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Sommaire scientifique

La cendre de pyrrhotite est un déchet industriel qui est actuellement stocké en grande
quantité dans une vaste zone au sud-ouest du Maroc. L’étude bibliographique a révélé que ce
déchet n’a fait ’objet d’aucune étude environnementale ou de valorisation. Et dans la
perspective d’apporter une contribution a sa valorisation, il a été jugé nécessaire de réaliser dans
un premier temps une caractérisation physico-chimique approfondie de la cendre de pyrrhotite.
Les résultats de cette caractérisation ont montré que la composition chimique de ce déchet peut
lui conférer une propriété pouzzolanique intéressante, appréciée dans le domaine des matériaux
de construction. Et afin de s’assurer de la possibilité de réutiliser ce déchet dans ce dernier
domaine, le comportement environnemental de la cendre de pyrrhotite a été évalué en utilisant
le test de lixiviation a réservoir selon la norme NEN-7345. Ce test a montré que la cendre de
pyrrhotite ne présente aucun effet négatif sur I’environnement et qu’elle peut étre utilisée en
toute sécurité comme matiére premiere secondaire dans le domaine des matériaux de
construction. Il a été donc opté d’évaluer la valorisation de la cendre de pyrrhotite dans les
briques en terre cuite. Pour cela, des briques ont été élaborées en utilisant I’argile jaune de la
ville de Fes, avec un taux d’incorporation de la cendre de pyrrhotite allant de 0% jusqu’a 50%
en masse. L’évaluation des propriétés technologiques de ces briques a montré que 1’ajout
jusqu’a 30% du déchet a la matrice argileuse permet d’améliorer plusieurs caractéristiques
physico-chimiques et mécaniques des briques traitées a 1000°C, a savoir : le retrait, la perte de
poids, la résistance a la flexion... Et dans le souci d’économiser 1’énergie lors de I’¢laboration
de ces briques, il a été procédé a I’étude des propriétés de ces briques cuites a des températures
inférieures a 1000°C. Il a été constaté que les briques contenant 20% en masse de cendre de
pyrrhotite et traitées a 900°C ont les propriétés technologiques requises par les normes
européennes et américaines pour les briques en terre cuite. Cependant, ces briques s’averent
étre lourdes et présentent une faible porosité. Et afin de remédier a cet inconvénient, il a été
décidé d’améliorer la formule de la brique - contenant 20% en cendre de pyrrhotite et 80% en
argile - en ajoutant un élément organique (la sciure de bois cédre) qui une fois traité
thermiquement s’évapore en laissant des pores, ce qui rend la brique plus Iégére. L’¢étude des
propriétés technologiques de ces derniéres briques a révélé qu’effectivement 1’ajout de 5% en
sciure de bois au mélange contenant 20% en cendre de pyrrhotite et 80% en argile permet
d’améliorer la porosité des briques tout en maintenant les autres propriétés technologiques
conformes aux normes des briques en terre cuites. Aussi, cette amélioration est plus nette quand
les briques sont cuites a 900°C.
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Introduction générale

L’humanité exerce des pressions insoutenables sur la capacité de la terre a accueillir la
vie. Pour que les étres humains vivent en fonction de la capacité limite de la terre, des
changements fondamentaux de nos systémes politiques et économiques et de notre mode de vie
pourraient étre nécessaires. Ainsi, des enjeux mondiaux interreliés entre eux ont été déceleés. Il
s’agit entre autres de : la culture, la société, la technologie, 1’économie, la gouvernance et
I’environnement. Et si 1’on considére les enjeux environnementaux, qui concernent parmi
d’autres domaines : les changements climatiques ; ’acidification des océans ; 1’énergie ; la
sécurité et la production alimentaires ; la pollution et aussi 1’utilisation agressive des ressources
naturelles non renouvelables, on s’apercoit que ce sont tout simplement les symptomes de
problémes qui ont émergé lentement et qui continueront a prendre de 1’ampleur, surtout que les
besoins du nouveau mode de vie de I’humanité dépassent la capacité d’absorption et de
production des écosystemes de la planete. De ce fait, les contraintes imposées sur plusieurs
services écosystémiques de la planéte s’approchent du point de non-retour ou rien ne peut étre
ni réparer ni rattraper. Et pour faire face a tous ces problémes, une collaboration étroite entre
toutes les parties prenantes - gouvernements, société civile et secteur privé - s’aveére cruciale
afin de bien exploiter les ressources et de développer les idées innovantes et les compétences
nécessaires a 1’établissement de modes de vie réalistes et respectueux de I’environnement et des
valeurs humaines.

Conscient des enjeux de la protection de I’environnement, le Maroc vise fortement a devenir
un pays écologique. Cela est percu a travers la mise en ceuvre d’ambiticuses stratégies
sectorielles - orientées bien évidement vers I’augmentation de la performance de certains
secteurs - qui integrent la dimension environnementale et sociale comme objectifs primordiaux
avec des indicateurs de résultats bien définis. En d’autres termes, un grand nombre de ces
stratégies comprennent des axes visant 1’atténuation de 1’impact sur I’environnement. Les
principaux objectifs environnementaux liés a certaines stratégies se présentent comme suit :

v’ La Stratégie Nationale d'Efficacité Energétique a I’horizon 2030 vise a réduire la
consommation énergétique nationale de 25% a I’horizon 2030 ;

v La Stratégie énergétique nationale en Energies Renouvelables 2030 vise a réduire
de 32 % des émissions de gaz a effet de serre a I’horizon 2030, et cela en portant la part
des énergies renouvelables de 42 % de puissance installée pour 2020 a 52 % pour 2030 ;

v' Le Plan MAROC VERT lancé en 2008 vise a préserver des ressources naturelles,
améliorer la résilience du secteur de I’agriculture, atténuer les émissions des gaz a effet
de serre, réduire de fagon significative 1’érosion des sols...

v' La Stratégie nationale portuaire a I’horizon 2030 stipule que les objectifs
environnementaux et urbains doivent étre intégrer des la phase de conception des projets
d’investissement, et ce pour minimiser I’impact environnemental global des ports,
notamment en externalisant certains flux et trafics sur des ports hors milieu urbain et en
positionnant les nouveaux ports dans des sites favorables ;

v Le Plan d’accélération industrielle 2020 a parmi ses objectifs de créer des métiers
verts ;



v La Stratégie nationale du développement durable 2017-2030 porte sur 7 enjeux
majeurs comprenant 31 axes stratégiques et 132 objectifs environnementaux liés a tous
les secteurs clés. Elle nécessitera un colt de 2% du PIB mais un retour sur
investissement de 6% du PIB grace aux 25000 emplois envisagés a créer d’ici 2030.

En plus des actions entreprises a 1’échelle nationale, il existe aussi d’autres initiatives et projets
par le biais desquels la Maroc s’intégre aux stratégies internationales pour faire face aux
différents problémes de la planéte. A titre d’exemple, la participation du Maroc aux
Conférences des Parties de la Convention Cadre des Nations Unies sur les Changements
Climatiques, et 1’organisation & Marrakech en 2016 de sa 22éme conférence internationale
COP22. Cette conférence a été aussi 1’occasion pour mener une réflexion sur les questions
environnementales de I’Afrique dont le Maroc est un des pays les plus avancés
économiquement.

Un autre exemple éminent est la participation du Maroc (Ministére, établissements de recherche
et universités publiques et privées) au programme cadre Européen pour la Recherche et
I’Innovation Horizon 2020 pour la période 2014-2020 [1]. En fait, des chercheurs marocains
font partie de consortia de plus de 49 projets se rapportant essentiellement a traiter les différents
défis sociétaux identifiés par ledit programme.

Par ailleurs, le Maroc encourage l'industrie écologique qui est considérée comme un nouvel
outil intégré pour aider les industries a utiliser les matériaux et I'énergie de maniere durable et
a réduire la production de déchets [2,3]. En effet, a travers sa stratégie nationale de
développement durable 2017-2030, le Maroc vise a mettre en ccuvre les fondements d’une
économie verte et inclusive au Maroc d’ici 2030. Et parmi les enjeux ciblés par cette stratégie
c’est "Réussir la transition vers une économie verte". Ainsi les systemes a boucle ouverte
(économie linéaire) doivent étre remplacés par des cycles a boucle fermée (économie circulaire,
zéro déchet, recyclage, réutilisation, valorisation...) afin de minimiser les impacts potentiels
des activités urbaines et industrielles sur l'environnement. L'industrie verte considére les
déchets industriels comme des sous-produits ou des matériaux alternatifs pouvant nourrir une
autre industrie [4]. En fait, la réutilisation des déchets industriels solides constitue de nos jours
un défi majeur pour les scientifiques et les industriels. Elle peut servir a développer des
technologies respectueuses de I'environnement, réduire I'impact négatif sur I'environnement et
la mise en décharge des déchets dans de grandes zones de stockage et d'élimination et réduire
les colts de production de nouveaux produits. En conséquence, la récupération de ces matériaux
génere des avantages économiques et environnementaux. Cependant, la valorisation de ces
déchets dépend de leur composition chimique, de leur microstructure et de leurs propriétés
physiques et hydrodynamiques. A titre d’exemple les déchets industriels contenant de l'oxyde
de fer, de I'oxyde de silicium, de I'oxyde d'aluminium - sous forme d'oxydes majeurs a divers
contenus - tels que les cendres volantes (avec des oxydes majeurs: SiOz, AloO3, Fe203), les
cendres de pyrite (oxyde majeur: Fe20s3), la boue rouge (oxydes majeurs: Fe203, TiO2, Al2Os3,
Si0»), ainsi que les cendres de biomasse ont été étudiés et réutilisés dans divers domaines. Il
existe de nombreuses applications de ces dechets. A savoir :


https://fr.wikipedia.org/wiki/2014
https://fr.wikipedia.org/wiki/2020

- Les cendres volantes sont principalement utilisées dans la production de béton, des matériaux
de soubassement routier, des clinkers de ciment et de béton géopolymeére [5,6] ;

- La boue rouge est utilisée pour produire des blocs céramiques accumulateurs de chaleur [7,8].
elle est également utilisée dans I'industrie plastique et pour la production de pigments et de
briques pour l'industrie du batiment, la construction de routes et I'agriculture [9];

- La cendre de pyrite est utilisée pour produire des matériaux a haute densité pour les matériaux
d'accumulation de chaleur et des matériaux de construction routiéere [10].

- Les cendres de biomasse telles que la cendre de la bagasse de la canne a sucre, la cendre de la
balle de riz et la cendre de bois [11-13] pour la production de matériaux de construction.

Parmi la catégorie de déchets cendreux susmentionnés, il existe un autre déchet industriel, riche
en hématite Fe»O3, qui n’a pas retenu 1’attention des scientifiques pour explorer les domaines
de sa valorisation dans l'industrie. Aussi, aucune étude scientifique, portant sur sa
caractérisation ou sur 1’évaluation de son impact sur 1’environnement, n’a été publiée jusqu’a
présent. Ce déchet est bel et bien la cendre de pyrrhotite.

Générée entre 1964 et 1982 [5] par le procédé de fabrication de I'acide sulfurique a partir de la
combustion du minerai pyrrhotite extrait de la mine de Kettara a Marrakech (Maroc), la cendre
de pyrrhotite est actuellement stockée en grande quantité dans un grand espace ouvert au sud-
ouest du Maroc. Et afin de combler le manque d’information sur ce déchet cendreux, le présent
travail vient pour apporter une contribution a la caractérisation et a [’évaluation du
comportement environnemental de la cendre de pyrrhotite en vue de relever le défi de sa
réutilisation dans le domaine des matériaux de construction. Son utilisation comme matiére
premiere secondaire dans l'industrie de la construction peut recycler et transformer ce déchet
en un nouveau matériau a valeur commerciale.



Objectifs et structure de la these

Le présent travail de recherche porte sur la valorisation de la cendre de pyrrhotite dans
le domaine de fabrication des briques en terre cuite destinées a la construction. Ce choix est
justifié :

® D’une part, par le fait de réutiliser un déchet minéral et de le transformer en un matériau
de valeur. En effet, la loi marocaine 28-00 sur la gestion des déchets [14] stipule que la
valorisation des déchets est toute opération de recyclage, de réemploi, de récupération,
d’utilisation des déchets comme source d’énergie ou toute autre action visant a obtenir des
matieres premiéres ou des produits réutilisables provenant de la récupération des déchets, et
ce, afin de réduire ou ¢éliminer I’impact négatif de ces déchets sur I’environnement.

» D’autre part, par le souci de préserver les réserves naturelles en argile dont la demande
en raison d’élaboration des briques en terre cuite par les briqueteries, et méme par les autres
industries des matériaux de construction, est énorme a 1’échelle mondiale. Au Maroc, la
production annuelle seulement des briques a été estimée a 5 millions de tonnes en 2007 [15].
Pour cela, il est nécessaire de prévoir des moyens de substitution de 1’argile utilisée dans la
fabrication des briques en terre cuite.

Ainsi, I’objectif principal de nos travaux de recherche est de proposer une voie de
valorisation de la cendre de pyrrhotite dans le domaine des briques en terre cuite qui est d’une
tres grande importance de nos jours. Pour cela, I’étude de I’incorporation de la cendre de
pyrrhotite dans la matrice des briques en terre cuite a été réalisée. Cette étude consiste en trois
principaux volets :

» Tout d’abord, une caractérisation approfondie de la cendre de pyrrhotite en vue de
vérifier qu’elle répond bien aux différents critéres d’usage comme additif aux briques
en terre cuite ;

® Dans un deuxiéme temps, une évaluation du comportement environnemental sur des
monolithes a 100% de cendre de pyrrhotite a été réalisée au laboratoire par 1’étude de la
lixiviation des métaux lourds. Et comme les résultats obtenus étaient conformes aux
exigences nationales et internationales, 1’étape suivante a consisté en la confection des
briques a base d’argile et de la cendre de pyrrhotite.

» Enfin, une évaluation technique des caractéristiques physiques, minéralogiques,
morphologiques et mécaniques des briques incorporant de la cendre de pyrrhotite a été
réalisee.

La démarche suivie tout au long de cette étude est présentée dans ce mémoire. En ce qui
concerne la faisabilité technique, un ensemble de tests et de techniques d’analyses ont été
réalisés dans le cadre de collaboration avec differents laboratoires aux échelles nationale et
internationale. Et ce, dans le but d’avoir des résultats fiables et d’enrichir la partie technique du
présent travail.



Ce mémoire est subdivisé en cing chapitres, le tout est précédé d’une introduction et est
suivi d’une conclusion générale ainsi que des perspectives.

% Dans le premier chapitre de ce mémoire, une étude bibliographique détaillée est
présentée. Elle comprend deux parties: la premiére est consacrée aux déchets
industriels, et la seconde aux briques a base d'argile. Cette partie donne une vue générale
sur les dechets industriels et leurs filiéres de gestion envisageables, ainsi que sur
I’industrie des briques en terre cuite, et la possibilité de réduire 1’argile de la matrice
céramique par 1’ajout de différents déchets solides industriels ;

¢+ Le deuxiéme chapitre décrit les méthodes et le matériel utilisés pour aborder ce travail.
Elle présente toutes les méthodes de caractérisation des matieres premieres, le processus
de fabrication des briques a base d’argile et de déchets au laboratoire, ainsi que les
techniques de caractérisation des briques a base d’argile et de déchets ;
Les caractérisations adoptées dans cette these et citées dans ce chapitre, sont les
suivantes : la caractérisation chimique, physique, minéralogique, environnementale,
thermique et mécanique. Pour la réalisation de ces caractérisations, de nombreuses
techniques analytiques ont été utilisées, a savoir : la Diffraction des Rayons X (DRX),
la Fluorescence X (FRX), la spectroscopie Infrarouge a transformée de Fourier (IR), le
Test de lixiviation a réservoir, la spectrométrie a Plasma a Couplage Inductif (ICP),
I’ Analyse Thermogravimétrique (ATG), I’ Analyse Thermique différentielle (ATD), le
potentiel d’Hydrogene (pH), la microscopie électronique a balayage (MEB), la
distribution granulométriques, la densité, la porosité, le retrait, la perte du poids,
I’absorption d’eau, la résistance a la flexion sur trois points, la résistance a la
compression.

% Le troisieme chapitre est consacré a la caractérisation de la cendre de pyrrhotite. Cette
caractérisation a permis entre autres de déterminer la composition chimique de la cendre
de pyrrhotite qui pourrait lui conférer des propriétés intéressantes et qui peuvent étre
appréciables dans le domaine des matériaux de construction. Suite a cela, I’étude
environnementale pour des monolithes a 100% de cendre de pyrrhotite a été effectuée,
en suivant le test de lixiviation & réservoir. Les résultats de ces tests étaient
encourageants pour pousser 1’étude encore plus loin et étudier la possibilité d’incorporer
la cendre de pyrrhotite dans une matrice argileuse.

% Le chapitre quatre concerne 1’évaluation des propriétes technologiques des briques a
base d’argile et de cendre de pyrrhotite élaborées au laboratoire par moulage. Cette
étude a concerné des briques a différentes teneurs en cendre de pyrrhotite (de 0% a
50%) et traitees thermiquement a 1000°C. Et dans le but d’optimiser 1’énergie de
cuisson des briques a base d’argile et de cendre de pyrrhotite, I’effet de la température
de cuisson sur les propriétés technologiques de ces briques a éte étudié.



*

++ Enfin, le chapitre cing a pour finalité d’ajuster la formulation des briques obtenue au
chapitre quatre. Et pour mieux servir I’environnement, un deuxiéme type de déchet qui
est la sciure du bois de cédre -déchet organique- a été réutilisé. Ce chapitre présent les
résultats obtenus apres incorporation de la sciure du bois de cedre aux briques a base
d’argile et de cendre de pyrrhotite. Ainsi, la composition adéquate permettant d’obtenir,
tout en optimisant la température de cuisson, des briques légéres avec des propriétés
technologiques (retrait, perte de poids, densité, porosité, capacité d’absorption d’eau, et
résistance a la compression) qui répondent aux exigences des normes internationales a
été identifiée.
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| : Déchets industriels

Selon le rapport de la Commission Mondiale sur I'environnement et le développement
relevant de I'Organisation des Nations Unies, "le développement durable est un
développement qui répond aux besoins du présent sans compromettre la capacité des
générations futures de répondre aux leurs'. Parmi les impératifs de ce développement
figurent le respect de I’environnement, la réduction de la pollution et I’utilisation rationnelle des
ressources naturelles et de 1’énergie tout en rendant le colt de production moins élevé. Sans
doute, le principal moteur du développement, de la croissance économique et de la compétitivité
est I’industrie de production. Malheureusement, cette derniére ne peut exister sans effet négatif.
En effet, toute activité de production génére des déchets qui peuvent nuire a I’environnement et
aussi a la santé humaine. En effet, I’industrie peut générer :

- Des polluants émis dans I’atmosphere sous forme de poussieres et de gaz ;

- Des dechets solides mis en décharge dans de grandes zones de stockage avec possibilité
de pollution des sols et des nappes phréatiques... ;

- Des déchets organiques et /ou toxiques déverses dans les eaux (riviére, oued...).

L’industrie de production ne nuit pas a I’environnement seulement a travers la génération de
déchets, mais aussi a travers I’exploitation abusive des ressources naturelles.

Face a ces faits réels, scientifiques et industriels sont appelés a relever un défi majeur qui est la
protection de la nature et de I’environnement et la préservation de ressources naturelles tout en
limitant leur exploitation excessive. Pour relever ce défi, une démarche stratégique reposant sur
la prévention, le recyclage et I’optimisation de 1’élimination des déchets s’avére primordiale dans
tous les pays du monde.

1.1 Notion de déchet

Avant d’entamer toute mesure focalisée sur les déchets, il est judicieux de cerner la
notion de déchet. En fait, la définition de cette notion suscite de I’ambiguité chez plusieurs
auteurs étant donné le caractére subjectif du déchet. En effet, Ce qui est déchet pour les uns
peut étre une ressource pour d'autres [1,2].

Toutefois, la définition des déchets est importante car la classification des substances en tant
que déchets est a la base de la formulation de la politique de gestion des déchets et de
I'application de contrdles réglementaires pour protéger I'environnement et la santé humaine.

La notion dechet peut étre percue sous différents angles :

e Du point de vue étymologique : le mot déchet tire son origine du verbe déchoir qui a la
méme origine que chute. Il dérive du verbe latin cadere, tomber ;

e Du point de vue social : le déchet est I’image d'une culture et de ses valeurs. Il refléte
le niveau social des populations et de I'espace dans lequel elles évoluent : rurales ou
urbaines ; habitats collectifs ou individuels ;
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e Du point de vue écologique : le déchet est défini comme étant un dommage des qu’il
est en contact avec I’environnement ;

e Du point de vue économique : un déchet est un bien qui n'a pas de valeur marchande.

Les déchets issus des activités économiques peuvent étre définis comme étant tous les flux de
matiére non rentables pour 1’entreprise et n'apportant aucune valeur ajoutée au produit ou au
service final, que ces flux soient valorisables ou non [3] .

D’une fagon générale, le déchet est un objet (matériau, substance, produit,..) que le détenteur
jette ou prévoit ou est tenu de jeter pour la simple raison qu’il n’a plus d’utilisation précise.

Afin d’éviter toute confusion, les acteurs impliqués dans la gestion de I'environnement ont
donné une définition juridique au mot "déchet", et qui doit servir de référence [4]. En réalité,
il s’agit de plusieurs définitions qui correspondent a un objectif particulier. Et chaque définition
vise a ce que les acteurs et gestionnaires de I'environnement établissent I'ensemble des objets
qui devraient faire I'objet d'un comportement particulier ou d’une attention particuliére [5].

Selon [6,7], la loi marocaine n° 28-00 relative a la gestion des déchets et a leur
élimination, on entend par déchets :

« tous résidus résultant d'un processus d'extraction, exploitation, transformation,
production, consommation, utilisation, contr6le ou filtration, et d'une maniere générale,
tout objet et matiere abandonnés ou que le détenteur doit éliminer pour ne pas porter
atteinte a la santé, a la salubrité publique et a I'environnement ».

Une question importante que toute personne peut se poser est : Comment différencier entre un
sous —produit et un déchet ?

Selon I’article L.541-1-1 du Code frangais de I’Environnement, la réponse a cette question est la
suivante :

Une substance ou un objet produit en aval d’une chaine de production dont le but premier n'est
pas la production de cette substance, ou de cet objet, peut étre considéré comme un sous-produit
- et non comme un déchet - si les cing points suivants sont satisfaits :

1. L’assurance pleine et entiere de I’exactitude de l'utilisation ultérieure de la
substance ou de l'objet;

2. La non-nécessité d’appliquer un traitement supplémentaire autre que les pratiques
industrielles courantes, pour que cette substance ou cet objet puisse étre utilisé
directement ;

3. la substance ou I'objet est produit en faisant un élément essentiel du processus de
production ;

4. laréponse de la substance ou de I'objet a toutes les exigences relatives aux produits,
a I'environnement et a la protection de la santé prévues pour l'utilisation ultérieure ;

5. la substance ou l'objet n'aura pas d'incidences nocives pour lI'environnement ou la
santé humaine.
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1.2 Typologie et classification des déchets

La classification des déchets est d’une extréme importance puisqu’elle est a la base de la
formulation de la politique de gestion des déchets. Au Maroc, cette classification est cernée par
la loi n° 28-00, relative a la gestion des déchets et a leur élimination [6]. Elle regroupe les
déchets selon les neuf catégories suivantes :

e Déchets ménagers : issus des activités des ménages ;

e Déchets assimilés aux déchets ménagers : provenant des activités économiques,
commerciales ou artisanales et qui sont similaires aux déchets ménagers par leurs
natures, leurs compositions et leurs caractéristiques ;

e Déchets medicaux et pharmaceutiques : issus des activités de diagnostic, de suivi et
de traitement préventif dans les domaines de la médecine humaine ou vétérinaire et tous
les déchets résultants des activités des hopitaux publics, des cliniques, des
établissements de la recherche scientifique, des laboratoires d'analyses opérant dans ces
domaines ;

e Déchets dangereux : leur nature dangereuse, toxique, réactive, explosive, inflammable,
biologique ou bactérienne, constituent un danger pour I'équilibre écologique tel que fixé
par les normes internationales dans ce domaine ;

e Déchets inertes : ne réagissent ni physiquement ni chimiquement tels les déchets
provenant de l'exploitation des carriéres, des mines, des travaux de démolition, de
construction ou de rénovation et qui ne sont pas constitués ou contaminés par des
substances dangereuses ou par d'autres éléments générateurs de nuisances ;

e Déchets agricoles : tout déchet organique généré directement par des activités agricoles
ou par des activités d'élevage ou de jardinage ;

e Déchets ultimes : tout résidu résultant de déchets traités ou ceux qui ne sont pas traités
selon les conditions techniques et économiques actuelles ;

e Déchets biodégradables : susceptibles a subir une décomposition biologique naturelle,
anaérobique ou aérobique, comme les déchets alimentaires, les déchets de jardins, de
papiers et de cartons ainsi que les cadavres d'animaux ;

e Déchets industriels : résultants d'une activité industrielle, agro-industrielle, artisanale
ou d'une activité similaire.

La classification des déchets peut se faire aussi en mettant I’accent sur les criteres suivants :
leurs états physiques, leurs origines, leurs producteurs, leurs propriétés de danger, leurs sources
et processus de production... Ci-aprés une présentation de ces différentes classifications.

1.2.1 Classification des déchets en fonction de leurs états physigues et de
leurs origines

Les déchets peuvent étre solides, liquides ou gaz et provenant d’un milieu urbain, d’une activité
industrielle ou agricole (Figure 1)

13



Déchets

Origines

Etats physiques

Solide Urbaine
Liquide Industrielle
Gaz Agricole

Figure. 1 : Etats physiques et origines des déchets

1.2.2 Classification des déchets en fonction de leurs degrés de
dangerosité

o Les déchets dangereux (DD) : qui présentent une ou plusieurs des 15 propriétés de danger
définies au niveau Européen. Ces déchets dangereux font I’objet de régles de gestion
particuliéres en raison des risques particuliers d’impact environnemental et sanitaire associés
a leur manipulation. Les 15 propriétés de danger sont les suivantes :

HP 1 « Explosif », - HP 2 « Comburant », - HP 3 « Inflammable »,- HP 4 « Irritant —
irritation cutanée et lésions oculaires », - HP 5 «Toxicité spécifique pour un organe
cible (STOT) / toxicité par aspiration», - HP 6 « Toxicité aiglie » - HP 7
«Cancérogéne», - HP 8 « Corrosif », - HP 9 « Infectieux », - HP 10 « Toxique pour la
reproduction », - HP 11 « Mutagéne », - HP 12 « Dégagement d’un gaz a toxicité
aiglie», - HP 13 « Sensibilisant », - HP 14 « Ecotoxique », - HP 15 « Déchet capable
de présenter une des propriétés dangereuses susmentionnées que ne présente pas
directement le déchet d’origine » ;

o Les déchets non dangereux (DND) : ne présentent aucune des 15 propriétés de danger
définies au niveau Européen. Les regles de gestion sont plus souples que pour les déchets
dangereux. Il s’agit par exemple de bio-déchets, de déchets de verre ou de plastique, de bois,
etc ;

o Les déchets non dangereux inertes (inertes) parmi les déchets non dangereux, ce sont des
déchets qui ne subissent aucune modification physique, chimique ou biologique importante,
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qui ne se décomposent pas, ne brilent pas, ne produisent aucune réaction physique ou
chimique, ne sont pas biodégradables et ne détériorent pas les matiéres avec lesquelles ils
entrent en contact d’une maniére susceptible d’entrainer des atteintes a I’environnement ou
a la santé humaine. Il s’agit en majorit¢ de déchets provenant du secteur du batiment et des
travaux publics (déchets de béton, de briques, de tuiles...).

1.2.3 Classification des déchets en fonction de leurs producteurs

Cette classification se rapproche de la classification par origine. Elle consiste en deux grandes
classes de déchets :

e Les « déchets ménagers », dont le producteur initial est un ménage ;
o Les« déchets d’activités économiques » (DAE), dont le producteur initial n’est pas un
meénage.

Cette derniére classe est aussi nommée « les déchets industriels », et ce sont les déchets les
plus abondants au monde. Parmi eux figurent aussi ceux provenant de I’industrie miniére. Selon
[8], cette industrie génere deux types de rejets solides a I’issue de I’exploitation miniére :

e Lesstériles : fragments de roches représentant la partie sans valeur commerciale de la roche
extraite; elles sont généralement stockées dans des haldes a stériles ;

e Les rejets de concentrateur : Ils sont composés de la gangue, d'eau et parfois d'additifs
chimiques utilisés lors de la phase de traitement du minerai.

selon [9], un troisieme type de rejet doit étre ajouter a ces deux rejets. Il s’agit des boues de
traitement des eaux acides contaminées.

1.2.4 Classification des déchets en fonction de leurs sources et processus
de production

Le Catalogue Européen des Déchets « The European Waste Catalogue — EWC » [10] a regroupé
les déchets selon leurs sources, processus de production et description. Ce catalogue consiste
en 20 catégories numérotées de EWC 01 a EWC 20. Selon leurs propriétés, les déchets
correspondants aux codes EWC 01, EWC 10 et EWC 19 sont les plus utilisés comme matiére
additive dans la fabrication de briques cuites [11].

e EWC 01 : regroupe les déchets provenant de I'exploration et de I'exploitation des mines et
des carrieres ainsi que de la préparation et du traitement ultérieur des minéraux. Ce type de
déchet peut étre utilise comme substituant d’argile, agent de fluxage, colorant ou comme
additifs spéciaux.

e EWC 10 : sont des déchets inorganiques provenant de procédés thermiques : les centrales
électriques et d'autres installations de combustion utilisées pour la production d'aluminium,
de fer et d'acier, de plomb et de zinc. Dans cette catégorie sont inclus entre autres les boues
métalliques, les scories, les sables de fonderie et les cendres volantes provenant des centrales
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thermiques. Ce type de déchet peut étre incorporé a la matrice des briques en terre cuite pour
jouer le role d’un matériau de charge, d’agent formateur de pores, d’agent de fluxage,
d’agent combustible, d’agent colorant ou encore comme ajout spécial conférant aux briques
des propriétés spécifiques.

e EWC 19: concerne les déchets provenant des installations de gestion de déchets de
traitement des eaux usées, les déchets végétaux, les déchets solides municipaux et les déchets
d’incinération des boues d’épuration. Ces déchets peuvent jouer le role d’agent formateur de
pores, d’agent de combustion ou encore d’agent colorant.

1.3 Gestion des déchets

La gestion des déchets ne reléve pas toujours de la responsabilité de leurs producteurs,
par exemple la gestion des déchets ménagers se fait par les collectivités territoriales, dans le
cadre du « service public de gestion des déchets ». Par contre, la gestion des déchets d’activités
économiques reléve de la responsabilité du producteur initial de ces déchets. Ce dernier peut
conclure un contrat avec un prestataire privé pour 1’enlévement et la valorisation de ses déchets.

La valorisation des déchets n’est autre que la transformation d'un résidu inutilisable en un
nouveau produit. C’est une action a travers laquelle un déchet acquiert une valeur. Et, c’est un
ensemble de procédés par lesquels un déchet matériel est transformé en un autre produit,
matériel ou énergétique.

La gestion des déchets telle qu’elle est définie par la loi marocaine n° 28-00 relative a la gestion
des déchets et a leur élimination [6] est « toute opération de pré-collecte, de collecte, de
stockage, de tri, de transport, de mise en décharge, de traitement, de valorisation, de
recyclage et d'élimination des déchets y compris le contréle de ces opérations ainsi que la
surveillance des sites de décharges pendant la période de leur exploitation ou aprés leur
fermeture ».

Cette loi définit aussi la valorisation des déchets. Elle stipule : « la valorisation des déchets :
toute opération de recyclage, de réemploi, de récupération, d'utilisation des déchets
comme source d'énergie ou toute autre action visant a obtenir des matieres premiéres ou
des produits réutilisables provenant de la récupération des déchets, et ce, afin de réduire
ou d'éliminer I'impact négatif de ces déchets sur I'environnement ».

La gestion des déchets consiste entre autres a minimiser / a éliminer I’impact des stocks de
déchets sur I’environnement. Et, ¢’est dans cette optique que la recherche scientifique mondiale
porte un grand intérét a la stabilisation des déchets stockés dans la nature et ayant un pouvoir
réactif. La stabilisation est définie comme un processus de réduction du potentiel dangereux et
de la capacité de lixiviation d'un matériau en convertissant ses contaminants en formes moins
toxiques tout en réduisant leur mobilité. La stabilisation est souvent associée a la solidification.
Cette opération est appelée stabilisation / solidification (S/S). La stabilisation ne peut étre
qu'une modification des conditions du milieu (comme un changement de pH), tandis que la
solidification est le fait de transformer un matériau en monolithe solide présentant une intégrité
physique et structurellement homogene [12,13].
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Selon [14], les processus physico-chimiques qui peuvent permettre le piégeage des métaux
lourds a I’interface (solide / liquide) sont : I’adsorption (physique et chimique), la précipitation,
la substitution et I’inclusion.

L’adsorption est un phénomeéne de surface par lequel des atomes, des ions ou des
molécules (adsorbats) se fixent sur une surface solide d’un substrat (adsorbant) selon
divers processus depuis une phase gazeuse, liquide ou une solution solide. On distingue
deux types d’adsorption, selon les mécanismes mis en jeu :

o L’adsorption physique (ou physisorption) est attribuable a 1’attraction
¢lectrostatique d’un soluté par une surface polarisée, afin de maintenir 1’électro
neutralité. Les énergies de liaisons mises en jeu sont relativement faibles, du
type force de VVan der Waals. Les especes ainsi adsorbées gardent les molécules
d’eau qui leur sont associées. L’adsorption physique est généralement
facilement réversible. [14]. La capacité d’un matériau a retenir des cations par
adsorption physique est appelée C.E.C. (capacité d’échange cationique).
L’adsorption physique est favorisée par une baisse de la température ;

o L’adsorption chimique (ou chimisorption) met en jeu des énergies de liaison
importantes, la molécule adhére a la surface par des liaisons ioniques ou
covalentes. Elle s’accompagne d’une profonde modification de la répartition des
charges électroniques des molécules adsorbeées, elle est souvent difficilement
réversible et engendre une couche mono-moléculaire. Cette liaison est
specifique, c'est-a-dire qu’elle n’est possible qu’entre éléments ayant une
configuration électronique adaptée [15].

La précipitation : C’est le passage d’une espece de 1’état dissout a 1’état solide. C’est
en quelque sorte le phénomeéne inverse de la dissolution qui consiste en 1’obtention d’un
mélange homogene (une seule phase) a partir d’une espece chimique (souvent solide)
et d’un solvant liquide. Les particules (ions ou molécules) du soluté se dispersent parmi
les molécules du solvant tant que la limite de solubilité n’est pas atteinte. Une
précipitation correspond donc a la formation, dans une solution, d’un composé solide
(distinct de la phase liquide du solvant) a partir d’une ou plusieurs espéces chimiques
initialement dissoutes. Dans un milieu naturel, les métaux précipitent principalement
sous forme d’hydroxyde, de carbonates, de phosphates ou de sulfures.

La substitution : est une réaction organique dans laguelle un atome ou groupe d'atomes
(groupe fonctionnel) d'un composé chimique est remplacé par un autre atome ou groupe
d'atomes (le substituant) a condition que leurs charges et leurs tailles soient similaires.

Inclusion (piégeage mécanique) : enchimie supramoléculaire, un composé
d'inclusion (ou complexe d'inclusion) est un complexe dont l'un des composants
(I'« hote ») forme une cavité dans laquelle sont logées la ou les entités moléculaires
d'une seconde espece chimique (I'« invité »). Il s’agit des impuretés piégées
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mécaniquement dans des pores non émergents lors de la croissance des minéraux. Cela
peut étre sous forme dissoute ou solide.

desorption complexation de surface

préciptation de surface
physisorption

chimisorption

substitution

inclusion

Figure. 2 : Principales interactions entre un atome / une molécule et un solide a I’interface
solide/liquide [14].

D’aprés A.Benard [16], un élément métallique retenu a la surface d'un matériau (physisorption,
complexation, précipitation, chimisorption) sera plus rapidement mis en solution et présentera
donc plus de risques de toxicité que s'il était inséré dans le réseau cristallin du matériau. Ces
mécanismes de rétentions sont influencés par plusieurs parametres physico-chimiques cités par
certains auteurs. Il s’agit en 1’occurrence de :

v" J. Lions [17] a montré le r6le primordial du pH dans la mobilité des métaux. Un pH acide
entraine la mise en solution des sels métalliques, la mise en solution des phases de rétention,
la désorption des cations et I’adsorption des anions.

v" C. Blanchard et al [18] ont mis le point sur les conditions d’oxydo-réduction qui peuvent
influencer la mobilité d’un élément de trois manieres différentes:

Q) changement du degré d’oxydation de I’élément lui-méme, par exemple le
chrome est considéré comme toxique et mobile sous sa forme Cr(V1), et non pas
sous sa forme Cr(l11);

(i)  changement du degré d’oxydation d’éléments se liant avec 1’élément en question
pour former un complexe ;

(iii)  formation ou dissolution de phases porteuses de 1’élément trace (ex
hydroxyde).

v' (B. Serpaud et al) [19] ont montré qu’une température comprise entre 10 et 30°C a un effet
direct négligeable sur la mobilité des métaux. Mais, en présence de matiere organique, la
température peut avoir un réle indirect qui réside dans I’augmentation de la dégradation de
cette matiére organique, ce qui peut produire des substances acides et complexantes [17] ,
comme elle peut aussi jouer sur I’activité bactérienne.

v' Jacobs et Waite [20] ont signalé qu’il est également nécessaire de prendre en compte 1’effet
de la concurrence sur les sites de surface entre métaux ou entre métaux et cations majeurs.
Par exemple, il a été démontré que la présence de calcium réduit fortement la rétention de
fer et de manganése sur les zéolithes.
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v B. Mohamed, D. Abdelkader, et H. Benchaben [21] ont aussi montré que la rétention des
meétaux lourds est également influencée par la nature et les proportions des principaux
composants du sol. Prenant I’exemple des argiles qui sont en générale des silicates
d’aluminium qui présentent une structure feuilletée (phyllosilicates), ou bien fibreuse
(comme la sépiolite ou la palygorskite). Les minéraux argileux possédent de grandes
surfaces spécifiques (jusqu’a 800 m?%/g) et de grandes capacités d’échange cationique et la
capacité adsorbante d’une argile varie d’une famille a 1’autre. La capacité d’échange
cationique et la surface spécifique qui sont plus importantes dans les phyllosilicates,
permettent 1’adsorption de forte quantités de métaux lourds [22].

1.4 Déchets industriels au Maroc

Selon S. Nakhli [23], les activités économiques et industrielles au Maroc, notamment
les complexes industriels les plus puissants, sont sur-concentrés au niveau du littoral et localisés
sur la cote méme. A titre d’exemple : I’industrie de pétrochimie a Mohammedia, I’industrie des
phosphates a Safi et Jorf lasfar, 1’industrie de sidérurgie a Nador. L’axe Kenitra-Casablanca-
Safi présente 60% des unités industrielles et 80% des emplois industriels nationaux (Figure 3).
Quant aux rejets industriels en milieu naturel, ils se font pour 58% dans les cours d’eau, 31%
en mer et 11% dans le sol et le sous-sol.
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Figure. 3 : La répartition des industrielles dans le nord du MAROC
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Selon les statistiques du Ministere de 1’Industrie, du Commerce et des Nouvelles Technologies
[24], ’industrie de transformation est la filiere la plus polluante au Maroc, elle génére des
déchets de type liquide, solide et gazeux selon 1’activité pratiquée.

D’apres [25], la ville de Safi ou sont implantées les unités de transformation des phosphates,
est la plus touchée en matiere de polluants atmosphériques et liquide. Elle est aussi considéree
comme la ville la plus consommatrice d’eau destinée a I’activité industrielle : 520 millions
m3/an, soit 48% du volume total d’eau utilisée par le secteur industriel au niveau national.

L’industrie de transformation des phosphates reste la source la plus importante des rejets
liquides avec 931 millions m3an [25]. Ces rejets sont constitués de phosphogypse en
suspension dans I’eau de mer, ils sont rejetés principalement au niveau du littorale de Safi et
Jorf Lasfar.

De plus, la pollution la plus importante pour 1’air est concentrée au niveau des grandes zones
industrielles ou sont localisées les unités d’énergie et de la chimie lourde, & savoir : Safi, Jorf
Lasfar, Casablanca, Kenitra et Mohammedia.

Les rejets de gaz nocifs sont constitués essentiellement du dioxyde de soufre (81.000 SO;
tonnes/an) provenant des unités de production d'acide sulfurique et de gaz fluorés
(110.000 tonnes de fluorure/an) émanant des unités de production d'acide phosphorique et
d'engrais [25].

Pour les rejets solides, ils sont principalement issus de I’activité miniére, leur quantification et
répartition géographique ne sont pas connues avec précision, mais, on estime que cette pollution
se chiffre en millions de tonnes par an.

1.5 Cendre de pyrrhotite

La cendre de pyrrhotite est un déchet solide de couleur brune (figure 4), ¢’est un déchet
industriel contenant une concentration élevée d'hématite Fe>Os et des traces d'autres oxydes
[26,27]. Ce déchet n'a pas retenu l'attention des scientifiques afin d’explorer les domaines de
son application dans I’industrie. 1l a été générés entre 1964 et 1982 par le processus de
fabrication d'acide sulfurique a partir du minerai pyrrhotite (ou pyrrhotine) grillé au sud-ouest
du Maroc [28]. Ce processus s’est avéré non rentable et n’a plus été utilisé [27]. Ainsi, l'unité
de torréfaction de la pyrrhotite a été remplacée par une autre unité utilisant le processus de
combustion du soufre natif. La cendre de pyrrhotite est actuellement stockée dans un grand
espace ouvert et aucune estimation de la quantité stockée n’est disponible dans la littérature.
Cependant, il est bien connu qu'au cours de la période susmentionnée, 8 millions de tonnes de
minerai pyrrhotite ont été extraites et utilisées pour la fabrication d'acide sulfurique [29]. Aussi,
429000 tonnes d'acide sulfurique étaient produites chaque année [30]. Ces chiffres laissent
prétendre qu’une grande quantité de cendre de pyrrhotite a été générée durant 1’époque
susmentionnée. A notre connaissance, seulement 150000 tonnes ont été récupérées par les
industries cimentieres marocaines jusqu'en 2011 [26]. De ce fait, il existe un manque
d’information dans la littérature au sujet de ce déchet. Aucune étude scientifique n'a été publiée,
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ni sur la caractérisation de la cendre de pyrrhotite ni sur I'impact de ce déchet sur
I'environnement.

Figure. 4 : La cendre de pyrrhotite

1.5.1 Historique de la génération de la cendre de pyrrhotite

Le Maroc a été depuis les années 20 un traditionnel exportateur des phosphates bruts.
Et dans le souci d’industrialisation du pays, il a été décidé, au début des années 60, d’installer
un grand pole d'industrie chimique de transformation des phosphates. Ainsi, il a été mis en place
un complexe chimique "Maroc Chimie" a Safi comprenant des unités chargées de produire les
acides nécessaires a la transformation des phosphates a savoir I’acide phosphorique et 1’acide
sulfurique. En plus, ce projet optait pour l'utilisation du maximum de ressources nationales, ce
qui était a I’origine de I'exploitation du minerai pyrrhotite (ou pyrrhotine) de la mine de Kettara
pour la production d’acide sulfurique au lieu d'avoir recours a I’importation de quelques
matiéres premieres comme le soufre natif.

Le procédé consistait d’abord en la production d’acide sulfurique a partir du minerai pyrrhotite,
ensuite 1’acide phosphorique est produit par action de 1’acide sulfurique sur la roche phosphate.
Ledit procédé menant a 1’acide sulfurique a généré un déchet appelé cendre de pyrrhotite. I
s’est avéré non rentable vu les problemes techniques liés & la nature du minerai : grillage
défectueux de la pyrrhotite, déréglages fréquents des installations [31], et de ce fait il n’est plus
utilisé. En plus, il y a eu sur la scene internationale la diminution du prix du soufre. A tout cela,
vient s’ajouter le fait que 1’exploitation du gisement de Kettara — Mine d’ou est extrait le minerai
pyrrhotite- n'a pas été rentabilisée puisqu'on n'a pas réalisé comme il était prévu I'extraction du
cuivre et du fer a partir de la cendre de la pyrrhotite [27]. Ceci a incité 1’industrie concernée a
substituer I’unité de grillage de la pyrrhotite par la combustion du soufre natif.

» Procédé menant a la cendre de pyrrhotite :

Selon H. Clément [32], la cendre de pyrrhotite est le résultat du procédé menant a I’acide
sulfurique par grillage du minerai pyrrhotite. Généralement I’acide sulfurique peut étre produit
selon deux procédés :
- le procédé de chambre de plomb, utilisé a partir de 1810, permet de produire
I’acide sulfurique a une concentration massique de 75% ;
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- le procédé de contact découvert en 1831 en Angleterre et adopté par I’industrie
en 1872. Actuellement, c’est le procédé le plus utilisé universellement pour
I’obtention de 1’acide sulfurique a une concentration qui peut atteindre 98,5% en
masse, et ¢’est ce procédé qui a génére la cendre de pyrrhotite a partir du minerai
pyrrhotite (figure 5).
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Figure. 5 : Le processus de fabrication de H2SO4 a partir du grillage du minerai pyrrhotite

A : four de grillage ou le minerai sulfuré grillé 800-1000°C ;

B : chaudiere ou les gaz subissent un refroidissement (300°C) par un flux d’eau. A cette étape
ou il y’a I’évacuation de la cendre de pyrrhotite ;

C : systéme de séparateurs électrostatiques secs pour 1’élimination de la totalité des poussiéres ;
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D : tour de lavage qui assure la trempe des gaz (80°C) par une intense pulvérisation d’eau ;

E : tour de refroidissement (35°C) pour condenser le maximum possible d’eau saturées en gaz ;
F : séparateurs électrostatiques humides pour I’élimination des particules solides restantes ;

D, E et F sont les étapes qui assurent le lavage et 1’épuration de 1’acide sulfurique

G : tour de séchage ou I’acide sulfurique est généré a 92-98% en masse.

En principe le procédé de contact se déroule en trois étapes :
v" Premiére étape : Purification du dioxyde de soufre SO,
v" Deuxieme étape : Oxydation du dioxyde de soufre en trioxyde de soufre SOz a l'aide
de pentoxyde de vanadium V20Os,
v" Troisiéme étape : Conversion du trioxyde de soufre en acide sulfurique H2SOa.

La purification du SO est nécessaire pour éviter I'empoisonnement du catalyseur de I'étape n°2
par des impuretés contenues dans l'air. Le mécanisme de la réaction d'oxydation catalysée est
le suivant :

2S0;+4V>*+20% ———  4V*+2S0s
AVH* + 0, — 4V +207
La réaction globale s'écrivant :
250, (g)+02(g) —— 2S03(g) AH=-197 kJ-mol?

Le trioxyde de soufre est ensuite refroidi dans un échangeur thermique et recueilli dans une tour
d'absorption ou il est dissous dans de I'acide sulfurique concentré afin de produire de I'oléum :
H2S04 (1) + SOz (9) —  H2S:07(I)
Qui est ensuite hydraté pour libérer de I'acide sulfurique.
H2S:07 () +HO () ——— 2 H2SO04(1)

Le procédé dit de double catalyse ou procédé avec inter absorption utilisé afin d’améliorer le
taux de conversion pour atteindre des taux de 99.8%.

Le procédé utilisé actuellement dans la fabrication de 1’acide sulfurique au niveau du Maroc est
le procédé de contact. 11 s’agit du procédé double absorption MONSANTO utilisant le soufre a
I’état liquide et I’air de combustion. Ce procédé a remplacé 1’ancien procédé de contact qui
utilisait la pyrrhotite grillée.

1.5.2 Apres la génération de la cendre de pyrrhotite

La cendre de pyrrhotite est un déchet généré et stocké (figure 6) depuis 1964 jusqu’a
1982. Elle a été utilisée par quelques industries cimentiéres marocaines (figure 7). A notre
connaissance, aucun travail de recherche portant sur la valorisation de ce déchet dans un autre
domaine n’a été publié jusqu’a présent.
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Figure. 6 : Stock de la cendre de pyrrhotite a Safi (Photo prise d’une brochure de I’OCP)

Figure. 7 : Opération d’enlévement de la cendre de pyrrhotite par des industries cimentiéres
(Photo prise d’une brochure de I’OCP)
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Il : Briques a base d’argile

11.1 Origines et historique de la céramique en terre cuite

Le mot céramique - dérivé du grec keramikos, "terre cuite”- désigne I'art de fabriquer
des vases et autres objets en argile, en faience et en porcelaine.

Les plus anciennes découvertes d'objets en céramique proviennent du Japon et datent de 9000
48000 ans av. J.-C. Environ 4000 ans av. J.-C. on utilisait déja des briques pour la construction
de palais, de fortifications et de tours dans les temples. En Egypte, des plaques en céramique
émaillée ont été utilisées pour la décoration murale dans les pyramides datant de 2600 ans av.
J.-C. Depuis plus de 2000 ans, la diffusion de la technique de fabrication de briques dans la
majeure partie de I'Europe est due aux Romains. En Chine, la technique de fabrication de la
porcelaine est connue depuis 1000 ans av. J.-C. [33]

Par extension, la céramique (produits céramiques) consiste en les produits fabriqueés a partir de
matériaux inorganiques, pouvant contenir de la matiére organique, ne comprenant pas de
composants métalliques, et consolidés par un procédé de cuisson. Actuellement, les matieres
premiéres pour la céramique ne se limitent pas aux argiles, elles sont trés variées et peuvent
contenir une fraction d'argile trés faible, voire nulle. La céramique peut étre émaillée ou non
émaillée et étre poreuse ou vitrifiée [34].

La consolidation des céramiques obtenues lors de la cuisson, processus dépendant du temps et
de la température, est due a la destruction des phases minérales des matieres premieres et a la
formation de nouvelles phases minérales et de phases vitreuses.

La caractérisation d'une céramique est fonction de son application. Elle peut étre effectuée pour
évaluer ses propriétés telles que la résistance mécanique, la résistance a I'abrasion, la durabilité
(contre les agents tels que la glace, les atmosphéres corrosives, les acides, les liquides en fusion,
etc.), ainsi que la résistance au feu, la porosite, 1’isolation phonique, la dilatation thermique, la
dilatation a I'numidité, etc.

Comme il est bien connu, les dépdts d'argile se forment sur plusieurs siécles et contiennent un
mélange de plusieurs minéraux de différentes tailles. De ce fait, il est nécessaire de noter que
la composition de l'argile doit étre prise en compte dans I'analyse des résultats [35,36].

En outre, lI'argile subit plusieurs processus qui ont une grande influence sur ses propriétés finales
en tant que bloc de céramique [37,38]. Par conséquent, la méthodologie de production doit étre
documentée en détail. La recherche doit décrire et caractériser avec précision les matieres
premieres et les procédures (préparation des matiéres premiéres, faconnage des briques,
séchage et cuisson).

11.2 Industrie des briques en terre cuite

La production annuelle des briques au Maroc, est estimee a 5 millions de tonnes en
2007, ce qui demande une consommation intense d’argile servant de matiére premiére aux
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briqueteries [39]. Afin de préserver les réserves naturelles de cet élément, il serait plus judicieux
de prévoir des additifs pour réduire la quantité d’argile utilisée pour la fabrication des briques.

11.2.1 Procédé de fabrication des briques a base d’argile

Les procédés de fabrication des briques ont une grande influence sur leurs propriétés finales. A
cet effet, il est nécessaire d’indiquer avec précision comment les échantillons ont été fabriqués
a I’échelle du laboratoire. Sinon, il serait impossible d’obtenir les mémes résultats a 1’échelle
industrielle. D une fagon générale, le procédé de fabrication des briques se compose des étapes
présentées ci-apres.

» La préparation des matiéres premieres :

Les matieres premiéres ainsi que les additifs doivent étre bien broyés et malaxés a 1’aide des
broyeurs mécaniques, dans le but d’avoir une masse d’argile homogeéne avec la plasticité
nécessaire au moulage des briques. Cette étape est trés importante, car elle influence la structure
du produit fini.

» Dosage et mélange :

Cette étape consiste en la formulation des briques, en ajoutant les matiéres premiéres ainsi que
les adjuvants avec des pourcentages bien précis, dans le but d’obtenir une qualité optimale du
produit fini. Aussi I’ajout d’eau a cette étape, permet de faciliter la mise en forme du mélange.

» Le faconnage des briques :
D'apreés la littérature, les principales méthodes de faconnage des briques en terre cuite sont :

L’extrusion (E):est unprocédé de fabrication thermomécanique par lequel un
matériau compressé est contraint de traverser une filiere ayant la section de la piece a obtenir.
On forme en continu un produit long (tube, tuyau, profilé, fibre textile) et plat (plaque, feuille,
film). Généralement, la fabrication de briques industrielles fonctionne par extrusion a l'aide
d'une tariere Archimede, mais il est possible de trouver d'autres mécanismes d'extrusion en
cours d'utilisation générant la pression nécessaire au moyen d'un piston hydraulique ou de
laminoirs, la pression de travail maximale varie de 1 a4 MPa pour les mélanges contenant entre
14% et 20% d'eau de mélange.

Parmi les auteurs qui ont utilisées la méthode E on trouve [40-51] ;

La Pression (P) : par le compactage a pression élevée maintenue pendant une durée
correspondant au temps de consolidation.
En consultant la bibliographie, les travaux de recherches ayant utilisés cette méthode P sont les
suivants [52-68] ;

Le moulage (M) : en exercant une pression manuelle par une régle métallique pour
compacter le mélange dans un moule métallique.
Cette méthode M est utilisée souvent a 1’échelle du laboratoire [69-74].
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La pression appliquée lors de la formation des briques affecte la densité des échantillons crus,
et influence leurs propriétés physiques et mécaniques [38]. Pour un fabricant de briques, cette
pression est tres importante car la consommation requise d'eau de mélange et d'énergie de
compactage en dépendent.

» Le séchage des briques :

Apres le fagonnage des briques, 1’eau de gachage doit étre éliminée de la matrice argileuse. La
technique choisie pour la mise en forme des briques a une influence sur le volume requis d'eau
de mélange afin d'obtenir la plasticité optimale, et par conséquent, sur I'énergie nécessaire pour
éliminer cette humidité pendant le processus de séchage. Dans les usines, ce processus implique
plusieurs étapes de séchage en tunnel. A chaque étape, I'numidité et la température sont définies.
Il est nécessaire de le faire de maniere progressive car l'argile change de volume et de porosité
pendant le séchage. Ces conditions incontrélées peuvent produire la déformation des briques.
Afin d'éviter ces problémes, le processus de séchage en usine commence a une humidité relative
élevée (HR) et a basse température et se termine aux alentours de 100°C et 5% HR. Rares sont
les travaux de recherche dans la littérature qui suivent cette procédure industrielle [44, 49].

La plupart des chercheurs séchent les briques directement dans une étuve ou la température
varie entre 100 et 110°C et entre 6 et 48 h, ou bien jusqu'a stabilisation du poids des briques
[45, 47, 53, 56, 58, 63, 64, 66-68, 70-72],

Dans d'autres travaux, les échantillons fagconnés sont séchés a la température ambiante avant
d’étre calcinés au four, et sans aucun contréle ou indication sur la température et I'humidité
relative [40, 41, 50, 52, 54, 57, 65, 73]. D'autres études ne fournissent pas d'informations sur la
maniére dont les piéces ont été séchées [43, 51, 55, 60, 74-76].

» La cuisson des briques :

Le processus de cuisson est la derniere étape de fabrication des briques. A ce stade, les
propriétés de l'argile varient fortement en fonction de la température et du temps d'exposition.
Il faut donc prendre en compte deux aspects importants:

e Le processus de cuisson ; et

e Lazone de refroidissement.
L'industrie moderne utilise des fours tunnel ou les briques sont montées sur des wagons et
subissent plusieurs étapes de chauffage progressif, puis de refroidissement progressif, ou la
température est réglée pour chaque chambre et leur exposition est contrdlée par la vitesse du
wagon.
Certaines briques ont été fabriqués a I'aide d'un four tunnel [43-45, 48, 49, 75], et dans d’autres
cas, a l'aide d'une chambre de combustion [73]. Cependant, la plupart des échantillons ont éte
cuits dans des fours électriques [54, 60, 70, 72, 74, 77]. Les programmes de cuisson ne sont
fournies que dans certains cas [42, 49, 71, 74, 75, 77].
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11.2.2 Propriétés technologiques des brigues a base d’argile

La brique est principalement caractérisée par ses interactions avec I'eau et sa résistance
mécanique. En général, I'absorption d'eau et la résistance a la compression sont les parameétres
les plus couramment testés. Sur la base des valeurs moyennes de ces propriétés, les briques en
terre cuite sont classées en plusieurs groupes conformément aux normes considérées. Les
exigences dépendent du fait que les briques en terre cuite soient exposées aux intempéries et/ou
qu’elles soient congues pour supporter des charges.

Les briques sont principalement utilisées pour la construction des clétures, et le confort intérieur
dépend de l'isolation fournie par la maconnerie. Malgré cela, peu de recherches ont été
consacrées a 1’évaluation de la conductivité thermique ou au pouvoir acoustique des briques en
terre cuite , suite a I’ajout d'additifs [43, 53, 55, 58, 65, 70].

Afin de transférer les résultats de la recherche a I’échelle industrielle, d'autres indices qualitatifs
tels que la couleur, les efflorescences et la rugosité doivent étre fournis par les chercheurs. Ces
caractéristiques sont données dans presque tous les travaux illustrés dans la littérature. Dans
cette méme optique, il est également nécessaire de savoir comment les additifs influencent les
autres parametres liés au processus de fabrication. Et par conséquent, les travaux de recherches
doivent présenter les résultats relatifs au retrait, a la densité apparente et a la perte de poids. Les
modifications du retrait nécessitent une modification au niveau de compactage des briques par
exemple : la modification des buses de moulage par extrusion. Aussi, la densité apparente
influence les outils de fabrication et la logistique.

En plus de tous ces parametres, les scientifiques cherchent essentiellement & bien comprendre
comment les additifs modifient les propriétés de la céramique et pourquoi certains additifs ont
des effets différents que d’autres. Certains travaux de recherche intégrent les résultats de la
distribution granulométrique, des images obtenues par microscope électronique a balayage
(MEB) et aussi des mesures de porosité, afin de pouvoir évaluer I’influence de la taille des
grains sur le volume des pores formés par les additifs.

Un dernier point important & noter c’est que certains additifs utilisés sont des agents
potentiellement toxiques. Dans ces cas, des tests de lixiviation s’avérent indispensables afin
d’éviter tout risque néfaste pour la santé et I’environnement pendant et vers la fin de la durée
de vie des brigues contenant ces additifs [45, 49, 62, 64, 67, 72, 73].

11.3 Valorisation des déchets solides dans I’industrie des briques a base
d’argile

L'industrie, I'agriculture et les villes dans lesquelles nous vivons produisent une quantité
importante de déchets. De ce fait, scientifiques, industriels, décideurs et sociétés civiles sont
appelés a adopter des méthodes de gestion de déchets respectueuses de 1’environnement selon
le principe 3R : Réduire, Réutiliser et Recycler [78].

L’étude de la réutilisation de déchets solides industriels dans les domaines des matériaux de
construction (briques cuites, tuiles...), les matériaux de chaussée, les applications de béton

28



[79-81]...etc. a pris une grande ampleur durant ces dernieres années. En fait, la réutilisation
des déchets solides industriels comme substituants de matériaux naturels aboutissant a de
nouveaux produits s’avere €tre une solution prometteuse sur les plans économique et
environnemental. L’intérét de cette approche novatrice réside non seulement dans le fait de
convertir un déchet en un produit bénéfique, mais aussi dans le fait que c’est une alternative
aux problémes liés au stockage des déchets, et c’est aussi une solution pour la préservation de
ressources naturelles.
Cette étude bibliographique se focalise uniquement sur les briques en terre cuite et ne préte pas
attention aux autres types de briques telles que le béton et les blocs non cuits.
La réutilisation / la valorisation des déchets dans le domaine susmentionné n’est pas la seule
raison de mener des travaux de recherche sur I’ajout de certains résidus solides dans une matrice
argileuse, bien qu’il ait toujours été 1’objectif principal de ces recherches. D'autres raisons
peuvent étre prises en consideration. En effet, les déchets peuvent :
e économiser de I’énergie dans le processus de fabrication en augmentant la température
a certaines étapes du processus de cuisson dans un four tunnel. Leurs valeurs
calorifiques supérieures font qu’une auto-combustion au sein de la matrice d'argile ait
lieu de telle sorte qu’un minimum d'énergie soit requis pour cuire les briques ;
e réduire les besoins en eau tout en améliorant la plasticité du mélange ;
e améliorer - selon leurs compositions chimique et minéralogique - certaines propriétés
technologiques des briques en terre cuite.
Par conséquent, I'utilisation de déchets comme additifs dans le secteur de la céramique a plus
de raisons d’étre qu’un simple recyclage. Ainsi, divers travaux de recherche ont portés sur
I’amélioration de la performance des briques en terre cuite. Certains auteurs ont étudié 1’effet
des résidus sur les processus de fabrication - et plus particulierement le processus de cuisson -
et d’autres ont estimé la proportion de déchets qu'il est possible d'ajouter tout en répondant aux
normes de maconnerie. Ceci consiste en I’é¢tude des propriétés technologiques des briques en
fonction de la nature du déchet en question et du taux de son incorporation dans la matrice
argileuse.
L’étude bibliographique montre a titre d’exemple que I’ajout de déchets de verre abouti a des
briques présentant une bonne résistance a la compression et de bons taux d’absorption d’eau et
de porosité. Par contre, ce déchet augmente le retrait des pieces formés [82 , 83]. L’ajout d’autres
additifs tels que la sciure du bois et les résidus de marbre ont donné comme résultats des briques
présentant une bonne résistance a la compression, en particulier pour les taux 15-20% en poudre
de marbre [55]. Quant & I’absorption d’eau, elle était trés élevée pour que ces briques soient
utilisées dans le domaine du génie civil [84].
Un autre exemple de déchets organiques concerne 1’ajout de cendres de biomasse telles que les
cendres de bagasse de canne a sucre et de balles de riz aux briques d’argile. Ces déchets réduisent
la résistance mécanique et augmentent la capacité des briques a absorber de I'eau [85, 86]. Ces
deux types de briques possédent des propriétés d'isolation thermique intéressantes, et sont en
plus légers ce qui présente des avantages en termes de transport et d’utilisation dans les zones
touchées par le séisme [86, 87].
La performance de briques a base d'argile contenant divers pourcentages de cendres de balles
de riz ou de cendres de bois a été évaluée par des chercheurs espagnols. L’étude a montré que
les briques contenant jusqu'a 10% de la cendre de balle de riz et celles contenant 30% de la
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cendre de bois ont des performances qui répondent aux exigences standard des unités de
macgonnerie en terre cuite [88]. Une autre étude a révélé que 1’ajout de la sciure de bois aux
briques en terre cuite, améliore la porosité et permet d’avoir des briques légéres [89]. D'autres
travaux portant sur ce méme déchet ont montré que 20% de la cendre de bois peut étre ajoutée
a la matrice céramique en tant que pigment naturel, économique et respectueux de
I'environnement, permettant ainsi 1’éclaircissement des structures céramiques [90].

Les cendres volantes sont les déchets les plus fameux et générés par la combustion du charbon
dans les centrales électriques. Ils sont produit dans le monde entier en tres grandes quantites,
environ 0,16 milliard de tonnes par an [91]. L'ajout de ces déchets dans des briques en terre
cuite a mis en évidence I'amélioration de la performance de ces briques. En effet, ces déchets
permettent de réduire de 10,6% le poids des briques d'argile [92], de diminuer leur taux
d'absorption d'eau [93, 94] et d’augmenter la résistance a la compression lorsque les briques
sont traitées a 1000°C [93, 95]. Il a été démontré également que les briques d’argile contenant
des cendres volantes ont une conductivité thermique supérieure a celle des briques sans additif
[96].

La Cendre volante est générée au Maroc, a raison de 460 000 tonnes/an, par trois centrales
thermiques a charbon: Mohammedia, Jrada et Jorf lasfar. Cette cendre, valorisée par certaines
cimenteries, a aussi fait I’objet d’une étude pour sa réutilisation dans les briques d’argile [97].
D’une fagon générale, les propriétés technologiques des briques sont influencées par la nature
et le taux des déchets incorporés dans la matrice argileuse. Aussi, ces propriétés sont liées les
unes aux autres. En effet, il est évident qu’une brique présentant une forte densité laisse
prétendre qu’elle présente une faible porosité ce qui induit une faible capacité d’absorption
d’eau et aussi une bonne résistance mécanique. Selon la littérature, 1’ajout de résidus
organiques et de boues entraine une diminution de la densité apparente des briques. Cet effet
devient de plus en plus accru que la température de cuisson est plus élevée. Tandis que dans le
cas des cendres, la densité augmente surtout a une température de cuisson supérieure a 1000°C
[98]. Le parameétre densité apparente des briques augmente aussi avec la proportion d’additifs
lorsqu’il s’agit de déchets inorganiques a une température de cuisson donnée [42, 65, 69, 72].
En ce qui concerne les déchets inorganiques, la densité apparente augmente avec le pourcentage
d’additif [42, 65, 69, 72]. La densité des briques présente alors des tendances variables, selon
la nature du résidu utilisé.

S’agissant du paramétre absorption d’eau, certains travaux de recherche indiquent une
diminution de ce parametre en ajoutant un résidu inorganique [42, 65, 69] ou bien des cendres
[50]. Ceci est conforme aux tendances de la densité apparente puisqu’elle est liée a la porosité.
Un matériau dense est un matériau moins poreux ce qui lui confere une faible capacité
d’absorber de I’eau. Et inversement, une augmentation de la porosité entraine une
augmentation de I’absorption d’eau [99, 100]. Exceptionnellement dans la reférence suivante
[72], une augmentation du pourcentage de résidu inorganique ajouté implique une
augmentation de 1’absorption d’eau il s’agit de boues d'arsenic et de fer. La porosité a aussi
une influence sur un autre parametre qui est la résistance mécanique. En effet, la porosité réduit
les surfaces effectives lorsque des charges sont appliquées. En conséquence, une diminution de
la résistance mécanique avec l'augmentation des pores / du pourcentage d'additifs est souvent
remarquée. Selon la littérature, seulement trois additifs entrainent une augmentation de la
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résistance mécanique. Il s’agit des déchets de thé, le marc de café [41, 53] et des déchets de
bore [54]. Quant aux résidus organiques, [41] a donné une explication raisonnable en affirmant
que l'augmentation de la température de cuisson par I'ajout du pouvoir calorifique supérieur est
responsable d'une augmentation apparente de la résistance mecanique.

Comme il a été déja mentionné dans ce chapitre, la cendre de pyrrhotite est un déchet industriel
produit lors de la production d'acide sulfurique provenant de la combustion du minerai
pyrrhotite. Son utilisation comme matiére premiere secondaire dans l'industrie de la
construction peut transformer ce déchet en un nouveau matériau a valeur commerciale. D’aprés
une étude bibliographique, aucune étude scientifique a ce jour n’est focalisée sur I’utilisation
de ce déchet pour la fabrication de briques en terre cuite. L objectif principal du présent travail
est d’étudier la faisabilité de son utilisation dans des mélanges céramiques pour la fabrication
de briques en terre cuite. Cette étude est la premiere au Maroc en ce qui concerne I’ incorporation
de la cendre de pyrrhotite dans les briques en terre cuite.
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Chapitre 1l : Matériaux et technigues
expérimentales
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Figure. 3 : Le spectrometre d’ICP-AES 715 de type VARIAN

Figure. 4 : Le SediGraph 5100 pour la détermination du diametre moyen

Figure. 5: Pastilleuse HERZOG
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adoptées pour elaborer les briques dans le présent travail.

Figure. 8 : Exemple de mesure du retrait/expansion des briques apres traitement thermique.
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Tableau. 1 : La répartition des carriéres d’argiles au niveau de 1’ex- Région de Fés-Boulmane
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En vue de valoriser la cendre de pyrrhotite dans le domaine des matériaux de
construction, et plus précisément celui des briques en terre cuite, les matieres premiéres utilisées
dans cette étude ont été choisies de telle fagon a obtenir un matériau complétement nouveau
dans ledit domaine de valorisation.

Avant la confection des briques, les matieres premieres ont fait I’objet d’une caractérisation
physico-chimique, minéralogique et thermique, selon les méthodes de caractérisation détaillées
dans ce chapitre. En plus de cette caractérisation, un essai de lixiviation du déchet industriel, la
cendre de pyrrhotite, a été réalisé.

Une fois que les briques en terre cuite ont été confectionnées, leurs propriétés technologiques
ont été evaluées selon les techniques détaillées aussi dans ce chapitre. Ces propriétés ont été
comparees avec les exigences des normes des matériaux de construction.

l. Matieres premieres

Le résultat de toute étude de valorisation repose sur le choix des matiéres premiéres.
L’originalité des matiéres premiéres utilisées dans la présente étude réside dans le fait que pour
la matrice de base des briques, le choix a été porté sur une catégorie d’argile utilisée surtout
dans la production de la poterie. Aussi, la cendre de pyrrhotite, matériaux que nous cherchons
a valoriser, est pour la premiére fois utilisée comme matiére premiére secondaire dans la
confection des briques. Enfin, une troisiéme matiére premicre a été utilisée en vue d’améliorer
les performances des briques a base d’argile et de cendre de pyrrhotite. Il s’agit cette fois-Ci
d’un déchet industriel organique : la sciure du bois de cedre.

1.1 Cendre de pyrrhotite

La cendre de pyrrhotite est le principal matériau de la présente étude de valorisation.
C’est un déchet solide minéral riche en oxydes et plus particulierement en hématite Fe2Os. Il
est issu de ’industrie de fabrication de I’acide sulfurique a partir du grillage du minerai
pyrrhotite (minerai ferreux sulfaté) de la mine de Kettara a Marrakech au MAROC.

La collecte de ce matériau a été réalisée en période séche de 1’année au site de stockage de ce
dernier en plein air. Trois échantillons ont été récupérés d'une pente de glissement au nord de
la zone d'élimination. Le premier a été collecté a la surface et les deux autres a des profondeurs
respectives de 0,5 met 1 m.

Les prélevements des trois différentes profondeurs sont mis dans des flacons en plastiques
propres et conserveés a I’abri de la lumicere.

Au laboratoire, la cendre de pyrrhotite ainsi collectée a été séchée a 1’étuve a 120°C, pour
¢liminer 1’humidité, ensuite broyée, tamisée a 0.5mm et conservée pour étre par la suite
caractérisée et valorisee.
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1.2 Argile

Selon I’inventaire des carrieres d’octobre 2012, de

la Direction des Affaires

Administratives et Juridiques relevant du Ministére de I’Equipement et du Transport [1], Le
Maroc dispose de 1885 carriéres de differents types de matériaux dont 126 carrieres renferment
de I’argile. En ce qui concerne I’ex-Région de Fés-Boulmane, on y trouve 84 carrieres dont 8
relatives au matériau argile. Parmi ces 8 carriéres, seulement 2 carrieres sont en activité et les
6 autres sont soit en situation d’arrét d’exploitation soit abandonnées.

Tableau. 1 : La répartition des carrié¢res d’argiles au niveau

de I’ex-région de Fés-Boulmane [1].

Préfecture Commune | Situation de Type de la Coordonnés Lambert des
Province la Carriére Carriére limites de la carriére
Fés Sidi Ac Per X549500 Y392150
Harazem
Moulay Ain Kansara Ar Per X549500 Y390600
Yacoub
Moulay Ain Kansara Ab Per X549500 Y392150
Yacoub
Moulay Sbaa Rouadi Ac Per X519350 Y384370
Yacoub
Sefrou Ain Chegag Ar Pro X de 533 750
Sefrou Ras Tabouda Ar Per X de 555 200
Sefrou Ras Tabouda Ar Per X de 554 600 a 555 100 Y
de 381
Sefrou Ras Tabouda Ar Per X de 554 079 Y de 381
892
Ac : en activité ; Ar : en arrét ; Ab : abandonnée ; Per : permanente ; Pro : provisoire

Dans le présent travail, pour élaborer les briques en terre cuite, I’argile jaune de la commune
Sidi Hrazem a été choisie comme matrice de base pour les nouvelles briques. Cette argile est
principalement utilisée dans le domaine de la poterie, plus précisément de 1’atelier de poterie

de « Dar ‘amel » a la médina de Fés au MAROC.

Les coordonnées GPS d’ou exactement le prélévement de ’argile a été effectué sont les
suivantes : 34.060576, -4.887109
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Figure. 1 : Localisation du prélévement de I’argile jaune.

1.3 Sciure du bois de cedre

Les essences forestieres naturelles du Maroc couvrent une superficie de 9,5 millions Ha
et la couverture des besoins du pays en bois d’ceuvre et d’industrie est a hauteur de 30%, soit
environ 600 000 m®/an [2]. Le cédre constitue la principale ressource nationale de bois d’ceuvre,
sachant que la superficie de I’essence cédre est de I’ordre de 133 604 Ha et que les principales
cedraies sont situées dans les régions du Moyen Atlas et le Rif [3].

Selon M. Abdelmalek Bouteyine, Président de la Chambre d'Artisanat de la Région de Feés-
Meknés : "Notre pays est la premiére réserve mondiale de cet arbre. En plus, le ceédre, le
chéne vert, le caroubier, le genévrier et le thuya constituent non seulement un patrimoine
naturel, une réserve d’oxygéne et un refuge de centaines d’espéces d’oiseaux migrateurs
et d’animaux, mais aussi I’une sinon la principale source de revenus des régions ou ils se
trouvent” le 26/10/2018. En effet, le bois Cedre représente une vraie richesse pour le Maroc,
il est utilisé depuis longtemps dans les intérieurs des palais et des médersas avant d’accéder aux
grands espaces et les intérieurs des hotels.[4]

La demande croissante en ce bois noble qui est le cédre, d’une part, et le manque
d’approvisionnement en ce bois, d’autre part, incitent les scientifiques a bien valoriser les
déchets des ateliers de sciage et d’usinage de ce bois. Il s'agit essentiellement des déchets de
scierie de la premiére transformation du bois : écorces, sciures, dosses...

Dans la présente étude, la sciure du bois de cédre qui est un déchet solide organique a été utilisée
comme additif dans la fabrication de briques a base d’argile et du déchet solide minéral qui est
la cendre de pyrrhotite. Et ce, afin d’apporter une amélioration aux propriétés technologiques
de ces briques. La sciure utilisée a été récuperée auprés du secteur artisanal au niveau de
I’ancienne médina de Fés : fabrication de plafonds, portes, escaliers ainsi qu’autres objets
artisanaux. Le bois de ces échantillons est originaire de la forét du moyen atlas plus précisément
de la région d’Azrou. C’est un bois qui possede une importante stabilit¢ dimensionnelle avec
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une densité de 1’ordre de 600 kg/m?® et un retrait de 9%, chimiquement il est riche en cellulose
(50%), Hémicellulose (12%), lignine (32%) et que 0.31% des cendres [3].

Il. Méthodes de caractérisation des matieres premieres

Avant la fabrication des briques visées par la présente étude, les matiéres premieres,
cendre de pyrrhotite et argile, ont été caractérisées afin d’avoir une idée sur leurs propriétés
physico-chimiques, minéralogiques, morphologiques et thermiques. Dans le cas de la cendre de
pyrrhotite, déchet industriel qu’on cherche a valoriser, une caractérisation environnementale
s’est avérée nécessaire afin de s’assurer de la possibilité d’utilisation de ce déchet en toute
sécurité dans les matériaux de construction.

La figure 2 résume les méthodes utilisées pour la caractérisation de ces matieres premiéres.

La cendre de pyrrhotite L argile
4 (e ( )
P aractérisation physico- A
Caracterisation _ chimique, minéralogique, Caracterisation
environnementale : - chimique,
thermique et minéralogique et
morphologique : gique
thermique :
Test de lixiviation a DRX: FRX:
réservoir; el s
’ densité; distribution .
Norme néerlandaise granulométrique; DRX’FRX'
NEN 7345 MEB: IR- Fourrier: IR- Fourrier;
ICP-AES. ATG/ATD. ATG/ATD.
G J J J

Figure. 2 : Résumé des caractérisations effectuées pour les matiéres premieres
I1.1 Essai de lixiviation de la cendre de pyrrhotite

11.1.1 Essai de lixiviation en cuve ou a réservoir

Les essais de lixiviation en cuve ont été réalises au Laboratoire Procédés, Matériaux et
Environnement (LPME) a la FST de Fés. lls ont été effectués a température ambiante
printaniere, en utilisant de lI'eau pure comme agent de lessivage. Trois briquettes 35*15*70 mm,
vieillis pendant 28 jours, ont été placés chacune dans une cuve dans laquelle le lessivant a été
rempli pour atteindre V./Vs=3,00.

Ou V_ est le volume d’eau utilisée comme lessivant
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Vs est le volume des briquettes subissant le test

Un volume de lixiviat a été prélevé et remplacé par le méme volume de lessivant, de telle fagon
a avoir le méme volume de lessivage Vi apres chaque prélevement. Au total 13 prélevements
ont été effectués sur une période de 91 jours et selon la cadence suivante :

- un prélevement tous les 3 jours pendant les 21 premiers jours ; puis
- un prélévement tous les 7 jours pendant les 14 jours suivants ; et enfin
- un prélevement tous les 14 jours pendant 56 jours.

Afin de s’assurer de la fidélité des manipulations, ces tests ont été réalisés en paralléle sur trois
blocs. Les résultats des analyses pris en considération sont alors la moyenne des trois essais. Il
est a signaler que ces trois essais aboutissaient a des résultats tres peu différents.

11.1.2 Analyse par ICP-AES (Inductively Coupled Plasma- Atomic Emission
Spectrometer)

Cette analyse a été utilisée pour la détermination des métaux lourds dans les lixiviats.
Le principe de la technique réside dans 1'atomisation et 1'excitation des éléments contenus dans
une solution a l'aide d'un plasma d'Argon. Lorsqu'un élément excité retrouve son état
fondamental, il y a libération d'énergie sous forme de radiations électromagnétiques a des
longueurs d'ondes qui sont propres a I'élément. L'intensité du rayonnement émis selon une
longueur d'onde, correspondant a I'élément a doser, permet de déterminer sa concentration dans
1'échantillon. La détermination des concentrations est faite grace a un étalonnage. Les
échantillons solides sont sechés et mis en solution par HNOs puis analysés par ICP-AES. Les
résultats sont donnés en mg/L et sont compensés pour la dilution survenue lors de 1'acidification
avec une précision de 5%.

Appareil utilisé :

L’appareil utilisé est le spectrométre de la série 700 : ICP-AES 715 a visée Radial de type
VARIAN.

S

VARIAN

Figure. 3 : Le spectrometre d’ICP-AES 715 de type VARIAN
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Préparation des échantillons :

Les lixiviats issus des tests de lixiviation ont été filtrés, pour éliminer les particules et
les plus grands colloides, a I'aide d'un filtre &8 membrane de 0,45 um. Et apres mesure du pH,
ils ont été acidifiés a pH 0,9-1,1 avec une solution de HNOs. Le Cr, le Zn, le Cd, le Pb et le Cu
ont été analysés au moyen d'un ICP-AES, auquel un nébuliseur a ultrasons était attaché. Chaque
lixiviat a été analysé au moins deux fois.

1.2 Caractérisation physico-chimique, minéralogique, thermique et
morphologique des matieres premiéeres

11.2.1 Mesure du potentiel d’Hydrogéne (pH) de la cendre de pyrrhotite

Le potentiel d’hydrogene est une mesure importante lorsque 1’étude concerne les
déchets et surtout de type miniers, car le pH influence les réactions chimiques ainsi que le
pouvoir polluant.

Le pH est mesuré sur une lixiviation a I’eau avec un rapport de 10L/Kg de matiére séche : on
mélange 25ml d’eau distillée avec 2,59 de la matiere seche du produit et on chauffe le mélange
a I’aide d’un chauffage a reflux a une température de 100°C pendant une période importante
entre 12 et 24h. Au bout de ce temps de contact, on filtre le mélange et on mesure le pH du
filtrat.

11.2.2 Mesure de la densité de la cendre de pyrrhotite

Vu que la cendre de pyrrhotite est un déchet solide de nature minérale, on a utilisé une
éprouvette graduée et un solvant dans lequel la cendre n’est pas soluble.

Protocole :

Une masse de 1g de cendre de pyrrhotite est ajoutée a un volume de 2ml de Pentane (solvant
organique) dans une éprouvette. L’augmentation du volume permet de calculer la densité.

masse

densité = - —
volume déplacé

11.2.3 Mesure de la distribution granulométrique de la cendre de pyrrhotite

C’est une mesure qui consiste en la détermination de la quantité et du pourcentage des
particules présentent dans 1’échantillon selon leurs tailles.

Dans un premier temps, les particules ont été séparées a I’aide d’une colonne de tamis. Ensuite,
le diamétre median des particules a été déterminé pour la fraction de particules présentant une
taille inférieure a 60 pm.
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Appareils utilisés :

La distribution granulométrique a été effectuée a I’institut Galicien de la Céramique,
Université de Santiago de Compostela, Espagne, par les appareils de criblage DIGITAL FlI-
FTL0150 et FI-FTL0200.

Le diametre médian des particules a été déterminé a l'aide de I'instrument SediGraph 5100.
Cette technique n'était utilisée que pour la fraction de I’échantillon ayant une taille inférieure a
60 um et résultant d'une séparation granulométrique réalisée au préalable par la colonne de
tamis.

Figure. 4 : Le SediGraph5100 pour la détermination du diamétre moyen

Préparation de [ ’échantillon pour la détermination du rayon médian par SediGraph5100 :

L'échantillon utilisé dans ce cas est la fraction de tailles inférieures a 60um résultant
d'une séparation granulométrique précédemment effectuée par colonne de tamis. Cet
échantillon est mis en suspension dans un milieu aqueux a l'aide d'un dispersant commercial.
Selon le type de matériau, le fabricant de I'équipement d'analyseur recommande a la fois le
pourcentage de solides présents dans la solution et le type de dispersant a utiliser et sa teneur
en Calgon (0,05% en poids de solution d’hexamétaphosphate de sodium NasO18Ps) avec une
teneur 5% en solides. Le mélange est laissé sous agitation magnétique pendant 4 heures. Une
fois dispersé, il est placé dans le récipient de I'équipement de I'analyseur pour déterminer le
rayon médian. Cette opération est effectuée a 1’aide de I’appareil SediGraph5100.

11.2.4 Analyse des phases par Diffraction des Rayons X (DRX)

La méthode d'analyse minéralogique par diffraction des Rayons X (DRX) est utilisée
généralement pour l'identification des différentes phases minérales cristallines contenues dans
un échantillon solide. Cette technique est utilisée dans cette étude pour déterminer les phases
cristallines présentes dans les matiéres premiéres ainsi que dans les briques cuites. Elle a pour
principe de bombarder 1'échantillon a analyser par faisceau de rayons X en parcourant un
intervalle d'angle de reflexion 20, et a mesurer, au moyen d'un détecteur, I'intensité des Rayons
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X diffractés a un angle précis. Les résultats de cette technique sont représentés sur des
diffractogrammes ou l'intensité de chaque pic est fonction de la position 26. En se basant sur
la loi de Bragg, il est possible de déterminer les distances réticulaires de la méme famille de
plans cristallographiques d'un minéral donné. Cela est obtenu en effet en se basant sur la
position des pics (angle 20) et la longueur d'onde du rayonnement incident.

Appareil utilisé :

Il s’agit d’un diffractométre Siemens D500 de I’Institut Galicien de la Céramique,
Université de Santiago de Compostela, Espagne, et le traitement des diffractogrammes a été
réalisé au moyen du logiciel DIFFRAC 500 (siemens) en se basant sur une comparaison des
phases cristallisées identifiées avec les fichiers de référence de la base de données. Les
diagrammes de diffraction des rayons X ont éte réalisés dans la plage de 26 entre 2° et 60° avec
des conditions de fonctionnement de 40 kV et 50 mA.

Préparation de [’échantillon :

Des prises d’essais de I’échantillon a analyser sont séchées, broyées et tamisées pour avoir de
fines particules avant d’étre analysées par le diffractomeétre des Rayons X.

11.2.5 Analyse de la composition chimigue par Fluorescence des Rayons X

La spectrométrie de fluorescence X est une technique d’analyse chimique élémentaire
globale permettant d’identifier et de déterminer la plupart des ¢léments chimiques qui
composent un échantillon. Cette technique peut étre utilisée pour des matériaux trés variés :
minéraux, céramiques, ciments, métaux, huiles, eau, verres... sous forme solide ou liquide. Elle
permet I’analyse de tous les éléments chimiques avec des résultats précis et surtout
reproductibles.

Les principaux éléments de nos échantillons ont été déterminés par fluorescence X et exprimés
en pourcentage en poids d’oxydes.

Appareil utilisé dans le cas de la cendre de pyrrhotite:

e Le spectromeétre a dispersion de longueur d'onde - Type Axios du Centre National de la
Recherche Scientifique et Technique de Rabat, Maroc.

Appareil utilisé dans le cas de [’argile :

e UniQuant Thermo Fisher Scientific. Par la méthode X _UQ-He Département de la
Chimie Inorganique, Cristallographie et minéralogie, Faculté des Sciences, Université
de Malaga;
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Préparation des échantillons :

Des masses identiques de 1’échantillon a analyser et de KBr sont mélangées a 1’aide
d’un mortier. Le mélange est ensuite versé dans un support en aluminium ce dernier est introduit
dans la pastilleuse (figure. 5) pour faire des pastilles (figure 6) sous une pression de 200KN.
Ces pastilles seront ensuite analysées par fluorescence X.

KBr est utilisé pour la production de pastilles a partir de poudre. 1l facilite le broyage et permet
une meilleure stabilité de la pastille compressée.

Figure. 5: Pastilleuse HERZOG

Figure. 6 : Préparation des pastilles de cendre de pyrrhotite dans des moules métalliques :
avant compression (a droite) et aprés compression (a gauche)

11.2.6 Analyse par spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF)

C’est une caractérisation minéralogique permettant d’analyser les types de liaisons
intermoléculaires. Elle est complémentaire a la diffraction des Rayons X, pour 1’étude des
minéraux en connaissant les types de liaisons entre molécules. Elle est basée sur I'absorption
d'un rayonnement infrarouge par le matériau a analyser. Elle permet d'effectuer I'analyse des
fonctions chimiques présentes dans le matériau.

C’est la mesure de la diminution de I’intensité du rayonnement qui traverse un échantillon en
fonction de la longueur d’onde.
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La spectrométrie infrarouge principalement utilisée pour I'analyse qualitative d'une molécule
en mettant en évidence la présence de liaisons entre les atomes (fonctions et groupements).

Appareil utilisé :

L’appareil utilisé est le spectrometre a transformée de Fourier JASCO 4000 a I’ Institut
Galicien de la Céramique, Université de Santiago de Compostela, Espagne, et les mesure sont
effectuées dans la plage de nombres d'onde de 4000 a 400 cm™.,

Préparation des échantillons :

Avant analyse de 1’échantillon, ce dernier est broy¢ a une granulométrie fine (80um) et
trait¢ a 105°C pendant quelques heures pour ¢liminer I”’humidité.

11.2.7 Analyse Thermique Différentielle et Thermogravimétrique

L’analyse thermique différenticlle (ATD) est I’un des moyens les plus utilisés pour
étudier les transformations thermiques d’un matériau, tout en mettant en évidence les
phénoménes qui adviennent avec une variation d’énergie. Quant a I’analyse
thermogravimétrique, elle permet de quantifier les pertes de masse occasionnées par le
traitement thermique.

L’analyse thermogravimétrique (ATG) a pour principe de mesurer les variations de masse de
I'échantillon lors du traitement thermique. Des changements de masse peuvent étre détectés a
cause de plusieurs phénomenes: de déshydratation (perte d'eau), de décomposition
(carbonates), d'oxydation et de volatilisation de certains éléments.

L’ATG permet la quantification des proportions massiques perdues lors de la cuisson. Ces
pertes sont indiquées par des pics a des températures bien définies dans le thermogramme de la
dérivée de variation de masse (dTG). Les pics sont identifiés pour déterminer les phases
minérales aprés interprétation des changements de masses enregistrés a des températures
caractéristiques.

Appareil utilisé dans le cas de [’argile et de la cendre de pyrrhotite:

L’analyse thermique différentielle couplée a [D’analyse thermogravimétrique
(ATD/ATG) a eté réalisée, a I’ Institut Galicien de la Céramique de 1’Université de Santiago de
Compostelle en Espagne, a I’aide de la balance TA modele STA-1640. Les diagrammes ATD
et ATG sont obtenus simultanément dans des conditions expérimentales similaires. Les
expériences ont été effectuées sous un débit de N> allant de 298 K & 1073 K avec une vitesse
de chauffage de 5°C/min.

Appareil utilisé dans le cas du mélange (argile+ cendre de pyrrhotite+ la sciure du bois cedre):

Le Dérivatograph Q 1500D a la vitesse de chauffe de 10°C/min sous atmosphére d'air a
été utilisé pour I’analyse thermogravimétrique a I’Institut de Matériaux de Construction,
Université Technique de Vilnius Gediminas, pour trois échantillons A, B et C.
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Préparation des échantillons :

Tout d’abord, I’échantillon a subi un traitement thermique a 105°C pendant quelques
heures, puis il est bien broyé pour avoir une poudre fine, cette derniére est placée dans un porte
¢chantillon qui va étre par la suite placé dans I’appareil.

11.2.8 Analyse morphologique par Microscopie Electronique a Balayage

La microscopie électronique a balayage (MEB) a été utilisée pour compléter la

caractérisation minéralogique. C'est une technique d'imagerie et d'analyse aussi quand elle est
couplée a la spectroscopie a dispersion d'énergie (EDS : Energy Dispersive Spectroscopy) ou a
dispersion de longueur d'onde (WDS: Wavelength Dispersive Spectroscopy). Elle est aussi
utilisée pour évaluer la microstructure des pores ainsi que le degre de vitrification et de frittage
dans les briques cuites.
La technique a pour principe le bombardement d'un échantillon solide avec un faisceau primaire
d'électrons tout en balayant la surface de 1'objet a analyser. L'interaction du faisceau d’électrons
primaires avec la surface de ce dernier résulte en 1'émission de plusieurs types de signaux qui
sont par la suite détectés et analysés. Les principaux signaux émis sont sous forme de :

Electrons rétrodiffusés : ce sont des électrons primaires réfléchis par la matiére
(interaction quasi-€élastique). lls générent essentiellement un contraste basé sur la composition
chimique (numéro atomique moyen de la zone analysée).

Electrons secondaires : ce sont les électrons des atomes de I'échantillon excités par le
faisceau primaire et arrachés par ionisation, et qui vont générer un contraste surtout base sur la
topographie de la zone analysée (microstructure).

Photons X : ils sont émis suite a I'excitation des couches électroniques profondes des
atomes de I'échantillon, suivis par une des excitations radiative ; ces photons sont exploités par
la micro-analyse, le plus souvent en spectroscopie a dispersion d'énergie.

Appareil utilisé :

L’analyse par microscopie électronique a balayage a été réalisée dans le cas de la cendre
de pyrrhotite et de I’argile a 1’aide de 1’équipement du Centre d'Innovation de I'Université Sidi
Mohamed Ben Abdellah a Fés, Maroc. Il s’agit du microscope SEM Hitch S-2500 -
fonctionnant avec une tension d’accélération de 16kv.

Préparation des échantillons :

A T’aide d’une pastilleuse a pompe hydraulique, on réalise des pastilles sous une
pression de 8 tonnes, ces pastilles font I’objet d’une calcination a 900°C pendant 2h avant d’étre
analysées par le MEB.
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I1l. Technique de fabrication des briques a base d’argile et de
déchet au laboratoire

L’¢élaboration des briques en terre cuite se fait généralement selon le processus illustré sur
la figure 7.

Argile
|
Broyage
| z
Déchet
Tamisage prétraité
I
Homogénéisation Eau

| =

Malaxage

Faconner par :

[ Pressage j [ Extrusion j Moulage

I I |

Séchage par :

[ A IPair j Etuve [ Tunnel j

Cuisson par :

Four électrique [ Four tunnel j

Stockage

Figure. 7: Processus de fabrication des briques en général, les étapes en gris sont celles
adoptées pour €élaborer les briques dans le présent travail.
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Apres broyage et tamisage de toutes les matieres premiéres, les briques ont été fabriquées a
1’échelle du laboratoire selon les étapes suivantes :

=> la préparation de la péate :

Les matiéres premiéres sont mélangées selon les proportions désirées avec de ’eau distillée
(eau de gichage) jusqu’a obtention d’une pate a peine malléable. A 1’aide de I’huile de
paraffine, la pate est rassemblée. Elle est ensuite laissée reposer dans le dessiccateur pendant
24h.

=> le fagconnage :

La confection des briques est réalisée a 1’aide d’un moule métallique et en utilisant le
compactage manuel. Les briques a base d’argile et de cendre de pyrrhotite fabriquées au
laboratoire Procédés, Matériaux et Environnement (LPME), ont les dimensions suivantes :
35mm x 70 mm x 15 mm ;

Tandis que les briques a base d’argile, cendre et sciure de bois qui sont réalisées et étudiées au
Laboratoire des Matériaux Composites a Vilnius, ont les dimensions suivantes : 30 mm x 30mm
X 20 mm.

=> le séchage :

Les briques ainsi fabriquées sont laissées sécher, d’abord a température ambiante, jusqu’a
stabilisation du retrait et du poids, ensuite a 105°C [5] a I’étuve pendant 24h.

=>» |a cuisson :

Le traitement thermique est réalisé au four électrique selon deux programmes de cuisson :

Le programme de cuisson adopté pour les briques a base d’argile et de cendre de
pyrrhotite confectionnées au sein de laboratoire Procédés, Matériaux et Environnement
(LPME) a la FST, est basé sur I’é¢tude de la Dilatation et de 1’ Analyse ATD/ATG selon [6]. Ce
programme est bien détaillé dans le chapitre 1V.

Pour les briques a base d’argile, de la cendre de pyrrhotite et de la sciure de bois
élaborées au sein de I’Institut des matériaux de construction a Vilnius, on a opté le programme
standard professionnel propre a cet institut avec une durée totale du traitement de 1’ordre de 30
heures.

Enfin aprés avoir séché et traité thermiquement les briques confectionnées, ces derniéres ont
fait I’objet d’une succession de caractérisation : minéralogique, morphologique, physique,
mécanique et thermique.
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IV. Meéthodes de caractérisation des briques a base d’argile et
de déchets

Une fois elaborées et traitées thermiquement, les briques ont subi une succession
d’analyses physiques, thermiques et minéralogiques. Afin de gagner du temps et d’éviter tout
gaspillage des échantillons, ces analyses ont été réalisées selon I’enchainement suivant :

Dans un premier temps, les mesures de la perte du poids et du retrait ont été réalisees pour
toutes les briques. Certaines de ces briques ont ensuite fait 1’objet des mesures de la porosité,
de la densité et de la capacité d’absorption d’eau. Et d’autres, ont subi les tests de la résistance
mécanique (compression/ flexion). Aprés ces derniers tests, une partie des morceaux des
briques cassées a fait I’objet de 1’analyse minéralogique par microscope électronique a balayage

MERB, et I’autre partie a été broyée pour pouvoir réaliser 1’analyse par Diffraction des Rayons
X.

Quant a la mesure de la dilatation, elle a surtout concerné des briques n’ayant subi aucun
prétraitement thermiques ou autres mesures a part la stabilisation du poids et du retrait a 105°C.

V.1 Méthodes de caractérisation physique et mécanique des briques

1V.1.1 Mesure de la perte de poids

Cette mesure a été effectuée a 1’aide d’une balance électrique aprés chaque traitement
thermique des briques confectionnées. Le calcul de cette mesure est comme suit :
d_m __ m0-m

= * 100

mo mo

dm/mo : perte en poids (%) ;
Mo : masse avant traitement thermique (g) ;

m : masse apres traitement thermique (g).

1VV.1.2 Mesure du retrait / expansion

Le retrait / I’expansion a été mesuré apres chaque traitement thermique, a I’aide d’un
pied a coulisse marque Mahr avec afficheur digital (Figure. 8). Le retrait/ L’expansion est
calculé (e) selon la relation suivante :

dL LO-L

0~ Lo * 100

dL/Lo : le retrait / expansion (%) ;
Lo : longueur avant traitement thermique (mm) ;

L : longueur apres traitement thermique (mm).
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Une valeur négative de dL/Lo signifie un retrait, tandis qu'une valeur positive signifie une
expansion. Pour chaque lot, les changements de volume minimum, maximum et moyen de trois
specimens ont été pris en considération. Pour tous les échantillons mesurés, seul le retrait a été
observé.

Figure. 8 : Exemple de mesure du retrait/expansion des briques apres traitement thermique.

1V.1.3 Dilatation

Presque sans exception, le volume d'une substance change de fagon réversible pendant
le chauffage et le refroidissement. La dilatation permet de suivre au cours d'un cycle thermique
la variation de la longueur d'un corps céramique en fonction de la température et / ou du temps
(variation conjointe de la température et du temps ou a température stable pendant un certain
temps). Les dilatométres permettent de fonctionner dans différentes gammes de températures
et d'effectuer différentes rampes de chauffage afin d'ajuster I'expérience a une situation réelle.

C’est un critéere qui témoigne le pouvoir réfractaire des briques, sachant qu’une brique
réfractaire est celle qui conserve ses propriétés mécaniques a tres haute température.

Cette mesure a été étudiée par le dilatometre DIL 402 Expedis, dans la plage de température
allant de 25°C a 1000°C, avec une vitesse de 3.0 (C°/min), a I’institut Galicien de la Céramique,
Université de Santiago de Compostelle, Espagne.

1VV.1.4 Porosité et densité apparente

La porosité est un facteur important qui influe sur les propriétés et la qualité des
materiaux en terre cuite. C’est le rapport du volume vide au volume total. On peut aussi la
définir comme étant le volume de vide par unité de volume apparent, c’est une caractéristique
qui influence les propriétés mécaniques des briques.

La densité apparente est le rapport de la quantité de matiére (m) exprimée en grammes, par le
volume occupé (V) exprimé en cm®. Elle différe de la « densité réelle » d’un corps car on
considere non pas une quantité de matiere compacte, mais un mélange de produit et de «vide».

Ces deux parametres, porosité et densité, ont été déterminés a 1’aide des appareils cités ci-
dessous.
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Appareil utilise dans le cas des briques d’argile contenant la cendre de pyrrhotite:

La mesure a été réalisée pour les briques a base d’argile et cendre de pyrrhotite au
département de la Chimie Inorganique, Cristallographie et minéralogie, Faculté de la science,
Université de Malaga ; par le porosimétre a mercure a l'aide de la série Micromeritics Auto
Pore 1V 9500.

Appareil utilisé dans le cas des brigues d’argile contenant la cendre de pyrrhotite et la sciure
de bois :

L’évaluation de la porosité ouverte totale des briques a base d’argile et différents
pourcentages de cendre et de sciure du bois, a été réalisée a I’aide de la méthode de saturation
sous vide [7] au sein de I’institut de matériaux de construction, université technique de Vilnius
Gediminas. Cette méthode (figure. 9) permet aussi le calcul de la densité selon les formules
suivantes;

e MO
T M2 - M1
W _ M2-MO
Tz M1

d: densité; Wr: porosité totale (%); Mo: masse initiale de I'échantillon (g); M1: la masse émergée
(dans I'eau) (g); M2: la masse imbibée (dans I'air) (g).

Figure. 9 : Montage de la méthode de saturation sous vide

Préparation des échantillons :

Trois échantillons pour chaque composition des briques sont placés dans un dessiccateur
relié a une pompe qui crée le vide et évacue ’eau; cette analyse a duré 140 min. En effet, les
échantillons ont été placés dans le dessiccateur pendant 60 min sous vide & I'aide d'une pompe
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sous une pression de 0,9 kgf / cm2, puis le dessiccateur est rempli d'eau et d'air et les échantillons
sont laissés dans ces conditions pendant 20 min. Ensuite, de I'eau a été injectée tout en créant
du vide, ces conditions ont été maintenues pour 20 min. Ce cycle eau-air / eau-vide est répété
deux fois. Enfin, le vide est éliminé et les échantillons sont laissés 24 heures dans le
dessiccateur, puis pesés dans I'eau et dans l'air.

1V.1.5 Absorption d’eau

La capacité d’absorption d’cau des briques a été mesurée selon un protocole dérivant
d'un protocole expérimental développé par le RILEM (Réunion Internationale des Laboratoires
D'Essais et de Recherches sur les Matériaux et les Constructions) [8] et aussi selon la méthode
de saturation sous vide selon les normes BS EN 772-21:2011 [9] NF P 13-305 [10]. Le
protocole utilisé est le suivant :

Apres séchage jusqu’a stabilisation du poids, les briques ont été laissées immerger pendant 24
h . 0,5 h. Puis, elles ont été enlevées du réservoir tout en retirant I'eau de leurs surfaces a I'aide
d'un chiffon humide ou d'une éponge. Ensuite, les échantillons ont été pesés.

Ms est la masse de I'échantillon aprés séchage (g);
Mt est la masse de I'échantillon aprés trempage (g);
Ws est le taux d'absorption d'eau de I'échantillon (%).

W Mt — Ms 100
= — %
S Ms

1V.1.6 Résistance a la flexion sur trois points

L’essai de la résistance a la flexion sur trois points (figure. 10) est un essai tres répandu
pour caractériser les matériaux céramiques. Le principe de ’essai est de poser 1’éprouvette sur
deux appuis ponctuels séparés par une distance connue (I en mm) et d’appliquer une pression
par le troisiéme appui qui est posé au-dessus de 1’éprouvette.

La formule utilisée pour calculer la résistance a la flexion est la suivante :

1,5 « Ff =1
Rf = T(MPa)

Rf = La résistance en flexion en MPa ;
b = Le c6té de la section carrée du prisme en mm ;
Ff = la charge a la rupture appliquée au centre du prisme en N ;

| = La distance entre les appuis en mm.
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Appareil utilisé :

L’essai de la flexion a été effectué¢ a 1’aide de 1’appareil DELTALAB-DN machine
d’essai sériec EM550 au laboratoire du Génie Mécanique, FST, Fés, Maroc.

—_

T

Figure. 10 : Essai de la résistance a la flexion sur trois points

1V.1.7 Résistance a la compression

Comme la résistance a la flexion, la résistance a la compression permet aussi d’évaluer
la possibilité d’utiliser un matériau dans le domaine de la construction.

La formule utilisée pour calculer la résistance & la compression est la suivante:
F
Rc = 3 (MPa)

Rc= La résistance en compression en MPa ; F = La force a la rupture en Newton ; S = La surface
de compression en mm2.

Appareil utilisé :

L’essai de compression a été realisé au moyen d’une presse mécanique de type
«universelle HOUNSFIELD type H10KS » a I’Institut des Matériaux de Construction,
Université Technique de Vilnius Gediminas, comme le montre la figure 11.

Les éprouvettes sont posées et centrées sur le plateau de cette machine. Elles sont de diametre
de 27 mm et de hauteur de 30 mm. Les normes n’ont pas été respectées pour ces essais, qui
imposent une hauteur minimale correspondant a deux fois la valeur du diamétre. En effet, le
choix de la faible hauteur des échantillons a été fait pour minimiser les défauts internes dus a la
fabrication artisanale des éprouvettes. L utilité des essais mécaniques est de pouvoir comparer
les résultats et de voir I’influence des additifs sur les propriétés mécaniques.
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Figure. 11 : Essai de la résistance a la compression

IV.2 Méthodes de caractérisation minéralogique et morphologique des
brigues

1V.2.1 Analyse des phases par Diffraction des Rayons X (DRX)

L’identification des phases présentes dans les briques confectionnées a été réalisée a
’aide de I’analyse par diffraction des Rayons X déja évoquée au paragraphe 11.2.4.

L’équipement utilisé est le méme que celui déja utilisé pour la caractérisation des matiéres
premieres : I’argile et la cendre de pyrrhotite.

1V.2.2 Analyse morphologique par Microscopie Electronique a Balayage

Cette analyse est détaillée dans le paragraphe 11.2.8. Elle a été utilisée aussi bien pour
I’argile, la cendre de pyrrhotite que pour les briques a base d’argile et de déchets.

Appareil utilisé dans le cas des briques a base d’argile et contenant la cendre de pyrrhotite:

I1 s’agit du méme appareil utilisé lors de I’étude de la morphologie de la cendre de pyrrhotite et
de l’argile (paragraphe 11.2.8). L’analyse est réalisée sur des morceaux de briques a base
d’argile contenant de la cendre de pyrrhotite & différents pourcentage.

Appareil utilisé dans le cas des briques a base d’argile et contenant a la fois la cendre de
pyrrhotite et la sciure de bois:

Le microscope JEOL-SEM 7600F a I’institut de matériaux de construction, université technique
de Vilnius Gediminas, a été utilisé pour analyser les briques a base d’argile, de cendre de
pyrrhotite et de sciure de bois,
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Préparation des échantillons :

Pour ce deuxiéme appareil, la surface des échantillons a été métallisée - pour les rendre
conducteurs - par un flux d’Or vue la facilité de ce métal a émettre des électrons secondaires ce
qui engendre des captures d’images tres claire et nette.
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l. Introduction

La cendre de pyrrhotite est un déchet solide industriel contenant une concentration
élevée d'hématite FeoOsz et des traces d'autres oxydes [1, 2]. Selon la classification du Catalogue
Européen des Déchets (EWC), évoquée au paragraphe 1.2 du chapitre "Etude bibliographique™,
ce dechet pourrait étre considéré comme appartenant au groupe EWC 10. Et comme déja
signalé, il existe un manque d’information concernant ce déchet dans la littérature. Aucune
étude scientifique n'est publiée, ni sur la caractérisation de la cendre de pyrrhotite ni sur son
impact sur lI'environnement. L'objectif du présent travail est donc d'étudier, dans un premier
temps, les caractéristiques physico-chimiques, minéralogiques et morphologiques de la cendre
de pyrrhotite. Et dans un deuxiéme temps, d’évaluer I'impact de ce déchet sur I'environnement
de maniére & pouvoir générer des informations pertinentes, afin de pouvoir suggérer l'utilisation
de la cendre de pyrrhotite comme substituants potentiels dans certaines industries.

I1. Matériels et méthodes

11.1 Matériels

Des échantillons de cendre de pyrrhotite ont été prélevés dans sa zone d’élimination
située au sud-ouest du Maroc. 11 s’agit de la seule zone d'élimination des résidus de pyrrhotite
grillé entre 1964 et 1982.

Comme mentionné précédemment dans le chapitre Il au paragraphe 1.1, trois échantillons ont
été récupérés d'une pente de glissement au nord de ladite zone. Le premier a été collecté a la
surface et les deux autres a des profondeurs respectives de 0,5 met 1 m.

La cendre de pyrrhotite est une poudre de déchets solides composée de grains fins et grossiers
sans odeur a la température ambiante. Les échantillons collectés ont été stockés dans des flacons
en plastique.

1.2 Analyse physique et hydrodynamique

e Ladétermination de la teneur moyenne en humidité consiste a peser les échantillons avant
et aprées séchage a 120°C. La perte de poids permet de calculer la moyenne de la teneur
en humidité;

e Pour mesurer la moyenne de la perte au feu, les échantillons ont été broyés en fines
particules de petite taille, de I'ordre du micromeétre, puis calcinés a 1000°C pendant 6
heures.

Pour déterminer la teneur en humidité et la perte au feu, un four de type Wise Therm a été
utilisé;

e La moyenne du potentiel en hydrogene de la cendre de pyrrhotite a été mesurée sur une
lixiviation a I'eau avec un rapport de 10 L / kg de matiére seche. Les mélanges ont été
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chauffés au reflux & 100°C pendant 16 heures. Ensuite, les mélanges ont été filtrés et le
pH des filtrats a étée mesure [3, 4].

e La solubilité de la cendre a été testée dans divers acides minéraux de concentration 2M,

en utilisant le chauffage a reflux sous agitation magnétique pendant 2 heures a 100°C.

Les analyses susmentionneées ont été effectuees au laboratoire Procédes, Matériaux et
Environnement (LPME) de I’Université de Sidi Mohamed Ben Abdellah de Fés;

La distribution granulométrique a été effectuée par les appareils de criblage DIGITAL
FI-FTLO0150 et FI-FTL0200. Pour réaliser cette analyse, I'échantillon a été broyé avec
un rouleau en bois. Le diamétre médian des particules a été déterminé a l'aide de
I'instrument SediGraph 5100. Cette technique a été utilisée pour la fraction de cendres
de taille inférieure a 60um et résultant d'une séparation granulométrique préalable
réalisée par colonne de tamis.

La densité a été mesurée a l'aide d'un pycnométre a coiffe capillaire.

Ces deux derniéres analyses ont été effectuées a I’Institut galicien de la céramique de
I’Université de Saint-Jacques-de-Compostelle (Espagne).

11.3 Caractérisation chimique, minéralogique et morphologique

L’identification des phases minéralogiques a été réalisée par diffraction des rayons X a
I'aide du Diffractomeétre Siemens D500. Les diagrammes de diffraction des rayons X
ont été réalisés dans la plage de 20 entre 2° et 60° avec des conditions de fonctionnement
de 40 kV et 50 mA,;

La présence de groupes fonctionnels sur la cendre de pyrrhotite a été étudiée par
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (spectrometre a transformée de
Fourier JASCO 4000) dans une plage de nombres d'onde de 4000 a 400 cm™;
L'analyse thermogravimétrique (ATD/ATG) a été réalisée avec un modele de balance
ST Instruments STA-1640. Il permet d’obtenir simultanément des diagrammes ATD et
ATG dans des conditions expérimentales similaires. Les expériences ont été effectuées
sous un débit de N allant de 298 K & 1073 K a une vitesse de chauffage de 5 ° C/min;

Ces trois analyses ont été effectuées a I'Institut galicien de la céramique de I'Université de Saint-
Jacques-de-Compostelle, en Espagne.

Les caractéristiques morphologiques ont été déterminées pour une pastille calcinée de
cendre de pyrrhotite a 900°C par microscopie électronique a balayage (MEB). Cela a
été réalisé avec le microscope SEM-Hitch S-2500 - fonctionnant avec une tension
d'accélération de 16 kV - au Centre d'innovation de I'Université Sidi Mohamed Ben
Abdellah de Fés, au Maroc;

L'analyse des éléments majeurs et mineurs a été réalisée a l'aide de la fluorescence X.
L'équipement utilisé était le spectrometre a dispersion de longueur d'onde - Type AXios
du Centre National de la Recherche Scientifique et Technique de Rabat, au Maroc.
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1.4 Essai de lixiviation de la cendre de pyrrhotite [5]

Les méthodes adoptées pour aborder I'étude de 1’essai de lixiviation de la cendre de
pyrrhotite a consisté en la succession des quatre étapes suivantes :

» Realisation de I’essai de lixiviation de la cendre selon la norme NEN-7345 [6-9]. Le
protocole suivi est déja décrit au paragraphe 11.1.1 du chapitre "Matériaux et techniques
expéerimentales"” ;

Analyse quantitative des éluats préleves par ICP ;

Détermination de la valeur de lixiviation cumulée ;

Classification du déchet analysé : Essai en cuve pour identifier les catégories de déchets
selon 7345: 94 [10, 11].

YV V V

L’essai selon la norme NEN-7345:94 (tank test) permet d’identifier la catégorie des déchets.
Pour cela certains paramétres doivent étre déterminés aprés analyse par ICP des lixiviats. I
s’agit de :

v La mesure de lessivage par fraction selon les formules suivantes :

. CixV mg , .
Ei = A (m2 (équation 1)

Ou Ci est la concentration du composant dans la fraction i (um /1),
V est le volume de I'éluat en I,
A est la surface de I'éprouvette en m?;

f est un facteur de conversion: 1000 (g / mg).

v' La valeur de lixiviation cumulée (&i) calculée par I'dquation 2 pour chaque
composant :

gl =YY" FEi forn=1toN (équation 2)
Ou N est le nombre de périodes (N = 13 pour ce test).

Les matériaux sont ensuite classés en fonction de la valeur de lixiviation cumulée (gi). Cette
valeur est comparée avec les constantes Uz et U, données par la norme NEN 7345:94. La figure
1 illustre la classification des déchets tout en considérant le positionnement de la valeur de

lixiviation cumulée (i) par rapport a ces constantes.
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4 )

Les déchets peuvent
étre utilisés mais ils
doivent étre traités une
fois leur cycle de vie
terminé.

. J
ﬁ &i (Emg/m?) _

Figure. 1 : Classification des déchets selon & (Xmg/m?)

I1l. Résultats et discussion

I11.1 Analyse physique et hydrodynamique

Le tableau 1 récapitule les valeurs moyennes des parameétres physiques et hydrodynamiques

Tableau. 1: parametres physique et hydrodynamiques de la cendre de pyrrhotite

parametre H% L.O.1 % pH D
valeur 34 37% 2,92 4,33

Avec: H: teneur en humidité; L.O.I: perte au feu a 1000 ° C; D: densité.

Les résultats montrent que la densité de la cendre de pyrrhotite est d'environ 4,33. Elle est aussi
faiblement hygroscopique et présente une faible perte au feu. Cette perte peut étre
principalement causée par la présence d'éléments tels que le carbone et le soufre qui ne sont pas
brdlés au cours du processus conduisant a ce déchet [12].

Par ailleurs, ces paramétres physiques et hydrodynamiques présentent une trés faible variation
avec la profondeur de collecte des échantillons. Les résultats présentés dans la suite de ce travail
sont relatifs a I'échantillon extrait & la profondeur 0,5m.

111.1.1 Répartition granulométrique

La distribution granulométrique a été déterminée pour la cendre seche en utilisant une
colonne a tamis vibrants. Les résultats sont présentés sur la figure 2. La granulométrie de la
cendre est continue et contient des fractions de grains ayant un diamétre compris entre 1 um et
125 pum. Et il est bien connu que le mélange de différentes fractions donne généralement un
matériau compact car les particules relativement petites peuvent se loger dans les interstices
entre les plus grandes. Ainsi, le matériau remplit le volume de maniére plus compacte [13].
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Tableau. 2 : distribution granulométriques

diametre des | >125 | 125-60 |60-20 | 20-10 | 10-5 5-2 2-1 <1
particules (um)
poids % 5 0,4 4,3 50,3 | 16,8 12,5 2,3 8,4
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20

R m .

a [1-2] [2-5] [5-10] [10-20] [20-60] [60-125] >125

masse cumulée %

diametre des particules de la cendre (um)

Figure. 2 : Distribution de la taille des grains de la cendre de pyrrhotite

La fraction de cendre dont le diamétre est inférieur a 60 um a été analysée par 1’instrument
SediGraph 5100 et les résultats montrent que le diamétre median (Do) est de 11 pm (figure.3).

100

75

11 pm

50

masse cumulée %

25

0

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
diamétre des particules (um)

Figure. 3 : Distribution granulométrique cumulée de la cendre de pyrrhotite (fraction
inférieure a 60 pm)
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111.1.2 La solubilité de la cendre de pyrrhotite

Le taux de solubilité de la cendre de pyrrhotite dans divers acides a été déterminé au moyen de
la relation suivante :

wWi—-wf 100
 r—
Wi

wi: est le poids initial de la cendre ;
wf: est le poids final de la cendre ;

Les resultats obtenus sont donnés dans le tableau 3. La cendre est plus soluble dans l'acide
chlorhydrigue que les autres acides.

Tableau. 3: Taux de solubilité de la cendre de pyrrhotite dans divers acides de concentration
2M

Acide HNO3 H»S04 H3PO4 HCI
Taux de solubilité 40% 54% 60% 64%

Le taux de solubilité a 100% a été obtenu pour I’acide chlorhydrique (HCI) a une concentration
de 8 M selon le protocole suivant :

Une masse de 0,5 g de cendre de pyrrhotite a été mélangée avec 100 ml de HCI (8 M). Le
mélange est maintenu pendant 24 heures a ébullition dans un montage a reflux a 120°C avec
agitation magnétique.

Ce résultat est conforme aux travaux antérieurs [14] relatifs a I'étude de la lixiviabilité des
cendres volantes dans des conditions acides pour I'extraction d'éléments métalliques. 1l a été
signalé que lorsque les cendres volantes, riches en oxydes d'aluminium et de fer, entrent en
contact avec de I'acide chlorhydrique la plupart des métaux tels que Fe et Al sont relargués dans
la solution selon les réactions suivantes :

Fe,O3 + 6HY — 2Fe*® + 3H,0
Fe304 + 8H' — Fe+2 + 2Fe™® + 4H,0

Al,O3 + 6HY — 2A1% + 3H,0

111.1.3 Taux de solubilité de la cendre de pyrrhotite en fonction du pH

Ce taux a éte determiné selon le protocole suivant :

Une masse de 0,5 g de cendre a été melangée avec 100 ml de solvant (HCI pour pH acide,
NaOH pour pH basique) a différentes concentrations.
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Pour le pH neutre, de I'eau distillée a été utilisée comme solvant. L'acide chlorhydrique a été
choisi car la cendre de pyrrhotite présentait un taux de solubilisation éleve (64%), comme
indiqué dans le tableau 3. les mélanges ont été chauffés a reflux pendant 3 heures puis filtrés.
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Figure. 4 : Le taux de solubilité en fonction du pH

Il est & noter sur la figure 4 que le taux de solubilité de la cendre de pyrrhotite augmente avec
l'augmentation de I'acidité ou de la basicité de la solution. Le taux de solubilité le plus faible
est obtenu a pH neutre.

I11.2 Analyse chimique, minéralogique et morphologique

111.2.1 Microscopie électronique a balayage (MEB)

La figure 5 montre la morphologie de la cendre observée par microscope électronique a
balayage MEB. La forme des particules est sphérique et certaines particules apparaissant
étroitement liées les unes aux autres et forment des agglomérats. Cette analyse morphologique
met en évidence I’effet du frittage entre les grains et confirme la variation de la taille des
particules, comme constaté lors de la détermination de la granulométrie de la cendre.

Figure. 5 : La morphologie de la cendre de pyrrhotite analysée par le MEB
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Cette analyse morphologique montre également que les sphéres ont une surface relativement
lisse. Et de toute évidence, les particules ayant une forme sphérique et une surface lisse ne
retiendraient pas I’eau, ce qui pourrait conférer a la cendre de pyrrhotite le caractére de matériau
faiblement hygroscopique, comme indiqué ci-dessus a la section 3.1.

Une morphologie similaire a été observée dans le cas des cendres volantes, pour lesquelles il a
été indiqué dans la littérature que la forme sphérique de ses particules avait un effet positif sur
I'ouvrabilité et la cohésion lorsqu'elles sont utilisées comme matériau de remplacement du
ciment dans les bétons et les mortiers [15,16] .

111.2.2 Spectrométrie de fluorescence X (XRF)

La composition chimique de la cendre de pyrrhotite déterminée par la fluorescence X est donnée
dans le tableau 4. L'oxyde de fer (hématite Fe20s3) et le dioxyde de silicium (quartz SiO2) sont
les principaux constituants de la cendre avec des concentrations respectives de 64,9% et 13%.
De faibles teneurs en oxydes Al>Oz, SOz, MgO, P20s et Cr,03 sont également présentes avec
une concentration totale de 15,63%. Des traces de CaO, K20, Na;O, MnO», NiO, TiO2, CoO,
ZnO sont aussi détectées.

Tableau. 4: analyse chimique par la FRX de la CP

Oxydes Fe2Os | SiO2 | AlOs | SOs MgO P20s5 | Cr203 Na2O
Wt % 64.9 13 4.01 3.96 2.73 2.7 2.23 0.662
Oxydes NiO CaO | MnO2 | K20 TiO2 CoO Zn0O MoOs
Wt % 0.626 | 0.526 | 0.336 | 0.139 | 0.111 | 0.0764 | 0,0402 | 0,0274

Eléments Fe ) Si Al Mg S Cr P
Wt % 454 37.2 6.1 2.12 1.65 1.59 1.52 1.18
Eléments C Ni Na Ca Mn K Cl Ti

Wt % 0917 | 0492 | 0491 | 0376 | 0.212 0.115 0.111 0.0668

Les résultats obtenus confirment 1’acidit¢é de la cendre étant donné que le rapport
Ca/S=0,376/1,59 = 0,24 est inférieur a 2,5 [17].

En général, la réutilisation des cendres et de tout déchet dépend plus particulierement de leur
composition chimique. Et sachant que dans la littérature [15, 18] les cendres volantes contenant
une faible teneur en calcium et plus de 70% des oxydes d’aluminium, de fer et de silicium (SiO>
+ AlbO3 + Fe 03) présentent des propriétés pouzzolaniques et peuvent posséder ou non de
propriétés auto-durcissantes. Ceci laisse prétendre que, la cendre de pyrrhotite, qui contient
81,91% des oxydes susmentionnés (Fe>Os + SiO2 + Al20s) et une faible teneur en calcium,
puissent présenter des propriétés pouzzolaniques. Ce qui explique son utilisation dans certaines
industries cimentiéres [19]. On remarque egalement que la cendre contient un pourcentage tres
élevé d’oxyde de fer Fe>O3 (64,9%) par rapport aux cendres volantes [20], ce qui pourrait
améliorer les propriétés mécaniques des matériaux de construction faisant intervenir de la
cendre de pyrrhotite [21].
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Par ailleurs, I'analyse par XRF révéle la présence de SO3 a une teneur de 3,96% (équivalent a
1,59% de S). Ceci laisse prédire que malgré sa composition riche en fer, la cendre de pyrrhotite
ne peut pas étre réutilisée dans I’industrie métallurgique [22]. En effet, le soufre est un élément
affaiblissant des que sa teneur dépasse 0,08% [23].

111.2.3 Diffraction des rayons X (XRD)

La figure 6 illustre le diagramme de diffraction des rayons X de la cendre de pyrrhotite.
Le diagramme de diffraction des rayons X montre la présence des pics suivants:

2 théta = 24,3 °; 33,2 °; 35,6 °; 41 °; 49,5 °; 54 °; Pics caractéristiques de la phase hématite a
57,5 ° (Fe203) [24];

2 théta = 21 °; 26,5 °; 31,9 ° pics caractéristiques de la phase quartz (SiO2) [25].
Les principaux pics de diffraction sont attribués aux phases hématite (Fe2O3) et quartz (SiO2).

La phase minéralogique de I’aluminium n’est pas observée dans le diffractogramme car la
teneur en Al2Os3 est d’environ 4%, comme le montre la fluorescence X (tableau 3). Ainsi,
I'nématite est désignée comme phase cristalline principale confirmant les résultats obtenus par
la fluorescence des Rayons X.

1 1:hématite Fe203
2:silice SiO2
1
<
e
Q
2
15 1
£ 1 1
1
1
2 1
70 20 30 20 50 60
2 théta °

Figure. 6 : Diffractogramme X de la cendre de pyrrhotite.
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111.2.4 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)

Le spectre d'absorption infrarouge obtenu pour la cendre de pyrrhotite est illustré par la figure7.

0,90

0,85

0,80

0,75

0,70

transmission %

0,65

0,60

0,55

o
@
e
o~
Lo
S0

4000 3500 3000 2500 >000 T500 T000
nombre d'onde cm™

0

Figure. 7 : Spectre infrarouge a transformée de Fourier de la cendre de pyrrhotite

Les principales bandes d'absorption obtenues dans le spectre sont présentées dans le tableau 5.
Les bandes caractérisant les oxydes de métaux sont comprises entre 400 et 1500 cm™ [26]. On
note une trés petite bande située a 1620,65 cm™ liée aux traces de molécules d’eau qui confirme
le faible caractére hygroscopique de la cendre comme indiqué ci-dessus.

Tableau. 5: Principales bandes d'absorption de cendres de pyrrhotite

Fréquence en cm™ Attribution
1620,65 Déformation de la disparition de la
molécule d’eau OH-H
1082,64 Bande d’¢longation v (Si-O)
794,25 fine élongation de vibration v (Si-O)
523,38 Bande d’¢élongation v (Fe-O)

Ces résultats obtenus par spectroscopie infrarouge sont conformes a ceux obtenus par
diffraction des rayons X et fluorescence des rayons X.
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111.2.5 Analyse thermogravimétriqgue et thermique différentielle (ATD / ATG)

Les courbes ATD / ATG de la cendre de pyrrhotite sont illustrées par la figure 8.
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Figure. 8 : L’analyse ATD/ATG de la CP

Le spectre ATG montre une perte de poids de 3% qui peut étre associée a la perte d'eau. La
bande large comprise entre 300 et 1000 ° C est liée a I'élimination de SO3 / SO,. L'analyse ne
manifeste aucun effet thermique.

La cendre de pyrrhotite est principalement composée d’hématite Fe2O3, de petites quantités de
quartz SiO> et de traces d’oxydes. L'hématite Fe>O3 est inerte vis-a-vis de I'analyse thermique
et aucun effet thermique n'est observé dans la plage de températures inférieure a 1000 ° C.

111.2.6 Essai de lixiviation de la cendre de pyrrhotite

La cendre de pyrrhotite est un déchet acide, et selon la littérature la quantité maximale
de meétaux lourds est libérée dans un environnement acide [27]. Par conséquent, 1’étude de la
lixiviation de ce déchet s’avére étre cruciale pour prévoir ses risques sur I’environnement. Et
c’est dans cet esprit que I’essai de lixiviation de la cendre de pyrrhotite a été effectué selon le
protocole et les normes indiquées ci-dessus.

La représentation des résultats de I'analyse quantitative par ICP des lixiviats en fonction du
nombre de jours de contact du bloc de cendre de pyrrhotite - eau distillée est reportée sur la
figure 9. La concentration des métaux lourds largués par la cendre de pyrrhotite en contact avec
I’eau est trés faible et reste dans les limites exigées par la norme néerlandaise NEN 7345: 94
adaptées au contexte hydrologique marocain. (MBMD : Modified Building Materials Decree)

[7].
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Figure. 9 : Concentration en métaux lourds dans le lixiviat de la cendre de pyrrhotite (mg /1)

(@) teneur en Cd; (b) teneur en Cr; (c) teneur en Pb; (d) teneur en Zn ; (e) teneur en Cu.
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Ces résultats sont cohérents avec la variation du pH du milieu, qui va du neutre a basique
(figure. 10) : entre 6.76 et 7.98. Ce milieu qui tend vers la basicité ne favorise pas la libération
de certains éléments comme le chrome par exemple qui est libéré dans un milieu a pH acide
[27].
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Figure. 10: pH du lixiviat en fonction du temps de contact cendre de pyrrhotite-eau.

Aprés avoir déterminé la concentration des métaux lourds (Pb, Cd, Cr, Zn et Cu), la valeur i a
été calculée comme indiqué au paragraphe 11.4. (Voir tableau 6). Les résultats cumulés des
métaux lourds étudiés sont tous inférieurs a la limite U1[10, 11, 28]. La cendre de pyrrhotite
peut étre alors classée dans la catégorie des déchets pouvant étre réutilisés dans des matériaux
destinés a la construction.

Tableau. 6 : NEN 7345:94 résultats de & (= mg/m?)

U1 (mg/m2) U2 (mg/m2) Cendre de pyrrhotite
(mg/m?)
Pb 100 800 96,105
Cd 1 7.5 0,929
Cr 150 950 46,480
Zn 200 1500 45,044
Cu 50 350 30,5

I\V. Discussion

La cendre de pyrrhotite est un déchet solide contenant un pourcentage tres élevé d'hématite
(64,9% de Fe203), une faible quantité de quartz (16% de SiO>) et des traces d'autres oxydes. Il
contient 81,91% de Fe O3 + SiO2 + Al2Os et 0,526% de CaO. Cette composition chimique
pourrait conférer a la cendre de pyrrhotite des propriétés pouzzolaniques intéressantes,
appréciées dans le domaine des matériaux de construction. En outre, les propriétés physiques
de la cendre de pyrrhotite, en particulier la taille et la forme sphérique des particules, pourraient
jouer un role important dans la réutilisation de ces déchets. Comme indiqué dans le cas des
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cendres volantes, la forme sphérique augmente lI'ouvrabilité et la consistance des mortiers et des
bétons [29].

De plus, la petite taille des particules de cendre de pyrrhotite - pres des trois quarts des particules
ont une taille inférieure a 20 um - permettra la réutilisation de ce déchet sans fournir beaucoup
d’efforts de broyage. Ceci pourrait permettre aussi la réutilisation de ce déchet pour produire
des matériaux a haute densité destinés au batiment, a la construction de routes et a
I'accumulation de chaleur, comme c’est le cas des cendres de pyrite et la boue rouge qui sont
aussi des déchets riches en hématite [30-32].

Par ailleurs, la stabilité de la cendre de pyrrhotite a pH neutre incite a étudier la possibilité de
’utiliser dans le traitement des eaux usées. En plus, sa stabilité thermique permet d'élargir le
champ d'application des cendres de pyrrhotite aux températures élevees.

Comme indiqué ci-dessus, la présence de soufre (3,96% de SO3z) ne permet pas la réutilisation
de la cendre de pyrrhotite dans I’industrie métallurgique.

La cendre de pyrrhotite est un déchet riche en hématite qui pourrait présenter des propriétés
magnétiques intéressantes. Aussi, il pourrait étre récupéré dans des champs a base de composés
du fer (oxyde de fer, sels de fer, complexes de fer, etc.), car ces composés ont un large spectre
d'utilisation dans les domaines des colorants, du traitement des eaux usées, de I'industrie agro-
alimentaire, etc.

Enfin, ’essai de lixiviation a montré que la cendre de pyrrhotite n’a pas d’effet négatif sur
I’environnement. Elle relargue des métaux lourds a des concentrations faibles et qui restent
dans les limites U1 et U2 requises par la norme NEN 7345: 94.

V. Conclusion

Ce chapitre de ce travail consiste en la caractérisation de la cendre de pyrrhotite qui est un
déchet industriel du sud-ouest du Maroc. Les résultats obtenus montrent que ce déchet riche en
fer est acide, non hygroscopique et complétement soluble dans I'acide chlorhydrique (8M). De
plus, ce déchet est stable a pH neutre et a haute température. Sa composition chimique et ses
propriétés morphologiques et physiques sont prometteuses en termes de sa réutilisation dans les
matériaux de construction, construction d'autoroutes, production de matériaux denses pour
I'accumulation de chaleur, traitement des eaux usées... Cette hypothese est consolidée par
I’essai de lixiviation a travers lequel la cendre de pyrrhotite est classifiée en tant que déchet ne
présentant pas de contraintes environnementale et peut étre utilisée dans le domaine de la
construction en toute securité.

Ces résultats s’averent étre pertinents et nous ont incité dans la suite de ce travail a chercher a
valoriser la cendre de pyrrhotite dans le domaine de la construction et plus spécialement dans
la fabrication des briques en terre cuite, ce qui peut étre pergu comme un point positif sur les
plans economique et environnemental.
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Chapitre 1V: Propriétes
technologiques des briques a base
d’argile et de cendre de pyrrhotite

Ce chapitre a fait ['objet -

- d’un projet d’article soumis au "Construction and building materials journal" et
dont l'intitulé est :
» “Evaluation of technological properties of fired clay bricks containing pyrrhotite
ash”

- d’'une communication par affiche au IVémes Journées Internationales
"Matériaux et Environnement " de Settat, et dont [’intitulé est :
> “Etude de I’effet de ’ajout de la cendre de pyrrhotite sur les propriétés physiques et
mécaniques de briquettes a base d’argile”
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l. Introduction

Le defi universel de notre époque est de minimiser les déchets générés par les activités
industrielles et / ou la réutilisation de ces déchets dans des applications bénéfiques. Le Maroc
a travers ses stratégies dans différents secteurs vise fortement a devenir plus écologique et
encourage les industries a utiliser les matériaux et I'énergie de maniére durable et a réduire la
production de déchets [1]. Il vise a remplacer les systemes a boucle ouverte (économie linéaire)
par des cycles a boucle fermée (économie circulaire, recyclage et réutilisation) afin de
minimiser les impacts potentiels des activités urbaines et industrielles sur I'environnement.
L'industrie verte considére les déchets industriels comme des sous-produits ou des matériaux
alternatifs pouvant nourrir une autre industrie [2]. C’est dans cet esprit que le présent travail
consiste en I’étude de la valorisation d’un déchet industriel qui est la cendre de pyrrhotite en
I’utilisant comme matiére premiere secondaire pour 1’élaboration de briques en terre cuite.

I1. Meéthodes et matériels

Les matiéres premieres sélectionnées pour cette étude sont l'argile jaune de la ville de Fés
et la cendre de pyrrhotite, déchet minéral sous forme de poudre. Des briques d'argile avec des
teneurs en cendre de pyrrhotite de 0, 10, 20, 30, 40 et 50% en poids de la masse de formation
ont été préparées (Figure. 1). Pour permettre des résultats comparatifs, trois échantillons par
série ont été préparés pour les tests.

Ces matiéres premiéres ont été séchées a la température 105 £ 5 °C et ensuite broyées.
Dans un premier temps, le mélange sec des composants a été préparé, puis de 1’eau a été ajoutée
a ce mélange jusqu'a ce que I'humidité atteigne le niveau approprié pour la formation des
briques. Il a été constaté a cette étape que la cendre de pyrrhotite se mélange facilement avec
I'argile. Dans un deuxiéme temps, les masses de formation préparées ont été conservées pendant
24 heures dans un dessiccateur afin que I'humidité puisse étre uniformément répartie dans les
masses de formation. Apres 24h de durcissement, ces masses de formation ont servi a la
préparation par moulage de briques de dimensions : | = 35mm; L =70 mm et e = 15mm.

Une fois que les briques ont été faconnées, elles ont été séchées a température ambiante
du laboratoire jusqu'a stabilisation du poids et du retrait, ensuite, dans une étuve électrique
pendant 24 heures a la température 105 + 5 °C. La cuisson des briques a été réalisée dans un
four électrique selon un programme établi apres étude de la dilation thermique des briques.

La caractérisation des matiéres premiéres et 1’étude des propriétés physiques et
mécaniques des briques élaborées ont été réalisées a 1’aide de 1’appareillage et des techniques
cités dans le chapitre 1.

La caractérisation des matieres premiéres a consisté en la détermination :

- de la distribution granulométrique de la cendre;

- des phases minéralogiques a 1’aide de la diffraction des Rayons X ;

- de groupes fonctionnels en utilisant la spectroscopie infrarouge a transformée de

Fourier ;

- des éléments majeurs et mineurs moyennant la fluorescence des Rayons X ;

- du comportement thermique a travers 1’analyse thermogravimétrique et thermique

différentielle (ATG — ATD).
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Les caractéristiqgues morphologiques des briques d'argile a différents teneurs en cendre
de pyrrhotite et calcinées & 1000°C ont été déterminées par microscopie électronique a balayage
(MEB). Quant a leurs propriétés technologiques abordées dans cette étude sont les suivantes :

Porosité et densité apparente mesurées a ’aide du porosimétre a mercure et
interprétées selon les normes suisse SIA 266 et les normes ASTM C62 pour la
porosité, et la norme NF P 94-093 pour la densité ;

Les propriétés de flexion ont été réalisées selon la norme EN 771-1 ;

L’absorption d'eau conformément a la norme ASTM C62 ;

Le retrait et la perte de poids selon I’ASTM et CNS 382.R2002 (Chinese National
Standard) ;

La variation de la quantité d’eau de gachage en fonction de la composition des masses de
formation est illustrée sur la figure 1. Comme on peut le constater sur cette figure, lorsque la
teneur en cendre de pyrrhotite augmente dans la masse de formation, la quantité d'eau de
gachage - quantité d’eau nécessaire a la formation des échantillons — diminue. Il a été aussi
constaté une amélioration de la malléabilité de la pate en raison de la forme sphérique et de la
surface lisse des particules de la cendre de pyrrhotite [3].
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Teneur en eau %
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Teneur en cendre de pyrrhotite %

Figure. 1 : Variation de la quantité d’eau de gachage en fonction de la composition des

masses de formation (% en poids)

Résultats et discussion

I11.1 Propriétés des matiéres premieres

I11.1.1 Caractérisation chimique et minéralogique des matiéres premieres

La composition chimique de ’argile et de la cendre de pyrrhotite est présentée dans le
tableau 1. Il en ressort que les principaux constituants de I'argile sont SiO,, CaO et Al.O3 avec
des teneurs respectives de 49,72%, 14,61% et 9,46%.

Selon la littérature, l'argile utilisée pour la production des briques devrait contenir entre
50 et 60% de silice et plus de 6% du CaO (argile calcaire). En outre, I'argile est classée comme
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matériau faiblement réfractaire si la somme des concentrations en oxydes de fer, de calcium et
de magnésium est supérieure a 9% [4-6]. Selon ces caractéristiques, l'argile utilisée dans la
présente étude contient des quantités acceptables en silice (49,72%) et en CaO (14,61%), et
peut étre classée comme argile calcaire a caractere peu réfractaire.

Comme signalé dans le précédent chapitre, les principaux constituants de la cendre de pyrrhotite
sont : Fe>O3 et SiO> avec des concentrations respectives de 64,9% et 13,0%. Les oxydes Al2O3,
SO3, MgO, P20s et Cr203 sont présents avec une concentration totale de 15,63%, et des traces
d’oxydes CaO, K0, Na;0O, MnO., NiO, TiO2, CoO, ZnO sont également présentes (tableau 1).
De plus des eléments fluxants , a savoir les oxydes K>O , Na2O , CaO et MgO, sont présents
dans la cendre avec un pourcentage de 4,057%, ce qui permet l'utilisation de ce déchet dans la
fabrication de briques cuites [7].

A 1000°C, la perte au feu (LOI) de l'argile est de 1’ordre de 15,87%, elle est supérieure a celle
de la cendre de pyrrhotite (3,36%). Cela est principalement dd a la présence de carbonates et de
matiére organique dans l'argile. Comme indiqué dans la littérature, la présence d’une certaine
quantité de matiére organigue est souhaitable pour améliorer la plasticité du mélange [8]. La
cendre est faiblement hygroscopique et sa faible LOI peut étre principalement causée par la
présence d’éléments, tels que le carbone et le soufre, qui ne sont pas brilés au cours du
processus conduisant a ce déchet.

Tableau. 1 : La composition chimique des matiéres premiéres

Oxydes Cendrede | Argile
pyrrhotite
Fe20s3 64,9 4,84
SiO2 13,0 49,72
AlO3 4,01 9,46
SOs 3,96 0,0959
MgO 2,73 2,62
P20s 2,7 0,163
Cr20s 2,23 0,0188
Na20 0,66 0,374
NiO 0,62 0,0236
CaO 0,53 14,61
MnO2 0,33 -
K20 0,14 1,46
TiO2 0,11 0,514
CoO 0,07 -
ZnO 0,04 0,0084
MoO3 0,02 0,0042
SrO - 0,0733
MnO - 0,0505
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ZrO; - 0,0366
V205 - 0,0272
Cl - 0,0147
PtO: - 0,0122
LOI 3,36 15,87

L'analyse par diffraction des rayons X de I'argile indique la présence de CaCOs et de SiO- et de
certains minéraux argileux tels que la dolomite, la kaolinite et l'albite a faible teneur en
calcium (figure. 2). Les données DRX sont en accord avec I'analyse FRX, qui a montré que le
quartz et la calcite sont les phases cristallines principales de I'argile; tandis que I'nématite Fe2O3
et la silice SiO ont été observées dans la cendre de pyrrhotite en tant que principales phases
cristallines (voir le paragraphe 111.2.3 chapitre 111).

i > 1:calcite CaCO,
2:silice SiO,
1 3:kaolinite Al Si, O, (OH),
i 4:dolomite Ca,Mg(CO,),
1 5: Albite faible Na(AISi,O,)
< -
1S
]
Z 4
[ o
K]
S
i 2
4 1 2
] 3[ 135 3 T 11 2
1 3 W 4 2 3 1
T T T T T T T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60
2 théta °

Figure. 2 : Analyse diffractométrique par rayons X de l'argile

L'analyse par spectroscopie infrarouge de I'argile révele les résultats suivants: Un triplet
41421 cm™, 850 cm™ et 750 cm™ qui caractérise les vibrations d'élongation de la liaison C-O
présente dans le carbonate de calcium CaCOs, et une bande harmonique vers 1765cm™ qui
confirme la présence de la liaison C-O de la calcite [9] . Une large bande vers 993 cm™
caractéristique a la vibration d’élongation de la liaison Si-O de la Kaolinite [10] ; et une bande
a 540cm™* qui caractérise les vibrations de la déformation de la liaison Si-O de la silice ; une
bande faible vers 3650cm™ caractéristiques au vibration d’élongation de la liaison Al1-OH de la
kaolinite [11]. Les bandes caractéristiques d’eau constitutive se présentant sous la forme d’un
doublet ou triplet large et intense a 3448cm™ et d’un doublet a 1680 cm™ correspondant aux
modes de vibration en extension de la liaison O-H (Figure .3).
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Selon [12], les bandes caractérisant les oxydes métalliques sont comprises entre 400 et
1500 cm™, et ce sont les bandes les plus caractéristiques de la cendre de pyrrhotite, comme
indiqué au paragraphe 111.2.4 chapitre I1I.

=S
S
L9
=
S
0,2 T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 500
nombre d'onde cm-1
Figure. 3 : Spectre infrarouge pour la matrice : Argile
Tableau. 2 : Principales bandes caractéristiques IR et leurs attributions. v: vibration
d’¢élongation ; 6 : déformation
Echantillons | Bandes IRTF | Liaisons Forme des bandes Constituant
caractéristiques | interatomiques
(cm™)
3448 v OH doublet Eau constitutive
(H20)
1680 o6 OH doublet
1421 vC-0O intense carbonate de
Argile 850 v C-0 fine et moyenne calcium
750 vC-O faible (CaCO0s3)
765 v harmonique de | faible
C-0
540 6 Si-O faible silice (SiO»)
(900-1200) v Si-O intense Si-O de la
993 Kaolinite
3650 v Al-OH faible Al-OH de Ia
Kaolinite
1620.65 v OH faible H20
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Cendre de | 1082.64 v Si-O large et intense silice (SiO2)
pyrrhotite 794.25 v Si-O faible

523.38 v Fe-O faible hématite (Fe203)

111.1.2 Analyse thermiques de la matrice : argile jaune de la ville de Fes.

Les reéactions survenant au cours du processus de frittage ont été étudiées par analyse
thermogravimétrique et thermique différentielle (ATD / ATG) pour les deux matieres
premiéres: l'argile et la cendre de pyrrhotite. Pour la premiére (Figure. 4), la perte de poids
démontrée par ATG est principalement due a la perte de la matiere organique lors du frittage, a
1'élimination de I’eau de surface par les processus de déshydroxylation et a la décomposition
des carbonates. La courbe ATD montre un pic endothermique a 100 °C correspondant & une
perte d’humidité rapide et a une déshydratation superficielle de I'argile; pics exothermiques
centrés a 357°C et 255°C indiquant la combustion des matiéres organiques;

Un pic endothermique a 531,16°C qui correspond a la perte structurelle en eau de la kaolinite
[13, 14].

AlSi205 (OH)4 S8LIC  ,  AlO3 + 2SiO; + 2H,0 (1)

Au-dela de 600°C la kaolinite disparait en formant la métakaolinite (500-900°C) par
déshydroxylation (2) [11, 15] :

Al2Si;05 (OH)4 » Al;03(Si02)2 + 2H20 (2)

Kaolinite Meétakaolinite

Un pic endothermique vers 691.19°C qui signifie la décomposition de la dolomite qui selon H.
Hashimoto et R. M. Mclintosh [16, 17] se déroule en deux étapes distinctes soit (i) d’une
dissociation primaire en oxydes suivie d'une recarbonatation par le CO2 qui existe dans I’air,
soit (ii) d'une formation directe de carbonate de calcium. Le premier mécanisme peut impliquer
une réaction d'échange avec de la dolomie n'ayant pas réagi

CaMg (CO3), 9LIC _ ,  CaO + MgO +2CO; (i)
CaO + CO; < » CaCOs

CaO + CaMg (CO3)2 » MgO + 2 CaCOs3
CaMg (CO3); > CaCO3 + MgCOs (ii)
MgCO3 > MgO +CO;
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(a)

dT °C

Le pic endothermique centré a 813,31°C est attribué a la décomposition de la calcite (3) avec
élimination du CO> [18].

CaCOs » CaO + CO; (3)

La décomposition des carbonates de calcium enrichisse le matériau en CaO ce qui favorise la
formation d’un silico-aluminate de calcium comme résultat de la réaction entre la métakaolinite
le feldspath et la CaO [11]. Ce composé est mis en évidence par un pic exothermique a 850°C.
Selon la littérature [15] les composés silico-aluminates jouent un réle primordial quant a la
consistance du matériau et ses propriétés mécaniques, ils attribuent au matériau un caractere
pouzzolanique. Il en ressort que pour obtenir un matériau solide et consistant mécaniquement
a partir de cette argile, il faut le traiter a des températures supérieures a 850°C.

Cette analyse (ATD/ATG) confirme, d'une part, la présence des phases minérales
argileuses mises en évidence par l'analyse DRX; et d’autre part, la LOI (15,7%) de l'argile
trouvée par lI'analyse de la fluorescence X.

0,8
caolinite silico-aluminate de Ca
0,6 531,165°C 850°C
0,4
0,2 metg%%%'émte dolomite
691,19°C

0

-0,2 ' départ de H,0
04 quartz
calcite
-0,6 813,31°C
-0,8
-1
0 200 400 600 800 1000

Température °C
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(b) 105
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Figure. 4 : courbes (a) ATG et (b) ATD de I’argile

111.2 Analyse minéralogique des briques d’argile et de cendre de pyrrhotite

L*analyse par diffraction des rayons X des briques a différentes teneurs en cendre de
pyrrhotite (figure. 5) a révélé la présence du quartz et de 1‘hématite en tant que phases
prépondérantes dans toutes les briques, quelle que soit la teneur en cendre de pyrrhotite. En plus
de ces deux phases, il existe d‘autres phases minérales qui différent d‘une teneur a une autre.
Ainsi, pour la brique contenant 20% , ces phases consistent en la dolomite CaMg(CO:s). et
l'albite a faible teneur en calcium ( Naoss Cao.i6 ) Aliis Sizes Osg; Alors qu’il s’agit de la
diopside (CaMgSi20Os) et de la dioposite a faible teneur en aluminium Ca(Mg,Al)(Si,Al)206
pour la brique a 30% en cendre, et de la Gehlénite Ca.Al (AISi)O7 pour la brique & 40% en
cendre.
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Figure. 5 : Diffractogramme des Rayons X des briques a20, 30 et 40% en masse de la cendre
de pyrrhotite.

Q : Quartz ; H : Hématite ; G : Gehlénite ; D : Dolomite ; Dp : Dioposite ; Ab : Albite a faible
teneur en calcium ; A : dioposite a faible teneur en Aluminium.

111.3 Etude du frittage

111.3.1 Essai de la dilatation thermique

Cette mesure a été étudiée par le dilatometre DIL 402 Expedis avec une vitesse de chauffe de
3°C/min. L’essai est effectué¢ sur des briques élaborées en argiles avec des pourcentages en
cendre de pyrrhotite : 0, 30 et 60%. Les courbes de dilatation obtenues sont reportées sur la
figure 6.

LO : Longueur de la brique avant dilatation thermique ; L : longueur de la brique au cours de la
dilatation thermique ; dL/Lo : le facteur de dilatation thermique.
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Figure. 6: Courbes de dilatation des briques a base d’argile et a différentes teneur en cendre
de pyrrhotite : a) 0% ; b) 30% et c) 60%



A partir des résultats de la dilatation thermique et de I’ATD/ATG, on peut tirer deux principales
informations :

*

Premierement, le profil de dilatation donne une idée sur le retrait des briques élaborées
en fonction du pourcentage de le la cendre ajoutée. La figure 7 montre clairement que
I’ajout de la cendre fait diminuer le facteur dL / Lo, ce qui donne aux briques le pouvoir
de garder leurs formes initiales et améliore leurs propriétés physiques. En effet, la
diminution des variations dimensionnelles engendre la diminution du risque
d’apparition de fentes de séchage, ces derniéres peuvent affecter les propriétés
physiques et mécaniques du corps céramique a savoir la porosité, la densité, la résistance
au force mécanique...

dL/L,

= 0% =30% =60%

Figure. 7 : Profils de dilatation des briques a 0, 30 et 60 % en cendre

Deuxiémement, I’analyse dilatométrique permet de définir le programme de frittage,
qui est essentiel pour aborder 1’élaboration de n’importe quel matériau céramique, en
donnant des informations sur les plages des températures ou le matériau se dilate
continuellement sans subir aucune déformation.

Dans ce cas, I’analyse de la dilatation thermique montre que les trois échantillons se
dilatent continuellement sans aucune déformation décelée jusqu’a 750°C.

111.3.2 Programme de traitement thermigue des brigues

Selon I’analyse ATD/ATG et I’essai de dilatométrie, quatre domaines de températures
peuvent étre identifiés. Ces domaines sont illustrés au tableau 3. L’identification de ces
domaines a permis d’établir le programme de traitement thermique le plus adéquat a la cuisson
des briques élaborées a partir de I’argile et de la cendre. Ce programme de frittage met en
exergue la température du traitement en fonction du temps ainsi que la vitesse de chauffe. La
figure 8 présente le programme établi a partir de cette étude du frittage.
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Température °C

Tableau. 3 : Justification du programme de frittage choisi

Intervalle de Vitesse de chauffe Observations
température °C °C/min

20-200 8 Elimination de I’humidité: I'eau
hygroscopique (100°C) ;

200-350 2 Vitesse lente pour que la combustion de la
matiére organique se fasse sans apparition
de microfissures qui peuvent se provoquer
par le dégagement des gaz provenant de
la combustion ; (260-347°C)

350-750 8 Vitesse rapide ou le matériau se dilate
continuellement sans particularité ;

750-1000 2 Vitesse lente pour mieux décomposer les
carbonates (813.31°C).

1000-20 1 Vitesse lente  pour  éviter  toute
déformation de structure.

1000

800

600

400

200
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0 200

400

600

800 1000 1200
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Figure. 8 : Programme du traitement thermique des briques

1400

111.4 Etude des propriétés technologiques des briques élaborées et traitées a

1000°C

La qualité des briques en terre cuite frittées a 1000°C obtenues avec une teneur en
cendre de pyrrhotite allant jusqu’a 50% en poids, a été évaluée sur la base de leurs propriétés
technologiques : retrait, absorption d’eau, densité, résistance a la flexion et porosité. Les briques
d'argile contenant 0% en poids de cendre (c.a.d.: 100% d'argile) ont été considérées comme une

référence.
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I1 est a signalé qu’aucune des briques ¢laborées avec de 1’argile et de la cendre ne présentait de
taches ou de défauts de surface.

111.4.1 Effet de I’ajout de la cendre sur le paramétre couleur des briques

La couleur des briques apres cuisson est un paramétre important permettant de qualifier les
briques en terre cuite. Dans cette étude, toutes les briques élaborées, quelle que soit leurs teneurs
en cendre de pyrrhotite, présentaient une couleur rouge apreés traitement a 1000°C (Figure. 9).
Ce comportement peut étre essentiellement attribué a la présence en grande quantité du colorant
oxyde de fer Fe,Oz dans la cendre, et aussi a la faible quantité de calcium dans I'argile [19].

Figure. 9 : Couleur des briques élaboreées, apreés traitement a 1000°C.

111.4.2 Retrait des briques d’argile et de cendre de pyrrhotite

En ce qui concerne le retrait, plus le pourcentage en cendre de pyrrhotite augmente dans le
mélange, plus les briques d’argile fabriquées conservent leurs formes initiales. Les résultats
obtenus sont présentés sur la figure 10. Ils sont conformes aux résultats obtenus dans la
littérature et aux normes ASTM pour les briques en terre cuite, exigeant une valeur du retrait
apres cuisson inférieure a 8% [19] .

Les particules de la cendre sont trés denses (4,33 g / cm®) et leur LOI est faible. Ayant une
densité élevée et une forme sphérique avec une surface lisse, les particules de la cendre
absorbent trés peu d’eau durant la formation de la pate. Et de ce fait, la demande en eau de
gachage diminue lors de 1’élaboration des masses de formation des briques (Figure. 10). Trois
mécanismes peuvent apporter une explication a ce comportement :

« La forme sphérique et la surface lisse des particules de la cendre réduisent le frottement
entre les particules ;

« L'adsorption des fines particules de la cendre sur les grains d'argile empéche la formation
d'agrégats qui peuvent piéger I'eau ; ainsi que

» L’effet de tassement durant le fagconnage des briques fait que les particules de cendre
comblent le maximum de vide.

Ainsi, les particules de la cendre de pyrrhotite stabilisent les processus de séchage et de
combustion et créent une carcasse dans laquelle les particules dargile ne peuvent pas
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s'approcher les unes des autres, et c’est la raison pour laquelle le rétrécissement diminue aprés
le traitement thermique. Ces résultats sont en parfaite cohérence avec ceux obtenus par étude
de la dilatation sus-mentionnés (paragraphe 111.3.1).

12

Le retrait %

O T T T

0 10 20 30 40 50 60

Teneur en cendre (% en poids )

Figure. 10 : Evolution du retrait des briques traitées & 1000°C.

111.4.3 Perte de poids des briques d’argile et de cendre de pyrrhotite

La perte de poids des briques apres frittage est maximale pour la brique de référence (0% en
cendre) avec une valeur de 20% (Figure. 11). Cette valeur diminue avec I’augmentation du
pourcentage en cendre dans la masse de formation des briques en terre cuite. Et selon la
littérature [20], afin d’avoir de bonnes performances, la perte de poids des briques aprés cuisson
doit étre inférieure a 15% [21].

La cendre de pyrrhotite a une faible LOI et la perte de poids des briques contenant de la cendre
pourrait étre principalement due a la décomposition lors de réactions de déshydroxylation de
minéraux argileux, a la combustion de matieres organiques et a la décomposition du carbonate
de l'argile.

Ainsi, I'ajout de la cendre provoque un ralentissement de la perte de poids des briques élaborées.
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Figure. 11 : Evolution de la perte au poids des briques traitées a 1000°C.

111.4.4 Densité apparente et résistance a la flexion des briques d’argile et de
cendre

Les résultats des tests de la densité apparente et de la résistance a la flexion de la brique
d'argile témoin (0% en cendre de pyrrhotite) sont respectivement 1,63 g/cm? et 7,65 MPa. Les
résultats mettent en évidence une augmentation de la densité et la résistance a la flexion avec
1’ajout de la cendre. Une nette augmentation est surtout observée quand la cendre est ajoutée a
des pourcentages compris entre 20 et 40 %. La densité apparente augmente jusqu'a 2,04 g/cm?®.
Et selon la norme francaise NF P 94-093 citée par AFNOR 1999 [8, 22,23], les bonnes briques
légéres ont une densité comprise entre 1,5 et 1,8 g/cm?®. Ainsi, les briques contenant de la cendre
jusqu'a 30% présentent une bonne densité apparente avec augmentation de la résistance a la
flexion. Un tel comportement peut étre principalement lié aux facteurs suivants:

e La faible décomposition de la matiére organique dans les briques contenant de la cendre,
étant donné son faible LOI, laisse générer peu de pores dans la structure cuite;

e La présence d'une teneur élevée en fer dans les échantillons contenant un pourcentage
élevé en cendre, tend a ne pas induire de défauts dans la matrice céramique cuite;

o La haute densité des particules de la cendre (Figure .12).

En plus, le maximum de la résistance a la flexion est observé pour la brique contenant
30% de cendre. Elle diminue pour les briques contenant plus de 30% de cendre. Ce
comportement pourrait étre attribué a la température de frittage qui devrait étre supérieure a
1000 °C, ainsi qu'aux transformations minéralogiques complexes se produisant pendant le
processus de cuisson et de refroidissement, qui dépendent de la teneur en Fe;Os et en oxydes
fondants.
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Figure. 12 : Evolution de la densité apparente et de la résistance a la flexion avec la teneur en
cendre de pyrrhotite

111.4.5 Porosité et absorption d'eau des briques d’argile et de cendre

L'évolution de la porosité et de I'absorption d'eau en fonction de la teneur des briques en cendre
a été aussi étudiée (Figure. 13). Il est bien connu que la porosité est influencée par la perte de
poids des briques frittées et qu’elle affecte leurs propriétés technologiques. D’autre part,
I'absorption d'eau est liée a la microstructure des briques cuites et détermine la fraction
volumique des pores ouverts.

En ajoutant de la cendre, la capacité d’absorption d'eau des briques passe de 13,8% pour les
briques de référence (0% en cendre) a 25,6% pour les briques contenant 50% en cendre
(Figure.13). Les brigues en terre cuite contenant de 10 a 30% en cendre présentent une capacité
d'absorption d'eau qui répond aux exigences de la production industrielle de briques en terre
cuite congues pour résister aux conditions météorologiques modérées. Selon la norme ASTM
C62, ce type de briques devrait avoir une capacité d'absorption d'eau ne dépassant pas 22%.
[19, 24, 25]

La porosité des briques en terre cuite doit étre comprise entre 20 et 55% selon la norme SIA
266, [26], et selon la norme ASTM C62 elle doit étre inferieur a 40% , la figure 13 montre que
seules les briques avec 40% et 50% en cendre de pyrrhotite possedent une porosité qui dépasse
40%.
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Figure. 13 : Absorption d’eau et porosité des briques

L'évolution de la porosité est conforme aux valeurs d'absorption d'eau (Figure. 13), mais
pas aux valeurs de la densité apparente et de la résistance a la flexion (Figure. 12), en particulier
pour les pourcentages supérieurs a 30%. Ce résultat laisse penser que les propriétés
technologiques des briques élaborées sont influencées également par d'autres facteurs tels que
le diamétre moyen des pores (DMP) et la surface totale des pores (STP). La variation de ces
parameétres avec la teneur en cendre est représentée sur la figure 14. Dés que la teneur en cendre
dépasse 30%, la porosité varie légérement et la surface totale des pores (STP) diminue
considérablement, tandis que le diamétre moyen des pores (DMP) tend vers des valeurs trés
grandes. Ce comportement laisse supposer que I'augmentation de la teneur en cendre provoque
la coalescence des pores [27]. En effet, les micrographies de la figure 15 mettent en exergue
cette coalescence. Ce phénomeéne fait apparaitre des pores ayant un MDP trés grand réparties
dans une petite STP générant ainsi des régions de faiblesse. Ce qui explique la chute des valeurs
de la résistance mécanique des briques une fois que la teneur en cendre est supérieure a 30%.
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Figure. 14 : Variation de la porosité, du diamétre moyen des pores (DMP) et de la surface

totale des pores (STP) en fonction de la teneur en cendre.

Figure. 15 : Micrographies en surfaces des briques contenant 30% (a) et 40% (b) en
cendre de pyrrhotite vu par le MEB.
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111.4.6 Influence de la morphologie des briques d’argile et de cendre sur leurs
propriétés physiqgues et mécaniques

La figure 16 montre les microstructures des briques obtenues pour les surfaces de fracture
apres le test de résistance a la flexion diamétrale. Les briques de réferences (0% en cendre de
pyrrhotite) présentent une microstructure poreuse. Il en est de méme pour les briques contenant
de la cendre de pyrrhotite. Ces résultats sont bien cohérents avec les valeurs de la porosité qui
varie de 36% a 41,6 % pour les teneurs en cendre allant de 10% a 50%. En plus de cela, les
micrographies laissent constater aussi que les surfaces des briques contenant 20% et 30% en
cendre sont denses et solide, tandis que la surface de la brique en contenant 50% en cendre a
une apparence rugueuse et variable. Cette constatation vient confirmer 1I’hypothése faite suite a
I’étude de la résistance mécanique de ces briques et qui consiste en la nécessité d’augmenter
la température de frittage pour les briques ayant des teneurs en cendre de pyrrhotite supérieures
a 30%.

L’analyse de la morphologie des briques a différente teneurs en cendre a révélée, par ailleurs,
la présence de grains grossiers parfois sous forme de cristaux. Ces grains ne sont pas identifiés
dans les briques a 0% en cendre (Figure. 16).

Selon la littérature ces grains peuvent avoir un caractere peu réfractaire et donc ne réagissent
pas avec les phases environnantes pendant le processus de chauffage. Aussi, ces grains sont
faiblement liés aux phases environnantes, ce qui entraine des régions de faiblesse lorsque la
matrice céramique est soumise a une force externe [19].
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Figure. 16 : Micrographies en surface des briques d’argile a différentes teneurs en cendre de
pyrrhotite.

111.4.7 Récapitulatif des principaux résultats obtenus pour les briques traitées a
1000°C

L’étude des briques traitées a 1000°C montre que le fait de substituer jusqu’a 30%
I’argile naturelle par la cendre de pyrrhotite a un effet positif sur les propriétés technologiques
de ces briques. En effet, une variation notable de toutes ces propriétés a été constatée a savoir :
la couleur, le retrait, la perte de poids, la porosité, la densité apparente, la capacité d’absorption
d’eau et la résistance mécanique. Le tableau 5 récapitule les résultats obtenus pour la brique
contenant 20% et 30% en cendre ainsi que les exigences de certaines normes des briques de
construction disponibles dans la littérature.
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Tableau. 4 : Les principaux résultats de caractérisation de la brique a 20% et a 30% de la
cendre de pyrrhotite.

Essai Norme Exigence Cas de la brique a |Cas de la brique
30% en cendre a20%en
cendre
Retrait ASTM et CNS < 8% 5% 6%
apres 382.R2002
cuisson
Perte de CNS 382 (Chinese <15% 11.13% 11.98%
poids National Standard)
Porosité SIA 266 [209% - 55%0] 39.4% 36.41%
ASTM C62 <40%
Absorption ASTM C62 <22% 21.6% 16.16%
d’eau
Densité NF P 94-093 [1.5-1.8] g/cm? 1.87 g/cm?® 1.79g/cm?
apparente
Résistance EN 771-1 >7 Mpa 31.16 MPa 23.88MPa
a la flexion

Suite a cette étude et dans le souci de mieux répondre aux impératifs du développement
durable cités au debut du chapitre I, et qui concernent le respect de 1’environnement et
I’utilisation rationnelle de ressources et d’énergie, il a été jugé nécessaire de pousser encore
I’étude de la fabrication des briques a base d’argile et de cendre tout en cherchant a optimiser
les conditions de fabrication en utilisant le minimum d’énergie possible.

C’est dans cet esprit que la suite de cette étude porte sur 1’évaluation des propriétés
technologiques des briques a base d’argile et de cendre traitées a des températures inférieures
a1000°C.

I11.5 Effet de la température sur les propriétés technologiques des briques

L’effet de la température sur les propriétés technologiques des briques d’argile
contenant de la cendre de pyrrhotite a été étudié pour des briques élaborées en suivant le méme
processus que celui utilisé précédemment. Cette étude a été cependant limitée aux briques
d’argile contenant respectivement 10%, 20% et 30% en cendre de pyrrhotite, qui ont des
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propriétés acceptables une fois traitées a 1000°C. Les briques a 0% en cendre de pyrrhotite ont
été considérées dans ce cas comme briques de référence.

Quant au choix des températures de cuisson, il a été fait tout en prenant en considération les
résultats de 1’analyse thermogravimétrique et de 1’analyse thermique différentielle de 1’argile
(matrice des briques élaborées). En effet, ’analyse thermique a révélé que le frittage de l'argile
s’achéve a 850°C : température a laquelle la formation des composés silico-aluminates est
réalisée. Ceci veut dire qu’on ne peut pas baisser la température de cuisson des briques en
dessous de 850°C. De ce fait les températures choisies pour réaliser cette étude sont : 850°C,
900°C, 950°C et 1000°C. Le programme de frittage illustré par la figure 8 a été adopté tout en
modifiant la température de cuisson (c.a.d : la température la plus élevée du programme).

Les propriétés des briques traitées a ces différentes températures ont été évaluées, et plus
particuliérement : le retrait, la perte de poids, la porosité, la densité apparente et la résistance
mécanique.

111.5.1 Retrait des briques apreés traitement a différentes températures

L’évolution du retrait des briques en fonction de la température de cuisson est représentée
sur la figure 17. Pour une température donnée, 1’évolution du retrait des briques avec la teneur
en cendre est similaire a celle déja observée dans le cas des briques cuites a 1000°C. En effet,
le retrait diminue avec la teneur en cendre. Ce comportement a été déja attribué au fait que la
cendre posséde une densité élevée ; a la forme sphérique de ses grains ainsi qu’a son faible
pouvoir hygroscopique, ce qui engendre une diminution en demande en eau de gachage.

Par ailleurs, pour chaque composition de la brique, le retrait évolue légerement avec la
température lorsque celle-ci est comprise entre 850 et 950°C. Une chute du retrait des trois
échantillons (10%, 20% et 30%) est observée a partir de la température 950°C,

En se référant a la littérature, les bonnes briques doivent présenter un retrait inférieur a 8%.

Ceci s’applique aux briques contenant 30% traitées a 950°C et celles contenant 20% et 30%
cuites a 1000°C.
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Figure. 17 : Evolution du retrait des briques en fonction de la température

111.5.2 Perte de poids des briques apreés traitement a différentes températures

S’agissant de 1’évolution de la perte de poids en fonction de la température de cuisson
(Figure. 18), elle est en parfaite cohérence avec 1’évolution du retrait (Figure. 17). En effet, a
une température donnée, la perte de poids diminue avec 1’augmentation de la teneur en cendre
de pyrrhotite. Aussi, pour une teneur en cendre donnée, la perte de poids augmente légérement
jusqu’a atteindre son maximum a 950°C puis tend vers une valeur minimale a 1000°C.

Comme déja signalé au paragraphe 111.4, les briques doivent présenter aprés traitement
thermique une perte de poids inférieure a 15%. Ceci laisse confirmer que les briques contenant
20% et 30% en cendre et traitées aux températures 850, 900 et 1000°C peuvent étre considérées
comme briques ayant de bonne performances.
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Figure. 18 : Evolution de la perte du poids des briques en fonction de la température
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111.5.3 Porosité des brigues apreés traitement a différentes températures

L’¢évolution de la porosité des briques en fonction de la température et de la teneur en cendre
de pyrrhotite est reportée sur la figure 19. Pour toutes les températures de cuisson, la porosité
varie tres légérement avec la teneur en cendre de pyrrhotite. Aussi, pour une teneur en cendre
donnée, la porosité varie trés légérement avec la température quand celle-ci est comprise entre
850°C et 950°C, et augmente de fagon notable quand les briques sont traitées a 1000°C.

En se référant a la littérature [26] , toutes les briques traitées a 1000°C présentent le taux de
porosité souhaitable pour un matériau de construction c.a.d : porosité comprise entre 20 et 55%.
Il en est de méme pour les briques traitées a 950°C et contenant 10%, 20% et 30% en cendre.
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Figure. 19 : Variation de la porosité en fonction de la température et de la teneur en cendre de
pyrrhotite

\

I11.5.4 Résistance a la flexion des brigues aprés traitement a différentes
températures

L’évolution de la résistance a la flexion avec la température et la teneur en cendre est
représentée sur la figure 20. Ces résultats de tests a la flexion, indépendamment de la teneur en
cendre et de la température de cuisson, répondent bien aux exigences des normes de la brique

de construction (EN 771-1) [28] pour lesquelles la résistance a la flexion doit étre supérieure a
7MPa.

Pour toutes les températures de cuisson, la résistance a la flexion s’améliore avec 1’ajout de la
cendre de pyrrhotite. En effet, les briques a 0% en cendre manifestent des résistances a la flexion
les plus basses quelle que soit la température de cuisson des briques.
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La résistance a la flexion des briques dont les teneurs en cendre sont 0%, 10% et 20%, évoluent
avec la température d’une fagon aléatoire : une augmentation de la résistance suivie d’une
diminution ou I’inverse. Ainsi, la résistance prend une valeur maximale :

-2 950°C pour la brique & 0% en cendre ;
- a850°C et a 950°C pour la brique & 10% en cendre ;
- a900°C pour la brique a 20% en cendre.

Tandis que pour la brique contenant 30% en cendre, la résistance a la flexion s’améliore avec
I’augmentation de la température de cuisson. Elle varie de 16.14MPa a 850°C pour prendre la
valeur maximale 31.16MPa & 1000°C.

Pour les températures inférieures a 1000°C, la brique a 20% en cendre de pyrrhotite traitée a
900°C, présente la meilleure valeur de la résistance a la flexion, de I’ordre de 28.7MPa.
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Figure. 20 : Variation de la résistance a la flexion en fonction de la température et de la
teneur en cendre de pyrrhotite.
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IVV. Conclusion

L’¢tude des propriétés des briques a base d’argile et cendre de pyrrhotite traitées a
1000°C permet de conclure que les propriétés technologiques des briques changent avec le taux
de substitution de 1’argile par la cendre de pyrrhotite. En effet, il a été constaté une diminution
du retrait et du poids des briques apres traitement thermique a 1000°C. Aussi, une amélioration
de la densité et de la résistance mécanique a été remarquée surtout pour les briques contenant
20% et 30% de cendre de pyrrhotite. Cependant, les briques a 30% en cendre de pyrrhotite ont
présentées une densité qui dépasse les normes des briques en terre cuite avec une valeur de
1.87g/cm?. Enfin, pour les briques ayant des teneurs supérieures a 30%, elles doivent étre
traitées a une température supérieure a 1000°C pour avoir un frittage complet.

Par ailleurs, 1’étude de I’effet de la température de cuisson sur les propriétés technologiques de
ces briques a aussi révélé une amélioration remarquable des propriétés technologiques des
briques contenant de la cendre de pyrrhotite, plus précisément 20% et 30% traitées a 900°C.

A 900°C, la brique a 20% en cendre de pyrrhotite est celle qui présente la meilleure résistance
a la flexion (28.69MPa). Et vu qu’elle révele une faible porosité, il a ét¢ décidé d’améliorer
cette formule (20% en cendre de pyrrhotite- 80% en argile) dans la suite de ce travail (chapitre
V), en ajoutant un ¢élément organique qui une fois traité thermiquement s’évapore en laissant
des pores qui vont alléger la brigue ainsi élaborée.
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Chapitre V : Effet de I’ajout d’un
déchet organique sur les propriétes
technologiques des briques a base
d’argile et de cendre de pyrrhotite

Ce chapitre a fait I 'objet -

- d’une mobilité de trois mois, dans le cadre du programme Erasmus+, au sein de
« Institute of Building Materials ». a Vilnius, du 02-04-2017 au 02-07-2017 ;
- d’un article communiqué oralement et publié: 13th International Conference
MODERN BUILDING MATERIALS, STRUCTURES AND TECHNIQUES, les
16 etl7 Mai 2019.
» The influence of the addition of both organic and mineral waste on the physico-

mechanical properties of clay-based brick for construction (pottery clay)
https://doi.org/10.3846/mbmst.2019.004
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I. Introduction

Dans le précédent chapitre, 1’étude de I’effet de I’ajout de la cendre de pyrrhotite aux briques
d’argile a donné des résultats satisfaisants. En effet, 'addition jusqu'a 30% de cendre de
pyrrhotite a la brique d'argile permet d'améliorer ses propriétés technologiques apres traitement
thermique a 1000°C. Ainsi, la résistance a la flexion varie de 7,66 MPa (pour la brique a 0% en
cendre de pyrrhotite) a 31,16. MPa (pour la brique a 30% en cendre de pyrrhotite). Aussi, la
brique contenant 20% en cendre de pyrrhotite et 80% d’argile présente, apres traitement a
900°C, une résistance a la flexion qui est de 1’ordre de 28.69MPa. Cependant, cette brique
s’avere etre lourde et dense. Et dans la perspective d’obtenir une brique d’argile et de cendre
de pyrrhotite, présentant des propriétés technologiques acceptables, avec le minimum d’énergie
possible, il a été jugé judicieux d’étudier ces derniéres briques tout en cherchant a réduire leur
poids. Il a été donc opté d’introduire un autre €lément dans la matrice de ces briques permettant
a la fois de réduire le poids et de maintenir leurs propriétés physico-mécaniques dans les limites
exigées par les normes internationales.

Ce chapitre vise a évaluer, apres traitement a 900°C et 1000°C, les propriétés mécaniques et
physiques (résistance a la compression, densité, porosité, absorption d'eau, etc.) de briques
cuites incorporant un déchet organique qui est la sciure de bois (déchet du secteur artisanal de
la ville de Fés) a un mélange d'argile et de déchet minéral qui est la cendre de pyrrhotite.

Il. Elaboration des briques a base d’argile et de déchets

Dans cette etude, les matieres premieres utilisées sont : 1’argile jaune de la ville de Fés, la cendre
de pyrrhotite et la sciure du bois de cédre.

L’argile et la cendre de pyrrhotite sont les mémes que celles déja étudiées dans les chapitres 3
et 4. Et comme déja signalé, I’argile utilisée est principalement exploitée dans la fabrication de
produits céramiques. Elle se compose essentiellement de : calcite CaCOs, quartz SiOg, kaolinite
Al>Si>Os5 (OH)4 et dolomite Ca, Mg (COzs)2. Quant a la cendre de pyrrhotite utilisée, il a été
montré au chapitre Il qu’il s’agit d’un déchet se composant principalement d’hématite Fe2O3
(64,9%), de quartz SiO2 (13%) et d’alumine Al.O3 (4,01%) [1].

Quatre séries de briques ont été élaborées avec des masses de formation sous forme de mélanges
d'argile incorporant différentes teneurs en cendre de pyrrhotite (CP) et en sciure du bois de
cedre (S). La composition de ces masses de formation est présentée dans le Tableau 1.

Tableau. 1 : Composition des mélanges ayant servis a 1’élaboration des masses de formation

Séries | Argile (Ar) CP S
A 75% 20% 5%
B 70% 20% 10%
C 80% 20% 5% de la masse totale de la cendre et de 1’argile
D 80% 20% 10% de la masse totale de la cendre et de I’argile
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La figure 1 montre la variation de la quantité d'eau avec la masse de formation. Il est a noter
que la quantité d'eau augmente avec l'augmentation du pourcentage de la sciure de bois dans la
masse de formation.
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Figure. 1 : Composition des masses de formation (% en masse)

L’¢laboration des briques a été réalisée selon le programme adopté par I’Institut des
Matériaux de Construction. Ainsi, I’argile et les additifs ont été séchés a une tempeérature entre
100 et 105°C, puis broyés. Le mélange sec des composants a été préparé, ensuite arrosé jusqu'a
ce que I'hnumidité atteigne le niveau approprié pour la formation des briques. Il a été constaté
que les deux déchets, la cendre et la sciure, s'inséraient facilement dans la masse de formation.
La conservation pendant 24 heures de la masse de formation dans le dessiccateur est une étape
essentielle pour avoir une répartition uniforme de I'humidité. Enfin, des briques ont été
confectionnées par moulage, les dimensions du moule métallique sont : | = 30mm; L = 30 mm;
e =20mm.

Comme indiqué précédemment, les briques élaborées ont été séchées a la température
ambiante du laboratoire jusqu'a stabilisation du poids et du retrait, puis séchées dans une étuve
pendant 24 heures a la température 105 + 5°C.

Enfin, le traitement thermique des briques a été effectué aux températures 900°C et
1000°C. La durée de traitement thermique (chauffage-combustion-refroidissement) était de 30
heures tout en maintenant la combustion a la température la plus élevée pendant 2 heures.

I1l. Caractérisation des briques a base d’argile et de déchets
Afin d’évaluer la performance des briques élaborées, leurs propriétés physiques et

mécaniques ont été étudiées. Cette étude a été complétée par une analyse minéralogique,
thermique et morphologique des briques.

116



Les propriétés physiques et mécaniques des briques cuites ont été déterminées, selon les
méthodes décrites au chapitre I1. 11 s’agit du :

- suivi de la perte de poids et du retrait des briques par les équations simples suivantes:

to d d poids original — poids apres cuisson 100
= k
perte au poas poid original

. longueur originale — longueur apres cuisson
retrait = — * 100
longueur originale

- La détermination de la porosité ouverte totale, de I'absorption d'eau et de la densité en
suivant la méthode de saturation sous vide selon le montage illustré au paragraphe
(IV.1.4 chapitre 1) [2]. Pour rappel, les formules utilisées sont:

g MO
T M2 - M1
w _ M2 -Mo
"= M2-M1
W Mt — Ms 100
= — %
5 Ms

d: densité g/cm®; Wr: porosité totale (%); Ws: absorption d'eau (%). MO: masse initiale de
I'échantillon (g); M1: la masse émergée (dans I'eau) (g); M2: la masse imbibée (dans I'air) (g).
Ms est la masse de I'échantillon aprés séchage (g); Mt est la masse de I'échantillon aprés

trempage (Q);

Les techniques d’analyses et les appareillages ayant été utilisés pour la caractérisation
minéralogique, thermique et morphologique des briques sont aussi détaillés aux paragraphes
(IV.1.3, IV.2.1 et IV.2.2) dans le chapitre II. Ces techniques ont consisté en 1I’étude par
diffraction des rayons X, I’analyse thermogravimétrique et thermique différentielle ainsi que la
microscopie électronique a balayage.

IV. Résultats et discussion

IV.1 Etude des propriétés technologiques des briques élaborées

IV.1.1 Retrait

La variation du retrait des briques élaborées en fonction de la température et de la teneur
en additifs (CP et S) est présentée sur la figure 3. Ces résultats montrent que le retrait est trés
important pour les briques traitées a la température 105°C, et cela pour la simple raison que les
briques contiennent encore de 1’eau de gachage ce qui rend le rétrécissement considérable.
Aussi, le rétrécissement a cette température diminue avec lI'augmentation de la teneur en sciure
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de bois, ce qui peut s'expliquer par le fait que 105°C n'est pas une température a laquelle la
sciure de bois brale.

Quant aux briques cuites aux températures 900°C et 1000°C, le rétrécissement augmente avec
la teneur en sciure de bois (Figure. 2) tout en restant dans la limite de la norme requise dans la
littérature, et qui doit étre une valeur inférieure a 8% [3]. Ce comportement est normal étant
donné qu’aux températures 900°C et 1000°C la sciure de bois est totalement brdlée, ce qui peut

générer des pores pouvant conférer aux briques traitées a ces températures une capacité
d’absorption d'eau trés intéressante.

) 105°C =900°C =1000°C
bonne qualité <8%

Retrait %
AN

briques en % de CP et de S

Figure. 2: Evolution du retrait des briques avec la température du traitement thermique et la
teneur des briques en CP eten S.

1VV.1.2 Perte de poids

La figure 3 représente la variation de la perte de poids des briques élaborées en fonction
de la température de cuisson et de la teneur en déchets. Elle montre que la perte de poids des
briques augmente avec la teneur en sciure de bois pour les deux températures de cuisson. Aussi,
les briques relatives aux masses de formation de type A et C et traitées a 1000°C présentent les

plus faibles valeurs de perte de poids et qui se rapprochent de la valeur de la norme requise dans
la littérature a savoir 15% [4].
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Perte du poids %

Briques en % de CP et de S
Figure. 3: Variation de la perte de poids des échantillons en fonction de la
température et de la composition de la masse de formation

1V.1.3 Capacité d'absorption d'eau

Cette propriété a été déterminée conformément a la norme NF P 13-305 [5, 6]. Sur la
figure 4 est reportée la variation de cette propriété avec la teneur en déchets et avec la
température de cuisson. La capacité d’absorption d’eau évolue dans le méme sens que la perte
de poids, ce qui est tout a fait logique pour la simple raison que la sciure de bois brdle a des
températures élevées tout en laissant des pores. Et ces derniers engendrent, d’une part, une
augmentation de la perte de poids, et d’autre part, une augmentation de la capacité d'absorption
d'eau. Et selon [3, 7, 8], I'absorption d'eau d'une brique d'argile de bonne qualité ne devrait pas

étre supérieure a 22%, c’est le cas des échantillons issus des masses de formation de type A et
C.

=900°C # 1000°C
bonne qualité <22%
30
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§ 25
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Figure. 4: Variation de I'absorption d'eau avec le pourcentage d'additifs et la temperature
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1VV.1.4 Porosité apparente

La porosité apparente a été testée par la méthode de saturation sous vide selon le protocole
décrit au paragraphe 1V.1.4 dans le chapitre 11 [2].

Les résultats sont présentes sur la figure 5 et ils sont en parfait accord avec ceux de la capacité
d'absorption d'eau. La porosité augmente avec la température et la teneur en sciure de bois.
Selon la littérature [3, 8], les briques de bonne qualité doivent avoir une porosité comprise entre
20% et 55%. Dans ce cas, les valeurs de la porosité des briques issues des masses de formation
A et C sont bien comprises entre ces valeurs limites, alors que celles élaborées a partir des
masses de formation B et D ont des taux de porosité supérieures a 55%. Certes, les briques
selon leurs teneurs en sciure de bois auront une densité influencée par ces taux de porosité.

= 900°C =1000°C
59
57
55
53
51
49
47
45

Porosité %

A B C D
Briques en % de CP et de S

Figure. 5: Variation de la porosité des briques cuites a 1000°C et a 900°C.

1VV.1.5 Densité

La norme francaise NF P 94-093 citée par AFNOR 1999 [9, 10] précise que les briques
légéres de bonne qualité doivent avoir des densités comprises entre [1,5-1,8] g/cm?® et [1,8-2]
g/cm? pour les briques plus lourdes [11].

La figure 6 montre que la densité des briques diminue en augmentant la température de cuisson
et la teneur en sciure de bois. Néanmoins, elle reste dans les normes susmentionnées et prend,
pour les quatre échantillons, des valeurs comprises entre 1,5g/cm? et 2g/cm?.
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5 900°C &1000°C

1500<bonne qualité <2000

A B C D
Briques en % de CP et de S

Figure. 6 : Variation de la densité des corps céramiques brilés a 1000°C et a 900°C.

1V.1.6 Résistance a la compression

Selon lanorme ASTM C270 [9], la résistance a la compression pour une brique en terre
cuite devrait avoir une valeur comprise entre [6,9-27,6] MPa, c’est le cas des échantillons A et
C cuites aux températures 900°C et 1000°C (Figure. 7).

Comme I'échantillon C présente les meilleures propriétés physiques par rapport aux autres
échantillons, il apparait tres bien sur la figure 7 gu'il posséde également les meilleures propriétés
mécaniques avec une résistance a la compression de 11,82 MPa a 900°C et de 10,77 MPa a
1000°C.

12 =900 =1000

10

8 bonne qualité >7MPa

Résistance a la compression MPa

B C
Briques en % de CP et de S

Figure. 7: La résistance a la compression des briques en fonction de la température de
cuisson et de la composition de la masse de formation.

121



IV.2 Analyses thermique, minéralogique et morphologique des briques
élaborées

1IV.2.1 Analyse thermique ATG/ATD

L’analyse thermique ATD / ATG (Figure. 8) montrent que toutes les briques ont les
mémes résultats thermogravimétriques. Cela indique qu'il n'y a pas une grande différence dans
la composition de ces briques.

L'analyse thermique différentielle (voir Figure. 8-b) montre que le premier effet endothermique
se produit a une température comprise entre 30 a 250°C. La valeur maximale de cet effet est
aux alentours de 103°C, elle peut étre liée a I'extraction de I'eau hygroscopique libre de la masse
en formation. Les pertes de masse au cours de ce processus de deshydratation atteignent 1,2%.
Un effet exothermique se produit aux températures comprises entre 250 et 600°C, le maximum
de cet effet est observé autour de 320°C pour les trois échantillons. La masse des échantillons
diminue de maniére uniforme. Cet effet exothermique peut étre 1ié, d’une part, a la combustion
des matieres organiques issues de la sciure de bois, et d’autre part, au processus de cristallisation
qui s’y produit : c'est-a-dire que la phase amorphe ferrihydrite est transformée en phase
cristalline — hématite [12]. La perte de masse a la température 320°C avoisine les 6,7% pour les
trois échantillons.

Des effets endothermiques supplémentaires sont observés a la température 800°C. Au cours de
ces effets, la fragmentation des carbonates (CaCO3, MgCQg) se produit avec une dissipation de
CO2 [12]. La perte de masse lors de la fragmentation des carbonates est d'environ 20,7% pour
les briques A et C, alors qu’elle est de 24,7% pour la brique de type B et cela peut s'expliquer
par la quantité importante de sciure de bois dans cet échantillon.
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Figure. 8 : (a) ATG / (b) ATD diagramme de briques en sciure de bois et cendre de
pyrrhotite

1IV.2.2 Analyse par diffraction des rayons X

Les quatre brigues présentent les mémes phases cristallines aux températures de cuisson 900°C
et 1000°C (Figure. 9). Ces phases sont : le quartz, I'nématite, la magnétite, l'albite et I'anorthite

13].

La seule différence qui ressort de ces diffractogrammes RX est I'intensité de la phase cristalline
quartz dans I'échantillon C traité a 900°C. Cette constatation explique bien le fait que cet
échantillon présente la résistance a la compression la plus élevée.

2,0 +
1,8 -
1,6 -

1,4 -

1,2 C 900°C

1,0 -

Intensity (u.a)

0,6 — B 1000°C

0,4 -
A 1000°C
0,2 -

T T T T T T

o 10 20 30 40 50 60
2

Figure. 9: Diagramme de R-X (hm) de : (A: 1000°C), (B: 1000°C), (C: 1000°C), (C: 900°C);

Q quartz SiO2, An Anorthite CaAl>Si2Og, Ab Albite (Ab) NaAISisOg, M magnetite Fe3O4, H
hematite Fe>Os.
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1IVV.2.3 Analyse par microscopie a balayage électronigue MEB

Pour réaliser I'analyse MEB, les échantillons ont été prépares par métallisation avec de
I'or pour augmenter leur conductivite.

Pour les échantillons traités a 1000°C (Figure. 10), les remarques suivantes sont notées:

A : la présence d'’hydroxyde, de carbonate et de silice ;

B : mauvais contact entre la matrice d'argile et les additifs. Ainsi, la matrice est plus poreuse en
raison de la forte teneur en sciure de bois qui est de 10%. En outre, le MgO est présent en
abondance ;

C : La matrice moins poreuse et le contact entre ses composants est tres bon ;
D : présence d'une structure en aiguille correspondant a la silice.

A B

— 10pm X 1,500 JEOL 5/15/2018 11:45:15
Vace=10.0kV PC=12 8ignal=LEI r-Filter=8B,0 Mode=SEM WD=9. Tmm
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X 2,000  JEOL 5/15/2018 12:53:01 - lpm X 3,00 JEOL 5/15/2018 13:11:43
Vace=10.0kv PC=12 Signal=LEI  r-Filter=sB,0 Mode=SEM WD=10.6mm Vace=10.0kV PC=12 Signal=LEI  r-Filter=SB,0 Mode=SEM WD=8.9mm

Figure. 10: Micrographies en surface des briques de type A, B, C et D cuites a 1000°C

S’agissant des briques traitées a 900°C (Figure. 11), il est noté que l'intérieur des briques
est plus Iéger que la surface extérieure, ce qui peut s'expliquer par la présence de sciure de bois.
A l'intérieur il y a de I'oxyde de calcium, et a I'extérieur il y a de I'oxyde de fer.

A : al'extérieur, les pores n'ont pas de format spécifique, ils ne sont ni grands ni petits, ce qui
est normal pour un corps en céramique cuit. Mais a l'intérieur, les pores sont trop petits. 1l est
également noté que le MgO et le Ca ainsi que des aiguille sont plus abondants que dans la
brique de type A traité a 1000°C ;

B : présence de structures en aiguille correspondant a la sciure de bois. Il existe également une
structure en forme de pétale et MgO. La présence de points blancs correspondant au CaS
anhydre est également notée ;

C : diminution des pores et présence de cristaux de CaO ;
D : existence d'aiguilles et de formes géométriques diverses.

Les micrographies des figures 10 et 11 confirment les propriétés des briques de type C a 900°C
et 1000°C qui sont denses moins poreuses et présentent de bonnes valeurs de la résistance a la
compression.
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Figure. 11: Micrographies en surface des briques a différents teneurs en sciure de bois
traitées a 900°C.
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V. Conclusion

Le but de ce travail est I’amélioration des propriétés de la brique a base d’argile, contenant
20% en masse de cendre de pyrrhotite, cette composition des briques est celle qui présente les
meilleures caractéristiques physico-mécaniques une fois traitée a 900°C, comme indiqué dans
le chapitre IV. Elle présente une résistance a la flexion de 1’ordre de 28.69 MPa ce qui la rend
une brique de bonne qualité mécanigue selon la norme EN 771-1. Cependant, elle présente une
porosité de 19.69% qui est en dessous de la limite inférieure des exigences [20%-55%]. Aussi,
sa perte du poids est de 14.74% et s’approche de la limite qui est 15%. Cette brique s’avére étre
peu poreuse (19.69%) et donc lourde et présente de bonnes performances mécaniques.

Pour ameliorer les propriétés physiques et mécaniques de cette brique, il a été opté dans ce
travail d’utiliser un déchet organique (la sciure du bois) avec un taux permettant a la fois
d’alléger le poids de la brique et d’avoir une bonne résistance mécanique.

L'ajout de la sciure de bois a pour effet de réduire le poids des briques de telle sorte qu’elles
deviennent légeres. Qui dit brique Iégere dit automatiquement brique poreuse, et c'est le cas des
échantillons étudiés. Les briques deviennent plus poreuses tout en répondant aux normes
européennes (20% a 55%) et présentent une résistance a la compression supérieure a 7 MPa.
L’expérience montre que la teneur des briques en sciure de bois de 1’ordre de 5% du mélange
constitué de 20% de cendre de pyrrhotine et de 80% d’argile suffit pour avoir une brique dont
la résistance a la compression est conforme aux normes européennes concernant les briques
d’argile.

L’étude expérimentale des propriétés physico-mécaniques des briques en terre cuite a différents
pourcentages d’argile, de cendre de pyrrhotite et de sciure du bois (A, B, C et D), a montré que
la meilleure formule est celle de 1’échantillon C qui présente des caractéristiques conforment
aux exigences des normes internationales pour les briques en terre cuite, que ce soit traitées a
900°C ou & 1000°C. Pourtant, celles traitées a 900°C résistent plus & la compression avec une
valeur de 11,82MPa contre 10,78MPa pour celles traitées a 1000°C.

En guise de conclusion, pour des raisons énergétiques, économiques et environnementales, la
cendre de pyrrhotite peut étre réutilisée dans des briques d’argile en utilisant la formulation des
briques de type C cuites a 900°C.
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Conclusion générale

La gestion des déchets et des sous-produits industriels constitue aujourd’hui un enjeu
technique, économique et environnemental pour la société dans le monde entier. En tant que
chercheurs scientifiques, notre principal rdle, est de chercher a remédier aux principaux
problemes de notre entourage et de combler les lacunes scientifiques pour contribuer au
développement de notre pays.

C’est dans cet esprit que le présent travail apporte une contribution a la valorisation d’un déchet
industriel, qui est la cendre de pyrrhotite, dans le domaine des matériaux destinés a la
construction.

La valeur ajoutée de cette étude sur les plans économique et environnemental est indéniable.
Elle se focalise sur la réutilisation de la cendre de pyrrhotite en vue de minimiser la quantité
énorme de ce déchet stockée a I’air libre d’une part, et de transformer un déchet en matiére
premiére secondaire, d’autre part. Il est a noter que plusieurs études ont traité le minerai
pyrrhotite et les déchets miniers, issus de 1’exploitation minicre au niveau de la mine de Kettara
située au voisinage de Marrakech, mais aucune étude scientifique n’a été consacrée pour traiter
la cendre de pyrrhotite qui est un déchet industriel issu d’une transformation chimique du
minerai pyrrhotite durant la période 1964-1982.

Cette étude est trés particuliére en raison qu’elle porte pour la premiére fois sur la
caractérisation et la valorisation de la cendre de pyrrhotite. La méthodologie mise en ceuvre
pour cette étude comprend trois étapes principales :

e Une caractérisation physique, chimique, minérale, morphologigque et comportementale
de la cendre de pyrrhotite ;

e Une partie technologique permettant d’évaluer I’influence de 1’ajout de la cendre de
pyrrhotite (déchet minérale) sur les propriétés technologiques des briques a base
d’argile, ainsi que I’évolution de ces propriétés avec la température de cuisson des
briques ;

e [’optimisation de la formule du mélange (argile-cendre de pyrrhotite) par ajout d’un
deuxiéme déchet qui est la sciure du bois de cedre (déchet organique).

S’agissant de la caractérisation de la cendre de pyrrhotite, différentes techniques ont été
appliguées : une analyse physico-chimique par mesure du taux d’humidité, de la densité, de la
granulométrie, de la composition élémentaire par fluorescence des rayons X (FRX), du
comportement thermique a I’aide d’une analyse thermogravimétrique (ATG/ATD); une analyse
de la phase minérale par diffraction des rayons X (DRX) et par spectroscopie d’absorption IR ;
une analyse morphologique par microscopie électronique a balayage (MEB) ; une analyse du
comportement environnemental avec détermination de la concentration lixiviée des éléments
polluants. Cette derniere analyse a été réalisée par 1’essai de lixiviation en cuve sur monolithe,
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et la détermination des métaux lourds dans les lixiviats a été effectuée a I’aide de 1’analyse ICP-
AES.

Les résultats de la caractérisation de la cendre de pyrrhotite ont montré qu’elle a un pH acide
avec une valeur de 2,92, un taux d’humidité de 3,4%, une densité de 4,33. Plus que le trois
quart de ses grains ont une granulométrie inférieure a 2mm et le diametre moyen est de 1’ordre
de 11 pum.

La cendre est un déchet inorganique dont les éléments majeurs sont : Fe, O, Si et Al, et les
principaux oxydes sont Fe>O3 (64,9%), SiO2 (13%), Al203 (4,01%). La somme des taux de ces
trois phases cristallines est tres élevee, ce qui donne a la cendre de pyrrhotite une activité
pouzzolanique, c'est-a-dire le pouvoir de se combiner en présence d'eau avec la chaux libérée
lors de I'hydratation de la matrice argileuse par exemple.

En ce qui concerne 1’étude environnementale de la cendre de pyrrhotite, elle a été déterminée
selon la norme NEN-7345. 1l a été trouvé que la cendre de pyrrhotite libére des métaux lourds
a savoir le Cd, Cr, Pb, Zn et Cu en milieu aqueux, mais avec des concentrations qui restent trés
basses comparées aux limites estimées par la norme néerlandaise adaptée au contexte
hydrologique marocain. (MBMD : Modified Building Materials Decree).

Par ailleurs, 1’évaluation technique des briques contenant de la cendre de pyrrhotite a été
principalement réalisée par mesure du retrait, de la perte du poids, de la densité, de la porosite,
de la dilatométrie et de la résistance mécanique. Cette étude a montré que la brique de formule
20% en poids en cendre de pyrrhotite et 80% en poids en argile, traitée a la température de
calcination 900°C, présente les meilleures propriétés mécaniques avec une résistance a la
flexion de I’ordre de 28,69MPa, sachant que les briques destinées a la construction doivent
avoir une résistance mécanique qui dépasse 7MPa. Cependant, ce type de briques ont un retrait
de 11% (qui dépasse la limite <8%), une perte de poids prés de la limite 14,75% (<15%) et
aussi une porosité aux alentours de la limite inférieure 19,6% (>20%), ce qui rend les briques a
20% en poids de cendre de pyrrhotite et 80% en argile dense et lourde. Et dans le souci
d’amélioration de toutes ces propriétés, un autre élément a été ajouté aux briques contenant
20% en poids en cendre de pyrrhotite. Cet élément doit favoriser la formation des pores, ce qui
va faire diminuer la densité des briques et les rendre bien évidement plus légéres. Et pour rester
autour du concept de valorisation des déchets pour protéger et servir I’environnement, ledit
élément choisi est cette fois-ci un déchet organique qui est la sciure du bois de cédre issue du
secteur artisanal a la ville de Fes.

L'ajout de la sciure de bois aux briques a pour effet de réduire leur poids de telle sorte que la
brique devient légére. Qui dit brique légére dit automatiqguement brique poreuse et c'est le cas
des échantillons étudiés. Les briques deviennent plus poreuses et répondent aux normes
européennes [20% -55%] et la résistance a la compression reste supérieure a 7 MPa.

L’expérience a montré que la brique ayant une teneur en sciure de bois jusqu’a 5% du poids du
mélange constitué de 20% de cendre de pyrrhotite et 80% d’argile, et traitée & 900°C, présente
une résistance a la compression de ’ordre de 11,82MPa, une porosité égale a 50,14% et une
densité égale a 1,8 g/cm?, et répond ainsi aux normes européennes en matiére de briques de
construction.
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Enfin, l'objectif principal de cette étude est atteint de maniére satisfaisante. La cendre de
pyrrhotite a été non seulement caractérisée pour la premiére fois, mais aussi valorisée dans un
domaine tres demandé dans le monde entier, celui des briques de construction. Un autre point
positif de cette étude réside dans le fait que ’argile utilisée est une argile qui jusqu'a présent est
exploitée uniquement dans le secteur de la poterie. Mieux encore, I’amélioration des propriétés
des briques a nécessité I’ajout d’un second déchet organique au mélange argile-cendre de
pyrrhotite. Réutiliser deux déchets a la fois dans une brique présentant une bonne performance
technologique ne peut étre que bénéfique sur les plans économique et environnemental.

Perspectives

La contribution a la valorisation de la cendre de pyrrhotite pour 1’élaboration des briques
en terre cuite a 1I’échelle du laboratoire a été réalisée comme prévu, et les résultats obtenus sont
satisfaisants. Cette étude a permis de déterminer la formulation optimale et les conditions
favorables pour la production des briques a base d’argile et de déchets. Pour que cette étude
soit exploitable, il faut d’une part I’appliquer a 1’échelle industrielle pour vérifier la
reproductibilité des résultats obtenus au laboratoire, et voir méme construire un prototype
(maison type) et étudier la durabilité des briques dans des conditions réelles tout en suivant les
parametres influencés par les propriétés des briques, a savoir le climat et la qualité d’air a
I’intérieur de la maison type.

D’autre part, la méthode ¢étudiée durant le présent travail ouvre la voie pour mener la
réflexion en vue d’élargir la gamme des produits ou il sera possible de valoriser la cendre de
pyrrhotite et élaborer d’autres matériaux utilisés dans les secteurs de construction : batiments
et travaux publics BTP.
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