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Résumé - Ce travail présente les résultats d’une étude détaillée des séries argileuses qui affleurent dans la
plaine de la mégastructure des Chotts (Kébili-Sud-Est de la Tunisie) afin d’évaluer leur aptitude a étre
utilisées dans les produits céramiques. La caractérisation des argiles a été menée par des analyses
minéralogiques, physico-chimiques, géotechniques et des essais semi-industriels. Ces argiles sont
composées essentiellement d’illite et de kaolinite, et occasionnellement de chlorite. Leur teneur en fer est de
I’ordre de 67 %, et celle de I’alumine de 13—19 %. Les analyses géotechniques prouvent que la plupart des
échantillons sont peu @ moyennement plastiques (indice de plasticité est de 13—20 %). Tous ces parametres
sont encourageants pour 1’utilisation de ces argiles dans le domaine de la céramique traditionnelle.

Mots clés : Sud-Est de la Tunisie / argiles / céramique

Abstract — Study and ceramic application of clays from the southeastern Tunisia. This paper shows
the results of various analyses and ceramic aptitude tests made on the representative clay samples from the
Basin, located between within northern and southern Chotts Ranges. The greatest part of work focuses on
the mineralogical, chemical, physical, and geotechnical tests carried out on Creatceous clays collected from
the Kébili area (Southeastern Tunisia). In terms of mineralogy, they can be considered illitic clays. However,
other clay minerals such as kaolinite and chlorite. The chemical analysis indicates that these clays are
notably siliceous. The amount of alumina and iron oxide are 13—19% and 6—7%, respectively. The plasticity
test shows low to medium values (P1=13-19%).These clays could be used in manufacturing of the ceramic

pieces.
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1 Introduction

Le secteur d’étude est situé au Sud-Est de la Tunisie. Il
forme une plaine de la mégastructure des Chotts Fedjej et
Djerid. Les travaux portent sur les argiles du Crétacé inférieur
(Hautérivien-Barrémien), largement exposées au Nord de la
ville de Kébili (Fig. 1). Ils ont pour objectif de caractériser
précisément ces argiles et d’évaluer leur potentiel a étre
valorisées en usage noble.

La structure monoclinale du Jebel Aziza est I’extrémité
orientale de la chaine de Tebaga de Kébili ou dite aussi chaine
Sud des Chotts, présente un pendage moyen vers I’ESE et est
affectée par des failles subméridiennes. On note également une
variation remarquable des puissances et des faciés marquant le
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passage, vers I’Est, & une ancienne zone haute ou mdle d’El
Hamma, active depuis I’ Aptien (Ghanmi et Potfaj, 1991). Cette
structure monoclinale présente une famille de failles de
direction NW-SE, localement recoupées par des directions
conjuguées. Le régime tectonique dans ce secteur est dominé
par I’extension intracénomano-turonien, et les failles normales
existantes ont été le résultat d’une extension suivie d’un
décrochement. En résultat, cette fracturation est celle qui a
fossilisé I’émersion des dolomies de Guattar, enchainé par leur
durcissement et minéralisation a la surface.

Les argiles de la formation Kebeur Elhajj, d’age
Hautérivien—Barrémien basal et d’épaisseur moyenne 600 m
affleurent a I’ouest du Jebel Aziza vers le coeur de ’anticlinal
des chotts (Ghanmi et Potfaj, 1991 ; Bouaziz, 1995).

Plusieurs missions de terrain ont permis d’explorer la zone
d’étude et la collecte d’une quarantaine d’échantillons argileux
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Fig. 1. Localisation de la zone d’étude.
Fig. 1. The geographic location of the studied sector.

Fig. 2. Vue d’ensemble des argiles affleurant au sein de secteur
d’étude.
Fig. 2. Panoramic view of clays from the studied sector.

(Fig. 2). Ils ont fait ’objet d’une caractérisation par des
analyses minéralogiques et chimiques. Ils ont ensuite été
mélangés et divisés en 04 échantillons représentatifs, nommés
Cl, Crl, BM2 et Djl pour une étude en laboratoire incluant
I’identification des propriétés de 1’argile et des tests industriels
(Fig. 3).

Une superficie d’une dizaine de km? et des profondeurs
allant jusqu’a une profondeur d’environ une centaine de
meétres permettent d’envisager une réserve de ce gisement le
long terme. Ces matériaux sont subaffleurants. La variation de
la couleur d’argile : rouge, verte et beige, n’est pas un critére
discriminant pour la qualité, et elle est li¢e au milieu de dépot
(confiné ou pas, milieu réducteur ou oxydant) de ces
sédiments. Autrement dit, une argile de méme teneur en
fer, peut avoir une couleur rouge témoignant d’un milieu de
sédimentation oxydant et sera verte dans un milieu réducteur.
Les résultats expérimentaux présentés sont le fruit d’une
collaboration entre la Faculté des Sciences de Gabés
(Tunisie), I’Office Nationale des Mines (Tunisie) et le
Département des Géosciences de I’Université de Padoue

(Italie).
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Fig. 3. Vue de détails des argiles affleurant au sein de secteur d’étude.

Fig. 3. Detail view of outcropping clays within the study area.

2 Méthodologie d’étude

La diffraction des rayons X est une méthode reconnue et
couramment utilisée pour identifier les phases cristallisées,
contenues dans les argiles. Le diffractométre employé est du
type Philips X Pert. La diffraction des rayons X est réalisée
selon deux techniques : 1) la technique de la poudre qui permet
la détermination les minéraux non argileux, cette derniere est
primordiale mais insuffisante et 2) la technique des agrégats
orientés permet de différencier les différents minéraux
argileux.

Le taux de CaCO; est déterminé par le calcimétre du
Bernard. Cette méthode repose sur le dosage, par 1’acide
chlorhydrique de concentration 10%, du carbone minéral
présent les argiles, généralement sous forme de carbonates de
calcium (Norme francaise NF P 94-048, 1996).

Les pourcentages d’éléments chimiques majeurs des
argiles du Crétacé inférieur de Kébili sont déterminés par
absorption atomique. L’absorption de la lumiére par des
atomes constitue le principe de base de la méthode. Les atomes
libres peuvent absorber la lumiére avec une longueur d’onde
précise. La détermination spectroscopique d’espéces atomi-
ques peut seulement étre réalisée a partir d’un échantillon a
I’état gazeux, dans lequel les atomes individuels comme
I’alumine, le fer, et le magnésium sont nettement séparés les
uns des autres.

La perte au feu a 1000 °C est déterminée en pourcentage de
roche totale. Elle représente la différence de masse avant et

Argiles vertes et
jaunes a rares niveaux
gypseux

Argiles rouges et
vertes a rares niveaux
sableux

Argiles beiges et
vertes a veines de

gypse

Altern. des argiles
rouges et vertes

Argiles vertes

Argiles rouges
compactées

apres calcination. Elle a été obtenue en calcinant 1 g d’argile
brute dans un creuset en porcelaine a une température de
1000 °C pendant deux heures.

La surface spécifique est liée a la quantité de colorant de
bleu de méthyléne nécessaire pour recouvrir la surface totale,
externe et interne, de toutes les particules argileuses par une
monocouche de bleu de méthyléne (NF EN 933-9, 1999). On
appelle cette quantité, la valeur au bleu, notée VB et exprimée
en grammes de bleu par grammes du sol tel que montre
I’équation : VB =Vp, /M. La surface spécifique est donnée
par la formule suivante (Beaulieu, 1979):

SS=20,93 VB/M,,,
ou Vg, est la quantité de bleu de méthyléne adsorbé (ml) et
M, est la masse sol sec de la prise d’essai (g).

La plasticité est déterminée par les limites d’Atterberg,
faite selon la norme NF P 94-051 et qui sont des constantes
physiques conventionnelles (Proust ef al., 2004 ; Ancey, 2007 ;
Yu et al., 2007 ; Modesto et Bernardin, 2008).

Les argiles destinées aux essais semi-industriels ont été
étuvées a 105 °C puis finement broyées. Des « plaquettes » sont
préparées en mélangeant deux kilogrammes d’argiles brutes
avec 7% d’eau de fagonnage. A partir des différents mélanges
nous avons préparé une série d’éprouvettes de dimensions
100 x 50 x 5 mm, avec un pressage maximal (250 bars), Aprés
séchage a I’air libre pendant quatre heures, les éprouvettes sont
introduites dans une étuve d’abord a 30 °C, ensuite a 50 °C et a
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Fig. 4. Diffractogramme RX d’une argile représentative C2.
Fig. 4. XRD patterns of the representative clay C2.
Tableau 1. Analyses physico-chimiques des argiles étudiées.
Table 1. Physical and chemical tests of the studied clays.
Analyses Echantillons C2 Crl BM2 Dj1
» . . SiO, 53,4 52,6 48,9 54,8
Compositions chimiques (+2 %) AlLOs 17.9 18,8 15,6 13.6
Fe,O3 6,7 7,4 6,5 6,2
CaO 2,8 0’6 6,0 475
MgO 23 2,0 1,7 1,1
K,0 4,1 4,8 4,5 3,9
Na,O 0,4 0,2 0,4 0,8
SO, 1,1 1,0 1,5 4,0
o PF. 9,7 11,4 13,5 10,0
Calcimétrie (+2 %) CaCO; 72 3.4 12,8 6,9
Surface spécifique (m*/g+2) S.S. 35 34 32 35
Granulométrie Fraction <2 pm 37 35 45 38
WL 43 37 42 38
Plasticité (+2 %) Wp 25 24 22 25
I 18 13 20 13

P

la fin a 110 °C jusqu’au poids constant. Les essais de cuisson
ont été menés au moyen d’un four électrique de laboratoire a
différentes températures, 950, 1000, 1050 et 1100 °C, avec une
montée de 300 °C/h. Pour chaque mélange, nous avons procédé
a la cuisson de cing pieces (Mahmoudi et al., 2007 ; Mahmoudi
et al., 2009 ; Mahmoudi ef al., 2014 ; Mahmoudi ef al., 2016 ;
Mahmoudi et al., 2017).

Les mesures de la résistance a la flexion et 1’absorption
d’eau sont menées conformément aux normes européennes sur
les carreaux et dalles céramiques, respectivement selon ISO
10545-4 (1994) et ISO 10545-3 (1995).

3 Résultats et discussion

3.1 Caractérisation des argiles

La teneur en minéraux argileux varie entre 51 et 73 % dans
tous les échantillons. L’illite est le minéral argileux dominant

et la kaolinite est présente dans de plus petites quantités
(rapport illite: kaolinite~4:1) Le diffractogramme de
I’échantillon C2 (Fig. 4), montre des traces de chlorite. Tous
les échantillons contiennent des quantités importantes de
quartz. Les phases carbonatées sont présentes dans tous les
échantillons sauf Crl, alors que le gypse représente un
pourcentage important, de ’ordre de 12 %, pour Djl. La
présence de gypse pouvant affecter la qualité des céramiques,
un broyage fin des matériaux permet de s’affranchir de ce
probléme (en présence d’humidité, les grains de gypse
s’hydratent, augmentent de volume et éclatent, en laissant
des cavités au sein de la piece céramique; le broyage fin fait
que ces cavités, méme si elles existent, sont de petites
dimensions et n’influent pas sur la qualité¢). Des oxydes de fer
sont détectés dans C2 (Fig. 4).

La composition chimique a révélé des quantités élevées de
silice (SiO,) qui varient entre 48 et 56 %, et ceux d’alumine
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Fig. 5. L’analyse micro granulométrique de 1’échantillon C2.
Fig. 5. Microgranulometry analysis of sample C2.

(AL,O3) entre 13 et 18 %. La teneur en CaO varie entre 0,64 %
pour Crl et 7,1 % pour BM2 ; celui de I’oxyde de fer (Fe,O53) est
relativement ¢élevé de 1’ordre de 7% dans presque tous les
échantillons. Des traces de SO; ont également été détectées
(< 1%). La teneur moyenne en alcali (K,O + Na,O) est de
5,4%. Généralement, les alcalins des argiles réduisent leurs
caractéristiques réfractaires. La perte au feu varie entre 9 et 13 %
enraison de ladécomposition des carbonates, la dihydroxylation
minérale argileuse et la décomposition des sulfates (Nayak et
Singh, 2007 ; Celik, 2010 ; Mahmoudi ef al., 2016). Le taux de
CaCOj est variable, entre 3 et 12 % (Tab. 1). Il s’agit donc pour
certains échantillons d’une argile calcareuse.

Les faibles valeurs de surface spécifique (38 m*/g) suggérent
que ces maticres premicres contiennent des minéraux argileux
tels que I’illite, 1a kaolinite ou le chlorite et ne contiennent pas de
minéraux argileux expansibles tels que la smectite et la
vermiculite, avec une abondance de minéraux non argileux
(calcite) qui encouragent l’utilisation de ces argiles dans
I’industrie céramique (Mahmoudi et al., 2017) (Tab. 1).

Les mesures de plasticité (Tab. 1) ont montré que ces
argiles ont un degré de plasticité faible a modéré et qu’elles
s’adaptent au séchage rapide. Selon le tableau de I’ouvrabilité
de Bain et Highly (1978), elles pourraient étre utilisées en
poterie et pour la fabrication de briques.

La distribution granulométrique des échantillons d’argile
représentatifs montre des courbes de forme sigmoide typiques
(Fig. 5). Toutes les courbes présentaient des formes redressées
indiquant une faible variation de leur granulométrie et une
homogénéité de la répartition granulométrique. Différentes
fractions (a savoir, argile, limon et sable) ont été déterminées
par des méthodes de tamisage a sec et de sédimentation.
L’analyse microgranulométrique a révélé la prédominance de
la fraction limoneuse (2 a 20 wm). Cette fraction fine est
acceptable pour la synthése de la céramique (Mahmoudi et al.,
2016, 2017).

3.2 Essais céramiques

Les essais céramiques sur biscuits de faience ont été
réalisés sur un mélange représentatif M, les paramétres
techniques sont résumés dans le tableau 2.

Le mélange M a subit une opération de séchage réalisée dans
I’étuve a 100 °C. Le broyage et I’humidification sont effectués
pour faciliter le fagonnage. On conclut alors que le mélange M
présente un retrait au séchage de I’ordre de 4% influencé
probablement par la nature siliceuse de I’argile utilisée.

Néanmoins, le retrait a la cuisson présente une variation
en fonction de la température, a 950 °C il est de ’ordre de
1,22 %, alors qu’a 1100°C, il est de I’ordre de 2,01 %. La
résistance a la flexion suit aussi la méme tendance et nous
avons enregistré des valeurs de 7,91 MPa a 950°C et
17,84 MPa a 1100 °C.

Il est a signaler aussi que les valeurs de retrait a la cuisson,
de résistance a la flexion et d’absorption d’eau commencent a
se stabiliser a la température de 1050 °C (Tab. 2)

En tout état de cause, ces différentes valeurs enregistrées
pourront étre considérées comme satisfaisantes pour la
fabrication des produits rouges.

4 Conclusion

Le Crétacé inférieur de Kébili offre d’importantes séries
argileuses, intercalées de bancs carbonatés et gréseux. La
géochimie de ces argiles montre un pourcentage d’alumine
variant de 13 a 19 %. Le taux de fer varie de 6 a 8 % d’ou une
coloration rougeatre des éprouvettes céramiques. Les fondants
énergétiques (K,0 et Na,O) montrent des valeurs élevées et
constituent un avantage pour 1’industrie céramique dans la
mesure ou ils permettent un gain considérable d’énergie. La
perte au feu est variable et liée au pourcentage des carbonates
dans ces argiles. Ces données sont aussi confirmées par le test
de calcimétrie. Ce dernier constitue un essai trés utilisé et
efficace pour les céramistes, puisqu’il permet de suivre la
variation du pourcentage de carbonates des argiles et donc de
modérer la courbe de cuisson pour un produit céramique.

Cette étude a donné des résultats satisfaisants pour les
produits céramiques a base d’argiles naturelles récoltées dans
la région de Kébili au sud Tunisie, constituée de fractions
d’argile dominée par I’illite et les quantités de kaolinite. Bien
que les teneurs en kaolinite de ces argiles sont inférieures a
30 %, ces matériaux ont montré des propriétés mécaniques
(résistance a la flexion de 1’ordre de 17 MPa), encourageantes
dans le domaine de la céramique. Des réserves tres
importantes d’argiles, au sud tunisien, constituent une
ressource naturelle qui pourrait alimenter les usines locales
de terre cuite et permettre d’exporter vers les pays
avoisinants. Des études complémentaires peuvent étre
menées pour ces argiles, moyennant un échantillonnage plus
serré et des tests de cuisson a différents paliers de
températures. D’autres formes de valorisation de ces matiéres
premicéres, s’aveérent primordiales, et visent a des applications
plus «nobles», comme la production de matériaux géopo-
lyméres ou des agrégats légers.

Page 5 de 6



C. Ounissi et al. : Rev. Fr. Geotech. 2022, 171, 2

Tableau 2. Essais céramiques des carreaux céramiques.
Table 2. Ceramic tests of ceramic products.

Mélange Temperature (°C) Retrait de cuisson (0,2 %) Absorption d’eau (£0,5 %) Résistance a la flexion (MPa+0,3)
950 1,22 13,52 07,91
1000 1,54 11,24 12,27
M 1050 1,99 9,58 17,33
1100 2,01 9,02 17,84
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