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B :  Labradorite.                                                                                    '
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Les matériaux céramiques présentent une caractéristique e sentielle par rapport d'autres matériaux ;

lesatomesouconstitmtdeleurréseaucrisüllinsontengénéml[rèssolidementliésemeeuxpmliaisons

fortes (ioniques).

Les  céramiques  contiennent des  défauts :  des pores  et des

fissures dues aux contraintes thermiques, à la corrosion ou à l'abr

Et pour cacher ces défauts (les trous et les fissures), on

[1

ssures  dues  à  leur mise  en  œuvre,  des

ion.

utiliselapâte de réparation ; est un mélange

de  l'émail et de  la pâte destiné  à la fabrication du tesson céram[que à des pourcentages différents, donc

elle joue un rôle très important pour la protection de l'environne ent et dans l'économie.

Le but de travail

Lebutdenotretravailestl'elaborationetcmacténsationJepâtederepmationpourlacémique

sanitaire.                                                                                                                       i

Notreétudeestdiviséeendeuxpariiemneüéoriqueetl.ameei

Dans la partie théorique on trouve cinq chapitres :                              |

.      ier chapitre : Généralité sur les céramiques.                             |

.      2e''`e chapitre :  la pâte céramique.                                                   |

.      3eme chapitre : les émaux.                                                                      !

:    :::: ::::::: : ::sp:t:°dnes:;aration                                  !

périmentale.

Dans   la  partie   expérimentale   il   y  a  deux  chapitres ;   le  pre+ier  chapitre  est  basé   sur  les  moyens

d'investigation et le deuxième est parLé su les méthodes de cara

On temine notre travail par une conclusion générale.

risation.
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Parrie théorique Chapiire 1  : Générali[é sur les céramiques

I.1. Introduction                                                                                     ,

Les céramiques sont définies selon le larousse comme étant «  Art de fabriquer les poteries,  fondé

sur  la  propriété  des  argiles  de  donner  avec  l'eau  une  pâte  plhstique,  facile  à  façonner,  devenant  dure,

solide  et  inaltérable  après  cuisson  »   La  société  américaine  4STM  (American  Society  for  Testing  and

Materials)  définit  une  céramique  comme  .   «  un  article  ayant  un  corps  vitrifié  ou  non,  de  structure

cristalline ou partiellement cristalline,  ou de verre, dont le corps  est fomé de substances  essentiellement

inorganiques  et  non  métalliques,   et  qui   est  fomé  par  une  masse  en  fusion  qui   se  solidifie  en  se

refroidissant,  ou  qui  est  fomé et  porté à  maturité,  en  même tèmps  ou  ultérieurement  par  l'action  de  la

chaleur    »  Ijes  céramiques   sont  des  matériaux  inorganiques,  non   métalliques,  nécessitant  de  hautes

températures  lors  de  leur fabrication   11  s'agit  en  général  d'oxydes  métalliques,  et  plus  généralement  de

métaux  oxydés,  mais  pas  uniquement   l.es  céramiques  ont  en  général  une  structure  cristalline,  parfois

associée à une phase amorphe.  Lorsque  la majorité est amorphe,  on  parle de vitrocéramique ;  lorsque la

totalité æt amorphe, on parle du verre [01 ].

1.2. Généralités

Le terme céramique a pour origine le  mot grec Æcmmi.Æo§,  qui fait référence à la poterie et à la«

terre  brûlée  »   Les  céramiques  constituent une gamme très  étendue  de  matériaux  non  métalliques.  Elles

sont toutes élaborées par des procédés thermiques et incluent de nombreux silicates et oxydes.  Bœucoup

d'entre eux sont issues des argiles natuelles qui servent à la fabrication de tuiles et de briques et qui sont

durcies  par  chauffage.  Les  constituants  principaux  sont  les argiles  et  les  aluminosilicates  provenant  des

feldspaths  Aujoud'hui la gamme de matières premières est beaucoup plus étendue.

Ijes  céramiques  possèdent  trois  avantages  importants  par  rapport  à  d'autres  matériaux  concurrents.  les

matières premières utilisées pour leur fabrication sont relativement disponibles et peu onéreuses, elles sont

peu denses et résistent à des températures très élevées, là où la blupart des métaux perdent leur résistance

Enfin  elles  ont  des  propriétés  optiques,  électriques,  chimiquas,  magnétiques,  themiques,  etc.   qui  les

rendent irremplaçables dans de nombreuses industries

l.3.Classification de§ pr.oduits céramique§

Les céramiques peuvent être classées selon plusieurs paramètres ; selon leur application, leur mode

d'élaboration et leur composition chimique.

I.3.a. Se]on leur app[ication  :on peut distinguer

•     Les céramiques traditionnel]es: à usage alimentaire, pour le bâtiment ou l'omementation

Poterie, vaisselle, fai.ence, porcelaine, carrelage, briques, tuiles;

•     Les céramiques techniques ou industriel]es
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Parti e théorique Chap,,re 1  ,Généralité sur les céramiques

-      céramiques    électroniques    (faibles    courants),    ou    céramiques    fonctionnelles    :    céramiques

diélœtriques (isolantes), conductrices, magnétiques...eti

-      céramiques électrotechniques (fortes puissances),

-     céramiques réfractaires, pour applications themiques,

1

I.3.b. Selon leur mode d'é]aboration et ]a forme rLnaJe

•     céramiques façonnées : pièce livrée sous sa fome défiriitive,

-       pièces frittée sous pression atmosphérique.

-       pièce friftée sous pression (IIIP, hot isostatique pres!ing).

-       pièce électro fondue

•    Céramiques non façonnés (PNF)

-       produit livré sous la forme de mortier destiné à être ¢oulé ou projeté puis

« Cuit » sur place ;

-      Céramiques pour protection themique (revêtir une plèce métallique).

I.3.c. SeLon ]eur composition chimique

•     Céramiques siliceux ;                                                                  i

•     Céramiques alumineux :  la teneur en d'alumine (A1203) varie entre 30 à  100 °/o .  elles comportent

l 'aluminosilicate (argile, mullite),  les systèmes alumine-bxyde de chrome-silice (ACS), etc

•     Céramiques  à basede magnésie (basique),

•    Carbure;

•    Nitnlre;

•     composite§   :   la   matrice   céramique   à   renfort   métallique,   matrice   céramique   à   renfort   non

métallique

1.4. Les défauts dans les céramiques

ljes céramiques  contiennent des  défauts de  fabrication comme  |es  pores  et  les  fissures  dues  à  leu mode

mise en œuvre, des fissures dues aux contraintes themiques et à l'abrasion. Même si elles ne contiennent

pas  des  fissurcs  au  départ,  les  éœrts  des  modules  d'élasticité  entre  les  différentes  phases  feront  les

apparaitre lors de la mise en service

I-a plupart de ces défauts ont une taille de l'ordre de la taille des barticules en poudre à partir de laquelle la

céramique a été fabriquée [02]
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Part]e {héorique Chapiire 11  :  1ja pâte céramique_

II.1.I)éfinition de la pâte céramique                                                  ,

La pâte céramique est une masse composée d'une phase plastique et d'une phase dite dégraissante

la  phase plastique  est  constituée  par  un  mélange  des  argiles  ét  de Kaolins   l.es  argiles  lui  confèrent  la

plasticité et la cohésion au tesson  Elles peuvent aussi participer(au développement de la phase vitreuse au

cours  du  traitement  themique   Les  Kaolins  améliorent  le  comportement  au  coulage  et  augmentent  la

blancheur de tesson.                                                                                              1

1ja  phase  dégraissante est à  l'origine  de la fomation  d'une phase vitreuse au  cours  du traitement

themique   Elle renferme les  feldspaths (sodiques et  mixtes) et 'la silice ;  cette  demière est à  l'origine du

comportement dilatométrique en accord avec celui de l'émail [0Î].

II.2.Les matièi.es premières

l.a fabrication  des  produits  céramiques  sanitaires  fait appel  à  des  matièrespremières  plastiques  et

non  plastiques.  Essentiellement  d'origme  naturelle  comme  lesi argiles,  les  feldspaths,  les  Kaolins  et  la

sillce.

TL2.l. Les matières premières p]astiques

l.es matières plastiques utilisées dans l'mdustrie céramiqùe sont:  les argiles et les Kaolms.

Le  mélange  d'argile  et  d'eau  donne  une  pâte  plastique  qui    pemet  des  défomations  sans  rupture  et

conserve la fome acquise lorsque l 'effort cesse.

Son aptitude à la déformation avant rupture (malléabilité) est dqnc très grande,  elle est capable de fomer

avec des matériaux non plastiques des pates ayant une certaine malléabilité.

h plasticité est donc la propriété de l'argile la plus important poLr la pratique (avec la tenue en feu)  . .

ll.2.1.a. Les Kaolins

Le terme Kaolin est d'origine chinoise.11   vient du nom d'une ville chinoise Kao-Ling [04].

I.a  phase  principale  constituant  le  Kaolin  est  la  Kaolinite  (A1203.   2Si02    2H20)    Les  Kaolins  ne  se

trouvent  plus  purs  dans  la  nature  mais  le  plus  souvent  on  les  trouve  mélangés  avec  d'autres  minéraux

détritiques (quartz, micas, etc.)
1

II.2.l.b. Les argiles

Les argiles  sont formées  par la dégradation  de  roches  istées  (volcanique)  due à des  phénomènes

d'érosion et d'altération chimique sous l'action des agents atmosphériques[05]

Lesargî,essontrarementpures,,eurs,mpuretésprovïennentded[uS,eurssources.

•    Au cours desédimentation.

•    Par des éléments anachés aux terrains ti-aversés par les argiles
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Partie théorique Chapitre 11  :  La pâ_t± cérarnique

•    Par contact avec certaines couches du sol.
1

Une  partie  des  impuretés  influe  sur  la  plasticité  des  argiles  l'autre  est  considérée  comme  fondants

(substancesquidiminuentlatempératuredefiisiondelamassebuellessontincorporées).

Le tableau suivant donne que[ques matières plastiques, ainsi qué leurs formules chimiques [06].

Tableau. 11. N°Ol  : Présente quelques matièJes premières plastiques.

Dénomination

Kaolinite

Ha]loysite

MotLtmorilloDite

Illite

-J-

Formule chimique

2SioiA1203.2H20

2Si02. Alî03.2H20 + nH20

3Si02.A12q3.(Mg,Ca,Na,K)
------------------------ 1

3 ou 4 Si02.A1203 (Fe, Mg, K, Na). H20.nH20
------     1`

11.2.2. I.es matières premières non plastiques
1

De  façon  plus  usuelle  on  les  dénomme  dégraissants  suivant  la  morphologie  et  la  taille  de  leurs

particules.  Elles  modifient  les  propriétés  des  argiles,  diminuenl  la plasticité  tout  en  rendant  le  matériau

moins sensible au séchage [07].                                                                  '

Les matériauLx non plastiques peuvent êtne divisés en deux classe§: les dégraissants et les fondants.

II.2.2.a. Les dégmissants                                                                       i

La plasticité "propriété essentielle des argiles" peut devehir gênante lorsqu'elle est excessive.

11 est alors indispensable de mélanger à l'argile des matières inettes qui par l'absence de retrait diminuent

celui de masse à laquelle elles sont incorporées, en même temps ,que leur dispersion dans cette masse crée

une  sorte de  squelette  qui  la rend  poreuse.  Ce qui  facilite  l'évaporation de  l'eau  on  les  nomes:  matières

dégraissantes ou matières antiplastiques [08].

II.2.2.b. Les fondants

On  appelle ainsi  la  catégorie  séparée des dégraissants utilisée pour provoquer  la vitrification  des

argiles-

Les fondants sont très nombreux, mais en pratique on utilise généralement les alcalis (K20, Na20), et les

oxydes de fer pour la préparation de la pâte.                                         '
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Partie théorique Chapitre 11 .. La pâte céramique

Lesfondantsnepeuventjouerleurrôlequelorsquelafmpératureàlaquelleilssecombinentaux

autres éléments est atteinte : au-dessus de cette température. ils n'agissent que comme des dégraissants.

Contrairementauxfondants,lesdégraissantsjouentsonrôlesahsréactionchimique.

Le tableau suivant donne quelques dégïaissants utilisés dans la bâte céramique [06].

Tableûu.II. N°2 : présente quelque matière bremière non plastique.

Dénomination

Qmrtz

r----------=

Fe]dspath

Talc

Do]omie
llu

Formu]p chimique

6Si02. A1203.Na20 (albite)

T'_                 __         _                   ___

6S i02  A12q3_.K20_(orthose)_

2Si02. A1203:Ca20 (anorthite)

4Si02.+go.H20__

Mgc03.Cac03

11.2.3. Les propriétés des matières premières argileuses

Ceux  som  des  aluminosilicates  hydratés`  représentés  pàr  les  grandes  familles  des  argiles  et  des

kaolins  formant  les  plastifiants  qui  confèrent  à  la  pâte  crue  sP  plasticité  en  raison  de  leurs  structures

lamellaires  et  des  propriétés  physico-chimiques  de  leurs  particules.  L'augmentation  de   la  teneur  en

matières argileuses augmente le coefficient de dilatation et diminue la résistance au choc thermique[07].
1

11.3. I.es camctéristiques de la pâte

Parmi les caractéristiques de la pâte on tt.ouve :

II.3.a. Densité

Dans  la  majorité  des  cas  elle  est  mesurée  par  un  viscqsimètre  à  absorption  d'énergie  "Gall  en

kamp". C'est à partir du tracé de la courbe donnant en fonction qe la teneur en dispersant, tant la viscosité

apparente initiale que celle après un temps de repos défini  (comportement thixotrope), que l'on  définit la

teneur  en  défoulant  correspondant  à  une  vitesse  de  prise  et  à  Ln  comportement  rhéologique  du  tesson

fomé  compatibles.  La  plage  de  réglage  est  aussi  conditionnée  par  les  conditions  de  stockage  et  de

transport de la barbotine.
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Partie {héorique (hapiire 11  : La pâte céramique

IT.3.b.]a prise en masse
1

Par   l'élévation   de   la   température   de   la   barbotine   on  joue   sur   deux   paramètres   favorables   à

l'accélération de la prise.

-      Diminution de la viscosité de l'œu.

-      Augmentation  du  comportement  thixotropique  de  la  barbotine  (dans  le  cas  d'une  défloculation

classique  carbonate,  silicate  de  sodium)  qui  provoque ila  formation  d'un  tesson  plus  peméable

[09].

II.3.c. Le retrait

Le retrait est la réduction que subit les matières argileusœ sous  l'influence de la chaleur, il consiste

à la dimmution de dimensions  linéaires et en volume de ces prqduits   Le premier retrait dépend au départ

de l'eau que contient toujours la masse et qui est indispensable au façonnage des pièces, cette eau existe à

la  fo]s  sous  fome d'une  pellicule  superficielle entourant  les  grains  solides,  soit en  remplissant  des  vides

qui  les séparent, soit en fin absorbée par les particules collo.i.daleé  constituant les argiles

lfl  seconde,  par contre,  correspond aux  différentes  variations dé volume subites  par la  matière lors  de  la

cuisson.

Les  facteurs  susceptibles  d'entraîner  une  variation  de  volume (sont  nombreux.  les  uns  dépendent  de  la

matière  elle-même  tels  que  la  décomposition  et  l'élimination  de  certain  constituant  entraînant  ainsi  la

réductiondevolume,oulorsd'uneréactionchimiqueconduisanlàunproduitdifférent[10]

TI.3.d. La perméabilité

La  peméabilité  est  la propriété  d'un  produit  de  laisser passer  dans  l.unité de temps  un  volume  plus  ou

moins grand de fluide gazeux;  le coefficient de peméabilité est'une valeur numérique qui  dépend que de

la nature de ce produit.

Ce  phénomène  est  extrêmement  important  car  il  est  en  rapporti direct avec  la  corrosion  des  réfractaires,

suivant   son   importance   des   agents   corrosifs,   laitier,   scorie,.,  etc.,   pouvant   pénétrer   plus   au   moins

facilement dans le produit.                                                                             ,

11  ne  faut  pas  confondre  la  perméabilité  et   la  porosité,   ces  deux  caractéristique  séant  complètement

distinctes,  alors  que  cette  demière  conceme  uniquement  le  volume  et  le  nombre  de  ports  et  non  leur

distribution et leur forme.  I.a perméabilité dépend entièrement db caractéristiques des pores,  elle est donc

caractéristique de la texture.

D'âpres  BARASALI,  plus  la  température  est  élevée  plus  la  pqméabilité  est  forte jusqu'à  une  certaine

seille  marqué  par  le  début  de  vitrification  où  la  peméabilité  diminue  [10].  Au  minimum  de  porosité

correspond  le minimum de peméabilité   Un autre minimum  peut se trouver avec des grains  fins puisque
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les capillaires sont petits et que la perméabilité varie comme la quatrième (4Cme) puissance du diamètre des
1

œpiLlaires.

Une  forte  peméabilité  résulte  un  déchaussement  des  grains  aL  cours  de  séchage  et  à  la  cuisson  ce  qui

provoque des fissures                                                                                       i

ll.3.e.La forme et la taille des grains

l.a granulométrie d'un produn (qu'il soit compact ou réduit en poudre plus ou moins grossière) est

l'ensemble de tous les facteurs qui  caractérisent sa texture gra"laire.  C'est-à-dire la fome et la grosseur

des grains, ainsi que leur répartition.

II.3.e.1. Forme des grains

k fome des grains peut être très  variable selon  la matière étudiée.  On trouve des grains arrondis

(sphère, avides, ellipsoides) ; des grains en écailles et en formes,libres. La fome esquilleuse est préférable

car la surface de contact avec l'argile est plus grande, ce qui assure une meilleure cohésion de produit  Les
1

surfaces rugueuses s'accrochent mieux à l'élément plastique qué les surfaces lisses   IÂ possibilité pour les

grains d'entrer en contact les uns avec les autres peut être plus drande  Elles conduisent ainsi à des masses

moins poreuses et plus compactes que les grains arrondis

[ [.3.e.2. Dimension des grains

Les  grains  fins  présentent  une  plus  grande  surface  d'adhérence  et  se  déchaussent  moins  de  leur

enveloppe argileuse pendant la cuisson  lja porosité et la perméabilité des produits sont donc diminuées et

sa résistance mécanique est augmentée à froid généralement au qétriment des propriétés themiques.

Pour  les  argiles  le  tamisage  humide  pemet  de  connaitre  sa ,granulométrie;   Ia  finesse  des  particules

constituant  les  argiles  a  une grande importance  notamment  sur  la plasticité ;  bæucoup  de  ces  particulæ

sont inférieures au demi-micron ; certaines ont 80% d'éléments én dessous de cette dimension [10]
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11.4.1. Le concassage et le broyage

Avant de procédure au mélange des différents  constituahts d'une composition,  il  est nécessaire de

réduire les matières premières en poudre de façon à obtenir un rhélange homogène.

Le  but  de  cette  opération  n'est  pas  seulement  d'obtenir  des  betits  fragments  à  partir  grands  morceaux,

mais aussi celui d'obtenir un ensemble de fragment ayant une disuibution granulométrique détemine

Pouravoirunbroyageefficaceilestnécessairequechaque,morceauxsoitcasséparchocavecd'autre

fragment ou avec les organes mobiles de la machine ,  le choix Pes appareils de broyage et de concassage

doivent être guidés par .
`/    Ia dureté de la matière première (argile crue, feldspath)  i

`/   I.a quantité à broyer par heure.

>   I.a granulométrie à obtenir ainsi que la fome

+    L'humidité.

+   l.a force motrice dont on dispose.

>    L'usure des machines.

+    Les matières premières sortant des broyeurs ou des conca:seurs [06]

11.4.2. Le tamisage

C'est  une  opération  des  tinées  à  séparer  les  différentes  +ractions  granulométriques   Les  résultats

obtenus constituent des données très utiles pour le dosage de matières premières

La forme des grains  obtenus par broyage peut être très  variable.  Selon  la nature des matières  broyés

on peut avoir des grains des formes arrondis,  des grains à arrêtes,, des grains lamellaires,  . . etc

h fome des grains et leur dimension influent considérablepient sur la structure et les propriétés des

produits céramiques

11.4.3. Le dosage

C'est   une  opération  très   importante  dans   le   procède  de   fabrication   à   laquelle   dépendent   les

caractéristiques et les propriétés des produits.

On peut réaliser le dosage par les deux voies .

II.4.3.a. Le dosage en volume

11  est  réalisé  par  différence technique  la  plus  simple est  lî  brouette  calibrée  L'inconvénient  de  ce

mode est l'entassement des matières humides qui sera la cause d'çrreur.
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II.4.3.b. Le dosage en poids

Ce type est le plus utilisé dans les chaines de fabricatioh, il consiste à mesuré des poids importants

des matières premiers à l'aide des balances ou des bascules, cet+e opération est la plus précise.

II.4.4.Le mé[ange et ]'homogénéisation

C'est une opération très  importante dans  le procède  de fabrication   des produits céramique,  elle a

comme but l'homogénéisation du mélange

11 peut être exécuté par deux voix  .

II.4.4.a.par voie sèche

Les masses sèches sont destinées au pressage et leur huntidités varie de 0 à  12%, l'eau nécessaire à

cette  humidification  est  pulvériser  pendent  le  mélange.    Elle  beut  contenir  des  adjuvants,  amélioration

ainsi la plasticité de la composition et la résistance mécanique dès pièces façonnées

ll.4.4.b. par voie humide

Le mélange et le broyage sont réalisés simultanément en brésence d'une quantité d'eau suffisante

La pu]pe sortant de mélangeur est en phase  liquide,  elle est enJoyée sous  pression à  l'aide des pompes à

des filtres presses, où la phase solide se dépose et le liquide s'écdule

ll.4.5.Le malaxage

C'est une opération qui consiste à mélanger les matières dosées dans le but de

>    Assurer   une   parfaite   homogénéité   de   mélange   par   +épartition   de   l'humidité   c.-à-d    rendre
1

1'humidité homogène dans tout le mélange.

>    Chasser  l'air  qui   réside  dans  la  pâte ,  cette  air  peut  éréer  des  fissures  (les  fentes),de  plus  sa

présence diminue la plasticité de la pâte et au cours de séchage elle gène le transport de l'eau par

capillarité de l'intérieur vers  la  surface  et  lors  de  la  cuisson  elle se dilate et provoque des  défauts

dans ]a texture [11 ]

11.4.6.  La mise en forme

l.es  matières  premières  constituants  la  pâte  céramique  misent sous  fome  de  suspension  aqueuse

plus épaisse que possible est diverse au moyen d'entonnoir dans un moule poreux et sec préparé en plâtre,

le moule absorbe le  liquide de  la barbotine et  arrête à sa surfacç  les  particules  solides,  de cette façon  la

couche  de  la  pâte céramique moins  humide  se  dépose  le  long  de parois  des  moules,  après  vidage de  la

barbotine excédentaires,  le début de séchage du moule donne uni léger retrait à la pièce de fome désirée,

ce qui facilite le démoulage
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Ijes opérations de soins spéciaux sont recommandées avaït de procéder au coulage, l'introduction du

talc sur les défectueuses du moule facilite l'extraction de la pièqe.

k  opérations  de  lissage  à  1'éponge,   le  touma  sage  at  polissage  sont  nécessaires  pour  ajuster

l'épaisseur excédentaire et donner un bon état de la surface de la pièce [12]

11.4.7. Le séchage

Le séchage consiste essentiellement à éliminer  l'eau non combinée aux constituants de la matière

première, par différents procédés (séchage par ventilation et par icanalisation).

Le  mécamsme  de  séchage  doit  être  homogène  dans  toute  la masse  de  la  pièce  autrement  dit  ralentir

1.évaporation superficielle de 1'eau en  même temps  1'accélératiôn  de cheminement d'eau à ti.avers la  pâte

du cœur de la pièce vers la surface,  l'évaporation superficielle dépend .

>    De la saturation de l'air séchant.

>    De renouvellement de l'air par ventilation.
`r    De l.état de la surface de la pièce et épaisseur

>    De la qualité des matières premières rapport plastique / Pégraissant

>    De la texture de la pâte (serrée ou poreuse).                         ,

;    De l'évaporation de l'eau d'interposition (ou dessus des,séchoirs)

Le séchage de la dernière phase s'opère dans le tunnel du four, les pièces portées sur des wagonnets

parcourent  le  tunnel  en  sens  oppose  d'un  flux  d'an  chaud  oufumées  propres,  tourbillonnent  entre  les

pièces en  Les ventilant [12]

•:.   EITets de séchage

Le séchage provoque plusieurs phénomènes physiques, parhi lesquels

>   Le durcissement

Au fur et à mesure que les  pâtes perdent  leur eau,  elles prennent leur plasticité et deviennent plus

rigides, ce qui pemit leur manipulation

>   Le retrait et la perte de poids

L'eau   qui   s'évapore,   provoque   une   perte   de   poids   et   une   diminution   de   volume   due   au

rapprochement des particules argileuses.

On distingue deux phases

a)   Daiis  la  première  phase :  le retrait  est proportionnel  au poids d'eau éliminée,  c'est le départ

de I'eau  libre.

b)   Dans  la  deuxième  phase :  l'eau  s'évapore  sans  ret+ait  de  pâte,  celle-ci  devient  poreuse,  le

volume de pores corTespond au poids élimine dans cette phase [13]
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II.4.8. L'émail]age                                                                                     ,

L'émaillage est cons]sté à la couverte la surface d'une bièce céramique,  la rendre impeméable et

lu]  commumque une brillance parfaite après cuisson [ 14].

Dans cette opération  les particules  de verre ou de ou de céramique à forte fraction de  phase vitreuse sont

déposées  à  froid  sur   le  substrat,   puis   densifier  par  évaporation   de  la  phase   liquide  (éventuellement

réticulation par recuit)

11.4.9. La cuisson

Pendant  cette  opération,   les  transformations   chimiques   et  physiques   ont   lieu  d'une  manière

pemanente et le produit céramique acquit son aspect définitif

Le but de la cuisson est de provoquer par chaleur certaipes réactions chimiques et transformations

physiques  des  matières  premières    Certains  facteurs  importapts   influent  d'une  façon  directe  sur  ces

différentes  transfomations  à  savon  la  température  et  le  temps  de  cuisson  et  la  nature  de  l.atmosphère

gazeuse du four [12]

11.4.10. les Fours de cuisson
1

Les fours de cuisson subdivisent en deux catégories    fours inteiTnittents et fours contmus

I].4.10.l.Fou is intermittents (périodiques)

Ils  comprennent  les  fours  intermittents  et  les  fours  à  clpche,  qui  se  composent  par  une  chambre

unique  Les   produits à cuire sont amenés à l'aide d'une navette, fermés hermétiquement puis soumis à un

cycle  de  cuisson  prédéfini   On  emploie  généralement  des  brûlçurs  à  gaz,  ce  qui  pemet  de  commander

correctement la température et l'atmosphère du four.

On  utilise  également  l'électricité  pour  chauffer  ce  type  de  fours,  notamment  dans  la  fabrication  des

céramiques  techniques.  Les  fours  spéciaux  destinés  aux  cérantiques  techniques  sont,  par  exemple  ,les

fours de type HIP (pression isostatique à chaud),  les  fours à haùte température et les fours à atmosphère
1

contrôlées.

I.es fours  intemittents  servent principalement à  la fabrication  à petite échelle de produits  spécialiséstels

que les  briques  spéciales  et  les  raccords  de  canalisation,  les  rac:ords  pour tuiles,  les  produitsréfractaires

etc.                                                                                                                                  ,

11.4.10.2. Fours continus

>   Fours tunnels

Ce sont essentiellement des tunnels réfractaires desservis par des rails transportant des wagonnets defour

Ces  der"ers  comportent  des  supports  réfractaires  sur  lesquels  on  dépose  les  produits  séchés  selon  des

motifs stables prédéfinis  ks wagonnets sont poussés à travers les fours à intervalles prédéfinis.
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I.a plupart des fours tunnels fonctionnent aujourd'hui  par le gaF  La température maximale située dans  la

zone de cuisson au centre du four.  Les produits entrants sont préchauffés par les gaz chauds en provenance

de  la zone de cuisson,  tandis  que l'air entrant  refroidit les produits cuits  et est lui-même préchauffé pour

assurer  sa  fonction  de  comburant.  Une  fraction  de  cet  air  en  Provenance  de  la  zone  de  refroidissement

s'évacue   généralement   vers   les   séchoirs   adiacents,   ce   qui  'permet   des   économies   significatives   en

combustibLe.
1

+   Fours à cliambre (Hoffmann)

Ces fours sont constitués d'une série de chambres reliées, qui sont successivement remplies de produits

secs  (par exemple  des  briques),  femées  hemétiquement,  misds  en  cuisson  quasi  continue  et  où  les  gaz

chauds sont attirés d'une chambre dans  la suivante.  Ce système' de liaison,  avec des  conduits de fumée et

des orifices entre les chambres,  permet également de préchaufflèr  les produits et de refroidir  les  effluents

gaz.eux,  ce  qui  améliore  le  rendement  themique  et  pemet  de  réduire  les  coûts  par  rapport  à  un  four

intermittent   Aujourd'hui,  ces  fours  fonctionnent  principalemdnt  au  gaz,  mais  une  alimentatton  par  le

dessus, au fioul  ou au charbon,  se pratique occasionnellement.  |ls  servent principalement à  la fabrication

de produits spécialisés, par exemple des briques spéciales de couleur[15]

II.4.11. Décoration                                                                                            !

C'est un traitement superficiel qui a pour but d'augmentîr la qualité esthétique des objets élaborés

et cacher quelques défauts de fabrication

Le  décor  est  appliqué  par  deux  méthodes  `  la  première  est  appelée  décore  de  grand  feu,  la  seconde  est

dénommé décore de petit feu



I
I
I
I
I
I
1

I
I
1

I
I
I
1

I
I
I
I
I
I
I



I
I
I
1

1

1

I
1

1

1

I
I
I
I
I
I
I
1

1

I
I

Partie ihéonque Chapitre 111: Les émaux nes glaçures)

m.1.Définition de ]'émai]

Les glaçures appelée aussi émail est un enduit vitnfiable

à fin de le rendre impeméable et par conséquent augmenter sa q

L'émail est  une   poudre   fusible,   composée   de  différcnts   minéraux

métalliques), vitrifiable et plus ou moins opaque (fritte), peut avoir di

Les dimensions de la couche de glaçures est de 0.15 à 0.50mm,

Ë,:teéseusr::t:::eaœoun,essonceram[uue

(silice,   feldspam,   kaolin,   argile   et  oxydes

posé sur la surface d'un tesson céramique

Té,r::t,eosnc:ue':;;uvnr,etessonpar,,éma,,
s.appelle émaillage.  On peut diminuer la  duée de  cuisson  par une  phase  de préparation  antérieu,  dite frittage

[16].

III.2.Les matières premières destinées à la fabrication des g1lçurŒ

Les  glaçures  sont  des  produits  de  la  famille  de  verre.  Elles  sont  essentiellement  constituées  des

alcalins, des alcalino-terreux, de silice et d'aluminosilicates.          |

m.2. l. Fondants

lls  sont destinés  à abaisser  la température de fusion  des mïtières  réfractaires  (les  sables  quartzeux).
1

Les principaux sont :

>    Les oxydes alcalins : Na20, K20, Li20

>Leborax:(tétraboratedesodium)soussafomeanhydïeNa28407;ouhydratéeNa28407,10H20

[ 19].

HI.2.2.Les al ca] ino-terreu x

>   Ladolomie                                                                                   |

Est  une  roche  qui  contient  essentiellement  la  dolomite  Cac03 Mgc03  et  des  impuretés  argileuses,

ferreuses,  siliceuses et autres.  Elle est de couleur grise, jaunâtre ou brune et de stmcture granulaire.  Les

propriétésdesdolomitessontvois]nesàcellesdescalcairescomJacts  [17].

>   Lacraie

Est  une  roche  terreuse,  composée  presque  entièrement  du  Farbonate  de  calcium.  Quelque  fois  elle

contient  des  matières  argileuses  et  des  grains  de  quartz.   La (craie  est  un  matériau  à  haut  degré  de

dispersion  Elle est de couleur blanche et on l'emploi comme pigment blanc ; elle est aussi utilisée pour la

production des mastics, de ciment portland et des verres [17]         i

l.e  mélange  réfractaire  et  fondant  donne  un  produit  plus  fù5!ible   Les  alcalino-terreux  Cao  et  Bao

pemettront d'obtenir des  émaux  chimiquement stables dont  la température de fusion  peut être comprise

entre 800 et 900°C [ig].                                                                                  ,
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Partie théorique Chapitre 111 : Les émau¥_ fles glaçures)

III.2.3. Les a) umin osil icates

>   Les féldspaths

Cesontdesaluminosiliœtæalœlinsoualœlino-tmeuxclmprennentdenombreŒesvariétésony

trouve,   associés   ou   non,   l'orthose   (feldspath   potassique),   l'albite   (feldspathsodique)   et   l'anorthite

(feLdspath calcique).                                                                                                i

>   Les argi]es

Sont des roches sédimentaires de silicates d'alumine hydraté§ de différentes structures cristallines,

qui donnent à l 'argile ses caractéristiques [ 19]                                      !

>   Les Kaolins

Une  forte  proportion  dans  un  émail  peut  provoqmnt  un  é[aillage  en  cru.  On  corrige  ce  défaut  en

calcinant au préalable le kaolin à (950C°)  [18]

III.2.4. Les réfractaires
1

>   Lequartz

La  silice  est  l'un  des  éléments  les  plus  répandus  dans  la  croute  terrestre.  Elle  se  trouve  dans  la

n::nrse:a°Upsr::atrra:ognradn=ng°,:çburree:,e]f::T:[:ér'ean::`s'CseoaftËy:reese,t,![:S';::[:s:::r:;entieqmrtz,iesabie,ia

source de silice la  plus  utilisée dans  la préparation de glaçures  est  le quartz  d'origine hydrothermal,  son

rôle  cst  de  donner  la  phase  vitreuse  et  d'augmenter  la  rési+ance  mécanique  par  combinaison  avec

l'alumine [20]

A ces matières on peut ajouter d'autres produits afin d'améliorer la qualité esthétique et mécanique

des émaux. On parle ici dæ produits dits d'addition :                        |

IH.2.S. Produit d'addition

>   les opacifiants

ljes matières  opacifiantes  sont destinées à améliorer le poujoirœuvmntdærev&emenœgrâceàdœ

phénomènes de diffusion de la lumière.  Le pouvoir d'opacification   dépend de la taille de leurs   particules

dispersées dans  la  matrice vitreuse (la dimension optimale se sifuant dans l'intervalle  (0.2-0 7Hm),soit  la

:::::rsd:SLoï::e':rmd:::Cdeev;tere]::u(iaL:r]em;ïsSL]b°,:)::t::a]]::::ï:
l'opacifiant et de la matrice vitreuse.

ence  entre  les  indices  de  réfraction  de
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Partie théorique Chapitre 111: Les émaux aes glaçures)

>   Co[orants

I-a couleur est apportée, au niveau de la pâte ou au niv

qui  doivent  résister  aux  températures  des  cuissons  en  gardant

d'oxydes ou de combinaisons d'oxydes

m.3. fabrication des émaux

la  fabrication  des   émaux  constitue  une  partie  impo

production.  11 existe deux modes:

III.3.1.frittes

I-a  plupart  des  composés  à  base  de  fondants  sont  sol

produits   bore.   Pour  les   rendre   insolubles,   on   les   fond  e

principalement la silice, afin de fomer des siliœtes complex

nomme  la frite.  Les  frittes  sont des  verres  bruts,  les  émaux

u de l'émail par des pigments céramique,

leurs  couleurs.  Le plus  souvent,  il  s'agit

rt.1'\

:::;`:;:,:.î:

etle

ded

;g`a

te   des  activités   de   chaque  unité   de

dans  l'eau  tel  que  les  alcalins  et  les

ble  avec  d'autres  matières  premières,

ible et insolubles  Ce produit élaboré se

es glaçures sont des verres perfectiomés

dont la composition est calculée pour adapter leur coefficient de |dilatation à celui de la terre.

III.3.2.colorants

fabrïqu::U=::::::[::n=a[pe:,::,Upsepe°s:::::::reer,qsuoeu`sa[?][nuflui

groupes  d'atome à  s'arranger,  par  une  réaction  chimique,  en  s

aux types de colorants à fabriquer. Les colorants pour émaux so

ande partie des colorants  pou émaux est

nce de l'énergie themique, les atomes ou

ructure cristallines  stables  correspondant

Ï:
oud'éLémentsdetransitionlÀœlcimtionsefaitdansdæt

:=S.::pmr:;raar"a:::nc::::[;easr:::i:°°°Cet l350°C                   ,

I.es   matières   premières   sont   broyées   dons   des   ap

suspension  dons   l'eau,   l'émail   liquide  ou   barbotine  doit

volumique  et une  consistance adaptée,  d'une part  à  la  nature

d'application sur le support.

La  vitesse  de  rotation  du  broyeur  est fonction  de  son

d'émail, la charge se compose de produits divers .

>   Agent de suspension tels que l'argile, la bentonite ;

>   Réfractaires :  silice, feldspath, alumine ;

des combinaisons d'oxydes métalliques

rs  continus,  pendant plusieus d'heures à

eils   appelés   broyeus   ou   moulins.   En

ir  une  finesse   déterminée,   une  masse

e  l'émail  lui-même,  d'autre part procédé

intérieur.  En  plus  de  la  grenaille

>   Electrolytes    lœ principaux sont le cmbonate de potass|m, le nitrite de soude, le borŒ    eté

>   Opacifiant et colorants ;
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>   Eau   .   vu  l'importance  parmi   les  ajouts  au  broyeur,

connaissance de sa composition chimique et notamment

lle  devra   être   de  qualité   constante.   a

e sa dureté sera nécessaire pour définir le

Lebroycahg°e[Xted=,::;C,Ï°e]sïens:s:=reessda:r::'['seerd::r:::teudeé:Ïr:]['[Sm:neriesgrenaïiiœ]ncompietement

broyées  et  les  résidus  divers.  En  plus  tamisage,  l'émail  doit p

d'éliminer  les  particules  métalliques  ferreuse.  Un  délai  de 24

que la suspension soit bien stabilisée.

III.S. propriétés des émau

ser  dons un séparateur magnétique afin

t  recommandé,  avant l'utilisation,  afin

Les  glaçures   céramiques   présentent     plusieurs   propri!tés   sous   leurs   différenœ   états   poudre,

+odifier  ces  propriétés  par  le  choix  dessuspension,  couche  sèche,  liquide  fondu   le  céramiste  peut

matériaux,    le   mode   de   préparation,    le   Protocol   d'applica{ion,    les    conditions   de   cuisson   et   de

refroidissement, ainsi que par le support de  glaçures.

III.S.1.propriétés thermique

a.   Dilatation d'émail

Les  glaçures  et  les  émaux  doivent  d'accorder  parfaite

point de vue dilatation, cela entérine les risque de tressaillie ou

>   Tréssaillage de l'émail

1e:1

Le  tréssaillage  est  l'apparition  de  fissures  dans   la  co

avec  la  pâte  pour  les  céramiques  au

aillage sur les pièces.

che  d`émail   causé  par  la  différence  de

dilatation entre l'émail et le tesson (terre).

Aucoursdurefroidissementl'émailmssedel'étitvisqueuxàl'4atsolide,sileœefficientdedilaütionde

l'émailn'estpaslamêmequeceluidutessondescontraintesappi

Si le coefficient de dilatation de l'émail et plus grand que celui d

des forces de tractions, si la limite élastique de la couche d'ém

Le  tréssaillage  peut  être  recherché  pour  son  aspect  visuel,

Mécaniquement la couche d'émail n'est plus étanche mais elle

>   Ecai][age de ['émail

Si  le  coefficient  de  dilatation  de  l'émail  et  plus  faible  q

soumise à des forces de compression, si la limite élastique  de la

L'écaillage n'a aucun intérêt en céramique, il peut entraîner la d

et des parties fines du tesson.

raissent vers la fin du refroidissement.

la terre la couche d'émail est soumise à

st dépassé elle se fissure

donne  un  aspect  ancien  à  la  poterie.

e une bonne cohésion avec le tesson.

e celui  de  la terre  la  couche  d'émail  est

uche d'émail est dépassée elle éclate.

truction progressive de la couche d'émail

18
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Partie ihéorique Chapitre 111: Les émaux f les gla_ç_u!rs±)

Pour accorder les coefficients de dilatation du tesson et de l'émail deux solutions.  changer de terre pour le

tesson ou modifier la formule de l'émail.

b.   Latensionsuperricielledelaglaçurefondue                 '

h  tension  superficielle  de  la  glaçure  fondue  est  une  force  résultant  de  la  cohésion,  qui  abaisse  au

minimum le nombre de molécule à la surface d'un  liquide.

occupe la plus petite surface possible. la tension superficielle:reeTr

crée une sorte d'enveloppe invisible qui

ésente la force de la pellicule de surface

du llqu,de.

c. La fusibilité                                                                                            1

Une bonne fusibilité d'une glaçure ou d'un émail doit .

>   Napper   convenablement   à   la   cuisson   en   donnant   une   couche   unie,   lisse   et   glacée,   sans

(moutonnement) ,                                                                              1

>   Avoir  une  bonne  fluidité  (recouvrement),  les  gouttes  et  traînés  doivent  s'estomper,  s'aplanir  et

devenir invisibles ;

"ossédercependantunebonneviscosité(éviteledépoui+ementdesarêtes),

>   Avoir un palier de cuisson étendu et supporter les hétérogénéités de température de four ,

>    Oxydes basiques .  augmentent la fi]sibilité, principalement le plomb et les alcalins (Na20, K20)

>   Oxydes  amphotères  .   A1203   durcit  la  composition  ai+si  que  Mn203,  Cr203,  par  contre  Fe203

augmente la fusibilité.

>   Oxydes  acides  .  Si02,  Sn02,  Ti02,  Zr02,  P205  augment  la  réfractairité  tandis  que  8203  est  un

fondant énergi que.                                                                             1

0n peut classer au point de vue pondéral,  selon l'augmehtation de la fusibilité :  A1203, Mno, Cao,

Si02, 8203, Pbo,  K20, Na20,  Bi203.

Un des  inter  est  du  frittage set d'améliorer  la fusibilité par  cr4tion  d'eutœtiques,  en effet  on  s'aperçoit

que  la  température  de  fusion  d'un  mélange  de  deux  ou  plusièurs  composants  ne  se  rapporte  pas  à  la

moyenne de leur températue de fusion respœtive, mais plutôt qu'ils réagissent entre eux pou fomer de

nouveaux  composés  capables  de  fondre  à  des  températures  pàrfois  plus  basse  que  la    température  de

fusion de composé fondant le plus bas.

Par exemple en mélangeant de l'alumine (point de fusion à 2050C°) et de la silice (point de fusion

à  1710C°), n'importe lequel de leurs mélanges fond en dessous |de point de fusion de l'alumine et dans le

cas d'un mélange composé de 10% d'alumine et de 90% de silicè la température de fusion sera de 1540C°.
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Partie théorique Chapitre 111.- Les émaux aes glaçures)

I-a finesse de broyage est également un élément déteminant dé la fusibilité en effet plus un matériau sera

broyé finement, plus la surface spécifique sera importante et la Surface d'échange offerte aux réactions à la

température sera augmentée.                                                                     1

d.   la résistance thermique

œrm,îut:mapue:a,t::e,:`nesv,ï:Læ,q:a:e:a,u,:ucnerda:'fqa::e::upvr:::it:
e sollicités. I.a sensibilité des   matériaux

ux limitant leur utilisation.  Une brusque

variation de température que ce soit du côté émail peut conduire à la destruction du revêtement vitrifié.

Les  chocs  themiques  les  plus  dangereux  sont  ceux  causés

surface émaillée chaude.  Ils conduisent d'abord à la foimationï,ruiar:r::C:]:?]ndees:Lrs°sd;:tsfsru°;:ffs,:eï]nœe

qui peuvent uniquement être détectés par test de choc themique.

III.S.2. Les propriétés physiques                                                       |

a.   La viscosité

Lesémauxdoiventposséderæsezdeviscositépournepïsdépouillerlesmêtesetnepæfomerde

gouttes pied des pièces

Action  sur  la  composition  :  les corps  suivants augmentent  la viscosité,  ils  permettront  de napper

Son.C°U;e]:r;3Pa:[au:':nne::,Cqr::Ssa"                                                 |

•     Si02.  énergique.

:   :a£  à,epamft::nds'::é:::,.en%                                        '

b.   Retrait de ]a couche de la glaçure au séchage

t retrait  par assèchement   si  sa  recette

::ïetn:
Ia  couche de glaçure appliquée  subit  ensuite  un  impo

contient  des  substances  argileuses  prédominant,  ou  si  elle

:,en:::înmcoœu]:':'dï[iq,Ïœm;atre:::,Pna:'p:éce)n:tn:S:n°::e::ia|

de  grandes  quantités  de  substances

susceptibles d.absorber de l'eau.  Le retrait au séchage est inférieur lorsque la glaçure renferme davantage

de  substances  rigides  (quartz,  feldspath,  etc.)  et  est  obtenue  avec  des  poudres  et  des  barbotines  moins

retrait  au  séchage,  comme  les  engobes,

doivent autant  que possible  être appliquées  sur  un  tesson  cru,  ce  type de  tesson  présentant  lui  aussi  un

retraitauséchageapproprié,tandisquedesglaçurestrèsfiness'îppliquentmieuxsuruntessonprécuit.
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Partie théorique Chapitre 111: Ijes émaux aes glaçures)

III.S3. Les propriétés chimiques                                                    ,

-      Résistance aux attaques chimiques

Les  céramiques  où  pièces  métaiiiques  émailiées  à  usagd  utiiitaire  (carreaux,   vaisseiie,   sanitaires,

ustensiles de cuisson, agroalimentaire .... ) doivent être résistanf aux agents chimiques.   On peut dire que

la résistance aux agents chimique dépend essentiellement de l'acidité  Or les émaux fusibles cuits à basse

température contiennent bcaucoup de fondant que sont princip4lement des basses.  On peut donc dire que

plus un émail est fusible moins ils résisteront mieux aux attaques chimiques.

Les  éléments  qui  diminuent  la  résistance  aux  attaques  chimiques  acides  et  basiques  sont  par  ordre

croissant  :  Li20,  Na20,  K20,  l'attaquabilité  des  émaux  proqressant  très  vite  avec  l'augmentation  du

pourcentage de ces produits.

Les éléments qui augmentent la résistance aux attaques chimiq+es acides sont par croissant :

•     Bao. à faible pourcentage.
1

•     8203.  siparenexcès.

•     Cao. efficace, saufpour des % élevé.                                  i

•     A1203  :àfaible%.

•     Ti02 : à faible% cause de son pouvoir colorant.                 '

•     Si02.  leplusefficace.                                                                     ,

•     Zno  :  augmente la résistance aux attaques basiques mai; diminue la résistance aux attaques acides

pour un émail,  la résistance aux  agents chimiques  basidue est plus  difficile à trouver,  car,  malgré

ce que l'on pourrait supposer, lcs ions alcalins sont défavorables.
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Par[ie  théonque

IV.l. Diffraction des rayons X

Chapitre IV : Les rayons X

Les rayons X sont à la base de différentes techniques d'analyse qomme la radïographie, la spectroscopïe et

;,Î::smoeu[ad:ad:°oïé::::::':vsepcecut:°:::'fese:la  dïfffactométrie.  Un  cristal  est  un  agencement  d'atomes,

répétant  périodjquement  dans  les  trois  dimensions.   Les   distmces  interatomiques   sont   de  l'ordre  de

l'Angstrôm, du même ordre de grandeu que les longueus d'onqe des rayons X  :  un cristal constitue donc

un réseau 3D qui peut difffacter les rayons X.

La diffraction des rayons X (DRX) est une méthode universellement utilisée pour identifier la nature et la

structure   des   produits   cristallisés.   Cette   méthode   ne   s'applique,  jusqu'récemment,   qu'à   des   milieux

cristallins   (roches,   cristaux,   minéraux,   pigments,   argiles...)   brésentant   les   caractéristiques   de   l'état

cristallïn,  c'est-à-djre  un  arrangement périodique  et ordomé des  atomes  dans  des plans réti.culaires (hkl)

tridimensionnels   La méthode pemet  ainsi  clairement de  distinfuer les produits amorphes (verres   ) des

produits cristallisés  [25] .

Figu re.IV.01  : un diffractomètre à compteur.

Les paramètres expérimentaux sont déteminés par la condition de BARAGG  :
1

1

Soit  une   famille   de  plans   {hkl}   d'un   cristal,   caractérisée  pü  une   distance   inter  réticulaire   dhki,   la

difffaction se réalise si la différence de marche A (Eq  1.4, Eq 1.5) entre deux plans est égale à un mu[tiple

de la longueu d'onde ^ Œig.IV.02).                                                         i

Figure.IV.02 : Théorie de la difflaction.
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Partie  théorique

A = AO' + O'B = 2 dhkisino .......... (3)

Où 0 : l'angle de diffiaction ;

dhki : distamce inter réticulaire entre les plans de la famille  {hkl} .

nL = 2dhki sin

Cette relation rçprésente la loi de Bragg, où n est l'ordre de di

indices de Miller (nombre premiers entre eux) [27].

IV.2. Méthode des poudres

IV.2,1. Définition d'une poudre

qui par défim

aux autres. C

l'acquisition

prendre en c

de cristallite

volume pos

nécessaire d

moyememe

des orientat

Chaptire lv : Les rayons X

action (n  € N) et h, k, 1, représenie les

•11  n poly cristallin
ioudre se définit de façon plus précise en cristallogradhie comme un échantillon

njtion est fomé d`un grmd nombre de cristallites ori tées aléatoirement les u

Chaque cristallite est une entité monocristalline. La p éparation de l'échantillon

L des domées est une étape délicate pou l'obtention s meilleus résultats pos§ematièrediffiactant,c'e{

3ompte trois paramèdes [24] :

}tatistique de compactage : elle est liée à la quantité

3s en position de difffaction. Pou améliorer cette s stique, il faut utiliser le p]-absorptionetd'extinctio]

sible de poudre et fàire toumer le porteéchantillon

ai]le des gmins : afln d`éviter les problèmes de micr

le travailler avec une poudre homogène ayant des gr  .  s de petite taille. Pou u

mt absorbant, on travaille en général avec des grainsientitiondcsgmins:unedistributionnonaléatoire e taille inférieue ou égalorientationsdesgTam

ions préférentielles qui se manffestent par le renfor ent de certaines familles

Fig.IV_9).

RX

Figum IV.03 : Orientation préféren el des grams.

unes par rapport

sibles. n faut

st-adieu nombre

un échantillon

e à 10 Lm.

s dome lieu à

de raies de

E;
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Par[ie  ihéorique Chapiire lv :  Les rayons X

IV.2.2 Principe de la méthode des poudres

La  mémode  générale  consïste  à bombarder  l'échantillon  avec

rayons  X  quj  est  diffiisée  selon  l'orientation  dans  l'espace.  Lesd

es  rayons  X,  et  à regarder  l'intensité  de

rayons  X  diffiisés  interfèrent  entre  eux,

l'intensité présente donc des maxima dans certaines directions ; on parle de phénoinène de dïffraction. On

enregistre  l'ïntensité  détectée  en  fonctïon  de  l'angle  de  d

s'appelle le diffractograinme.  L'échantillon est une poudre h:ovia!'goè:
20  du  faisceau  ;  la  courbe  obtenue

ne isotrope ou bien un solide composé

de minuscules cristaux soudés entre eux  ; on parle de frit de méthode des poudres. La source de rayons X

est  un  tube  sous  vide,  muni  d'un  dispositif pemettant  de ne  sëlectionner  qu'une  seule  longueu  d'onde

(filde,monochromateur);ontravailleenmonochromatique[24]l

IV.2.2.1 Diffractomètre Bragg -Brentano

a.    La configuration o-O                                                                     I

L'échantillon est horizontal et immobile, le tube et le déteèteur de rayons X bougent

:Tmé:nqquueeL=:ngtLeseLn2d6ee]::::::rtîtie°:tî:;:t:::ea::,J::]]eeenndü:]::°::::::]ee(eFtL:eL:)b:2V4Îutd°nc°ù

Figure .IV.4.  : Définition des angles dans le montage Bragg-Brentano

b.   La configiimtion o-20

Letubeàrayonsxestfixe,l'échantillonbouged'unangleoe[ledétecteurderayonsxd'unangle20;

c'est  la  configuration  la  plus  courante,  en  effet,  le  tube  étant  le  dispositif  le  plus  lourde  le  plus

encombrant,  il est plus simple de le fixer.  (Fig.IV.05).Su un  appareil  0-20,  le détecteur est fixe et le

porie-échantiHonbouge.Surunappareile-9,letubeetledéte!teurbougentensemble[24].
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1'artie   {hét)riq.ie Chapiire V :  I,a pâie de réparaiion_

V.l. Généralité sur la pâte de réparation                                       i

IÆ  pâte  de  réparation  est  un  mélange  de  l'émail  et  de  |a  pâte  destiné  à  la  fabrication  du  tesson

céramique  à   des   pourcentages   différents    Elle  est   utilisée  pf)ur  la   réparation   des   pièces   céramiques

fissurées après cuisson.
1

Pour préparer une telle pâte, nous partons de l'idée suivantet.

>    I.a diminution de la température de fusion: donc l'ajout de l'émail à la pâte de tesson

>    Avoir une coloration semblable à la pièce originale           '

Cette  pâte  est  étalée  comme  un  mastique  sur  les  fissures  fiui  auront  lieu  sur  les  pièces  céramiques

après  cuisson.  Une autre  cuisson  à des températures  modérées ,est nécessaire pour fixer  la  réparation  de
1

manière définitive.   Elle permet la diminution des rebuts, donc ellejoue un rôle économique très important

ainsi  que  la protection  de  l'environnement.  Elle  est  peut-être ulilisée dans la réparation  des  œuvres  d'an

ainsi  que dans les pièces archéologiques,  elle est à mi-chemin entre l'émail et la pâte

V.2. La préparation de la pâte de réparation

l.a préparation de la pâte de réparation nécessite des matibres premières comme (l'argile, le kaolin,

le  quartz,  Ie  feldspath     ).  Ces  matières  passent  par  plusieurs  flrocédés  (concassage,  broyage,  tamisage,

dosage'..).                                                                                                                         ,

Les   différents   composants   sont   mélangés   pour   assurer   l'hpmogénéité       du   mélange.    Les   agents

défloculation sont incorporés à  la suspension pour assurer sa stabilité    A  la fin  de cette étape,  on  obtient
1

une suspension qui  s'appelle "barbotme".  Cette demière est ensüite pressée dans  des filtres  presses   pour

extraire l'excès de l'eau [29]                                                                           '
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Partie  thét)rique Chapiire V  : 1,a pâie de réparation

Le schéma suivant présente le procédé de préparation d' une pâte de réparation

La matière premïère

Figure.V.01  : procédé général de préparation dîune pâte de réparation.
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Partie  théorique Chapitre V : La pâte 4e_r±paration

V.3. La classification de læ pâte

La pâte peut êtne  classée selon la fome et les dimensions des gr

>   Pâtes non vitrifiées.

>   Pâtes vitrifiées.

a)  Pâtes non vitririées

l.a  forme  lamellaire  des  grains  conduit  à  leu  orientati

façonnage  qui  occasionne  la  formation  d'une  structure

retrait,   de   résistance   mécanique   et   électrique,   de   ré

diflërences  de perméabilité  et  d'accensions  des  bulles

tesson susceptible de varier selon que les grains sont ro

pemet pas une transmission isotrope de la pression.

D'une  façon  générale,  les  formes  anguleuses  conduise

compactes que les formes arrondies. 11 est souvent utile

mélange de ces deux sortes de grains [ 16].

b)  Pâtes vitrifiées

Dans    les  Pâtes  à  grès  où  la température  de  cuisson

notablement plus importante.  Ceux¢i agissent comme é

de la silice à la fome vitreuse d'autant plus facilement q

I.a surface des grains de quartz a un rôle décisif dans 1

mesure de la réactivité de silice dans l'argile ou dans la p

V.4. Les caractéristiqucs de la pâte de réparation

V.4.l.Plasticité

l.a plasticité de la pâte est une des propriétés importantes,

céramiques dont elle assure la cohésion en crue.

C'est une des mesures conventionnelles qui  exprime  les diflër

essentiellement à la variation de la teneu en eau.

V.4.1.1 Limites de IÉquidité (WL) et de p]asticité (Wp)

Elles correspondent aux seuils de passage d'un matériau de

l'état plastique à l'état liquide (WL). La limite de plasticité repré

perdu sa plasticité et se fissue en se déformant lorsqu'il est sou

28
_     _         J,,

en deux catégories:

n  facile  sous  les  effets  mécaniques  du

anisotrope.  11  résulte  des  différences  de

aration   des   capillaires   entraînant   des

azeuses.  La résistance   mécanique  d'un

ds ou anguleux.  La forme anguleuse ne

t  à  des  masses  moins  poreuses  et  plus

ams les pâtes des chamottes de choisir un

est plus  élevée  et  la teneu  en  fondant

éments fiisibles et provoquent le passage
'elle est plus finement broyée.

processus de vitrification et constitue la

te  [16].

lle facilite la mise en fome des produits

nces de comportement mécarique   liées

l'état solide à l'état plastique (Wp) et de

nœ donc la teneur en eau d'un sol qui a

is à des faibles charges [21].
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Partie  théorique Chapitre V : m pâte de réparation

Ie  domaine  de  plasticité  est  calculé  par  mesure  de  la  t gente  de  la  courbe  obtenue  à  partir  la

moyenne  de  I'humidité  M  (H%)  en  fonction  de  la  moyenn du  rapport  des  hauteus  M  (hm'),  de

l'échantilJon avant et après compression.

Le tableau suivant  présente l'estimation de la plasticité d'une pâ

plasticité:

Tableau .V

DomaiDe de plast

Basse plasticit

e selon les valeurs de  l'indice de

.01 : les domaines de p asticité[16].

[icité %H20
'

S22
1

e
!

Basse-moyenne plasticité

Plasticité moyenne

Moyenne -haute plasticïté

Haute plasticité

V.4.2. Le cœffiicient de di]atation thermique

22 - 26

26 - 30

30 - 34

Ilcmactériselacapacitéd'allongementdesdimensionsîelamatièrepouruneaugnenütionde

température donnée.

Lorsque  les  températures  de  fiision  des  différents  dosages  so|t  inconnues,  donc  on  fait  le  calcul  de

cœfficient de dilatation thermique pour avoir une idée sur La fiJsi

11 est calculé par la relation suivante:

Œ =  ŒIpl  +  C12P2  +  Œ3P3 ................ +  Œnpn=     ZŒipi

Avec  :

p, : Le pourcentage molaire des différents oxydes.

Œ, : représente un facteur propre à chaque oxyde.

a : représente le cœfficient de dilatation thermique.

V.4.3. La fusibilité

ilité des dosages.

':`.:
::::t;;::tt[';::ed:Uc':,nsts;ensoéum::Xftfs°î:::t::;:îaœs::,Ct:Ue'te::[,':t:ipï::sduep]earfiïc:,ï:°dme:ù:easdseesscfi:::t:temœ
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bimi + b2m2 +  .......  + b,m,

Avec _

a[ .    coefficient de fusibilité des oxydes fusibles (Cao, Na20, F

b, .    coefficient de fusibilité des oxydes difficilement fusible (Si:ï:,
3, Mgo)

A1203, Zr02, P203).

n et m..    teneur pondérale des oxydes correspondants.                      !
1

V.4.4. La température defusion de ]a pâte de réparation         ]

La  température  de  fusion  dépend  de  coefficient  de  dilabtion  thermique,  lorsque  la  température

augmente  le  coefficient  de  dilatation thermique  diminue,  est qJ'on  la valeur  de coefficient  de  dilatation

thermiquedel'émailestsupérieuràlavaleurdecoefficientdedüatationthemiquedelapâte,etlapâtede

réparationestunmélangedel'émailetlapâte;donclatempérahiredefusiondelapâtederéparationest

entre la température de fusion de la pâte et de l'émail                       |

Pour déteminer la composition et la température de fusion de chaque dosage de la pâte de réparation

on fait l'analyse par Rx                                                                                |

V.4.S. La tensîon sui)erficiellede la pâte de réparation              |

I.a tension superficielle de la pâte au cours de la fusion e

de s'étaler sur une surface plane  sous  l'effet de la gravité et la

ont  une  tension  élevée  s'étalent  difficilement  sur  cette  surface:

la force qui tend à empêcher un liquide

iscosité   C'est pourquoi  les  liqudes qui

ls  les  mouillent mal   Si  la  pâte  fondue

présente une tension élevée  et par conséquent une importante vi!cosité,   elle adhère mal au tesson et fond

:::::a::n:e:ï::oud:rL;:¥pL;rp:atr::r]:::a::;e;::g::ïÎ;s:tt,a:::::Ë:Ë[:::]ï:::::u::sesouïr:faja:t:eL::]teoî:[:;:meo::;ïee[::
surface régulière et lisse.                                                                                   |
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Partie  théorique Chal)itre V : La Ïxlîe de réparaiion

l.a tension superficielle (G) peut être calculée par la formule suivhnte:

G-Z:(g,   P,)

Avec :

S:coefficientdelatensionrelatifàI'oxydeconsidère(dynes/cm)à1300°C

P, : °/o molaire respectif de l'oxyde dans la composition moléculaire
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l'artie i)ra{ique Chapi,re 1  ,les moyens d 'inves[iga[i(jns

].1.]es moyens d'investigation                                                                  ,

Ceux   sont   des     méthodes   de   caractérisation   utilisées   pour      déteiTniner   les   différents   propriétés   et

comportements  de matières  premières  et de matériaux  tels  que .1  la composition  chimiques,  l'humidité,  le

coefficientdedilatationthermique,lafusibilitéetlatensionsupqrficielle.

1.2. L'analyse chimique des matières premières

L`analyse  chimique des  matières  premières  sont  effectuées  danL  le  laboratoire du  "centre  d'études  et de

services technologiques  de l'industrie des matériaux de construqtion (C.E T I M)"  à Boumerdes-Algérie,

par  la  méthode  de  fluorescence  des  rayons  X  est  foumis  par  la  société  céramique  sanitaire  d'El-Milia

(S C  S)

Le tableau  suivant  représente  la composition  chimique des  matières  premières  destinées à la  préparation

de l'émail  :

Tableau .1.01  : pourcentage des matières premières destinées à la préparation de l'émail.

M.P

Quartz

Kaolin

Dolomie

Carponate Si]icate de Feldespath

D.O Remb]end decac03 Zirconium sodique 2

33 68Si02 98_5 48 0.2 0.06

19.0A1203 045 36_5 0_036 009 1_1

015 0.045Ti02 0_04 005 0.02 0

0.07 0.11Fe203 04 1.01 0_034 q.02

1.20Cao 0_8 007 31  _45 55.63 0

0.05Mgo 0.13 0.30 20.38 dol 0

0.20K20 02 2 0 0 0

100Na20 0.09 0.1 0 0 0

0Zno 0 - 0 10
-

Zr02 - - 0 0 66 -

P203 - - - - - -

P.A.F - 120 47 4?.8 0 0.30
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lJarrie pratique (:hap,,re I  :les moyens d 'investigations

Le tableau  suivant représente  la  composition  chimique des  matières premières  destinées  à  la préparation

de la pâte de tesson  :                                                                                          '

Tableau .1.02 : pourcentage des matières premières destinées à la préparation de la pâte de tesson

M.P

Argile

Kaolin Kaolin Kaolin Fe]dFspath Feldespath

QuartiD.O Remb[end LPC H2
1pota!sique

sodique  1

Si02 53 48 48.5 49.30 68.31 69.0 96.33

17_0 0.63A1203 30 365 36 33.50 16_2

0.35 008Ti02 1_0 0.05 0.06 024 0.02 '

0.15 0_26Fe203 1.2 1.01 1.0 1_59 0. 1 2  ,

075 1.20Cao 0.2 0.07 005 0_08 02

0.10 0510.18Mgo 0.3 0.30 0.30 0.40

K20 2.0 2 2_15 2.75 102 025

9.5 0.45Na20 0.2 0.1 OJ5 0.09 20

P203 0.20

Li20

Carbone 2.2

P.A.F 12.2 12-0 11.7 10.5 0.5       1 0.32 1.37

a-Le taux de L'humidité

C'est le pourcentage d`eau dans un matériau ou dans  une matière première,  mesuré pour faire un dosage

corTecte des échantillons.

L'appareillage                                                                                             '

-     I.abalance

•     Lescapsules

-     L'étuve

b- protocole expérimentale

On pèse une masse de l'échantillon humide (Mh) dans une capsule,  on  le chauffe dans  une étuve àl 10°C

pendant 30 minutes, on répète la pesée et le chauffage jusqu'à cd   que la masse devienne constante, on la

note (Ms)                                                                                                              ,

Ije taux de l.humidité H(%) est calculé par la formule:

Mh-Ms
H(%) „h
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Parne praiique rhal,i,re I :les nit]yens d 'investiganons

Mh :  la masse de la matière humide ;  Mq :  la masse sèche
1

I.3.Calcul le taiix de l'humidité
1

Pour la pâte :

On  pése une quantité (100g)  de  la  pâte à  I'étuve,  on  pèse  l'échantillon  chaque  30  minutes  de  chauffage

jusqu'à une valeur d.une masse fixe à température 110°C   Les résultats sont représentés dans le tableau ci-

dessous  `

Tableau.I.03 ` h détermination de taux de l'humidité de la pâte de tesson.

Temps deséchage(min)

0 30 60

1,90

120 150

Masse (8) 100 89 78_7 72_7 72.5 72.5

Mh-Ms
L.humidité sera : H%  =

Mh=  100 g , Ms = 72. 5g

100-72.5
H%-

Mh

* 100 - 27. 5%
100

L'humidité de la pâte sera 27.S%

Pollr ]' émail

On  met  une  quantité  (100g)  de  l'émau  à  l'étuve,  on  pèse  l'écriantillon  chaque  30  minutes jusqu'à  une

masse fixe à température  i i o°C.

Les résultats sont représentés dans le tableau ci-dessous                   '

1

Tableau.I.04 : I.a détermination de taux de l'humidité de l'émail

Temps deséchage(min) 0 30 60 90 120 150

Masse (8) 100 86.9 75 1    68_6 68_6 68.6

H% -#"o - H% -
L'humidité de l'email est 3o.4°/o.

100-68.6

100
* 100 -30_4%.
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I'artie i)ra[ique Chal,i,re I  :les  mt)yens d `investiga{ions

1.4. Calcul la composition chimique de l'émail et la pâte

•:.   L'émail  . est constituée des matières premières suivantes

•     KaolinRMD:  9%.

•     Feldespath sodique.  35%.

•     Quartz( Birel-Ather).  26%.

•     Carbonate de calcium:  ]0%.

•     Zircon(Zr02) :  9%

•      Dolomie:  8%.

•     Oxydedezinc (Zno).  3%

A   partm   des   résultats   de   l'analyse   chimique   citée   ci-dessus   dans   les   tableaux   N°Ol    on   calcul   la

composition chimique de l 'émail

1.   Kaolin Rm

Dans         100g (Kaolin RMD)_48g de ( Si02).
1

9g (Kaolin RMD) -(m) g de (Si02)

m(Si02) = 4 32g

De la méme manière, on calcul les masses des différentes oxydesl pour toutes les matières premières

1

Tableau.I.ai : I.a composition chimique 'de Kaolin RMD

D.O Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Méo K20 Na20 PF

O/o 4.32 3.28 0_004 0.09 0_006 od27 0.18 0.009 1.08

2.     Feldspatli sodîque

Tableau.I.a2 : Ia composition chimique de ifeldespath sodique

D.O Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao M8O K20 Na20 PF

O/o 23_8 6.65 0.015 0_038 0_42 0.017 0.07 3.5 0. 1 05
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Partie pratique Chapi,re J  ,les moyens d 'investigai](ins

3.    Quartz ( Bir el-Ather)

Tab]eau.I.a3    La composition qiimique de Quartz

D.O Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Mgo K20 Na20

O/o 2561 0.]1 0.01 0104 0.20 0.033 0.052 0_023

4.   Carbonate de caJcium(Cac03)

Tableau.I.a4 :  I.a composition chimique de Carbonate de calcium(Cac03).

D.0 Si02 A1203 Fe203 Cao, Mgo PF

O/o 0.006 0. 009 0.002 5_56 0_001 4_38

Tal)]eau.[.as : I.a composttion chimique de Zircon.

D.O Si02 A1203 Ti02 Fti03 Zr02

0/o 2.97 0_099 0.013 0.006 5.94

Tableau.I.a6 : I.a composition chimique de Dolomie.

5.   Zircon (Zr02) :

6.    Do]omie  :

D.0 Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cdo Mgo PF

O/o 0.016 0002 0_001 0.002 2.51 1.63 3.76

I.a  masse  totale  de  chaque  oxyde  dans  l'émail  sera  la  somme  de  cet  oxyde  dans  toutes  les  matières

premières.

m(Si02)=432(haoimRW+23.8(i..eid`paihçodique)+2561(Qiartz)+0.Oq6(Cdcoï)+2.97(zircon)+0016(doiomi.`)

-56-729

De la même manière on  calcul  la somme des différents oxydes  qui  constituent l'émail:  les  résultats  sont

données dans le tableau suivant .
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Tableau.I.05 : h composition chinïique de 1'émail

D.O Si02 AJz03 Ti02 Fe203 Cao Mgo K20, Na20
•ho`_ Zno PF TOT

O/o 56.72 10,15 0.044 0.208 8.69 1.7 o3o] 3.53 5.94 3 9.32 99.6

•:.   La barbotine (pâte) : est constituée des matières premières suivantes

•      ATgileHycast.  26%.

•     KaolinKT2:  5%.

•     KaolinLPC  :9%.

•      KaolinRMD:  13%.

•     Feldspathsodique    7.6%.

•      Feldspath potassique:  114%

•     Quaitz:28%

A  partm  des  résultats  de  l'analyse  chimique  cités  ci-dessus  dan§  les  tableaux  2  on  calcul  la  composition

chimique de la pâte

1. L'argile Hycast

loog (ArgileHycast)     _
26g(ArgileHycast)      -

53  g (S102).

(m)g (Si02)

m(Si02) =  13.78g

De la même manière on  calcul  la somme des  différents oxydes dui  constituent la pâte,   les résultats  sont

donnés dans le tableau suivant.

Tal)leau.I.06 .  la composition chimique de la pâte.

D.0 Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Mgo KzO Na20 P203 Carbone PF TOT

O/o 66.91 14.83 0.33 0.53 0.36 0.31 2.33 1 14 0.015 0.572 6.77 94.09
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Partie prarique Chal)i,re I  : les m(]yens d 'invesrigati()ns

1.5. Elabo..ation des échantillons

La  pâte de  réparation  que nous  allons  préparer  est  constituée !de  la  pâte  de  tesson  et  de  l'émail  opaque

élaboraient à l'usine de la céramique sanitaire d.EI Milia.

Les dosages qui nous avons réalisés pour notre étude sont :

Tab[eau.].07    la composition des différents dosages.

Dosa2e 1 Dosage 2 Dosage 3 DosaÉze 4 Dosage S

L      ^te(%) 20 80 50 100 0apa0L'émai](%)

80 20 50 0 100

•     Ca]cu] de ]a composition chimique de chaque dosage

Pour le dosage 1  :

-Da::Dular::a82P:;tiaep,:terite=66:]gg((sS]'o°22))}

-     Pourl'émail:

Dans loogdel'email       +6.72g(Si02)

Dans  80gdel'émail        _mg(Si02).

M(Si02) =  13  38g

m (Sio?) = 45.37g.

On calcule la composition chimique de la pâte de réparation par sommation de la masse de chaque oxyde

de la pâte et de I'émail  ;  Les résultats sont donnés dans le tableau 'suivant .

Tableau.I.08 : I.a composition chimiqùe du dosage 1.

D.O Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Mgo K20 Na20 P203 Carbone PF Zno

% 5875 11 _08 0_ ' 05 0_272 7_02 1_42 0.7 3.04' 0.003 0.1 144 8.88 2.4

D.O Zr02 TOT

% 4.752 98_53
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Parlie prariqlle (`hap,tre I  : les moyens d 'investigaiions

Delamêmemanièreoncalculelacompositionchimiquedediriérentsdosages:

Pour le dosage 2

Tableau.I.09.  Ia composition chimique du dosage 2

K20 Na20 P203 Carbone PF ZnoD.O Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Mgo

% 65.78 13_07 0_288 0.5616 2098 0_564 1. 8504 12.0281 0.0208 0_457 6.777 0.6

D.O Zr02 TOT

% 1.188 95.32

Pour le dosage 3

Tableau.[.10 : I.a composition chimique du dosage 3

D.O Si02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Mgo K20 Na20 P203 Carbone PF Zno

0.286 7.802 1.5% 62_61 11.975 0.186 0429 4.565 0_99 1. 8504 2.591 0013

D_0 Zr02 TOT

% 2_97 9692

Pour ]e dosage 4

Tab]eau.I.11:  Im composition chimiqve du dosage 4.

D.O S,02 A1203 Ti02 Fe203 Cao Mgo K20 Na20 P203 Carbone PF TOT

% 68_05 13_8 0.35 0.52 0.45 028 2.24
1,1.653

0_026 0_572 6.14 94.25

Pour le dosage S

Tableau.I.12: Ia composition chimique du dosage 5.

D_O Si02 A1203 Ti02 Fe20`1 Cao Mgo K20 Na20 Zr02 Zno PF TOT

% 56J2 10.15 0. 044 0208 869 ]_7 0302 353 594 3 932 99.6



Partie pratique Chapitre I : les moyep!±|:!±!!S±±Ë9±2±±

L6. Le calcu] des quantités nécessaires de ]a pâte et de,,ém  .pour chaque dosage

Première mot en calcule l'humidité de chaque constiI~amassedel.émailhumide:2000g. t pour voir un dosage exacte.a1etdelapâtepourchaque dosage.

Le taux de l'humidité de l'émail : 30.4%.

Le taux de l'humidité de la pâte : 27.5%.

h pâte : 20%.

L'émail :  80tyo.

Pour l'émail

!

mhé=  m émi]sèche+ m[izo

mhé= 1600+502.4 = 2102.4g.

pour la pâte

11008-27.5mH2o,---rv.--_--`L-`-^4008_mH2ommo=110g

j

mitp=  m patesècb+ mH2o

mhp= 400+110 = 510g.

On fàit le même calcul pou les différents dosages :

Tab]eau.I.13 : I.a quantité de matière nécessaire de l'ém

Dosage N.                       1                              2 3 45

M de la pâte (g)              510                       2040 1275                           2550                              0

Mh de l'émail (g)            2102.4                      525.6 131 4                          0                          2628

E;
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I'artie praiique Chal),lre I  : les moyens d 'invesfigations

1.7. L'élaboration de la pâte de répai.ation

>   Mode opératoire
1

•     On pèse les quantités nécessaires de l'émail et de la parbotine (la pâte)

•     Introduit les deux dans unejarre on les mélanges pendant 30 minutes pour bien homogénéiser

•     Après, on verse le mélange sur les plaques en plâtre pour le séchage

•     On préparer un cône de fusibilité pour chaque dosagp.

•     Après séchage, on les aintroduits dans le four tunnelià température maximale  l200°C.

•     En récupéré les cônes et choisi le cône qui présent la' bon fusion pour faire un traitement

thermique sur leur pate de réparation

•     Par examen visuel, on remarque que le dosage 01  (80% émail et 20% pâte) est le meilleur.

•     On faire le concassage et tamisage de ces cônes pou+ obtenir des constituants très utiles pour

l'opération d'analyse au rayon X
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;a;:`::i:n`i::S:u:j,`:le:tspol]:;t:citewpœtlateneurenœudunsol|"asterisantlatransitionentreunetit

ll.1.1.Mesure de la plasticité                                                                    |

:°:rLmaes:.r:::aa:::Lt;Cg):en°e::rs°a::ec°mmesutt                        |

:    Ïpe;:;:e]n[C:FEffERKON(plastificat[°n)                  1

II.1.l.b. Protocole expérimentale                                                         |

•onprendséparémenttroiséchantillonsdechaquedos|gededifférenteshumidités(sèche,semi

humide,  humide)   On  introduit  chaque  échantillon

l'appareil  de  plastification  (PFEFFERKORN)    Ap

l'échantillon cylindrique (h)

:.`:

ns  un  moule  cylindrique,  spécifique  à

démoulage,  on  mesure  la  hauteurde

:i:Ut:e:sU:r]:(::;r;e°;:n::°;::ï[:rr:a;Sjr::Ï:e:ï:ah:acp::i::r:î[:o:::p[:ao:Ï;v:o;;:::Sr(:hrp);oe;h(a:[,;[°mno;:i]ndr`quede

:,`,`:

nt  séchage (P).  l'échanti]lon  est  ensuite•     On pèsel'échantjllon  obtenupour avoir son poids a

.    =;rheesàsï:':a[::::,Peec::::,t„2o4nh'::]:nd;:rse'':::euan]eï:repefno:n;::reusr::o,r  son  po]ds  apræ

séchage (P')                                                                                ,

Z hi/hi'                                           1
>   la  moyenne(M) : M= ....  (11.5)

h: hauteu initial de l'échantillon cylindrique,  h :  hauteur fina de l'échantillon cylindrique.

:  ;o::sm:::t:t`s::haHgo;o =pË:'a::-sechage  `H 6'        |

ZHi%
>   I.amoyennedel'humidité(M). M=T                      .|.   ([[7)
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Partie  i)ra[ique 11  : Méihodes de caractérisaiion

H%  :  est l'humidité.

Les résultats précédents sont résumés dans les tableaux suivants.

II.1.2. Calcule de la plasiicité                                                                      1

Dosage 1 :

Tab[eau.II.0l  : I.es différents paramètiies du dosage  1.

h (mm) h7,mm, hm M(hm') P(g)1 P'(g) HO/o M(H%)

Humide

39 15 2.6

2.32

67.34 54.01 19_79

1905

38.5 16 2_4 71 5812 18.14

395 17 2.32
q9.8

56_82 18.59

40 19 2.1 78.05 59.12 19.06

39_5 18 219 70_99 57_01 19.7

Semi humide

40 24.5 163

1.89

7
12,2

58_56 18.9

18.82

39 23 17 6869 56.17 18-22

41 17 241 67_96 55_14 1886

40 21 1.9 7?24 58_57 1892

39 21 1.85 7022 5673 19_21

Sèche

41 24 1.7

1_61

7 1 . 741 5847 18_49

17.7639 24 1.63 70-75 5856 17.22

40 255 157 7049 58_39 17.16

40 25_5 157 6f.17 54.41 17.77

40 25 1.6 6¢53 5689 18_17



Partie pratique
'hapitre 11 : Méthodes de caractérisation

A partir de tableau ce dessus on trace le graphe suivant :

apportE

19,519-Ê18,5=1817,5  -17

J

a
-M

1 2

M(h/h')

Figure N°Ol :M (H%) en fonction de M (
') de dosage 1.

En remarque une augmentation linéaire de la moyenne de l'humi ité en fonction de la moyenne du rudanslapâte).seplasticité.

hm,.D'après ce graphe on calcule le domaine de plasticité :

19.06-17.76
t8C'=    2.32_i.6i      =1.83.....  .....(1)HO/o-19.06D'autrepartt8Œ=3.25_2.32=].83........(2)(3.25:estlerapportmaxquicorrespondaupourcentage(%)de1'

Donc d'après (1) et (2), on trouve: H% = 20.76%  S 22   pâte de
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Tableau.H.02+esdifférentsparamàrLdudosage2

H (mm) H7(mm, hm M(hm`) P(g) P'(g) HO/o MŒ%)

Humide

41 12 3.41

3.09

68.17 53_67 21.27

20.78
41 13 3_15 69.19 54.68 20.97

41 14 292 70.04 55.26 21.1

40 13 3.07 69.031 54.59 20.91

41 14 2.92 68_16 54.76 19_65

Semi humide

40 16 2.5

2_25

r504 51_54 20_75

19_98

39.5 17 2_32 63.63 50.70 20.32

41 18 2.2:J 66.261 53.04 19_95

40 19 2.1 1     7029 56_64 1941

40 19 21 66_03 53.16 19.49

Sèche

40 20 2

1.82

64.07 51.29 19.94

19.12

41 22 1.86 7004 56.62 19.16

41 22 1.86 69.19 55.98 19_09

41 23.5 174
1      70.28

57.32 18_44

40 24 1.66 69_45 56_26 19



Partie pratique
'hapitre 11 : Méthodes de caractérisation

E

2120,520*B19,51918,518

a

-M

12 3

M(hÆ')

Figure.II.02 :M (11%) en fonction de M (Demêmemanièreoncalculeledomainedeplasticitédedosage
')  de dosage 2..cîté.

tg Œ  =   2:..:: =2ï.Î.Ê8  =  0.95  .  ...   .  (1).o.95==.°Îo5-_23:à798.t2).De(1)et(2),ontrouve:H%=20.93%±22pâtedebasseplas
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Partie pratique
`hapitre 11 : Méthodes de caractérisation

Dosage 3 :

Tab]eau.II.03 : Les différents paramèt æ du dosage 3

H (mm) H7,mm) hm M(hm') P(g) P'(g) HO/o MŒ1%)

Humide

39 13 3

2.59

63.57 50.36 20.78

20.31

40 15 2.66 68_ 17 54.03 20.75

41 16 2.56 69.95 55_89 201

39 16 2_43 70.37 5633 19.95

41 17.5 2.34 72.17 57.75 19.98

Semi humide

39_5 20 1.97

1_85

69.38 55.49 20.02

19.78

41 22 1.86 71.12 57_01 19.83

41 22 1_86 7079 56.80 1 9-76

40 21 1.9 71.37 57_36 19.63

39 23 1.69 69.04 55_94 19.67

Sèche

41 25 1.64

1.59

71.58 5806 18.88

18.38

40 23.5 1.7 65.9 53-88 1 8 . 23

39 25 1.56 70.35 57.67 1 8 . 02

41 26 1.57 70.98 57_97 18.32

40 27 1_48 72.19 58.58 18.47



Partie pratique hapitre 11 : Méthodes de caract_eÉ±±S9gp.

20,52019,5âl9B18,51817,517

iiiiii-- -M

1 2

M(hm')

Figure N°03 :M (H%)en fonction de M(Demêmemanièreoncalculeledomainedeplasticitédedosage 3
')  de dosage 3.asticité_

tgŒ=   2Ï.,::=::5.:8=  1.93           .(i)1.93==.°Î°5-_22Ïgï(2)De(1)et(2),ontrouve:H%=21.58°/oS22pâtedebaLssep



Partie pratique
'hapütre 11 : Méthodes de caractérisation

Dosage 4 :

es du dosage 4Tab]eau.II.04 : Les différents param `

H (mm) H7,mm, hm' M(hm7, P(g) P'(g) HO/o MŒ%)

Humide

40 16 2.5

2.78

68.59 54.46 20.6

20.88
38 12 3.16 67.95 53.58 21.14

40 12 3.33 66.44 52.44 21.07

39 14 2.78 66.96 53.05 20.77

39 15 2.6 68.98 54.6 20.84

Semi humide

40 18.5 2.16

2.15

70.2 56.01 20.21

20.27

40 19.5 2.05 68.68 54.91 20.04

41 20 2.05 71.04 56.61 20.31

40 18 2.22 69,77 55.58 20.33

41 18 2.27 69.84 55.55 20.46

Sèche

41 24 1.7

1.69

70.21 55.23 21.33

19.15

40 22.5 1.77 69.10 55.62 19.5

41 24 1.7 67.89 54.75 19.35

40 22.5 77 64.64 52. 17 19.29

40 26 1.53 67.99 56.9 16.31

E

21,52120,5â!2!fJË19,51918,518

CL

-M

1 2

M(hm')

Figure.II.04 :M Œ1%)en fonction de M ( )  de dosage 4.
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20.88-19.15t8 c, -

1.58 -

2.78-1.69

H%-20.88

3.25-2.78

-1.58             (1).

......(2).

De(1)et(2),  ontrouve     H%=2162%  S22   pâtedebassetsm

Dosage 5 :                                                                                                               i

TableauN°OS:LŒdifférentsparamèties du dosage 5.

H (mm) H7,mm, hm "`hT P(8) P'(g) HO/o M(H%)

Humide

37 12 3_08 1112.8311 69.01 54_18 2172

2 1 _ 42

35 12 2.91 69.06 54.19 2153

38 14 2_71 77.6 60_99 21.4

375 14 `_C\J 74.89 58_94 2 1 . 29

39 14 2.79 70_ 11 55.24 21.2

Semi humide

36 18 2 12o7l 72.36 57.18 20_96

20.96

38 17.5 2.17 71.12 56.17 21.02

38 18 2_11 73 . 78 58_19 21.13

35 17 2.05 67.2 53.23 20.78

39 19 2.05 72.11 57.01 20.94

Sèche

39 21 1.85
11,6111

72.32 57.65 20.28

20.07
42 23 1_82 73.02 58_33 20.11

41 24 1.7 73_54 58,86 19.96

40 23 173 7253 58 20.03

41 24 1.7 75.69 6056 1998



Partie pratique
'hapitre 11 : Méthodes de caractéris!s!jgp

2221,521*B20,52019,519

a
-ML

1 2

M(hm')

De mêmtgŒ1.26De(1)e

Figure.II.05 :M (H%)en fonction de M (
•)  de dosage 5.neplasticité.ésumesdansletableau suivant

e manière on calcule le domaine de plasticité de dosage 5

2:..::=Î:;Î7=1.26.          (nH%-21.42

3.25-2.83......(2).(2),ontrouve:H%=23.51%S22-26  pâtedemoye

n.2.Ca]cu] du coefr]cient de di]atation thermique

Iæ coefficient de dilatation se détermine de la façon suivante:Œ=Œipl+a2P2+Œ3P3.................+Œnpn=ZŒip]Avec:P,:I.epoucentagemolairedesdifférentsoxydes.

a4 : représemte un facteur propre à chaque oxyde.

Œ : représente Le coefficient de dilatation themique.

Les facteurs proprœ des oxydes pour la dilatation themique sont
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D.O Coefrici¢nt(Œ)  io-7oc-l

Si02 0.38

A1203 -030

Fe203 1055

Ti02 o.3o

Cao 1.30

Mgo lo6o
1

K20 4.65

Na20 3.951

Zno lo.5o

Zr02 -0.60

A part,r de ,a compos[t[on ch,mîque de chaque dosage, on Ca,Cu,é [es Pourcentages mo,aïres.

Dosa8e  1 :

Onœlculelenombredemoledechaqueoxydeparl'éqmtionîuivant

mnï
Avec  '                                                                                                                                           1

n    lenombredemole.

m    la masse de l'oxyde dans chaque dosage.                                          i

M .  la masse molaire de l'oxyde

58.75                                                                                                                         1
Si02 _6o.o6_

A1203 =

T,02 -

0_97mole

11.08

101.94

0.105

236.35

-0.1mole.

-0_0004mole.
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Partie praiique 11  : Méthodes de caraciérisaiion

0.272
Fe203 -

159.68
-0.0017mole.

7.02
Cao=Eï==012mole

1.42
Mgo=zrii=o.o35moie

0.7
K20===00074mole.

3.04
Na20===005mole.

2.4
Zno = gï= = 0 029 mole.

4.75
Zr02 -

123.22
=  0.038 mole.

Le nombre de mole totale est:  ].35mole.                                                      1

Le calcul du pourcentage molaire (P) de chaque oxyde de dosage 1

nto'  -100%                                                         1
nDo                   =  P(D())

P(Si02)  :

1

l.35mole                =  100%

0.97mole                >  P(Si02).

P(Si02) = 7185%                                                                                                   ,

De la même manière on fait les calculs pour les autres oxydes.

P(A1203) = 7.4%
1

1

P(Ti02) -0.03%.

P(Fe20î) =0.074%
1

1

P(Cao) = 8 88%.



1

1

I
I
1

1

I
I
1

1

I
1

1

I
I
1

1

I
I
1

1

Partie pratique
Hihapitre 11  : Méthodes de caractérisat]on

P(Mgo) -2. 6%

::::;:,=: ; 4,0:;.                                                             1

P(Zno)=214%                                                                                                1

P(Zr02) = 2 81%                                                                                                      1

Le coefficient de dilatat]on themique pour ce dosage sera donc    |

Cuomgel=Œsi02Xpsi02+ŒÆ203XPÆ203+ŒTi02XPTiŒ+ŒFe203Xpïe203+Œcaoxpcao+
1

ŒMgoxpMgo+ŒK20XPK20+ŒNa20XPNa20+Œzi)OXP7mo+Œ7ti)=lpzroi.

1

adosage ]  =71  85  X  O.38 + 7 4  X  (-0.30)  + 0 03  X  O.30 + 0 074X  O.55  +  8  88  X  130 + 2 6  XO.60 + 0  54  X  4.65

+37x395+214   x05+281x(-06)                                                      |

Œdœagei  = 54.7  X  |0-7  oC-1.                                                                                              ,

Onœlculedelamêmefaçonlœcoefficientsdedilatitionthe+iquededifferenœdosagœ,lesresulüts

sont dans le tablcau suivant:                                                                           |

Tab]eau.II.07 : Le coefficient de dilatation themi
[quepourchaquedosage

Dosage Nu 1 2 3 11 4 5

Œ  dœage  (10-/  °C-') 54.7 48.88 53.97
11

46.24 55.14

Les valeurs  de  coefficient de dilatation themique d'ordre Croisï
'nt sont  comme suit   D4,  D2,  D3,  Dl  et

D5.  L'augmentation de coefficient de dilatation thermique est dut à l'augmentation des oxydes alcalins et

:',:x';nd:-ste(r;::rx:bn[Sœï:8;C;:t::]o°pnosn:::rn°eï]Petia::e:::tr]::ed:r#:::[tccæeftoex;::m;:n:t[c°onnnduescpearg::::
caractère fondant.                                                                                              |

Lepourcentagedecesoxydes(K20,Na20,Mgo,Cao)estdonnédansletableausuivant:
1

Tableau.II.08Hepourcentagedesfondantsd]nsdifférentsdosages.

Dosage N 1 2
11

3 4 5

% (K20,Na20,Mgo ,Cao) 12.18

116.58111

10 4.62 14.22
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IJ artie pratique 11  : Méthodes de caractérisaiion

II.3.La fusibilité

11.3.1. Calcul du coefficient de fusibilité

Pour déteminer la températue de fusion  on  calcule le c

suivante:

a|n| + a2112 +  ....... + aini

efficient de fusibilité K par ]a fomule

bimi+ b2m2 + ....... + bimi                                                                   i
Avec .

:`,   ::::]:][::: :: ::s::::::: ::s ::;:e: ::=::[e[:ice::;uï:b2i: '(:::Î,3'A¥::,)zr02,P203)
netmteneurpondera[edes°ï:db::a:.r]r[e.SoP9°:d=:œcoeff,c]enœdelfusibillte

Pour dosage 1  :

(7.02x  0.8)+ (3.04x  1) + (0.272x  0 8) + (142x  0.6)
KDl-

(58.75xl)+(11.08xl2)+(4.75xl.2)+(l.9xO.003|)

KDl   -o.12S.                                                                                                                  1

Demêmemanièreoncalculelecoefficientdefusibilitédechaque|dosage.

Tableau.H.10:Coefficientdefusibilit[desdosagœ

Dosages 1 2
131

4 5

Fusibilité (K ) 0.125 0_054 009111 0_03 0_2

Apaftirdærésultiœprécédents,onpeutdétermnerlatempéraïdefusiondechaquedosageense

basant sur letableau de (A  A.  Appen) :                                                    ,
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Partie pratique 11  : Méthodes de caractérisation

Tableau.II.11  : I-a relation entre K et la température de fusion [3o].

K TOC K TOC K 11 TOC K TOC

2 750 1_5 756 1

1

778 0_5 1025

1_90 751 1_4 758 0.9
1

800 04 1100

1.80 753 1_3 759 0.8
1

829 0.3 1200

1.70 754 1.2 765 0_7 861 0_2 1300

1.6 755 11 771 0.6
11

905 0_1 1450

Donc la température de fusion de chaque dosage est.                        i

Dosagel  et3 :  1450°C                                                                                     (

Dosage2et4 :  >  i45o°C                                                                               i

Dosage 5 :  i 3oo °C.

ApaftirdœœlculsprécédentsonremarquequelœtempératurFdefŒiondesdosages(1,2et3)sont

inférieurs à celle de la pâte te tesson (dosage 4)                                     i

L'examenvisueldœcônesdefusibilitédedifférentsdosagesconîimelœœlculsprstédenœ

Le tableau suivant représente les hauteurs de cône de fusibilité aptès la cuisson

Tableau.II.12 : IÆs dimensions de cône de tùsiü ilitédechaquedosage.

DOsa8eDimensions(c D1 D2 D3
1111

D4 D5

Hauteur avant ]acuisson 3.3 3.3 3.3 3.3 3.3

Hauteur après]acuisson 0.8 3_13 3_09 324 0_6

Diamètre avant la 4.4 4.4 4.4 11 4.4 4.4

cuisson
1

Diamètre après la 4.2 3.7 3.7
1

3.8 5.2

cuisson 111
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Partie pra[ique Chapi ire 11  : Méthodes de caractéri!±±!!pp_

II.4.La tension superficielle

ll.4.1. Détermination de ]a tension superricie]]e                             1

C'est  la  force  qui  tend  à  rapprocher  les  molécules  de  la  surface  d'un  liquide  sur  une  longueur  égale  à

l'unité.  Elle  est généralement  mesurée  en  dyn/cm   l.a tension  Lperficielle  (G)  peut être  calculée par  la

formule.                                                                                                                      i

G-Z:(g,.  Pi ,..................................................  ('1.2)       ,

Avec -

g,coefficientdelatensionrelatifàl'oxydeconsidère(dynes/cm)àl300°C

P, : % molaire respectif de l'oxyde dans la composition molécula]re.

I.es coefficients de la tension superficielle relatifs à chaque oxydd sont rassemblés dans le tableau

suivant :
1

Tableau N°13 : les facteurs propres de la tension superficielle de chaque oxyde.

oxydes Si02 A1203 Fe203 Cao Mgo K20 Na20 Zr02 Zno

g(dyn/cm) 2_9 5_8 4_3 5_1 5_21 01 2_9 35 45

NB: Le pourcentage molaire de chaque oxyde est calculé dans le ¢hapitre précédent

[I.4.2. Calcul La tension superficiel[e pour chaque dosage           t

Pour dosagel  :

l-a tension superficielle sera donc .

G dœagei=   gsi(»  X  Psi(X2 + gAi2o3  X  PAi2o3  + gl.|`2o3  X  P r`c2o3  + gcaox  Pcao+ 9 Mgox  P Mgo +

8 k20 X  P h20   + 8 Na20 X  P Na20 + 8 /ftË X  P Zt{Ë+ 8 Ziox  Pzno

Gdœagei=   7185  X  2.9  +  7.4  X  5  8  +  0 074  X  4 3  +  8  88  X  51  +  2`6  X  5.2  + 0.54  X  01   +  3  7X  2.9  +  2  81 X

3.5  + 2.14  x4  5.

G dœagei=  340.7l  dyn/Cm.                                                                                  ,

De  la  même  manière  on  peut  calculer  la  tension  superficielle  des  autres  dosages,   les  résultats  sont

représentés  dans le tableau suivant.



P artie pratique
'hapitre 11 : Méthodes de caractérisation

Tab]eau.H.14 : Ia tension superficielle de ifiérents dosages.

Dosage                          1                                 2                                3 45

G (dyn/cm)                 340. 71                      323.46                      330. 31 316.44                      348.64

Le dosage 5 possède la plus haute valeur de la tension superficiell tandis que le dosage 4 à la plus petite

valeu.  I.a variation de la tension superficielle est proportionnell aux taux des fondants.

I.a tension superficielle diminuant  quand la température de cuiss11.5.L'interprétationderésu]tatsd.analyseparlesrayonsX:Q n augmente.LQ++Z+fw+LiLD5

4000•® Z

1
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1
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Q

ZB               8                                      Q       Z         8            Z ¢         =      Q`?     -        D,

1111 11'

20                 30                 40                 50 60                 70                 80

position(2°TheFig.09:Diffractogrammedesdosages(Dl,arquonsquelaMulliteexisteseulementdans 1 )2, D3, D4 et D5).sdosagesdehaute contenance en pâte

(D4  et  D2)  elle  n'existe  pas  dans  les  autres  dosages;  c'est  po cela  que  le  coefficient  de  dilatation

themique,  la tension superficielle et le coefficient de fiisibilité nt les plus petites valeurs à cause de la E

réfractairitéde ce composé.
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Partie pralique Chai)iire 11  : Méthodes de caraciérisation

L'augmentation de coefficient de dilatation thermique,  la tension superficielle et le coefficient de

fusibilité  est  proportionnel]e  à  la  quantité  de  l'émail  qui  contiént  un  pourcentage  en  oxydes  alcalins  et

alælino-terreux  plus élevé  Ces oxydes sont connus par leur caractère anti réfractaire
1

L'apparition  de  labradorite  dans  les  dosages  (1,  2  et  3)  où  coexistent  (le  feldspath  sodique,  feldspath

potassique et le carbonate de calcium),  elle n'apparaitre pas dans les dosages où une de ces trois  matières

premières  est  absente  (5et  4).  hbradorite  est  un  composé  feldspathique  qui  diminue  la  température  de

fusion des céramiques où il existe.                                                               !

Iflmulliteestuncomposéréfractairequisetrouveuniquerentdanslesdosages4et2plusricheen

pate de tesson  l.a température de fusion de ce dosage est plus élévée.

IÆbradorite   est   composée   avec   la   réaction   les      Feldspath   sodique,   Carbonate   de   calcium

etFeldspath potassique qui plus élevé dans le dosage 3
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