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Preoccupation majeure de l'heure, la question de la satis-
faction de la demande eénergétique, se pose avec acuite pour
1'économie mondiale contemporaine. Face a une évolution crois-
sante des besoins énergétiques,. les hydrocarbures continuent
d'occuper la place prééminente, Mais est-ce a dire, qu'il
s'agit la d'une situation irréversible. En fait, les données
actuelles démontrent que les réserves d'hydrocarbures, de par
le monde, enregistrent une nette stagnation, et 1l'histoire ré-
Cente nous enseigne que le marché pétrolier demeure en proie, a
une instabiliteé chronique des prix.

Les "Chocs pétroliers" subis, a différentes périodes, par
les économies occidentales developpées, ont conduit ces pays a
s'engager dans des programmes de développement d'énergie de
substitution. Ainsi, le retour aux combustibles fossiles so-
lides et, en particulier 1le charbon, a été sérieusement envi-
sage. Avec des réserves énormes prouvées et une répartition

équilibrée, a travers la Planete, le charbon apparait comme une
" solution crédible, a la satisfaction de la demande énergétique,
dans une perspective a moyen terme, et en attendant le dévelop-
pement et la maitrise d'autres formes d'énergies nouvelles, no-
tamment, les technologies solaires.

L'intensité,prise par les problémes énergétiques, au cours
des derniéres décennies, dicte l'engagement d'une réflexion co-
hérente et rationnelle quant au choix de 1l'énergie a adopter.
Il est évident que ce choix ne peut s opeérer sans qu'il soit
tenu compte des implications sur les colits de productions. Il
faut souligner, cependant,que ce choix n'est pas toujours aisé,
en ce gqu'il est dépendant de considérations techniques, écono-
miques, politiques et stratégiques.

Notons, par ailleurs, qu'il est hautement couteux et difficile

de changer, du jour au lendemain, de source d'énergie.

L'option pour telle ou telle source €énergétique ne peut

s'effectuer que par rapport au degré d'indépendance qui en re-
sulte pour le pays.



Globalement, les sources d'énergies disponibles, concer-
nent les combustibles fossiles_(charbon, petrole et gaz natu-
rel),l'électricité,les énergies nouvelles et renouvelables,
l'énergie nucléaire, ... |
L'electricité peut étre produite, soit a partir de combustibles
fossiles, soit a partir d'uranium pour la filiére électronuclé-
aire.Aussi,l'électricité peut avoir pour origine 1'hydraulique,
la géothernie, '

Pour le nucléaire, en dépit du fait que les réserves d'uranium
paraissent plus abondantes qu'on 1le croyait, l'énergie nuclé-~
aire demeure sujette a des controverses. Il faut relever, a ce
propos, que les récents accidents des centrales nucléaires de
Three Mile Island (USA) et de Tchernobyl (URSS), ont transformé
l'espoir mis dans le nucléaire en déception [1]. ‘
Devant la perspective d'épuisement des énergies non renouvela-
bles, on s'intéresse de plus en plus, dans les milieux indus-
triels, a la biomasse et aux énergies non renouvelables. En ef-
fet ces derniéres années les pays industrialisés ont fait de 1la
réutilisation des déchets,une nécessite imposée par la conjonc-
ture économique internationale.

En ce qui concerne les énergies nouvelles, l'énergie éolienne
est appelée a jouer un réle non négligeable, particuliérement,
dans les zones enclavées et les sites isolés oll le recours aux
énergies classiques ne peut se faire qu'a des coits exorbitants
En ce qui concerne l'énergie sclaire, elle est 1'objet d'un in-
térét croissant de la part de nombre de pays tant développés
qu'en voie de développement dont 1l'Algérie.Cet intérét s'expli-
que essentiellement par le fait que la quantité d'énergie so-
laire regue par notre planéte excéde de loin les besoins de
1'humanité. '

Les "Economies d'énergies" font 1l'objet d'un engouement tout
particulier de la part des pays développés. Ce moyen de valori-
sation énergétique vise 1l'élasticité qui s'attache a la quan-
tite d'énergie requise, et la quantité effectivement utilisée

dans tel ou tel but. Autrement dit, il est possible d'utiliser
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moins d'énergie qu'on ne le féit‘a i'heure actuelle pour at-
teindre le méme but. Cela, cebendant, nécessite un renouvelle-
ment de 1la nature des biens d'équipements et une constante
évolution des comportements individuels & tous les niveaux et
dans tous les secteurs [2].

Pour l'heure, l'utilisation du charbon et des combustibles
fossiles solides, en généfal, apparait comme indispensable,
compte tenu de 1'importance des réserves prouvées par rapport a
celles des hydrocarbures. Il en résulte qué cette option peut
preésenter, 5 moyen terme, une plus grande sécurité en matiére
d'approvisionnement. En effet, le marché de l'éhergie est domi-
ne par l'incertitude, en raison des enjeux stratégiques qui
1'emportent de loin sur les strictes considérations économi-
ques. De fait, il y a lieu de tenir compte de 1l'influence
qu'exercent les prix sur la décision des utilisateurs.

Par ailleurs, les notions d'efficacite et de rendement sont
deux paramétres a prendre en considération dés lors qu'on a de-
cidé de recourir a nouveau au charbon.

Ce que 1l'on peut avancer avec certitude et indépendamment
du sort qui lui sera fait dans l'avenir, est que le charbon a
incontestablement marqué la civilisation industrielle d'une em-
preinte profonde.

La recherche sur le charbon a commencé avec la révolution
industrielle, & la fin du 1gléme siécle, avant qu'elle ne de-
vienne, en 1830, une discipline scientifique [1],[3].

La peéetrographie et la chimie du charbon furent deux axes prin-
cipaux de cette discipline.

D'autre part, la recherche scientifique sur le charbon a évolué
sur plusieurs périodes entre 1913 et 1963.Ce fut l‘époque clas-
sique et l'age d'or, couronnés par la mise au point des procé-
des Fischer-Tropch et d'hydrogénation de Bergius(1913-1931).

De 1963 a 1973, ce fut une période de déclin. Enfin,la crise de
1973, a ressuscité de nouveau 1'intérét au charbon {4].

Van Krevelen dans son livre"Coal'Typology, Chemistry, Physics

and Constitution"[1],(3], insista particuliérement sur 1'étude



profonde de la structurerdes’charbons et leur proprieétés physi-
gques et chimiques,susceptibles d'ailder toute investigation re-
lative aux problémes pratiques de la combustion, de la carboni-
sation, de la liquéfaction et de la gazéification des charbons.

En Algerie, les principaux bassins carboniféres suscep-
tibles de contenir des gisements intéressants,en charbon, se
situent dans le Sud-Oranais. Il s'agit des bassins de Béchar-
Kenadsa, d'Abadla, et de Mézarif [5],[6].

Dans l'ensemble, les réserves cumulées de ces bassins sont
estimés a prés de 300 millions de tonnes{7]. En outre, notre
‘pays,dans son ensemble,receéle deé‘ressources importantes en li-
gnite et en schistes bitumineux.Les ressources disponibles en
charbon, en lignite et en schistes bitumineux que contient cha-
gque reégion, doivent -s'inscrire dans le cadre de l'effort de
développement local pour la promotion des potentialités exis-
tantes et le renforcement de l'autonomie'intefne. Ces combus-
tibles fossiles solides, en particulier le charbon, doivent
s'inscrire dans la méme dynamique de développement qui vise a
promouvolir l'emploi des énergies nouvelles et renouvelables. Un
certain nombre d'expériences devraient étre réaliser sur une
grande échelle, afin que l'on puisse déterminer avec précision
la méthode la plus efficace. Cela, doit se traduire par une ap-
plication etudiée et avantageuse des inncvations en matiére de
technologie et de gestion, tout en s'efforgant de faire face a
la demandé continue en charbon dans le court terme. Aussi, fau-
drait-il envisager l'utilisation du charbon dans le cadre d'une
stratégie d'exploitation rationnelle et planifiée a long terme.

L'utilisation des combustibles fossiles solides, et le
charbon en particulier, peut s'inclure dans ﬁn systéme énergé-
tique‘pius équilibré ou l'on s'acheminera vers la consommation
des hydrocarbures que dans certains cas particuliers. Cela ne
signifie pas que 1l'on devrait adopter des technologies non ren-
tables. Bien au contraire,toute option d'emploi du charbon, de-
vrait étre préceédée d'une étude de caractérisation. C'est pour-
quoi, dans la preésente étude, no@s nous scmmes attachés a la
caractérisation des combustibles fossiles solides de la region

de Bechar.



- CHAPITRE PREMIER

LOCALISATION, NATURE "ET
PREPARATION DES ECHANTIULLONS

DE CHARBONS ALGERTITENS ETUDTIES



Les bassins carboniféres susceptibles de contenir des
gisements houillers se situent principalement dans le sud-ocuest
algérien et principalement dans la région de Béchar. Aussi,nous

sommes-nous intéressés uniquement a cette région que nous pré-
sentons ci-dessous.

I.1- situation géographique et aperc¢u géologique

Sur les figures 1 et 2 sont présentées respectivement 1la
carte d'ensemble du bassin de Bechar[8] et celle du site car-
bonifére de cette région[6].Comme le montrent ces deux figures,
le site est bordé au nord par le Djebel Grouz,a 1l'ouest par les
monts de 1l'Ougarta et le Tafilalt, au sud par la vallée de la
Saoura comprise entre le Hammada du Guir a l'ouest et le Grand
Erg occidental qui le limite également vers 1'est. Ce site se
presente sous la forme d'une vaste voidte anticlinale flanquée
de part et d'autre de trois bassins houillers qui sont respec-
tivement le bassin de Béchar-Kenadsa au nord-ouest, le bassin de
Abadla au sud-ouest et le bassin de Mézarif-Nekheila a l'est;
les deux chaines majeures Djebel Béchar et Djebel Mézarif cons-
tituant 1'anticlinal médian de la Zousfana [8]. |

Le bassin de Béchar-Kenadsa s'étend a 20 Km a l'ouest de
Béchar, et est situé & environ 700Km au sud de la céte mediter-
raneenne,entre 1'Atlas saharien au nord,la bordure du Grand Erg
occidental a l'est et le Hammada du Guir & l'ouest. Ce bassin
est localisé dans la partie nord-ouest du sud oranais. Ce bas-
sin est couvert en majorité de dépdts du crétacé, du tertiaire
et du quaternaire [6],[8],([9]. A

- Le bassin de Abadla situé & 60Km au sud-est de Béchar oc-
cupe la partie sud-ouest de la région du sud-oranais. Au nord,
il est séparé du bassin de Béchar-Kenadsa par l'anticlinal de
Chebket Mennouna, et a l'est, l'anticlinal de 1la Zousfana 1le
sépare du bassin de Mézarif. Vers le sud-ouest, les affleure-
ments du carbonifére sont marqués par les sédiments du neogéne
ou fin de l'ére tertiaire [6],[7],[10].
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Le bassin de Mézarif-Nekheila a 70 Km a l'est de Béchar,
est situé a l'est de l'anticlinal de 1la Zousfana. Les sédiments
carboniféres disparaissant a l'est sous la couverture des cal-

~ caires lacunaires hammadiens, forment QUelques structures ali-
gnéees nord-est, sud-ouest. La principale d'entre elles est
1'anticlinal dissymétrique de Nekheila affleurant_partiellement
a la surface [7),(81,[9]-

La reconnaissance géologique de la region du sud-oranais
remonte aux années 1900, ou les premiers fossiles datant du
carbonifére ont été décelés. En effet, les premiers échantil-
lons de flore fossilisée, prémisses probables de la présence de
charbon, ont été recueillis en 1904. pés 1907, des empreintes
de plantes du carbonifére et des lits de houille dans la région
de Béchar et de Kenadsa ont été signalés par G.B.M.Flammand[7].
Plus tard en 1917, une veine de charbon nommée "Rouzaud" a éte
mise & _jour en creusant un puits au Sud de la Zouifa de Kena-
dsa. Ainsi donc, 1917 fut 1'année de la decouverte du charbon
en Algérie et le debut d'une production hou11lere dans le sud-
oranais [9].

Des prospections de D.Dussert[9] en 1921,il ressort que le
carbonifére de la région de Béchar a été divisé en deux par-

ties,l'une inférieure comprenant les gres, les calcaires et les

argiles avec dépéts‘de faune marine, et l'autre supérieure com-
posée de greés et d'argiles schisteuses avec formation de flore.
Ceci amena & diviser les dépéts carboniféres en deux ensembles:
le carbonifére marin et le carbonifere continental. Par ail-
leurs, M.Pirouet[9] révéia des informations sur le crétaceé, le
tertiaire et le quaternaire reprises et approfondies par G. De-
lépine([7] en datant ces niveaux de calcaires en question com-
me zone de passage entre le Westphalien D et le Westphalien C.
Des travaux ultérieurs entrepris par P. Deleau[7], ont montré
que le carbonifére allant du viséen au Westphalien C inférieur,

est bien represente par des depdts marins a faune abondante et
par des dépdéts continentaux appartenant au Westphalien C supé-
rieur, au Westphalien D et au stephanien. La série du stépha-

nien, dépét de couches rouges, est apparente dans les bassins
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de Mézarif et de Abadla, par contre invisible dans 1le bassin
Béchar-Kenadsa marquée plutét par des formations plus récentes.
Enfin, dans le sud-oranais les intercalations de charbon sont
connues dans les seules assises des Westphaliens C supérieur et
D formant le carbonifére productif [9].

Les bassins houillers de Béchar-Kenadsa, Abadla et Mézarif
sont des synclinaux étendus d'origine tectonique séparés par
des zones anticlinales. Les veines de charbon des bassins de
Béchar—-Kenadsa et de Abadla se présentent selon des plans legeée-
rement ondulés, quasiment réquliers et presque sans failles. Le
houiller productif affleure sur de trés longues distances dans
ces deux bassins facilitant ainsi leur exploitation a ciel ou-
vert. Cependant, il est & remarquer que 1'épaisseur des couches
est relativement faible, en moyenne 0,70 m [6]. Quant au bassin
de Mézarif, la profondeur des veines également peu épaisses os-
cille entre 100 et 700 métres (7).

Dans l'ensemble,les réserves cumulées de ces trois bassins
sont estimées a quelques 300 millions de tonnes [5].

L'arrét total de lé production houillére dans le bassin de Bé-

char-Kenadsa a été décidé au début de l'année 1976 [5].

I.2- Nature et préparation des échantillons de charbons étudiés

Pour les besoins de cette étude, nous avons prélevé deux
types d'échantillons, provenant du bassin de Béchar-Kenadsa, a
partir d'amas non oxydés, dont la conservation a été jugée con-
venable, que nous avons dénommés respectivement K-I et SK-II.
Un troisiéme type de charbon dénommé A-III, a été prélevée di-
rectement de la mine Mennouna, gisement "Tahar Ouali" dans le
bassin de Abadla.

I.2.1- Nature des échantillons de charbons
Le premier échantillon K-I de couleur brunatre, assez
friable et tendre, provient de deux amas localisés respective-

ment & la sortie du siége d'exploitation de la mine Didi et au
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niveau de la centrale electrique de Béchar, toutes deux présen-~-

tement abandonnées. Une masse de 20Kg (10Kg de chaque amas) a

eté recueillie a une profondeur d&'environ 1 metre et en divers
endroits de ces amas.
L'échantillon SK-II d'aspect rouge sombre a reflets noiratres
et bien plus dur que l'échantillon K-I, ce qui lui confére un
caractere schisteux, a été prélevé a la sortie du sieége sus-
nomme.Ce schiste charbonneux constitue en fait le toit des vei-
nes du charbon K-I. Une masse de 20 Kg a été également recueil-
lie.
Quant au troisiéme échantillon A-III, masse compacte et strati-
fiee de dureté légérement supérieure a K-I, caractéristique des
houilles, il provient des c¢ing veines de 1la galerie de la mine
Mennouna. Nous y avons extrait et prélevé une quantité de 20kg.
De plus, il a été mis a notre disposition par 1'EREM, une qua-
rantaine de Kg de ce charbon issu de la méme mine.

Enfin, en vue d'une bonne conservation de nos échantillons
prélevés, nous avons pris la précaution de stocker chacun d'en-

tre eux dans des emballages étanches en polyéthyléne avant
d'étre préparés,

I.2.2 - Préparation des échantillons de charbons

Pour l'analyse générale et la détermination du taux d'humi-
dite de nos charbons, les échantillons K-I, SK-II et A-III ont
necessite une préparation. Celle-ci a été effectuée sur des
parties aliquotes appelées "échantillons pour laboratoire" d'un
Kg preélevées sur chacun des échantillons précités, selon les
recommandations de la Norme-ISO 5069/2-1983(F).
Le principe général consiste en la comminution des particules
de l'échantillon global par concassage et broyage suivi du pré-
levement d'un échantillon commun qui est réparti en quatre par-
ties égales, afin d'en extraire 1'échantillon pour laboratoire.

Enfin, comme 1l'indique le schéma ci-dessous, 1'échantillon pour
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laboratoire est divisé a son tour en quatres parties.

1 Kg
d'échantillon pour laboratoire
. I

| I
Echantillon de 250q

pour la détermination
du taux d'humiditeé

Echantillon de 7509

pour l'analyse générale

1
I
I
|
|

Une partie,soit 250g servira a la détermination de 1'humi-
dite et les trois parties restantes, soit 7509 seront utilisées
pour l'analyse générale.

Le protocole opératoire suivi lors de la préparation des échan-
tillons est le suivant. |
L'échantillon global est concassé et réduit dans un broyeur
pour donner un échantillon de granulométrie 10mm environ.De cet
échantillon est prélevé un échantillon commun de gquatre Kg,sou-
mis a son tour a un broyage le réduisant a passer a travers un
tamis de 3,15mm d'ouverture de maille carrée. L'opération de
broyage est menée dans un broyeur a boulets fermé hermétique-
ment afin d'éviter toute perte d'humidité et la poussiere.

Cet échantillon commun est ensuite divisé en quatre parties
pour permettre de prélever 1Kg d'échantillon pour laboratoire
qui servira a toutes les analyses. Il ya lieu d'ajouter qué
l'échantillon destiné a-l'analyse générale subit de nouveau un
fin broyage suivi d'un tamisage, et que seule la fraction re-
cueillie entre 40 et 60um, soit environ 500g, est utilisée pour
l'analyse.

Enfin, les échantillons ainsi préparés sont placés dans des re-

cipients secs et hermétiquement fermés afin d'éviter toute oxy-
dation.
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Contrairement a ce gque l'on pourrait penser, le charbon
n'est nullement du carbone, mais un melange constitué, essen-
tiellement, de matiere organique heétérogéne et, a un degre
moindre, d'eau et de composés minéraux formant les cendres et
répartis en particules discrétes dans toute la masse. Aussi, de
par cette heéterogénéité, il n'existe pas de classification uni-
verselle. Néanmoins, l'analyse peétrographique s'appuyant sur le
pouvoir réflecteur de la vitrinite (R), et les analyses dites
immédiate et élémentaire, ont contribué, en 1956, a établir la

classification internationale des charbons.

II.1- origines du charbon

Le charbon est un matériau physiquement et chimiguement
hétérogene. Il est constitue prinCipalement de carbone, d'hy-
drogene et d'oxygéene avec des quantités moindres de soufre et
d'azote. Des composés minéraux, formant les cendres, sont ré-
partis en particules discrétes dans toute la masse du charbon.
Par chauffage, tous les charbons produisent des goudrons et des
gaz. Certains fondent et deviennent plastiques, produisant un
résidu de coke, tandis que d'autres conduisent a un simple ré-
sidu carboné friable appelé "Char" ([11],[12].

Il est maintenant geénéralement admis que le charbon résulte
de l'accumulation de débris végétaux ultérieurement recouverts,
comprimés et graduellement transformés en une roche organique
en passant par les stades successifs: tourbe, lignite, "charbon
brun", charbon subbitumineux, charbon bitumineux et anthracite.
Cette évolution s'effectue en général, avec accroissement pro-
gressif de la teneur en carbone et décroissance de l'indice gde

matieres volatiles et de la teneur en oxygéne. Ce processus est
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appele carbonisation gqui englobe la diagenése et la catagenése.

La diagenése ou stade biochimique, dans laquelle les fac-
teurs biochimiques ont joué un réle‘prépondérant dans la lente
decomposition bactérienne anaérobie des matériaux végétaux et
qui inclut la totalité de la période de formation de la tourbe,
a porte la teneur initiale en carbone de 40-45% & plus de 60%
avec augmentation de l'aromaticite [13].

La catagenése ou métamorphisme est une étape géochimique ou
étape de houillification durant laquelle, aprés enfouissement
sous des sidéments minéraux, la matiére organique a été soumise
a des contraintes & la fois thermiques et mécaniques. Sous
l'effet prolongé de températures élevées et de forte pressions,
elle s'est lentement transformée d'abord en lignite puis en
houilles(avec pour terme ultime 1'anthracite) par appauvris-
sement en oxygéne et enrichissement progressif en carbone ac-
compagnes de modifications marquées des propriétés physigques de
la matiére: couleur, dureté et friabiliteé,densite,...[12],[14].

La nature de la végétation ayant donné naissance au dépdt
et le degré de décomposition des débris veégétaux dfune part,
ainsi que les conditions géologiques de pression et de tempéra-
ture ayant modifié cette tourbe d'autre part,caractérisent res-
pectivement"le type" et "“le rang" du charbon. Ces notions de
type et de rang d'un charbon peuvent étre précisées par 1'étude
des structures macroscopique et microscopique de la matiére or-

ganique qui fait appel aux méthodes de la pétrographie[12],[13]

II.2- Constitution pétrographique

Le charbon est un agrégat de substances discernables au
microscope. L'analyse montre deux fractions distinctes, 1'une
mineérale, de composition chimique et de propriétés physiques
bien deéfinies, constituée de minéraux, 1'autre organique non
homogéne variant dans de larges limites et formée d'éléments

dits macéraux par analogie aux minéraux. -
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L'analyse pétrographique de ces macéraux a permis a'élaborer
une toute premiére classification des charbons sur la base des
quatre types connus de composants macroscopiques assez bien dé-
finis et appelés lithotypes(suffixe-ain):

- le vitrain, cohérent et uniforme, de texture brillante
et vitreuse;

- le clarain, qui présente une surface lisse et brillante
lorsqu'on le casse a angle droit du plan de stratification;

le durain, dur, présentant une texture compacte et des

faces rugueuses et mates aprés cassure:;

le fusain, matériau pulvérulent avec parfois des bandes
fibreuses.

L'avenement des techniques de microscopie a conduit a 1la
substitution de cette classification par celle basée sur les
microlithotypes(suffixe-ite) ou composants microscopigues bien
mieux définis.En effet,ces microlithotypes ont été répartis par
les pétrographes, en trois groupes de macéraux (suffixe~inite):
la vitrinite(V),l'exinite(E) et 1l'inertinite(I) [12],[14],[15].

- La Vitrinite(V), constituant prédominant dans le charbon,
est d'aspect homogéne formant un ciment englcbant les autres
maceraux. Elle tire son origine des tissus ligneux, des écorces
et des feuilles de végétaux fossilisés. Aussi, la vitrinite est
composée principalement de deux macéraux qui sont la télinite,
maceral constitué de parois cellulaires végétales encore
apparentes, et 1la collinite, macéral dans lequel on note
l'absence de structure cellulaire a 1l'observation au micro-
scope.De par sa structure graphitique, la vitrinite représente
la partie cokéfiante du charbon.

- L'Exinite(E) ou liptinite, masce hétérogéne, est formée
des restes fossilisés de spores, d'algues, de cuticules et de
corpuscules resineux. Aussl, est-elle constituée de macéraux
divers tels que sporinite, alginite, cutinite, résinite, subé-
rinite, fluorinite, bituminite, etc. Par ailleurs, 1l'exinite

formant la portion dQu charbon la plus richeé en hydrogéne est
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considerée comme ayant la structure chimique la plus alipha-
tique, et celle responsable de la formation des goudrons et des
gaz. L'existence de l'exinite confére au charbon des teneurs
€levées en matiéres volatiles.Il est & noter eégalement, que plus
le rang du charbon augmente, plus les proprietés de l'exinite
tendent vers celles de la vitrinite, d'ou la difficulte de les
discerner au microscope.

- L'Inertinite(I),masse de structure cellulaire ou subsis-
tent des cavités provenant des vaisseaux ligneux des plantes,
est formeée de matériaux végétaux divers (herbes,plantes, arbris-
seaux) et d'hyphes ou filaments cellulaires de éhampignons. les
principaux macéraux constituant 1'inertinite sont les suivants:
fusinite, semi-fusinite, macrinite, micrinite et sclérotinite.
L'inertinite représente la partie inerte du charbon et ne peut
ni se cokéfier, ni se volatiliser. Aussi, noterons-nous de
faibles. teneurs en hydrogéne et en matiéres volatiles donnant
un caractére aromatique prononcé a l'inertinite.

A des fins pratiques, il apparait utile de considérer ega-
lement, en plus de ces groupes monomaceraux(V), (E) et (I), cer-
tains microlithotypes dérivant d'associations binaires et ter-
naires de tels groupes. L'on rencontre ainsi, dans les parti-
cules de charbon broyé, parmi les bimacéraux et les trimacé-

raux, les principaux microlithotypes suivants:

. la clarite : (V) + (E)

. la vitrinertite : (V) + (I)

. la durite : (E) + (I)

. la duroclarite : [(E) + (I)] + [(I)] + [(V) + (B)]

« la clarodinite . : [(V) + (E)] + [(I)] + [(V)} + (I)]

. la vitroexite : [(V) + (I)] + [(I) +(E)] + [(V) + (E)}

- la carbominérite: (V)+(E)+(I) + MM (matiéres minérales).
Enfin, nous présentons dans le tableau I un résumeé global

de la constitution pétrographique des charbons.

B
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Tableau I: Constituants pétrographiques des charbons [(15].

Lithotypes Groupe Maceral Origine Chinie Microli-
macéral thotypes
Teneurs |mono %
inter- |macé- en
meédi- raux Vol
Télinite aires
en hy- v : 95
Tissus drogé-
VITRAIN VITRINITE ligneux, |ne et
(V) ecorces, |matie- E : 95
brillant feuilles, |res
ayant etc. vola-
1'aspect Collinite tiles. I : 95
d'un verre
noir
Bimaceé-
Teneurs|raux
en hyd-
- Sporinite, |Exine de |rogéne |Clarite
CLARAIN EXINITE Cutinite, spores, et ma-
Résinite, cuticules|tiéres V+E: 95
| (E) Alginite, résines, |volati-
lisse Subérinite, |algues, les Vitri-
ou Fluorinite, |lieges, plus nertite
et | Bituminite, |huiles élevées| V+I: 95
LIPTINITE |Exudatinite et carac- |[Durite
brillant |~ graisses |tére E+I: 95
vegetales|Alipha~
' tique Trimacé-
raux:
Fusinite Teneurs |Durocla-
Fusain en hyd-|rite
pulvéru- Semi~ rogéne |V+E+I+I+E
lent ou Fusinite Tissus et ma- |[Clarodi-
fibreux ligneux, |tiéres |nite V+E+
INERTINITE [Macrinite matériauxivolati-|I+V+I
végetaux |les Vitro-v+E
DURAIN (I) divers et|plus exite+I+E
Micrinite hyphes de|faibles +V+T
dur champi- carac- |Carbomi-
et , gnons. tere nérite
mat 8clérotini- aroma-
te tique. V+E+I+MM

Par ailleurs, l'analyse macérale ou pétrographique permet
de deéfinir la nature d'un charbon a 1!

évaluant son type et son rang.

aide des deux criteres
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II.3- Criteres de type et de rang

Le type d'un charbon est fonction du groupe macéral pré-
ponderant.Il existe ainsi trois types de charbon qui sont [15]:

-type gélifié : plus de 66% de vitrinite.

~type fusinisé : plus de 33% d'inertinite.

~type sapropélique: plus de 33% d'exinite.

I1 faut signaler également, que le type sapropélique for-
mant la transition entre le charbon et les schistes bitumineux
(boghead et cannels coals) présente peu d'intérét pour les
usages industriels.

Outre son type, la nature d'un charbon est déterminée par son
degré de houillification, appelé rang. Ainsi, en plus de sa
composition macérale particuliére, le charbon doit étre carac-
térisé par sa position le long de la chaine évolutive qui a
conduit progressivement des débris végétaux initiaux aux tour-
bes, aux lignites, aux houilles et finalement aux anthracites.
La majorité des paramétres, que 1l'on peut adopter pour définir
le critére de rang, sont des grandeurs globales. Chaque para-
métre est déterminé sur l'ensemble du charbon sans prendre en
compte la composition macérale. .Parmi les paramétres, gque l'on
peut envisager, on retiendra 1l'indice de matiéres volatiles, le
pouveoir calorifique ocu la teneur en humidité. En fait, les pro-
priétés des macéraux pris individuellement ne dépendent que du
rang; d'out 1'idée de repérer le rang d'un charbon a partir
d'une propriété facilement mesurable qu'est le pouvoir réflec-

teur de la vitrinite ou réflectance(R) [12].

II.4- Pouvoir réflecteur de la vitrinite ou réflectance(R)

En effet, le pouvoir reéflecteur de la vitrinite est le
paramétre d'usage-le plus courant dans l'évaluation du rang ou
dans la classification des charbons. La réflectance présente
l'avantage par rapport aux autres paramétres de rang préciteées,

de deceler rapidement si le charbon a examiner est homogéne ou
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constitué de mélanges dont la proportion des composants peut
étre evaluée avec approximation. Aussi, ce pouvoir réflecteur
de la lumiére est déterminé par mesure optique a travers un mi-
croscope, sur la collinite, macéral d'apparence le plus homo-
géne du groupe de la vitrinite. |
Pour mesurer le pouvoir réflecteur de la vitrinite de cha-
cun de nos échantillons de charbons, nous avons prélevé des
prises d'essais de lg auxquelles nous avons'fait_subir le trai-
tement suivant. L'élimination des carbonates et des silicates
qui y sont contenus, s'est effectuée par attaque aux acides
chlorhydrique 2N et fluorhydrique concentré, pendant 24 heures.
Les produits issus de cette attaque ont été séparés a l'aide
d'alcool. Afin d'isoler la matrice organique de 1l'échantillon,
il est ajouté une solution de bromoforme de densité 1,7 permet-
tant ainsi la décantation des minéraux et la récupération de la
phase-organique surnageante. Une partie de cette phase orga-
nigque additionnée de gélatine est agglomérée et séchée jusqu'a
durcissement, sous forme de pastille dans un porte-échantillon
en plexiglass. La pastille subit alors un polissage a l'aide
d'un drap jusgu'a 1l'obtention d'une surface unie et lisse. La
pastilie ainsi obtenue est -~placée sur 1la platine d'un
microscope de marque Leitz MPV2 et éclairée par une source lu-
mineuse présentant un maximum d'intensité autour de 0,55um. Le

pouvoir reéflecteur est détermineé par détection, amplification

-t mesure de la lumiére réfléchie en un grand nombre de points

de-f‘échantillon,'chaque mesure porte donc sur une plage pra-
tiquement ponctuelle de diamétre environ 15um. Dans notre cas,
nous avons effectué 100 mesures au total pour chaque échantil-

lon. Ce pouvoir réflecteur R exprimé en pour-cent est donné par
la relation suivante:

R(%) = -~ (1)
Lj

ou L, et L; sont respectivement les intensités des lumiéres
réfléchie et incidente.
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Les resultats obtenus pour chaque échantillon et présentés
d'une part, sous forme de tableau de valeurs(tableau II) et
d'autre part, sous forme de courbes de distribution ou histo-
grammes (figures 3.a,3.b,3.¢), donnent 1la répartition statis-
tigque des points de mesure dans une gamme ou diapason de reé-
flectance compris entre 0,5 et 1,5% variant par pas successifs
de 0,05%. La valeur du pouvoir réflecteur de l'échantillon est
celle qui correspond au point médian de l'histogramme ou encore
a celle obtenue a 1l'aide de la relation suivante:

R(%) = £ mq x np (2)
ou my est la moyenne du diapason en % et n;p le nombre de

points observés dans chacune de ces gammes rapporteée au nombre

total de mesures soit 100.

Tableau II: Pouvoir réflecteur des
échantilleons de charbons étudiés

| I ]

Diapason de K-I SK-I1 A-III
réflectance Mg

(%) (%) | (%) (%) (%) (%) (%)1 (%)
6,75 - 0,800,775 - 0,04 -
9,80 - 0,85|0,825| - 0,04 -
0,85 - 0,90{0,875| - ¢,1¢ 0,04
0,90 - 0,95|0,925;, - 0,28 0,24
0,95 - 1,00/0,975| - 0,12 0,24

1,00 -~ 1,05|1,025/0,04|1,15|0,08|0,93 |0,18]|1,00

1,05 - 1,10|1,075]0,22 - 0,24
1,10 - 1,15]/1,125/|0,18 - 0,06
1,15 - 1,20/1,175/0,22 - -
1,20 - 1,25|1,225]0,24/ - -
1,25 - 1,30]|1,275|0,10 - -

] | |

L'examen de ces valeurs de pouvoir réflecteur montre que
nos échantillons appartiennent au stade de la catagenese ou
etape géochimique correspondant a la houillification.Ainsi, les

échantillons K-I et A-III, ayant des valeurs de R supérieures
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ou egales a l'uniteé, se situeraient a la fin de la catagenése,
tandis que 1l'échantillon SK~II(R < 1) appartiendrait au milieu
de ce stade.Il semble donc, que nos deux premiers échantillons
(K-I et A-III) ayant atteint un degré de maturation avancé,peu-
vent étre gqualifiés de houilles. En effet, des études anté-
rieures [7],[10] ont montré que la plupart des charbons de la
région de Béchar étaient des charbons brillants a prédominance
vitrain-clarain.

Cependant, il va sans dire que la réflectance a elle seule ne
saurait étre suffisante pour déterminer le rang d'un charbon,
aussi y-a-t'il lieu de recourir a des analyses autres que pé-

trographiques, telles que l'analyse immédiate et l'analyse éle-

mentaire.

II.5- Analyse immeédiate

L'analyse immédiate,mettant en jeu 1l'évaluation de guel-
gues caractéristiques physico-chimiques, permet la classifi=-
cation des charbons. Aussi, parmi ces caractéristiques, nous
avons utilisé respectivement les diverses teneurs en eau (hu-
midités externe W,,, de rétention ou hygroscopique why' et to-
tale Wy), en matiéres volatiles(MV), en cendres(dA), et en car-
bone fixe(Cg) et le pouvoir calorifique supérieur(Pes) de nos

échantillons.

II.5.1- Humidites (Way i Why; We)

La teneur en eau d'un charbon varie selon le rang et la
nature physique des forces de liaison eau-matiére.solide. En
outre, elle dépend du gisement d'origine, de la couche dans ce
gisement, et du temps d'exposition de ce charbon a l‘air.

Oon distingue diversrtypes d'humidité, celle libre ou externe
Woyr 1thumiditeé hygroscopique dite de rétention Why et 1l'humi-
dite totale W,.
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L'humidité libre ou externe Wy, est la teneur en eau retenue
par les forces de tension superficielle. L'humidité hygrosco-
pigque dite de rétention why représente celle retenue par ad-
sorption au sein de la matiére organique de structure finement
poreuse. Enfin l'humiditeé totale Wi représente la somme des hu-
midités libre et de rétention.

Aussi a des fins de classification, avons-nous évalué pour
nos échantillons de charbons bruts K—IA, SK-II, et A—IIIA, cha-
cune d'entre elles.

- L'humidité externe W,, a éteée déterminée selon la Norme
ISO 506 9/2-1983(F), en évaluant la perte de poids de 1l'échan-
tillon exposé a l'air ambiant pendant deux heures, Jjusqu'a ce
gue cette perte soit inférieure a 0,3% de sa masse initiale. A
cet effet, nous avons procédé par séchage a l'air de 1009
d'échantillon répartis uniformément sur un plateau sec parallé-
lipipédique. Le taux d'humidité externe W,,, est donné par la

relation:

&7
it
»
[
Q
o

(3)

ex

ou m, est le poids du plateau sec et m, et m, ceux du méme pla-
teau avec 1l'échantillon de charbon avant et aprés sechage a
l'air.

-~ La détermination de 1l'humidité hygrgscopique why a éte
effectuée selon les recommandations de la norme IS0 5068-
1983 (F). Pour cela, une ampoule a pesée rodee contenant 1g
d'échantillon sec & l'air pesé au dixieme de mg prés a l'aide
d'une balance analytique Mettler du type H 16, est placee dans
une étuve a 105°C, durant une heure. La relation donnant le

taux d'humidité hygroscopique why est la suivante:

Mo = Wy
Wpy = — X 100 (4)
m,
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ou my est le poids de l'échantillon de charbon avant séchage et
m, apres séchage.

Enfin, 1l'humidité totale Wy exprimée en pour-cent est

donnée par la somme des deux précédentes, soit
Wy = W, + Why (5)

Chague eéchantillon de charbon brut a fait l'objet de cing es~-

sais., Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau III
suivant.

Tableau III: Taux d'humidités des échantillons
de charbons bruts étudiés

I 1 ]
Essai n° K-IA SK—IIA A—IIIA
1 0,4 0,1 0,6
2 0,4 0,1 0,6
Wex(%)| 3| 0,4 0,1 0,6
4 0,4 0,1 C,6
5 0'4 0'1 016
Woxmoyen(%)| 0,4 0,1 0,6
1 3,7 1,1 6,4
2 3,8 1,3 6,3
why(%) 3 3,9 1,2 6,5
4 3,9 1,3 6,4
5 3,7 1,1 6,4
Whymoyen(%) 3,8 1,2 6,4
Wy moyen(%)| 4,2 | 1,3 7,0

Les teneurs en eau sonf en'général, comprises entre 1,5 et
10% environ pour les houilles et les anthracites, par contre
elles sont beaucoup plus élevées pour les lignites et les tour-
bes[1l4]. Les résultats obtenus montrent que nos échantillons
K-I, et A-ITI, de par leur teneur semblent appartenir aux
houilles, par contre SK-II, avec de faible teneﬁr(l,B%) ne peut

étre qu'un schiste charbonneux.

II.5.2~Teneur en cendres (A)
Les cendres constituant le résidu de l'incinération du
charbon a 1l'air proviennent des complexes inorganiques et des

matiéres minérales associées. En effet, ces cendres provien-
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nent, soit de l'argile, de la pyrite, du calcaire, du sable et
. d'autres produits minéraux a 1l'état plus ou moins dispersé dans
la couche de charbon, soit de l'argile et des schistes du toit
ou du mur de la veine. En général, des teneurs élevées sont a
eviter, car les cendres sont des produits inertes qui diminuent
le rendement thermique [13].

Pour la détermination de la teneur en cendres de nos échantil-
lons de charbons bruts, nous avons suivi les prescriptions de
la norme ISO 1171-1981(F). 1lg d'échantillon pesé au dixiéme de
mg pres et placé dans un creuset en silice fondue est introduit
dans un four a moufle avec programmation de température HERAUS.
L'echantillon subit alors une eélévation de température a raison
de 8°C/mn jusqu'a 500°C, puis jusqu'a 815°C a raison de 10,5°C/
mn. Cette température finale est maintenue durant lheure.

La teneur en cendres A n'est autre que le résidu de combustion
de cet echantillon de charbon exprimé en pourcentage massique

selon la relation
A= ——" 100 (6)

o m, désigne le poids du creuset vide et de son couvercle, m,
le poids du creuset, de son couvercle et de l'échantillon de
charbon brut, et m,, le poids du creuset, de son couvercle et
du résidu de combustion.
Le nombre d'essais effectués sur chacun de nos échantillon de
charbons bruts K-I,, SK-II, et A-III, est évalue a cing.

Quant a La teneur en cendres rapportée a l1l'échantillon sans
son humiditeée totale(A/sec) et exprimée en pourcentage massique,
celle-ci s'écrit: ' |

Amoyen
A/sec = ——=— 100 (7)
| 100 - We
Les résultats obtenus sont rassemblés dans le tableau IV

suivant.
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Tableau IV: Teneurs en cendres des échantillons
- de charbounus bruts étudiés

1 11,4| 71,8 6,6

2 11.,6| 71,6 6,8

A(%) 3 11,5| 71,8 6,8
4 11,4} 71,7 6,6

5 11,6| 71,6 6,7

A moyen (%) 11,5| 71,7 6,7
A/sec (%) 12,0| 72,6 7,2

|

L'examen des résultats obtenus montre que les eéchantil-
lons K-I, et A-ITI,, de par leur teneur en cendres, semblent
appartenir aux houilles alors que le taux en cendres élevé de

SK-IIp (72 %) ne laisse aucun doute quant & son appartenance a
la catégorie des schistes charbonneux.

IT.5.3- Matieres volatiles (MV)

Les matieres volatiles comprennent la portion du combus-
tible qui se dégage sous forme de produits gazeux lorsque le
charbon est chauffe & l'abri de l'air. Cette portion dépend des
paramétres opératoires de chauffaée:'température et temps.
Cette caractéeristique est trés importante pour l'utilisation du
charbon. En effet, les combustibles & haute teneur en matiéres
volatiles brilent avec une longue flamme et peuvent donner une
abondante fumée.

L'indice de matiéres volatiles(MV) exprimé en (%) est dé-
fini par 1la pérte de masse du charbon(diminuée de la perte due
a l'humiditértotale) lorsque celui-ci est chauffé a l'abri de
l'air dans des conditions normalisées(norme ISO 562-1981(F)).
1g d'échantillon pesé au dixiéme de myg prés est mis dans un
creuset en silice fondue muni de son couvercle bien ajuste. Ce
creuset est placeé sur un support en acier et 1l'ensemble est in-

troduit dans le four a moufle HERAUS préalablement chauffé a
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800°C, durant sept minutes. L'indice de matiéres volatiles ex-
primé en %, a éteé déterminé en utilisant la relation suivante.
100 (m, - my)

MV = - W (8)
my, = MWy

ou m, est la masse du creuset vide et de son couvercle, m, et.
m,; les masses du creuset avec son couvercle et son contenu,
avant et aprés chauffage, et Wy l'humidité totale de 1l'échan-
tillon en (%).

Une moyenne de cing essais a été reéalisée pour chacun des
eéchantillons de charbons bruts K-I,, SK-II, et A-III,.

A des fins de classification, nous avons eégalement calculé
les indices de matiéres volatiles rapportés aux é&chantillons
d'une part, sans leur humidite totale (MV/sec) et d'autre part,
sans leurs cendres(MV/pur). Ces indices sont respectivement

donnés par les relations suivantes:

MVmoyen x 100

MV/sec = (9)
100 - Wt
MVmoyen x 100 MV/sec X 100
MV/pur = = (10)
100 - (A + We) 100 - A

Les reésultats obtenus sont reportés dans le tableau V suivant

Tableau V: Indices de matieéres volatiles des échantillons
de charbons bruts étudiés

Essai - n° K=I, SK-II,| A-III,
|
| 1 29 13 39
| 2 27 12 41
MV(%) | 3 27 11 40
| 4 29 12 41
| 5 28 12 39
I |
I
MV moyen(%)| 28 12 40
MV/sec (%) 29,2 12,2 43,0
MV/pur (%) i3, 44,4 46,3 i _
- T e e Tl e e e R PR SR Y LR R S B T 8
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Ces reésultats indiquent que les échantillons K-I, et
A-IIIA, de par leur teneur en matiéres volatiles, semblent ap-
partenir a la catégorie de charbons de rang intermédiaire, par
contre la faible teneur enregistrée pour 1'échantillon SK-II,

est caractéristique des schistes charbonneux.

II.5.4- Pouvoir calorifique supérieur (Pcs)

La propriété la plus importante d'un combustible est sa
capacité & fournir de la chaleur par combustion ou oxydation
des substances formant ce combustible. La chaleur degagee, me-
surée dans des conditions déterminées, est appelée pouvoir ca-
lorifique supérieur du combustible. L'unité de chaleur est la
calorie qui est la guantiteé de chaleur nécessaire pour élever
la temperature de 1g d'eau de 14,5 a 15,5°C.

Rappelons que le pouvoir calorifique supérieur est déterminé en
faisant briler dans un calorimétre, une masse soigneusement pe-
see de combustible, dans des conditions standards:; la chaleur
dégagée etant absorbée par une masse connue d'eau, dont on me-
sure l'élevation de température, .

Les déterminations du pouvoir calorifique supérieur (Pes) de
nos echantillons ont été effectuées a l'aide d'une bombe calo-
rimétrique adiabatique & volume constant Analis munie de ses
accessolires, selon les recommandations de la Norme ISO 1928-
1976 (F). Toutes les pesées d'échantillons ont été effectuées au
dixiéme de mg prés .

Le mode opératoire consiste & peser dans une coupelle en
platine une masse m de 1lg d'échantillon sec a4 l'air préalable-
ment homogéneéisé, et & l'introduire dans une bombe calorimé-
trique adiabatique dont les bornes sont reliées a un fragment
de fil d'allumage. Le positionnement de la coupelle sur son
support doitlpermettre le contact de 1'une des extrémités du
fil d'allumage avec 1l'échantillon a analyser. Le couvercle
ajusteé et vissé sur le corps de la bombe est suivi du charge-
ment en oxygéne de celle-ci jusqu'a une pression de 25 bar sans

retirer l'air qui s'y trouvait. Puis, la bombe est introduite
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dans le vase calorimétrique dans lequel est ajouté de 1'eau
déminéralisée jusqu'a ce que la face supérieure du couvercle de
la bombe soit submergée. La température d'équilibre de la ja-
quette adiabatique et celle du vase calorimétrique sont réglées
de sorte dqu'elles soient égales a 1la température'initiale T, -
Aprés la mise a feu,la température du vase est suivie, & l'aide
d'un thermométre digital au milliéme toutes les 30 secondes
jusgu'a ce que trois lectures consécutives soient identiques.
Cette température stabilisée est noté Ty, température maximale.
Enfin, 1l'eau recueillie dans la bombe est récupérée dans un
vase a filtration en vue de son dosage en acides nitrique et
sulfurique, formés au cours de la combustion.
La méthode de calcul du pouvoir calorifique supérieur Pcs
s'exprime par la relation
: E (T,- T; +¢c) - (a+ b)

Pcs = (11)
' m

ou Pecs désigne le pouvoir calorifigque supérieur a volume
constant exprimé en cal/q,

E 1l'éguivalent en eau du calorimétre en g,

T; la température initiale en °C,

T, la température maximale en °C,

¢ 1la correction de température due a l'échange de chaleur avec
1l'extérieur, 7

a la correction nécessitée par la formation d'acides,

b la correction nécessitée par la chaleur de combustion du fil
d'allumage, et m la masse de la prise d'essai g.

Pour l'ensemble des mesures, l'équivalent en eau du calo-
rimétre E est maintenu égal & 2500g. Celui-ci représente la
masse de la bombe et de ses accessoires soit 2150g et celle de
l'eau déminéralisée additionnée soit 350g.

Quant aux diverses corrections entrant dans 1‘'expression
de Pcs, elles ont été déterminées de la fagon suivante.

- Correction de température ¢ due a l'échange de chaleur



32

avec l'extérieur. Celle-ci est donnée par la relation approchee
c(°C) = (n - n')k, -~ n'k; = nk, - n'(ky+k,) (12)
ol n est le temps écoulé depuis la mise & feu jusgu'a 1l'instant
ol la tempeérature maximale est atteinte. n' désigne le temps
écoulé depuis la mise a feu jusqu'a l'instant ol 1l'élevation de
température atteint les 6/10 de l'écart de température (Ty=T3) -
k, est la valeur moyenne de l'abaissement de la température
initiale T, par minute observée,lors de la période préliminaire
(durée 5mn) et k, celle observeée pour la température maximale

Tp:lors de la période finale(durée 5mn).Ces valeurs s'ecrivent:

Ky,= ————— et Ky= ——— (14)

ou T, et Ty etant les températures respectivement a 1l'instant
t= 0 et a la fin de l'essai.

- Correction a(en cal) due a la formation d'acides nitriqgue
et sulfurique. Ces acides sont titrés a l'aide d'une solution
décinormale de carbonate de potassium. Aussi, la valeur de a
s'écrit comme étant: a = 3 x volume de K,CO; en ml nécessaire a
la neutralisation de ces acides.

- Correction b (en cal) due aux chaleurs nécessaires a la
combustion du fil de coton, du fil constantan et de la cellu-
lose.Cette correction a été évaluée en moyenne, lors des diffe-
rents essais, & 130 cal.

Nous avons représenté dans les tableaux VI.a, VI.b, VI.c
suivants, les valeurs expérimentaiés obtenues avec les diffé-
rents échantillons.Il y a lieu de noter que chagque échantillon

a fait l'objet de deux essals.



33

Tableau VI.a: Pouvoir calorifique supérieur (Pcs)

de 1l'échantillon de charbon brut K=-I,
18T essai 28Me ag5gai
temps T Autres temps T Autres
Période | (mn) (*C)| parametres | (mn) {°C)| paramétres
0 2,240 0 2,261
Prélimi- 1 2,259 |m = 0,9856g 1 2,263|m = 1,0248qg
naire 2 2,261 2 2,266
3 |2,266|k,;= 0,006°C 3 |2,269|x;= 0,0028°C
4 2,268 4 2,272
5 |2,270|T;= 2,270°cC 5 |2,275|T;= 2,275°C
| ] | I
Allumagae
5,5|2,700 5,5|2,89%1
6 3,440 6 3,631
6,5|4,230 6,5/4,421
7 4,790 Tm= 5,248°C 7 4,986 Tm= 5,429°C
7,5|4,920 7,5|5,101
Periode 8 5,148 Tm—Ti= 2,978 8 5,329 Tm-Ti=3,154
8,5|5,192 8,5/5,373
9 5,220 k2= 0,0036°C 9 5,401 k2= 0,0018°C
9,5|5,236 9,5|5,417
princi- 10 5,240|(n = 6 mn 10 $,421|n = 6 mn
pale | 10,5|5,244 10,5]5,425
11 5,248 |n'= 1,45mn 11 5,429 |n'= 1,45mn
11,515,248 11,515,429
12 5,248 12 5,429
Debut de la baisse de température
13 5,245 13 5,426
Période i4 5,234 14 5,425
15 5,233V K2003 = 15 5,424 |V KZCO3 =
finale | 16 |5,231 | 16 |5,421
17 5,230 8,60 ml 17 {5,420 7,65 ml
c(°C) 0,008 0,004
Corrections a(cal) 26,00 23,00
b(cal) 130,00 130,00
Pcs (cal/q) 7415,79 7554 ,64
Pcs moyen (cal/q) 7485,22
i
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.1
Table;u VI.bh: Pouvoir calorifique supéieur(Pcs)
de l'échantillon de charbon brut 8K-II,

| .
1T essai 2€0€ ogsai
temps| . T Autres 'temps T Autres
Période | (mn) | (°C)| paramétres {mn) ("C)| paramétres
o |2,2s8 0 {2,224
prélimi-~ 1 .]|2,259|m = 0,9768g 1 |2,228|m ='0,9832q
naire 2 2,262 2 2,230
3 |2,265|k,= 0,0028°c| 3 |2,232 k,=‘0,0028°C
4 2,268 ' 4 |2,236
5 |2,272|15= 2,272°C 5 |2,238|T;=" 2,238°C
1 | H
|
Allumage
‘s,5|2,588 5,5|2,532
6 |2,918 6 |2,860
6,5|3,478 . 6,5|3,420
7 3,608|T = 4,186°C 7 3,548|T = 4,167°C
7,5|3,836 7,5!3,829
Période 8 |3,880|T ~T;=1,914 8 13,8737, -T:=1,929
| 8,5|4,160 _ 8,5|4,182
9 4,176 |k,="0,0016°c| 9 4,156|k,= 0,0018°C
i | 9,5]|4,180 9,5|4,160
princi- 10 4,184|n = é6mn 10 4,165|n = émn
pale | 10,5|4,185 10,5|4,166
11 4,186 |n'="1,45 mn 11 4,167|n'= 1,45mn
11,5| 4,186 11,5|4,167
12 4,186 12 4,167
Début de la baisse de température
13 4,183 . 13 4,166
Période | 14 4,182 14 4,165
15 4,181|V K,c0, = 15 |4,163|V K,Cc0, =
finale | 16 |4,179 16 4,159
17 4,178 6,00 ml | 17 4,158 6,30 ml
] e(ee) 0,003 0,004
| Corrections a(cal) 18,00 19,00
b(cal) 130,00 i 130,00
.
Pcs (cal/g)| 4754,81 ' 4763,53
| |
f \ 1 .
| Pcs moyen (cal/q) 4759,17
| 1 .
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Enfin, pour les besoins de l'utilisation de la classifica-
tion internationale du charbon, nous avons également déterminé
les wvaleurs du pouvoir calorlflque supérieur rapporté d'une
part au charbon sans cendres mais avec son humidité de réten-~
tion(Pcs/s.cendres) et enfin au charbon totalement sec et sans

cendres (Pes/pur) . Pour cela nous avons utilisé les relations
suivantes:
100
Pcs/sec = Pes ——— ' (15)
100 =- W

ou Wy est l'humidité totale de 1'échantillon en %.

100
Pcs/s.cendres = Pcg (16)

100 - (W_ .+ RA)
ou Wy, et A sont respectivement les taux en humidité de réten-
tion et en cendres de 1l'échantillon.

100
Pecs/pur = Pcs/sec ————— (17)
100 - A

Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau VII.

Tableau VII: Pouvoirs calorifiques des échantillons
de charbons bruts étudiés

Echantillons| Pecs Pes Pcs/sec|Pecs/s. |Pecs/pur
cal/g|moyen moyen |cendres| cal/g
K-I, 7416 7480 7810 8490 8870
7555
SK-II, 4755 4760 4823 - -
4764 |
A-III, 7259 | 7180 | 7730 7760 8330 |
7119

Les valeurs de pouvoirs calorifiques supérieurs des échan-
tillons K-I, et A-III,, indiquent que ces combustibles sont de
rang intermeédiaire, par contre la faible valeur de pouvoir ca-

lorifique enregistrée pour 1'échantillon SK- IIA est significa-
tive des schistes charbonneux
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II.5.5~Teneur en Carbone fixe (Cg)

Le carbone fixe (Cg¢) est le complément & 100 du total des
pourcentages de matiéres volatiles et de cendres sur le charbon
sec, a savoir Cg= 100 - (Wg + A + MV) (18)

Les valeurs moyennes des echantillons de charbons étudiés
sont les suivantes:

K-Ip = 56,3% ; sxéIIA= 15% et A-III, = 46,3 % .

Les valeurs calculées du carbone fixe des échantillons
K~I, et A-III,,indiquent que ces combustibles sont de rang voi-
sin, par contre la faible valeur enregistrée pour 1l'échantillon

SK-II, montre bien que ce dernier est a classer dans la cateégo-
rie des schistes charbonneux.

IT.5.6- Résultats et conclusions de l'analyse immédiate

Afin de pouvoir utiliser la classification internationale
[12], qul compte 10 classes numérotées (1A et 1B), 2, 3, 4, 5,
6, 7,8 et 9,les valeurs moyennes obtenues pour les trois échan-
tillons étudiés ont été rapportées respectivement & 1l'échantili~
lon sec,pur(charbén sec et sans cendres) et enfin a4 l'échantil-
lon sans cendres mais avec son humidité de rétention noté/s.
cendres.

La classification internationale comme le montre le tab-
leau VII ci-dessous, utilise l1'un des deux parametres de “rang"
suivants: 1'indice de matiéres volatiles sur pur (MV/pur), pour
les charbons n'excédant pas 33%,et le pouvoir calorifigue supé-
rieur rapporté au combustible sans cendres(Pcs/ s.cendres) mais
avec son humidité de rétention, pour les charbons a plus de 33%
de matiéres volatiles [12}].

En outre, cette classification ne s'applique qu'aux charbons

dont le pouvoir calorifique supérieur (Pcs/s.cendres) excéde
5700 cal/g.
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Tableau VII: Classification internationale des houilles [12]

N* Classes 1a

1B 2
!

3 4

5 6

7

8 9

]
|
MV/pur (%) 3

4 6,5 a 10 a 14 a 20 a 28 a 33

Pcs/s.cendres
(cal/qg)

1

>7750>7200>6100>5700
] ]

Nous avons rassemblé dans le tableau VIII,

] H 1

l'ensemble des

valeurs moyennes obtenues, lors de l'analyse immédiate pour nos

trois échantillons de charbons bruts étudiés.

Tableau VIII: Analyse immédiate des échantillons bruts

de charbons bruts étudies

Echantillon K—IA SK—IIA A-'-IIIA
Humidité externe: Wox (%) 0,4 0,1 0,6
Humidite de rétention: Why(%) 3,8 1,2 6,4
Humidité totale: W (%) 4,2 1,3 7,0
teneur en cendres: A (%)| 11,5 71,7 6,7 !
A/sec (%)| 12,0 72,6 7,2 |
Matieres Volatiles: MV (%) 28,0 12,0 40,0
MV/sec (%) 29,2 12,2 43,0
MV/pur (%)] 33,2 44,4 46,3
Pcs (cal/qg) 7480 4760 7190
Pcs/sec (cal/q) 7810 4820 7730 |
Pcs/s.cendres (cal/qg) 8490 - 7760 '
Pes/pur ({cal/qg) 8870 - 8330 4}
lCarbone fixe: Ce (%)| 56,3 .15,0 46,3
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De 1l'examen du tableau VIII et en regard a la classifi-
cation internationale des houilles, il en ressort que de nos
trois échantillons de charbons bruts etudiés:

= SK-II, présentant d'une part, un Pes inférieur a 5700
cal/g et d'autre part, un taux de cendres (% A) trés élevé, ne
saurait étre classé comme houille ou charbon. Nous pouvons
cependant,le ranger dans la catégorie des schistes charbonneux,

eu egard a son indice de matiéres volatiles éleve (MV/pur =
44,40%).

= 1l'échantillon K-I, possédant un taux de matiéres vola-
tiles (MV/pur)de 33,2 % peut étre rangé dans la classe 6 des
charbons; de plus, son pouvoir calorifique supérieur(Pcs/s.
cendres) de 8490 cal/g dépasse de loin la valeur de 7750 cal/qg.

- 1l'échantillon A-IJI, ayant une valeur de MV/pur nette-
ment supeérieure a 33%, ne peut étre classeé qu'a l'aide de son
pouvoir calorifique supérieur (Pes/s. cendres). Aussi, la va-
leur observée égale a 7760 cal/g permet de le ranger a la 1li-
mite des classes 6 et 7.
Cet essail de classification est en outre, confirmé par les va-
leurs du pouvoir réfelecteur precédemment déterminé pour nos
- trois échantilons(tableau II). En effet, a la classe 6 cor-
respond un pouvoir réflecteur (R) de la vitrinite compris entre
0,8 et 1,1; c'est le cas notamment des échantillon K- I, avec
une valeur de R égale a 1,15 et A-ITI, avec une valeur de 1,0.
Par ailleurs, les résultats ainsi obtenus sont comparables a
ceux releves antérieurement, par d'autres auteurs, [6],(7],(9],

{10}, sur la base de l'analyse immédiate.

II.6~ Analyse Elémentaire

Ce type d'analyse vise a attelndre la composition élémen-
taire des charbons en carbone, hydrogéne, azote, oxygene, et
soufre,et permet par la méme, de contribuer a leur classifica-

tion & l'aide de leurs teneur respective en C, H, et O.



I1.6.1- Analyse du carbone, hydrogéne et azote par la
technigque "CHN'".

Ainsi,la détermination du carbone organique(corg), de
l'hydrogéne et de l'azote des echantillons de charbons bruts
étudies K-Ip, SK-II, et A-III, a été effectuée a l'aide d'un
appareil "“CHN" Perkin Elmer, modéle 240C. Un échantillon de
masse m pesé dans une nacelle en platine au dixiéme de ug prés
a l'aide d'une microbalance accéssoire du "CHN", et placé dans
un tube & combustion dans une atmosphére gazeuse d'oxygéne et
d'hélium; 1'hélium jouant le rdéle de gaz vecteur. Les gaz issus
de cette combustion-réduction de 1l'échantillon et portés par
1'hélium arrivent au niveau d'un catharométre ou détecteur &
conductibilité thermique.

Trolis essais a blanc effectués a l'aide de 3 nacelles vi-
des en platine, visent a déterminer le zéro en uV correspondant
a chaque élément N,C et H.

Afin de déterminer les sensibilités relatives K exprimé en
wV/ug de l'appareillage vis a vis de chacun de ces éléments N,C
et H,trols essais ont été effectués sur une substance étalon en
1l'occurence 1l'acétanilide de formule CHGNHCOCH; de masse
135,17.

Les valeurs moyennes observées de sensibilité K sont res-

pectivement les suivantes:

Ky= 7,3 % 0,3 uV/ug; Kpo= 22,0 & 0,1 uv/pg; Ky= 58 + 3 uv/ug.

La connaissance de ces facteurs K permet donc de détermi-
ner la composition massique en % de chaque élément C,H et N de
1'échantillon a étudier.

Aussi, les essais effectués sur nos échantillons de charbons

bruts ont donné les résultats suivants rassemblés dans le tab-
leau IX.
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Tableau IX : Analyse élémentaire des échantillons
de charbons bruts étudiés par “CHN".

Echatillon corg.(%) H (%) N (%)
K_IA 81,2 4,2 1,5
SK-—IIA 61,2 6,1 1,2
A-III, 75,8 4,7 1,6

Afin de compléter l'analyse €lémentaire, nous avons procé-
de a la détermination des teneurs respectivement en socufre et
en carbone minéral de nos échantillons; la teneur en oxygene

etant deduite par différence.

II.6.2- Analyse du soufre par la méthode Eschka

Le soufre est présent dans le charbon sous forme organique

et sous forme inorganique. Les formes inorganiques sont la py-
rite FeS,, le gypse CasQ,, et le sulfate de fer Fe2(804)3.
Le soufre organique est présent dans les molécules complexes du
charbon et est uniformément distribué dans toute sa masse [13].
La teneur en soufre total (8), a été établie par la méthode Es-
chka.Cette derniére faisant l'objet de la Norme ISO 334~-1975(F)
consiste a calciner 1'échantillon,dans une atmosphére oxydante,
en. presence d'un mnélange massique composé de deux parties
d'oxyde de magnésium calciné Mg0 et d'une partie de carbonate
anhydre de potassium K,CO,;. Dans ces conditions,les matiéres
combustibles sont éliminées et le soufre est transformé en sul-
fate. Celui-ci est extrait par précipitation au chlorure de ba-
ryum BaCl, et dosé gravimétriquement.

Le mode opératoire suivi pour le dosage du soufre total
consiste tout d'abord a mélanger intimement dans un récipient
0,5g d'échantillon de charbon a analyser avec 2,5g du meélange
Eschka. Le melange résultant est transvasé dans un creuset en
silice qui, une fois pesé est placé dans un four a moufle. Une
montee en température est programmée permettant d'atteindre

800°C en lheure. Aprés avoir maintenu cette température pendant
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lheure et demie, 1le Creuset est retiré.Une fois refroidi,le me-
lange ainsi calciné est transféré dans un bécher contenant 30ml
d'eau déminéralisée auxquelles sont ajoutées les eaux de ringa-
ge du creuset.iml de peroxyde d'hydrogéne titrant a 300mg/l1 est
ajouté au contenu de ce bécher, lequel est maintenu a 8o°c pen-
dant 30mn. Puis, il est procédé a la filtration et au lavage du
résidu a l'ean déminéralisée chaude. Aprés avoir porté le fil-
trat a ébullition,l'excés de peroxyde d'hydrogéne est dose a
ltacide chlohydrique 1N Jusqu'a son élimination totale; 1'indi-
Cateur étant le rouge de méthyle. L'ébullition est encore pro-
longé durant Sminutes pour chasser le gaz carbonique CO,. La
solution d'environ 250ml qui en résulte est portée & nouveau a
ébullition dans un vase a filtration couvert. Le chauffage est
reduit progressivement jusqu'a cessation de l'ébullition.Il est
ajouté a la solution obtenue par 10ml de chlorure de baryum
BaCl, a 85g/1. Aprés agitation, le précipité de BaSO, ainsi ob-
tenu est retenu sur papier filtre sans cendres et lavée & 1'eau
chaude. Puis 1l'ensemble est pPlacé dans un creuset en platine
prealablement calciné et tare pendant 15 minutes a 800°C dans
un four a moufle. Afin d'améliorer 1a précision, un essai a
blanc sans échantillon de charbon a été effectué dans les mémes
conditions.

Ainsi, la teneur en soufre total(8) de l'échantillon s'ex-

prime a 0,1% prés a 1'aide de la relation suivante (Norme ISO
334-1975 (F):

8(%)= (19)
my

ol m, est la masse de l'échantillon a étudier, B, la masse de
sulfate de baryum formé au cours de l'essai proprement dit et
m; la masse de sulfate de baryum trouvé au cours de 1l'essai a

blanc

Les résultats expérimentaux et les teneurs en soufre sont
regroupés dans le tableau X suivant, |



Tableau X: Teneurs en soufre total (8) des
échantillons de charbons bruts étudiés

Echantillon o,y (g) | my(g) m, (g) 8(%)] 8

moy"
K-I, 0,4978/0,1986 4,400
0,5123|0,1921 4,101| 4,2
SK-IT, 0,5030|0,0575 ' 0,499
0,4990|0,0646|0,0472| 0,699| 0,6
A-III, 0,4966|0,0753 1,000
0,5010]0,0902 1,400| 1,2

II1.6.3- Carbone minéral

Enfin, la teneur en carbone minéral (Cp) a eétée evaluée par
dosage en retour a la soude 1,33N de l'acide chlorhydrique 2N
ayant servi a attaquer 1l'échantillon de charbon, et ce a 95°C.
Les valeurs moyennes obtenues exprimées en pour-cent sont les
suivantes: K=Ip = 0,2; SK-II,= 0,5; A-IIXI, = 0,2.

Cette meéthode reste insuffisante et peu précise car la
dissclution compléte du carbone minéral n'est jamais atteinte;

c'est le cas de la calcite, de la sidérite, de la dolomite,...

II.7- Résultats et conclusions de l'analyse élémentaire
Nous avons rassemblé dans le tableau XI suivant, les va-

leurs moyennes de l'ensemble des résultats ocbtenus par analyse
é¢lémentaire.

Tableau XI: Analyse elémentaire des échantillons
de charbons bruts étudiés

Echantillon ‘(:‘?sfg (:) (2) (2) (:) ?@)
K-IA 81,2 4,2 8,5 1,9 4,2 0,2

| SK-II, 61,2 |6,1 |30,9 | 1,2 | 0,6 | 0,5
i B-IIIA 75,8 |4,7 16,7 1,6 1,2 0,2
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Les valeurs obtenues montrent que la classification precé-
demment établie est quelque peu respectée. En effet, la faible
teneur en carbone de l'échantillon SK-II et son excessif taux
en oxygéne ne permettent de le classer que dans la categorie
des schistes charbonneux et non des houilles.

En revanche, les valeurs observées pour les échantillons

K-I et A-III, permettent de les ranger dans la catégorie des
houilles .

Cependant,il y a lieu d'ajouter gque la composition élémen-—
taire a elle seule, ne peut étre retenue de manieéere générale,
comme critére de rang. Aussi, y-a-t'il lieu de combiner les

resultats des trois analyses.

II.8~ Conclusion générale

Afin de tenter de classer nos échantillons, nhous nous som-
mes reférés a la classification internationale préceédemment ci-
tée et aux fourchettes de valeurs les plus fréguemment obser-

vées des propriétés des diverses classes de charbons résumées
dans le tableau XII suivant [12].

Tableau XII: Fourchettes des valeurs les plus freéquentes
des propriétés des classes de charbon [15].

Classes 1 2 3 4 5 6 7 8 9

1 MV 0,3 [10-14]|14~20|20-28|28-33(33-41|33-44}35-50|42-
50

o

C 91-95]90-92|89-91,86-91|84-86|81-8480-84|74-84 |74~

80
sur
H 3-4 |4-4,5(4,5-5|4,8- |5-5,4|5,2~ |5,2- 5-6 |5=6
5,7 5,7
pur
0 1,3-2 2-3 (2,5-4|3-6,5|{5,5-8/6~-11 |7-12 |10-18(12-
20
Pcs/pur |8,64~|8,64-|8,72 |8,64-|8,5- |0,8- [0,6- |0,5- |0,4
103 cal/g|8,67 |8,72 8,72 |8,72 |1,1 0,85 |0,65 |0,5
R 2,3-512,9- 1,6~ |1,3- |1,1~ |[0,8- |0,6- |[0,5- |0,4
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Par ailleurs, nous avons rassemblé et condenseé dans le ta-
bleau XIII ci-dessous, les résultats de nos trois analyses ef-
fectuees sur les échantillons de charbons bruts étudiés.

Tableau XIII: Résultats des analyses immédiate et élémentaire

et du pouvoir réflecteur obtenus pour
les échantillons de charbons bruts étudiés.

Echatillon |[MV/pur| C H o Pcs/pur R
(%) (%) (%) | (%) |(cal/qg) (96)l
K-Ip 33,2 |81,2]| 4,2!8,5 | 8870 1,15I
SK-II, 44,4 |61,2|6,1 |30,9| - 0,93
A-III, 46,3 |75,8|4,7 |16,7| 8330 |1,00

Ainsi, 1l'examen des résultats obtenus pour nos échantil-
lons comparés & ceux du tableau XII montre gue

- 1lt'échantillon SK-II, est a exclure de la classe des
houilles et charbons et a ranger plutdédt comme schiste quelque
peu charbonneux,

- 1l'échantillon K-I, semble appartenir & la classe 6 eu
égard aux valeurs trouvées,

- l'échantillon A-III, de par les valeurs de la composi-
tion élémentaire notammgqt,pourrait étre rangé dans la classe 8

En conclusion, sur la base deos valeurs trouvées et notam-
ment celles de leur indice de matiéres volatiles et de leur te-
neur en carbone,les charbons K-I, et A-III, peuvent avoir un
débouché en tant gue matiére premiére pour 1la production
d'électricité,la fabrication de gaz industriels, ..., donc com-
me combustibles, mais aussi comme matiéres de base de la carbo-
chimie en faisant appel aux traitements valorisants tels gque
gazéification par divers agents(0,,H,0,C0,,H,), liguéfaction.

En ce qui concerne le pouvoir cokéfiable de K-I et A-III,
aucune conclusion ne peut étre tirer pour l'heure, en dépit des
avis positifs émis antérieurement [6],([7],[10]. Néanmoins, leur
utilisation en tant gue telles est subordonnée & la connaissan-
ce de la constitution chimique de chacune de leurs phases: mi-
nérale et organique. Aussi, traiterons-nous de la caractérisa-

tion des échantillons bruts, mais aussi des fractions minérale

et organique.
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Les charbons ou combustibles fossilés solides sont des mé-
langes constitués de deux parties chimiques distinctes: minéra-
le et organique. Leur caractérisation passera donc, par l'étude
de chacune de ces deux parties.

IIT.1- Constituants minéraux des charbons

Les matiéres mlnerales présentes dans les charbons peuvent

étre classées en deux catégories [(11],(14].

IIX.1l.1- Matiéres minérales de constitution ‘

Les matiéres minérales de constitution proviennent des
tissus végétaux ayant donné naissance aux charbons. Elles sont
chimiquement liées a la matieéere organique mais cependant en

proportions trés faibles excédant rarement 1 &.

IIT.1.2- Matiéres minérales de mélanges

Les matieres minérales de melanges résultent des bancs de
roches intercalés dans les veines de charbon ou de fragments
rocheux abattus en méme temps que le charbon. Les matiéres mi-
nérales sont constituées de minéraux complexes ou dominent
principalement (1),[111,(14],[15]:

-les alumino-silicates (argiles, kaolinites, illites).

~les oxydes (Sioz, Fe,05).

-les carbonates (CaCO3, Fe,CO,, CaCo, - MgC03).

—les sulfures et sulfates (FeSz, CaSO4-2H20).

Nous représentons dans le tableau XIV suivant les princi-
paux mineraux rencontrés dans les charbons [11].

III.1.3- Réle et importance de la matiére minérale dans la

reconversion du charbon

Le developpement des voies de reconversion du charbon est
lie a 1'amélioration de nos connaissances de cette matiére pre-
miére. En effet, au cours de la reconversion du charbon {com-
bustion, pyrolyse, gazeification, liquéfaction), la matiére mi-

nérale se transforme en cendres: Si02,A1203,Fe203,CaO,Mg0. En
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outre, des traces metalliques(B,Ba,Cu,Mn,Sn,Sr,2Zn,2r,V,...)peu-
vent se trouver distribuées dans la structure du charbon [16],
[17]. Ces traces meétalliques peuvent jouer un réle catalytique.
I1 est reconnu, a cet égard, [18] que la matiére minérale con-
tenue dans les cokes est considérablement réactive lors des pro

cessus de graphitisation et de gazéification catalytique.

Tableau XIV: Minéraux majeurs contenus dans les charbons[11].

SILICATES Carbonates
Minéraux argileux: Calcite :  CaCoO,
Kaolinite: Al,8i,04(0H), Dolomite : (Ca,Mg)CO,
Illite Sidérite : FeCO,
Montmorillonite Aragonite : CacCo,
Chlorite Ankérite : (Fe,Mg,Ca)CO,
Couches mixtes d'argiles. DaWSonite:(Na,Al)CO3(OH)2
Strontianite: 8rcCo4
Autres SULFATES
Quartz:8io, Gypse :Cas0,.2H,0
Chalcedony:8i0, Baryte :Baso,
Feldspath :(K,Al)8i;0g4 Anhydrite :CasoO,

Tourmaline:NaMg3‘AlGB3sisoz7(OH)4 Coquimbite:Fez(SO4)39H20
Szomolnokite:Fezso4.H20

SULFURES Natrojarosite:
Pyrite :FeS, ' NaFe4 (S0,), (OH) ¢
| Marcassite:Fes, Thenardite: Na,SO
Sphalérite:Zns Bassanite : 2CasS0,.H,0
Galéne :PbS
AUTRES MINERAUX

Apatite : CagF(PO,) 4

Goyazite: SrA13(P04)2(0H)5.H20

Anatase : Tio2

Hématite: Fe,0,

Goethite: Fe(OH)3

silicates de Zircon: Zr8104

Par ailleurs,J.KISTER et coll.[19] ont particuliérement insiste
sur l'importance que revét la connaissance de la partie mine-
rale du charbon pour le choix du procédé lors de sa conversion.
En effet,et dans le cas de la liquéfaction du.charbon,par exem-
ple, la présence des minéraux intervient directement dans les
problémes techniques de filtration, d'abrasion, de corrosion,
et d'empoisonnement des catalyseurs.En outre, certains minéraux

peuvent avoir un effet catalytique positif non négligeable.
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Enfin, il ne faut pas perdre de vue que la composition minérale
intervient directement dans la valeur d'un charbon de fagons
différentes.D'une part, des éléments comme le soufre,le phos-
phore, le plomb, l'arsenic,le cadmium,le mercure, ou 1‘'uranium
peuvent avoir un réle nuisible; d'autre part,le germanium et le
vanadium, s'ils peuvent étre récupérés, donnent au contraire,
une plus-value au charbon [11],([14],([18],{19].
ITI.2- Analyse des minéraux du charbon

Pour l'analyse des minéraux et des traces métalliques con-
tenus dans le charbon, plusieurs techniques sont utiliséesf16].
Nous pouvons citer la diffraction des Rayons-X, la microscopie
électronique couplée a la microsonde, les spectroscopies infra-
rouge IR classique et IR a Transformée de Fourier, 1la spectros-
copie d'absorption atomique, 1la spectroscopie de fluorescence
atomique, la spectroscopie d'émission inductive (ICP ou torche
a plasmaj,la spectrométrie de masse a dilution d'isotope,l‘'ana-
lyse par activation de photon, l'analyse par activation de neu-
tron avec separation radio-chimique, autoradiographie apreés ac-
tivation.
La determination des ¢léments en traces nécessite de prendre
des precautions particuliéres,en vue de limiter les sources
d'erreurs resultant des pertes d'éléments inorganiques vola-
tiles. Cela peut intervenir, en général, lors des procédes de
preéparation des cendres. Il existe, a cet effet des procedés
d'incinération lente a faible température (LTA) et a haute tem-
pérature (HTA),[19],[20]. Cependant, les résultats analytiques
sont souvent entachés d'erreurs. Cela résulte évidemment,de
1'hétérogénéite et de la variété des types de charbons aux-
quelles se superpose le probléme de la conservation des échan-
tillons, afin d'éviter 1l'évolution par oxydation (16],[19].
Les modes de distribution des inclusions minérales ne sont pas
suffisamment bien connus. Leur étude est particuliérement inte-
ressante par microscopie électronique couplée a la microsonde.
Elle permet justement, de révéler d'intéressants détails qu'il
n'est guére possible d'obtenir par des méthodes macroscopiques
tradionnelles. En effet, la microscopie électronique a trans-

mission couplée a la microsonde permet la possibilité de dis-
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tinguer les liaisons discrétes des différents éléments des in-
clusions minérales avec la matrice organigque, a la condition
gque ces derniers aient un numéro atomique 2>11 afin d'étre dé-
tectés par microsonde[21],{22].Le microscope électronigque a ba-
layage couplé a la microsonde permet de fournir des résultats
semi-quantitatifs et de renseigner, de fagon spécifique, sur le
mode de distribution des éléments en traces dans les inclusions
minérales. L'identification de ces éléments est notamment
possible a de treés faibles teneurs. H
Enfin, l'association de plusieurs technidues d'analyses
permet d'affirmer la présence de tel ou tel minéral ou de plu-‘
sieurs minéraux associés.Il faut rappeler, a cet éegard, que les
caractéristiques inhérentes a un charbon restreignent le choix
des techniques d'analyses. Nous avons opté de mener la caracte-
risation de la matrice minérale de nos échantillons de combus-
tibles fossiles solides de la région de Béchar au moyen de me-
thodes physiques d‘'analyse telles que diffraction de rayons X,
microscopie électronique a balayage, spectrométries d'absorp-

tion et d'émission atomiques.

kY

III.2.1- Préparation des échantillons a 1l'analyse

Les échantillons bruts K-I,, SK-IIp, A-IIly de granulo-
métrie 40-60um ont subi deux types de préparation; le premier
thermique a conduit a l'obtention de la seule paftie minérale,
le deuxiéme chimique a permis de recueillir simultanément les
deux parties minérale et organique.

III.2.1.1- Fusion des cendres des échantillons

de charbons étudies

Le traitement thermique destructif consiste tout d'abord,
a chauffer progressivement Jjusgu'a 815°C,1l'échantillon brut
préalablement séché a l'air, jusqu'a obtention de cendres. A
leur tour,ces cendres sont calcinées a 1000°C,dans un four a
moufle,afin d'éliminer tout produit organique résiduel. Cet es-
sai permet donc d'obtenir une partie mineérale débarrassee de la
partie organique. En outre et & des fins d'analyse par
spectrométrie d'émission atomique, une fraction de cette partie

minérale, en l'occurrence 0,2g, subit une fusion a 950°C au
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metaborate de lithium (1g), dans un creuset en platine, durant
15 minutes.Il faut préciser, a cet égard, qu'une premiére prise
de 0,509 de métaborate de lithium Li;BO, a eté préalablement
étalée sur l'ensemble de la surface de la base du creuset au-
quelle s'ajoutera la prise entiére des cendres, qui sera recou-
verte par le reste de la prise en Li;BO,. En effet, cette pre-
caution perﬁet d'obtenir une fusion compléte de 1'échantil-
lon. Au terme de cette fusion, le creuset et son contenu sont
immergés dans un bécher en téflon renfermant 100 ml de HNO,5 a
5%.Ce mélange est ensuite soumis & agitation magnétique jusqu'a
formation d'une solution limpide. Enfin, le produit est trans-

féré dans une fiole Jjaugée de 250ml gque l'on compléte a l'eau
bidistillée.

I1IT.2.1.2- Déminéralisation des échantillons de
charbons eétudiés

Le traiteﬁent chimique non destructif consiste a déminéra-
liser 1l'échantillon brut, afin d'obtenir une partie organique
solide et une partie minérale en solution, toutes deux socumises
a analyses ultérieures. Tout d'abord, une fusion alcaline a la
soude a 318°C permet d'éliminer les ions sulfates de 1'échan-
tillon brut. Puis, par attaque a l'aide d'un mélange d'acides
chlorhydrique & 10% et nitrique concentré, nous récupérons les
carbonates et la pyrite en solution. Enfin, la dissolution des
silicates et des aluminates s'effectue par attaque simultanée a
l'acide fluorhydrique a 40% et a l'acide sulfurique concentré.
Le résidu solide obtenu, aprés plusieurs lavages a l'eau démi-

neralisée, n'est autre gue la partie organique.

ITI.2.1.2.1- Fusion Alcaline des Sulfates(so4")

Afin d'éliminer les ions sulfates, nous avons soumis nos
échantillons de charbons bruts, soit respectivement 2g de K-Ip
et 3g de SK-IT, a la fusion alcaline & la soude(2g et 6g NaOH
en pastilles).

L'opération a été réalisée a 318°C dans des bécher en Téflon,
disposés sur plaque chauffante. Aprés refroidissement des solu-

tions obtenues,les résidus organiques sont séparés par filtra-
tion.
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Les solutions résultant de la dissolution compléete des
ions sulfates(S0, ) sont récupérées en premier lieu, suivies
des filtrats de lavage a l'eau bidistillée chaude des résidus
organiques. Il faut préciser que 2g d'échantillon A-III, sounmis
a ce méme essai,n'ont pas permis de récupérer de solution apreés
filtration du résidu organique.Ce qui laisse supposer l'absence

des ions sulfates(SO, ) dans cet échantillon.

III.2.1.2.2- Dissolution des carbonates et de la pyrite

A 1'issue de la fusion alcaline les résidus organigues ré-
cupérés subissent une attaque acide, afin d'éliminer les carbo-
nates et la pyrite, 4 l'aide d'un mélange d'acides chlorhydri-
gue a4 10% (30 et 40ml) et nitrigque concentré(lOoml). Les solu-
tions résultantes sont portées a4 une température de 100°C, du-
rant une heure.Aprés refroidissement de ces solutions, les rési-

dus organiques sont filtrés, lavés et récupérés de méme que les
filtrats.

III.2.1.2.3~Dissolution des silicates et aluminates

Afin d'éliminer les silicates et aluminates, les résidus
organiques solides secs récupéré de 1l'étape précédente sont
traités par l'acide fluorhydrique a 40%(40ml pour K-Ip, A-III,,
et 60ml pour SK-II, )et par l'acide sulfurique concentré (4ml
pour K-I,,A-III, et 6ml pour SK-IIp). Une évaporation des solu-
tions obtenues s'ensuivit jusqu'a apparition de fumées blanches
d'anhydride sulfureux 50,. Apres refroidissement, il est respec-
tivement ajouté aux échantillons K-I, et A-III, d'une part et
SK-II, d'autre part, 2g et 3g de l'acide boriqué en poudre
H,BO,, et 5ml et 7,5ml d'acide sulfurique concentreé; 1l'acide
boriqueé aidant a éliminer 1l'excés de HF.

Les solutions obtenues subissent un chauffage de nouveau,
jusqu'a apparition de fumées blanches de 80,, poursuivi au
dela, une demie heure environ durant. Aprés refroidissement et
lavage a l'eau bidistillée,les solutions recueillies sont por-
tées a ébullition jusgu'a obtention de solutions limpides. Le
refroidissement et la filtration de ces derniéres permettent de

recueillir des résidus organiques solides et des filtrats des-
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tinés tous deux aux analyses ultérieures. Enfin et au terme de
cette déminéralisation chimique, le taux de matiéres minérales
M en % a été évalué pour chacun de nos échantillons'K—IA,SK--IIA
et A-III,.Les résultats obtenus sont reésumés dans le tableau XV
suivant, oG sont portéeé egalement les teneurs en cendres A
précedemment évaluées lors dé l'analyse immediate.

Tableau XV:Taux en matiéres minérales et en cendres
des échantilons de charbons bruts étudiés,

Echantillon| M A
(%) (%)

'K-IA 7,0/11,5

BK-II, 71,0(71,7

A-III, 4,5 6,7

L'examen de ce tableay montre que -les valeurs de taux de
matieres minérales M obtenues par déminéralisation chimique
sont comparables aux teneurs en cendres A déterminées lors de
l'analyse immédiate. Les différences observées notamment pour
les échantillons K-I, et A-III, sont probablement dues au fait
que les cendres n'ayant pas été calcineées a 1000°C, contiennent
encore des produits organiques résiduels ayant pour effet

d'augmenter ces teneurs en cendres A.

Par ailleurs nous pouvons constater que, pour l'échantillon
SK-II,, la valeur élevée de son taux M(71%) permet de confirmer
son appartenance a la catégorie des schistes charbonneux.

III.2.1.3- Extraction au benzéne des échantilons de

charbons brqts eétudieés.

Une derniére préparation de nos échantillons a consisté a
extraire au benzéne la fraction soluble’ de nos charbons, afin
d'une part d'évaluer leur solubilité et de permettre une ana-
lyse par RMN protonique d'autre part. Les extractions ont été
effectuées & l'aide d'un appareillage de laboratoire du type
Soxhelet. Le benzéne utilisé est un produit Fluka de pureté .

analytique.
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Des masses d'échantillons respectivement de 15g pour K-I,
et A-III, et de 20g pour SK-IIp soummises chacune a extraction

durant 50 heures, avec 400ml de benzéne, ont donné les resul-

tats suivants de solubilité exprimée en %:

K-I, = 5,8 % ; BK-IIp= 3,1 % ; RA-IIIp= 9,5 %

Lors de ces essais, hous avons pu remarquer la forte colo-
ration rouge brundtre de ces extraits benzeniques; ce gui n'‘a
pas permis de les analyser par spectroscopie infrarouge mais
plutét par RMN du proton.

L'élimination totale du benzéne de ces extraits par evapo-
ration, a permis d'observer pour l'ensemble de nos é€chantil-
lons, un reésidu rouge brun du type colloildal.

Par ailleurs, s'agissant de charbons de bas rang, nous avons
également réalisé une extraction a la pyridine. Toutefois, les
extraits n'ont pu étre analysés par RMN protonique.

Nos échantillons ainsi préparés ont pu étre soumis a ca-
ractérisation de chacune de ces parties minérale et organique a

1'aide de diverses méthodes phy51ques d'analyse.
I1IT1.3 - Caracterlsatlon de la partle minérale des échantillons
de charbons étudiés.

Cette caractérisation a été menée par diverses techniques
analytiques, a savoir la diffraction R-X et la microscopie
électronique a balayage couplee a la microsonde dans le cas des

cchantillons bruts, et les spectrométries d'absorption et

‘d'émission atomiques dans le cas des solutions.

III.3.1-Analyse par diffraction-RX

Afin d'évaluer gualitativement les ﬁinéraux contenus dans
nos échantillons de charbons, des analyses menées tant sur des
échantillons bruts que leurs cendres calcinées a 1000°C ont été
effectudées a 1l'aide d'un diffractométre automatique Philips PW
1710, a radiation Ka du cuivre.

Le protocole opératoire est le suivant.
Les échantillons prélevés ont été finement pulvérisés jusqu'a
atteindre une granulométrie comprise entre 40 & 60 um.Nous rap-
pelons en effet, qu'un broyage excessif (taille des grains < a
10 upm) peut entrainer la destruction des structures cristal-
lines des constituants. Par ailleurs, le remplissage des porte-

échantillons a été reéalise du cHté arriere de 1'evidement.
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Cette précaution permet d'une part, une répartition statistique
des grains et d'autre part d'éviter une orientation préféren-
tielle des plans de diffraction.

L'appareillage d'opération est un diffractométre Philips W 1710
a radiation Cu-Ka ( =1,5418 A°). Le tube radiogéne est alimen-
té par 40 KV et 30 mA.Nous avons opéré sur fente automatique de
~divergence(ADS) ;la fente de réception étant de 0,2mm et celle
de diffusion est de 1 degré. Le monochromateur courbe est en
graphite et le détecteur un compteur proportionnel 4 gaz. La
vitesse goniométrigue ou de balayage angulaire a été fixée a.
2,4 x 28 /min (8 = angle de diffraction).Enfin,la sensibiliteé
‘de l'appareil est de 2 103 coups ou impulsion par secondes(CP8)
avec une constante de 02 secondes.

Les résultats d'analyse par diffraction-RX nous ont permis
d'identifier les principaux minéraux de constitution résumés

dans le tableau XVI suivant.
Tableau XVI: Principaux minéraux  de constitution des
échantillons de charbons bruts et de leurs cendres
révélés par diffraction R-X

Echantillon| Principaux minéraux de constitution
Quartz; Pyrite; Sulfate de fer;
brut - |Anhydrite; Dolomite; Gibbsite.
K~-I : :
cendres|Quartz; Hématite; Anhydrite.
Quartz; Pyrite; Kaolinite ; Illite;
brut Cchlorite; Anhydrite; Dolomite.
SK-I1
cendres|Quartz; Hématite;Illite; Anhydrite.
brut [Quartz; Pyrite; Anhydrite;'Calcite.
cendres |Quartz ; Hématite; Anhydrite; Calcite
* Quartz = 810, * Anhydrite = CaS0,
* Pyrite = FeB, * Calcite = CaCo0,
* Hématite = Fe,04 * Dolomite = (Ca,Mg) (CO3},
* sulfate de fer = FeB0 * Gibbsite = Al (OH) 5
% Kaolinite = RAl,04, 28i0,, 2H,0
* Illite = (K,H,0)2l,(R],8i)8140,,(0H),

* Chlorite = (Si,Al)olo(Mg,re)Mn(OH)z(AI,Fe,Mg,Mn)(O}I)2
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L'ensemble des échantillons examinés réveélent outre la
présence de quartz, du fer associé diffeéremment; de la pyrite
dans les bruts et de 1l'hématite dans les cendres résultant
probablement de la calcination de la pyrite et des autres sels
de fer. On trouve eégalement dans les échantillons,dﬁ calcium
sous forme d'anhydrite, de calcite et de dolomite, et a un de-
gré moindre de l'aluminium sous forme de gibbsite ou d'argiles
stabies(kaolinite, illite et chlorite). Par ailleurs, il faut
remarguer gque l'échantillon de charbon A-III contrairement aux
autres, est relativement pauvre en minéraux. La prépondérance
des minéraux dans l'échantillon SK-II, lui confere le carctere
de schiste charbonneux.Ces résultats montrent aussi,que 1'abon-
dance de minéraux dans nos échantillons croit dans l'ordre
A-III, K-I et SK-II.

La diversité de phases minérales en présence résulte probable-
ment de l'origine des échantillons; toutefois nous relevons
dans le cas de nos échantillons de charbons une similitude de
composition,ceci permet de suppdser qu'il ont une néme origine.
Enfin, c¢es principaux minéraux de constitution se retrouvant
principalement dans les charbons subbitumineux et les schistes
charbonneux [11],[14],[15], confirment, de par leur existence
dans nos échantillons, la classification établie précédemment.

III.3.2- Analyse par microscopie électronique

a balayage couplée a la microsonde

Nous avons eu recours au microscope électronique a bala—
yage couplé a la microsonde afin d'obtenir le maximum de ren-
seignements sur le mode de'distribution des particules metal-
liques et la texture des inclusions minérales dans nos échan-
tillons. Cette méthode nous a permis également, d'identifier
les principaux minéraux de constitution se retrouvant sous
forme d'inclusions minérales dans les échantillons bruts. Les
analyses ont ete effectuées au moyen d'un microscope electro-
ﬁique a balayage couplé a la microsonde Cameca de type Camebax
Microbeam—-CX 319.

La préparation de l'échantillon a ete mnenée selon le pro-

tocole opératoire suivant.
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Chaque échantillon de rdchés est fixée a l'aide de résine
waraldite® a la capsule du porte-échantillon. L'ensemble est
métallisé a l'or. Cette métallisation vise a créer une conduc-
tivite parfaite pour éviter 1l'accumulation de charges sur 1la

surface a examiner. L'observation s'est effectuee sous une ten-

. sion d'accélération du faisceau d'électrons de balayage d'envi-

ron 20 a 25 KV et une intensité absorbée a la surface de
1téchantillon de 30 a 35 nA.

L'analyse du spectre X émis par l'échantillon lors de son
pombardement par le faisceau d'electrons, s'est effectuee par
spectrométrie a dispersion de longueur d'onde et a permis ainsi

une identification et une évaluation semi-guantitative des élé-

" ments constituant l'échantillon. Il faut souligner cependant,

gqu'il existe des difficultés d'analyser des éléments legers
tels que B, c, N et 0, dont les rayonnements caractéristiques
sont mous et facilement absorbés.
Notons enfin, que la microsonde utilisee est entiérement auto-
matisée et pilotée par un ordinateur du type Digital PDP11l.

De 1'observation des photos dont quelqgues unes sont repre-

sentées sur les planches I a VI, il ressort gque nos échantil-

. lons recélent principalement, les minéraux suivants:

(1) -inclusion minérale (6) ~gquartz

(2) -pyrite (7)-calcite

(3) -anhydrite en fibres (8) ~agrégat de kaolinite
(3')-anhydrite en rosette et d'argile

(4) -gibbsite (9)~illite

(5) -dolomite (10) -hématite

Ces minéraux sont regroupés par famille selon chacun des échan-
tillons, dans le tableau XVII. .

Les résultats de ce tableau viennent confirmer ceux deéja
observés lors de l'analyse par diffraction-RX. En effet, si 1le
quartz, la pyrite, 1'anhydrite et la dolomite sont des minéraux
communs a l'ensemble des échantillons, la calcite n'est commune
qu'aux seuls échantillons SK-II, et A-III,. Nous noterons éga-
lement, la présence de gibbsite dans 1'echantillon K-In, de
kaolinite et d'illite dans le schiste SK-1I,, et enfin,
d'hématite dans 1l'échantillon brut'A—IIIA.



Quelqués inclusions minérales
dans I'échantillon de charbon K - |

a, b, ¢, d : Inclusions minérales ( pyrite,
' dolomite, anhydrite et quartz)
e : Pyrite de forme cubique parfaite.
Légende détaillée : Inclusion minérale
(1) ; Pyrite (2) ; Anhydrite en fibres (3} ;
Anhydrite en rosette (3} ; Gibbsite (4) ;
Dolomite (5) ; Quartz (6) ; Calcite (7} ;
Agrégat de kaolinite et d'argile (8) ; lllite
(9) ; Hematite (10). .
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Quelques inclusions minérales
dans I'échantilion de charbon K - 1

a, b : Pyrite de forme cubique parfaite.
¢, d : Pyrite et anhydrite
e : Anhydrite en forme de rosette

Légende détaillée : cf; Planche |




Cuelques inclusions minérales
dans I'échantillon de charbon K - |

a : Anhydrite en rosette, gibbsite dolomite.
b, c, d : Agrégats de dolomite et de quarz.
e : Agrégats de dolomite et d'anhydrite.

Légende détaillée : cf; Planche |
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Quelques inclusions mingrales
dans I'échantillon de schiste charbonneux
SK-1I

a : Agrégats de kaolinite et d'argile.
b : Agrégats de kaolinite, de
dolomite et de quartz.

¢ : Calcite et dolomite.

d : Agrégats d'illite, de dolomite, de
kaolinite et de quanz.

e . Pyrite et anhydrite.

Légende détaillée : cf; Planche |
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Quelques inclusions minérales
dans véchantillon A-1l

a, b : Inclusions minérales.

¢ : Pyrite & critallinité discréte en forme
de feuillets.

d : Pyrite et matrice organigue.

e : Hématite et dolomite.

- '

Légende détaillée : cf; Planche |




Quelques inclusions minérales
dans I'échantilicn A-lll

a : Inclusions minérales.

b, ¢ : Rosettes de calcite.

d, e : Variété de rosette
d'anhydﬁte.

e : Hématite et dolomite.

Légende détaillée : cf; Planche |




Tableau XVII: Principaux minéraux de constitution
" des échantillons de charbons bruts etudiés
réveélés par m1croscople électronique
a balayage couplee a la microsonde

Echantillon . Principaux minéraux de constitution

K-Ip Quartz; Pyrite; Anhydrite; Dolomite; Gibbsite.

S8K-II, Quartz; Pyrite;'xgolinite} I;lite; Do;omite;r
Anhydrite; Calcite. '

A-IIIA' Quartz; Pyrlye. Anhydr:te, Calcite; Dolomite;
Hématite.

Les planches I a III représentent 1l'échantillon K-I. L'on
remarqguera les inclusions minérales d'argiles et de cristaux de
quartz. Les prises de vue e(planche I) a d(planche II) montrent
que la pyrite localisée dans 1l'échantillon K~I, posséde bien

une structure cristalline cubique parfaite. Aussi, il apparait

‘sur ses unités de surface cristalline des lignes d'orientations

speécifiques assez caractéristiques d'une minéralisation qui

s'est opérée a une température elevee. En cutre, nous avons re-

“leve ‘une variété d'anhydrite sur les photos ¢ et d(planchelll),

dont les cristaux sont de nature fibreuse en comparaison a cel-
le illustrée par la prise de vue e(planche iI) ou 1l'anhydrite

est sous forme de rosette. La cristallisation de la dolomite

‘apparait sous forme rhomboédrique discréte dans la planche III

par rappoft a celle du gquartz, qui présente une structure de
cristaux a;rondie tel gue le montrent les photos b a d de

cette derniere planche.

. La pyrite dans 1'échantillon SK-IT apparait cn forme de pelli-

cules fissureées et'l'anhydrite en forme de rosettes dans . la
photo e’ (planche 1IV). Ltillite figure sous forme de cristaux en
baguette sur la photo d (planche IV).

L'échantillon A-III représenté sur les prises c (pianche V) et
d(planche V)présente une autre variété de pyrite dont la struc-
ture est a cristéllinité_digcréte sous forme de feuillets.L'hé-

matite quant a elle, est représenté sur la photo e(planche V).

'



65

_ Par ailleurs, les résultats obtenus par microsonde mon-
trent que nos échantillons bruts contiennent des €léments ma-

jeurs tels que silicium Si, fer Fe, calcium Ca, aluminium Al,

'magnésium Mg, potassium K, sodium Na, et d'autres éléments a
'1'état de traces tels que V,Ga,Ge,Ti,Ni,sn,sr,Cd,Cu,Cr,Ag, ...

Notons cependant gue les résultats obéervés pour les éléments en
traces doivent étre pris avec prudence et ce, en dépit de leur
existence déja signalée dans lalittératﬁre,[lﬁ],[17],[18],[22],
{23], (24].En effet,ces éléments peuvent étre le résultat d'une

confusion avec le bruit de fond de l'appareil a sensibilite

élevée; 1'instrument les ayant assimilés a des pics d'éléments
chimiques.

III.3.3-Analyse par spectroscopies di'émission inductive et

‘ d'absorptlon atomlques

Afin d'évaluer guantitativement les pr1nc1paux elements
constitutifs de la partie minérale, 1l'analyse des echantillons
mis en solution a l1l'issue dés traitements thermigue et chimique
a été effectuée par spectrométrie d'émission atomique, a ltaide
d'un appareil Hilger Analytical, modéele ICP 2500 entiérement .
automatisé, couplé a un micro-ordinateur Octopus (250 kbytes).
I1 est a noter que lfutilisation de la technique d'absorption
atomique avec un appareil Perkin Elmer 370A, n'a ete rendue
nécessaire que dans le cas de l'aﬁalyse des solutioné de sili-
cates et d'aluminates obtenues par attague a ;'acide fluorhy-
drique, afin de préserver le nébuliseur en guartz de la torche
a plasma d'argon (ICP 2500). '
L'appareillage d'émission atomique utlisee est muni d'un sys-
teme monochromatique, d'un spectrométre optigue mobile et d'un
réseau holographique.L'ensemble est coupié,a un systéme de dis-
persion polychromatique constitue de 35 photomultiplicateurs
pour l'anélyse simultanée de 35 éléments et de deux réseaux ho-
lographiques de diffraction couvrant les gammes spectrales de
1742 & 3500 et 4373 a 8799 A°. Les systémes mono et polychroma-

thue sont alignés, de sorte qu 115 reQ01vent la méme em1551on

.mde lumlere provenant du plasma afxn de permettre l analyse sé-

quentielle. Le plasma d'argon est alimenté par un geénérateur de
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radio-fréquence (RF) de 27,12MHz, de puiséances d'entrée 500KVA
et de sortie 2500Watts. Il assure une stabilité de fréquence de
l'ordre de 0,05%. Le piiotaqe des analyses et la gestion des
données sont assurrées par un micro-ordinateur Octopus a 250
kbytes.En outre et dans le souci d'une meilleure précision ana-
lytigue,un.standard interne(Co 4 10oppm)est inclus dans tous les
échantillons a analyser.Qelé assure d'une part, la correction
automatique des résultats et d'autre part permet d'exclure tou-
te imprécision ou dérive due aux fluctuations du débit de
1'échantillon ou des paramétres du plasma (débits 4d'Ar,RF...).
Les mesures de concentration ont été répétées 3 a 4 fois en
fonction deé la reproductibilité analytique que l'on peut lire
sur la visu du micro-ordinateur.Les résultats retenus représen-
tent la moyenne des mesures effectuées. Enfin et parallele-
ment aux analyses de nos échantillons, des mesures de contrdle
a l'aide d'éléments standards combinés ont été systématiquement
réalisées (une fois toutes les 7-10 analyses) afin de veérifier
et d'éliminer toute dérive probable. Aussi, il faut souligner
gue les solutions de standards combinées recélent dans leur en-
semble tous les éléments recherchés.En outre, on a eu recours a
la spectrométrie d'absorptioﬁ atomique et exclusivement pour
1'analyse des solutions de silicates et d'aluminates obtenues
par attaque a lt'acide fluorhydrique. Pour cela nous avons uti-
lisé un aﬁpareil Perkin Elmer.370A.

Les résultats d'analyse obtenus sont reportés dans le ta-
bleau XVIII et XIX exprime les mémes résultats rapportés a la
forme oxydée la plus stable de chaque élément. La teneur de la
forme oxydée est le produit des teneurs observés dans le ta-
bleau XVIII par le coefficient d'oxydation de chacun des elé-
ments pris sous sa forme la plus stable. Ce coefficient d'oxy-

dation cCoef.ox. est calculé a l'aide de la relation suivante:

masse molaire de la forme oxydée la plus stable

coef.ox. =
' masse atomique de ltélement

Les valeurs des tableaux XVIII et XIX semblent confirmer

les résultats obtenus précedemment par diffraction R-X et
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minérale

des échantillons de charbons étudies

Eléments| K-Ip, K-I,| SK-IIp, SK-IIc: A-III,, A-III_,
si (%)| 14,10 | 14,75 17,72 18,09] 11,84 12,46
Fe (%)| 16,68 | 17,36 | 19,84 20,63| 12,52 13,17
ca (%)| 12,74 | 13,38 0,83 0,90| 19,97 20,58
Al (%)] 7,20 7,62 8,75 9,12| 6,84 7,30
Mg (%)| 1,50 2,10 0,72 0,90| 1,40 1,70
K (%) 1,45 1,60 5,16 5,31 1,26 1,41

Na (%) - 0,30 - 0,65 - 1,90

" Mn (%)] ©,13 0,20 0,17 0,26 0,10 0,18

v (%)| 0,05 0,04 0,05 0,03 0,01 0,01
Ba (%)| 0,07 0,09 0,04 0,05| 0,06 0,08
Tpio(%)| 0,04 - 0,05 - 0,04 -
Ni (%)| 0,04 - 0,01 - 0,06 -
sn (%)] 0,03 - 0,02 - 0,01 -
Zn (%)| 0,03 0,04 0,01 0,02 0,04 0,06
Li (%)] 0,01 - 0,01 - 0,01 -
cu (%)] 0,02 0,02 0,01 0,02| 0,04 0,05
sr (%)| 0,02 0,03 0,01 0,01] 0,01 0,06
ca (%)| o,02 - 0,01 - 0,01 -
cr (%)| o,01 0,02 0,01 0,01] 0,01 0,01
"sb (%)| 0,01 - 0,01 - - -

" Pb (%) 0,01 - 0,01 - 0,01 -
Co (%) - - - - 0,02 -

Pérte au

feu (%) - 0,88 - 1,95 - -

xAl.echantlllon traité chimiguement
X 2.echantlllon traité thermiquement (cendres calcinées a

1000°C
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Tableau XIX: Analyse quantitative de la partie minérale
des échantillons de charbons étudiés (% rapportés a la forme oxydée 1
plus stable de chacun des éléments)

oxydes | K~Ip, K-I,| SK-IIp, SK-IIC; A-IIIp, 5—11102
s8i (%)| 30,16 | 31,55 37,91 38,71| 25,32 26,65
Fe (%)| 23,85 | 24,82 | 28,37 28,50 17,90 18,83
ca (%)| 17,82 | 18,72 1,16 1,26| 27,94 28,80
Al (%)| 13,60 | 14,40 | 16,53 17,23| 12,92 13,80
Mg (%)| 2,48 3,48 '1}20 1,49 2,32 2,82
K (%] 1,75 1,93 6,22 6,40 1,52 1,70
Na (%)| - 0,40 | - 0,88 - 2,56
Mn (%)| 0,18 0,28 0,23 0,36 0,14 0,25
v (%) 0,09 0,07 0,09 0,06| 0,02 0,01
Ba (%)| 0,08 0,10 0,04 0,06/ 0,07 0,09
Ti (%)| 0,07 - 0,08 - 0,06 -
Ni (%)| 0,05 - 0,00 | - 0,08 -
sn (%)| 0,04 - 0,03 - 0,01 -
Zn (%) 0,04 0,05 0,01 0,02 0,05 0,07
Li (%){ 0,04 - 0,03 - 0,04 -
cu (%)| 0,03 0,03 0,00 | o0,03] o,05 | 0,06
sr (%)| 0,02 0,04 0,01 0,01 0,61 0,07
cd (%) 0,02 - 0,01 - 0,01 -
cr (%)| 0,02 0,03 0,01 0,02 0,01 0,02
sb (%)| 0,01 - 0,01 | - - -
Pb (%) 0,01 - 0,01 - 0,01 -
co (%) ~ - ~ - 0,02 -

Perte au ! -
feu (%) - 0,88 - 1,95 - -
Total | 90,36 | 96,78 | 91,97 96,98| 88,50 95,73

X,,: €échantillon traité chimiguement
X p:échantillon traité thermiquement(cendres calcinées a1000°C).
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TIT.4~ Caratérisation de la partie organique des échantillons
de charbons étudieés

La caractérisation de la matieére ofganique du charbon
reste une tache ardue en raison de sa complexité, de son
caractere macromoléculaire et de sa faible solubilité. Les
méthodes d'analyse directes du charbon solide demeurent trés
jimitées. Seules les spectrométries Infrarouge, Raman, la
résonance magnetique nucléaire a 1'état solide du proton et
celle du carbone 13, la resonance paramagnétique électronique
et & un degre moindre,lé diffraction R-X sont en mesure de
fournir des informations sur la nature chimigue des charbons.

En effet, les charbons sont des roches deétritiques gui
rassemblent une trés grande variéteée de composés organigues
(vitrinite, exinite, inertinite) ‘d'origines animales et végé-
téles que le métamorphisme biologique puis géologique a eﬁcore
compliqué. La détermination individuelle des composés d'un ma-
tériau a haut poids moléculaire comme le charbon,deneure
encore insuffisante devant 1'absence de compléments d'informa-
tions sur les types de molécules d'hydrocarbures et la nature
de leurs groupes fonctionnels. '

Nombre de postulats relatifs a la structure des fractions
organigques du charbon ont été formulés [26].C'est ainsi que
les premiers travaux {27] ont montré que la structure du char-
bon est un vaste reéseau de feuillets aromatiques. D'autres
travaux, laissent supposer dgue le charbeon est un mélange de
fractions moléculaires organiques differentes.

Ainsi, Given[27]) formula son modéle de structure en emet-
tant deux propositions:l'une concerne la constitution du char-
bon pris comme eétant un édifice a base d'ovalene ou les subs—
tituants alkyles représentent la partie non-aromatique;l'autre
proposition suggeére gue les liaisons éther constituent 1les
combinaisons principales des substituants alkyl—pyréne et/oun
noyau coronene. Les résultats obtenus par diffraction-RX et
par spectroscopie infrarouge permirent & Given de deéduire gue
le charbon 9§§W3p¢_§tyucture de polyméres composee principaie—
ment d'une couche de feuiiiets éromatiques liée entre eux par

les radicaux alkyls, l'oxygene et d'autres substituants.
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Un deuxiéme modéle de structure a étée formulé par Cartz et
Hirsch[27],selon lequel la molécule majeure est une couche bou-
clée de noyaux aromatiques et hydroaromatiques condenseés fai-
blement substitués par des radicaux alkyls(meéthyle et éthyle).

D'autre part, Hill et Lyon {27] en s'appuyant sur les as-
pects chimiques fournis par 1l'analyse spectroscopique,'énoncém
rent un autre modele de structure faisant du charbon un vaste
et complexe réseau de noyaux aromatiques condensés et hetero-
atomiques liés entre eux par des radicaux alkyls. Les centres
aromatiques varient selon les hétéroatomes de liaison que l'on
retrouve sous forme de systéme de noyaux hétérocycliques ou
substitués et pouvant étre a4 la fols aromatiques et naphte-
nigues. )

Par ailleurs, Vahrman{Z?] en aboutissant a la conclusion
d;un autre modéle de structure a notamment montreé la presence
probable de n-alcanes, d'alcanes ramifiés, de cyclo-alcanes, de
cycloalceénes,de benzénes alkylés, de naphtalénes et autres aro-
matigues condensés. En outre, dans son modéle, Vahrman attribue
le rdéle des centres aromatiques & la structure lamellaire des
feuillets d'atomes de carbone tétraédrique dans lagquelle il se-
rait difficile de distinguer entre les réseaux de graphite ét/
ou de diamant ou des deux a la fois. Cependant ce modéle de
structure n'a pas fait l'unanimite.

A 1l'heure actuelle, le modéle de structure le plus adopté
semble étre celui des "aromatiques-hydroaromatiques" appele
aussi modéle de Wiser. Ce modéle considére que la macromolecule
s'est constituée par réunification simultanée des"Unités mono-
meres” polycycligues et de différents types de liaisons les re-
liant entre elles[15]. L'oxygéne y est essentiellement re-
présenté sous forme de groupes hydroxyles phénoliques OH, car-
bonyles CO (y compris guinoniques) et éthers -O- (y compris les
formes heétérocycliques Penta et/ou hexagonales). Enfin, le
soufre organique gui résulte probablement des structures vege-
tales amino-acides soufrées, est figuré sous forme de thiocé-
thers aliphatiques(pont sulfures-S- ou disulfures-5-5-) ou en-

core sous forme hétérocycles caractérisés par une grande stabi-
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lité. Quant & l'azote présent uniquement sous forme organique,
il existe tres peu d'information sur son mode de combinaison,
Pour notre étude de caractérisation de la matrice orga-
nique, parmi les methodes d'analyse, nous avons utilisé la
diffraction R-X et 1l'infrarouge.Par ailleurs, s'agissant de
charbons de bas rang, les extraits benzeéniques ont pu étre ana-

lysés par RMN protonigque.

III.4.1.- Analyse par diffraction-RX

Les analyses par diffraction R-X ont éteé réaliseées a ltai-
de d'un diffractométre automatigque Philips PW 1710, sur nos
échantillons déminéralisés et comparés au diagramme du graphi-
te. La figure 5 représente les spectres observes pour chacun
d'entre eux. | '

Nous femarquons que nos échantillons sont loin d'étre du
graphite; néanmoins, ils presentent un pic large et diffus a un
angle 208 d'environ 25° corresbbndant & celul intense du graphi-
phite.Aussi, pouvons-nous suggérer que nos echantillons ont subi
un deébut de cristallisation traduisant ainsi une structure ma-

cromoléculaire prégraphitique.

III.4.2-8pectroscopie d'absorption infrarouge

La spectroscopie d'absorption infrarouge est une méthode
physique rapide qui permet d'obtenir les premiéres indications
quant & la constitution d'un matériau organique. Cependant,
1'étude spectroscopigue du charbon est rendue difficile en rai-
son de sa nature organique hétérogéne complexe et pour laquelle
il est recommandé de ltexaminer a l'etat solide, car la solubi-
litée du charbon est trés faible et sa dissolution totale n'est
pratiquement jamais atteinte. De recents progrés ont eté accom-
plis dans la détermination de structure du charbon par infra-
rouge{28]. Les bandes d'absorption du charbon sont basees sur
de larges corrélations spectres-structure et sur des connais-

sances acquises a partir de spectres IR du charbon, avant et
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aprés diverses réactions chimiques. Il apparait que les char-
bons de méme rang et d'origines diverses ont des propriétés et
des'spectres IR identiques[28]. .

L'analyse de spectres IR de charbon a pour but d'identi-
fier et de deélimiter des groupements fonctionnels. En effet,
les fonctions simples telles gue alcools, cétones, esters,
acides carboxyliques, chaines paraffiniques et olefines sont
considéreées présentes dans la structure .du charbon, car ces
groupes fonctionnels n'appartiennent gu'aux structures les plus
complexes. Aussi, Il est généralement bien établi que le char-
bon est constitué de liaisons variées C-C aliphatiques et aro-
matiques, de quelques fonctions CH et de lidisons isolées C=C

et C=C. Par ailleurs, il ressort de la bande 650-400cm™ +

gque le
taux en hydrogéne aromatique par rapport a l'hydrogéne total,
croit proportionnellement avec le rang du charbon. Les fonc-
tions non-aromatigues manifestent une grande absorption dans
1'infrarouge, en particulier dans le cas de charbons bitu-
mineux. Lorsque les groupes aliphatiques ou alicycliques sont
présents en faible teneur, leur absorption est intense dans la
pande 1600cm” Y. Les bandes d'absorption a 760, 814 et 870cm™ T
sont respectivement attribuées aux vibrations C-H extraplanes
de groupes individuels, de deux groupes adjacents et de
groupes aromatiques.D'autre part, les bandes a 1600 et 1700cm™1
caractérisent les groupements carbonyles ou organiques.

Ainsi, les spectres de charbons de rang élevé différent de ceux
de bas rang. Dans les premiers, on distingue la présence en
proportions élevées de groupements aliphatiques, éthers alicy-
cliques, carbonyles ou quiqones polycycligues et dans les se-
conds, des liaisons H-OH, des groupements époxydes, sulfoxydes
et sulfonés.Enfin, nous avons releve dans la bibliographie dif-
férentes bandes d'absorption dans 1'infrarouge et leur attribu-
tion probable gue nous avons regroupé dans le tableau XX [20],

[26]1,(27),[28],[2°]-
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Tableau XX: Bandes dtattribution dans
les Spectres IR de charbons [20]7,(26]),[27],({28],[29].

Bande d'Absorption Attribution
(cm-l) Probable
> 5000 absorption électronique; harmonlques de
vibration (faible).
3300 H-OH (ou =-NH) ;phéncls.
3030 CH non saturé;probablement aromatique,
2978 CH,
2950 sh CH
2940 CH aliphatigque
2925 CH,,CH, ,CH
2920-2820 Naphténique et/ou aliphatique CHy
2780-2350 Liaison H-OH plus forte que celle de la
bande 3300 em=1.
1900-1780 Bandes aromatiques ou prédomine 1,2-di
: et 1,2,4-trisubstitution,
1700 C=0
1610 C=0...HO-(et/ou aromatique C-C avec
=0-substituant) ; (carboxylates)
1600 Noyau aromatique C-C
1575 Noyaux aromathues condensés C-C
1590-1470 Bandes spécifiques aux lignites.Elles
sont plus aromatiques.
1460 CH, et CH,; groupes aliphatiques
1450 CH2 et CH3,C C aroamtique ou carbonate
ionique
1375 Groupes CH,
1370 Groupe CH,,groupe CH2 cyclique.
1330~1110 CO dans les structures phenoxy(pour
charbons & rang faible);CO dans les
structures aliphatiques.
1040-910 .Argxles(kaolinlte) quelques structures
phénoxy.
860 Noyaux aromatiques C-CH singuliers et/ou

833 (faible)

815

750

700 (faible)
870-814-760

690 - 400

condensés- substltutlon possible sur
structures phenol et hydrocarbures:
1,2,4-,1,2 4,5-(1 2,3,4,5-);c.a.d leur
H aromathue-(; 4—charbons a haut rang)
1,2,4-(1,2,3,4~);c.a.d H isolé et/ou

2 de leur H voisin.

1,2 (Mono-oul,3 aromatiques disubstitués;
minéraux) .

Atomes d'hydrogenes substitués sur
noyaux henzenlques,absorptlon génerale;
bandes minérales. :
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Pour 1l'examen de spectres'IR de charbons, trois méthodes
sont utilisées:les technigues des sections finement broyees,
des moules et des pastilles aux halogénes. Par ses commodi-
tés,la méthode d'empastillage des échantillons de charbon aux
sels d'halogénes, en particulier le KBr, est d'un usage trés
courant[26],[27],(30]. A cet effet, nous avons utilisé un spec-
trophotometre Perkin Elmer modéle 983G.Nos échantillons de
charbons bruts et déminéralisés ont ete ekaminés sous forme de
pastilles contenant 1lmg de charbon et 100mg'de bromure de po-
tassium KBr préalablement dessécheé. & 1'étuve,

Les figures 6 représentent les spectres IR de nos échantillons
de charbons bruts et déminéralisés entre 4000 et 300cm™ L.

Une premiére observation rapide de ces spectres montre les
principales bandes d'absorption, entre 700 et 300 em™l, attri-
buables aux minéraux. Afin de faciliter l'examen de ces spec-
tres, nous avons rassemblé, dans le tableau XXI suivant, les
valeurs des bandes d'absorption observées et leur attribution
la plus probable.

Examinons les diverses régions:

Région 3600-3100cm™ 2
La présence plus ou moins grande de fonctions oxygénces

est révélée par les absorptions a 3700 et 3400cm™t

englobant
principalement 1les bandes de vibration de valence OH des
groupements alcoolique, phénolique et de l'eau;le massif a
3400cm™) indigue une forte association de ces groupements. Le
massif 3600-3100cm™ 1 peut également inclure des bandes dues aux
vibrations de valence des fonctions amines et carboxyliques.
L'absorption due a l'eau et pouvant provenir du KBr a eteé ecar-
tée. En effet, nous avons procédé a un séchage intensif du KBr
utilisé pour la préparation des pastilles et le spectrophoto-
métre utilisé est couplé a un dessécheur d'air. '
Le massif compris entre 3600-3100cm 1 est appre01ab1e dans
le cas de nos echantillons; ce qui dénote la faiblesse du rang

_de nos charbons car une dlmunltlon de ce massif est observée

lorsque le rang du charbon augmente[zs]
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Tableau XXI: S8pectroscopie Infrarouge des échantillons de
charbons bruts et déminéralisés: Bandes d'absorption et
leur attribution la plus probable '

Bandes d'absorption en cm™?}
| I i Attribution
K'Ihl K—IB2 SK-IIA:LSK-sII_B.!A—IIIMI;;—IIIB2 la plus probable
JOH alcoﬁl, phénol,
- - 3697] - - - eau
- - 3622| - - - " " "
3409 3443 3396| 3457 3490' 3380|" " nassocieés
3050 3050 3050 3050 - - =C-~H
2921 | 2921 2921| 2921 2921 2921 J alkyle CHZ,CH3,CH
2377 2377 2377 2377 2377 2334 J liaison H=-OH
Jc=0 (aldéhyde,
1699| 1700 - 1700 1700 1712 |cétone, acide gras)
1602| 1601 1621| 1594 i601 1602 JC=C cycles aron.
- 1526 - 1526 - 1526| .Jc=C aromatique
1434 1445 1435| 1435 i434 1434 J5 CH,, CH4
1380| 1380 - - - - Js CH,
- 1334 - 1334 - - Jc=C aromatique
- - - - 1259 1243 Jec=¢; Je=o
1144 - - - - - / §C-OHphénol,alcool
- - 1034 - - - Argiles (kaolinite)
- - 914 - 918 913 " " "
Jslliaison C-H aro-
874 892 - 890 870 - matique, 1H iscle
81ls 820 800 820 820 820 v v 2H adjacents
752 750 755 755 750 750|' "plus de 2H adja.
de 667 de 696 de 600|de 667| partie minérale
a 34s5| -~ a 348| - a 348|la 350
Xppt charbons bruts

charbons déminéralisés
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Région 3100-3000cm™1

Entre 3100-3000 cm™?1, on constate l'apparition progressive
d'une absorption infrarouge guand le rang du charboﬁ croit. En
effet,la teneur en carbone aromatique est indiquée par de fai-

bles absorptions a 3050cm™3

correspondant aux vibrations des
liaisons de valence =C-H. Cette absorption est absente dans le
spectre de nos échantillons. Cela confirme que nos charbons
sont de bas rang

Région 3000-2800cm™%

1 résultent des vibrations

'Les sommets entre 3000 et 2800cm™
de valence des groupements alkyles (JCH3, CH,, CH).
Les groupements alkyles sont repérés dans nos échnatillons par

1

la bande d'absorption & 2920cm™ - caractéristigue des vibrations

de valence des groupements CH; et CH, et CH.

Région 1800~1500cm™t

Une trés forte bande d'absorption infrarouge est toujours
observée vers 1600cm”t.Son attribution a longtemps eté contro-
verseée[28],([31],[19]).11 semble maintenant gqu'il convienne de la
rattacher principalement a des vibrations J/C=C et aux cycles
aromatiques.Il n'est toujours pas exclu qu'elle recouvre d'au-
tres absorptions dues a différents groupements: C=0 hautement
conjugues (du type aryl-CO-aryl) et associés, groupements
carboxylates COO- et structure quinoniques. _
Pour nos eéchantillons, la teneur en carbone aromatique est in-
digquée par l'intensité des absoqétions & 1600 et 1525cm™t at-
tribuables aux vibrations C=C dgg.cycles aromatiques. En outre,
la bande a 1700 cm™?t spécifique:ges groupements carbonyles C=0

dans les cétones, aldéhydes et éﬁ@des?est révélatrice.

Région 1500-900cm™ %
C'est une région fort complexe dans laquelle on distingue

tout d'abord une forte bande vers 14450m"1

, due principalement
& des vibrations de déformation plane des groupements CH, et

CH;. Entre 1360 et 900cm™ L est observé un massif mal résolu.
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Il englobe un trés grand nombre de bandes de vibrations: J/C=C
aromatiques, J/C-C, I'CH4, JC-0 et o0OH des phénols et alcools,
JCO des éthers et w et 1 des CH2, produits minéraux, etc.

Pour nos échantillons,les groupements alkyles sont repérés vers
1440cm™} résultant des vibrations de deformation plane des
groupements CH, et CH4 et a 1380cm—1, propres aux mouvements de
deformation de CH;. En outre, le massif situe entre 1350 et
9500m—1, caractéristigue des groupements carbonyles C=0 dans
les cétones, aldéhydes et acides, est attribuable aussi a un
grand nombre de bandes de vibration: C=C aromatique,C-C,C-0 et
déformation de liaison OH des phénols et alcools, C-0 des

éthers, produits minéraux(argiles, kaoclinite).

Région 900-700cm™1

Entre 900 et 700cm™ Y, trois bandes principales sont obser-
vées a 870, 818, et 750cm™ 1, gqui sont dues a des vibrations de
déformations hors du plan des liaisons CH aromatiques (YCH) et
qui correspondent effectivement & 1H isolé,2H adjacents et plus
de 2H adjacents. Ainsi pour nos échantillons, la teneur eh car-
bone aromatigue est indiguée par les trois bandes situées a 820
et 750cm'1, caractéristiques de ces vibrations de déformation

hors du plan.

Région 700-400cm™ 1

On observe pour tous les charbons deux bandes infrarouge
vers 530 et 460 cm~ >, qui sont dues principalement a la partie
minérale [19],[28]. Ce gui est aisément vérifiable dans SK-II
ou ces deux bandes sont, particuliérement, intenses.

La spectroscopie infrarouge‘permet donc de rendre compte
de la structure chimique globale de nos charbons en carbone
aromatique et en fonctions hétéroatomiques (principalement oxy-

genees}.
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La teneur -en groupements oxygénés est indiquée par 1'intensité
relative des absorptions & 3600-3100cm™t (/OH), 1700cm™t(/C=0)
et 1350—900cm'1(JC—0 et §0H). Les carbones aromatiques sont re-
pérés par les absorptions a 1600,1525,820 et 750cm~ L. Les grou-
pements alkyles sont repérés par les bandes a 3000-2800cm™ 1
(JCH4,CH,,CH), & 1445cm™ (§CH,, CH,), et a 1380cn™t  (6sCHy) .
T1 ressort de 1l'examen des spectres des nos échantillons K-I et
A-III, une identité quasi-apparente des structures chiﬁiques.
Cette etude montre'queAla spectroscopie infrarouge peut
constituer un moyen d'estimation du rang d'un charbon, car les
spectres évoluent en fonction de la teneur en carbone aromati-
que et en oxygéne et en fonction du rapport Har/Hal. Une me-
thode complémentaire, en l'occurrence la RMN, permettra d'eva-
luer le rapport Har/Hal. (hydrogeéne aromatigue/hydrogéne ali-

phatique).

III.4.3- Analyse en Résonance maghétique
nucléaire (RMN protonique)

La résonance magnétique nucléaire présente 1l'avantage
d'identifier la matiére organigue sans interférence avec le
carbone minéral, et d'évaluer directement 1l‘hydrogene aroma-
tigque et aliphatique. C'est une technique rapide et non des-
tructive. L'hydrogéne total et sa répartition entre les groupe-
ments fonetionnels chimiques est détermine & la surface des
pics RMN observes.

La caractérisation de nos echantlllons de chdrbons a eteée menée
sur les extraits bezénique.

Nous avons tout d'abord procede a l1'élimination totale du
benzéne CgHg par évaporation de ces extraits et séchage du re-
sidu organique résultant. Ce dernler est et dissout dans un me-
lange de chloroforme et de benzene deutéres. L'analyse de nos
trois échantillons a été menée a l'aide d'un apparell de RMN
Hitachi-Perkin Elmer, modéle R600. Les spectres ont été en-
registrés a 60MHz en prenant comnme reférence le TMS (Tétrame-
thylsilane).Les figures 7.1,7.2 et 7.3, représente les spectres

de nos trois échantillons.
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L'examen de ces spectres RMN montre une trés large simili-
tude des échantillons K-I et A-III. En effet, les pics appa-
raissant vers 7,1 et 6,7ppm, sur l'échelle des §, sont attri-
buables aux hydrogénes de droupements aromatiques porteuré de
chaines aliphatiques caractériseées,a leur tour,par l'apparition
a 1,25 et 0,90ppm des hydrogénes des groupements respectivement
méthyléne, -CH,- et meéthyle, -CHj;.

Par ailleurs, outre le caractére aromatique gque l'on retrouve
grdce a la présence des pics a 7,1 et 6,6 ppm, le spectre de
SK-II révéle la présence de composés oxygenes. Le pic a 9,5 ppm
est caractéristique des aldéhydes, celui a 4,5 ppm est attri-
buable aux groupements alcooliques. Quant aux pics a 4,2 et 1,5
ppn, ils peuvent étre attribués aux esters. Enfin, les pics a
1,3 et 1 ppm intéressent les aliphatiques. L'intensité relative
des hydrogénes aromatiques dans nos échantillons confirme les
conclusions tirées précédemment des spectres infrarouges de ces
échantillons. En outre, la présence de composés oxygénés dans
SK-I1 est révélgtrice de sa nature de schiste charbonneux

compte tenu de son tres faible rang.
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Le chauffage a une température élevée du charbon provogque
des changements physigques et chimiques. Ainsi nous constatons
un dégagement de produits gazeux(composés volatils), et la for-
mation de liquide(goudrons) et d'un résidu solide dénommé char.

Globalement, les produits gazeux sont constitués d'H,0,H,,
co,Co, et d'hydrocarbures légers. Les liquides sont des especes
organigues de masses moléculaires élevées et a caractere aro-
matique. Le résidu solide guant a lui, est caractérisé par des
rapports atomiques H/C et O/C inférieurs a ceux du charbon
d'origine. La vitesse de chauffe détermine le seuil de décompo-
sition et la plage de température dans laquelle celle-ci se dé-
roule. L'augmentation de la chauffe en atmosphére inerte s'ac-
compagne d'un accroissement de lé teneur en goudrons; celle des
préduits gazeux restant constantef[36].

Aussi,la thermogravimétrie est utilisée extensivement dans
les domaines de conversion de chérbon et de biomasse pour 1'ob-
tention d'informations caractéristiques.L'utilité des resultats
obtenus par cette technique dépend en grande partie, de l'apti-
tude a simuler convenablement des situations pratiques.

Nous nous sommes pProposés d'étudier la décomposition de nos
échantilons de charbon en programmation linéaire de tempeérature
jusgu'a 1000°C sous atmosphére inerte d'azote.A cet effet, nous
avons utilisé une thermobalance Setaram B.70 dont le schéma est
représenté sur la figure 8,afin d'obtenir quelques informations
préliminaires. En effet, la dégradation thermigue des charbons
représente une étape de depart importante dans les grands pro-
cédés de cokéfaction, de ‘combusﬁion et de gazéification ou

liquéfaction.

IV.1-THERMOBALANCE

Une pesée précise et continue permet de suivre l'evolution
d'une substance soumise a réaction dans une atmosphére gazeuse
de composition déterminée a pression constante et a température
fixe ou variable. L'appareil le mieux adapté a cet effet, est

une balance a enregiétremeﬁt continu et équipée de différents

"périphériques. L'installation comprend les parties suivantes:

la balance,le four,la'chambre de réaction et le circuit de gaz.
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2- four tronc onigque ‘!000°C
3- porte-echantillon
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alimentation en gaz tnerte

figure 8: Schéma de 1'installation d'analyse thermogravimétrique
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IVv.1.1- La balance

La balance Ugine-Eyraud, modéle B.70 a fléau de précision
est régle & 1l'eéquilibre indifférent. La canne, porte-nacelle
d'échantillon et a thermocouple incorporé est suspendue a l1l'une
des extrémités de ce fléau. A l'autre extrémité, une suspension
dite de réequilibrage & aimant permanent sous forme de tige et
a volet optique plongeant dans une bobine d'induction a haute
stabilité magnétigque, se déplace trés lentement,lorsqu'il y a
variation de poids. Un faisceau lumineux dirigé sur une cellule
photorésistante est plus ou moins obturé par le volet optique
suivant la position du fléau. Le courant passant dans la cel-
lule est amplifié et alimente une bobine cylindrique fixe au
centre de laquelle se trouve un des pdles de l'aimant perma-
nent. L'équilibre s'établit en une position telle que la force
électromagnétique développé compense rigoureusement le poids.
cette force est caractérisée par le courant traversant la bo-
bine qui ne dépend que du poids indépendamment de la nature du
faiscéau optique et des caractéristiques de la cellule et de
l1'amplificateur. Le courant est mesuré sous forme d'une tension
aux bornes d'une résistance et envoyé a un enregistreur verti-
cal modulaire a tiroirs & haute vitesse de reponse de marque
Servogor S.E 460. Des surcharges ou cavaliers étalonnés donnent
la possibilité de recalage du fleau par 10 mg jusqu'a 150 mg ou
par 100 mg jusqﬁ'a 1500mg. Tous les éléments mobiles de la ba-
lance (fléau,suspension,réégquilibrage,cavaliers) sont placeés
dans une enceinte étanche au vide. La partie électronigue est
entiérement montée sur une plaguette de circuits imprimes tran-
sistorisés. En outre,La balance réeguilibre automatiquement une
variation de poids de 0,00 a 3,29 au maximum, gquelle que soit
la charge(< 100g). Afin d'atteindre de grandes sensibilites, il
est nécessaire de fractionner la gamme totale de reéeéquilibrage
en sous gammes.Pour cela,il est possible de faire des combinai-
sons entre aimant permanent (¢=2 ou 4mm) et nombre de spires de
la bobine solénoide(l & 5 enroulements);ce qui donne 10 possi-

bilités différentes.
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Les caractéristiques de la balance sont les suivantes:

- Charge nominale: 1009

- Sensibilité, fidélité et stabilité: 5 107°. g

- Sensibilité relative: 5 10~/ (sensibilité/charge)

- Constante de temps d'amortissement: 1 seconde

- Echelle linéaire de variation de poids

- Dix gammes de réégquilibrage automatique entre 0,00-0,209g

- Enregistrement potentiométrique:sensibilité * 1lmV, zéro
Central- Echelle 250mm.

IV.1.2- Four 1000°C
De forme tronconique, il est constitueé d'un élément chauf-
fant en nickel-chrome noyé dans une terre réfractaire et isole
de 1'extérieur par une double paroi métallique dans laquelle
est enfermé un serpentin de circulation d'eau de refroidisse-
ment. Une telle conception:autorise des montées et descentes en
températures trés rapides. Au bas de l'enveloppe du four sont
disposés deux connecteurs: l'un correspond a l'alimentation de
1'elénent chéuffant du four, et l'autre a deux thermocouples
nickel-chrome allié. Ces deux thermocouples sont destines res-
pectivement a la regulatlon et a4 la mesure de la température.
Le four est fixé verticalement par un collier démontable qui
peut coulisser sur le mat de la balance. Le reéglage de la bonne
verticalité du four est assuré par un dispositif point-trait-
plan.
Les caractéristiques de ce four sont les suivaﬁtes:
- Température maximale d'utilisation en régime permanent:
1000°C ‘
- Puissance maximale : 1,7 KW
- Temps minimum de montée en température de l'ambiante a
1000°C(alimentation & pleine puissance): 30 minutes.
- Constante de temps de refroidissement(alimentation coup-
lée): 40 minutes .
- Zone d'homogénéité de température : 100mm * 4 °C.
- Effet‘électromagnétique: inférieur a 10 3tesla a pleine
puissance.
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IV.1.3- Chambre dfanalyse

Elle est constituée d'un tube en quartz permettant d'iso-
ler 1'échantillon de l'atmosphére placé a l'intérieur du four
qui lui est solidaire. Elle est équipée de deux piguages auto-
risant un éventuel balayage de gaz et d'un cdne de raccor-
dement. Le tube intérieur en quartz de petit diamétre qui en-
toure la suspension de 1'échantillon diminue 1'influence des
courants gazeux de convection. La chambre en pyrex a circula-
tion d'eau recoit dans son céne femelle refroidi le cdne mdle
de la chambre d'analyse. Cette chambre & circulation d'eau est
munie vers le haut d'un rodage sphérique de raccordement au

bloc de la balance.

IV.1.4~ Circuit de gaz

L'azote gque nous avons utilisé est de type N45 de pureté
analytique. Apres détente dans un manometre de contrdle situé
dans la baie de mesure l'azote est admis dans la chambre d'ana-
lyse au moyen d'une microvanne logée dans la partie supérieure
de la balance, Son évacuation s'effectue par le piquage supé-
rieur de la chambre et arrive sur un rotamétre “Brooks" pour en

mesurer le débit; ce que montre le schéma de la figure 8.

IV.1.5- Mesure et controle de température

La Eempérature de la zone de réaction est mesurée a llaide
d'un thermocouple chromel-alumel placé a 2,3 mm sous la nacelle
en gquartz porte-échantillon. Cette temperature est cantrdleée au
moyen d}un régulateur de température RT 3000 a commande simul-
tanée: manuelle ou automatigue. Lorsque la commande est automa-
tigue, une minuterie a lecture digitale affiche la temperature
de régulatioﬂ évaluée en mv.

La balance repose sur un socle support particulierement
stable gue nous avons lesté de sable afin d'améliorer encore sa
stabilité. Trois pieds calants permettent de parfaire la verti-

caliteé du systéme.
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IV.2- Protocole opératoire

Afin d'assurer une reproductibilité des résultats, nous
avons choisi de travailler en theremcgravimetrie vraie. Le so-
lide est placé dans la zone de reéaction ou il est porté de
l'ambiante a 1000°C sous atmosphére inerte d'azote 3 raison de
10°C/ mn. |
Initialement avec le four en position basse, on introduit une
masse de 100mg de charbon(brut ou déminéralise) de granulome-

trie comprise entre 40 et 60 pm. On releve le four et balaye

" avec un débit de 50 ml/mn d'azote pour rencuveler 1l'atmosphére

au voisinage de la matiére. Ensuite et aprés vérification de la
linéarité de 1'étalonnage au moyen des cavaliers étalons,le
fléau est libéré. Afin d'enregistrer la perte de masse due a la
réaction de décomposition des échantillons a étudier, le chauf-
fage est démarré pour atteindre le régime thermigue. La granu-
lométrie fine des échantillons permet une accé{ération impor-
tante de la cinétiqug de décompositicn. En effet et & 1l'echelle
du grain d'échantillon, cette réaction progresse de la surface
externe vers le centre. Par conséquent, la pulvérisation en-
traine une multiplication considérable de 1l'aire des surfaces
limites entre la nouvelle phase et la matiere demeurée intacte.
De ce point de vue,plus la granulomé¢trie est fine et plus l'ac-
célération de la vitesse de décomposition doit étre importante
[37]. La masse retenue pour nos expériences est de 100mg.
Celle-ci ne réprésente qu'un dixiéme de la hauteur de la na- .
celle(2cm) et permet ainsi d'éviter les pertes par projection.
Par ailleurs, l'effet de tas h'est pas observable car les 100mg
d'échantillon ne représente gqu'une mince couche d'eépaisseur
3,0mm. Notons également gue nous n'avons retenu gu'une seule
vitesse de chauffe soit 10°C/mn. Nous sommes parfaitement
conscients que ce choix est de nature a réduire en partie les
conclusions gque nous aurions pu tirer d'expériences effectudes
a des vitesses de chauffe différentes. La plage de température
choisie dans notre <¢étude s'étend de l'ambiante a 1000°C, car ce
domaine autorise a suivre l1l'éveolution de la reéaction de décom-

position tout en évitant les problémes d'agglomération de
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cendres qui peuvent commencer & se poser au dela de 1000°C, Par
ailleurs, nous avons cherché a nous placer le plus possible
dans des conditions qui minimisent les processus physiques de
transfert de matiére et de chaleur par rapport aux phenoménes

chimiques.

VI.3-Résultats et Discussions

Les figures suivantes 9.1, 9.2 et 9.3 représentent les
courbes intégrales de perte de poids en fonction de la tempera-
ture ou thermogrammes, ainsi gue leur courbe dérivée, obtenues
pour les trois échantillons bruts et déminéralisés respective-
ment K-I,, SK-II,, A-III,, K-Ip, SK-IIg, A-IIIg.

Un premier examen de ces figures montre que toutes les
courbes intégrales de perte de poids présentent la meme allure,
soit des formes en escalier ou en "S" inversé caractéristigues
de la production de matiéres volatiles des charbons. A l'instar
de l'échantillon schisteux SK-II, brut qui ne présente qu'une
seule marche d'escalier tous les autres échantillons, qu'ils
soit bruts ou déminéralisés, en présentent plusieurs de forme
plus ou moins prononcée correspondant a des départs de matiéres
volatiles différentes.Aussi, afin de faciliter 1'interprétation
de ces thermogrammes, nous avons tracé pour chacun de nos échan-
tillons bruts et déminéralisés, la courbe dérivee de celle in-
tégrale en prenant les valeurs des pentes (dm/dt) en tout point
du thermogramme. De telles courbes deriveées présentent 1'avan-
tagé de nous renseigner sur les différents domaines de tempéra-
ture correspondant aux dive;ses'matiéres volatilisées, et de
nous préciser leur vitesse méximale atteinte a une température
donnée. Nous présentons dans le tableau XXII sulivant les va-
leurs de ces vitesses maximales pour chacun de nos échantillons

de charbons bruts et déminéralisés étudieés.
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figure 9.1: Thermogrammes des échantillons
K-I. brut et K-I, déminéralise



g
2,5-
o
£ 5 _
c
Q@ ;;5'-
&
g 10 -
€
_812,5-1
@ 45
c
a-1754
20
225

% D
e | \\\ /1* .
%0 & Yma/ma AV G j—S;‘H"‘. L
Z S
825 — Ok I% \\A N} = SOWmn
//{} \(\\4 ; fE%; 1]
851-03 AL S
vas R
&251-02 .'. /"/ '\\"’_/" i'; ] : Mt b
i/\_; -; / \
.80}~ O1 {A/: \ b \ ,
7754 0 / o
img —-

97

N 7

100' 200 300 400 500 600 700 £00 900 1000 TO)

0 4% 20 30 40 50 60 70 80 90 100
ey

figure 9.2: Therwograunmes des échantillons
SK-11. brut et S5K-Il, déminéralisé



.98

0,0 9 m \
‘ 5] om \“
\
501 % \ Acll
\ = b
754 925 == ooz dirrinircling
[ ., -\ dTAdt = 10°CANN
00 80 \1 \ N, = 50mymn
\ X a=TG
5] &5 ‘ \‘\ \ b = DG H

o
E 15,0- as |— 2 omall

en
J
-§;
/‘
/

~

o175 easps—A N A~
é* AR
£ 20,0 s ¥ :ﬂ:\ ‘\ /

'8 | ‘i l[\ \‘\ /

02254 775425 : A

.

&

5
g
L
S
/

iy SR

250+ S

e e o o e o —

= —— i it
—
-

el
N
>

d
V4

\<
(f

M"‘""r—-ot:,‘:h\

"“‘:F1:)02003001.'.'3(3500e.ocv-ooaoos;_coofnoo]}"'ffr:i

W 30 4 v s /g B0 W W0

figure 9.3: Thermogrammes des échantillons
A-11I. brut et A-III, déminéralise



99

Tableau XXIT: Valeurs des vitesses maximales atteintes a des
températures données des diverses matiéres volatiles obtenues
lors de la décomposition thermique des échantillons
de charbons bruts et déminéralisés étudies.

Echantillon Ty (°C) dm/dt (mg/mn)

215 0,32

260 . 0,28

K-IA 330 0,25
425 0,50

600 0,43

230 0,55

300 0,50

600 0,48

SK-IIA 575 0,47
210 0,28

300 0,25

SK-IIB 475 0,43
215 1,61

375 1,26

A-III, 500 1,16
585 0,84

200 1,86

260 1,24

A-IIIg 310 0,98
425 1,34

En utilisant d'une part les données bibliographiques [15],
[12],(38], etld'autre part les valeurs du-tahleau XXII et les
courbes intégrales et dérivées, nous avons pu mettre en évi-
dence trois domaines température au dessous de 350°C, entre 350
et 500°C et entre 500 et 1000°C, dans lesquels apparalissent des
phénoménes différents.

En effet, au dessous de 350°C} nous obsérvons pour tous
nos échantillons, a l'exeception de SK-II, brut, une ou plu-
sieurs pertes de poids parfois importantes(cas de 1l'échantillon
A-III, brut et A-IIIy déminéralisé).Cette perte pourrait étre
attribuée a la désorption des gaz déja présents a l'intérieur
des pores,principalement de l'eéu aux environs de 200°C et pro-

bablement du méthane et du dioxyde de carbone au dela de 250°C.
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Entre 350 et 500°C, et plus précisément a des températures
supérieures a‘400°C(z 425°C) nous constatons le depart de la
plupart des matiéres volatiles constituées en majeure partie de
tar ou goudrons(hydrocarbures fortement aromatigques) de masses
moléculaires inférieures & 200, de méthane, d'hydrocarbures en
Cyy Cy et d'eau, |

Entre 500 et 1000°C, soit vers 600°C pour tous nos echan-
tillons,la perte de poids observée pourrait étre attribuée tout
d'abord, au méthane en gquantité décroisssant rapidement et au
monoxyde de carbone CO.L'hydrogéne apparalissant normalement
avec un maximum caractéristique vers 750°C semble peu probable:
dans nos échantillons. Nous constatons par ailleurs, qu‘au
dessus de 900°C, la perte de poids devient pratiguement nulle.
En effet, les réactions s'y produisant intéressent plutdt des
réactions a 1'état solide de réduction d'une partie des ma-
tiéres mineérales par le carbone.

Signalons par ailleurs, que la vitesse de chauffe relati-
vement élevée de 10°C/mn a permis d'une part d'augmenter la vi-
tesse de diffusion des matiéres volatiles et la formation de
goudrons légers et a conduit d'autre part a plus grande perte
de poids. D'autres travaux antérieurs([36],{38] ont montre que
de faibles vitesses de chauffe ne produisaient que de tres peu
de matieres volatiles et pas de goudrons. En effet, la forma-
tion de goudrons aux environs de 400-430°C peut étre expliqueée
par la distillation et la diffusion de molécules organigues le- .
géres de masses moléculaires inférieures a 200 emprisonnées
dans les pores étroits de la structure des charbons.

Les vitesses de diffusion augmentant de maniére exponen-
tielle avec la brusque élevation de température deviennent suf-
fisamment importante a4 = 430°C pour gue ces molécules puissent
diffuser a travers le soclide et étre liberees dans ce cas.

Par ailleurs, 1l'existence simultanée de ces goudrons a
poids moléculaires moyens, du nmethane, d'hydrocarbures en C,,
C;(type C,H,) et de l'eau, a des températures supérieures a
400°C pourrait s'expliquer de la fagon suivante. Les ruptures
des liaisons C-C conduisant a la formation notamment de radi-

caux methylénes CH, et les coupures des ponts oxygéne dans les
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éthers favorisent la recombustion entre eux ou avec l'hydrogéne
des hydrocarbures aromatiques pour donner entre autre du mé-
thane et de 1'eau. Certes cette étude n'est que préliminaire et
mériterait d'étre poursuivie et approfondie ultérieurement par
une analyse des produits volatilisés et par des travaux notam-
ment de cinétique qui porteraient sur l'évaluation des énergies
d'activation et des constantes de vitesse, tant en isotherme
gu'en température programmee.

Par ailleurs, nous avons pu comparer a l'aide du tableau
XXIII ci-dessous, les pertes de poids observées lors des essais
normalisés de détermination des matiéres volatiles et celles
obtenues par thermogravimétrie poﬁr les échantillons de char-
bons bruts et déminéralisés(ou sans cendres mais ayec leur hu-
midité de rétention) étudiés.

Tableau XXIII: Comparaison des pertes de poids observées par
1- essai normalisé des MV et des MV/s.cendres

2- thermogravimétrie des eéchantillons de
charbons bruts(,) et déminéralisés(g) étudiés

Echantillon K--IA K-IB BK-—IIA SK-IIB A-—IIIB A—IIIB

1|28,0|31,8| 12,0 | 42,46] 40,0 | 43,2

Perte de poids
en (%) 2/118,0 23,0 '07,5 16,5 28,1 35,0

I1 s'avére que des différences notables sont observées,
cependant pouvant étre expliquées par le fait suivant. L'essai
normalisé(ISO 562-1981(F)) est une méthode enmpirique s'effec-:
tuant en vase clos. Le chauffage engendre outre la pyrolyse,une
combustion du charbon conduisant ainsi & une perte de poids
plus importante. Cette perte est d'autant plus grande gue
1'échantillon posséde de fortes teneurs en cendres. Ceci se re-
margue notamment dans le cas de l'echantillon SK-II, ou 1'écart
observé s'accentue lorsque l'on compare les échantillons démi-
néralisés a ceux sans cendres.En effet, nous pouvons penser Jue
la déminéralisation reduit 1l'effet d'écran voire inhibiteur de

la phase minérale des échantillons de charbons bruts.
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A travers ces premiers essais préliminaires de pyrolyse de
nos échantillons de charbons algériens étudiés, nous voulions
notamment avoir une idee supll'étape importante de départ de la
cokéfaction,procéde de traitement valorisant fort utile pour

nous.




|

CONCLUSIONS
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La valorisation des gisements houillers de‘la région de
Béchar passe nécessairement par une connaissance suffisante de
ce combustible fossile solide. Aussi, avons-nous été amené a
faire une étude permettant de caractériser ces charbons.

Aprés avoir présenté le site carbonifére,un essai de clas-
sificétion a été mené a l'aide d'une étude pétrographique et
d'analyses immédiate et élémentaire effectuées sur trois
échantillons K-T,, SK-II,, A-III, prélevés dans les bassins de
Béchar-Kenadsa et Abadla. C'est ainsi que les échantillons K-Ip
et A-IIT, peuvent entrer dans les classes respectivement 6 et 8.
des charbons dits de rang moyen ou subbitumineux, tandis que
1'échantillon SK-II, ne peut étre classé que dans la cateégorie
des schistes charbonneux, solt encere des charbons de trés bas
rang.

S'agissant donc de charbons, mélanges constitues d'une
partie minérale et d'une partie organique, nous avons tenté de
caractériser chacune d'elles a l'aide de meéthodes physiques
d'analyse, entre autres diffraction de R-X, microscopie élec-
tronique a.balayage, spectrométries d'absorption et d'émission
atomiques, spectrpscopie Infrarouge, RMN du proton.

I1 en ressort que pour la matiére inorganique,si les prin-
cipaux minéraux de constitution communs a l'ensemble des echan-
tillons sont dans l'ordre le quartz, la pyrite, l'anhydrite et
la dolomite, 1l'échantillon schisteux SK-II, renferme en outre .
des argiles de type kaolinite, illite et chlorite.

Par ailleurs, le dosage des éléments de la matrice minéra-
le a conforté les résultats déja cbservés dualitativement. Tou-
tefois, celui-ci n'etant pas exhaustif, il serait souhaitable
de le compléter par des éléments tels que V, Ga, Ge, ..., dans
la mesure oil des traitements valorisants (gazéification, liqué-
faction) par divers agents sont envisageables.

Pour la matrice organique, les méthodes utilisees ont per-
mis de révéler 1le caractére aromatique prepondeérant de nos
échantillons, et l'existence de fonctions oxygénées. Il va sans
dire que d'autres méthodes d'analyse devront étre mises en oeu-

vre pour une meilleure caractérisation de la partie organigue.
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Enfin, la pyrolyse de nos échantillons suivie parrthermo—
gravimétrie vraie sous courant d'azote, nous a permis de déter-
miner trois domaines de température correspondant a diverses
matiéres volatiles. Notons, que cette étude n'est que prélimi-

naire et mériterait d'étre poursuivie par une analyse des pro-

duits volatilisés d'une part, et leur cinétiquer d'autre part,

tant il est vrai que la pyrolyse est une étape de départ impor-

tante dans la mise en oeuvre des grands procédés de traitements

valorisants, et notamment la cokéfaction, la combustion, la ga-
zéification et la liquéfaction. De tels traitements pourront, a .
leur tour, faire l'objet de travaux ultérieurs qui éntreréient
dans le cadre de la valorisation deé nos gisements houillers, en
particulier, et celui des énergieé fossiles de maniére géne-

rale.
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