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INTRODUCTION 

Depuis des mi l lénai res ,  un des  problèmes auxquels se trouve 

confronte l'homme est c e l u i  du g î t e .  Dans l e s  temps l e s  pliis rec1116s. 

i'l vivait ,  so i t  &ans des cavernes s o i t  dans des abri:: pr6cai res  1':iil.i: d e  

br:~rich:tfr,e:: :;orrun:li remclnt recouvtart,:: d e  peaux de 't)i?!t.es. Avec l e  t16veloT~- 

pement de l ' a g r i c u l t u r e ,  qu i  e n t r a î n a  une sédentar isa t ion ,  l ' h a b i t a t  se 

transforma et  l ' o n  v i t  a p p a r a î t r e  des é d i f i c e s  à ca rac tè re  permanent, 

so l ides ,  f a i t s  de t e r r e  séchée. Il faudra a t t endre  l ' é c l o s i o n  des  c i t é s  

pour q u ' i l  y a i t  une nouvelle évolut ion  avec l ' u t i l i s a t i o n  de l a  brique 

crue dans l e s  construct ions notamment avec l a  c i v i l i s a t i o n  mésopotamien- 

ne. Plus t a r d ,  avec les Egyptiens c ' e s t  l a  p i e r r e  ta i l lée  q u i  e s t  u t i -  

l i s é e  pour l e s  p a l a i s  e t  l e s  temples. Mais, l a  br ique  crue e s t  toujoiirs 

employée pour l e s  construct ions p lus  communes. C'est  durant l a  c i v i l i -  

s a t i o n  romaine, e t  p lus  précisément, au temps d'Auguste que l a  hriqii:. 

c u i t e ,  ,jusque 13 pratiquement inconnue coitunerice 3 coriciii.i.t>ricBt.i. 3 :i ier.re. 

Pendant de longs s i è c l e s ,  les mat6riaux de base de l ' i n d u s t r i e  du bâti- 

ment évolueront trss peu. Il faudra a t t e n d r e  l ' a p p a r i t i o n  du béton vers  

l e  mi l ieu  d u d i v  neuvibme s i è c l e  (LAMBOT - 1848) pour assister à une kvo- 

l u t i o n  importante. Evolution qui  depuis l a  f i n  de l a  2éme guerre  mondia- 

l e  se transforme en révolut ion c a r  l e  béton prend une p lace  de p lus  en 

p lus  grande dans no t re  environnement, au  point  q u ' i l  est considéré par 

c e r t a i n s  comme l e  symbole de l ' a r c h i t e c t u r e  moderne. 

Parmi les bétons,  il e s t  une c la s se ,  c e l l e  des bktons 1.6gers 

qui  devra i t  ê t r e  amenée à prendre son essor .  En effet s u r  l e  tableau nO1 

qu i  montre l a  r é p a r t i t i o n  des conducti.vit6 thermiques des bétons lé- 

ge r s  en fonct ion  de l a  masse volumique, on peut cons ta te r  t o u t  de s u i t e  

que l e s  bétons d ' a r g i l e  et  da s c h i s t e  expansés occupent un domaine très 

l a r g e  a l l a n t  des  conduct iv i tés  thermiques f a i b l e s  ( 0,2 ) jusqu'à des 

va leurs  p lus  importantes (0 ,7) .  Le t ab leau  n02, quant à l u i ,  nous mon- 

t r e  l a  c l a s s i f i c a t i o n  des bétons l é g e r s  suivant  l e u r s  masses voluniiques 

apparentes e t  l e u r s  u t i l i s a t i o n s .  On note  l à  auss i  que l e s  bétons à ba- 

s e  d ' a r g i l e  e t  de s c h i s t e  expansés ont  un domaine t rès  étendu d'i l t i l i-  

s a t i o n  a l l a n t  des grands pouvoirs i s o l a n t s  jusqulaux f o r t e s  rés is tances .  

A l a  vue de ces  t a b l e a u ,  on comprend bien  l ' i n t e r ê t  que p résen te  l ' u t i -  

l i s a t i o n  des  g ranu la t s  l ége r s  d ' a r g i l e  ou de s c h i s t e  expansés. I l s  l e u r  
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TARLFAU nO1 : CONDUCTIVITE THERMïQJJE DES DIFFERENTS mPEÇ DE BETONS LEGERS.118) 

1 ) Bkton cellulaire autoclavé. 

2) Rkton de perlite et  venniculites. 

3 )  Béton d'argile et schiste expansés. 

4 )  Réton de bois. 

5 )  Rdton de pouzzolane ou de lait ier expansé à structure caverneuse. 

6 )  Béton de cendres volantes frittées. 

7 )  Béton de ponce. 

8 )  Béton caverneux de granulats normaux comportant moins de 

10% de sable de rivière. 



conférent des qua l i t é s  d ' i so la t ion  thermique e t  de l égère té  q u ' i l  sem. 

b l e  ê t r e  avantageux d'employer pour diminuer l e s  dépenses de chauffage, 

r édu i re  l e s  poids propre des s t ructures .  Correlativement on e s t  conduit 

à des allégements de coffrage e t  de f e r r a i l l a g e  des éléments en béton 

armé ou précontraint .  

Mais l 'emploi des agrégats  d ' a rg i l e  expansée ne se  l i m i t e  pas 
----Ci-i-4 

qu'aux bétons, ces granules présentent  de nombreuses au t res  appl-ication: 

w i so la t ion  thermique des planchers s u r  ter re-ple in ,  

w parpaings, b locs  de construction,  

w éléments préfabriqués,  panneaux, trumeaux, 

w bétons r é f r a c t a i r e s  

n e t  même hydrocùlture. 

Que sont ces  granula ts  d ' a r g i l e  expansée? Sous l ' ac t ion  de 

f o r t e s  températures, à l a  s u i t e  d'un ramollissement de l a  matière, ac- 

compagné d'un dégagement de gaz, cer ta ines  a r g i l e s  possédent l a  propri- 

été de gonfler .  Parallélement une p e l l i c u l e  ex té r i eure  s ' individual ise  

à l a  s u i t e  de l a  nision p a r t i e l l e  de l a  surface du matériau. Après re- 

froidissement,  on ob t i en t  un produit  l é g e r  dur, Èi t e x t u r e  c e l l u l a i r e  
3 

t r è s  marquée dont l a  niasse volumique r é e l l e  v a r i e  de 750 à 1200 kg/m 

La fu tu re  norme f rança i se  NFP 18309, concernant les granulats  _d'-_~&Gg- 
"- 

expansée fabriqués au four  r o t a t i f ,  donne l a  d é f i n i t i o n  suivante :"gra- -- -. ..*' 
nula t  s const i tués  de g ra ins  de forme arrondie,  présentant 

une peau brun-rouge enveloppant une t ex tu re  a l v é o l a i r e  n o i r â t r e ,  obte- 

nus par cuisson au four  r o t a t i f  d'une a r g i l e  de ca rac té r i s t iques  appro- 

p r i ées ,  à une température de l ' o rd re  de 1000~C" 

L a  découverte de l ' a r g i l e  expansée remonterait ,  selon ce r t a ins ,  

à 1' année 1885. Mais, en f a i t ,  c e  f u t  S.J. HAYDE (18) qui r é a l i s a  l a  pre- 

miere u n i t é  de fabr ica t ion  en 1917-1918 et  devint  a i n s i  l e  grand "pion- 

n ie r "  de l ' a r g i l e  expansée. Cet te  uni té ,  i n s t a l l é e  à Kansas-City, é t a i t  

de t a i l l e  suffisament grande pour qu'on puisse  l a  considérer comme in- 

d u s t r i e l l e .  Le granulat  dénommé " ~ a ~ d i t e " ,  en 1' honneur de son "inven- 

teur" ,  provenait d'un four  r o t a t i f  dont l e  pr incipe  é t a i t  pa r t i cu l i è re -  

ment valable  puisque c ' e s t  encore aujourd'hui l a  technique l a  plus u t i -  

l i s é e .  En e f f e t  70% de t o u t e  l ' a r g i l e  expansée produi te  dans l e  monde 

provient  de ce type de four.  



TABLEAU n02 : CLASSIFICATION DES BETONS LEGERS SUIVANT LEURS MASSES VOLUMIQUES APPARENTES ET LEUR UTILISATION. (18) ,I 

BETONS ISOLANTS MAIS  PEU RESISTANTS 

( compression ) 
.la 

Eléments manufacturés (blocs., . ) Panneaux préfabriqués 1 Structure. Piéces en 

BETONS MOINS ISOLANTS 
M A I S  DE RESISTANCE 

MOYENNE 

I 1 Eléments de remplissage. 1 Certains murs banchés IB.A.et B.P. Poutres. I 

BETONS TRES RESISTANTS 

I 1 Murs banches caverneux. 1 p le ins .  1 Dalles. Poteaux. Voiles. 1 
al- +' 
tA 
lu 
w 
n 

Formes de pente de t o i t u r e  terrasses.. 

FONCTION REMPLISSAGE 

FONCTION "PORTEUR 

1 CHAMOTE (pour mémoire) 1 
1 CENDRES VOLANTES FRITTEES 1 
I POUZZOLANE 1 I I 

LAITIER EXPANSE I 

Masse volumique apparente à 



La v é r i t a b l e  production commerciale ne débutera réellement 

qu'une d iza ine  d'années après,  c ' e s t  à d i r e  en 1928. Depuis, l e s  us i -  

nes s e  sont mul t ip l i ées  un peu par tout .  

En Europe Occidentale, l e  v é r i t a b l e  développement de ces gra- 

n u l a t s  ne su rv in t  que beaucoup p lus  t a r d ,  après  l a  zéme guerre mondiale. 

Les ra isons  du développement rapide  des g ranu la t s  l é g e r s  a r t i f i c i e l s  

aux 1J.S.A. e t  en U.R.S.S. sont diveres,  m a i s  c e l l e  qu i  est c i t é e  l e  

p l u s  .:;oilvent e s t  que ces  pays manquent de graniilats na ture l  S .  Qu' il s 

proviennent de g rav iè res  ou q u ' i l s  so ien t  cons t i tués  de matériaux de 

c a r r i s r e  concassés. La nécess i t é  de développer une production de gra- 

n u l a % ~  a r t i f i c i e l s  s e  f i t  a i n s i  r e s s e n t i r  pour p a l l i e r  c e t t e  carence. 

Les premiers pays européens à su iv re  c e t  exemple f u r e n t  l e  Danemark 

e t  l a  R.F.A. 

Par a i l l e u r s ,  dans l e s  pays relat ivement " r iches  " en granulst-s 

na tu re l s ,  on a s s i s t e  depuis  quelques années à un épuisement des sabl i -  

a r e s  e t  des gravières  s i t i iées  autour des grands cen t res  de consommation. 

11 faut donc a l l e r  beaucoup l o i n  pour ob ten i r  l e s  matériaux recherchés, 

ce qui  augmente fortement l e  p r ix .  L'importance c ro i s san te  qu 'at tachent  

l e s  municipal i tés  à l a  p ro tec t ion  de l'environnement entrave considéra- 

blement l ' u ~ v e r t u r e  e t  même l ' ex tens ion des g rav iè res  e t  des c a r r i è r e s  

en imposant notamment l a  remise en l ' d t a t  du s i t e ,  ce qu i  n ' e s t  pas 

sans répercussion sur les p r ix .  

En France, l e  démarrage de l a  production d ' a r g i l e  exp:in-l: .k t2  :L 

é t 6  lonp pour d i f f é r e n t e s  ra isons :  

w bas  p r i x  e t  abondance des g ranu la t s  na tu re l s ,  

w climat  tempéré n'exigeant pas une i s o l a t i o n  thermique 

importante 

La c r i s e  de l ' éne rg ie ,  en favor isant  l ' u t i l i s a t i o n  des maté- 

r i aux  thermo-isolants a u r a i t  dû favor i se r  l a  production d ' a r g i l e  expan- 

s6e. En f a i t  e l l e  en a p l u t ô t  r a l e n t i  l e  développement. Certaines us i -  

nes  ont dû a r r ê t e r  l a  f a b r i c a t i o n  à cause du p r i x  de revient  t r o p  é le-  

vé du combustible. Ains i ,  l e s  Comptoirs T u i l i e r s  du Nord qui fabriqua.ient 

des a r g i l e s  expansées sous l a  l i cence  LEICA ont  m i s  f i n  à l e u r  produc- 

t i o n  en 1977. 

I l  e x i s t e  en France à l ' heure  a c t u e l l e  quat re  usines de fab r i -  

ca t ion  de granula ts  l é g e r s .  



w l ' u s i n e  de Hochfelden, p rès  de Strasbourg, produisant  

1' ARGILiEXPAN , 
w l ' u s i n e  de Roumazières, de l a  Tu i l e r i e  e t  Br iqueter ie  

Française, produisant l 'AR~116, 
t w l ' u s i n e  de S M6en Le Grand, des établissements Rivière- 

Letor t  produisant I'ARGI-OIJEST, 

w 1' usine de Foiiqili4res-1 es-Lens des houil 1 Gres du Bassin 

du Nord e t  du Pas-de-Calais produisant des s c h i s t e s  ex- 

pansés SUREX. 

Ces i n s t a l l a t i o n s  u t i l i s e n t  des  procédés d i f f é r e n t s  e t  ont ,  

en out re ,  des productions e t  des capaci tés  de f ab r i ca t ion  var iables .  

L'ARGILEXPAN e s t  élaborée dans un four r o t a t i f  nionotube qui  

r e ç o i t  des granules  préalablement séchés s u r  une g r i l l e  mobile. Les 
3 p o s s i b i l i t k s  de production maximum sont  de 300: m par  jour,  s o i t  envi- 

3 ron 100 000 m par  an. 

Les t r o i s  a u t r e s  usines c i t é e s  u t i l i s e n t  des fours  ~i?t . : t t i fs  

en cascade. La p l u s  importantje e s t  c e l l e  qui prodilit 3 ' ARGI-Olif*.:;T :-ivtac 
3 une capacit6 de production journa l i è re  de 800 m , s o i t  environ par an 

3 280 000 rn . La production ~ ' A R G I ~ ~ ,  e s t  p lus  f a i b l e ,  100 000 m3 p m  an. 
3 Enfin c e l l e  de SUREX e s t  de l ' o r d r e  de 350 000 m par  an. 

On peut donc est imer l a  capaci té  de production de l a  France 
3 3. environ 800 000 m de g ranu la t s  lgge r s  d ' a r g i l e  ou de s c h i s t e  expan- 

sés. En r é a l i t é ,  e l l e  e s t  largement sous empl.oy6e puisque l a  prodiict,ion 

& e l l e  e s t  de : 

211 497 m3 en 1973 

269 377 m3 en 1974 

216 037 m3 en 1975 

267 004 m3 en 1976 

A l a  faveur d ' inc iden t s  survenus dans des c e n t r a l e s  thermi- 

ques, u t i l i s a n t  l e  charbon pu lvé r i sé  comme combustible, on a pu remar- 

quer que l e  cendr ier  pouvait ,  en l ' e space  de quelques minutes, se  reiri- 

p l i r  de f i n s  débr i s  scor iacés .  Ces cendres présenta ient  uri aspect voi- 

s i n  des a r g i l e s  expansées, avec de nombreuses vacuoles s e  dével-oppant 

dans une masse plus ou moins v i t r i f i é e ,  ce qui  l e u r  confé ra i t  une f'ai- 

b l e  dens i té .  D e  plus,  l o r s  de l e u r  formation, ces  éléments ne s ' é t a i e n t  



pas agglomérés. 

Un t e l  phénomène nous a donné l ' i d é e  de provoquer l 'expansion 

d ' échan t i l lons  arg i leux durant l e u r  passage dans l a  flamme. 

Un procédé d'expansion d ' a r g i l e  basé su r  ce  p r inc ipe  devra i t  

permettre d ' é v i t e r  l e s  problèmes dus à. l a  fusion p a r t i e l l e  qui  dans l e s  

proc6dés cl.assiques nécess i tent  un trai tement spéc ia l .  

Er1 e f f e t ,  dans l e s  fours  r o t a t i f s ,  Ics  c:ra.i~iilcs d ' a r g i l e  por- 

t é s  à haute température deviennent superficiel lement pâteux, ce qui eri- 

t r a î n e  l e u r  coalescence d'une p a r t  e t  des  ph6nomèneç de col lage  il l a  pa- 

r o i  des tubes  d ' au t re  pa r t .  On est a l o r s  obligé d ' i n t r o d u i r e  dans l e  

four,  en même temps que l e s  granules,  du quartz broyé. Pour é v i t e r  l e  

col lage des nodules e n t r e  eux, on i n j e c t e  du sable  f i n  s i l i c e u x  à l 'en-  

t r é e  du four .  Tandis que des g r a i n s  de quartz p lus  gros entravent  l ' a -  

dhérence s u r  l e s  pa ro i s  des appare i l s  de production. 

Cet a j o u t  de quartz p r k ~ e n t e  c e r t a i n s  inconvénients: 

E nécess i té  d'un approvisionnement, 

w la quant i té  de quartz ne s e  retrouve pas irit6graleini.iit 

à l a  s o r t i e  du four  ce q u i  nécess i t e  un apport continuel ,  

w l e  quartz a jou té  e s t   ort té à haute température ce qui 

en t ra îne  une consommation d 'énergie supplémentaire, 

w l e  quartz aggloméré aux granula ts  augmente l a  dens i té  

de ceux-ci, 

w c e t  a jou t  peut a u s s i ,  à l a  longue, e n t r a i n e r  l ' ab ras ion  

du revêtement r é f r a c t a i r e  des fours.  

Nous nous proposons donc d ' é tud ie r  l e s  p o s s i b i l i t é s  de fabr i -  

ca t ion  de matériaux expansés dans une flamme. 

Tout d'abord, un r appe l  t r è s  complet des p r i n c i p a l e s  l o i s  qui  

régissent  l e  phénomène d'expansion nous permettra d ' avo i r  une meil-leure 

connaissance des phénomènes, notamment des  c r i t è r e s  de sé lec t ion  des ma- 

t é r i aux  qui ,  à bien des égards, ne nous semblent pas  d é f i n i s  d'une ma- 

n iè re  assez  n e t t e ,  des paramètres t e l s  que l a  temperature, l e  temps de 

cuisson e t  l e s  dimensions des granules t r a i t é s ,  é t a n t  l e  p lus  souvant 

écar tés .  

Après une brève présenta t ion  des matériaux e t  du maté r i e l  erri- 

ployés, nous envisagerons l ' é t u d e  des minéraux a rg i l eux  dans une flamme. 

Nous examinerons l e s  p o s s i b i l i t é s  d'expansion des s c h i s t e s  h o u i l l e r s  



dans la flamme en nous intéressant tout particulièrement $ la possibi- 

lité d'un apport calorifique de la part du charbon que ces schistes con- 

tiennent. Nous envisagerons aussi la comparaison entre le mode de cuis- 

son au four et & la flamme, et leurs effets respectifs sur les phénomè- 

nes à l'origine de l'expansion. 

A partir de ces résultats nous étudierons la fabrication de 

matériaux expansés en laboratoire en nous intéressant plus particuliè- 

rement à l'influence de la viscosité des produits cuits et la relation 

viscosité , temps de cuisson. 
Dans un dernier temps nous procéderons à des essais de cuis- 

son d'argile dans des flammes de type industriel. Avec un tel mode de 

cuisson nous devrions pouvoir éviter les problémes de collage des gra- 

nulats que l'on rencontre généralement. Mais par contre nous ne devrions 

pouvoir obtenir que des granulats de faibles dimensions. 



C H A P I T R E  P R E M I E R  

LE PHENOMENE D'EXPANSIOW. 



LE PHENOMENE D 'EXPAYSION 

Avant d'entamer l ' é tude  sur l 'expansion d ' a r g i l e s ,  ou de 

matériaux argi leux,  au se in  d'une flamme, il nous (I p m  u t i l e  de rassembler 

l e s  d iverses  données bibl iographiques concernant l e  phénomsne d' expansion 

e t  d 'apporter ,  l e  cas  échéant,  des remarques sur  c e r t a i n s  po in t s .  

Le gonflement de ce r t a ines  a r ~ i l e s ,  l o r s  d'une cuisson rrrpidc 

à haute température, ne relève pas de réac t ions  simples. Il f a u t  chercher 

i ' o r ig ine  de l 'expansion dans un dégagement gazeux, au se in  de l a  mat ibre  

devenue visqueuse, à l a  s u i t e  de l ' a p p a r i t i o n  d'une s é r i e  de r6act ions 

chimiques provoquées par  une augmentation importante de l a  température. 

Pour que l 'expansion a i t  l i e u ,  il est nécessa i re  que les 

conditions su ivantes  so ient  requises  : 

- 1.e matériau u t i l i s é  d o i t  camporter une quan t i t é  s u f f i s a n t e  

d e  composés minéraux ou oraaniques suscept ib les  de provoquer des d6ca.remerits 

gazeux à des températures vois ines  de l a  fusion.  

- appar i t ion  à ces temp6ratures d'une phase f l u i d e  dont l a  

v i scos i t é  est suffisamment 6levée pour pouvoir emprisonner i e s  gaz qui 

se  degagent. 

1 - LES D E û A G m S  GAZEUX 

L'étude des minéraux en t a n t  que générateurs d e  gaz a &n6ra- 

lement & t é  faite sans l i a i s o n  avec l a  v i scos i t é .  

L'origine de l a  p r inc ipa le  source d e  paz v a r i e  suivant l e s  

auteurs.  

C'est a i n s i  que E.R. EHLERS (1958) (25)  note que l e s  a r g i l e s  

e t  les s c h i s t e s  t r a i t é s  par Hcf ne présentent  plus de phgnomkne d'expansion. 

11 en conclut que l e  gonflement t rouve son o r ig ine  dans le C% i s s u  d e s  

carbonates. En fait,la des t ruct ion  de 1s c a l c i t e  par  Hcl en t ra îne  tout  à 

l a  f o i s  l a  d i s p a r i t i o n  du CO2 et  du calcium passé sous forme de chlorure 

de calcium soluble  e t  donc probablement l e s s ivé .  On peut donc conclure que 

l a  p e r t e  de pouvoir d'expansion peut t rouver  son o r i ~ i n e  s o i t  dans l a  

d i s p a r i t i o n  du gaz CO2 s o i t  dans c e l l e  de Ca0 qui a s s o c i é  aux a u t r e s  

oxydes (s i02 ,  A1203 ) favor ise  l a  mise en p lace  d'une phase f l u i d e  1'411 

R W UTLEY (1964) (581, quant à l u i ,  é l imine l a  p y r i t e  d'un s c h i s t e  e t  
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constate l a  p e r t e  du pouvoir de gonflement, il en concliit que l a  p y r i t e  

e s t  l e  s e u l  générateur de gaz. I l  f a u t  t o u t  de même noter ,  l u e  l a  

d i spa r i t ion  de l a  p y r i t e  ent ra îne  c e l l e  des oxydes de f e r  dont e l l e  e s t  

a l ' o r i g i n e ,  oxydes de f e r  qui  sont des fondants puissants .  Cet te  f o i s  

encore l a  p e r t e  du pouvoir d'expansion peut ê t r e  a t t r i b u é e  k l'absenie 

4~ Paz ou à j'appauvrissement en fondant. 

On peut remarquer que l e  rôle des minéraux pcnérateurc de :::à: 

est souvent double. Eh réa l i t é ,  l ' o r i ~ i n e  des dégacements Razeux n'est 

pas à chercher dans un seul  minéral, l 'ensemble des trsvnilx c~i:t. yer-is 

~ l c  determiner l a  na ture  des minéraux qui  provoquent 1' expwision, ?es saz 

proviennent de l a  d i s soc ia t ion ,  aux températures 6lev&es, der: armilec mais 

sur tout  de d ivers  minéraux accessoi res  q u ' e l l e s  renfement .  Parmi les 

min6raux accessoi res ,  on peut c i t e r ,  les s u l f a t e s  e t  l e s  su l fu res ,  l e s  

oxydes de f e r ,  l e s  carbonates de calcium et de mannési~m e t  ailssi ;e 

carbone amorphe. 

I I  ne s ' a g i t  pas de réac t ions  avec llatmosph?re environnante 

ca r  I 'expansion se f a i t  à l ' i n t é r i e u r  du gra in  p r o t 6 ~ 6  de I1exc&s d ' a i r  

du four par  l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e .  (18) 

Il e s t  donc nécessa i re  de sé lec t ionner  les argiles qu i  contientient 

des éïéments pouvant se d i s soc ie r  ou s'oxyder pour donner tiaissance ii des 

caz. Ceux-ci sont  essentiel lement cons t i tués  de H,, 02, 1f20, S02, CO2 e t  S .  
L 

Les p r inc ipa ies  r éac t ions  qui pr6sident  aux dggagements Razeux et  qui sorit 

résumées dans les f i g u r e s  1 et  2, peuvent être d é c r i t e s  de l a  manisre 

suivante : 

1) L a  p y r i t e  

D e  5 9 5 O ~  à 1000°C l a  p y r i t e  se d i s soc ie  e t  donne naissance ?i 

du soufre  et  de l a  pyrrhot ine  : 
f FeS2 - FeS + S vnpeur. 

Ces deux corps s'oxydent en déaageant de l 'anhydride sulfureux 

2 FeS + 3 O2 - 2 Fe0 + 2 SO f 
r 2 

S + O -- SO 
? i! 

L'oxyde de fer formé ( F ~ o )  qu i  e s t  ins t ab le  en presence de 

s i l i c e  s e  combine e t  abou t i t  à l a  formation de s i l i c a t e  de fer. 



Pourcentage de la  quantité in i t ia l e  de produits volati ls  

FIGURE n02 : POURCENTAGE DE LA QUANTiTE IIJITIALE DE PRODUITS 'JOLATISS 

RESTANT 3AnS LES ARGILES POUR CIIAQüE ~ A ~ .  

(29 1 



2)  Les sulfates. 

Vers 1 1 0 0 ~ ~  l e s  sulfates libèrent S02, SOg e t  O p  

- Sulfates de calcium 
f 

CasOb - Ca0 + S03 
f f 

2 CaS04 - Ca0 + 2 S02 + O, 

- Sulfate de mamksium 

MPSO~ - M ~ O  + so t 
3 

- Sulfate de sodium 

Il es t  réduit par l e  carbone en sulfure 

la2SOl, + 4 c -Wa2S + 4 cd 
Sulfure e t  sulfate de sodium réwissent avec 18 s i l i c e  l ibre.  

f 
Na2S + 3 Na2S04 + 11 Si02-4 N9SiOq + 4 SO:, 

Le sulfate de sodium, seul, peut réeq;ir avec l a  s i l i c e  l ib re  

3 )  Hématite e t  limonite. 

Dks l.OOO°C i ls  se transforment en oxyde ferrique (FeÎO,, ) c-~tit.e 

réaction libère de l 'oxy~kne qui peut participer à l'oxydation d ' autres 
minéraux. 

6 Fe203 -, 4 Fe304 
f 

+ O2 

4 )  Les carbonates. 

- A 900'~ l a  calcite pure se décompose en libgrant de l'anhydri- 

de carbonique, l a  présence d'autres phases abaisse l a  tembrature d e  i n  

réaction. 

- A 400°C, e t  en présence de s i l i ce ,  l e  gaz carbonique est 

1 ibéré . 
- 750°C e t  R90°C sont l e s  deux étapes de l a  décomposition de 

l a  dolomite. 

- Pour l 'ankérite C ~ ( M ~ , F ~ ) ( C O ? ) ~  , il y a aussi deux stades 

dans l a  destruction. Ilne partie du carhonate est  d6compos6 & 6c)0°c, 1 ' ~ u -  

t r e  est transformée à 900°C. 

- Toutes ces rgactions aboutissent au dg~agernent d'anhydride 

carbonique. 



5 )  Le carbone l ib re .  
Frgquent dans l e s  formations arnileuses sous fome de l i m i t e ,  

l e  carbone e s t  aussi  u t i l i s é  comme sjout.  

I l  peut ê t r e  partiellement oxydé. 

2c + o p c d  
I l  peut aussi  favor iser  l a  rgduction des oxydes de f e r  selon 

l e s  réactions suivantes qui se  produisent en t re  900 e t  1000°C 

6 ) Dehydratat ion des minéraux argileux. 

Dans l a  mesure où e l l e  est retenue à l ' i n t b r i e u r  de l ' a r g i l e ,  

l a  vapeur d'eau qui provient de l a  recombinaison des moupements hydroxyles 

l ib6r6s  l o r s  de l a  cuisson, peut par t i c iper  à l 'expansion. La  per te  des 

groupements hydroxyles se produit de 500 à 900°C. Le domaine d e s  tempéra- 

t u r e s  e t  l a  rap id i té  de c e t t e  réaction dépendent de l a  nature de l ' a r g i l e  

e t  de l a  t a i l l e  des par t icules .  La diminution de l a  t a i l l e  des p ~ r t i c u l e s  
entraîne 1s diminution de l a  température de l ibgra t ion  des groupements (OH). 

La kaol ini te  et  1' ha l loys i te  l ibèren t  l eurs  groupements hydroxyles 

rapidement en t re  450°C e t  600°c. L a  température de l ibéra t ion  pour I ' i l i i t e  

e t  la  montmorillomite var ie  avec la  s t ructure  e t  l a  composition. Pour les 

formes dioetaédriques, l e  domaine de température s 'étend de 450 À. 6 5 0 ~ ~ .  

La présence de f e r  dans l e s  lacunes &duit l a  température de déhydroxy- 

l a t i on  , a lo r s  que l e  magnésium 1' augmente. Pour l e s  formes tr ioctaedriques , 
l a  per te  des groupements (OH) e s t  p lus  ~ r a d u e l l e  e t  peut se poursuivre 

jusqu'à des températures de l 'ordre  de 850°C. 

Pour l a  chorite,  c 'es t  en deux étapes que s 'effectue l a  per te  

des groupements hydroxyles. 

- Perte bru ta le  d' (OH) ?A p a r t i r  des f e u i l l e t s  brucitiques de 

450°c à 650°c. 

- Perte  des groupements (OH) à p a r t i r  des f e u i l l e t s  micassés. 

Pour 1' a t tapu lg i te ,  l e s  groupements (OH) sont l ibérés  entre  
400°c e t  700°c. 

Pour l a  sép io l i t e ,  l a  déhydroxylation se  produit Jusqu'il 700°c. 



7) Conclusions 

- La  majorité des dégagements gazeux, qui s e  produisent dans 

l e s  réactions précédemment décr i tes ,  s e  font à des températures auxquelles 

l e s  matériaux deviennent pyroplastiques, puisque l e  domaine de fusion 

s'étend de IO00 à 1500°C, pour l a  plupart des minéraux argileux. 11 est 

probable qu'une pa r t i e  des gaz e s t  retenue du f a i t  des conditions de non 

équi l ib re  qui règnent l o r s  d'un chauffwe brutal .  

II. HOFFMAN (1971) (37) a mox~tré qu'un choc thermique peut 

déplacer l 'appar i t ion des phases gazeuses vers l e s  hautes tenpEratures. 

L'élévation rapide de l a  température provoque l a  formation 

d'une pe l l i cu le  visqueuse l a  surface de l 'échant i l lon avant que l ' i n t é -  

r i e u r  n 'at teigne l a  température d g n a n t  dans l 'enceinte  de chauffage. L a  

p a r t i e  in terne de l 'échant i l lon voi t  sa température c ro î t r e ,  ce qui 

s'accompagne de dégagement gazeux. Ces gaz sont a lo r s  piégés dans l 'en- 

veloppe quasi imperméable en même temps que l a  masse commence à fondre 

ce qui  engendre une s t ruc ture  poreuse r 6 N i S r e .  

- Lors de l'expansion d'une a r ~ i l e  toutes  l e s  réactions que 

nous venons d 'étudier ne se produisent pas ensemble, seules  quelques lines 

entrent  en jeu, c e l a  dépend essentiellement de l a  nature  de l ' a r g i l e  e t  

des minéraux accessoires. A l a  l i m i t e ,  il peut n'y avoir  qu'une ou deux 

réact ions  l ' o r i g ine  des ~ a e  expanseurs. Ainsi pour l e s  essa i s  que 

nous avons effectués sur la  bentonite(S3) qui e s t  une amile pure ne 

comportant qu'un peu de carbonates ( 0 ~ 5 % )  l a  pr incipale  source de Raz 

expanseurs, ne peut ê t r e  recherchée que dans l a  pe r t e  des groupements 

hydroxyles. La destruction des carbonates ne l i bé re  que peu de Raz. 

LM. BLUMEN (1960) (29)  note qu'une bentonite perd tout  pouvcir 

d'expansion après chauffage à 600 ou 900 '~  c'est-à-dire après l a  perte 

de l ' eau  de consti t ion du réseau c r i s t a l l i n  OH) qui peut donc 

ê t r e  considéré conmie seule source de gaz susceptible de provoquer l 'ap- 

par i t ion  de vacuoles. 

II - LA PHASE DE FUSION. 

Il  faut  donc que c e t t e  phase de fusion se développe dans un 

domaine de température r e s t r e in t ,  ce qui ddpend de l a  v i scos i té  e t  de 

l a  tension super f ic ie l le  du matériau argileux porté à haute température. 



1 )  La v i scos i té  

- I l  n'est  p lus  à démontrer que s i  l e s  gaz s'échappent avant 

l a  formation de l a  phase pâteuse, il n'y aura pas d' expansion. De même, 

si l e s  gaz rencontrent de l a  par t  de l a  masse fondue une rés is tance t rop  

grande, due à une viscosi té  t rop  élevée, ou s ' i l s  s e  dégagent a lo rs  que 

l a  viscosité e s t  t rop  fa ib le  pour l e s  r e t en i r ,  il n'y aura pas d'expansion. 

- KITERIGORODSKI e t  KECHIANE (1953) ( 4 7 )  dans l e  cas de verre 
'1) ecume" donnent comme valeur optimale de l a  viscosi té  de l a  masse en 

7 R fusion des valeurs de l ' o rdre  de 10 à 10 lI.s/m2 . Dans l e  cas des 

matériaux argileux,  l a  viscosi té  s e r a i t  un peu plus élevée que pour l e s  
8 2 verres. (10 N.s/m pour DEMANDER). 

- Les facteurs  qui régissent 116volution de l a  viscosi té  sont 

l a  composition chimique e t  l a  température. 

L'alumine e t  l a  s i l i c e  augmentent l a  viscosi té  de l a  masse en 

fusion, Pour une concentration en s i l i c e  donnée, l a  viscosi té  c r o î t  au fur  

e t  à mesure que l'oxyde de calcium e s t  remplacé par l'alumine jusqu'8 ce que 

l e  rapport molaire A1203/Ca0 at te igne à peu près 1.0, mais au-dessus de 

ce t t e  valeur, une augmentation de l a  concentration en alumine entra îne 

une diminution de l a  viscosité.  

- Pour T~RKDWAN e t  RILW (1960) (671, l a  viscosi té  moyenne 

d'un mélange vitreux,  en fonction de l a  composition chimique, ne peut 

S t r e  trouvée que s i  e l l e  e s t  exprimée en fonction du nombre de molécu- 

l e s  de s i l i c e  auquel on ajoute l 'kquivalent en s i l i c e  de l'alumine, 

noté NSiO + Na. ( f igure  no?). L16quivalent en s i l i c e  de 11a3iicine peut 
2 

ê t r e  déduit 2 p a r t i r  de l a  valeur de l a  viscosi té  des l a i t i e r s  Cao-SiO, 

e t  Cao-A1 O -SiOg. Pour une tempgrature e t  une viscosi té  donnée, 
2 3 

l 'équivalent en s i l i c e  de l'alumine ( N ~ )  e s t  donné par l a  différence 

entre  l e s  concentrations en s i l i c e  des mélanees binaires  e t  ternaires .  
- - 

'siop binaire  N ~ i 0 2  ternaire .  

Grace à l a  présence dleutectiques,  M g 0  plus encore que Ca0 

cornunique aux a rg i l e s  une fusion f lu ide ,  avec une ne t t e  diminution de 

l ' i n t e rva l l e  de cuisson. 

- Les  r é s u l t a t s  de ROCKRIS, MACKENZIE e t  KITCHENFR, e t  

MACKENZIE (57) montrent que l e s  oxyde8 a lca l ino  terreux sont interchmigea- 

bles  dans l eu r s  e f f e t s  sur l a  v i scos i té  du mélange fondu binaire ,  on 

peut penser qu ' i l s  ont un comportement s i n i l a i r e  pour des mélanges fondus 

plus complexes. 



FIGüRE n03 : VARIATION DE LA VISCOSITE EN FOnCTIOIV DE LA COMPOSITION DES 

MELANGES Ca0 - MgO - Al O 1500° C. (TURKWGAIQ et BILLS ) (57) 
2 3 



- Un a u t r e  auteur (G. COIJGNY (1972) ) (29) a montré ~ r i i c e  ?i 

des études expérimentales l ' i n f l u e n c e  de c e r t a i n s  oxydes s u r  l a  vis-  

cos i té .  Si02 tend $ l 'augmenter. A1203 é lève  l a  température de fusion 

e t  communique au matériau un long p a l i e r  de fusion visqueuse. Ca0 pro- 

voque, quant $ l u i ,  un raccourcissement du p a l i e r  de ramollissement e t  

indu i t  une fusion f l u i d e .  KpO e t  Na20 sont  d ' exce l l en t s  fondants. 

- MACHIN e t  A l  e t  de KU'LAKEVI'I'CH (57) ont r e l evé  l a  v i s c o s i t é  

( log))  en fonction de NsiO + N pour des températures s i t u é e s  dans un 
a 2 

domaine a l l a n t  de 1 1 ~ 0 ~ ~  à 1500°C. A p a r t i r  de ces  r e l ev&s ,  l ' e f f e t  de l a  

température e s t  montré dans l a  fiKure n04. A 1' i n t é r i e u r  2'un é t r o i t  

domaine de température: l a  r e l a t i o n  peut ê t r e  consZdérée conme l i n é a i r e  . 
La v i scos i t é  diminue lorsque l a  température c r o î t  Dour une même valeur 

de 'siop + Na. Pour une même température, l a  v i s c o s i t é  diminue lorsque 

'siop + FI a diminue. 

- WINTER-KLEIN (27) a t r a c é  l a  courbe théorique de l a  v i scos i t é  

en fonction de l a  température ( f i g u r e  no 5 ) .  

- Il semble nécessa i re ,  pour f avor i se r  l 'expansion,  que l e  domaine 

de l a  v i s c o s i t é ,  s ' é tende  sur un i n t e r v a l l e  de températures assez grand 

ca r  s i  l a  v i scos i t é  diminue brutalement lorsque l a  température augmente 

l a  phase l iqu ide  ne r e t i e n t  pas l e s  gaz qui s e  dégagent. 

Certaines a r g i l e s  contenant des alcal is(sodium et potassium) 

donnentdes mélanges t r o p  visqueux ou p lus  précisément des mélanges dont l e s  

p a l i e r s  de sont  t r o p  é t ro i tb .  Inversement c e l l e s  contenatlt ZU 

calcium et  du magnésium donnent des mélanges à t r o p  f a i b l e  v i scos i t é  

( l e s  Raz peuvent donc s' échapper avant v i t r i f i c a t i o n ) .  

On estime que pour une bonne v i t r i f i c a t i o n ,  l e  rapport 

K20 + Na20 
d o i t  être sup6rieur à l ( c r i t b r e  de v i t r i f i c a t i o n  de MAT~mt42))  

Ca0 + M@ 

2)  La tens ion s u p e r f i c i e l l e  

KAINARSKI e t  GAODU (1967) :47) ont montré l ' importance de la .  

tension s u p e r f i c i e l l e  du ~ r a n u l e  en fusion. Celle-ci d o i t  ê t r e  l a  plus 

f a i b l e  poss ib le  a f i n  de ne pas s'opposer à l 'accroissement 7-cliuniqiie des 

vacuoles. 

La tension s u p e r f i c i e l l e  va r i e  en fonction de l a  ternpératurc 

e t  de l a  coni~osi t ion  chimique. E l l e  c r o î t  avec l 'augmentation de l a  

concentration en alumine e t  en s i l i c e .  



A 

FIGURE no)+ : VARIATION DE LA VISCOSITE a< FONCTION DE La TEMPERnTlJRE 

ET DE LA COMPOSITION DES S I L I C A T E S  ET ALUMINO-SILICATES. 

( MACHIN e t  A L  ) (57) 

FIGURE n05 : LA COURBE THEORIQUE DE LA VISCOSITE E3J FONCTION 



I l  fau t  t.oute:oia no te r ,  que l e s  ph6nomsnes physico-chimiques 

q u i  régissent  ia tension superf i c i e l i e ,  lie sont pas parfaitement connus 

bien que l e u r  compréhension puisse  présenter  un grand i n t c r ê t .  

III - CON»ITIOi(S il' EXPAIJSION -- . 
L'obtention de Ifexpansion optimale, d'un &chant.iilor, d1nri.i1e, 

coris6ciitive i un dégagement Razeu  important e t  d'une v içcoçi t6  ' ~ ! 6 n l c ,  

ne cépend que d'un nombre l i m i t é  de param2tres : 

- la température et l e  temps de cuisson, 

- l a  com~~osi t ion  chimique e t  min6rnlo~ique  des ma%i?rcs 
. . 

7 rr:n:?res, 

- in ,q-anfiometrie de ces matigres premières. 

1) La température e t  l e  temps d i -cuisson.  

L ' a rx i l e  d o i t  être port6e rapidenent 3, une températ i~re 6iev6e 

pour TU' une p , ~ ' l i c  ile p r c t e c t r i c e ,  empSchant l e  départ des  raz, se fc-e. 

L a  tcrnnérature d o i t  ê t r e  t e l l e  que l a  v iscos i t6  de I f6chnn t i i lon  ne soi+ 

n i  t rop  f o r t e  n i  t r o p  f a i b l e .  

Lors du t ra i tement  i n d u s t r i e l ,  l e s  temp6ratiires d'expansion 

var ient  e n t r e  1000° e t  1350°C pour les  a r g i l e s  e t  peuvent a l I e r  ml-dessus 

d e  1hOO0C pour les sch i s t e s .  

Les courbes déformation-température q u i  sont ca rac té r i s t iques  

de chaque matériau permettent de déterminer les tempgratures optimales 

Dour l 'expansion. En e f f e t ,  au-del2 du point d e  f r i t t a g e  ca rac té r i sé  par 

]me dirr,inution de volume, consecutive 2 !c fermeture d e s  pores, I n  zone 

ou la pente e s t  1.a plus f a i b l e  dé l imi te  un domaine de température 

favorakle n 1 a meil leure expansion. 

Les figures no 6 e t  7 nous donnent deux exemples de courbes 

déformation température, 1'ut.e pour une arfzi le ,  7 ' a u t r e  pour l e s  s c h i s t e s  

des H.B.N.P.C. 

Les matériaux ne sont  por t6s  aux temp6ratin-es ent ra înant  l ' ex-  

?ansion que pendant quelques minutes mais il f a u t  no te r  qu' i l s  ont 

av'i.rit, U I ~ C  fi61;it;on Be l a  temp6r:t ,urc par p a l i e r s  çi~ccessifr: poi,r:-nt 

cliirer r l l ~ l s i ~ u r s  heures. 

La r i i ~ u r e  ri0 ? nous donne un exe~~pCe dir l i l r n e  thcri.ii-qiic pour 

3es ~ c h i s t e s  de 1I.B.N.P. C. 

En r s g l e  générale, p lus  l a  température est &levée e t  p lus  l e  

temps d 'exposi t ion est cour'; e t  inversement. Kais des considérat ions &CO- 

nomiques l imi ten t  l a  température d'expansion des c ranu la t s  1 6 ~ e r s  commercia- 

l i s é s .  Avant l a  c r i s e  p é t r o l i s r e  c e t t e  limite était  f i x é e  à 1315OC aux U.S.A. 
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e t  5 I253OC en France où l c  f u e l  e s t  plus cher. 

2 ) Composition chimique 

- 11 e x i s t e ,  dans l e s  proport ions de s i l i c e ,  aluniine e t  

cjxgdes m6talliques, des l i m i t e s  au-delà desquel les ,  aux températures 

i n d u s t r i e l l e s ,  1 2  nLatériau ne fondra pas ou fondra en masse t r o p  flilicie 

1 our pi6,:er l e s  /pz. 

1; e s t  d i  f f  i c i 1  r tlc donner iinc composi t. iori cv- imic l i i r  t,yrw- (1' : r  r p i l ~  

r;ii~;cri.,t,ible d e  s 'expmner ,  les pourceritarre:; tlcç cl i t'tl\;rcrit.:z r.,.::?? C t  .i:ii:! : 

variarit Seaiicoiap d '  un auteur  5 l ' a u t r e .  

Ainsi ,  C.1.I. RILEY (1951) ( 5 1 )  pubi ie  dans " t h e  <Tournai of  

t h e  American Ceramic Society" une é tude  s u r  les r e l a t i o n s  e n t r e  las 

propri6tÊs chimiques e t  1 'expansion des a r ~ i l e s .  Rn u t i l i s a n t  un t ? r ~ n n  

rionbre d'analyses chimiques, f a i t e s  s u r  des 6chant i l ions  d ' a r ~ i l e  e t  

de schis te ,  expansibles ou non, dont il repor te  l e s  v ~ l e u r s  siIr im d i w r w c  

t r i angu la i re  SiO, - A l  O - Cao, M G ,  Fe0 e t  Fe2()?, il montre l ' e x i e t r n c e  
8.. 2 3 

d'un domairie d'expansion ( f i g r e  no 9 ) .  Par  des ajouts convenahiement 
. . 

ck.oislS il prouve que l ' on  peut f a i r e  ent i .er  dans cc dom:iinc cles :nati?rcs 

premi2res dont l e  point  r ep résen ta t i f  e s t  s i t u é  in i t ia lement  en dehors. 

Ce domaine d'expansion a bt.6 é tud ié  par d ' au t res  aiitenrs, ! J e S .  

l:ILr>OI: (19514) (171, W.A. IJHI'XT (1960) (201 e t  R.W. IJTLEY (1964) (581, qui  

ont du é l a r ~ i r  l e  domaine d'expansion, à p a r t i r  d'analyses d e  d l ï f 6 r e n t s  

rnüt6riatx dont les s c h i s t e s  hou i l l e r s .  

Ces d i f f é r e n t e s  extensions du domaine d'expansion, sont  repr6- 

sentges sur  l a  f i g u r e  n09. 

On remarque que dans un t e l  type  de diagramme, en dehors de 

Sio;, e t  N203, t ous  les élgments sont  groupés s u r  l e  t roisième pôle du 

diagramme, ce q u i  ne permet pas de d i s t inguer  l e u r  r ô l e  propre. De p lus  il 

e x i s t e  des a r g i l e s  s i t u é e s  en dehors des domaines d'expansion e t  qui 

pourtant présentent  une expansion nature l le .  

D'adtres au teurs  t iennent  compte du rôle p r é c i s  joiié par  

chaque oxyde e t  expriment l e s  p o s s i b i l i t é s  d'expansion par  d i f f é r e n t s  

rapports  Ce teneur  d'oxyde. 

Les limites de F.H. CLEW (1955) (29) sont  représentées s u r  l a  

f i w r e  no IO. 

JAVEY (1960) (39) quant à l u i  donne un ordre  de pandeur  pour 

les pourcentages des d i f f é r e n t s  cons t i tuan t s ,  à savoir  : 

- moins de 25 % d'alumine, 

- environ 5 à 8 5 . 'oxyde de f e r ,  

- moins de 6 E d ' a l c a l i n s  et alcal iono-terreux,  



A1203 Fe0 ,Fe203 Ca0 Mg0 Alcalis 

FIGURE nOIO : LïMTF: 3E COMPOSITION DES ARGILES ET SCHISTES 3X?NJSïBLES. 

( CLEW ) (29) 



- un cer ta in  pourcentage de s i l i c e  l i b r e  e s t  souhaitable 

- une p e t i t e  quanti té de potassium e s t  particulièrement favorable. 

Plus récemment des travaux ont essayé de préciser  l e s  composi- 

t i ons  chimiques des a rg i l e s  expansibles. 

SOMVIEVA (1966) (541,  ALVISET (1) e t  RP.VnET (lc)70) (3) 

donnent chacun l e s  pourcentages en oxydes l e s  plus favorables 3 une 

bonne expansion. Ces valeurs sont rassemblées dans l e  tableau n03. 

BURNEY! e t  EHLERS (1967) (471 donnent l e  pourcentncc des rnpport ,~  

en t r e  di f férents  oxydes (tableau no 4 ) .  

- Les domaines e t  l e s  l imi tes  déf in i s  par d i f fé ren ts  auteurs, nous 

semblent t r op  flous e t  t rop  s t r i c t s .  

Trop flous dans l e  f a i t  qu 'e l les  ne sont pas déf in i s  pour des 

températures e t  des temps de cuisson précis  n i  pour des t a i l l e s  déterminées 

d'éch:-ntillons. 

Trop s t r i c t s  ca r  on peut obtenir  une bonne expansion 5 n a r t i r  

de matériaux dont l e s  points représentat i fs  se  si. ,*lent en dehors des 

domaines d' expansion. 

Nous verrons (chapi t re  4 : D), qu'à p a r t i r  d ' a rg i les ,  s i tuées  

dans l e s  domaines d'expansion, auxquelles on ajoute des quanti tés données 

de d i f fé ren ts  oxydes, on peut obtenir  une bonne expansion en dehors des 

domaines déf in i s ,  pour une cuisson à 1300°C. 

En fait. ,  l a  température de cuisson joue un grand rô l e  dans l a  

délimitation des domaines d'expansion, de même que l e  temps de cuisson. 

L'augmentation de l a  température de cuisson permet d'étendre l e  domaine 

d'expansion vers l e s  pôles Si0 e t  A l  O e t ,  s i  on diminue l e  temps de 2 2 3 
cuisson l'expansion r e s t e  possible pour des matériaux r iches  en fondants. 

- A p a r t i r  d'un verre (dont la compositdon chimique e s t  donnée dans 

l e  chapitre n02) qui e s t  pauvre en A1203 e t  par a jou t  d'alumine e t  de 

sch is te  houi l ler ,  (coiiposition chimique, voir  c'lapitre no 2 )  on peut 

obtenir  une t r è s  bonne expansion pour une composition chimique nettement 

en dehors des domaines d'expansion (45,6 % Si02 e t  35 % A l  O avec des 
2 3 

vacuoles bien développées, séparées par des f i ne s  parois. L' alumine, ajoi i tée 

dans l a  proportion de 33,33 % augmente l a  viscosi te  du verre,  quant au 

sch is te  houi l ler ,  il n 'es t  ajouté dans l a  proportion de 4 5 que pour 

fournir ,  grâce au charbon qu' il contient ,  l e s  gaz expanseurs. (photo no 1) 

- A p a r t i r  des di f férents  oxydes finement broyés ( in fé r ieur  à 0,05 mm) 

ajoutés dans l a  proportion 
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et, dont le mélange se situe dans les domaines d' exparsion, on obtiect 

un début d'expansion avec une vitrification poussée, des vacuoles sé?nrées 

par des parois épaifses. (photo n02) 

La composition chimique n'est donc pas un critère idéal puisque, 

suivant le mode de combinaison des oxydes,on peut obtenir des résultats 

différents donc des domaines d'expansion différents. 

3 ) Composition minéralogique 

- Là aussi, les divergences sont assez marquées. On peut noter 
que certaines argiles, du type illite ou illite-kaolinite, posssdent un 

long palier de vitrification, une phase vitreuse assez visqueuse qui 

apparaît basse température. 

En déterminant sur diffractogramme de rayons X 3e rapport des 

quantités illite-kaolinite, J.O. EVERIiAR et Al (1958) (29) montrent qu'un 

mat6riau argileux doit posséder un rapport illite sur kaolimite supérieur 

à I , 6  pour pouvoir expanser, l'optimum ktant semble-ttil de 2,7. 

Les argiles qui contiennent une proportion inportante d'illite 

sont favorables à l'élaboration de matériaux expansés grâce 3 l'apport des 

oxydes alcalins particulièrement K20, inclus dans leur réseau cristal lin. 

3e même, les argiles contenant des éléments fondants incorporés au &seau 

argileux : alcalino-terreux, alcalins, telles que la montmorillonite, la 

chorite et la vermiculite peuvent convenir. Par contre, les arciles 2 

prddominance de minéraux type kaolinite, fire clay , ha;loysite, doivent 

être écartées car trop réfractaires. 

Les feldspaths, les syenites népheliniques, les minéraux ferri- 

fères peuvent améliorer llaptituQe à l'expansion du matériel arqileux. Les 

carbonates alcalino-terreux qui provoquent une fusion brutale accompapnée 

d'une  hast. vitreuse fluide, ne peuvent dépasser une teneur limite. Ainsi 
la teneur en CaCO doit être inférieure ou égale à 8 5 .  3 

Le quartz est présent dans presque tous les matErinux Étudies 

par les différents auteurs. Au-del$ d'une teneur ec quartz de 40 à 45 5 
un matériau argileux n'exprtnse plus. En général les argiles expansibles 

contiennent de 5 4 IO % de quartz, exceptionnellement lq ?. 



- La composition minéralogique n 'es t  pas non plus un c r i t è r e  

idéal ,  nous avons vu que l 'on pouvait obtenir  un matériau expansé 

2 p a r t i r  de mélange d'oxydes. 

De plus, en mélangeant à de l a  kao l in i te  une f o r t e  proportion 

de verre (de,?$ déf in i )  de l ' o rdre  de 50 %, on obtient  un produit bien 

expansé, riche en vacuoles. (photo no 3)  

I l  nous semble (que l e s  l imi tes  de composition rninéralogiq:~e 

ne sont en fai t  indui tes  que par l e s  l imi tes  d e  composition 

chimique. 

4 )  La granulométrie 

La finesse des matériaux u t i l i s é s  a m e  grande influence sur 

l e  phénomène d'expansion, en e f f e t ,  l n  r éac t i v i t é  des micéraux est, l a r -  

gement t r ibut ; i i re  de l eu r  t a i l  1.e. 

S ' i l  y a une qu~ui t i t6  t rop  importante d e  Cros Cl6ments on 

s'expose aux inconvénients suivants : 

- t rop  f o r t e  viscosi té  de l ' a r g i l e  à cer ta ines  tempgratures 

- t rop grande perméabilité de l ' a r g i l e  aux gaz qui s'échappent 

t rop  rapidement avant l a  phase normale de l'expansion. 

Inversement, s ' i l  y a t r op  de p e t i t s  éléments, t rop  de f ines ,  

on risque : 

- une préparation d i f f i c i l e  des modules, 

- des éclatements au cours du sgchage e t  du préchauffage dûs 

à l 'él imination de l 'eau.  

On constate, cependant, que l e s  pos s ib i l i t é s  d'expansion 

augmentent considérablement avec l a  f inesse  des éléments u t i l i s é s .  Des 

essais  ont é t é  f a i t s  pour déterminer l e s  l imi tes  granulométriques en t r e  

lesquelles l e s  a rg i l e s  pouvaient s'expanser. Mais encore une f o i s  l e s  

avis di f fèrent .  BAUDET (1970) ( 3 1 ,  indique que l e s  éléments non arrri- 

l e u ,  comme l e  quartz, l e s  carbonates e t  l e s  minéraux f e r r i f è r e s  doi- 

vent avoir une t a i l l e  infér ieure  à 1 0 0 ~ .  Quant aux a rg i les ,  e l l e s  doi- 

vent ê t r e  assez f ines .  Les collofdes de dimensions infér ieures  2 @ , l u ,  
,jouent un r ô l e  important dans l'expansion e t  une proportion de 40 5 
e s t  souhaitable. 

L'explication du aonflement de cer ta ins  matériaux qui  appa- 

rement ne se s i tuent  pas dans l e s  l imi tes  des compositions favorables 

à l 'expansion peut ê t r e  recherchée dans l a  f o r t e  proportion de ces ale- 

ments colloîdaux argileux.  



Selon c e r t a i n s  s p 6 c i a l i s t e s  ( russes  en pa r t  icuï iar ) il e s t  

souhai table  de respecter  les r è g l e s  su ivantes  : 

- moins de 30 % d'éléments supérieurs à 0 , 0 5 1 ~ 1  avec moins d e  

5 % de c e t t e  quan t i t é  d'éléments supér ieure  à 2,5 mm. 

- au moins 70 % d'éléments i n f é r i e u r s  à 3,C5 mrn avec w i n s  

40 i: j e  c e t t e  iuan t i t é  d'éléments i n f é r i e u r s  à 0,OOC mm. 

SOLOVIEVA (1966) (541 s i m a l e  que les a r ~ i l e s  russes  s ' expansant 

bien ont  une teneur  de 59 3. 75 % de p a r t i c u l e s  i n f é r i e u r e s  à ?,O1 PT. 

Les éléments col loïdaux i n f é r i e u r s  à 0,I microri donnent à l a  

masse e t  2 la surface  du granule une t e x t u r e  tr&s s e r r é e ,  presque 

imperméable aux gaz de combustion e t  à ceux dégagés dans les granules. 

Ajoutons que l a  v i t r i f i c a t i o n  aura  l i e u  à une température  lus basse 

même si l e s  a r g i l e s  ont  l a  même composition chimique. 

L'expansion d'une a r g i l e ,  ou d'un sch i s t - ,  ou de t o u t  a u t r e  

n a t é r i a u  e s t  un phénofilène physico-chimique complexe qui  se développe 

dans un cadre  bien détermin6 où in terviennent  l a  v i s c o s i t é ,  l a  tens ion 

s u p e r f i c i e l l e ,  l e  dégagement de gaz d'une p a r t ,  l a  na tu re  chimique des 

a r g i l e s  e t  adjuvants,  l a  tempgrature e t  l e  temps de cuissari d ' au t re  pa r t .  

Chacun de ces paramètres i n f l u e  largement sur 3't-nsemble des 

a u t r e s  carac tEres  psysico-chimiqires asrurant  l e  ph61iomène 6 ' expa~siori.  

Parmi ces  ca rac tè res  physico-chimiques, l a  températrire est 

un f a c t e u r  important,  p lus  l a  température e s t  élevée e t  p l u s  l e  doniainn 

d'expansion s ' é l a r g i t ,  s eu l s  des impéra t i fs  économiques l i m i t e n t  

l ' u t i l i s a t i o n  de hautes températures. 

La v i s c o s i t é  est auss i  un f a c t e u r  im?ortant, 2 l a  température 

d'expansion, e l l e  do i t  être suffisamment f o r t e  pour permettre au matériair 

de piéger l e s  b u l l e s  de gaz mais suffisamment f a i b l e  pour n e  pas ent raver  

l e u r  d i l a t a t i o n .  

~ 'expans: .b i l i té  qu i  implique 1.a présence d'une phase 

pâteuse à une température, l a  p lus  f a i b l e  poss ib le ,  e s t  donc contrÔ36e 

en grande p a r t i e  pa r  l a  composit:.on chimique. 



C H A P I T R E  D E U X I E M E  

LES 'IATEH1AU.Y UTILlSES POUR LES DIFFERENTS 

ESSAIS D ' EXPAAVSION. 



LES MATERIAUX UTILISES POUR LES DIFFERENTS 

E S S A I S  D 'EXPANSION. 

La poursuite  de not re  étude s u r  la  p o s s i b i l i t é  d'expansion 

d ' a r g i l e ,  ou de matériaux argi leux,  au s e i n  d'une flamme, noue a menés 

durant nos e s s a i s  2 u t i l i s e r  d ivers  matériaux de base. TIous avons aussi 

eu recours à deux types decuisson,  à l a  flamme, mais auss i  ail four .  Il 

e s t  donc nécessa i re  de p réc i se r  l a  na tu re  exacte des matériaux utilisés 

e t  l e s  c a r a c t é r i s t i q u e s  e s s e n t i e l l e s  des  procédés de cuisson. 

I - LES !IIATERIAUX D'EXPANSION. 

Avant de donner l e s  p r inc ipa les  p ropr ié t é s  des matériaux de ba- 

se ,  il convient de p r é c i s e r  que l e u r s  choix e s t  t o u t  2 f a i t  x r b i t r a i r e .  

En e f f e t  nous nous proposons d' é t u d i e r  l e s  p o s s i b i l i t é s  d '  e x ~ i l ~ l s i  on 

rapide d ' a r g i l e  dans une flamme, e t  nous n 'at tachons que peu d '  importance 

6 l a  nature  d e  c e t t e  a r g i l e ,  il ne nous s u f f i t ,  qu'elle p r 6 r ~ n t , r  une 

bonne expansion. 

Notre c r i t è r e  de se lec t ion  é t a n t  s o i t  l a  d i s p o n i b i l i t é  dans l e  

l abora to i re ,  s o i t  l a  f a c i l i t é  d'approvisionnement en grande quan t i t é  pour 

l e s  e s s a i s  dans une flamme de grande dimension. 

1 )  Le s c h i s t e  h o u i l l e r  ( S.H. ) 

a )  Origine - --- - 
11 s'agit de s c h i s t e s  h o u i l l e r s  de l a v o i r  provenant du bass in  

du Nord e t  du Pas-de-Calais e t  plus précisément du s iége  1s de Lens, qui 

const i tue  l a  source d'approvisionnement de l ' u s i n e  des I ïouil ières du rias- 

s i n  du iiord e t  du Pas-de-Calais SUREX d' Hulluch. 

Les s c h i s t e s  représentent  615 du complexe sédimentcire houiller, 

i l s  dominent t a n d i s  que l a  hou i l l e  ne représente  que 4$, les gr2s 345 e t  

d ' au t res  roches 1%. 

Le t o u t  venant e x t r a i t  de l a  mine cont ient  principalement du 

charbon e t  une f a i b l e  quan t i t é  de s c h i s t e s  e t  de ~ r è s .  La préparat ion des 

charbons met en j eu  un ensemble de procédés permettant de s é ~ a r e r  les 

charbon des s t é r i l e s .  La séparat ion se fa i t  s o i t  par  t r i  manuel s o i t  par  

der  méthodes gravimétriques. Les s t é r i l e s  a i n s i  obtenus sont  appelés 

s c h i s t e s  h o u i l l e r s  de l avo i r .  

b ) ------,,>, Nature minéra lopieeI  





- Les études aü microscope f a i t e s  par  DUPAROUE (1940) 124) ont 

montre que : 

H l a  plupart des sédiments argilo-schisteux se  révélent comxne 6 t m t  

relativement r iches  en poussières de quartz formées de t r è s  p e t i t s  écl.ats 

de ce minéral à angles v i f s  e t  a rê tes  tranchantes, 

w ces poussières quartzeuses plils ou moins abondantes son$ disséminées 

dans une substance argileuse complexe 02 l 'on  dist ingue de nombreuses ia- 

melles phylliteuses. Celles c i  peuvent ê t r e  rapportées aux types suivants, 

de dimensions sensiblement égales: 

.des lamelles à t e i n t e  de polar isa t ion trss vives devat êtres 

rapportées à un mica blanc du groupe de la  s é r i c i t e ,  

.des lamelles à biréfringence moins f o r t e  dont l e s  caractéris-  

t iques  se  rapprochent de ce l l e s  de l a  kao l in i te ,  

.des éléments à peu près semblables aux précédents mais mono- 

réfringents e t  pouvant ê t r e  rapport& aux var ié tés  d ' a r ~ i 3 . e ~  

amorphes. 

n Les t r o i s  types d'éléments p h y l l i t e w  e t  l e s  poussières quartzeuses 

sont uniform6ment r é p a r t i s  dans un fond de substances d'apparence amorphe 

ho~ogsne,  représentant des phyl l i t es  analogues aux précédentes, mais dont 

l ' é t a t  de division e s t  poussé t r è s  loin.  

- L'analyse minéralogique des f rac t ions  argileuses par di f f racto-  

gramme de rayons X permet de dif férencier  principalement ( f igure  no : 11 ) du 

quartz, de 1' i l l i t e  ( s é r i c i t e )  e t  de l a  kaol ini te .  

- L'analyse au microscope optique e t  aux rayons X permet aussi  

de noter l a  présence de p a i l l e t t e s  de magnétite e t  d e  p e t i t s  nodules de  

py r i t e  e t  de s idér i t e .  

c ) - Compos --- i t io; ~ h i m i ~ e -  

La composition chimique des sch is tes  e s t  remarquablement cons-  

t an t e  pour un même sikge d'extraction. Ainsi pour l e  siège 18 de Lens, 

l 'analyse obtenue par l e s  Houillères, après calc inat ion donne l a  composi- 

t ion moyenne suivante exprimée en pourcentage d'oxydes (36): 

s i l i c e  SiO, 555 

alumine A1~og 30% 
oxyde fe r r ique  Fe203 8% 
fondants e t  divers Ca0 0,5$ 

M f l  1,5% 

K2° 1% 
Na,O 3,5% 



anhydride sul fur ique  SOg 0,5$ 

Total  lOO$ 

I l  f a u t  auss i  n o t e r  que l e s  s c h i s t e s  h o u i l l e r s  de l a v o i r  contien- 

nent de 3 à i 0 %  de carbone. 

d ) -- Analxse - granulométrique -----  
- Pour pouvoir façonner des p e t i t s  granules cylindriques avec au 

s c h i s t e  h o u i l l e r ,  c e l u i  c i  est finement broyé et  c ' e s t  l a  pranulométrie de 

l a  f a r i n e  obtenue que nous étudions. Le broyage abou t i t  9 une granulométrie 

assez  étendue, nous a l l o n s  donc avoir  recours à deux méthodes. 

x l a  méthode par  tamisage pour l e s  p a r t i c u l e s  supérieures 2 0 , l  mm. 

n l a  méthode par  sédimentation pour l e s  p a r t i c u l e s  in fé r i eu res  à 

0 , l  mm. (59) 

- La présence de p a r t i c u l e s  de charbon de t r è s  f a i b l e  dens i té  

peut in t rodu i re  des causes d ' e r reu r  notamment pour l a  méthode par  sedi- 

mentation. Nous 6 t i~d ie rons  donc l a  granulométrie des s c h i s t e s  apras décar- 

bonat ion.  

- Une s é r i e  de tamis permet d 'apprécier  l e  poids  des f r a c t i o n s  

supérieures & 0 , l  mm. Pour 50g de s c h i s t e  on ob t i en t :  

Maille du tamis Poids du r e f u s  en g % 
0,280mm O ,1206 0,24% 

O, 160mrn 5 , 3519 10,705 

O, 100mm 4,2340 R,6" 

- Pour l e s  f r a c t i o n s  i n f é r i e u r e s  ii 0,lmm nous u t i l i s e r o n s  la 

m6thode in te rna t iona le  modifiée Robinson. E l l e  e s t  basce sur l e s  clifr6- 

rences de v i t e s s e  de chute des p a r t i c u l e s  de tail les d i f fb ren tes .  Cette  

v i t e s s e  d e  chute dans un l i q u i d e  en fonction du rayon obé i t  i l a  l o i  d e  

Stokes, 
2 . 2 g r  ( c r - p  v = 2 
2 n 

) = K r ( r = rayon des p a r t i c u l e s .  ) 

La valeur à a t t r i b u e r  aux d ive r s  c o e f f i c i e n t s  e s t  dans l e  cas de l a  sédi- 

mentation dans l ' eau  à 20 O C :  

g (accéléra t ion  de l a  pesanteur)  = 9,81 m / s  2 

w (dens i t é  des p a r t i c u l e s )  -? = 2,62 lo3kg/m - 

Q (dens i té  du l i q u i d e )  = 0,99R?7 lo3 kf:/rn7 

3 ( v i s c o s i t é  du l i q u i d e )  = 0,001 ~ . s / m ~  

d'où l ' on  o b t i e n t  K200C -1 -1 = 3540 mm s . 
En appliquant  l ' équa t ion  de Stoke, l ' on  peut déduire l e  d i m s t r e  



POUR LES ESSAIS D'EXPANSION. 



des  p a r t i c u l e s  qui seront  contenues dans une tranche d'eau de ïO crn pour 

des  temps de sédimentation donnés. 

Diamètre des p a r t i c u l e s  Vitesse de chute Temps 
en mm en m/s 

0,001 O ,000985 3 1 h  2 3 m n  

O, 002 0,00354 E h  

O, 005 O ,  022 1 h 1 5  FJ-1 

O, 02 0,354 4 mn II:! s 

O, O5 2,2125 45 s 

Après 45s à lOcm de profondeur on prélEve tou tes  l e s  particules 

i n fé r i eu res  à 0,05mm contenues dans 10cm3 de suspension on rec i ie i l le  in 

poids P après  dess ica t ion .  De même aprss  hm 42s on recuei l7e  P p a r t i -  1 2 
cules  in fé r i eu res  à 0,02mm, après l h  15mn P p a r t i c u l e s  in fé r i eu res  à 

3 
0,005mm, après  qh P4 p a r t i c u l e s  i n f é r i e u r e s  à 0,002mm e t  a p r k  31h 23mn 

P pa r t i cu les  i n f é r i e u r e s  à 0,001mm. 5 
Pour séparer  les plaquet tes  a rg i l euses  on u t i l i s e  un déflocul'mt 

3 ie c i t r a t e  de sodium, lOcm d'une solu t ion  de c i t r a t e  à 119 g;1 sont  ajou- 

t é s  à un l i t r e  d'eau ce  qui  reprFsente une surcharge P6 = 0,0119g. Poiw 

un échan t i l l an  de l o g  de s c h i s t e  h o u i l l e r  décarboné, dans un l i t r e  de so- 

l u t i o n ,  l e s  d i f f é r e n t e s  pesées ont  donné les valeurs:  PI= 0 , 0 9 6 5 ~ ~  Pp= 

O,O81g, P3= 0,047g, Pb= 0 , 0 2 9 3 ~  e t  P5= 0 , 0 2 3 3 ~ .  

Le pourcentage cumulé des p a r t i c u l e s  in fé r i eu res  à wie dimension 

donnée peut être caiculé : 

Diamètre des  p a r t i c u l e s  Poids des p a r t i c u l e s  (n ,O cunl~lé  
i n f é r i e u r e s  à 

- A p a r t i r  des  va ïeurs  obtenues par  tamisage e t  par  sédimentntion 

on peut t r a c e r  l a  courbe cumulative s u r  un graphique. ( f i g u r e  no: 12) 

e ) Apt i_t-ude à 1 ' e'tp~si_on_ - ----  
- Sur l a  f i g u r e  n0:13 l a  courbe rep résen ta t ive  du s c h i s t e  houil- 

l e r  e s t  placée dans l e  diagramme de CLEW. Sur l a  f i g u r e  n0:14 l e  point  

r ep résen ta t i f  du s c h i s t e  h o u i l l e r  e s t  noté dans les d i f f é r e n t s  domaines 
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d'expansion déf inis  par RILEY, WHITE, UTLEY e t  WILSON.Ce schis te  s e  trou- 

ve dans l e s  l imi tes  de Clew, il e s t  assez riche en A1203 e t  pauvre en Ca0 

e t  alcalins.  D'après P. GAUDON (1975) (29)  l e  traitement d'un t e l  matériau 

s e  caractér ise  par une élévation de l a  température de fusion e t  détermine 

un long p a l i e r  de fusion visqueuse. Il  e s t  s i t u é  à l a  l imi te  des domaines 

d'expansion avec une n e t t e  tendance à l a  r ichesse en N203. 

Notons que l e  c r i t è r e  de v i t r i f i c a t i o n  de MATHEWS ( 4 2 )  es t  res- 

K20 + Na20 
pecté puisque = 2,25, il correspond à une viscosité assez éle-  

vée. 
Ca0 + Mg0 

- Du point de vue nature minéralogique,la présence de l ' i l l i t e  

en quantité importante e s t  favorable au phénomène d'expansion. 

- En ce qui concerne l a  granulométrie, l e  broyage qui abouti t  à 

une granulométrie où 708 des par t icules  sont infér ieures  à 0,05mm, do i t  

assurer une bonne expansion. 

- Les études menées par l e s  Housllères du Eassin du Ilord e t  du 

Pas-de-Calais ( HANQUEZ, ROUTY, CHAWIN (1972) ) (34) ont montré que l e s  

schis tes  houi l l e r s  s'expansaient correctement dans un four r o t a t i f ,  mais 

que leur  traitement néces s i t a i t  une décarbonation poussée. 

- L'étude de l'expansion dans l a  flamme devra ê t r e  entrepr ise ,  

pour préciser si l a  décarbonttion avant l e  choc thermique e s t  nécessaire. 

2) Marnes ver tes  d'âge sannoisien ( ARG2 ) 

a )  ---- Origine 

Cette a r g i l e  a é t é  prélevée dans l a  ca r r i è r e  de Corneilles-en- 

Pa r i s i s  par R. PAWLOWSKI (1974) (47). La f igure  n0:15 donne l a  local isa-  

t i o n  des marnes ver tes  dans la  succession des t e r r a i n s  aff leurant  dans 

l a  carrière.  

b ) -------- Nature m i n é r a l o e ~ e -  

- L'analyse calcimétrique montre que les marnes vertes contien- 

nent une proportion de carbonates voisine de 10%. 

- L'étude aux rayons X par diffractogramme a é t é  f a i t e  ( f igure  

no: 11). L1 a r g i l e  ARG2 montre l e s  pics  de l ' i l l i t e ,  t r è s  bien développés 

e t  l e s  pics  de l a  kaol ini te .  Ces deux minéraux sont bien c r i s t a l l i s é s ,  

l e u r  proportion respective a é t é  évaluée approximativement par PAWLOWSKI 

(471, l e  rapport i l l i t e  sur kaol ini te  e s t  égal à 913. On peut voir  sur  

l e  diagramme des p ics  fa ib les ,  caractér is t iques  de l a  chlor i te .  

c )  Composition chimique -------- 



s a b l e  de Fontainebieau 

marnes 2 h u i t r e s  

c a l c a i r e  de Sannois 

mames v e r t e s  ARC2 

g l a i s e s  à Cyrènes 

marnes h l a x h e s  de ParAtin 

narnes b leues  ci ' A r ~ e n t e i l i i  

haute  masse de gypse 

1 10 mètres  



L'analyse de l ' a r g i l e  ARC2 a é t é  f a i t e  par PAWLOWSKI ( 4 7 ) .  Il 

u t i l i s e  pour ce la  un spectromètre sous vide à f luorescence X. Le choix 

du c r i s t a l  analyseur s ' e s t  po r t é  s u r  l e  gypse qui  présente  une mai l le  de 

grande t a i l l e .  Ce type de c r i s t a l  convient bien à l ' é t u d e  des minéraux 

phyll i teux.  

La composition chimique exprimée en p o u r c e n t a ~ e  d ' oxytles est : 

s i l i c e  

alumine 

Si0  ho, qq% 
2 l'j ,.?O$ 

oxyde f e r r i q u e  Fe203 5,7011: 
fondants e t  d ivc r s  C a0 9,Y9! 

MRO 3,605 

Ti02 

anhydride su l fu r ique  SO 
3 

Tot a l  

l u  pe r t e  au feu  é t a n t  de 30,355 

d ) - -  A n a l ~ s e  - ~ranu lomé  ----  t r i q u e  

L'étude de l a  granulométrie de l ' a r g i l e  ARG2 a é t é  f a i t e  par 

PAtiLOWSKI ( 4 7 ) .  Il  u t i l i s e  pour c e t t e  étude, l a  méthode de l a  balance 

Martin, pa r  compensation automatique e t  enregistrement en continu de l a  

va r i a t ion  de l a  densi té .  Il en d6duit ensui te  l a  t a i l l e  des p a r t i c u l e s  

arg i leuses .  La courbe cumulative e s t  t r acée  su r  l e  graphique de l a  f i c u r e  

n0:12. 

e ) &t ----  i tude à..l'-expt+~ign- 

- La d r o i t e  e t  l e  point  r e p r é s e n t a t i f s  de l ' a r g i l e  ARC2 sont 

repor tés  dans l e  diagramme de CLEW e t  dans l e s  domaines d'expansion. !fi.- 

gures n0:13 e t  no: 14) .  

L ' a r g i l e  s e  t rouve 2ans l e s  l i m i t e s  de CLEW à l 'exception d ' u n e  

t r o p  f o r t e  proportion en Ca0 qui  f avor i se  l a  fusion rapide  de l ' a r g i l e .  

Le c r i t è r e  de v i t r i f i c a t i o n  de MATHFMS n ' e s t  pas  respecté puisque 

K20 + iJa20 
= 0,33, ce qu i  f a i t  que l ' o n  abou t i t  à une v i scos i t6  f a i b l e  

Ca0 + Mg0 

à des températures relat ivement basses. 

- Du point  de vue composition minéralogique, la f o r t e  proportion 

en i l l i t e  e t  l a  présence de c h l o r i t e  sont favorab1.e~ à l 'expansion. L'exis- 



tence de kaolinite en faible quantité ne devrait pas entraver le phéno- 

méne de gonflement. 

- En ce qui concerne la granulométrie la forte proportion (plus 
de 95%) de particules inférieures à 0,05mm doit assurer une bonne expan- 

sion. 

- L'étude de l'expansion de l'argile ARG2 entreprise par PA!JLOSKT 

( 4 7 )  a montré qu'elle était tout à fait apte au développemerit de vacuoles 

gazeuses. 

- Les essais que nous avons fait dans la flamme (53) ont Etabli 
les possibilités d'expansion malgré une tendance à une fusion rapide. 

3) La montmorillonite 

a) - Originz - 
Il s'agit d'une bentonite de laboratoire. Elle est très pure ce 

qui exclut la présence des minéraux accessoires généralement rencontres 
dans les argiles. 

b )  - Composition -------- minéralo&iqu, ( ARG3 ) 

- L'analyse calcimétrique montre que l'argile ARC3 contient une 
très faible proportion de carbonates de l'ordre de 0,5%. 

- Le diffractogramme (figure nO:ll) montre les pics de la mont- 
morillonite qui est bien cristallisée. On note aussi la présence des pics 

du quartz et le pic d'intensité maximum de la calcite. 

c ) - Cogosition ------- chimi- 

La composition chimique exprimée en pourcentage d'oxydes est: 

silice Si0 2 63,70$ 
alumine &p0g 21,73% 

oxyde ferrique Fe203 2,58% 
fondants et divers Ca0 7,32% 

Mt30 2,521 

K2° 0,35% 
Na20 1,661 

Total 

la perte au feu est de 1?,87%. 

d ) - -  Anal~se - granulométrique ----- - 
La granulométrie de la montmorillonite n'est pas très étendue, 

aucun refus dans le tamis 0,l , ce qui fait que nous avons étudié la 



granulométrie par la méthode de sédimentation internat ionale modifiée 

Robinson. 

~ia&tre CES particules Poids des particules 4, cumulé 
inférieures à 

0,lm - 10P" 

0,05mm P1-P6= 0,097~ 97"! 

0, 0- p2-p6= O 3 095'~ 95,45 

O, 0051nm p3-p6= 0,0335~ 93.55 

0,0021~m Pl-P6' O,O824g Re, 115 
O, 001mm P5-P6= O, 0602g 60,4$ 

A partir des valeurs obtenues on peut tracer la courbe 

cumulative sur un graphique (figure n0:12). 

e ) btiqude - --- à liegansio; 

- La droite et le point représentatifs de l'argile ARG? sont 

tracés dans le diagramme de CLEW (figure n0:13) e5 dans les domaines 

d'expansion (figure no: 14). 

Sur le diagramme de CLEW, si les proportions en siop, A1203, 

M g 0  et alcalins sont correctes, on note une faible teneur en oxydes de 

fer et une trop forte proportion en Cao. L'argile ARG3 se trouve en plein 

dans les domaines d'expansion et doit présenter un bon gonflement. 

Le critère de vitrification de MATHEWS n'est pas respecté puis- 

K20 + Na20 
que = 0,2 . On devrait aboutir à une viscosité très faible. 

Ca0 + Mg0 

#os essais (53) nous ont montré que tel n'est pas le cas. En ?ait il faut 

aussi tenir compte de la pauvreté de cette argile en oxydes de fer qui 

sont des fondants. Donc la forte proportion en Ca0 + Mg0 est compensée 
par le déficit en oxydes de fer. On aboutit donc 5 une viscosité qui 

n t <  st pas trop faible. 

- Du point de vue composition minéralogique, la montmorillonjte 
est une argile parfaitement adaptée au développement de l'expansion. 

- En ce qui concerne la granulométrie la forte proportion (955 )  

de particules inférieures à 0,05mm et (90%) de particules inférieures à 

5p, est un trss bon facteur d'expansion. 

- Nos essais (53) ont montré la très bonne expansion de l'argile 



4 )  Argile des Tuileries f ri que te ries Francaises ( A R G ~  ) 

a) - Origine - 
Il s'agit de l'argile que cette société utilise pour fabriquer 

des granules d'argile expansée commercialisés sous le nom de ARGI-16. 

b ) Coropos -------- ition minéralogique 

- L' analyse calcimétrique montre que l'argile ARC4 ne cont i en t  

pratiquement pas de carbonates. 

- Le diffractogramme (figure no: 11) montre de très beaux pics 
de l'i.llite, on note la présence des pics du quartz et de la kaolinite. 

- L'analyse à la loupe binoculaire des particules les plus gros- 

sières permet de noter la présence d'oolithes qui étudiées aux rayons X 

montrent une composition essentiellement ferrwineuse avec de la sidérite, 

de l'hématite et de la goethite. Ceci explique la forte teneur en oxyde 

de fer. 

c) - Composition ----- chimi~ue 
La composition chimique sur cuit à 1050 OC, exprimge en pourcen- 

tage d'oxydes est : 

silice 

alumine 

oxyde ferrique Fe203 15,50% 
- 

fondants et divers Ca0 0,4% 
MKO 1,745 

Total 

la perte au feu est de 5,85$. 

d) --  Analxse - granulgmktriee- --  
La granulométrie de l'argile A R G ~  a été étudiée par tamisage 

et par la méthode de sédimentation. Par tamisage, on sépare les particu- 

les supérieures à O,lrmn, elles constituent 2,3$ de l'ensemble des frac- 

tions. Par la méthode de sédimentation, on étudie la fraction inf6riei:re 



a 0,i.mrn. 

DiamGtre des p a r t i c u l e s  

O ,  lmm 

O ,  O5mm 

O, 02mm 

O ,005mm 

O, 002mm 

O ,  001mm 

Poids des p a r t i c u l e s  >. cumulé 
in fg r i eu res  ii 

- 100? 

p1-p6= O,  0996g Q? -6:' 
P2-P6= O , 0 ~ 4 1 g  34, z d  
P3-P6= 0 0 7 0 9 ~  70,o" 

p4'-PG= 0,0501a 70 ,lC' 

P7-p6= 0 O1i?op k' Of 

A p a r t i r  des valeurs obtenues on t r a c e  l a  courbe cuniilative 

su r  un diagramme ( f i q u r e  no: 12) .  

e ) -------a- Aptitude à 1 ' e 9 a n ~ i o n -  - 
- La pos i t ion  de 1.a d r o i t e  e t  du point  r ep rgsen ta t i f s  de l ' a r - -  

~ i l e  A R G ~  Tans l e  diagramme de CLFd e t  dans l e s  domaines d'expansion es t  

donnée par  l e s  f i g u r e s  no: 13 e t  1 h .  

Sur l e  diagramme de CLEd, à p a r t  l a  t r è s  f o r t e  p ro j~or t ion  en 

oxydes à.e f e r ,  l e s  a u t r e s  valeurs sont  dans l e s  1ic; i tes  adnises. Le cr i--  

K20 + E:a20 
t è r e  de v i t r i f i c a t i o n  = 2,bO e s t  respecté ,  mais 13 f o r t e  t e -  

Ca0 + XpO 

neur en Fe 3 ,Fe0 favor i se  l ' a p p a r i t i o n  précoce d'une f a i b l e  v iscos i t6 .  
2' 3 

L 'arg i le  ARCL( s e  trouve dans l e s  domaines d'expansion, avec une tendance 

5 l a  r ichesse  en fondants. 

- Du point  de vue composition minéraZo~ique,  l a  na ture  essen- 

t ie l?ement  i l l i t i q u e  de c e t t e  a r c i l e ,  assure mie bonne r6ponse l'ex- 

pansion. La r i chesse  en oxyde de f e r  des minérailx a c c e ç s o i r ? ~  e s t  a i i~s i  

favorable au ionflement . 
- En ce  qui  concerne l a  granulométrie,  l a  f o r t e  proportion de 

v 'wt icules  i n f é r i e u r e s  à 0,051nm (p lus  de 05%) e s t  un f a c t e u r  favorable 

à l 'expansion. 

- L ' u t i l i s , ~ t i o n  dans l ' i n d u s t r i e  de c e t t e  a r g i l e  pour l a  fa-- 

br ica t ion  de granula ts  l é ~ e r s ,  t g m o i ~ n e  de l a  t r è s  bonne apt i tude  d e  

c e t t e  a r a i l ( ?  a u  gonfleiient. Den e s s a i s  pré l iminai res  dans l a  flamme ont. 

confirm6 c e t t e  bonne ap t i tude  1\our cet au're inode de cuisson. 

5 )  Verre u t i l i s é  comme a j o u t  ( V ) 

Lors de nos e s s a i s  nous u t i l i s o n s  comne a jout  une poirdre de 

verre.  L a  proport ion de c e t  a jou t  pourra ê t r e  t rès importante c'e?d' p u r  



c e l a  que nous donnons l e s  ca?actér is t iques  e s s e n t i e l l e s  d e  ce verre .  

a ) ~omposFt~o;  ~ h ~ r n i - ~ e -  

La composition chimique exprimée en pourcentage d'oxydes e s t :  

s i l i c e  Si02 C p ,  40q 

alumine *$O3 0,)lba 

oxydes fe r r iques  F e ~ o ?  
0,5!,': 

fondants e t  d ivers  Ca0 10,325 

Total  

b ) - -  Analxs - e _~ranu lgmgt~ igug  -- 
Le v e r r !  e s t  broyé très finement. Nous n nous i n t é r e s s o r s  

ou'& l a  f r a c t i o n  in fé r i eure  3 0,ïmm qui,  après  tamisace, représente 

50,4% de l'ensemble des pa r t i cu les .  Nous u t i i i s o n s  l a  méthode de sédi- 

mentation pour l ' é t u d e  de l a  mais c e t t e  f o i s  nous n'a,jou- 

tons  pas de défloculant .  

Diastre des p a r t i c u l e s  Poids des p a r t i c u l e s  % c m 1 6  
in f6 r ieures  à 

O,  lmm - 100'" 

Q,05mm 3,05% 5Q,3" 

0,02mn O, OSmg 2",9$ 

O,  oo5mm O, 002Qg :),?7 

O, 00- 0 , 0 0 2 1 ~  2 ,?? 

c )  Rôle d 'a iout  ----  -- 
- Ce verre  est trss r i che  en Cao e t  Mg0 ce qui l u i  assure  un bas 

point  de fusion,  voisin de 1000°C. Nous cherchons a diminuer l e  p lus  pos- 

s i b l e  l e  temps de c u i ~ s o n  dans l a  flamme, nécessa i re  2 l 'expansion d 'arqi-  

;e. L'ajout du verre en quant i té  importante, jusqu'ii 507, :i ime a r q i l ~ ,  en 

ent ra înant  l a  diminution du point  de fus ion,  favor ise  l ' appar i t ion  prvco- 

ce d'une phase visqueuse. De p lus  l a  teneur  en Na20 qui e s t  importarite 

dans l e  verre  conserve & c e t t e  phase une v i s c o s i t é  élevée. On aura  donc 

p o s s i b i l i t é  de forniation de vacuoles 2 une température p lus  basse. 

- La granulométrie e s t  relat ivement bonne puisque 59* des p r t i -  



cù les  sont in fé r i eu res  à 0,05mm. 

Après l ' é t u d e  des ~ i a t é r i a w c  u t i l i s é s  pour l 'expansion, nous a l l o n s  

voi r  l e s  modes de cuisson que nous aurons l 'occasion d ' u t i l i s e r .  

II - 14A"l'ERIEL DE CUISSON EN LABORATOIRE. 

Lors de nos e s s a i s  en l a b o r a t o i r e  nous u t i l i s e r o n s  deux modes 

de cuisson des  a rg i l e s .  

1) Cuisson au four 

Le four  u t i l i s é  e s t  un f o u r  é l e c t r i q u e  à tube cylindrique en 

s i l i t e  permettant d ' a t t e indre  des températures voisines de 1500°C, en 

marche continue. I l  posséde une zone de haute température assez &roi.- 

t e ,  l e  gradient  de température v a r i e  rapidement & l ' i n t é r i e u r e  di1 tuhe. 

a )  ----  Mesure dg 9 - - tem2é;ature- - - 
E l l e  e s t  f a i t e  par  l ' i n t e rmédia i re  d'un thermocourle s i t u é  

à l ' e x t é r i e u r  du tube dans l a  zone 03 l a  températ ire  e s t  l a  pius haute. 

La f igure  nO:lG permet d 'obteni r ,  à l ' a i d e  de l a  correc t ion ,  l a  temg&- 

r a t u r e  6. l ' i n t é r i e u r  du tube au même niveau c ' e s t  à d i r e  dûris 1.a zone 

chaude. 

b )  Mode de cuisson - - - - - -  -- 
Les échan t i l lons  à expanser sont  posés dans un godet réf rac-  

t a i r e  dont l e  fond e s t  rempli d'alumine finement broyée, ce qui  é v i t e  

l e s  phénomsnes de collage des granules  avec l a  paroi .  Le godet e s t  in- 

t r o d u i t  dans l e  tube. La cuisson Ces 6cl iant i l lons e s t  assez  homonhe ,  

s eu le  l a  zone en contact avec l 'alumine e s t  16gèrement moins cui te .  Le 

r r a d i e n t  c?e température va r i an t  très f o r t  l e  long du tuhe ,  l a  coupelle 

: éy rac ta i r e  e s t  ;oujours placée au niveau de l a  zone de mesure des tem- 

péra tures ,  à l a  même dis tance  d'un des bord du tube. Au maximum deux 

échant i l lons  son t  c u i t s  à l a  f o i s ,  i l s  sont  toujours  p lacés  aux mêmes 

endro i t s  dans l e  godet. 

La c i r c u l a t i o n  de l ' a i r  se fait facilement dans l e  tube ce 

qui  implique que l 'atmosphère de cuisson est oxydante. 

2 ) - Cuisson à l a  flamme 

La fiamme u t i l i s é e  e s t  c e l l e  d'un brûleur  (Neker) pipe 2 a i r  





soufflé .  La température maximale de l a  flamme e s t  vois ine  de l?OO0C na i s  

e l l e  n ' e s t  représentt 'e que dans un trks p e t i t  volume d e  cel le--ci .  

a )  T e s é r n t u r e  de cuisson - --------- 
La f igure  n0:17 donne les courbes isothermes de l a  f i m c  que 

nous u t i l i s o n s .  Une mesure p ius  p réc i se  de l a  températ,ure a é t6  f n i t e  

avec l e  thermocouple u t i l i s é  précédemment. E l l e  a é t é  ef fec tuée  n p r h  

plusieiirs dizaines de minuter; de fonctionnement du brûleur ,  :ornqutil  

a a t t e i n t  son rendement maximum. On v é r i f i e  que c e t t e  temperatlire res-- 

t e  constante durant une demi-heure. 

La valeur maxinum déterminée e s t  vois ine  de 110O0C. E l l e  est 

obtenue uniquement lorsque  l a  flamme ne se  t rouve pas dans des condi- 

t ions  d'excés d ' a i r ,  d'où l e  ca rac tè re  faiblement oxydant de i ' a tmos-  

ph:re de cuisson. 

b) Mode de cuisson 
- - m e - - - -  

Lee échant i l lons  sont  f i x é s  $ l ' ex t rémité  d'un f i l  de chro- 

me1 e t  son t  placés dans l a  zone l a  p lus  chaiide de l a  flamme l& oii se  

t rouva i t  l e  thermocouple de mesure. Pour homogén6iser l a  cuisson, l e s  

échan t i l lons  ront animés d'un mouvement de r o t a t i o n ,  a i n s i  toute  l a  

surface r e ç o i t  l e  f l u x  de gaz chaud. Ce mode de cuisson s e r a  u t i l i s é  

pour l e s  6 s s a i s  d é c r i t s  dans les chapi t res  3 et  4. 

Nous avons vu dans l a  descr ip t ion  des matériaux u t i l i s 6 s  pour 

nos e s s a i s ,  qu' i l s  convenaient parfaitement pour l 'expansion mais qu' 

il é t a i t  nécessa i re  de p r é c i s e r  l e s  p o s s i b i l i t é s  de cuisson des schis-  

t e s  h o u i l l e r s  dans l a  flamme e t  na>tamment l 'expansion sans  décarhona- 

t i o n  préa lable .  
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EXPANSION DES SCHISTES HOUILLERS DANS LA FLAMME 

Les e s s a i s  e f fec tués  par  l e s  hou i l l è res  du bass in  du Nord e t  du 

Pas de Calais  su r  l e s  p o s s i b i l i t é s  d'expansion des s c h i s t e s  hou i l l e r s ,  ont 

montr6, en t r ' au t res ,  que l a  combustion du charbon contenu dans l e s  sch i s t e s ,  

].ors d e  l.'expansion, a b o u t i s s a i t  à un gain siIr l a  consommation tlier.niiqiie, et1 

e f f e t  ce l l e -c i  représente l a  moit ié  de c e l l e  nécessa i re  à l 'expansion 

d'une a r g i l e .  ( 8 )  

Mais l 'expansion des s c h i s t e s  h o u i l l e r s ,  dans un four r o t a t i f ,  

s e  f a i t  en suivant  une l ignethermique assez complexe durant l a  cuisson. 

Pour un s c h i s t e  déterminé, il f a u t  su iv re  un diagramme thermique 

p réc i s .  (7) 

Ier four : 

Températures, O à 700°C ; Durée O à 35 rnn (préchauffage) 

2 ème four : - 
Temp6ratureü, '(c)OOC ;i 3HO0(; : l)iir(.c. ' 1  iiiri ) 

) (~6carboi ia t  ioii ) 
Température constante 980°c ; Durée 95 mn 1 
3 ème four : 

Températures, 9 8 0 ~ ~  à 1 3 0 0 ~ ~  ; Durée 20 mn (préexpansion) 

4 &ne four : -- 
Temp6ratures, 1300°C à 1 4 0 0 ~ ~  ; Durée 5 mn ) 

) ( ~ x ~ a n s i o n )  
Température, 1 4 0 0 ~ ~  ; Durée 5 mn 1 

Dans l e  but de t rouver  un matériau s'expansant rapidement dans l a  

flamme nous a l l o n s  é t u d i e r  la p o s s i b i l i t é  d'expansion d i r e c t e  des sch i s t e s  

h o u i l l e r s  dans l a  flamme sans décarbonation préalable.  L'apport tht.i.rriique que 

1 e carbone du s c h i s t e  e s t  suscept ib le  de nous f o u r n i r  permettra peut-être 

d 'obteni r  une expansion rzpide.  

S i  l 'expansion s 'avère d i l f i c i l e  ou même impossible, noirs 6tudierons 

t o u t  d'abc'rd l ' i n f luence  de c e r t a i n s  a jou t s  e t  l e s  p o s s i b i l i t é s  d'expansion des 

s c h i s t e s  dans l a  flamme après  décarbonation. 

1 - CUISSON DIRECTE DES SCHISTES HOUILLERS DANS LA FLAMME. --- 
- Lja d6carbonation des s c h i s t e s  n e  peut s e  f a i r e  qu 'à  une temp6r:itiii.e os  3:1 

poros i t é  du granule e s t  encore suffisamment ouverte pour que les  c!:t~i:~inri:i~iitz: 

gazeux puissent  s e  f a i r e  encore aisément. 

- Les e s s a i s  de P. GAUDON (1975) (29)  d'expansion de s c h i s t e s  h o u i l l e r s  de 

t e r r i l s  de S t  Etienne, p a r  choc thermique au four ,  sans  pr6chnuff:qe, cii 



atmosphère oxydante, ont montré que 3 ' expansion ne s e  1'ais:li t pns. 

- Pour ncs e s sa i s ,  nous allons nous met t re  dans des condit ions d i f fé ren tes .  

+ Nous a l l o n s  u t i l i s e r  pour l a  cuisson une flamme dont l 'atmosphère 

e s t  nettement moins oxydante que c e l l e  du four. 

t Nous u t i l i s e r o n s  a u s s i  des granules de t a i l l e  p lus  réduite .  

- Ces c o n d i t i ~ n s  de cuisson devra ient  normalement abou t i r  aux f a i t s  su ivants  : 

+ Le f e r  e s t  relativement abondant dans les s c h i s t e s  hou i l l e r s ,  

essentiell.ement soils forme de s i d é r i t e ,  de p y r i t e ,  de magnétite e t  d ' hérnatit e. 

En atmosphère de cuisson peu oxydante, il y a quand même oxydntioii 

du carbone qui l i b è r e  du gaz carbonique (CO*) e t  de l 'oxyde de carbone 

(CO) qui  sont des réducteurs puissants .  

2 C + O2 4 2CO à une température supérieure à 1050°C. 

Le f e r  e s t  rédui t .  

3 Fe O + CO -r 2 Feg04 + COp 
2 3 

Fe O + CO --O 3 Fe0 + CO2 
3 4 

La s i d é r i t e  e s t  rapidement transformée en wust i te  

Fe Co + Fe O + COg dès 3 0 0 " ~  
3 

Lors d'une cuisson l e n t e  l a  wust i te  peut ê t r e  oxydée en h jmat i te  e t  

en magnétite,  m a i s  durant un choc thermique c e t t e  s é r i e  de réac t ions  se produit  

plus d i f f ic i lement  . 
La p y r i t e ,  e l l e ,  se d i s soc ie  en pyrrothine 

Fe S2 + Fe S + S 

T,a pyrrothinc peut ,  dans l a  mesure oii l 'oxygène e s t  prGsent, s'oxyder. 

2 Fe S + 3 O,, + 2 Fe O + 2 SO 
L 2 

1,:1 wiistitc (FPO) a une ternp6rature de fus ion ri-] n t i  veiricliit f':iil>l e 

1350°C, mais, su r tou t ,  on n o t e  que l e  système t e r n a i r e  Feu, FepOg, S . 0  1 , ,, po:;::>cit? 

une l i g n e  cotect ique à 1178OC pour l e  couple Fe0 Si02. 

I,e f e r ,  à l ' é t a t  d iva len t ,  devra i t  donc f a c i l i t e r  l a  fusion,  on 

pourra obteni r  rapidement une phase visqueuse où des vacuoles gazeuses se  

développeront. 

+ L a  t a i l l e  r édu i t e  des échan t i l lons ,  quant à e l l e ,  permettra d 'obtenir  un 

choc thermique t rès  vio lent  diminuant l e  plus poss ib le  l e  gradient  de température 

à l ' i n t é r i e u r  des granules. De plus l a  température de cuissoii qui e s t  

plus élevée 1300°C (au l i e u  de 1250°C des expériences de GAUDON) do i t  encore 

accentuer l e s  e f f e t s  du choc thermique. 

Comme 1' a noté HOFF'MAN (1971) (37) un choc thermique v io lent  peiit, 

déplacer  l e s  réac t ions  l i b é r a t r i c e s  de gaz vers  l e s  hautes températures. 



La décarbonation se ra ,  c e r t e s ,  incomplète mais l a  quant i té  de 

gaz dégagée devra i t  t o u t e f o i s  être su f f i san te .  

- Donc l n  cuisson, à l a  flamme, pa r  choc thermique d e v r a i t  about i r ,  à 

1' abaissement de l a  température d' avpar i t ion  de l a  phase visqueuse, à 

1' augmentation des tem$ratures de dégagement gazeux, ce qui  devra i t  avoir  

pour r é s u l t a t  l ' ob ten t ion  de granules bien expans6s. 

1) Préparat ion des granu1.e~ 

Les s c h i s t e s  h o u i l l e r s ,  finement broyés, sont  mélangés à de 

l ' eau .  La p â t e  obtenue e s t  extrudée au t r a v e r s  d'une f i l i è r e .  Le cylindre 

r é a l i s é  e s t  découpé en tronçons dont l a  longueur e s t  vo i s ine  du diamètre. 

GAUDOaT (1979) ( 29 )  a v a i t  u t i l i s é  des granul-es dont l e  diamètre 

é t a i t  de 8 mm e t  l a  hauteur de I O  mm. Pour l e s  ra isons  données ci-dessils 

nous avons diminué, de manière importante, l e s  dimensions des granules. Four 

des f a c i l i t é s  de manipulation, mais sur tout  d' observation des échanti l lons 

c u i t s  nous avons f i x é  l e s  dimensions des granules à 3 mm de diamètre e t  

à une hauteur va r i an t  de 2 à 4 mm. 

Les échant i l lons ,  a i n s i  préparés,  sont f i c h é s  s u r  un f i l  de 

chrome1 e t  présentés à l a  flamme. 

2 )  Cuisson des s c h i s t e s  

Des e s s a i s  p ré l imina i res  nous ont  montris que l e s  granules c i i i t s  

sont fortement magnétiques. I ls  sont  a t t i r é s  par  un p e t i t  aimant e t ,  meine ,  

c e r t a i n s  adhèrent à c e t  aimant. 

Ce magnétisme e s t  essentiel lement dû à l a  présence de magnétite 

dans l e s  granules. 

La magnétite témoigne de l ' é t a t  de réduction du f e r ,  l o r s  de l a  

cuisson. Ce phénomène magnétique va donc pouvoir nous donner des indica t ions  

su r  1.e développement des r éac t ions  après l a  cuisson. 

Par une manipulation simple, nous aurons donc une idée de l ' i n t e n -  

s i t é  du magnétisme en estimant l ' i n t e n s i t é  de l ' a t t r a c t i o n  en t re  aimant e t  

granules c u i t s .  

Nous considérons que : 

+ l ' a t t r a c t i o n  e s t  f o r t e  lorsque tous  l e s  échan t i l lons  sont retenus 

par  1 ' aimant. 

+ L'a t t r ac t ion  e s t  moyenne lorsque seulement quelques échant i l lons  



sont  retenus p a r  1' aimant. 

+ L'a t t r ac t ion  e s t  f a i b l e  lorsque l e s  échan t i l lons  ne sont 

qu' a t t i r é s  par 1' aimant. 

Nos e s s a i s  sont faits pour d i f f é r e n t s  temps de cuisson a l l a n t  de 

30 s à I O  m. Plus ieurs  granules sont  c u i t s  à chaque f o i s .  

a )  30 s de cu i s sos  -------  
- ~xtGrieurement ,  l e s  échant,il lons ont  perdu l e u r  couleur foncée. L a  siirf:ice 

peut ê t r e  g r é s i f i é e ,  e l l e  présente a l o r s  des f e n t e s  de r e t r a i t  ou e l l e  peut 

ê t r e  v i t r i f i é e  e t  montre des c i c a t r i c e s  de vacuoles éc la tées .  Par endroi ts ,  

on note des t aches  plus sombres, e l l e s  correspondent à des éléments bien 

v i t r i f i é s .  

- En sect ion,  on voi t  une f i n e  p e l l i c u l e  externe de t e i n t e  c l a i r e ,  ensu i t e  

il y a  une couche peu épa i s se  où l a  g r é s i f i c a t i o n  e s t  bonne enf in  l e  coeur 

e s t  f r i t t é .  Donc, seule,  l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  s ' e s t  trouvée à l ' é t a t  

visqueux, l e  coeur n 'a  é té  que f r i t t é .  L ' a t t r a c t i o n  de l 'aimant e s t  liioyerine. 

b )  60 s de cuissog - - - - - - -  
- La surface des granules e s t  bien v i t r i f i é e  avec un ve r re  à é c l a t  b r i l l a n t .  

E l l e  e s t  fortement i r r é g u l i è r e  avec présence d'éléments t r è s  c l a i r s  en r e l i e f  

e t  de t races  de vacuoles éc la tées .  

- En coupe on d is t ingue tou jours  une f i n e  p e l l i c u l e  c l a i r e  renfermant dt. 

f i n e s  vacuoles gazeuses. D a n s  I.e coeur, qui  e s t  g r é s i f i 6 ,  on peut noter  1 3  

présence d'éléments plus c l a i r s  dans une matrice sombre. 

- L' a t t r a c t i o n  de 1' aimant e s t  moyenne. 

c )  3 mn de cuisson ------- 
- La surface des échan t i l lons  présente toujours  l e  même aspect ,  l e  verre  e s t  

un peu moins b r i l l a n t .  

- En coupe, l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  e s t  p lus  épa i s se  e t  renferme des vacuoles 

un peu plus grosses.  Au voisinage de c e t t e  p e l l i c u l e ,  l e  cocilr sombre présente 

quelques vacuoles. Au c e n t r e  l a  masse e s t  grésifiée, l e s  éléments plus c l a i r s ,  

dEjà d i f férencigs  pour 60 s de cuisson, renferment de p e t i t e s  vacuoles ;::?seuses. 

- L'a t t rac t ion  de l 'a imant  e s t  f o r t e .  

d  ) - 5 - mn-dg ~ u ~ s ~  

- Extérieurement, l ' a s p e c t  est identique.  

- En coupe, on note  sur tout  l e  l ége r  développement de l a  p e l l i c u l e  superf i c i e i 2 e  



qui renferme des vacuoles plus grosses. 

- L'a t t r ac t ion  de l 'aimant e s t  f o r t e .  

e  ) 10 mn de cuisson -------- 
- La surface  e s t  t r è s  fortement v i t r i f i é e  avec un ve r re  p l u t ô t  mat. La 

colora t ion  est p lus  sombre. Les c i c a t r i c e s  de vacuoles é c l a t é e s  sont moins 

nombreuses. Mais il y a toujours  pr6sericc d163éments c l a i r s  en r e l i e f .  

- Eri coilpc, 1 a pel l  icul  e siipcrf'i c i e l l e  e s t  p lus  épaisse  e t  rè~it'eriric~ i1t.s 

vacuoles de t a i l l e  importante. Le coeur e s t  plus r e s t r e i n t ,  oil nc distinpiie 

p lus  l e s  éléments plus c l a i r s .  

- L ' a t t r a c t i o n  de l 'a imant  e s t  f o r t e .  

f )  Commentaires ------  - Comme nous l e  voyons, l 'expansion des s c h i s t e s  h o u i l l e r s  directement dans 

l a  flamme e s t  excessivement d i f f i c i l e .  Ce n ' e s t  qu'au bout de I O  nui de 

cuisson que l ' é p a i s s e u r  de l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  devient assez impor- 

t a n t e .  Mais ce temps de ciiisson est tr?s lorig e t  noils 6 l o i t ~ c  d e  i i i i t '  

nous recherchons, c 'est-à-dire une cuisson dont l e  temps ne d6passe pas 

3 a  minute. 

- Le déroulement des réac t ions  physicochimiques que nous avions envisagé 

ne s ' e s t  donc pas produit .  Les phénomènes d'expansion ne s e  développent que 

dans l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  e t  aux abords de ce l le-c i .  

- Le coeur des granules n ' a  pas a t t e i n t  une v i scos i t é  su f f i san te .  Les réa- 

t i o n s  qui  au ra ien t  dû about i r  à une diminution de l a  v i s c o s i t é  n 'ont  pas 

eu l i e u ,  l e s  échant i l lons  sont dans l 'ensemble fortement magnétiques ce 

qui  temoigne de l 'abondance de l a  magnétite, qui  n ' a  pas du ê t r e  traris- 

formée en wust i te ,  wus t i t e  qui ,  rappelons le ,  favor ise  l ' a p p a r i t i o n  

précoce d'une f a i b l e  v i scos i t é .  

- Le développement en épaisseur  de l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  bien v i t r i f i é e  

e s t  t r è s  l e n t .  En f a i t ,  contrairement à ce que nous espérions,  i l  semble 

q u ' i l  y a i t ,  à l ' i n t é r i e u r  des granules,  durant l a  cuisson,  un t r è s  f o r t  

gradient  de température. Ce gradient  nous semble en r e l a t i o n   direct,^ avec 

l a  présence du charbon contenu dans l e s  sch i s t e s .  La b a i s s e  de 3a viscosit,6 

e t  l e s  dégagements gazeux n'ayant l i e u  que dans l a  zone c l a i r e ,  c 'est-$-dire 

dans l a  zone décarbonée. 

La conduc t ib i l i t é  thermique nettement plus f a i b l e  du carbone 

amorphe peut ê t r e  à l ' o r i g i n e  de ce f o r t  gradient .  Le t ab leau  ci-dessous 

permet de v o i r  que l e  carbone amorphe e s t  I O  f o i s  moins conducteiur que 

3e sch i s t e .  



Conduct i b i l i t é  : du carbone : du s c h i s t e  
thermique : amorphe - 

Ce carbone, gênant, n 'a  pu ê t r e  oxydé en profondeur, c a r  

t rès rapidement, par  l a  formation d'une p e l l i c u l e  externe t r è s  

f lu ide ,  l e  coeur des échant i l lons  s e  t rouve plus d i f f ic i lement  en 

re l a t ion  avec l 'atmosphère de l a  flamme. 

- L'oxydation du charbon qui a u r a i t  pu nous fourn i r  un apport 

ca lo r i f ique  supplémentaire e s t  une réac t ion  beaucoup t r o p  l e n t e  pour 

l e  but que nous recherchons. 

- (:oriiiric~ tioil:: i l  VOII:; t,oilt de in$rnc> c > l ) t ~ t i ~  u r i  d6but d' cxpnii:;ioii poiir TO I I I I  I 

de cui ssori, nous a l l o n s  envi:;:y:t* t. 1 ' i 11 1'1 i i t ~ r i c b c ~  ii':t,jout c t  r i i r t  :unrv~.i l  l r!~\ii:: 

a l lons  voi r  si par  des a jou t s  judicieux,  il e s t  poss ib le  de diiriiiiut.i. 

l e  temps de cuisson t o u t  en améliorant l 'expansion. GAUDON (1975) a 

montré que l ' a j o u t  de chlorure de calcium f a c i l i t e  l 'expansion des 

sch i s t e s  h o u i l l e r s  décarbonés. Nous a l l o n s  donc envisager ce type 

d 'a jout  pour 30s e s s a i s  de cuisson d i r e c t e  dans l a  flamme. 

3) Cuisson du s c h i s t e  avec a jou t s  

a )  Ajout de chlorure de-cslgign ----------  
- GAUDON (1975) (29)a montré que jusqu'à  5 $ l e  chlorure de calcium se 

p r ê t a i t  bien au r ô l e  d ' a jou t  d'expansion. 

- Le chlorure de calcium e s t  un s e l  à bas point  de fus ion,  782'~. 

Selon P. PASCAL (1967) ( 4 6 )  l e  chlorure de calcium s e  décompose 

dès s a  température de fusion. 

Ca C l 2  + 112 O2 j Ca0 + C l 2  

Dès 425'C e t  en présence d'eau, 

C a  C l 2  + H2 O -4 Ca0 + 2H C l .  

Dès 8 0 0 ' ~  on peut avoi r  formation de s i l i c a t e s  monocalciques. 





- L'ajout  de 2 % de CaCl a un e f f e t  bénéfique sur l 'expansion inais l a  
2 

durée de l a  cuisson e s t  tou jours  beaucoup t r o p  importante ce qui nous 

é lo igne  de notre impérat if  e s s e n t i e l  un temps de cuisson t r è s  court.  

- Nous a l lons  v o i r  s i  l ' a j o u t  d'une quant i té  p lus  importante de chl.orure 

de calcium nous rapproche de c e t  impérat if .  

(3 ) 5% de chlorure de calcium ......................... 
- Comme nous recherchons une expansion rapide,  nous n 'étudierons que ].es 

e f f e t s  d'un temps de cuisson très cour t ,  30 secondes. 

- Extérieurement l ' a spec t  e s t  t r è s  proche de c e l u i  des échant i l lons  addition- 

nés  de 2 % de CaC12 c u i t s  1 m. L'ensemble de l a  surface  e s t  bien v i t r i f i é e .  

En sec t ion  on d is t ingue l a  p e l l i c u l e  bien v i t r i f i é e  e t  dans l e  coeur f r i t t g  

e t  sombre, il ex$s te  des î l o t s  de t e i n t e  légèrement p lus  c l a i r e  dans 

l e sque l s  se développent des  f i n e s  vacuoles. 

- L' a t t r a c t i o n  de 1' aimant e s t  f o r t e .  

- Lta,jout de 5 % de Ca C l 2  ne nous a pas permis d 'obteni r  une expansion 

rapide .  On peut quand même noter  que c e t t e  qurtritit6 d' ajoiit ab~.iit 't. cri iui 

temps plus court à un r é s u l t a t  s i m i l a i r e  à c e l u i  obtenu pour 2 % d'njoiit 

e t  1 mn de cuisson. 

b) Commentaires - - - - - -  
Nous pensions p a r  llad,jonction de chlorure  de calcium favor i se r  

1 'appar i t ion  d'une phase à v i scos i tk  relativement f a i b l e  à des ternp6r:t- 

t u r e s  1 6esrcrnr?rit pl  il:; baocc:s. En f a i t  nous n' avons que l'avo i .  i::; 1 ' 111y):ir.i t i ~ . i i  

d'une phase plus f l u i d e  à l a  pér iphér ie  des échant i l lons .  Le coeur r e s t e  

f r i t t i . .  

I l  semble donc que l e  gradient  de température r e s t e  toujours  

important.  Nous pouvons même nous demander s i  l e s  eI 'fets bénéfiques de 

l ' a j o u t ,  apport de fondant, ne sont pas compensés par  l a  mise en place 

précoce d'une phase v i t r e u s e  à l a  périphérie.  En e f f e t  c e t t e  phase v i t r e u s e  

qui  s e  développe très t ô t ,  i s o l e  rapidement l e  coeur des échant i l lons  de 

l 'atmosphère de l a  flamme e t  donc r a l e n t i t  e n t r ' a u t r e s  l 'oxydation du 

carbone. De plus ,  l e  ve r re ,  qili a une c o n d u c t i l ~ i l i t é  themique  i':~ i b i  t - ,  

e t ,  qui  se  forme très rapidement 5 l a  surface  CI(-:; granules,  peut. :iiis:; i 

p w t  i c .  i pe 1 .  :i 1 : ~  rr i iüe  eri pl acc. d u  qreadierit de tcinp6r:di~rc, :LI] st. iri t1t.n 

échantill-02s. 



4 )  Conclusions 

- Ces e s s a i s  d'expansion des s c h i s t e s  h o u i l l e r s  directement dans l a  

flamme n'ont pas donné l e s  r é s u l t a t s  escomptés. 

- La présence de carbone en t r o p  grande quan t i t é  e s t  l e  f ac teur  prédo- 

minant de c e t t e  mauvaise expansion. I l  en t ra îne  l a  mise en place d'un 

important gradient  de température au se in  des échant i l lons  ce qui ne 

permet pris durant une cuisson rapide  l e  dével.oppement d'une expansion 

homogène. 

- L' apport d' a jou t  favorable  à 1' expansion n' en t ra îne  que de minii:ies 

améliorations. Le temps de cuisson nécessa i re  à un début d'expansion 

r e s t a n t  exclusivement long. 

- On peut t o u t  de même no te r  que l e  t ra i tement  que nous avons 

envisagé est p lus  e f f i c a c e  que l a  cuisson au four.  En e f f e t  GAUDON 

( ~ 9 7 5 )  ( 29 )  pour 20 mn de cuisson au foin- é l e c t r i q u e  à 1250°C II' a v a i t  

obtenu que des échan t i l lons  compacts e t  denses présentant  une f i n e  peau 

no i re  avec des grosses b u l l e s  et c e t t e  peau é t a i t  t rès f r a g i l e .  

Nos e s s a i s  ont about i  après I O  mn de cuisson à l a  Tlamnie à 

1390°C à l ' ob ten t ion  de granules c a r a c t é r i s é s  par  une p e l l i c u l e  super- 

f i c i e l l e  c l a i r e ,  renfermant des vacuoles gazeuses, fortement v i t r i f i é e  

e t  d 'épaisseur relativement importante par  rappor t  au diamètre des 

échan t i l lons  (de l ' o r d r e  de 114 du diamètre) ce  qui  l u i  confère une 

assez  bonne rés i s t ance .  

Donc, l e  carbone en t r o p  grande quan t i t é  e s t  né fas te  à 

l 'expansion. 11 s e r a i t  int6resnnnl; de v o i r  s i  après  décarhonation, 

l e s  scl i is tes  peuvent c o n s t i t u e r  un matériau dont l 'expansion d a i s  1:i 

flamme e s t  rapide e t  importante. 

II - CUISSON DES SCHISTES HOUILLERS DANS LA FLAMME APRES DECARBONATION --- 
- Pour l a  décarbonation des s c h i s t e s  h o u i l l e r s ,  p lus ieu r s  modes opé- 

r a t o i r e s  peuvent ê t r e  envisagés. 

- L a  décarbonation au four  permet de f a i r e  v a r i e r  l a  température e t  

l 'atmosphère de cuisson. Le mi l ieu  oxydant d e v r a i t  abou t i r  5 une 

oxydntiori du carbone homogène dans t o u t  l ' é c h a n t i l l o n .  Le mil ieu r6- 

ducteur devra i t  permettre,  quant à l u i ,  d 'ob ten i r  du fer à l ' é t a t  

d iva lent  dans l 'ensemble du granule. 



- La décarbonation dans l a  flamme, dans l a  p a r t i e  haute à températures 

p lus  f a i b l e s ,  avec une atmosphère de cuisson faiblement oxydante devra i t  

about i r  à un compromis e n t r e  l e s  deux modes de décarbonation au four. 

1) Décarbonation au four  

- Il  s ' a g i t  d'un four é l e c t r i q u e  tubu la i re  qu i  permet, grâce à un ther-  

mostat,  d 'avoir  des températures constantes. 

- Les échant i l lons  sont m i s  dans une coupelle pour ê t r e  in t rodu i t s  dans 

l e  four .  Pour que l a  décarbonation s o i t  e f f i cace  il f a u t  qu ' e l l e  s o i t  f a i t e  

à une température in fé r i eu re  à c e l l e  du point de f r i t t a g e ,  a i n s i  l a  poros i té  

des granules r e s t e  ouverte. Pour les s c h i s t e s  h o u i l l e r s  du bassin du Nord e t  

du Pas de Calais .  l e  point  de f r i t t a g e  e s t  proche de 1200°C, nous avons 

donc cho i s i  des températures in fé r i eu res .  Nous nous sommes l imi tés  à 4 

températures, 500°C, 600°C, 70o0C e t  900°C. 

- Des e s s a i s  pré l iminai res  nous ont  conduit à f i x e r  l e  temps de décarbonation 

à une heure. On obt ient  a i n s i ,  pour l e s  d i f f é r e n t e s  températiires que 

nous envisageons, des granules  homogènes bien décarbones. 

- La décarbonation en mi l i eu  oxydant s e  f a i t  dans l e  four  où c i r c u l e  un 

f o r t  courant d ' a i r ,  l e s  échan t i l lons  sont p lacés  dans une coupelle dorit 

l e  fond, spécialement a jouré ,  f a c i l i t e  c e t t e  c i r c u l a t i o n  d ' a i r  e n t r e  

l e s  échant i l lons .  

- Pour l a  décarbonation en mi l ieu  rgducteur, les deux extrémités de 

l ' ence in te  du four  sont fermées e t  l e s  échant i l lons  sont  préchauffés en 

présence d' une coupelle remplie de charbon. 

a ) - A t m o ç p & è = e o ï ~ r d ~ t g  - 
L ' a i r  qui c i r c u l e  dans l e  tube  du four ,  a s su re  une bonne oxydation 

du carbone. Nous a l lons  i c i  a u s s i  envisager l ' é t u d e  d 'échant i l lons  sans a jout  

e t  avec ajout  de chlorure de calcium. 

oc) Schis te  sans a j o u t s  ------------------- 
- Après cuisson à l a  flamme e t  quelque s o i t  l e  temps de décarbonation, l a  

colora t ion  générale des échan t i l lons  e s t  g r i s  c l a i r ,  l a  surface e s t  t r è s  

tourmentée, avec des éléments p lus  c l a i r s  en r e l i e f  e t  des c i c a t r i c e s  de 

vacuoles éc la tées .  

- Nous avons fa i t  des e s s a i s  pour d i f f é r e n t e s  températures de décarbonation 

e t  pour d i f f é r e n t s  temps de cuisson. 



Pour chaque cas étudié, nous notons l e s  caractéristiques suivantes des 

granules : 

intensité de l a  v i t r i f i ca t ion  de l a  surface. 

+ fa ib le  : lorsque l a  pel l icule  v i t r i f i é e  es t  peu épaisse e t  l e s  

c icatr ices  de vacuoles éclatées sont rares.  

+ moyenne : lorsque l a  pel l icule  v i t r i f i é e  e s t  plus épaisse 

e t  l e s  c ica t r ices  de vacuoles &latées sont plus nombreuses 

e t  plus proforides. 

+ for te  : lorsque l a  pel l icule  v i t r i f i é e  e s t  épaisse, l e  verre 

transparent e s t  riche en t r è s  pe t i t e s  vacuoles e t  lorsque l e s  

c icatr ices  sont profondes e t  nombreuses. 

Tai l le  des vacuoles 

+ pet i tes  : lorsque leur t a i l l e  e s t  voisine du 1/10 du rayon 

du granule. 

+ moyennes : lorsque l eu r  t a i l l e  e s t  voisine du 1/5 du rayon. 

+ grosses : lorsque leur  t a i l l e  e s t  voisine du I / 3  du rayon 

Densité des échantillons 

Pour obtenir l a  densité, nous avons déterminé l e s  dimensions 

moyennes des granules e t  mesuré leur  poids ce qui nous a permis de cal- 

culer l e s  densités approchées. 

Attraction magnétique 

- définie dans ce chapitre 1.2. 

Ces éléments, qui sont en f a i t  ceux qui varient l e  plus e t  donc 

différencient l e s  granules, sont reportés dans l e  tableau no 5 e t  donnent 

une idée sat isfaisante  de l ' i n t ens i t é  de l'expansion. 

- A pa r t i r  de ce tableau, nous pouvons t i r e r  quelques conclusions. 

. L'intensité de l a  v i t r i f i ca t ion  de l a  surface ne semble dépendre 

que de l a  durée d'exposition à l a  flamme, plus l e  temps de cuisson e s t  long, 

plus l a  v i t r i f ica t ion  de l a  surface e s t  for te ,  généralement associée à l a  

présence de vacuoles éclatées. 

. Les autres paramètres sont l i é s  à l a  f o i s  au temps de cuisson 

e t  à l a  température de décarbonation. 

. On peut noter tout  de su i te  que l a  décarbonation à 900°C ne 

permet pas d'obtenir des granules expansés, l a  densité e s t  nettemerit supé- 

r ieure à 1, l e s  vacuoles sont peu nombreuses, l e  magnétisme est  for t .  La 

cuisson à 9 0 0 ~ ~  a entraîné l a  per te  du pouvoir d'expansion. L'étude aux 

rayons X des granules préchauffés montre que l 'hématite e s t  abondante, ce 



TABLEAU n05 :!:70L:JTIOlI DE L'EXPANSTON DES SCHISTES HOUILLERS Eii  FONCTION DE LA TEMPERATURE 

3 E  DECARBONATION ET DU TEMPS DE CUISSON. (décarbonation oxydante) 

Te~pérature 

de 

décarbonation 

5130 O C  

1 1 6 0 0  OC 

Température de 1 e 1 d e l a  I 

Tenps 

de 

cuisson 

10 s 

15 s 

?O 3 

i 5  s 

5 d'ajout 

décarbonation cuissbn surface I de vacuoles 

I 1 

7i t r i i i c r r t i cn  

de l a  

surface 

faible  

noyenne 

for te  

moyenne 

Temps ' l i t r i f i ca t ion  Taille e t  nombre 

Densité 

sup. i 

Tai l ie  e t  nombre 

de vacuoles 

-pet i tes  nombreuses,plus grosses 
h l a  g r i p h é r i e .  

--petites nombreuses,quelques 
moyennes. 

-petites,moyennes. 

-pet i tes  e t  moyennes. 

l 

10 s fa ib le  -nombreuses moyennes 

i 

Msgnétisme 

f o r t  

-moyennes nombreuses. 

-pe t i t es  nombreuses,quelques 
moyennes. 

-moyennes nombreuses,quelqws 
Rrosses. 

-quelques pet i tesisurtout  des 
fentes de r e t r a i t .  

0.87 

1 

0.7 

t r è s  sup. 1 

1 ' 3 0 s  1 Po*e 

21 C a l 2  

600 OC 

5% CaCi ,  
-nombreuses moyennes quelques 

700 OC grandes 

='Yen 

f o r t  

moyen 

f c r t  

700 'C 

900 OC 

1 3 0 s  1 I -très nombreurer moyennes 

0.95 1 l o r t  

10 s 

1 5  s 

30 s 

1 fo r te  

0.37 

3,37 

3 0  s 

60 s 

0'0 3 

-nombreuses pe t i t es  

moyen 

f o r t  

fo r te  

trss f o r t e  

t r è s  Porte 

fa ib le  

moyenne 

Porte 

1 fa ib le  

-pet i tes  nombreuses 

-moyennes assez nombreuses 

-moyennes assez nombreures 

Faible à 
tras fa ib le  

TFSLEAU n06 :FfOLUTIOIP DY L'FXPANSIOA DES SCRISTES HOUILLERS FN .ONCTION DE LA TEMPERATURE DE 

DECARBONATIOIP, DU WIJRCENTACE D'AJOUT FN CaC12 ET DU TP(Pç DE CUISSON. 

( Dgcarbonation oxydante ) 



qu i  en t ra îne  l 'augmentation de l a  température de mise en p lace  de 

l a  phase visqueuse. Lors de l a  cuisson à l a  flamme, l ' hémat i t e  t r è s  

abondante e s t  r édu i t e  en magnétite t a n d i s  que l a  magnétite peu abondante 

est rédu i t e  en wustite.Ce qu i  fai t  que l ' o n  ob t i en t  des granules fortement 

magnétiques. 

. Pour l e s  a u t r e s  températures de décarbonation, l 'hémat i te  e s t  

moins abondante e t  l a  magnétite l ' e s t  p lus  dans l e s  granules préchaui'i'és, 

durant l a  cuisson dans l a  flamme, l a  magnétite e s t  r é d u i t e  en wust i te  q u i  

f a v o r i s e  l ' a p p a r i t i o n  d'une phase visqueuse & basse température. Plus l a  

cuisson e s t  longue, p lus  l e  magnétisme e s t  f a i b l e  e t  mei l leure  e s t  

l 'expansion. 

. La décarbonation à 600°c donne des résultats s a t i s f a i s a n t s  

puisque pour des temps de cuisson relativement cour t s ,  15 s et  30 S. on 

o b t i e n t  une assez  bonne expansion avec des granules dont l a  dens i té  e e t  

vo i s ine  de 0,8. 

B )  Sch i s t e s  h o u i l l e r s  avec a jou t  de Cn C l  ---------------------------------2 

- Le chlorurede  calcium é t a n t  un fondant puissant ,  d o i t  permettre de 

f a c i l i t e r  l e  développement d'une f a i b l e  v i s c o s i t é  l o r s  de l a  cuisson. 

Nous avons conservé comme a jou t  l e s  va leurs  de 2 % e t  5 % 
Pour 2 % d 'a jout ,  nous avons p r i s  comme température de décar- 

bonation 600°C qui  a donné de bons r é s u l t a t s  pour l e s  e s s a i s  sans a jouts .  

Pour 5 % d 'a jout ,  nous avons augmenté l a  température de décar- 

bonation ( 7 0 0 ° ~ ) .  En e f f e t ,  1' a jou t  p lus  important de Ca C l s  en t ra îne  une 

diminution de l a  poros i t é  des granules,  ce qui  nous amène à augmenter l a  

température de décarbonation pour a s su re r  une bonne oxydation di1 carburie. 

- Les échan t i l lons  obtenus après  cuisson à l a  flamme ont  dans l 'ensemble 

l e  même aspect ,  l a  colora t ion  e s t  g r i s  c l a i r .  Les c a r a c t é r i s t i q u e s  e s s e n t i e l l e s  

qu i  permettent de l e s  d i f f é r e n c i e r  sont rassemblées dans l e  tableau no 6. 
- L'essai  de cuisson d 'échant i l lons  de s c h i s t e  h o u i l l e r  plus 5 % 

de CaC12 décarboné à 900°C n ' a  été f a i t  que pour p r é c i s e r  l e s  e f f e t s  de 

l a  décarbonation à c e t t e  température. Il semble bien qu'on aboutisse à l a  

formation de granules décarbonés à ca rac tè re  p lus  r é f r a c t a i r e  mais où l e s  

r éac t ions  l i b é r a t r i c e s  de gaz sont  toujours  p o t e n t i e l l e s  pu i squ ' i l  

s u f f i t  d'lm a jou t  de fondant pour ob ten i r  l 'expansion. 

- La v i t r i f i c a t i o n  e s t  p lus  poussée pour 5 % d'ajout  m a i s  e l l e  dépend 

su r tou t  du temps de cuisson. 

- Plus  l e  temps de cuisson e s t  long, mei l leure  e s t  l 'expansion e t  plus 



f a i b l e  e s t  l e  magnétisme. La diminution du magnétisme e s t  sans aucun 

doute l i é e  à l a  réduction de l a  magnétite en wus t i t e  qui  f avor i se  l a  

mise en place d'une phase faiblement visqueuse où l e s  vacuoles 

peuvent se  développer. 

- L'ajout de chlorure de calcium permet d 'obteni r  des granules parfai-  

tement bien expansés su r tou t  avec 5 % d'ajout .  Le chlorure de calcium 

a parfaitement joué son r ô l e  de fondant e t  a a i n s i  permi l e  développement 

p l u s  important des vacuoles gazeuses. 

La dé carbonat ion  en atmosphère oxydante donne des granules 

qu i ,  après cuisson à l a  flamme, présentent  une expansion relativement 

bonne. L'ajout de chlorure de calcium ( 5  %) permet d 'obteni r  une t r è s  

bonne expansion pour un temps de cuisson n'excédant pas 30 S. 

Des granules de s c h i s t e s  h o u i l l e r s  addit ionnés de 5 % de 

C a  C l g ,  décarbonés en atmosphère oxydante à 7 0 0 ' ~  pendant une heure, 

pourront cons t i tue r  un bon matériau de base pour des ess:tis cl'explrnsion 

dans l a  flamme, que ce s o i t  en l a b o r a t o i r e  ou dans une flamme de 

type  indus t r i e l .  

b) --  Atmoghère-réd&rice - -  - - - 
- La présence de charbon dans l ' e n c e i n t e  du four ,  fermé aux 

deux extrémités assure une bonne réduction de l 'atmosphère du four e t  

donc une bonne précuisson réduc t r i ce  des granules. 

- Nous avons a u s s i  é tud ié  l a  cuisson à l a  flamme pour des 

échant i l lons  avec e t  sans a jou t  de chlorure de calcium. 

Sans a jou t ,  l a  décarbonation a é t é  f a i t e  à 60o0c, l e s  temps 

de cuisson à l a  flamme sont  de I O  s, 15 s e t  30 S. 

Avec a jou t  de 5 % de Ca C l 2 ,  l a  décarbonation a é t é  f a i t e  à 700°C, 

l e s  temps de cuisson dans l a  flamme sont de I O ,  15 e t  30 S. 

- ~ x t é r i e u r e m e n t  l e s  échan t i l lons  présentent  l e  même aspect que 

ceux préchauffés en atmosphère oxydante. Quelque s o i t  l e  type  d 'échant i l lon  

avec ou sans a j o u t ,  l a  v i t r i f i c a t i o n  de l a  surface  augmente avec l e  temps 

de cuisson dans l a  flamme. La dens i té  e s t  vois ine  de 1 pour l e s  granules 

sans ajout  e t  proche de 0,75 pour l e s  granules  avec a jout  e t  ce,  sans 

grande var ia t ion  pour les d i f f é r e n t s  temps de cuisson. Le magnétisme e s t  

f o r t  pour tous l e s  échan t i l lons  sans a j o u t  e t  f a i b l e  pour ceux addit ionnés 

de chlorure de calcium. 



- Ce que l ' o n  d o i t  sur tout  no te r ,  c ' e s t  que l a  r é p a r t i t i o n  e t  l e  dévelop- 

pement des vacuoles va r i en t  pour l e s  mêmes condit ions d'un échant i l lon  à 

l ' a u t r e .  Ainsi  pour l e s  s c h i s t e s  h o u i l l e r s  plus 5 % Ca C l  décarbonés 2 
à 700°C pendant une heure e t  c u i t s  pendant 30 s à l a  flamme, c e r t a i n s  échan- 

t i l l o n s  présentent  un coeur t r è s  sombre non expansé, autour il y a une 

zone plus c l a i r e  03 s e  développent des vacuoles de t a i l l e s  moyennes e t  

ensu i t e  on trouve une zone périphérique p l u s  c l a i r e  encore, dans l a q u e l l e  

l e s  vacuoles sont p lus  p e t i t e s ,  d ' au t res  échan t i l lons  ne présentent  qu'une 

zone cen t ra le  p lus  sombre 03 l e s  vacuoles sont p lus  p e t i t e s .  

- L'hétérogénefté des granules c u i t s  l a i s s e  à penser  que l a  décarbonation 

n ' e s t  pas p a r f a i t e  notamment dans l a  zone cen t ra le ,  e t  sur tout  q u ' e l l e  

v a r i e  d'un échant i l lon  à l ' a u t r e  pour une même température de pr6-cuisson. 

La réduction incomplète de l ' hémat i t e  l o r s  du préchauffage au four 

s e  poursuit  l o r s  de l a  cuisson dans l a  flamme ce qui  explique l e  f o r t  

magnétisme des granules obtenus sans a jou t .  

L' a,j out de chlorure de calcium en favor isant  1' appnrit. ion d'iiiie phase 

v i t r euse  accélère  l a  d i s p a r i t i o n  de l a  magnétite. 

- Les granilles obtenus après décarbonation en atmosphère r éduc t r i ce  e t  

cuisson 2 l a  flamme, du f a i t  de l e u r  t r o p  grande hétérogénéité  ne semblent 

pas poilvoir ê t r e  u t i l i s é s  pour des e s s a i s  u l t é r i e u r s  d'expansion. En e f f e t  

nous devons pouvoir ê t r e  s û r s  que tous  granules u t i l i s é s  pour un type  

d'expérience sont ident iques  ce qui n ' e s t  pas l e  cas  après décarbonation 

dans une atmosphère qui  devra i t  ê t r e  réduct r ice .  

c )  - - - . - -  Conclusiong 

De c e t t e  étude de décarbonation au four nous pouvons r e t e n i r  

p lus ieu r s  éléments. 

. S i  l ' ob ten t ion  d'une atmosphère de décarbonation parfaitement 

oxydante e s t  sûre ,  c e l l e  d' une atmosphère fortement r éduc t r i ce  e s t  

beaucoup moins évidente,  vu l e s  d i f f é rences  que peuvent présenter  des 

échant i l lons  décarbonés à l a  même température. Ce qui  f a i t  que l e s  

granules décarhonés en atmosphère oxydante, p lus  homogènes, s'exp:uiseiit. 

mieux. 

. Ensuite  il f a u t  no te r  que l ' a j o u t  de chlvrure de calcium 

en t ra îne  une t r è s  n e t t e  amélioration de l 'expansion. Comme nous l 'avons 

dé jà  remarqué, l e s  granules de s c h i s t e s  h o u i l l e r s  addit ionnés de 5 % 
de Ca C l 2  e t  décarbonés à 700°C en atmosphère oxydante pendant une heure 



TASLEAU n07 : EVOWTION DE L'WPMSIOEI Eii FOUCTION DU DE DECAR-ATION A LA FLAMME GP DE LA 

DUREE DE CüISSOlO 

Durée 

du 

préchauffage 

Zone périphi r ique 

Ta i l l e  e t  nombre 

Coeur l zone 

Coeur Temps 

de 

Coloration Ta i l l e  e t  nombre Colaration 
da vacuoles 

Ta i l l e  e t  nombre 

Durée 

de 

h3s De plus en 
PM de vacuoles c l a i r e  van 

sombre 1 (la muse  e s t  M t t 6 e )  1 p 6 r g 6 r i e  

de vacuoles 

Pas de vacuoles 

( l a  masse e s t  f r i t t é e )  

PM de vacuoles 

Pas de vacuoles 

Paa de vacuoles 

Quelques moyennes 

~ u e l q u c s  moyennes 

O.uelques ipoyemes 

Quelques moyannea 

préchauffaqe 

10 mn 

20 mn 

30 mn 

40 m 

i 

Moyennes nanbreuses I Cls i re  

$r iphbrie  

Ta i l l e  , Coloration 

g rement , ,, Moyemn plue m a d e s  

qua l a  Cls i re  

sriphgrie vers le pourtour du coeur 

de vacuoles 

Pe t i t es  peu nombreuses 

Pe t i t es  plus  nombreuses 

Moyennes nombreuses 

Pe t i t es  près  du coeur, 

moyennes nombreuses 

cuisson / 

30 s 

45 s 

30 s 

45 s 

30 a 

45 

30 

'5 

supLP.R/2 

R/2 

in f  .R/2 

i n  2 

Tai- e t  nombre Magnétisme I 

Moyen 

Moyen 

Moyen 

Faible 

Coloret ion 

Sombre 

Sombre 

Sombre 

Un peu 

mains 

sombre 

Lé&ramcnt 
plus  c l a i r e  
q w  l a  
périphérie 

U&rement 
plus 'laire 
q w  l a  
périphérie  

L6gèrenent 
plus  c l a i r e  
que l a  
b r i p h é r i e  

LSgèrement 
p lus  c l a i r e  
que l a  
pér iphérie  

De plus en 
plus c l a i r e  
vers l a  

périphérie 

Claire 

Claire 

Claire 

Pe t i t es  de plus en 
nombreuses ver6 la 

&riphbrie 

Fort 

Fort 

Fort 

Fort 

1 

R/4 

inf.R/h 

inf.R/b 

&f .R/4 

Moyennes nombreuses I Fdble l 
Moyennes naubrewes Faible 

1 à l a  périphérie 

Moyannea nambreuses I Faible l 

Claire 

Claire 

C l a i r e  

Ciaire 

TABLEAU n08 :EVOUJTION DE L'EXPANSION DES SCHISTES HOVILLWS ADDITIONNES DE 2% DE Cd$ Eù FOIPCTIOEI 

Dü DE DECARBCROATIûH. ( 30 secondas da cuimscm à l a  fiamma, &c.arbonatioo oxydante. ) 

Pet i t es  ra res  

Pe t i t es  r a r e s  

Pe t i t es  t r è s  m e s  

Pe t i t es  t d m  rares  



const i tueront  un bon matériau de base pour des  e s s a i s  u l t é r i eu r s .  

2 )  Décarbonation à l a  flamme 

a )  Résultats -----  
- Pour l a  décarbonation à l a  flamme, l e s  échan t i l lons  sont p lacés  s u r  une 

g r i l l e  s i t u é e  dans l a  p a r t i e  haute de l a  flamme. La température e s t  conipriçe 

e n t r e  700 e t  800'~.  Comme il e s t  d i f f i c i l e  de l a  f a i r e  v a r i e r  noii:; fer-c)i is  

évoluer  l e  temps de préchauffage.  atmosphère de l a  flamme, su r tou t  dans 

l a  p a r t i e  haute e s t  peu oxydante. I l  se  peut  que nous rencontr ions l e s  

mêmes problèmes que pour l a  décarbonation au four en mi l ieu  réducteur. 

- De façon générale l ' a s p e c t  externe des échan t i l lons  e s t  à peu p rès  

identique,  en coupe on d i f f é r e n c i e  toujours  un coeur e t  une zone périphérique 

- Nous avons regroupé l e s  ca rac té r i s t iques  e s s e n t i e l l e s  dans deux tableaux,  

un pour l e s  échant i l lons  sans a jou t s ,  l ' a u t r e  pour l e s  échant i l lons  

addit ionnes de 2 % de C a  C l 2 .  Dans ces tableaux nous avons d i f f6renci6  IF. 

coeur de l a  zone périphérique. 

b ) Commentaires ------  
- On about i t  à l a  même zonation des échan t i l lons  que pour l a  décarbonation 

au four en mi l ieu  réducteur. Mais c e t t e  zonation s e  retrouve plus régulièrement 

d'un échant i l lon  à l ' a u t r e .  

- Pour l e s  échan t i l lons  sans a jou t  ( t ab leau  no 7) .  

S i  l e  préchauffage e s t  peu poussé, l e  coeur e s t  mal décarboné e t  

r e s t e  f r i t t é .  S i  l e  préchauffage e s t  s u f f i s a n t  pour obteni r  l a  décarbonatiou 

du coeur, puis  par  l a  s u i t e  son expansion dans la  flamme, l a  zone 

périphérique perd ses p o s s i b i l i t é s  d'expansion et  comme e l l e  représente  

l a  p lus  grande p a r t i e  du granule celui-ci  n ' e s t  pas expansé.11 e s t  à noter  

que l a  p e r t e  des p o s s i b i l i t é s  d'expansion de l a  zone périphérique correspond 

à une augmentation du magnétisme des granules. 

- Poiir l e s  échan t i l lons  addit ionnés de Ca C l  ( tableau no 8)  nous n'avons 2 
conservé que l e s  temps de décarbonation i n f é r i e u r s  à 30 mn, temps qui  l o r s  

des e s sa i s  sans a j o u t s  avaient  donné l e s  mei l leurs  r é s u l t a t s .  L'expansion 

e s t  nettement mei l leure  mais il y a toujours  une d i f férence  de colorat8ion 

e n t r e  coeur e t  zone périphérique. 

- Les e s s a i s  de décarbonation des s c h i s t e s  h o u i l l e r s  à l a  flamme ne nous ont 

pas permis d 'obteni r  de mei l leurs  r é s u l t a t s  que pour l a  décarbonation en 

atmosphère oxydante. Nous u t i l i s e r o n s  donc pour nos expériences f u t u r e s  



notamment pour les e s s a i s  de cuisson dans une flamme de type  indus t r i e l ,  

des s c h i s t e s  décarbonés au four en atmosphère oxydante. 

Nous avons vu dans l e  phénomène d'expansion des s c h i s t e s  hou i l l e r s ,  

l ' importance des réac t ions  chimiques comme l 'oxydation du carbone, l a  

réduction e t  l 'oxydation du f e r .  Un des moyens de f a c i l i t e r  ces  r6aclic~iis 

cons is te  à augmenter l e s  surfaces  d'échanges e n t r e  1.es d i f f e r e n t s  

éléments c o n s t i t u t i f s  des s c h i s t e s  c 'est-à-dire à augmenter l a  f inesse  des 

p a r t i c u l e s  u t i l i s é e s  pour l a  f a b r i c a t i o n  des granules. 

III - CUISSON DES FRACTIONS GRANULOMETRIQUES FINES DES SCHISTES 
---*----- --------- --.- 

HOUILLERS DANS LA FLAMME. 
--A 

Les s c h i s t e s  h o u i l l e r s  que nous avons broyés, contiennent des 

p a r t i c u l e s  i n f é r i e u r e s  à 0,2 mm. Nous a l l o n s  nous i n t é r e s s e r  aux f rac t ions  

in fé r i eu res  2 0 ,1  mni e t  i n f é r i e u r e s  à 0,05 mm. Environ 85 % des pa r t i cu les  

des s c h i s t e s  broyés sont i n f é r i e u r s  à 0 , I  mm t and i s  que 80 % sont iriÏ6rir)iire:; 

à 0,05 mm. 

La préparat ion des granules  r e s t e  l a  même, on a des boudins de 

3 mm de diamètre e t  de 3 à 4 mm de hauteur. Les granules sont  décarbonés 

à 6 0 0 ' ~  en atmosphère oxydante. 

1 )  Fract ion i n f é r i e u r e  à 0 , I  mm 

- Les sch i s t e s  h o u i l l e r s  après  décarbonation ont  &té c u i t s  dans 

3 a. flannme durant I O ,  15, 30 e t  60 secondes. 

- On retrouve l ' a s p e c t  des granules comportant t o u t e s  l e s  f r a c t i o n s  

granulométriques, avec notamment l a  surface  tourmentée présentant  des éléments 

p lus  c l a i r s  en r e l i e f .  

- Après I O  s de cuisson, seu le  l a  pé r iphér i e  montre de p e t i t e s  

vacuoles l e  r e s t e  des granules é t a n t  g r é s i f i é .  

- Pour 15 s de cuisson, on note l 'augmentation du nombre de 

vacuoles, on o b t i e n t  des granules dont l a  dens i té  e s t  i n f é r i e u r ?  L5 1. 

- Après 30s de passage dans l a  flamme, l a  surface  e s t  bien 

v i t r i f i é e ,  l e s  vacuoles sont  nombreuses e t  bien r é p a r t i e s  dans t o u t  1.e 

granule, l a  dens i t é  e s t  i n f é r i e u r e  à 1. 

- Enfin après 60 s de cuisson, l a  surface e s t  fortement v i t r i f i é e ,  

l a  dens i té  e s t  in fé r i eu re  à 1, l e s  vacuoles sont nombreuses mais l e s  pa ro i s  

r e s t en t  t o u t  de meme relativement épaisses .  



- Le magnétisme e s t  moyen. 

- L ' u t i l i s a t i o n  de l a  f r a c t i o n  granulomdtrique i n f é r i e u r e  à 0 , I  mm permet 

d'améliorer l e s  p o s s i b i l i t é s  d'expansion des s c h i s t e s  h o u i l l e r s  dans l a  

flamme après  décarbonation au four en atmosphère oxydante. 

2 )  Fract ion in fé r i eu re  à 0,05 mm 

- On peut no te r  t o u t  de s u i t e  que l a  décarbonation e s t  p lus  rapide  e t  

p lus  p a r f a i t e .  

- L'aspect des échant i l lons  e s t  t r è s  d i f f é r e n t  de c e l u i  des échant i l lons  

obtenus à p a r t i r  de t o u t e s  l e s  f r a c t i o n s  granulométriques. Une f o i s  passés 

dans l a .  flamme, l e s  g r a ~ u l e s  sont  t rès  c l a i r s ,  l a  surface  e s t  presque 

l i s s e ,  avec des t r a c e s  de vacuoles é c l a t é e s  t rès  f ines ,  i l s  ont un aspect 

t r è s  proche des dchant i l lons  de montmorillonite expansée. Une borinc expansioii 

e s t  v i t e  obtenue (30 s ) ,  l 'augmentation du temps de cuisson nfeiitr:iîtic 

pas d f ~ v o 1 u t i o n  spectacula i re  de l 'expansion. 

- Le magnetisme est fa ib le .  

- S i  l 'oii  a jou te  du chlorure de calcium, l 'expansion e s t  t r è s  tonne, 

l e s  vacuoles sont  nombreuses, separées par de f i n e s  pa ro i s ,  l a  dens i t é  

e s t  t r è s  f a i b l e  vvieine de O,5. Les granules ne  sont p l u s  magnétiques. 

- En u t i l i s a n t  l a  f r a c t i o n  i n f é r i e u r e  à 0,05 mm l 'expansion devient nettement 

p lus  f a c i l e .  

Comme nous l e  pensions, l a  diminution de l a  t a i l l e  des p a r t i c u l e s  

de s c h i s t e s ,  augmentant l e s  surfaces  d'échanges, accélère  les  r6actions q u i  

se produisent dans l e s  granules. 

La dgcarbonation e s t  p lus  r ap ide  lorsque  l a  g?.z+nulométrie diminue. 

La réduction du f e r  s e  f a i t  mieux lorsque l e s  p a r t i c u l e s  sont plus 

f ines ,  l a  ba isse  du magnétisme des granules en e s t  une preuve. 

On aboutit donc B une meilleure expansion lorsque  l a  granulométrie 

est plus f i n e ,  mais comme, de façon généra le ,  dans l ' i n d u s t r i e  on u t i l i s e  

des poudres dont l a  f r a c t i o n  e s t  i n f é r i e u r e  à 0,08 mm nous n'envisagerons 

dans nos f u t u r s  essais que l 'emploi de l a  f r a c t i o n  i n f é r i e u r e  à 0,l  !iltii 

qui  apporte dé jà  un mei l leur  r é s u l t a t .  

CONCLUSIONS --- 
Les d i f f é r e n t s  e s s a i s  que nous avons f a i t s ,  nous permettent ue 

degager un c e r t a i n  nombre de points  importants. 



- En premier l i e u ,  l a  nécess i t é  de l a  décarbonation des s c h i s t e s ,  ca r  c u i t s  

directement dans l a  flamme, l a  mise en p iace  dans l e s  granules d'un f o r t  

gradient  ae température empëche l e  développement des réac t ions  à 1' or ig ine  

de 1' expansion. 

- Nous avons vu quelpour qu ' e l l e  s o i t  e f f i c a c e ,  c e t t e  décarbona-cion devait  

avoi r  l i e u  en m i l i e u  oxydan-t. 

- L'ajout, a'!, s c h i s t e s  h o u i l l e r s  de fondant t e l  que l e  chlorure de calcium 

permet de r é a l i s e r  une mei l leure  expansion des granules dans l a  flamme. 

- Le choix d'une granulométrie relativement f i n e  about i t  à 1' amélioration 

de l a  qua l i t é  de l 'expansion. 

- Un d e q i e r  po in t  à dégager e s t  l e  rôle du mode de cuisson dans l a  

r é a l i s a t i o n  des granules expansés. 

En comparant l e s  r é s u l t a t s  de cuissons au four  de s c h i s t e s  houil. lers 

obtenus par GAUDON (1975) ( 29 )  e t  l e s  r é s u l t a t s  que nous obtenorit; l o r s  de 

1.a cuisson dans l a  flamme, on peut n o t e r  un c e r t a i n  nombre de d i f fcrences .  

+ Lors de l 'expansion d i r e c t e  par  choc thermique au four  2 

1250°C, sans préchauffage, après 20 mn de cuisson, l e s  échan t i l lons  

présentent  une peau noire t r è s  f i n e ,  l e  coeur é t a n t  n o i r  e t  f r i t t é .  Dans 

l a  flamme, par choc thermique à 1300°C, sans préchauffage, l a  p e l l i c u l e  

s u p e r f i c i e l l e  est  c l a i r e  e t  l e  coeur e s t  no i r  e t  f r i t t é ,  l ' é p a i s s e u r  de 

l a  p e l l i c u l e  augmentant lorsque  l e  temps de cuisson augmente. 

+ Lors de l 'expansion après préchauffage en mi l ieu  oxydant, on 

retrouve pour l e  traztement au four  une colora t ion  foncée des échan t i l lons  

de s c h i s t e ,  t a n d i s  quYà  l a  flamme les granule8 sont c l a i r s .  

Nous voyons donc q u ' i l  y a des  d i f férences  entre ce8 deux 

modes de cuisson au  four e t  à l a  flamme peut ê t r e  dues à l a  différence 

du degrè d'oxydation du mi l i eu  de cuisson. 

I l  serait in té ressan t  de p r é c i s e r  les e f f e t s  de ces deux 

types  de cuisson, notamment sur l 'expansion d 'échant i l lons  contenant 

du charbon, a u s s i  sur  l a  n a t u r e  de la p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  e t ,  

enf in  su r  l a  composition chimique des m a t é r i a u  que nous devrons u t i -  

l i s e r  pour l 'expansion. 
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INFLUENCE DU MODE DE CUISSON SUR LES PHENOMENES 

A L 'ORIGINE DE L 'EXPANSION. 

Nous avons vu, dans l e  précédent chapitre,  q u ' i l  e x i s t a i t  

des différences entre  l a  cuisson des sch is tes  houi l l e r s  dans une n a m -  

me e t  dans un four. E l les  se  s i t ua i en t  essentiellement au niveau, des 

réactions l i bé ra t r i ce s  de gaz, notamment l'oxydation du carbone, e t  de 

l a  v i t r i f i c a t i o n  de l a  pe l l i cu le  superf ic ie l le .  

Avant d'entreprendre des essa i s  d'expansion dans l a  flamme, 

e t ,  pour mieux comprendre l e s  caractér is t iques  de ce mode de cuisson, 

nous a l lons  é tudier  l a  var ia t ion de l'expansion induite par l a  di f fé-  

rence en t re  ces deux types de chauffe. Nous nous intéresserons,  sur tout ,  

à 1' influence du mode de cuisson sur  d i f fé ren ts  phénomènes. Tout d '  a- 

bord sur l ' a j o u t  de charbon dans une a rg i l e ,  l e  charbon é tan t  un apport 

fréquent dans l a  fabrication i ndus t r i e l l e  des a rg i les  expansées. Puis 

nous étudierons l e s  e f f e t s  de ces deux processus de chauffage sur  l a  

v i t r i f i c a t i o n  de l a  surface e t  l e s  conséquences sur l e  développement 

des vacuoles dans l e  r e s t e  des granules. Enfin nous verrons l ' influen- 

ce du type de traitement thermique sur l e s  pos s ib i l i t é s  de gonflement 

de matériaux argileux en fonction de l eu r  composition chimique. 

A) MODES OPERATOIRES 

Avant d'entamer c e t t e  étude, nous a l lons  présenter l e s  di f -  

férentes  méthodes emérimenta7eq oue nous emploierons t ou t  au long de 

ce chapitre. 

1 - PREPARATION DES ECHANTILLONS 

Les échanti l lons que nous u t i l i se rons  sont préparés par voie 

sèche à p a r t i r  d ' a rg i le  finement broyée. Deux grammes d 'a rg i le  ou de mg- 

lange a r g i l e  plus ajout - dans ce cas l e s  deux poudres sont correcte- 

ment homogénéisées - sont comprimés en une p a s t i l l e  de 2 cm de diamètre 

sous une pression de 4 tonnes. Les p a s t i l l e s  obtenues sont découpées en 

p e t i t s  échanti l lons plus ou moins cubiques. Seuls, l e s  éléments dont l e  

poids e s t  compris en t r e  0,05 e t  O,O8 g sont u t i l i s é s  pour l e s  e s sa i s  

d'expansion. Les granulats a i n s i  r éa l i s é s  ne nécessitent  pas d'étuvage 



avant cuisson e t  sont donc directement u t i l i s ab l e s ,  il n'y a pas l e  

risque d'explosion des granules, t e l  qu'on l e  rencontre avec des échan- 

t i l l o n s  préparés par voie humide, explosion due à l a  d i f f i c u l t é  d'une 

dessication suff isante .  

II - LA CUISSON 

Les caractér is t iques  de l a  flamme e t  du four a i n s i  que l e s  

modes opératoires, sont déc r i t s  précédemment dans l e  chapitre no 2-11. 

Trois températures de cuisson au four ont é t é  retenues, 1200°C, 

1300°C e t  1400°C. A l a  flamme l 'obtention de plusieurs températures, 

parfaitement f i xe s ,  e s t  beaucoup plus  d i f f i c i l e .  Nous n'en avons retenu 

qu'une, 1300°C. E l l e  e s t  à peu près constante ca r  il s ' ag i t  de l a  va- 

l eur  maximum réa l i s ab l e  avec notre brûleur. Les échanti l lons sont pla- 

ces dans l a  zone l a  plus chaude, mais il ne f au t  pas oublier  que, seu- 

l e ,  l a  par t i e  exposée au f l ux  gazeux e s t  portée à 1300°C, c e l l e  qui 

l u i  e s t  opposée e s t  un peu moins cui te .  La mise en rota t ion des granu- 

l e s ,  vu l a  briéveté de l a  cuisson, ne s u f f i t  peut ê t r e  pas pour qu ' i l s  

soient portés uniformément à l a  température dési rée  . Cependant, on peut 

envisager l a  comparaison avec l a  cuisson au four à 1300°C. 

Afin de pouvoir obtenir  une vue ggnérale des phénomènes, pour 

chaque type d 'essais ,  nous cuirons une vingtaine d'échantillons au four 

e t  1 5  dans l a  flamme. 

III - DETERMINATION DE LA DENSITE 

La densité,  qui t r adu i t  bien l'importance du développement de 

l'expansion à l ' i n t é r i e u r  des granules cu i t s ,  a é t é  choisie pour témoi- 

gner de l ' i n t e n s i t é  du gonflement, l o r s  des di f férentes  études que nous 

allons entreprendre. 

El le  e s t  obtenue à 1' aide de l a  méthode décr i te  par STAMBOLIEV 

(1961) (55). Nous u t i l i s e rons  pour ce l a  un picnomètre rempli d'eau. 

La densité e s t  donnée par l a  r e l a t i on  : 

avec 

ME = masse des échanti l lons secs, 

Mn = masse des échanti l lons paraffinés,  



Med = masse d'eau déplacée, 

Pp = densi té  de l a  pa ra f f ine  = 0,914. 

L a  masse d' eau déplacée peut être calculée: 

Med = %1 - %2 + %P 
où "Pl e s t  l a  masse du picnomètre rempli d'eau et Mp2 e s t  l a  masse du 

picnomètre rempli d'eau dans l eque l  l e s  échant i l lons  pa ra f f inés  sont 

immcrg6s. Pour chaque type d 'essa i ,  l e s  6chant i l lons  sont  paraff in6s  

en prenant bien soin  que l a  pa ra f f ine  cons t i tue  une couche homogzne 

e t  qu ' e l l e  pénktre peu dans l e s  pores. L 'erreur que l ' on  commet dans 

l e  ca lcu l  de l a  densi té  peut ê t r e  estimée à : 

avec Am, e r r e u r  de mesure de l a  masse des &hant i l lons ,  essentiel lement 

due à l a  précis ion de l a  balance qu i  est vo i s ine  de 2xl0- '~ e t  A M ,  er- 

reur  su r  l a  masse du picnomètre qui f a i t  in te rven i r  des v a r i a t i o n s  
-2 dues au remplissage, à qui on a t t r i b u e  l a  valeur  de 10 a. 

BI INFLUENCE D'UN AJOUT DE CHARBON SUR L'EXPANSION DE L'ARGILE; 

COMPARAISON ENTRE CUISSON AU FOUR ET CUISSON A LA FLAMME. 

L'adjonction de charbon dans les a r g i l e s  en t ra îne  une augmen- 

t a t ion  importante de l a  quant i té  de gaz dégag6s au cours de l a  cuisson. 

Et par conséquent favor ise  l 'expansion. 

Le choix de l a  quant i té  d'apport est important. Un a jou t  t r o p  

élevé en charbon e s t  néfas te ,  l e s  e s s a i s  ef fec tués  su r  l e s  s c h i s t e s  houil- 

l e r s  par  l e s  Houil lères du Bassin du Nord e t  du Pas-de-Calais (33) ont 

montré qu'une t r o p  f o r t e  teneur en carbone en t rava i t  l 'expansion, e t  l e  

t raî tement des sch i s t es ,  nous l 'avons vu, nécess i te  un important p a l i e r  

de décarbonation. La cuisson d i r e c t e  d 'échant i l lons  de s c h i s t e s  ne per- 

met que t r è s  d i f f ic i lement  d 'obteni r  des granula ts  expansés. La surface 

s e  v i t r i f i e  assez rapidement, ce qui  en t ra îne  l a  fermeture de l a  poro- 

s i t é  e t  r e t a rde  considérablement l a  décarbonation du coeur. 

Nous a l l o n s  é tud ie r  l e  gonflement d ' a rg i l e  additionn6e de 

charbon. Cela nous permettra d'une p a r t  de p réc i se r  l a  proportion d'ajoiit, 

l a  plus favorable e t  d 'aut re  p a r t  de comparer l e s  e f f e t s  des deux modes 

de cuisson. Les a jou t s  i n d u s t r i e l s  ne dépassant généralement pas 5%, 



nous nous sommes l i m i t é  à c e t t e  valeur. Les concentrations d 'a jout ,  

données en fonct ion du poids, sont comprises e n t r e  O e t  5%. La poudre 

de charbon q u i  est additionnée, est const i tuée  de coke finement broyé 

dont l e s  p a r t i c u l e s  sont  in fé r i eures  à 50p. 

Dans un premier temps, nous avons cho i s i ,  pour c e t t e  Gtude, 

l ' a r g i l e  ARG3, qui ,  nous l 'avons vu, e s t ,  parmi l e s  niat6riaux phyl.li- 

teux dont nous disposons, ce lu i  qui  renferme l e  moins de minéraux ac- 

cessoires.  Les réact ions  l i b é r a t r i c e s  de gaz doivent donc ê t r e  peu 

nombreuses, les  phénomènes dus à la  présence de charbon r isqueront  

moins, dans c e s  conditions, d ' ê t r e  masqués. Ensuite nous u t i l i s e r o n s  

l ' a r g i l e  A R G ~  qui e s t  beaucoup plus  r i c h e  en minéraux accessoires.  

1 - CUISSON DE LA MONTMORILLONITE. 

Lors de not re  étude précédente (53) , nous avons vu que 

l'expansion à l a  flamme de granules de montmorillonite (0,05 à 0,08 g) 

à 1300°C é t a i t  dé jà  t rès  bonne pour 20 s de cuisson. Aussi, conser- 

verons nous c e s  conditions pour les premiers e s s a i s  à l a  f l m e .  Mais, 

é t a n t  donné que l a  température à l a q u e l l e  sont  por tés  l e s  échant i l lons  

l o r s  d'une t e l l e  cuisson, n ' e s t  pas  dÉterminée avec précis ion,  nous 

avons cho i s i  1300°C pour l e  t ra i tement  au four  e t  1 2 0 0 ~ ~  e t  1 4 0 0 ~ ~  

qui encadrent c e t t e  valeur. 

1) 20 s de cuisson - 
a )  Al lure  des cgur,b=s - - - - - -  

o ~ )  Cuisson à l a  flamme ( f igure  no: 18)  ------------------ 
L a  courbe représenta t ive  de l ' évolut ion de l a  densi té ,  en 

fonction de l a  teneur en charbon, a l a  forme suivante: 

w densi té  vois ine  de 0,58 pour l ' a r g i l e  sans a jou t ,  

w diminution rapide de l a  densi té  pour de t rès  f a i b l e s  a jou t s  

avec un minimum de O,@ au voisinage de 0,3% d'ajout ,  

w ensui te  l a  densité  c r o î t  rapidement e n t r e  0,3 e t  0,5% 

d'ajout ,  pour a t t e i n d r e  une valeur de 0,53, 

w présence d'un p a l i e r  s 'étendant  de 0,4 à 1,5% 03 l a  den- 

s i t é  r e s t e  comprise e n t r e  0,53 e t  0,54, 

n enf in  l a  densi té  c r o î t  lentement, a t t e i n t  l a  va leur  C,58 

pour 2% e t  devient éga le  à 0,9 pour 5% d 'a jout .  

(j) Cuisson au four ( f i g u r e  no: 1 9 )  --------------- 
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Les t r o i s  courbes ont des a l l u r e s  t r è s  voisines, l'augmen- 

t a t i on  de l a  température entraîne une baisse  de l a  densité. Pour une 

teneur croissante en charbon on constate: 

w une diminution importante de l a  densité tout  d'abord pour 

de fa ib les  ajouts i0,5 à 1%) 

n ensuite,  il y a un pa l i e r ,  jusqu'à 3% de charbon, 

w puis  l a  densité remonte. Le dépassement de valeur obtenue 

sans ajout a l i e u  au voisinage de 5%. 

b ) Causes de 1' évolution de lg +nsi-tg ------------- - 
L'observation du développement des vacuoles à l ' i n t é r i e u r  

des granules, peut apporter des indications sur l 'évolution de l 'ex- 

pansion. 

- Lors de l a  cuisson à l a  flamme, pour de f a ib l e s  ajouts 

en charbon ( O à 0,3 ) , il y a un développement de l a  t a i l l e  e t  du 

nombre des vacuoles. Ce qui entraîne l a  diminution de l a  densité.  

Ensuite lorsque l e  charbon e s t  plus abondant, l e s  6chanti l lons coni- 

mencent $ s'assombrir, l'expansion devient moins complète, on note l a  

présence de fen tes  de r e t r a i t  qui montrent bien que l e s  granules n'ont 

pas a t t e in t  l a  viscosi té  idéale. 

Lorsque l e  charbon e s t  peu abondant, il y a une augmentation 

de l a  quanti té de gaz dégagés, sans que l a  viscosi té  s o i t  influencée. 

On a donc diminution de l a  densité. Pour des teneurs plus élevées en 

ajout,  l e  r ô l e  néfaste du carbone que nous avons déjà décelé, se f a i t  

s en t i r .  Sa f a i b l e  conductibil i té thermique empêche une cuisson homo- 

gène de l ' a r g i l e .  Ce qui entraîne,  d'une par t ,  l'augmentation de l a  

viscosi té  e t ,  dl autre  par t ,  l e  ralentissement des réactions l i bé ra t r i -  

ces de gaz. I l  y a donc moins de dégagement gazeux e t  l e s  vacuoles 

ont plus de d i f f i cu l t é  à se développer. L'expansion e s t  beaucoup moins 

complète. Plus l a  quanti té de charbon e s t  importante e t  p lus  l e  phé- 

nomène s'  accentue. 

- Pour l a  cuisson au four, lorsque l ' a j ou t  e s t  f a ib l e ,  on 

a une augmentation importante de l a  t a i l l e  des vacuoles, l e s  échan- 

t i l l o n s  r e s t en t  c l a i r s ,  l a  v i t r i f i c a t i o n  e s t  développée. S i  on augmen- 

t e  l a  quanti té de charbon, l e s  vacuoles sont toujours de grande t a i l l e ,  

mais l a  masse des granules devient plus sombre, moins bien v i t r i f iGe .  

Pour des concentrations élevées (5%), l e s  vacuoles sont rédui tes ,  l e  

coeur des échant i l lons  e s t  sombre l a  v i t r i f i c a t i on  moins ne t t e .  



Donc, pour des teneurs f a i b l e s  en charbon,i l  y a uie :LW- 

mentation cies dégagements gazeux ce qui  en t ra îne  une meil leure expan- 

sion e t  une diminution rapide de l a  dens i té .  Avec des quan t i t é s  de 

plus en p lus  importantes de charbon, l e s  dégagements gazeux augmen- 

t e n t ,  mais l a  présence en proportion c ro i s san te  de carbone acc ro î t  

l a  v i scos i t é .  Ces deux phénomènes pourra ient  pendant un temps s e  com- 

penser. On peut a i n s i  expliquer l a  présence d'un p a l i e r  dans l e s  cour- 

bes pour des a,jouts a l l a n t  de 1 à 3%. Mais comme nous l 'avons vu, p ~ i i ? '  

l a  cuisson 8. l a  flamme, l a  présence en t r o p  quant i té  de charbon en- 

t r a î n e  à l a  f o i s  l 'augmentation de l a  v i s c o s i t é  e t  l a  b a i s s e  des dé- 

gacem2nts gazeux. Dans de t e l l e s  condit ions,  l e  gonflement des gra- 

nules e s t  moins important e t  l a  dens i t é  c r o î t .  

c )  Comparaison e n t r e  cuisson à l a  flamme e t  au fog-  à-13E0c - ----  - - - - - - - - - - -  ---.---_- - 
L ' a l l u r e  générale des courbes e s t  identique,  l a  dens i tc  

diminue t o u t  d'abord, puis  a t t e i n t  un p a l i e r  avant d'augmenter. Mais 

l 'ampli tude des  phénomènes est notablement d i f f é ren te .  La dens i t é  

e s t  nettement p lus  é levée  e t  son évolut ion s e  fai t  p lus  brutalement, 

pour l a  cuisson à l a  flamme. 

Ce t t e  d i f férence  ne semble pas l iée à un é c a r t  de tempéra- 

t u r e ,  puisqu'au four,  pour l e s  t r o i s  températures, les courbes pré- 

sentent  une amplitude similaire. 

E l l e  est peut ê t r e  en r e l a t i o n  avec l a  d i f férence  qu i  peut 

e x i s t e r  dans l e s  temps exacts  de cuisson. Nous avons vu précédemment 

que, dans l a  flamme, ceux-ci n ' é t a i e n t  pas déterminés avec préc is ion .  

En e f f e t ,  il s e  peut,  malgré l a  r o t a t i o n  des échant i l lons ,  que l e  

temps e f f e c t i f  de cuisson à 1300°C ne corresponde pas t o u t  à fa i t  au 

temps de passage dans l a  flamme m a i s  s o i t  légèrement p lus  f a i b l e .  Ce 

qui pour ra i t  expl iquer  l a  d i f fdrence  qui  e x i s t e  dcms l ' évo lu t ion  de 

l a  dens i t é  e n t r e  les deux types  de t ra i tement  des échant i l lons .  Four 

v é r i f i e r  s i  t e l  n ' e s t  pas l e  cas,  nous a l l o n s  é tud ie r  l ' évo lu t ion  de 

l a  dens i té  en fonction du pourcentage de charbon pour une cuisson au 

four durant 1 5  S. 

2 )  15  s de cuisson au four ( f i g u r e  no: 20) 

Les courbes obtenues ont  l a  même a l l u r e  que c e l l e s  r é a l i s é e s  

à p a r t i r  des échan t i l lons  c u i t s  au  four  pendant 20 s,  avec, na ture l -  

lement des d e n s i t é s  p lus  élevées. Pour l a  cuisson à 1 2 0 0 ° ~  l a  courbe 





e s t  un peu d i f fé ren te , l a  diminution de l a  densité e s t  progressive. 

Cela doi t  ê t r e  dû à l a  fo r t e  viscosi té  des granules à ce t t e  tempéra- 

ture .  De façon générale, l a  densité diminue lorsque l a  température 

c r o î t  . 
Ces courbes ne présentent aucune simili tude du point de 

vue amplitude des phénomènes, avec l a  courbe réal isée  à p a r t i r  des 

échanti l lons cu i t s  à l a  flamme pendant 20 secondes. 

Il ne semble donc pas q u ' i l  f a i l l e  chercher  d a n s  un 6cri.t-t. 

entre  l e s  temps de cuisson, l ' o r i g ine  de l a  différence qui ex i s te  

en t re  1' expansion au four e t  à l a  flamme. 

I l  fau t  plutôt  l a  rechercher dans 1' influence du carbone, 

en t a n t  que mauvais conducteur thermique; celle-ci  semble plus for te ,  

ou du moins renforcée, pour l a  cuisson à l a  flamme. Il faut  noter,  

qu' extérieurement, l e s  échanti l lons cu i t s  dans de t e l l e s  conditions 

présentent une pe l l i cu l e  super f ic ie l le ,  t r è s  fortement v i t r i f i é e  

relativement épaisse, due à l'atmosphère plus réductrice de l a  flam- 

me. Au four,  l a  pe l l i cu l e  e s t  plus f i ne  e t  moins fortement v i t r i f i é e .  

Comme nous 1' avions déja  envisagé, c e t t e  pe l l i cu le  vitreuse,qui pré- 

sente une conductibil i té thermique assez mauvaise, do i t  s e  mettre 

en place t r è s  t ô t  é tan t  donné son développement e t  do i t  gêner l e  ph&- 

nomène d' expansion. Cette mauvaise conductibil i té pourrait  se  con- 

juguer à c e l l e  du carbone. On expliquerait  a i n s i  l e  gonflement moins 

important des échanti l lons additionnés de carbone e t  cu i t s  dans l a  

flamme . 

Nous al lons  pouvoir, maintenant, envisager l 'évolution des 

phénomènes que nous avons déc r i t s  pour une durée de cuisson plus 

longue, en étudiant l 'évolution de l a  densité pour un traitement 

thermique de 30 s & l a  flamme e t  au four. 

3 )  30 s de cuisson 

Les f igures  no 21 e t  22 donnent l 'évolution de l a  densité 

pour l e s  deux types de cuisson. 

L' explication de l a  forme des courbes e s t  identique à ce l l e  

donnée pour 20 secondes. La meilleure densitée, à 30 secondes, pour 

un ajout e s t  due $ l a  diminution de l a  viscosi té ,  consécutive à 1' 

augmentation du temps de cuisson. Mais l 'évolution générale r e s t e  
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l a  même. On retrouve l e s  minimums de dens i t é  pour des concentrat ions 

en a jout  identiques.  

Il f a u t  n o t e r  que l ' a l l u r e  de l a  courbe obtenue à l a  flamme 

e t  c e l l e  obtenue au  four à 1300°c s e  rapprochent nettement p lus  que 

pour 20 S. La valeur de l a  dens i t é  sans a jou t  e s t  p lus  f a i b l e  pour 

l e  t ra i tement  à l a  flamme mais lorsque l a  quant i té  de charbon aug- 

ment e ,  e l le  devient  plus élevée. Les va r i a t ions  r e s t e n t  t o u j  ours plus 

brusques à l a  flamme, l a  chute de dens i t é  e s t  p lus  accentuce, l e  

p a l i e r  p l u s  r é d u i t  e t  16. remontre p ius  franche. 

L'augmentation du tempo, a t t énue  l e s  d i f férences  e n t r e  l e s  

deux modes de cuisson en diminuant les e f f e t s  de l a  mauvaise conduc- 

t i b i l i t é  du carbone e t  en augmentant l a  v i t r i f i c a t i o n  de l a  surface 

des échan t i l lons  c u i t s  au four.  Le phénomène e s t  par t icul ièrement  

n e t  pour l e s  f a i b l e s  a jou t s  où les granules  t r a i t é s  & l a  flamme ont  

une dens i té  plus f a i b l e  que ceux passés au four. 

4 ) Conclus ions  

L' a jou t  de charbon à l a  montmorillonite about i t  à une meil- 

l eu re  expansion pour la cuisson au four.  Dans ce cas  l a  va leur  mini- 

male de l a  dens i t é  e s t  obtenue pour un a jou t  compris e n t r e  2 e t  3% 

tand i s  que pour l a  cuisson à l a  flamme e l l e  se  produit  pour une te- 

neur en charbon de 0,25%. 

La d i f férence  de comportement, de l a  montmorillonite addi- 

t ionnée de charbon, pour l e s  deux modes de cuisson d o i t  ê t r e  recher- 

chée en grande p a r t i e  dans l a  di f férence  qui  e x i s t e  dans l e  degré 

d'oxydation des atmosphères de cuisson. Au f o u r , l e  mil ieu e s t  oxydant, 

t and i s  qu 'à  l a  flamme il est p l u t ô t  réducteur. 

En atmosphère oxydante,la v i t r i f i c a t i o n  a l i e u  à une tem- 

~ é r a t u r e  p lus  é levée  qu' en atmosphère r éduc t r i ce  ( BIELER (1952 ) ( 6 )  ) . 
Donc l o r s  de l a  cuisson 13 l a  flamme, l a  fusion de l a  sur- 

face  se  f a i t  t r è s  rapidement. C e  qui a pour e f f e t  de r a l e n t i r  1' oxy- 

dat ion du carbone dû à l a  fermeture de l a  poros i té .  Ce ralentissement 

de l 'oxydation du carbone, dans l a  mesure où l a  proportion d 'a jout  e s t  

élevée,  en t ra îne  l 'augmentation de l a  v i s c o s i t é  e t  donc l a  diminution 

du phénomène d' expansion. 

Lors de l a  cuisson au four ,  pour un même a jou t ,  l a  fusion 

de l a  surface  s e  produi t  p lus  tardivement, ce qu i  permet une oxyda- 

t i o n  p lus  poussée du carbone. On abou t i t  a l o r s  $ un mei l leur  dégage- 





ment de gaz, à une phase moins visqueuse e t  donc à une expansion p lus  

complète. En fai t  p lus  l e  temps de cuisson augmente, p lus  l 'oxydation 

du carbone e s t  poussée, p lus  l e  dégagement gazeux e s t  important e t  plus 

l a  dens i té  est f a i b l e .  ( f igure  no: 23)  

Nous avons é tud ié  l ' i n f luence  d'un a jout  de charbon sur  l 'ex- 

pansion d'une a r g i l e  relativement pure où l e s  réac t ions ,  à l ' o r i g i n e  

du gonflement sont  peu nombreuses. Nous a l l o n s  maintenant envisager 

l ' é tude  d'un a j o u t  de charbon sur l 'expansion d'une a r g i l e  où l e s  

sources de gaz expanseurs sont  p lus  d i v e r s i f i é e s  e t  où il r i sque  d'y 

avoi r  des i n t é r a c t i o n s  e n t r e  l e s  r éac t ions  à l ' o r i g i n e  de l 'expansion 

e t  l 'oxydation du carbone. 

II - CUISSON DE L'ARGILE A R G ~  

- Cet te  a r g i l e  présente une a u t r e  ca rac té r i s t ique ,  c ' e s t  s a  

r i chesse  en fondant,  notamment en oxyde de f e r ,  qui  va certaineitient, 

jouer un r ô l e  l o r s  de l a  cuisson, que nous avons f i x é  à 20 secondes. 

- L'a l lu re  des courbes est totalement d i f f é r e n t e  de c e l l e s  

obtenues avec l a  montmorillonite. A l a  flamme, l a  dens i t é  c r o î t  len- 

tement de 0,58 à 0,82 ( f i g u r e  no : 24).  Au four on a l a  même augmen- 

t a t i o n  de 0,4 à 0,65 pour 1300 e t  1 4 0 0 ° ~  ( f igure  no: 25). Pour l e  

t ra i tement  à 1200°C on ob t i en t  une courbe t o u t  à f a i t  d i f f é r e n t e  puis- 

que l a  dens i t é  c r o i t  légèrement jusqu' à 0,25% d' a jou t ,  pu i s  diminue 

lentement ( f i g u r e  no : 25 ) . 
- Une f o i s  encore l 'observat ion  des granules c u i t s  donne 

des ind ica t ions  sur l ' évo lu t ion  de l 'expansion. 

Pour l a  cuisson à l a  flamme, extérieurement, l e s  échant i l -  

lons  sont  fortement v i t r i f i é s ,  i ls  présentent  des c i c a t r i c e s  de va- 

cuoles é c l a t é e s  profondes. En coupe, on note  un assombrissement l ége r  

e t  progress i f  de l a  masse des échan t i l lons ,  accompagné d'une diminu- 

t i o n  de l a  t a i l l e  dse vacuoles, en passant  de O à 5% de coke. 

Le pr inc ipe  de l ' évo lu t ion  de l a  dens i té  est tou jours  l e  

même, mais l a  r i chesse  en fondant de l ' a r g i l e  A R G ~  i n d u i t  l e  dévelop- 

pement encore p lus  important de l a  p e l l i c u l e  f lu ide ,  ce  qu i  entra?- 

ne, même pour des a j o u t s  très f a i b l e s  un développement moins impor- 

t a n t  de l 'expansion. 

Pour l a  cuisson au four,  c e  qu i  c a r a c t é r i s e  l e s  échant i l -  
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lons t r a i t é s  à 1200°C, c' e s t  l a  présence d'une pe l l i cu le  superficiel-  

l e  de t e i n t e  orangée, faiblement v i t r i f i é e  e t  poreuse. On note aussi 

l'augmentation de l a  t a i l l e  des vacuoles lorsque l a  teneur en char- 

bon c ro î t .  Pour l e s  granules c u i t s  à 1300°C e t  1400~C, l a  surface 

e s t  nettement v i t r i f i é e ,  l e s  vacuoles diminuent de t a i l l e  quand l e  

pourcentage en ajout c ro î t .  

 évolution des courbes à 1 3 0 0 ~ ~  e t  ~ ~ O O ~ C ,  s 'explique de 

l a  même manière que pour l a  cuisson à l a  flamme, l e  développement de 

l a  pe l l i cu le  f lu ide  entrave, même pour de fa ib les  a jouts ,  l'oxydation 

du carbone e t  donc l'expansion. A 1200°C, l a  f a ib l e  v i t r i f i c a t i o n  de 

l a  surface montre que l'oxydation du carbone a pu s e  f a i r e  correcte- 

ment. Lors de l'accroissement de l a  teneur en charbon, l'augmentation 

du dégagement de gaz n 'es t  pas tou t  à f a i t  compensée par l 'é lévat ion 

de l a  v i scos i té  ce qui explique l a  l en t e  diminution de l a  densité. 

- L'allure des courbes obtenues à l a  flamme e t  au four à 

1300°C e s t  assez semblable. On a une augmentation continue de l a  den- 

s i t é  au f u r  e t  à mesure que l e  pourcentage de charbon augmente. Les 

valeurs sont plus élevées à l a  flamme ( 0 ~ 5 8  à 0,82) qu'au four (0,42 

à 0,631. 

- L'ajout de charbon à l ' a r g i l e  ARG4 n'aboutit pas à une 

meilleure expansion des granules. Il ne semble pas que l ' in te rac t ion  

entre  l e s  d i f fé ren tes  réactions chimiques s o i t  à l ' o r ig ine  de l a  mau- 

vaise expansion. Ce s e r a i t  p lu tô t  l a  r ichesse  de l ' a r g i l e  en fondants, 

notamment en oxyde de f e r ,  qui produira i t  c e t  e f f e t  néfaste.  Que ce 

s o i t  à l a  flamme ou au four ( 1 3 0 0 ~ ~  e t  ~ ~ O O ~ C ) ,  on abouti t  à l a  for- 

mation rapide d'une pe l l i cu le  super f ic ie l le  f lu ide,  qui ferme l a  po- 

ro s i t é  e t  r a l e n t i t  fortement l'oxydation du carbone. Lorsque l a  quan- 

t i t é  d 'ajout c r o î t ,  il f i n i t  par y avoir  une proportion de plus  en 

plus importante de charbon imbrÜLé ce qui entraîne l'augmentation de 

l a  viscosi té  e t  qui accroî t  donc l a  densité.  

- Pour montrer l'importance du r ô l e  de l a  couche externe plus 

f luide,  il s u f f i t  d'augmenter l e  temps de cuisson au four à 1200°C, 

de 20 à 30 secondes ( f igure  no: 26). L e s  échanti l lons obtenus voient 

se développer l a  v i t r i f i c a t i o n  en surface e t  l a  courbe a une forme 

semblable à ce l l e s  réa l i sées  à 20 s pour 1300°C e t  1 4 0 0 ~ ~ .  

CONCLUSIONS 

- La différence e s sen t i e l l e  en t r e  cuisson au four e t  cuis- 
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son à l a  flamme e s t  l a  mise en p lace  précoce d'une p e l l i c u l e  super- 

f i c i e l l e ,  t r è s  f l u i d e ,  due à l 'atmosphère p lus  r éduc t r i ce  de l a  flam- 

me. Cette  p e l l i c u l e  va e n t r a î n e r  l a  fermeture de l a  poros i t é  beaucoup 

p lus  rapidement pour ce second type  de t ra i tement  e t  l 'oxydation du 

carbone s e r a  de ce f a i t  r a l e n t i e .  On aura a l o r s  du charbon imbrÛl6 

qui  e n t r a î n e r a  l 'augmentation de l a  v i s c o s i t é .  

- L'influence de l ' a j o u t  de charbon dans l 'expansion des 

a r g i l e s  dépend, également, pour une grande part, de l a  nature  dei; argi- 

les u t i l i s é e s .  

L ' a rg i l e  ~RG4,plus r i c h e  en fondants,  v o i t  l a  p e l l i c u l e  

s u p e r f i c i e l l e  f l u i d e  s e  former p l u s  rapidement, au four comme à l a  

flamme, ce  qui  a  pour e f f e t  d ' a r r ê t e r  l 'oxydation du carbone e t  de 

rédui re  l e  phénomène d'expansion, pour ùes conceritrations de plus en 

p lus  é levées  en charbon. 

Pour l a  montmorillonite,  moins r i c h e  en éléments fondants,  

l a  p e l l i c u l e  p lus  f l u i d e  s e  développe p lus  tardivement, su r tou t  au 

four ,  ce qu i  permet une oxydation p lus  poussée du carbone e t  dorine 

de mei l leurs  résultats. 

Dans c e t t e  étude, nous avons vu l e  r ô l e  joué par  l a  v i t r i -  

f i c a t i o n  de l a  surface  sur l 'expansion l o r s  d'un a jou t  de charbon. 

Nous a l l o n s  maintenant essayer de mieux connaître  l ' i n f luence  de l a  

na ture  de l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  sur l e  phénomène d' expansion 

C )  VITRIFICATION DE Ld SURFACE DES ECHANTILLONS EXPANSES EN FONCTION 

DU TYPE DE CUISSON : ROLE DANS LE PHENOMENE D'EXPANSION. 

Nous avons vu dans l e  paragraphe précédent que, l ' i n f luen-  

ce de l ' a j o u t  de charbon sur l 'expansion dépend: 

n du mode de cuisson, 

n du type d' a r g i l e  u t i l i s é .  

Le mode de cuisson a un e f f e t  s u r  l a  v i s c o s i t é  de l a  pel- 

l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e .  En atmosphère réduct r ice ,  l a  v i t r i f i c a t i o n  a 

l i e u  à des températures p lus  basses  qu'en atmosphère oxydante. C e  qui  

en t ra îne ,  pour une même tempgrature, l a  mise en place p lus  rapide  

d' une p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  de f a i b l e  v i scos i t é .  La na tu re  de l ' a r -  

g i l e  joue auss i  un r ô l e  dans l e  développement de l a  v i s c o s i t é  de l 'en-  

semble des échan t i l lons  e t  notamment sur c e l l e  de l a  surface.  



I l  e s t  donc in té ressan t  d ' é tud ie r  l a  r e l a t i o n  e n t r e  rapldit,C 

d 'appari t ion de l a  v i t r i f i c a t i o n  de l a  surface  e t  expansion d'un échan- 

t i l l o n  d' a r g i l e .  

1 - INFLUENCE DU MODE ET DU TEME'S DE CUISSON SUR LA VITRIFICATION DE 

LA SURFACE. 

L'augmentation de l a  temp6ritture de cuisson ei i t raînc ime  

m,eilleure expansion e t  une meil leure v i t r i f i c a t i o n  de l a  surface des 

échant i l lons .  Mais l ' appar i t ion  de c e t t e  v i t r i f i c a t i o n  poussée dépend 

auss i  de l a  durée de l 'opéra t ion .  

Nous a l lons  é t u d i e r  maintenant l ' évolut ion  de l a  v i t r i f i c a t i o n  

en fonction du temps, à l a  flamme e t  au four.  Nous continuerons à u t i l i s e r  

l e s  a r g i l e s  ARG 3 e t  ARG 4, car  e l l e s  présentent  des proport ions d i f f c r e n t e s  

d'éléments fandants.  La température cho i s i e  e s t  toujours de 1300°C, :,~om. l e s  

mêmes ra i soas  que ci-dessus. Les temps de cuisson s' échelonnent e n t r e  

1 C  et  50 secondes. Les échant i l lons  sont  de p e t i t s  para l lé lépipèdes  

aux a r ê t e s  e t  aux faces  bien marquées. 

a )  Cuisson à l a  flamme - - - - - - - - - - - -  
Dès 10 cecondes de t r ~ i t e m e n t ,  les a r ê t e s  des échant i l lons  

sont bien v i t r i f i é e s  e t  présentent  de f i n e s  vacuoles é c l a t é e s  en surface.  

Les faces ne sont  que g rés i f i ées .  En masse, les granules commencent à 

s'expanser, les vacuoles sont su r tou t  nombreuses à l a  pér iphér ie .  

Au f u r  e t  a mesure que l e  temps augmente, l a  v i t r i f i c a t i o n  des a r ê t e s  

se  développe ve r s  l e  mi l i eu  des f aces ,  e l le  recouvre t o u t e  l a  surface  

pour 20 S. Les c i c a t r i c e s  des vacuoles é c l a t é e s  sont p lus  grandes, plus 

nombreuses e t  auss i  p l u s  profondes. Intérieurement, l e s  vacuoles s e  

développent e t  1' expansion devient meil leure.  

Les échan t i l lons  ont  une colora t ion  g r i s  verdât re  ; l e u r  forme r e s t e  

plus ou moins paral lélépipédique ; l ' é c l a t  du verre  e s t  b r i l l a n t .  



b ) Cuis son au four --------  

Pour 10 secondes de cuisson, l a  forme parallélépipédique 

n ' es t  que peu conservée, l'expansion e s t  déjà  importante. La surface 

e s t  peu v i t r i f i é e .  E l le  constitue une pe l l i cu le  super f ic ie l le  de 

couleur orangé-sale. El le  e s t  parcourue par de pe t i t e s  e t  nombreuses 

f issures ,  ce qui l u i  donne un aspect t rès tourmenté. 

Lorsque l e  temps de cuisson c r o î t ,  l a  coloration rouge-orang6 

e s t  plus sombre, l a  v i t r i f i c a t i o n  se  développe mais l ' é c l a t  du verre 

r e s t e  assez m a t .  La pe l l i cu le  super f ic ie l le  s e  craquelle, l a i s s an t  

apparaître une zone interne plus sombre, plus v i t r i f i é e  e t  présentant 

des c i ca t r i ce s  de vacuoles très peu profondes. Intérieurement l e s  

vacuoles augmentent de t a i l l e .  

Une cuisson durant un temps très long ( 2 m m )  ne permet d'obtenir 

qu'un verre t rès  mat avec des c i ca t r i ce s  très profondes, l e s  6ch:mtillons 

ne présentent que 3 ou 4 vacuoles de trss grande t a i l l e .  

2 )  Argile ARG 3 

Pour l a  cuisson à l a  flamme, on a l a  même évolution de l a  v i t r i f i -  

cation que pour l ' a r g i l e  ARG 4. La seule différence se s i t ue  au niveau 

de l a  coloration. E l îe  e s t  t r è s  c l a i r e  ce qui f a i t  que pour une cuisson 

poussée, l e  verre e s t  transparent. On peut a lo r s  dist inguer de t r è s  

nombreuses micro-vacuoles. Dès 20 s de cuisson, l'ensemble de l a  surface 

e s t  bien v i t r i f i é ,  e t  l e  verre a un é c l a t  b r i l l an t .  

Pour l a  cuisson au four,  l 'évolution de l a  v i t r i f i c a t i on  e s t  nettement 

di f férente  de ce l l e  de l ' a r g i l e  ARG 4. Les échanti l lons conservent une 

forme parallélépipédique. Pour des temps de chauffe courts, l a  surface 

e s t  pey v i t r i f i é e  mais on n'observe pas d'individualisation d'une pe l l i cu le  

de coloration dif férente .  I l  faut  a t tendre  50 s de traitement pour voir  

une v i t r i f i c a t i o n  bien développée avec des t races  de vacuoles éclatées 

qui res tent  pourtant très peu profondes. Le verre a un é c l a t  faiblement 

b r i l l an t .  Seule une cuisson prolongée jusqu'à 2 mn, permet d'obtenir des 

échanti l lons dont l a  surface présente un verre transparent relativement 

brillant,renfermant des micro-vacuoles e t  quelques t races  de vacuoles 

&latées  t rès  profondes. 



3 )  Conclusions 

On constate que l a  v i t r i f i c a t i o n  de l a  pe l l i cu le  super f ic ie l le  

débute très rapidement l o r s  de l a  cuisson à l a  flamme e t  c e t t e  

v i t r i f i c a t i o n  se  développe sur une épaisseur relativement importante. 

Lors de l a  cuisson au four, l a  v i t r i f i c a t i on  en surface se  produit 

plus tardivement, moins profondément e t  l a  pe l l i cu le  super f ic ie l le  

semble ê t r e ,  du moins ,pour l e s  échan'jillons ARG 4, moins f lu ide  5 

haute température. 

Le verre obtenu en surface, pour une cuisson assez longue, e s t  

caractér isé ,  à l a  flamme,par un é c l a t  b r i l l a n t ,  une richesse en micro 

bu l les  de gaz e t  l a  présence de profondes c ica t r ices  de vacuoles 

éclatées (photo no 4 e t  6 ) .  Au four,  l ' é c l a t  e s t  plus mat, l e s  micro- 

vacuoles sont peu nombreuses e t  l e s  c ica t r ices  sont peu profondes. 

( ~ h o t o  no 5 e t  7 )  

Ceci montre bien que, l o r s  de l a  cuisson l a  flamme, l a  couche 

super f ic ie l le  des granules e s t  rapidement portée à un é t a t  de fa ib le  

viscosité e t  sur une épaisseur relativement importante. 

Lors de l a  cuisson au four, pour un même temps e t  une même 

température, l e  développement de l a  pe l l i cu le  de f a ib l e  viscosi té  

e s t  moins rapide e t  surtout s'étend nettement moins en profondeur. 

Intérieurement, l'expansion, bien développée avec l e s  deux types 

de cuisson, e s t  meilleure e t  plus rapide au four, en pa r t i cu l i e r  pour 

l ' a r g i l e  ARG 4. 

Il convient maintenant de rechercher s i  ces r é su l t a t s  favorables 

sont l i é s  à l'absence d'une importante v i t r i f i c a t i on  à l a  surface des 

granule S. 

II - INFLUENCE DE LA FUSIBILITE DE LA SURFACE SUR L'EXPANSION DE - 
GRANULES D' ARGILE. 

Pour c e t t e  étude,nous n'avons u t i l i s é  que l ' a r g i l e  ARC 4 qui 

présente bien ce phénomène l o r s  de l a  cuisson à l a  flamme. Ce mode 



de cuisson s e r a  donc l e  s e u l  u t i l i s é  pour c e t t e  s é r i e  d 'essa is .  

Nous a l l o n s  é t u d i e r  maintenant l e  comportement des échan t i l lons  

en fonction du point  de fusion de l a  p e l l i c u l e  super f i c i e l l e .  

1 )  Préparat ion des échant i l lons  

Pour ob ten i r  des échant i l lons  présentant  une surface p lus  

r é f r a c t a i r e ,  il f a u t  fabr iquer  des échan t i l lons  hétérogènes. 

Pour c e l a  nous sommes p a r t i s  de p e t i t s  paral lélépipédes 

d ' a r g i l e  de 0,05 à 0,08 g, préparés à p a r t i r  de p a s t i l l e s  comprimées 

à l a  presse.  

Une boue d' a r g i l e  en r i ch ie  en alumine est préparée. 

Les échan t i l lons  sont trempés dans c e t t e  boue, puis  séchés. On 

renouvelle l ' opé ra t ion  deux ou t r o i s  f o i s .  

On ob t i en t  donc des granules hétérogènes, p lus  ou moins sphériques, 

possédant une p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  p l u s  r é f r a c t a i r e  dont l ' épa i s seur  

v a r i e  de 0,5 à I m m .  

2) Essais  pré l iminai res  

Les échan t i l lons  f i x é s  au bout d'un f i l  de chrome1 sont  c u i t s  

30 s dans l a  flamme. 

a )  ------  ARG 4 recouverte - - - -  d' unegeQicu le_p lus  --  ---  r é g r a c t a i r ~  ---  - 
- La surface  présente des zones peu v i t r i f i é e s ,  c l a i r e s  e t  

mates à l ' o e i l  nu,qui proviennent de lai p e l l i c u l e  plus r g f r a c t a i r e  qui  

s ' e s t  craquelée. Entre  ces  zones peu v i t r i f i é e s  appara î t  le coeur plus 

aisément f u s i b l e ,  il est bien v i t r i f i é ,  de t e i n t e  plus sombre et  

présente des t r a c e s  de vacuoles éc la tées .  

- En coupe, l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e ,  plus c l a i r e ,  moins 

b ien  v i t r i f i é e  e t  très pauvre en vacuoles,se d is t ingue nettement du r e s t e  

de l ' échan t i l lon  q u i  est bien expansé. (photo no 8 )  

- La di f férence  e s s e n t i e l l e  e n t r e  granules homogènes e t  

granules hétérogènes ne s e  s i t u e  qu'au niveau de l ' écorce  plus c l a i r e .  

En e f f e t ,  l 'observat ion  v i s u e l l e  permet d i f f i c i l ement  de comparer l e  

coeur des échan t i l lons  qui  dans l e s  deux cas  présentent  une bonne 

expansion. 



- Nous avons vu que, pour l e s  échanti l lons d ' a rg i le  ARG 14 

renfermant un ajout de charbon, l a  pe l l i cu le  super f ic ie l le  v i t r i f i é e  

entravait  l'expansion. Nous a l lons  é tudier  l ' inf luence de l a  mise en 

place d' une pel l icule  plus r é f r ac t a i r e ,  sur 1' expansion de granules 

renfermant un ajout important de charbon. 

b )  ARG 4 + 5 % de charbon recouverte d'une pe l l i cu le  plus - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -  
ré f rac ta i re .  

- La surface, d'aspect m a t  à l ' o e i l  nu, e s t  faiblement v i t r i f i é e ,  

mais par places,  l a  pe l l i cu le  super f ic ie l le  plus r é f r ac t a i r e  e s t  

craquelée e t  l a i s s e  vo i r  l e  coeur bien v i t r i f i é  avec des t races  de 

vacuoles éclatées.  

- En coupe, on note l a  présence d'une pe l l i cu le  super f ic ie l le  

plus c l a i r e  moins bien v i t r i f i é e  avec de pe t i t e s  vacuoles. Le coeur 

des échanti l lons e s t  sombre e t  présente de grandes vacuoles séparées 

par de f i ne s  parois. (photo no 9 )  

- Comparée à ce l l e  des échanti l lons sans pe l l i cu le  plus ré f rac ta i re ,  

l 'expansion semble meilleure, l e s  vacuoles plus développées, l 'extension 

de l a  zone sombre e s t  nettement plus importante. 

- Pour préciser l ' i n t é r ê t  de c e t t e  pe l l i cu le  plus ré f rac ta i re ,  nous 

a l lons  déterminer 1' évolution de l a  densité de granules hétérogènes dont 

l e  coeur renferme une quanti té croissante de charbon. 

3 ) Evolution de l a  densité d' échanti l lons d' argi les ,  recouverts 

d'une pe l l i cu le  plus r é f r ac t a i r e  en fonction du pourcentage d'ajout en 

charbon 

a )  Mode opératoire --------  
- L'enveloppe plus r é f r ac t a i r e  e s t  constituée d'un mélange 

de 70 1 d' a r g i l e  ARG 4 additionnée de 30 % d'alumine. 

La granulométrie de l'alumine e s t  infér ieure  à 0,01 mm. 

- Les ajouts de charbon retenus sont 0,5 %, 1 %, 2 %, 3 % 
e t  5 % de l a  masse t o t a l e .  Seul l e  coeur des échanti l lons reço i t  l e s  

ajouts de charbon. 



- Le temps de cuisson e s t  de 20 s 

- A p a r t i r  du mélange 70 % ~ ' A R G ~  + 30 % d'alumine, on prépare quelques 

échan t i l lons  qui  sont  ensu i t e  c u i t s  à l a  flamme durant 20 S. Ces échan t i l lons  

sont faiblement v i t r i f i é s ,  i l s  présentent ,  à l ' o e i l  nu, un aspect  mat. 

Leur dens i t é  e s t  vois ine  de 0,98. 

Le mélange 70 % ARG 4 + 30 % alumine e s t  nettement moins f u s i b l e  que 

l ' a r g i l e  seule  e t  cons t i tue ra  donc bien une enveloppe p lus  r é f r a c t a i r e .  

- Pour chaque type d 'a jout  de charbon, l a  dens i t é  de 10  échant i l lons  

e s t  détermin6e:La courbe obtenue e s t  comparée à c e l l e  r é a l i s é e  dans l e s  

mêmes condit ions m a i s  sans p e l l i c u l e  plus r é f r a c t a i r e ,  dans l e  paragraphe 

B, II ( f i g u r e  no 25).  

b) Comparaison e n t r e  les deux courbes ( f i g u r e  no 27) ------------------------  
- I l  f a u t ,  t o u t  de s u i t e ,  no te r  l a  grande d i f férence  qui e x i s t e  e n t r e  

l e  poids des deux types  d 'échanti l lons.  Après cuisson, l e  poids moyen 

des granules hétérogènes e s t  de O , 1 1  g,tandis que c e l u i  des granules 

homogènes e s t  de 0,055 g. 

- Sans a jou t  l a  dens i t é  e s t  de 0,65,eiïe c r o î t  lentement jusqu'à 

0.8 pour 5 % d'ajout .  

La courbe réalisée à p a r t i r  des granules hétérogènes a une a l l u r e  

vois ine  de c e l l e  obtenue avec les granules simples. Sa pente e s t  

légèrement in fé r i eu re .  La dens i t é  faiblement supérieure, jusqu'à 3 % 

d'ajout, devient un peu i n f é r i e u r e  pour 5 $ d'ajout .  

- On a u r a i t  pu s ' a t t endre ,  vu l a  d i f férence  importante e n t r e  l e s  poids 

des échantillons, du simple au double, à des dens i t é s  nettement plus 

importantes pour les échan t i l lons  hétérogènes. 

c ) Conclusions - - - - - -  
Dans nos e s s a i s  de nombreuses causes d 'e r reur  peuvent in te rven i r .  

+ Les échan t i l lons  se  f r ac tu ren t  assez  souvent durant l a  cuisson et, 

l a  p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  p lus  r é f r a c t a i r e  n ' e s t  pas partout  présente. 

+ La r é p a r t i t i o n  homogène de l a  couche enr i ch ie  en alumine s u r  

tou te  l a  surface e s t  d i f f i c i l e  à r é a l i s e r .  

Cependant, nous pouvons d i r e  que l a  présence d'une couche 

s u p e r f i c i e l l e  qui s e  f l u i d i f i e  assez d i f f i c i l ement ,  l o r s  de l a  cuisson 





8 l a  flamme, e s t  un fac teur  favorable à l a  bonne expansion d 'échanti l lons 

d ' a r g i l e s  additionnées de charbon. 

Cet te  couche s u p e r f i c i e l l e  r e t a rde  l a  fermeture de l a  poros i t é  

e t  permet auss i  une bonne oxydation du carbone e t  conduit à une meil leure 

expansion. 

Il appara î t  que l e  mode de cuisson, en f a i t  l e  degr6 d'oxydation 

de l 'atmosphère, i n f l u e  beaucoup moins s u r  l e s  réac t ions  qu i  l i b e r ~ n t  

des gaz l o r s  de l a  cuisson que sur l a  formation ~ r é c o c e  d'une p e l l i c u l e  

s u p e r f i c i e l l e  f lu ide .  C'est l e  t rai tement à l a  flamme qui  en t ra îne  l a  

formation l a  p lus  rapide d'une t e l l e  couche à l a  surface du g r a n d e .  

Il semble se  confirmer que la  p o t e n t i a l i t é  des réac t ions  l i b é r a t r i c e s  
de gaz e s t  équivalente pour l e s  deux types  de t ra i tement ,  mais que l a  

mise en place d'une enveloppe p lus  f l u i d e ,  l o r s  de l a  cuisson fi 3 a flamrnr. 

en t ra îne  un développement moins important de ce r t a ines  de ces réac t ions .  

Lorsque c e t t e  surf'ace e s t  rerdue a r t i f i c i e l l e m e n t  plus visqueuse, le 

dégagement gazeux n ' e s t  pas r a l e n t i  . Ces phénomènes sont part, icul i?rement 

v i s i b l e s  pour l e s  échant i l lons  auxquels du charbon a é t é  a jouté .  

Nous avons é tud ié  l ' i n f luence  du mode de cuisson s u r  l 'expansion d'une 

ou deux a r g i l e s ,  nous a l lons  pouvoir maintenant envisager d 'étendre not re  

étude 2 un nombre p lus  grand de matériaux dont les compositions chimiques 

sont  beaucoup plus  d i v e r s i f i é e s .  Pour chacun d'entr 'eux, nous déterminerons 

l a  d e r s j t é  obtenue à l a  f l m e  e t  au  four.  Les d f f fé ren tes  va leurs  

seront  p lacées  s u r  un diagramme t r i a n g u l a i r e  de type RILEY. 

D) DENSI!t'E EN FOflCTION DE WI C W O S I T I O N  CHIMIQUE ET DU MODE DE CUISSON : 

ETABLISSEMENT DE COURBES D'ISODENSITE DANS LE D I A G R M  TRIANGUUIRE 

Nous avons vu l e s  conséquences du mode de cuisson, d'une part, su r  

l 'expansion d 'échanti l lons addit ionnés de charbon e t ,  d ' au t re  p a r t ,  sur  

l a  v i s c o s i t é  de l a  p e l l i c u l e  super f i c i e l l e .  Nous en avons déduit l ' importance 

du développement de l a  v i t r i f i c a t i o n  de l a  surface des granules s u r  une 

réac t ion  l i b é r a t r i c e  de gaz, en l:occurrence, l 'oxydation du carhorit.. 

Rous a l l o n s  maintenant essayer  d'étudier l ~ n f l u e n c e  du développemerit 

glus ou mains important de l a  couche f l u i d e  s u p e r f i c i e l l e  , l i é  au mode 



de cuisson, su r  l'ensemble des phénomènes d'expansion. Pour c e l a  nous 

a l lons  observer l ' évo lu t ion  de l a  densi té  en fonction de l a  composition 

chimique des échant i l lons ,  pour l e s  deux types de trai tement.  

MODE OPERATOIRE 

Cette étude s e r a  ef fec tuée  à une température voisine de 1 3 0 0 ~ ~  e t  

durant 30 s de cuisson. Ces conditions permettent de r é a l i s e r  des 6chatitillons 

bien expansés. 

Nous sommes p a r t i s  du diagramme t r i a n g u l a i r e  Si02, A1203, Fe O + 
2 3 

Ca0 + Mg0 + Na20 + K20 u t i l i s é  par c e r t a i n s  auteurs (RILEY, WILSON, WHITE, 

UTLEY) pour d é f i n i r  l e  domaine d' expansion. 

Ne disposant pas d'un nombre important d ' a rg i l e s  d i f fé ren tes ,  nous 

devrons avoir  recours à des a jouts  pour f a i r e  v a r i e r  l a  composition 

chimique des matériaux de départ. En chois issant  judicieusement ces a jou t s ,  

nous pourrons c u i r e  des échant i l lons  dont l e s  points  r eprésen ta t i f s  sont  

régulièrement r é p a r t i s  sur  l e  diagramme t r i a n g u l a i r e  e t  noiis poiirrons 

ensuite déterminer l e u r  densi té .  

Nous définissons donc sur ce diagramme, à p a r t i r  des sommets du 

t r i a n g l e ,  une mai l l e  dont l e  pas e s t  de 0,05(voir  f igure  no 25). Les 

compositions chimiques seront a jus tées  pour que l e s  points  r eprésen ta t i f s  

des matériaux expansés s e  trouvent s u r  les noeuds de c e t t e  mail le .  La 

composition de chaque point chois i  s e r a  dé f in ie  par  t r o i s  valeurs qui  

seront des mul t ip les  de cinq. 

Nature des composants u t i l i s é s  

a )  Les a jou t s  ----- 
I ls  sont  de t r o i s  types,  en r e l a t i o n  d i r e c t e  avec l a  nature 

des t r o i s  pôles du diagramme t r i angu la i re .  Ils'agit, dans tous  l e s  cas,  

de poudres dont l e s  pa r t i cu les  sont  in fé r i eures  à 0,05 m. 

Nous avons u t i l i s é  de l a  s i l i c e ,  de l 'alumine e t ,  pour l e  

troisième pôle, nous avons préparé un mélange. Normalement à ce pôle 

sont réunis  l e s  oxydes, de f e r ,  de calcium, de magnésium, de potassium 

e t  de sodium. Lorsqu'ils sont associés  sous forme de miii6raux phyllit.ciix 

à l 'alumine e t  & l a  s i l i c e ,  i l s  favor isent  l a  fusion des granules. Toutefois 

nous avons p ré fé ré  ne pas u t i l i s e r  Na20 e t  K20. Ces deux oxydes, nous 

l 'avons vu dans l e  chapi t re  premier, ont tendance à donner des mélanges 



dont l e s  p a l i e r s  de v i scos i t é  sont très é t r o i t s .  Une t e l l e  propr ie té  e s t ,  

c e r t e s ,  in tgressante  pour l a  fabr ica t ion i n d u s t r i e l l e  des granules mais , 
pour not re  étude, nous préférons disposer d'un domaine visqueux moins 

r e s t r e i n t  qui  f avor i se ra  l e s  réact ions  e n t r e  l e s  a jou t s  e t  l e s  minéraux 

argileux. Une f o i s  l e s  a l c a l i n s  éca r tés ,  il nous r e s t e  FegOg, Ca0 e t  MgO. 

S i  l ' on  observe l e  diagramme de CLEW (chap i t re  1 f igure  no 1 0 ) ,  on note 

que pour ces t r o i s  oxydes, l a  proportion r e l a t i v e  de Fe203 e s t  voisine 

de 60 %. Nous choisissons donc de donner à notre  mél.ange une teneur en 

oxyde f e r r i q u e  de 60 1. Les deux au t res  oxydes sont en quan t i t é s  à peu 

près  égales.  Mais l a  présence d'une teneur t r o p  importante en chaux vive 

dans no t re  mélange, ent ra îne  des phénomènes d 'hydratat ion à l ' a i r ,  de 

l a  poudre, qui devient a l o r s  t rès d i f f i c i l e  à homogénéiser. Nous avons pu 

diminuer l a  teneur en Ca0 e t  a c c r o î t r e  c e l l e  en MgO, c a r  ces  deux oxydes 

ont,  comme nous l ' avons  vu dans l e  chapi t re  1, l e s  mêmes e f f e t s  sur l a  

v iscos i té .  Finalement l e s  proportions retenues sont de 5 % de Ca0 e t  

35 % de MgO. 

b )  - Les - g r ~ i l e s  - - 
Nous u t i l i s o n s  l e s  a r g i l e s  ARG 3 e t  ARG 4 qui s e  s i t u e n t ,  à peu 

près,  au cent re  des domaines d'expansion. D e  p lus  nous emploierons un 

mélange en égales  proportions de ces deux corps noté ARG 3 + 4. 

La composition chimique ramenée à 1 e s t  exprimée en fonction des t r o i s  

pôles. Les valeurs  sont  données dans l e  tableau suivant 

La p e r t e  au feu  va r ie  suivant l e  type de trai tement.  Nous aurons 

besoin, dans nos ca lcu l s ,  de connaître ce l le-c i ,  pour déterminer les 

masses d'oxydes à ajouter .  Pour chaque type de cuisson e t  pour chaque 

a r g i l e ,  c e t t e  valeur e s t  déterminée. Pour l e  mélange nous avons déduit ,  

- 
ARG 3 

ARG 4 

S i  0, 

O, 6370 

0,5560 

ARG 3 + 4 

L 1 

A12 O3 

0,2173 

O,  1978 

1 

Fe O + Ca0 + M g 0  

+ Na20+ 2 3 K20 +Ti02 

0,1457 

0,2462 

0,20755 0,19595 



par l e  calcul, l e s  per tes  au four e t  à l a  flamme, en supposant qu'associées 

l e s  argi les  gardent l e s  mêmes réactions au traitement thermique. 

Pour l a  réa l i sa t ion  des mélanges avec ajouts,  nous ne tiendrons 

compte que de l a  valeur l a  plus fo r t e ,  c ' e s t  à d i r e  à l a  flamme. 

Lors des essa i s  au four, il faudra f a i r e  in tervenir  l a  différence de per tes  

au feu e t  recalculer  l a  composition de chaque point. 

2)  Choix des points de mesure de l a  densité 

ARG 3 + 4 

0,1108 

O, 1270 

Le choix des points de mesure a é t é  f a i t  en tenant compte de cer ta ins  

impératifs : 

Il  ne fau t  pas qu ' i l s  soient t r op  éloignés des valeurs de ARG 3 e t  ARG 4 

pour év i te r  des quanti tés trop fo r t e s  d 'ajouts,  e t ,  i l s  doivent ê t r e  voisins 

des domaines d'expansion. 

ARG 4 

0,0550 

O, 0682 

Four 

Flamme 

Dans un premier temps, l o r s  des essa i s  à l a  flamme, nous avons 

calculé l a  densité des mélanges argileux dont l e s  points représen ta t i f s  

sont l e s  plus proches de ARG 3 e t  ARG 4. C'est-à-dire, dans l e  réseau que 

nous avons déf in i ,  pour l e s  7 noeuds entourant ARG 3 e t  pour l e s  6 noeuds 

entourant ARG 4. Ensuite nous avons chois i  ceux s i tués  autour des valeurs 

l e s  plus f a ib l e s  de l a  densité e t ,  ceci ,  de proche en proche. Au t o t a l ,  

en plus des points représentat i fs  de ARG 3 e t  ARG 4, 28 autres  points ont 

é t é  sélectionnés. 

Les coordonnées des points sont données dans l e  tableau no 9. E l les  

sont comprises en t re  : 

0,40 à 0,75 pour SiO2 

0,10 à 0,40 pour A i  O 
2 3 

e t  0,10 à 0,35 pour l e  dernier  pôle 

ARG 3 

O, 1601 

O,  1787 



Lors des e s s a i s  de cuisson au four ,  nous reprendrons ces 25 

points ,  en y apportant des correc t ions  s ' i l  y a l i e u .  

3 )  Détermination des poids d f  a jou t s  pour obteni r  l e s  compositions 

r e l a t i v e s  à chacun des points .  

a )  Les impérat ifs  f i x é s  - - -  - - -----  
Pour rendre l e s  ca lcu l s  poss ib les  e t  va lables  pour tous  les po in t s ,  

nous avons é t é  obl igés  de f a i r e  deux suppositions. 

- La p e r t e  au f e u  des a jou t s  e s t  considérée comme nu l l e .  

- La p e r t e  au f e u  des  a r g i l e s  r e s t e  constante avec ou sans a jouts .  

De p lus ,  nous avons cherché à u t i l i s e r  l e  moins d 'a jouts  poss ib le  . 
Le comportement d'une a r g i l e  de composition donnée n ' é t an t  pas t o u t  à 

f a i t  identique à c e l u i  d' un mélange a r g i l e  plus a jou t  de même composition 

chimique. 

Enfin, pour des8 commodités de mhnipulation, nous nous sommes iiiipos6 

une des t r o i s  valeurs d 'a jouts  nu l l e .  

b )  Calcul des poids d 'a jouts  
- - e V - - - - - - - - -  

Ces ca lcu l s  sont e f fec tués  pour l e s  valeurs de p e r t e  au feu  r e l a t i v e s  

à l a  cuisson à l a  flamme. 

On p a r t  d'une masse M d ' a r g i l e  e t  on cherche l e s  poids en Si02 e t  

A l  O ou S i0  e t  Fe O + Ca0 + Mg0 + Na20 + K20 ou encore en A1203 et Fe203 + 
2 3 2 2 3 

Ca0 + Mg0 + Na20 + K20, q u ' i l  f a u t  l u i  a jou te r  pour ob ten i r  un composé 

dont l a  composition chimique e s t  : 

X Si02 

Y A1203 

z Fe 0 + Ca0 + Mg0 + Na20 + K20 
2 3 

a représentant  l a  p e r t e  au f e u  à l a  flamme. 

Après cuisson, il r e s t e  m masse de produit c u i t  

La composition de 1' a r g i l e  après  cuisson, 

x SiO2 

avec x + y = z = l  



La masse des d i f f é r e n t s  oxydes dans c e t t e  a r g i l e  e s t  

m = x.m 
X 

m = y.m 
Y 

m = z.m 
2 

Soient Mx l a  masse d'ajout en Si02 

M l a  masse d'ajout  en A l  O 
Y 2 3 

M l a  masse d'ajout  en FepOg + Ca0 + Mg0 
Z 

Les masses d'oxydes après a jout  e t  cuisson sont : 

m' x = x . m + M x  

m' = y.m + M 
;Y Y 

m' = z.m + M 
Z Z 

Soit  m' = m' + m' + m t Z  l a  masse de produit  après a jout  e t  cuisson 
X Y 

on a m '  = m + EM. 
A. 

m' x.iil + Nx 
X 

donc X =- = 

M = x ( Z  M ~ )  + ( X  - X )  m (1) on determine de même, 
X 

de (1) on t i r e  Mx (1 - X )  - X M - X MZ = ( X  - x )  m 
Y 

de ( 2 )  -Y Mx + M (1 - Y )  - Y  Mz= ( Y  - ~ ) m  
Y 

On f i x e  une des t r o i s  masses d 'ajout  égale  à O 

* MZ = O lorsque Z e s t  t r è s  i n f é r i e u r  à z 

de (5) on t i r e  : 
M ( 1 - Y ) - B  
Y 

X - Y 

On remplace dans ( 4 )  Mx par  sa valeur 



On remplace M par s a  valeur de (6) 
Y 

L 
I ri Quand Y es t  t r è s  inférieur à y on f ixe  M = O 

Y 
On a alors  : 

-- 
On obtient a lors  : 

( B = ( Z - z ) m  1 
et 

I 

A B X 

% = -  ( 1  - z )  + - 
Y Y 

M =- B A Z  + - - ( l - X )  
Y Y Y 

u Quand X es t  t r è s  inférieur à x on f ixe  Mx = O 



TABLEAU no: 9 .POIDS D'AJOUTS EN OXYDES POUR OBTENIR DES % DONNES ET 

VALEUR DE LA DENSITE OBTENUE POUR UNFI CUISSON A LA FLAMME PENDANT 33s. 

. 
X 

0,75 

0,70 

0,70 

0,70 
0,65 

0,65 

0,65 

0,65 
0,60 

0,60 

0,60 

0;6O 

0,55 

0,55 

0,55 

0,50 
0,50 

0,50 

0,50 

0,50 

0,45 

0,45 

0,45 
0,45 
0.4s 
0,40 

0,40 

0,40 

0,6370 

0,5560 

Y 

0,15 
0,20 

0,15 
0,10 

0,25 
0,20 

0,15 
0,lO 

o,30 

0.25 
0,20 

0,15 
0,30 

0,25 

0,15 
0,35 
0,30 

0,25 
0,20 

0,15 
0,40 

0,35 

0,30 

0,25 
0,20 

0,40 

0,35 

0,30 

0,2173 

0,1978 

Z 

0 , i O  

0,10 

0,15 
0,20 
0,iO 

0,15 
0,20 

0,25 
o,10 
0,15 
0,20 

0,25 
0,15 
0,20 

0,30 

0,15 
0,2O 

0,25 

0,30 

0,35 

0,15 
0,20 

0,25 

0,30 
0.35 
0,20 

0,25 

0,30 

0,1457 
0,2462 

Z 

en f: 

O 

O 

0,2940 

1,18611 
0 

0,0709 

0,5915 

1,4913 
O 

0,0556 
0,0506 

0,3089 
O 

0,0915 
0,6961 
O 

0 

0,1482 

0,4072 

1,0032 

0,0126 

0,0042 

0,2920 

0,5799 
0,8677 

0,1481 

0,4719 

0,7957 

M 
Y 

en C: 

0,0052. 

0,3043 
O 

O 

0,6035 
O 

O 

O 

0,9026 

0,1976 
O 

0 

1,3725 

0,2775 
O 

1,7549 
0,7990 

0,3737 
0,1146 

O 

i,11084 

1,0932 
0,8054 

0,5175 
0,2297 

1,6688 

1,3450 
1,0212 

Argile 

ARC3 

ARC3 

ARG3 

A R G ~  

ARC3 

A R G ~  

ARG3 
ARG3+4 

 ARC^ 

m c 3  
ARG3+b 

ARC4 

ARC4 

ARC3+4 

ARC4 

ARC4 

ARC4 

ARC4 

A R G ~  

ARC4 

ARC3+4 

ARC4 

ARC4 

ARC4 
AR04 

A R G ~  

ARc4 

ARC4 

 ARC^ 
A R G ~  

D 

0997 
i , O O  

1,03 
1,42 

L O O  

0,63 

0,95 
1,34 

0,95 
0,60 

0,48 

0,81 

0,72 

0,49 
0,84 

1,05 
0,67 

0,53 

0,55 

0,91 

0,79 
0,64 

0,68 

0,67 

0,78 

0,85 
0,86 

0990 

0952 

0952 

Mx 

en 63 

i,8715 

1,5720 
1,5484 

3,6306 
1,2732 
0,2843 

1,2510 

3,4368 

0,9741 
O 

0,1141 

1,0958 
1,6154 

O 

0,7886 

1,2331 

0,2772 
O 

O 

0,4814 

O 

O 

O 

O 

O 

O 

O 

O 

4 

AD 

x10-~  

197 

l,r! 

1,s 
3 

l , ?  

O,? 

1,6 
3 

1 , 4  

O,? 

0,4 
l,i 

O,$ 

o , b  

1,3 

1,8 
0,t! 

0,5 

O,? 

1,5 
1 

0,7 

0,8 

0,7 
1 

1,3  

1,3 

195 

095 

0,5 
i, 



Le poids i n i t i a l  d'argile e s t  de 5 grammes e t  pour chaque point, 

18  quantité d'ajout e s t  calculée. L'ensemble des valeurs e s t  donné dans 

l e  tableau no 9. L'argile (ou l e  mélange d'argiles) de base u t i l i s ée ,  

e s t  ce l le  qui a l a  compoeition chimique l a  plus proche du point 

étudié. Sa nature e s t  précisée aussi dans l e  tableau no 9. Pour 9 

points ARG 3 a é t é  u t i l i s ée  pour 4 points l e  mélange ARG 3 + 4 e t  pour 

1 5  points ARG 4. 

Pour l a  cuisson au four, nous avons employ6 l e s  mêmes mélaiiges. 

Du f a i t  de la. différence de perte au feu, les valeurs de X ,  Y e t  Z 

changent. Nous allons donc l e s  corriger e t  l e s  replacer dans l e  diagramme 

t r i a n g ~ l a i r e .  

On a toiqjours M l a  masse d 'argi le  de iiépart mais après cuisson 

l a  masse n =(l - %) M. 

Les masses d'oxydes après ajout e t  cuisson sont : 

m' = x.n + 
X X 

m' = y.n + M 
Y Y 

m' = z.n + MZ 
Z 

On a toujours l a  masse de produit cuit  

m' = m' + m' + m V Z  e t  on détermine : 
X Y 

Pour chaque point de mesure X,  Y e t  Z sont calculbs, 1 'erisen~ble 

des valeurs e s t  reporté sur l e  tableau no 10. 

On constate tout de su i t e  que l e s  différences, entre l e s  valeurs 

à l a  flamme e t  l e s  valeurs corrigées au four, sont tout à fait minimes 

de l 'ordre de 2 , 10-~. Nous avons donc conservé sur l e  diagramme l e s  

mêmes points pour l e s  deux types de cuisson. 

4 )  Détermination de l a  densité e t  t racé des courbes 

Les poudres d'argiles e t  l e s  ajouts sont homogénéisés à sec. A par t i r  

du mélange, l e s  granules sont préparés suivant l e  processus décrit  dans 

l e   paragraphe(^). Pour chaque point, vingt échantillons sont cui ts  e t  cela 

pour l e s  deux modes de cuisson. 



TABLEAU no : 1O.POURC~lTAGES Ei'l FONCTION DES MASSES D g  AJOUTS E 2  VALEUR DE Ln 

DE3?SI!iYI OB'JZIUE POUR üNE CUISSON AU FOUR A 1300°C PENDANT 30s. 



Le c a l c u l  de l a  densité  s e  fai t  suivant  l a  méthode d é c r i t e  au 

paragraphe ( A ) .  Les valeurs obtenues à l a  flamme sont données dans l e  

tableau no 9, c e l l e s  déterminées au four  dans l e  tableau no 10. 

Les dens i t é s  sont  reportées s u r  l e  diagramme t r i angu la i re .  A p a r t i r  

des d i f fé ren tes  valeurs  on t r a c e  les l i g n e s  d ' isodensité .  

II - LES COURBES D'ISODENSITE 

1) Pour l a  cuisson à l a  flamme ( f igure  no 28) 

La courbe l a  p lus  f a i b l e  e s t  c e l l e  correspondant à une densité  de 

0,5, e l l e  a approximativement l a  forme d'un t r i a n g l e  dont l e s  sommets 

ont pour coordonnées 0,51 Si02/0,21 A1203, 0,63 Si02/0,21.A1 O e t  0,535 2 3 
Si02/o,26 A1203. La dernière que nous avons pu t r a c e r  entièrement e s t  l a  

courbe 0,8, e l l e  a a u s s i  une forme pseudo-triangulaire dont l e s  sommets ont 

pour coordonnées 0,68 sio2/0,19 AI O 0,45 sio2/0,20 A1203 e t  0,43 Si0,/0,4? 
2 3 L 

A1203, avec t o u t  de même un ren t ran t  autour du  oint 0,5 sio2/0,35 A1203. 

Les a u t r e s  courbes 0,6, 0,7 e t  0,9 présentent  une forme semblable 

avec toujours  une moins bonne expansion au voisinage du point  0,5 Si0 / 
2 

0,35 A l  O e t  un tassement vers l e  pôle SiO2. 2 3 

Il  peut  ê t r e  in té ressan t  de ca lcu le r  l a  surface qui  s e  t rouve à 

l ' i n t é r i e u r  des kourbes. Nous avons cho i s i  comme un i t é  un t r i a n g l e  

é q u i l a t é r a l  de 0,01 de côté. Le nombre de ces  t r i a n g l e s  compris à l ' i n t é r i e u r  

des courbes a é t é  déterminé. L a  por t ion  de l a  courbe O,9 non t r a c é e  a été 

extrapolée parallèlement à l a  courbe 0,8. 

2 )  Pour l a  cuisson au four ( f igure  no 29) 

La courbe 0 , 5  e s t  toujours l a  p lus  f a i b l e .  E l l e  a approximativement 

l a  forme d'un parallélogramme dont lessommetsont l e s  coordonnées suivantes 

0.505 S ~ O ~ / O  ,205 Al2o3,  O ,61 Si02/0 ,21 Ai2O3, 0,55 sio2/0 ,25 A1203 e t  

0,50 sio2/0,26 A1203. Toutefois, une courbe intermédiaire 0,45 a é té  

t r acée  au voisinage du point  0,55 sio2/0,20 A l  O e l le  t r a d u i t  l ' ex i s -  
2 3' 

tence d'une zone de t rès  bonne expansion. 

La dernière  courbe entièrement fermée est i c i  auss i  l a  courbe 0,8, 

e l l e  a une forme t r i a n g u l a i r e  l e s  coordonnées des sommets sont  0,65 siop/ 

r 
courbe 

d' iso-densité 

surface 

0,7 

4 50 

O ,  5 

90 

0 36 

250 

0 98 

660 

0,9 

950 - 







0,21 A l  O 0,44 Si02/0,18 A1203 e t  0,44 Si02/0,38 A1203. Un des côtés 
2 3' 

présente aussi  un rentrant autour du point 0,5 si02/0,35 A1203. 

Les autres courbes présentent une forme plus ou moins identique 

avec un tassement des t racés  plus important autour du point déjà déf ini  

e t  vers l e  pôle Si02. 

Nous avons aussi calculé l a  surface qui se trouve & l ' i n t é r i eu r  des 

courbes d'iso-densité. La portion de l a  courbe O,9 non tracée e s t  exti'n- 

polée de l a  même manière que précédemment. 

3)  Comparaison ent re  l e s  courbes obtenues avec l e s  deux types 

de cuisson 

Dans l e s  deux cas, l ' a l lure  générale des courbes e s t  identique, de 

même que l eu r  répart i t ion dans l e  diagramme triangulaire.  La différence 

e s t  peu marquée au niveau du pôle Fe203 + Ca0 + M g 0  + Na20 + K20. Vers 

l e  pôle Si02, l a  densité augmente plus rapidement e t  l e s  courbes sont 

fortement rapprochées. Vers l e  pôle A1203, l a  tendance au tassement e s t  

moins nette, e l l e  e s t  surtout marquée au voisinage du point 0,50 siog/ 
0,35 A1203. Le resserrement e s t  en f a i t  important au niveau des points 

où Si02 a é t é  ajouté en grande quantité. 

La zone de densité minimale e s t  plus grande e t  renferme des valeurs 

plus faibles (0,45) pour l a  cuisson au four. 

On peut comparer l'évolution des surfaces comprises à l ' in té r ieur  

des différentes courbes (figure no 30). Pour l e s  faibles  densités 0,5 e t  

0,6 , l a  surface e s t  plus grande pour l a  cuisson au four tandis que pour 

l e s  densités plus f o r t e s  0,7 à 0,9 , l ' a i r e  calculée e s t  cet te  f o i s  plus 

grande pour l e  traitement à l a  flamme. Ceci revient à dire  que, pour l a  

cuisson à l a  flamme, on obtient une bonne expansion avec des matériaux 

dont les  compositions couvrent un large domaine du diagramme triangulaire,  

tandis que, pour l e  traitement au four, ce domaine e s t  plus res t re in t ,  

surtout au voisinage du pôle Si02, mais il renferme des valeurs pour 

lesquelles l e  gonflement e s t  t r è s  important. 

courbe 

d' iso-densité 

I surface 

0,9 

I 

800 - 
0,7 

420 

0,5 

120 

0 98 

620 

0 96 

270 
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L e s  différences exis tant  en t re  l e s  courbes obtenues pour l e s  

deux types de cuisson peuvent s ' in te rpré te r  d e l a  manière suivante. 

Le minimum de densi té  e s t  plus élevé pour l a  cuisson à l a  flamme. 

Dans ce t te  zone, l e s  compositions chimiques aboutissent à une viscosi té  

idéale de l a  masse en fusion. Mais l e  mode de cuisson u t i l i s é  entraîne 

l a  mise en place d'une pe l l i cu le  f l u ide  super f ic ie l le ,  qui, nous l'avons 

vu, peut r a l e n t i r  l e  gonflement. Ce phénomène ne se  produit pas dans l e  

four e t  l'expansion n 'es t  pas entravée. 

La densité e s t  moins f o r t e  e t  l e  resserrement des courbes e s t  moins 

important vers  l e  pôle Si0 pour l e  trai tement à l a  flamme. La viscosi té ,  2 
plus fa ible ,  notamment au niveau de l a  zone super f ic ie l le ,  favorise une 

meilleure intégrat ion des oxydes ajoutés à l a  masse argileuse en fusion. 

On aboutit dans ces conditions à un développement plus important des 

vacuoles gazeuses. 

Nous pouvons comparer l e s  zones de répar t i t ion  des courbes 

d'iso-densité avec l e s  domaines d'expansion déf in i s  sur l e  même type de 

diagramme par  RILEY, WILSON, WHITE e t  UTLEY ( f igure  no 31). On note une 

différence de loca l i sa t ion  très ne t t e  en t re  les deux types de surface. 

Les domaines d'expansion sont approximativement s i t ué s  entre:  

0.55 - 0,80 Si02 

0,lO - 0,30 A1203 

0,lO - 0,30 Fe2O3+Ca0+M@+11a20+K2O 

Les courbes d'iso-densité (flamme e t  four)  infér ieures  à 1 sont 

s i tuées  entre:  

- 
Les zones que nous venons de dé f in i r  sont moins bien représentées 

vers l e  pôle SiOÎ, mais on a un développement important vers l e s  deux 

autres pôles. Les valeurs l e s  plus f a ib l e s  s e  s i tuen t  au niveau des do- 

maines d' expansion. 

L'explication de l a  différence de loca l i sa t ion  doi t  ê t r e  recher- 

chée dans plusieurs  directions.  Avant tou t ,  il fau t  rappeler l e  rô l e  

important joué par l a  température. En e f f e t  l e s  domaines d'expansion 

sont déf inis  pour des températures comprises en t re  llOO°Cet 1200°C, 

tandis  que l e s  zones de f a ib l e  densité ont é t é  déterminées pour une cuis- 





son à 1300°~. 

L' augmentation de l a  température en t ra înera i t  une moins bonne 

expansion au voisinage du pôle SiO2, ou du moins un gonflement moins 

rapide. En e f f e t  l e s  domaines d'expansion sont déf in i s  indépendamment 

du temps, t and is  que l e s  zones de f a i b l e  densité sont caractér isées  par 

une durée précise  de cuisson. Pour des concentrations élevées en silice, 

l a  mise en place de vacuoles gazeuses peut nécess i ter  l a  proloxigatiori 

de l a  cuisson. Ce qui explique l e  rapprochement des courbes vers l e  

pôle SiOg. 

On pourrai t  a t t r i bue r  à une au t re  raison c e t t e  différence. L'aug- 

mentation de l a  température en t r a îne ra i t  en f a i t  une extension du domai- 

ne d'expansion dans toutes  l e s  di rect ions  du diagramme t r iangula i re ,  

mais l ' a jou t  de s i l i c e  l i b r e  à l ' a r g i l e  ne permettrai t  pas de bien simu- 

l e r  une a r g i l e  plus r iche  en s i l i c e .  Eh e f f e t  comme l e  d i t  BAUDET (1970) 

(31,le quartz l i b r e  en granulomstrie supérieure à 10 p n'a pas l e  temps 

d 'ê t re  "digérb" par l a  phase vi t reuse  e t  il r a l e n t i t  l e  phénomène d'ex- 

pansion. Ceci peut expliquer l e  tassement des courbes dans l e s  zones 09 

l ' a j ou t  de s i l i c e  a é t é  important. Plus l a  s i l i c e  l i b r e  estabondante e t  

plus l a  densi té  e s t  for te .  Lors de l a  cuisson l a  flamme, i a  s i l i c e  

l i b r e  serait mieux "digérée", l a  baisse  rapide de la  viscosi td  de l a  

pe l l i cu le  super f ic ie l le  peut en ê t r e  une des causes, ce qui about i ra i t  

à un resserrement moins important des courbes d'iso-densité. 

I l  nous semble, en f a i t ,  q u ' i l  f a i l l e  t e n i r  compte des deux expli- 

cations pour trouver l e s  v6r i tables  ra isons  de l a  différence en t re  zone 

de f a ib l e  densitk e t  domaine d'expansion. I l  y a peut ê t r e  une prédomi- 

nance de l a  première explication. L'alumine e t  l a  s i l i c e ,  nous l'avons 

vu au chapitre nO1, ont un rô l e  assez voisin ; toutes  deux entraînent 

l'augmentation de l a  viscosité.  Donc, s i  c 'est  bien l a  présence d'oxydes 

sous forme l i b r e  qui induit  un gonflement moins important de nos mélan- 

ges, on devrai t  avoir  aussi  une expansion réduite lorsque A l  O es t  
2 3 

ajouté en f o r t e  proportion or ,  il n'en e s t  r ien.  

E) CONCLUSIONS. 

- L'étude que nous venons de mener nous permet de tirer quel- 

ques conclusions. Tout d'abord, au niveau de l a  différence en t re  l e s  



deux modes de cuisson que nous avons employés. 

Cette d i f férence  ne semble s e  s i t u e r  qu'au niveau de l'atmos- 

phère de cuisson. L'expansion d ' a rg i l e  ARG 4 dans une flamme, pour des 

déb i t s  d ' a i r  c roissants ,  about i t  à l 'obtent ion de granules dont l a  colo- 

r a t ion  e s t  de plus en p lus  rouge, m a i s  a u s s i  dont l a  p e l l i c u l e  super- 

f i c i e l l e  est de moins en moins v i t r i f i é e .  L'évolution oxydante de l ' a t -  

rncisphGre, abou t i t  8 l a  formation d t6chan t i l lons  semblables 9 ceux réa- 

l i s é s  au four.  Mais, l'augmentation du d é b i t  d ' a i r  implique une diminii- 

t i o n  de l a  température e t  donc un moins bon développement des  vacuoles. 

L'atmosphdre p lus  réduc t r i ce  de l a  flamme, en t ra îne  l a  forma- 

t i o n  d'une p e l l i c u l e  s u p e r f i c i e l l e  p lus  f lu ide .  La r ichesse  de ce l le-c i  

en profondes c i c a t r i c e s  de vacuoles é c l a t é e s  témoigne de son développe- 

ment sur une épaisseur relativement importante. Cette p e l l i c u l e ,  nous 

l 'avons vu , se  m e t  en place t r è s  rapidement pour ce type de cuisson, 

ce qui en t ra îne  l a  fermeture précoce de l a  porosi té .  On abou t i t ,  a lo r s ,  

à un moins bon développement de ce r t a ines  réact ions  comme l.'oxydation 

du carbone. Ce phénomène rendant peu in té ressan t  l ' a j o u t  de charbon. 

Lors d'une cuisson au four ,  l a  surface n 'acquiert  qu'une f l u i -  

d i t é  assez f a i b l e ,  m a i s  sur tout  peu développée en profondeur. Les cica- 

t r i c e s  de vacuoles é c l é t é e s  sont  t rès  super f i c ie l l e s .  

L'influence de l'atmosphère semble se  s i t u e r  essentiellement 

au niveau de l a  p e l l i c u l e  externe,  l e s  r éac t ions  généra t r ices  de gaz, 

quant à e l l e s ,  ne para issent  pas modifiées, l a  mise en place a r t i f i c i e l -  

1.e d'une surface  p lus  r é f r a c t a i r e  nous l ' a  montré. 

La cuisson à l a  flamme ne permet pas de r é a l i s e r  un gonflement 

aissi poussé que l a  cuisson au four, m a i s ,  avec e l l e ,  on peut obteni r  

une expansion à p a r t i r  de matériaux ayant des compositions chimiques 

p lus  d i v e r s i f i é e s  e t  , 'peut être même, contenant une proportion plus 

f o r t e  d' a j o u t  ( S ~ O ~ ,  A1203 e t  fondants ) non argileux. 

- Nous avons auss i  pu, à p a r t i r  de c e t t e  étude, met t re  en évi- 

dence l e s  lacunes qui  ex i s t en t  au niveau de l a  détermination des domai- 

nes d' expansion. 

RILEY (1951) (511, par  des a j o u t s  convenablement cho i s i s ,  a 

prouvé que l ' on  pouvait f a i r e  e n t r e r  dans son domaine d'expansion des 

matières premières dont l e  point  r e p r é s e n t a t i f  é t a i t  s i t u é  in i t ia lement  

en dehors. 



Dans nos essais, nous avons fait l'opération inverse, nous 

avons montré qu'avec des ajouts d'oxydes judicieusement sélectionnés, 

l'on pouvait faire sortir du domaine des matières premières dorit le 

point représentatif se trouvait initialement situé à l'intérieur, sans 

perdre, pour autant, le pouvoir d'expansion. 

En fait, les domaines d'expansion sont définis sans que soit 

bien dissociée l'influence des paramètres très importants que sont : 

la température, le temps de cuisson et la granulométrie. Les zones de 

faible densité que nous avons déteminées sont parfaitement limitées, 

en ce qui concerne les conditions expérimentales, 30 8 de cuisson à 

130O0C de granules dont le poids est compris entre 0,05 et 0,08 g. 

Ces zones de faible densité semblent être un premier pas 

vers le comblement des lacunes qui existent au niveau de la délimita- 

tion des domaines d'expansion. Mais, à vrai dire, une représentation, 

dans l'espace, de surfaces d'iso-densite serait encore plus intéres- 

sante. On peut envisager plusieurs types de diagrammes spaciaiix, à 

partir du diagramme triangulaire, en reportant perpendiculairement 

au plan SiOg, Al O et fondants, soit la température, soit le temps de 
2 3 

cuisson, soit la taille des granules. L'augmentation de la quatrième 

composante entraînerait dans tous les cas, avec naturellement quelques 

fluctuations, un évasement des volumes délimités par les surfaces d'iso- 

densité, suivi d'un rétrécissement. 

De tels diagrammes, par exemple, en fixant la température et 

la taille des échantillons, permettraient de mieux connaître la répar- 

tition des densités, en fonction du temps de cuisson. 

Les caractéristiques des deux techniques de traitements 

thermiques et leurs effets sur les matières argileuses étant maintenant 

mieux connus, surtout pour la cuisson à la flamme, nous allons pouvoir 

envisager des essais d'expansion en continu dans une flamme de labora- 

toire de dimensions restreintes. 



C H A P I T R E  C I N Q U I E M E  

PROCEDE D'EXPANSION D'ARGILES AU SEIN D'UNE F L A W B  

EN LABORATOIRE 



PROCEDE D'EXPANSION D'ARGILES AU SEIN D'UNE FLAMME 

EN LABORATOIRE 

- Le grand probl srne auquel noils nous heurtons dans rios 6tudcs 

d'expansion d ' a r g i l e  dans une flamme e t  au l abora to i re  e s t  l e  problème 

du temps de cuisson. 

En e f f e t  nous ne disposons pas d'une flamme assez grande, per- 

mettant un temps de vol  des échant i l lons  s u f f i s a n t  pour ob ten i r  une ex- 

pansion. I l  f a u t  donc, d'une pa r t  diminuer l e  temps de cuisson néces- 

s a i r e  au gonflement d'un matériau a rg i l eux  e t  d 'aut re  p a r t  augmenter l a  

durée de passage des échant i l lons  dans l a  flamme. 

- Pour diminuer l e  temps de cuisson nécessa i re  à l 'expansion, 

il f a u t ,  pour une température relativement basse, que l ' on  obtienne un 

dégagement gazeux important associé à une v i s c o s i t é  f a i b l e .  

Nous avons v u  que pour l a  cuissori ,S l a  flamme, l e s  a jouts  

é t a i e n t  bien acceptés. Donc avec des ajouts ,nous a l lons  f a i r e  v a r i e r  

l a  composition chimique pour obteni r  une expansion p lus  rapide ,  eri eii- 

r i c h i s s a n t  l e s  a r g i l e s  en éléménts fondants e t  en augmentant l e s  déga- 

gements gazeux. 

Le procédé consis tant  à f i x e r  l e s  échant i l lons  à l ' ex t rémi té  

d'un f i l  de chromel, nous e s t  t r è s  u t i l e  pour l ' é t u d e  des phénomènes 

d'expansion car  il e s t  d'un emploi souple,  il permet de f a i r e  v a r i e r  

précisément l e  temps de cuisson e t  l a  pos i t ion  des échant i l lons  dans 

l a  flamme, mais il ne présente aucun i n t é r ê t  prat ique.  

Il nous f a u t  donc envisager un procédé permettant une cuis- 

son prolongée des échan t i l lons  e t  une production continue. En quelque 

s o r t e ,  un appare i l lage  où l e s  échant i l lons  sont  f i x é s  à un support 

dans l a  flamme e t  où i l s  sont  remplacés lorsque l 'expansion e s t  obte- 

nue. 

Le support s e r a  cons t i tué  d'un tube dont une extrémité se  

t rouvera  dans l e  f l u x  de gaz chauds. Un cyl indre  d ' a rg i l e  avançant 

dans ce tube permettra l e  remplacement des zones expansées par  de l ' a r -  

g i l e  crue. 

Mais avant t o u t  nous a l l o n s  chercher à obteni r  des mélanges 

qui  nécess i t en t  un temps de cuisson l e  p lus  court  poss ib le  e t  qui pré- 

sentent  un développement important des  vacuoles. 



A )  ESSAIS DE MELANGES FAVORABLES A L'EXPANSION 

- Nous espérons diminuer l e  temps de cuisson nécessaire à 

l 'expansion en augmentant l a  proport ion de fondants,  c ' e s t  à d i r e  en 

réduisant  l a  v i scos i t é .  

Nous avons vu que l e  verreadont l e s  ca rac té r i s t iques  sont 

données dans l e  chapi t re  no], é t a i t  r i che  en fondants ( ~ a ~ e t  Na2O). 

Il  nous a v a i t  permis de r é a l i s e r  des granules t r è s  r i c h e s  eii vüciiolrs 2 

p a r t i r  de k a o l i n i t e  qui ,  pourtant ,  e s t  p l u t ô t  r é f r r  - t a i r e .  Aussi addi- 

t ionné à une a r g i l e  qui  s'expanse aisément, ce  ve r re  devra i t  f a c i l i t e r  

l a  r é a l i s a t i o n  de produi ts  r i ches  en fondants où l e  phhomène de gon- 

flement e s t  t r è s  rapide. 

- Mais s i  l ' o n  diminue l a  v i s c o s i t é ,  l e s  gaz l ibérés,en 

s'échappant en t r o p  grande quant i té ,  r i squent  de compromettre l'expan- 

s ion.  C'est pour c e l a  que nous ajoutons du s c h i s t e  h o u i l l e r  en p e t i t e  

quant i té .  En f a i t ,  en apportant uri peu de ~ c h i s t e ~ n o u s  ajoutoris une 

t r è s  f a i b l e  quant i té  de charbon qu i  va ê t r e  r é p a r t i e  dans l e  mélsiige 

argi le-verre.  Le carbone n ' e s t  pas assez abondant pour a g i r  sur  l a  

v i scos i t é ,  mais par  contre,son oxydation en t ra îne ra  un dégagement de 

gaz supplémentaire. 

- Nous a l l o n s  donc déterminer l e s  proport ions de verre e t  de 

s c h i s t e  h o u i l l e r  q u ' i l  f a u t  a j o u t e r  à l ' a r g i l e  ARG 3 pour obteni r  l a  

meileure expansion en un temps l e  p lus  court poss ib le .  La cuisson se  

f a i t  à l a  flamme à 1300°C. 

1) Mélange ARG 3,  ver re  e t  s c h i s t e  h o u i l l e r  

Nous savons dé jà  que l a  teneur en s c h i s t e  h o u i l l e r  du mélan- 

ge do i t  r e s t e r  f a i b l e .  En e f f e t ,  il ne fau t  pas que l e  carbone en t ra î -  

ne une diminution de l a  v i scos i t é .  Puisque nous cherchons à obteni r  une 

réduction importante du temps de cuisson, nous a l l o n s  donc envisager 

une f o r t e  diminution de l a  v i s c o s i t é  en é tud ian t  un mélange t r è s  r i che  

en verre.  

33% de ARG 3 et 1% de s c h i s t e  a )  $6- be-vgr~ea - - - - - - - - - - - - - - 
L'expansion e s t  t r è s  bonne avec une augmentation importante 

du volume d'un fac teur  vo i s in  de 5. Le temps de cuisson e s t  de l ' o r d r e  



de 10 S. La surface e s t  fortement v i t r i f i é e ,  de même que l e s  parois qui 

sont t r è s  fines,  il semble donc que l e  mélange so i t  t rop fluide. Les 

vacuoles sont pe t i tes ,  donc l 'apport de gaz n 'es t  pas assez important. 

Nous allons essayer d'accroître à l a  fo i s ,  l a  viscosité e t  

l a  quantité de gaz dégagé. Pour cela on aiminue l a  proportion de verre 

e t  on augmente l ' a jou t  de schiste dans l e  mélange. 

b) ----- 49% de v e r 3  9% d'ARG 3 e t  2% de schiste ------------- 
L'expansion e s t  toujours importante. La v i t r i f ica t ion  e s t  

poussée en surface. Les vacuoles sont grandes vers l e  centre e t  l e s  

parois sont t r è s  fines.  

Nous allons donc encore diminuer l a  proportion de verre pour 

augmenter l a  viscosité e t  accroî t re  l e  pourcentage de schiste pour que 

l e  dégagement gazeux s o i t  plus important. 

60% dcARG 3 e t  5% de schiste c 2% be-verr:eZ - - - - - - - - - - - - - - 
Très bonne expansion avec de nombreuses pe t i tes  vacuoles. 

Magré laquant i té  relativement importante de schiste ajouté, l e s  va- 

cuoles restent f o r t  pe t i t e s ,  il semble que l a  viscosité so i t  ce t te  

fo is  un peu forte.  De plus, l a  présence d'imbrûlés temoigne de l a  t rop 

grande abondance du schiste. 

Nous allons donc augmenter l a  proportion de verre e t  diminuer 

l 'a jout  de schiste. 

d)  41% de verre, 56% dlAFtG 3 e t  3% de schis tg ------ ---------- --- 
Le gonflement e s t  t r è s  important, 1' augmentation de volume 

correspond à un facteur 7. Les vacuoles sont t r è s  nombreuses, séparées 

par de f ines  parois. Le carbone e s t  totalement brûlé. La surface ne pré- 

sente pas une v i t r i f i ca t ion  excessive. Les c ica t r ices  de vacuoles éclatées  

sont pet i tes .  Ce mélange permet d'obtenir des échantillons t r è s  bien expan- 

sés. La viscosité f a ib l e  e s t  tout de même suffisante pour retenir  une 

importante pa r t i e  des gaz expanseurs. Le temps de cuisson e s t  r e l a t i -  

vement bref, une dizaine de secondes pour des granules crus de 4 mm. 

Nous avons réalisé un mélange qui présente de t r è s  bonnes 

caractéristiques à p a r t i r  de l ' a r g i l e  MG 3. Mais nous pouvons aussi 

u t i l i s e r  comme a rg i l e  de base, ARG 4. 



2 )  Mélange ARG 4, verre e t  sch is te  houi l ler  

- L' a rg i l e  ARG 4 e s t  plus r iche en fondants que l ' a r g i l e  ARG 3. 

Nous avons conservé l e s  mêmes proportions de verre e t  de schiste.  Le 

mélange obtenu aura une plus f a ib l e  viscosi té ,  qui ne sera  due qu'à l a  

plus grande richesse de l ' a r g i l e  en fondants. La différence de f lu id i -  

t é  des deux mélanges ne dépendra donc pas de l ' a j ou t  de verre. 

La composition e s t  donc, 41% de verre,  56% de ARG 4 e t  3% de 

schis te  houil ler .  

- L'expansion e s t  auss i  t r è s  bonne avec une importante aug- 

mentation de volume qui passe de 1 à 7. Les vacuoles sont t r è s  nombreu- 

ses,  e l l e s  sont séparées par de f ines  parois. La surface des échantil- 

lons e s t  légèrement plus v i t r i f i é e  que pour l e  mélange précédent, l e s  

c ica t r ices  de vacuoles écla tées  ne sont pas plus nombreuses. Le temps 

de cuisson e s t  i c i  auss i  voisin de 10 S. 

On peut essayer à p a r t i r  des échanti l lons r éa l i s é s  avec l e s  

di f férents  mélanges de déterminer l e  mode d'action de l ' a jou t  de verre 

sur l'expansion. 

Mode d' action de l ' a j ou t  de verre 

- Lorsque l 'on  observe l e s  échanti l lons obtenus à p a r t i r  des 

mélanges étudiés,  on note que l a  masse des granules présente toujours 

un aspect s imila i re .  

I l  y a un réseau de parois entourant l e s  vacuoles, ces parois 

peuvent ê t r e  constituées s o i t  d'un verre transparent,  s o i t  d'un verre 

plus sombre pouvant même ê t r e  t rès  sombre pour l e  mélange à base de ARG 4. 

Le passage en t re  ces deux types de verres e s t  généralement 

net ,  mais ne se  t r adu i t  pas par une discontinuité dans l e  réseau de pa- 

rois .  

La répar t i t ion  de ces deux types de verre e s t  régulière au 

sein de l a  masse des granules. 

- Il semble que l e  verre transparent provienne de l ' a jou t  e t  

que celui  qui e s t  plus sombre trouve son origine dans l a  fusion du ma- 

t é r i a u  argileux. 

L' ajout du verre à l ' a r g i l e  n'entraîne pas l a  formation d'un 

seul  composé vitreux mais en donne deux plus ou moins bien mélangés. 

Les deux produits principaux ( a rg i l e  e t  verre)  fondent indépendamment, 

l a  fusion rapide du verre favorise certainement l a  fusion de l ' a rg i l e .  



Les gaz qui se  dégagent de l ' a r g i l e  e t  du sch is te  contribuent au dévelop- 

pement de vacuoles dans l'ensemble de l a  masse de f a ib l e  viscosi té .  

Les deux mélanges que nous avons retenus présentent donc l a  pro- 

p r i é t é  que nous recherchions. A savoir ,  une expansion pour un temps de 

cuisson t r è s  court qui s*'accompagne d'une t r è s  importante augmentation 

de volume. 

Mais, pour nos essais  de cuisson, nous voulons tou t  de même dis- 

poser d'une gamme de produits à expanser plus étendue. 

4 )  Matériaux argileux u t i l i s é s  pour les1 essais  

Nous avons vu  que nous pouvions diminuer l e  temps de cuisson dans 

l a  flamme en abaissant l a  viscosi té  du produit à haute température. 

Nous a l lons  donc chois i r  des matériaux dotés de viscosi tds  dif-  

férentes. Ils présentent tous une expansion correcte avec des degrés plus 

ou moins importants. 

Les matériaux choisis  sont : 

r l e  sch is te  houi l ler  addit  ionné de 5% de CaC12 décarboné, (S.A. ) 

w l ' a r g i l e  ARG 3, 

w l ' a r g i l e  ARG 4,  
w l e  mélange ARG 3 + ARG 4 en égale proportion, (ARG 3+4) 

w l e  mélange 41% de verre,  56% ARG 3 e t  3% de sch is te  ( M 3 1, 
w l e  mélange 41% de verre,  56% ARG 4 e t  3% de sch is te  ( M 4 1. 
La composition chimique de ces matériaux e s t  donnée dans l e  t a -  

bleau no 11. 

Ils se  s i tuen t ,  à l 'exception du mélange M 4 ,  dans l e s  domaines 

dtexp,msion ( f igure  tio 32). Le mélange M 4 se  trouve jus te  à l a  l imi te  

vers l e  pôle Fe203 + Ca0 + Mg0 + Na20 + K20. 

Pour l a  s é r i e  S.H., ARG 3, ARG 3+4, M 3, ARG 4 e t  M 4 nous avons 

des matériaux de plus en plus r iches  en fondants. Mais l a  diminution de 

l a  viscosi té  se  f a i t  suivant l a  succession S.H., ARG 3, ARG 3+4, ARG 4 ,  

M 3 e t  M 4. 
La place des mélanges e s t  décalGe vers l e s  f a ib l e s  viscosi tés .  

La composition chimique des mélanges e s t  donnée globalement a lo r s  qu'en 

f a i t ,  on a à f a i r2  essentiellement, à l a  juxtaposition de deux corps dont 

l ' un  a un point  de fusion t rès  bas, ce qui  favorise l a  fusion de l'ensem- 

ble.  



TABLEAU n O l l  :COMPOSITION CHIMIQUli DES MATERIAUX UTILISES POUR L'EXPANSION 

D'ARGILES A LA SORTIE D'ml 'I'UBE. 





Disposant de ces s i x  produits de base,nous a l lons  pouvoir entamer 

l ' é tude  de l'expansion à l a  so r t i e  d'un tube. 

BI CUISSON A LA SORTIE D'UN TUBE. 

DESCRIPTION DE L'APPAREILLAGE 

- La f igure  no 33 nous donne l e  principe de fonctionnement. La 

flamme u t i l i s é e  e s t  toujours ce l l e  du bec à a i r  soufflé,  permettant d'ob- 

t e n i r  des températures voisines de 1300°c. 

On place,  au bord de l a  zone l a  plus chaude de l a  f7.amme, l'ex- 

trémité d'un tube. Un cylindre d ' a rg i le  pouvant c i rcu le r  librement à 

l ' i n t é r i eu r  de ce tube e s t  poussé avec une t i g e  métallique vers l a  f lam- 

me. 

A l a  s o r t i e  du tube, un tronçon du cylindre d ' a rg i le  s e  trouve 

c u i t ,  il avance lentement dans l a  flamme. Son temps de passage dans l a  

zone chaude e s t  assez long pour permettre l'expansion. Du f a i t  de l'avan- 

ce continuelle du cylindre, l a  zone expansée qu i t t e  l a  flamme ce qui ar- 

r ê t e  l a  cuisson. La tranche du cylindre immédiatement consécutive va su- 

b i r  l e  mgme processus, il en sera  de même pour l e s  suivantes. 

La v i t e s se  de déplacement de l ' a r g i l e  déterminera l e  temps de 

cuisson, en tenant  compte de l a  largeur  de l a  zone laplus  chaude de l a  

flamme qui e s t  d'environ 4 cm. 

- Les cylindre sont préparés comme su i t .  L'argile ou l e  mélange 

à base d 'argi le  e s t  additionné d'eau jusqu'à l 'obtention d'une pâte plas- 

t ique.  Celle c i  e s t  extrudée au t r ave r s  d'une f i l i è r e .  On obtient  un long 

cylindre qui e s t  séché à l 'étuve.  

- Nous allons procéder à di f fé ren ts  essa i s  pour déterminer l e s  

meilleures conditions d'expansion. Plusieurs facteurs vont in tervenir ,  l a  

nature de 1' a r g i l e  u t i l i s é e ,  l e  diamètre du cylindre mais aussi  l a  nature 

du tube. 

II - ESSAIS PRELIMINAIRES 

- Le problème qui s e  pose maintenant à nous, e s t  c e lu i  du choix 

du tube. Car ce tube,dont une extrémité se  trouve en permanence dans l a  

flamme,risque de subir  une détér iorat ion importante. Pour ces essa i s  pré- 

l iminaires,  notre  choix s ' e s t  porté sur un tube de cuivre de diamètre 

in té r ieur  de 6 mm. Le cuivre a ce r t e s  un point de fusion relativement 
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bas (1083,5 '~) ,  mais il s'oxyde assez d i f f ic i lement  à 1s i'lamme. 

Nous avons u t i l i s d  comme matériau d'expansion un cylindre de 5 mm 

de diamètre de mélange M 3, qui,  nous l 'avons vu, présente .m temps de 

cuisson court ,  une v i s c o s i t é  f a i b l e  e t  une très bonne expansion. 

- Lorsque l e  cylindre d '"argi len  s e  trouve dans l a  flamme, on 

s 'aperçoit  que l a  p a r t i e  directement en contact  avec l e  f lux  de gaz chauds 

s'expanse beaucoup p lus  v i t e  que c e l l e  qui  l u i  e s t  opposée. Observée avec 

un verre fumé, e l l e  semble l i t t é ra lement  en é b u l l i t i o n  t a n t  l e  nombre de 

vacuoles venant é c l a t e r  en surface e s t  grand. 

Sous l ' e f f e t  conjugé de l a  b a i s s e  rapide de l a  v i s c o s i t é  et  de l a  

meilleure expansion de l a  zone soumise aux gaz chauds, l e  cylindre s e  dé- 

f o r m e , i l e s t  ent ra îné  pa r  l e  j e t  de gaz et  prend une forme arquée. 

L'augmentation de volume de l '"argile1 '  e s t  t r è s  v i s i b l e  à l ' o e i l  

nu, ce qui va permettre d'évaluer l a  v i t e s s e  d'avancement du cylindre.  En 

f a i t ,  avant d 'obteni r  une expansion l e n t e  e t  r égu l i è re ,  il fau t  l a i s s e r  

l ' ex t rémité  du cylindre un moment dans l a  flamme, a f i n  qu' il y a i t  un dé- 

marrage du gonflement. Une f o i s  c e l u i  c i  engagé, l e  temps de passage dans 

l a  flamme e s t  nettement p lus  court .  

- Après quelques minutes de cuisson, l e  tube e s t  porté au rouge, 

l e  cylindre d'"argile" c o l l e  à l a  paroi  avant d ' e n t r e r  dans l a  flamme, il 

ne peut p lus  avancer e t  l e  système se trouve donc complètement bloqué. De 

plus,  comme il é t a i t  à prévoir ,  l e  cuivre a tendance à fondre. 

- Les échant i l lons  obtenus, présentent  une bonne expansion, nous 

pouvons y d i f fé renc ie r  deux zones assez d i s t i n c t e s  : l a  p a r t i e  d i rec te-  

ment en conctact  avec l e  f l u x  gazeux chaud est t r è s  fortement v i t r i f i é e ,  

e l l e  présente de nombreuses vacuoles t rès  grandes ce r t a ines  sont éc la tées  

à l a  surface ; l a  p a r t i e  opposée présente  des vacuoles p lus  p e t i t e s  e t  une 

v i t r i f i c a t i o n  moins poussée, à c e r t a i n s  endro i t s  e l l e  peut même ne pas 

présenter  d'expansion. 

L ' u t i l i s a t i o n  du tube de cuivre ne s e  montre pas parfaitement 

adaptée pour nos e s s a i s  mais il nous a permis de prouver que l e  pr incipe  

du procédé envisagé é ta i t  bon, il va donc f a l l o i r  supprimer l e s  d i f f é r e n t s  

inconvénients. Nous a l l o n s  notamment remplacer l e  tube de cuivre pa r  un 

tube d ' ac ie r  inoxydable. 



III - ESSAIS UTILISANT UN TUBE D'ACIER INOXYDABLE 

Ncus avons remplacé l e  tube de cuivre par un tube d 'acier  inoxy- 

dable, ce la  devrait  empêcher l a  fusion de l a  zone portée au rouge. Le 

diamètre in terne e s t  plus p e t i t ,  4 mm ; de ce f a i t ,  l e  diamètre des cg- 

l indres  e s t  porté à 3 mm. Cette diminution devrait at ténuer l a  zonation 

dans l e s  échanti l lons cui ts .  

Nous envisageons maintenant des essa i s  avec l e  mélange M 3 déjà 

u t i l i s é .  

1) Expansion du mélange montmorillonite, verre e t  sch is te  

- A l a  s o r t i e  du tube, l e  cylindre de mélange argileux s'expanse 

correctement. Sa v i tesse  d'avancement e s t  nettement plus rapide que pour 

l e s  essais  précédents, du f a i t  de l a  réduction du diamètre. I l  faut  tou- 

t e fo i s  encore amorcer l a  réaction. 

- Extérieurement, l e s  échanti l lons ont toujours une forme arquée. 

On dist ingue,  l à  auss i ,  une différence ne t t e  entre  l a  zone exposée au 

flux gazeux chaud e t  l a  zone opposée. 

La p a r t i e  directement en conctact avec l e  f lux  de gaz e s t  for te-  

ment v i t r i f i é e  e t  présente de nombreuses t races  de vacuoles éclatées.  

La v i t r i f i c a t i o n  de l a  zone opposée au j e t  de gaz e s t  beaucoup 

moins for te .  On note toutefois  l a  présence d'excroissances plus ou moins 

sphériques. t r è s  transparentes, t r è s  fortement v i t r i f i é e s  e t  t r è s  r iches 

en f ines  vacuoles. Il s ' ag i t  certainement de par t icules  de verre de gran- 

des dimensions, entrées très rapidement en fusion. La masse de verre f l u i -  

de, sous l a  pression des gaz l ibérés,s 'est  épanchée à l ' ex té r ieur  du cy- 

l indre.  

- En coupe, on note l a  présence d'une pe l l i cu le  t r è s  fortement 

v i t r i f i é e  au niveau de l a  zone exposée à l a  flamme. En s 'éloignant,  on 

constate une diminution de l a  t a i l l e  des vacuoles. Au sein  de l a  masse 

expansée, de couleur gr ise ,  on dist ingue des zones où l e  verre e s t  trans- 

parent, e l l e s  ne consti tuent pas une discontinuité dans l a  masse vacuolée. 

On retrouve l e  même aspect que pour l e s  échanti l lons r éa l i s é s  l o r s  des 

essais  effectués  dans l e  paragraphe ( A ) .  

- Au bout de plusieurs minutes de fonctionnement de notre  dispo- 

s i t i f ,  il y a obstruction du tube. La p a r t i e  s i tuée  dans l a  flamme e s t  

portée au rouge, l ' "argi lew a tendance à gonfler, ce qui crée une zone de 

f r ic t ion .  Celle c i  entraîne l e  ralentissement puis l ' a r r ê t  de l'avance- 

ment du cylindre. 



- Le mélange M 3 a peut ê t r e  une viscosité t rop  faible ,  qui s e ra i t  

l a  cause du collage de l a  matière à haute température sur l a  paroi du tube. 

Nous allons maintenant u t i l i s e r  des a rg i les  plus visqueuses à haute tem- 

pérature af in  de rémédier, d'une part  au début de l'expansion dans l e  tube 

e t  d'autre par t  aux phénonènes de collage. 

2 )  Expansion de l a  montmorillonite 

- La montmorillonite seule présente aux températures d'expansion 

une viscosité plus élevée. 

- Nous avons déjà vu précédemment que l e  séchage d'échantillons 

de montmorillonite préparée par voie humide é t a i t  t r è s  d i f f i c i l e .  Aussi 

nous avons fabriqué nos cylindres par compaction. En f a i t  il s ' ag i t  de 

bûchettes de section légèrement inférieure à l a  lumière du tube, décou- 

pées dans des pas t i l l e s  de 38 mm de diamètre. 

- La vi tesse d'avancement e s t  nettement plus fa ib le  que pour l e  

mélange précédemment u t i l i s é .  

- La différence entre l e s  deux zones es t  beaucoup moins marquée. 

Celle qui e s t  en conctact avec l e  f lux chaud es t  mieux v i t r i f i é e  e t  l ' o n  

note des t races  de vacuoles éclatées relativement peu importantes. En 

coupe, l e s  échantillons présentent de nombreuses pe t i tes  vacuoles qui 

montrent i c i  aussi  une évolution dans leur  t a i l l e .  

Certains échantillons, moins bien cui ts ,  sont dotés d'une zone 

rouge-orangé du côté opposé au flux gazeux. Elle e s t  pauvre en vacuoles 

e t  peut se développer t r è s  profondément au coeur des cylindres. Une t e l l e  

coloration e s t  à retenir ,  e l l e  nous permettra, nous l e  verrons plus tard,  

de donner une interprétation de l a  coloration d'échantillons obtenus avec 

l e  procédé " ~ a z  Contact". 

- I c i  aussi, après plusieurs minutes de fonctionnement de l'ap- 

pareillage, nous nous retrouvons confrontés au collage des cylindres à 

l a  paroi du tube. 

L'emploi de l a  montmorillonite, n'a pas abouti à des résu l ta t s  

intéressants. On se heurte toujours au problème de l'adhérence du maté- 

r i au  argileux fondu au tube rougi. Nous allons donc envisager l ' u t i l i s a -  

t ion  d'un produit encore moins f luide à haute température, mais qui pré- 

sente tout de même une expansion suffisante. Le mélange schiste houiller 

additionné de 5% de Chlorure de calcium, décarboné au four correspond à 

ce que nous cherchons. 



3) Expansion du sch is te  houi l l e r  plus 5% de CaCl ( photo no 10)  2 

L'expansion se  f a i t  beaucoup moins facilement, l a  v i tesse  d'avan- 

cement e s t  nettement plus fa ib le  que pour l e s  essa i s  précédents. 

On dif férencie  toujours une zone bien v i t r i f i é e  dans l e  secteur 

directement en contact avec l e  f lux  gazeux, mais e l l e  e s t  fortement 2.6- 

duite. E l le  présente encore des t r aces  de vacuoles éclatées.  En coupe, il 

y a peu de vacuoles disséminées dans l a  masse, e l l e s  sont surtout concen- 

t r é e s  au niveau de l a  zone bien v i t r i f i é e .  

Il  n'y a plus d'expansion à l ' i n t é r i e u r  du tube e t  donc il n'y a 

plus de phénomène d'occlusion de l a  lumière. 

Le mélange décarboné présente une viscosi té  t r op  importante à 

haute température. Certes il n'y a plus  de colmatage du tube. Mais l e  

temps de cuisson nécessaire à l 'expansion, qui do i t ,  rappelons-le, r e s t e r  

relativement court e s t  nettement t r op  important. 

Nous avons vu qu'en augmentant l a  viscosi té  du matériau argileux 

à haute température, nous pouvions é v i t e r  l e  phénomène de collage du cy- 

l indre  sur l a  paroi du tube rougi par l a  flamme. Mais par un t e l  procé- 

dé, l e  temps de cuisson e s t  beaucoup t r o p  long. 

Nous avons pensé empêcher l e  collage en ne la i s san t  pas l e  tube 

a t te indre  l e  rouge une f o i s  exposé un long moment dans l a  flamme. Pour 

ce la  nous envisageons l 'étude d'un appareil lage où l 'extrémité du tube 

se ra  refroidie .  

I V  - ESSAIS UTILISANT UN TUBE D'ACIER INOXYDABLE REFROIDI 

- Nous avons vu qu'avec l e  mélange M 3 on obtenait une expansion 

avec une v i t e s se  d'avancement du cylindre relativement rapide. Mais l e  

gonflement de 1' "argile", à 1' in té r ieur  du tube, au niveau où il e s t  rou- 

g i  par l a  flamme, bloque t rès  rapidement l 'appareil lage.  

Nous vouions donc, à l ' a i de  d'un tube re f ro id i ,  obtenir  une ex- 

pansion continue e t  sans phénomènes de collage, avec ce mélange qui pré- 

sente une f a ib l e  v i scos i té  à haute température. 

II e s t  possible d'envisager plusieurs  système2 de refroidissement 

du tube: 

w ou l e  tube e s t  t rès fortement r é f ro id i ,  e t  r e s t e  à une tempé- 

r a tu re  basse. On u t i l i s e  a lo r s  comme réfr igérant  l ' eau ,  



n ou on empêche uniquement l e  tube d 'ê t re  porté au rouge, dans 

ce  cas on peut u t i l i s e r  l ' a i r ,  ou même unmélange air-gaz de 

combustion- comme réfr igérant .  

1) Refroidissement par l ' eau  

Nous voulons donc un refroidissement important de l 'extrémité du 

tube qui s e  trouve dans l a  flamme. I l  faut ev i t e r  q u ' i l  ne s o i t  porté au 

rouge sous l ' e f f e t  de l a  chaleur. La figure no 34, donne l e  schéma de 

1' ins ta l la t ion .  Au tube d 'acier,  un tube de cuivre, de plus gros diamètre, 

e s t  soudé au  niveau de l 'extrémité exposée à l a  fl&me. On r é a l i s e  a ins i  

une gaine fermée du côté en contact avec l a  flamme e t  ouvert à l ' au t r e  

extrémité. Dans ce t t e  gaine, par l ' in termédiaire  d'un tube, de l 'eau e s t  

injectée.  Un débit relativement f a i b l e  ~ e r m e t  un bon refroidissement des 

deux tubes. Après plusieurs heures de passage dans l a  flamme, i ls  ne rou- 

gissent pas. A l 'exception du système de refroidissement, l 'appareil lage 

n'a subi aucune autre modification. 

Maintenant que l e  tube, sous l ' e f f e t  de l a  chaleur, ne rougit 

plus,  nous a l lons  pouvoir reprendre nos e s sa i s  de cuisson avec l e  mélange 

M 3 pour v o i r  s ' i l  s e  produit encore des phénomènes de collage e t  s i  

1' expansion est encore correcte. 

b )  -- Exp-si02 - du-mélange -- .- -- M .- 3 (photo no 11) 

L'extrémité du cylindre do i t  i c i  auss i  r e s t e r  dans laflamme quel- 

ques secondes a f in  que l e s  réact ians  d'expansion s'amorcent. Ensuite l a  

v i tesse  d'avancement e s t  assez rapide. El le  a pu ê t r e  determinée appro- 

ximativement, e l l e  e s t  de l ' o rdre  de 6 cm/mn. 

Les échanti l lons d '"argilew expansée obtenus ont l e  même aspect 

que ceux r é a l i s é s  avec l e  tube d ' ac ie r  seul,  même forme arquée, même dif- 

férenciation entre  zone fortement v i t r i f i é e  e t  zone moins v i t r i f i é e .  Lors- 

que l 'on a r r i v e  vers l a  f i n  d'un cylindre,  l e  f lux de gaz l 'entra îne,  ce 

qui f a i t  que l a  pa r t i e  terminale r e s t e  crue. En coupe, iZ ce niveau, on 

peut dist ingueraune zone crue, puis  une zone cu i te  e t  enfin une zone ex- 

pansée qui sont disposées obliquement par rapport & 1' allongement ( f igu- 

r e  no 34) .  
Comme nous l e  voyons, l e  cylindre d'"argile" ne débute plus son 

expansion dans l e  tube, il n'y a plus  d'occlusion de l a  lumière. Une pro- 



duction pendant plusieurs dizaines de minutes a pu ê t r e  conduite sans l e  

moindre problème de collage. 

A p a r t i r  des échanti l lons bien expansés, une quinzaine de p e t i t s  

tronçons d'environ 1 cm de long ont é t é  découpés e t  l a  densitg du produit 

expansé par  rapport à l ' eau  a é t é  calculée. E l le  e s t  de l ' o rd re  de 0,5. 

Puisque ce système de production en laboratoire  d'"argile" expan- 

sée fonctionne bien avec ce mélange, nous a l lons  envisager des essa i s  d'ex- 

pansion avec d 'autres matériaux. Tout d'abord ceux qui présentent une vis- 

cosi té  encore plus fa ib le .  I l  s ' ag i t  du mélange M 4 qui présente une trSs 

fa ib le  v i scos i té  aux hautes températures. 

Les échanti l lons présentent un aspect identique à ceux précédem- 

ment observés. La zone directement en contact avecle f lux gazeux e s t  for- 

tement v i t r i f i é e ,  de couleur ver te  e t  avec de nombreuses t r aces  de vacu- 

oles  éclatées.  Elle e s t  fortement ap l a t i e  par l e  flux de gaz. La zone opposée 

e s t  peu v i t r i f i é e ,  s a  coloration var ie  t rès  facilement suivant l e  réglage 
<, 

de l a  flamme, e l l e  peut passer du rouge brique au ver t  boute i l l e  lorsque 

l e  débit d ' a i r  diminue. 

Dans l a  flamme, l a  p l a s t i c i t é  du cylindre e s t  t r è s  grande, il peut, 

sous l ' e f f e t  du f lux gazeux, s o i t  s e  d i r i ge r  parallèlement à l a  flamme, 

s o i t  même s 'enrouler en sp i ra le  avant de qu i t t e r  l a  zone de cuisson. Les 

échanti l lons obtenus ont de ce f a i t  une a l l u r e  t rès  tourmentée. 

En coupe, du f a i t  de l a  coloration de l a  masse, on peut mieux 

suivre l 'évolut ion des grains de verre de grandes dimensions l o r s  de l a  

cuisson. Dans l a  zone non cui te ,  l e s  par t i cu les  de verre sont bien indi- 

vidualisées. En passant progressivement de l a  zone cu i te  à l a z o n e  expan- 

sée, on vo i t ,  par transparence, l a  surface des grains s ' enr ich i r  en peti-  

t e s  vacuoles. Dans l a  zone bien expansée, l e  verre e s t  parfaitement incor- 

poré a.u réseau de parois tou t  en concervant s a  transparence. Ceci montre 

bien que l a  plus grande pa r t i e  des gaz à l ' o r ig ine  de l'expansion des par- 

t i cu l e s  de verre ,  provient du matériau argileux qui l e s  entoure. 

Après plusieurs  dizaines de minutes de fonctionnement du système, 

nous n'avons constaté aucun phénomène de collage. La v i tesse  d'avancement 

du cylindre e s t  un peu plus f a ib l e  que pour l e  mélange à base de montmo- 

r i l l o n i t e .  Cette v i tesse ,  approximativement déterminée e s t  de l ' o rdre  de 

4 cmlmn. 



A p a r t i r  d 'échanti l lons bien expansés e t  sur une quinzaine de 

fragments de 1 cm de long, l a  densité par rapport, à l ' eau,  a é t é  calculée 

e l l e  e s t  voisine de 0,6. 

La moins bonne expansion du mélange M 4 e s t  due à l a  t r op  f a ib l e  

viscosité de l a  masse en fusion, l e s  gaz s'échappent beaucoup t rop  faci-  

lement. La viscosi té  e s t  tellement f a ib l e ,  que l o r s  de l a  cuisson, l e  

f lux gazeux provoque l 'aplatissement des cylindres. 

A p a r t i r  de ce mélange t rès  r iche  en fondants, qui s e  s i tue  à l a  

l imi te  des domaines d'expansion, nous avons r éa l i s é  des échanti l lons ri- 

ches en v ~ c u o l e s  gazeuses. Certes l'expansion e s t  moins rapide e t  l a  den- 

s i t é  plus f o r t e  qu'avec l e  mélange à base d 'argi le  ARG 3. 

Nous al lons  maintenant envisager l e  cas de matériaux plus visqueux 

que l e  mélange M 3 e t  tout  d'abord l e  cas de l ' a r g i l e  ARG 4. 

d )  - Eqansion - - - . - - - - - - -  de l ' a r g i l e  @ - 4 ( ~ h o t o  no 13) 

- L'expansion e s t  assez bonne, l e s  échantillons présentent dans 

l'ensemble un aspect identique à ceux déjà réa l i sés .  

La v i t r i f i c a t i o n  e s t  un peu moins poussée, l a  forme un peu moins 

arquée. 

- Mais après quelques minutes de fonctionnement l e  cylindre d'ar- 

g i l e  a tendance à éc l a t e r  dans l a  flamme. I l  doi t ,  en f a i t ,  se  réhydrater 

au niveau de l a  zone de refroidissement où se produit un phénomène de 

condensation. 

- Comme il é t a i t  à prévoir, l a  vi tesse  d'avancement du cylindre 

e s t  encore plus  fa ible .  L'éclatement de l a  matière argileuse dans l a  flam- 

me ne nous a pas permis de déterminer c e t t e  vitesse.  

Nous a l lons  poursuivre notre étude de ltexp&nsion par ce procédé, 

d 'argi les  de plus en plus visqueuses à haute température, en u t i l i s a n t  l e  

mélange ARG 3+4. 

e )  - Expansion - - - - - - - - - -  du mélan~e ----  ARG 3 +-EG& 

- Nous nous heurtons aux problèmes de l'éclatement e t  de l'exfo- 

l i a t i o n  du cylindre d 'argi le  dès son entrée  dans l a  flamme. Le mélange 

argileux s e  réhydrate dans l a  zone où se  produit l e  phénomène de conden- 

sation. Ce qu i  produit l o r s  du choc themique l e s  phénomènes décr i t s  plus 



haut. Lf éclatement étant dû à la composante ARG 4 du mélange et l'exfo- 

liation à la composante ARG 3. 

Malgré cela, les échantillons, quand ils ne sont pas détruits, 

présentent une bonne expansion. 

- La vitesse d'avancement du cylindre est encore plus lente mais 
n'a pu être déterminée. 

Le problème de l'exfoliation des échantillons contenant une forte 

proportion de montmorillonite nous a dissuadé d'entreprendre des essais 

avec la montmorillonite seule. 

Nous n'avons pas non plus envisagé d'essais avec les schistes 

houillers additionnés de CaCl car ils une viscosité vraiment 2 
trop importante. 

Le système de refroidissement de l'extrémité du tube semble avoir 

résolu, l'important problème du collage des cylindres d'"argilen à la pa- 

roi du tube durant la cuisson. 

Nous voulons maintenant essayer d'augmenter la vitesse d'avance- 

ment du cylindre d' argile. 

Pour que l'expansion se fasseplus rapidement, il faut que l'argile 

se trouve à une température plus élevée dès sa sortie du tube. Il faut 

donc que le refroidissement du tube soit moins poussé; on peut utiliser 

à cet effet un gaz chaud. 

Pour que l'expansion se fasse plus rapidement, il faut accroître 

l'étendue de la zone de cuisson,or, dans la flamme, la zone des tempéra- 

tures maximales a sa plus grande extension dans le sens de la longueur. 

Le cylindre d'argile parcourra une plus grande distance dans cette 

zone à haute température, si le tube se trouve dans l'axe de la flamme. 

2) Refroidissement par un mélange gazeux 

a) ~escrigtion - - -  ------ de 1' appargiL1~~ -- (figure no 35) 

- Le bec coudé est percé au niveau de l'axe de la flamme. Un tube 
d'acier (diamètre interne 4 mm) pénêtre par cette ouverture dans le bec 
et vient déboucher au niveau du trou central de la tête. Celui-ci a un 

diamètre légèrement supérieur à celui de la lumière du tube. 

- Le tube,comme la base de la tête du bec, n'est pas porté au 
rouge sous l'effet de la chaleur car il est refroidi par le mélange ga- 

zeux de combustion. Mais, la tête du bec est étudiée pour préchauffer 





l e s  gaz avant leur  combustion, ce qui f a i t  que l e  tube se trouve l u i  aussi 

chauffé. 

- Lorsque l 'on introduit  l e  cylindre d'argile dans l e  tube, il es t  

tout d'abord préchauffé ensuite, il débouche au centre de l a  flamme, pa- 

rallèlement à sa  plus grande longueur. Avec ce procédé, on assure en plus 

une répart i t ion plus homogène de l a  cuisson. 

- La flamme e s t  disposée horizontalement. 

- Pour que l e s  échantillons d'"argile" soient, t r è s  t ô t  après 

leur  sor t ie  du tube, portés à haute température, l e  régime de l a  flamme 

e s t  réduit pour rapprocher l a  zone t r è s  chaude de l a  t ê t e  du bec. Cette 

réduction du régime entraîne une légère diminution des tempéraDures maxi- 

males qui se  trouvent comprises entre  1 2 0 0 ~ ~  e t  1 2 5 0 ~ ~ .  

- Vu l'abaissement de l a  température, nous allons u t i l i s e r  dans 

un premier temps, l e  mélange à viscosi té  l a  plus faible.  

b ) Expansion du m é l a n ~  M 4 - - - - - - - -  - - 
- La réaction d'expansion nécessi te , ic i  aussi ,  un temps de démar- 

rage durant lequel l e  cylindre d'"argile" n'avance pas. Ensuite, il s'ex- 

panse rapidement. Sous l ' e f f e t  de l a  pesanteur e t  de l a  diminution de l a  

viscosité, il s'incurve vers l e  bas. ce qui entraîne l a  cuisson plus pous- 

sée d'un secteur. Ce ploiement éloigne l e  boudin de l a  zone chaude de l a  

flamme ce qui termine l'expansion. 

- Les échantillons expansés sont identiques à ceux déjà réalisés.  

Seule,la zone de for te  v i t r i f ica t ion  e s t  moins développée e t  présente 

moins de c ica t r ices  de vacuoles éclatées. En coupe, on ne note plus d'évo- 

lution dans l a  t a i l l e  des vacuoles. 

- Après plusieurs dizaines de minutes de fonctionnement, il n'y 

apasde  phénomène de collage n i  au tube n i  à l a  t ê t e  du bec. 

- La vi tesse d'avancement du cylindre e s t  de l 'ordre de 8 cm/mn. 

- La densité, calculée sur une dizaine de fragments, e s t  voisine 

de 0,65. 

On peut noter tout  de su i te  q-u'avec ce procédé l a  vi tesse de pro- 

pagation de llexpansi.w es t  deux fo i s  plus grande qu'avec l e  procédé ut i -  

l i s an t  un tube re f ro id i  par l'eau. Ce doublement se f a i t  sans que l a  den- 

s i t g  ne varie beaucoup, e l l e  passe de 0,6 à 0,65. De plus l'expansion 

s ' es t  f a i t e  à une tempérahure infgrieure 1 2 0 0 ~ ~  à 1250°c. 



Nous a l lons  v o i r  maintenant si c e t t e  baisse  de température ne 

va p a s ê t r e  né fas te  à des matériaux dont l a  v i scos i t é  est p lus  élevée à 

haute température en é tudiant  l 'expansion du mélange M 3. 

c )  - E x p s i o n  - - - - - - - - . - - -  du mélange M 3 

- L'évolution de l 'expansion est identique à c e l l e  d é c r i t e  dans 

l e  paragraphe précédent. Les échant i l lons  présentent une zone fortement 

v i t r i f i é e  rédui te .  La forme e s t  tou jours  incurvée. Les vacuoles sont de 

t a i l l e s  identiques. 

- La v i t e s s e  d'avancement des échant i l lons  a é t é  calculée ap- 

proximativement, e l l e  e s t  vois ine  de 8 cm/mn. 

- La densité  déterminée s u r  une dizaine de fragments e s t  de 0,5. 

Par  rapport aux e s s a i s  e f fec tués  avec l e  tube r e f r o i d i  à l ' eau ,  

on a auss i  une augmentation de l a  v i t e s s e  de propagation de l 'expansion 

qui  passe de 6 cmlrnn à 8 cm/mn, l a  densi té ,  quant à e l l e ,  r e s t e  voisi-  

ne de 0,5. 

Cet te  augmentation est moins f o r t e  que pour l e  mélange M 4 ,  l a  

cause en e s t  certainement l a  p lus  grande v i scos i t é  du mélange M 3 Èi 

haute température. 

Comme nous l ' av ions  prévu, ce procédé d'expansion avec l e  tube 

coaxial  à l a  flamme, permet d'augmenter de manière sens ible  l a  v i t e sse  

d'avancement du cylindre d 'argi le .  I l  au to r i se  auss i  une diminution 

de l a  température de cuisson. Il  assure  enf in  une cuisson p lus  homogène. 

Sans pour c e l a  en t ra îne r  une augmentation de l a  densi té  des échanti l lons 

r é a l i s é s .  

CONCLUSIONS 

- Une f o i s  l e  problème du col lage  du cylindre d '"argi lev  à l a  

pa ro i  du tube , résolu  par  un système de refroidissement, l e  procédé de 

r é a l i s a t i o n  d ' a rg i l e s  expansées dans une flamme en l abora to i re ,  nous a 

apporté de bons r é s u l t a t s .  

- La p o s s i b i l i t é  de f a i r e  v a r i e r  l a  v i t e s s e  d'avancement du cy- 

l i n d r e  permet l ' u t i l i s a t i o n  de matériaux crus variés.  

S i  l ' " a r g i l e v  e s t  r i c h e  en fondants, c e t t e  v i t e s s e  s e r a  assez 

rapide, s i  l ' " a r g i l e w  est pauvre en ces  const i tuants ,  l a  v i t e s s e  s e r a  

p lus  rédui te .  



- De plus l ' e f f e t  combiné, surtout dans l e s  dermiers essa i s ,  de 

l a  pesanteur e t  de l a  f a ib l e  viscosi té  à haute température, qui entra?- 

nent l e  ploiement du boudin d'''argile1' expansée, consti tue en quelque 

sor te  un système d' autorégulation de 1' expansion. 

En e f f e t ,  s i  1' "argile" e s t  faiblement visqueuse, e l l e  néces- 

s i t e  une cuisson moins longue, o r  l a  f a i b l e  viscosi té  entraîne un f o r t  

ploiement du cylindre d'"argilev qui q u i t t e  rapidement l a  zone chaude 

de l a  flamme. 

S i  l '"argile ' '  a une v i scos i té  plus  for te ,  e l l e  nécess i te  un 

traitement thermique plus prolongé, e t  c ' e s t  ce qui s e  produit ca r  l e  

boudin expansé, plus r ig ide ,  r e s t e  plus longtemps dans l a  flamme. 

- Nous avons aussi  montré l ' é t r o i t e  re la t ion  qui ex i s te ,  en t re  

l a  v i scos i té  e t  l e  temps nécessaire à l'expansion. Plus l a  viscosi té  à 

haute température e s t  fa ib le ,  plus l e  temps nécessaire à l'expansion e s t  

court. Même pour des matériaux t rès  r iches  en fondants, on peut obtenir 

un bon gonflement. Il faut,  pour cela ,  que l e  choc thermique s o i t  t r è s  

bref.  D'une par t  dans de t e l l e s  conditions, l e s  réactions l i bé ra t r i ce s  

de gaz sont décalées vers l e s  hautes températures. D'autre pa r t  l a  briè- 

veté de l a  cuisson ne permet pas à l a  masse d'aboutir à une viscosi té  

excessivement fa ible .  Pour une température donnée, en partant  d'un ma- 

t é r i a u  de composition chimique précise ,  l e  temps du traitement à l a  

flamme permet dans une cer ta ine  mesure de jouer sur l ' i n t ens i t é  de l a  

viscosi té .  

L' expansion en continu, d' "argile1' ,dans une flamme de labora- 

t o i r e ,  s ' e s t  révélée ê t r e  f ac i l e ,  avec un développement important des 

vacuoles. Nous pouvons, dans ces conditions, à l a  lueur des r é su l t a t s  

obtenus, envisages des essa i s  de gonflement de matériaux phyll i teux 

dans des flammes aux dimensions nettement plus grandes. Jusqu'à pré- 

sent ,  pour r é a l i s e r  une cuisson suf f i san t  à l 'expansion, l e s  granules 

d ' a rg i le  é t a i en t  ar t i f ic ie l lement  maintenus dans l a  flamme. Augmenter 

l a  t a i l l e  de c e l l e  c i ,  pour accro î t re  l e  temps (Iù traitement thermique 

consti tue une au t re  solution qui devrait  permettre d'obtenir l e  gonfle- 

ment d 'échanti l lons argileux durant l e u r  temps de vol  dans l a  flamme. 

Pour avoir  un t e l  r é su l t a t ,  il e s t  indispensable que ces &han- 

t i l l o n s  soient portés à t r è s  haute température. Pius cel le-c i  sera  éle- 

vée e t  plus l e  temps de cuisson pourra ê t r e  court. Ainsi une températu- 



r e  maximale f a i b l e  impliquera une flamme de dimensions importantes. 

inversement, s i  l a  valeur maximum e s t  f o r t e ,  l a  t a i l l e  pourra ê t r e  

rédui te .  

L'emploi de t e l l e s  flammes n é c e s s i t e  des i n s t a l l a t i o n s  aux di-  

mensions t o u t  à f a i t  incompatibles avec les locaux dont nous disposons. 

Il va donc f a l l o i r  que nous ayons recours  à des flammes u t i l i s é e s  dans 

des i n s t a l l a t i o n s  de type  indus t r i e l .  E l l e s  ont  hé las ,  dans l a  majori té  

des cas une vocation bien p a r t i c u l i è r e  qu i  pourra ne pas  cadrer  exac- 

tement avec c e  que nous recherchons. 



C H A P I T R E  S I X I E M E  

ESSAIS D'EXPANSION DANS UNE F L A W  DE TYPE 

INDUSTRIEL 
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ESSAIS D'EXPAIVSION DANS DES FLAMES DE TYPE LNDUSTRlEL 

Nous avons pu disposer de deux flammes de type industriel, 

sur lesquelles nous avons effectué des essais: 

- une flamme mise à notre disposition par le " Laboratoire du Gaz de 
France " de St DENIS : il s'agit du procédé " Gaz Contact ". 
- Une deuxième flamme mise à notre disposition par llElectricité de 

France dans sa centrale des ANSEREUILLES à Wavrin. 

A )  EPANSION D'ARGILE'S AVEC LE PROCEDL? Ir GAZ CONTACT 1 "  

Le procédé est en cours de mise au point dans les labo- 

ratoires du gaz de France.(30) 

1) LE PROCEDE " GAZ CONTACT " 

Le procédé " Gaz Contact " désigne une technique dans 
laquelle le produit traiter traverse la flamme issue d'un brûleur, 

conçu et breveté par Gaz de France, possédant des caractéristiques 

particulières assurant,une stabilité de flamme et des possibilités 

de réglage remarquables, tant en puissance qu'en taux d'aération. 

Pour réaliser une telle opération, le brûleur alimenté 

en air et en gaz, suivant des réglages propres à chaque type de 

traitement, est l'élément central d'un équipement comprenant : 

- à l'amont, un dispositif destiné à introduire le produit 

à traiter, 

- à l'aval, une enceinte servant de liaison avec les systèmes 

de séparation du produit traité et des fumées, enceinte dans laquelle 

peut s'achever l'opération de traitement. 

Ce procédé permet de réaliser de nombreuses opérations 

thermiques, notamment : 

- préchauffage 
- séchage 
- incinération, etc ... 

et s'adresse à de nombreux produits, plus particulièrement les 

produits pulvérulents. 

Les niveaux de température de traitement peuvent aller de 1 2 0 ' ~  

à 1 5 0 0 ~ ~  environ. 



1) Les produits - les traitements 
8 )  

Comme il vient d'être indiqué, le procédé*~az Contact peut être 

appliqué à une gamme de produits très divers, comprenant : 

- les produits pulvérulents, depuis les impalpables jusqu'aux granulats 
de quelques millimètres, et parmi ceux-ci : 

. l'alumine 

. la chaux sous forme de fines 

. le sable 

. le gypse 
- Les produits en continu, les produits liquides ou pâteux, enfin, les gaz. 

Les traitements de ces produits sont nombreux et pour n'en mentionner 

que quelques-uns,on peut envisager, à des niveaux de température 

croissants : 

- le séchage des sables à 120"~ environ. 

- la cuisson du gypse à 1 8 0 ~ ~  environ. 

- la régénération des sables de fonderie, à 850"~. 

- l'expansion de produits minéraux, à 1000 - 1300~~. 

Cette énumération des possibilités d'utilisation fournies par le 

Gaz de France (30) ne préjuge pas des résultats qui pourront être obtenus, 

tant sur le plan technique qu'économique. 

2) Technologie du procédé 'kaz contact" 
e 

La conception du procédé*~az Contact a été rendue possible par la 

mise au point de brûleurs, dits à " contre-rotation l'. 

a) Le brûleur à 'contre-rotation" (figure no 36) 

Le brûleur fonctionne sur le principe de la " contre-rotation ". 
Suivant ce principe, l'air est mis en rotation par deux séries d'orifices 

tangentiels ; les sens'de rotation induits par les deux séries sont 

opposés, créant ainsi la " contre-rotation"". Celle-ci favorise un 
mélange rapide de l'ait et du gaz, ce qui aboutit à une flamme 

courte et intensive. (30) 

Les caractéristiques de fonctionnement de ce brûleur sont très 

intéressantes : 

- il peut fonctionner face à des contre-pressions aléatoires, 

- il supporte de très forts excès d'air, pouvant être alimenté 
à débit d'air constant et à débit de gaz variable, 



A i r  de 
d i s p e r s i  

F i g u r e  n036 : 
BRULEUR A CONTRE ROTATION ADAPTE AU PROCEDE "GAZ CONTACT" (30 )  

Produit  à Gaz A i r  de combustion 
t r a i t e r  

F i g u r e  n037 : 

SCHEMA DU PROCEDE "GAZ CONTACT" ( 3 0 )  

f SystL ' i i i~  d ' a l imen ta t ion  
en produit  à t r a i t e r  

Funices 

Chambre d'homogénéisation 

Produit  t r a i t é  * 



- il posséde une grande souplesse en ~uissance, variant de 1 à 10 

au minimum pour un taux d'aération correspondant aux conditions de 

combustion complète sans excès d'air. 

- Il fonctionne sous basse pression de gaz et d'air. 

b) Les équipements périphériques (figure no 37) 

Le brûleur à 'contre-rotation: modifié pour pouvoir être traversé 

par le produit à traiter, est l'élément central d'un ensemble dont un 

exemple d'application aux produits pulvérulents est schématisé dans la 

figure no 37. 

Cet ensemble comprend au minimum : 

t un système d'alimentation en produits à traîter, comportant : 

. une trémie d'alimentation, 

. un système destiné à régulariser le débit du produit, 

. un système de dispersion du produit, débouchant à l'arrière 

du brûleur 

- le brûleur à contre-rotation, 

- un système-de liaison entre le brûleur et le cyclone. Ce système 
peut être réduit à son minimum ou au contraire avoir une certaine longueur, 

faisant alors office de chambre d'homogénéisation, destinée à parfaire 

le traitement du produit, 

- un cyclone de séparation éventuel des fumées et du produit traité. 

3) Réalisations pratiques 
8 

L'analyse des possibilités de substitution du procédé Gaz contactr 

aux procédés classiques repose sur l'examen d'un certain nombre de critères 

auxquels doivent satisfaire l'équipement et le passage du produit. Or, si 

certains des critères peuvent être obtenus, soit par étude bibliographique, 

soit par le contact avec les industriels, d'autres ne seront déterminés 

qu'empiriquement, ce qui impose une expérimentation par type de produit 

par type de traitement. 

C'est pourquoi le Centre d'Essais et de Recherches sur les Utili- 

sations du Gaz s'est équipé d'une installation destinée à étudier le 
I iI 

comportement de divers produits vis à vis du procédé Gaz Contact. 

Un certain nombre d'applications du procédé ont ainsi été étudiées 

et nous nous intéresserons surtout à une application en rapport avec 

nos recherches. 



Expansion de minéraux 

Ce sont des essais relatifs à des produits granulés non clivables 

comme les sables volcaniques (pour la fabrication de la perlite) ou de 

produits granulés clivables (telle la vermiculite). 

La technique usuelle d'expansion des minéraux a recours à des 

fours rotatifs. 
Il 

Pour l'application du procédé Gaz Contact deux techniques ont été 

essayées : 

- la première, sur une installation mobile de production de perlite sur 
chantier. Le sable est injecté par l'arrière du brûleur et dispersé par 

de l'air comprimé. La consommation spécifique obtenue reste voisine de 

celle obtenue par la technique classique, mais la qualité de la perlite 

obtenue est nettement meilleure, 

- la seconde, en utilisant un équipement fixe de production de vermiculite. 
L'utilisation du procédé a permis d'améliorer la qualité du produit obtenu 

(densité inférieure de 15 % environ) et de diminuer la consommation spéci- 

f ique de 30 % environ. 

4) 3ntérêt du procédé 

Les caractéristiques de ce procédé et notamment les différentes 

possibilités qu'il présente : 

- température de la flamme importante (supérieure à 1300°c), 

- réglage des débits d'air et de gaz, 
- variation de la durée de cuisson suivant la dimension et la 

position de la chambre d'homogénéïsation, 

font qu'il constitue un type de flamme industriel très proche de ce que 

nous recherchions. 

De plus, les résultats concluants déjà obtenus avec les perlites 

et les vermiculites ne font que nous conforter dans l'idée qu'un tel 

procédé devrait permettre de réaliser l'expansion de matériaux 

phylliteux. 

II - LE MATERIEL ARGILEUX UTILISE 
Nous avons vu, dans le chapitre précédent, l'influence de la 

viscosité du matériau argileux à haute température. De lui dépend 

en grande partie le temps nécessaire à l'expansion. 



Comme nous l 'avons f a i t  pour l e s  e s s a i s  en l abora to i re  nous a l l o n s  

u t i l i s e r  des matériaux présentant  des v i s c o s i t é s  d i f f é r e n t e s  pour 

a t t e i n d r e  une expansion convenable. 

Suivant l a  nature de l a  flamme nous pourrons sé lec t ionner  l e  

composé argi leux l e  mieux adapté. 

1) Choix du matér ie l  a rg i leux 

Nous voulons d isposer  de matériaux présentant  des temps de cuisson 

d i f f é r e n t s .  

Dans tous nos e s s a i s  précédents,  nous avons dé jà  eu l 'occasion 

d ' é tud ie r l e s t emps  de cuisson dans l a  flamme, nécessa i res  à l 'expansion 

de d i f fé ren tes  a r g i l e s  ou de mélanges à base d ' a r g i l e  (chapi t re  3, 4 e t  5). 

Nous avons chois i  cinq matériaux d i f f é r e n t s  dont nous pouvons 

rappeler  l e s  carac tér is t iques :  

- Le sch i s t e  h o u i l l e r  décarboné, 

il présente une expansion correc te  mais nécess i t e  un t r è s  long temps 

de cuisson. Il e s t  assez pauvre en fondant s e t  l a  décarbonation l u i  f a i t  

perdre un peu de ses  p o s s i b i l i t é s  d'expansion. 

- Le s c h i s t e  h o u i l l e r  décarboné additionné de Ca C l  nous avons vu que 
2,  

l ' a j o u t  de 5 1 de Ca C l î  au s c h i s t e  h o u i l l e r  a b o u t i s s a i t  à une expansion 

plus f a c i l e  avec un temps de cuisson plus cour t  que pour l e  s c h i s t e  seu l .  

- L'argi le  ARG 

La montmorillonite présente une t r è s  bonne expansion pour un temps 

de cuisson encore plus cour t .  (53) 

- L'argi le  ARG 

Nettement plus r i c h e  en fondants e l l e  présente une v i scos i t é  t r è s  

f a i b l e .  Nous avons vu (53) que dans l a  flamme son expansion é t a i t  rapide.  

- Le mélange verre ,  montmorillonite plus s c h i s t e  h o u i l l e r .  

Nous avons conservé l e s  proportions 41 % de ve r re ,  56 % de montmoril- 

l o n i t e  e t  3 % de schiste.Un t e l  mélange a donné de bons r é s u l t a t s  l o r s  des 

e s s a i s  en l abora to i re .  ( chap i t r e  no 5) 

L'ajout  en proport ion importante de ve r re  en t ra îne  une f o r t e  diminution 

de l a  v i scos i t é  qui  dans l a  mesure où l e  temps de cuisson r e s t e  t r è s  cour t ,  

permet une t r è s  bonne expansion. 

2) Préparat ion des échant i l lons  

- Les i n s t a l l a t i o n s  du procédé " Gaz Contact " que nous avons u t i l i s é e s ,  

correspondent à un volume important. La chambre d'homogénéïsation a une 



longueur de l'ordre de 7 mètres et un diamètre extérieur voisin de 

1,50 mètre . De telles dimensions imposent l'utilisation d'une quantité 

importante de granules pour nos essais. Pour chaque type de matériau 

choisi nous sommes donc amenés à confectionner aux alentours d'un 

kilogramme d'échantillons. 

- Pour la taille des granules, ce sont surtout des impératifs de 
possibilité de fabrication en laboratoire qui nous ont conduit à choisir 

une dimension voisine de 3 mm. En effet, pour la préparation de tels 

granules nous atteignons déjà les limites des possibilités de laboratoire. 

La préparation de 1 kg d'échantillons de 3 mm pour les cinq composés 

a nécessité la fabrication d'environ 160.000 granules. 

- Les échantillons ont été élaborés de deux manières différentes. Nous 
avons vu que la préparation de granules, par voie humide, à partir de 

montmorillonite , nécessite un étuvage très poussé pour éviter la désa- 
grégation des échantillons lors du choc thermique. Nous avons donc préféré 

utiliser le façonnage par voie sèche. Des pastilles de 2 cm de diamètre 

sont confectionnées à partir de 2 g d'argile comprimés sous une pression 

de 4 tonnes. Ensuite, elles sont découpées en petits échantillons plus ou 

moins parallélépipédiques, de taille voisine de 3 mm. L'argile ARG 2, le 

schiste, le mélange schiste -chlorure de calcium et le mélange verre - 
montmorillonite-schiste, sont traités par voie humide. Le matériau finement 

broyé est additionné d'eau jusqu'à l'obtention d'une pâte plastique. 

Celle-ci est extrudée au travers d'une filière de 3 mm de diamètre. Les 

cylindres pâteux obtenus sont découpés en petits tronçons d'une longueur 

voisine de 3 mm. Les granules sont ensuite séchés à l'étuve à 100°C 

pendant 24 heures. Les échantillons contenant essentiellement du schiste 

houiller sont décarbonés au four, à une température voisine de 600°C 

et pendant au moins une heure. L'addition du chlorure de calcium se fait, 

quant à elle, avant l'ajout de l'eau. Pour le mélange M après séchage, 3 
il y a une diminution importante de la section des granules qui n'ont 

plus que 2,5 mm de diamètre. 

- Il peut être intéressant de connaître quelques caractéristiques, 
notamment, le poids moyen et la répartition granulomètrique des granules 

que nous venons de fabriquer. Nous pourrons ainsi, le cas échéant, 

comparer les résultats obtenus avec ceux qu'il sera possible de déterminer 

à partir des granules expansés. 

Ainsi le poids noyen des granules crus a été calculé à partir 

de 200 échantillons pour chaque type d' " argile ", 





1) Les premiers essais 

- Les températures régnant aux différents points de la chambre 
d'homogénéïsation, n'ont pu nous être fournies. Seule une seule mesure 

effectuée au niveau de l'extrémité proche du cyclone nous a donné une 

valeur qui après une mise en chauffe de l'appareil était voisine de 

1300"~. 

- Les divers types d'échantillons sont introduits dans la flamme 
à différents régimes de combustion. Lorsque le débit de gaz est trop 

faible, aucun échantillon n'est retrouvé à la base du cyclone, 

lorsqu'il est plus important seules quelques particules sont récupérées 

mais elles n'ont subi qu'une très légère cuisson. La majeure partie des 

granules reste dans la chambre d'homogénéïsation. 

- D'après ces essais, les rares granules récupérés sont à peine 

cuits. Il faut dans ce cas raccourcir le temps nécessaire à la cuisson 

des échantillons. Pour cela nous allons, à la fois, diminuer la taille 

des particules injectées et n'utiliser que les matériaux facilement 

fusibles. 

Nous allons donc éviter l'emploi des schistes houillers car ils 

présentent une forte viscosité. D'autre part, nous n'utiliserons plus 

l'argile ARG 2 car lors du choc thermique il se peut que les granules 

éclatent ce qui expliquerait leur disparition. 

Nous avons aussi diminué la granulométrie. Des granules des 

matériaux M3, ARG 3 et SH + Ca Cl sont broyés et par tamissage on 2 
récupère les fractions inférieures à 0,l mm, 0,3 mm et 0,6 mm. 

Les trois catégories de nouveaux granules des différentes argiles, 

sont injectées successivement dans le brûleur. La fraction inférieure 

à 0,l mm se retrouve à chaque fois dans les fumées, les autres fractions 

restent dans la chambre d'homogénéïsation. 

11 faut tenter d'expliquer pourquoi les granules restent dans 

l'enceinte de combustion. On peut notamment penser à un phénomène de 

collage à la paroi de la chambre. 

L'observation de l'intérieur du tube après démontage de l'appareillage 

est le meilleur moyen pour trouver une explication. 



2) Démontage de 1 ' appareillage 
Au voisinage du cyclone, dans la partie inférieure de la chambre 

dlhomogénéïsation, il y a une accumulation importante de sable. Ce 

matériau provient d'utilisations antérieures de l'appareil. En effet, 

le dispositif mis à notre disposition n'a pu être nettoyg pour nos essais. 

Etant donné que le sable est utilisé comme apport dans la fabrication 

d'argile expansée en four rotatif, sa présence ne nous a pas paru devoir 
CI etre gênante. De plus le nettoyage de la chambre d'homogénéïsation 

eût entraîné une perte de temps qui aurait raccourci notre tranche horaire 

d'utilisation du procédé " gaz contact " déjà restreinte. Dans de telles 

conditions, nous n'avons pas jugé utile dans un premier temps, de 

nettoyer la chambre dlhomogénéïsation. Nous verrons d'ailleurs, par la 

suite, que la présence de ce sable se révélera particulièrement intéres- 

sante pour la détermination de l'origine des particules expansées qu'il 

contient. 

A certains endroits, le monticule de sable est recouvert d'une 

croûte plus ou moins vitreuse dont l'aspect rappelle celui de l'argile 

expansée. Ce monticule a arrêté une partie des granules durant leur vol 

dans la flamme. Dans le sable, on trouve de petites sphérules vitrifiées 

qui ont subi une expansion. Si ces sphérules sont emballées dans le sable 

cela prouve que, durant le fonctionnement de l'appareillage, une partie 

du sable était en mouvement dans la chambre dlhomogénéïsation. 

La présence du sable, dans l'enceinte de cuisson, contrairement à 

ce que nous pensions, a peut être entraîné des perturbations dans le 

fonctionnement du procédé " Gaz Contact " ce qui a pu entraver la bonne 

expansion des particules injectées dans le brûleur. 

3) Nouveaux essais 

- La chambre d'homogénéisation est dégagée du sable qu'elle ren- 
fermait. Après remontage, l'installation est remise en marche. La 

température de 1 3 0 0 ~ ~  est de nouveau atteinte. 

- Des échantillons de M3 et de S.H. + Ca Cl de granulométrie 2 
inférieure à 1 mm sont introduits de nouveau dans le brûleur. 

Pour le mélange M 3, et, quelle que soit la taille des granules, 

tous les échantillons sont perdus soit dans les fumées, soit dans la 

chambre dlhomogénéf sation. 



Pour le schiste houiller additionné de chlorure de calcium, les 

particules inférieures à 0,l mm se retrouvent dans les fumées et sont 

dispersées dans l'atmosphère, celles comprises entre 0,l et 0,3 mm 

sont perdues en partie dans les fumées et en partie dans la chambre 

dlhomogéné?sation, celles comprises entre 0,3 et 0,6 mm se retrouvent 

en très faible proportion à la base du cyclone et seules quelques unes 

présentent une expansion. Enfin les particules supérieures à 0,6 mm 

n'arrivent qu'en petit nombre à la sortie du cyclone et ne montrent 

aucune expansion. 

4) Conclusions 

- L'examen de l'intérieur de la chambre d'hom~~éné'isation, a montré 
qu'une grande partie des échantillons sont restés collés à la paroi. 

Toutefois nous avons tout de même obtenu quelques granules expansés à 

la sortie du cyclone. Il semble donc que nous nous heurtons à des 

phénomènes d'adhérence des échantillons sur la paroi qui doivent être 

dus à la faible viscosité des granules à haute température. Pour la 

fabrication des perlites où le matériau présente aussi une fluidité 

relativement importante lors de la cuisson, le problème du collage a 

pu être surmonté. Donc, par un réglage plus poussé du régime de la flamme, 

avec une granulométrie mieux choisie, on devrait pouvoir obtenir des 

résultats satisfaisants. 

- De nouveaux essais ont été effectués par les chercheurs du 
Gaz de France, mais cette fois en dehors de notre présence, lors de la 

mise au point d'une installation où la chambre d'homogénéïsation était 

verticale. 

Là encore, avec une granulométrie trop fine, les échantillons sont 

entraînés avec les fumées. Si la taille des particules est trop forte, 

elles restent dans la chambre de combustion. 

Des échantillons ont été récupérés dans cette chambre, ils sont 

agglomérés et sont constitués de petites sphères vitrifiées accolées, 

d' aspect nacré dans lesquelles se développent de petites vacuoles. 

- Toute une succession de problèmes comme le déménagement de l'instal- 
lation, différents arrêts techniques ont rendu le matériel du procédé 
' 1  Gaz contact " inutilisable durant plusieurs mois et ont empêché 

d'autres essais de mise au point. 

L'étude des échantillons récupérés dans le sable, lors de nos 

premiers essais, peut nous donner de précieux renseignements notamment 



s u r  l ' é v o l u t i o n  de l ' expans ion  des  é c h a n t i l l o n s  dans l a  flamme 

du b rû l eu r  à cont re- ro ta t ion .  

I V  - LES ECHANTILLONS PRELEVES DANS LE SABLE 

- La déterminat ion exac te  de  l ' o r i g i n e  de ces  é c h a n t i l l o n s  s e r a  t r è s  

d i f f i c i l e  puisque l e s  5 types  de matériaux a r g i l e u x  p répa rés  pour c e s  

e s s a i s  ont  é t é  i n j e c t é s  dans l e  b rû l eu r  avant l ' o u v e r t u r e  de l a  

chambre dlhomogénéfsation. 

- Dans l e  s a b l e  ont  é t é  recupérés  t r o i s  types de p rodu i t s  : 

+ une c roû te  v i t r i f i é e .  

+ dessphéru les  d'une dimension v a r i a n t  e n t r e  5 e t  10 mm 

+ de p e t i t e s  sphéru les  i n f é r i e u r e s  à 3 nmi de  diamètre .  

1 )  Morphologie des é c h a n t i l l o n s  

a )  La c roûte  (photo no  14) 

E l l e  r ecouvra i t ,  en p a r t i e ,  l e  monticule de s a b l e  qu i  s ' é t a i t  

développé dans l a  chambre dlhomogénéïsation. 

L'ensemble de c e t t e  c roû te  présente  des  i nc lus ions  gazeuses. 

On peut  d i s t i q g u e r  deux zones t r è s  d i f f é r e n t e s  

+ une zone avec un v e r r e  t r anspa ren t ,  massif,pauvre en vacuoles .  

Ce v e r r e  peut cimenter une importante quan t i t é  de  g ra ins  de quartz, 

+ une zone beaucoup mieux expansée r i c h e  en vacuoles  avec des  

pa ro i s  t r è s  f i n e s .  Cet te  zone peut  p ré sen te r  t r o i s  types de co lo ra t ion  : 

. v e r t  b o u t e i l l e  t r è s  sombre, 

. v e r t  o l i v e  p â l e ,  l a  p lus  abondante, 

. orangé. 

C e t t e  zone r i c h e  en  vacuoles  se trouve en  regard du f l u x  gazeux ; 

s a  su r f ace  montre de nombreuses sphéru les  p lus  ou  moins b i e n  d igérées  dans 

l a  masse de l a  c roûte .  Les sphéru les  q u i  sont  les p l u s  i nd iv idua l i s ées  sont  

de couleur  orangé, c e l l e s  q u i  sont  mieux i n t é g r é e s  à l a  c r o û t e  ont  une 

couleur  v e r t  o l i v e .  

b ) S ~ h é r u l e s  i n f é r i e u r e s  à 3 mm de diamètre  

Du p o i n t  de vue a spec t  e x t é r i e u r ,  on peut  l e s  d i s s o c i e r  en qua t r e  

grandes ca tégor ies :  



+ granules  de t e i n t e  orangé (photo n o  15) 

La t e i n t e  exac t e  v a r i e  d 'orangé à rouge br ique .  

Les granules  son t  extér ieurement  b i en  g r é s i f i é s ,  ceux qu i  sont  p lus  

sombres ont  un aspec t  p l u s  b r i l l a n t .  En coupe, i l s  p résenten t  de t r è s  

nombreuses p e t i t e s  vacuoles uniformément r é p a r t i e s .  Rares son t  c e l l e s  

qu i  é c l a t e n t  à l a  su r f ace ,  qu i  de ce  f a i t  e s t  par t icu l iè rement  l i s s e .  

+ granules  de t e i n t e  v e r t  o l i v e  p â l e  (photo no  16) .  

Ce s o n t  de l o i n  l e s  p lus  nombreux. I ls  sont  formés d'une s e u l e  

vacuole t r è s  grande dé l imi t ée  par  une f i n e  membrane. 

Les é c h a n t i l l o n s  sont  b ien  v i t r i f i é s .  La su r f ace  e s t  généra- 

lement parsemée de g ra ins  de quar tz  mais e l l e  peut en ê t r e  dépourvue. 

Dans ce cas ,  e l l e  montre des  r i d e s  e t  des  dépress ions  q u i  son t  des 

f i g u r e s  consécut ives  à un dégonflement de l a  shé ru l e  expansée. 

En su r f ace  on ne v o i t  jamais de t r a c e s  de vacuoles é c l a t é e s .  

+ granules  b lancs  (photo no 17) 

I l s  son t  peu nombreux. I ls p ré sen ten t  un nombre r e s t r e i n t  

de vacuoles ,  de une à d i x  ; l e s  pa ro i s  sont  cons t i t uées  d'un ve r r e  t r è s  

r i c h e  en microvacuoles,  ce qu i  donne l a  couleur  blanche. Ce ve r r e  

cimente de nombreux g ra ins  de qua r t z  s u r t o u t  en sur face .  

+ granules  de t e i n t e  rose  nacré (photo no 18) 

La s t r u c t u r e  vacuola i re  e s t  i den t ique  aux échan t i l l ons  

précédents .  Seul l e  v e r r e  e s t  d i f f é r e n t ,  il e s t  p lus  ro sé  e t  il 

p résen te ,  en su r f ace ,  un é c l a t  nettement nac ré .  

c)  Granules de dimensions supé r i eu re s  à 5 mm (photo no  19) 

On a a f f a i r e  à des granules  c o n s t i t u é s  d'un v e r r e  compact, 

dépourvu de microvacuoles,  p lus  ou moins co lo ré ,  qu i  cimente de nombreux 

g ra ins  de qua r t z .  

Ces é c h a n t i l l o n s  présenten t  des vacuoles  mais e l l e s  sont  r é d u i t e s  

avec des pa ro i s  t r è s  épa i s se s .  



2) Origine des é c h a n t i l l o n s  

Nous avons vu que tous l e s  échan t i l l ons  p ré sen ten t  une v i t r i f i c a t i o n  

t r è s  poussée ce q u i  rend t r è s  d i f f i c i l e  une d i f f é r e n c i a t i o n  à l ' a i d e  

d'une étude aux rayons X. 

De p l u s ,  i l s  sont  tous p lus  ou moins pol lués  p a r  l e  s a b l e  présent  

dans l a  chambre d'homogénéisation ce  q u i  fausse  t o u t e  analyse chimique 

e t  rend impossible t o u t  rapprochement avec l e s  p rodu i t s  i n i t i a u x .  

Les granules  e t  l a  c r o û t e ,  fortement v i t r i f i é s  on t  s u b i  une cuisson 

prolongée. La cuisson prolongée des granules  c rus  peut  nous donner des 

i nd ica t ions  s u r  l ' o r i g i n e  des  échan t i l l ons  récupérés .  

a )  Cuisson ~ r o l o n & é e  des g ranu le s  crus .  ----  - -  --- ------  
La présence d ' échan t i l l ons  de couleur  orangé montre que 

l 'atmosphère de cuisson é t a i t  oxydante. 

Nous a l l o n s  donc procéder  à une cuisson prolongée des granules  

en atmosphère oxydante e t  e n  présence de g ra ins  de s a b l e  puisque l e  

s a b l e  é t a i t  p résent  dans l a  chambre de cuisson. 

Le mélange M 3 donne, t o u t  d 'abord, des  granules  de couleur  

v e r t  c l a i r  pu i s  on a b o u t i t ,  lorsque l a  cuisson s e  prolonge, à l a  

formation de globules  t r è s  v i t r i f i é s  renfermant peu de vacuoles,  l e  

v e r r e  e s t  t r anspa ren t ,  dans l a  zone en  contac t  avec l e  s a b l e ,  il  se 

charge en  g ra ins  de qua r t z .  

L ' a r g i l e  ARG 2 donne un v e r r e  n o i r  b r i l l a n t  qu i  peut ,  l u i  a u s s i ,  

englober des  g ra ins  de quar tz .  

L ' a r g i l e  ARG 3 donne des granules  expansés de t e i n t e  v e r t  o l i v e ,  

b ien  v i t r i f i é s  avec des  p a r o i s  t r è s  f i n e s .  

Enfin l e s  s c h i s t e s  h o u i l l e r s  addi t ionnés  de  Ca C l  donnent des 
2 

granules  de t e i n t e  brun foncé,  l e  v e r r e  obtenu e s t  mat. 

Les granules  de t e i n t e  orangé, p ré sen ten t  de nombreuses vacuoles ,  

une v i t r i f i c a t i o n  un peu moins poussée que l e s  a u t r e s  granules ,  de p l u s ,  

à l a  su r f ace  de l a  c roû te ,  i l s  ne sont  pas d igé ré s  p a r  c e l l e - c i  (photo 

no 14) .  Tout c e l a  l a i s s e  à penser  q u ' i l s  on t  subi  une cuisson moins 

importante que l e s  a u t r e s  échan t i l l ons .  Nous avons donc songé à 

poursuivre l a  cuisson de c e s  sphéru les .  



Lorsqu ' i l s  son t  r e c u i t s ,  l e s  granules  perdent  l e u r  c o l o r a t i o n  orangé, 

i l s  prennent  une t e i n t e  ve rdâ t r e .  Les vacuoles  diminuent en  nombre e t  

augmentent de volume. 

b) Origine ~ r o b a b l e  des  échan t i l l ons .  ---- -----------  
- Les premiers e s s a i s  on t  é t é  e f f e c t u é s  à p a r t i r  d ' échan t i l l ons  de 

t a i l l e  v o i s i n e  de 3 mm. I l s  s o n t  r e s t é s  longtemps dans l a  chambre de 

combustion. I l s  on t  sub i  une cuisson prolongée ce qu i  a  entrriîrié ln 

formation d'un v e r r e  mass i f ,  pauvre en  vacuoles ,  pouvant, vu s a  f a i b l e  

v i s c o s i t é ,  englober des  g ra ins  de  quar tz .  Suivant  l a  n a t u r e  des 

é c h a n t i l l o n s  i n j e c t é s ,  l a  c o l o r a t i o n  du v e r r e  v a r i e .  

On peut a i n s i  expl iquer  l a  formation de l a  base de l a  c roûte  

e t  des granules  de dimensions supér ieures  à 3 mm. 

- Dans l a  seconde s é r i e  d ' e s s a i s ,  nous avons u t i l i s é  des  granules  de 

mélange M 3, d ' a r g i l e  ARG 3 e t  de s c h i s t e  h o u i l l e r  addi t ionné  de Ca C l Z ,  

dont l a  t a i l l e  e s t  i n f é r i e u r e  à 1 mm. Après cuisson il est t o u t  à f a i t  

pos s ib l e  q u ' i l s  donnent des é c h a n t i l l o n s  dont l e  diamètre e s t  vo i s in  de 

3 mm comme ceux r e t rouvés  dans l e  s ab le . In j ec t ées  p l u s  tardivement dans 

l e  b rû l eu r  ces  p a r t i c u l e s  ont  du s u b i r  une cu isson  moins poussée ce qu i  

correspond b ien  a u x s p h é r u l e s i n f é r i e u r e s  à 3 mm. 

Le mélange M 3 r i c h e  en v e r r e  a  pu donner c e l l e s  q u i  sont  l e s  

p l u s  v i t r i f i é e s .  

Le s c h i s t e  h o u i l l e r  addi t ionné  de  Ca C l 2  donne, peut -ê t re ,  na issance  

à c e l l e s  q u i  on t  une t e i n t e  v e r t  o l ive .  

L ' a r g i l e  ARG 3, nous l 'avons vu ( c h a p i t r e  5, B, I I I )  peut  

prendre dans l a  flamme une c o l o r a t i o n  orangé. E l l e  a  donc pu donner 

l e s  sphéru les  orangées t o u t  d 'abord,  p u i s  avec l a  prolongat ion de l a  

cuisson,  des  sphéru les  v e r t  o l i v e .  Donc des  granules  de t e i n t e  orangé 

que nous avons récupérés  dans l e  s ab le  dev ra i en t  proveni r  des de rn i è re s  

i n j e c t i o n s  d'ARG 3 f a i t e s  avant  l ' a r r ê t  du b rû l eu r .  

Les d i f f é r e n t s  é c h a n t i l l o n s  expansés formés à p a r t i r  de M 3, ARG 3 

e t  S.H. + Ca C l 2  s e  s o n t  agglomérés s u r  l a  c roû te  en  formation e t  on t  

donné na issance  à s a  p a r t i e  supér ieure .  



Conclusion 

- De tous l e s  granules  expansés que nous avons récupérés  dans l e  s ab le ,  

l e s  granules de t e i n t e  orangé son t  ceux q u i  p ré sen ten t  l e  plus  

d ' i n t é r ê t .  (Photo no 6) 

I l s  montrent une t r è s  bonne expansion avec des vacuoles nombreuses 

séparées p a r  de f i n e s  p a r o i s .  I l s  ae  sont  formés après  une cuisson 

r ap ide  sans  a t t e i n d r e  une v i s c o s i t é  t r è s  f a i b l e  puisqu ' i ls  ne sont  pas  

recouverts  de sab le .  

Leur su r f ace ,  t r è s  l i s s e ,  dépourvue de vacuoles  é c l a t é e s  e s t  

b i e n  g r é s i f i é e  (photo no  20) 

- En tenant  compte de c e  r é s u l t a t  o n p e u t p e n s e r  qu'une adapta t ion  du 

procédé " Gaz Contact " d e v r a i t  permettre  de r é a l i s e r  en cont inu des 

granules ident iques  aux é c h a n t i l l o n s  de couleur  orangé que nous avons 

retrouvés dans l e  s a b l e  de l a  chambre dlhomogénéïsation. 

Ces granules  dont l a  v i s c o s i t é  e s t  re la t ivement  f o r t e  l o r s  

du dégagement des gaz, ne devra ien t  pas poser  de problèmes de co l lage  

à l a  paroi .  I l s  pour ra i en t  c o n s t i t u e r  un g rav ie r  f i n  expansé t r è s  

i n t é r e s s a n t ,  c a r  l e s  granules  sont  r i c h e s  e n  vacuoles ce qui  l e u r  

confère une bonne r é s i s t a n c e  mécanique, de p lus  l a  sur face  des g ra ins ,  

t r è s  homogène, l e s  rend peu s e n s i b l e s  à l ' a b s o r p t i o n  de l ' e au .  

Un t e l  g rav ie r  l é g e r  t r o u v e r a i t  pa r  exemple une app l i ca t ion  

dans l e s  e n d u i t s  e x t é r i e u r s  u t i l i s é s  pour l ' i s o l a t i o n  thermique de 

cons t ruc t ions  anciennes. 

B )  EXPANSION D'ARGILE DANS UNE F L W  DE CENTRALE MIXTE CHAR30N - FUEL DtE.D.F. - 
- Les précédents  e s s a i s  on t  donc é t é  e f f e c t u é s  dans une flamme dont l a  

longueur é t a i t  vo i s ine  de quelques mètres,  nous a l l o n s  maintenant u t i l i s e r  

une flamme dont l e s  dimensions s o n t  approximativement d i x  f o i s  supér ieures .  

Le changement important d 'ordre de grandeur va nous imposer 

de  nouvel les  c o n t r a i n t e s  : 

. il va f a l l o i r  augmenter l a  q u a n t i t é  de p rodu i t  i n j e c t é  

dans l a  flamme, 

. Nous a l l o n s  a u s s i  devoi r  augmenter l a  granulométr ie  des 

p rodu i t s  à expanser.  



Avec une chambre de combustion et une flamme qui atteignent 

plusieurs dizaines de mètres, l'injection de quantités de granules 

voisines d'un kilogramme est devenue tout à fait dérisoire. Il faut 

envisager l'emploi de plusieurs dizaines de kilogrammes d'échantillons, 

afin d'obtenir une quantité raisonnable de matériaux cuits, après les 

inévitables pertes, qu'implique une telle installation. Nous verrons 

même que l'injection de plusieurs centaines de kilogrammes de granules 

eût été encore mieux venue en regard de la grande masse de r6sidus dc 

combustion. 

- La fabrication d'une quantité aussi importante d'échantillons, de 
granulométrie élevée, est tout 3 fait incompatible avec le matériel 

de laboratoire dont nous disposons. Nous devons donc avoir recours aux 

sociétés productrices de matériaux argileux expansés pour obtenir ces 

granules. 

La société " Tuilerie Briqueterie Française " (Roumazières - 
Loubert Charente) nous a aimablement fourni cent kilogrammes de 

granules prêts à la cuisson, qu'elle utilise pour la fabrication 

d'argile expansée comercialisée sous le nom d'argi 16.11s correspondent 

à une granulométrie 4/10 rmn définie, non seulement par les diamètres 

minimum et maximum des grains, mais aussi par un faisceau granulométrique 

continu . 
- Nous n'avons à notre disposition qu'une seule variété d'argile, nous 

ne pourrons donc pas faire varier la viscosité des granules durant 

nos essais. 

- La flamme qui a été mise à notre disposition est celle d'une des 

chaudières de la centrale E.D.F. des ANSEREUILLES. 

1 - DESCRIPTION DE LA CWDIERE 

La centrale comporte 4 tranches de 125 MW chacune. Les tranches 

1 et 2 sont dotées de chaudières dites à flammes tangentielles et consom- 

ment du charbon gras. 

Les tranches 3 et 4 sont dotées de chaudières dites à voûtes 

et fonctionnent au charbon maigre. 

Nos essais ont été faits dans une de ces deux dernières tranches, 

nous nous bornerons donc à la description de ce type de chaudière. 

La figure no 38 montre une représentation schématique de la 

chaudière à voûtes. 
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La chaubre de combustion 

- Ses dimensions sont  vo i s ines  de  50 m de haut s u r  10 m de cô té .  E l l e  

p ré sen te  à l a  base ,  3 cônes de 10 m de haut  qu i  s e rven t  à l a  récupéra t ion  

des s c o r i e s .  I ls débouchent s u r  t r o i s  décrasseurs  à s o l e s  tournantes .  

E l l e  e s t  dotée a u s s i  à 20 m de s a  base d e  2 voûtes  une avant e t  une a r r i è r e .  

- La s u r f a c e  de l a  chambre de combustion e s t  cons t i t uée  pa r  des  écrans de 

tubes juxtaposés dans l e sque l s  c i r c u l e  de l ' e au  q u i  s e  transforme en 

vapeur. Ce système de tubes en écrans  c o n s t i t u e  un premier t ype  d'échangeur 

de cha leur .  

Il e x i s t e  deux a u t r e s  types d'échangeurs de cha leur ,  l e s  surchauf- 

f e u r s  e t  l e s  resurchauffeurs  dans l e sque l s  l a  vapeur e s t  po r t ée  à l a  

température de 5 4 2 ' ~ .  Ils son t  c o n s t i t u é s  de tubes q u i  pendent dans l a  

p a r t i e  haute  de l a  chambre de combustion e t  dans une annexe de c e t t e  

chambre. 

2) Les b locs  de chauffe - 

- Les b l o c s  de chauffe  son t  s i t u é s  au  niveau des voûtes  précédemment 

d é c r i t e s .  Ils son t  d i r i g é s  v e r s  l e  bas ,  ce  qu i  f a i t  que l ' o n  o b t i e n t  

des flammes en " U ". I l s  s o n t  au  nombre de 24, 12  pa r  voûte.  

Chaque b l o c  de chauffe  comporte, une a r r i v é e  de pouss iè re  de 

charbon f l u i d i f i é e  par  de l ' a i r  comprimé, des a r r i v é e s  d ' a i r  de combustion 

e t  un b r û l e u r  à f u e l  a u x i l i a i r e .  

Il s ' a g i t  de charbon maigre provenant d 'Afr ique du Sud, il 

con t i en t  10  % d'humidité a p r è s  séchage e t  10 à 15 X de cendres.  

Les b rû l eu r s  à f u e l  s e rven t  à l 'allumage e t  au sou t i en  des 

b rû l eu r s  à charbon, i l s  b r û l e n t  du f u e l  lourd  préchauffé  à 6 0 ' ~  e t  ne 

sont  pas  en  fonctionnement permanent. 

- La consommation jou rna l i è r e  de charbon pa r  t ranche e s t  de 1000 T.  

Ce qu i  r ep ré sen te  pour un b r û l e u r  : 1 ,7  T/h. 

La consommation d'un b rû l eu r  à f u e l  e s t  de 500 kglh.  



- Nous savons que la flarmne de chaque brûleur a une forme en " U ". 
Mais il est impossible de donner un aspect de la flamme obtenue avec 

la totalité des brûleurs. L'ensemble du corps de chauffe apparaît 

homogène à l'observation, au niveau des orifices de surveillance 

situés à divers endroits dans la paroi de la chambre de combustion. 

- La température est voisine de 1 4 0 0 ~ ~  au niveau de la flamme, mais 

des températures de 1 6 0 0 ~ ~  ont déjà été mesurées. 

3) Les résidus de la combustion 

- Ils sont de deux types, les cendres de foyer et les cendres volantes, 
et représentent de 10 à 15 % de la masse de charbon. 

- Du point de vue composition chimique, il n'y a aucune différence entre 

cendres volantes et cendres de foyer, seul varie le mode de formation. 

Les fines particules de cendres incandescentes qui ne s'agglomèrent 

pas, sont entraînées dans les fumées, elles sont récupérées au niveau 

du dépoussiéreur dont le rendement peut atteindre 98 % et constituent les 

cendres volantes. 

Les fines particules de cendres incandescentes qui s'agglomèrent, 

peuvent, soit se fixer à la paroi et tomber dans le décrasseur, soit 

tomber directement dans le décrasseur. Nous avons pu observer, grâce au 

système de surveillance de la combustion par circuit fermé de télévision, 

la formation sur la paroi des tubes, de blocs de scories par agglonié- 

ration de fines particules incandescentes. 

- Le décrasseur à sole tournante est constitué d'une cuve circulaire 

rotative remplie d'eau, dans laquelle les cendres de foyer s'accumulent. 

Un système de racloir fixe permet l'évacuation de ces résidus vers un 

tapis roulant. 

4) Injection et récupération des granules (figure no 38) 

Les granules sont injectés au niveau des brûleurs par un des 

orifices de surveillance de la flarmne. L'appel d'air créé par l'ouverture 

de cet orifice facilite l'injection de ces granules. 



Les échantillons traversent la flamme et sont récupérés 

au niveau des décrasseurs en même temps que les cendres de foyer. 

Nous avons choisi un brûleur situé à une extrémité de 

la chambre de combustion, et nous récupérons les échantillons au 

niveau de la sole tournante située directement en-dessous. 

Il se peut que les granules ne tombent pas directement 

et qu'ils soient brassés dans la chambre de combustion. Ils effectuent 

au minimum un trajet d'une quinzaine de mètres dans la flamme, ce 

qui devrait assurer une cuisson correcte. 

Ce procédé de cuisson présente quelques inconvénients. 

Le système de récupération des résidus dans une cuve remplie d'eau, 

entraîne par trempe très rapide l'émiettement de ces cendres, il est 

certain que les éventuels granules d'argile expansée, au contact de 

l'eau se fractureronsaussi. Nous aurons donc à séparer des fragments 

de granules d'argile et des débris de cendres de foyer. 

Avant tout essai, il faut donc étudier la nature des cendres 

pour réussir à les différencier de l'argile expansée. Nous pourrons 

aussi étudier l'influence des résidus de la combustion sur l'expansion 

de l'argile utilisée. 

II - LES RESIDUS DE LA COMBUSTION -- ---- 

1) Description 

a) Les cendres de foyer- -------- - 
- On peut classer les échantillons prélevés en trois catégories suivant 
le degré d'agglomération et de vitrification: 

+ Des échantillons formés par l'agglomération de fines particules, 

qui sont généralement des petites sphères vitrifiées et expansées. 

L'agglomérat est peu dense, les vides étant largement développés entre 

les amas de particules. La coloration est très variable, elle peut aller 

du blanc au gris sombre. (photo no 21) 

+ Des échantillons présentent un aspect plus compact, mieux vitrifié, 

avec de très grandes vacuoles séparées par des parois fines. On ne distingue 



plus de petites sphères en surface. Ici aussi la coloration est 

très variable et peut passer d'un vert clair à un vert très sombre 

(photo no 22) . 

+ Des échantillons montrent un aspect encore plus massif, la 

vitrification est très poussée, les vacuoles sont encore nombreuses 

mais elles sont séparées par d'épaisses parois très vitrifiées. En 

surface, les échantillons présentent des langues d'écoulement et des 

pédoncules d'étirement ce qui prouve qu'ils se sont trouvés dans un 

état très fluide (photo no 23). 

- Ces trois catégories ne sont pas strictement délimitées, on peut 
rencontrer des échantillons montrant une évolution de l'agglomérat de 

sphères au verre très compact. Mais quel que soit le type d'échantillon, 

le verre constitutif a un éclat mat. Nous avons aussi prélevé une boue 

constituée de fins débris d'échantillons déjà décrits. 

b) Les cendres volantes 

Il s'agit d'une poudre très fine, dont la granulométrie est 

comprise entre 2 IJ et 0,2 mm, et qui peut renfermer une proportion de 

1 à 8 % d'imbrûlés. 

Au microscope électronique les cendres apparaissent sous forme 

de sphères ou de coquilles vitreuses isolées ou accolées. ( 1 4 )  

Les résidus de la combustion et les granules d'argile à 

expanser vont se trouver ensemble dans la flamme. Il faut donc savoir 

si la pollution de l'argile par ces résidus, et, notamment, par les 

cendres volantes ne risque pas d'entraver l'expansion. 

2) Problème de la contamination des argiles 

a) Composition chimique et minéralogigue des cendres ---------------- - - -----  
- La composition chimique est la même pour les cendres volantes et les 
cendres de foyer provenant de la combustion d'un même charbon. 

L1E.D.F. donne une fourchette de composition pour l'ensemble 

de ses centrales ( 1 4 ) .  Nous avons pu disposer de quatre analyses de cendres 

prélevées dans la centrale des Ansereuilles, les trois premières ont été 



TABLEAU no 12: COMPOSITION CHIMIQUE DES CENDRES VOLANTES. 



effectuées sur des cendres provenant de toutes les tranches, la 

dernière sur des cendres des tranches 3 et 4. 

L'ensemble de ces valeurs sont rassemblées dans le tableau no 12. 

- Les résidus de combustion proviennent de la cuisson des stériles de 
charbon essentiellement constitués de minéraux phylliteux et de silice 

libre. 

Après la cuisson, la silice libre se retrouve sous forme 

de trydimite et de cristobalite. Les autres minéraux donnent naissance 

à une phase vitreuse renfermant une faible partie cristallisée 

essentiellement sous forme de mullite, ceci est surtout valable pour 

les cendres volantes. Pour les cendres de foyer, la trempe au niveau 

du décrasseur diminue encore la cristallisation. 

b) Comparaison avec l'argile ARG 4 ----------------  
- Nous avons vu que les cendres volantes peuvent s'expanser, puisque 
leur agglomération, suivie d'une cuisson dans la chambre de combustion, 

aboutit à la formation d'échantillons très bien expanses. 

Des essais de cuisson en laboratoire de cendres volantes ont 

donné des échantillons très riches en vacuoles. (Photo no 24) 

- La composition moyenne des cendres volantes replacée dans le diagramme 
de CLEW (figure no 39) montre bien qu'elles présentent des possibilités 

d'expansion. On peut toutefois noter une faible teneur en silice. 

- Si on compare cette composition moyenne à celle de l'argile ARG 4 

(figure no 3 9 ) ,  on note tout de suite qu'il n'y a pas de différence 

notable du point de vue composition chimique, Les valeurs des différents 

pourcentages de l'argile ARG 4 se trouvent au niveau des valeurs extrêmes 

des cendres volantes. 

- Donc théoriquement, du point de vue composition chimique, la pollution 
de l'argile ARG 4 par les cendres volantes ne devrait pas gêner l'expansion. 

Ces deux matériaux ont des compositions chimiques semblables et l'un et 

l'autre s'expansent lors d'un choc thermique. 

Nous allons tout de même étudier l'influence de l'ajout de cendres 

volantes à l'argile ARG 4. 
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c) Ajout de cendres volantes dans l ' a r g i l e  +G 4 --------------  ----- --  
Nous nous plaçons dans un cas extrême puisque nous incorporons 

des cendres volantes à l ' a r g i l e  finement broyée avant l e  façonnage 

des échant i l lons .  

La dimension des granules e s t  de 3 à 4 mm, l e s  condit ions de 

chauffe son t  de 30 s dans l a  flamme à 1 3 0 0 " ~ .  

Nous avons chois i  deux a jou t s ,  un f a i b l e  5 % e t  l ' a u t r e  beaucoup 

p lus  important,  puisque l e s  cendres e t  l ' a r g i l e  sont  a joutés  en égales 

quant i tés .  

+ 5 % d 'a jout  de cendres volantes (photo no 25) 

L'expansion e s t  t r è s  bonne, l e  diamètre des échan t i l lons  e s t  vois in  

de 6 mm. Les vacuoles sont nombreuses bien r é p a r t i e s ,  l e s  parois  sont  

f i n e s .  La surface  bien v i t r i f i é e  présente  de p e t i t e s  c i c a t r i c e s  de 

vacuoles é c l a t é e s .  

+ 50 % d 'a jou t  de cendres volantes (photo no 26) 

Toujours une expansion importante, l e  diamètre des échant i l lons  

e s t  voisin de 6 m. Les vacuoles son t  nombreuses, mais de p lus  grande 

t a i l l e ,  l e s  parois  sont  plus épaisses .  La p e l l i c u l e  ex té r i eu re  e s t  de 

t e i n t e  plus c l a i r e ,  e l l e  ne présente  plus de t r ace  de vacuoles éc la tées .  

L 'a jout  de cendres volantes  aux a r g i l e s  ARG 4 n ' en t ra îne  pas 

de n e t t e  diminution du pouvoir d'expansion, même pour de f o r t s  a jouts .  

S i  l e s  cendres volantes ne présentent  pas de r i sque  d ' inhibi t ion  

du phénomène d'expansion, un nouveau problème se  pose, à l a  s u i t e  de 

l ' é tude  que nous venons de f a i r e .  En e f f e t ,  nous avons montré l a  grande 

s imi l i tude  e n t r e  l e s  cendres volantes  e t  l ' a r g i l e  ARG 4, du point  de vue 

composition chimique - L'aspect e x t é r i e u r  de ces deux matériaux, après 

expansion, est  aussi  t r è s  semblable, avec une même s t r u c t u r e  vacuolaire. 

Nous aurons donc peut ê t r e  des d i f f i c u l t é s  à séparer  l e s  a r g i l e s  des 

cendres de foyer  après l e  mélange q u i  s ' e f fec tue  au niveau du décrasseur. 



III - LES ESSAIS DE CUISSON 

- Nous avons é t é  amenés à e f f e c t u e r  p l u s i e u r s  s é r i e s  d ' e s s a i s ,  justement 

à cause de l a  d i f f i c u l t é  de d i f f é r e n c i a t i o n  des cendres de foyer  e t  des 

a r g i l e s  expansées. 

1) Les premiers  e s s a i s  

- Lors de ces  premiers  e s s a i s ,  l e s  b r û l e u r s  à f u e l  s e  s i t u a n t  au niveau 

de  l a  zone d ' i n j e c t i o n  des granules  sont  a r r ê t é s .  

- Une t r e n t a i n e  de kilogrammes de granules  s o n t  i n j e c t é s  au n iveau  des 

b rû l eu r s .  La récupéra t ion  s ' e f f e c t u e  s u r  un t a p i s  roulan t  s i t u é  à l a  

s o r t i e  des décrasseurs .  11 s e  passe un c e r t a i n  temps e n t r e  l ' i n j e c t i o n  

e t  l ' a r r i v é e  au niveau du t a p i s  rou lan t ,  e t  ce temps e s t  d i f f i c i l e  à 

déterminer .  Il dépend s u r t o u t  de l a  durée de passage dans l a  cuve du 

décrasseur  q u i  e s t  excessivement v a r i a b l e .  

Ce temps de l a t e n c e  nous ob l ige  à prolonger  nos yrélévements 

longtemps après  1' i n j e c t i o n  des granules  ( p l u s i e u r s  minutes) . 
Le choix des échan t i l l ons  p ré l evés  e s t  t o u t  à f a i t  s u b j e c t i f .  

D'autant p lus  que l e s  d é b r i s  qu i  a r r i v e n t  au niveau du t a p i s  r o u l a n t  sont  

enrobés pa r  une boue formée de f i n s  fragments,  nous nous basons l e  p lus  

souvent s u r  l a  t a i l l e  des  échan t i l l ons  e t  a u s s i  lorsque c e l a  e s t  poss ib l e ,  

s u r  l e u r  aspec t  général .  

Ce n ' e s t  qu 'après  un lavage en l a b o r a t o i r e  que l ' o n  peu t  essayer  

de séparer  l e s  granules  d ' a r g i l e  expansée e t  l e s  cendres de foyer .  

- Il semble que l e s  b o u l e t t e s  d ' a r g i l e  s e  fragmentent e t  que c e r t a i n s  de 

ces  fragments a r r i v e n t  non c u i t s  à l a  base de l a  chaudière.  En e f f e t ,  p a r  

une t rappe de s u r v e i l l a n c e  s i t u é e  au n iveau  du décrasseur ,  on peut  v o i r  

tomber, s u r  un cône de d é b r i s  émergés, quelques éléments de couleur  rouge 

pouvant ê t r e  des  fragments d ' a r g i l e  non c u i t e .  

- La d i f f é r e n c i a t i o n  e n t r e  cendres de foye r  e t  g ranules  d ' a r g i l e  expansée 

r i sque  d ' ê t r e  d i f f i c i l e ,  c ' e s t  pourquoi, avant  d 'observer  nos é c h a n t i l l o n s  

nous avons comparé des cendres volan tes  e t  de l ' a r g i l e  ARG 4 expansées 

en  l abo ra to i r e .  P l u s i e u r s  temps de cu isson  son t  employés. 



Tous l e s  échant i l lons  sont  r iches  en vacuoles. Leur aspect 

e s t  t r è s  semblable, l a  co lo ra t ion  légèrement d i f f é r e n t e  e s t  t r è s  sombre. 

Ce qui semble l e  mieux d i f f é r e n c i e r  l e s  cendres volantes expansées e t  

l ' a r g i l e  expansée, c ' e s t  l ' a spec t  du verre.  Les premières sont  carac- 

t é r i s é e s  pa r  un verre  à é c l a t  m a t ,  un t e l  é c l a t  e s t  a u s s i  rencontré 

dans l e s  cendres de foyer ,  t and i s  que l a  seconde présente un verre  à 

é c l a t  t r è s  b r i l l a n t .  

Avec ce c r i t è r e  de d i f fé renc ia t ion  nous a l lons  essayer de 

c l a s se r  l e s  échant i l lons  prélevés.  

a) Les é c h a n t i l l o n s g r é l e v é s  -------- - - --  
- Ils sont  t r è s  semblables aux d i f f é r e n t e s  ca tégor ies  de cendres de 

foyer que nous avons dé jà  d é c r i t e s .  

On peut d i f f é r e n c i e r  : 

+ des ........................ échant i l lons  sombres.formés par  l 'agglomération de p e t i t e s  

sphères. Il s ' a g i t  d'un agglomérat de cendres volantes e t  il n'y a  

aucune chance que l ' on  trouve parmi eux des échant i l lons  d ' a r g i l e  

expansée. 

+ cies échant i l lons  ~Lgh-~assifs dg-geinte vess  c l a i . 1 1 ~  sont bien 

v i t r i f i é s  e t  montrent de nombreuses vacuoles dont l e s  pa ro i s  peuvent 
A 

e t r e ,  t r è s  f i n e s ,  ou const i tuées  d'un ve r re  massif.  L 'éc la t  du verre  

e s t  mat. Il ne semble pas que dans ces échant i l lons  s e  trouvent l e s  

fragments recherchés. 

I ls montrent un aspect tout  à f a i t  identique à ceux précédemment d é c r i t s  

mais l a  t e i n t e  e s t  p lus  sombre. Parmi eux c e r t a i n s  fragments présentent  

un verre dont l ' é c l a t  e s t  nettement b r i l l a n t .  Il p o u r r a i t  s ' a g i r  d ' a r g i l e  

expansée. Toutefois de t e l s  échan t i l lons  sont  très peu nombreux. 

- L'observation v i s u e l l e  ne s u f f i t  pas, nous a l lons  l a  doubler d'une 

analyse chimique qui d e v r a i t  permettre de d i f f é r e n c i e r  l e s  échant i l lons  

dont l e  ve r re  e s t  b r i l l a n t  des au t res .  



b) Analyse chimique 

La détermination de la composition chimique a été faite pour 

les échantillons suivants : 

A : échantillons sombres dont le verre a un éclat brillant. 

B : échantillons formés par l'agglomération de cendres volantes. 

C : échantillons de couleur vert clair. 

D : échantillons sombres dont le verre a un éclat mat. 

Les valeurs des pourcentages de chaque oxyde sont rassemblées 

dans le tableau no 13 avec celles de la moyenne de cendres volantes et 

celles de l'argile ARG 4. 

L'analyse chimique ne permet pas de différencier nettement les 

quatre types d'échantillons que nous avons étudiés. Ils font partie de 

la même famille et se rapprochent plus de la valeur moyenne des cendres 

v8lantes que de l'argile ARG 4. 

Mais il y a toujours possibilité de pollution des argiles 

expansées par les cendres volantes durant le passage dans la flamme, 

ce qui peut fausser l'analyse chimique. 

2) Nouveaux essais 

- Nous avons remarqué dans les premiers essais que les granules d'argile 
pouvaient éclater dans la flamme. Pour éviter ce phénomène, nous procé- 

derons à un étuvage très poussé des granules avant injection. Cette fois 

les brûleurs à charbon et à fuel sont en fonctionnement. 

Il ne semble pas que l'on retrouve d'échantillons d'argile non cuite sur 

le tas de cendres de foyer situé au niveau du décrasseur. 

Les échantillons prélevés au niveau du tapis roulant sont identiques 

à ceux décrits dans les essais précédents. Seule la proportion d'échan- 

tillons présentant un verre à éclat brillant est plus grande. 

- La différenciation entre cendres de foyer et argile expansée est 
toujours aussi difficile. 11 faut donc envisager un procédé qui permette 

de séparer les argiles expansées de ces cendres, le plus simple consiste à 

marquer les granules crus avant leur injection dans la flamme. 



TABLEAU n013 :COMPOSITION CHIMIQUE DES DIFFEREMTS ECHANT1LIX)PIS PRELEVES, 

COMPARAISON AVEC L'ARGILE ARG 4. 



3) Essais d' injection d'échantillons marqués 

a) Le marquage 

- Pour marquer les granules il faut employer un composé très facile 
à mettre en évidence. L'utilisation d'éléments radio-actifs difficile 

à mettre en oeuvre n'a pas été retenue. fJous nous sommes donc servis 

d'un marqueur-chimique, il s'agit d'un cobalt facilement décelable 

par la technique de la perle de borax. En effet, la perle se colore 

en bleue en présence de cobalt après chauffage jusqu'à fusion. 

Nous ne pouvons envisager de refaçonner les échantillons, 

il faut donc incorporer le cobalt aux granules sans les détruire. 

Ceux-ci sont donc humectés d'une solution acqueuse de nitrate de 

cobalt. Le cobalt sous cette forme peut pénétrer à l'intérieur des 

granules. 

Les échantillons ainsi traités sont étuvés à 150'~ avant 

injection dans la flamme. 

- La recherche du cobalt sur une prise d'essais de granules crus, 
montre que le marquage des échantillons est satisfaisant. La périphérie 

des granules donnant toujours une réaction positive. Le coeur quant à 

lui dans les granules les plus gros (1 cm) donne une réaction négative 

à la recherche du cobalt. 

- Des essais d'expansion en laboratoire de tels granules imbibés de 
nitrate de cobalt montrent que ce produit n'a aucun effet néfaste sur 

le phénomène d'expansion. 

Là aussi la recherche du cobalt a été menée. Les prélévements 

effectués à la périphérie des granules expansés donnent une coloration 

bleue au borax. Pour les prélèvements effectués au coeur des granules, 

la coloration est généralement moins nette. 

b) Les échantillons prélevés 

- On retrouve toujours les différents types d'échantillons que nous avons 
décrits pour les précédents essais. 



Pour chaque type,  l a  recherche du cobalt  a  é t é  menée. Les 

r é s u l t a t s  sont  peu concluants,  l a  colora t ion  bleue obtenue pour quelques 

r a res  échant i l lons  é t a n t  ténue e t  de p lus  masquée par  une colora t ion  

ve r t e  provenant d 'aut res  métaux. Cette  colora t ion  ne nous permet pas 

de considérer ces quelques échant i l lons  comme de l ' a r g i l e  expansée. 

Les échant i l lons  dont l e  verre  a  un é c l a t  b r i l l a n t  ne donnent 

pas plus que l e s  a u t r e s  de colora t ion  bleue au borax. 

- Ce n ' e s t  que parmi l e s  fragments dont l a  dimension e s t  in fé r i eu re  à 

5 mm que des t r a c e s  de coba2.t ont  é t é  trouvées. Tout d'abord dans des 

fragments de granules d ' a r g i l e  t r è s  peu c u i t s  e t  dans des débr is  

fortement v i t r i f i é s .  

c) Conclus ion 

L'étude des échant i l lons  marqués au cobalt  n ' a  pas permis de 

confirmer l a  d i f f é renc ia t ion  que nous avions basée s u r  l ' é c l a t  p lus  ou 

moins b r i l l a n t  du verre  des gros débr is .  Seuls de p e t i t s  fragments 

v i t r i f i é s ,  d i f f i c i l ement  r épe r to r i ab les ,  vu l e u r  t a i l l e ,  semblent 

provenir de l ' a r g i l e  i n j e c t é e  dans l e  brûleur.  

Il e û t  f a l l u  pour avoir  de meil leurs  r é s u l t a t s  pouvoir incor- 

porer l e  cobal t  au moment de l a  f a b r i c a t i o n  des granules d ' a r g i l e .  Une 

t e l l e  opérat ion n ' é t a i t  hé las  pas r é a l i s a b l e .  

L'étude de l 'expansion d ' a r g i l e  dans une flamme de cen t ra le  

thermique ne nous a pas donné des r é s u l t a t s  entièrement s a t i s f a i s a n t s .  

Dans nos e s s a i s ,  t r o i s  f ac teur s  ont  é t é  part icul ièrement gênants: 

. La t rop  grande abondance de cendres de foyer face  aux f a i b l e s  

quant i tés  d ' a r g i l e  in jec tées .  Pendant nos e s s a i s  qui  dura ient  aux 

environs de 20 mm, au maximum 30 Kg de granules é t a i e n t  i n j e c t é s .  

Durant ce temps, il y a v a i t  approximativement 1,5 T de cendres l i b é r é e s  

par  l e s  b rû leurs ,  dont une importante proport ion s e  r e t rouva i t  au 

niveau du décrasseur.  En f a i t ,  il eu t  f a l l u  que nous in jec tass ions  

p lus ieurs  centa ines  de kilogrammes de granules,  pour pouvoir noyer l e s  

cendres de foyer  dans l ' a r g i l e  c u i t e .  



. La trop grande ressemblance entre argile expansée et cendres 
volantes s'est aussi révélée très génante . 

. Enfin, le mode de récupération des cendres qui fragmente les 
échantillons par trempage dans l'eau et qui mglange toutdébris de 

granules d'argile expansée susceptible de s'être formé à une masse 

importante de cendres, a constitué le plus gros handicap. 

Malgrè cela nous avons obtenu des débris, certes rares, qui 

ont de très fortes chances d'être des fragments de granules d'argile 

expansée. 

C) CONCLUSIONS 

Notre étude de l'expansion d'argile dans des flammes de 

grandes dimensions nous a livré un certain nombre de résultats 

satisfaisants. 

Les essais avec le procédé " Gaz Contact " ont donné des 

granules orangés, aux caractéristiques tout à fait intéressantes. Ils 

sont, de par leur structure richement vacuolée assez résistants, et 

présentent une surface qui les met à l'abri d'une trop forte absorption 

d'eau. Des essais plus longs, nous n'avons en fait pi3 disposer du 

matériel que durant une journée, doivent aboutir à des résultats encore 

plus encourageants. Une étude plus poussée notamment, au niveau du 

choix de la taille des granules et de l'optimisation du régime du 

brûleur devrait aboutir à une production en continu permettant ainsi 

la fabrication d'un gravier fin léger. 

Les essais dans la chaudière de la centrale dlE.D.F. nous ont 

donné des débris d'argile expansée. Si la masse des granules injectés 

avait été plus importante et si le système de récupération des cendres 

avait été moins grossier, la quantité d'argile expansée récupérée eût 

été plus importante. La présence même des cendres de foyer est une 

preuve supplémentaire des possibilités d'expansion de minéraux phylliteux 

dans des flammes de très grandes dimensions. 



L'obtention de granules d'argile  expansée dans une flamme de 

type industriel n 'es t  donc plus qu'une question de mise au point qui ne 

peut être résolue que par des équipes de chercheurs ayant à leur discrétion 

des instal lat ions  à caractère industriel .  



C O N C L U S I O N  



CONCLUSION 

Les travaux que nous avons effectués  sur l 'étude des phénomènes 

d'expansion e t  sur l e s  essa i s  de gonflement dans l a  flamme, de m a t é r i a u  

argileux ou à base d 'argi le  nous permettent de t i r e r  un cer ta in  nombre 

d'enseignements. 

w Nous pouvons tou t  d'abord apporter des précisions re- 

l a t i ve s  au choix des matériaux pouvant s'expanser. 

- Nous avons montré que l e s  c r i t è r e s  de sélection de matériaux 

argileux, ou à base d 'argile,  susceptibles de présenter une bonne ex- 

pansion sont beaucoup moins déterminants que ne l e  supposent cer ta ins  

auteur S. 

La sélect ion basée sur l a  composition minéralogique n 'es t  pas 

suff isante  puisqufà p a r t i r  d'un mélange contenant une f o r t e  proportion 

de kao l in i te  (50%), réputée pour ê t r e  une a r g i l e  ré f rac ta i re ,  e t  du 

verre, on obteint  une bonne expansion. 

Les domaines d'expansion, de type RILEY, basés sur une sélec- 

t i on  par l a  composition chimique sont déf in i s  d'une manière beaucoup 

t rop  imprécise. RILEY, par des a jouts  convenablement chois is  a prouvé 

que l 'on pouvait f a i r e  en t r e r  dans son domaine des matières premières 

dont l e  point représentat i f  é t a i t  s i t u 6  initialement en dehors. Dans 

nos travaux,cfest  l 'opération inverse qui a été menée. Nous avons prou- 

vé qu'avec des a jouts  de quanti tés d'oxydes judicieusement choisies, 

l 'on pouvait f a i r e  s o r t i r  du domaine des matières premières, dont l e  

point représentat i f  se  t rouvai t  à l ' o r ig ine  s i t u é  à l ' i n t é r i eu r ,  sans 

perdre pour ce l a  l e  pouvoir d'expansion. En f a i t ,  l a  sé lect ion basée 

sur l a  composition chimique ne t i e n t  pas compte du rô l e  très important 

joué par l a  température, l e  temps de cuisson et  l a  t a i l l e  des échantil- 

lons. Nous avons e s s ~ é  de l u i  subs t i tuer  un diagramme 03 sont t racées  

des courbes d'iso-densitg en fonction de l a  composition chimique, pour 

une température, un temps e t  une granulomètrie donnés. Il faudrai t  en 

f a i t  pouvoir employer des diagrammes spaciaux où l a  quatr ihne t*~~iiipc.rstitite 

s e r a i t  l 'un des t r o i s  paramètres, temps, température, diamètre des par- 

t i cu l e s ,  l e s  deux autres  é tant  f ixes .  On au ra i t  a lo r s  des surfaces 



d' iso-densité beaucoup plus représentatives. I l  fau t  également se  rap- 

peler  que l e  mode d'association des oxydes joue un rô le  dans l e  phéno- 

mène d'expansion, un mélange d'oxydes dont l e  point représentat i f  s e  

trouve dans l e  domaine de RILEY s'expanse relativement peu tandis  

qu'un mglange d'alumine e t  de verre  s i t ué  en dehors gonfle très forte-  

ment. 

Le c r i t è r e  de v i t r i f i c a t i o n  de MATHEWS, + Na20>1 qui dé- 
Ca0 + Mg0 

termine une v i t r i f i c a t i on  suff isante ,  assurant l a  fermeture de l a  poro- 

sit& des matériaux expansés,nVest pas non plus idéal .  En e f f e t ,  pour l a  

montmorillonite que nous avons employée, l e  c r i t è r e  e s t  éga l  à 0,2. 

Malgré ce l a  l a  v i t r i f i c a t i o n  des granules expansés e s t  d'une nature 

tou t  à f a i t  adéquate. Il faudrait  dans l e  c r i t è r e  de v i t r i f i c a t i o n  f a i -  

r e  in tervenir  l e s  oxydes de f e r  qui jouent également un rô l e  dans l'ap- 

par i t ion de l a  phase vitreuse.  

Nos essais  d'expansion dans l a  flamme,à l a  s o r t i e  d'un tube ont 

permis de mettre en évidence l'interdépenaance en t re  v i t e s se  d'expansion 

e t  v iscosi té .  Plus l a  v i scos i té  e s t  f a i b l e  e t  plus l e  temps nécessaire à 

1' expansion e s t  court, e t  réciproquement. 

- Fh f a i t ,  iï semble que, pour une granulométrie donnée d'dchan- 

t i l l o n s ,  e t  pour peu q u ' i l  y a i t  des &actions l i b é r a t r i c e s  de gaz, l a  

pos s ib i l i t é  d'expansion d'un matériau dépend, essentiellement, du choix 

du couple: temps de cuisson - tempgrature de cuisson, assurant à; l a  mas- 

s e  une v i scos i té  optimm. C'est à d i r e  assez f o r t e  pour r e t e n i r  l e s  gaz 

qui se dégagent, mais relativement f a ib l e  pour ne pas empêcher l e  déve- 

loppement des vacuoles. 

En e f f e t ,  s i  l a  v i scos i té  du matériau l o r s  de l a  cuisson dépend 

des compositions minéralogiques e t  chimiques, e l l e  dépend pour une gran- 

de par t  de l a  température e t  du temps de cuisson. S i  l e  matériau a ex- 

panser e s t  r i che  en fondants, l a  v i scos i té  idéale  s e r a  obtenue pour des 

températures relativement basses e t  des temps courts,  m a i s  aussi  pour 

des températures plus élevées et  des temps de cuisson très 'brefs. S i  l e  

matériau u t i l i s é  a des tendances plus  ré f rac ta i res ,  l 'obtention d'une 

viscosi té  id6ale, compte tenu du f a i t  que l e  temps de cuisson doi t  ê t r e  

relativement bref pour é v i t e r  l e  départ des gaz, nécess i tera  une tem- 

pérature tr8s élevée. 



r L'étude des pos s ib i l i t é s  d'expansion des schis tes  

houi l l e r s  dans l a  flamme nous a montré que l a  présence de charbon, l o in  

de favoriser  l'expansion par un apport de calor ies ,  consécutif à l a  

combustion du carbone, entrave l e  gonflement des échanti l lons,  car il 

entraîne dans l e s  granules l a  mise en place d'un t r è s  f o r t  gradient de 

température qui f re ine  l'expansion. 

w Nous avons pu mettre en évidence l e s  différences exis- 

tant ent re  l a  cuisson au four é lect r ique e t  c e l l e  effect.de dans une 

flamme de laboratoire ,  par une étude comparative. 

- La différence e s sen t i e l l e  rés ide dans l a  mise en place beau- 

coup plus  rapidement e t  sur une plus grande épaisseur, d'une pe l l i cu le  

externe t rès  f lu ide  pour l a  cuisson à l a  flamme. Ce phénomène e s t  dÛ au 

caractère beaucoup moins oxydant de l'atmosphére de cuisson. 

Cette pe l l i cu le  va entra îner  l a  fermeture de l a  porosité des 

granules beaucoup rapidement pour l a  cuisson à l a  flamme. E l l e  joue un 

rô l e  important dans l e  développement de certaines réactions,  comme 

l'oxydation du carbone l o r s  de l ' a j ou t  de charbon. S i  l ' a r g i l e  e s t  ri- 

che en fondants, l a  pe l l i cu le  t rès  f lu ide  se  formera rapidement e t  

1' ajout n' apportera pas d'amélioration. S i  l ' a r g i l e  e s t  p lus  réfracta i re .  

l a  pe l l i cu l e  se  mettra en place plus  lentement e t  l ' a j ou t  accroî t ra  

l'expansion. 

Le degré d'oxydation de l'atmosphère de cuisson in f lue  beaucoup 

moins sur  l e s  réactions qui l ibkrent  des gaz que sur l a  formation pré- 

coce d'une pe l l i cu le  superr ic ie l le .  La po ten t ia l i t é  des réactions e s t  

équivalente pour l a  cuisson à l a  flamme e t  pour l a  cuisson au four. C'est 

l a  mise en place de l'enveloppe plus  f l u ide  à l a  surface des échantil- 

lons ,  l o r s  du passage dans l a  flamme, qui entraîne un développement 

moins important de certaines réactions.  

- Cette étude comparative nous a aussi  montré que l a  cuisson 

dans l a  flamme u t i l i s é e  en laboratoire ,  donc dans une atmosphère f a i -  

blement oxydante, ne permet pas d 'obtenir  une expansion aussi  poussée 

que c e l i e  effectuée au four é lect r ique.  Par contre e l l e  permet de rén- 

l i s e r  une expansion à p a r t i r  de matériaux ayant des compositions chimi- 

ques plus d ivers i Î iées  e t  peut-être, même, contenant une proportion 

plus f o r t e  d'ajouts ( s i 0  Al O e t  fondants) non argileux. 
2' 2 3 



w Outre l e  f a i t  que l a  viscosité joue un rô l e  dans l a  

v i tesse  d'expansion des cylindres, nos essais  de cuisson de matériaux 

à l a  so r t i e  d'un tube, nous ont montré que ce procédé de réa l i sa t ion  

en laboratoire ,  d'"argile1' expansée dans une flamme donne des granules 

riches en vacuoles e t  permet l ' u t i l i s a t i o n  de matériaux crus variés. 

S i  l '"argile1' e s t  riche en fondants, l a  vi tesse  d'avancement du cylin- 

dre sera rapide,  s i  lllla,rgile" e s t  plus  ré f rac ta i re  l a  vi tesse  sera plus 

lente .  

Nous avons de plus m i s  en évidence l e  mode d'action du verre 

l o r squ ' i l  e s t  employé comme ajout. Il y a juxtaposition des deux pro- 

du i t s ,  l e  ver re  se f l u i d i f i e  plus facilement e t  f a c i l i t e  l a  fusion du 

matériau argileux. Les gaz l ibérés  par celui-ci part icipent à L'expan- 

sion de l'ensemôle de l a  masse visqueuse. 

w Les r é su l t a t s  apportés par notre étude de l'expansion 

d 'argi le  dans des flammes de grandes dimensions sont intéressants à plus 

d'un t i t r e .  

Les e s sa i s  effectués dans l a  cnauclière d'une centrale thermique 

nous ont prouvé que l e  processus de fabrication d 'argi le  expansée en- 

visagé, c ' es t  $ dire un gonflement rapide dans une flamme de grandes 

dimensions, é t a i t  tout à f a i t  réa l i sab le  mais q u ' i l  nécessite des ins- 

t a la t ions  beaucoup mieux adaptées. 

Avec l e s  travaux menés avec l e  procédé "Gaz   on tact", nous 

avons a t t e i n t  l e  but que nous nous &ions f ixé ,  à savoir l a  fabrica- 

t i on  d'un gravier  f i n  expansé, en réa l i san t  des granules de pe t i t e s  

dimensions (3 à 5 mm) présentant une surface v i t r i f i é e  dépourvue de 

pores de grande t a i l l e .  Ce qui assure une f a ib l e  absorption d'eau. 

n De tou t  ce qui vient  de nous ê t r e  montr6,on peut en 

Gdui re ,  que l a  fabrication d 'argi les  expansées dans l a  flamme e s t  réa- 

l i s ab l e  d' au moins t r o i s  manières différentes.  

. A l a  sor t ie  d'un tube débouchant au niveau du brûleur. Nous 

avons dégagé un cer ta in  nombre d'impératifs e t  donné des indi- 

cations permettant l a  m i s e  au point d'une ins ta l la t ion  pi lote .  

. Avec l e  ~ r o c é d é  ltGaz Contact". I l  semble que c e t t e  méthode 

nous a permis de nous rapprocher d'une production en continu 



de p e t i t s  granules légers ,  compte tenu des r é su l t a t s  obtenus 

pour un laps  de temps extrêmement fa ib le  d ' u t i l i s a t i on  de l ' i n s -  

t a l l a t i on .  La mise au point  d'une production de caractère in- 

d u s t r i e l  ne devrait  pas poser de groblèmes majeurs. Toutefois,el- 

l e  nécess i te ra i t  de nombreux e s sa i s  qui ne peuvent ê t r e  réa l i sés  

que sur ce matériel  e t  l u i  seul. On pourrait. a ï o r s  envisager 

des études de pr ix  de revient du produit expansé. Gn % e l  pro- 

cédé présente d' autres  avantages, 1' i i is ta l la t ion e s t  dépourvue 

de pa r t i e s  mobiles ce qui n ' e s t  pas l e  cas des fours r o t a t i f s ,  

e l l e  ne nécessite qu'un f s i b l e  encombrement e t  s a  mise en place 

se r é a l i s e  relativement facilement. 

. Enfin avec l e s  grands apparei ls  évaporatoires m i s  obligeam- 

ment à notre  disposit ion par l a  Direction T'hermique au Nord, 

l a  pos s ib i l i t é  de développement à grande échel le  a étd mise en 

évidence. Toutefois, pour obtenir  des r é su l t a t s  tangibles , i l  

conviendra,à t i t r e  expérimentaltde rechercher parmi Lous l e s  

appareiln E.D.F. ceux qui se  prêteraient  l e  mieux aux essais, 

notmnent au niveau de l a  récupération e t  par a i l l e u r s  il fau- 

d r a i t  disposer d'utié i n s t a l l a t i on  semi- indus t r ie l l e  de fabri-  

cation de granules crus. 

Quel que s o i t  l e  procédé envisagé, il ne faut  pas se  dissimuler 

qu'après une étude poussée, des i n s t a l l a t i ons  de grandes dimensions 

devraient pouvoir ê t r e  conçues e t  réal isées .  ~ ' i n t é r ê t j d e s  e s sa i s  au- 

près de l'E.D.F. rés ide  d u s  l e  f a i t  que ce procédé ne peut ê t r e  éco- 

nomiquement possible que si l a  chaleur e s t  u t i l i s é e  à d'autres f i n s  que 

l'expansion. C'est bien l à  l e  cas5 Certes une grande production néces- 

s i t e r a i t  un apport supplémentaire de combustible mais l 'on  peut estimer 

que l e s  per tes  thermiques y seraient  ree t re in tes  au même t i t r e  qu'el les 

l e  sont dans ces centrales. 
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PHOTO no 1 : Granule expansé obtenu à p a r t i r  d'un melange alumine plus 

verre plus sch is te  houi l l e r  dont l a  composition chimique 

(45,6% Si02,35% A1203) e s t  nettement en dehors des domaines 

d'expansion. (x10) 

PHOTO no 2 : Granule obtenu à p a r t i r  d'un mélange d'oxydes dont l e  point 

représentat i f  s e  trouve dans l e s  domaines d'expansion. (~10) 

PHOTO no 3 : Granule expansé r é a l i s é  p a r t i r  d'un mélan~e  de 705 d e  

kaol ini te  plus 50% de verre. ( ~ 1 0 )  
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PHOTO no 4 : Aspect extkrieur d'un qranule d' a r g i l e  ARCS cu i t  b l a  

flamme pendant 30 secondes. (~10) 

PHOM no 5 : Aspect extér ieur  d'un granule d 'argi le  ARC)+ cui t  au four 

pendant 30 secondes. (x10) 

PHOM no 6 : Aspect extér ieur  d'un granule d ' a rg i le  ARC3 c u i t  ti 1 

flamme pendant 40 secondes. (x10) 
b 

PHOTO no 7 : Aspect extér ieur  d'un granule d 'argi le  ARG3 cu i t  au four 

pendant 50 secondes. ( ~ 1 0 )  

PHOTO no 8 : Granule d 'argi le  recouvert d'une pe l l i cu l e   plu^ 

réfracta i re .  (x10 ) 

PHOTO no 9 : Granule de mélange d ' a rg i le  ARC4 plus 5% de charbon 

recouvert d'une pe l l i cu le  plus  ré f rac ta i re .  (x10) 





PHOTO no 10 : Cylindre de schis te  houi l ler  additionné de 5% de CaC12. 

décarboné au four e t  expansé dans une flamme à l a  so r t i e  

d'un tube d'acier inoxydable non refroidi .  (x5) 

PHOTO no 11 : Cylindre de mélange montmorillonite,verre e t  schis te  houi l ler  

expansé dans l a  flamme $ l a  s o r t i e  d'un tube d'acier 

inoxydable refroidi .  (x6 ) 

PHOTO no 12 : Cylindre de mélange ~ ~ G 4 , v e r r e  e t  schis te  houi l le r  expansé 

dans l a  flenmre b l a  s o r t i e  d'un tube d 'acier inoxydable 

refroidi .  (x3 ) 

PHOTO no 13  : Cylindre d 'argi le  ARG4 expansé dans l a  flamme à 18 s o r t i e  

d'un tube d'acier inoxydable refroidi .  (x4) 





PHOTO no 1 4  : Fragment de l a  croate prélevée dans l e  sable accumulé 

dans l a  chambre d' homogénéisation du procédé "Gaz Contact". 

La flèche indique un granule de couleur orangé non encore 

incorporé à l a  masse de l a  croûte. (x4) 

PHO'M) no 15 : Granule de t e i n t e  oran86 t r è s  r iche en vacuoles prélevé 

dans l e  sable accumulé dans l a  chambre d'homogénéisation. 

( ~ 1 3 )  

PHOTO no 16 : Granule de t e i n t e  ver t  o l ive pâle prélevé dans l e  sable 

accumulé dans l a  chambre d'homogénéisation. (x13 ) 

PHOTO no 17 : Granule blanc prélevé dans l e  sable accumulé dans l a  

chambre d'homogénéisation. (x13 ) 





PHOTO no 18 : Granules de te inte  rose nacré prélevésdans l e  sable accumulé 

dans l a  chambre d'homogénéisation du procédé " Gaz contact r v  

(ICI-3 1 

PHOTO no 19 : Granule de dimensions supérieures à 5 mn prélevé dans l e  

sable accumulé dans l a  chambre d'hornop;knéisation du procedg 

" Gaz contact " (x5) 

PHOTO no 20 : Aspect extérieur des granules de t e in te  orangé (x6)  





- 
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PHOTO no 21 : Cendres de foyer formées par 11agglom6ration d e  petites spbares 

vi tr i f iées  e t  expansées. ( x 5 )  

PHOTO no 22 : Cendres de fayer présentant un aspect plus compact avec de 

très  grandes vacuoles séparées par des parois fines ( x 5  ) 

PHOTO no 23 : Cendres de foyer encore plus massives avec des vacuoles 

séparées par dl épaisses parois trss v i tr i f iées  (x5 ) 



nu r 
i i  LLE 3 



?HYM no 1'4 : Grwule expansé obtenu à par t i r  de cendres volar,t,es c i i i  tes 

k 13OO0C (x8)  

PYOTO no 25 : Grtuiule expansé obtenu à par t i r  d'un m6lm~e arcile AgGL 

pius  5 % de cendres volantes  (x8) 

PHOTO no 26 : Granule expansé obtenu à par t i r  d'un mélan~e n r g i l e  AHGh 

plus 50 1 de cendres volantes  (x8)  
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