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Introduction générale

La céramique dans les installations sanitaires est synonyme d'hygiene, d'esthétique, de
facilité d'entretien et de robustesse. La singularité de ce matériau tient non seulement a sa
beauté et a sa facilité dentretien, mais aussi a son cycle de vie écologique. En effet, la
céramique se compose de matériaux naturels argileux tout en étant 100 % recyclable [1].

Une céramique est un produit compose essentiellement de matériau non métallique et
non organique et trés intéressants dans le domaine de la technologie. Elle est obtenue par
cuisson d’'une terre argileuse qui peut ére émaillée ou vitrifiée en surface extérieure pour
donner de lafaience ou bien laporcelaine...etc.

En Algérie il existe de nombreuses entreprises destinées a la fabrication de céramique
sanitaire, parmi ces entreprises on trouve la société de céramique sanitaire d’EL MILIA JIJEL
(SCS).

L’industrie céramique actuelle rencontre beaucoup de défauts dans les produits
céramiques |’un de ces derniers sont les fissures et les fentes qui obligent I’ employeur de jeter
ces produits fissurés et les considérer comme des déchets et des décharges inutiles, mais cela

aune influence négative sur plusieurs cotés.
Laquestion qui se pose est ce que ces défauts sont réparables ?

Notre étude s'intéresse a la proposition d’'une pate de réparation et de la considérer

comme une solution pour cette anomalie.

L’ objectif de notre travail est d’élaborer une pate de réparation pour les céramiques
sanitaires qui permet de remédier a ces défauts (les pores et les fissures), cette derniére est
constituée d’'un mélange de I’email et de la péte destiné a la fabrication du tesson a des
différents pourcentages, €lle joue un rdle trés important dans la protection de I’ environnement
et al’économie

Ce manuscrit se divise en trois (03) chapitres :

Le chapitre | présente |'entreprise SCS El-Milia Jijel depuis sa naissance dans le
domaine des céramiques sanitaires et le processus de fabrication passant par les différents

ateliers, a partir des matiéres premiéres jusqu’ au produit fini.
L echapitrell comprend deux parties:

Lapremiere partie :
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Présentation de la péate de réparation; définition, but, classification, les matiéres
premieres (MP) et laméthode de I’ éaboration.

Ladeuxieme partie:

Les méthodes de caractérisations qui permettent de déterminer les propriétés physique et
chimique et la composition chimique et minéralogique tel que: la plasticité, I’humidité, la
DRX, la Fluorescence X... .etc.

Chapitre 11l Quant a lui est consacré a la présentation des résultats expérimentaux
obtenus des anal yses physico-chimiques et minéralogiques comme la plasticité, lafusibilite, la
DRX, I'Infrarouge....€tc.

Nous terminons notre travail par une conclusion générale et quel ques perspectives.
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Introduction

La vocation de la société céramique sanitaire El-Milia est la fabrication, avec les
caractéristiques techniques requises, et la vente, des articles de céramique sanitaire destinés
aux entrepreneurs de batiment et revendeurs d'une part, et pour les besoins des particuliers
d'autre part [2].

Dans ce chapitre nous nous proposons de donner des rappels bibliographiques
concernant les céramiques sanitaires, leurs processus de fabrication ainsi que les différents

défauts qu’ elles rencontrent.

|.1 Présentation dela SCSd’El Milia

1.1.1. LaCréation del’entreprise

La société céramique sanitaire EI-Milia est |a premiére société de céramique sanitaire
en Algérie. Créée en 1975, de forme juridique : EPE / Spa au capitale de 208 000 000, 00 DA
et actuellement Filiale du groupe GIL (groupe des industries local) [2].

Figurel.l: Vuedefacedel’ entreprise [2].

Son siege est établi a El-Milia wilaya de Jijel dans la zone d'activité route de
Constantine, nord d'EI-Milia, ses effectifs sont d environ 431 personnes tout grade et
spécialité confondus, elle est implantée sur une superficie totale de 09Ha 68A 70Ca repartie
comme suit :

> Superficie couverte : 29 666 m?;
> Superficie batiment de production : 25 920 m?[2].

NB: (Ha= Hectare= 10 000m?, A= Are= 100m?, Ca= 01m?)
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|.1.2. La situation géographique
La société est située dans le chef-lieu de la Daira d'ElI-Milia qui reléve de lawilaya de
Jijel, au Nord Est algérien [2].

s00oml____ |

Figurel.2: Lasituation géographique de SCS d' El Milia[2].

Le site géographique de la société a donné des atouts majeurs et des avantages
commerciaux trés intéressants dont :

» Laposition en bordure des routes nationales N°43 et N°27.
Lazoneindustrielle régionale de Bellaraa 02 Km ;
Aéroport de Jijel a45 Km :

Aéroport de Constantinea80 Km ;
Port de Djendjen-Jijel a40 Km;
Port de Skikdaa 95 Km;

Port de Bgaiaa150 Km;

Port d’ Annabaa 230 Km;

Port d’ Alger a390 Km [2].

YV V. V V V V V V

1.1.3. L' historique del’entreprise
De 1969 a 1974 : Construction d’ une unité de production de céramique sanitaire de la
Société National des Matériaux de Construction SNMC.
Laréalisation du projet de cette unité est passée dans le temps par différentes phases :
Une rédlisation initiale puis une extension du projet, le tableau ci-dessous résume ces

différentes phases.
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Tableau |.1: Les différentes phases de réalisation du projet de SNMC [2].

Phases Initiale Extension

L ancement des appelsd’ offres 1968 Juin 1972
Signature des contrats Octobre 1969 Janvier 1973
Ouverturedeschantiers Féevrier 1971 Juin 1972
Réception des équipements Février 1973 Mars 1973
Essaistechnique Octobre 1974 /

Mise en production 01 juillet 1975 /
Réception provisoire 18 Aout 1976 /

En 1982: La SNMC est restructurée en plusieurs entreprises indépendantes. Deux

groupes industriels régionaux de céramique sont créé :

» ECO- Enterprise de Céramique Ouest a Tlemcen.
» ECE- Entreprise de Céramique Est a Constantine.

L’unité d El-Milia est rattachée al’ ECE.

En 1998: L’unité d El-Milia devient une filiale (autonome) et prend pour nom «
Société Céramique Sanitaire d' El-Milia» (SCSEM par abréviation).

En 2014 : La société céramique sanitaire d' El-Milia est devenue filiale du groupe GIL
(Groupe des Industries Local) [2].

1.1.4. La gamme des produits fabriqués par SCSEM
La mission de la société céramique sanitaire El-Milia est la fabrication, avec les
caractéristiques techniques requises, et la commercialisation, des articles en céramique
sanitaire (VITREOUS CHINA) destinés pour I’ équipement des salles de bain et des cuisines.
La figure suivante regroupe la gamme des produits fabriqués par la SCS d'El Milia
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Ensemble de salle de
bain deluxe

Receveur de douche

Evier decuisine

Lavabo et colonne de
différente dimension

Siege anglaisa sortie Siegeturque Réservoir Bidet
horizontale et a sortie

verticale

L ave mains coquillage L ave mains 20x24 cm Accessoires

Figurel.3: Lagamme des produits fabriqués par laSCS d’ El Milia[2].
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Et cela avec une capacité de production=~ 460 000 pieces/an [2].
1.1.5. L' organisation de SCSEM

Le SMQ (systéme de management de la qualité) s applique a |’ ensemble des produits
et services et a |’organisation des directions, des départements, des services et de toutes les
sections des 14 administrations et les ateliers de production de SCS El-Milia.

L’ entreprise a procédé a la certification de son systéme de management de la qualité
selon la norme ISO 9001/2000 en 2004, renouvelée le: 11 Juin 2015 selon la norme 1SO
9001/2008, aupres de I’ organisme certificateur INTERTEK (N° Certificat : 0027955-00) [2].

Figurel.4: Certification de systéme de management [2].

En se basant sur des normes techniques internationales, la Société de Céramique
Sanitaire d'El Milia fabrique ses articles en Vitréous China tout en exploitant un staff

technique tres compétent [2].
La sociéteé dispose d’ un laboratoire chargé de :

> Suivre et controler lagualité atous les niveaux du processus de fabrication ;
» Etudes et recherches pour I'amélioration de la péte céramique ;
» Etude de la composition d’ émaux et choix de matieres[2].

Les ateliers de production sont les suivants :

Atelier de préparation des matieres premiéres et barbotine ;

Atelier modelage (préparation et fabrication des moules) ;

Atelier coulage (couler les pieces en utilisant les moules et 1a barbotine) ;
Atelier émaillage (préparation d émaux et émailler les pieces) ;

Atelier cuisson (avec un four réfractaire et intermittent) ;

YV V V VYV V V

Atelier choix et contrdle (triage des piéces selon le model, la couleur et le choix) [2].
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Les structures de direction et de soutien :

Ladirection générae;
Département des ressources humaines ;
Département de comptabilité et finances;

Département d’ approvisionnement et commercia ;

YV V. V VYV V

Département technique [2].

1.1.6. Larépartition d’ effectifs
L’ effectif de I’ entreprise en Décembre 2015 est de: quatre cent trente et un (431) [2]
employés répartis comme suit.

Tableau |.2: Présentation d’ effectifs par catégorie socioprofessionnelle [2].

Cadres Maitrise Exécution Total
Nombre 32 90 308 431
Taux % 75 21 715 100

1.1.7. L’ organigramme de |’ entreprise est représenté dans (annexe A.1) [2].

[.2. Généralités sur les céramiques
1.2.1. Historique des céramiques

Des que I’Homme est apparu sur Terreil s est mis ala Recherche des Matériaux pour
ses besoins vitaux. Dans un premier temps, il s'est intéressé aux produits naturels et a leur
transformation. Par la suite, il a essayé de fabriquer de nouveaux matériaux de plus en plus
performants, tout d’ abord pour son confort et son bien-étre puis, pour des applications de plus
en plus pointues. Aujourd’ hui, le matériau est devenu synonyme d’ existence aussi bien pour
I"homme que pour I'entreprise. La maitrise de son éaboration, sa caractérisation et ses
applications est signe de progres et de civilisation [ 3].

D’ apres cette définition, la notion de céramique est associée a une technologie tres
ancienne qui est apparue au néolithique : les Egyptiens, les Assyriens et les Perses ont réalisé
des poteries ; les Chinois ont découvert laporcelaine ; les Coréens et les Japonaisles grés; les
Grecs, les Etrusgues et les Romains ont dével oppé la céramique architecturale. Puis, lors de la
renaissance, la céramique s est développée d'abord en Italie et ensuite dans le reste de
I’ Europe (production de faiences en particulier). L’ émaillage remonte a 4 000 ans avant J.-C.

mais les objets en verre n’ apparurent que vers 1500 avant J.-C. et latechnique du soufflage du

]
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verre creux apparut au début de notre ére. C'est au cours du XIX€ siecle que I'industrie
céramique S’ est beaucoup mécanisée et a accompli des progrés technol ogiques importants.

Ainsi le terme « céramique », apres avoir signifié les poteries, s est étendu a toute une
gamme de produits, les céramiques traditionnelles, tels la porcelaine, la poterie, les appareils
sanitaires, les briques, les tuiles et tous les produits constitues essentiellement de silicates. Les
céramiques silicatées sont éaborées essentiellement a partir d’aluminosilicates naturels plus
ou moins complexes que sont les argiles et qui présentent cette particularité, aprés mélange
avec de |’ eau, de devenir une péte plastique permettant une mise en forme facile d objets.

Puis, progressivement, ont éé inclus des matériaux non silicatés comme les oxydes,
les carbures, les nitrures, les borures... appelés céramiques techniques. Ainsi le terme
«céramigque» ne se limitait plus au cas particulier des produits a base de silicates
(essentiellement I’ argile) [3].

La céramique traditionnelle est tres développée en Algérie grace a |’ abondance des
matiéres premieres argileuses nécessaires a sa fabrication, maheureusement il n’en est pas de
méme pour la céramique avancée ou beaucoup reste a faire. Si la céramique conventionnelle
ne pose aucun probleme de fabrication, la céramique technique doit étre éaborée avec
beaucoup de soins afin de contréler la microstructure et moduler les propriétés pour répondre

aux exigences spécifiques des circuits ou des systemes dans lesgquels elles intervient [3].

|.2.2. Définition dela céramique

Les céramiques sont définies selon le Larousse comme étant « Art de fabriquer les
poteries, fondé sur la propriété des argiles de donner avec |’ eau une péte plastique, facile a
faconner, devenant dure, solide et inaltérable aprés cuisson ». La société américaine ASTM
(American Society for Testing and Materials) définit une céramigque comme : « un article
ayant un corps vitrifié ou non, de structure cristalline ou partiellement cristalline, ou de verre,
dont le corps est formé des substances essentiellement inorganiques et non métalliques, et qui
est formeé par une masse en fusion qui se solidifie en se refroidissant, ou qui est formé et porté
amaturité, en méme temps ou ultérieurement, par I'action de la chaleur ».

Les céramiques sont des matériaux inorganiques, non métalliques, nécessitant de
hautes températures lors de leur fabrication. Il Sagit en général d'oxydes métalliques, et plus
généralement de métaux oxydés, mais pas uniquement. Les céramiques ont en général une
structure cristalline, parfois associée a une phase amorphe. Lorsque la majorité est amorphe,

on parle de vitrocéramique ; lorsque latotalité est amorphe, on parle du verre [4].
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1.2.3. Processus de fabrication des céramiques sanitaires
Les étapes de fabrication des céramiques sanitaire passent par plusieurs étapes a

SavoIr :

1.2.3.1. Atelier de modelage

Letravail dans!’ atelier modelage comprend 4 opérations fondamentales :

Fabrication du modéle.
Fabrication du premier moule.
Fabrication du moule mere.
Fabrication du moule[2].

Y V VYV V

1.2.3.2 Atelier dela barbotine

La barbotine est une suspension de I'argile et du quartz mélangé avec d’autres
matieres tel que le feldspath potassique et sodique, kaolin, silicate de soude, carbonate de
soude...etc. et del’eau [2].

A) Préparation du mélange dela barbotine
Préparation journaiere du mélange, en fonction de la production du coulage. En
principe deux préparations de 16 tonne des matieres premiéres nouvelles par jours[2].
Controle de la barbotine doit étre régulier dans le temps, de maniére a ce qu’ on
respecte les exigences ci-dessous :
> Exactitude des passages des matieres premiéres nouvelles et de la quantité d’ eaux et
d additifs;;
> Respect des temps de dissolution et de permanence dans les cuves;
» Contrdle soigné et contenue les caractéristiques soit en préparation soit en utilisation,
fait toujours au méme temps et de la méme maniére de la part du laboratoire ;
» Lescontréles afaire sont principalement :
i. Ladensté;
ii. Laviscosite.
Lescontrblesde‘ i’ et ii’ sefont comme suit :
» Disposition d’ une quantité de la barbotine ;

> Vesement de [’échantillon dans un entonnoir fermé cet échantillon sera

systémiquement vidé dans un erlenmeyer de 100 ml ;
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> Le temps de remplissage de |’ erlenmeyer sera mesuré a I’aide d’un chronométre, ce
temps désigne la valeur de laviscosité;
> L’obtention deladensité a partir d’ un tableau qui indique les valeurs de cette

Derniere correspondante alaviscosité [2].

a) Broyage du quartz

La préparation, sur la base de la « fiche de pesée » consiste a mesurer le volume d’ eau
nécessaire al’aide d’un compteur a eau peser une quantité déterminée de kaolin de tamazert,
(Kaolin KT2) puis pesé le quartz et le verser dans le moulin.

Régler le compteur et mettre en marche le broyeur jusqu’a |’ obtention d'un résidu de
6%, la préparation déverse le jus de quartz des deux moulins dans une des quatre cuves et
enregistrer |’ opération sur le registre de pesée de quartz [2].

b) Délayaged argile

Le délayage d'argile c'est la dissolution de I’argile par I'gout de silicate de soude,
carbonate de soude et de I’ eaw.

Sur la base de la fiche de pesée, la préparation commence par la diversion d un
volume d’ eau bien précis dans un turbodéayeur, ensuite on verse respectivement une quantité
nécessaire de carbonate de soude et de silicate de soude, et on laisse le mélange se délayer
pendant 1 & 2 heures. La solution d’ argile obtenue dans le turbodé ayeur est tamisée dans une
cuve, le préparateur enregistre I’ opération sur le registre de pesee.

Le tamisage de jus d’ argile : la préparation de procédé de tamisage de I’ argile délayée
au traversles vibrations qui ont une densité de 2500 mailles /cm [2].

c¢) Leméange delabarbotine

La préparation de mélange se fait par I'gout de quantités précises de kaolin
(Remblend, LPC et Tamazert) et de feldspath (sodique et potassique) dans la cuve de
dissolution ou a été déversé lejus d argile et le jus de quartz.

La totalité des matiéres et soumise a |’ agitation pendant une durée dans I’intervalle de

[18-20] heures, |e préparateur enregistre |’ opération sur le « registre de pesée » [2].

d) Letamisage du mélange
Le préparateur traverse le mélange aux cuves d homogénéisation par voie de
tamisage al’ aide d' un vibrotamis de densité de 930 mailles /cm?.
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e) L’homogeéné sation de mélange de la barbotine
Le préparateur procede au transfert de la barbotine fraiche et de vidage d§a
tamisé, méangé atravers le vibrotamis de 930 mailles /cm?.
Dans les cuves d’homogénéisation |’ agitation et continue dans I'intervalle de
[18-24] heures, le préparateur enregistre |’opération sur le registre de contrble et de

correction.

Le tamisage de la barbotine homogénéisée : |e préparateur procede au tamisage de
la barbotine homogénéisée a travers le vibrotamis de 930 mailles /cm?, pour la transférer

aux cuves de dépots[2].

f) Lamaturation de la barbotine
La barbotine homogénéisée et tamisée est transvasée dans les dépbts, laissé sous
une agitation lente pendant une durée de I'intervalle [18-24] heures, le préparateur

enregistre I’ opération sur le registre de controle et de correction [2].

0) Le stockage delabarbotine
Le préparateur procéde au transfert de la barbotine vers les cuves de stockages afin
de I’ utiliser ultérieurement dans I’ atelier de coulage [2].

1.2.3.3. Atelier de coulage
A) Définition de coulage (moule en pléatre)

C'est une opération qui consiste a mettre une piéce en forme. En remplissant un
moule poreux d une péte liquide appelée barbotine. Au contact de la surface du moule, la

succion de celui-ci sur le liquide suspensif entraine le dép6t des particul es céramiques.

L’ épaisseur de la matiére déposée augmente avec le temps de séchage jusgu’'a la

disparition totale du liquide.

Dans le cas du coulage a ciel ouvert, un revidage de la barbotine en exces est effectué

lorsgue |” épaisseur désirée de la piece est atteinte [2].

Dans le cas du coulage entre deux pléatres, le remplissage du moule est assuré par une
nourrice. L’intégralité de la barbotine seche a I'intérieur du moule pour former une péte

homogene [2].

Le remplissage du moule doit étre lent et constant jusgu’'a ce que |’entonnoir de

remplissage soit bien rempli. Quand cela est possible le coulage doit étre toujours pratiqué de

ﬂ
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bas en haut. Le remplissage est plus régulier et évite un risque d’inclusion d air. Une attention
particuliére doit étre prise a propos des points de rencontre ou la barbotine arrive des deux
voies. En relation avec la forme et la configuration de la piéce et avec les caractéristiques de
la barbotine ces points peuvent devenir délicats (points faibles) alors il sera nécessaire de

changer les points ou les points d’ alimentation ainsi que la position du moule sur le blanc [2].

Avant de commencer le coulage, il est nécessaire de déboucher chague tuyau et faire
couler autant de barbotine qu’il est nécessaire pour étre certain que le tuyau est déboucher
complétement ¢’ est-a-dire que la barbotine coule normalement et sans arrét, sinon cela pourra

conduire a un coulage irrégulier avec possibilités d’inconvénient successifs de divers genres

12].

B) L’opération decoulage

Assemblage du moule, Coulage proprement-dit, Extraction de la piece obtenu et le
finissage de celle-ci les notices de travail de caractére général sont égaux pour toutes les
piéces .pour chacune des piéces on indiquera apres les détails et les notices particuliéres [2].

L’ opération de coulage regroupe | es étapes suivantes :

a) Assemblage du moule
Le moule doit étre nettoyé et assemblé au dernier moment. Juste avant |’ opération de
coulage. Pour prolonger autant que possible le séchage et pour une majeure assurance de

nettoyage [2].

b) Coulage des pieces
Le coulage des piéces doit se faire suivant les régles indiquées, si ces derniéres ne sont
pas vérifiées, on rencontre les défauts suivants :

» Tache de coulage al’intérieur des bassins ou bien sur les pieces en générale par point
de coulage erroné. Le défaut est souvent aussi évident al’ état cuit que la piece ne peut
pas étre commerciale.

» Concentration d'air causant des bulles et des vides sur des parties fonctionnelles de la
piece[2].

c) Vidage des piéces
On ne doit ni I'anticiper ni leretarder. Il faut le faire au moment juste suivant le temps

de formation d’ épaisseur et en tenant compte du moule et du temps employé pour le coulage

[2].

ﬂ
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d) Démoulage des pieces
Outre les notices normales déja données, on recommande :
> De nettoyer la plague pour éviter de salir avec des déchets ou d’ autre corps étrangers,
la piece a bien abimer la surface que autrement n’ aurait pas besoin de retouches.
» Remplacer exactement la plague et la mettre a |’ éau bien pour éviter des coups et des

déformations ala piece pendant I’ opération de rotation [2].

€) Finissage des pieces

C'est une opération qui permet de rendre la surface des piéces lisse, il doit tenir
compte de consistance de la piece et par conségquent doit étre fait le plustard possible.

Le deuxiéme finissage (a faire le jour suivant celui de coulage) est également bien
expligué au point, la remarque gu’' on peut faire est d éviter toutes les opérations inutiles et
d effectuer :

> L’ ébarbage al’ aide de curette droite ou recourbée de 0,15mm ;

» Eponger lapiéce par des éponges synthétique souple[2].

1.2.3.4. Atdier d’émaillage
A) Définition de |’ émail

Terme générale désignant un revétement vitreux (non cristallin) obtenu par fusion
d’ une composition céramique sur un support céramique ou non [2].

Les glagures appelée aussi émail est un enduit vitrifiable posé sur la surface d'un
tesson céramique a fin de le rendre imperméable et par conséquent augmenter sa qualité
esthétique [2].

L’email est une poudre fusible, composée de différents minéraux (silice, feldspath,
kaolin, argile et oxydes métalliques), vitrifiable et plus ou moins opague (fritte), peut avoir
différentes couleurs[2].

Les dimensions de la couche de glagures est de 0,15 a 0,50 mm, I’ action de recouvrir

le tesson par I’email s appelle émaillage[2].

B) Préparation des émaux
a) Email de base blanche (ou émail opague de couleur blanche)

La composition indicative de I’émail est suivante, pour chaque moulin on charge les
quantités suivantes[2] :
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Tableau |.3: Lacomposition du mélange de I’ émail opaque [2].

Matiérespremieres(MP) | Humidité (%) Quantités (Kg) Pour centage (%)
Feldspath Na 0,25 351 29,20
Quartz 0,25 371 30,87
Carbonate de calcium / 130 10,82
Dolomie / 95 7,90
Zircon / 130 10,82
Oxydedezinc / 30 2,50
Kaolin RMD 5,3 95 7,90
Additifs:

» Eau:420-460 L— 42,50 parties/ 100 de sec (en poids).
» Chlorure de cobalt 100g ——» 0,01 % en poids.

Les broyeurs a boulet peuvent broyer de 1300 a 1500 kg / 24h de matériaux.

Apres|’émail est broyé pendant (18-22h) environ, jusgu’a avoir un résidu de 1,4 % sur
un tamis de 1000 mailles /cm? [2].

Le poids de I'émail par litre est vidé dans une cuve de 3000 L et soumis a une
agitation lente. Le déchargement est fait a travers un tamis avec grille de 2500 mailles pourvu
de filtre magnétique chaque cuve de 3000 L peut contenir |I’émail fait danstrois moulins[2].

Apres le passage de I’émail dans les tamis avec un filtre magnétique, on fait un
prélevement d’émail de chaque moulin pour controler la qualité de ce dernier [2].

Le dépbt d’'émail est transféré dans les réservoirs en plastique de service, apres un
autre tamisage [2].

b) Email de base blanche pour la colorer (ou émail transparent)

La préparation des émaux colorés se fait selon le procédé suivant :

150 kg d"émail blanc sont chargés dans les moulins pour I’ émail coloré additionnés de
la quantité de couleur nécessaire pour confectionner 400 kg d’ émail coloré. Le contenu du
moulin est broyé et ensuite déchargé dans une cuve qui contient les 250 kg d’ émail blanc qui
restent pour compléter les 400 kg. La couleur et I’émail sont aprés homogénéisés en
meélangeant avec agitateur mobile & colonne pendant au moins 2 h. on gjoute, apres les 6,66 kg
de colle « poudre optapix (CF 1000G+C50G) ». La mixture suit alors le méme procédé que

Iémail blanc [2].
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Les matieres premieres (MP) pour |’émail de base blanche, sont chargées dans les

moulins des émauix colorés suivant les pourcentages fixés :

Tableau |.4: Lacomposition du mélange de I’ émail transparent pour la colorer [2].

Matiérespremieres (MP) Humidité (%) Quantités (KQ) Pour centage (%)
Feldspath Na 0,25 351 34,86
Quartz 0,25 261 25,92
Carbonate de calcium / 100 9,93
Dolomie / 80 7,90
Zircon / 90 8,94
Oxydedezinc / 30 2,98
Kaolin RMD 5,3 95 9,43
Additifs :

Eau:420-460L _____, 42,50 parties/ 100 de sec (en poids).

c) Emaux colorés
La composition des émaux colorés, considérés dans le contrat d’ usine d EL-MILIA

» Couleur Bleu ciel et Marron

Tableau |.5: Lacomposition du mélange d’émail bleu ciel et marron [2].

La quantitéd’émail blanc pour Marron Bleu ciel
colorer (KQ)
50 Quantité (Kg) % Quantité (Kg) %
3 6 1,25 2,5

> Couleur bleu marine

Tableau |.6: Lacomposition du mélange d’ émail vert, bleu et noir [2].

Laquantité d’ émail Vert Bleu Noir
blanc pour colorer (kg) Quantité % Quantité % Quantité %
(9) (9) (9)
50 165 0,33 350 0,7 65 0,13
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» Couleur verte
Bleucie 120/403 __—_, 1,73/100 partie d’émail blanc.
Jaune 130/200 ———» 2,16/100 partie d émail blanc.

» Couleur jaune
Jaune K227 — 0,40/100 partie d’émail blanc.

Jaune FK709 — 1,60/100 partie d’ émail blanc.

» Couleur rose
Rose (pink) E99 — > 2,31/100 partie d’ émail blanc [2].

C) Préparation de bain d’émail
Chaque réservoir peut contenir 300 kg d’'émail auquel on goute environ 3 kg de
solution d’ adhésif (la colle) pour I’ émail transparent et 5 kg pour I’ émail opague[2].

1.2.3.5. Atelier de cuisson

La cuisson est I’ opération finale des produits céramiques. Pendant cette opération, les
transformations physiques des matiéres premieres et le produit acquit son aspect définitif.

Le but de la cuisson est de provoquer par chaleur certaines réactions chimiques et
transformation physique des matiéres premiéres et de |I’email, certains facteurs importants
influent d’une fagon directe sur ces différentes transformations a savoir la température de
cuisson, le temps et la nature de I’ atmosphére gazeuze du four, car les constituants de la pate
céramique non seulement réagissent entre eux mais également avec le contact du gaz [5].

L’atmosphére gazeuse du four doit étre oxydante. Pour la cuisson des pieces
céramiques, I’ unité d’ EL Milia utilise des fours tunnel [5].

Le matériau a cuire est chargé sur les chariots (partie inférieur métallique et supérieure
en réfractaire) poussés dans le four en glissant sur rail, parcourant le tunnel en avancant
progressivement, cuissant au fur et a mesure par les phases de préchauffage, de cuisson et de
refroidissement de fagon que le produit traité sorte du four pratiqguement froid et dans des

conditions qui permettent de le manier assez t6t [2].

A) Lesréactions chimiques danslefour

C’est I’ opération décisive des produits céramiques et réfractaires puisque leurs qualités
en dépendent considérablement. La cuisson d’'une péte réfractaire conduit a des différentes
transformations cristallines au sein de mélange constitutif [2].

Les principaux facteurs qui influent sur la cuisson sont :

ﬂ
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> Latempérature.
» L’atmosphére du four.
» Ladurée de cuisson.

La durée de cuisson d'un chariot est de 21 h et chaque 30 min on enfourne et on
défourne un chariot. Il existe plusieurs types de four dans I’industrie céramique et réfractaire
mais le plus adapté est le four tunnel qui comporte trois zones principales: zone de

préchauffage, zone de cuisson et |a zone de refroidissement [2].

Cette opération s effectue dans un four tunnel comportant 42 chambres successives

dont le premier reste vide. Il est divisé en trois zones :

Figurel.5: Four tunndl.
[Photo prisele 11/03/2017, al’ usine de céramique sanitaired’ El MILIA JIJEL]
a) Zone de préchauffages
De 40C° a950 C°, elle se divise en deux phases
> Préchauffages primaire : qui permettent d’ éliminer |’ eau hygroscopique qui N’ a pas été
évaporée totalement lors du séchage.
> Préchauffages secondaire: qui permettent le départ d’ eau de constitution provoque

une modification de I’ édifice cristalin lors de sechage [2].

b) Zone de cuisson
De 950°C a1300°C, elle se divise en deux phases :
» Zone oxydante: qui permet la décomposition des différents oxydes contenu dans la
matiere, I’oxydation se fait dans une atmosphére oxydante avec un exces d’'air ou
d’ oxygene.
» Zone réductrice : qui permet la réduction de I’ oxyde ferrique (Fe2Os) contenu dans la

matiere premiere en oxyde de fer (FeO). La réduction se fait dans une atmosphere
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réductrice en utilisant comme agent de réduction le CO avec un déficit d'air selon la

réaction suivante :
FeoO3+ CO «—= FeO+CO2

Dans cette zone réductrice le feu est réducteur, lorsque les gazes du four contiennent
un exces de combustible (CHa.....), c'est-a-dire lorsgu’il y a un manque d'O2 ou d'air pour
bruler totalement les gazes combustible [2].

c) Zonederefroidissement
De 1300°C a 72°C : dans cette zone la température diminue jusqu’a 72°C afin d’ avoir
la solidité des pieces[2].
La dépendance de la température du four en fonction de sa longueur est représentée
dans (I’annexe A.2).

|.3. Les défauts dansles céramiques

Les céramiques contiennent des défauts de fabrication comme les pores et les fissures
dues a leur mode de mise en ceuvre, des fissures dues aux contraintes thermiques et a
I’ abrasion.

Méme s elles ne contiennent pas des fissures au départ, les écarts des modules
d dasticité entre les différentes phases feront les apparaitre lors de la mise en service.

Laplupart de ces défauts ont une taille de |’ ordre de la taille des particules en poudre a
partir de laguelle la céramique a éé fabriquée. Si la taille des défauts les plus longues, elle
peut étre détectée et écartée, la résistance moyenne des pieces utilisée Sen trouvera

augmentée [6].

L e tableau suivant représente quel ques défauts rencontrés dans les céramiques.
Tableau |.7: Les principaux défauts rencontrés dans les céramiques [2].

Défauts Apparences Causes

Boursouflures | Formation d’ une Expansion de la péte produite sous la pression de

grés et bulle al’intérieure | gaz venant d’ une masse partielle en fusion :
porcelaine. delapéte. a) Surcuisson.
b) Carbone.

c) Pétetrop fusible.

Crateres. Crateredansla Présence d’'impuretés dans |’ argile ou I’ émail :
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piéce en biscuit.

a) Particules de plétre.
b) Sulfates ou carbone dans la péte.

Fentes

Fentes au biscuit.

a) Séchagetrop rapide ou incomplet de I’ argile.
b) Argile pas assez plastique.

c) Outil de calibrage.

d) Finition de la péte trop poussée.

€) Cuisson trop rapide jusqu’ a 300°C et
refroidissement trop rapide a partir de 600°C.

Manque
d’ émail.

Email seretireen
petitsilots sur la

piece.

a) Tracededoigts.
b) Huile ou graisse, poussiére sur |e biscuit.
c) Fente delacouche d émail avant cuisson.

d) L’ épaisseur d émail.

Tressaillage.
Voir (annexe
A.3)

Finesfentesala
surface del’ émail.

a) Désaccord de dilatation entre la péte et
I’ émail.
b) L’émail appliqué trop épais.

c) Cuisson insuffisante de la péte ou de |’ émail.

Déuvitrification.

Aspect mat et

laiteux del’émail.

a) précipitation lors du refroidissement de
I’émail.
b) Petits cristaux alasurface del’ émail.

c) Précipité laiteux (Borate-Calcium).

Ecaillage.

Soulévement de

plagues d’ émail

a) Chauffage ou refroidissement trop rapide de
lapéte & 225°C et 575°C.

b) Pétetrop riche en silice.

c) Variation importante de |’ épaisseur de la péte
d) Surcuisson delaPéte.

€) Email sous une compression excessive.

f) Migration de sels solubles alasurface de la
pate au séchage ou ala cuisson.

g) Désaccord de dilatation entre la péte et
I’émail.

Pinhole

Trous d’ épingles
dans |’ émail apres

Ccuisson.

Formation de gaz a partir de la péte ou de |’ émail
durant la cuisson.

a) Augmenter la cuisson de la péte.
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b) Les sels solubles dansla péte (sulfates).
c) Application trop épaisse et surcuisson des
couleurs sous |’ émail.

d) Excésdelacraiedans!’ émail.

e) Cuisson insuffisante del’émail.

f) Surcuisson del’émail qui se volatilise.

Conclusion

Les matériaux céramiques sont obtenus a partir des masses d'argiles soumises au
fagconnage et & la cuisson ultérieures. Souvent une opération technologique a lieu consiste
dans le séchage des éléments fagonnées, appelés éléments crus qui subit une étape qui
s appelle émaillage jusgu’a I’ obtention du produit fini. Ces derniéres, rencontres plusieurs
défauts, parmi ces défauts on trouve les fentes et les fissures. Pour cela on propose d' é aborer
une péate pour résoudre ce probléme qui est présentée dans le chapitre 11.
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Introduction

Les fissures et les fentes rencontrées dans I'industrie de céramique représentent de
nombreux problémes, pour cela nous nous intéressons al’ élaboration d’ une péte de réparation
pour y remédier a ces défauts. Dans ce chapitre nous présentons la péte de réparation; la
définition, le but, les matieres premiéeres, la méhode d éaboration, et les moyens
d’investigations...etc.

I1.1. Définition dela pate deréparation

La péte de réparation est une péte utilisée pour la réparation des produits céramiques
gui ont des défauts de cuisson a la sortie des fours, par des matiéres premiéres identiques a
celles de la péte destinées alafabrication de tesson. Cette réparation auralieu a chaud dans un
four intermittent. Elle doit avoir une coloration semblable a celle de la piéce originae et une

température de réparation inferieur a celle delacuisson [7].

[1.2. L'intérét dela pate deréparation

La péte de réparation est utilisée pour remédier les défauts (les fissures et les fentes)
dans les piéces céramiques apres cuisson. Elle permet 1a diminution des rebuts, donc elle joue
un réle économique trés important ainsi que la protection de I’ environnement, la réduction de

co(t et I’amélioration de laqualité[7].

[1.3. Lesmatiéres premieres dela pate deréparation

En chimie industrielle; les matiéres premieres constituent des données de toute
premiéere importance. Aucune substance utile ne peut étre en effet produite si I’on ne dispose
pas des matiéres premiéres nécessaires pour lafabriquer [8].

La péte de réparation de céramique est une masse composee d’ une phase plastique et
d’ une phase dite dégraissante. La phase plastique est constituée par un mélange d’ argiles et de
kaolins, qui conferent la plasticité ala pate. |Is participent ainsi au développement de la phase
vitreuse au cours du traitement thermique. Les kaolins améliorent le comportement au coulage
et augmentent la blancheur du produit céramique [9].

Quant a la phase dégraissante, elle comprend les feldspaths (sodiques et mixtes) et la
silice dont la granulométrie bien définie qui ; lors du traitement thermique, vont étre a
I’origine de la formation de la phase vitreuse. Une fraction importante de la silice confére un
comportement dilatométrique (la dilatation de |I’email sur la péte de tesson) de la péte en

accord avec lacouche d email [9].

)
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11.3.1. Matieres premieres plastiques

Elles sont toutes matiéres susceptibles d’ acquérir une déformation permanente sous
I’ action des forces agissant dans des conditions convenables [10].

Les matieres plastiques utilisées dans I’industrie céramique sont : les argiles et les
kaolins.

Le mélange d’ argile et d’ eau donne une péte plastique qui provoque des déformations
importantes sans rupture avec conservation de laforme acquise lorsque |’ effort cesse.

Son aptitude a la déformation avant rupture (malléabilité) est donc trés grande, elle est
capable de former avec des matériaux non plastiques des pates ayant une certaine malléabilité.

Pratiguement, la plasticité avec la tenue en feu est la propriété de I'argile la plus

importante [7].

11.3.1.1. Lesargiles

Le terme argile désigne a la fois un ensemble des minéraux silicatés en feuillets de la
famille des phyllosilicates et |aroche qui les contient majoritairement [11].

L’argile est une matiére fondamentale pour I'industrie sanitaire [12], elle est formée
par la dégradation des trois (03) types des roches (magmatique, sedimentaire et
métamorphique) due a des phénomeénes d’ érosion et d’ altération chimique sous I’ action des
agents atmosphériques [13].

L’introduction de I’argile dans une péte sert a: augmenter la plasticité, faciliter le
faconnage et améliorer la résistance mécanique qui contribue a la vitrification de la péate
durant la cuisson. Lerdle principal del’argile est le contréle du comportement rhéologique de
la pate (comportement de la matiere qui s écoule en fonction de sa plasticité, de son élasticité
et de saviscosité), son retrait en cru et sa couleur [12].

Figurell.1l: Structure des minéraux argileux [14].
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11.3.1.2. Leskaolins

Le nom kaolin provient du chinois Gaoling, le kaolin perd son eau de cristallisation
entre 500 et 700°C. Il est constitué de kaolinite (AL2O3 2Si02 2H20) ; qui forme la partie
cristalline du kaolin et de certaines argiles, la kaolinite est extraite par un procédé physique

(séparation granulométrique par sédimentation) relativement peu couteux.

Aluminium
Octaedre
Hydroxyles
Oxygenes
Tétragdre Siliciums
Octaédre

Figurell.2: Vueisométrique de la structure atomique de la kaolinite [15].

Les kaolins sont plus purs que la plupart des argiles, ils sont utilisés dans la fabrication
de la péte céramique [12], et possedent |a propriété de rester blanc aprés cuisson, de supporter

une haute température [16], d’ augmenter |’ opacite, lablancheur et I’ éclat de la péte [17].

Parmi les kaolins utilisés pour la préparation de la péte de réparation on cite: kaolin
Remblend (RMD), kaolin Tamazert (KT2)...€tc.
Le tableau suivant donne quelques matieres plastiques ains que leurs formules
chimiques.

Tableau I1.1: Quelquestypesd argile[12].

Dénomination Formule chimique

Kaolinite 2Si02 AL2032H20

Halloysite (argile) 2Si02 AL203 2H20 + nH20

Montmorillonite (argile) 3SI02AL203(Mg,CaNaK )

llite (argile) 30ou4 SOz Al2O3 (Fe, Mg, K, Na) H20 nH20
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11.3.1.3. Propriété des matiéres premieres ar gileuses

Ceux sont des aluminosilicates hydratés, représentés par les grandes familles des argiles
et des kaolins, formant les plastifiants qui conferent a la péte crue sa plasticité en raison de
leurs structures lamellaires et des propriétés physico-chimiques de leurs particul es.

L’ augmentation de la teneur en matieres argileuses augmente le coefficient de dilatation

et diminue larésistance au choc thermique [18].

11.3.1.4. Propriétés physiques et mécaniques des matier es plastiques

Les matiéres premieres plastiques sont caractérisées par une trés faible conductibilité
thermique et sonique, ce qui leur confére un double réle d'isolant particulierement précieux
dans les applications [10].

En revanche, leur dilatation thermique est assez élevée et peut atteindre cing fois celle
des métaux.

Elles résistent assez bien aux attaques des produits chimiques courants et aux liquides
moyennement acides en particulier; leur densité varier de 0,9 a1,5.

Ces caractéristiques mécaniques peuvent donc se comparer avec les plastiques en
premiére approximation, a certain bois du point de vue des efforts a supporter. Mais il est

indispensable de noter I’ influence prépondérante de la chaleur sur ces caractéristiques [10].

11.3.2. Matiére premiére non plastique

De facon plus usuelle, on les dénomme dégraissants. Suivant la morphologie et la taille
de leurs particules, elles modifient les propriétés physiques et chimiques des argiles et
diminuent la plasticité tout en rendant le matériau moins sensible au séchage.

Les matiéres premiéres non plastiques peuvent étre divisées en deux classes: les

fondants et les dégraissants [18].

11.3.2.1. Lesdégraissants
La plasticité peut devenir génante lorsqu’elle est excessive, il est indispensable de
meélanger al’argile des matiéres inertes qui par I’ absence de retrait diminuent celui de masse
auxquelles elles sont incorporées, en méme temps que leur dispersion dans cette masse crée
une sorte de squel ette qui larend poreuse ce qui facilite I’ évaporation de |’ eau [19].
On les nomes matieres dégraissantes ou matiéres antiplastiques (le sable, chamotte). Le
réle de dégraissant est :
» Ladiminution delaplasticité de la péte
» Laréduction de retrait de séchage et lafacilité de fagonnage de la péate [19].

=



CHAPITREII MATERIELS ET METHODES

» L’ augmentation de la porosité de la péte [20].
Parmi ces dégraissants on cite : le sable et |la chamotte.

a) Lequartz

Le quartz (la silice) est formé chimiquement par le bioxyde de silicium. C'est le
minéra le plus répondu de |’ écorce terrestre, il se trouve dans la nature sous forme de roche
meuble (sable et verre quartzeux, cristal de roche), ou comme composant de roche
polyminirale, mais il rentre également dans la composition d’un nombre élevé de composés
naturels ou artificiels. Ains il est un composé essentiel des kaolins, des micas, des feldspaths
al’état naturels et il est aussi un constituant de base des matériaux naturels transformeés par
cuisson pour donner les minéraux réfractaires [21].

La densité du quartz est de 2650 kg/m® sa dureté est 7 Mohs (d' aprés I’ échelle de
mohs), sa résistance a la compression est d’ environ 650 a 1100 Mpa. Le quartz est stable aux
actions des acides sauf I'acide fluorhydrique et se distingue par une haute résistance aux
intempéries, son rle est de:

> Réduire leretrait de séchage et de faciliter e fagonnage de la péte.

» Diminuer la plasticité de la péte.

» Rendre les argiles moins collantes, on gjoutant du quartz (sable siliceux) pour améliorer
latexture de la péte.

Le quartz présente un caractere vitrifiant [21].

b) Lachamotte

La chamotte est une argile cuite a des hautes températures (1000-1400°C) en
dépendance du type d’ argile.

La chamotte est un gjout interne ne possédant pas dinconvénient tel que le sable
guartzeux qui présente une forte dilatation. Elle est issue d’un traitement thermique a haute
température de certains types d'argiles [22], cette température est généralement comprise
entre 1100 et 1300 [23].

C’est un grés dgja cuit, provenant genéralement de résidus de production recyclés. La
chamotte est moulue et tamisée en fonction des différentes tailles granulaires de ses
composants. Elle est gjoutée a l'argile avec un pourcentage bien défini pour conférer les
caractéristiques suivantes aux produits cuits [22] :

> Depuis l'extrusion jusqu'a la cuisson : stabilité formelle, limitation du retrait,
amélioration du séchage ;

» Au cours du processus de cuisson : stabilité [22].
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11.3.2.2. Les Fondants

Les fondants sont essentiellement des al calino-terreux, ils ne peuvent jouer leur réle que
lorsque la température a laquelle ils se combinent aux autres éléments est atteinte, au-dessous
de cette température, ils n’ agissent que comme des dégraissants [12]. Ces matieres en général
assurent |’augmentation de I'intervalle de frittage et la diminution de la température de
cuisson. La fonction principale du fondant c'est de former une phase vitreuse. De cette fagon,
la cohésion en cuit et la densification sont facilitées et |atempérature de cuisson sera réduite.

Les meilleurs fondants sont ceux qui permettent de baisser le point de fusion sans
baisser le point de vitrification [24]. Les fondants sont tres nombreux, mais en pratique on
utilise généralement les alcalins (K20, NaO et Li2O) pour la préparation de la péte [12],
parmi ces fondants [24] , on peut citer :

a) Lacraie

Le minéra de cette roche est |e carbonate de calcium ou calcite de formule CaCOz. Les
roches affleurent sur des surfaces considérables et |es principal es exploitations se trouvent sur
les gisements du Bassin Parisien et d’ Aquitaine [24].

Le carbonate de calcium (CaCOz) est une poudre tres fine, de couleur blanche, tres
douce au toucher. Son utilisation s éend dans les préparations d’émaux par son pouvoir

d’ augmenter |a dureté et 1a blancheur de la piéce aréparée apres cuisson [25].

Figurell.3: Poudre de carbonate de calcium (CaCQOg) [25].

=
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b) Lesfeldspaths
Ce sont des minéraux constitués par des silico-aluminates de sodium de potassium et

de calcium. Les feldspaths les plus purs cuisent blanc et fondent a des températures diverses,
généralement supérieurs a 1200°C en un verre incolore extrémement visqueux [24].

> Feldspath potassique (orthose) : 6 SiO2AI,03 K20 (1% famille de feldspath);
Feldspath sodique (Albite) : 6 SiO2Al,03 NapO (2°™ famille de feldspath); ;
Couleur : variable, incolore, blanc, rose, vert, bleu, marron ;
Systeme cristallin : triclinique ou monoclinique ;
Densité: 2,5-2,8[26].
Les feldspaths sont des ensembles de deux, quatre ou six molécules de silice liées a

YV V V VY

une molécule d'alumine et un oxyde de métal acalin (potassium, sodium, calcium ou lithium).
Ils sont peu colorés, mise a part les impuretés. Comme toutes les roches siliceuses, dans
certains cas, |les feldspaths peuvent, ala suite d'un échauffement, devenir cristallins [26].

Les feldspaths sont considérés comme des roches méres de I’ argile puisque suivant un
cycle géologique naturel, les feldspaths sont destinés a se transformer en argile en libérant
leurs métaux alcalins. Par exemple, le feldspath réagit avec de I'eau pour donner de la
kaolinite selon la réaction suivante [26] :

Cas d'un feldspath sodique, I'abite :
2 (NaAlSizOsg) + 11 H20 ------------ > Si205Al12(OH) 4 + 4 H4SIO4 + 2 (Na*, OHY)

Albite + Eau kaolinite + [Acide silicique + long]. [26]

Figurell.4: Poudre de feldspath sodique (a gauche) ; Poudre de feldspath potassique (a
droite) [26].

c) Micas

Les micas se présentent en lamelles ou en paillettes brillantes. Ce sont des Fondants

alcalins comme les feldspaths.
Laformule dével oppée en oxydes (muscovite) : 6 SiOz, 3Al1203, K20, 2H20 [24].

",
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d) Letalc

Il donne avec les argiles des cristallisations qui conférent a la péte de réparation une
bonne résistance au choc thermique et une dilatation peu élevée.

Laformule développée en oxydes : 4Si02, 3MgO H20 [24].

€) Ladolomie

La dolomie (MgCa(CQOs)2) contenant du carbonate double de calcium et de
magnésium, elle est utilisée pour augmenter la résistance, la dureté, la brillance et la
blancheur de la péte de réparation [25].

Figurell.5: Ladolomie[25].

f) LeZircon

Le zircon est un minéral du groupe des silicates, sous-groupe des nésosilicates. De
composition ZrSiO4, c'est un silicate de zirconium naturel. Ses cristaux font partie des pierres
finesdelajoaillerie [27].

Il cristallise dans le systeme cristallin tétragonal et présente une dureté relative de 6,5
a 7,5 sur I'échelle de Mohs. Parfois incolores, les zircons ont une couleur naturelle qui varie
du doré, ou rouge au brun, mais ils peuvent aussi étre verts, bleus ou noirs, la poussiere de
zircon est blanche [27].

Le zircon est un matériau d'une haute résistance a la propagation des fissures. La
céramique en oxyde de zirconium est également d'une dilatation thermique tres élevée, ce qui

fait d'elle un des matériaux choisis pour assembler la péte céramique et I'acier [27].

&
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Figurell.6: Poudre de zircon [27].

g) Oxyde dezinc

L’ oxyde de zinc est un composé chimique d'oxygene et de zinc, corps ionique de
formule chimique ZnO. Il est considéré comme un compose insoluble dans I'eau qui apparait
dans le commerce sous forme de poudre blanche. Par abus de langage, le composé est ainsi
couramment appel é « blanc de zinc » ou « zinc blanc ». 11 est produit & partir de la calcination
de sulfate de zinc naturel ou de I'oxydation du métal fondu lorsqu'on recherche une plus
grande pureté [28].

Ce pigment ZnO sert dans I'industrie céramique a la préparation des émaux grace a sa
propriété d'excellent brillanteur [29].

Figurell.7: Poudre d Oxyde de zinc [29].

L e tableau suivant représente quel ques dégrai ssants utilisés dans la pate céramique.




CHAPITREII MATERIELS ET METHODES

Tableau I1.2: Quelques matiéres dégrai ssantes utilisées dans la pate céramique [12].

Dénomination Formule chimique
Quartz SO,
Feldspath 6SI02 Al203 N&O (abite)

6Si02 Al203 K20 (orthose)
2Si02 Al203 Ca0 (anorthite)

Talc 4S50, 3MgO H20

Dolomie MgCO3 CaCOs

I1.4. L’ élaboration de la pate deréparation

La préparation de la péte de réparation nécessite les matieres premiéres (argile, kaolin,
quartz, feldspath....). Ces matiéres premiéres subissent plusieurs procédés industriels avant
d’ étre misent en ceuvre dans leur utilisation finale (concassage, broyage, tamisage, dosage
...Eetc.

Les différents composants sont mélangés dans la cuve de préparation avec les agents
de défloculation qui sont incorporés a la suspension pour assurer sa stabilité. A lafin de cette
étape, la suspension qui sort du broyeur s appelle * barbotine*. Cette derniere est pressée dans
desfiltres presses pour extraire |’ exces d’ eau [30].

L e schéma suivant représente | e procede de préparation de la péte de réparation.
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Matiere premiere (MP)
Broyage des MP

Dosage des MP

Tamisage des MP

Contréle des MP

Homogénéisation du mélange

Contréle du Mélange

Mise en forme

Séchage

et

Cuisson

Figurell.8: Les différentes étapes de la préparation d' une péte de réparation.

La péte de réparation représente un mélange entre les matiéres premiéres plastiques et
non plastiques selon le mode opératoire cité ci-apres.

[1.4.1. Le mode opératoire de la pate deréparation
Apreslecacul del’humidité de chague matiere premiere ;
» On pése la quantité nécessaire de chaque matiére premiére (quartz, argile ...) ;
> On utilise deux broyeurs agalets :
- Dansle premier broyeur : on met le quartz, le kaolin KT2, ladolomie et 400 ml
d eau

On ferme lajarre pour entamer un broyage d’ une durée de 2 heures;;

E
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- Dans le deuxieme broyeur : on met I’argile et 400 ml d eau, puis on ferme lajarre
et laisser broyer pendant 1 h ;

- Puis, on verse le mélange d argile sur le mélange du quartz, en rgjoutant les autres
matieres premieres (Kaolin RMD, LPC, Feldspath sodique (Na), Feldspath
potassique (K), Carbonate de calcium (CaCOs), Zircon, Oxyde de zinc), ensuite on
les mélange pendant 2 h pour les homogénéiser et les broyer ;

» On pése 100g du mélange final, ce dernier subit un tamisage humide sur un tamis avec
une maille d’ouverture de 63 um, ce tamisage a pour but d’avoir une granulométrie
adéquate ;

- Silerefusest inférieur a1l %, la granulométrie est adéquate ; sinon on continu le
broyage jusgu’ al’ obtention de la valeur précédente ;

» On met une quantité de mélange dans |’ étuve a110°C pour une duréede 24 h ;

> Apréson labroie et on prépare des cones de fusibilité de chague dosage pour
I’examen visuel de la fusion, le moule conique en cuivre posseéde les dimensions
suivantes :

- lahauteur = 45,24mm.

- lediamétre = 48,92mm.

» Onintroduit les échantillons coniques dans le four tunnel atempérature maximale de
1200°c;

» Onverse le reste de mélange dans des moules en plétre pour le séchage ;

> Aprésle sechage on obtient |a pate de réparation, on garde une quantité pour le test de
plasticité et |’ autre pour laréparation des pieces;

» On récupere les cones pour avoir une idée sur lafusibilité de chaque dosage ;

» Onréalise un concassage et un tamisage de ces cones (poudre) pour I’ opération
d’ analyse par DRX, fluorescence X et infrarouge ;

> A lafin on opte pour un test de réparation sur quel ques pieces de |’ usine pour avoir
une idée sur leur efficacité de réparation.

I1.5. La classification de la pate deréparation
La péte de réparation peut étre classée en deux catégories
» Pétes vitrifiées.

» Pates non vitrifiées.
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[1.5.1. La pétevitrifiée

Dans ce type de péte la température de cuisson est plus élevée. La teneur en fondant
est plus important et cela agit comme éément fusible et provoque le passage de la silice ala
forme vitreuse d autant plus facilement qu’ elle est plus finement broyée. La taille des grains
de quartz a un role décisif dans le processus de la vitrification et constitue la mesure de la

réactivité de silice présente dans la péte [7].

11.5.2. La patenon vitrifiée

La forme lamellaire des grains conduit a leur orientation facile sous les effets
meécaniques du fagonnage. Cette forme donne lieu a une structure anisotrope, il résulte pour le
tesson des différences de retrait et de résistance mécanique. Cette derniére est susceptible de
varier selon laforme des grains arrondis ou anguleuses. Les formes anguleuses ne permettent
pas une transmission isotrope de la pression. Celle-ci pouvant étre différente d un point a un
autre de lamasse de la péte [7].

D’une fagon générale, les formes anguleuses conduisent a des pates moins poreuses et
plus compactes que les formes arrondies, il est souvent utile dans les pates aux chamottes de

choisir un mélange de ces deux types de grains[7].

11.6. Latempératurede fusion dela pate deréparation
La température de fusion de la péte de réparation dépend du coefficient de dilatation
thermique, de la tension superficielle lors de cuisson et |la teneur en fondants. Elle est

inversement proportionnelle a ces trois parametres [6].

[1.7. Lesmoyens d’investigation
Les moyens d'investigations ont pour but de déterminer les propriétés physiques et
chimiques, la composition chimique, le coefficient de dilatation thermique et I’humidité des

matieres premieres ou des matériaux [6].

11.7.1. Lecontrble de différents parameétresdela patederéparation
Ces parametres sont les moyens et les méthodes par lesquels on peut caractériser notre

matériau, Nous pouvons citer :

11.7.1.1. L’Humidité
L’humidité est la quantité d'eau ou la teneur en eau retenue physiguement par
adhérence aux particules des matiéres premieres, cette teneur en eau partira progressivement

sans modifier I’ édifice cristallin on I’ appelle aussi (eau d’ adsorption) ou (eau hygroscopique)

g
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la mesure de ce paramétre est pratiquée avant le dosage de différents constituants d une péte
céramique, le but de cette mesure est de faire un dosage exact [6].
L’ humidité est calculée selon laformule suivante :

H (%) = ("5-2) x 100 [6].

Ou: Ms: lamassedel’ échantillon sec;
Mhp : lamasse de |’ échantillon humide ;
H : letaux d humidité.

a) L’appareillage

> Unebalance;
> Uneétuve;

> Des capsules.

b) Protocole expérimental

On pese une masse d' échantillon humide (Mh) dans une capsule, on met la capsule et
son contenu dans I’ étuve & 110°c pendant 30 min, ensuite on laretire et on la pése.

On répéte cette opération jusqu’a ce que la masse devient constante, cette derniere
représente la masse de I’ échantillon seche, on lanote (Ms).

11.7.1.2. Déermination dela plasticité d’ une pate
Par définition la plasticité est lalimite qui caractérise latransition entre un état plastique

et un état solide. La détermination de ce paramétre sera expliquée dans la partie pratique [6].
Ce parameétre est déterminé en calculant la tangente de la fraction F (%H20) = %

Lavaeur de latangente qui représente la limite de plasticité Wp sera ensuite comparée

au tableau ci- dessous, qui hous donne le domaine de la plasticité selon la fonction précédente.

Tableau I1.3: Domaine de la plasticité en fonction de pourcentage d’ eau [6].

Domaine dela plasticité % H20
Basse plasticité <22
Basse-moyenne plasticité 22-26
Plasticité moyenne 26-30
M oyenne-haute plasticité 30-34
Haute plasticité >34

&
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a) L’appareillage

>
>
>

Une balance ;
Une étuve ;
L’ appareil PFEFFERKORN (plastification).

Figurell.9: L’ appareil PFEFFERKORN de plasticité.

[Photo prise le 09/04/2017, au laboratoire de SCSEL’ MILIA, JIJEL]

b) Protocole expérimentale

» On prend séparément trois échantillons de chague dosage de différentes humidités
(séche, semi humide, humide), on introduit chaque échantillon dans un moule
cylindrique spécifique a I'appareil de plastification (PFEFFERKORN) et apres
démoulage on mesure la hauteur de |’ échantillon cylindrique (Ho) ;

» On applique une compression par I’appareil sur |’échantillon cylindrique de hauteur
(Hoy pour obtenir la deuxiéme hauteur aprés compression (H1) ;

> Le test est répété 3 fois pour chague échantillon pour avoir un rapport moyen de
(Ho/H1) ;

» On pése |’échantillon obtenu pour avoir son poids avant séchage (Po), il est ensuite
seché al’air libre pendant 24h puis dans I’ é&tuve a 110°c pendant 24h ;

> Aprés séchage, I'échantillon est pese une autre fois pour savoir son poids apres
séchage (P1).

Lamoyenne (M) : = ZHOB/ ik
Avec: Ho: hauteur initiale de I’ échantillon cylindrique ;

H1 : hauteur finale de I’ échantillon cylindrique.
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PO-P1
PO

x 100

L"humidité (H%) : H% =
Avec: Po: poidsdel’ échantillon avant séchage ;

P1: poids de I’ échantillon apres séchage.

YHi %

Lamoyenne de |’ humidité : M = 3

5

Figurell.10: Les étapes de test de plastité.
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11.7.1.3. Le coefficient de dilatation thermique

Il caractérise la capacité d'alongement des dimensions de la matiére pour une
augmentation de latempérature donnée.

Lorsgue les températures de fusion des différents dosages sont inconnues, donc on fait
le calcul de coefficient de dilatation thermique pour avoir une idée sur la température de
fusion de dosages [6].

Les calculs s effectuent de lafagon suivante :

a = Q1P+ aoP2 + @3P3 +oee + anPn = gaiPi [6].

Avec: ai: représente un facteur propre de chague oxyde;
P : le pourcentage molaire des différents oxydes ;
a: représente le coefficient de dilatation thermique [6].

Les facteurs propres de chague oxyde sont représentés dans e tableau suivant.

Tableau I1.4: Lesfacteurs propres de la dilatation thermiques des oxydes [6].

Oxyde Coefficient (a) 107°C?
SOz 0,38
Al203 -0,30
FexO3 0,55
TiO2 0,30
CaO 1,30
MgO 0,60
K20 4,65
Na2O 3,95
Zn0O 0,50
PbO 1,00
CuO 0,30
Cdo 1,15
ZrO2 -0,60

11.7.1.4. Latension superficielle
La tension superficielle de la péte au cours de la fusion est la force qui tend a
empécher un liquide de s étaler sur une surface plane sous |’ effet de la gravité et la viscosité

[6].
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C’est pourquoi les liquides qui ont une tension élevée s étalent difficilement sur cette
surface, ils les moulent mal. Si la péte fondue présente une tension élevée et par conséquent
une importante viscosité, elle adhére mal au tesson et fond généralement pour former desilots
et des gouttes et non pas pour former une surface plane et homogene [6].

Ce défaut peut disparaitre en augmentant la température de cuisson, la tension
superficielle diminue quand la température augmente. Plus la tension superficielle de la péte
est faible, plus sa surface réguliere et lisse [6].

Latension superficielle est calculée selon laformule suivante :

G=gi1P1+ g2P2+ gsPs +................ + gnPn= £giPi. [6].

Avec: (;: lesfacteurs propres des oxydes.
P : le pourcentage molaire [6].
L e tableau ci-dessous représente |es facteurs propres de chaque oxyde.

Tableau 11.5: lesfacteurs propres de la tension superficielle de chague oxyde [6].

Oxyde Al,Os | Ca0 | FeeO3 | MgO | K20 | N&O | SIO2 | TiO2 | ZnO | ZrOo

g(dynelcm) | 58 | 51 | 43 | 52 | 01 | 29 | 29 | 00 | 45 | 35

11.7.1.5. Lecoefficient de fusibilité
La fusibilité est |’ aptitude d' une pate céramique de passer al’ éat liquide sous I’ effet
de latempérature. Elle peut donner des informations sur latempérature de fusion [6].

Le coefficient de fusibilité K est calculé selon la formule suivante:

alnl+ a2n2+---.......... +aini
bim1l+ b2m2+---......... bimi.

K=
Avec: a: coefficient de fusibilité des oxydesfusibles (CaO , NaxO, FexOz, MgO).

bi: coefficient de fusibilité des oxydes difficilement fusibles (SO, Al.O3, ZrO2,
P>03).

n et m : teneurs pondéral es des oxydes correspondants [6].

L e tableau ci-dessous représente |es coefficients de fusibilité de chaque oxyde.
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Tableau I1.6: Les coefficients de fusibilité de chague oxyde [6].

Oxydes Coefficient defusibilité
SiO2 1
Al203 1,2
FexOs 0,8
CaO 0,8
MgO 0,6
K20 1
Na20 1
P203 1,25
ZrO2 1,2
ZnO 1

I1.8. Lesanalyses de caractérisation
11.8.1. Analyse minéralogique par diffraction desrayons X (DRX)

La diffraction des rayons X est une méthode d’ analyse minéralogique des matériaux
cristallisés. Elle sapplique sur des poudres ou des échantillons massifs, et sert a la
détermination de la nature des phases minérales et aleurs quantifications [31].

La cristallographie aux rayons X, radiocristallographie ou diffractométrie de rayons X
(DRX, on utilise aussi souvent |'abréviation anglaise XRD pour X-raydiffraction) est une
technique d'analyse fondée sur la diffraction des rayons X par la matiére, particulierement
guand celle-ci est cristaline [32].

La diffraction des rayons X est une diffusion élastique, c'est-a-dire sans perte
d'énergie des photons (longueurs d'onde inchangées), qui donne lieu a des interférences
dautant plus margquées que la matiere est ordonnée. Pour les matériaux non cristallins, on
parle plutot de diffusion [32].

L'appareil de mesure sappelle chambre de diffraction quand il est photographique et
diffractometre quand il comporte un systéme de comptage des photons (détecteur ou
compteur). Les données collectées forment |le diagramme de diffraction ou diffractogramme
[33].

&
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Figurell.11: Lachambre de difraction des rayons X.
[ Photo prise le 11/04/2017, au laboratoire de physique al’ université de Constantine].

Cette méthode est basée sur la diffraction des rayons X par le réseau cristallin selon la
loi de Bragg. L’état cristallin est une méthode de répartition tridimensionnelle dans |’ espace
d un motif atomique. Cet arrangement forme des plans paralleles et équidistants appel és plans
réticulaires (h k 1) séparés|’un de I" autre par une distance d qui est en fonction de la nature du
minéral concerné [31].

La condition de réflexion est donnée par |’ équation de Bragg: nA = 2d sin0
Avec: n:nombreentier correspondant al’ ordre deladiffraction ;

A : longueur d’onde du rayonnement utilisé (um) ;

d : distance inter-réticulaire, ' est-a-dire distance entre deux plans
cristallographiques,

0 : angle de diffraction, en degré [31].

Figurell.12: Schéma de principe diffractometre utilise [34].




CHAPITREII MATERIELS ET METHODES

Le principe de cette analyse consiste a bombarder le matériau par un faisceau de
rapport X monochromatique produit par une anticathode de cuivre, et mesurer |’angle par
rapport au rayonnement incident des rayons X diffractés et I’intensité de ces derniers au
moyen d’un compteur a scintillation. Celui-ci tourne autour du méme axe que I’ échantillon
mais a une vitesse double. Pour un angle d’incidence O, I’angle est mesuré par le déplacement
du compteur sera donc 20 [31].

En faisant varier I’angle O, les conditions de la loi de Bragg sont satisfaites pour
différents valeurs de (d) dans les matériaux polycristallins. Apres leur passage dans les
déférentes valeurs réseaux de fentes, les rayons X difractés sont regus sur un détecteur puis
transmis a un ordinateur qui présente les résultats sous forme d'un graphe appelé
diffractogramme. Celui- ci représente I'intensité des pics diffractés relatifs a la quantité de
chague phase minérale présente, en fonction des positions angulaires ¢ est-a-dire de I’ angle de

déviation 20 du faisceau [35].

11.8.2. Spectroscopie par la Fluorescence X (FX)

La spectrométrie de fluorescence des rayons X (SFX ou FX, ou en anglais XRF pour
X-ray fluorescence) est une technique d'analyse chimique utilisant une propriété physique de
lamatiére, lafluorescence de rayons X [36].

Lorsgue I'on bombarde de la matiére avec des rayons X, la matiere réémet de |'énergie
sous la forme, entre autres, de rayons X ; c'est la fluorescence X, ou émission secondaire de
rayons X.

Le spectre des rayons X émis par la matiére est caractéristique de la composition de
I'échantillon, en analysant ce spectre, on peut en déduire la composition élémentaire, c'est-&

dire les concentrations massiques en é éments [36].

Figurell.13: Lachambre de fluorescence X.
[Photo prise le 30/04/2017, au laboratoire de la cimenterie d’ Ain Kbira a Sétif].

|
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La préparation des échantillons
Selon la nature du matériau, I'échantillon mesuré peut étre le matériau brut, sans
préparation. C'est le cas d'un échantillon solide ayant une tenue mécanique suffisante et les
bonnes dimensions, par exemple métal, verre ou polymere découpé aux bonnes dimensions,
dans d'autres cas, I'échantillon doit faire I'objet d'une préparation [37].
» verre obtenu par dissolution du matériau ;
» liquide mis dans une coupe.
» poudre obtenue par broyage qui est notre cas d étude

Une fois le matériau broyé, il peut étre mis dans une coupe dont le fond est un film
polymere, I'analyse se faisant sous hélium pour éviter que la poudre ne vole sous I’ effet du
pompage.

Lorsgue I'on dispose de peu de poudre, cette derniere peut également étre pressée sur
une pastille d'acide borique qui assure sa tenue mécanique. Elle peut également étre pressée
sous la forme d'une pastille, avec ou sans liant. Les principaux liants utilisés sont la cire et la
cellulose microcristalline. C'est en effet de la cellulose qui est généralement utilisée pour lier
les cachets, et I'acide acétylsalicylique sert de lubrifiant. 1l faut toutefois Sassurer que le
cachet ne contienne pas de composeé pouvant perturber la mesure, comme du dioxyde de

titane, du stéarate de magnésium ou du talc (silicate de magnésium) [37].

11.8.3. Spectroscopie Infrarouge (IR)

La spectroscopie infrarouge est I’une des méthodes utilisées pour I'identification des
molécules organiques et inorganiques a partir de leurs propriétés, basée sur |'étude
d absorption par I’échantillon, ains une méthode dandyse quantitative et a la fois
gualitative. C'est une méthode d analyse des environnements locaux quel que soit |’ état
physique du systéme a étudier [38].

Les atomes et les groupements fonctionnels constituant la matiére, sont animeés de
mouvement vibratoire, i ces constituants sont exposés a un rayonnement éectromagnétique
dont la fréguence de vibrations proche de celle I'une ou d autre de leurs fréquences de
vibrations propres, ils entrent en résonance, empruntant pour ce faire, de I’énergie dans le
faisceau, incident. Il y aalors absorption d’ énergie [39].

Sous I’ effet d’un rayonnement électromagnétique infrarouge, les liaisons moléculaires
absorbent une partie de cette énergie et vibrent selon des mouvements de différents types.

Dans un spectromeétre infrarouge, un rayon de lumiére infrarouge est produit et séparé

en deux faisceaux. L’un passe au travers de I’ échantillon, I’ autre au travers d’ une référence

"
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qui est parfois le compose dans lequel I’ échantillon a été dissous. Les faisceaux sont ensuite
réfléchis jusqu’a un détecteur, aprés étre passés par un séparateur qui alterne rapidement les
faisceaux entrant dans le détecteur. Les deux signaux sont comparés et le spectre ainsi obtenu
tracé [39].

. Interféramére de

Mizhslson & o Mircir
b Fixe
Miroir mabile ‘
. b3 D2 D 'S
- L..60) I\ (O
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Signal detecte

Positian du mirair rrabile |:] Détecteur

Figurell.15: Schémad'un spectrometre a transformeée de Fourier [34].

La préparation de I’ échantillon consiste a mélanger I’ échantillon de fagon homogéne
avec bromure de potassium KBr (sel purifié transparent en Infrarouge) afin de supprimer les
effets de diffusion des gros cristaux. Environ 2 mg de poudre de I’ échantillon a é&é mélanger a
80 mg afin d'obtenir des pastilles de 10 mm de diamétre. L’appareil utilisé est un
spectrophotometre de type SCHIMADZU 8400 [34].

Conclusion
Les objectifs vises a I’ origine de cette manipulation portaient sur la mise en ceuvre
d’un procédé chimique qui pourrait étre appliqué dans I’industrie de céramique. Ce procédé
consiste a I’édaboration et la caractérisation d’'une péte de réparation pour la céramique
sanitaire. Le programme de recherche comportait trois étapes qu’ on peut résumer comme
suit :
> Laprésentation de la péte de réparation et leur mode d’ application pour la réparation
des piéces sanitaires;;
» Ladétermination des moyens et des méthodes par lesquels on peut caractériser notre

pate ;

=
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> Lacaractérisation de la péte par différentes méthodes : DRX, FX et IR.
La rédisation de ce programme a conduit a divers résultats dont les principaux
peuvent étre résumes dans le chapitre I11.

o
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Introduction
Avant tout procédé d élaboration d' une péte de réparation, et de la réutilisation dans

le cycle de production, il faut toujours passer par le stade des analyses afin de connaitre ses
caractéristiques physico-chimiques et minéral ogiques.

L’ objectif de ce chapitre est d'interpréter les résultats des analyses que nous avons
obtenues sur les matiéres premiéres (quartz, kaolin ...etc.) et la péte de réparation avant et
apres cuisson afin de veérifier est ce que la péte préparée permet de résoudre le probleme des

fissures dans | es pieces de céramiques sanitaires.

Durant ce chapitre, nous aurons a comparer les résultats des tests et des analyses
réalisés sur les échantillons des quatre formulations afin de mettre I’ accent sur celle qui offre
lameilleure péte de réparation.

[11.1. L"analyse chimique des matiér es premieres destinées a la fabrication
dela patederéparation

Les anal yses chimiques des matieres premieres sont effectuées par la fluorescence des
rayons X au niveau de laboratoire de « Centre d Etude et de Services Technologiques de
I"Industrie des Matériaux de Construction» (C.E.T.I.M) a Boumerdes-Algérie, selon la
demande de SCS d' El Milia

Les deux tableaux suivants représentent ces analyses :

[11.1.1. Matieres premiéres plastiques

Tableau I11.1: L’ analyse chimique des matieres premiéeres plastiques destinées ala

préparation de la pate de réparation [2].

Matierespremieres | Argile Kaolin Kaolin Kaolin KT2
hycast RMD LPC
Dosage des (MP)
oxydes (D.O) (% poi

SiO2 53 48 48,5 49,30
Al203 30 36,5 36 33,50
Fex03 1,2 1,01 1,0 1,59
TiO2 1,0 0,05 0,06 0,24
CaO 0,2 0,07 0,05 0,08
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MgO 0,3 0,30 0,3 0,40
K20 2,0 2,0 2,15 2,75
Na2O 0,2 01 0,15 0,09
P203 / / / /
P.A.F 12,2 12,0 11,7 10,5
C (carbone) 2,2 / / /

[11.1.2. Matieres premiéres non plastiques

Tableau 111.2: L'analyse chimique des matieres premiéres non plastiques destinée a la

préparation de la pate de réparation [2].

Matiéeres | Feldspath | Feldspath | Oxyde | Zircon | Dolomie | CaCOs | Quartz
remiéres | sodique potassique | dezinc
(MP)

Dosage
des oxydes
(D.O) (%
Poids)
SOz 69,0 68,3-70,0 / 33 0,2 0,06 96,33
Al203 17,0-190 | 16,2-17,4 / 1,1 0,036 0,09 0,63
FexO3 <0,15 0,12-0,15 0,03 0,07 0,034 0,02 0,26
TiO2 <0,35 0,02-0,05 / 0,15 0,02 / 0,08
CaO 0,75 0,2-0,8 / / 31,45 55,63 1,20
MgO 0,10 / / / 20,36 0,01 0,51
K20 0,25 10,2 / / / / 0,18
NazO 9,5-10,5 2,0 / / / / 0,45
P203 0,2 / / / / / /
P.A.F 0.32 <0,5 10 / 47 43.8 1,37
ZnO / / 99,6 / / / /
ZrO2 / / / 66 / /
PbO / / 0,005 / / /
CuO / / 0,01 / / /
CdO / / / / / /

=
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Discussions desreésultats

A partir les résultats qu’ on a obtenus on remarque que :

» Les constituants majeurs des argiles, des kaolins et des feldspaths sont lasilice SIO; et
I’'adumine Al2O3, alors que pour le quartz c’'est la silice seule qui constitue la plus
grande partie.

» Kaolins: nous remarquons, d’'une part, que le taux d’alumine est plus élevé chez les
kaolins que chez les argiles au détriment de la silice et des oxydes acains et
alcalinoterreux et sont donc naturellement plus réfractaires.

» Quartz : le sable de silice dont nous disposons pour ce travail est d’ une grande pureté
puisque le taux de SiIO> dépasse les 96% [40].

> Les pertes au feu : pour les matiéres premieres plastiques, elles sont inferieur a 12 [2]
sauf pour le quartz, elle est faibles parce qu'il est presque pure (ne contient pas
beaucoup d’ impuretés, 96% c'est de lasilice).

» Par contre, pour les matieres premieres non plastiques les pertes au feu sont faibles
pour le feldspath potassique et sodique et un peu élevée pour I'oxyde de zinc, la
dolomie et le carbonate de calcium (contient une quantité importante des matieres

organiques).

[11.2. Détermination de la composition chimique de chaque dosage

Notre composition de départ était une péte de réparation constituée de la péte de tesson

et del’émail opaque.

[11.2.1. Ledosage N°1
» Lesingrédientsdu dosage N°1
Ledosage N°1 est :
Argile hycast: 5, 2 %;
Kaolin KT2: 1, 0 %;
Kaolin LPC: 1, 8 %;
Kaolin RMD: 8, 72 %;
Feldspath sodique (Na): 30, 6 %;
Feldspath potassique (K): 2, 28 %;
Quartz: 26, 4 %
Carbonate de calcium: 8, 0 %;
Zircon: 7, 2 %;

= F R
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+ Dolomie: 6, 4 %;
+ Oxydedezinc: 2, 4 %.

» Calcul desteneursdesoxydes pour le dosage N°1

Exemple d’ application numérique pour |’ argile hycast

Dans

2,7569

100g (d’ argile hycast) ———» 53g de (SIOz)

529 (daglehycast) —
Donc m(SiOy) =

RESULTATSET DISCUSSIONS

lamasse (m)g de (SiO»)

De la méme maniére, on calcule la teneur des autres oxydes dans chague matiére

premiere et |les résultats obtenus sont représentés dans | es tableaux suivants :

Tableau I11.3.a: Lateneur des oxydes dans|’ Argile Hycast.

Dosage | SIO2 | Al203 | FexO3 TiO2 CaO MgO K20 Na2O
des
oxydes
(D.O)
La 2,756 | 156 | 0,0624 | 0,052 | 0,0104 | 0,0156 0,104 0,0104
masse
m(g)
C P.A.F TOT
0,1144 0,6344 5,3196
Tableau 111.3.b: Lateneur des oxydes dans |e Feldspath sodique.
D.O | SOz | Al203 | FeOs TiO2 CaOoO MgO K20 Na2O
m(g) | 21,114 | 5202 | 0,0459 | 0,071 | 0,2295 | 0,0306 0,0765 2,907
P203 P.A.F TOT
0,0612 0,0979 29,8717
Tableau I11.3.c: Lateneur des oxydes dans |’ Oxyde de zinc.
D.O | FeOs CuO PbO ZnO P.A.F TOT
m(g) | 0,0007 | 0,0002 | 0,0001 | 2,3904 0,24 2,6314

&
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Tableau 111.3.d: Lateneur des oxydes dansle Zircon.

D.O SiO2 Al203 FexOs3 TiO2 ZrO2 TOT
m(g) | 2,376 | 0,0792 | 0,0050 0,0108 4,752 7,223
Tableau I11.3.e: Lateneur des oxydes dans le Quartz.
D.O SOz Al203 | FexOs | TiO2 CaOoO MgO K20 NazxO
m(g) | 25,4311 | 0,1663 | 0,0686 | 0,0211 | 0,3168 0,1346 0,0475 0,1188
P.A.F TOT
0,3617 26,6665
Tableau 111.3.f: Lateneur des oxydes dans ladolomie.
D.O SiO2 | Al20s3 | FeeO3 | TiO2 | CaO | MgO | PALF TOT
m(g) | 0,0128 | 0,0023 | 0,0022 | 0,0013 | 2,0128 | 1,3030 | 3,008 6,3424
Tableau 111.3.9: Lateneur des oxydes dans |le Carbonate de calcium.
DO | SOz | Al203 | FeO3 | CaO | MgO | PAF TOT
m(g) | 0,0048 | 0,0072 | 0,0016 | 4,4504 | 0,0008 | 3,504 7,9688
Tableau 111.3.h: Lateneur des oxydes dans e Kaolin RMD.
D.O SiO2 Al203 | FexO3 TiO2 CaOoO MgO K20 Na2O
m(g) | 4,1856 | 3,1828 | 0,0881 | 0,0044 | 0,0061 0,0262 0,1744 0,0087
P.A.F TOT
1,0464 8,7227
Tableau I11.3.i: Lateneur des oxydes dansle Kaolin LPC.
D.O | SOz Al203 | FexOs3 TiO2 CaOoO MgO K20 Naz2O
m(g) | 0,873 | 0,648 | 0,018 0,0011 | 0,0009 | 0,0054 0,0387 0,0027
P.A.F TOT
0,2106 1,7984
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Tableau 111.3.g: Lateneur des oxydes dans le Kaolin KT2.

D.O SOz Al203 | FeOs | TiO2 CaOoO MgO K20 Na2O
m(g) | 0,493 0,335 |0,0159 | 0,0024 | 0,0008 0,004 0,0275 0,0009
P.A.F TOT
0,105 0,9845
Tableau I11.3.k: Lateneur des oxydes dans |e Feldspath potassique (K).
D.O | SOz | Al203 | FeO3 | TiO2 | CaO K20 | Na2O | P.A.F TOT
m(g) | 1,5572 | 0,3694 | 0,0027 | 0,0004 | 0,0046 | 0,2326 | 0,0456 | 0,0114 2,2239

La teneur totale de la silice dans le dosage 1 sera la somme des teneurs de la silice

dans chaque matiére premiere.
m (SiO) = (2,756+21,114+2,376+25,4311+0,0128+0,0048+4,1856+0,873+0,493+1,5572)
m (SI02) = 58,8035g

De laméme maniére, on calcule lateneur totale de chaque oxyde.

Tableau I11.4: Lacomposition chimique du dosage N°1.

D.O| SO2 Al203 | Fe2Os3 | TiO2 | CaO | MgO | K20 | Na2O | P.A.F
m(g) | 58,8035 | 11,5522 | 0,3111 | 0,2006 | 7,0323 | 1,5202 | 0,7012 | 3,0941 | 9,2194
C P203 ZrO2 PbO CaO CuO ZnO TOT
0,1144 | 0,0612 4,752 0,0004 0,0001 0,0002 2,3904 99,7529

[11.2.2. Ledosage N°2
» Lesingrédientsdu dosage N°2
Ledosage N°2 est :

Argilehycast : 5, 2 %;

Kaolin KT2: 1, 0 %;

Kaolin LPC: 1, 8 %;

Kaolin RMD: 8, 72 %;

Feldspath sodique (Na): 38, 6 %;

Feldspath potassique (K): 2, 28 %;

= - F F & &
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+ Quartz: 18, 4 %;
+ Carbonate de calcium: 8, 0 %;
4 Zircon: 7, 2 %;

+ Dolomie: 6, 4 %;
+ Oxydedezinc: 2, 4 %.

Tableau I11.5: Lacomposition chimique du dosage N°2.

D.O

SOz

Al203

FeOs3

TiO2

CaO

MgO

K20

Na2O

P.A.F

m(g)

56,6171

12,8618

0,3023

0,2325

6,9963

1,4874

0,7068

3,8181

9,1354

C

P03

ZrO2

PbO

CaoO

CuO

Zn0O

TOT

0,1144

0,0772

4,752

0,0001

0,0001

0,0002

2,3904

99,492

[11.2.3. Ledosage N°3
» Lesingrédientsde dosage N°3
Le dosage N°3 est :
Argile hycast: 5, 2 %;
Kaolin KT2: 1, 0 %;
Kaolin LPC: 1, 8 %;
Kaolin RMD: 8, 72 %;
Feldspath sodique (Na): 50, 6 %;
Feldspath potassique (K): 2, 28 %
Quartz: 6, 4 %;
Carbonate de calcium: 8, 0 %;
Zircon: 7, 2 %;
Dolomie: 6, 4 %;
Oxydedezinc: 2, 4 %.

R R R

Tableau I11.6: Lacomposition chimique de dosage N°3.

D.O

SOz

Al203

FeOs3

TiO2

CaO

MgO

K20

Na2O

P.A.F

m(g)

53,3375

14,8262

0,2891

0,2649

6,9423

1,4382

0,7152

4,9041

9,0094

C

P03

ZrO2

PbO

CuO

Zn0O

TOT

0,1144

0,1012

4,752

0,0001

0,0002

2,3904

99,0852

)
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[11.2.4. Ledosage N°4

>

Lesingrédients de dosage N°4

Ledosage N°4 est :

= &= £ & = & F & = &=

+

Argile hycast: 5, 2 %;

Kaolin KT2: 1, 0 %;

Kaolin LPC: 1, 8 %;

Kaolin RMD: 8, 72 %;

Feldspath sodique (Na): 57 %;
Feldspath potassique (K): 2, 28 %;
Quartz: 0, 0%;

Carbonate de calcium: 8, 0 %;
Zircon: 7, 2 %;

Dolomie: 6, 4 %;

Oxydedezinc: 2,4 %.

Tableau I11.7: Lacomposition chimique du dosage N°4.

D.O SiO2 Al203 | Fe2Os3 | TiO2 | CaO | MgO | K20 | Na2O | PAF
m(g) | 51,5884 | 15,8739 | 0,2821 | 0,2822 | 6,9135 | 1,412 | 0,7197 | 5,4833 | 8,9422
Carbone P03 ZrO2 PbO CuO Zn0O TOT

0,1144 0,114 4,752 0,0001 0,0002

2,3904 98,8684

Discussions desrésultats

Par comparaison entre les compositions chimiques des quatre (4) dosages, on remarque

que:

> La dilice est I’dlément chimique le plus répondu dans tous les dosages mais ces

guantités ont diminués du dosage N°1 au dosage N° 4 dont |es valeurs respectives sont
58,8035 et 51,5884 et cela est lié a notre composition du départ (voir les ingrédients

des quatre dosages).

L augmentation continuelle de I’alumine du dosage N°1 au dosage N° 4 dont les

valeurs respectives sont 11,5522 et 15,8739, celarevient de I’addition de la quantité

de feldspath sodique dans chaque dosage (le feldspath sodique contient une quantité

importante en alumine qui permet leur augmentation).

> Lesautres éléments chimiques restent presque inchangés (restent réfractaires).
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111.3. Calcul de |’ humidité (H%)

111.3.1. Calcul del’humidité des différentes matieres premiéres
On met une quantité de 200g de chague matiere dans |’ étuve a 110°c pendant 30 min
jusqu’al’ obtention d’ une masse fixe.

Letaux d humidité est calculé par la formule suivante :

Mh—-Ms
Mh

Avec: Mh: Lamasse del’ échantillon humide (200g).

H (%) =

x 100 [6].

Ms : Lamasse de |’ échantillon séche.

Exemple d’ application numérique pour I’ Argile

Tableau 111.8: Lavariation delamasse del’ Argile en fonction du temps.

t (min) 0 30 120 240
m(g) 200 182.3 163.4 163.4
H (%) = =222 x 100

H (%) = 18.3 %.
Avec: t: Letempsde séchage (minute).

m : Lamasse de I’ échantillon (g).

De la méme maniére on continue le calcule d’ humidité des autre matiéres premieres,

les résultats obtenues sont représentées dans e tableau ci-dessous.

Tableau I11.9: L"humidité des matiéres premiéres de la péte de réparation.

MP H(%)
Quartz 0,1
Carbonate de calcium /
Zircon /
Dolomie /
Oxydedezinc /
Argile 18,3
Kaolin KT2 14,05
Kaolin LPC 7,55
Kaolin RMD 6,2
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Feldspath sodique (Na) 0,45

Feldspath potassique (K) 0,2

Discussions desreésultats

Par comparaison entre I humidité des matiéres premiéres que nous avons utilisées pour
la préparation de la péte de réparation on remarque que |I’humidité de I'argile et du kaolin
KT2 sont les plus élevées par rapport aux autres matieres, et cela du fait que les argiles et les

kaolins ont une grande capacité d’ absorption due au fait qu’ils soient poreux et permeéables.

[11.4. Calcul du poids des matiéres premieres utilisées pour la préparation

delapatederéparation (PR)

Le calcul seferaselon I’ égquation suivante, utilisée au sein de I’ organisme SCSd'El
Milia pour préparer une péte de réparation de 2000g.
Le poids (P) est calculé selon laformule suivante :

_ 2000%(%) MP
"~ 100-H(%) [6].

Exemple d’ application numérique pour le Quartz

_ 2000x26,4
100-0,1

P = 528,529
De la méme maniére on continue le calcule du poids des autres matiéres premieres, les
résultats obtenus sont représentés dans | e tableau ci-dessous.

a) LedosageN°1
Tableau 111.10: Le poids des matieres premiéeres de la péate de réparation du dosage N°1.

MP P(9)
Quartz 528,52
Carbonate de calcium 160
Zircon 144
Dolomie 128
Oxydedezinc 48
Argi 127,29
Kaolin KT2 23,26
Kaolin LPC 38,93
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Kaolin RMD 185,92
Feldspath sodique (Na) 614,76
Feldspath potassique (K) 45,09

b) LedosageN°2

Tableau |11.11: Le poids des matieres premiéeres de la péte de réparation du dosage N°2.

MP P(9)
Quartz 368,36
Carbonate de calcium 160
Zircon 144
Dolomie 128
Oxydedezinc 48
Argile 127,29
Kaolin KT2 23,26
Kaolin LPC 38,93
Kaolin RMD 185,92
Feldspath sodique (Na) 775,48
Feldspath potassique (K) 45,09

c¢) LedosageN°3

Tableau 111.12: Le poids des matieres premieres de la péate de réparation du dosage N°3.

- P(9)
Quartz 128,12
Carbonate de calcium 160
Zircon 144
Dolomie 128
Oxydedezinc 48
Argile 127,29
Kaolin KT2 23,26
Kaolin LPC 38,93
Kaolin RMD 185,92
Feldspath sodique (Na) 1016,57
Feldspath potassique (K) 45,09

&
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d) Ledosage N°4
Tableau |11.13: Le poids des matieres premiéeres de la péte de réparation du dosage N°4.

MP P(9)
Quartz 0
Carbonate de calcium 160
Zircon 144
Dolomie 128
Oxydedezinc 48
Argile 127,29
Kaolin KT2 23,26
Kaolin LPC 38,93
Kaolin RMD 185,92
Feldspath sodique (Na) 1145,15
Feldspath potassique (K) 45,09

Discussions desrésultats

A partir des résultats obtenus, la quantité du quartz a diminué du dosage N°1 jusgu’' a
son élimination dans le dosage N°4, au méme temps la quantité de feldspath sodique a
augmenté du dosage N°1 jusqu’ au dosage N°4, par contre la quantité des autres matiéres reste
constante durant les quatre (4) formulations.

Notre approche pour |’ élaboration de la pate de réparation est de jouer entre le quartz
(diminue leur pourcentage du dosage N°1 jusqu’ au leur élimination dans le dosage N°4) et le
feldspath sodique (augmenter leur quantité du dosage N°1 jusgu’ au dosage N°4) sans toucher
aux autres matiéres dans les quatre (04) formulations.

[11.5. Letest deplasticité
L es résultats obtenus sont résumes dans |es tableaux suivants:
NB : Ho, H1 sont respectivement la hauteur initial et finale;
Po, P1 sont respectivement |e poids avant et apres |e sechage (dans |’ étuve 4110°c

pendant 24 heures).

a) LedosageN°1
Tableau I11.14: Les mesures de test de plasticité du dosage N°1.
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auteur (H) et Ho (mm) Hi1 (mm) Po(Q) P1(g)
oids (P)
L’ état

delamatier
20 11 70,14 56,25
Humide 28,5 15,5 71,94 57,71
35 20 68,90 56,76
Semi humide 35 20,5 68,51 56,43
35 28 71,21 59,58
Seche 39 31 70,09 58,95

NB : L’échantillon N°1 de I’ éat humide est cassé apres cuisson ¢’ est pour ¢a nous I’ avons

pas pris en considération dans les calculs.

b) Ledosage N°2

Tableau I11.15: Les mesures de test de plasticité du dosage N°2.

Ho (mm) Hi (mm) Po(Q) P1(0)

uteur (H) et

poids (P)

L’ état
delamatiére

40 9,5 69,66 54,83
Humide 36,5 9 69,88 55,24
34,5 10 68,64 54,21
335 13 67,13 53,37
Semi humide 37 14 68,64 54,60
33 15 69,41 55,17
36 25 70,11 57,16
Seche 38 29 71,47 58,63
35 24 69,53 56,64

¢c) Ledosage N°3

Tableau I11.16: Les mesures de test de plasticité du dosage N°3.
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Ho (mm) Hi (mm) Po(g) P1(0)

delamatiere
36 13 67,53 53,25
Humide 34 13 65,89 52,89
36 13 65,74 51,98
35 15 67,84 53,59
Semi humide 40 27,5 68,82 54,50
37,5 17 69,18 54,83
38,5 28 69,45 56,50
Séche 38 30,5 70,07 57,40
37 28,5 70,58 57,45

d) Ledosage N°4
Tableau 111.17: Les mesures de test de plasticité du dosage N°4.
Ho (mm) Hi (mm) Po(Q) P1(9)
uteur (H) et
oids (P)
L’ état

delamatiere
30 11 70,74 56,19
Humide 31 11 70,24 55,86
25 10,5 68,55 54,56
34 16 71,20 57,10
Semi humide 33 16,5 70,67 56,81
33,5 155 69,07 55,50
39,5 25 65 52,83
Seche 39 24 66,55 54,08
38,5 23 67,50 54,78

&
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Laréalisation des courbes de plasticité repose sur la détermination du rapport Ho/H1, le

tracage de la courbe est donné par I’ intersection des valeurs de Ho/H1 et du pourcentage de

H-0.

L e tableau suivant représente la moyenne des résultats de la plasticité de chague

dosage :

Tableau |11.18: Les résultats de plasticité du quatre (4) dosages.

La moyenne (M)
Ho/H1 et % H20 M Ho/ H1 M % H20
Humide | Semi Seche | Humide | Semi Seche
L esdosages humide humide
DosageN°: 1 1,83 1,73 1,25 19,79 17,63 16,11
Dosage N° :2 4,13 2,47 1,40 21,12 20,49 18,33
Dosage N° :3 2,77 2 1,31 21,04 20,85 18,44
Dosage N° :4 2,64 2,10 1,63 20,48 19,69 18,77
Exemple d’ application numérique pour le dosage N°1 al’ éat humide
Lamoyenne Ho/ H1= ((20/11) + (28,5/15,5)) / 2
LamoyenneHo/ H1= 1,828 =~ 1,83
A partir du tableau ci-dessus on trace les graphes suivants :
Courbe de plasticité recette N°1
30,00
25,00
y =5,339x +9,281
20,00 -
—@
(@]
S 15,00 ==
X
10,00
5,00
0,00
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00 2,25 2,50 2,75 3,00 3,25 3,50 3,75 4,00 4,25 4,50 4,75 5,00
HO/H1

Figurelll.l: Lacourbe de plasticité du dosage N°1.
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D’ aprés cette courbe on calcule le domaine de plasticité :

Ona:
Y =5,3921x + 9,1962 .......... D).
x = 3,25 (coefficient de correction)............ (2).

D’apres (1) et (2), nous avons H% = 26,72% [6].
Donc: H% =26,72% appartient au domaine de « plasticité moyenne » [26-30]. Voir
(tableau 11.3)

Courbe de plasticité recette N°2
30,00
25,00 y=0,9666x+ 17,403
20,00 -1 e | T T
.
o
£ 15,00
N
10,00
5,00
0,00
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00 2,25 2,50 2,75 3,00 3,25 3,50 3,75 4,00 4,25 4,50 4,75 5,00
HO/H1
Figurelll.2: Lacourbe de plasticité du dosage N°2.
Ona:
Y =0,9681x + 17,393 .......... D).
X=325...ccce.. (2).

D’apres (1) et (2), nous avons H% = 20,54%.
Donc: H% = 20,54% appartient au domaine de « basse plasticité » [< 22]. Vair (tableau
11.3)
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o o V 4 °
Courbe de plasticité recette N°3
30,00
25,00 v =1,7513x+ 16,56
20,00 I = = :
—
o
£ 15,00
X
10,00
5,00
0,00
0,00 0,25 0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00 2,25 2,50 2,75 3,00 3,25 3,50 3,75 4,00 4,25 4,50 4,75 5,00
HO/H1

Figurelll.3: Lacourbe de plasticité du dosage N°3.

Ona:
Y =1,7513x + 16,561 .......... (D).
X=325...cccc.... (2).

D’ apres (1) et (2), nous avons H% = 22,25%.
Donc: 22,25% appartient au domaine de « basse-moyenne plasticité » [22-26]. Voir
(tableau 11.3)
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Courbe de plasticité recette N°4
30
25 =11,6816x 1+ 16,079
20 =
pa—
o
¢ 15
N
10
5
0
0 02505075 1 125 15 1,75 2 225 25 2,75 3 3,25 35 3,75 4 4,25 45 4,75 5
HO/H1
Figurelll.4: Lacourbe de plasticité du dosage N°4.
Ona:
Y =1,6816x + 16,079 .......... D).
X=325...ccce. (2).

D’apres (1) et (2), nous avons H% = 21,54%.
Donc: 21,54% appartient au domaine de « basse plasticité » [< 22]. Vair (tableau |1.3)

Discussions desrésultats

A partir de ces résultats obtenus on remarque :

» L’augmentation linéaire de la teneur en eau en fonction de I’ augmentation du rapport
(Ho/H2).

> Tous les dosages appartiennent al’intervalle de basse et basse-moyenne plasticité, cela
dit que ce type de péte ne convient pas comme une pate de tesson surtout pour la
fabrication des objets compliqués mais elle peut étre utilisée comme un mastique de

réparation.
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[11.6. Calcul du coefficient de dilatation thermique
Les calculs s effectuent de lafagon suivante :
a = aiP1+ a2P2 + a3P3 + + anPn = gaiPi [6].
Avec: ai: représente un facteur propre pour chaque oxyde.
P : le pourcentage molaire des différents oxydes.

a : représente le coefficient de dilatation thermique.

a) LedosageN°1
On calcule le nombre de mole de chaque oxyde par I’ équation :

n=—
M

Avec: n:lenombredemole.
m : lamasse de |’ oxyde dans chaque dosage.
M : lamasse molaire de |’ oxyde.

Exemple d’ application numérique pour lasilice (SIO2)

S0, = 58'68835 — 0,98 mol.

De la méme maniére, on calcule le nombre de mole pour chaque oxyde et |es résultats

obtenus sont représentés dans | e tableau suivant :

Tableau I11. 19: Le nombre de mole de chaque oxyde.

L’ oxyde L e nombre de mole (moal)
SO 0,98
Al2O3 0,11
Fe203 0,002
TiO2 0,003
Cao 0,13
MgO 0,04
K20 0,007
NaeO 0,05
C 0,009
P203 0,0006
ZrOs 0,06
PbO 0,0000004
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CuO 0,000003

Le nombre de mole totale est : 1, 39 mol.
Le calcul du pourcentage molaire (pm) du dosage N°1 :

Exemple d’ application numérique pour lasilice (SiO2)
Ona 1,39mol — 5 100%.

0,98mol _____, p(SO).

Donc:
Pm(SIO2) = 70,50%.

De la méme maniére, on calcule le pourcentage molaire pour chague oxyde et les

résultats obtenus sont représentées dans le tableau suivant :

Tableau 111.20: Le pourcentage molaire de chague oxyde.

L’ oxyde L e pourcentage molaire (%)
SO 70,50
Al203 7,91
Fe203 0,14
TiO2 0,22
Cao 9,35
MgO 2,88
K20 0,50
NaeO 3,59
C 0,65
P203 0,04
ZrO; 4,31
PbO 0,00003
CuO 0,0002




CHAPITRE 11 RESULTATSET DISCUSSIONS

Le coefficient de dilatation thermique du dosage N°1 sera:
a = a(Si02)x P(SIO2) + a(Al203)x P(Al203) + a(Fex03)x P(Fex03) + a(TiO2)x P(TiO) +
a(Ca0)x P(Ca0) + a(MgO) x P(MgO) + a(K20) x P(K20) + a(NaO) x P(Na&O) +
a(ZrOz) XP(ZrOy) + a(PbO) x P(PbO) + a(CuO) x P(CuO).
a = (0,38 X 70,5) +((-0,30) x 7,91) 4+(0,55 x 0,14) +(0,30 x 0,22) +(1,30x 9,35)
+(0,60 x 2,88) +(4,65x 0,50) +(3,95% 3,59) +((-0,60) x 4,31) +(1 x 0,00003) +(0,30
x 0,0002).
a =52,362.107°C1,

Delaméme maniére on fait les calculs pour les autres dosages, les résultats obtenus

sont représentés dans le tableau ci-dessous

Tableau 111.21: Le coefficient de dilatation thermique de quatre (4) dosages.

Dosage N° 1 2 3 4

Qdosage (107(°C D) 52,362 53,886 58,41 61,39

Discussions desrésultats
A partir des calculs obtenus, on remarque :
» Une augmentation continuelle du coefficient de dilatation thermique avec
I”augmentation du taux des alcalins et acalino-terreux (CaO, MgO, K20, NaO) de
16,32 219,39 (voir tableau I 11.22).
» Ces composés ont la propriété de donné des eutectiques avec la silice, donc ils ont le
pouvoir de donner des mélanges plus fusible ou ils sont incorporés, ils sont connus par

leur caractére fondant.

Tableau 111.22: Lesfractions des fondants dans les quatre (4) dosages.

Dosage N° 1 2 3 4
% (CaO, MgO, 16,32 16,64 18,36 19,39
K20, NazO)

[11.7. Calcul delatension superficielle

Le cacul delatension superficielle de la péte est effectué selon I’ équation suivante

G= glpl + gzpz + g3P3 o P + gnPn: £gipi- [6]
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Avec: P :lepourcentage molaire (nous avons déjale calculé précédent).
gi : lesfacteurs propres des oxydes.

Latension superficielle (G) du dosage N°1 sera:
G =¢g(SiO2)x P(SIO2) + g(Al203)x P(Al20s) + g(Fex03)x P(Fex03) + g(TiO2)x P(TiOy) +
gCa0)x P(Ca0) +g(Mg0O) x P(MgO) + g(K20) x P(K20) + g(NaO) x P(NaO) +g(ZrO2)
XP(ZrOy).
G =(2,9% 70,5) +(5,8x7,91) +(4,3%x0,14) +(0x 0,22) +(5,1%x9,35) +(5,2x 2,88) +(0,1x 0,50)
+(2,9% 3,59) +(3,5% 4,31).
G = 339,137 dyne/cm.

De la méme maniere on calcule la tension superficielle pour les autres dosages, les

résultats obtenus sont représentés dans | e tableau suivant.

Tableau 111.23: Latension superficielle de chague dosage.

Dosage N° 1 2 3 4

G (dyne/cm) 339,137 342,548 347,61 348,495

Discussions desrésultats
Dans les mémes conditions de traitement thermique, on remarque :
» L augmentation continuelle de la tension superficielle (G) du dosage N°1 au dosage
N°4, cela est accompagné par une augmentation du taux des fondants.
» Cette augmentation nous donne une idée claire sur la diminution de la température (T)
defusion.

[11.8. calcul du coefficient de fusibilité (K)

Pour déterminer le coefficient de fusibilité (K) on applique laformule suivante :

Avec: a: coefficient de fusibilité des oxydes fusible (CaO, NaxO, FexO3, MgO).
bi: coefficient de fusibilité des oxydes difficilement fusible (SiO2, Al2Oz, ZrO, P20s).
n, m : teneur pondérale des oxydes correspondants.

Le coefficient de fusibilité du dosage N°1 sera:

_ (7,03 x0,8)+(3,09 x 1)+(0,31 X0,8)+(1,52 X 0,6) [6]
(58,80 x 1)+ (11,55 x1,2)+(7,14 x1,2)+ (0,06 x1,25)

2
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K =0,121.

De laméme maniére on calcule le coefficient de fusibilité (K) pour les autres dosages

Tableau |11.24: Lafusibilité des quatre (4) dosages.

Dosages 1 2 3 4

(K) 0.121 0.130 0.150 0.16

A partir des résultats obtenus et | e tableau ci-dessus on peut estimer latempérature de
fusion de chagque dosage.

111.8.1. Estimation de la température de fusion

A partir du tableau suivant on peut estimer latempérature de fusion :
Tableau |11.25: Larelation entre lafusibilité (K) et latempérature de fusion (T°C) (référence
de comparaison) [25].

La La K T°C K T°C K T°C
fusibilité | température
(K) defusion
T°C

2 750 15 756 1 778 0,5 1025

1,90 751 14 758 0,9 800 0,4 1100

1,80 753 1,3 759 0,8 829 0,3 1200

1,70 754 1,2 765 0,7 861 0,2 1300

1,6 755 11 771 0,6 905 0,1 1450

Alorslatempérature de fusion de chague dosage est :
Dosage N°1 et N°2 ~ 1450°C.
Dosage N°3 et N°4 = 1300°C.
Discussions desreésultats

On remarque que le coefficient de fusibilité augmente du dosage N°1 au dosage N°4
cela confirme la diminution de la température de fusion a cause de I’ augmentation du taux des
fondants.
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I11.8.2. Letest defusibilité

Apres
1200C°

Figurelll.5: Images des cones de fusibilité de chague dosage avant et aprés la cuisson.

Dans le tableau ci-dessous on donne les dimensions des cones de fusibilité avant et
apres la cuisson.
Tableau |11.26: Les dimensions des cones de fusibilité de chague dosage.

Dosage

Dimensi N°1 N°2 N°3 N°4
(mm)

Hauteur avant 45,24 45,24 45,24 45,24
la cuisson

Hauteur aprés 6,55 7,99 6,31 7,22
la cuisson

Diamétre avant 48,92 48,92 48,92 48,92
la cuisson

Diamétre apres 50,89 46,80 49,61 48,42
la cuisson
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Discussions desreésultats

D’ apres les résultats que nous avons obtenus on remarque que :

» Avec |’augmentation du taux des fondants la température de fusion diminue; cela se
traduit par la diminution des hauteurs des cones de fusibilité.

> Aprés cuisson, les hauteurs des échantillons 1,2 et 3 diminuent, qui est un signe de la
bonne fusion. On remarque une |égére anomalie dans I’ échantillon 4, cela est peut-étre
db al’insuffisance du quartz qui rend la surface de |’ échantillon plus rugueuse.

» Nous pouvons déduire que la réduction excessive du quartz peut altérer la qualité de la
péte aprés cuisson, parce que cet oxyde est connu par son caractere vitrifiant.

A partir des essais que nous avons fait sur les 4 pieces de céramique sanitaire, on
remargue que le dosage N°1 est le plus efficace car :

La pate N°1 est plus fusible donc elle s étale bien sur les fissures et les fentes ce qui
permet d'y remédier a ces défauts d’une maniere adéquate. Méme la présence de la phase
vitreuse (présence du quartz) joue un réle tres important pour donner une couleur semblable a
celle delapiece.

L es piéces sont illustrées dans lafigure suivante:

2



CHAPITRE 11 RESULTATSET DISCUSSIONS

Avant Apres
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Figurelll.6: Les pieces avant et apres laréparation du dosage N°1 au dosage N° 4.
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[11.9. Analyse par diffraction desrayons X

Le diffractomeétre utilisée pour la caractérisation des échantillons est un XPerPro de la

marque Panalytical du département de Physique de I’ Université Mentouri (Constantine). Les

diffractogrammes ont été enregistrés dans 1’intervalle angulaire 20 = 0 a 80° pour les matieres

crus et cuites. Ils sont rapportés par les figureslll. (7, 8, 9, 10,) respectivement.

A: Albite q Q: Quartz  Z: Zircon L: Labradorite
,_Q;Q)Iowrmfe ' C: Cdlcite K : Kaolinite
-] | L , z
L?"Awﬁ M’H‘\“\ " T
- L/“\«MII‘MJ%J‘ z Z\\ z z
WMWHW'M?.»/\J LJ’W»JQ Z»—--m--«J “Z\"‘WW“’WM
*g Z+C+A
g |
E
T T T T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70 80
Position (2 theta °)
Figure111.7: Diffractogramme des rayons X du dosage N°1.
z+C+A
o
z | 2
g =y | i o
Q
a z|p, K
2IO ' 4IO ' 6I0 ' 8(

_ Position 2 theta®

Figure 111.8: Diffractogramme des rayons X du dosage N°2.
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Intensité
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Figure 111.9: Diffractogramme des rayons X du dosage N°3.
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Figure111.10: Diffractogramme des rayons X du dosage N°4.
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Discussions desreésultats

Les diffractogrammes des rayons X obtenue ont montré des différences signifiantes
entre les quatre dosages utilisés pour |a pate de réparation avant et apres cuisson.

Il ressort de |’ ensembl e des résultats obtenus les points suivants :

Avant cuisson

> La présence de I’ Albite, Zircon, la dolomie, le quartz, |a kaolinite et |a calcite dans
tous les dosages qui sont caractérisés par les raies respectivement (20° = 14.20, 20.08,
22.27,21,71, 26,4, 23.32).

» Ladiminution continuelle de I’ Albite et du quartz du dosage N°1 au dosage N°4 (le
nombre des raies du quartz dans le dosage N°1 égal a 6 par contre dans |le dosage N°4
éga a4).

Apres cuisson

» Parmi les matiéres existantes dans |es dosages avant |a cuisson, on trouve seulement le
zircon et le quartz.

» Ladiminution continuelle du quartz du dosage N°1 au dosage N°4.

» Laformation d un nouveau minéral qui est labradorite qui augmente du dosage N°1 au
dosage N°4, cette augmentation est plus marquée sur tous les diffractogrammes pour
une valeur de 26° = 22,98.

L’ apparition d’un nouveau composé (labradorite) qui n'existe pas dans toutes les

matieres premiéeres de départ, ce composé feldspathique rend la péte plus fusible.

La labradorite est un minéral du groupe des silicates, sous-groupe des tectosilicates de
la famille des feldspaths plagioclases. Il sagit d'une variété d anorthite pour un ratio
albite/anorthite de 30/70 a 50/50. Sa formule chimique est (Na, Ca)(Al, Si)40s, avec des
tracesde Fe, K, et HO [41].

Ce compose est formé par la présence de trois matieres premieres (feldspath

potassique, sodique et la calcite.

L’ augmentation de la teneur de feldspath sodique et la diminution du quartz sont
proportionnelle alaformation de labradorite.
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[11.10. Analyse par fluorescencearayon X

Les analyses chimiques par la fluorescence a rayon X des échantillons se réalisent a
I’aide d'un spectrométre (Cimenterie de Ain kbira). A cet effet les échantillons seront
préparés sous formes des pastilles. Dans notre cas 8 échantillons ont été analysés par cette
méthode (04 avant et 4 apres cuisson), |es résultats sont regroupés dans les deux (02) tableaux
suivants :
Tableau I11.27: Lareprésentation des résultats obtenus par la fluorescence des rayons X pour

les matieres crus:

EI_ém_ents SiO2 | Al203 | FeeO3 | CaO | MgO | SO3 | K20 | Na2O | Cl PAF
imiques

Dosag
1 5264 |11,33| 0,20 | 569 | 150 | 0,23 | 0,40 | 3,46 | 0,001 | 24,54
2 5263 | 1294 | 0,21 | 424 | 153 | 0,23 | 0,88 | 3,89 | 0,001 | 23,44
3 48,67 | 1440 | 0,21 | 4,40 | 158 | 0,23 | 0,69 | 4,84 | 0,001 | 24,07
4 4793 | 1573 | 0,22 | 390 | 1,50 | 0,23 | 0,99 | 529 | 0,001 | 24,20

Tableau 111.28: Lareprésentation des résultats obtenus par |a fluorescence des rayons X pour

|es matieres cuites :

Eléments | SiO2 | Al203 | Fe2O3 | CaO | MgO | SO3 | K20 | Na2O | CI PAF
chimiques

Dosages
1 55,68 |11,85| 0,27 | 573 | 1,46 | 0,23 | 0,48 | 3,48 | 0,001 | 20,82
2 55,10 | 1297 | 024 | 424 | 1,46 | 0,23 | 0,94 | 4,07 | 0,000 | 20,74
3 5145 | 1501 | 024 | 446 | 1,46 | 0,23 | 0,78 | 519 | 0,000 | 21,17
4 4964 | 15,72 | 0,26 | 416 | 1,37 | 0,23 | 1,03 | 550 | 0,000 | 22,08

Discussions desrésultats

Les résultats de la fluorescence X des échantillons avant et aprés cuisson, exprimés en
pourcentage massiques sont regroupées dans les tableaux (111.27, 111.28), les teneurs en
oxydes varient de I'échantillon N°1 jusqu’a N°4 dans les deux (02) cas (avant et apres
cuisson), de ces résultats ressort que :




CHAPITRE 11

RESULTATSET DISCUSSIONS

> Pour les composés majeurs des échantillons, on trouve préalablement le quartz (SiO2)

qui diminue de I’ échantillon N°1 jusgu’ al’ échantillon N°4 (avant et apres cuisson).

» L’augmentation de I'alumine (Al20z), K20 et le Na;O de dosage N°1 au dosage N°4
(avant et apres cuisson) a cause de I’ augmentation de taux des fondants par I’ addition
continuelle de feldspath sodique.

» Les autres composés sont présentés avec des teneurs faibles a savoir K20, MgO,

FexOs et le CaO (Cela est lié ala composition du départ : la diminution de la quantité
du quartz et I’augmentation de la quantité de feldspath sodique).

» On remarque que les teneurs en SOz restent inchangés (éléments réfractaires).

[11.11. Analyse par spectroscopieinfrarouge (IR)

L’ analyse par spectrométrie IR reléve différentes bondes de vibrations de déformation

et d’ éongation des pastilles des pétes élaborées avant et apres cuisson. Les résultats obtenus

sont illustrés par les figures et les tableaux suivants:

Transmitance (%)

T: Transmitance

45

Liaison

826,41 Liaison
Si-O-Si 658,98
Si-O-Al

40

Matiére

35 1 organique

T 2528,87
30 H
25_- Liaison
] Liaison 507,13
20 1646,98 Al-O

i Hydroxyl H-OH
15 | 3698,89
1 O-H Liaison
10 H 1403,63
b CaCoO,
5 4
0 T T T T T T T T T T T T T T T
4500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Nombres d'ondes (cm™)

Figurelll.11: Spectre infrarouge du dosage N°1 avant cuisson.
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i Liaison
40 826,41
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% Hydroxyl
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Figurelll.12: Spectre infrarouge du dosage N°2 avant cuisson.
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Figurelll.13: Spectreinfrarouge du dosage N°3 avant cuisson.
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Figurelll.14: Spectre infrarouge du dosage N°4 avant cuisson.
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Figurelll.15: Spectre infrarouge du dosage N°1 aprés cuisson.
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Figurelll.16: Spectre infrarouge du dosage N°2 apres cuisson.
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Figurell1.17: Spectre infrarouge du dosage N°3 apres cuisson.
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Figurell1.18: Spectreinfrarouge du dosage N°4 apres cuisson.

Tableau |11.29: Bandes caractéristiques des phases observées des quatre (4) dosages avant la

cuisson [34].
Fonction Bande d’ absor ption cm™ Remarque

3698,89 O-H Vibration d’ élongation d’ une
bonde moyenne

2528,87 Matieres organiques Vibration d’ élongation d’ une
bonde faible

1646,98 H-OH Vibration d’ élongation d’ une
bonde faible

1403,63 CaCOs Vibration d’ éongation d' une
bonde faible

826,41 Si-O-Si Vibration d’ éongation d' une
bonde moyenne

658,98 Si-O-Al Vibration de déformation
d’ une bonde moyenne

507,13 Al-O Vibration d’ éongation d une

bonde faible

Tableau 111.30: Bandes caractéristiques des phases observées des quatre (4) dosages apres|la

cuisson [34].
Fonction Bande d’ absor ption cm™ Remarque
3698,89 O-H Vibration d’ éongation d une
bonde faible
1646,98 H-OH Vibration d’ éongation d' une
bonde faible
1403,63 CaCOs Vibration d’ éongation d’ une

bonde faible de dosage N°1
et dosage N° 4 et moyenne
pour les dosages N°2 et N°3.
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826,41 Si-O-Si Vibration d’ élongation d’ une
bonde moyenne

658,98 Si-O-Al Vibration de déformation
d’ une bonde moyenne

507,13 Al-O Vibration d’ élongation d’ une
bonde faible

Discussions desrésultats

D’ apres les résultats que nous avons obtenu on remarque que :

>

>

>
>

Concl
Au

Les quatre spectres des dosages avant la cuisson sont identiques et contiennent les
mémes groupes caractéristiques qui sont : OH interne situé a 3698,89 cm?, la matiére
organique & 2528,87 cm?, H-OH a1646,98 cm?, Carbonate (CaCOs) & 1403,63 cm?,
Si-O-Si 826,41 cm, Si-O-Al 4658,98 cm?, et Al-O a507,13 cm™.

Apres la cuisson, nous remarquons |’existence des mémes liaisons (bandes
d’ absorption) dans tous les spectres des quatre (4) dosages sauf gu'on observe la
disparition des matiéres organiques (tous ce qui est organique S évapore a des hautes
températures).

Ains que, laréorganisation des liaisons Si-O-Si, Si-O-Al et Al-O.

L es pics de carbonate (CaCQs) & 1403,63 cmisont plus accentués pour |e dosage N°3.
usion

terme de cette partie relative a la caractérisation des échantillons crus et cuits a

1200C° il ressort que:

>

Letest de plasticité montre que la péte que nous avons € aborée peut étre utilisée juste
comme un mastique de réparation.

Latension superficielle nous donne une idée claire sur la diminution de la température
(T) defusion.

Le test de fusibilité montre que le dosage le plus adéquat correspond au céne qui ale
plus grand diametre et |a plus petite hauteur.

La diffraction des rayons X montre: la diminution continuelle du quartz et la
néoformation d’ un nouveau minéral qui est labradorite.

L’analyse par la fluorescence a rayon X a montré que les composés majeurs des
matieres premiéres (Sable, Kaolin, Feldspath), sont le quartz (SiO2) et I’aumine
(Al203)

L’ analyse par spectroscopie IR montre la présence de différentes liaisons tel que O-H,
la matiére organique qui est disparue apres cuisson, H-OH.. . etc.
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Conclusion générale

Le stage que nous avons effectué a I’ unité industrielle de céramique sanitaire d'El-
Milia Jijel nous a permet d approfondir notre connaissance sur les procédés de fabrication
d’un produit céramique sanitaire et de connaitre le monde qui se trouve derriere la porte de

I’ entreprise.

Nous avons éaboré plusieurs pates de réparation avec différentes quantités, nos
échantillons sont tous des mélanges de pate de tesson et de I'’émail opagque de |'usine a
différents pourcentage (Argile hycast : 5.2%, Quartz : 26.4...€tc).

A partir de la composition de départ nous avons diminuée continuellement la quantité
de quartz pour I’annuler totalement dans le dosage N°4. La quantité du quartz diminuée est
remplacée par le feldspath sodique afin d’avoir une température de fusion plus basse que

possible, les pourcentages du quartz de dosage N°1 au dosage N°4 sont respectivement :
Le Quartz (26.4%, 18.4%, 6.4%, 0%); |e feldspath sodique (30.6%, 38.6%, 50.6%, 57%).

Le calcul de coefficient de dilatation thermique, la tension superficielle et le
coefficient de fusibilité montrent une diminution continuelle de la température de fusion de
dosage N°1 au dosage N°4 : le dosage N°1 et N°2~1450°C ; le dosage N°3 et N°4~ 1300°C.

Celaest du al’augmentation des taux des fondants qui ont un réle trés important :

Prolonger ladurée de vie de four.
Diminuer la dépense d énergie.

Réduire le dégagement des fumés dans I’ atmosphere.

YV V V VY

Leur réle principal est de réduire latempérature de fusion.

La réduction excessive du quartz peut altérer la qualité de la péte apres cuisson, parce

gue cet oxyde est connu par son caractere vitrifiant.

Le dosage N°1 représente la meilleure formulation car elle est plus fusible donc elle
S étale bien sur les fissures et les fentes ce qui permet d'y remédier a ces défauts d'une
maniére adéquate. Méme la présence de la phase vitreuse (présence du quartz) joue un réle
tres important pour donner une couleur semblable a celle de la piece.

L’ analyse par la diffraction desrayons X montre :

» Ladiminution continuelle de quartz.
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» La formation d'un nouveau minéral néoformé qui est labradorite qui augmente de
dosage N°1 au dosage N°4, cette augmentation est plus marquée sur tous les
diffractogrammes pour une valeur de 26° = 22,98.

Ces deux composés sont connus par leur caractére réfractaire.
L’ analyse par lafluorescence des rayons X montre que :

La silice est I'’éément le plus abondant, comme il existe d autres éléments de faible
teneur tel que MgO, Ca0, N&O...etc.

L’ analyse par spectroscopie IR montre :

La présence de différentes liaisons tel que O-H interne qui se situe & 3698,89 cm?, la

matiére organique & 2528,87 cmt qui disparue aprés cuisson, H-OH... etc.

Le traitement thermigue donne naissance a un nouveau composé (labradorite) qui
n'existait pas dans la composition initiale des matiéres premieres. Ce composé est connu par

le caractére d’ un fondant.

Ce compose est formé par la présence de trois matieres premieres (feldspath

potassique, sodique et la calcite.

Notre souhait a terme est que cette démarche expérimentale et scientifique, appliquée a
des matieres premiéres dutilisation courante, contribue au développement durable de notre
pays. Cette préoccupation est toujours restée au ceeur de notre activité de recherche sur la

valorisation des matériaux |ocaux.
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Per spectives

Notre travail consiste a préparer une pate de réparation pour la céramique sanitaire, en
se basant sur les matiéres premieres suivantes: quartz, feldspath sodique, feldspath
potassique, la dolomie, zircon, oxyde de zinc, kaolin (KT2, LPC, RMD), argile hycast et

carbonate de calcium.

Afin de satisfaire I’économie, on a joué sur les quantités du quartz et feldspath

sodique, en diminuant celle du quartz et en augmentant celle de feldspath sodique.

Mais ces résultats restent préliminaires, pour cela une autre procédure a été proposée :
' est de jouer sur les autres matiéres premieres pour obtenir d' autre résultats

Nous aurons espéré remplacer le séchage de péate de réparation ou des pieces de
céramique avec le plére par le mélange de sable (SIO2, Al.03, FexOs, MgO, CaO,
N&O...etc), silicate de soude et le COz; qui permet un sechage trés rapide par conséquent

I’améioration de laqualité et le gain du temps.
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Résumé

Dans le secteur des industries céramiques il existe des nombreux défauts qui influent
négativement sur I’environnement et |I’économie des entreprises. Parmi ces défauts nous
avons les fentes et les fissures qui se trouvent dans les piéces sanitaires, pour cela nous
proposons d’ éaborer une péte de réparation qui permet d'y remédier a ces défauts. Quatre (4)
formulations de pétes de réparation ont été préparés avec différents dosages, toutes les
matieres que nous avons utilisé restent constantes sauf que nous avons augmente |la teneur du
feldspath sodique et au méme temps nous avons diminué la teneur du quartz jusqu’a son
élimination dans le dosage N°4. 1l en résulte que |’ gjout de feldspath sodique (Na) démunie la
température de fusion et cela est causé par I’ augmentation des taux des fondants. Des résultats
de différentes méthodes de caractérisation il en ressort I’ apparition d’ un nouveau minéral qui
est labradorite, la silice reste I’'éément |e plus abondant, 1a présence des différentes liaisons
tel dont : (O-H, SI-O-9)).

Mots—clés: céramique, tesson, fissure, pate de réparation.

Abstract

In the ceramic industries sector there are many shortcomings that negatively affect the
environment and the business economy. Among these defects are the cracks and cracks found
in the sanitary rooms, for this purpose it is proposed to make a repair paste which makes it
possible to remedy these defects. Four (4) repair paste ingredients were prepared with
different strengths, all materials used remained constant except that the content of sodium
feldspar was increased and at the same time the quartz content was decreased to 4. To their
elimination in assay N°4. As a result, the addition of sodium feldspar (Na) depletes the
melting temperature and this is due to the increase in the flux rates. The results of various
characterization methods that have been made show that the appearance of a new mineral that
is Labradorite, silica is the most abundant element, the presence of the various bonds such as
that such asthat :( OH, SI-O-Si).

Key words: ceramic, shard, crack, repair paste.
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Annexe A.3: Le défaut de tressaillage.
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ANNEXE B

Annexe B.1: Eprouvette graduée.

Annexe B.2: Le moule en plétre.
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Annexe B.3: Broyeur agalet.

Annexe B.4: La péte de réparation.
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ANNEXE C1

LesfichesDRX de dosage N°1 avant la cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Measurement Start Date/Time:
Operator:

Raw Data Origin:

Scan Axis:

Start Position [°26]:

End Position [°26]:

Step Size [°260]:

Scan Step Time [s]:

Scan Type:

PSD Mode:

PSD Length [°26]:

Offset [°26]:

Divergence Slit Type:
Divergence Slit Size [°]:
Specimen Length [mm]:
Measurement Temperature [°C]:
Anode Material:

K-Alphal [A]:

K-Alpha2 [A]:

K-Beta [A]:

K-A2 / K-A1 Ratio:

Generator Settings:
Diffractometer Type:
Diffractometer Number:
Goniometer Radius [mm]:
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]:
Incident Beam Monochromator:
Spinning:

Dosage 1- Avant

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Avant\Dosage 1- Avant\Dosage 1- Avant.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-
18E5B4F0A058}

02-04-2017 11:55:42

User

XRD measurement (*.XRDML)

Gonio

5.0036

109.9916

0.0130

29.0700

Continuous

Scanning

3.35

0.0000

Fixed

0.8709

10.00

25.00

Cu

1.54060

1.54443

1.39225

0.50000

40 mA, 45 kV

0000000011155250

0

240.00

100.00

No

Yes

Peak List

Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
8. 9004 521. 30 0. 1535 9. 93575 1.45
12. 4124 1729. 08 0.1151 7.13122 4,81
13. 8887 1047. 32 0. 0512 6. 37636 2.91
17.7703 83.53 0. 6140 4,99136 0. 23
20. 0054 1657.73 0. 0768 4. 43845 4,61
20. 8897 5463. 26 0. 0640 4, 25252 15. 20
22.0767 2652. 85 0. 0768 4. 02650 7.38
23. 0855 1212. 32 0. 0512 3.85277 3.37
23.5727 2198. 54 0. 0640 3.77423 6.12
24. 3245 1956. 25 0. 0768 3. 65927 5. 44
24.9259 1716. 84 0.1279 3.57233 4.78
25. 4257 675. 34 0. 0384 3.50322 1.88
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26. 6701 35953.
26. 7503 14805.
26. 9897 5395.
27.7498 3840.
27.9487 16447.
28. 0274 8418.
28. 1592 2160.
28.3130 1390.
29. 4303 6082.
30. 1354 1249.
30.5218 1481.
30. 9780 6438.
31.2528 1039.
31.7961 1640.
33. 9561 434.
34. 4471 1200.
35. 0559 1163.
35.5748 2264.
36. 0001 1247.
36. 2779 2917.
36. 5685 2986.
37.3631 470.
37. 7444 421
38.5228 906.
38. 8566 602.
39. 4928 3511.
39.5977 1543.
40. 3186 1315.
40. 4283 711.
41. 1479 817
42. 4721 2391.
42. 5961 1129.
43,1873 990.
43. 2967 698.
43. 7741 1023.
44,9483 582.
45. 3897 315.
45. 8147 1663.

Pattern List

Visible Ref.Code

15
26
60
98
89
66
46
70
25
71
57
37
34
22
04
34
68
06
84
70
01
80
91
90
24
20
91
54
26
77
17
22
22
80
84

05
55

Score

10

N
'—\

AR
g1ou

N
w

[y
(e}

Displ.[°28]

0.
.18
.01
. 68
.75
.42
.01
.87
.92
.48
.12
.91
. 89
.56
.21
.34
.24
.30
.47
.12
.31
.31
.17
.52
.68
.77
.29
. 66
.98
.27
. 65
.14
.75
.94
. 85

w o

00

. 88
.63

Scale Fac.

Chem Formula

96- 500- 0036
Si 3.00 0B. 00

01-076- 1819
Na ( Al Si3 O8)

01- 072- 0402
Zr Si o

96- 900- 0106
Ca3. 00 My3.00 C8. 0.

96- 450- 2442

Ca6. 00 C6. 00 (O18. 00

Document History

58

52

50

44

51

0. 0936 3.33976
0. 0312 3.33820
0.1248 3.30093
0. 0468 3.21222
0. 0624 3.18980
0. 0312 3.18893
0. 0468 3.16644
0. 0468 3.14959
0. 0936 3.03251
0. 0780 2.96314
0. 0936 2.92651
0.1248 2.88444
0. 0624 2.85970
0. 1092 2.81206
0. 0780 2.63796
0. 0936 2.60148
0. 0780 2.55768
0. 1092 2.52155
0. 0624 2.49273
0. 0936 2.47428
0. 0780 2. 45528
0. 1092 2.40487
0. 1560 2.38145
0.1872 2.33510
0. 0936 2.31580
0. 1092 2.27995
0. 0468 2.27980
0. 0780 2.23514
0. 0468 2.23487
0. 2496 2.19199
0. 0624 2.12666
0. 0468 2.12602
0. 1092 2.09308
0. 0468 2.09323
0. 1092 2.06637
0. 0780 2.01508
0. 2496 1.99651
0. 0780 1.97897
Compound Name

Quartz

Sodi um Al um num Si . .

Zirconium Silicate

Dol omi te

4502441

0. 000

0. 000

0. 000

0. 000

0. 000

0. 923

0. 370

0.127

0.176

0.178



Insert Measurement:

- File name = "Dosage 1- Avant.xrdml"

- Modification time = "04-04-2017 11:40:48"
- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"

- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)

- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"
- Used K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225"

- Used K-Beta wavelength = "1.39225"

- Irradiated length = "10.00000"

- Receiving slit size = "0.10000"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 11:40:48"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Madification time = "04-04-2017 11:40:48"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "0"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "4"

- Minimum significance = "1"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "04-04-2017 11:40:59"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "1"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Modification time = "04-04-2017 11:40:59"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Maodification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify

= IIYeS"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"

- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"

- Search sensitivity = "1.8"

- Use adaptive smoothing = "Yes"

- Smoothing range = "1.5"

- Threshold factor = "3"

- Maodification time = "16-02-2001 11:03:07"
- Modification editor = "PANalytical"

00025



ANNEXES

ANNEXE C2

LesfichesDRX de dosage N°2 avant la cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Dosage 2- Avant

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Avant\Dosage 2- Avant\Dosage 2- Avant.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-

18E5B4F0A058}

Measurement Start Date/Time: 02-04-2017 12:42:50

Operator: User

Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)

Scan Axis: Gonio

Start Position [°26]: 5.0036

End Position [°26]: 109.9916

Step Size [°260]: 0.0130

Scan Step Time [s]: 29.0700

Scan Type: Continuous

PSD Mode: Scanning

PSD Length [°26]: 3.35

Offset [°26]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.8709

Specimen Length [mm]: 10.00

Measurement Temperature [°C]: 25.00

Anode Material: Cu

K-Alpha1 [A]: 1.54060

K-Alpha2 [A]: 1.54443

K-Beta [A]: 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio: 0.50000

Generator Settings: 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type: 0000000011155250

Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 100.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: Yes

Peak List

Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

8. 9249 1121. 66 0. 0512 9. 90846 3.31

12. 4354 3069. 97 0. 1023 7.11810 9. 05
13. 9143 1958. 77 0. 0640 6. 36472 577
17. 8235 351. 69 0.0768 4.97658 1.04
20. 0188 1808. 84 0. 1023 4. 43553 5.33
20. 9088 4998. 72 0.0768 4.24869 14.73
22. 0950 2621. 69 0.0768 4.02321 7.73
23.1037 1162. 30 0. 0640 3.84978 3.43
23. 5947 3501. 33 0. 0640 3.77077 10. 32
24. 3428 2179. 65 0.0768 3. 65655 6.42
24.9103 2702. 22 0. 1023 3.57453 7.96
25. 4285 788. 42 0. 0640 3.50285 2.32
26. 6896 33929. 77 0. 0780 3.33736 100. 00
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26.
27.
27.
27.
27.
28.
28.
28.
29.
30.
30.
30.
30.
31.
31.
33.
34.
35.
35.
36.
36.
36.
36.
36.
37.
37.
38.
38.
39.
39.
40.
41.
41.
42.
42.
43.
43.

Pattern List

Visible Ref.Code

7691
0169
5675
7668
9623
0410
1744
3477
4450
1309
2613
5239
9917
2830
8146
9723
4623
0643
5715
0022
3022
3911
5828
6893
3778
7615
5419
8668
5092
6144
3323
1808
8862
4922
6162
2050
8318

14574.
6022.
3017.
4348.

29297.

15679.
3207.
1940.
4723.
1367.
1191.
1928.
9922.
1335.
1772.

555.
1261.
1465.
2296.
1079.
3124.
1672.
2252.
1168.

521.

519.

968.

760.
2402.
1184.
1021.

990.

191.
2573.
1274.

612.

920.

Score _Compound Name

47
47
86
28
22
54
01
75
35
79
12
68
09
89
87
64
04
88
96
66
20
50
08
42
27
93
36
38
65
29
10
10
32
65
98

17

COOOOOOOO00O0O0OO000000O00000000000000000OO0

Displ.[°20] Scale Fac. Chem. Formula

0312
1404
1092
0468
0624
0312
0468
0468
0936
0624
0624
0936
1092
0780
0936
1560
0780
1092
1560
0624
0780
0468
0780
0468
1248
1872
2496
0624
0780
0468
0624
0780
2496
0780
0780
0624
1248

NPNNPNPPNNNONDPNODPNONNNNDPNNDNONNDNNNNNNONNNNDNNNNNNNNDNOOWWWWWWww

. 33590
. 29767
. 23304
. 21029
. 18829
. 18742
. 16477
. 14581
. 03103
. 96358
. 95110
. 92631
. 88319
. 85701
. 81047
. 63674
. 60036
. 55709
. 52178
. 49259
. 47268
. 47297
. 45435
. 45355
. 40396
. 38041
. 33399
. 31522
. 27905
. 27888
. 23441
. 19031
. 15504
. 12570
. 12507
. 09227
. 06379

96-500-0036
01-084-0752
96-900-3509
01-072-0402
96-702-0140

49 Quartz

49 Sodium Aluminum Si..

43 Dolomite

44 Zirconium Silicate

49 7020139

Document History

Insert Measurement:
- File name = "Dosage 2- Avant.xrdm|"

- Modification time = "04-04-2017 11:55:24"

- Modification editor = "User"

Default properties:

- Measurement step axis = "None"
- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)

- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"

0.000 0.694 Si3.00 06.00
0.000 0.537 Na ( AISi308)
0.000 0.253 Ca3.00 Mg3.00 C6.0..

0.000 0.144 7r Si 04

0.000

0.142 Ca6.00 C6.00 018.00

= AORFR PN
WUIOOON NN

.95
.75
.89
. 82
.35
.21
.45
.72
.92
.03
.51
.68
.24
.94
.23
. 64
.72
.32
.77
.18
.21
.93
.64
.44
.54
.53
.85
.24
.08
.49
.01
.92
. 56
.59
.76

.71
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- Used K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225"

- Used K-Beta wavelength = "1.39225"

- Irradiated length = "10.00000"

- Receiving slit size = "0.10000"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 11:55:24"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Madification time = "04-04-2017 11:55:24"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Madification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name ="

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"
- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"

- Search sensitivity = "1.8"

- Use adaptive smoothing = "Yes"

- Smoothing range = "1.5"

- Threshold factor = "3"

- Modification time = "16-02-2001 11:03:07"
- Modification editor = "PANalytical"
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ANNEXE C3

Lesfiches DRX de dosage N°3 avant la cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Measurement Start Date/Time:
Operator:

Raw Data Origin:

Scan Axis:

Start Position [°26]:

End Position [°26]:

Step Size [°26]:

Scan Step Time [s]:

Scan Type:

PSD Mode:

PSD Length [°26]:

Offset [°26]:

Divergence Slit Type:
Divergence Slit Size [°]:
Specimen Length [mm]:
Measurement Temperature [°C]:
Anode Material:

K-Alpha1 [A]:

K-Alpha2 [A]:

K-Beta [A]:

K-A2 / K-A1 Ratio:

Generator Settings:
Diffractometer Type:
Diffractometer Number:
Goniometer Radius [mm]:

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]:
Incident Beam Monochromator:
Spinning:

Dosage 3- Avant

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Avant\Dosage 3- Avant\Dosage 3- Avant.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-
18E5B4F0A058}

02-04-2017 13:59:03

User

XRD measurement (*.XRDML)

Gonio

5.0036

109.9916

0.0130

29.0700

Continuous

Scanning

3.35

0.0000

Fixed

0.8709

10.00

25.00

Cu

1.54060

1.54443

1.39225

0.50000

40 mA, 45 kV

0000000011155250

0

240.00

100.00

No

Yes

Peak List
Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
8. 8125 412.94 0. 3070 10. 03466 2.53
12. 4114 1372. 95 0.1279 7.13182 8. 41
13. 9163 1185. 48 0. 0512 6. 36377 7.27
15. 0217 286. 63 0. 1535 5.89791 1.76
20. 0197 1710. 33 0.1023 4.43533 10. 48
20. 9107 2546. 32 0.0768 4.24830 15.61
22.0914 4616. 06 0.0768 4.02385 28.29
23.1113 1270. 06 0.1023 3. 84854 7.78
23. 5899 3262. 95 0.0768 3.77152 20. 00
24. 3429 3151. 06 0.1023 3. 65655 19. 31
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24. 9345 1320. 65 0.1151 3.57112 8. 09
25. 4366 1127. 21 0. 0512 3.50174 6.91
26. 6897 14112. 05 0. 0895 3.34012 86. 49
27.0155 5258. 33 0.1023 3. 30058 32.23
27.7678 5881. 08 0.0768 3.21284 36. 04
27. 9626 16316. 50 0.0768 3.19089 100. 00
28. 1697 3358. 47 0. 0384 3.16790 20.58
28. 3440 2616. 76 0. 0512 3.14882 16. 04
29. 4501 3772.81 0.0768 3.03302 23.12
30. 1446 2019. 12 0.0768 2.96471 12. 37
30. 5315 2321.14 0. 0895 2.92802 14. 23
30. 9990 3799. 67 0.1023 2.88492 23.29
31. 2681 1271. 89 0.0768 2.86071 7.80
31. 8098 1678. 03 0. 0512 2.81322 10. 28
33.9795 800. 78 0. 0640 2.63838 4.91
34. 4691 1228.71 0. 0895 2.60202 7.53
35. 0687 1883. 54 0.1151 2.55889 11.54
35. 6276 2256. 15 0.1279 2.52002 13. 83
36. 0067 1098. 28 0.0768 2.49435 6.73
36. 2955 2856. 32 0. 0640 2. 47517 17.51
36. 5856 1441. 72 0. 0624 2.45417 8. 84
36. 7735 907. 98 0.1023 2.44409 5.56
37.3948 705.70 0. 0640 2.40490 4, 33
37.7713 500. 22 0.1279 2.38178 3. 07
38. 5515 972. 25 0. 2558 2.33536 5.96
38. 8616 845. 86 0. 0640 2.31743 5.18
39. 4631 1670. 29 0.1151 2.28349 10. 24
40. 3357 451. 87 0. 0640 2.23608 2.77
41. 2685 1235. 79 0. 0512 2.18767 7.57
41. 9143 162. 94 0. 2047 2. 15544 1.00
42.5032 1681. 46 0. 0640 2.12694 10. 31
43. 2009 754. 10 0. 0624 2.09246 4.62
43. 5446 618. 99 0.0768 2.07845 3.79
43. 8013 1014. 21 0.0768 2.06686 6. 22
44, 5668 249, 17 0.1023 2.03313 1.53
44. 9664 515. 41 0.1023 2.01598 3.16
45, 3963 349. 91 0. 2047 1.99788 2.14
45. 8265 966. 52 0. 0640 1.98013 5.92
47.1712 431. 11 0. 0895 1.92677 2.64
47.5700 1480. 47 0.1023 1.91154 9. 07
Pattern List
Visible Ref.Code Score Compound Name Displ.[°26] Scale Fac.
Chem Formul a
01-076- 0758 58 Sodi um Al um num Si .. 0. 000 0. 827
Nal.09 ( Al1.09 Si.
01-072-0402 51 ZirconiumSilicate 0. 000 0. 269
Zr Si 4
96-230- 0371 43 2300370 0. 000 0. 534
Si 3. 00 6. 00
96-702- 0140 50 7020139 0. 000 0. 240
Ca6. 00 C6. 00 (Q18. 00
01-079-1342 41 Cal ci um Magnesi um .. 0. 000 0. 246

CaM ( C@B)2
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Document History

Insert Measurement:

- File name = "Dosage 3- Avant.xrdml"

- Modification time = "04-04-2017 11:56:36"
- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"

- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)

- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"
- Used K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225"

- Used K-Beta wavelength = "1.39225"

- Irradiated length = "10.00000"

- Receiving slit size = "0.10000"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Madification time = "04-04-2017 11:56:36"
- Madification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Madification time = "04-04-2017 11:56:36"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Modification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Madification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"

- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"

- Search sensitivity = "1.8"

- Use adaptive smoothing = "Yes"

- Smoothing range = "1.5"

- Threshold factor = "3"

- Modification time = "16-02-2001 11:03:07"
- Modification editor = "PANalytical"
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ANNEXE C4

Lesfiches DRX de dosage N°4 avant la cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Dosage 4- Avant

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Avant\Dosage 4- Avant\Dosage 4- Avant.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-

18E5B4F0A058}

Measurement Start Date/Time: 02-04-2017 14:46:38

Operator: User

Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)

Scan Axis: Gonio

Start Position [°26]: 5.0036

End Position [°20]: 109.9916

Step Size [°260]: 0.0130

Scan Step Time [s]: 29.0700

Scan Type: Continuous

PSD Mode: Scanning

PSD Length [°26]: 3.35

Offset [°26]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.8709

Specimen Length [mm]: 10.00

Measurement Temperature [°C]: 25.00

Anode Material: Cu

K-Alpha1 [A]: 1.54060

K-Alpha2 [A]: 1.54443

K-Beta [A]: 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio: 0.50000

Generator Settings: 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type: 0000000011155250

Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 100.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: Yes

Peak List

Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]

8.9013 783. 44 0.0768 9.93470 3.25

12. 4210 1725.11 0.1023 7.12635 7.15
13. 8989 1568. 67 0. 0640 6.37173 6. 50
15. 0015 158. 68 0. 3070 5. 90580 0. 66
19. 9943 1622. 34 0. 1023 4.44091 6.73
20. 8909 1447. 14 0. 0640 4.25230 6. 00
22.0734 4479. 05 0. 0895 4.02709 18.57
23. 0848 1315. 58 0.0768 3.85290 5.45
23.5781 4064. 79 0. 0768 3.77338 16. 85
24.1884 2470. 50 0. 0384 3.67955 10. 24
24. 3252 3222.57 0.1023 3. 65917 13. 36
24.9127 1631. 17 0. 1023 3.57419 6. 76
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25. 4179 1324. 14 0. 0512 3.50428 5.49
25. 6413 448, 22 0.1279 3.47425 1.86
26. 4348 1922. 10 0.0768 3.37175 7.97
26. 6695 8650. 84 0.0768 3. 34260 35. 86
26. 9980 5291.71 0.1023 3.30267 21.94
27. 5075 2964. 90 0. 0512 3.24265 12. 29
27. 7501 6124. 95 0. 0512 3.21485 25. 39
27.9494 24121. 17 0. 0624 3.18973 100. 00
28. 0274 13005. 57 0. 0312 3.18893 53.92
28. 1612 4018. 39 0. 0468 3.16622 16. 66
28. 3192 2872.82 0. 0624 3.14891 11.91
29. 4409 3461. 22 0. 0936 3.03144 14. 35
30. 1283 1918. 20 0. 0780 2.96382 7.95
30. 2574 1772. 79 0. 0780 2.95147 7.35
30. 5109 2948. 40 0. 0936 2.92752 12. 22
30. 9708 3859. 70 0. 1560 2.88509 16. 00
31. 2658 1451. 79 0. 0936 2.85854 6.02
31. 7969 1664. 06 0. 0780 2.81200 6. 90
33. 9453 756. 40 0. 0624 2.63878 3.14
34. 4502 1389. 17 0. 0936 2.60125 5.76
35. 0565 2113. 00 0.1092 2.55764 8.76
35. 5576 2364. 03 0. 0780 2.52273 9. 80
35.9788 998. 73 0.1248 2.49416 4,14
36. 2833 3161. 66 0. 0780 2.47392 13. 11
36. 5708 1088. 49 0. 0780 2.45513 4,51
36.7182 822. 30 0.1248 2.44561 3.41
36. 9851 424, 84 0. 0780 2.42858 1.76
37.3721 749. 15 0. 0936 2.40431 3.11
37.7372 536. 45 0.1872 2.38189 2.22
38. 5217 956. 55 0. 2496 2.33517 3.97
38. 8539 929. 36 0.1092 2.31596 3.85
39. 4711 1095. 20 0.2184 2.28115 4,54
40. 1038 167. 96 0. 0936 2.24661 0.70
41. 2574 1054. 89 0. 0624 2.18642 4,37
41. 8304 150. 21 0. 3120 2.15778 0.62
42.5127 1407. 47 0.1092 2.12472 5.84
43.1713 536. 75 0. 0936 2.09382 2.23
43. 7789 940. 28 0. 1560 2.06616 3.90
Pattern List
Visible Ref.Code Score Compound Name Displ.[°28] Scale Fac.
Chem Formula
01-076-0758 59 Sodi um Al um num Si . . 0. 000 0. 787
Nal.09 ( Al1.09 Si.
01-072- 0402 49 Zirconium Silicate 0. 000 0.173
Zr Si o4
96- 900- 9667 41 Quartz 0. 000 0. 257
Si 3. 00 G6. 00
96-900- 0106 39 Dolonmite 0. 000 0. 160
Ca3. 00 My3.00 C6.0..
96-230- 0113 49 2300112 0. 000 0.129

Zn2.00 ©2.00

Document History




Insert Measurement:

- File name = "Dosage 4- Avant.xrdml"

- Modification time = "04-04-2017 11:57:51"
- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"

- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)

- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"
- Used K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225"

- Used K-Beta wavelength = "1.39225"

- Irradiated length = "10.00000"

- Receiving slit size = "0.10000"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 11:57:51"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Madification time = "04-04-2017 11:57:51"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Madification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

ANNEXES

- Min. new lines / total lines = "40"
- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"

- Search sensitivity = "1.8"

- Use adaptive smoothing = "Yes"

- Smoothing range = "1.5"

- Threshold factor = "3"

- Modification time = "16-02-2001 11:03:07"
- Modification editor = "PANalytical"
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ANNEXE C5

Lesfiches DRX de dosage N°1 aprésla cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Dosage 1- Aprés

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Aprés\Dosage 1- Apres\Dosage 1- Aprés.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-

18E5B4F0A058}

Measurement Start Date/Time: 02-04-2017 15:09:25

Operator: User

Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)

Scan Axis: Gonio

Start Position [°26]: 5.0036

End Position [°20]: 109.9916

Step Size [°260]: 0.0130

Scan Step Time [s]: 29.0700

Scan Type: Continuous

PSD Mode: Scanning

PSD Length [°26]: 3.35

Offset [°26]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.8709

Specimen Length [mm]: 10.00

Measurement Temperature [°C]: 25.00

Anode Material: Cu

K-Alpha1 [A]: 1.54060

K-Alpha2 [A]: 1.54443

K-Beta [A]: 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio: 0.50000

Generator Settings: 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type: 0000000011155250

Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 100.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: Yes

Peak List

Pos. [°28] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
20. 0975 1437. 82 0. 0895 4.41834 32.49
20. 8807 263. 95 0. 2047 4.25433 5. 96
22.0626 741. 68 0. 0895 4.02904 16. 76
23.7692 348. 46 0. 3070 3.74348 7.87
26. 5966 2019. 05 0. 0895 3. 35159 45. 62
27.0681 4425. 64 0.1023 3.29427 100. 00
27. 9633 1591. 49 0. 2496 3.18817 35.96
28.0772 1315. 35 0. 1248 3.18339 29.72
28. 4886 299. 68 0.1872 3.13058 6.77
30. 4399 218. 34 0. 3744 2.93419 4.93
33.9222 400. 69 0. 1560 2. 64052 9. 05
35. 6963 2852. 15 0. 1092 2.51325 64. 45
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38. 6012 448. 92 0.1872 2.33054 10. 14
39. 4538 153. 33 0. 2496 2.28212 3. 46
40. 7276 365. 64 0. 0936 2.21363 8. 26
42. 4062 170. 13 0. 3744 2.12981 3.84
43. 8550 900. 65 0. 0936 2.06275 20. 35
47.6772 579. 21 0. 1404 1. 90592 13. 09
49. 9600 203.52 0. 6240 1. 82405 4. 60
51. 6054 198. 09 0.1872 1.76969 4.48
52. 2425 515. 19 0.1872 1.74960 11. 64
53. 5433 2094. 61 0. 1404 1.71012 47. 33
53. 6937 1088. 41 0. 0936 1.70992 24.59
55. 6907 702. 06 0. 0936 1. 64916 15. 86
59. 7951 213. 46 0.1872 1. 54539 4,82
62. 0493 133. 96 0. 2496 1.49454 3.03
62. 9263 433. 53 0. 1248 1.47581 9.80
67. 8695 658. 89 0. 1560 1.37985 14. 89
68. 9286 382. 74 0. 1248 1.36121 8. 65
73.3842 187. 61 0. 2496 1.28917 4,24
75. 4775 332. 86 0. 1248 1. 25853 7.52
80. 8851 306. 04 0.1872 1.18748 6. 92
82.6743 103. 32 0. 4992 1.16626 2.33
88. 0801 261. 23 0.1248 1.10809 5.90
88. 8780 242. 68 0.2184 1.10019 5.48
93. 3754 230. 08 0. 1560 1. 05865 5.20
94. 3331 264. 29 0.1872 1.05041 5.97
95. 0780 135. 26 0.1872 1. 04414 3.06
104. 4503 122. 23 0. 2496 0.97454 2.76
Pattern List
Visible Ref.Code Score Compound Name Displ.[°268] Scale Fac.
Chem Fornul a
01-083-1375 74 Zirconium Silicate 0. 000 0. 936
Zr Si A4
01-083- 0539 55 Silicon Oxide 0. 000 0. 435
Si 2
00-041- 1480 50 Sodium Cal ci um Al u. . 0. 000 0. 350
( N, Ca) Al ( S..

Document History

Insert Measurement:

- File name = "Dosage 1- Apres.xrdml"
- Modification time = "04-04-2017 11:59:04"

- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"

- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)
- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"
- Used K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225"

- Used K-Beta wavelength = "1.39225"

- Irradiated length = "10.00000"
- Receiving slit size = "0.10000"
- Step axis value = "0.00000"
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- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 11:59:04"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Modification time = "04-04-2017 11:59:04"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Modification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"

- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"

- Search sensitivity = "1.8"

- Use adaptive smoothing = "Yes"

- Smoothing range = "1.5"

- Threshold factor = "3"

- Madification time = "16-02-2001 11:03:07"
- Modification editor = "PANalytical"



ANNEXES

ANNEXE C6

LesfichesDRX de dosage N°2 aprésla cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Dosage 2- Aprés

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Aprés\Dosage 2- Apres\Dosage 2- Aprés.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-

18E5B4F0A058}

Measurement Start Date/Time: 03-04-2017 12:03:23

Operator: User

Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)

Scan Axis: Gonio

Start Position [°26]: 5.0036

End Position [°20]: 109.9916

Step Size [°260]: 0.0130

Scan Step Time [s]: 29.0700

Scan Type: Continuous

PSD Mode: Scanning

PSD Length [°26]: 3.35

Offset [°26]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.8709

Specimen Length [mm]: 10.00

Measurement Temperature [°C]: 25.00

Anode Material: Cu

K-Alpha1 [A]: 1.54060

K-Alpha2 [A]: 1.54443

K-Beta [A]: 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio: 0.50000

Generator Settings: 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type: 0000000011155250

Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 100.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: Yes

Peak List

Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
20.0474 1376. 33 0. 1023 4.42926 31.81
20. 7900 366. 93 0. 1535 4.27270 8. 48
22.0316 1387. 18 0.0768 4. 03464 32.06
22. 8580 270. 45 0. 2047 3. 89060 6. 25
23. 7150 827.57 0. 1535 3.75192 19.12
24.4121 477.76 0. 1535 3.64634 11. 04
25. 7099 185. 69 0. 1535 3.46514 4.29
26.6173 1980. 14 0.1279 3. 34904 45.76
27.0258 4327. 37 0. 1151 3.29934 100. 00
27. 8040 2534, 12 0. 0768 3.20874 58. 56
28. 0869 1940. 39 0.0768 3.17706 44. 84
28.4173 662. 55 0.1279 3. 14086 15. 31
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29. 6265 241.79 0. 2558 3. 01537 5.59
30. 3359 429. 88 0. 1535 2.94646 9.93
31. 4699 335.94 0. 1535 2.84282 7.76
33. 8447 452. 62 0.1791 2.64858 10. 46
35. 6416 3180. 18 0.1279 2.51906 73. 49
36. 5725 228.56 0. 2558 2.45705 5.28
38. 5578 511. 86 0.1279 2.33499 11. 83
39. 3435 148. 57 0. 2558 2.29016 3.43
40. 7011 360. 97 0.1791 2.21685 8.34
42.2260 280.74 0. 1535 2.14025 6.49
43. 8183 989. 08 0. 0640 2.06610 22.86
44,8996 106. 75 0. 3070 2.01883 2. 47
45, 6305 100. 97 0. 4093 1.98818 2.33
47. 6224 633. 47 0. 0640 1. 90956 14. 64
48. 4116 75.76 0. 3582 1. 88026 1.75
49, 8106 246. 39 0. 6140 1.83069 5.69
50. 8077 95. 99 0. 3070 1.79707 2.22
51.5738 349. 57 0. 1535 1.77217 8.08
52.2128 596. 51 0.1279 1.75197 13.78
53. 5149 2413. 60 0.1092 1.71096 55.78
53. 6586 1236. 27 0. 0936 1.71096 28. 57
55. 6661 862. 08 0. 0936 1. 64983 19.92
57. 1559 41. 39 0. 7488 1.61031 0. 96
59. 7575 205. 59 0. 3120 1. 54627 4. 75
62. 0582 178. 38 0.1872 1. 49435 4,12
62. 8876 539. 52 0.1248 1.47663 12. 47
67.8283 734. 93 0. 1560 1. 38059 16. 98
68. 8980 421.62 0. 1560 1.36174 9.74
73. 3603 260. 47 0. 0936 1. 28953 6.02
75. 4349 335.62 0. 1560 1. 25914 7.76
78. 2902 41. 08 0.7488 1.22020 0.95
80. 8167 308. 02 0.1248 1.18831 7.12
82.6573 91.72 0. 4992 1.16645 2.12
88. 0577 252.28 0.1248 1.10831 5.83
88. 8098 275. 40 0.1248 1.10086 6. 36
93. 3670 256. 04 0.2184 1.05872 5.92
94. 2994 281. 20 0.1872 1. 05069 6. 50
95. 0805 167. 35 0.1872 1.04412 3.87
Pattern List
Visible Ref.Code Score Compound Name Displ.[°28] Scale Fac.
Chem Formula
00- 006- 0266 74 ZirconiumSilicate 0. 000 0. 945
Zr Si o4
01-076- 0757 60 Sodi um Al um num Si .. 0. 000 0. 623
Nal.08 ( Al 1.08 Si.
01-078-1253 42 Silicon Oxide 0. 000 0. 336
Si &
01-074-0189 29 Rubi di um Ani de 0. 000 0. 152
Rb N H2

Document History

Insert Measurement:

- File name = "Dosage 2- Apres.xrdml"



- Modification time = "04-04-2017 11:59:59"
- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"

- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)

- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"
- Used K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225"

- Used K-Beta wavelength = "1.39225"

- Irradiated length = "10.00000"

- Receiving slit size = "0.10000"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 11:59:59"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Madification time = "04-04-2017 11:59:59"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Madification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name ="

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"

- Search depth = "6"
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- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"

- Search sensitivity = "1.8"

- Use adaptive smoothing = "Yes"

- Smoothing range = "1.5"

- Threshold factor = "3"

- Madification time = "16-02-2001 11:03:07"
- Modification editor = "PANalytical"
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ANNEXE C7

Lesfiches DRX de dosage N°3 aprésla cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Dosage 3- Aprés

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Aprés\Dosage 3- Apres\Dosage 3- Aprés.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-

18E5B4F0A058}

Measurement Start Date/Time: 03-04-2017 12:31:52

Operator: User

Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)

Scan Axis: Gonio

Start Position [°26]: 5.0036

End Position [°20]: 109.9916

Step Size [°260]: 0.0130

Scan Step Time [s]: 29.0700

Scan Type: Continuous

PSD Mode: Scanning

PSD Length [°26]: 3.35

Offset [°26]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.8709

Specimen Length [mm]: 10.00

Measurement Temperature [°C]: 25.00

Anode Material: Cu

K-Alpha1 [A]: 1.54060

K-Alpha2 [A]: 1.54443

K-Beta [A]: 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio: 0.50000

Generator Settings: 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type: 0000000011155250

Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 100.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: Yes

Peak List

Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
13. 7226 498. 06 0. 1535 6. 45317 8. 62
20. 0292 1688. 52 0.1023 4.43324 29.21
22.0202 2830. 97 0.1151 4.03671 48.97
22.8526 512. 15 0.1791 3.89151 8. 86
23.7158 2101. 03 0. 0640 3.75178 36. 34
24. 4261 1147. 36 0.1279 3. 64427 19. 85
25. 6753 430. 05 0. 1023 3.46973 7.44
26.4713 879. 68 0. 2047 3.36717 15. 22
27.0008 5255. 80 0. 1023 3.30233 90. 92
27. 7654 5669. 59 0. 0780 3.21045 98. 07
27.8526 5780. 91 0. 0512 3.20325 100. 00
28. 0530 4854. 44 0. 1023 3.18082 83. 97
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28. 4425 1539. 65 0. 0895 3.13814 26. 63
29. 6032 629. 15 0. 1535 3.01769 10. 88
30. 3380 1118. 78 0.1151 2.94625 19. 35
31. 4807 706. 09 0.2047 2.84187 12. 21
31. 8439 280. 16 0. 1535 2.81028 4,85
33. 8156 681. 25 0. 1535 2. 65079 11.78
35. 6217 4534. 79 0.1279 2.52043 78. 44
36. 6426 222.75 0. 2047 2.45251 3.85
37.2039 265. 57 0.1279 2.41679 4,59
37.7524 184. 18 0. 2558 2.38293 3.19
38. 5669 577. 14 0.1023 2.33446 9.98
39. 3979 234. 08 0. 1535 2.28712 4,05
40. 6713 436. 60 0.1023 2.21840 7.55
42.1697 566. 41 0.1023 2.14298 9. 80
42.5711 519. 38 0.2047 2.12370 8.98
43. 7911 1181. 03 0. 0640 2.06732 20. 43
44,8326 220. 86 0. 3582 2.02169 3.82
45,5929 153. 09 0. 2558 1.98973 2.65
47.2176 324.78 0. 1535 1.92498 5.62
47. 6241 715. 03 0.0768 1. 90950 12. 37
48. 4293 228.16 0. 2558 1.87962 3.95
49. 2849 258. 03 0. 1535 1. 84897 4. 46
49. 7211 527.55 0.1279 1.83377 9.13
50. 8679 166. 00 0. 3070 1. 79509 2.87
51. 5433 625. 08 0.2303 1.77314 10. 81
52.2043 642.19 0. 1535 1.75224 11.11
53. 4760 2737.92 0.1248 1.71211 47. 36
53. 6412 1487. 20 0. 0936 1.71147 25.73
55. 6261 888. 10 0.1092 1. 65092 15. 36
57. 2950 148. 36 0. 4992 1.60673 2.57
58. 2489 133. 40 0. 3744 1.58267 2.31
58. 9607 131. 33 0. 4992 1.56525 2.27
59. 8564 197. 57 0. 4992 1. 54395 3.42
62. 0107 244,53 0.1872 1.49538 4,23
62. 8901 558. 58 0.1872 1. 47657 9. 66
67. 8525 752. 89 0. 1404 1. 38015 13.02
68. 8918 529. 37 0.1248 1.36185 9.16
69. 5233 301. 38 0. 3744 1. 35101 5.21
Pattern List
Visible Ref.Code Score Compound Name Displ.[°28] Scale Fac.
Chem Formula
01-083-1374 72 ZirconiumSilicate 0. 000 0. 998
Zr Si o4
01-072-1246 62 Sodi um Al um num Si . . 0. 000 1.129

Na ( Al Si3 O8)

Document History

Insert Measurement:

- File name = "Dosage 3- Aprés.xrdml"
- Modification time = "04-04-2017 12:00:33"
- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"
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- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)
- Original K-Alphal wavelength = "1.54060"

- Used K-Alphal wavelength = "1.54060" - Search sensitivity = "1.8"
- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443" - Use adanti Y _th' s "Yes"
- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443" S€ acaptive smoci ,,mg.._ es
- Original K-Beta wavelength = "1.39225" - Smoothing range = "1.5

- Threshold factor = "3"
- Used K-Beta wavelength = "1.39225" ST U
- Irradiated Iength = "10.00000" - Modification time = "16-02-2001 11:03:07

- Receiving slit size = "0.10000" - Maodification editor = "PANalytical"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 12:00:33"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Modification time = "04-04-2017 12:00:33"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Madification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"
- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"
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ANNEXE C8

Lesfiches DRX de dosage N°4 aprésla cuisson

Anchor Scan Parameters

Dataset Name:
File name:

Comment:

Dosage 4- Aprés

C:\XRD Data\Younes\Dr. Akdim Abd Alghani (Bidjaia)\2016-2017\Dosage pate de
préparation\Dosage Aprés\Dosage 4- Apres\Dosage 4- Aprés.xrdml
Configuration=Spinner PW3064/60, Owner=Plateforme-ST, Creation date=19-11-2015
14:56:49

Goniometer=PW3050/60 (Theta/Theta); Minimum step size 2Theta:0.001; Minimum step
size Omega:0.001

Sample stage=Reflection-Transmission Spinner PW3064/60; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=XPERT-PRO

Measurement program=C:\PANalytical\Data Collector\Programs\Test Silicium Div1°
FASS2° P8 NoMonochromat 45kV40mA.xrdmp, Identifier={4CC8EF41-F514-4852-A2B4-

18E5B4F0A058}

Measurement Start Date/Time: 03-04-2017 12:52:58

Operator: User

Raw Data Origin: XRD measurement (*.XRDML)

Scan Axis: Gonio

Start Position [°26]: 5.0036

End Position [°20]: 109.9916

Step Size [°260]: 0.0130

Scan Step Time [s]: 29.0700

Scan Type: Continuous

PSD Mode: Scanning

PSD Length [°26]: 3.35

Offset [°26]: 0.0000

Divergence Slit Type: Fixed

Divergence Slit Size [°]: 0.8709

Specimen Length [mm]: 10.00

Measurement Temperature [°C]: 25.00

Anode Material: Cu

K-Alpha1 [A]: 1.54060

K-Alpha2 [A]: 1.54443

K-Beta [A]: 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio: 0.50000

Generator Settings: 40 mA, 45 kV

Diffractometer Type: 0000000011155250

Diffractometer Number: 0

Goniometer Radius [mm]: 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]: 100.00

Incident Beam Monochromator: No

Spinning: Yes

Peak List

Pos.[°26] Height [cts] FWHMLeft[°26] d-spacing [A] Rel. Int. [%]
13. 7434 576. 64 0. 1535 6. 44345 8.50
20. 0550 2015. 40 0. 0895 4.42760 29.71
22. 0156 3346. 14 0.1279 4. 03754 49. 33
22. 8438 802. 65 0.1279 3.89300 11. 83
23.7015 2815. 58 0. 1151 3.75402 41.51
24. 4407 1459. 95 0. 0512 3.64213 21.52
25. 6933 558. 65 0.1279 3. 46734 8. 24
26. 4534 882.71 0. 1535 3.36942 13.01
26. 6407 924. 83 0.1023 3. 34615 13. 63
27.0128 5999. 97 0. 0895 3.30089 88. 46
27.7764 6782. 98 0.1279 3.21186 100. 00
28.0741 5653. 04 0.1279 3.17848 83. 34
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1535
2047
1535
1791
1279
1279
1151
3070
2047
3070
0895
1791
1023
1023
2047
0895
2558
2558
2558
0895
1791
2558
3070
1535
2558
1023
1248
1092
0936
6240
3744
4992
3744
3744
1872
4368
. 7488
1560

OO0 O00000000000000000000000000000000000

Compound Name

RPRRPRRPRPRRPRPRPRPRPREPREPRPRPRPREPREPREPREPREPNNMNNMNMNNNONNNNMNNONNNNNN®O®

. 13918
. 01321
. 94586
. 84237
. 80890
. 64783
. 51833
. 45214
. 41931
. 38096
. 33488
. 28539
. 21725
. 14326
. 12166
. 06667
. 02007
. 99300
. 92826
. 91017
. 87942
. 84942
. 83309
. 79715
. 77249
. 75182
. 71227
. 71190
. 65056
. 60714
. 58282
. 56490
. 54295
. 49469
. 47696
. 45223
. 41285
. 38009

24.
10.
18.
13.
.46
10.
78.
.72

w

39
08
36
76

87
09

3.73

H
PRhrOPMPPOBRANW DWOooN

(=Y

.22
.16
.43
.59
10.
.54
17.
.38
.79
. 85
.24
.56
.51
. 88
.40
.47
11.
41.
28.
14.
.78

39

53

29
71
25
13

1.23

Displ.[°28]

RPOROMNWR

.74
.10
.68
.44

.77
.97

Scale Fac.

28. 4329 1654. 56
29. 6482 683. 43
30. 3421 1245. 41
31.4749 933. 48
31. 8599 370. 60
33. 8546 737. 30
35. 6523 5297. 07
36. 6484 252. 15
37.1638 252.78
37. 7849 150. 73
38. 5597 553. 56
39. 4289 232.54
40. 6934 447. 14
42.1640 704. 57
42.6139 782. 48
43. 8057 1188. 92
44, 8706 229. 57
45,5138 189. 12
47. 1325 329. 00
47. 6063 626. 59
48. 4346 309. 43
49. 2721 305. 68
49. 7409 602. 43
50. 8053 298. 32
51. 5637 778. 25
52.2178 765. 67
53. 4707 2829. 21
53. 6268 1916. 00
55. 6394 958. 11
57.2793 120.78
58. 2429 83.67
58. 9750 117. 69
59. 8993 210.13
62. 0425 317. 44
62.8715 640. 11
64. 0682 73.01
66. 0778 52.50
67. 8558 811. 74

Pattern List

Visible Ref.Code Score

Chem Formula

01-080- 1809
Zr (S &A)
01-083-1939

NaO. 685 Ca0.347 Al..

Document History

Insert Measurement:

- File name = "Dosage 4- Aprés.xrdml"

- Modification time = "04-04-2017 12:01:03"
- Modification editor = "User"

Default properties:
- Measurement step axis = "None"

70 ZirconiumSilicate

65 Sodi um Cal ci um Al u. .

0. 000

0. 000

0. 895

1.117
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- Internal wavelengths used from anode material: Copper (Cu)

- Original K-Alphal wavelength = "1.54060" - Search sensitivity = "1.8"

- Used K-Alphal wavelength = "1.54060" - Use adaptive smoothing = "Yes"

- Original K-Alpha2 wavelength = "1.54443" - Smoothing range = "1.5"

- Used K-Alpha2 wavelength = "1.54443" - Threshold factor = "3"

- Original K-Beta wavelength = "1.39225" - Mod!f!cat!on tlme = "16-02-2091 11:03:07"
- Used K-Beta wavelength = "1.39225" - Modification editor = "PANalytical"

- Irradiated length = "10.00000"

- Receiving slit size = "0.10000"

- Step axis value = "0.00000"

- Offset = "0.00000"

- Sample length = "10.00000"

- Modification time = "04-04-2017 12:01:03"
- Modification editor = "User"

Interpolate Step Size:

- Initial Scan Range = 5.00357 - 109.99300
- Initial Step Size = 0.01313

- Derived Step Size = 0.01300

- Use Derived Step Size = "Yes"

- Modification time = "04-04-2017 12:01:03"
- Modification editor = "PANalytical"

Determine Background:

- Add to net scan = "Nothing"

- User defined intensity = "-5"

- Correction method = "Automatic"
- Bending factor = "5"

- Minimum significance = "0.7"

- Minimum tip width = "0"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Use smoothed input data = "Yes"
- Granularity = "20"

- Madification time = "22-02-2001 10:17:43"
- Modification editor = "PANalytical"

Search Peaks:

- Minimum significance = "2"

- Minimum tip width = "0.01"

- Maximum tip width = "1"

- Peak base width = "2"

- Method = "Minimum 2nd derivative"

- Madification time = "20-02-2001 11:55:18"
- Modification editor = "PANalytical"

Search & Match:

- Allow pattern shift = "No"

- Auto residue = "Yes"

- Data source = "Profile and peak list"
- Demote unmatched strong = "Yes"
- Multi phase = "Yes"

- Restriction set = ""

- Restriction = "None"

- Subset name = ""

- Match intensity = "Yes"

- Two theta shift = "0"

- Identify = "Yes"

- Max. no. of accepted patterns = "5"
- Minimum score = "27"

- Min. new lines / total lines = "40"
- Search depth = "6"

- Minimum new lines = "3"

- Minimum scale factor = "0.06"

- Intensity threshold = "0"

- Use line clustering = "Yes"

- Line cluster range = "1.5"
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Annexe A.2: Dépendances de latempérature du four en fonction de salongueur.




ANNEXE A

Organigramme de La SOCIETE CERAMIQUE SANITAIRE EL-MILIA
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Annexe A.1: Organigramme de la société de céramique sanitaire EL-MILIA.
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