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Introduction générale

L’argile est connue comme une ressource naturelle largement répandue et peu cofiteuse,
utilisée dans de nombreux domaines tels que la construction, la santé, 1’environnement,
I’industrie du papier et la céramique, entre autres. D un point de vue géologique, 1’argile est une
roche sédimentaire composée en grande partie de minéraux spécifiques, les aluminosilicates,
partiellement hydratés, appelés eux-mémes argiles. L’utilisation des matériaux argileux remonte
a plusieurs siecles et leurs domaines d’utilisation sont variés et vastes. De nombreux secteurs de
I’industrie utilisent I’argile, notamment la poterie, les habitations, I’agriculture, les cosmétiques
et les divers traitements thérapeutiques. De nos jours, ces utilisations sont en augmentation
constante grace aux nombreuses découvertes issues des recherches récentes.

L’argile objet de cette étude est connue sous le nom de « bentonite ». Ce terme a été
mentionné pour la premiere fois en 1898 pour décrire une argile plastique fortement colloidale et
trés gonflante provenant de la région de Fort Benton dans le Wyoming, aux Etats-Unis
d’Amérique. La bentonite peut étre définie comme une poudre minérale, généralement gris-
blanc, composée principalement de montmorillonite (famille des smectites) avec la présence
d’illite et de kaolinite. Elle résulte de 1’altération des cendres volcaniques. Les impuretés de la
bentonite incluent le quartz, les feldspaths, la calcite et d’autres minéraux argileux.

La bentonite, comme la plupart des minéraux industriels, est extraite des carrieres et
utilisée sous diverses formes, allant de simples opérations de fragmentation (concassage) a son
extraction par des méthodes physiques, chimiques ou physico-chimiques. En raison de ses
multiples propriétés intéressantes, notamment la taille et la forme de ses particules, la haute
capacité d’échange cationique, la grande surface spécifique, sa capacité exceptionnelle de
gonflement et ses caractéristiques rhéologiques, la bentonite est aujourd’hui largement utilisée
dans plusieurs domaines industriels : forage pétrolier, peintures, céramique, terres décolorantes,
génie civil, agriculture, fonderie, agroalimentaire, pharmacie et cosmétique, entre autres.

L’Algérie est parmi les principaux pays producteurs de bentonite. Les plus grands
gisements se trouvent dans la région ouest du pays (Maghnia et Mostaganem). Ces gisements
bentoniques sont exploités depuis plus d’un demi-siecle. Chaque année, plus de 30 000 tonnes de
bentonite sont extraites, dont une majeure partie est destinée a I’industrie de la fonderie et
¢galement a I’utilisation dans les boues de forage.

C’est dans ce contexte que s’inscrit ce projet de theése, qui se concentre sur 1’évaluation des
ressources naturelles locales, en particulier la recherche d’une méthode et d’une température
appropriées pour faciliter le traitement et la valorisation de la bentonite, qui est abondante dans
la région de Maghnia (ouest algérien).

Ce manuscrit est composé de trois chapitres principaux.

Le premier chapitre présente le contexte géologique et géographique de la région d’étude
(la région de Maghnia). La genese de la formation des gisements de bentonite a Hammam
Boughrara a été expliquée.

Le deuxiéme chapitre de cette recherche, intitulé « utilisation de bentonite », est consacré a
« la recherche bibliographique sur le bentonite ». Il s’agit d’une synthése des connaissances
spécifiques sur les minéraux argileux, en particulier la bentonite, y compris : les propriétes, les
structures, les types de bentonites, leurs classifications, leur importance et leurs utilisations. Les
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différents critéres fondamentaux et les exigences nécessaires a 1’utilisation des argiles dans le
domaine de la production des matériaux pharmaceutiques sont discutés.

Le troisieme chapitre concerne la préparation et la purification de la bentonite naturelle en
utilisant différentes méthodes de valorisation qui nous permettent d’éliminer un maximum

d’impuretés.

A la fin de ce manuscrit, nous trouvons les résultats expérimentaux sur des échantillons de
bentonite brute.

Nous concluons cette recherche par une conclusion générale qui résume les principaux
résultats obtenus, les orientations et les perspectives de recherche future.
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Chapitre | : Géologie et exploitation de la bentonite Hammam Boughrara

I.1 Situation géographique

Notre zone d'étude est située dans le Nord-Ouest de la République Algérienne, entre 1°36'
et 1°42' de longitude Ouest, et 34°52' et 34°55' de latitude Nord. Elle se trouve a environ 30 km
de la ville de Tlemcen et a 14 km de la frontiere entre I'Algérie et le Maroc. Avec une superficie
de 555 km2, elle est délimitée au Nord et & I'Ouest par la chaine de Fillaoussene, et au Sud par la
plaine de Maghnia et les monts de Tlemcen (Figure 01) [1].

Figure 01 : Situation géographique de la zone d’étude.
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1.2 Topographie, Climat et Réseau hydrographique

La plaine de Maghnia se trouve entre deux massifs atlasiques : le massif hercynien des
Traras, avec son prolongement méridional, la chaine du Fillaousséne au nord, et les monts de
Tlemcen au sud. Ces massifs montagneux atteignent souvent une altitude dépassant les 1000
meétres. La plaine s'étend le long de la bordure nord du domaine des hauts plateaux, avec une
altitude genéralement inférieure a 500 meétres au-dessus du niveau de la mer [1].

Le reseau hydrographique de la région suit étroitement le découpage tectonostructural,
formant des vallées souvent courtes et étroites. Deux principaux oueds traversent la plaine de
Maghnia ( Figure 02) [2]:

- L’Oued Mouilah, un important affluent rive gauche de la Tafna, prend sa source dans la
région d’El Abed en Algérie a une altitude de 1250 metres. Il traverse ensuite le Maroc sous le
nom d’oued Isly, devenant intermittent, puis redevient permanent en aval de la ville d’Oujda, au
Maroc, a une altitude de 490 métres, sous le nom d’oued Bou Naim. Il entre a4 nouveau en
Algérie pres de Maghnia, reprenant le nom d’oued Mouilah.

- L’Oued Ouardefou, qui draine les oueds El Abbes, Fouina et Mehaguéne.

Ces deux oueds délimitent deux zones de drainage, I’une au nord de la ville de Maghnia
comprenant la plaine des Angads dans son ensemble (Oued Mouilah), et I’autre correspondant a
la plaine de Maghnia proprement dite (Ouardefou). Entre les deux, le bombement des Béni-
Ouassine forme un seuil peu élevé qui empéche toute communication naturelle.

Tableau 01 : Les oueds de la région avec leurs superficies et leurs altitudes

Oueds Mouilah Quardefou
Superficie du bassin versant (Km?) 1827 612
Altitude moyen (m) 854 676

L’Oued Mouilah et ’Oued Ouardefou se rejoignent en aval de Maghnia pour former le
déversoir naturel du bassin fermé de la plaine d’effondrement de Maghnia.
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Figure 02 : Réseau hydrographique du bassin versant de I’Oued Mouilah
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La région étudiée présente un climat méditerranéen, avec des étés chauds et secs ainsi que
des hivers doux et pluvieux. Elle compte parmi les zones les plus humides d'Algerie, avec des
précipitations annuelles variant entre 400 et 1000 mm Les températures moyennes estivales et
hivernales sont respectivement de 25 °C et de 11 °C. En été, le sirocco, un vent sec et trés chaud
appelé localement le Chehili, souffle depuis le Sahara vers le nord[6].

1.3 Cadre géologique locale de la région

La région d’étude se situe dans le nord-ouest de 1’Algérie, caractérisée par des terrains
néogenes formant de vastes unités géologiques comprenant deux principaux bassins : le bassin
du Chélif et celui de la Tafna. Le bassin de la Tafna, intégré a 1’Oranie, s’étend le long de la
bordure nord des hauts plateaux et est subdivisé en trois parties : haute, moyenne et basse Tafna.
Le secteur d’étude se trouve dans le bassin de la moyenne Tafna, une dépression tertiaire
ressemblant & un fossé intramontagneux, bordée par les monts de Tlemcen au sud et les Traras,
le Fillaoussene (1136 m) et la partie occidentale de la chaine de Tessala au nord. [1]

Stratigraphie

Les principaux affleurements dans cette région datent du Miocene et du Pliocene, formant
un pli synclinal ou les flancs exposent les grés du Jurassique supérieur, également connus sous le

nom de Lusitanien. [1]
Le Miocene

Les formations miocenes affleurent le long de I'Oued Tafna, se superposant en discordance
aux formations du Jurassique supérieur. Cette série miocéne commence par des calcaires
massifs, des marnes finement stratifiées de couleur grise, des lentilles et des couches de tufs
basaltiques et de basalte. Ces formations sont surmontées par des calcaires et des filons
carbonatés gris avec des intercalations de gres brun, suivis de marnes grises avec des couches
gréseuses. Des argiles carbonatées de couleur gris-vert sont également présentes. Les dépots
semblent étre principalement horizontaux. La séquence se termine par une couche volcano-
détritiqgue composée de rhyolites, de perlites, d'obsidiennes, de tufs pyroclastiques consolidés par
endroits et de niveaux conglomératiques. Ces roches volcaniques peuvent localement se
transformer en argile bentonitique.

Le Pliocéne

Les formations pliocénes sont dominées par des dépdts continentaux s’étendant sur une
vaste surface. Elles sont constituées de limons, de limons sableux, de sables meubles, de
silstones, de greés et d’argiles sableuses avec des intercalations de calcaires. Ces formations
reposent en discordance sur les terrains volcano-sédimentaires du Miocene supérieur.
L’¢épaisseur totale des dépdts pliocenes varie de 40 a 100 métres.

Le Quaternaire
Il s’agit de formations alluvionnaires comprenant des dépdts de gros galets et de blocs

provenant des anciennes terrasses de ’Oued Tafna, avec quelques niveaux basaltiques visibles
par endroits.



Chapitre | : Géologie et exploitation de la bentonite Hammam Boughrara

1"44'0%0 142070 1"40'0"0 1"we'o 1“We0
A " . A "

W'%’“E /ﬁﬂ:m

v
NSNS
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I.4.Carte locale du gisement bentonitique Hammem Boughrara

Les gisements d’argiles bentonitiques brutes de Hammam Boughrara, situés a 15 km de la
ville de Maghnia, se trouvent autour d’un dome hypovolcanique de rhyolite orienté NO-SE, formé
au Miocene. Les réserves géologiques de Hammam Boughrara sont estimées a 10,903 millions de

tonnes [3].

Tableau 02 : Réserves des gisements bentonitiques de Hammam Boughrara, Maghnia [3]

. Probable Possible Total
Gisements (en 102 Tonnes) (en 10° Tonnes) (en 10° Tonnes)
Dar Embarek | 1860 2860 4720
Dar Embark 11 663 663
Roussel I* 1635 1510 3140
Roussel 11 1640 740 2380
Total des réserves
géologiques 10903
*Gisement en exploitation
2380000\
e 4720000
@ Dar Embarek 1
@ Dar Embarek Il
B * Roussel ]
3140000 O Roussel 11

663000

Figure 04 : Réserves des gisements d’argiles bentonitiques de Hammam Boughrara, Maghnia
Production annuelle de bentonite

Tableau 03 : I’évolution annuelle de la production nationale de bentonite au cours des
dernieres années [3]

Année 2008 2009 2010 2011 2012

Production m? 30595 31612 34126 29000 26000
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Figure 05 : Evolution de la Production de la bentonite de Hammam Boughrara.

1.5.Géologie de gisement

Les minéraux argileux se forment de trois manieres principales : par la désagrégation
physique d’une roche argileuse préexistante, appelée roche primaire, par I’altération chimique d’un
minéral existant, créant ainsi des minéraux secondaires, ou par la précipitation a partir d’une
solution (minéraux néoformés) [4].

Chacun de ces modes de formation offre des indications sur :

Les conditions d’altération dans la région source

Les conditions de transport des particules

Les conditions géochimiques environnementales lors de la formation des minéraux.

De nombreuses bentonites sont le résultat de I’altération in situ des cendres volcaniques, et les
premiéres définitions du terme bentonite étaient liées a cette origine. Cependant, des recherches
ultérieures ont montré que des argiles classées comme bentonites en raison de leur composition et
de leurs propriétés peuvent avoir d’autres origines.

Dans la région de Hammam Boughrara, les argiles bentonitiques sont connues depuis le début
du 20° siecle [4] . Sadran (1958) a mentionné que les bentonites de Maghnia proviennent de
I’altération hydrothermale de la rhyolite qui s’est produite au cours de la séquence marine tertiaire

[4].
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Figure 06 : Dépdt Bentonitique de Hammam Boughrara, Maghnia (Algérie).

I.6.Historique des travaux géeologiques et miniers [5 ]

Les premiers renseignements sur la présence des argiles bentonitiques dans la région de
Maghnia ont été fournis par L. Gentil en 1903. Plus tard, Millot (1958), Bouiface (1959) et Sadran
(1964) ont étudié la geologie de cette région.

En 1971, une estimation économique des bentonites de Hammam Boughrara a été réalisée,
permettant d'étudier quatre gisements de bentonite : Rousel I, Rousel Il, Dar Embarak | et Dar
Embarak Il. Ces bentonites ont été envisagées pour étre utilisées comme boue de forage et matiére
premiere pour le raffinage des huiles végétales et minérales.

En 1979, la société industrielle canadienne SIDAM a réévalué les réserves de bentonite de la
région de Maghnia. Les conclusions principales de ’étude de SIDAM (1979, 1981) étaient les
suivantes :

- Les propriétés physiques et chimiques de la bentonite de Maghnia ne permettent pas son
utilisation dans les boues de forage.

- La bentonite de la carriére Roussel est de bonne qualité pour le boulettage du minerai de fer,
les moules de fonderie et la décoloration des huiles (minérales et vegétales).

- La bentonite de la carriére Dar EI Hamra est de bonne qualité comme terre décolorante.

- La bentonite de la carriere Dar Embarek est de qualité médiocre et son exploitation n’est pas
recommandée sans un traitement préalable colteux.

SIDAM a établi cing catégories de bentonite (Q1 a Q5) au niveau du gisement de Maghnia,

basées sur divers parameétres chimiques et physiques, déterminant les applications industrielles de
chaque catégorie.
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Entre 1991 et 1992, EREM (Algérie) a évalué les réserves de Dar Embarek | pour une
utilisation en fonderie. En 1994, SIDAM a réévalué les réserves de Roussel I dans le cadre d’une
étude de faisabilité préliminaire et a réalisé des cartes de distribution des parameétres chimiques et
physiques des bentonites de Maghnia.

De 2000 a 2001, une carte de qualité pour la partie en exploitation de la carriere Roussel | a
été réalisée, servant d’outil principal pour la gestion des réserves, orientant l'utilisation vers la terre
décolorante ou la bentonite de forage. En janvier 2005, BENTAL a réalisé un projet de forage par
tariére de la carriére Roussel I, et la méme année, un projet de découverture de cette carriere.

1.7. Méthode d’exploitation du gisement de bentonite de Hammem Boughrara

L'exploitation miniéere est une opération technologique visant a extraire des substances utiles
du sol et des sous-sols, provenant de I'écorce terrestre et méme des fonds marins, en quantité
industrielle a des fins de commercialisation. Selon la profondeur du gisement et le codt d'extraction
du minerai, ce secteur se divise en deux types : l'exploitation a ciel ouvert et I'exploitation
souterraine.

Une mine a ciel ouvert consiste en un ensemble d'ouvrages réalisés pour I'exploitation de
minéraux utiles a ciel ouvert. L'extraction se fait a I'air libre, soit & flanc de colline, soit dans une
fosse qui s'approfondit et s'élargit progressivement. Cette exploitation se fait sur des gradins a front
vertical. Une mine a ciel ouvert est mise en place lorsque le minerai se trouve relativement proche
de la surface.

Lors de I’exploitation des gisements a ciel ouvert, les principaux processus distincts sont :
- Préparation des roches.

- Travaux d’extraction et de chargement.

- Transport des minéraux utiles et des roches stériles.

- Déchargement ou bien stockage des minéraux utiles.

Selon les propriétés physiques des matériaux bruts (dureté, densité, consolidation, etc.) et les
contraintes imposées par la nature du site, différents modes d’extraction sont utilisés :

o Extraction a sec : pour les substances dures ou tendres.

- Si le matériau est trop dur pour étre excavé directement, il doit d’abord étre abattu a
I’explosif. Il est ensuite chargé mécaniquement et transporté vers les ateliers de préparation
mécanique (traitement).

- Pour les roches tendres, elles sont directement chargées dans les engins de transport.

. Extraction a I’eau :

- Généralement utilisée pour les gisements alluvionnaires, cette méthode consiste a extraire
les matériaux par dragage. Les matériaux non consolidés sont récupérés par voie mécanique ou
hydraulique, puis transportés vers les postes de préparation mécanique.

Le choix de I’implantation d’une mine a ciel ouvert dépend de plusieurs critéres :

o Criteres geologies :
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- La structure du massif ;

- La profondeur, la puissance et le pendage du gisement ;

- L’importance et la qualité des réserves ;

- Tectonique locale et régionale (failles, plis...)

- Hydrogéologie locale et régionale.

. Critéres techniques :

Cela concerne principalement :

- Le choix du personnel d exploitation ;

- Le choix du matériel d”exploitation ;

- Le mode d'attaque du gisement ;

- Les stades successifs de I’exploitation ;

- L’aménagement des pistes et infrastructures d’exhaure de la mine ;
- L’emplacement de l'aire de stockage du minerai et des terrils ;

o Criteres économiques :

Telles quelles seront les considérations économiques, elles doivent s’appuyer sur les
conditions naturelles données et sur les moyens techniques choisis.

En général, on distingue les méthodes d’exploitation suivantes :

1.7.1.Méthode d’exploitation sans transport :

Cette méthode est divisée en deux types :

a) Simple : Les déblais sont rejetés dans des terrils intérieurs directement par les excavateurs.

b) Remaniement des déblais au terril : les déblais peuvent ensuite étre redistribués dans les
terrains.

1.7.2.Méthode avec emploi d'engins de transfert :
Les excavateurs rejettent directement les déblais dans des terrils intérieurs.
1.7.3.Méthode spéciale :

Les déblais sont transportés a l'aide des équipements suivants : excavateurs a tourelle,
scrapers a roues, appareils hydromécaniques et grues.

1.7.4.Méthode avec transport des déblais :

Les déblais sont acheminés soit par des locomotives et des wagons, soit par des camions vers
des terrils externes ou internes.

1.7.5.Méthodes mixtes : Les déblais des gradins supérieurs sont déplacés vers les terrils

intérieurs ou extérieurs a l'aide d'excavateurs ou d'engins de transfert, ou par d'autres combinaisons
des quatre méthodes précédentes.
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La mine de Roussel 1 est configurée comme une fosse en cuvette, exploitée par des gradins
atteignant parfois une hauteur de 10 métres ou plus, avec un angle de talus d'environ 40° a 60°. Les
pistes permettent un accés direct aux gradins, facilitant ainsi I'exploitation miniére.

La bentonite est extraite par excavation a l'aide d'une pelle chargeuse. Le conducteur de
I'engin proceéde a I'extraction du minerai en raclant le front de taille de bas en haut ou de haut en bas
avec le godet de la pelle.

Le transport vers 1’usine est effectué par trois camions ayant une capacité de charge utile de
12 tonnes et 19 tonnes. Chaque camion effectue trois rotations par poste de travail.

Figure 07 : Extraction bentonite et transport de tout-venant (carriére Roussel I).
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I1.1 Généralités sur les argiles
11.1.1. Définition des argiles

Les argiles, largement répandues sur tous les continents, notamment en Afrique du Nord,[7]
sont des matériaux naturels dotés d’une diversité de propriétés et d’applications. Leur nom dérive
du grec « ARGOS », signifiant matiére blanche, et en termes minéralogiques, ce sont des silicates
d’aluminium plus ou moins hydratés, microcristallins, qui appartiennent a une classe de minéraux
ayant un diamétre inférieur & deux micrometres (< 2 um) et capables de former une pate en
présence d’eau.[8]

Figure 8 : Echantillons d’argile

L'argile est un mélange de minéraux et d'impuretés cristallines résultant de la dégradation
physique et chimique des roches, comprenant des éléments comme la silice, les carbonates, les
oxydes et hydroxydes de fer et d'aluminium, ainsi que des matieres organiques [9] . Sa formation,
due a l'altération des roches par les variations de température et I'eau, produit des particules tres
fines [10] .Les argiles présentent une structure feuilletée ou fibreuse et possedent diverses propriétés
physico-chimiques telles qu'une grande surface spécifique, une plasticité, une capacité d'adsorption
d'eau et de gonflement, et une faible perméabilité. Ces propriétés rendent I'argile utile dans de
nombreux domaines comme la construction, l'industrie pétroliére, la cosmétique, la fabrication de
papier, le traitement des eaux et la gestion des déchets[11].

11.1.2. Structure des minéraux argileux

Les argiles se composent de phyllosilicates, ou les tétraedres de SiO4 forment des feuilles
bidimensionnelles infinies. Ces feuilles tétraédriques sont combinées avec des octa¢dres d’oxydes
metalliques dans un rapport de 2 :1 ou 1 :1. On les appelle également silicates lamellaires[12]. Les
groupes différents de minéraux argileux se distinguent par la maniere dont leurs couches
tétraédriques et octaédriques sont agencees.

La structure des phyllosilicates repose sur une trame d’ions O2° et OH™ [10]. Ces anions
occupent les extrémités des agencements octaédriques (02" et OH") et tétraédriques O2". Des cations
de différentes tailles (Si4*, AI3", Fe3", Fe2*, Mg2*) se logent dans les cavités de ces unités
structurales de maniére tétraédrique ou octaédrique.
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Ces ¢éléments s’agencent selon un schéma pour former des couches octaédriques et
tétraédriques, dont le nombre détermine 1’épaisseur du feuillet. L’espace entre deux feuillets
paralleles est appelé espace inter-foliaire. Lorsque deux tiers des cavités de la couche octaédrique
sont occupés par AlI3* (ou un autre ion métallique trivalent), la structure est appelée dioctaédrique.
Si toutes les cavités octaédriques sont occupées par des ions métalliques divalents, la structure est
dite trioctaédrique. De plus, il peut y avoir des substitutions isomorphiques dans les couches
tétraédriques (Si4* —AI3", Fe3™) et/ou dans les couches octaédriques (AI3* — Mg2* , Fe2", ou
Mg2" —Li"). Ces substitutions entrainent un déficit de charge, qui est compensé a I’extérieur du
feuillet par des cations compensateurs.
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Figure 9 : Couches tétraédriques et octaédriques
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} couche octaédrique
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Hydroxyle
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Figure 10 : Représentation schématique d’un feuillet de phyllosilicate 2:1

11.1.3 Classification des minéraux argileux

D’aprés I’Association Internationale pour I’Etude des Argiles (AIPEA), ainsi que d’autres
experts internationaux, les phyllosilicates ont été classés selon des critéres précis [13] :

- Type de feuillets 2 :1 ou 1 :1.

- Charge globale du feuillet.
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- Nature des cations inter-foliaires.

Il existe diverses classifications des argiles, la plus courante étant basée sur I’épaisseur et la
structure du feuillet, permettant de distinguer 4 groupes :[13]

1) Minéraux a7 A :

Ces matériaux sont composés de feuilles comprenant une couche tétraédrique avec du
silicium occupant ses sites, associée a une couche octaédrique ou 1’aluminium occupe les sites. La
distance entre les couches est d’environ 7 A. Chaque tétraédre SiO4-* dans la couche tétraédrique
est relié a trois de ses voisins par ses sommets, tandis que le quatriéme sommet établit un lien avec
le cation dans la couche octaédrique.(Figure 4) [14].

Couche tétraédrique 1 f

Couche octaédrique Al H

Figure 11 : Représentation des empilements de tétraedres siliceux et d’octaédres alumineux
(cas de la kaolinite).

La Figure 14 regroupe les minéraux argileux T-O selon la structure des feuillets Elémentaires.

[ Principale classification 1:1 argile minérale
1.1 type de couche (T.0)
[ Dioctaearique ! {  Trioctaedrique
Ay e Te=4Si I Te<4Si
Te=4Si Oc=12/12 Oc>12/12
Oc=12/12 ——I-—~~- Vp—
l L l [Eﬂ’l“l’_“_ stable Espacement variable
Espacement stable Espacement variable
[ Py [ = Antigorite (Mg) Cronstedtite (Fe(ll), Fe(ill))
= s — L = Chrysotile (Mg) Berthierinr (Al, Fe(ll))
Kaolinite (Al) | Halloysite (Al) Lizardite (MG, Al) Amesite (Al Mg)
Nacrite (Al) Greenaltte (Fe(ll), Mg, Mn)
Dickite (Al) )
réfractaire (A
aroke @ Te = nombre des cations Si dans le tétraédrique
Oc = charge octaédrique

Figure 12 : Classification des minéraux argileux T-O [15]
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2) Minéraux a 10 A :

Le feuillet est formé de deux couches tétraédriques et d’une couche octaédrique, caractérisant
ainsi une structure T :O :T ou de type 2 :1. Son épaisseur est d’environ 10 A. Les argiles ayant une
structure élémentaire T-O-T sont illustrées dans les figures 6a et 6b.

T-O-T (ou 2:1) sont une classe de minéraux argileux caractérisés par leur structure cristalline
composée de deux couches tétraédriques (T) entourant une couche octaédrique (O).

Les minéraux argileux T-O (ou 1:1) sont une classe de minéraux argileux caractérisés par leur
structure cristalline spécifique. Cette structure est composée d’une couche tétraédrique (T) liée a
une couche octaédrique (O).

[ Principale classffication 2 1 argile minérale

21 type de couche (TO.T)
1  (cxmmmame { Esprcenet sabe
( Espacement stable | Espacement varable | li
«L,__ _-]__ 0c=1212

Oc=12/12 1212 Oc>1212 S i
— Muscovite (ALK) |
Pyrophylite (Al) [ite (Al, K)
Montmorillonite (Al)  Beidelite (Al, Fe) Serictte (Al, K)
Nontronite (Fe(Ill)) Damouzite (AL K) |
' Paragonite (Al Na) |
Glauconite (Al, Fe) |
_[Awmmahchugo_o Celadonde (Al Fe)
[ Te = nombee des cations Si dans le tétraddrique
Oc = charge octaédrique
(@) Minéraux argileux T-O-T dioctaédriques
[ Principale classfication 2.1 argile minérale
21 type de couche (TO.T)
| Tez8Si -——{ Trioctaddrique Te<8Si
[ | | Espacement variable ’1 Espacement stable

[ Espacementstable | Espacement varable |

| o:émz
[ 0c> 12112 |
1

Oc=1212 Oc<1212 Oc=12112
Phiogte (Mg)
Tak (Mg) o Ledidte (Mg. Fe. K)
Minnesotate I)) | Stevenshe (Mg)  Saponite (Mg) [ iremeon '
(49.F800) | pactorte (g L) Bowinghe (g, Fel) Vermicuite m{o?s? 0
Sauconte (Mg, 20) Lepidokte (Mg, Fe, K)
———ygmentaton dé la charge :
[ Te = nombre des cations Si dans le tétraédrique
Oc = charge octaédrique

(b) Minéraux argileux T-O-T trioctaédriques
Figure 13: Classification des minéraux argileux T-O-T [15].
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3) Minéraux a 14 A :

Le feuillet se compose d’une alternance de feuillets T :O :T et de couches octaédriques inter-
foliaires, avec une épaisseur d’environ 14 A.

4) Minéraux interstratifiés :

La dimension des couches varie. Ces minéraux sont le produit du mélange organisé ou
désordonné d’argiles provenant des groupes mentionnés précédemment.

11.1.4. Principaux groupes de minéraux argileux

Parmi toutes les types d’argiles mentionnées dans le tableau 04 , les trois familles les plus
importantes sont les kaolinites, les I’illites et les smectites [13] :

) kaolinite : est un phyllosilicate neutre, dioctaédrique et alumineux, avec une
composition (Si2)(Al2)O5(0OH)4. Elle se présente sous forme de particules hexagonales composées
de feuillets empilés. Sa faible capacité d’échange[13] .

i) Smectites : Les smectites sont des phyllosilicates composés de deux couches
tétraédriques entourant une couche octaédrique (phyllosilicates 2 :1). Les minéraux les plus
importants de cette famille comprennent la montmorillonite, la béidellite, I’héctorite et la saponite.
La forte charge de ces argiles est principalement due a des substitutions isomorphiques. Cette
charge est ainsi permanente, négative et varie en fonction du pH.

Les argiles gonflantes, telles que les smectites, possedent une capacité d'échange cationique
élevée grace aux cations compensateurs logés entre les feuillets pour équilibrer le déficit de charge.
Des molécules d'eau peuvent également s'insérer dans cet espace, et le degré d'hydratation dépend
du cation hydraté et de I'numidité relative. Cette capacité de gonflement est liée a la structure
feuilletée des smectites, qui ont des feuillets a grande extension latérale. La montmorillonite, par
exemple, est une argile dioctaédrique ou I'aluminium peut étre partiellement remplacé par d'autres
éléments comme le magnésium, le fer, ou le zinc.[13].

iii) L'illite : est un phyllosilicate 2:1, tout comme les smectites, mais avec une charge
négative plus elevée. Cette charge est compensee par des ions potassium, qui sont peu
échangeables, ce qui donne a l'illite une faible capacité d'échange cationique. De plus, il n'y a pas
d'hydratation des espaces inter-foliaires dans I'illite.[13].
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Tableau 04 : Classification des phyllosilicate 2 :1 [7]

Feuillet Charae par
ma?ills dioctraedriques Trioctaedriques
Kaolinite Antigorite
0
(Sia)(Al4)O10(OH)s (Si4)(Mg3)O10(OH)g
Berthierines
1:1 #0 /
(SiaxAlx)(Mg?*6xM3"x)O10(OH)s
Pyrophyllite Talc
#0
(Sis)(A14)O20(OH)4 (Sis)(Mgs)O20(OH)4
Montmorillonite Hectorite
0.4
(Sig) (Als-yMgy)O20(OH)aMy* (Sig)(Mgs-yLiy)O20(OH)sMy*
a
Beidellite Saponite
1.2
(Sigx Al)Al4O20(OH)sMy* (Sigx Alx)(Mge)O20(OH)4My*
12 Ilites Vermiculites
2:1 A
(Sis-xA|x)(A|4-y|\/|2+y)Ozo(OH)4 (Sig-xA|x)(|\/|ge.yM3+y)Ozo(OH)4
18 K+x+y K+x+y
Muscovite Phlogopite
2
(SisAl2)(Als)O20(OH)2k*, (SisAl2)(Mgs)O20(OH) k™,
Margarite Clintonite
4

(Si4A|4) (A|4)Ozo(o H)2C8.2+2

(Si4A|4) (Mgs)Ozo(OH)2C82+2

111.2. Proprietés des argiles

11.2.1 La capacité d’échange cationique (CEC)

Les argiles peuvent fixer des cations de maniére échangeable depuis les solutions
environnantes. La capacité d’échange de cations (CEC), mesurée en milliéquivalents par 100
grammes d’argile (meq/100g), représente le nombre de charges échangeables par unit¢ de masse
d’argile. Cette capacité dépend du type d'argile, de ses propriétés cristallographiques, des cations
présents et du pH du milieu.[16].

La capacité d’échange cationique (CEC) d’une argile résulte de la substitution isomorphique
d'atomes dans ses couches octaédrique et tétraédrique, entrainant un déficit de charge compensé par
des cations [17] . La CEC se mesure en saturant l'argile avec une solution riche en cations et en
analysant les cations échangés. Cette analyse utilise souvent des cations NH4+ ou Ba2+. La
microanalyse élémentaire des ions permet de déterminer la CEC [18].
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Tableau 05 : Capacités d’échange des cations de quelques argiles [19].

Argiles CEC meq/100g
Montmorillonite Ca2* 80
Montmorillonite Ca2* 150

Ilite 30-40
Kaolinite 3-15

11.2.2 La surface spécifique (SSE)

La surface spécifique est une propriété essentielle dans la caractérisation des matériaux
poreux, elle désigne I’ensemble des surfaces accessibles a des particules ioniques, elle est exprimée
en m?/g. On peut distinguer [20] :

»  Les surfaces des plans extérieurs formant les bases des particules, ce sont les surfaces
externes.

»  Les surfaces cumulées de tous les plans des feuillets, qui limitent les espaces inter-
foliaires, appelées surfaces internes.

> Les surfaces qui marquent latéralement les limites des feuillets, ce sont les surfaces
latérales.

La mesure de la surface spécifique est basée sur la formation d’une monocouche de la
substance adsorbée, connaissant les dimensions des molécules et leurs possibilités d’arrangements,
en déterminant alors la quantité fixée, on peut évaluer la surface qui leur sert de support. Les corps
adsorbables qui permettent d’obtenir des résultats satisfaisants sont: les gaz inertes (Na),
hydrocarbures aliphatiques ou des polyalcools simples comme le glycol ou glycérol.).

L’augmentation de la surface spécifique donne un pouvoir de gonflement plus important et
par conséquent un potentiel de gonflement plus élevé. Les caractéristiques de ces argiles sont
résumées dans le tableau (06) [21] :

Tableau 06 : Surfaces spécifiques de quelques minéraux argileux

Argiles Surfaces spécifiques (m2/g)
Montmorillonite 80
Ilite 150
Kaolinite 30-40
Eléments non argileux 3-15

11.2.3 Capacité de gonflement

Le degré d’hydratation varie d’une famille argileuse a une autre. Certains minéraux argileux
ont la capacité d’incorporer dans leur structure des molécules d’eau (figures 7. A et 1.7. b). Cette
eau modifie la dimension de la couche en provoquant son gonflement. Ces argiles sont appelées
argiles gonflants. On distingue deux types de gonflement [22]

a. Gonflement inter-foliaire : L’eau qui pénétre dans les particules s’organise en
couches mono moléculaires.
b. Gonflement inter-particulaire : L’cau n’entre pas a D’intérieur des particules

d’argile. L’hydratation de ’argile est un processus réversible, elle peut sécher ou regonfler tout en
conservant ses proprietes.
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Figure 14.a : Capacité d’adsorption d’eau par les particules argileuses [23].
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Figure 14. b : Localisation de I’eau dans les particules argileuses [23]

Les smectites, vermiculites et minéraux interstratifiés ont une grande capacité d'expansion et
d'absorption d'eau, influencée par la température et I'numidité. 1ls peuvent augmenter leur volume
jusgu'a 95% grace a une hydratation réversible, formant des couches d'eau de 2.5 a 5.2 angstroms.
En revanche, certains minéraux, comme les argiles fibreuses, contiennent de I'eau adsorbée sans
gonflement. Le gonflement inter-particulaire, affectant tous les types d'argiles, est plus limité car
I'eau ne pénétre pas a l'intérieur des particules.[24].

11.2.4 Colloidalité

La colloidalité revét une grande importance dans le processus de purification des argiles en
raison des charges négatives présentes a la surface de chaque particule d’argile. Cette
caractéristique se manifeste par la formation d’une double couche d’ions hydrosolubles de charges
opposées qui enveloppe chaque particule d’argile.

11.2.5 La densité de charge spécifique
La densité de charge spécifique représente le rapport entre la capacité d’échange cationique

(CEC) et la surface spécifique (S) de la particule d’argile. Dans les environnements argileux, on
distingue deux types de charges[25] :

> Une charge permanente ou structurelle liée aux substitutions ioniques (AI** pour Si**
Dans la couche tétraédrique , Mg?* ou Fe?* pour AI** dans la couche octaédrique).
> Une charge de surface variable selon le pH du milieu liée aux réactions chimiques

qui se produisent a la surface des minéraux.
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Une augmentation de la densité de charge spécifique diminue le gonflement ou la pression de
gonflement des matériaux argileux. Cette augmentation entraine 1’attraction des ions, ce qui conduit
a une réduction de leur épaisseur.

11.2.6 La capacité de fixation des éléments métalliques

Sous certaines conditions telles que le pH, les argiles peuvent fixer une molécule ou un ion en
raison de la présence de sites réactifs (comme Si-OH ou Al-OH) a leur surface, en particulier au
niveau des bords des feuillets [26].

11.3. Bentonite
11.3.1 Généralité sur la bentonite

Faisant partie du groupe des smectites) [27], Dans leur état naturel, la plupart des gisements
de bentonite sont hétérogenes ; ils sont constitués de smectites mélangées ou inter stratifiées avec
I’illite et/ou la kaolinite et d’autres impuretés [28].

Les principaux gisements de bentonite sont souvent formés par la transformation de cendres
volcaniques vitreuses dans des milieux aqueux ou par I’altération hydrothermale des roches
volcaniques. De plus, certaines couches d’argiles sédimentaires riches en smectite peuvent
également constituer des gisements de bentonite [29]. Ces matériaux sont ensuite utilisés dans
diverses industries, allant du simple concassage a des processus d’extraction et de traitement plus
complexes.

La bentonite est connue pour sa capacité €levée d’adsorption, d’échange ionique et de
gonflement, ainsi que pour ses propriétés rhéologiques particuliéres, telles que la thixotropie. En
raison de ces caractéristiques, elle est considérée comme I'un des minéraux industriels les plus
utiles et est largement utilisée dans divers domaines tels que le forage, la fonderie, la céramique, la
peinture, la pharmacie, les agents décolorants, ..., etc.[30].

Les bentonites peuvent étre divisées en deux catégories en fonction de leur composition :
sodique (gonflables, adaptées aux boues de forage) ou calcique (avec un faible indice de gonflement
mais une forte capacité d’adsorption).

11.3.2 Types de bentonites

Une caractéristique clé des montmorillonites est leur capacité a échanger des cations avec leur
environnement. Dans la nature, les cations les plus courants sont le calcium et le sodium. Ainsi, on
distingue deux types de bentonites [31] :

- La bentonite a base de sodium, également appelée bentonite de Wyoming ou bentonite de
I’Ouest, possede une teneur en Na20 > 2%, ce qui lui confére un indice de gonflement élevé entre
15 et 20. Cette caractéristique est particulierement mise en valeur dans les mastics utilisés pour
I’enfouissement des déchets polluants dans les sols et dans la fabrication des boues de forage.

- La bentonite a base de calcium, ou bentonite du Sud, est la plus courante. Elle ne présente
pas de propriétes de gonflement, mais sa forte teneur en ions échangeables, en particulier Mg2+, lui
confére une capacité¢ d’adsorption tres élevée. C’est pourquoi elle est utilisée dans la production de
terres décolorantes.
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Il est important de noter que ces termes ne doivent pas étre confondus: une bentonite
naturelle n’est jamais totalement calcique ou totalement sodique. Seul le cation dominant est ainsi
désigné.

11.3.3 Microstructure de la bentonite

Dans cette section, nous examinons la microstructure de la bentonite a travers une revue
bibliographique sur la microstructure de la montmorillonite. Nous prenons en compte les divers
types de minéraux et les agencements de particules qui composent 1’argile concernée. Cette
approche est motivée par :

Q) La forte présence de la montmorillonite dans la littérature [33, 34] .

(i) Le fait que les phyllosilicates présentent des similitudes de structures et de propriétés
[32].

(iii) La bentonite, en particulier celle utilisée dans notre étude, représente généralement
une proportion importante de ce type de minerai.

Les montmorillonites se distinguent par leur capacité de gonflement, la plus remarquable
parmi tous les minéraux de la famille des phyllosilicates. La compréhension de leur structure a
différentes échelles et de leurs propriétés spécifiques est rendue possible grace a I’utilisation de
techniques expérimentales telles que la Diffusion aux Petits Angles des Rayons X (DPAX)[35].

La Microscopie Electronique & Transmission (MET) et la Microscopie Electronique a
Balayage (MEB) ont été utilisées par différents chercheurs pour mettre en évidence trois niveaux
d’organisation dans les systémes argileux, en particulier les montmorillonites. Dans la figure 1.17,
nous avons repris la présentation des différents niveaux d’organisation selon 1’échelle d’observation
proposée par Le Pluart [36]. Cette présentation met en évidence les trois « objets » caractéristiques
de la structure multi-échelle des montmorillonites.
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Le feuillet La particule primaise

Figure 15 : Structure multi-échelle de la montmorillonite
11.3.3.1 Le feuillet

Les feuillets constituent les unités structurales de base qui définissent la nature minéralogique,
I’appartenance au type d’argile, les propriétés physico-chimiques ainsi que le comportement
macroscopique. Chaque feuillet représente la répétition horizontale de la demi-maille dans les
directions x et y, ressemblant a un disque ou a une plaquette avec des dimensions latérales de
I’ordre du micron et une épaisseur d’environ un nanomeétre. Ces plaquettes sont considérées comme
souples et relativement déformables, avec une anisotropie trés marquée. Dans la famille des
smectites, la charge d’un feuillet varie généralement de 0,2 a 0,6 électron par maille, en fonction de
la localisation des substitutions et du taux d’occupation des couches octaédriques. La
montmorillonite, par exemple, possede environ 0,3 & 0,4 électron par maille[32]. Comme mentionné
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précédemment, les cations compensateurs a la surface des feuillets de montmorillonite sont
généralement des ions calcium ou sodium. Les termes « calcique » et « sodique » sont souvent
utilisés pour désigner la nature de ces cations dans la montmorillonite.

11.3.3.2 La particule primaire

Les particules constituent le premier niveau d’organisation et sont caractérisées par un
empilement de feuillets identiques parallélement & leur plan de base. Les forces de cohésion entre
les feuillets sont moins importantes que celles a I’intérieur du feuillet. Trois grands types
d’empilements peuvent étre observés dans la structure de la particule, en considérant les principales
espéces minéralogiques :

Q) Empilement ordonné : les feuillets sont empilés les uns sur les autres dans un ordre
parfait. Cela se produit généralement dans les phyllosilicates dont I’espace inter-foliaire est vide ou
anhydre, notamment pour les kaolinites ou les illites.

(i) Empilement semi-ordonné (ou désordre transrationnel) : dans ce cas, les feuillets
successifs présentent des translations « semi-définies » et sont séparés par quelques molécules
d’eau. L’épaisseur de la particule varie en fonction du degré d’hydratation, et les feuillets peuvent
glisser latéralement les uns sur les autres.

(i) Empilement désordonné (ou désordre turbostratique) : ici, les feuillets successifs
présentent des translations et/ou des rotations quelconques dans toute la structure. Les feuillets sont
séparés par un film d’eau, ce qui permet une rotation libre autour d’un axe perpendiculaire au plan
de la particule[37].

Un large éventail de termes est utilisé pour désigner les particules. Le plus petit élément
cristallin produisant des interférences dans un phénomeéne de diffraction X a été nommé « particule
primaire » par Mering et Oberlin (1971) [38]. Ensuite, la particule résultante aprés dispersion dans
des conditions spécifiques, formée par I’association de plusieurs particules primaires, a €té appelée
« particule libre » par les mémes auteurs. La montmorillonite est généralement composée de
I’association de plusieurs particules primaires, avec une extension latérale particulierement
importante[39-40-41].

Si nous nous concentrons sur la dimension des particules dans la direction perpendiculaire au
plan des feuillets, leur épaisseur a été évaluée a environ une dizaine de feuillets, maintenus
ensemble par des forces électrostatiques attractives entre les ions compensateurs et les feuillets.
Cette épaisseur est généralement de 8 a 10 nanometres (fig. 1.8). La taille des particules reste
relativement constante, ce qui signifie que lorsque la montmorillonite gonfle, 1’espace inter-foliaire
augmente et il y a moins de feuillets dans chaque particule[36] [32] [13] .

En outre, la montmorillonite présente des substitutions isomorphes de type dioctaédrique[43].
Ce type de localisation des charges empéche les cavités hexagonales de deux feuillets adjacents de
se superposer. Ainsi, I’arrangement global des feuillets au sein d’une particule primaire de
montmorillonite est turbostratique. Bien qu’ils présentent un désordre dans le plan latéral, tous les
feuillets sont alignés perpendiculairement a la direction z[44].

Cela a été solidement confirmé dans le cas des montmorillonites calciques fortement
hydratées en utilisant a la fois I’analyse de la diffusion aux petits angles et la microscopie
électronique a transmission[39-45]. Les auteurs ont défini la particule comme un empilement
paralléle, indépendamment du degré d’ordre dans la répétition des feuillets a I’intérieur de
I’empilement. Ces particules, comme nous le verrons plus tard, constituent les « parois » du réseau
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de pores développé a l'intérieur de I’échantillon et ont une épaisseur extrémement variable en
fonction de la teneur en eau de 1’échantillon.

Dans la littérature, on trouve fréquemment des études sur des bentonites constituées de
minéraux non homogenes, appelées « interstratifiées »[46-47]. Ces particules d’argile résultent de la
superposition de feuillets qui peuvent étre :

Q) De natures différentes, telles qu’illite-smectite, vermiculite-smectite, etc.,

(i) De méme nature mais présentant des remplissages inter-foliaires différents, comme
c’est le cas de la montmorillonite hydratée ou 1’espace inter-foliaire peut contenir une, deux, trois
ou quatre couches d’eau.

(iii) Ou bien par la combinaison de la nature des feuillets et de leur remplissage inter-
foliaire, comme c’est le cas de I’illite-smectite avec des feuillets de smectite présentant difféerents
degrés d’hydratation [13-48]. Parmi ces minéraux, les interstratifiés illite/smectite sont les plus
étudiés, et on les retrouve fréqguemment dans les bentonites utilisees dans les boues de forage [13-
47-49].

Dans le cas des minéraux interstratifiés, I’empilement est principalement caractérisé par la
succession des feuillets de natures différentes le long de la normale a leur plan. Ainsi, pour un
minéral interstratifié contenant deux types de feuillets A et B, trois types d’inter-stratifications
peuvent étre envisagés :

Q) Ségrégés : une particule donnée présente des séquences AAABBB(figure 18 a). Le
diagramme de diffraction X est la superposition des diagrammes produits par chacun des
constituants.

(i) Réguliers : une particule donnée comporte des séquences ABABAB...AB (figure 18
b). Une période de sur-structure perpendiculairement au plan des feuillets, égale a la somme des
épaisseurs des deux feuillets, apparait (dT = dA + dB). Le diagramme de diffraction X comporte
alors des réflexions basales de sur-structure correspondant a dT.

(iii) Aléatoires : tous les cas intermédiaires entre les deux décrits précédemment(figure
18.c). Dans ce cas, les diagrammes de diffraction X présentent des réflexions (00I) irrationnelles et
leur interprétation est tres délicate.

- — -

Figure 16 : Différents modes de succession des feuillets au sein d’une unité interstratifi¢e
11.3.3.3 L’agrégat

Il s’agit d’un ensemble de particules primaires orientées dans toutes les directions, formant
des agrégats dont la taille varie de 0,1 a 10 microns, comme illustré sur la figure 17. Ces agrégats
sont constitués de particules dont I’arrangement est influencé par le type de forces résultant des
interactions entre les particules, ainsi que par le degré de compaction. Lorsque les forces répulsives
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dominent, les particules s’orientent parallélement, et la structure est qualifiée de dispersée. Selon la
quantité¢ d’eau présente dans le systéme et la nature de 1’argile considérée, I’organisation peut étre
plus ou moins variée.

Cela conduit a différents types de structuration, comme dans le cas de la montmorillonite, qui
présente des unités morphologiques trés déeformables. Ces déformations sont probablement plus
faciles que dans d’autres phyllosilicates, bien qu’elles restent relativement limitées en raison de la
rigidité des particules[43].

On peut conclure que la compréhension de 1’organisation de la microstructure de la bentonite,
allant des feuillets jusqu’a 1’assemblage d’agrégats, ne peut étre réalisée que si I’organisation de
I’espace poreux est prise en compte. La dimension, la forme et la distribution des espaces poreux
dépendent de la granulométrie de I’argile, de son caractére gonflant, ainsi que du fluide interstitiel
et des contraintes auxquelles la bentonite est soumise [50]. On distingue trois types d’espaces liés a
I’organisation de la phase solide dans les argiles (Figure. 1.10) :

Q) L’espace inter-foliaire, situé entre deux feuillets dans un empilement, est
généralement rempli de couches d’eau adsorbée (de 1 a 4) et de cations échangeables, avec une
épaisseur moyenne de 1,5a 2,5 nm.

(i) L’espace inter-particulaire, qui sépare les particules d’argile formant les agrégats,
peut diminuer jusqu’a atteindre la méme épaisseur que 1’espace inter-foliaire pour les argiles
fortement compactées[51]. Dans ce type d’espace, la double couche, dont nous discuterons en détail
plus tard, peut se former. Les micropores lenticulaires se trouvent a 1’intérieur des particules, a une
échelle de quelques nm.

(iii) L’espace inter-agrégat correspond a une section moyenne comprise entre 1,6 et 16
nm, ou ’eau circule librement (eau libre), limitant les effets électrostatiques de la double couche
(figure 1.19).
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Figure 17 : Les différents types d’espaces poraux

11.4.Le systéme bentonite-eau

Les particules de bentonite montrent une forte affinité pour 1’eau, ce qui se manifeste a la fois
par la capacité de 1’argile a retenir I’eau et par 1’énergie avec laquelle cette eau est retenue. Ce
phénomene capillaire, résultant de la finesse de la granulométrie des particules et de la présence de
charges a la surface des feuillets, renforce les interactions entre la bentonite et I’eau. A 1’échelle des
particules, les feuillets sont séparés par un nombre variable de couches d’eau (entre 0 et 4) et des
pores lenticulaires d’environ 30 a 50 A[52].
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La taille des particules varie en fonction du cation compensateur et des propriétés physico-
chimiques de la bentonite. Bien que les particules soient séparées par une quantité importante d’eau,
elles ne sont pas totalement indépendantes. En raison de I’ampleur des feuillets dans leur plan et des
forces d’attraction entre les feuillets, des liaisons se forment entre les particules. Cela peut se
produire par le rapprochement de deux zones de feuillets extérieurs & deux particules adjacentes ou
par interaction entre les feuillets [43].

Les particules ainsi liées forment des agrégats ou des super-agrégats en fonction de la densité
des suspensions. Cette organisation est typique de ce que 1’on appelle un « milieu granulaire ».
Lorsque I’hydratation se poursuit et que les particules gonflent, on qualifie 1’état de la bentonite
hydratée de « gel ». Ces gels se caractérisent par des particules treés laches composées d’un petit
nombre de feuillets (en moyenne 5), voire de feuillets isolés, situés a des distances allant de 30 a
quelques centaines d’angstroms (figure 20). Dans I’ensemble, cela forme un réseau trés souple, avec
des propriétés importantes de viscosité et de thixotropie [36].
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Figure 18 : Représentation schématique de I’état gel
11.4.1 Dispersion des feuillets
En présence d’eau, la bentonite a la capacité de former un solide hydraté, un gel et/ou une
suspension plus ou moins stable, grace a son caractére gonflant. Ce phénomene est étudié en détail
par plusieurs auteurs, notamment Norrish (1954)[53], Swartzen-Allen et Matijevic (1974)[54], Van
Olphen (1977)[55], et Luckham et Rossi (1999)[43].

Dans le processus de gonflement, deux échelles distinctes peuvent étre distinguées :

Q) La dispersion inter-particulaire, ou les molécules d’eau pénétrent entre les particules
élémentaires.
(i) L’hydratation inter-feuillets, ou les molécules d’eau pénéctrent entre les feuillets

constituant une particule[35] [56].

L’hydratation inter-feuillets entraine une augmentation de la distance entre les feuillets
(distance basale), comme illustré dans la figure 1.21. Des études antérieures utilisant la diffraction
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des rayons X sur des phyllosilicates hydratés sous une pression relative contr6lée ont révélé que
I’eau s’organise en couches moléculaires planes dans ces matériaux [57].

D’autres chercheurs ont examiné la montmorillonite et ont observé 1’existence d’hydrates
successifs avec des pressions relatives d’eau croissantes. Ces hydrates présentent respectivement 1,
2, 3 et 4 couches d’eau, correspondant a des distances basales de 12,6 A, 15,6 A, 18,6 A et 21,6 A
[48-58-59]

A ce stade, lorsque le nombre de couches d’eau inter-foliaires est compris entre 1 et 4, la
montmorillonite reste dans un état solide hydraté [40-60] . Cependant, lorsque I’hydratation se
poursuit et dépasse 4 couches d’eau dans un systéme de montmorillonite hydratée, on parle dans la
littérature du processus de « gonflement ». Ce phénomeéne est principalement attribué a la formation
d’une « double couche diffuse » entre les feuillets adjacents[43-53]

Les distances inter-foliaires passent brusquement de 21,6 A (correspondant a I’hydrate a 4
couches d’eau) a 30 A et au-dela, sans qu’il soit possible de détecter de distances intermédiaires
entre ces deux valeurs [45-61]. Pour des teneurs en eau plus importantes, on fait souvent référence a
la dispersion ou a la suspension de montmorillonite dans 1’eau plutét qu’au gonflement aqueux de la
montmorillonite [12] .

Les propriétés d’hydratation, de gonflement et de dispersion ne se manifestent que lorsque
I’énergie de cohésion entre les feuillets est suffisamment faible pour permettre aux molécules d’eau
de pénétrer entre eux. Ainsi, lorsque la cohésion reste élevée, I’hydratation est limitée a quelques
couches d’eau seulement. C’est le cas typique de la montmorillonite-Ca, ou 1’énergie attractive
devient inférieure a I’énergie cohésive des I’adsorption de la deuxiéme couche d’eau. En revanche,
dans les systeémes ou la cohésion entre les feuillets devient trés faible par rapport a 1’énergie
attractive, le nombre de couches d’eau insérées peut devenir trés €élevé, entrainant, comme dans le
cas de la montmorillonite-Na, la dispersion des feuillets [40-60].

Dans la littérature, on trouve une terminologie précise pour décrire ces deux modes de
gonflement, qui se distinguent par leur capacité d’hydratation :

Q) Le gonflement cristallin de la montmorillonite, ou gonflement en présence d’eau
vapeur, permet d’augmenter la distance inter-foliaire de 9,6 & 20 A. Ce gonflement est directement
li¢ au nombre de couches d’eau adsorbées entre les feuillets. Il est notable qu’une montmorillonite,
méme séchée a 105°C, présente généralement une distance inter-foliaire d’environ 12 A, ce qui
témoigne de la présence d’eau liée entre ses feuillets. L’amplitude du gonflement cristallin est liée a
I’énergie d’hydratation des cations compensateurs. Dans le cas d’une montmorillonite-Ca, le
phénomeéne de gonflement est limité & ce type de mécanisme [28-29].

(i) Le gonflement osmotique, également connu sous le nom de gonflement «
macroscopique » ou « libre », se produit lorsque I’énergie d’hydratation est suffisante pour
surmonter la barriére de potentiel due aux forces électrostatiques attractives entre les feuillets. Au-
dela de la deuxieme couche d’eau adsorbée a la surface d’un feuillet, I’eau perd ses propriétés d’eau
liée et devient de I’eau libre.

11. 4.2 Role des cations compensateurs

Le gonflement dépend de la nature des cations compensateurs associés aux particules. Des
recherches ont identifié deux groupes de cations compensateurs [53-60-48-52] :
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Q) Ceux favorisant une dispersion maximale pour la montmorillonite et d’autres
phyllosilicates similaires. Ces cations incluent : Na*, Li*, K" et Ag*
(i) Ceux limitant ’hydratation a quelques couches d’cau (généralement 2-4 selon le

minéral) : Cs*, Ca*™* Mg™ et Ba™

Norrish (1954) a établi un lien entre le gonflement des particules argileuses et I’hydratation
des cations en les classant par ordre décroissant d’hydratation réduite. Il a proposé le classement
suivant : Na*, Li*, Ca™, K et Cs*. Ce classement semble cohérent, a I’exception du K+ qui peut se
comporter tantdt comme Na* et tantét comme Ca*. Plus tard, Faisandier (1997) a montré que le
potassium induit la formation d’un systéme hétérogene ou coexistent, au sein d’'une méme particule,
des feuillets de smectite hydratés et des feuillets collapsés (a une distance de 10 A).

couche tétraedrique

couche octaédrique —»

couche tétraédrique ~¥
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Figure 19 : Représentation de I’espace inter-foliaire (distance basale) entre deux feuillets de
Montmorillonite

11.4.3 Interactions dans une suspension aqueuse de bentonite

Il est important d’examiner de prés les interactions entre les feuillets et les divers paramétres
qui influent sur la stabilité colloidale du systéme bentonite-eau.

Dans la littérature, le terme « colloide » fait référence a tout systéme dispersé dont les
dimensions se situent entre 1 et 100 nm. Cependant, son utilisation n’est pas toujours aussi
restreinte ; il peut également étre appliqué a des structures plus « grossieres » résultant de
I’agrégation d’¢léments colloidaux, comme les suspensions argileuses de bentonite qui peuvent
présenter une distribution granulométrique de 1’ordre du micron [63-64-65].

La stabilité des dispersions des suspensions colloidales dépend largement de la charge
¢lectrique présente a I’interface entre la particule et le milieu liquide. Les particules argileuses
portant une charge négative sur leurs surfaces extérieures, le scénario « idéal » est celui ou ces
particules sont dispersées dans I’eau, se repoussant mutuellement grace aux forces électrostatiques.
Dans de telles conditions, il n’y a aucune tendance a 1’agglomération et la suspension reste
stable.Cependant, la réalité¢ est bien plus complexe. La stabilit¢ ou I’instabilit¢é des suspensions
aqueuses de bentonite est liée a la nature des cations compensateurs, ainsi qu’aux dimensions et
interactions entre les « doubles couches électriques » qui entourent chaque particule.

11.4.4 Double couche électrique
La théorie de Gouy — Chapman La théorie de Gouy-Chapman décrit une décroissance

exponentielle du potentiel électrique y en fonction de la distance x, ( figure 22 ), selon I’équation
1.1:
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Y= PoeCR (1)
Et:
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Dans I’expression (I.1),

0 : le potentiel a la surface,

KA”-1: I’épaisseur de la couche électrique,
F : la constante de Faraday,

ci : la concentration en électrolyte,

zi : la valence des ions,

€0 : la constante diélectrique du milieu,

R : la constante des gaz (1 ATM/mole K),
T : la température absolue (K).

Cette expression est valide uniquement pour une certaine distance de la surface chargee, ou le
potentiel est relativement faible et diminue exponentiellement.

A partir de Dexpression (I.2), on observe que 1’épaisseur de la couche électrique est
principalement influencée par la concentration en électrolyte de la solution et la valence des ions
présents. Une force ionique plus élevée entraine une compression plus importante de la double
couche. Ce phénomeéne est représenté schématiquement sur la figure 22 [43].

faible force ionique

forte force ionique

potentiel électrique ¥y

distance a partir de la surface

Figure 20 : Repreésentation schématique de la chute du potentiel de surface <x et de la
contraction de la double couche électrique, dues a une augmentation de la force ionique
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Les études postérieures aux travaux de Stern (1924)[67] et Grahame (1947)[68] ont apporté
peu de modifications & la modélisation de la couche électronique. La figure 1.22 présente une
représentation schématique de la structure multicouche de I’interface eau-argile. Ce diagramme,
proposé par Li et al. (2003)[69] et modifié selon la description de Glven et Pollastro (1992)[70],
synthétise la double couche électronique en termes de plans de molécules d’eau et de contre-ions.

On observe également sur la figure 23 que la présence de charges négatives a la surface d’une
particule argileuse influence la distribution ionique dans la région interfaciale entre la particule et
I’eau. Cela entraine une augmentation de la concentration en contre-ions prés de la surface, ainsi
que ’apparition d’une double couche ¢électrique autour de chaque particule.

double couche Electrique

particule couche de Stern couche diffuse solution

charges négatives

A T Y

surface de la partica

H
o 8
plan interne d'Helmhbolt= > o =~ : =T = 3
plan de glisscmen . plan de Goury

plan externe d'Helmmboltz

|

Figure 21 : Sémantisation de la structure multicouches de I’interface eau-argile. La Double
couche électrique et I’évolution du potentiel électrique en fonction de la distance a La
particule.

La couche de liquide qui entoure la particule peut étre envisagée sous la forme de deux
couches distinctes :

Q) La premiere couche, la plus proche de la surface, est constituée d’ions solidement
liés a cette derniere. Cette couche, appelée couche de Stern, est composée de cations immobiles qui
sont étroitement associés a la surface.

(i) La seconde couche, plus mobile, présente une distribution ionique influencée par les
forces électriques ainsi que par les mouvements thermiques aléatoires. Cette couche, appelée
couche diffuse, est caractérisée par une distribution ionique moins structurée et plus mobile que la
couche de Stern[43-70].

La limite entre la couche de Stern et la couche diffuse est définie comme le plan externe de
Helmhotz, suivi du plan de cisaillement ou plan de glissement[70-71].

L’ensemble de la couche de Stern et de la couche diffuse forme la double couche électrique
de la particule en suspension. Cette structure implique une concentration élevée en ions positifs prés
de la surface de la particule, qui diminue progressivement en s’éloignant de celle-cCi.

Prés de la surface, il existe un déficit en anions, repoussés par les forces électrostatiques.
Cette disparité de concentration entre anions et cations engendre un potentiel électrique. Sur la
figure 23, nous avons schématisé 1’évolution de la concentration en ions et du potentiel électrique
en fonction de la distance a la surface de la particule [70-69] .
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Le potentiel électrique est égal a yO0 a la surface de la particule et diminue de maniére linéaire
dans la couche de Stern. La valeur du potentiel au niveau du plan de glissement est appelée
« potentiel Zéta». C’est la seule valeur accessible expérimentalement grace a un zétamétre. En
pratique, le potentiel C (localisé au niveau du plan de glissement) est souvent confondu avec le
potentiel de Stern (ys), qui se situe au plan externe de Helmholtz ( figure 23) [32-43-72].

D’aprés la théorie de Gouy(1910)-Chapman ((1913)[73-74], le potentiel électrique diminue
exponentiellement au-dela du plan de Helmholtz, et a une distance infinie du feuillet, il peut
s’annuler pour maintenir I’électroneutralité de la solution.

Le potentiel zéta (mesuré en coulomb/m?2) est particulierement important du point de vue
pratique, car il varie en fonction de I’environnement de la particule, contrairement a d’autres
caractéristiques physiques ou chimiques. Dans la littérature[43], ce potentiel est associé au plan de
glissement (figure 23).

Lorsque la particule se déplace dans le milieu, la structure de la couche de Stern reste stable.
Les interactions réelles entre les particules se produisent au niveau du plan de glissement, ou le
potentiel z&ta est mesuré. Cependant, la littérature présente des opinions divergentes concernant la
position exacte du plan de glissement dans la couche diffuse du colloide.

Généralement, on pense que la position du potentiel zéta est proche du plan externe de
Helmholtz, également (appelé plan de Stern)[69]. Cependant, une étude récente remet en question
cette définition en suggérant que la position réelle du potentiel zéta se trouve dans la couche diffuse,
sur le plan de Gouy (figure 23).

11.4.5 Bilan des forces d’interactions entre particules

Les forces d’attraction, de répulsion et de friction inter-particulaires en milieu aqueux sont les
composantes essentielles du comportement mécanique macroscopique des suspensions colloidales.
Voici un résumé des différents types d’interactions entre les feuillets de smectites, tel qu’inventorié
par Glven et Pollastro (1992) [70] et résumé par Besq (2000) [71] et Leyama (2001) [69] :

= Mouvement Brownien et diffusion** : Mouvement aléatoire caractéristique qui éloigne les
particules solides de leur position initiale sous I’effet de 1’agitation thermique des molécules du
fluide.

= Forces de répulsion de Born** : Apparaissent a de courtes distances (environ 0,1 nm),
résultant de I’impossibilit¢ de recouvrement des nuages €lectroniques, empéchant un contact trop
étroit entre les particules et générant un potentiel d’interaction important.

e Forces de van der Waals : Forces attractives résultant des fluctuations thermodynamiques
du champ ¢lectromagnétique a I’intérieur et autour des particules, liées aux interactions entre
dipdles fluctuants.

e Forces osmotiques (répulsion de la double couche) : Répulsion entre deux surfaces
chargées de méme signe, générée par le rapprochement de leurs doubles couches chargées de
maniere similaire.

e Forces de solvatation et d’interactions stériques : Interaction spécifique de 1’eau avec la

surface et les ions en raison de sa structure et de ses propriétés, tenant compte de la taille des
molécules du solvant et de la nature discrete du milieu de séparation des particules [70].
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La courbe force-distance entre deux particules résulte de la combinaison de toutes ces forces
et permet de déterminer les conditions de stabilité ou d’agrégation irréversible.

11.4.6 Types d’associations des particules

Contrairement a d’autres particules en suspension qui adoptent soit un état aggloméré soit un
état dispersé, les particules de bentonite présentent un comportement plus complexe pour lequel
aucune théorie n’a fait I’'unanimité quant aux interactions inter-particulaires et a la structure de la
suspension [12].

Dans la littérature, deux parametres sont considérés comme décisifs pour definir le type et la
force d’association, et donc la formation du gel : la concentration des particules argileuses et la
salinité du milieu [43]

A faible concentration d’argile, les particules de bentonite ne sont pas associées dans une
suspension trés diluée, en raison de 1’absence d’interaction entre les particules qui se repoussent
mutuellement en raison de leurs doubles couches électroniques. La dispersion stable, minimisant
I’énergie libre, se présente sous forme de feuillets individuels ou de tres fines particules primaires
[76]

Pour des concentrations plus élevées en argile, trois formes d’association des particules
peuvent se produire lors de la floculation de la suspension, comme décrit par Van Olphen (1964)
[77]. Ces différents modes d’organisation sont schématiquement représentés sur la figure 24.

\ / /. —
N >/\ |

(@) o) (©) )

Figure 22 : Modes d’associations supposés des feuillets de montmorillonite en suspension

@ Dispersion, (b) agrégation face-face, (c) association bord-face, (d) association bord-
bord [Van Olphen (1964)]

Pour donner une idée de la concentration a laquelle une suspension de bentonite peut former
un gel, on peut se référer au travail de Darley et Gray (1988) [78]. Ills ont montré que des
concentrations de montmorillonite sodique supérieures a 3% peuvent entrainer la floculation des
feuillets et des particules primaires, conduisant a la formation d’un gel tridimensionnel. Ce
phénomene a suscité 1’intérét de nombreux chercheurs pour comprendre les interactions entre les
particules et la structure de la suspension lors de la formation du gel. Cependant, aucune théorie ne
semble encore largement acceptée pour expliquer ce processus complexe [12].

Sur la figure 1.24, Van Olphen (1964)[77] a distingué quatre modes d’association de
particules argileuses :

a) Etat dispersé : caractéristique d’une argile trés diluée.
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b) Organisation face a face : résultant des interactions des doubles couches électriques de
deux feuillets. Cette organisation peut entrainer 1’agrégation des feuillets lorsque les doubles
couches coalescent et que les feuillets ne sont séparés que par une couche mediane de cations
positifs. Cela peut conduire a la formation d’agrégats de feuillets paralleles distants de moins de 20
A [79]. Dans ce cas, les unités structurales pouvant contribuer a la formation d’un gel sont moins
nombreuses en raison de la diminution de la surface d’interaction entre 1’argile et la solution [43].

¢) Organisations bord-face.

d) Organisation bord-bord : les bords des feuillets de montmorillonite sont constitués de
liaisons rompues de silice et d’alumine, présentant un caractére amphotére. Selon le pH de la
solution, ils peuvent étre chargés positivement ou négativement. Sous certaines conditions de pH,
les bords des feuillets et les faces présentent des polarités opposées, générant des forces
¢lectrostatiques attractives. Cela permet la formation d’organisations de type « chateau de cartes »,
piégeant davantage d’eau que 1’agrégation face a face et conduisant a une structure continue
semblable a un gel [43-55].

Dans la littérature, I’hypothése de 1’organisation en « chateau de cartes » pour expliquer le gel
des suspensions de smectite n’est pas largement acceptée [43]. D’autres théories sur les modes
d’association des particules menant au gel ont été avancées. Cette théorie présente deux principales
limitations, notamment en raison de la controverse entourant I’existence des interactions bord-face.
La premiére limite réside dans la faible probabilité de prédominance d’une interaction bord-face par
rapport a la répulsion face-face, en raison de la faible surface des bords par rapport aux faces dans
le cas de la montmorillonite [80].

Une autre critique de cette théorie est son application a des valeurs élevées de pH, ou les
charges portées par les bords et les faces des feuillets sont négatives. Pour expliquer la formation du
gel sans recourir au modéle du chateau de cartes, Callaghan et Ottewill (1974) [80] attribuent le gel
a des interactions répulsives a grande distance entre les doubles couches électriques. Ces idées ont
été renforcées par les travaux de Rand et al. (1980) [81] , qui n’ont pas observé d’association bord-
face pour des gels formés de montmorillonite a des valeurs de pH supérieures a 4, remettant ainsi en
question 1’hypothése du chéteau de cartes. Cependant, ces auteurs ne contestent pas 1’existence des
interactions bord-bord.

Selon Norrish (1954) [53], les bords de feuillets présentent un potentiel électrostatique
minimal, favorisant ainsi la floculation. M’Ewen et Pratt (1957)[82] ont utilis¢ cette explication
pour proposer une structure en trois dimensions ou les feuillets sont liés par les bords tandis que les
faces se repoussent. Cette structure, illustrée sur la figure 1.25 (a), permet, selon ces auteurs, de
retenir une grande quantité d’eau grace aux interactions bord-bord, ce qui est cohérent avec les
résultats expérimentaux observés en gonflement.

En opposition a cette théorie, d’autres chercheurs comme Vali et Bachmann (1988)[83]
défendent le modéle de bandes, initialement proposé par Weiss et Frank (1961)[84]. A partir
d’observations en microscopie ¢électronique et de caractérisations rhéologiques, ils ont mis en
évidence ’existence d’un réseau tridimensionnel d’agrégats en forme de feuillets. Ces agrégats
seraient constitués de feuillets agglomérés par des interactions face-face, mais avec un
recouvrement partiel de leurs surfaces respectives. La flexibilité des feuillets permettrait ainsi
d’obtenir un réseau tridimensionnel, comme illustré schématiquement sur la figure 25 (b).
Parallélement, Brandenburg et Lagaly (1988) [85] ont confirmé la probabilité de I’existence d’une
telle structure pour des pH alcalins, tout en ne remettant pas en cause 1’existence de la structure en
chateau de cartes pour des valeurs de pH acides.
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(a) (B]

Figure 23 : Représentation schématique a) de I’organisation proposée par M’Ewen et Pratt
(1957) ; b) en deux dimensions du « modele de bandes » proposé par Weiss et Frank (1961)

Keren et al. (1988)[ 86] proposent une autre structure basée sur des interactions face-face pour
représenter les gels a des pH ne permettant pas les interactions bord-face. Ils mettent en avant
I’hétérogénéité de répartition des charges a la surface des feuillets, postulant I’existence de zones
ponctuelles non chargées ou les forces de répulsion entre feuillets ne s’exerceraient pas. Ils ont
également déterminé les valeurs critiques de floculation de la Na-montmorillonite en suspension
aqueuse a différentes valeurs de pH, détectant un volume de gel relativement important pour une
suspension diluée a un pH d’environ 9,8, indiquant ainsi D’existence d’une structure
tridimensionnelle ouverte, dominée par une association face-face.

De Kretser et al. (1998) [87] ont conclu a une orientation aléatoire des feuillets en association
bord-bord lors de la floculation et en association face-face lors de 1’agrégation de la
montmorillonite, avec une absence d’association bord-face.

Pignon et al. (1998) [88] ont caractérisé la structure de gel de la kaolinite a différentes
échelles, montrant I’existence de zones organisées de quelques dizaines de nanomeétres qui se
combinent pour former des agregats macaroniques liés a une structure tridimensionnelle continue,
présentant un comportement fractal.

La structure multi-échelle de la kaolinite adopte une approche fractale, comme illustre
schématiquement sur la figure 26. Aux alentours de la transition sol-gel, qui se situe entre un taux
volumique de 0,35 % et 0,56 % pour la kaolinite, le gel prend une structure fibreuse. A des
concentrations supérieures, au-dessus de 1,2 % en volume, la structure du gel devient hétérogéne,
avec des zones denses et des zones moins denses en agglomérats.
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Figure 24 : Représentation schématique multi-échelle de la structure fractale des gels de
kaolinite, d’aprés [Pignon et al. (1998)]

Selon des études récentes [89-90-91-92-93-94-95-96], pour des pH élevés, il est possible
d’envisager la formation d’une structure tridimensionnelle ouverte, favorisant les liaisons face-face.

I11.5.La bentonite dans le monde

Les réserves mondiales de bentonite s’élévent a des millions de tonnes, avec les plus grandes
réserves situées aux Etats-Unis, totalisant 13 millions de tonnes. Environ 90% de la production
mondiale de bentonite provient de 22 pays, notamment 1’Arménie, 1’Australie, 1’Azerbaidjan, la
Biélorussie, la Bulgarie, la République tchéque, 1’Allemagne, la Grece, I’Italie, le Japon, le
Kazakhstan, le Kirghizistan, le Mexique, la Moldavie, la Russie, I’ Afrique du Sud, le Tadjikistan, la
Turquie, le Turkménistan, 1’Ukraine, les Etats-Unis et I’Ouzbékistan [97]. Le tableau07 présente les
principaux pays producteurs de bentonite dans le monde pour la période 2013-2017 [98].

Tableau 07 : Production mondial de la bentonite (en tonne) [ 98]

Pays 2013 2014 2015 2016 2017

USA 4350000 4800000 40100000 3600000 3700000
Russie 24127 18583 19355 26758 33777
Algérie 27670 31510 34100 37200 37000

11.6.Les principaux usages industriels de la bentonite

La bentonite est I’un des minéraux industriels les plus polyvalents et largement utilisés dans
de nombreuses applications (Figure 27) [99]. Sa large gamme d’applications technologiques est
attribuable a plusieurs facteurs, notamment sa composition minéralogique et chimique, ses
propriétés physiques et chimiques globales, ainsi que sa distribution granulomeétrique (capacité
d’échange cationique, surface spécifique, dimensions et formes des particules, cristallinité) [100].
Chaque application spécifique requiert des propriétés d’adsorption, des caractéristiques mécaniques
(viscosité, seuil d’écoulement, thixotropie) et des critéres minéralogiques (présence de minéraux
non argileux, polymeres, tensioactifs) adaptés a ses besoins particuliers. Dans le cadre de cette
these, nous ne couvrirons que quelques-unes des applications des minéraux argileux de type
« Smectites ».
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Figure 25 : Domaines industriels d’utilisation des bentonites [99]
11.6.1 La bentonite dans les boues de forage

L’industrie pétroliére est le principal utilisateur de la bentonite, ou elle est employée comme
agent de viscosification dans les boues de forage. Grace a ses propriétés rhéologiques, la bentonite
répond aux nombreuses exigences des puits pétroliers, telles que la stabilité du trou de forage (en
imprégnant le terrain et en formant un gateau pour limiter la filtration vers les parois) et
I’¢limination des déblais.

Lors du processus de forage, la boue bentonitique est injectée sous pression a ’intérieur de la
tige de forage et remonte le long des parois du forage. Elle lubrifie d’abord la téte de forage, puis
englobe les déblais pour faciliter leur extraction, et enfin dépose une couche stabilisatrice sur les
parois. En cas d’arrét temporaire des travaux, la boue se gélifie, maintenant les déblais en
suspension pour éviter leur sédimentation. Lors de la reprise des travaux, la boue se fluidifie et les
opérations reprennent. Si les pertes de circulation ne sont pas trop importantes, la boue utilisée est
recyclée et éventuellement réinjectée dans le forage. En ajustant les propriétés de la boue, il est
parfois possible de colmater les pertes.

11.6.2 La bentonite dans I’environnement

La forte capacité d’échange cationique (CEC) et le pouvoir d’adsorption des bentonites en
font des matériaux de dépollution efficaces pour traiter les milieux contaminés par divers composes
organiques, hydrocarbures, huiles et eaux contaminées par des métaux lourds tels que le mercure, le
nickel, le zinc, le cadmium, I’argent, le plomb, le cobalt ou le chrome. Elles sont également utilisées
pour creer des barrieres étanches dans la gestion des déchets industriels et ménagers, ainsi que des
déchets toxiques et radioactifs.

11.6.3 La bentonite en genie civil
La bentonite trouve également des applications dans le génie civil, notamment dans

I’étanchéité des structures, la construction de digues, 1’installation de canalisations, la construction
de tunnels et I’injection de vides souterrains.
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11.6.4 La bentonite en fonderie

La bentonite de fonderie est utilisée pour la préparation des moules en fonderie, en particulier
avec l'introduction sur le marché des sables dits synthétiques. Ces sables sont principalement
constitués de silice mélangée a de ’argile sodique dans des proportions allant de 4 a 6 %. Pour les
moulages sous pression, cette proportion peut étre considérablement augmentée, atteignant parfois
10 a 15 %. L’utilisation croissante des bentonites dans ce secteur est un développement significatif,
notamment aux Etats-Unis, ou le sable de fonderie constitue le principal marché pour les bentonites
non gonflantes et le troisiéme marché en importance pour la bentonite de type Wyoming.

11.6.5 La bentonite dans I’industrie agro-alimentaire

Les bentonites trouvent leur utilisation dans le domaine agro-alimentaire en tant qu’agent de
texture dans la production de divers aliments pour animaux. Elles sont également employées pour la
filtration des bieres, la clarification des boissons telles que ’eau et le vin, ainsi que pour la
clarification des huiles alimentaires d’origine végétale et minérale.

11.6.6 La bentonite dans I’industrie de papier

La bentonite est employée pour améliorer le processus de conversion de la pate en papier et
pour améliorer la qualité du papier en empéchant 1’agglomération des particules de caoutchouc.
Grace a sa capacité d’absorption, la bentonite offre également des propriétés de désencollage
bénéfiques pour le recyclage du papier.

11.6.7 La bentonite dans I’industrie de céramiques

Comprendre les propriétés rhéologiques des céramiques, constituées de mélanges d’argile, de
quartz et de feldspath, est essentiel pour assurer leur ecoulement et preserver leur forme. La
bentonite est également utilisée pour maintenir en suspension des mélanges de particules
relativement grossieres dans les émaux.

11.6.8 La bentonite dans I’industrie des peintures

Dans I’industrie de la peinture, la bentonite sert a €paissir les liquides. Il est crucial que la
peinture s’écoule suffisamment pour assurer une bonne couverture, tout en pouvant se transformer
en gel lorsque le mouvement cesse. Cela permet de contrdler la durée de séchage des peintures,
évitant ainsi les marques de pinceau si le séchage est trop rapide, ou les coulures si le séchage est
trop lent.

11.6.9 Autres utilisations
Les bentonites sont utilisées dans de nombreuses autres applications, telles que charge

minérale dans les engrais, les insecticides et pesticides, les aliments pour le bétail, les lacs, les
polymeres, en agriculture, et comme agent de décoloration des huiles, ....etc.

I1. 7. Les applications pharmaceutiques et cosmétiques
I1. 7.1 L’argile et la bentonite dans la pharmacie : une histoire [ 101 ]

L'argile a été utilisée depuis longtemps dans les domaines médical, pharmaceutique et
cosmétique. Selon la littérature, les humains employaient des argiles a des fins thérapeutiques,
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comme matériau pour soigner les plaies, soulager les irritations, nettoyer la peau et inhiber les
hémorragies, entre autres. Dans I'Egypte ancienne, les médecins du pharaon utilisaient la terre de
Nubie (au nord du Soudan) comme agent anti-inflammatoire pour traiter les plaies cutanées et les
maladies internes, ainsi que pour la momification. Cléopatre, reine d'Egypte, utilisait la boue de la
mer Morte pour des soins esthétiques. A I'époque grecque antique, des matériaux a base de boue
servaient de cataplasmes antiseptiques pour traiter les affections cutanées, favoriser la cicatrisation
et soigner les morsures de serpent.

11.7.2 Utilisations modernes de la bentonite dans I’industrie pharmaceutique et
cosmétique [ 102- 103 — 104 — 105 - 106 — 107 — 108 — 109 — 110 -111 - 112 — 113 - 114]

L'utilisation de minéraux argileux dans les produits pharmaceutiques et cosmétiques a été
largement documentée par de nombreux auteurs (Bolger, 1995; Carretero, 2002; Cerri et al., 2004;
Lopez Galindo et Viseras, 2004; Love, 2004; Carretero et al., 2006; Droy-Lefaix et Tateo, 2006;
Carretero et Pozo, 2007, 2009, 2010). En raison de leurs propriétés fondamentales telles qu'une
surface spécifique élevee (SSA), une grande capacité d'adsorption (pour les ions ou les molécules),
une capacité d'échange cationique (CEC), des caractéristiques rhéologiques favorables, une
thixotropie, des propriétés colloidales, une capacité de gonflement, une dispersivité, une plasticite,
une inertie chimique, une toxicité faible ou nulle pour le patient et un colt faible, les minéraux
argileux, et particulierement les bentonites, sont largement utilisés dans les produits
pharmaceutiques :

11.7.2.1 Excipients

Les excipients pharmaceutiques, également appelés « véhicules » ou « adjuvants », sont des
substances inactives en elles-mémes mais qui facilitent 1’administration et la conservation du
principe actif d’'un médicament. Une qualité essentielle d’un excipient est son inertie ; il doit étre,
autant que possible, inerte vis-a-vis des principes actifs, des matériaux de conditionnement et de
I’organisme. Cependant, il est important de noter qu’un excipient peut parfois modifier
significativement 1’activité d’un principe actif, ce qui nécessite souvent de refaire des essais
cliniques apres un changement d’excipient.

Les argiles bentonitiques sont considérées comme des matériaux principalement non toxiques
et non irritants aux niveaux utilisés dans les excipients pharmaceutiques. Elles sont incluses dans le
« Guide des ingrédients inactifs » publié par la Food and Drug Administration (FDA), qui
répertorie tous les ingrédients inactifs présents dans les produits pharmaceutiques approuvés (ou
approuvés sous condition) pour un usage humain.

11.7.2.2 Utilisation des argiles en tant que substances actives [102 —103-104-105-106-107-
108-109-110-111-112-113-114]

e Antidiarrhéiques

Les antidiarrhéiques sont généralement classés en quatre catégories : antipéristaltiques,
adsorbants, antisécrétoires et enzymes digestives. Les minéraux argileux sont également utilisés en
pharmacie en raison de leurs propriétés biologiques, que ce soit pour traiter les maladies gastro-
intestinales ou pour des applications topiques. Ils sont aussi employés dans le traitement de
certaines maladies spécifiques.

Parmi ces minéraux, la bentonite est particulierement efficace dans le traitement de la diarrhée
infectieuse. Elle réduit la durée et la fréquence des selles liquides en absorbant 1’eau et les
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¢lectrolytes dans I’intestin, en diminuant la mucolyse causée par les bactéries, et en protégeant la
surface luminale contre les bactéries pathogénes.

De plus, certains chercheurs ont décrit 1’utilisation de la smectite dans le traitement de la
diarrhée aigué, bien que cette utilisation ne soit pas actuellement recommandée [102-104]. En
revanche, Carretero [12] a récemment présenté la smectite Na* comme un laxatif osmotique, bien
gu'aucune preuve expérimentale ne vienne étayer cette affirmation.

¢ Anti-inflammatoire et antiseptique

L’argile bentonitique est utilisée dans des poudres a épousseter pour apaiser les irritations et
prévenir les rugosités. Elle est également utilisée pour traiter des symptémes de mal de gorge, tels
que I’amygdalite, la pharyngite et la stomatite, grace a sa capacité a adsorber les déchets.

Les mélanges de kaolin, bentonite et palygorskite sont proposés comme pansements pour le
traitement des blessures cutanées, en particulier les brdlures [115]. La kaolinite est appliquée
localement sous forme de pate de kaolin pour réduire I’inflammation [116]. De plus, des pates de
kaolin et d’acide salicylique sont utilisées comme anti-inflammatoires topiques pour traiter la
douleur et la tendinite musculaire.

Les argiles fibreuses, telles que la bentonite et la kaolinite, sont également utilisées dans le
traitement des inflammations aqueuses. Elles absorbent la fraction aqueuse de I’inflammation et
retiennent probablement aussi la fraction protéique. Ces argiles peuvent également adsorber
efficacement les toxines et les bactéries présentes dans le tractus gastro-intestinal.

e Certaines applications topiques

L’utilisation des minéraux argileux dans des formes posologiques topiques (crémes, laits et
poudres) est proposée en raison de leur capacité a adsorber efficacement une variété de substances
indésirables, comme les graisses, les exsudations cutanées et les toxines bactériennes [117].
Cependant, dans ces formulations, les minéraux d’argile sont généralement utilisés comme
excipients. Ces substances auxiliaires aident a maintenir la dose du principe actif sur la zone a
traiter en augmentant la viscosité du systéme. De plus, ils favorisent 1’adhésion a la peau et
maintiennent une concentration élevée de médicament preés de la zone traitée.

11.7.2.3 Utilisation comme formes posologiques liquides et semi-solides

Les argiles sont utilisées comme agents de suspension dans des mélanges complexes de
composants pour prévenir la sédimentation et la séparation de certains médicaments liquides. Elles
permettent de maintenir les composés en suspension de maniere uniforme et répartie.

Les systémes dispersés ont diverses applications dans les domaines pharmaceutiques et
cosmétiques, comprenant les produits liquides tels que les suspensions et les émulsions, ainsi que
les semi-solides comme les pommades, les cremes et les gels. Dans ces systémes, une phase
discontinue est dispersée dans un milieu appelé véhicule ou phase externe. Les systéemes de
dispersion solide dans liquide (suspensions grossieres et dispersions colloidales) et liquide dans
liquide (émulsions) sont thermodynamiquement instables, ce qui nécessite une rhéologie précise et
des contrdles de stabilité pour éviter la séparation des phases avec le temps.
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11.7.2.4 Interactions médicamenteuses

La co-administration d’agents gastro-intestinaux a base d’argile, tels que les antidiarrhéiques
et les antiacides, ou la présence de stabilisants a base d’argile dans les formulations liquides, peut
réduire I’absorption de nombreux médicaments oraux. Ainsi, il est recommandé de respecter un
intervalle d’administration aussi long que possible entre ces préparations et d’autres substances
actives.

Par exemple, 1’absorption de la promazine diminue lorsqu’elle est administrée en association
avec des mélanges antidiarrhéiques contenant de la palygorskite. Depuis ces études, de nombreux
auteurs ont rapporté une diminution de la biodisponibilité de plusieurs médicaments en raison de
leur co-administration avec du tri-silicate de magnésium et de la palygorskite.

11.7.2.5 Utilisation en cosmétique [ 102 —103-104-105-106-107-108-109-110-111-112-113-
114]

Les argiles bentonitiques sont largement utilisées dans les soins cosmétiques et thérapeutiques
en raison de leur grande capacité¢ d’absorption. Elles sont disponibles sous plusieurs formes telles
que poudre, pate, morceaux et gélules. Les bentonites sont utilisées dans une variété de produits
cosmétiques, comme : Cremes, Poudres, Emulsions .
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I11.1. Processus de traitement de la bentonite de Hammam Boughrara -
Maghnia
Le traitement de la bentonite de Hammem Boughrara est un procédé de traitement

conventionnel classique par voie seche comprenant le concassage , l'activation , le séchage,
le broyage et enfin I’ensachage du produit marchand ( Figure 28 ).

Le protocole utilisé est décrit sur la figure suivante :

MATIERE PREMIERE TOUT -VENANT

l

CONCASSAGE

N

ACTIVATION (Arrosage avec de

]

Q
&
-
T
Q
r
N

Carbonate de sodium

SECHAGE

BROYAGE

l

ENSACHAGE

Figure 26: Schéma de traitement (organigramme)
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La fabrication de la bentonite au sein de carriecre de Hammam Boughrara est le résultat d’un
processus de traitement qui comporte plusieurs stades [118]

Etape 1 : Alimentation et concassage

Aprés le transport, la premiére étape du traitement est le concassage. Son objectif est de
réduire les dimensions des particules a une granulomeétrie inférieure a 50 mm.

Etape 2 : Activation
L’opération d’activation du tout-venant consiste a :

- Etaler 10 godets de pelle mécanique du tout venant
- Ajouter 1.250 Tonnes de carbonate de soude

- Mélanger le tas a I’aide de la pelle mécanique

- Alimenter la section par le tout-venant préparé

Etape 3 : Séchage

Le séchoir a une forme d’une cylindrique rotatif de langueur de 12 m et un diametre de 1.40
m A D’aide d’un tapis roulant le tout-venant activé et concassé est envoyé vers le séchoir de
température environ de 450°C -500°C a la chambre et de 80°C -120°C au cylindre

Etape 4 : Broyage
Le broyeur utilisé est un broyeur pendulaire (trois pendules).

Le broyage se fait par ’action de rotation des trois pendules sur le chemine de roulement,
chaque pendule porte un galet ; I’alimentation des galets se fait par des socs .Le mélange séché va
subir un broyage pour obtenir une poudre fine .La sélection de la taille des particules se fait a ’aide
d’un séparateur statique et un compresseur qui injecte un I’air a un débit convenable a fin de laisser
passé que des particules trés fines de dimension environ 60p-150p.

9. 5 Etape 5 : Ensachage

Le produit fini est conditionné et expédie dans des sacs de 50 kg ou bien dans des Big-bag de
1.250 Tonne pour vieillissement ou bien pour expédie directement.

I11.2. Valorisation des bentonites du gisement de Hammem boughrara —
Maghnia

La minéralurgie, ou traitement des minerais, englobe un ensemble d’opérations qui utilisent
diverses techniques physiques et physico-chimiques pour transformer des substances minérales
naturelles en matieres premieres de valeur marchande. Ce processus vise principalement a séparer
les fractions contenant des éléments utiles, appelées concentrés, des résidus sans valeur
commerciale immédiate, appelés stériles. L’enrichissement du minerai suit un schéma de procédé
(flow sheet en anglais) qui est soigneusement élaboré et adapté pour chaque type de minerai.

45



Chapitre 111 : Méthode de fabrication de la bentonite et schéma proposé

__—
~—

Figure 27 : Flux issus de la séparation minéralurgique d’un minerai

Le choix d’un procédé de traitement dépend des caractéristiques et des propriétés physiques et
chimiques des ¢léments minéraux présents dans le minerai issu de 1’usine de préparation
mécanique. Ce choix est principalement influencé par :

La nature du gisement, incluant la minéralogie et la pétrographie.

Le type de gisement, qu’il soit primaire ou secondaire.

La granulométrie du produit traité, c’est-a-dire la taille des grains obtenus.
Le co(t actuel de la substance utile.

VVVY
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Mode opératoire
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111.3. MODE OPERATOIRE

111.3.1. Contr6le du tout-venant (matiére premiere) :
Préparation de I’échantillon (phase 1):

- Concasser I’échantillon

- Mélanger ensuite et procéder au quartage jusqu'a I’obtention d’un échantillon représentatif
d’environ 200 g

Préparation de I’échantillon (phase 2) :
Activation au carbonate :

- Prendre 100 g de tout-venant

- Ajouter un % de carbonate de sodium.

- Mélanger le tout avec un peu d’eau jusqu'a obtention d’une pate.

- Former de petites billes et les mettre dans 1’étuve de température environ

115°C pendant 45 mn.

- Broyer le produit et faire passer dans un tamis 150p.
Lecture sur viscosimétre a 600 tr/mn :
Equipement :

- Balance de précision a 0,01 g

- Mélangeur 11000 + 300 rpm en charge avec une seule couronne d’un diametre d’environ 1
pouce.

- Récipient 7 pouces de profondeur (180 mm), (97 mm) diametre de sommet et (70 mm)
diamétre de base.

- Viscosimetre référence API spécification 13A

- Eprouvette graduée de 500 + 5 cm?®

- burette de 50 cm®

- Broc de 500 cm 3 environ

- Minuterie mécanique a 0,1 mn de précision

- Etuve 105°C + 3°C.

- Balance de précision a 0.01 g

- Spatule.

I11.3.2. Procédure de mesure de la viscosité :
Introduction :
Une viscosité pourra étre obtenue a partir d’une faible concentration de substances a poids
moléculaire ¢élevé aussi bien qu’a partir d’une concentration plus élevée de substances a poids

moléculaire faible. Le colt de deux polymeres fondes sur le poids étant essentiellement identique, il
est plus rentable de fournir des dérivés a haute viscositeé.
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Le comportement rhéologique de fluidification par cisaillement est completement indépendant
du probléme de la dégradation mécanique ou chimique de la chaine du polymeére pour forme un
dérivé a poids moléculaire plus faible avec des caractéristiques de viscosité plus faible.

Mode opératoire :

- Préparer une suspension de 22,5 + 0,1 g de bentonite dans 350 + 5 cm® d’eau distillée. Apres
agitation de 5 = 0,5 mn, enlever le contenair de I’agitateur et gratter les grains de bentonite
adhérente a la paroi du contenair.

- Remettre en agitation et répéter la méme opération que précédemment aprés 5 - 10 mn
d’agitation, le temps total est de 20 + 1 mn.

- Laisser la suspension de la bentonite en repos dans un broc pendant 16 heures a T° ambiants.

- Apres vieillissement de 16 h, versez la suspension dans le container de I’agitateur et agiter
pendant 5+ 0,5 mn.

- Verser la suspension dans le broc du viscosimetre.

- Noter les lectures a 600 tr/ mn ce quant I’aiguille se stabilise sur le cadran.

111.3.3. Procédure de mesure de perte au filtrat :

Mode opératoire :

- reprendre la suspension précédente et agiter pendant 1 £ 0,5 mn.

- Verser la suspension dans la cellule de filtre presse. Avant la filtration

- vérifier I’étanchéité des pieces et s’assurer que celles-ci sont bien séches

- Régler le timer a 30 mn, ouvrir la vanne de pression a 7 bars, et placer une éprouvette sous
I’orifice de la cellule. Toutes ces opérations doivent étre effectué simultanément dans moins de 15
secondes.

- Apres les 30 mn le timer sonne, enlever I’éprouvette et noter le volume du filtrat.

111.3.4. Procédure de mesure de ’humidité :

Mode opératoire :

- peser 10+ 0,01 g de bentonite (produit fini).

- Sécher a I’étuve jusqu'a poids constant (2 heures).

- Peser 1’échantillon séché.

Calcul :

perte en poids

- Humidite (% en poids)=

poids de léchantilion
111.3.5. Indice de gonflement :
Introduction :

A D’état anhydre, les feuillets argileux sont accordés les uns aux autres, mais ils s’écartent en
présence d’eau, ce qui constitue I'une des propriétés caractéristiques des montmorillonites.
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Des études ont montré que I’intensité du gonflement dépend de la nature du cation
compensateur, de la force ionique du milieu environnant et de la quantit¢ d’eau totale poids de
I’échantillon perte en poids

Mode opératoire :

- Remplir la burette avec de 1’eau distillée

- peser 0.5+ 0,01 g de bentonite (produit fini) et en la verse dans la burette
- laisser le pendant 45 mn apres en le ajouté un 0.5 g de bentonite et on la
- laisse gonfler pendant 2 heures

- noter le volume de gonflement

Calcul :

volume de gonfle X 50
50 —Humidité

Indice de gonflement=

111.3.6. Les normes de bentonite de forage :

Le contrble de qualité de la bentonite de forage se fait selon la norme API 13 section 6.
Les parameétres contr6lés sont :

- lecture 600 tr/mN >30 cps (viscosite)

- Perte au filtrat < 16 cm?®
- Humidité < 13%
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Reésultats et discussion
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I11.4. RESULTATS ET DISCUSSION

111.4.1.L’influence du pH sur la bentonite

L’influence du pH sur la bentonite est un sujet important en raison de son impact significatif
sur le comportement rhéologique et les interactions inter-particulaires des suspensions de bentonite.
Voici un résumé des principaux effets du pH sur la bentonite :

Effet sur la contrainte de cisaillement:

Milieu basique : A partir du pH naturel (neutre ou légérement basique), lorsque le pH
augmente et devient plus basique, la contrainte de cisaillement diminue initialement. Elle atteint un
minimum avant d’augmenter brusquement dans un milieu tres basique. Cela est dii a la formation
d’une structure en “maison de cartes” résultant de répulsions bord a bord, bord a face, et face a face.

Milieu acide : Lorsque le pH diminue et devient acide, la contrainte de cisaillement
augmente, atteignant un maximum en milieu faiblement acide avant de diminuer a nouveau dans un
milieu trés acide. En milieu acide, les forces attractives entre les particules dominent.

Effet sur les interactions inter-particulaires:

Milieu acide: Les forces attractives sont prépondérantes, favorisant 1’agglomération des
particules.

Milieu basique : Les interactions inter-particulaires sont dominéees par des forces répulsives,
conduisant a une structure dispersée et a une diminution initiale de la contrainte de cisaillement.

Point isoélectrique:

- Le point isoélectrique des bords de la bentonite est un facteur crucial pour comprendre les
interactions électrostatiques entre les particules d’argile. Ce point varie en fonction du type de
bentonite étudie.

Conductivité et mobilité électrophorétique :

- La conductivité et la mobilité électrophorétique des suspensions de bentonite varient
également en fonction du pH, fournissant des informations sur la charge de surface des particules et
la stabilité des suspensions.

111.4.2. L’influence de la viscosité sur la bentonite:

L’influence de la viscosité sur la bentonite est essentielle pour comprendre son comportement
dans diverses applications industrielles. La bentonite est souvent utilisée en tant qu’agent
¢épaississant , stabilisant ou pour ses propriétés de rétention d’eau. Voici comment la viscosité
affecte la bentonite:

Formation de suspensions:

Concentration : La viscosit¢ d’une suspension de bentonite dépend fortement de sa
concentration. A faible concentration, la suspension peut étre fluide avec une viscosité relativement
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basse. A mesure que la concentration augmente, la viscosité augmente également, rendant la
suspension plus épaisse.

Effet du pH :

Milieu basique: En milieu basique, la viscosité des suspensions de bentonite tend a diminuer
initialement en raison de la dispersion des particules et de la réduction des interactions attractives. A
des pH tres élevés, la viscosité peut augmenter a nouveau en raison de la formation de structures
complexes de type “maison de cartes”.

Milieu acide: En milieu acide, la viscosité des suspensions de bentonite augmente en raison
des forces attractives entre les particules, favorisant I’agglomération. A des pH trés bas, la viscosité
peut diminuer si ’acide attaque la structure de I’argile, la dégradant.

Interactions particulaires:
- La viscosité est directement liée aux interactions entre les particules d’argile. En milieu
neutre a faiblement basique, les forces électrostatiques entre les particules peuvent favoriser une

certaine dispersion, réduisant ainsi la viscosité. En milieu acide, les forces attractives dominent,
augmentant la viscosité.
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111.4.3.Influence de concassage :

Le but de cet essai est de voir I'influence de la grosseur des grains sur la qualité de produit
fini (viscosité, indice de gonflement, humidité)

Tableau 8 : Influence du concassage sur la qualité du produit fini

TV non active TV active
Concassé Non concassé Concassé Non concassé
Im 7 9 24 15
Viscosité

16h 10 11 28 16

Im 8.31 8.61 9.75 10.05
PH

16h 8.36 8.39 9.43 9.56

V de gonfle 6 5 11 8
Humidité 10.5 9.50 8.70 10.8
IG 7.59 6.17 14.03 9.68

Les résultats montres que le tout-venant concassé activé donne des résultats important de
parametres étudiés.

La granulométrie a une grande influence sur la réactivité entre le carbonate et le tout-venant.
Plus les grains sont fine plus le contact entre les deux produits est grande et la réaction de

sodification est rapide.

En conclus que la granulométrie a un réle sur la qualité des produites fini pour cela, il faut
prévoir obligatoirement le concassage de tout venant
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111.4.4.influence de la teneur en carbonate de sodium :

Le but de cet essai est de voir ’influence de la teneur en carbonate de sodium sur la qualité de
produit fini (viscosité, indice de gonflement, humidité).

Tableau 9: Influence de la teneur en carbonate sur la qualité du produit fini

NA,CO3% 1 2 3 4 5 6 7
Im 19 24 26 21 18 15 10
Viscosite 8h 215 26 28 23 20.5 17 12.5
16h 24 28 30 25 23 19 15
Im 9.44 9.51 9.56 9.59 9.66 | 9.70 | 9.77
PH 8h 9.16 9.27 9.36 9.45 9.5 9.6 9.78
16h 8.89 9.03 9.17 9.31 934 | 950 | 9.80
H20 9 9 10 5.8 5.7 5.5 3
V de gonfle 10 12 12 10 8 7 7
IG 12.13 14.63 15.11 11.31 9.02 | 786 | 7.44

35

Figure 28: influence de la teneur en
carbonate de sodium sur Viscosité
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Figure 29: influence de la teneur en
carbonate sodium sur le PH
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Chaque fois quand en ajout le carbonate de sodium la viscosité augment jusqu’a 3 %, au-
dela de cette valeur, il y a une inflexion (diminution de la viscosité).

L’ajout le carbonate de sodium produit un échange cationique entre les Ca?* de tout vent et les
Na+ de carbonate, Ca?* a une affinité d’adsorbé 1’eau qui se trouve dans la solution et par suite
augmentation de la viscosité, et lorsque la solution sera saturé par Ca* il aura un excés de Na* (plus
que 3%) et par suit il y a réaction entre OH et Na™ est libération d’une quantité de H>O ce qui
provoque une diminution de la viscosité.

La teneur de 3% de carbonate de sodium est la conforme a la bonne qualité de produit fini.
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111.4.5. Influence de la température de séchage :

Le séchage a pour but d’¢éliminé I’eau qui se trouve dans le tout vent a fin de facilite le
broyage.

Tableau 10 : Influence de la température de séchage sur la qualité du produit fini

Température
50-70 75 85 95 105 115 125 135 145
CO
Temps mn 50 50 50 50 50 50 50 50 50

Im 20 23 30 30 31 30 30 23 17

Viscosité Cps | 8h 22 245 | 325 33 33.5 32 32 245 | 185

16h | 24 26 35 36 36 34 34 26 20

H.0 810 | 810 | 810 | 920 | 812 | 7.60 | 7.20 | 3.80 | 1.14
V de gonfle 11 12 | 12 | 13 | 18 | 12 | 12 | 10 | 10
IG 13.12 | 14.31 | 14.32 | 15.90 | 1550 | 14.15 | 14.02 | 10.82 | 10.29
Figure 30 :influence de la temperature de
sechage sur la Viscosité
40
35 FW—\
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temperature C°

Chaque fois que la température augmente la viscosité augmente et a partir de 105 C° elle
diminue.

On distingue plusieurs type de 1’eau existe dans I’argile :
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- L’eau li¢e superficiellement a la particule qui ne nécessite pas assez de chaleur pour

I’éliminer.

- L’eau d’adhésion qui liée au réseau cristalline il assure la mobilité des particules et son
départ dégrade le réseau cristalline et par suit la qualité diminué.

Donc il y a un seuil de température de séchage a ne pas depasser.

Criteres requise des argiles bentonitiques brutes pour différentes applications industrielles:

Tableau 11 : Critéres requise des argiles bentonitiques brutes pour différentes applications
industrielle
iy e . Applications Les bases de
Qualite Specifications Industrielles Traitement
Pelletisation minerais Pelletisation :
Na,0>2% Séchage
Fe 10%humidité
1 ¢ qualité génie civil :
e sechage<5%humidité
0,
Ca0<2% Génie civil injection Broyage 85-
90%<74p
Si02 55-65% Génie civil injection Séchage< 5%
2 eme qualité hurgldlte max
royage
Ca0O Charge industrielle 85-90%<74pn
Séchage< 10
: "y Indice de . humidités max
eme
3 *M qualité gonflement<5 Traitement des eaux Broyage

85-90%<74pn

58




Chapitre 111 : Méthode de fabrication de la bentonite et schéma proposé

+20
-20
Activation 3%
Séchage 80° - 105°
-100u +100p
Expédition

Figure 31 : Schéma de traitement
proposé
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Figure 32 : Schéma de fabrication de bentonite
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Appareils utilises

Filtre presse

Viscosimetre référence API spécification 13 A
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Conclusion générale

Conclusion

L’objectif du présent travail était la préparation d’une bentonite de forage qui répond aux
normes exigées par I’industrie.

Les resultats de la caractérisation physico-chimique effectuée sur la bentonite, nous
permettent de conclure qu’il s’agit d’une bentonite aluminosilicate de granulométrie trés fine qui
présente une surface relativement faible.

D’autres techniques pourraient étre envisagées tel que les changement de la température et de
la teneur du carbonate de sodium pour I’activation de la bentonite, pour une éventuel utilisation
dans autre domaine tel que traitement des eaux et construction genie civil .

L’ensemble des résultats obtenus a 1’échelle industriel, montre que 1’étude de 1’influence des

conditions opératoires permet d’obtenir des résultats encourageants sur le comportement de la
bentonite, En ce qui concernent la viscosité et le PH
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