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Introduction générale :

Dans le présent mémoire on a commencer a donner une description sur les poudre et
leur utilisation L'utilisation des poudres est trés répandue dans le domaine mécanique
, en effet la fabrication des matériaux et composite sous form solide se fait
principalement a partir de mélange de poudre (principe actif et excipients).

E. Doelker a montré que l'utilisation de ces poudres est conditionnée par leurs
caracteristiques primaires telles que la structure cristalline, la taille et la forme des
particules constituantes. La connaissance des propriétés des matiéres premieres
utilisées lors du développement des forms solides devient indispensable pour la mise
au point d'une formulation et d'un procédé de fabrication fiable.ll est conventionnel de
considérer les poudres comme étant des systéemes particulaires que l'on peut classer en
deux catégories différentes selon le comportement général du systeme (TRAINEL, 8):

e Les poudres a écoulent libre : Ces poudres s'écoulent tres facilement et ne posent
aucun probleme de monttage. Par contre, chaque particule d'une telle poudre a une
forte mobilité individuelle. Les mélanges composeés avec ces poudres ont donc une
forte tendance a ségréger.

e Les poudres cohésives : Ces poudres possedent de fortes liaisons interparticulaires
devant leur poids tels que les forces de Van Der Waals, les forces
éelectrostatiques...

e Ces liaisons peuvent entrainer la formation d'agglomérats. Si de telles poudres
posent des problemes d'écoulement ou de stockage, les meélanges qu'elles
composent n'ont pas de fortes tendances a ségréger.

e Ces deux comportements types sont influencés par les caractéristiques des
matiéres premieres et par les conditions opératoires. Les caractéristiques les plus
importantes pouvant influencer ces comportements sont les suivantes (GUYOT, 2
; GILLARD, 13 ; 23):

e Densité particulaire et distribution granulométrique: la masse d'une particule est
proportionnelle a son volume (donc a sa taille) et a sa densité. D'apres la relation
cidessous, plus les poudres ont des masses (m exprimee en grammes) importantes,
plus la gravité ou pesanteur (g exprimée en metres par seconde) a un effet
prononceé avec une résultante des forces de gravité (Fé)

e Forme et propriétés de surface des particules: les particules pratiquement
sphériques, qui sont par exemple produites par enrobage ou atomisation, ont un
meilleur écoulement que des particules de formes irréguliéres. Des particules
rugueuses ont une mobilité moins importante que des particules plus lisses.

e Friabilité des particules: la formation de fines peut fortement influencer la
cohésion d'un systéme particulier. Les fines peuvent augmenter la cohésion du
systéeme qui entraine un mauvais écoulement. Elles sont également responsables
de dé mélange.

e La présence de charges électrostatiques : Des phénomenes électrostatiques
peuvent apparaitre a la suite de frottements inter particuliers ou de frottements
avec la paroi de l'équipement. Ces forces électrostatiques sont d'autant plus
importantes devant les forces de gravité que les particules mises en jeu sont de
petite taille. Il apparaitra également que des particules de charge apparaitront avec
un effet stabilisant sur le mélange lorsque des particules de méme charge
s'accélereront le phénomene de ségrégation. Quoiqu'il en soit, la taille des
particules reste un paramétre prépondérant du point de vue des charges
électrostatiques puisque I'électricité est un phénomeéne de surface. Ou, plus un

——
[N
| —



CARACTERISATION DES POUDRE EN SABLE

solide est divisé, plus sa surface est grande donc plus les contacts
interparticulaires seront nombreux et susceptibles de genérer I'électricité statique.
La connaissance de la taille, de la densite, de la forme, de I'état de surface, de la
teneur en eau et de la friabilité des particules est donc indispensable pour mettre
au point une forme galénique et/ou une méthode de fabrication appropriée. Cette
étude propose de voir I'impact de la granulométrie sur des procédés de fabrication
a travers des exemples.

Dans une premiére partie, les techniques d'analyse granulométrique seront
acquises.

La mise au point dune méthode danalyse granulométrique fiable est
indispensable avant toute étude portant sur les caractéristiques des poudres.

Puis nous avons parlé de sable et I'importance de son utilisation dans le monde
,surtout une cause de sa grande quantité en Algérie en asseyant de contribuer avec
les chercheurs des différentes spécialités spécialement pour en matiére de
production de solutions sonsées .

Le types de sables comme additifs pour I'obtention de plusieurs types de produits,
proviennent de sources naturelles ou de sous-produits d'autres industries [2]. La
compacite de la pate de ciment par exemples peut étre améliorée par la formation
des silicates de calcium hydratés. Ces particules fines siliceuses ont évolue d'un
role pouzzolanique certain et ont contribué a l'augmentation de la résistance et de
la durabilité des produits auxquels elles sont incorporeées [3,4].

Dans ce meémoire, nous avons concentré nos etudes principalement sur l'effet de
l'ajout du sable de [létat naturel ou finement broyé sur les propriétées
physicochimiques et mécaniques.

La Diffraction des Rayons X (DRX) est une technique de caractérisation des
matériaux cristallisés, qu'ils soient massifs, sous forme de poudre ou de dépots. En
laboratoire, cette technique est principalement appliquée aux matériaux
inorganiques : minéraux, métaux, alliages, céramiques....

——
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hapitre

La granulometrie des
poudres
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| . Généralités sur la granulométrie :

1.Définition

D’aprées la définition de ’AFNOR, la granulométrie est une science qui a pour

objet la mesure de la taille et de la forme des particules élémentaires

les ensembles de grains de substances diverses, telles que farines, poudres, sables, etc.
Elle est définie par la répartition statistique des particules qui composent la poudre en
fonction de leurs dimensions. C’est une caractéristique fondamentale, en relation
directe avec toutes les opérations unitaires de broyage, séparation, mélange et
transfert [1]. La granulométrie joue aussi un réle important sur la vitesse de

dissolution in vitro et in vivo [2]. D’apreés la loi de Noyes et Whitney, la vitesse de

dissolution est proportionnelle a la surface offerte a la dissolution or p

divisé, plus sa surface est grande.

LE

qui constituent

lus un solide est

La forme des particules est souvent difficile a définir, les particules ayant

rarement des formes sphériques ou régulieres. Les formes les plus

courantes sont les suivantes :

-sphérique -arrondie -angulaire

O (=

-acéculaire -dentelée -irréguliére

(7

sl ol e

-poreuse -fragmentée

‘o
Oooo

Figure 1 : La forme des particules[2]

La taille des particules est toujours exprimée par un diametre. Pour

une

sphére il existe une définition non ambigué de diamétre. Mais pour les

particules ayan des formes variées, les diametres utilisés sont

les

diametres de spheres équivalentes(équivalent spherical diameétre ESD, en

anglais).

——
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Un diamétre équivalent correspond au diametre de spheres identiques

d’une poudre imaginaire qui mesuré par la méme technique présenterait la

méme valeur que la poudre analysée. Il existe différents diamétres

équivalents :

Tableau 1 Diametres équivalents[2]

Désign Non Propriété Expression
ation équivalente la
sphére
Diamétre en Volume
Dy volume V= %dgv
Diamétre en
D surface Surface
* S=md?s
[ — -
=\ 4
Vitesse de chute
libre suivants la —
v
loi de stokes
(Ret <0,2) avec ."I ‘Til
pud dstk ‘U of
Dstk Ret =
Diametre de
Stockes
Diametre en | Surface /Volume
Dsv / dsv =dv 3/ 2
ds
Surface
spécifique
D4 Diamétre de Résistance au Fg =3ndg pu
poussée déplacement dans
le meme fluide,a
vitesse (régime de
stokes)
Da Diamétre de Passage au meme
maille Ouveture carrée

——
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Les principales techniques d’analyses granulométriques utilisées sont :

1.1La microscopie (optique et / ou électronique) : indispensable dans un

premier temps car elle permet de se faire une idée la forme et de la
répartition granulométrique globale.

1.2La méthode des tamis : méthode rapide et simple pour des

poudres pas trop fines (>90 pm)

1.3La granulométrie laser :

méthode de mesure pour les poudres méme tres fines Ces différentes méthodes seront
détaillées ci-aprés. Pour des formes irréguliéres, le résultat est influencé par la
meéthode de mesure utilisée.

La granulométrie peut étre modifiée par I'humidité.

Il est donc important de contrler I'humidité des matiéres avant leur mise en ceuvre
et/ou de travailler dans les conditions d’hygrométrie contrélées si nécessaire.

La granulométrie peut étre modulée par broyage ou par la maitrise du procédé de
synthese ou de production de la matiére.

La maitrise des paramétres des broyeurs, des cristal liseurs, des séparateurs est
nécessaire pour la maitrise de la granulométrie.

2. Analyse des poudres :

Pour la caractérisation physique des particules, il faut commencer par le laboratoire
d'analyses granulométriques [3]

L'analyse granulométrique désigne l'opération permettant de mesurer la taille des
grains présents dans un échantillon selon leurs caractéristiques (poids, taille...) pour
en comprendre leur nature.

Ce type d'analyse peut étre réalise par granulométrie laser (voie liquide ou humide, ou
par voie séche), par tamisage ou par sédimentation

Le support et I'expertise d'un laboratoire dans l'analyse granulométrique permet aux
industriels de mesurer la qualité de leurs poudres, formulations, dispersions ou
matériaux, quel que soit le secteur d'activité [..., pharma]. ]

Quel que soit le secteur industriel (Industrie Chimique, Pharmaceutique, Cosmétique,
Batiment, Agroalimentaire) ou I'application de vos produits, l'expertise et les services
d'analyses granulométriques nous peruxmettrontpre la mie de la mie nature, vos
échantillons (poudres, solutions, émulsions, dispersions).

L'analyse granulométrique et la caractérisation de poudre. Se basent sur les prestations
suivantes :

e Analyse granulométrique par granulométrie Laser (courbe de distribution de la
taille des particules, détermination de D50...)

e Analyse de particules métalliques
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Analyse de poudres par DRX, par Microscopie MEB — EDX

Analyse granulométrique sur dépdts et précipités en solution par MEB,
granulométrie laser

Analyse et mesure de surface par BET

Analyses chimiques sur pieces de faible dimension

Analyses de céramiques

Analyse de particules et contamination en laboratoire

Caractérisation de poudre hydroxyapatite selon la norme NF ISO 13779-3
Caractérisation de nanomatériaux et granulométrie

Développement de méthode analytique et validation de méthode d'analyse
granulometrique

Distribution de la taille des particules et nanoparticules par granulométrie
laser, DLS et MEB (Microscopie Electronique a Balayage)

Etude morphologique de microparticules, analyses de nanoparticules par MEB
couplé a une sonde EDX

Etudes de porosité et de perméabilité par pycnométrie Helium He, porosité
Mercure Hg...

Le laboratoire FILAB est agreé Crédit Imp6t Recherche (CIR).

A travers nos trois niveaux de prestations - lI'analyse, I'expertise et I'accompagnement
R&D - FILAB accompagne les entreprises de tout secteur et de toute taille, dans la
résolution de leurs problématiques industrielles de position la clients, savoir-faire et |
‘expérience de son équipe.[3]

3.Les techniques d’analyse granulométrique

3.1. Généralités

Une mesure de la distribution de la taille des particules est effectuée dans le
but de relier cette analyse a une propriété ou a un comportement de la
poudre. Lors du choix d'une méthode de mesure de la distribution de la taille
des particules, l'application finale doit étre toujours price en compte. Ainsi,
par exemple, il importe de savoir si la poudre sera utilisée seche ou dispersée
dans un liquide.

Cependant, les différentes méthodes de mesure de distribution de la taille
des particules ont souvent des limites d'utilisation.
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Les particules constitutives d'une poudre font l'objet d'une distribution de
taille qui peut étre uni modéle ou bimodale. Pour limiter le nombre de classes
granulométriques, une distribution avec des classes en progression
géomeétrique est préférée.

La moyenne d'une distribution est une mesure de la tendance centrale. Parmi
les tendances centrales les plus utilisées on trouve ainsi le mode, la médiane
et la moyenne. Le mode est le diamétre le plus fréquent dans une distribution
; il correspond au maximum de la courbe de fréquence.

La médiane représente la valeur d'ou la fréquence totale des valeurs au-
dessus et au-dessous est identique (autrement dit, on trouve le méme nombre
ou total de particules au-dessous de la mdesediane' au-in) . La moyenne doit
quant a elle étre calculée et elle détermine le point ou les moments de la
distribution sont égaux. Pour une distribution normale, le mode, la moyenne
et la médiane coincident ; alors qu'ils difféerent dans le cas d'une distribution
non normale.

Les méthodes d’analyse granulométrique doivent étre développées de fagon a
étre:

v Reproductibles

v’ couvrir un large spectre granulométrique
v’ rapides

v’ peu onéreuses

v' utiliser peu de produit

3.2.Par microscope
Cette technique fondamentale est décrite a la Pharmacopée 7eme édition .

C'est la seule méthode qui permet d'analyser la morphologie des particules de fagon
directe. Cependant, avant de la mettre en ceuvre, il faut d'abord définir quel diamétre
on va mesurer (cf figure 2) :

v' Diametre de Martin: diametre au point qui divise une particule orientée de
facon aléatoire en 2 aires projetées égales

v' Diameétre de Féret : Distance entre deux tangentes paralleles a des cotés
opposés de la particule

v" Longueur: plus grande dimension de bord a bord d'une particule orientée
parallelement a I'échelle oculaire.

v Largeur : plus grande dimension mesurée perpendiculairement a la longueur

Cette méthode mesure une répartition granulométriqgue en nombre réalisé sur au
moins 400 particules. Couplée a un logiciel d'analyse d'analyse de données, les
observations peuvent étre obtenues et beaucoup prises a partir de ces observations
microscopiques. On peut notamment calculer différents facteurs de forme
caractérisant ainsi la particule
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Il est a noter qu'avant toute observation microscopique, une préparation rigoureuse de
I'échantillon a analyseur est nécessaire. En effet pour que l'analyse microscopique soit
efficace, certaines conditions doivent étre remplies [4] :

Diamétre de Feret

Longueur

Figure 2 : D’apreés la Pharmacopée Européenne 7.0 : Mesures
courantes de la taille des particules

e Individualité des particules

e Visibilité

e Immobilité

e Absence de structure étranger

e Homogénéité de taille ou d’orientation des particules

L’échantillon de poudre analysé au microscope doit subir une préparation avant
I’analyse pour permettre 1’individualisation des particules constituantes. L’étalement
ou I’écrasement d’un tas de poudre a sec a I’aide d’une spatule ou d’une lamelle, ne
sont qu’exceptionnellement valables (particules non fragiles et isodiamétriques). Dans
la majorité des cas, I’analyse se fera en phase liquide a I’aide d’un milieu dés
agglomérant dans lequel la poudre est insoluble. Cette technique d’analyse est trés
utilisée dans le domaine des essais limites de taille pour les préparations oculaires ou
parentérales qui doivent étre exemptes de toutes particules visibles (1’ceil humain peut
détecter des particules jusqu’a 50 um).

C’est une méthode longue qui ne saurait s’appliquer & des échantillons nombreux
mais elle a 'avantage de permettre ’observation directe de la forme des particules.
L’analyse microscopique est indispensable dans les premic¢res phases du
développement ou quand un doute quant a la qualité de la matiére premiere survient
car c’est la seule méthode d’analyse directe qui existe. Dans ce cas, I’échantillon
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analysé est comparé a I’échantillon de référence conservé par le laboratoire de
contrble qualite.

3.3.Le tamisage

Le tamisage est lI'une des plus anciennes méthodes d'analyse granulométrique et aussi
l'une des plus largement utilisées lorsqu'il s'agit d'analyser la taille de particules
supérieures a 90 um en général : c’est en effet une technique peu couteuse utilisée
dans beaucoup de domaines autres que la pharmacie comme la géologie. Cette
technique est décrite dans la Pharmacopée Européenne 7.0 [5]. Elle permet de
mesurer le diamétre de taille (D:) des particules. La technique consiste a diviser en
fractions, a l'aide d'une colonne de tamis, la matiere ou une partie adéquate de celle-ci
constituant un échantillon parfaitement représentatif. La séparation idéale n'est
cependant jamais réalisée puisque :

v’ Les ouvertures de tamis ne sont pas égales mais sont distribuées autour d’une
moyenne

v La forme carrée des mailles de tamis influence les distributions
granulometriques mesureées, a l'exception du cas ou toutes les particules sont
parfaitement sphériques

v La morphologie des grains conditionne la séparation par cette analyse
v' L’opération de tamisage est limitée dans le temps.

Méme si cette technique est trés répandue et peu codteuse, elle ne convient pas pour
tous les produits, surtout lorsque leur structure est hétérogéne (masses volumiques
différentes au sein d'un méme produit, présence d'aspérités) ou si les particules sont
de forme lamellaire ou fibreuse. D'autre part, en dessous de 90 microns, les particules
ont tendance a s’agglomérer, la répartition granulométrique devient aléatoire. Cette
méthode

d’analyse est donc généralement bien adaptée aux produits comportant au moins 80%
de particules de taille supérieure a 90 micrometres.

10

——
| —



CARACTERISATION DES POUDRE EN SABLE

Figure 3 : des tamis d’analyse granulométrique.

3.3.1. Principe du tamisage :

D’aprés la pharmacopée Européenne [6]. Le tamisage doit étre conduit dans des
conditions n’entrainant ni absorption ni déperdition d’humidité par I’échantillon.

Les tamis analytiques sont constitués d’une toile tissée a ouverture (maille) de forme
sensiblement carrée. Cette toile est fixée a la base d’un cadre cylindrique ouvert. Pour
cette analyse, il est recommandé d’utiliser au moins sept tamis pour couvrir une
gamme granulométrique suffisamment étendue. Aprés avoir pesé individuellement
chaque tamis, ceux-ci sont empilés les uns sur les autres par ordre décroissant de
finesse, puis la poudre a analyser est placée sur le tamis supérieur. Cette colonne est
ensuite soumise a agitation pendant une durée déterminée. Le mode d’agitation est
standardisé (4). La fréquence quant a elle doit étre définie selon la méthode décrite a
la pharmacopée [5]. Aprés agitation de la colonne de tamis, on pese de nouveau
précisément chaque tamis. L’essai donne le pourcentage en masse de particules
comprises dans chaque intervalle granulométrique.

Il est recommandé par la Pharmacopée Européenne d’utiliser des tamis en progression
géométrique de raison V2. La suite de tamis la plus couramment utilisée étant la
suivante : 1000 pum, 710 pm ; 500 pm, 350 pm, 250 pm, 180 pum, 125um et 90um.

3.4.Granulométrie laser

3.4.1 Principe de granulométrie laser

La granulométrie laser est une technique créée dans les années 1970. C’est une
technique de choix pour mesurer des objets dont la taille est comprise
approximativement entre 100 nm et 1000 um. Cette méthode dans la Pharmacopée
Européenne 7.0 [6]. Le granulométrie

11
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laser permet de déterminer la distribution granulométrique d’objets dispersés au sens
large (dispersion solide / air, solide / liquide ou liquide / liquide). En pratique elle
permet de mesurer le diamétre en volume (Dv) de particules solides ou éventuellement
de gouttelettes émulsionnées. La dispersion des échantillons est assurée par 1'un des
modules associés au banc laser, & savoir soit un module pour voie liquide qui assure
en continu 1’agitation de I’émulsion ou de la suspension, soit le module pour voie
séche qui permet la dispersion dans I’air de poudre séche. Le mode de dispersion doit
étre adapté a la poudre a analyser afin de ne pas modifier la répartition
granulométrique (en cassant les particules ou en provoquant leur agglomération).
Dans cette étude le granulométrie laser est un Mastersizer 2000, il permet de mesurer
des particules :

v De 0.02 22000 pum en voie liquide
v" De 0.2 2 2000 pm en voie seche

La mesure de si petits objets est rendu possible par leur propriété particuliére a dévier
un faisceau lumineux de type laser (phénoménes de diffraction, diffusion et
réflexion). L’appareil applique ensuite un mode¢le mathématique afin de rendre des
résultats corrects, il convient de choisir convenablement le modéle mathématique
appliqué qui se base sur deux théories principales :

La théorie de Fraunhofer qui doit étre utilisée si les particules sont de taille élevee
par rapport a la longueur d’onde. L absorption et la diffusion ne sont pas considérées
devant le phénomene de diffraction largement prédominant. Dans cette théorie, les
particules sont donc considérées comme étant des particules sphériques, opaques et
non poreuses. Cette théorie appliquée a de tres fines particules peut engendrer des
erreurs sur la mesure de la taille. Ainsi la présence de populations réellement absentes
ou un décalage de la distribution granulométrique vers les grosses particules sont les
principales conséquences d’utilisation de ce modele et définissent ses limites
d’utilisation.

La théorie de Mie doit étre utilisée si les particules sont transparentes, le plus souvent
leur taille est proche voire plus petites que la longueur d’onde utilisée. Cependant
cette théorie s’applique aussi dans le cas de grosses particules lorsque celles-ci sont
transparentes. Cette théorie tient compte tant de la diffraction que de la diffusion de
la lumiere autour de la particule.

dans son milieu. Il est alors possible de corréler la taille des particules a la fagon dont
elles dévient la lumiére, en considérant ces particules comme sphériques et en
connaissant leurs propriétés optiques (indice de réfraction et d’absorption). Cette
théorie est plus complexe et ne saurait s’appliquer & une poudre composée de
plusieurs phases ou si I’indice de réfraction est inconnu.

Ainsi I’angle de diffraction est inversement proportionnel a la taille des particules et
la quantité de lumiere déviée est proportionnelle a la taille :

12
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= Les grosses particules diffractent de fortes quantités de lumiere sur des petits
angles.

= Les petites particules diffractent de tres faibles quantités de lumiére qui
s’étalent de facon décroissante de 0° a des angles plus larges.

= L'intensité de la lumiere absorbée par 1’échantillon est fonction de sa
concentration, elle est définie par I’obscuration.

= L’obscuration dépend de la méthode choisie (séche ou humide).

Elle ne doit pas étre trop faible sinon les résultats risquent de ne pas étre
représentatifs ni trop élevée (souvent < 35%). L’intensité de la lumicre déviée
enregistrée par chacun des détecteurs permet de constituer une image de
diffraction en 2 dimensions qui est ensuite analysée a 1’aide de modéle(s)
mathématique(s) implantés dans le logiciel du granulométrie utilisé.

Suspension de Détecteur plan
particules en multi-zones dans
Laser circulation le plan focal

Figure 4: Schéma d'un granulométrie laser

De cette analyse ressort la distribution granulométrique en volume de 1’échantillon.

Pour réaliser une mesure de taille au moyen du granulométrie laser, il est impératif
que les particules passant devant le faisceau laser soient individualisées et donc bien
dispersées. Les modules de dispersion ont pour rdle d’assurer par des moyens
mécaniques (pression, agitation, vibrations) la dispersion de I’échantillon.

Parallelement, afin de réaliser une mesure correcte, il est également impératif que le
manipulateur s’assure de réaliser une prise représentative de 1’échantillon a mesurer,
de ne pas faire de sélection de I’échantillon et de bien homogénéiser le prélévement
(en particulier dans le cas des suspensions).

13
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Lors de I'utilisation d’un granulométrie laser, il faut toujours garder en mémoire les
hypothéses des théories mises en ceuvre, notamment que les particules sont assimilées
a des spheéres (ce qui n’est en réalité pas souvent le cas) pour éviter les erreurs
d’interprétation. Par ailleurs, de mani¢re a valider les résultats obtenus, il est
préférable de les comparer a des observations en microscopie optique ou électronique
quand cela est possible.

3.4. 2.Expression et résultats

Il est préférable de ne rendre le résultat qu’aprés avoir effectué trois mesures d’un
méme échantillon.

Les résultats peuvent étre rendus sous forme de nombreux paramétres calculés. Le
rapport d’analyse par défaut mentionne:

L’ensemble de la distribution granulométrique, exprimée en volume ou en (%) en
fonction des classes de taille (Dv = diamétre d’une sphére équivalent a la particule)
sur une échelle de 0.02 pum a 2000 pm.

Le Dv(10), Dv(50) et Dv(90) qui correspondent respectivement aux diaméetres en
dessous desquels se situe 10 ,50 et 90% du volume des particules.

Le Dv[4,3] correspond au diamétre moyen en volume.

Le spa n , défini comme [Dv(90) — Dv(10)] / Dv(50), donne une indication sur la
largeur de la distribution granulométrique.

L’uniformité est une déviation par rapport a la médiane, donne également une
indication sur la largeur de la distribution granulométrique.

La surface spécifique, qui n’est ici pas une réelle mesure mais plutot une extrapolation
basée sur le diamétre moyen et sur la masse volumique.

Tableau 2 Exemple de résultat obtenu par granulométrie laser

Particle Name: Accessory Name: Analysis model: Sensitivity:
Fraunhofer Hydro 20008 (A) General purpose Nomal
Particle RI: Absorption: Size range: Obscuration:
0.000 0 0.02 to 2000000 wum 1907 %
Dispersant Name: Dispersant RI: Residual: Result Emulation;
Silicone oi 1.39% 0422 % Off
Concentration: Span: Uniformity: Result units:
0.0509 Y%Vol 210 0.652 Volume
Specific Surface Area: Surface Weighted Mean D[3,2): Vol. Weighted Mean D[4,3]:
0.354 még 1695  um 70216 um

do.g): 8.9 um d(0.5):  63.622 um d0.9). 142250

14

——
| —



=
=2

CARACTERISATION DES POUDRE EN SAB

9 Particle Size Distribution
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Figure 5:Distribution et relation entre la taille des particules en fonction de leurs
volumes

Parmi les autres valeurs calculées lors de 1’analyse, le mode (sommet du pic) est
particulierement utile dans le cas d’une distribution bimodéle : dans ce cas, le Dv(50)
perd son sens car il se situe au milieu de deux pics. Les modes suivent avec précision
le déplacement de chaque pic individuel (utilisés au cours d’un broyage par exemple).

3.5. Spécifications des poudres selon la Pharmacopée Européenne
7éme édition

Une monographie concernant I’analyse de la taille des particules par diffraction laser
est décrite a la Pharmacopée 7.0 [5]. Selon la Pharmacopée Européenne la répétabilité
accessible avec la méthode par diffraction laser depend principalement des
caractéristiques du matériel tandis que la répétabilité requise est fonction de I’objectif
de la mesure. Il est impossible de spécifier ici des limites d’application obligatoire,
car la répétabilité (préparation différente de I’échantillon) peut sensiblement varier
d’une substance a I’autre. Néanmoins, il est de bonne pratique de considérer, pour la
répétabilité, des critéres d’acceptation tels que (n=6) :

Dv (10) : CV <15%
Dv(50) : CV <10%
Dv(90) : CV <15%

Pour des particules dont la taille est inférieure a 10 pum, ces valeurs sont a multiplier
par deux.

15
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4.QUALIFICATION DE VOS POUDRESI[3]

Figure 6 : exemple d’un poudre

4.1.1 a qualification des poudres

La qualification des poudres concerne tous les industriels transformant et manipulant
quotidiennement des matieres poudres sous forme de produits finis ou matieres
premiéres.Dans de nombreux processus de fabrication, de manutention des poudres et
de materiel industriel sous forme de produits finis ou premiéres. obtention de résultats
parfaits.

La manutention des poudres peut siavérer difficile, particulierement au moment du
traitement et du stockage. En effet, de nombreux facteurs influent sur I'écoulement des
poudres, comme la taille et la forme des particules, la structure chimique, I'humidité,
la température, les propriétes de I'emballage, la charge electrostatique, la morphologie
de la surface, l'absorption de gaz, I'humidité atmosphérique et la répartition des
dimensions des particules autrement appelées « SPAN ». Ou la bonne conduite d'un
procéde dépend principalement du comportement des poudres, et en particulier de sa
Coulabilité.

Pour pouvoir bien étudier le milieu granulaire, il faut avant tout connaitre les
caractéristiques des particules, ainsi que de la poudre dans son ensemble. Les
particules ne sont en général pas sphériques, et peuvent se présenter sous diverses
formes.

Pour caractériser la taille et la forme des particules non sphériques, on use deux
notions :

Le diametre équivalent qui correspond au diametre d'une sphére qui posséde une
méme caractéristique que la particule.

16
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Le facteur de sphéricité (Y'v) qui est le rapport entre la surface de la sphere ayant le
méme volume que la particule, par rapport a la surface de la particule.

En général, la taille des particules présentes dans une poudre est tres dispersée.
L'analyse granulométrique de la poudre permet de définir les paramétres moyennés
représentatifs de l'ensemble de la distribution des tailles de particules.

5.Exemple de courbe de granulométrie laser pour du sucre glace

5.1 .Morphologie des particules : selon la forme des particules, celles-ci vont
s’écouler plus ou moins facilement. Pour des particules présentant une forme qui
s’éloigne de la sphere, c’est-a-dire pour des formes allongées telle que les batonnets
ou encore les aiguilles, I’écoulement sera difficile.

L’historique de la poudre, c’est-a-dire sa manipulation, son stockage ainsi que son
transport, peut avoir un impact sur sa coulabilité. Selon la maniére dont a été
manipulée la poudre, celle-ci sera dans un certain état d’organisation, et présentera
donc une certaine cohésivité (désaération, segmentation granulométrique, reprise
d’humidité...).

6 . Pourquoi réaliser des tests sur vos poudres ?

La réalisation de test de coulabilité avec le support de notre laboratoire des
poudres vous permettra de déterminer les performances de vos poudres avant
qu’elles soient intégrées au processus de production et ainsi, éventuellement
d’adapter les différents équipements composant la ligne de production. Ces tests
permettent de définir des diameétres minimums d’écoulement, degré de pentes des
trémies, état de surface, mise en place d’aide a I’écoulement.

\ !

Figure7 :exmple pour les tests sur les poudres
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7 .Exemples de types d'écoulement :[3]

A - Ecoulement en masse

Toute la matiére contenue dans le silo est en mouvement mais pas nécessairement a la
méme vitesse.

» Pas de zone morte

« Distribution des temps de séjour (premier entré -premier sorti), FIFO.

 Faible ségrégation

« Capacité de stockage plus faible (angle du silo de stockage éleveé)

* Moindre résistance a 'abrasion de I’équipement de stockage

B - Ecoulement en cheminée

Mouvement d’un noyau central seulement

« Présence de zone morte

« Distribution des temps de séjour (premier entré - dernier sorti, pas de gestion des
lots de chargement)

» Forte ségrégation

» Plus grande capacité de stockage (angle faible du silo de stockage)

« Equipement de stockage plus résistant a I'abrasion

A B
Figure 8 : Ecoulement en cheminée
8 - Nos solutions pour vérifier la conformité de vos poudres.

Nous réalisons des tests et des mesures de coulabilité et de granulométrie pour vérifier
la conformité de vos poudres.

Palamatic Process, forte de son expertise dans le domaine des poudres et pulvérulents,
accompagne les industriels dans la caractérisation granulométrique des poudres
utilisées dans leurs usines.

Pour préparer vos poudres, nous envisageons d'équipements de laboratoire et vous
envisagez de réaliser des tests sur vos poudres dans les conditions réelles de
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production. Notre laboratoire réalise plusieurs mesures sur les échantillons de poudres
afin de quantifier, classer, contréler et comparer le type d'écoulement des poudres.

Exemples de tests de mesure : granulométrie, angle de glissement, angle de talus,
mesure des masses volumiques tassées et non tassées (indice d’Hausner), test de
mesure de la dispersion des poudres...

Méthodes pour I'évaluation de la coulabilité des poudres :

Angle de repos Essais de tassement : indice de Hausner, essais dynamiques par
tassement, essais dynamiques par compression,

Comparaison des essais de tassement
9 - Quels équipements ?

Le comportement global d'une poudre, et en particulier sa coulabilite, est le résultat
des interactions interparticulaires des particules qui la component, mais aussi des
interactions de la poudre avec son environnement, c'est-a-dire I'air, mais a le procéde
dans lequel il est manipulé. La nature ainsi que l'importance de ces interactions
dépendantes de nombreux parametres, tels que :

v' Des caractéristiques de la particule : morphologie, taille, distribution
granulométrique. ..

v' Des caractéristiques de lair environnant : humidité, température, taux
d'aération.

v Des caractéristiques du procédé de manipulation : état de surface des parois,
manipulation de la poudre, pression.

Si ces forces d'interaction dominent la force de gravité, la poudre présentera un
comportement cohésif, et présentera donc des difficultés pour [I'écoulement :
I'écoulement sera irrégulier voire absent. Pour évaluer cette capacité a s'écouler, il
existe différentes méthodes.

9.1 - Rhéométre pour tester I’écoulement des poudres

L'appareil de contr6le d'écoulement de poudre fournit I'analyse simple et rapide du
comportement d'écoulement de la poudre dans I'équipement de traitement industriel.
Le rhéomeétre permet, par exemple d'évaluer la capacité de déversements de poudres
placées dans des conteneurs de stockage.

Plusieurs choix de tests peuvent étre préprogrammeés : fonction écoulement, friction
murale ou densité en vrac.

Exemples de données en sorties :

- Index propre d'écoulement des poudres
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Figure 9 :courbe pour tester ’écoulement des poudres

9.2.Tamis de contrdle pour analyses granulométriques

Le tamis de laboratoire Palamatic Process utilisé en colonne permet de déterminer la courbe et
la granulométrie de la poudre.

Le tamis de laboratoire Palamatic Process produit un mouvement de tamisage en 3
dimensions afin que les résultats de tamisage soient rapidement disponibles et parfaitement
reproductibles. Le produit a tamiser tombe verticalement et est réparti en un mouvement
circulaire sur toute la surface du tamis. Notre logiciel permet I'évaluation informatisée de
I'analyse granulométrique avec une lecture rapide et aisée des données.

10 - Parametres a prendre en compte

D'autres parametres extérieurs doivent étre pris en compte :- Surface des parois : de la
méme maniere que les particules interagissent entre elles, ces particules peuvent
également interagir avec les parois

- Humidité : I'humidité du milieu peut impacter la coulabilité d'une poudre, par
influence de la teneur en eau de cette derniere

- Tempeérature : la température impacte la coulabilité d'une poudre
» La nature et les propriétés physiques de la poudre et sa coulabilité
* Le demi-angle d'ouverture du silo

* La rugosité de la paroi
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* La pression interne dans le silo
* La taille de I'ouverture
* Un écoulement en masse nécessite un angle faible et des parois lisses

« La transition entre les conditions d'écoulement / non écoulement dépend de la taille
de l'ouverture

* La taille de I'ouverture gouverne le débit massique

% 4
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804 \

5l -
ol - \

40 \ A ‘

0 10 20 30 400

Figure 10 :D'apres Ter Borg : probabilité d'occurrence d'écoulement en masse
en fonction de I'angle du silo

Le test de Jenike, initialement développé pour le dimensionnement des silos, permet
de quantifier les propriétés d'écoulement d'une poudre. Cette consistance a déterminer
la contrainte tangentielle et a appliquer a un empilement de poudre consolidée,
soumise a une contrainte normale a N, afin de « rompre » cet empilement. Le couple
(oN, TR) est appelé point de rupture.

La détermination de plusieurs points de rupture permet de définir le lieu d'écoulement,
qui correspond a l'ensemble des points de rupture. Ce lieu d'écoulement permet de
déterminer la fonction d'écoulement, intrinsequement a la poudre, permettant de
quantifier sa coulabilité. Etant donné qu'un point de rupture (oN, tR) est dépendant de
I'état de consolidation initial de la poudre, il faut s'assurer que cet état soit le méme
pour chaque mesure, afin d'obtenir des résultats exploitables
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Figure 11 :Protocole de mesure : détermination du lieu d'écoulement par le test
de cisaillement de Jenike

11 - Solutions / résultats

La qualification des poudres permet d'adapter les différents équipements composant la
ligne de production.

Ainsi, nous pouvons vous proposer différentes technologies de transfert pneumatique
(aspiré ou poussé, phase dense ou diluée) ou encore des solutions de vibration
adaptées a vos produits et a votre processus pour faciliter I'écoulement des produits

poudres de phases de vrac et de transfert .

Nous pouvons vous aider a déterminer le type de vibrateur adapté a vos besoins.
Différentes technologies sont disponibles : plaques et bus de fluidification, Vibro-
aérateurs, Canons a Air, Percuteurs Pneumatiques et Combinés, Vibrateurs

Pneumatiques...

Rencontrons-nous !
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CARACTERISATION DES POUDRE EN SABLE

GENERALITES SUR LES SABLES
I1.1.INTRODUCTION

Les sables s’accumulent chaque jour le long des riviéres ou sur littoral. I1 n’y
a pas pratiguement pas de sable au grand large. Certains ports construits pres des
embouchures s’ensablent rapidement. D’une année sur I’autre, les bancs de sable
d’une riviere se déplacent vers 1’aval. Le quartz est généralement 1’élément
prédominant dans un sable. Le quartz est un minéral dur qui entre dans la composition
de roches telles que les granites ou les gneiss : roches trés répandues, surtout dans les
massifs montagneux.

L’altération des granites, des gneiss et autres roches dures et cohérents
donne naissance a des grains de quartz, a quelques grains de feldspath, de micas ou
autres et a des particules argileuses. L usure de ces roches donne aussi des éléments
plus gros tels que galets, graviers qui s’altéreront a leur tour [7].

I1.2. DEFINITION

Matiere minérale siliceuse ou calcaire qui se présente dans le sol sous la forme de
grains ou de poudre, suivant qu'il s'agit de sable grossier ou de sable fin. Le sables
proviennent de la désagrégation des roches qui constituent I'écorce terrestre ; suivant
leur composition, ils sont blancs, jaunes, gris ou rougeatres.

On peut encore classer les sables d'apres leur origine et distinguer les sables de
carriere ,les sables de mer et les sables de riviere.

Le terrain dans lequel le sable grossier domine, manque d'’homogenéite, sa trop
grande par- méabilite ne lui permet pas de retenir les engrais solubles, qui sont
entrainés par les eaux avant davoir produit leur effet, amenant, en outre,
I'assechement rapide du sol.

Si, au contraire, I'élément dominant est du sable ténu, c'est I'inverse qui se produit, le
terrainse tasse et prend la compacité du sol argileux, manquant ainsi d'aération.

Des amendements sont nécessaires pour corriger les défauts des sols sableux ; I'apport
demarne argileuse donne de la cohésion aux terrains qui en manquent, mais le fumier
de ferme ,en augmentant I'numus, est dans tous les cas le meilleur des traitements : il
apporte au l'agglomérant dont il a besoin et au sable fin I'allégement et I'aération qui
lui font défaut.

Inversement, le sable grossier peut constituer un amendement dans les sols compacts

11.3.LES CARACTERISTIQUES DU SABLE [7]

Jusqu’a présent, les critéres de choix d’un sable se basaient essentiellement
sur la connaissance de la granulométrie, et éventuellement du pH.Un certain nombre
de caractéres physiques complémentaires au pH et a la granulométrie ont été retenus.
Ce sont :

v La densité apparente et la densité réelle.

v' Le foisonnement.
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v’ La porosité et la capacité de rétention.
v’ La perméabilité.
v La forme.

Et en supplément pour les sables de bunkers :
v’ La portance,
v’ Le croutage,

v La couleur.
11.4. Classification des sables :
4.1.Selon son origine
Le sable, en fonction de son origine, peut étre classé en quatre catégories :

e Naturel : d’origine minérale, issus de roches meubles (alluvions des fleuves
ou des rivieres), de roches massives (sédimentaire, éruptives, métamorphique,
etc.) ou de dunes. Le sable naturel n’ayant subi aucune transformation autre
gue mécanique (tels que concassage, broyage, criblage, lavage).

e Artificiel : d’origine minérale résultant d’un procédé industriel comprenant
des transformations thermiques ou autres.

e Recyclé : obtenu par traitement d’une matiére inorganique utilisée
précédemment dans la construction, tels que des bétons de démolition.

4.2. Selon sa composition

En fonction de sa composition minéralogique (teneurs en silice, alumine et chaux), le
sable peut étre classé en quatre catégories
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Tableau 3 : Classification des sables en fonction de leurs compositions (teneurs
en % massique)

Composition SiO2 (%) CaO (%) Al>O3 (%)
Siliceux 70a90 0,l1a1l 1310
Silico-alumineux 50a70 1a5 10a25
Silico-calcaires 15420 15a30 3a10
Calcaires 2a10 30a50 05a2

4.3. Selon sa densité
Selon la densité de sable, on distingue trois types :

» Léger : de masse volumique comprise entre 1200 et 2000 kg/m3, et le plus usuel
est a base d’argile expansée, de schiste expansés ou de laitier expansé.

» Courant : de masse volumique entre 2000 et 3000 kg/m3, et il est généralement
les basaltes, quartzites, gres, porphyre, diorite, granites, schistes, laitier.

» Lourd : de masse volumique varie de 4000 a 8000 kg/m3, et le plus utilisé est la
barytine (d’une densité absolue de 4,2 a 4,7), la magnétite (d’une densité absolue de
4,5 a 5,1), les riblons(d’une densité absolue de 7,6 a 7,8) et la grenaille (d’une densité

absolue de 7,6 a 7,8).
4.4. Selon sa forme
Selon la forme de sable, on peut désigner deux grands types :

» Roulé : dont la forme a été acquise par 1’érosion de roches meubles (alluvions des
fleuves ou des riviéres) ou des dunes.

» Angulaire ou Concassé : dont la forme a été obtenue par abattage et concassage
de roches massives et dures.
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11.5. Types de sable

5.1. Sable alluvionnaire

Le sable alluvionnaire, dit aussi roulé, dont la forme a été acquise par 1’érosion. Il est
issu de roches meubles des dép6ts des alluvions trouvés dans les lits des fleuves ou
des rivieres.

Bien qu’on puisse trouver différentes roches selon la région d’origine, le sable utilisé
pour le béton est le plus souvent siliceux.

Ce sable, plus recommandé a la confection des bétons, doit présenter une granularité
telle que les éléments fins ne soient ni en excés, ni en trop faible proportion. S’il y a
trop de grains fins, il sera nécessaire d'augmenter le dosage en eau du béton tandis que
si le sable est trop gros, la plasticité du mélange sera insuffisante et rendra la mise en
place difficile. Cette granularité est caracterisée par le module de finesse (MF). Plus le
module de finesse est faible, plus le sable est fin ;

» 1.8 <MF <2.2: le sable convient bien pour obtenir une bonne ouvrabilité et une
résistance satisfaisante.

» 2.2< MF < 2.8 : le sable convient bien pour obtenir une ouvrabilité satisfaisante
et une bonne résistance avec des risques de segregations limités.

> 2.8<MF <3.2: le sable convient bien pour obtenir une moins bonne ouvrabilité
et une résistance élevée avec des risques de ségrégations.

5.2. Sable de carriére

Le sable de carriére, dit aussi concassé, est un sous-produit des processus industriels
contr6lés de concassage, de lavage et de criblage appliqués a des roches massives
généralement calcaires.

Ce sable, qui se trouve couramment dans la classe granulaire 0/3 mm, est rarement
utilisé dans la confection des bétons en raison de leurs taux élevé en fines qui varié de
8 a 30 % et provoquant ainsi un probleme de stockage au niveau des carriéres.
Plusieurs recherches ont été menées pour la valorisation de sable de carriére dans la
confection des mortiers et bétons. En effet, elles ont trouvé que la morphologie de ces
grains angulaires est plus adaptée a un meilleur accrochage a la pate de ciment que
celle de sables roulé, ce qui offre plus de résistances au béton.

L'utilisation de sable de carriere est déterminée par sa granulométrie et ses
caractéristiques physiques, mécaniques et chimiques. En générale, il s'utilise pour des
sous-fondations et fondations, des applications liées au ciment, par exemple du béton,
et pour la production de mélanges bitumineux. [8]
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5.3 .Sable des dunes

Le sable de dune est un produit de la désagrégation lente des roches sous I’action des
agents d’¢rosion tels que I’air, la pluie etc. Les déserts de sable, ou ergs, se localisent
dans les vastes cuvettes d’épandage ou des puissantes accumulations alluviales se sont
concentrées par de grands écoulements lies aux périodes pluviales du début du
quaternaire. Les grands ergs coincident avec des zones ou des vents saisonniers de
directions variées se compensent.

Les dunes se forment dans des zones ou le sable est abondant et non fixé par la
végétation (désert, plage, lit fluvial a I'étiage). Le sable est érodé et pris en charge par
le vent (déflation). Il est transporté aux ras du sol par saltation, puis s'accumule quand
la compétence du vent chute (versant sous le vent). Une dune peut se déplacer par
érosion du versant au vent et accumulation sur le versant opposer.

Le sable de dune qui s’impose du fait de son abondance dans la nature (Sahara), de
son colt d’extraction presque nul, et de sa propreté apparente, forme la solution au
probleme d’épuisement des ressources naturelles et se présente comme un matériau
d’avenir [9].

11.6.PRINCIPAUX SABLES DISPONIBLES

De nombreux sables sont désormais disponibles. Si la silice, de loin la plus utilisée,
est d’origine naturelle, d’autres sont des produits plus ou moins artificiels qui, en
raison de leur codt, sont réservés a des emplois spéciaux.

-La silice, de formule SiOa, et plus spécialement sa variété allotropique, le quartz a,
est extrémement répandue a travers le monde dans les basins d’origine sédimentaire.

-La chromite est le mélange d’oxydes de fer et de chrome FeO, Cr.Os contenant au
minimum 50 % de Cr.O Les sables de chromite sont obtenus apres des traitements
complexes de broyage, de lavage et de classification granulométrique.

L’olivine est le mélange de silicates de fer et de magnésium SiO4Mgz et SiOsFe. Ces
sables sont également obtenus par des traitements de broyage et de classification -Le
zircon est le silicate de zirconium Zr SiOs, présent a faible dose (1 & 2%) dans les
sables de plage d’Australie et de Floride.

-Les silice-alumineux, de formule générale n AlLOs, m SiO,, résultent de la
calcination a haute température de produits naturels qui sont des argiles réfractaires et
du kaolin, ou sont enti¢rement synthétisés a partir de silice et d’alumine.

Les produits calcinés sont ultérieurement broyés et classés. Suivant la nature des
produits de base, on distingue:

*Les chamottes, issues d’argiles réfractaires plus ou moins pures, dont la teneur en
alumine est en général supérieure a 40% ; une qualité obtenue a partir de kaolin tres
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pur est connue sous la dénomination commerciale de Molochite; Les mullites et
sillimanites, obtenues par synthese, qui contiennent respectivement 72 et 63 %
d’alumine [10].

11.7.PROPRIETES DE SABLE

Les principales propriétés des matériaux disponibles sont résumées dans le tableau
suivant :

Tableau 4: Les principales propriétés des matériaux disponibles [10].

Propriétés Silice Chromite Olivine Zircon Chamottes
et
mullites (2)
Disponibilité | trés Limitée Limitée Limitée Limitee
abondante
Colt trés bon Elevé Moyen Elevé moyen a
marché trés
élevé
Masse 2,65 43445 3,2a3,6 4,434,7 2,5a2,7
volumique
absolue
(g/cm3)
Température | 1730 1760 a 1540 a 2000 a 1300a1
de fusion (°C) 1980 1760 2200 800
Stabilité Bonne Bonne Bonne excellente | moyenne a
bonne
Conductivité | Faible Tres Moyenne tres Faible
thermique élevée élevée
Acidité- Acide Neutre Basique Acide Neutre
basicité basique neutre
Masse 155a1,60 |27 1,9 2,8 1,45a1,55
volumique en
vrac (g/cm3)

(1) produit manufacturé.

(2) produit manufacturé ou synthétise.
8.PRINCIPE DE FORMATION DES SABLES:

Le sable se forme a la suite des phénoménes physiques et chimiques auxquels sont

soumises les roches. Les processus physiques fragmentent les roches en des éléments
de taille réduite qui sont les blocs, les graviers, les sables, les limons et les argiles.
Dans le processus de formation des sables 1’action physique est prépondérante. Sous
’action de processus physiques (vent, eau) ou chimiques (action dissolvante de I’eau),
ces e€léments sont entrainés par les eaux de ruissellement. Au cours du transport, ils
vont subir des variations de taille et de morphologie en fonction du moyen de
transport. Les particules vont se déposer ou étre drainées généralement jusqu'a la mer.
C’est ainsi que les sables se retrouvent sur les plages ou dans les lits des cours d’eau.
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9.Composition minéralogique:

Les sables sont principalement constitués de quartz (silice), avec de faibles
proportions de mica, de feldspath et de magnétite. La couleur du sable est d’autant
plus claire que la teneur en silice est élevée. Les sables sont toujours definis en
fonction des constituants majoritaires : on parle ainsi de sable quartzeux,
feldspathique, ferrugineux, micacé, calcaire, ou encore de sable coquillier. Toutefois,
dans le langage courant, le sable est généralement associé au sable quartzeux

10.EXEMPLE DE FINESSE DE SABLE

Le sable: le sable utilisé est de provenance de la région de Gabes (wethref). Ce sable a
¢té broyé au laboratoire de géotechnique dans un broyeur a boulets jusqu’a des
finesses de 20um, 40um et 80um. Les résultats de 1’analyse chimique sont portés
dans le tableau 2. Tableau 2. Analyse chimique du sable finement broyé (%). Du point
de vue chimique la constatation importante a signaler est la présence d’un fort
pourcentage en silice (minuscules grains de quartz) qui est supérieur a 95%, par
conséquent le sable étudie est un sable siliceux. Les ciments étudiés sont obtenus en
mélangeant le ciment avec le sable broye a différentes finesses et a différents

pourcentages massiques ( 10%, 15% et 20%).

Tableau 5 :Analyse chimique de sable

$i0, | a0 | ALO, | Feo, |80, | k20 | © MgO | Na.O | TiO. | ZnO | CaCO,
{ppm)
9694 | 0.63 | 0.68 155 |004 |02 |99 022 002 |003 |003 |11

11.11.Utilisation du sable

Le sable est 'une des maticres premicres dans la construction. Il constitue également
la principale mati¢re premicre de I’industrie du verre.

Le sable, du fait de son abondance et de sa facilité d’exploitation, est utilis¢ dans de
nombreux domaines d’activités.

C’est 'une des principales matiéres premicres utilisées dans le génie civil. Il est
utilisé aussi bien dans le domaine routier que dans celui du batiment.

Dans la construction des routes, le sable est utilisé comme matiére premiere de
remblai, couche de base et couche de finition.

Dans le batiment, il est employé dans la composition de béton, du mortier et la
confection des briques (parpaing sable ciment).
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Le sable est le principal composant de la plate forme sur laquelle sont poseés les paves,
pour les chemins et les routes secondaires, les parkings et les garages etc.

Le sable est encore tres utilisé en fonderie, ou il est employé pour la réalisation des
moules. Par ailleurs, il intervient dans la fabrication de céramiques.

Le sable est également largement utilisé pour ses propriétés abrasives (cas du papier
de verre recouvert de sable). Il peut aussi étre utilisé pour un décapage a la sableuse
afin de nettoyer certaines surfaces (la pierre, par exemple) ou pour aplanir des
surfaces de métal grossier (avec de la vapeur sous pression chargée de sable).

En milieu naturel, le sable accumule des minéraux lourds alluvionnaires, permettant
I’extraction de certains minéraux dont l'or, les diamants, la cassitérite (minerai
d’étain), la magnétite (oxyde de fer) ou I’ilménite (oxyde de fer et de titane).

Le sable est un ¢élément important dans le domaine touristique, lorsqu’il est présent
sur les plages et les dunes ou il est également un élément indispensable a la protection
de la cote [11]

12 LE SABLAGE
12.1.Presentation du sablage[12]

Il s’agit d’un traitement de surface par impact. Cette technique industrielle consiste a
projeter a grande vitesse un abrasif sur un matériau en utilisant notamment un pistolet
et des buses.

L’équipement nécessaire utilise 1’air comprimé : les sableuses et les cabines de
sablage se connectent donc a des compresseurs.

[ o[

Avec

Sableuse Cabine de sablage Compresseur

Figure 12:sableuse et cabine de sablage

Une sableuse se connecte a un compresseur et s’utilise pour les travaux en extérieur
comme le grenaillage de piéces métalliques (portails, grilles, charpentes...), le
décapage du bois (volets, escaliers, poutres...) ou bien encore le ravalement de fagade
et le nettoyage de batiments. Contrairement a une cabine de sablage, il est préférable
d’utiliser des abrasifs non recyclables, ces derniers ne pouvant pas étre récupérés
apres utilisation.

La cabine de sablage (étanche) se connecte a un compresseur. L utilisation de cette
machine rend possible le travail en intérieur et la récupération du sable (les abrasifs
recyclables).
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figure 13 :Cabine de sablage Désignation

1/ Ouverture pour les mains avec des gants étanches.

2/ Trappe d’accés pour passer les piéces.

3/ Pistolet de sablage (avec buse) + connexion au compresseur.

4/ Bride d’aspiration. Il faut utiliser un aspirateur spécial avec une cuve métallique
pour récupérer la poussiere.

5/ Hublot.

6/ Cbne récupérateur avec trappe de vidange. Les abrasifs sont plus lourds que la
poussiere, on peut donc les récupérer (quand ils sont recyclables).

Tableau 6:Machine et leur utilisation[12]

Machine Utilisation
Sableuse Pour traveaux en exterieur

Reservée au sablage de grende surface
Cabine de sablage Pour traveaux en interieur

Destinée au sablage de petites
pieces(selen la taille de la cabine )
Possibilité de récupérer le sable

Les applications possibles avec des abrasifs

Enlever la couche superficielle d’une piece (ex : peinture...), provoquer la
déformation de sa surface ou encore engendrer des aspérités pour améliorer
I’adhérence d’une couche superficielle. Selon le type d’abrasif choisi, le sablage
permet de nombreuses applications :
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Tableau 7 : les application et leur résultat et avantage[12]

Applications

Résultats / Avantages

Ebarber

Parfait pour éliminer des bavures de vos
pieces usinées.

"1 Pratique pour atteindre des parties peu
accessibles avec un ébarbage

manuel ou a la machine.

Décaper

Avec précision et rapidité, le décapage
des revétements (peintures,

vernis, laques,...) est possible.

1 Le substrat (la base qui recoit le
revétement) n’est pas altéré.

1 Améliore I’état de surface de la piéce
traitee.

1 Application d’un nouveau revétement
possible.

1 Plus efficace et rapide que d’autres
techniques (ex : meuler, racler,

nettoyer chimiquement, brosser,...)

Nettoyer

Pas de changement dimensionnel.

1 Substrat non dégradé.

1 Pour le nettoyage des moules, matrices,
outils (méme fragiles), ...

Ebavurer

Elimination des bavures
Substrat non détérioré

Détartrer

Supprime le tartre formé sur les piéces
occasionné par divers
facteurs (corrosion, rouille, chaleur,...).

Sans danger, a l'inverse du détartrage
chimique.

La piéce retrouve un état de surface
parfait : la peinture, le revétement, le
plaquage, ..., sont praticables sans
difficulté.

Graver du verre

Idéal pour les gravures (ex : logos) fines
grace a |’action du

décapage. Sur le verre, la poterie, les
médailles,...

Allie rapidité et précision

——
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13.Le choix de ’abrasif

En raison de sa contenance en silice hautement cancérigéne, le sable n’est pas la
matiere projetée lors de 1’opération de sablage. De nombreux abrasifs peuvent étre
utilisés : corindon blanc, corindon mixte, carbure de silicium noir et vert, bille
céramique, carbure de borebgrenat,.... Le choix de I’abrasif dépend de
I’application a réaliser.

Voici quelques précisions sur 3 abrasifs souvent employés : le corindon brun, la bille
de verre et la grenaille métallique

Impact sur I'environnement et la société

Les dépbts de poussiére en surface constituent une source de micronutriments pour les
écosystémes terrestres et marins. Il semblerait que la poussiére du Sahara constitue un
fertilisant pour la forét amazonienne et l'on sait que les particules de poussiére
améliorent la production de biomasse marine en apportant du fer et du phosphore dans
les zones océaniques qui manquent de ces éléments. La poussiére a cependant de
nombreux effets néfastes sur l'agriculture; elle diminue notamment les rendements car
elle étouffe les semis, entraine une perte de tissu végétal, réduit la photosynthese et
accentue I'érosion des sols.

Parmi les conséquences indirectes des dépdts de poussiere figurent I'obstruction des
canaux d’irrigation, le recouvrement des voies de transport et la détérioration de la
qualité de I’eau des rivieres et des fleuves. En réduisant la visibilité, les poussieres
aéroportées génent la circulation aérienne et routiere. Les risques posés par une
mauvaise visibilité lors du décollage et de I’atterrissage obligent parfois a retarder ou
a dérouter des vols. Par ailleurs, les particules peuvent éroder les surfaces des avions
et endommager les moteurs.

La poussiere a aussi une incidence sur la production des centrales solaires, en
particulier sur les installations qui doivent recevoir un rayonnement direct. Les
exploitants doivent veiller a ce que les particules ne s’accumulent pas sur les
panneaux. Le nettoyage requis pour que le rayonnement entrant parvienne jusqu’aux
capteurs est une opération longue et codteuse.

14.Comment le sable du Sahara fertilise la forét amazonienne[13]

La NASA s'est intéressée aux nuages de sable provenant du Sahara. Le but, savoir
comment ce phénomene a évolué au fil des siécles, mais aussi connaitre I'impact
environnemental. Ce désert, qui s'étend sur une grande partie du nord de I'Afrique,
mesure 9 200 000 kilometres carrés.
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15.La poussiére du Sahara, un engrais naturel

L'agence fédérale explique sur son site que "plus de 60 millions de tonnes de sa
poussiére minérale chargée de nutriments sont soulevées dans lI'atmosphere chaque année,
créant une énorme couche dair chaud et poussiéreux que les vents transportent a travers
I'Atlantique pour fournir ces nutriments a l'océan et a la végétation en Amérique du Sud et
dans les Caraibes".

Apres avoir nourri la faune marine lors de son voyage au dessus de I'océan Atlantique,
la poussiére saharienne arrive donc dans les Caraibes et en Amérique du Sud. La, les
minéraux qu'elle contient, comme le fer et le phosphore, sont absorbés par les
végétaux, agissant comme un engrais pour la forét amazonienne.

"Les pluies emportent un grand nombre de ces précieux nutriments du sol dans le
bassin du fleuve Amazone, ce qui rend l'apport de nutriments d'Afrique important
pour maintenir une vegétation saine", explique ainsi la NASA.

A noter que ces nuages de poussiere ont aussi des effets négatifs. Ils entrainent par
exemple une mauvaise qualité de l'air pour les habitants. De plus, tous ces nutriments
peuvent causer des proliferations d'algues nuisibles au large des cotes de la Floride, mais
aussi des maladies et des déces des récifs coralliens liés aux dépots de poussiere.

Des nuages de sable de moins en moins nombreux

Les nuages de poussiére provenant du Saharasont eux aussi impactés par le
réchauffement climatique. La NASA indique ainsi que l'année derniere fut l'une des
plus chaudes jamais enregistrée. En juin, un énorme nuage de sable du Sahara avait
ainsi survolé I'Atlantique jusqu'en Amérique du Nord.

Et pourtant, I'agence féedérale affirme qu'au cours du siécle prochain, les nuages de
poussiere provenant d'Afrique seront les plus bas enregistrés lors des 20 000 dernieres
années, a cause du changement climatique et du réchauffement des océans. Les
experts prédisent une réduction d'au moins 30% de lactivité des poussiéres
sahariennes par rapport aux niveaux actuels au cours des 20 a 50 prochaines années,
et une baisse continue au-dela

"Les températures de surface de la mer ont un impact direct sur la vitesse du vent, de sorte
que lorsque I'Atlantique nord se réchauffe par rapport a I'Atlantique sud, les alizés qui
soufflent la poussiére d'est en ouest s'affaiblissent. En conséquence, les vents plus lents
ramassent et transportent moins de poussiére du Sahara, indique la NASA. (...) Et au fur
et a mesure que les panaches de poussiere diminuent, leurs impacts sur la végétation et
I'océan seront également moindre."
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FIGURE 14 :DESSINS EN DESERT ALGERIEN

Le sable du désert pourrait servir a construire durablement[ 14]

Béton durable en sable du désert © Finite

Figure 15 : Béton durable en sable du désert algérien

16. TECHNOLOGIE.

Une équipe de scientifiques britanniques a développé un matériau de construction
biodégradable qui repose sur le sable du désert. Une solution qui valoriserait ainsi une
ressource (quasi) infinie et qui répondrait a la pénurie de sable qui se profile dans le
monde.

Cela peut sembler fou, mais le sable pourrait venir a manquer dans le futur. Car, sur
les centaines de milliards de millions de tonnes (Mt) qui existent sur la planéte, moins
de 5 % sont utilisables pour produire du béton. Les vastes déserts du Sahara ou
d'Arabie présentent en effet des grains qui sont trop lisses, érodés par des siécles de
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vent et de frottements, et qui ont la particularité de ne pas bien s'agréger... D'ou
I'exploitation actuelle des fonds marins ou la ressource est adéquate, mais de plus en
plus rare. Chaque année, plus de 40.000 Mt sont ainsi extraites des plages et mers du
globe afin de servir les industries humaines du béton et du verre, laissant présager
d'une pénurie mondiale a I'horizon de la fin du siecle. A moins que les recherches des
scientifiques britanniques de I'lmperial College de Londres ne bportent leurs fruits...

17.Recyclable, décarboné et biodégradable

Quatre jeunes chercheurs déclarent avoir mis au point un nouveau procédé, nommé
"Finite" qui valorise justement le sable désertique. Au moyen d'un liant dont la nature
n'est pas révélée, il est possible d'agréger les grains et d'obtenir un matériau composite
dont la résistance en compression serait équivalente a celle du béton classique.
Avantage supplémentaire, I'empreinte carbone de cette résine non polluante serait
bien inférieure a celle du ciment, dont les émissions de gaz carbonique sont souvent
décriées.

Matteo Maccario, un des chercheurs, déclare dans Dezeen : "Nos estimations les plus
pessimistes sont en ce moment inférieures a la moitié de I'empreinte CO2 du béton™.
Et le Finite serait également recyclable par fusion, a I'image du verre, et aisément
teinté ou moulé. Enfin, le matériau laisse tel quel serait biodégradable.

Une caractéristique qui le rendrait davantage destiné a des constructions temporaires
qua des projets pérennes. Dans linterview, le co-inventeur donne I'exemple de
I'édification d'un pavillon pour un événement qui pourrait étre déconstruit dans les
trois mois afin que le matériau soit recyclé dans un autre projet.

Pour servir a la construction de structures plus durables, le Finite devra encore passer

des tests de résistance et de vieillissement, et peut-étre adapter sa formulation. Sur
I'avenir du procédé, encore entouré de mystére pour cause de secret industriel, Matteo
Maccario annonce : "Il faudra plus que notre projet ou qu'un seul matériau, mais
nous sommes vraiment impatients de voir un avenir ou le bati ne sera plus une chose
qu'on doit garder pour toujours ou démolir et mettre a la décharge, mais au contraire
quelque chose qui utilisera la Nature et qui sera réutilisable a I'infini”. L'utilisation
des sables du désert permettrait, en outre, d'éviter le lavage a grandes eau du sel des
sables marins, économisant par la une autre ressource qui se raréfie. Cette technologie
- presque trop prometteuse pour étre vraie - pourrait également enrayer le phénoméne
d'érosion des plages suite a I'exploitation trop intensive du littoral qui ne laisse pas le
temps aux courants de redéposer de la matiére. Le Finite signifie-t-il la fin de ce fléau

37

——
| —


https://www.batiactu.com/tag/industrie

CARACTERISATION DES POUDRE EN SABLE

Tableau8 : fiche technique d¢ MICROBILLE DE VERRE[MEI ms’ila]

Carimcson
Matiére Oxyde d’aluminium.

Dureté MOHS 9

Forme massive Arétes vives.

Densité rielle 3,94.

Couleur Brun.

Granulométrie Entre 0,1 a2 mm/F8 a F220 (Norme

FEPA).
Structure Alumine Alpha
utilisation Traitement de surface.

Décapage avant peinture.
Suppression de la rouille.
Réalisation de rugosités (petites
aspérités) pour I’application
ultérieure d’une colle, d’une peinture,
d’un revétement,

Grande dureté.
Excellente capacité de
recyclage. Avantage
Dégagement minime de poussiére.
Demande une
consommation réduite d’air comprimé.

Résistant.
e MICROBILLE DE VERRE
Wicrotxiet oo wara
Matiére Verre sodocalcique.

Dureté MOHS 5,5a 6.
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Densité apparente Entre 1,4 et 1,6 kg/dm
Granulométrie Entre 425-600p et 4-45p..
utilisation Nettoyage de moule.

1 Ebavurage délicat.
"1 Finition de surface.
1 Shot peening (grenaillage de

précontrainte).
Avantage Création d’une grande variété d’états de
surface.
1 Permet une finition uniforme.
1 Recyclable.
Consiels Ne pas travailler a plus de 5

bars.
Utiliser une cabine de
sablage dotée d’un mano régulateur
Pour le réglage de la
pression.

Tableau 9 :fiche technique de grenaille métallique
e GRENAILLE METALLIQUE

CGreae U

Matiére Bille ronde ou angulaire en acier

Avantage Fort pouvoir abrasif.

Utilisation Décapage.
1 Nettoyage rapide.
1 Dérouillage.
1 Préparation de surface.
1 Décalaminage (enlever la calamine
résultant de la combustion
d’un carburant, qui s’est déposée sur des
parois métalliques).
] Satinage.
1 Dépolissage.

A noter Non recyclable.
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18.Informations complémentaires

La granulométrie (taille) et la pression de I’air comprimé conditionnent la force
d’impactbde chaque grain abrasif projeté sur la piece.

La force de I’impact est également déterminée par la distance entre la buse (qui
se trouve au bout du pistolet) et la piéce.

Plus la pression de I’air est élevée, plus 1’abrasif doit posséder une grande dureté.
L’utilisation d’une cabine de sablage ou d’une sableuse élimine 1’abrasif sous
forme de poussiere. Toutefois, certains abrasifs trés résistants sont recyclables,
ils peuvent étre utilisés plusieurs fois avant d’étre inemployables (ex : corindon
brun, microbille de verre...).

Une utilisation successive de deux abrasifs différents est possible afin d’obtenir
deux traitements différents (ex : le décapage puis le satinage)

Le sablage exige le port de lunettes de sécurité, d’'un masqua respiratoire et de gants
de sécurité. A noter qu’il est parfois possible de brancher un aspirateur a poussieres
(avec une cuve métallique) aux cabines de sablage.

40

——
| —



v
l

CARACTERISATION DES POUDRE EN SAB

=
=3

Chapitre Il

|_es méethodes de
caracterisation des

poudres

——
I
[M

| —



Caractérisation des poudre en sable

I.INTRODUCTION :

Ce chapitre présente succinctement les méthodes d'analyse utilisées pour
caracteriser les matiéres premieres et les poudre. Toutes les matiéres premiéres
(sable et inclusions granulaires) ont été caractérisées par granulométrie laser,
puis a I'échelle structurale (diffraction des rayons X) et microstructurale
(microscopie électronique a balayage) .

La distribution granulométrique des poudres étudiées a été déterminée par
granulométrie laser en voie humide. Cette technique, basée la diffusion de la
lumiére d'un faisceau laser envoyé sur les particules, permet en effet de mesurer
les dimensions des grains de 0,001 & 200 pm.

Dans le cadre de cette étude, les analyses sont réalisees au moyen dun
granulometrie laser [15]. Les particules sont préalablement mises en
suspension, dans de l'alcool (éthanol) pour le ciment et dans de Il'eau pour
les autres inclusions, et sont dispersées aumoyen d'une sonde ultrasonore.
Pour l'analyse de la fumée de silice et du quartz broyé, nous avons ajoute le
super plastifiant (8 I111-A-3) comme agent dé floculant pour une bonne

dispersion des grains.

2.Caractérisation structurale et microstructurale

2.1.Diffraction des rayons X (DRX)

2.1.a. Elaboration des échantillons

L'¢laboration des échantillons a été faite au LSI(....... ). Les poudres de quartz
broye et de fumées de silice de granulométrie inferieure a 40 um (Figure I11-A-
4 et Figure 111-A-6) ne nécessitent pas de préparation particuliere. En revanche,
le ciment utilisé ici contient une fraction importante de grains de taille
comprise entre 40 et 100 um (Figure I11-A-1) : il est indispensable pour
I'analyse par diffraction des rayons X sur poudres de le broyer davantage pour
s'affranchir de l'effet de taille des cristallites. Les poudres sont broyées
manuellement a l'aide d'un mortier agate et tamisées jusqu'a 40 microns (refus
nul).

Pour chaque BPR, de gros morceaux sont d'abord obtenus en fracturant une
éprouvette a laide d'un marteau. La question se pose alors de la
meilleure procédure a adopter pour l'obtention des poudres. En effet, la

difficulté de l'analyse par DRX des BPR repose sur la complexité d'un mélange
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de phases de différentes tailles de grains et cristallinité. Le sable contient
beaucoup de gros grains (entre 100 et 600 um) (Figure I11-A-8).Dautre part, le
quartz est trés bien cristallisé, ce qui rend tres faible la contribution des raies
de diffraction du ciment anhydre (Figure V-A-1). Nous avons fait deux essais
préliminaires sur un BPR pour mettre au point le protocole a retenir :
1) Les morceaux sont d'abord concassés a laide d'un broyeur
mécanique a machoires. Nous essayons ensuite d'éliminer le maximum de
sable en tamisant a 80 pm la poudre obtenue. Nous broyons alors
manuellement I'ensemble du tamisat a l'aide d'un mortieren agate jusqu'a
40 pm (refus nul).
2) Les morceaux sont d'abord concassés a l'aide d'un broyeur
meécanique a machoires. Nous broyons (manuellement a l'aide d'un
mortier agate) I'ensemble de la poudre obtenue jusqu'a 40 pm (refus nul).
L'analyse par diffraction des rayons X sur les deux poudres obtenues a montré
qu'il reste toujours une fraction trop importante de sable dans le premier essai
et que [I'étape supplémentaire du tamisage a 80 pm n'optimise pas
significativement le rapport signal quartz/ciment. La seconde méthode a donc
été adoptée pour la préparation de tous les échantillons de BPR. Le broyeur
mécanique et les tamis sont nettoyes a l'air comprimé et a I'éthanol
2.1.b.Appareillage et traitement de données
Les données ont toutes été obtenues sur les appareils de la plate-forme
technologique « Analyse et Caractérisation » de I'lCMPE [16] en collaboration
avec Sandrine Tusseau-Nenez. Nous avons d'abord recherché les conditions
optimales d'acquisition des diffractogrammes (choix de I'appareil, des fentes et
du temps d'acquisition) pour une identification précise des phases dans tous les
échantillons. Nous avons utilisé un diffractométre de poudres Panalytical
X'Pert Pro, en geométrie Bragg Brentano ([1/(J), équipé d'un détecteur rapide
(X'Celerator). Le rayonnement incident (K[11, K[12) est produit & partir d'un
tube a anticathode Co (40 kV, 30 mA). La Figure 1I-B-1 montre une vue
générale du montage Les données ont été enregistrées dans l'intervalle 2[co =
10-135°, avec un pas de 0,0167°.
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Tube Co

Porte-échantillon fixe

Détecteur

Figure 16: Diffractomeétre de poudres (Appartenant au laboratoire de physique

L'identification des phases présentes dans chaque échantillon a été faite au
LSI a l'aide du logiciel EVA (Bruker-AXS, version 13) couplé a la base de
données structuralesJCPDS-ICDD (PDF-2). Dans le cas plus complexe
du ciment anhydre et des BPR, l'identification des phases a été confortée
par une analyse plus approfondie par la méthode de Rietveld [Rietveld 1969].
L'analyse a été faite en collaboration avec M. Signes-Frehel, au moyen du

logiciel TOPAS-R (Bruker-AXS) basé sur une approche des parametres

fondamentaux [17].
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Un exemple des résultats obtenus par DRX
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Figure 17 :Exemple des résultat de I’analyse par DRX du sable
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3. Analyse XPS
3.1.Analyse qualitative

Spectre de survol: composition élémentaire

Intensité

1200 1000 BOO 600 400 200 0

Energiede liason (V)

Figure 18:Exemple de spectre de survol XPS d'une série de films d'oxyde
d'alliages Ni-Cr-Mo (alliages résistants a la corrosion dans les environnements
oxydants et réducteurs)

Dans cette analyse, il y a un balayage de basse résolution, appelé un spectre de survol,
qui sert de base a la détermination de la composition élémentaire des échantillons.
Normalement, la profondeur d'analyse est trois fois le libre parcours moyen des
électrons qui est en fonction de la composition de I'échantillon et de I'énergie
cinétique des électrons qui s'échappent. Tous les éléments, exceptés I'nydrogene et
I'hélium peuvent étre détectés puisqu'ils n'ont pas d'électrons de coeur, mais
uniquement des électrons de valence. Chaque élément du tableau périodique a un ou
plusieurs niveaux d'énergies, cela se traduira par I'apparition de certains pics dans une
région donnée (énergies de liaisons d'environ 0 a 1 250 eV)!. Dans certains cas, les
pics peuvent se chevaucher, mais ce probléme peut étre réglé ou diminué en observant
une autre région du spectre pour des pics additionnels. Cependant, ces cas sont assez
rares et habituellement, les pics ont une belle résolution et ne conduit pas a une
identification ambigué des éléments présents qui ont des concentrations plus élevées
que 0,1 %*. Egalement, dans cette analyse, les électrons sont moins ralentis, mais il
est possible de balayer pour faire un spectre et de voir tout ce qu'il y a dans
I'échantillon
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3.2.Analyse quantitative

Spectre de haute résolution: liaisons

chimiques
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A O=C 7000

I Sm G000
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Figure 19 :Exemple de spectre a haute résolution XPS d*un échantillon d*un film
de PMMA (polyméthacrylate de methyle)

Dans cette analyse, la vitesse des électrons est diminuee afin d'obtenir une meilleure
résolution des pics. Les électrons sont plus ralentis que lors de I'analyse qualitative.
Malgré le fait que plus ils sont ralentis, plus il y a d'électrons perdus et le signal
devient donc plus faible, il est plus facile d'obtenir des informations précises d'ou ils
proviennent. Certains éléments ont plusieurs électrons Auger, ce qui peut rendre la
lecture du spectre plus difficile. Il est cependant possible d'utiliser des tables afin
d'identifier ou sont les électrons Auger et les autres pics pour déterminer les éléments
de I'échantillon. Pour l'analyse des solides et des liquides, il est nécessaire de supposer
que la composition de surface de I'échantillon est la méme que sa composition dans la
masse. L'analyse quantitative peut normalement étre effectuée si 5 % de I'élément est
présentt

3.3.Exemples
Quelques exemples de systemes étudiés par la XPS [18]
Biologie [19] (pansements et gants jetables)

Catalyseur (catalyseur a base d'oxyde métallique) [20.21]

Analyses de défauts (composants métalliques, échec d'adhésion et papier imprimé)
Revétements de verres (revétements de verre a faible émissivité et verres de contacts)
Microélectroniques (monocouches auto-assemblées et matériaux LED organiques)

Oxydes (oxydation d'un catalyseur a base de cobalt et contamination de I'acier)
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Polymeéres (traitement de surface des tissus et cartographie de I'état chimique des
polymeéres)[23 ]

Analyse de routine (caractérisation de fines couches d'or sur l'acier) [24]

4.Avantages et inconvénients

4.1.Avantages

Les éléments de la sous-surface a la surface peuvent étre étudié pour les systéemes
organiques et inorganiques[25]. Si on veut étudier la chimie dans la masse, le profil
des différentes profondeurs de I'échantillon peut étre déterminé en utilisant la gravure
ionique (aussi connue comme la pulvérisation cathodique, qui est une méthode
destructive). L'avantage d'utiliser la XPS est dans l'empreinte des matériaux et
I'identification des orbitales de liaisons des échantillons étudiés[26]. Il est possible
d'utiliser une grande variété d'échantillons. Cette methode peut étre utilisée par la
plupart des personnes, et non pas uniquement des chercheurs hautement entrainés a
utiliser cette machine [27]11 est possible d'obtenir des informations supplémentaires
en analysant la surface apres que I'échantillon ait été bombardé avec des ions
d'énergies eleves ou basses. La XPS est une méthode beaucoup moins destructive que
la AES (Atomic Emission Spectroscopy). Ceci est di au fait que la puissance délivrée
est plus basse que la AES et non pas parce que les photons causent moins de
dommages que les électrons de mémes energies. Il est possible d'obtenir des
informations sur les surfaces des plastiques, des surfaces organiques et des
polymeres[28]Pour les polymeres, ces études sont importantes pour I'adhésion,
I'aptitude a la teinture et I'imprimabilité. Une des caractéristiques est la possibilité de
faire l'analyse a des niveaux de vide relativement modérés. Il est également possible
de déterminer le degré d'oxydation des composés inorganiques[28].

4.2.Inconvénients

Les désavantages sont que plusieurs études ont tendance a uniquement utiliser la XPS
pour déterminer les éléments sur la surface d'un échantillon en négligeant les autres
informations qui pourraient étre obtenues avec la XPS ou d'autres méthodes d'analyse.
Il est difficile de concentrer les rayons X avec une intensité suffisante sur une cible
relativement petite. Le diamétre du rayon était de 1 cm tandis que, récemment, ce
diametre a réussi a étre réduit pour obtenir 1 mm[28]. La source de rayon X ne peut
tolérer une pression de 5 x 107 torr[28] . Méme si la haute résolution est trés sensible
a un changement mineur ou a un certain changement de gradient, ces problemes
peuvent étre réglés. Les photoélectrons produits en XPS sont incapables de passer a
travers plus de 5 & 10 nm de solidest. De ce fait, la XPS analyse principalement les
accumulations sur les surfaces.
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5.Microscopie électronique a balayage (MEB)
5.1.Elaboration des échantillons

Les échantillons sont réalisés a partir de fragments ou de poudres. Les fragments sont
enrobés dans une résine époxy a température ambiante. Aprés durcissement, les
échantillons sont polis en plusieurs étapes, en finissant par un plateau diamanté 18
microns. Le polissage commence avec de l'eau puis se termine avec de I'éthanol. Tous
les échantillons (sections polies ou poudres) sont recouverts d'une fine couche d'or
(d'une épaisseur de l'ordre de 3-10 nm) par pulvérisation cathodique afin de rendre la
surface conductrice et d'éviter les effets de charge.

5.2. Appareillage

Les observations microstructurales ont été réalisées sur le microscope électronique a
balayage mutualisé entre les trois laboratoires LSI, PMC, PICM de I'Ecole
Polytechnique. Ce microscope est équipé d'un canon a effet de champ a cathode froide
(Modele Hitachi S-4800, Figure I1-B-2). 1l est couplé a un spectrométre a dispersion
d'énergie (EDS) permettant la microanalyse X.

Les images en électrons secondaires et rétrodiffusés ont été réalisées en appliquant
unetension de 10 ou 15 kV. Les analyses EDX ont toujours été obtenues avec une
tension de 15 kV, afin d'exciter suffisamment les raies de fluorescence des atomes
présents

Figure 20: Microscope électronique a balayage (MEB-FEG)

48

——
| S—



Caractérisation des poudre en sable

dpire

Partie exprimentale

——
A
o

| —



Caractérisation des poudre en sable

Méthode de caractéristique des poudres de sable
d’aprés laboratoire génie civil MADACI

1.Introduction

Nous avons commencé a décrire physiquement les caractéristiques du sable utilisé de
la région de Boussadda qui est le sable des dunes (SD) de la région qui entoure la
ville de BOUSAADA (Wilaya de M’ SILA).

T TNgT S
o/ > Shot on

Condor Plume LE Pro

Figure21 :Sable de la région de Boussaada

On a commencé par les opérations suivantes :

1-Homogénéisations de 50 kg de sable de cette région puis on a tirer 2 kg
pour I’analyse granulométrique :

2-Lavage de cette quantité de sable pour éliminer les argiles et le particules
nuisibles ;

3-Séchage naturel de cette partie du sable.
4-Pesage de 2 kg de ce produit homogénéise.

Notre but de trouver les caractéristiques de l'analyse granulométrique est de
déterminer des résultats des grosseurs et les pourcentages pondéraux respectifs des
grains constituant 1'échantillon pris a 1’état naturel.

2. Analyse granulométrique :

L'analyse granulométrique est effectuée apres I'élimination des particules supérieures
a 5 mm et inférieures a 0.02 mm avec le passage de sable sur les tamis (5 mm et 0.02
mm).
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3.But de I'essai de I’analyse granulométrique :

L'analyse granulométrique permet de détecter les grosseurs et les pourcentages
pondéraux respectifs des différentes familles de grains constituant I'échantillon.

Il faut éviter la confusion entre la granulométrie qui s'intéresse a la détermination de
la dimension des grains et la granularité qui concerne la distribution dimensionnelle
des graines d'un granulat. L'analyse granulométrique a trois buts :

Déterminer les dimensions des grains.
Déterminer les proportions de grains de méme dimension.

En déduire le module de finesse (MF).
4.Matériel nécessaire :

Des tamis dont les ouvertures carrés,de dimension normalisée, sont

[ggg] LABORATOIRE GENIE CIVIL MADACI-Béatiment et Travaux publics —
Siege social Sétif: cité Maabouda (en face de l'institut d'optique et mécanique de
précision) .09/03/ 2021.

réalisés soit a partir d'un maillage métallique. Pour un travail d'essai aux résultats
reproductibles, on a utiliser une machine a tamiser électrique qui effectue un
mouvement vibratoire horizontal, ainsi que des secousses verticales, a la colonne de
tamis.

Figure 22 : Machine a tamiser électrique de laboratoire de Génie Mécaniquedu
type :KERN
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< Tamisage :
Cette opération est faite au laboratoire d’un temps de 10 min. pour I'€limination des
particules supérieures a 5 mm et I’obtention de la classe  (-0.08+0)mm
Les résultats d'analyse granulométrique du sable utilisé sont représentés dans le
tableau N°10
A travers des tamis dont les ouvertures carrés, de dimension normalisée, sont réalisés
a partir d'un maillage métallique

5.Mode opératoire :

Prélever (2 kg) de sable sec.

Peser chaque tamis a vide a 1 g pré, soit mi la masse du tamis.

Constituer une colonne de tamis propres et secs dont l'ouverture des mailles est
respectivement de haut en bas :

5mm ;2.5mm ;1.25mm ;0.63mm ;0.315mm ;0.160 mm;0.08mm.

Figure 23 : Colonne de tamis avec des mailles respectivement de haut en bas :
Smm ;2.5mm ;1.25mm ;0.63mm ;0.315mm ;0.160 mm;0.08mm.

3-On commence par verser le sable sec sur la colonne et la fixer soigneusement sur la
machine d'agitation mécanique, agité pendant 10 mn.

4-Arréter 1‘agitateur, puis séparer avec soin les différents tamis.

5-Peser chaque tamis séparément 1 g prés.

Les résultats d'analyse granulométrique du sable utilisé est représenté dans les
tableauxN®

v Prélever (2 kg) de sable sec.
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v

Peser chaque tamis a vide a 1 g pré, soit mi la masse du tamis.

En utilisant la balance suivante du type KERN

ASRNER NI

g

1@ @

= qh _T

Figure24 balance utilisée pour le peusage du type KERN

Constituer une colonne de tamis propres et secs dont l'ouverture des mailles
est respectivement de haut en bas : (5-2.5)- (1.25-0.63(-0.315-0.125-0.08. La
colonne est coiffée par un fond pour recueillir les éléments passant au dernier
tamis et un couvercle pour éviter la dispersion de poussiéres. On commence
par peser les tamis ainsi que le fond.

Verser le sable sec sur la colonne et la fixer soigneusement sur la machine
d'agitation mécanique, agité pendant 10 mn. Arréter l'agitateur, puis séparer
avec soin les différents tamis.

Peser chaque tamis séparément 1 g prés.

Soit Mi la masse de tamis (1) + le sable(m;).

La différence entre Mi et m; correspond au refus partiel R1 du tamis 1.
Reprendre I'opération pour le tamis immédiatement inférieur.
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v Ajouter le refus obtenu sur le sixiéme tamis a Ri, soit R2 la masse du refus
cumulé du tamis2(R2=R1+refus partiel sur tamis).

v’ Poursuivre l'opération avec le reste des tamis pour obtenir les masses des
différents refus cumulés R3, R4 Le tamisat cumulés est donné la relation
suivante :

T=100-Re
Avec :
v' T: tamisat en %.
v" Re: refus cumulés en %.
Les résultats dont les tableaux suivant :

Tableau 10 : Analyse granulométrique du sable de I’état naturel aprés
Son homogénéisation.

Tamis (mm) . | Refus partiel | Refus cumulés Tamisat
(9) g % cumulés
5.000 0 0 0.00 100.00
2.500 1 1 0.05 99.95
1.250 1 2 0.05 99.95
0.630 11 22 0.55 99.45
0.315 320 342 16.00 84.00
0.160 1428 1770 71.40 28.60
0.080 216 1986 10.80 89.20
Fine 2 1988 0.10 99.90

Correspond a la somme des pourcentages des refus cumulés des tamis d'ouvertures
(0.16-0.315-0.631.25-2.5-5) (mm). Ce parametre est en particulier utilise pour
caractériser la finesse des sables a bétons (NF P 18-540).

Les normes soviétiques spécifient le Module de finesse (MF )des sables comme suit :

v’ Sable gros MF > 2.5
v Sable moyenne 2<MF<25
v Sable fin 1.5 < MF <2,

v Sable tres fin 1<MF<15

Il est donné par la relation suivant :
MF=1/100 Re (0.16-0.315-0.63-1.25-2.5-5)

6.Masse volumique absolue

Elle est définie comme étant la masse par unité de volume de la matiére qui constitue
le granulat sans tenir compte des vides pouvant exister entre les grains.

%+ Mode opératoire :

La masse volumique absolue de sable est déterminée a l'aide d'un récipient de 1000
cm3on prend 3 échantillons de masse 300g.
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On place I'échantillon dans le récipient de capacité 1000 ml et on y verse 250 mi
d'eau, puis on malaxe soigneusement le contenu pour chasser l'air qui y excite.

Apres cette opération, on détermine le volume finale occupé par le mélange sable-eau,
soit (V) ce volume.

Dance le volume occupé par le sable seul c'est :
Volume de sable =V1=V - Ve Ve=250 cm3
La masse volumique absolue du sable et calculée par la formule :
Ps= M/V1 M= 300g
Tableau 11 : Résultats de la masse volumique absolue de sable.
Résultats obtenus :

p. p, (moy)

N°® d’essai M (g) V. (ml) V (ml)
[g/cm’) [g/cm’)
1 300 250 367 2.56
2 [ 300 | 250 | 366 | 258 2.58
3 [ 300 | 250 | 365 | 260

La masse volumique apparente a I'état lache

La masse volumique apparente du sable, c'est la masse a I'état naturel du matériau
rapportée a l'unité de volume, celui-ci intégrant a la fois les grains et les vides.

% Mode opératoire :

On déterminer la masse volumique apparente du sable a l'aide d'un entonnoir
standardiste de capacité 2

a25L.
v/ On remplit I'entonnoir avec sable sec.
v/ On pese le récipient vide de capacité 0.9 L, soit M ce poids.

v" En place le récipient sous l'entonnoir a une distance de 10 a 15 cm et on le
remplit avec du sable.

v/ On nivelle la surface du sable et on pése le tout soit M2 ce poids...
La masse volumique apparente du sable est donnée par la formule suivant :
Y app=(M2—M 1)/Vr
Avec :
v" M : Masse du récipient vide.
v" My : Masse du récipient plus le sable.
v" Vr: Volume du récipient.
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7.Masse volumique apparente a |I'état compact :

C'est la masse du matériau par unité de volume aprés compactage compris les vides

restant entre les grains. Généralement elle est supérieure a la masse volumique a I'état
lache.

R

% Mode opératoire :

Méme méthode que celle de I'état lache, aprés remplissage du récipient on soumet ce
dernier a 30 secousses manuelles. On complete le remplissage du récipient aprées le
tassement du sable, puis on nivelle ce dernier et on le pese. Soit M2 le poids de

I'ensemble (sable + récipient), la masse volumique a I'état compacte est donnée par la
formule suivante :

Y = (M = My)/Vr,
v' My : Masse du récipient vide.
v' My : Masse du récipient plus le sable.
v Vr: Volume du récipient.

Aprés avoir tamisé le sable que nous avons pris de la région de bousaada,nous
avons prélevé deux echentillons (+0,08 et -0,08) et les avons examinés DRX
,et nous avons finalement obtenus les résultat suivants :

&Quartz 50,0,
& + Periclase MgO
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Figure 25 : courbe représentant I’échantillon (+0,08)
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& Silicon Oxide Si02
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Figure 26 : courbe représentant I’échantillon (-0,08)

A travers les deux courbes sur les quelles nous avons éffectué I’éxamen DRX :

e Pour le premier échentillon (le diametre est supérieur a 0,08)riche en Qarts
Si30e ,il contient un trés faible pourcentage de MgO .

e Pour le deuxiéme échentillon(le diamétre inférieur a 0,08)il a un pourcentage
élevé de SiO2,c’est quasi inexistant MgO .

De cela,nous concluons que le sable de la région de Bousaada peut etre utilisé
dans les traveaux de construction ,il peut etre ajouté comme support dans les les
matériaux composite dans certaines proportions.

Enfin, nous avons prélevé les deux échentillons pour ’imagerie au microscope
optique :

Figure 27 :échentillon de sable dont le diamétre est inférieur a 0,08
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Figure 28 : échentillon de sable dont le diamétre est supérieure a 0,08

Nous avons également apporté des échantillons .d’une Société de Maintenance
des Equipement industriels(les propriété chimique que nous mettons dans la
partie théorique qui son fiche technique).

Nous avons photographié les échantillons que nous avons ramenés au
microscope optiqur pour voire la structure de ce dernier

Figure 29 : grenaille métallique en différents diameétres

Apres microscopie :

TP ‘s&- .‘.' 3 » ,.' ‘ 3 Es ::A | 4._'.:." :
Figure 30 : grenaille métallique en différents diametres
photomicrographie
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Figure 31 : Micro Bille de verre en différents diametres

G Py

Figure 32 : Micro Bille de verre photomicrographie
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Conclusion :

Ce travail de génie des matériaux sur 1’étude de quelques types de sables dont la
synthése reste difficile malgré I’intérét des communautés scientifique et industrielle
en raison de forts potentiels d’applications. Notre objectif a été de contribuer aux
procedés de fabrication des poudres de sable et leur transformation pour permettre
d’obtenir des matériaux avec des applications industrielles plus larges.

La caractérisation des poudres de sable n'est pas une tache triviale. Une des
principales raisons en est la présence phases des solides de différentes propriétés
surtout en état compact. Il faut aussi signaler l'importance de la procédure
d'échantillonnage a laquelle la plus grande attention doit étre apportée. Dans l'idéal,
une technique de caractérisation des poudres devrait satisfaire plusieurs. Toutefois, la
majorité des tests existants souffre de plusieurs inconvénients, a savoir :le besoin d'un
personnel qualifié ;des mauvaises répétitivité et reproductibilité des essais ... Il y a
donc nécessité d'élaborer des moyens de caractérisation plus rationnels, plus
universels et plus fiables afin de mieux connaitre I'état solides divisés.

Enfin, quelle que soit la proprieté recherchée, il s'avére que le choix approprié d'un
test de caractérisation nécessite déja une certaine connaissance du produit et doit se
faire en fonction de l'utilisation que l'on envisage de faire des résultats. Ce travail
traite des matériaux solides divises qui sont mis en ceuvre dans 1’industrie chimique et
qui sont utilisés comme moyen de controle, d’analyse et d’amélioration. Plus
précisement, sont introduites ici les notions de base des propriétés du grain. Les
caractéristiques des particules (leur taille, leur masse volumique, leur forme, leur
porosité, etc), mais également les propriétés relatives a une population de particules
(la distribution de taille, la masse volumique en vrac, I’homogénéité, etc)

Les matériaux solides divisés présentent une part non négligeable des produits, finis
ou intermédiaires, mis en ceuvre dans l'industrie et sont omniprésents dans notre vie
quotidienne. Dans ce mémoire , on a introduit les notions de base nécessaires a la
caractérisation des milieux granulaires : des propriétés du grain Caractérisation et
analyse des poudres en passant par les caractéristiques collectives des particules.
L'objectif est de permettre au lecteur de comprendre et de visualiser les bases
scientifiques et les techniques de caractérisation des solides divisés qui peuvent étre
utilisées comme moyens de contrdle, d'analyse et d'amélioration d'un procédé.

Une poudre est un assemblage de particules solides hétérogenes dispersées entre
lesquelles s'exerce une multitude d'interaction (Van der Waals, capillaires,
électrostatiques, etc.). Le comportement global d'une poudre dépend directement de
ces interactions et des caractéristiques des particules solides. Premierement, apres la
préparation des poudres de sable des dunes (SD) de la région de Boussadda
(M'SILA),on a constaté qu’aprés ’Homogenéisations ;le Lavage ;_Séchage ; de
50 kg de sable , on a tirer 2 kg qui sont constitués généralement de silice, et d’une
petite quantité de magnésium). Le but de I'essai d’analyse granulométrique ,est de
détecter les grosseurs et les pourcentages pondéraux respectifs des différentes familles
de grains constituant I'échantillon ; de déduire le module de finesse (MF).

L’utilisation du sable dans une cabine de sablage ou d’une sableuse ¢limine I’abrasif
sous forme de poussiere. Toutefois, certains abrasifs tres résistants sont recyclables,
ils peuvent étre utilisés plusieurs fois avant d’étre inemployables (ex : corindon brun,
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microbille de verre...).Une utilisation successive de deux abrasifs différents est
possible afin d’obtenir deux traitements différents (ex : le décapage puis le satinage)
Dans ce mémoire on a présente les méthodes d'analyse utilisées pour caractériser les
matiéres premieres et les poudre. Toutes les matieres premiéres (sable et inclusions
granulaires) ont été caractérisées par granulométrie, puis a I'échelle structurale par
(diffraction des rayons X).

distribution granulométrique des poudres étudiées a €été déterminée par
granulométrie laser en voie humide. Cette technique, basée la diffusion de la lumiere
d'un faisceau laser envoyé sur les particules, permet en effet de mesurer les
dimensions des grains de 0,001 a 200 pm.
Dans le cadre de cette étude, les analyses sont réalisées au moyen d'un granulométrie
laser (CILAS 1180). Les particules sont préalablement mises en suspension, dans de
l'alcool (éthanol) pour le ciment et dans de l'eau pour les autres inclusions, et
sont dispersées aumoyen d'une sonde ultrasonore. Pour I'analyse de la fumée de silice
et du quartz broyé, nous avons ajouté le super plastifiant (8§ I11-A-3) comme agent dé
floculant pour une bonne dispersion des grains.
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Caractérisation des poudre en sable

Résumé :

Les poudres de sable font partie des matériaux largement utilisés dans les industries
de fabrication ou de transformation des matériaux. Ces poudres sont constituées de
nombreuses particules ainsi que d’une phase gazeuse qui remplit ’espace entre les
grains. Durant ce travail de mémoire, nous sommes intéressés a I’étude des méthodes
d’analyse de ces systémes treés complexes de grains fins et méme tres fins. Lorsqu’une
poudre de sable est simplement déposée sous forme de tas, elle se trouve dans un état
stable et est alors comparable a un matériau solide. Dans un état dynamique elle peut
s’¢coule. Elle prend alors la forme du contenant dans lequel elle est versée, et est donc
apparentée a un matériau liquide.

Le présent travail ,est bas¢ sur I’¢tude d’une quantit¢ de sable apres son
homogénéisation de la région de Boussadda M’sila ,qui possede pour les classes fines
inferieurs a 0.08 mm, des états quasi-statique au cours duquel les particules de poudre
peuvent se réarranger entre elles, provoquant une diminution progressive du volume
du tas de poudre a I’état humide .

Afin d’appréhender le comportement d’une poudre, il est nécessaire de bien
comprendre les caracteristiques des particules qui la composent CHIMIQEMENT.
Aprés la détermination des caractéristiques granulométriques de nos échantillons nos
avons fait I’extraction de deux classes importantes selon leurs classification qui sont
la classe -0.08 mm et 0.08 mm puis on les a analyser par rayon x (la DRX).

Les résultats des analyses été obtenus par le DIFRACTOMETRE du laboratoire
pédagogique du département de physique Université de Mohamed Boudiaf de M’sila.
.La diffraction des rayons X qui repose sur I’enregistrement d’un diffractometre et sur
I’analyse des pics de ce diagramme qui permet de caractériser nos cristallites présents
dans 1’échantillon a partir des éléments suivants :1.Position des pics : analyse
qualitative, identification de phases cristallines présentes ;2.Largeur des pics : taille et
forme des cristallites, contraintes internes

3.Intensité des pics : estimation de composition chimique, analyse quantitative,
orientation préférentielle.

Les résultats nos échantillons ramenés de Boussadda ont montrés qu’il sont constitués
d’une grande quantité de silice et d’une trés petite quantité de magnésium.

Comme conclusion finale on peut dire :que le sable ramenés de cette région peut étre
utilisés comme des ajouts aux matériaux composites ou comme matériaux de
construction au béton .

Cela s’explique par son comportement lorsqu’il est soumit aux forces
gravitationnelles, il existe également des interactions inter-particulaires capables
d’exercer une influence non négligeable. Elles permettent notamment de maintenir les
particules de poudre dans un état d’équilibre, lors duquel la poudre reste stable et ne
s’écoule pas. Lorsque ces interactions inter-particulaires ne sont plus suffisamment
fortes, 1’état d’équilibre entre les particules n’est plus maintenu, et la poudre s’écoule.
Le déplacement des particules au sein d’une poudre est dépendant de différents types
d’interactions inter-particulaires.

: padle

64

——
| —



Caractérisation des poudre en sable

Al clelia gl 3 gal) delia A aul g (g o dasiiuall 3 gall ¢pe B3alg A Jadl (Baalua
bl e £1,80 Sy A () ) ghall ) ALYl Clasaad) (e ddnd) (e Gaaloal) 03a () 4SS
Fag ABAN) Cigaall (e AL Babaall ARl odd Julad (5 sda Al pay () galiga (A Al ) 222 DA
éwJSMﬂh@uﬁM&shﬁ@&m&jiww‘pﬁum Jaa dada
¢ lggd oSl Al Agglad) g A A g o (e ASalis Ala B Adis Baley A% jlBa (e
umoammﬁu@@uuj
uk.w:.;sg:.su‘M\samww@ad‘,s\@umba@egiu\am\

¢ gl a5 Bale ) (g pamnall Cilaznd DA (Say ¢ aa (.08 (e B A B LBl A4 dpd el
db ) (5 gaual) dagS paa (A a0 (Al (A Gy Laa
LS Lgda 09850 Al clagal) Gailiad agh g 59l (o ¢ (G gamnal) & gl agd!
O.OS-MMJ‘W%MQML‘A@‘ mwuw\enudhaiu.\aim
{(XRD) Asipd) A2y Laghlad 45 5 ¢ 0 0.08 5 e

sbiadl) acdl g gl yidall DIFRACTOMETER &w\y aOladl) mili Jo Jguand) o
Muumywmm
Jras Laa (Abul) an ) 138 acd Julas to g 3 gaad) (ubile Juaud o aalny o3 L) dadY) 39
LT ¢ (93 Julad sadll) pudga -1 AN jualind) (e ddad) B B2 g gall Lok Sasad (Saall (e
B30 Jaghudal) g o oldl JSig ana 189 (e 2 ¢ Adlad) Ay jsld) ) kY
Mﬁuﬂh@ﬂ\&hﬂ\‘@w\mﬂ\} DJJA.“DM3
Bua daS g Wbl (a8 S 43S (a8 Ll Bala gy (e LiLe Lgh puan) Al geiliill) < gl
poiiall (ha 122
CilBLALS daladin (o ABhaial) 038 (e 5 jlaa) Al s M) Ja )l ¢ ;d,ssgims.wsq_m gl A
Al i ol 3 gaS g 43S a3 gl
A B8 Claguad) (i e Uiy dlligh ¢ dpdlad) o ol A jad sic Al DA (e D puidy
Ao B Goamal) iy o Blall papadl) dag o (Saall (o dad lgd) S sl 4 jlas
A Loy 48 Clagunl) O cBlo L) oda o8 Y Ladie (3805 Vg Gl (G gamall JBy Eua ¢ 014
Cilaguadl 48 ja aaiad | Goaall (38ahg ¢ Ad3glae M al Clasead) G ¢J1sil s (B ¢ AU
Cilapead) G I (e Allida £1 681 e (3 gama JAN

Summary :

Sand powders are one of the widely used materials in the materials manufacturing
or processing industries. These powders are made up of many particles as well as a
gas phase that fills the space between the grains. During this thesis, we are
interested in the study of the methods of analysis of these very complex systems of
fine and even very fine grains. When a sand powder is simply deposited in a pile, it
is in a stable state and is then comparable to a solid material. In a dynamic state it
can flow. It then takes the form of the container in which it is poured, and is
therefore related to a liquid material.

The present work is based on the study of a quantity of sand after its
homogenization of the region of Boussadda M'sila, which has for fine classes less
than 0.08 mm, quasi-static states during which the particles of powder can
rearrange themselves, causing a gradual decrease in the volume of the wet powder
pile.

In order to understand the behavior of a powder, it is necessary to understand the
characteristics of the particles that compose it CHEMICALLY.

After determining the particle size characteristics of our samples, we extracted two
important classes according to their classification, which are the -0.08 mm and 0.08
mm class, then they were analyzed by x-ray (XRD).
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The results of the analyzes were obtained by the DIFRACTOMETER of the
educational laboratory of the physics department of Mohamed Boudiaf University
of M’sila.

X-ray diffraction which is based on the recording of a diffractometer and on the
analysis of the peaks of this diagram which makes it possible to characterize our
crystallites present in the sample from the following elements: 1.Position of the
peaks: analysis qualitative, identification of crystalline phases present; 2. Peak
width: size and shape of crystallites, internal stresses

3. Peak intensity: estimation of chemical composition, quantitative analysis,
preferential orientation.

The results our samples brought back from Boussadda showed that they consist of
a large amount of silica and a very small amount of magnesium.

As a final conclusion we can say: that the sand brought back from this region can
be used as additions to composite materials or as concrete building materials.

This is explained by its behavior when subjected to gravitational forces, there are
also inter-particle interactions capable of exerting a significant influence. They
make it possible in particular to maintain the powder particles in a state of
equilibrium, during which the powder remains stable and does not flow. When
these inter-particle interactions are no longer strong enough, the state of equilibrium
between the particles is no longer maintained, and the powder flows. The
movement of particles within a powder is dependent on different types of inter-
particle interactions.
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