5%G BTC_10%G BTC_15%G BTC_20%G BTC_8%CP
Taux de stabilisation

[

M

1 ~

=] h
I I

Densité apparente
=
Porosité a I'eau (%)

Desagrégation totale sous I'eau

= Densité apparente —DPorosité

Figure 5-11 : Densité et porosité accessible a I'eau des BTC

125



CHAPITREV : BTC GEOPOLYMERISEES

e =

Figure 5-12 : Sensibilité a I'eau des BTC
4.2 Coefficient d’absorption d’eau par capillarité et absorption d’eau par immersion

La compréhension du comportement au contact de 1’eau des différents types d’échantillons de
BTC nécessite la détermination de certaines propriétés physiques complémentaires comme le
coefficient d’absorption d’eau par capillarité et I’absorption d’eau par immersion totale. Les
Figure 5-13 et Figure 5-14 représentent respectivement les coefficients d’absorption par
capillarité et 1’absorption d’eau par immersion totale des BTC stabilisées (au ciment et au

géopolymere) en fonction de la racine du temps (en heures).

En ce qui concerne I’évolution des coefficients d’absorption d’eau, les BTC stabilisées au
ciment conduisent a de faibles coefficients d’absorption d’eau qui se stabilisent au-dela de
quatre heures d’immersion partielle des échantillons. Ce résultat est en accord avec les résultats
obtenus sur la porosité accessible a ’eau des BTC (Figure 5-11). Les BTC stabilisées au
géopolymere présentent des courbes supérieures a celle des BTC stabilisées au ciment et qui
augmentent avec le temps d’immersion partielle des blocs et avec le taux de stabilisation en

géopolymere. Ce phénomene peut aussi étre relié a la plus forte porosité de ces blocs.

Les courbes présentées sur la Figure 5-14 traduisent 1I’évolution des taux d’absorption d’eau
par immersion totale des BTC stabilisées (ciment et géopolymere). Toutes ces courbes se
stabilisent au-dela de huit heures d’immersion avec des taux d’absorption différents. La plus

faible absorption d’eau est observée avec les BTC stabilisées au ciment ce qui peut étre relié a
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leur plus faible porosité. Par contre, les BTC stabilisées au géopolymeére présentent des
absorptions d’eau totale plus élevées et qui augmentent avec le taux de stabilisation au
géopolymere.
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Figure 5-13 : Coefficient d'absorption d'eau par capillarité des BTC
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Figure 5-14 : Absorption d’'eau par immersion totale des BTC
V.  Détermination des propriétés mecaniques des BTC

Les Figure 5-15 - Figure 5-17 présentent les résultats des caractérisations mécaniques
(résistance a la compression, résistance a la flexion trois points et module de Young dynamique)
des échantillons de BTC.

La résistance en compression des BTC non stabilisées (BTC o%) est la plus faible avec une

valeur de 1,36 MPa contre 8,10 MPa pour les BTC stabilisées au ciment. Pour les BTC
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stabilisées au géopolymeéres, on note une augmentation de la résistance a la compression seche
en fonction du taux de stabilisation : on passe de 2,81 MPa pour le taux de 5 % a 8,95 MPa
pour le taux de 20 %, les BTC stabilisées avec au moins 10 % de géopolymere présentant des
valeurs de compression supérieures au 4 MPa recommandée par la norme XP P13-901 [97]

pour une construction en terre.

Lorsque les échantillons stabilisés sont imbibés dans 1’eau pendant 2 heures avant la réalisation
de I’essai de compression humide, on observe pour tous les matériaux une réduction des
résistances en compression de 1’ordre de 50 %. A noter que la compression humide des
échantillons non stabilisés n’a pas pu étre évaluée compte tenu de leur désagrégation totale

pendant la phase d’imbibition.

La résistance a la flexion (Figure 5-16) et le module de Young élastique (Figure 5-17) des
BTC suivent pratiquement la méme évolution que la résistance a la compression, notamment
une augmentation en fonction de la nature et du taux de stabilisation. Les valeurs maximales
sont obtenues avec les BTC stabilisées au ciment (2,2 MPa pour la résistance en flexion et 11,2
GPa pour le module de Young).

L’amélioration des propriétés mécaniques de la terre par ’adjonction du ciment a été étudiee
par bon nombre d’auteurs [4,154,155] et ceux-ci s’accordent pour attribuer cette amélioration
a la création de liaisons entre les particules de terre et les hydrates formés lors de I’hydratation
du ciment. Ces hydrates, composés généralement de silicates de calcium hydratés et de
plaquettes de portlandite, se développent aussi bien dans les zones de contact argile-sable que
dans la matrice argileuse [9]. Ils génerent des liaisons argile-ciment et/ou argile-sable-ciment
rendant les grains des BTC plus consolidés et plus aptes a faire face aux sollicitations

mécaniques.

En ce qui concerne les BTC au géopolymeére, I’amélioration de leurs performances mécaniques
serait liée a la production d’une quantité de gel géopolymere qui assurerait la liaison des
particules entre elles rendant ainsi les échantillons plus compacts et plus résistants, le gel
géopolymere se produisant suite a la réaction de polymérisation entre la solution alcaline et le
métakaolin incorporé dans la latérite. La quantité du gel produit étant fonction de la teneur en
solution activatrice et de la quantité de métakaolin incorporéee, ceci permet d’expliquer les
meilleurs résultats obtenus avec les taux de stabilisation les plus élevés comme pour les BTC a

15 et 20 % de géopolymere.
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VI. Détermination des propriétés thermophysiques des BTC

Les Figure 5-18Figure 5-19 présentent les propriétés thermophysiques des BTC afin de
caractériser leur comportement thermique : il s’agit de la conductivité thermique, de I’effusivité
thermique, de la diffusivité thermique et de la chaleur spécifique (ou capacité thermique).
L’ensemble de ces paramétres thermophysiques doit nous permettre de faire le meilleur choix

pour le confort thermique dans I’habitat.

Les valeurs maximales des paramétres mesures (effusivité thermique, chaleur spécifique,
diffusivité thermique et conductivité thermique) sont obtenues avec les BTC stabilisées au
ciment alors que les valeurs minimales, et donc plus favorables sont obtenues pour les BTC
sans stabilisant. Pour les BTC stabilisées au géopolymeére, les valeurs de ces parametres

thermiques sont intermédiaires et varient faiblement avec le taux de stabilisation.

La Figure 5-20 présente la conductivité thermique et la diffusivité thermique en fonction de la
densité apparente. Cela s’explique par le fait que I’augmentation de la masse volumique des
matériaux entraine une diminution de la porosité. Or nous savons que plus le matériau est
poreux, plus faible est sa conductivité et sa diffusivité thermique. L’augmentation de ces deux
grandeurs thermiques en fonction de la masse volumique est en accord avec les travaux de
Ouédraogo et al et Meukam et al [7,156]. Quant aux valeurs élevées de conductivité thermique
et de diffusivité thermique des BTC stabilisées au ciment, elles seraient attribuées a
I’augmentation de la cohésion des particules constitutives du bloc suite a I’hydratation des
composés du ciment ce qui aurait pour conséquence de créer une structure interne continue

(homogene) favorable au transfert de la chaleur [9].

Les faibles diffusivités thermiques des BTC stabilisées au géopolymere par rapport aux BTC
stabilisées au ciment indiquent que le déphasage thermique a I’intérieur du batiment serait plus
grand avec les BTC stabilisées au géopolymeére. Ceci apporte un surplus d’intérét pour les BTC

au géopolymere dans le confort thermique des habitats.
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VIl. Conclusion

L’objectif général de ce chapitre était de valoriser le potentiel argileux inexploité du Burkina
Faso a travers la synthése d’un nouveau matériau de construction local plus économique et plus
respectueux de I’environnement. Du point de vue pratique, il s’agissait de démontrer la
faisabilité de stabiliser les briques en terre par un liant plus écologique que le ciment (en terme
d’émissions de gaz effet de serre) a savoir un « géopolymere ». Les objectifs spécifiques de
I’étude etaient axes spécifiguement sur la détermination des propriétés minéralogiques, les
performances physico-mécaniques et thermiques des briques en terre comprimeées stabilisées
avec ce type de liant par rapport a une stabilisation plus traditionnelle au ciment. Pour cela, les
propriétés d’usages de ces différents types de BTC relatives a leur utilisation dans le batiment

ont été déterminées.

Les conclusions suivantes peuvent étre tirées :

e sur le plan physique, malgré les valeurs maximales de densités/porosités de la stabilisation
des BTC au ciment, une moyenne de 15 % de teneur en géopolymere assure une bonne
cohésion des particules dans les BTC. Cette cohésion entraine ainsi des grains non
dispersifs et une résistance aux agressions hydriques. Elles sont également stables en
présence d’eau tout comme les BTC stabilisées au ciment. Ce qui n’est pas le cas pour les
BTC sans liant ;

e sur le plan mécanique, les BTC stabilisées avec un liant géopolymere avec une teneur
d’au moins 10 % et traitées thermiquement & 60 °C présentent de tres bonnes propriétes
mécaniques. Ces proprietés mécaniques augmentent significativement avec la teneur en
géopolymere. Par ailleurs, 1’évaluation des performances mécaniques de ces matériaux
dans les conditions extrémes (compression humide) permet de conclure qu’il faudrait au
moins une teneur de 10 % de géopolymere pour que les échantillons aient au moins une
résistance en compression de 4 MPa ;

e sur le plan thermique, les briques géopolymérisées affichent des meilleures propriétés
thermiques par rapport a celles des briques stabilisées au ciment, la valeur de la
conductivité thermique restant trés proche de celle des briques sans stabilisant. Ainsi,
I’amélioration des propriétés mécaniques par le liant géopolymére n’altére pas les
propriétés thermiques des échantillons comme c’est le cas pour la stabilisation au ciment.
Cela constitue donc un atout pour 1’utilisation de ce type de matériau dans la construction

durable.
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Si 'on se fixe comme critéres de choix du matériau de construction ses performances
thermomécaniques, les BTC stabilisées a 15 % de géopolymeres et traitées thermiquement a
60 °C seraient idéales. Elles présentent de trés faibles conductivités thermiques (0,7 W/m.K) et

de bonnes résistances a la compression seche (6,7 MPa) et humides (4,2 MPa).
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CONCLUSION GENERALE ET PERSPECTIVES

L’objectif principal de cette thése était de valoriser le potentiel argileux du Burkina Faso a
travers la synthése d’un géopolymeére a base d’argile locale, qui servirait de liant pour la
stabilisation des Briques de Terre Comprimées (BTC). Plus spécifiquement, trois aspects ont
été abordés :
> la caractérisation de six argiles burkinabe¢ et leur faisabilité dans la synthése d’un liant
géopolymere (Chapitre 111),
» 1’étude des liants géopolymeres en fonction de la nature de la solution alcaline et de la
température de cure (Chapitre 1V),
> la synthése et la caractérisation des BTC stabilisées au géopolymere par rapport aux BTC

stabilisées au ciment (Chapitre V).

Dans un premier temps, nous avons étudié la faisabilité de synthése d’un geéopolymere en
analysant six argiles calcinées du Burkina Faso dans le but d’identifier la carriére la mieux
adaptée pour la synthese de ce liant géopolymeére. Cette analyse était basée principalement sur
I’aspect minéralogique et la réactivité de chacune de ces argiles calcinées en présence d’une

solution alcaline.

Les minéraux identifiés dans ces échantillons sont entre autres : la kaolinite, le quartz,
I’hématite, la muscovite, la paragonite. Il a été montré une variation significative du taux de
métakaolinite en fonction de ’origine du prélévement de chaque échantillon. Ainsi, I’argile
calcinée de Saaba (83 %) et de Kamboinsé (63 %) disposaient respectivement des taux les plus
élevés en metakaolinite par rapport aux quatre autres échantillons d’argile : Selogo (40 %),
Tougou (39 %), Kandarfa (25 %) et Sabcé (0,7 %).

La réactivité des échantillons calcinés a 700 °C en présence d’une solution d’hydroxyde de
sodium (12M) a montré le durcissement des pates a des temps respectifs de 24 heures pour
I’argile de Saaba, 48 heures pour celle de Kamboinsé et au-dela de 48 heures pour les autres
argiles excepté celle de Sabcé qui n’a fait prise aprés plusieurs semaines. L’appréciation des
résistances mecaniques des cing pates durcies a montre que les pates consolidées a partir des
argiles de Saaba (14 MPa) et de Kamboinsé (10 MPa) sont plus résistantes en relation avec

leurs taux plus élevés en métakaolinite (et donc en matériau a caractere amorphe).
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Cette premiere partie de ’étude a permis de conclure que ’argile de Saaba pourrait étre une
source d’aluminosilicate bien adaptée pour la formulation de liant géopolymere. Elle a été
utilisée pour la synthése des liants géopolyméres afin d’évaluer quelques parameétres
d’influence (la nature de lactivateur alcalin et la température de cure) sur le mécanisme de
dissolution et la réaction de Dargile calcinée ainsi que sur les propriétés des liants

géopolymeéres.

Dans un second temps, 1’étude a porté sur I'évaluation de I’influence du type de solution alcaline
et de la température sur la minéralogie et les propriétés d’usage des liants géopolymeéres. Ces
liants sont synthétisés a base du métakaolin de Saaba substitué partiellement (substitution

volumique) ou non par la cendre de balle de riz.

L’évaluation de I’influence du type d’activateur alcalin (NaOH et KOH) sur la formulation et
les propriétés des liants géopolyméres a montré que les meilleures propriétés physico-
mécaniques (bonnes densités, faibles porosités et résistances a la compression élevées) ont été
obtenues avec les géopolymeres a base de NaOH. Cependant, il a été démontré que les
paramétres thermiques, notamment la conductivité thermique des liants géopolymeres a base
de KOH, sont moins élevées di a leur porosité plus importante que celle des échantillons a base
de NaOH.

L’influence de la température de cure (variation de 30 a 90 °C) sur les propriétés des liants
géopolymeres a base de NaOH a été également abordée. On a pu démontrer I'efficacité du
traitement thermique des liants au cours du procédé de géopolymérisation et identifié la
température de 60 °C comme la meilleure pour la cure de ces liants. Les meilleurs résultats
physiques (densités maximales) et mécaniques (AN : 14,2 MPa; BN : 25,2 MPa et CN : 23,8
MPa) sont obtenus pour cette température de cure. Le traitement thermique des liants
géopolymeres a 90 °C a conduit a une perte de masse beaucoup plus sensible pour les
échantillons contenant de la cendre de balle de riz (BN et CN) et une baisse des densités
entrainant une stabilisation des résistances mécaniques par rapport a celle obtenue a 60 °C. On
note également une augmentation de la cristallinité des minéraux zéolitiques nouvellement
formés en fonction de la température. Ceci est plus prononcé pour les géopolymeres AN (sans

cendre de balle de riz).

Ainsi, nous avons démontré dans cette deuxiéme partie de I’étude que la synthése d’un liant
géopolymeére a base d’une argile locale calcinée du Burkina Faso activée par une solution
alcaline d’hydroxyde de sodium était faisable. Ce type de liant a éte utilisé pour la
stabilisation des briques de terre comprimées (BTC).
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La derniére partie de 1’étude a porté sur la caractérisation des propriétés physico- mécaniques
et thermiques des BTC au géopolymére par rapport aux BTC stabilisées avec du ciment
Portland. La caractérisation physique a montré qu’une moyenne de 15 % de teneur en
géopolymere assurait une bonne cohésion des particules des BTC permettant aux échantillons
de résister aux agressions hydriques tout comme les BTC stabilisées au ciment. Par ailleurs, les
BTC stabilisees au geopolymeére ont montré de bonnes propriétés mécaniques qui augmentent
significativement avec le taux de géopolymére méme si I’évaluation des performances
mécaniques de ces échantillons sous des conditions déefavorables (compression des echantillons
apres saturation dans 1’eau) a montré une baisse des résistances en compression d’environ 50 %
par rapport aux résistances en compression seche. Enfin, les propriétés thermiques des BTC
géopolymeérisées sont meilleures que celles des BTC stabilisées au ciment. La valeur de la

conductivité thermique reste ainsi tres proche de celle des briques sans stabilisant (0,7 W/m.K).

Ainsi, cette derniére partie de I’étude a confirmé I’aptitude du géopolymére a stabiliser les
BTC. Nous avons ainsi mis en évidence une application potentielle de géopolymére dans
P’élaboration des matériaux locaux plus écologique et respectueuse de l’environnement

comparativement au ciment Portland.
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PERSPECTIVES

Bien que nous ayons pu montrer la faisabilité de synthése d’un liant géopolymeére avec une
argile burkinabé et la possibilité de fabriquer des BTC stabilisées au géopolymeére présentant
des performances hydromécaniques et thermophysiques comparables a celles des BTC
stabilisées au ciment, diverses perspectives centrées principalement sur les deux matériaux
peuvent étre envisagées.

Au niveau du liant géopolymeére, on peut retenir :

v la nécessité d’identifier clairement les gels géopolymeéres formés et la caractérisation
spécifique de leurs structures, de 1’échelle nanométrique a 1’échelle macroscopique. Cela
permettrait de mieux comprendre la différence fondamentale entre le géopolymere a base
de NaOH et celui a base de KOH ;

v" I’analyse de la cinétique de dissolution de la cendre de balle de riz, utilisée comme un
précurseur de la géopolymérisation, dans 1’objectif d’expliquer I’optimum de la résistance
en compression que 5 % de cendre de balle procure aux liants géopolymeéres. On pourrait
aussi évaluer la possibilité de dissoudre la cendre de balle de riz dans la solution alcaline
dans le but de 1’utiliser comme un silicate de sodium ;

v’ I’optimisation de la durée de la cure thermique des échantillons de liant géopolymére.

Sur les BTC géopolymeérisées, il faudrait aussi :

v’ étudier la stabilisation des BTC avec le liant synthétisé a base du mélange de métakaolin
et de cendre de balle de riz afin d’améliorer les propriétés d’usage des BTC ou diminuer
la teneur en liant nécessaire a la stabilisation ;

v’ étudier la durabilitt des BTC a travers des essais plus sévéres comme le test
d’humidification — séchage des blocs de terre comprimés ;

v étudier la possibilité d’introduire des fibres ou des granulats végétaux pour améliorer les
propriétés thermomécaniques des BTC ;

v" concevoir un moule de BTC avec des alvéoles dans chacune des briques comme pour les
parpaings creux, afin d’optimiser les paramétres thermophysiques des BTC et diminuer
la quantité de matériau a utiliser ;

v utiliser des fours solaires pour la cure thermique des BTC stabilisées au géopolymere ;

v’ étudier les aspects socio-économiques et environnementaux de cette nouvelle méthode de
stabilisation ;

v' et enfin, chercher a industrialiser la filiere des BTC géopolymérisées.
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Annexe 1: Description des essais de détermination des paramétres géotechniques

v Analyse granulométrique

L’analyse granulométrique a pour but de déterminer les proportions de grains de différentes
tailles d’un matériau. Elle est effectuée selon deux normes francaises NF P 18-560 et NF P
94-057 :

e par tamisage (NF P18-560) pour des grains de diametre supérieur a 80 um,

e par sédimentométrie (NF P94-057) pour les grains de diamétre inférieur a 80 pum (les
plus fins). Elle consiste a laisser une suspension de sol se déposer au fond d’une
éprouvette pleine d’eau. Plus les grains sont fins, plus la vitesse de décantation est lente
(loi de Stockes). La mesure de la densité de la suspension a des intervalles de temps

variables permet de calculer la proportion de grains de chaque diametre.

v Plasticité des matériaux argiles

Les limites d'Atterberg constituent une mesure de base pour suivre I'évolution de la plasticité
des matériaux argileux en fonction de I'augmentation de I'absorption d'eau selon la norme NF
P 94-051. Elles mesurent la teneur en eau critique, c'est-a-dire la quantité d'eau nécessaire
pour atteindre les limites critiques qui marquent les seuils entre :

e le passage d’un sol de I’état liquide a 1’état plastique : limite de liquidité (L),

e le passage d’un sol de 1’état plastique a 1’état solide : limite de plasticité (Lp).

Ces limites ont pour valeur la teneur en eau du sol a I’état de transition considérée, exprimée
en pourcentage de masse de la matiere premiere brute. La différence Ip = L. —Lp qui définit
I’étendue du domaine plastique, est particulierement importante, c’est I’indice de plasticité.
L’indice de plasticité permet d’apprécier la quantité et le type d’argiles présentes dans un

échantillon.

v L’essai au bleu de méthyléne (VBS)

Il permet de mesurer la capacité d’adsorption ionique des sols et granulats a 1’aide du bleu de
méthyléne. Il a pour but de déterminer la quantité et I’activité de la fraction argileuse d’un
sol d’une fagon globale. Le résultat de ’essai dépend directement a la fois de la quantité et
de la nature minéralogique de cette fraction. Le principe de I’essai consiste a introduire des
quantiteés croissantes de bleu de méthyléne jusqu’a ce que les particules argileuses en soient

saturées. Il apparait alors un début d’exces qui marque la fin de I’essai et que 1’on détecte par
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le test dit a la tache. Ce test consiste a former avec une goutte de la suspension déposée sur
du papier filtre normalisé, une tache qui est un dépdt de sol coloré en bleu soutenu, entourée
d’une zone humide incolore. L’excés de bleu se traduit par 1’apparition dans cette derniere
zone d’une auréole bleu clair. On dira alors que le test est positif. L’essai a été réalisé selon
la norme NF P 94-068.

On classe le sol en fonction de la valeur du VVBS de la maniére suivante :

e VBS <0,2: sols sableux (sol insensible a I’eau)

0,2 <VBS <2,5 : sols limoneux (sol peu plastique et sensible a 1’eau)

2,5 <VBS < 6 : sols limono-argileux (sol de plasticité moyenne)

6 < VBS < 8 : sols argileux

VBS > 8 sols trés argileux

v L’essai de Proctor normal

L’essai Proctor a pour objectif la détermination de la teneur en eau optimale et la densité
séche maximale pour un compactage normalisé d’intensité donnée. Il consiste a compacter
de facon identique des échantillons d’un méme sol avec des teneurs en eau différentes. On
constate que la densité séche yd varie et passe par un maximum pour une teneur en eau
déterminée dite optimale (Woen). Il existe deux types d’essais Proctor. Selon I’intensité de

compactage utilisé, I’essai sera appelé essai Proctor normal ou essai Proctor modifié.

L’essai choisi pour notre étude est 1’essai Proctor normal, car il est recommandé pour les
matériaux argileux entrant dans la construction des batiments. L’essai a été réalisé selon la
norme NF P 94-093.
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Annexe 2 : Détermination du taux amorphe des argiles calcinees
et de la cendre de balle de riz

Masse Masse Masse
poudre (poudre + poudre Taux d’amorphe (%)
Echantillons avant a'\i/learsiﬁ tre papier) apres
dissolution | PP apres dissolution
(My) dissolution (My) # Moy | # Ecartyp

1 1,0049 0,5666 1,2571 0,6905 31,29
Argile de Saaba 31,83 0,55

2 1,0037 0,6184 1,2971 0,6787 32,38
Argile de 1 | 1,0030 0,6015 1,3607 0,7592 2431 | w| oo
Kamboinsé 2 1,0043 0,5783 1,3382 0,7599 24,34

1 1,0061 0,6238 1,4244 0,8006 20,43
Argile de Selogo 20,44 0,01

2 1,0011 0,5879 1,3843 0,7964 20,45
Argile de 1 | 1,0068 0,5763 1,4002 0,8239 18,17 1006 | 110
Kandarfa 2 1,0064 0,6435 1,4450 0,8015 20,36
Argile de 1 | 1,0073 0,5793 1,3710 0,7917 21,40 o2 | 08
Tougou 2 1,0094 0,5974 1,4106 0,8132 19,44

1 1,0056 0,6434 1,5178 0,8744 13,05
Argile de Sabcé 13,71 0,67

2 1,0068 0,6182 1,4802 0,8620 14,38
Cendrede balle |1 | 1,0001 1,1730 1,7660 0,5930 wn oo oo
de riz 2 1,0054 1,1920 1,7880 0,5960 40,72 ’ ’
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Annexe 3: Formulation de géopolymeére a base de NaOH

Composition chimique du métakaolin et de la cendre de balle de riz
Oxydes (%) SiOz A|203 Nazo Fezos Kzo POI Hzo
Métakaolin
(MK) 57,85 38,30 0,11 2,30 0,23 | 1,01 I
Cendre (CBR) 90,8 0,56 0,10 0,27 2,57 | 3,67 I
NaOH /l I 77,5 /l I Il 22,5
Quantité des matériaux de base pour un liant géopolymére
NaOH
Type| MK CBR ] ]
Solution de NaOH | H,O (67,56 %) | Cristaux (32,4 %)
AN 300 /l 240 162,1 77,83
BN 297 13 248 167,5 80,43
CN 286 26 249,6 168,6 80,94
Géopolymere AN (100 % MK)
SiO; Al,Os Na.O H,0 Rapport molaire
MK 17355 | 1149 0,33 3,18 )
SiO2/Al203
CBR Il /l /l Il
NaOH Il Il 60,32 17,51
H>0 Il /l 0 162,1 Na20O/Al203
Total 173,55 | 1149 60,65 182,84
M (g/mol) 60 102 62 18
20 | a1 | o | 0o | TN
mol
Géopolymere BN (5% CBR +95 % MK)
Si0; | AlbOs Na,O H.O Rapport molaire
MK 171,815 113,751 0,3267 3,15 ]
SiO2/Al203
CBR 11,804 | 0,0728 0,013 0,478
NaOH 1l 1l 62,33 18,09
H.O /l /l I 167,5 Na20/Al203
Total 183,62 | 113,82 62,670 189,27
M (g/mol) 60 102 62 18
| H20O/Na2.O
mo
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Géopolymere CN (10 % CBR +90 % MK)

SiO2 Al203 Na20 H>0 Rapport molaire
MK 165,45 | 109,54 0,315 3,03
SiO2/Al203

CBR 23,61 0,146 0,026 0,95
NaOH Il /l 62,73 18,21
H-O Il Il /l 168,6 Na20O/Al203
Total 189,06 | 109,68 63,07 190,83
M (g/mol 60 102 62 18

| H20/Na20
mo
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Annexe 4: Formulation de liant géopolymere a base de KOH

Oxydes (%) | SiO2 | Al20s3 Na20 Fe203 K20 POI H20
MK 57,85 38,3 0,11 2,30 0,23 1,01 Il
CBR 90,80 0,56 0,10 0,27 2,57 3,67 Il
KOH 1 Il Il I 83,93 I 16,07
Quantité de matériaux de base pour un liant géopolymére
Type KOH
MK CBR
Solution de KOH | H»0 (59,80 %) | Cristaux (40,20 %)
AK 300 0 210 125,6 84,42
BK 297 13 217 129,8 87,23
CK 286 26 218,4 130,6 87,80
Géopolymere de type AN (100 % MK)
SiO2 Al203 K20 H20 Rapport molaire
MK 173,55 114,9 0,69 3,03 )
SiO2/Al203
CBR Il 0 Il Il
KOH /l /l 70,85 13,57
H20 Il Il Il 125,6 K20/Al203
Total 173,55 114,90 71,54 142,18
M (g/mol) 60 102 94 18
H20/Na20
mol 20 | a1 | os | 79
Géopolymere de type BN (05 % CBR +95 % MK)
SiO2 Al203 K20 H20 Rapport molaire
MK 171,81 113,75 0,683 2,9997 )
SiO2/Al203
CBR 11,80 0,072 0,334 0,4771
KOH /l Il 73,22 14,018
H20 /l Il Il 129,8 K20/Al203
Total 183,61 113,82 74,23 147,26
M (g/mol) 60 102 94 18
| H20/Na2.O
mo
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Géopolymere de type CN (10 % CBR +90 % MK)

SiO2 Al2O3 K20 H20 Rapport molaire
MK 165,45 109,54 0,657 2,89 ]
SiO2/Al203
CBR 23,61 0,145 0,668 0,954
KOH /l /l 73,69 14,11
H20 /l /l /l 130,6 K20/Al203
Total 189,06 109,68 75,01 148,55
M (g/mol 60 102 94 18
H20/Na20
mol
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Annexe 5: Rapports molaires

Avec M= Naou K
Fechobe 1| SI0A/AROs| MA0/SIO; | SI02/MZ0 | M20/AI:05 | HZ0/M:0 | R:0/Poudre | Eau/Poudre
Liant géopolymere a base de NaOH
AN 2,57 0,34 2,96 0,87 10,38
BN 2,74 0,33 3,03 0,91 10,40 0,2 0,5
CN 2,93 0,32 3,10 0,95 10,42
Liant géopolymeére a base de KOH
AK 2,57 0,26 3,80 0,68 10,38
BK 2,74 0,26 3,88 0,71 10,36 0,24 0,38
CK 2,93 0,25 3,95 0,74 10,34

158




