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Nomenclature :

Grandeur Désignation Unité
Pap Densité apparente Kg/l
Pyr Densité vrai Ko/l
Vi Volume totale ml
\ Volume d’eau ml

1) La porosité %
Masse de 1I’éprouvette
Mo ; g
avant cuisson
M Masse de I’éprouvette
apres cuisson g
Hauteur de I’éprouvette
Ho . mm
avant cuisson
Hauteur de I’éprouvette
H o mm
apres cuisson
Diametre de I’éprouvette
Do . mm
avant cuisson
Diametre de I’éprouvette
D \ . mm
apres cuisson
Volume de I’éprouvette
Vo .p cm?®
avant cuisson
Volume de I’éprouvette
\Y tine T - eprouy cm?®
apres cuisson
P pression Kg/cm?
Dv Dilatation volumique -
DL Dilation linéaire -
R, Résistance a la rupture Mpa
R: Résistance a la traction N




Contrainte N/mm?
Force N
Longueur de I’éprouvette mm




Tableau des Abréviations

OZR Sable d’Oued Zhour

KSR Sable de Kissir

BBD Sable de la plage de bordj Blida
JMA Sable de Djamaa

BSD Sable de Bou Saada

KKSR Kaolin + Sable de Kissir

K Kaolin

C La chaux

DD3 Kaolin de Djebel Debagh




Introduction géneérale :

Le développement des matériaux réfractaires a atteint un niveau trés avancé dans les
pays industrialisés ou des produits toujours plus performants sont produits. La
production d’un produit réfractaire répondant aux exigences des industrielles nécessite
une grande maitrise de toutes les étapes de production depuis la sélection des matiéres

premiéres jusqu’aux essais ultimes pour le contréle de la qualité du produit final.

En Algérie, I’industric des produits réfractaires reste peu développée. Le pays
comporte des gisements intéressants de matieres riches en silice et de kaolin.

Notre travail consiste a élaborer des réfractaires a forte teneur en silice (SiO), une
catégorie de réfractaire tres utilisée dans I’industrie. Les moyens disponibles au niveau
du hall de technologie, le laboratoire de génie civil ainsi que le laboratoire de génie

procédé nous permettent d’accomplir ce travail dans de bonnes conditions.

La demarche est comme suit :
e Sélectionner une matiere premiere la plus riche possible en silice.
e Fabrique I’outillage de moulage pour produire des éprouvettes de 50 mm de
diamétre et 50 mm de hauteur.
e Produire 2 séries d’éprouvettes avec le kaolin comme liant pour 1’une et la
chaux pour ’autre.
e Mener des essais mécaniques d’écrasement (compression) et de traction, ce

dernier et aussi appelé essai brésilien.

Le premier chapitre présente les généralités sur les produits réfractaires.
Le deuxiéme chapitre détaille tout le processus de production des éprouvettes.
Dans le dernier chapitre, sont presentés les résultats obtenus a partir des essais

mécaniques.
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1.1 Introduction

Ce chapitre est une introduction aux céramiques réfractaires. Il porte sur ce type de
produits, leurs classifications, leurs propriétés technologiques, leur fabrication. De plus
on essaie de donner une idée générale sur I’utilisation des céramiques réfractaires dans
les fours de verrerie dans 1’entreprise AFRICAVER que nous avons en ’occasion de

visiter a I’occasions de notre travail de projet de fin d’étude.
1.2 Définition d’un produit réfractaire [1]

La norme AFNOR NF B40-001 un matériau réfractaire résiste au moins 1500 °C sans
ramollissement et sans affaissement et généralement remplit son réle a ces niveaux de

température sans défaillance.

Les refractaires sont des mélanges de produits naturels ou de matériaux synthétiques
qui peuvent étre utilisés de facon continue a des temperatures élevées tout en
préservant leurs formes physiques et leur identité chimique. lls sont utilisés dans de

nombreuses industries telles que la métallurgie, la sidérurgie, 1’industrie chimique etc.
g

Ainsi, on peut les rencontrer dans des équipements comme par exemple les fours de
verrerie, de céramique, en d’autres termes partout ou il y a des hautes températures ou

des conditions séveéres.
1.3 Classification des produits réfractaires
1.3.1 Classification suivant la composition chimique

Il existe une grande diversité de matériaux réefractaires, ils peuvent étre classés de
différentes maniéres. Selon la composition chimique, ils sont classés en trois systemes

comme indiqué dans le Tableau I.1donné par la norme ISO/R1109.
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Teneur de constituant

Systeme Désignation .
principal
Extra-alumineux Al,05 > 56%
Alumineux 45% < Al,05 < 56%
_ 30% < Al,0, < 45%
Produits

30% < Al,0; < 33%
Silico-Alumineux 33% < Al,05 < 37%
Argileux 37% < Al,0, < 40%

Al,0, Si0,

40% < Al,0; < 42%

42% < Al 0, < 45%

Silico argileux

10% < Al,05 < 30%
Avec Si0, < 85%

Produits basiques

Siliceux 85% < Si0, < 93%
Silice Si0, = 93%
Magnésie MgO > 80%

Magnésie-chrome
Produits de dolomie

55% < MgO < 80%

Chrome-magnésie

25% < MgO < 55%

Chromite Cr,05 = 25%
Forstérite MgO < 25%
Produits spéciaux Carbone, Graphite, SiC,Zr0,

Zircone

Tableau 1.1 Classification normalisée des réfractaires [2].

% Le systeme silice-alumine : concerne les produits contenants principalement Al,O4

et Si0,. Dans la réalité, ils comportent toujours des impuretés. Pour un mélange

pur d’Al,05/Si0,, la figure 1.1 représente le diagramme de phases correspondant.

——
I
| —
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2100
Diagramme de phases du systéme silice-alumine

ccd = composé chimiquement défini
2000 s.s. = solution solide (composition chimique variable) imillite 5.5

2040

a-Al,0, = corindon +
- 1830 liquide l'f‘
1 -]
0 (I,-A|203
liquide kaolin 1840
1800 | /——

1700 o )
liquide *+ mullite ccd

mullite s.s.
1600 1595 +
1500 ] Si0, + mullite ¢cd . F
mullite s.s.
1400 , ) N , . . " "
si0, 10 20 30 40 50 60 70 80 90 ALO, (% masse)
42.62 mullite ccd
' (3A1,0,.25i0,)

Figure 1.1 Diagramme de phases SiO2-Al,03[3].

% Le systétme des reéfractaires basiques: Ce systéme est constitué d’oxydes
basiques, simples ou combinés, comme par exemple la magnésie (MgO) ou encore
1’oxyde de chrome (Cr203).

% Les réfractaires spéciaux : ce sont d’autres produits réfractaires qui sont utilisés
dans des applications spécifiques grace a leurs qualités supérieures. Ces produits
spéciaux comprennent des oxydes et des silicates tels que le zircon (ZrSiOa), la

zircone (ZrOy) et les oxydes purs.

Le travail qui fait I’objet de notre mémoire concerne I’étude de réfractaires appartenant

au premier systeme a forte teneur en silice SiOa.

La silice est ’oxyde le plus répondu sur la crolte terrestre a 1’état naturel. 1l se
retrouve principalement sous la forme cristalline de quartz. C’est aussi un composant
essentiel des matériaux naturels qui sont transformés par cuisson pour obtenir des
matériaux réfractaires. Grace a ses propriétés, la silice permet de produire des

réfractaires adaptés a étre utilisés dans les fours a coke ou de verrerie par exemple [4].
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1.3.2 Autres classifications des réfractaires
% Fagonnés/non-fagonnés

Les réfractaires faconnés se présentent comme des pieces formées ; par exemple des
briques de différentes formes ou des blocs. lls servent a construire les différentes
parties des fours. Les réfractaires non-fagconnes se présentent sous forme de mélanges
utilisés comme par exemple des produits de jointement entre les briques ou encore

comme béton réfractaire [5].

Figure 1.2 Réfractaire fagonné [6]. Figure 1.3 Réfractaires non-fagconnés [7].
% Denses/isolants

Les réfractaires denses sont des matériaux qui présentent une densité élevée et une
faible porosité. lls ont une bonne résistance mecanique pour former la structure des

fours. La faible porosité participe a ralentir les attaques chimiques et la corrosion a

I’intérieur des fours.

Les isolants sont quant & eux trés poreux et ont une faible masse volumique, ce qui

leur donne une conductivité thermique tres faible.
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Figure 1.4 Réfractaire dense [8]. Figure 1.5 Réfractaire isolant [9].

1.4 Les propriétés technologiques des céramiques réfractaires [10]

“ Propriétés physiques :

Masse volumique apparente.
Masse volumique vraie.
Porosité ouverte.

Porosité fermée.

% Propriétes thermomécaniques :

Résistance mécanique a froid.
Résistance mécanique a chaud.
Résistance a ’usure.
Conductivité thermique.
Dilatation thermique.

Reésistance aux chocs thermiques.

% Propriétés chimiques :

Résistance aux attaques chimiques.

Les céramiques réfractaires doivent résister aux sollicitations thermiques et

mécaniques sans risque de déformation et de fissure. Pour cela ils sont soumis a

différents tests pour s’assurer de leurs qualités. Dans notre travail, nous nous

intéressons a évolution de la résistance mécanique a température ambiante des

matériaux céramiques produits a partir de matiére premiére riche en silice.
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1.5 Fabrication des réfractaires [4]

La fabrication commence par la sélection des matiéres premiéres. Ces derniéres sont
mélangées avec d’autres substances comme additifs qui facilitent le processus de

fabrication.
% Réfractaires agglomérés

Les particules de la matiére premicre principale se lient entre elles sous ’effet de la
haute température. La cuisson est une étape trés importante dans la fabrication. La
quantité d’eau ajoutée au mélange est un parameétre important ainsi que la cohésion de
la piece moulée avant de subir la cuisson. Ce type de réfractaire présente toujours une

porosité.
%+ Réfractaires électro fondus

Le mélange préparé est fondu dans un four a arc électrique a trés haute tempeérature.
Comme en fonderie, le liquide est coulé dans des moules pour produire les pieces

voulues. Ces réfractaires ont une porosité minimale et une masse volumique élevée.

Cette qualité leur permet d’avoir une resistance mécanique élevée, une grande

résistance aux attaques chimiques et une conductivité thermique également élevée.

Réfractaires agglomérés Réfractaires électro fondus
Matieres premiéres Liants + Eau + Additifs Matiéres premiéres

Mélange Fusion'a ’arc

l électrique
Mise en forme
A

\ 4 Coulage

Séchage
A\ 4 \ 4

Cuisson Démoulage

Figure 1.6 Etapes principales de fabrication des réfractaires.
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1.6 Utilisation des réfractaires dans les fours de verrerie
1.6.1 Présentation de I’entreprise AFRICAVER

Dans le cadre de notre travail de PFE, nous avons eu 1’occasion de faire une visite
d’une semaine au sein de I’entreprise AFRICAVER qui est spécialisée dans 1’industrie
du verre. Le but principal était de connaitre les applications des réfractaires dans le cas

de I’industrie verriére.

La société africaine du verre « AFRICAVER » dont le siége social se situe au niveau
de la zone industrielle d’Ouled Salah dans la commune de Taher, est une entreprise
publique économique et filiale de la société mére ENAVA (Enterprise nationale des
verres et abrasifs). Le projet de la verrerie a été lancé en 1983. Les travaux de
construction achevés en 1985. L’usine est entrée en production le 18" ao(t 1987, les
effectifs s’élevaient a environ 700 personnes. Durant les années 90, 1’usine a connu un
arrét prolongé et la production n’a repris que vers 1997. Il faut noter que 1’entreprise
s’appelait initialement Complexe Verre de Jijel (CVJ). AFRICAVER produit
principalement le verre imprimé, le silicate de sodium et le verre de sécurité. Elle

emploie actuellement environ 280 personnes.

Notre visite a coincidé avec une période d’arrét du four qui devait étre renove. Nous
avons eu la chance de visiter I’intérieur du four et de constater les dégradations subies

par les parois au contact du verre en fusion ainsi que des substances volatiles.
1.6.2 Structure du four

La Figure 1.7 représente un four de fusion de verre tridimensionnel similaire a celui
utilisé par AFRICAVER. Le four et constitué de différentes parties comme représenté

ci-dessous :
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Figure 1.7 Four de fusion de verre [11].

1-  Niche d’enfournement. 6- Chambres de régénérations.

2- Bassin de fusion. 7-  lsolation.

3-  Bloc de cuve. 8-  Canal de coulée (vers machines).
4-  Volte. 9 - Murs latéraux de superstructure.

5- Conduit de fumée.

La Figure 1.8 représente schématiquement une vue de dessus du four montrant
I’arrangement des différents éléments. Elle montre en particulier le sens de circulation

de la charge en fusion et des gaz.

10
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Echappement
Régénérateurs Bassin de fusion L’avant bassin
Conduits
L’ai Canal de ventilateur Braleurs Barrage
N U v v
N T 1 T
S\ : Gorge
Couve de fusion ,—IALLIA
1450°C T
|
) * A !
Cheminée \
Chambre
haute T°
Chambre Les buses derefroidissement
basse T° L’enfournement

Figure 1.8 Schéma du four de verrerie ; Vue de dessus.
1.6.3 Vue intérieur du four

La Figure 1.9 montre une vue intérieure du four coté bruleurs. On voie clairement
comment les parois et la volte du four sont affectées par le verre en fusion et les gaz
émis, cela aprés une durée d’exploitation (compagne) de 7 ans. C’est pour cette raison

qu’il a été mis a I’arrét pour rénovation.

- Les bruleurs travaillent par intermittence 3 par 3 sur une durée de 20 min.

- Le four est chargeé par I’ouverture d’enfournement avec un mélange de sable
siliceux, de calcins et d’additifs.

- La récupération d’énergie sur les gaz brulés se fait au niveau des régenérateurs

qui doivent fonctionner de facon alternée.

——

]
1
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Ventilateur tirage forcé

Vol(te
Bruleurs
Ouverture
Enfournement
Sole

Figure 1.9 Vue co6té brileurs.
Figure 1.10 représente le coté du four opposé aux brileurs.

- Le barrage, presque complétement détruit sur la photographie, est un obstacle
en réfractaire électro fondu AZS qui sert a séparer la matiere solide du verre en
fusion.

- Le regard de contrble est une fenétre externe pour le contréle visuel dans le
four.

- La gorge est le canal par lequel passe le verre en fusion de la cuve vers le

bassin de travail.

Gorge

Regard
de
contrble

Niveau du
verre fondu
dans le
bassin

Barrage

Figure 1.10 Vue c6té opposé aux bruleurs
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1.6.4 Réfractaires utilisés

Dans le four utilisé par AFRICAVER, il y a principalement deux types de réfractaires :
+» Réfractaires AZS

Le réfractaire AZS est constitué de trois composants : alumine Al2Os, zircon ZrO- et
silice SiO2. C’est un réfractaire électro-fondu a porosité presque nulle. Sa masse
volumique est élevée et sa conductivité thermique importante. La qualité la plus
importante de ce type de réfractaire est qu’il résiste aux attaques chimiques au contact

du verre en fusion.

C’est pour cela qu’il est utilisé au niveau du bassin de fusion et 1’avant bassin ; au

niveau du sol et des parois latérales comme sur la figure 1.11.

AZS
Silitae _ (Sole, parois
(\Vo(te, parois latérales)
supérieures)

Figure 1.11 Utilisations des refractaires AZS et de silice.

+» Réfractaires de silice

Un réfractaire de silice d’apres la classification doit comporter au moins 93% de SiO2
mais les briques de meilleure qualité doivent avoir la plus forte teneur possible en

silice et des teneurs minimales en Al.O3 et Fe,Os.

Les briques de silice sont tres réfractaires et présentent une bonne rigidité a chaud.
Elles sont connues pour avoir une dilatation importante. Dans le cas de la vodte, la
dilatation permet de la rendre plus solide sans risque de dégradation a cause de sa

forme en arc. Comme le montre la figure 1.7, les briques de silice sont utilisees au

13
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niveau de la vodte mais aussi au niveau des parois supérieures qui ne sont pas au

contact du verre en fusion.

Les réfractaires de silice sont aussi utilises dans les régenérateurs pour recupérer

I’énergie calorifique des gaz de combustion avant leur rejet dans 1’atmosphere.

Les briques de silice sont aussi utilisées pour 1’isolation thermique. Dans ce cas, elles

se présentent avec une masse volumique plus faible et une grande porosite.
1.7 Conclusion

Les produits réfractaires sont utilisés dans de nombreux domaines. Leur comportement
a haut température en fait un sujet d’étude important pour répondre a différentes
applications. Les matériaux réfractaires ont été développés pour disposer de matériaux
adaptés aux sollicitations thermiques, mécaniques et chimiques a tres haute
température. Pour ces raisons, ils ont une importance stratégique. Ces matériaux se
distinguent par leur composition chimique et la maniéere dont ils sont formes.
L’élaboration d’un matériau réfractaire nécessite une méthode tres rigoureuse afin de

garantir des propriétés adéquates.

14
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I1.1. Introduction

Ce chapitre a pour but de présenter le processus et les différentes étapes de la

production des éprouvettes a base de silice.

Nous allons tout d’abord exposer la réalisation de D’outillage et la méthode
d’utilisation de ce moule. Puis nous détaillerons comment sont choisies les matieres

premiéres, ainsi que les différentes étapes de formulation des meélanges.

Enfin, nous présenterons et conclurons sur les résultats obtenus pour la caractérisation

de ces éprouvettes.
11.2. Réalisation de I’outillage de moulage

Nous avons congu un outillage de moulage pour produire des éprouvettes de forme
cylindrique de 50 mm de diamétre et 50 mm de hauteur. L’ensemble, constitué de
quatre pieces est représente sur la figure 11.1. Les pressions nécessaires a la formation
des échantillons sont de plusieurs centaines de kg /cm?. L ’ensemble doit permettre de
travailler a ces fortes pressions en toute sécurité. Cela est permis grace a la paroi du

cylindre de 25 mm et la hauteur minimale du fond de 30 mm.

La figure 11.1.A montre la vue en coupe transversale de 1’outillage de moulage en plus

ses démentions. D’autre part, la figure 11.1.B repreésente une vue tridimensionnelle.

16
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X 1 Piston

/ Cylindre

Calle (de
démoulage %50

-~
100

et

70

|"
B
1=
]
en
=
20
24

o - 100 —— Fond

|
T

Figure 11.1: Outillage de moulage.

L’usinage des piéces a été effectué au niveau du hall de technologie, sur tour paralléle.
La matiére utilisee a été fournie par le magasin. Le cylindre et le fond sont en acier
XCA48, le piston quant a lui est en acier XC38. La cale a été usinée a partir d’une picce
récuperée. La figure I11.2 montre différentes opérations d’usinage. La figure 11.3 montre

I’ensemble des piéces usinées.

17
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Figure 11.2 : Opération d’usinage du cylindre, du fond et du piston sur tour.

Figure 11.3 : Différentes pieces usinees.

11.3. Utilisation de I’outillage

La figure 1.4 montre les étapes conduisant a produire une éprouvette a partir d’un
mélange de matiéres introduit dans le cylindre. L’éprouvette est récupérée crue, et doit

par la suite subir une opération de séchage et une cuisson a haute température.

18
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| Etape3 : Inversion | | Etaped : Démoulage |

Figure 11.4 : Production d’une éprouvette crue.

Le laboratoire des essais mécaniques est équipé d’une machine de type Zwick Z250 de
250 kN soit environ 25 tonnes. La premiére utilisation de cette machine est de s’en
servir comme presse de compactage ; le montage chargé avec une certaine masse de

mélange sera placé entre les plateaux de la machine comme montré sur la figure I1.5.

La machine s’arréte a la pression de compactage voulue. Elle permet aussi de
connaitre le comportement du mélange a la compression et de définir la caractéristique

force-déplacement.

19
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Figure 11.5 : Machine de compression Zwick Z250.

11.4. Matiéeres premieres
11.4.1. Matieres riches en silice

La production d’un réfractaire nécessite une matiere premiere qui soit la plus riche

possible en SiOs.

Pour notre étude, nous avons réuni cing varietés de sable de différentes régions, qui

sont les suivantes :

- Sable d’Oued Zhour, wilaya de Jijel (code OZR).

- Sable de Kisser, wilaya de Jijel (code KSR).

- Sable de la plage de Bordj Blida, wilaya de Jijel (code BBD).
- Sable de Djamaa, wilaya d’El Oued (code JMA).

- Sable de Bou Saada, wilaya de M’Sila (code BSD).
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% Lavage et séchage

Une quantité d’environ 1,5 kg de chaque sable est bien lavée a 1’eau de robinet afin

d’éliminer les impuretés jusqu’a ce que 1’eau devient claire.

Aprés le lavage, nous avons réalisé¢ 1’étape de séchage dans une étuve chauffée

électriqguement a une température de 110 °C pendant plusieurs heures.

Figure 11.6 : Etuve électrique de séchage.

% Analyse granulométrique

L’analyse granulomeétrique qui permet de connaitre la distribution et la répartition des
tailles des grains.

Une masse de 1 Kg de sable est mise en haut d’un empilement de tamis d’ouvertures
normalisées. 1l y a en tout 15 tamis dont les ouvertures sont comprises entre 2 mm et
0.08 mm (voir figure 11.7). L’empilement vibre électriquement sur son support. Une
fois le tamisage terminé, le sable retenu dans chaque tamis est pesé. Ce travail nous a
permis de tracer les graphiques de la figure 11.8.
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Figure 11.7 : Dispositif de tamisage du sable avec 15 tamis.

Le tableau I1.1 représente la masse mesurée des particules de sable qui restent dans

chaque tamis selon ses ouvertures :

Tamis N° O“(‘rﬁg;”e KSR BBD OZR IMA BSD
34 2.00 0 0 0 0 25
33 1.60 0 0 0 0 9
32 1.25 0 0 0 0 37
31 1.00 0 0 0 0 20
30 0.800 0 0 8 0 84
29 0.630 0 0 17 0 68
28 0.500 0 0 53 0 118
27 0.400 0 0 94 7 130
26 0.315 29 7 560 65 249
25 0.250 412 279 151 96 89
24 0.200 440 542 73 282 72
23 0.160 107 156 31 345 48
22 0.125 9 16 6 159 31
21 0.100 0 0 0 31 10
20 0.080 0 0 0 7 6

Total (g) 997 993 993 992 996

Tableau I1.1 : Résultats de tamisage. Masse de sable traitée, 1000 g.
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600
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Figure 11.8 : Distribution de la taille des grains suivant la masse des différents types

de sable.

Le graphique représente les changements de masse de sable en termes d’ouvertures de
tamis. Nous remarquons que le sable de JMA est le plus fin par rapport aux autres

sables. Il s’avere également que le sable BSD est le plus grossier.

En plus de la granulométrie, nous avons mesuré les masses volumiques apparentes

Pap C’est-a-dire la masse d’un litre de sable comme indiqué dans le tableau 11.2.

sable KSR BBD OZR IMA BSD
Masse
volumique 1.472 1.469 1.472 1.486 1.645
apparente
Pap (kg/l)

Tableau I1.2 : Valeurs des masses volumique apparentes des différents sables.
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< Analyse chimique

Un aspect important de notre travail est de connaitre la composition chimique des
matieres premiéres. La méthode la plus développée est celle basée sur la fluorescence

des rayons X.

Faute de pouvoir appliquer cette méthode, nous avons sollicité le laboratoire de
L’ENAVA qui est compétent dans la méthode d’attaque chimique. Les composés
chimiques concernés par analyse sont ceux qui permettent de juger de la qualité des
matiéres premiéres pour la fabrication d’un réfractaire a base de silice : la silice (SiO2)
I’alumine (AL203) et I’oxyde de fer (Fe203). Les résultats des analyses sont présentés
dans le tableau (11.3).

Echantillons Si02 % Al,03 % Fe;03 % PAF
(21000°C)
KSR 86.95 0.39 0.13 3.4
BSD 92.41 0.15 0.77 0.70
IMA 96.78 0.17 0.43 0.85

PAF : Pertes au feu a 1000°C.

Tableau 11.3 : Résultats des analyses chimiques.

Les sables OZR et BBD n’ont pas été analysé. La source du sable BBD est proche de
celle de sable KSR (sables similaires). Le sable OZR a été écarté car il a nécessité un

effort de lavage important du fait qu’il soit tres chargé en matiere terreuse.

11.4.2. Additifs

Pour la fabrication de nos éprouvettes de réfractaires a base de sable riche en silice, il
faut ajouter des additifs qui vont donner la cohésion aux réfractaires une fois cuits a

haute température.

% Le Kaolin

Le premier est le kaolin qui est une argile. Le kaolin pur (kaolinite) est de formule

chimique Al203 SiO2(OH)4 mais dans les gisements naturels le kaolin comporte des
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impuretés. Nous avons utilisé le kaolin de Djebel Debagh situé dans la wilaya de
Guelma de qualité DD3. La composition chimique de ce produit se trouve dans le

tableau 11.4 comme donnée par le producteur SOALKA.

SiO2 | AlOs | Fe:O3 | CaO MgO SOz MnO PAF

Kgggn 41,97 | 3800 | 012 | 020 | 007 | 075 | 1,34 | 16,80

Tableau 11.4 : Composition chimique du kaolin DD3.

%+ La chaux

Le deuxieme liant que nous avons utilisé est la chaux de formule chimique Ca(OH)a.
Cette matiere nous a été fournie par le laboratoire de génie des procédés de 1’université
de Jijel. L’avantage de la chaux est de ne pas augmenter la teneur en Al.Oz dans le

réfractaire contrairement au kaolin.

% Mélasse

Lors du moulage 1’éprouvette démoulée doit avoir une cohésion suffisante pour étre
manipulée sans I’endommager. Avec I’argile le probléme ne se pose pas a condition de
respecter la quantité d’eau a ajouter. Par contre, avec la chaux la cohésion est tres
faible et I’éprouvette démoulée est fragile, c’est pour cela qu’il faut ajouter une
matiére organique qui améliore la cohésion. Dans I’industrie c¢’est la melasse qui est
utilisée. Il s’agit d’un résidu de 1’industrie sucriere, sa composition est d’environ 75 %
de sucre et de 25 % d’eau. Nous avons prépare une solution équivalente a partir du
sucre alimentaire. Il faut noter que la mélasse disparait complétement lors de la
cuisson et ne modifie pas la composition chimique du produit final ; le sucre est

constitué d’atomes de carbone et d’hydrogéne et d’oxygene.
11.5. Choix de la matiere premiere qui sera utilisée

Les propriétés des matiéres premiéres sont tres importantes dans cette étude. La
connaissance de ces propriétés qu’elles soient physiques ou chimiques, joue un role

majeur dans le choix des matiéres premiéres appropriées.
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Aprés avoir obtenu les analyses chimiques des différents échantillons, il a été constate
que le sable JMA est le meilleur en raison de sa forte teneur en silice qui est
de 96,78 %.

Pour ce sable, nous avons egalement mesuré la masse volumique vraie qui est le
rapport entre la masse du sable et le volume des grains. Le volume propre des grains
est mesuré a I’aide d’une burette qui contient un certain volume d’eau et dans laquelle

est versé le sable,

e Masse de sable : M =500 g.
e Volume d’cau dans la burette : ;=500 ml.

e Volume avec sable : Vi =690 ml.

Volume propre du sable : V¢— V=690 — 500 =190 ml....... (IL1).
La masse volumique vraie : py, = % =2,63kg/l.......... (IL.2).

Cette valeur est trés proche de celle du quartz qui a une densité par rapport a I’eau de

2,65 kg/l. Nous pouvons aussi calculer sa porosité @ qui est le pourcentage de vide

dans le sable : P=1-22=435% . .. (11.3).

Pvr

Avec pap = 1.485 kgl/l.

11.6. Préparation des melanges

11.6.1. Dosage [12], [13]

Le rapport des dosages est un aspect important dans la fabrication de la céramique
réfractaire, et sur la base des études menées précédemment, le pourcentage de kaolin
DD3 ajoute dans la fabrication varie genéralement entre 5 % et 8 %, comme pour la

chaux, il varie entre 2 % et 4 %. L’cau ajoutée est estimée a environ 7 %.

& Eprouvette préliminaire
e 2009 dusable KSR.
e 7,5% Kaolin (15 g).
e 55%d’cau (11 Q).
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Dans cette expérience nous avons mélangé une masse de 200 g de sable (KSR) avec

15 g de kaolin (DD3) puis nous avons ajouté de 1’eau goutte a goutte tout en agitant.

Nous avons effectué notre essai d’éprouvette KSR sur la machine de compression de

Laboratoire des essais mécaniques.

s Tableaux de Dosage des Mélanges
e KSR + Kaolin DD3

Code mélange

: KKSR.

Dans le mélange constitué de sable KSR avec le kaolin DD3 le pourcentage de kaolin

dans le mélange était de 6 % avec une quantité d’eau ajouté est de 5,5 % comme

indique dans le tableau suivant :

. Sable Kaolin Eau Total Produit
Matieres >>> KSR DD3 Ca(OH): ajoutée mélange cuit
Masses (g) 1486 89 0 82 1657 XXXX
melangees
%
100 6 0 55 1115 XXXX
Base sable
% 89,67 5,38 0 4,93 100 XXXX
Base mélange ’ ' '
SiO2 86,95 41,97 / / 80,21 -
Al2Os3 0,39 38,00 / / 2,39 2,62
Fe20s 0,13 0,12 / / 0,12 0,13
Humidité 00 00 00 100 4.93 0
(sec) (sec) (sec)
PAF 3,40 16,80 24,32 XXXX 3,95 0
Tableau I1.5 : Dosage de Mélange sable KSR et Kaolin.

——
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D’apres les résultats des analyses, ce dosage a été éliminé parce que le pourcentage de

silice du produit crut est seulement de 88,03 %. Donc selon le tableau de classification

normalisée des réfractaires le produit est siliceux car le pourcentage est compris entre

85 %< Si02<93 %.

e JMA + Kaolin DD3 : Code mélange KIMA

En ce qui concerne du mélange (JMA + DD3) on ajoute 6 % de kaolin avec 5,5 %

d’eau avec une masse de 1500 g de sable JMA. Le tableau 11.6 donne le détail

des calculs.
. Sable Kaolin Eau Total Produit
Matieres >>> JMA DD3 Ca(OH): ajoutée melange cuit
Masses (g) 1500 90 0 82,5 16725 | XXXX
meélangeées
%
100 6 0 55 1115 XXXX
Base sable
%
. 89,67 5,38 0 4,93 100 XXXX
Base mélange
SiO2 96,78 41,97 / / 89,04
Al2O3 0,17 38,00 / / 2,19 2,34
Fe203 0,43 0,12 / / 0,39 0,41
Humidite 00 00 00 100 4.93 0
(sec) (sec) (sec)
PAF 0,85 16,80 24,32 XXXX 1,66 0

Tableau 11.6 : Dosage de Mélange sable JMA et Kaolin (KIMA).
Le produit cuit est a 95,30 % de silice.

——
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e JMA + Chaux Ca(OH).: Code mélange CIMA

Concernant les doses ajoutées dans ce mélange, nous avons ajoute 3 % de chaux

Ca(OH)2 avec une quantité d’eau a raison de 8 % avec une masse de 1200 g de sable.

Le tableau I1.7 donne le détail des calculs.

N Sable Kaolin Eau Total Produit
Matieres >>> JMA DD3 Ca(OH). ajoutée mélange cuit
Masses (9) 1200 0 36 96 1332 XXXX
melangees
%
100 0 3 8 111 XXXX
Base sable
%
. 90 0 2,70 7,20 100 XXXX
Base mélange
SiO2 96,78 / 0 / 87,10
Al2O3 0,17 / 0 / 0,15 0,16
Fe203 0,43 / 0 / 0,38 0,41
Autres 1,77 / 75,68 / 3,63 3,98
Humidité 00 00 00 100 7,20 0
(sec) (sec) (sec)
PAF 0,85 16,80 24,32 XXXX 1,42 0

Tableau 11.7 : Dosage de Mélange JMA et de la Chaux (CIMA).
Le produit cuit a 95,44 % de silice.

11.6.2. Malaxage

Nous avons fait ce processus a 1’aide d’un malaxeur. Le processus a duré environ

20 min, au cours desquelles une quantité spécifique d’eau a été ajoutée afin d’obtenir
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un mélange homogéne. Aprés avoir terminé le processus de mélange, nous avons mis

le mélange dans un récipient en plastique hermétique pour conserver 1I’humidité.

La figure 11.9 représente le malaxeur que nous avons utilisé dans le processus de

malaxage.

Figure 11.9 : Malaxeur.

11.6.3. Détermination de la masse de la charge a mouler en fonction

de la pression de compactage.

s Mélange (JMA + kaolin) : KIMA

Nous avons compressé une charge Mo = 200 g de mélange a 850 kg/cm? avec
la machine de compression comme représenté sur la figure 11.5. Nous avons obtenu
une éprouvette avec une hauteur Ho = 54 mm. Le diagramme de la figure 11.10 montre
le comportement mécanique de la charge de 200 g sous 1’effet de la force compression.
Cette courbe caractéristique nous permet de calculer la masse que doit avoir la charge
pour avoir une hauteur de 50 mm pour une pression de compactage inférieur

a 850 kg/cm?.
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Force in kglem®

Course in mim

Figure 11.10 : Diagramme de compactage du mélange KIMA.

Soit X la différence entre la valeur de la course maximale enregistrée a 850 kg/cm?

et la valeur qui correspond sur le diagramme a la force que 1’on veut appliquer pour

la pression de compactage voulue.

Pour déterminer les masses nécessaires a chaque niveau de compactage nous avons fait

les calculs suivants (figurel0) :

Echelle=X =111 ...
Ah mm

e Pour P =800 kg/cm?: la masse est M = 184 g.

H= H, + Ah = 54 + 0,45 = 54,45 mm

50 50
M=My;X—=200 X — mm
H 54,45

e Pour P =600 kg/cm? : la masse est M = 177 g.

——
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Ah=—=252mm............... (I1.8)
1,11
H=Hy+Ah=54+252=5652mm................. (1I1.9).
50 50
M = M, X T 200 x e 17692g ..cccccviinii.. (1I.10).

e Pour P =400 kg/cm? : la masse est M = 169 g.

Ah==2=504mm.....cccrrrr... (IL11).
1,11
H=H,+Ah=54+504=59,04mm .....c........... (IL12).

M = M, x 5;‘) =200 x 5;% = 169,368 .eeeeierearen, (IL.13).

s Mélange (JMA +la chaux) : CIMA

Nous avons compressé Mo = 185 g du mélange a 800 kg/cm? dans la machine
de compression comme représenté sur la figure I1.5. Nous avons obtenu a cette

pression une éprouvette avec une hauteur de Ho = 48.1 mm.

200

800

Force in kafem®

400

0 2 4 6 8 T 10
Course in mm X

Figure 11.11 : Diagramme de compactage du mélange CIMA.
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Pour déterminer les masses nécessaires a chaque niveau de compactage nous avons fait

les calculs suivants en exploitant la caractéristique de la figure 11.11 :

X cm
Echelle = e 0,83 R EPPRRRRRPPIS (I1.14).

e Pour P =800 kg/cm? : la masse est M = 192 g.

H=Ho=48,1 mm.
50 50
M = M, X prete 185 x prode 192,30g ..ccevvnnnn... (I1.15).

e Pour P =600 kg/cm? : la masse est M = 180 g.

Ah=>2=2L=325mm............ (IL16).
0,83 0,83
H=Hy+Ah=481+325=5135mm ...ccccorvrrr...... (IL17).
50 50
M= Mo X 2 =185X = =180,138 ......c...c.cooennn (IL18).

e Pour P =400 kg/cm? : la masse est M = 168 g.

Ah=-"=2>% —698mm.............. (11.19).

0,83 0,83
H=Hy+Ah=481+698=>5508Mm......c.......... (I11.20).
M=MyX2=185X —— = 167,93 MM .......cervv....... (IL.21).

H 55,08
11.7. Moulage

Ce procédé vise a obtenir des échantillons de forme géométrique bien précise a 1’aide
d’un moule ayant un corps cylindrique. Pour le test de fabrication que nous avons
effectué, il s’agit d’obtenir des éprouvettes dont le diamétre et la hauteur sont

de 50 mm.

La machine des essais mécaniques ZWICK Z250 a été utilisée comme presse pour
réaliser le compactage dans le moule. Le compactage a haute pression permet

de réaliser la cohésion au sein de la masse moulée ainsi que de réduire la porosité.

33

——
| —



Chapitre 11 Préparation des éprouvettes de réfractaires & base de silice a partir de produits locaux

Nous avons produits des échantillons a trois niveaux de pressions: 400 kg/cm?,
600 kg/cm? et 800 kg/cm2. Une fois la pression requise atteinte, la machine de
compression s’arréte automatiquement. Aprées cela nous avons sorti le moule et nous

avons inverseé la pression afin de libérer 1’éprouvette. Comme montre sur la figure 11.4.

Pour chaque pression de compactage nous avons produit deux éprouvettes, au total six
(06) avec le mélange KIMA et six (06) autres avec le mélange CIMA. La figure

I1.12et 11.13 montre la procédure de moulage et de démoulage.
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11.8. Séchage

Ce procédé¢ vise a €liminer I’eau présente dans les éprouvettes de maniere naturelle.
Nous avons séché les éprouvettes obtenues avec les mélanges KIMA et CJIMA a ’air
et ’abri du soleil pour une durée estimée a environ 60 heures. Il est a rappeler que
I’eau ajoutée était nécessaire pour assurer la cohésion en présence des liants lors

du moulage
11.9. La cuisson des éprouvettes [14]

C’est le processus final de fabrication de céramiques réfractaires. La cuisson doit étre

bien étudiée pour obtenir un produit de haute qualité.

Il est nécessaire de contrdler la vitesse de cuisson, car en cas de défaut de cuisson, cela

peut entrainer la destruction ou 1’apparition de fissures et des déformations.

La température de maturation de la silice dépend de la composition de matiéres
premieres du mélange, la température appropriée pour la cuisson des briques
réfractaires se situe entre 1450 °C et 1500 °C.

Sous I’influence de I’opération de cuisson, il y a une variation des dimensions comme

le montre la figure 11.14. 1l y a aussi une perte de masse appelée pertes aux feux.
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Figure 11.14 : Dilatation du matériau de silice pendant la cuisson et le refroidissement
[15].

A partir de cette figure on note qu’il existe des zones dangereuses qui peuvent
entrainer des fissures ou destruction dans le matériau pendant les deux processus

de cuisson et de refroidissement.

Dans I’opération de cuisson on note la présence principalement de deux zones

dangereuses :

Zone 1 : a partir 500 °C jusgu'a 600 °C

Zone 2 :a partir de 1200 °C jusqu'a d’environ 1420 °C. Dans cette zone, la valeur

(pourcentage) de dilation maximale est estimée a environ 4 %.

Dans I’opération de refroidissement on note une partie dangereuse a moins de 250 °C.
% Cuisson de I’éprouvette préliminaire

Le processus de cuisson dans un four électrique Type NABERTHERM LHTO08 /18.
La premiére éprouvette a été cuite a 1500 °C selon la courbe de cuisson
de la figure 11.15.
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Figure 11.15 : Diagramme de cuisson de la premiére éprouvette de mélange KSR +

kaolin (éprouvette préliminaire).
Le diagramme de cuisson du KSR est divisé en deux étapes :
Etape 1 (0-3 h) : Augmentation de la température de 1’ambiante jusqu’a 1500 °C.

Etape 2 (3 h-8 h) : La température est constante a 1500 °C (palier).

Le refroidissement se fait a four éteint.

Figure 11.16 : Eprouvette KSR avant et apreés cuisson.
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La figure 11.16 montre 1’aspect de 1’éprouvette initiale KSR. Nous pouvons constater
la présence de quelques fissures avec apparition de fragmentation de 1’échantillon
en plus de la présence de pores. Il y a également une bande de rouille sur le dessus

de I'éprouvette. Ceci est dd au fait que le moule n'est pas traité en terme de dureté.

L’éprouvette que nous avons obtenue n’est pas réussie. Cela provient du non-respect
des conditions nécessaires a la cuisson. Le chauffage et le refroidissement doivent étre

plus lents de méme le palier isotherme doit &tre maintenu plus long temps.

% Les éprouvettes K (Kaolin + JMA) a ont cuit ces jusqu’a 1500 °C

La figure 11.17 montre les étapes de cuisson de notre eprouvette. La courbe de cuisson

a éteé choisie pour donner des éprouvettes sans défauts.

1600

1400

1200

=
o
o
o

D
o
o

Température (°C)
[0
o
o

O T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30
Temps (h)

Figure 11.17 : Diagrammes de cuisson des éprouvettes a mélange KIMA.

La courbe comporte une montée en température de 1’ambiante jusqu'a 1500 °C sur
une durée de 15 h, puis un palier a 1500 °C sur une durée 12 h, le refroidissement
se fait a four éteint.
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Figure 11.18 Eprouvettes de mélange KIMA aprés cuisson.

Sur la figure 11.18 nous avons les deux éprouvettes K81 et K61 présentant une bande
de rouille due a la force de compactage plus élevée.

% Les éprouvettes C (la chaux + JMA) ont été cuits jusqu' a 1600 °C
1800

1600

/ \
1400
@200 //// \\

200
0 / T T T T T T 1

0 5 10 15 20 25 30 35
Temps (h)

Figure 11.19 : Diagramme de cuisson des éprouvettes de méelange CIMA.

La courbe de cuisson des éeprouvettes a mélange CIMA (figure 11.19) est divisee
en trois étapes :

Etapes 1 (0-16 h) : Augmentation de la température de I’ambiante jusqu’a 1600 °C.
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Etapes 2 (16 h-27 h) : Palier isotherme a 1600 °C.

Etapes 3 (27 h-30 h) : Refroidissement contrdlé de 1600 °C & 1100 °C.

Figure 11.20 : Eprouvettes aprés cuisson du mélange CJIMA.

La figure 11.20 montre I’aspect des éprouvettes C. Nous pouvons constater
de I’absence des fissures, les éprouvettes que nous avons obtenues sont réussies. Cela

provient du respect les conditions nécessaire de la cuisson.
Remarque sur la désignation :

Les éprouvettes a mélange KIMA et CIMA sont désignées simplement par les lettres
K et C respectivement. Le premier chiffre qui suit indique la pression de compactage
(en centaine de kg/cm) le deuxiéme chiffre donne le numéro de I’exemplaire

de I’éprouvette (1 ou 2).
11.10. Examen des échantillons cuits

La cuisson fait subir des transformations profondes a la matiere céramique.
En particulier il y a une importante variation de dimension comme le montre la

figure 11.14. 1l y a aussi une perte de la masse importante appelée pertes au feu.
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s Mélange KIMA

Le tableau 11.8 représente les dimensions des éprouvettes K avant la cuisson. Nous

avons mesuré la hauteur et le diametre de I'échantillon avec le pied a coulisse et nous

avons obtenu les résultats suivants :

K41 K42 K61 K62 K81 K82
Do (mm) | 50.2 50.2 50.2 50.2 50.2 50.2
Ho (mm) | 482 48.2 48.8 48.8 49.4 49.4

Tableau 11.8 : Dimensions avant cuisson (KIMA).

Le tableau I1.9 représente les dimensions des éprouvettes K apres la cuisson.

K41 K42 K61 K62 K81 K82
D (mm) 53,6 53,6 53,6 53,7 53,8 53,7
H (mm) 51,0 51,2 51,6 51,5 52,2 52,2

Tableau 11.9 Dimensions apres cuisson (KIMA).
% Mélange CIMA

Le tableau I1.10 représente les dimensions des éprouvettes C avant la cuisson :

C41 C42 C61 C62 81 C82
Do (mm) | 50.4 50,4 50,4 50,4 50,4 50,4
Ho (mm) | 46,4 46,2 48,5 48,0 48,0 49,8

Tableau 11.10 : Dimensions avant cuisson (CIMA).

Le tableau I1.11 représente les dimensions des éprouvettes C apreés la cuisson :

C41 C42 C61 C62 C81 C82
D (mm) 54,4 54,4 54,3 54,2 54,2 54,1
H (mm) 49,7 49,7 51,8 52,4 51,4 53,4

Tableau I1.11 : Dimensions aprés cuisson (CIMA).
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A travers ces tableaux, on note qu'il y a une augmentation des dimensions
des éprouvettes pour les deux séries, et on note qu'il y a une plus forte augmentation

pour les éprouvettes qui ont été fabriquées a la chaux par rapport a ceux au kaolin.

Nous expliquons ce résultat par le temps de cuisson plus important et a une
température plus forte pour les éprouvettes & mélange CJIMA donnant lieu a des

transformations plus poussées.

11.10.1. Pertes massiques

La perte de masse aprés cuisson des éprouvettes est déterminée en pesant a 1’aide

d’une balance, la masse avant cuisson noté Mo et la masse aprés cuisson noté M.

Le tableau I1.12 représente les résultats des pertes massiques des éprouvettes K:

K41 K42 K61 K62 K81 K82
Mo(g) 169 169 177 177 184 184
M(Q) 158 158 166 166 172 172
PM(g) 11 11 11 11 12 12
PM(%) 6,5 6,5 6,21 6,21 6,52 6,52
Tableau Il. 12 : Pertes massiques pour les éprouvettes K.
Le tableau 11.13 représente les résultats des pertes massiques des éprouvettes C :
C41 C42 C61 C62 c81 C82
Mo(9) 167 167 180 180 192 192
M(g) 150 150 162 162 166 166
PM(g) 17 17 18 18 26 26
PM(%) 10,17 10,17 10 10 13,54 13,54

Tableau 11.13 : Pertes massiques pour les éprouvettes C.

A partir de ces tableaux, on constate que le pourcentage de perte massique pour les

éprouvettes a base de chaux est élevé comparé a celui des éprouvettes a liant argileux.

Cette diminution de masse dans les deux séries est due principalement a la perte d'eau

lors de la cuisson.
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s Densité des éprouvettes

La masse volumique est une propriété important des propriétés réfractaires,

les tableaux 11.14 et 11.15 donne les valeurs calculés pour les éprouvettes realisees.

Les valeurs obtenues se situent entre les produits de silice denses (masse volumique
supérieure 1,70 g/cmd) et les produits de silice isolants (masse volumique autour
1,00 g/cm?3).

K41 K42 K61 K62 K81 K82
Masse
volumique 1.37 1.37 1.43 1.42 1.45 1.45
apparente
(kg/cmd)
Tableau 11.14 : Masse volumique apparente des éprouvettes K.
C41 C42 C61 C62 C81 C82
Masse
volumique 1.30 1.30 1.30 1.35 1.40 1.35
apparente
(kg/cmd)

Tableau 11.15 : Masse volumique apparente des éprouvettes C.

11.10.2. Dilations volumique et linéaire [16]

Pour determiner la dilatation volumique et linéaire on utilise les équations suivantes :

- Dilatation volumique : Dv = —2 ................ (11.22).
- Dilation linéaire : DL=3/D, ............... (11.23).

Les mesures des dilatations linéaire et volumique sous I’effet de la cuisson sont
effectuées a I’aide d’un pied a coulisse sur les éprouvettes. CeS mesures sont tres
importantes car elles permettent de calculer les dimensions du moule a utiliser pour

I’obtention de produits finaux selon les dimensions que nous avons déterminées.

Le tableau 11.14 représente les résultats de dilations volumique et linéaire des

éprouvettes de K :
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K41 K42 K61 K62 K81 K82
Vo (cm?®) 95,40 95,40 96,50 96,50 97,70 97,70
V (cm?3) 115,10 115,50 116,40 116,60 118,50 118,20
Dv (%) 20,64 21,06 20,62 20,82 21,28 20,98
DL (%) 2,74 2,76 2,74 2,75 2,77 2,76

Tableau 11.16 : Résultats de dilatations volumique et linéaire des éprouvettes K.

Le tableau I1.15 représente les résultats de dilations volumique et linéaire des

éprouvettes de C :

C41 C42 C61 C62 Ccs1 C82
Vo(cm®) | 92,52 92,12 96,71 95,71 95,71 99,30
V(cm®) | 11545 | 11545 | 119,90 | 120,83 | 118,53 | 122,68
Dy (%) 24,78 25,32 23,97 26,24 23,84 23,54
Dv (%) 2,92 2.94 2,88 2,97 2,88 2,87

Tableau 11.17 : Résultats de dilatations volumique et lineaire des éprouvettes C.

Suite aux résultats obtenus, nous pouvons dire que cette expansion peut étre due a la

nature des grains fins de sable qui accélére la transformation du quartz en cristobalite

et tridymite, et provoque ainsi une augmentation de la porosité apparente.

11.11. Conclusion

Ce chapitre a fait 1’objet d’une étude experimentale pour obtenir des éprouvettes
de 50 mm de hauteur et de 50 mm de diamétre, basee sur la sélection de matiéres
premieres appropriées que sont la silice, le kaolin et la chaux en suivant la méthode du
moulage par pression. Un probléme important en fabrication des produits céramiques
est la maitrise des dimensions du produit final dans des tolérances spécifiées. C’est
pour cela que beaucoup de tests doivent étre faits pour trouver la bonne correction a

apporter aux moules.
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Chapitre 111 Résultats des essais mécaniques

111.1. Introduction

Ce chapitre concerne les résultats obtenus et donne une présentation générale de 1’essai

d’écrasement et de 1’essai brésilien.

111.2. Essais mécaniques

L'objectif des essais mécaniques est d’identifier le comportement mécanique des
matériaux et leur capacité a résister pour 1’utiliser dans son domaine prévu. Il existe

plusieurs types d'essais mecaniques.

I11.2.1. Essai d’écrasement
111.2.1.1. Présentation de I’essai d’écrasement [17]

Le test de résistance a I’écrasement consiste & mesurer la charge de compression
nécessaire a provoquer la déformation, la fracturation ou 1’éclatement des éprouvettes
testées des matériaux. Ce test permet de limiter la charge maximale a appliquer aux
éprouvettes et de déterminer si besoin est, la charge a la rupture.

La figure 111.1 présente une idée générale sur l'essai d'écrasement.

lP

P
Figure I11.1 : Essai de 1’écrasement.

111.2.1.2 Résultats de I’essai d’écrasement

La figure 1Il.1 montre les exemples de compression en essai d’écrasement des

éprouvettes K et C.
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Figure 111.2 : Mode écrasement des éprouvettes.

Cette fracture se caractérise par la présence de déformations en plus de la présence de

fissures au niveau de la surface et des cotes des éprouvettes, et la fracture se développe
parallelement a I'axe de compression.

Les essais de compression que nous avons effectués ont été réalisés sur la machine

Zwick 7250 et les graphes obtenus pour I’essai d’écrasement jusqu'a rupture des trois

éprouvettes d’essai (K41, K61, K81) précédentes, sont montrés sur la figure (111.1).

effort in Méimm®

IV e I

A .

: / ; |

V8 IV AN

: S : 5

/ E// \'\E K61

/ S

10—+ fromeme o L

A S |

YA Vo |

WA e s |

5/ // i K41

A/

J A ) A S ——

S

s : :

P ; |

A | i 5

0,0 0.5 1,0 1,5 20 25
Course inmm

Figure 111.3 : Résultats de test d’écrasement des éprouvettes (K41, K61, K81).
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Le tableau ci-dessous résume les valeurs maximales des efforts obtenus en MPa pour

les trois éprouvettes ainsi que les courses (en mm) correspondantes pour chaque

éprouvette.
K41 K61 K81
Frr (MPa) 11,20 15,10 18,80
La course (mm) 1,20 1,30 1,20

Tableau I11.1 : Lecture des données de la courbe graphique (K41, K61, K81).

¢+ Description de la figure 111.3

La figure Ill.1représente la variation de I’effort de I’écrasement de chaque éprouvette
(K41, K61, K81) respectivement en fonction de la course de compression, réunies

dans un méme graphe.

Les trois courbes présentent presque la méme allure. On remarque sur les trois courbes
une partie parabolique concave jusqu’a une charge de 4 MPa, ensuite une partie
linéaire jusqu'a environs 2 MPa avant I’effort maximal de rupture et en fin une partie

parabolique convexe qui comprend le point de rupture.
+ Concernant le tableau I11.1

Il est clair que I’effort maximal a la rupture augmente en fonction de la charge de
compactage des éprouvettes. La valeur maximale (presque 19 MPa) est enregistrée
pour I’éprouvette K81et la valeur minimale (11,2 MPa) pour 1’éprouvette K41. Une

valeur intermédiaire (15 MPa) pour I’éprouvette K61.

En revanche, les courses correspondantes aux valeurs extrémes de I’effort maximal
pour K41 et K81 sont presque les mémes (1,2 mm) et different Iégerement de

I’éprouvette K61 (1,3 mm).
% Interprétation des résultats

Dans les trois cas ’allure est presque la méme et présente les trois parties décrites

précédemment. Quel que soit le degré (effort) de compactage, I’allure reste la méme ;
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moyennement les efforts enregistrés pour chaque cas. Pour une méme course cet effort

croit presque linéairement.

La partie inferieur (concave) (<4 MPa) peut étre expliquée par la présence de pores
dans les éprouvettes qui apres application constitué de la charge disparaissent petit a
petit. Ensuite les couches compactées s’impliquent entre elles et la variation linéaire de
I’effort en fonction de la course témoigne de présence d’une zone presque élastique
(course environ 1 mm). Enfin, I’augmentation de ’effort de compression provoque
une dislocation progressive (courbe convexe) jusqu’a la rupture et une diminution de

la charge, suite a la rupture augmentée.

Donc I’éprouvette K81est la plus résistante que les deux autres éprouvettes parce que

sa densité est tres élevée.

Les résultats obtenus permettent de dire que la pression de compactage de 1’éprouvette

est plus importante, ce qui permet de donner I’éprouvette une grande résistance.

Les résultats de I’écrasement pour les éprouvettes C41, C61 et C81 sont présentés dans

la figure 111.4.

Forze in MPa

v \

00 0.5 10 15 20 25
Course in mm

Figure 111.4 : Résultats de test d’écrasement des éprouvettes (C41, C61, C81).
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Le tableau ci-dessous résume les valeurs maximales des efforts obtenus en MPa pour
les trois éprouvettes (C41, C61, C81). Ainsi que les courses (en mm) correspondantes

pour chaque éprouvette.

C41 Cé61 Cc81
Frr (MPa) 4,20 4,90 6,20
La course (mm) 0,80 0,60 1,00

Tableau I11.2 : Lecture des données de la courbe graphique (C41, C61, C81).
¢+ Description de la figure 111.4

La figure 111.4 représente la variation de 1’effort de 1’écrasement de chaque éprouvette
(C41, C61, C81) respectivement en fonction de la course de compression, réunies dans

un méme graphe.

Les trois courbes présentent presque la méme allure. On remarque sur les deux courbes
C41 et C61 une partie parabolique concave jusqu’a une charge de 2.5 MPa et pour la
courbe C81lune partie parabolique concave jusqu’a une charge de 4MPa. Ensuite une
partie presque linéaire jusqu'a 4 MPa, 4,7 MPa, 6 MPa pour les courbes C41, C61,
C81 respectivement avant I’effort maximal de rupture et enfin une partie parabolique

convexe qui comprend le point de rupture.
s Concernant le tableau I11.2

Il est clair que I’effort maximal a la rupture augmente en fonction de la charge de
compactage des éprouvettes. La valeur maximale (environ 19 MPa) est enregistrée
pour 1’éprouvette C8let pour I’éprouvette C6lune valeur de (4,9 MPa) et pour la

courbe C41une valeur minimal (4,2 MPa).

En ce qui concerne les courses correspondantes aux valeurs extrémes de 1’effort
maximal, on remarque une différence : nous avons enregistré la plus grande valeur
pour I’éprouvette C81 (1 mm) ; concernant 1’éprouvette C41 la valeur enregistrée est

égale 0,8 mm ; et la valeur minimale est enregistrée pour C61.
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% Interpreétation des résultats

L’allure des trois courbes sont presque la méme pour les trois eprouvettes. Au début
I’allure concave (<2 MPa) peut étre justifié par la présence de porosité dans chaque
éprouvette. Ensuite il y a une variation linéaire de 1’effort en fonction de la course.
Ceci est dd & la fermeture des pores et a I’interférence des grains entre eux a ’intérieur
des éprouvettes (zone presque élastique). Finalement, I’augmentation de 1’effort méne

a une rupture, apres cela la force diminue.

Gréce a I’analyse de courbe nous pouvons en déduire que 1’éprouvette C81lest la plus
résistante. La pression de compactage joue un r6le trés important pour la dureté et la

densité de 1I’éprouvette.

D’aprés les résultats obtenus sur les deux figures, nous pouvons conclure que les
éprouvettes en kaolin sont plus solides que leurs homologues en chaux, ceci en raison
de la composition chimique des deux liants en plus des transformations chimiques

survenues au cours de la cuisson de 1’éprouvette.

111.2.2. Essai brésilien (de traction)
111.2.2.1. Présentation de ’essai brésilien [18]

L’assai brésilien est appelé aussi essai de traction indirect, il est utilisé dans 1’étude
pour identifier les propriétés mécaniques des matériaux. Pour déterminer la résistance
a la traction, I’essai brésilien est utilisé. La rupture de 1’éprouvette est le résultat de
I’effet de tension latérale pour porter la pression exercée par la machine d’essai sur
I’éprouvette. Ce dernier est cylindrique et est placé entre les deux plateaux d’une

presse de compression en position horizontale.
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Figure I11.5 : Principe de I’essai brésilien

2F

La résistance a la traction est calculée a partir de I’équation : o = L (IIL.1)

Avec :

F : La force appliquée sur I’éprouvette.
L : La longueur de I’éprouvette.

D : Le diametre de 1I’éprouvette.
111.2.2.2. Résultats de I’essai brésilien

La figure 111.1 montre les exemples de traction en essai brésilien des éprouvettes K
et C.

Figure 111.6 : Mode de traction (essai brésilien).

Les essais de traction que nous avons effectués ont été réalisés aussi sur la méme
machine (Zwick Z250) et les résultats obtenus pour les éprouvettes (K42, K62et K82)

sont représentes sur la figure 111.7
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Figure 111.7 : Résultats de 1’essai brésilien des éprouvettes (K42, K62, K82).

Les valeurs maximales des efforts obtenues en (MPa) aprés avoir effectué 1’essai

brésilien (traction) ainsi que les courses en (mm) pour les trois éprouvettes (K42, K62,
K82) sont résumé dans le ci-dessous :

K42 K62 K82
Fre (N) 2700 3000 3250
La course (mm) 0,41 0,35 0,88

Tableau I11.3 : Lecture des donnees de la courbe graphique (K42, K62, K82).

De (111.1) : & (K42) = 0,63 MPa.
o (K62) = 0,69 MPa.
o (K82) = 0,74 MPa.

¢+ Description de la figure 111.7

La figure 111.7 représente la variation de la force de traction pour les trois éprouvettes
(K42, K62, K82) par rapport sa course.
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D’aprés cette figure des courbes ont la méme allure, elles se composent d’une partie
parabolique concave jusqu’a une force de 750 N. Il y a ensuite une partie presque

linéaire jusqu’a 2700 N, 3000 N et 3250 N avant la force maximale de rupture.
s D’aprés le tableau I11.3

Nous pouvons conclure que la valeur maximale a la rupture dépend de la charge de
compactage c'est-a-dire que plus la pression de compactage est élevée, plus la valeur
maximale de rupture est grande. La valeur maximale (presque 3250 N) est enregistrée
pour I’éprouvette K82 et la valeur minimale (2700 N) pour I’éprouvette K42. La

valeur est intermeédiaire (3000 N) pour 1’éprouvette K62.

En ce qui concerne les courses correspondantes aux valeurs extrémes de la force
maximale pour K42, K62 et K82 elles sont de 0,41 mm, 0,35 mm et 0,88 mm

respectivement.
 Interprétation des résultats

L’allure des trois courbes sont presque la méme pour les trois eprouvettes. Au début
I’allure est concave (<750 N), ce qui peut étre expliqué par la présence d’espace vide
entre les grains a intérieur des éprouvettes. Ensuite il y a une variation presque
linéaire due a la présence d’une zone élastique et les particules des éprouvettes ont une

cohesion entre elles, jusqu’a la fin de rupture de ces éprouvettes ou la force diminue.

Donc 1’éprouvette K82 posséde une bonne résistance a la traction par rapport aux
éprouvettes K42 et K62.

Nous pouvons conclure que lorsque la pression de compactage de I’éprouvette est

grande elle posséde une résistance a la traction tres élevée.
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Figure 111.8 : Résultats de 1’essai brésilien des éprouvettes (C42, C62, C82).

Les valeurs maximales des efforts obtenues en (MPa) aprés avoir effectué 1’essai

brésilien (traction) ainsi que les courses en (mm) pour les trois éprouvettes (C42, C62,

C82) sont résumes dans le tableau suivant :

C42 C62 C82
Fre (N) 1150 1800 2300
La course (mm) 0,15 0,32 0,35

Tableau I11.4 : Lecture des donnees de la courbe graphique (C42, C62, C82).

De (111.1) : o (C42) = 0,27 MPa.
o (C62) = 0,41 MPa.
o (C82) = 0,51 MPa.
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¢+ Description de la figure 111.8

La figure 111.8 montre la variation de la force des éprouvettes C42, C62, C82 lors de
’essai brésilien avec les pressions 400 kg/cm?, 600 kg/cm? et 800 kg/cm?, en fonction

de la course.

D’aprés cette figure, les courbes ont la méme tendance, elles se composent d’une
partie parabolique concave jusqu’a une force de 700 N, ensuite une partie presque

linéaire jusqu’a 1150 N, 1800 N, 2300 N avant la force maximale de rupture direct.
s D’aprés le tableau I11.4

Nous pouvons conclure que la valeur maximale a la rupture dépend de la charge de
compactage. La valeur maximale (presque2300 N) est enregistrée pour 1’éprouvette
C82et une valeur de (1800 N) pour I’éprouvette C62et la valeur minimale de (2300 N)

est enregistree pour 1’éprouvette C42.

Par contre les courses correspondantes aux valeurs extrémes de la force maximale pour

les éprouvettes C42, C62 et C82 sont 0,15 mm, 0,32 mm et 0,35 mm respectivement.

% Interpreétation des résultats

L’allure des trois courbes est aussi presque la méme pour les trois éprouvettes. Pour la
partie inférieure (concave) (<700 N) ce phénomeéne est di a la présence du vide entre
les particules des éprouvettes. 1l y a ensuite une partie presque linéaire, dd au fait que
les éprouvettes se sont progressivement compactées jusqu’a ce que les pores
disparaissent. Enfin les éprouvettes se sont cassés aux valeurs maximale

correspondantes et la force diminue.

Nous pouvons en déduire que I’éprouvette C82 est la plus résistante que 1’éprouvette
C62 et I’éprouvette C42. Donc le pressage est un facteur majeur qui influe dans la
porosité de les éprouvettes; plus 1’éprouvettes est bien pressé, plus elle devient trés

compacte et ses particules ont une grande cohésion et plus sa densité est grande.
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Sur la base de I’analyse des résultats des courbes de I’essai brésilien sur les
éprouvettes, il a été constaté que les éprouvettes qui ont été fabriquees a base de kaolin
sont plus durables que celles fabriquées a partir de la chaux. Cela est di a la différence
de leur composition chimique et aux différents changements de phases de

transformations lors de la cuisson

111.3. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons présenté et decrit le comportement mécanique des
éprouvettes préparées avec kaolin (K) et de la chaux (C). D’une fagon générale les
premiers présentent une plus grande résistance mécanique, ce qui montre qu’ils ont

une meilleure cohésion.
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Conclusion générale

Cette étude nous a permis de travailler sur I’¢laboration des céramiques réfractaires.
C’est un domaine trés vaste et d’une grande importance sur les plans scientifique et

industriel.

La visite effectuée a 1’usine AFRICAVER nous a permis de prendre connaissance des
défis auxquels fait face 1’industrie verriére et I’extréme importance que revét le bon
choix aussi qu’une bonne mise ceuvre des matériaux réfractaires adaptés a cette

branche industrielle.

Le travail pratiqgue que nous avons mené a consisté en la formulation de réfractaire a
base de silice. Ce type de réfractaire présente de nombreux avantages, qu’ils soient
techniques ou économiques ; la matiére premiéere est relativement abondante dans le

milieu naturel.

Nous avons selectionné une matiére qui soit la plus avantageuse parmi cing ; c’est-a-
dire celle qui a le taux de silice le plus élevé. Comme liant, nous avons utilise le kaolin
et la chaux. Avec le kaolin, la préparation des éprouvettes était plus aisée et la
cohesion des échantillons plus élevée. Le défaut de ce liant est qu’il apporte de
I’alumine qui réduit la réfracterité. Avec la chaux, la préparation des éprouvettes est
plus délicate a cause d’une plus grande fragilité du mélange moulé avant cuisson. Mais
le grand avantage de la chaux utilisée en faible quantité et qu’elle n’affaiblit pas la

refracterité. C’est pour cela que la température de cuisson a été poussée a 1600 °C.

Les essais mécaniques a froid ont montré que le liant argileux (kaolin) donne une

grande résistance mécanique.

Comme perspectives un aspect important a développer a est celui de la maitrise de la

densité du produit final afin de réaliser des produits denses ou bien isolants.
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Résumé

Le travail présenté¢ dans ce mémoire de fin d’¢tude comprend la production de deux
types de matériaux réfractaires a base de silice a partir de matériaux locaux.
représentés dans 1’argile de DJBAL EL-DABAHG (DD3) et la chaux et I’¢tude de leur
comportement mécanique.Pour cela, nous avons effectué plusieurs essais sur des
éprouvettes cylindriques de diametre et de hauteur égaux a 50mm, qui ont été réalises
au niveau du hall a I’aide d’un outil de moulage spécialement fabriqué a cet effet.Les
éprouvettes ont été réalisés avec une compaction a différentes pressions (400 kg/cm? ,
600bar, 800bar) et cuisson a deux températures différentes (1500C°: 1600C°).Les
résultats que nous avons obtenus,ont prouvé que les éprouvettes en kaolin ont la
capacité de résister a des pressions élevées, contrairement a ceux en chaux, mais les

deux peuvent étre utilisés comme isolants réfractaires.

Mots clés : Matériaux réfractaires, kaolin, chaux, éprouvettes, cuit
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Abstract

The aim of the work presented in this assay includes the production of two types of
silica-based refractory materials from local materials present in the clay of DJBAL
EL-DABAHG (DD3) and lime, and the study of their mechanical behavior. To do this,



we carried out several tests on cylindrical specimens of diameter and height equal to
50mm, which were performedin the hall of Technology using a molding tool specially
manufactured for this purpose. The test pieces were made by compaction at different
pressures (400bar, 600bar, 800bar) and by cooking at two different temperatures
(1500C °, 1600C °). The results we obtained proved that kaolin specimens can

withstand high pressures, unlike lime ones, but they both can be used as refractory
insulators.

Key words: materials refractory,kaolin, lime, specimens, cooked



