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Résumé

L’exploitation croissante des ressources minéralagjrelles ou élaborées pour les activités
humaines et la production industrielle qui I'accagpe, génerent de réelles nuisances
environnementales en termes d’émissions direct@sdagtctes de gaz a effet de serre. Pour
rationaliser I'utilisation de ces ressources etunédles impacts environnementaux qui en
résultent, des efforts constants sont réalisésisigyusieurs années pour recycler et valoriser
les résidus et sous-produits industriels dans ktgmiaux de construction.

Notre travail est une contribution a cette démarclilevise a étudier les potentialités de
valorisation du machefer résiduel issu de la conidmusdu charbon dans les centrales
thermiques au Niger (150000 t/an). Il cherche aetipper une voie d'utilisation de ce
machefer comme constituant de matériau de contruet plus précisément comme granulats
incorporés dans les matériaux cimentaires.

Dans une premiere étape, nous avons procédé aamaetarisation physico-chimique du
machefer a I'aide de diverses techniques (DRX, MEBtribution granulaire...), et nous avons
élaboré des mortiers cimentaires normaux dans ésgies proportions définies de sable sont
remplacées par des quantités identiques de méackisfermortiers ont été ensuite caractérisés
par leurs propriétés physiques, mécaniques et straciurales. 1l ressort que l'incorporation
des granulats de machefer dans les mortiers ciinemtantraine une modification de la
microstructure du mortier, une augmentation deassagité connectée et de sa perméabilité, et
une diminution de la résistance en compression étagtion. L’évolution de ces propriétés et
notamment les valeurs de porosité et de masse gplensuggere I'utilisation de ces mortiers
comme matériaux légers, a faible conductivité theum et a propriétés isolantes. Ces mortiers
présentent également un réel intérét du point dedeauleur résistance a la fissuration et au
retrait libre.

Dans une deuxieme étape nous avons étudié la titéralei ces mortiers lorsqu’ils sont soumis
a l'effet du dioxyde de carbone et a la lixiviatipar le nitrate d’ammonium. Les résultats ont
montré que la porosité élevée des mortiers contdaanachefer les rendait plus sensibles a
I'action de ces agents agressifs. Nous avons megenciant que les cristaux de calcite produits
par la carbonatation, contribuaient a réduire iléetat le volume des pores et a améliorer la

résistance en compression et en traction des msodaebonateés.

Mots-clés : Mortier cimentaire ; Granulats de Machefer ; Matracture ; Comportement

physique ; Comportement mécanique ; Retrait lilitetrait empéché ; Fissuration ; Durabilité.



Abstract

The growing exploitation of mineral resources, \eetnatural or developed for human
activities and the industrial production which cameth it, creates real environmental damage
in terms of direct and indirect greenhouse gas ®oms. To rationalize the use of these
resources and reduce the resulting environmenfaddts, constant efforts have been made for
several years to recycle and develop industriadlves and by-products in building materials.
Our work is a contribution to this process; it aiimstudy the potentialities for the valorization
of residual bottom ash from coal combustion intharpower plants in Niger (150000 t/year).
It seeks to develop a way of using this coal botsmim as a constituent of building material and
more specifically as aggregates incorporated inecgitious materials.

In a first step, we performed a physical and chahubaracterization of the coal bottom ash
using various techniques (XRD, SEM, Granular Disttion...), and we developed normal
cement mortars in which defined proportions of samedreplaced by identical quantities of coal
bottom ash aggregates. These mortars were theaotbazed by their physical, mechanical
and microstructural properties. The incorporatiérthe coal bottom ash aggregates into the
cement mortars results in a modification of the tamomicrostructure, an increase in its
connected porosity and its permeability, and a ebesm in compressive and tensile strength.
The evolution of these properties, particularly poeosity and density values, suggests the use
of these mortars as light materials, with low theroonductivity and with insulating properties.
These mortars also present a real interest frorpdire of view of their resistance to cracking
and free shrinkage.

In a second step, we studied the durability of ehe®rtars when subjected to the effect of
carbon dioxide and to leaching by ammonium nitréte results showed that the high porosity
of mortars containing the coal bottom ash made there sensitive to the action of these
aggressive agents. However, we noticed that tleealystals produced by carbonation helped
to reduce the size and volume of pores and imptioeecompressive and tensile strength of

carbonate mortars.

Keywords : Cementitious mortar ; Coal bottom ash aggregaicrostructure ; Physical

behavior ; Mechanical behavior ; Free shrinkagestrained shrinkage ; Cracking ; Durability.
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Introduction générale

Introduction

Le béton est I'un des matériaux de constructionples utilisés dans le monde avec une
production d’environ 6 milliards de metres cubes gna Son faible colt de production et sa
mise en ceuvre aisée justifie son utilisation darmgalisation de nombreux ouvrages de génie
civil. La production du béton requiert cependantplélevement d’'importantes ressources
minérales et énergétiques et la fabrication du cinlbére dans la nature d’importantes

guantités de dioxyde de carbone qui participereféet de serre. Pour réduire ces impacts
environnementaux et notamment la consommationateugat, on recourt de plus en plus a des

matériaux de substitution a faible incidence écagomou a des résidus et déchets industriels.

Ces sous-produits de I'industrie peuvent contritzigers certains cas a améliorer notablement
les propriétés du béton ; c’est le cas de la fudeesilice ou des cendres volantes de centrales
thermiques qui sont devenus des constituants nsafias bétons de hautes performances. Les
sous-produits peuvent étre aussi utilisés pour emsgr partiellement la pénurie de granulats,
pour réduire les codts de production du béton, poaférer de nouvelles propriétés aux bétons

(bétons légers, bétons lourds) ou encore pourlyésdes nuisances environnementales.

Notre thése vise précisément a utiliser les grasule machefer pour assurer une ou plusieurs
de fonctions que nous venons d’énumérer. Elle téslline collaboration entre le Laboratoire
Eco-Matériaux de Construction (LEMC)/2IE de Ouagagtnl, le Laboratoire de Génie civil et
Génie Mécanique (LGCGM)/INSA de Rennes et la Seécilligérienne de Charbon
(SONICHAR).

La SONICHAR dans sa mission de production de ltélgite a partir du charbon extrait
localement sur le site de Tefereyre, génére e, effmuellement, plus de 150 000 tonnes de
déchets industriels appelés « machefers de charb@iest le résidu de la combustion du
charbon minéral (houille) dans les chaudiéres detdrale thermique. Ce machefer stocké a
ciel ouvert dans l'usine, induit des impacts enwirementaux négatifs sur les plans sanitaire et
esthétique. C’est pour réduire les nuisances dtock que la SONICHAR a confié au LEMC

un projet de «Valorisation du machefer de charbrodyit dans ses usines ».

Une premiére voie de valorisation a consisté asatille machefer dans la production des
briques de terre comprimée (BTC) Vinai et al [Vigail3]. Ces premiers travaux ont conduit
a la construction de batiment en BTC de méachefedesgite de SONICHAR mais ils ont

1
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également montré que la porosité élevée des masha¥ait une grande incidence sur les

propriétés mécaniques des briques obtenues.

Dans notre travail nous abordons une deuxieme deiealorisation qui consiste a utiliser le
machefer non plus comme brigues compactées maisneonomposante granulaire des
mortiers et bétons. Cette utilisation pose d’emplésieurs questions qu’il convient de prendre
en compte dans I'élaboration de nouveaux matéigankenant ce machefer. En effet, puisque
le machefer est trés poreux, la demande en eaugoanfection des mortiers sera également
élevée. Il pourrait en résulter un accroissemen g@rosité totale du mortier, une diminution
de ces résistances mécaniques, un accroissemdataiteétigue de pénétration des agents
agressifs et finalement une faible durabilité. Ewanche, la porosité élevée peut constituer un
atout pour élaborer des matériaux légers, a faibreluctivité thermique, et forte impédance

acoustique.

L’objectif de notre travail est donc d’étudier lpsopriétés et le comportement des mortiers
élaborés a partir de ce méachefer pour en dégagepfeortunités d’utilisation dans le domaine
de la construction. Les résultats de notre étudemésentés dans ce mémoire en cing chapitres.

Le premier chapitre est consacré a la synthese bibliograghifjprésente les différents types
de machefers, leurs principales propriétés, leupiGations les plus courantes et leur utilisation
dans la confection de matériaux cimentaires. Danglupart des études rapportées dans la
littérature, le machefer est utilisé en substitutinassique du gravier. Peu d’études ont été
effectuées sur un remplacement du sable par leefératt au démarrage de cette these aucune
étude n’a examiné I'effet d’'une substitution volgone du sable par les granulats de machefer.
Le secondchapitre présente les différents matériaux uslisgéles techniques expérimentales
mises en ceuvre dans la these. Deux méthodes del&tion ont été comparées.

Dans le chapitrdarois, les mortiers retenus ont été caractérisés dut mEnvue de leurs

propriétés physiques a I'état frais (maniabilitélume d'air occlus, porosité communicante
accessible a I'eau, masse volumique) et de legrigtés a I'état durci (perméabilité au gaz,
distribution porale, vitesse de propagation desendtrasonores, et conductivité thermique).

Le chapitrequatre étudie les propriétés mécaniques des mortieredables différents essais
classiques (compression, traction par flexion tibacpar fendage) ont été mis en ceuvre pour
déterminer les caractéristiques mécaniques de cegers (résistance en compression, module

d’élasticité, résistance en traction). Ce chagka&mine également I'effet de l'incorporation des
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granulats de machefer sur les variations dimensiteset la fissuration liées au retrait. L'essai

de I'anneau (ring-test) a été notamment utilisér goudier le retrait empéché.

Le chapitrecinqg examine la durabilité des mortiers dans différemgironnements agressifs.

A cet effet, les mortiers ont été soumis d'une ,pades essais accélérés de carbonatation en
milieu riche en CQ@et d’autre part a des essais accélérés de likdni@n présence de nitrate
d’ammonium. Au cours de ces essais, I'évolutionaactéristiqgues des mortiers a été suivie
a I'aide de mesures non destructives (porosité camcante, perméabilité au gaz, vitesse de
propagation d’ondes ultrasonores), et de mesurgsudéves (résistance en compression, en

traction et module d’élasticité).

Le mémoire s’achéve sur les conclusions et pernsgsate la thése.
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1.1. Introduction

Ce chapitre propose une synthese bibliographiguéesumatériaux cimentaires a base des
granulats de machefers. Par rapport aux objectfd’&ude, cette synthése présente les
différents types de méachefers, les propriétés tatl'#ais et a I'état durci des matériaux
cimentaires a base de méachefers et leur durawiité-vis de leur environnement. Cette
bibliographie doit ensuite nous permettre d’orieméeplan d’étude par rapport aux objectifs

fixés.

Aprés une breve généralité des différents typeméehefers, nous présenterons les voies de
valorisation des machefers de résidus de la conoioude charbon (MRCC) dans le domaine
de la construction. Une synthése sur le comportemkétat frais sera détaillée afin d’identifier
les paramétres a prendre en compte lors de la emiseeuvre de ces matériaux. Nous
poursuivrons par la présentation des propriété&gat durci (propriétés physiques, mécaniques
et durabilité).

1.2. Les machefers

Les machefers sont des résidus a I'état solidepgquient étre produits par deux types de
procédés ; soit par incinération des déchets damguest ou ordures ménageres, Soit par

combustion du charbon.

1.2.1.Les machefers d’incinération d’ordures menagevd®© M)

Dans de nombreux pays, les procédés d'incinérdgsrordures ménageres sont devenus des
alternatives efficaces qui permettent d’éviter lssanen décharge ou I'enfouissement. Le
procédeé d’incinération utilisant la technique durfa grille comporte quatre étapes principales
[Gagnepain 1998] :

Premiere étape les ordures ménagéeres sont homogénéisées et aéesndians la chambre de

combustion a l'aide d'un grappin.

Deuxieme étape avec une tempeérature de combustion comprise effieed 1000°C, les
déchets subissent a l'intérieur de la chambre nbastion trois phases successives : séchage,

combustion et extinction/évacuation.
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Troisieme étape ta chaleur dégagée par la combustion des ordureageées est récupérée
sous forme de vapeur. La vapeur ainsi produitevakirisée en alimentant un réseau de

chauffage ou en générant de I'électricité.

Quatrieme étapea la sortie de la chaudiere, les fumées contierdeproduits de combustion
gazeux (CQ HCI, SQ, NOx, ...). Le traitement de ces fumées comprerd€fmussiérage, la

neutralisation des gaz, le traitement des dioxifuzanes et oxydes d'azote.

La Figure 1-1 schématise la filiere simplifiée dacinération des ordures ménagéres et du
traitement des MIOM en vue de valorisation [QuiR€I03]. D’aprés ce schéma simplifi€, on
note que pour une tonne d’ordures ménageres ikasagle four génere i°) 250 kg d’'un résidu
solide appelé (MIOM), que I'on récupere a la basdadrr ; ii°) 30 kg de cendres volantes ou
des résidus d'épuration des fumées d'incinératiomdutes ménageres (REFIOM) et

iii°) 6000 n? de gaz a traiter avant rejet dans I'atmosphére.

_Ir\ Stockama \‘ FEFIONM (déchets ultimes)
/,f-:_ T e Cendres Violantes ([~ 30Kg)
£ | /| Compostage a'{: / Chalenr, Vapear

Enx

© Tasde michefer
Orduores Menageres Machefer: )
1 tonme ~ B Ke J Amnalyses Paysico-chumiques,
[ geotachmines, emvdirommamentalas

F

] [ 5i lea stonlisis
e——
Geénie Civil | l wmen ‘

rulomsilass

Figure 1-1. Schéma simplifié de la filiere inciréa des ordures ménageéres [Quilici 2003].

Aprés combustion, les machefers sont extraits dger$, en général par des poussoirs, et
refroidis par voie humide, on parle «d’extinctioshes MIOM. Ills contiennent alors entre 20 et
30% d’eau et ont I'aspect d’une grave gris somtérogéne. Cette grave contient un mélange
de verre, de silice, d’alumine, de calcaire, deugha’imbrilés, d’eau et de métaux lourds (a

I'état de traces) dont la teneur totale peut atireiri%.
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Le MIOM est par nature un matériau évolutif, il gutbes évolutions physicochimiques et
biologiques qui peuvent durer plusieurs mois. Déade il est généralement évacué vers des
installations de maturation et d’élaboration (IM#t) il est stocké durant trois a douze mois

maximum (réglementation) avant d’étre valorisé dassstructures routieres.

1.2.2.Caractérisation physico-chimique des MIOM

D’aprés la littérature, les MIOM contiennent de tweux déchets métalliques, des résidus
minéraux incombustibles et des imbrulés provenamtla@ combustion imparfaite des
constituants peu combustibles ou trop humides dierdeur introduction dans le four. Les
caractéristiques physiques et chimiques des MIOpeddent de la composition des ordures
meénageres, du type de four, de la températureirtiration, des conditions d'opération,
etc. [ Li 2004] [Lam 2010].

1.2.2.1. Composition chimique

La composition élémentaire de MIOM en provenancepldsieurs types d'incinérateurs est
présentée dans le Tableau 2 [Wiles 1996].

e Les éléments majoritaires (>10000 mg/kg) préseats de MIOM classés par ordre
décroissant d’abondance sont : Si, Fe, Ca, Al KNet, C. Ces éléments représentent 80 a 90%
de la masse du méachefer.

* Les éléments minoritaires (>1000 mg/kg et < 100@kg) sont composés de : Mg, Ti,
Cl, Mn, Ba, Zn, Cu, Pb et Cr.

* Les éléments traces (< 1000 mg/kg) regroupentléseants suivants : Sn, Sh, V, Mo,
As, Se, Sr, Ni, Co, Ce, Ag, Hg, B, Br, F et |. Lencure étant tres volatile, il se retrouve

essentiellement dans les rejets gazeux et danédielus de I'épuration des fumées.
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Tableau 1-1. Composition élémentaire des MIOM [W/i1©996].

Eléement mg/kg Elément mg/kg

Ag 0,29 - 37 Mn 83 -2 400

Al 22 000 — 73 000 Mo 2,5-280
As 0,12 -190 N 110 — 900

B 38 - 310 Na 2 900 — 42 000
Ba 400 - 3 000 Ni 7-4300

C 10 000 — 60 000 P 1 400 — 6 400
Ca 37 000 — 120 000 Pb 98 — 14 000
Cd 03-71 S 1 000 -5 000
Cl 800 — 4 200 Sb 10-430
Co 6 — 350 Se 0,05-10

Cr 23 -3200 Si 91 000 — 310 000
Cu 190 — 8 200 Sn 2 -380

Fe 4 100 - 150 000 Sr 85 -1 000
Hg 0,02-7.8 Ti 2 600 — 9 500
K 750 — 16 000 \Y 20 -120
Mg 400 - 26 000 Zn 610 — 7 800

1.2.2.2. Propriétés physiques

Les MIOM se présentent sous forme de granulestggisdriables, hétérogenes et de diamétres
variables (Figure 1-2). En sortie d’incinérateuwr flaction granulométrique majoritaire d’'un
MIOM est souvent comprise entre 0 et 40 mm. Lesqudes ayant un diamétre supérieur a
10 cm représentent plus de 20 % en masse du mécbefsont essentiellement des métaux
ferreux et non ferreux, des scories et des matérigutype construction. La fraction des
particules ayant un diametre inférieur a 10 cnuagbrme et contient plus de 10 % de fines (<
2 cm). Les MIOM sont des granulats tres poreux patiabsorber plus d'eau (jusqu’a environ

30%) que les granulats naturels [Quilici 2003].

La masse volumique apparente du MIOM a I'état q@ésaconcassage et déferraillage est
comprise entre 1100 et 1200 kd/rha masse volumique réelle est de I'ordre de 2&fan’
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(Coutaz 1996). Ce qui en fait un matériau plut@etépar rapport aux granulats naturels
(Goacolou 2001).

Figure 1-2 Echantillon de MIOM

1.2.3.Machefer des résidus de la combustion de Charb&O®)

De nos jours, les seules activités qui produisestrdachefers des résidus de la combustion de
charbon sont les centrales thermiques au charkams [@s centrales thermiques au charbon, ce
dernier est brdlé dans une chaudiére ou fournaikeahaleur dégagée transforme I'eau d'un
circuit fermé en vapeur. Cette vapeur entraineturieéne couplée a un alternateur, qui génére
I'électricité (Figure 1-3). La vapeur redevient wtes de l'eau liquide en traversant le
condenseur, puis repart pour un nouveau cycle hershaudiére. Dans ces installations
fonctionnant généralement en continu, les difféseésidus de combustion du charbon doivent
étre gérés.

Les centrales thermiques au charbon génerent dgues tde résidus de la combustion de
charbon (RCC) : i°) les cendres volantes ; ii%) désidus solides ou les MRCC (Figure 1-3).
Les cendres volantes résultent de la combustionhdubon dans les chaudiéres. Elles sont
constituées des composants inorganiques, présansslel charbon, qui fusionnent entre eux
pendant la combustion et deviennent une matiergcpkaire de trés petite taille. Pendant
gu'elles sont évacuées par les gaz d'échappentlestse solidifient et prennent une forme
sphérique. Elles sont ensuite collectées par desuggiéreurs électrostatiques et/ou des filtres.
La taille de ces particules varie entre 0,074 @0®,mm [Ariffin 2007]. Les MRCC peuvent
étre produits par deux types de chaudiere. Unedibigude type fond sec produit des méachefers
gris de la taille d’'un sable fin & moyen, compagabldes cendres. Une chaudiere de type fond

humide produit des machefers noirs de la taillendable grossier ou gravier.
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Quand le charbon est brulé dans une chaudierepdeitjond sec, environ 80 % des matériaux
non brulés (cendres volantes) sont entrainés pagde d'échappement. L'autre 20 % des
matériaux non brulés se dépose non pas dans lediohal chaudiere, mais dans une trémie.
Lorsqu'une quantité suffisante y est présenterdsislus sont enlevés par des jets d'eau sous

pression, puis transportés soit dans un bassigcenthtion ; soit dans un étang a cendres.

Typical Steam Generating System e 1.

Turbine |
_1 Precipitator || il

Fly Aah '._. 2

MLI' Ll: ondenser

Cooling
Watar

Figure 1-3 Schéma de production des RCC [Mohd 2@ |

Dans une chaudiere de type a fond humide, les esnaantes constituent de 20 a 50 % des
RCC, selon le type de chaudiére a fond humide.ceeslres, quant a elles, sont déposées et
conservées dans le fond de la chaudiere ou elfefefd. Le fond de la chaudiére présente un
orifice qui peut étre ouvert de facon a permettesacendres fondues de tomber dans une fosse
remplie d'eau. Lorsque les cendres sont mises efaatoavec cette eau, elles se fracturent,
cristallisent et forment un matériau noir, ang@ast vitreux. Les trémies sont nettoyées avec
des jets d'eau sous pression, puis le résidu gatrehdans un bassin de décantation ou un étang
a cendres [Federal Highway Administrarion 2012].

1.2.4.Caractérisation physico-chimique des MRCC

Les propriétés physiques et chimiques du machefehdrbon varient et dépendent du type, de
la source et de la finesse du charbon brilé eypiid’opération de combustion [Ozkan 2007].

Les particules du machefer ont une taille variantelle du sable fin aux graviers.

10
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1.2.4.1. Composition Chimique

La composition chimique des machefers varie gramié¢iselon la source et le type de charbon
utilisé, mais aussi selon la technologie de combuagttilisée (température de combustion,
additifs utilisés, mode de récupération des cendrtes) [We Energies 2012]. Des métaux
lourds comme le mercure, le plomb et le cadmiunt podsents en tres faibles quantités dans

les MRCC. Le Tableau 1-1 présente les principaunstitnants chimiques des machefers.

Tableau 1-2. Composeés chimiques des MRCC [We Eeefi12].

Composé MAachefer de Machefer de Machefer de MaAachefer de
charbon charbon semi- charbon charbon
bitumineux, bitumineux, bitumineux, lignite,
chaudiere a chaudiére & chaudiére & chaudiere a
fond sec fond sec fond humide fond humide
[%0] [%] [%] [%0]
SiO, 61 46,75 48,9 40,5
Al203 25,4 18,76 21,9 13,8
FeOs 6,6 5,91 14,3 14,2
Cao 15 17,8 1,4 22,4
MgO 1 3,96 572 5,6
NaO 0,9 1,28 0,7 1,7
K20 0,2 0,31 0,1 1,1

Ce tableau montre que les MRCC sont constituésipatement des dioxydes de silice (9i0

des dioxydes d’aluminium (40>), des trioxydes de fer (K&3) et des oxydes de calcium (CaO)
[Singh 2014].

1.2.4.2. Propriétés physiques

Les particules des MRCC sont généralement angslagte poreuses avec des surfaces
rugueuses. Le machefer comparé au sable naturplus$éger et fragile. La densité des MRCC
dépend principalement de la teneur en oxyde dduetharbon minéral. La littérature montre
que la valeur de la densité est comprise entre 4,318 [Kim 2011] [Siddique 2013]. Le
Tableau 1-2 récapitule quelques caractéristiqugsighes des MRCC qui ont fait I'objet des

11
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études antérieures. On constate a partir de ceatdsque de facon générale, les machefers
sont des matériaux naturellement Iégers comparésalale ou au gravier. lls présentent des

coefficients d’absorption d’eau assez élevés, c@eut étre justifié par leur caractére poreux.

Tableau 1-3. Propriétés physiques des MRCC [S&lGil8].

Propriétés Résultats Chercheurs
1,87 [Kim 2010]
1,98 [Siddique 2013]
Masse volumique réelle 2,8 [Vinai 2013]
(Umd) 1,39 [Topcu 2010]
2,39 [Kurama 2007]
1,39 [Yuksel 2007]
Masse volumigue apparente 0.660 [Yuksel 2007]
(t/m°)
5,45 [Kim 2010]
Coefficient d(’;gsorption d'eau 31,58 [Siddique 2013]
12,1 [Topcu 2010]

1.3. Les voies de valorisation des MRCC dans la contstrc

La valorisation des déchets dans la constructibr€a effective depuis quelques années et
représente d’'importants volumes en progression pettains déchets. La valorisation des
déchets permet de réaliser d'importantes éconoteiesatieres premieres et de limiter ainsi la
pression anthropique sur les milieux naturels tanhiveau de la mise en décharge que de
I'exploitation des matériaux naturels. Depuis quek années, le machefer fait I'objet de
nombreuses études en ce qui concerne son utiisaiionme matiere premiére dans
I'élaboration des matériaux de construction, not@mihdans la stabilisation des couches de

chaussées, les matériaux cimentaires, etc.

De récentes études [Devlin 2010] ont montré qpedduction mondiale des MRCC est estimée
a plus de 600 millions de tonnes. Le Tableau 1-8ndoune estimation quantitative des

productions de MRCC et leurs réutilisations dassleys producteurs.

12
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Tableau 1-4. Production et réutilisation des RCClgmpays producteurs [Vinai 2013].

Pays Production des RCC (Mt) Réu(tli\l/:f)ation réu;?stg'iigﬁ(%) Année
Chine 350 203 58 2010
USA 118,1 50,2 42,5 2010
Inde 105 28,3 27 2005
EU1% 51,8 47,7 90,7 2009
Australie 14,1 5,8 41 2010
Japon 11 10,6 97,2 2006
Canada 6,4 1,9 30 2006
Total 656,4 3475 55,2 -

On constate a partir de ce tableau qu’environ 58%adproduction globale de machefer est
réutilisée. Prés de la moitié de la productioneadbnc inutilisée et ceci peut poser des
problemes environnementaux au niveau du stockagde It pollution des sols, cours d’eau et
aquiféres. Il est alors important d’envisager devetles voies de valorisation de ces déchets,
de perpétuer et d’'améliorer les voies existantiasdaf limiter les impacts négatifs du stockage
de ces déchets.

1.3.1.Utilisation du MRCC dans les travaux publics

De nombreuses études ont montré que les machstars,forme de grains ou de poudre,
peuvent étre utilisés dans la stabilisation desssouches de chaussées. Churchill et
Amirkhanian ont montré que le machefer peut étiesé@tdans la structure routiere comme
sous-couche [Churchill 1999]. Des études menéebBlaiaaret al [Naik 2003] ont montré que la
capacité portante des couches de formes routiéras §ire nettement améliorée lorsqu’on
remplace le ciment par la poudre de machefer dasgbportions massiques variant de 25 a
30%.

En 2004, Naik et al. [Naik 2004] ont étudié la sémnce en compression des briques de pavés
a base de machefer a des substitutions de 5 a d@%bde naturel. Les résultats de ces études

1 es 13 pays d'Europe qui formaient I'union européenne entre 1935 et 2004. Ils sont cités aujourd'hui comme les pays les mieux développés en
Europe sur le plan économique.

13
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ontindiqué que les pavés de résistance minimalPa peuvent étre produites avec le granulat

de machefer.

1.3.2.Utilisation du MRCC dans les matériaux cimentaires

Ces dernieres années, l'utilisation des différéypies de déchets industriels comme addition
dans la production des matériaux cimentaires gédttittention de beaucoup de chercheurs.
Les études portant sur I'incorporation du machetamns I'industrie cimentaire a donné des

résultats prometteurs. Certains auteurs ont éledi@ropriétés de ces nouveaux matériaux a

I'état frais, mais la majeure partie des travawoegntée sur les propriétés mécaniques.

1.3.2.1. Travaux sur les matériaux cimentaires a I'étassfrai

a. Rhéologie

De nombreux auteurs ont utilisé les essais d'afémeent ou d'étalement pour étudier les
modifications qu’entraine le remplacement des gegaunaturels par les granulats de machefer
de charbon sur les propriétés a I'état frais. Raysremier groupe de chercheurs I'incorporation
de charbon de méachefer dans le béton exerce unnéffatif sur la maniabilité des bétons a
I'état frais. L’affaissement diminue d’'une fagcongartante lorsqu’on augmente la quantité de

granulats en machefer. Ce résultat a notammesigrialé par les auteurs cités ci-dessous.

[Aramraks 2006] a observé que l'incorporation delesale machefer dans le béton augmente
la demande en eau de gachage. Il a ainsi trouv@aureune substitution de 50% et 100% en
masse de sable par des granulats en machefer delayretrie équivalente et pour une
ouvrabilité comprise entre 60 a 90 mm, la demandeaal était supérieure d’environ 25% a
50% par rapport a la demande en eau du bétoria@temée. Siddique et Singh [Siddique 2014]
ont observé une diminution de l'affaissement loestpusable est substitué a un taux de 100%
par le machefer dans la production du béton. Lesltas de leur étude indiquent que
I'affaissement passe de 70 mm a 10 mm lorsque thefér est utilisé a 100%. Aggarwal et
al [Aggarwal 2007] obtiennent un béton ferme pouartaux de substitution de 50% des
granulats naturels par des granulats du charbomatsefer. Ills ont aussi remarqué que le
facteur de vibration diminue avec l'augmentation tdux de substitution de granulats de

machefer. Une substitution de 0% a 50% du grawaelggmachefer entraine une diminution

14
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du facteur de vibration de 0,9 a 0,82. Chun etGhun 2008] ont aussi observé que

I'affaissement diminue avec l'incorporation du talexgranulats de méachefer.

Pour un deuxiéme groupe de chercheurs, la manébdiis matériaux a base de granulats de
machefer est tout aussi bonne lorsqu’on tient centat I'eau absorbée par les grains de

machefer.

Shi-Cong et al [Shi-Cong 2009] ont étudié I'effes dranulats de machefers sur I'affaissement
du béton en préparant des mélanges contenant 0%, 5®%0, 75%, 100% de particules de
machefers saturés a I'eau en remplacement du @listitution massique). Les résultats ont
montré que I'affaissement augmente quand le tausubstitution de machefers croit. Cette
augmentation s’expligue par le fait que les paltisude machefer étaient saturées avant
mélange, la quantité d’eau libre nécessaire auaggcest le méme que celle des granulats

naturels qu’ils remplacent.

Yuksel et Genc [Yuksel 2007] ont déterminé I'ounligé des bétons réalisés avec les granulats
des résidus de laitier de hauts fourneaux, de nfiéiceede cendre volante. lls ont trouvé pour
un taux de substitution du sable naturel par léesdd méachefer variant de 10% a 40%, avec
des dosages en cendre volante de 35%g#mciment de 350 kghret en eau de 165 Ifin

g’'une amélioration de I'ouvrabilité par rapportéls du béton conventionnel était observée.

Kim HK et Lee [Kim 2011] ont observé que I'étalemhene change pas avec l'utilisation les
particules fines de méachefers ayant des pores & Q0um. La Figure 1-4 montre que
I'étalement ne varie pas lorsque la substitutiolimique de ciment par des particules fines de
machefer augmente. lls constatent que les parsidiies de méachefers ont une porosité plus

faible, un coefficient d’absorption d’eau de 5,4B%une viscosité plus faible que le ciment.

15
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Figure 1-4. Effet des particules fines de machstfien’affaissement [Kim 2011].

Kim Joen et Lee [Kim 2012] ont montré qu’en remplatcdu gravier par le machefer dans le
béton, on observe une augmentation du temps d'@&emurit du béton qui, selon les auteurs, est
due a la présence de I'eau absorbée ajoutée lonséthnge. Bien que les différents auteurs
aient des avis partagés sur la question, il fadernque ces résultats sur l'affaissement

dépendent du mode de formulation.

Lorsque le coefficient d’absorption du machefershigas pris en compte, une partie de I'eau
de gachage est absorbée par les particules pordusesichefer, cela se traduit par une
réduction de I'eau libre qui assure la fluidifieatidu matériau. Par conséquent, on observe une

diminution de I'affaissement et de I'étalement.

Par contre, lorsque I'eau absorbée par les granadtpris en compte dans la formulation, on
observe une augmentation de I'affaissement. Toigtefoest important d’établir la cinétique
d’absorption du machefer afin de déterminer le tedlipbsorption avant le malaxage.

b. Ressuage

Le ressuage est un type spécial de ségréegatisedraduit par un mouvement d’ensemble des
éléments solides du béton vers le bas tandis gae percole en sens inverse. Au niveau visuel,

le ressuage s’observe par une mince pellicule cédawsurface du béton.

L’amplitude, le débit d’eau et la vitesse de regsudu béton dépendent en grande partie du

rapport E/C, de la propriété du ciment (Surfaceciip@e) et des propriétés physiques des

granulats fins surtout les fines inférieurs a 160 L’ensemble des chercheurs qui ont travaillé
16
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sur le sujet de substitution du machefer par lesgats naturels ont montré que 'amplitude

de ressuage du béton de machefer est plus élevézppart au béton ordinaire.

Andrade et al. [Andrade 2009] montrent que si amplace le sable par les granulats de
machefer de granulométrie équivalente dans le b&ajuantité d’eau perdue par ressuage, le
temps de ressuage et la vitesse du ressuage awegmeyar rapport a celui du béton

conventionnel. Les résultats présentés sur lar€igitb montrent que la perte d’eau obtenue
avec un béton incorporant 25% et 50% de granulatd@hefer est proche de celle du béton de
référence, alors qu'a 75% et 100% d’incorporatiemtichefer, la quantité d’eau perdue par

ressuage est remarquablement élevée.

water loss’ total water %%

0 = _ = — _

Fa 25% %4 T5% 100%
Bottomash content

[ oOCrr3s  ECRT4 |

Figure 1-5. Effet des granulats de machefer stedsuage [Andrade 2009].

Cette tendance a été confirmée par Ghafoori et @adiehafoori 1996] qui montrent qu’en
raison de la demande en eau de gachage élevéétole de méachefer présente un degré de
ressuage plus élevé que celui du béton conventioritseont indiqué que pour un béton de
machefer a faible dosage en ciment, I'amplitudeadsuage est de 84% par rapport au béton
ordinaire et de 100% pour un dosage en ciment él&vént aussi noté que I'amplitude a
diminué de 50% lorsque le superplastifiant a &ériporé a faible dosage mais pour un dosage
éleveé de super- plastifiant 'amplitude du ressuétgé remarquablement inférieure a celle de

béton conventionnel.
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c. Temps de prise

Le probleme de temps de prise des matériaux cinnesta addition de machefer a été déja
abordé et les résultats des recherches ont mamdréigcorporation des granulats en machefer
dans le béton augmente le temps de prise. La raraucipale est la demande en eau de gachage

tres élevée pour atteindre I'ouvrabilité désirée.

Ghafoori et Bucholc [Ghafoori 1996] ont étudié f&tf de I'incorporation de granulats en
machefer sur le temps de prise du béton. Ils os¢é que la moyenne des résultats du début
et de fin de prise du béton de machefer a augnaen®3% et 9,5% respectivement par rapport
au béton de référence. Lorsqu’un superplastifiartyge réducteur d’eau est incorporé dans le
béton de machefer, le temps de prise est améRandr. un dosage en ciment de 475 Ky/le
début de prise a diminué de 3,30 h a 3,00 h awgdidation du superplastifiant dosé a
0,35 I/45kg et & 2,5 h pour un dosage de 0,70 ¢y4b& fin de prise quant a elle passe de 4,40
h a 4,00 et 3,70 h pour les mémes dosages de fagidignt.

Andrade et al. [Andrade 2009] ont étudié l'influertaddition de proportions variant de 0% a
100% de granulats de machefer sur le temps de guiggton. Ils ont observé que le début et
la fin de prise étaient retardés. Jaturapitakk@teterarot [Jaturapitakkul 2003] ont confirmé
cette méme tendance en étudiant le temps de grisepdite d’'un ciment composé de la poudre
de maéachefer. Une substitution de 30% de cimentlpagpoudre de machefer augmente
respectivement le début et la fin de prise de 28ehB0 min par rapport a la référence.

1.3.2.2. Travaux sur les propriétés des matériaux cimerstailéétat durci

a. Densité

La densité du béton varie en fonction de la derd#t® granulats utilisés. Ainsi, lorsqu’on
substitue des matériaux tels que le sable ou leagrpar le machefer de densité plus faible, on

doit s’attendre logiquement a une diminution denksse volumique de I'ensemble.

Kim et Lee [Kim 2011], avec une formulation compeste 143 kg/mde fumée de silice,
14 kg/m? de superplastifiant, 187 kg?nl’eau et 607 kg/fde ciment, ont étudié I'effet de la
substitution des granulats par le machefer suetsité du béton.
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Des éprouvettes faisant varier le taux de maclief@2 a 100% en remplacement du sable, du
gravier et une combinaison du sable et du gravieétg étudiées. Les résultats présentés sur la
Figure 1-6 indiquent une diminution linéaire dedinsité du béton avec I'augmentation du
pourcentage de méachefer. Cette tendance peutibei@e a la densité du machefer inférieure

a celle des granulats naturels.
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Figure 1-6. Effet des granulats de méachefer sdefsité seche [Kim 2011].

Singh et Siddique [Singh 2014] sont parvenus aumeserésultats en étudiant les propriétés
mécaniques et microstructurales du béton contdaanéichefer comme substituant du sable.
lls conclurent que cette diminution de la masseiwidue du béton de machefer est due a la

faible densité des granulats de machefer.

Andrade et al. [Andrade 2007] ont démontré queelasdé du béton de machefer diminue de
25% par rapport a celle du béton témoin, en utitisen machefer de densité 1,65 glahun
module de finesse de 1,55 comme le sable dandda.bé

Topcu et Bilir [Topcu 2010] dans leur travaux ovel@é la densité du béton a base des granulats
de méachefer a 7 et 28 jours pour une formulatmmposée de 500 kghdle ciment, 3 kg/m
d’adjuvant réducteur d’eau et d’'un machefer avex densité de 1,39. lls ont constaté que le
remplacement massique du sable naturel par le rfegaans le béton entraine une diminution
de la masse volumique. Les bétons contenant 100%alle de machefer ont présenté une
masse volumique de 1,23 kg/8let 1,35 kg/drirespectivement & 7 et 28 jours contre 2,23
kg/dm? et 2,28 kg/dmipour le béton de référence.
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b. Résistance en compression

La résistance a la compression du béton ou du en@dit 'une des propriétés mécaniques les
plus caractéristiques car elle donne une idée fobar la qualité du béton et dépend
essentiellement de plusieurs facteurs tels queatare du ciment, le rapport eau/ciment, la
porosité, et la nature des granulats. Plusieursuasitayant étudié les bétons contenant les

granulats de machefer ont observé une légeére dilmimde la résistance en compression.

Ainsi, selon Rafat Siddique [Siddique 2013] la sémice en compression du béton diminue
avec I'augmentation du taux d’'incorporation du ngeh; comme illustré sur la Figure 1-7, ou
le sable naturel est remplacé par le macheferateutpmétrie équivalente dans des proportions

massiques variant de 0 a 30%. Il constate aussiagquésistance augmente avec I'age de cure

du béton.
70
60 - @ 30% Bottom Ash
@ 20% Bottom Ash
50 1
8 10% Botom Ash
40 A @ 0% Bottom Ash

30 +

20 A

Compressive Strength (MPa

Age (Days)

Figure 1-7. Effet des granulats de méachefer stgdstance en compression [Siddique 2013].

Targan et al. [Targan 2003] ont montré qu'a deuxgade cure, le béton contenant 10% de
granulats de machefer a une résistance infériaureéton de référence. Cependant, a long
terme, la résistance obtenue est supérieure actetdéton de référence. L’auteur attribue cette
augmentation de résistances a l'activité pouzzqlanides particules fines du méachefer, qui
démarre généralement a partir du 14eme jour de[Siadique 2014].

Bai et al [Bai 2003] ont étudié I'effet du machegenr les différentes propriétés du béton en
remplacant le sable naturel par 0%, 30%, 50%, @0%90% de méachefer. Le rapport E/C fixé
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a 0,45 et 0,55 et le ciment dosé a 382 Rglmas résultats des essais mécaniques ont indiqué
gue, pour les deux valeurs du rapport E/C la phubes éprouvettes confectionnées présentent,
a 28 jours d’age, une résistance en compressi@mienfe a celle du béton de référence.

Toutefois a 365 jours d’age, les résistances samparables a celle du béton de référence.

Topcu et Bilir [Topcu 2010] ont examiné linfluenatu méachefer sur la résistance en
compression & 7 et 28 jours de durcissement deadévec une substitution du gravier par le
machefer. Les proportions étudiées par Topcu @t Bikient de 10 a 100% de machefer. lls
concluent que les valeurs de résistance en conpnedsninuent avec l'augmentation de la

teneur en machefer, et que le taux de diminutiéfjoaurs est identique a celui de 28 jours. Ces
conclusions ont été confirmées par les travaux atifaks [Aramraks 2006] et Yuksel et al.

[Yuksel 2007] qui ont aussi étudié I'utilisation thachefer dans la production du béton.

Toutefois, certains auteurs, lors de leurs étusi@st parvenus a des résultats différents. Les

travaux cités ci-dessous tendent a confirmer cadtpds.

Kou Shi-Cong et Poon Chi-Shun [Shi-Cong 2009] inéigt que pour un affaissement
identique, la résistance en compression du bétoméathefer dépasse celle de la référence.
Comme on peut le constater sur la Figure 1-8, $&st@ce en compression augmente avec

'augmentation du taux de machefer et dépasse del®eton de référence.
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Figure 1-8. Résistance en compression en fonceda teneur en machefer [Shi-Cong 2009].
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Bai et al. [Bai 2005] ont montré que pour une vakaffaissement comprise entre 30 et 60
mm, la résistance du béton contenant les grandéatsachefer s’améliore et dépasse celle du

béton de référence a tous les ages de durcissement.

c. Résistance en flexion

L'étude réalisée par Seung et al. [Seung 2008] raajte la résistance en flexion a 28 jours de
durcissement diminue avec I'augmentation du taincdtporation du machefer dans le béton.
Les résultats présentés sur la Figure 1-9 indiqgeatpour une substitution jusqu’a 20% de
gravier par le machefer la résistance ne diminge ipais au-dela, on observe une diminution
de la résistance. La diminution de la résistandéegion est d’environ 25% lorsque le machefer

est utilisé & 100% dans le béton.

4.5

40 [ Flexural strength (5~13mm) -
B Flexural strength (13~20mm)

35

Flexural strength (MPa)

BA0% BA0% BA20% BA40% BA60% BAB80% BA100%
(Non) (FA20%) (FA20%) (FA20%) (FA20%) (FA20%) (FA20%)

Bottom ash content (%)

Figure 1-9. Résistance en flexion en fonction deteur en machefer [Seung 2008].

Ghafoori et al. [Ghafoori 1996] ont montré que damporation du machefer dans le béton
diminue la résistance en flexion a tous les agesluteissement; toutefois, en utilisant un
superplastifiant les auteurs enregistrent une amation de la résistance. Cette tendance a été
confirmée par Topcu et al. [Topcu 2010]. Les regalde Kurama et al [Kurama 2008] ont
montré que pour une remplacement de 10% de cinaené pnachefer, la résistance en flexion
a 28 jours est presque égale a celle du mortieéfdeence. A 56 jours de durcissement, elle

dépasse la référence sauf pour une substituti@d%e
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d. Reésistance en traction

Les matériaux cimentaires a base de machefer geédda méme tendance en traction qu’en
compression. Les travaux antérieurs montrent quéslatance en traction du béton de machefer

dépend de la qualité de la matrice cimentaire.

Pour ce qui concerne la résistance en tractions&lugt al. [Yuksel 2007] dans leurs travaux
ont montré que pour une substitution jusqu’a 10%ahle naturel par les granulats de machefer
dans le béton, la résistance en traction reste ambfe a celle du béton de référence.
Cependant, une diminution de 58% a été observéguer50% de sable est remplacé par le

machefer.

Toutefois, cette tendance a été contestée paredsacihercheurs notamment les investigations
réalisées par Ghafoori et Bucholc [Ghafoori 1996] laitilisation des granulats de méachefer
dans les bétons de structure. lls ont montré que wodosage en ciment de 272 kg&hplus,

le béton de machefer présente une résistanceacten par fendage presque identique a celle
du béton de référence a 7 jours. Les résultateptés sur la Figure 1-10 montrent que la
résistance en traction des bétons incorporantriesutpts de méachefer reste supérieure a celle
du béton de référence a tous les ages de durciskelres auteurs ont aussi montré que
I'utilisation d’un adjuvant réducteur d’eau entminne augmentation de la résistance de 12%

par rapport au béton de référence.
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Figure 1-10. Effet des granulats de machefer stédestance en traction [Ghafoori 1996].

23



Chapitre 1 : Synthese bibliographique

e. Module d’élasticité

Au méme titre que les résistances en compressian draction, la plupart des travaux
confirment que I'incorporation de granulats de ngdels induit une diminution importante du

module d’élasticité.

Andrade et al. [Andrade 2007] ont démontré qu’elisant le machefer a 100% dans le béton,
le module d’élasticité diminue de 25,8 GPa a 8,&%.G®pcu et al. [Topcu 2010] ont observé
une diminution importante du module d’élasticitéstpue le machefer est utilisé dans le béton ;
en effet, pour un remplacement de 0 et 60% du grgar le machefer, le module est passé de
60 GPa a 17 GPa.

Kim et Lee [Kim 2011] trouvent que le module d'dieisé diminue avec 'augmentation du
taux d’incorporation du machefer dans le béton. iéssiltats obtenus ont montré que lorsque
le sable est remplacé a 100% par le méachefer, Bulaal’élasticité passe de 41,1 GPa a
34,9 GPa ; soit une diminution de 15,1%. Le corggoent du module élastique du béton a
base du machefer a été évalué a 28 jours, 90 jtudB0 jours par Singh et Siddique
[Siddique 2014]. Les résultats obtenus confirmest donclusions précédentes a savoir que
l'incorporation des granulats de machefer dansélerb entraine une diminution de module
d’élasticité (Figure 1-11). Une substitution dulsake 10% en volume entraine une diminution

de 20% et 15% a 28 et 180 jours respectivement.
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Figure 1-11. Effet des granulats de machefer sorddule élastique [Siddique 2014].
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f. Durabilité

La notion de durabilité d'un ouvrage se traduit dgrar un ensemble de spécifications
techniques basées sur des méthodes d’essais slicectedirectes, sur I'expérience et sur des
préconisations de mise en ceuvre, de fabricatiale ebaintenance. Aujourd’hui, la durabilité
est appréhendée en considérant non seulemenid@ané® mécanique a 28 jours mais aussi un
ensemble de propriétés physico-chimiques qui prerere compte les conditions d’exposition

des ouvrages.

Certains auteurs ont travaillé sur la durabilitédton de machefer dont nous allons énumérer

guelques-unes.

> Diffusion des ions chlorures

La pénétration des ions chlorures est I'un des pimé&mes responsables de la corrosion des
armatures et de la dégradation des structuresten bémé. Elle procede généralement par un
processus de diffusion des ions sous I'effet d'tadgnt de concentration. Peu d’études ont été

réalisées dans le but d’évaluer cet indicateuntEgriaux cimentaires incorporant le machefer.

Singh et Siddique [Siddique 2013] en étudiantféefi’'une substitution partielle du sable
naturel par les granulats de machefers indiqudagdéfusion des ions chlorures dans le béton
dépend de la taille, de la distribution, de la oaté des pores présents dans la pate de ciment.
Les travaux publiés par divers chercheurs indiqaestle béton de machefer a un coefficient
de diffusion élevé par rapport au béton conventbn@hafoori et Bucholc [Ghafoori 1996]
confirme cette tendance. En utilisant la norme AASHI-277, ils ont constaté que la diffusion
des ions chlorures des bétons incorporant le méckst supérieure a celle du béton ordinaire.
Cependant une diminution de la diffusion des iotéaobservée lorsqu’un faible dosage en
superplastifiant est utilisé. Les bétons de machedas adjuvant laissent passer en moyenne
120% de charge électrique par rapport au bétogféeence. Avec l'utilisation d’'un adjuvant,

cette charge est réduite de 61%.
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» Reésistance a l'attaque des sulfates

Ghafoori et Cai [Ghafoori 1998] ont étudié l'atteqde sulfate des bétons contenant des
granulats de machefers. Les résultats des étutlesomiré que le béton contenant des granulats
de machefers présente une meilleure résistanceatiagues de sulfate. Au cours des 28
premiers jours de cure dans une solution de sutfatesodium, les éprouvettes de béton
contenant du méachefer ont affiché une valeur mogeatml'expansion de 0,0017%. Au cours
de cette période, aucune perte de masse n'a égisginée sur des échantillons de béton
contenant du méachefer.

L’étude de la durabilité d’'un ciment composé a bdesenachefer de Tefereyre en poudre a été
réalisée par Savadogo et al. [Savadogo 2015]. pesugettes de mortier a base d’'un ciment
composé de 15% de poudre de machefer ont étéagmlisnformément a la moe européenne
EN 197-1 et soumis a 'attaque d’acide sulfuriqueeFigure 1-12 présente les résultats obtenus,
elle montre que le mortier contenant le ciment demafer présente une meilleure résistance
aux acides que le mortier de référence. Cela pexplgjuer par le faible taux de portlandite
dans ces mortiers par rapport au mortier témoireftat, la portlandite est le constituant le plus
soluble dans le mortier donc le premier a se letilors de l'attaque acide. La réduction de la
perte de masse du mortier avec I'ajout de poudmaa@shefer peut aussi s’expliquer par le fait

que la diminution de la perméabilité ralentit langtation de la solution agressive.
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Figure 1-12. Perte de masse des mortiers avedrdests contenant 0% et 15% de poudre de
machefer-(a) Attaque de 3% d'acide sulfurique Aftaque de 5% d'acide sulfurique
[Savadogo 2015].
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1.4. Conclusion

Dans ce chapitre nous avons passé en revue lesedif§ types de machefer (propriétés
physico-chimique), ainsi que leur valorisation, arotnent une valorisation sous forme de

granulats et de ciment dans les batiments et trapahlics.

Nous nous sommes ensuite intéressés aux effetgrdeslats de MRCC sur les propriétés
physico-mécaniques des matériaux cimentairesssiore de cet état des lieux que les granulats
de MRCC modifient les propriétés des matériaux otiaiees aussi bien a I'état frais qu'a I'état

durci.

A l'état frais, méme si aucun consensus ne peaidégage, on peut conclure que I'ouvrabilité
dépend du coefficient d’absorption des grains dehei@rs et de la méthode de formulation.
On note aussi que l'incorporation des granulatséehefers dans le béton augmente le temps

de prise.

A I'état durci, les travaux antérieurs convergeotipconclure que la présence des grains de
machefers dans les matériaux cimentaires, conféxe naatériaux cimentaires une faible
résistance en compression, en traction ainsi dfailoe module d’élasticité. Cependant, a long
terme les résistances s’améliorent et parfois d&paselles de la référence. L'amélioration des
propriétés mécaniques des bétons a base de maekeliée a la réaction pouzzolanique entre

les grains de machefer et la portlandite.

Enfin la durabilité des bétons incorporant les glats de machefer sont élevés par rapport aux
bétons classiques. L'évaluation de la résistaniataque des sulfates a montré que le béton
de machefer conserve une durabilité élevée grBaetiité pouzzolanique des particules fines

du méchefer et a la morphologie des grains de nfiéche

La synthése bibliographique a montré que des relbhsrportant sur I'utilisation des MRCC
dans les matériaux cimentaires ont été realisées |datérét d’'une valorisation dans le béton.
Au démarrage de cette these aucune étude n’a egdiefiiet d’'une substitution volumique du
sable par les granulats de machefer dans le mpdgequi vient appuyer I'intérét de notre étude
en ouvrant de nouvelles voies de valorisation etaleselles possibilités a explorer. Outre ce
constat, l'utilisation des méthodes de caractéasat originales telles que I'adsorption
désorption au gaz et I'analyse thermogravimétripoer évaluer respectivement la structure

multi échelle et les difféerentes phases de décoitipos des hydrates.
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A lissue de ce travail bibliographique, I'objectié ce travail est d’élargir la connaissance des
mortiers & base de granulats de méachefer prodiaitSONICHAR, de fournir une base de
données scientifiques et techniques pour les étiudiees et aux industries cimentaires ainsi

gu’'a celles du BTP.

Dans un premier temps, nous allons travailler swaractérisation des grains de machefer du
point de vue minéralogique et physico-chimiquewstsasur la formulation des mortiers. Dans
un deuxieme temps, les mortiers élaborés seronactéaisés par des propriétés
microstructurales, physiques et meécaniques. Diftése techniques seront utilisées
microscopie électronique a balayage, analyse thgnamométrique, I'adsorption désorption
d’azote. Les propriétés déterminées sont notamngewulistribution poreuse, I'ouvrabilité, le
volume d'air occlus, la porosité communicante, ésse volumique, la perméabilité au gaz, la
vitesse de propagation des ondes ultrasonorespnductivité thermique, les résistances
meécaniques en compression, flexion, traction etddule d’élasticité, le comportement ductile
sous charge de compression et les retraits limp€ché. La durabilité des mortiers sera aussi
évaluée pour étudier leurs comportements souscisations chimiques telles que la

carbonatation et la lixiviation.
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Chapitre 2 Matériaux et dispositif expérimental
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Chapitre 2: Matériaux et descriptif expérimental

2.1. Introduction

L’objectif de cette these est de développer desmaaix a faible impact environnement en
utilisant les granulats de machefer de Tefereyeecl@apitre présente les différents matériaux

utilisés au cours de cette étude ainsi que leéreéifits essais de caractérisation.

Dans la premiére partie, nous présenterons lestéaistiques des granulats de méachefer du

point de vue physico-chimique et minéralogique.

La seconde partie recensera la formulation desiengrtla fabrication des éprouvettes, les
différents dispositifs expérimentaux ainsi que pestocoles associés qui nous ont permis de

caractériser les différents mortiers élaborés.

2.2. Matériaux

2.2.1.Le ciment

Le ciment choisi dans cette étude est du type CENB N produit par I'usine CIMTOGO, de
densité 3,1 ; destiné principalement aux travauba@tenent et de génie civil nécessitant de
fortes résistances a court et a long terme. L'dlfjel choix de ce type de ciment est de

développer des résistances élevées rapidement.

2.2.2.Le sable

Le sable naturel roulé de Bongré (Burkina Fasokldese (0/5) mm a été utilisé dans les
compositions étudiées. La granulométrie de ce ¢anst est représentée sur la Figure 2-2. La
masse volumique absolue, la masse volumique agpagarvrac et le coefficient d’absorption

d’eau de ce sable sont 2710 ké/i617 kg/met 0,70%, respectivement. L'équivalent du sable
au piston (ESP) suivant la norme NF 18-598 est4¢497ce qui correspond a un sable propre a

faible pourcentage de fines argileuses, bon pouréton.
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2.2.3.Les granulats de machefer

Le méachefer utilisé dans ce travail est de couteuire provenant des activités de production
d’énergie de la société nigérienne de charbon (®BIMR). Dans ce paragraphe nous
présentons les caractéristigues physiques, chimigtieninéralogiques de ces granulats de
machefer (Figure 2-1).

Figure 2-1. Granulat de machefer concasse.

2.2.3.1. Caractérisation physique

a. Masse volumique absolue et apparente

La masse volumique absolue du machefer représsentadse volumique de la matiere pleine.
Elle peut étre déterminée a I'aide d’'un pycnomatiquide (le pétrole, I'eau) ou a gaz (I'hélium

par exemple). En raison de la disponibilité au tatmre et de conditions d'utilisation (le

liquide utilisé doit étre inerte vis-a-vis des gukais) I'eau a été choisie. Les résultats
expérimentaux ont montré une masse volumique absdlenviron 2210 kg/f pour le

machefer. Tandis que celle du sable est de 27106°kg/

La masse volumique apparente des granulats de feadduweupant un récipient donné d’'un
volume d’'un litre selon le mode opératoire de lamn® EN 1097-3 a permis de caractériser la
masse volumique apparente en vrac des granulatsbfmt pour ce parametre une valeur de
770 kg/nd.
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b. Distribution granulométrique

Les analyses granulométriqgues ont été réaliséemrduies recommandations de la norme
EN 933-1. Elles sont représentées sur la Figureg@i2lonne les pourcentages des tamisats
cumulés en fonction de l'ouverture des tamis. Larlbe granulométrique du sable naturel
représentée sur la méme figure montre que celaentient plus d’éléments fins que les

granulats de machefer : les d50 sont de 0,63 mmil@asable contre 1,25 mm pour le machefer.
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Figure 2-2. Courbes granulométriques des granulats.

c. Coefficient d’absorption

La connaissance du coefficient d’absorption d’eaun @ranulat permet d’ajuster la quantité
d’eau efficace introduite dans la composition diobé Les mesures de I'absorption d’eau ont
été réalisées suivant le mode opératoire de laedthh 1097-6. La courbe d’absorption est
présentée sur la Figure 2-3. On observe au cowd@eremiéres minutes, une absorption
importante correspondant a 16% de la masse de feéch@bsorption se stabilise par la suite

et atteint 20% de la masse de machefer apres 2dshéimmersion.

32



Chapitre 2: Matériaux et descriptif expérimental
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Figure 2-3. Cinétique d’absorption des granulatsndehefer.

d. Observation au MEB

L’observation microscopique a été realisée a I'aldemicroscope électronique a balayage
JOEL JSM 6301F. Deux photographies des granulataa&Ehefer sont représentées sur la
Figure 2-4. On y voit des grains de morphologieg&es constitués principalement de particules
tres fines dont la structure poreuse permet d'gupli les valeurs élevées du coefficient
d’absorption (20%).

.';

o HEatHE

Figure 2-4. Observation au MEB des granulats dehefac.
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2.2.3.2. Caractérisation physique et minéralogique

a. Comportement a la lixiviation

La connaissance de la teneur en métaux lourddesgsanulats est essentielle pour déterminer
la classe de pollution du machefer et comprendsanderactions avec les autres constituants
de la matrice cimentaire. Le dosage des élémentallimées a été réalisé sur les eaux de
lixiviations par le Laboratoire de Chimie des Eale&2iE, suivant le protocole expérimental

NF EN 12457-2. Les résultats sont présentés dahadiau 2-1, avec les limites imposés par
les réglementations francaises en ce qui conceangoissibilité de valorisation sans

prétraitement des machefers d’incinération d’ordunénageres. On voit que les concentrations
des métaux lourds en solution sont inférieurescamcentrations fixées par les réglementations
francaises pour une valorisation sans prétraiten@ast notamment le cas pour Pb, Cr et Cd.

Nous retiendrons donc que l'impact potentiel polluales granulats de machefer est

négligeable.
Table 2-1. Résultat de lixiviation des granulatsrdehefer.
Teneur [mg/kg] K Na Ni Pb Cr Cd Cu
Machefer 24 155 0,03 001 001 041 0,24
MIOM « V » - - - 10 15 1 -

b. Composition chimique

La composition chimique a été déterminée par leotatbire Matériaux et Durabilité des

Constructions (LMDC). Les résultats regroupés danbableau 2-2 montrent que la somme
des oxydes de silicium, aluminium et fer répondaadgle de composition chimique des
matériaux pouzzolaniques selon la norme ASTM (AozeriSociety for Testing and Materials)

[ASTM 2008] : (Si0, + Al,05 + Fe,05 = 78,76%) > 70%.

Table 2-2. Composition chimique de granulats dehefzs.

Oxydes SIiO» CaO Al03 FeOs KO NaO MgO Mn0Oz TiO2 SO; P.Os POI

Wt[%] 52,2 041 222 336 19 022 056 001 199 0,3 0,04 16,81
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c. Caractérisation minéralogique par diffraction desyons X

La Figure 2-5 présente le diffractogramme de ray¥rsnregistré a partir des poudres de
machefer de Tefereyre. Ce diffractogramme indigaeptésence de Quartz, Mullite, et
Hématite. Il faut noter aussi que ces machefersgmtént une phase amorphe entre 18 &t 30

ce qui pourrait étre bénéfique pour une valorisatians les matériaux cimentaires.
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Figure 2-5. DRX des granulats de machefer.

2.2.4.Les adjuvants

L’adjuvant utilisé est un plastifiant réducteur aledénommé SIKAMENT 90 MF. Il se
présente sous forme d’un liquide brun, prét a I'minses propriétés physiques et chimiques
sont données dans le Tableau 2-3.

Table 2-3. Propriétés physiques et chimiques dstifint [Sika 2013].

Densité pH Teneur en Na Teneur en Ci Extrait sec
1,21+0,03 815 <6 % <0,1% 40,5+15%
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2.3.Formulation des mortiers

Le but de cette thése est d’analyser le comportepigysico-meécanique et la durabilité des
mortiers contenant des granulats de machefer deréyge et de les comparer aux mortiers
contenant du sable naturel. A cet effet, nous avpré&paré sept mortiers normaux
(sable/ciment = 3 ; eau/ciment = 0,5 ; adjuvantéeitn= 0,012) contenant différentes fractions
volumiques de granulats de méachefer. Le Tableapr&gente les détails des formulations; M
représente le mortier de référencejoMM20, M3z, Mag, Mso, M7s et Mhoo correspondent

respectivement aux mortiers dans lesquels 10%, B4, 40%, 50%, 75% et 100% de

machefer sont substitués a des proportions équiteeerolumiques de sable.

Table 2-4. Composition des différents mortiers.

Mortiers Mo Mo Mz Mz Maw Msp Mzs Mo
Eau efficace (kg/m) 260 260 260 260 260 260 260 260
Ciment (kg/nd) 520 520 520 520 520 520 520 520
Sable (kg/r) 1560 1404 1248 1092 936 780 390 O

Granulat de MRCC (kg/@ 0 127 250 375 500 625 937 1249

Afin de prendre en compte I'absorption d’eau desglats de méachefer, deux méthodes de
formulation ont été testées au cours de notreitrdves paragraphes suivants présentent ces
deux méthodes.

2.3.1.Formulation intégrant I'eau due a I'absorption deasnulats de machefer

lors du malaxage (Formulation A)

Pour cette méthode, trois mélanges ont été formedédormément au Tableau 2.5. Les
constituants sont mis dans le malaxeur dans I'ednaant : Le granulat de méachefer, le ciment,
et le sable. Le malaxage est effectué a sec pendamhinute. L'eau efficace et I'eau a absorber
par les grains de machefer sont ensuite introdaitefsir et a mesure du malaxage durant deux
minutes. Aprés lintroduction d'eau, le malaxagentowue pendant trois minutes.
Le superplastifiant est ajouté au mortier en deuxps : la premiére moitié est incorporée dans
I'eau de gachage et le complément est ajouté dimet au mortier pendant le malaxage.
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Table 2-5. Composition des différents mortiers (raation A).

Teneur volumique en MRCC M Mso Maoo

Eau efficace (kg/m) 260 260 260
Eau absorbée (kgfn 0 125 250
Ciment (kg/ni) 520 520 520
Sable (kg/rf) 1560 780 0
Granulat de MRCC (kg/f 0 625 1249

Aprés le malaxage suivant la procédure précédemingiquée, les essais préliminaires
réalisés sur les différents mortiers ont conduit r@sultats regroupés dans le Tableau 2.6.

Table 2-6. Caractéristiques des mortiers obtenos $& formulation A.

Mortiers Mo Mso M1o0
Affaissement (mm) 17 35 24
Porosité communicante (%) 16,5 23,3 30,9

Résistance en compression a 28 jours (MPa) 28,5 7 22, 16,9

Comme nous pouvons constater sur le Tableau Z&aleurs de 'affaissement augmentent
avec l'augmentation de la teneur en machefer.f@tse de 17 mm pourg 35 mm pour Nb.
Cette augmentation de I'affaissement se justifreup@ quantité importante d’eau libre dans la

matrice cimentaire.

Au niveau des propriétés du mortier durci, nousnaviemarqué que le volume des pores
augmente avec I'ajout du machefer. Quant a lateggie en compression apres 28 jours d’age,
elle diminue de 40% pour le mortier contenant 1af¥®amachefer par rapport au mortier de

référence.

2.3.2.Formulation aprés présaturation des granulats dbefér (Formulation B)

Dans une deuxiéme démarche nous avons cherchérisenaés variations du rapport E/C (eau
sur ciment) que pouvait induire le pouvoir absotlihes granulats de machefer. L'idéal serait
d'utiliser les granulats dans un état saturé efasarseche mais compte tenu des quantités de

mortier & fabriquer, il n’est pas facile de sédesrgranulats en surface. A partir des résultats
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de la cinétique d’absorption des grains de macti{Efgure 2-3), nous avons choisi de faire une
présaturation en immergeant les granulats pendenheure dans la quantité d’eau nécessaire
pour saturer les grains de méachefer et de les &ggusqu’a avoir une teneur en eau de surface

constante.

Ainsi, aprés une heure d’immersion dans I'eau,gemulats de machefer sont égouttés et
secoués un peu au moyen d’'un tamis couvert d’'up flrsqu’a obtenir une teneur en eau
superficielle presque constante. Une fois la pugatibn terminée, les granulats sont aussit6t
utilisés pour fabriquer les mortierssblet Moo en suivant la procédure de malaxage décrite
dans la formulation précédente. Apres la fabricaties essais de mesure d’affaissement, de la
porosité communicante ainsi que I'essai de déteatian de la résistance en compression ont
été réalisés. Les résultats de ces essais résliséss mortiers ) Mso et Mioo fabriqués selon

cette deuxieme méthode de formulation sont préseta@és le tableau suivant.

Tableau 2-1. Caractéristiques des mortiers obtselas la formulation B.

Mortiers Mo Mso M1o0
Affaissement (mm) 17 18 20
Porosité communicante (%) 16,5 22,3 28,0

Résistance en compression a 28 jours (MPa) 28,5 2 23, 19,0

En comparant ces résultats a ceux de la premigneufation on note une diminution de
I'affaissement ; quant a la porosité communicanta eésistance a la compression on trouve

gue les valeurs ont le méme ordre de grandeur.

En conclusion nous pouvons dire que la présaturatiomachefer n’a eu pratiguement aucune
influence sur les propriétés mécaniques des mertaion la cinétique d’absorption établie sur
la Figure 2-3, les granulats du machefer arriverdaturation au bout d’'une heure. En
rapprochant cette cinétique d’absorption des grdénmachefer aux résultats obtenus on peut
dire que dans le cas de la formulation intégragdu’ d’absorption des granulats de méachefer
lors du malaxage (Formulation A), le surplus d’estiabsorbé avant la prise du ciment. Par
conséquent I'eau de gachage ne connait aucuneioatidinh, ce qui crée logiguement le méme
espace poreux que dans le cas des mortiers forrvédes granulats de machefer présaturés
(Formulation B). Au vu des résultats obtenus ausde cette campagne de formulation, nous
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avons choisi de retenir la premiére méthode dedtation qui est plus adaptée aux conditions

réelles de fabrication sur site.

Notre étude a été réalisée sur sept mélanges pgepanformément a la premiére méthode de
formulation puis coulés dans différents types dellesadaptés a la nature des essais auxquels

les éprouvettes sont destinées.

Pour chaque type d’essai et composition donnés,éammantillons ont été préparés et conservés
avant et aprés démoulage en salle de conservatiem@érature et hygrométrie controlées
(20+2°C, HR=100£5%), pendant 28 ou 90 jours.

2.4.Essais de caractérisation physiques a I'état frais

2.4.1 Mesure de I'affaissement au mini cone d’Abrams

La maniabilité est une propriété du béton fraistopduit son aptitude a étre mis en place dans
les coffrages. Dans cette étude, les mesures énefééctuées conforment a la norme
EN 12350-2 et a l'aide d’'un mini cone d’Abrams (digtre de base inférieure : 100 mm,
diamétre de base supérieure : 50 mm et hauteud nib). Le principe de I'essai consiste a
introduire et compacter a I'aide d’une tige métplé le mortier frais dans le cone. Ensuite le

moule tronconique est retiré verticalement poueniot'affaissement.

2.4.2.Mesure de la masse volumique apparente

La masse volumique apparente des mortiers élabsté@eterminée conformément a la norme
EN 1015-6. L’essai consiste a introduire le mortrars aprés malaxage dans un récipient de
volume et de masse connus puis mesurer la masseodier dans le récipient. La masse
volumique apparente du mortier est donnée pargdpord entre la masse du mortier sur le

volume du récipient.

2.4.3.Mesure de quantité d’'air occlus

Il existe plusieurs méthodes pour mesurer la teeeauair, toutefois la plus fiable et la plus
précise reste la méthode pressiométrique. Cet essaiéalisé a I'aide d’'un aérometre, la

meéthode est basée sur la compressibilité de baiteniu dans le mortier frais (Loi de Mariotte).
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Un volume déterminé du mortier est mis en commtuimicaavec un volume connu d’air en
surpression. La valeur de la pression résultanmtagtede déterminer la teneur en air du mortier
qui est lue directement sur un manometre équipempareil. Cet essai est réalisé en suivant la
norme NF EN 12350-7.

2.5.Essais de caractérisation physiques a I'état durci

2.5.1.Mesures de la porosité accessible a I'eau et dakse volumique
La porositép est définie par le rapport entre le volume deswifl,) et le volume total\{) du
matériau (Eq 2-1).

0=-2 Eq 2-1

Le béton durci comprend trois phases : solidejdiget gazeuse. La phase solide est constituée
par les granulats et la pate de ciment. Les peraplis d’'air ou de vapeur d’eau constituent la
phase gazeuse ; le liquide interstitiel constigughlase liquide. Les pores peuvent étre connectés

entre eux ou au contraire isolés (Figure 2-6). Btirdjue trois groupes de pores.

Pores morts

Pores communicants

Pores 1soles

Matrice

Figure 2-6. Représentation schématique d’'un mat@oaeux.

v' Les pores communicants qui forment un espace eortans le milieu poreux et
participent au transport de matiére a travers lernza.

v' Les pores morts qui sont connectés uniquement parvaie. lls peuvent donc étre
accessibles a un fluide extérieur mais ne partitipas au transport.

v Les pores isolés qui ne communiquent pas aveclieungxtérieur.
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Pour notre étude, nous avons déterminé la porositénunicante accessible a I'eau selon les
recommandations du groupe AFREM [A.F.P.C.-A.F.R.EL8B7] sur des corps d’épreuve
cylindrigues de diamétre 40 mm et de hauteur 60 ba&® échantillons sont d’abord maintenus
sous vide pendant 24 h, puis immergés dans I'eas gide pendant 48 h. lls seront ensuite
pesés dans l'air et dans I'eau grace a un dispdsitpesée hydrostatique. La masse seche est
déterminée par séchage a une température d’enbsC jusqu’a masse constante. La masse
des échantillons est considérée constante sifexeliice entre deux mesures consécutives aprés
24 h est inférieure ou égale a 0,05%.

La masse volumique apparente seche est calculge & uation (Eq 2-2).

1\/[S(EC

Papp = (M ) X Peau Eq 2-2

satair — MSat.eau

La porosité accessible a I'eau est calculée s&guation (Eq 2-3).

0=

< Msat.air - Msec

Msat.air - MSat.eau

) X 100peau Eq 2-3

Avec

Mq.atair - la masse de I'échantillon saturé pesé dans l'air

Msateau - 1@ masse de I'échantillon saturé pesé dans l'eau.

M, : la masse séche de I'échantillon.

Le schéma des dispositifs de mesure de la poromiténunicante a I'eau est présenté sur la

Figure 2-7.
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M.iil'-a.ll’ MEET-ERH

—— 1
H Pompe & vide | |

Figure 2-7. Dispositif de saturation et de peséirdstatique.

2.5.2.Mesure de la perméabilité au gaz

La perméabilité d’'un milieu poreux caractérise aptitude a laisser circuler un fluide (liquide
ou gaz) au sein de son espace poreux. Elle démeladstiructure interne de I'espace poreux et
particulierement de la connectivité des pores.t@irs propriété de transport macroscopique
exprimant la relation entre le gradient de pressigoosée a un fluide pour traverser le milieu et
le débit résultant. Deux fluides sont susceptidkepénétrer dans la matrice poreuse cimentaire
et de mettre en cause sa durabilité. Ce sont u l{@are ou contenant des ions), le gaz
carbonique et I'oxygéene. lls peuvent se déplacdrauers du matériau de différentes fagons,
mais tous les mouvements dépendent principalemera étructure de la pate de ciment

hydratée [Neville 1995]. La durabilité des bétoapehd en grande partie de leur perméabilité.

Pour comprendre les phénomeénes des écoulementkedaitigu poreux, il est utile de rappeler
des lois physiques : loi de Darcy (transport sa@sgon interne), loi de Fick (transport par
diffusion) ; les différents types de mouvement deges gazeuses (écoulement visqueux,
écoulement de Knudsen, et écoulement par glissgm@es notions fondamentales sont
présentées en détail dans I'annexe 1.

La mesure de la perméabilité est effectuée a I'dide perméametre a charge constante. Le
principe consiste a maintenir une différence degom gazeuse constante entre les extrémités
de I'échantillon, et & mesurer le débit résultamsdue le régime permanent est établi. Le
dispositif expérimental est présenté sur la FiQu8e
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Cellule de perméabilité
Gaz de percolation P, 1 ]

g

Gaz de confinement

He comprimé

— V- Gaz sorti P,
PC d’acquisition Mesure de débit Q
—
‘ P Débitmétre
) ——
[N\
[ o
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Figure 2-8. Dispositif de mesure de la perméaldlitegaz.

Dans ce dispositif de mesure de la perméabilitégsia, I'échantillon cylindrique de diametre
40 mm et de hauteur 60 mm est installé dans uhele&n acier. Le gaz est injecté a une
pression de percolatid? (3 bars en pression absolue) par la face supéraifa cellule. La
pression est produite par une bouteille de gaz domép Une pression de confinement (8 bars
en pression absolue) injectée par la bouteille @e mlaque la membrane contre la surface
latérale de I'échantillon et en assure I'étanchd®é sortie de cellule, le débit Q {s) est
mesuré apres stabilisation de I'écoulement du giaide d’'un débitmétre massique mis en
contact avec la pression de soeégale a la pression atmosphérique (1 bar en pressi
absolue). Le gaz utilisé dans cette mesure edlidiin. Ce choix se justifie par la tres faible
masse atomique de ce gaz, sa tres faible tenezale(de I'ordre de 3 ppm a 0,3 MPa), et son
tres faible rayon atomique par rapport aux autezs ge coefficient de perméabilité apparente

Kapp (m?) est déterminé par I'équation (Eq 2-4).

2.Q. Py L. 1 Eq 2.4

Kapp = o 27
PPA (PP - Pim)

L (m) et A sont respectivement la hauteur et ldiseale I'éprouvette ; p est la viscosité
dynamique du gaz filtranP,.,, est la pression atmosphérique de sortie du gazesb prise

€gale a 1 bal, est la pression d’entrée.
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2.5.3.Mesure de la vitesse de propagation des ondes

La caractérisation des matériaux par onde ultrasoest une méthode de caractérisation non
destructive couramment utilisée. Elle présente almbreux avantages : facilité de mise en
ceuvre, bonne adaptation aux orientations naturééida plupart des défauts et possibilité de
traverser de fortes épaisseurs, etc. Elle présmpendant quelques exigences telles que la
nécessité de coupler le transducteur a la piécgrdade sensibilité de la propagation des
ultrasons aux degrés d'hétérogénéité ou d'anisetdypmatériau ou des parametres variables
liés aux conditions de mesure telles que la tentypérale taux d'humidité, I'état de contrainte
du matériau. La propagation des ondes ultrasorestesensible a 'assemblage minéralogique
et est affectée par les formes, la distributioorjéntation cristallographique préférentielle des
composants. Elle est aussi affectée par la tdillergentation des défauts tels que les pores et
les fissures, et la présence ou I'absence de fuiderstitiels. De ce fait, la caractérisation de
'endommagement par la technique ultrasonore ctmgisoumettre un matériau a un signal
particulier d’'une onde sonore et a enregistreg@nse. Selon I'état du matériau, 'onde change
de vitesse et la propagation des ondes est peetpdrdes discontinuités. Lorsque la fissuration
et l'altération du matériau augmentent, la propagaties ondes est perturbée, la vitesse

diminue tandis que l'atténuation de 'onde ultraz@naugmente.

Parmi les techniques ultrasonores existantes, ondi&inguer principalement :

v' L’échographie : Cette technique consiste a envajars la zone inspectée des
impulsions ultrasonores et a recueillir les échesedour. Ces derniers sont renvoyes lorsque
les ondes ultrasonores rencontrent une hétérogétigitpédance acoustique plus élevée. Cette
méthode est aussi appelée contrble par échos aaffedion.

v' La méthode par transmission : Le principe de lahod# consiste a disposer deux
transducteurs (émetteur et récepteur) de parbetrd d’'une éprouvette de longueur connue et
a mesurer le temps que I'onde met pour la traverser
Pour notre étude, les vitesses ultrasonores ommésirées sur des échantillons cylindriques
(40x60 mm) en utilisant la méthode ultrasonore fpansmission. Les échantillons sont
généralement pré-séché a 105°C jusqu’a masseaoct@genvirons 2 jours) avant la mesure

ultrasonore. Le dispositif expérimental utilisé guend (Figure 2-9) :
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ASSE NLCTRONNIN

/ A .

Figure 2-9. Dispositif de mesure de vitesses wirases.

v' Un générateur-récepteur d’'impulsion de marque SQWRA 350M qui donne le
résultat directement a chaque mesure.

v' Deux transducteurs piézoélectriqgues d’ondes lodgiales de 25 mm diameétre et de
fréquence nominale de 0,5 MHz.

v' De la glycérine utilisée comme agent de couplage.

v' Un dispositif spécifique fabriqué pour permettrebam alignement des capteurs.

2.5.4.Mesure de la conductivité thermique

La conductivité thermique (W.K™) caractérise le comportement des matériaux lors du
transfert thermique par conduction. Elle représémtguantité de chaleur transférée par unité
de surface et de temps sous un gradient de tempgrde un degré par métre. Plus la
conductivité thermique est élevée, plus le matéestuconducteur de chaleur. Plus elle est
faible, plus le produit est isolant. La conductvihermique d’'un béton dépend de la porosité
et de son humidité [Neville 1995]. Dans ce paralgeamous avons cherché a examiner les
conséquences de l'incorporation des granulats ddnefér sur la conductivité thermique des
mortiers élaborés. Nous avons utilisé a cet effenéthode au Hot Disk. Cette méthode a pour
principe une mesure en régime transitoire du typglaw chaud ». Une sonde Hot Disk
constituée d'une double spirale de nickel sur pat isolant en kapton est placée entre deux
pieces identiques de I'échantillon étudié ayantsletaces planes (Figure 2-10). La sonde Hot
Disk est utilisée a la fois comme une source ddeahat comme un capteur. Un courant
électrique suffisamment intense est envoyé dassrde pour augmenter sa température d’'une

fraction de degré a quelques degrés, et on emegsstnultanément 'augmentation de
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température en fonction du temps a l'aide de la endomde. Un développement sur les bases

théoriques de la méthode est présenté en annexe 2.

10 mum
| 4—— Echantillon
30 mm
Sonde
30 o
+ Echantillon
Sonde Hot Disk : 40 mm

Figure 2-10. Schéma de placement de la sonde theenkiot Disk.

Pour mesurer la conductivité des différents mastédaborés, nous avons utilisé un analyseur
Hot Disk Thermal Constants TPS 1500 (Figure 2-1tljles éprouvettes cylindriques de
diameétre 40 mm et de hauteur 60 mm. Les éprouvatteste surfacées afin d’avoir des surfaces
lisses et planes, puis sciées en deux parties@aten de diametre et 3 cm de hauteur). Ainsi,
a partir d'une éprouvette on obtient deux demi-athans. Apres ces opérations les
échantillons ont été séchés a 105°C pendant 2 jauvmet la mesure de la conductivité

thermique.

Sonde — TPS 1500

Hot Disk

Figure 2-11. Dispositif de mesure des propriétésniues par la méthode Hot Disk.
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2.5.5.Analyse d’adsorption-désorption d’azote sur poudre

Les essais d’adsorption-désorption permettent dect&iser le matériau d’'un point de vue

textural [Baroghel-Bouny 1994]. Quand les molécudesgaz ou de liquides (adsorbats) se
fixent sur une surface solide (adsorbant), on gHdee adsorption. Le phénoméne inverse, par
lequel les molécules adsorbées sur une surfacedg®thent sous I'action d'une baisse de
pression, se nomme la désorption. L'adsorbat étdians le cadre de notre étude est I'azote

gazeux.

Cet essai est effectué sur les échantillons derpddh, Mso, et Migo ayant 28 et 90 jours de
cure) en utilisant I'analyseur de I'isotherme d'ezGemini VII 2390 (Figure 2-12). Le principe
consiste a injecter simultanément dans un tubesoant un matériau étalon et dans un tube
contenant la poudre a étudier, tous deux sont #smdans I'azote liquide qui maintient une
condition isotherme. Le volume interne et la terapée des tubes sont donc maintenus a des
conditions identiques. Quand la poudre adsorb@téagazeux, la pression chute dans le tube
échantillon. Grace a un systéme de valves, I'agaux est injecté en continu dans le tube
échantillon pour restaurer I'équilibre de pressoitre les deux tubes. Le résultat final est que
l'analyseur maintient une pression constante dulgag le tube échantillon en faisant varier le
débit de distribution de gaz pour correspondre texaent a la vitesse d’adsorption du gaz par
I’échantillon. Avant I'expérience, la poudre estisise a un dégazage, ce qui consiste a mettre
le tube d’échantillon sous vide et 'ensemble e enséchage a 105°C jusqu’a ce que la
pression dans le tube soit inférieure a 0,01 nlbadégazage qui dure environ 12 heures a pour
but de chasser toute 'humidité résiduelle darnmoladre qui peut influencer le résultat.

A la fin de I'essai, les courbes isothermes som¢mies et la distribution porale est calculée

automatiquement par le programme inclus dans Kaealr.
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Figure 2-12. Dispositif d’adsorption-désorption poudre.

2.5.6.Analyses thermiques

L’analyse thermogravimétrique (ATG) dont le prireipst présenté dans I'annexe 4 consiste a
enregistrer en continu les variations de masse édhantillon soumis a une loi de chauffe dans
une ambiance gazeuse donnée depuis la températbiande (25°C) jusqu’a 1000°C. Ces
variations de masse correspondent a la déshydtaxyldes hydrates (C-S-H et portlandite) et
a la décomposition du CaGQI n’est pas toujours aisé de dissocier I'évaporede I'eau libre

du matériau et celle de I'eau des hydrates (Eitengt C-S-H), c’est pourquoi 'ATG permet
surtout de quantifier la portlandite et les CaC€sus de la carbonatation ou contenus

initialement dans le matériau.

Dans notre étude, un appareil METTLER TOLEDO (Fegg@-13) permettant I'obtention
simultanée des signaux ATG-DSC a été utilisé. Bbhague mesure, une quantité de 20 a 50
mg de matériau en poudre seche est introduite ldgmareil et soumise a un échauffement de
température de 25°C a 1000°C avec une vitesse W&/rhthute. A la fin de I'expérience, le
logiciel de traitement permet de récupérer les lmesirATG et DSC ainsi que la dérivée de
'ATG. L'essai est réalisé sur des échantillongpdadres M, Mso, et Moo & 28 et 90 jours de

cure de durcissement.
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i
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Figure 2-13. Analyseur Thermogravimétrique METTLERLEDO.

2.5.7.Analyse au MEB

La microstructure des échantillons a été étudigenmiaroscopie électronique a balayage
(MEB). Ces analyses ont été effectuées sur un apPd&OL JSM 6301F avec une résolution
de2nmalkV-1.6nmab5kV-12nma l5KkV @reg2-14). Il existe plusieurs techniques
pour la préparation des échantillons destinés aolservations au MEB. Dans notre travail,
nous avons prélevé un fragment d'échantillon desien® Mo, et Moo agés de 28 et 90 jours.
Avant I'essai, I'échantillon prélevé est conseradslune étuve a 40°C pendant 4 heures afin
d’évaporer I'eau ensuite dans un dessiccateur jadgxécution de I'essai. Les échantillons
préparés sont placés sur une plaque de 30 mmadeetie, puis métallisés pour les rendre

conducteurs a l'aide d’'un métalliseur, la ciblené®n or.
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Figure 2-14. Microscopie Electronique a Balayag®UHSM 6301F.

2.6.Essais de caractérisation mécaniques

2.6.1.Essai de compression

Les différents mortiers sont coulés dans des mazysdriqgues de diametre 50 mm et de
hauteur 100 mm conservés dans une piéce a 2010 &b d’humidité relative. Les éprouvettes
sont démoulées 24 heures plus tard puis consetia@ssdes mémes conditions. Juste avant les
essais de compression a 28 et 90 jours, les édtesv&ont rectifiées en surface avec une
précision de 0,1 mm a l'aide d’'une meule équipé&a diisque diamanté et lubrifiée a I'eau. Les
mesures de résistance en compression sont effectud@ide d’'une presse hydraulique
INSTRON 200 KN (Figure 2-15) programmable et asseen déplacement. Les essais sont
réalisés avec une vitesse de déplacement de 0,2&imnies plateaux de la presse sont
légerement lubrifiés pour diminuer les frottemeetsréduire les frettages. Pendant I'essai,
I'éprouvette est chargée par le déplacement axiaiédin. Le déplacement est mesuré a l'aide
d’un capteur connecté a la centrale d’acquisiti@nforce exercée par la presse est mesurée a

l'aide d’'un capteur de force, relié également égatrale d’acquisition.
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Figure 2-15. Presse hydraulique de sollicitatiorcanégue.

2.6.2.Détermination du module élastique

Le module élastique des différents mortiers estungea 28 et 90 jours sur des éprouvettes
cylindriques de diamétre 50 mm et de hauteur 100 lows de I'essai de compression simple.
Avant I'essai les éprouvettes sont rectifiées afasa a I'aide d’'une meule. Cette rectification
a pour objectif d'obtenir une planéité parfaite dases de chargement, ainsi que la
perpendicularité entre I'axe de I'éprouvette etslafaces extrémes de la machine. La presse
utilisée dispose de plus d’'un systeme de rotuleiigipge. L’appui fixe permet d’aligner I'axe

de I'éprouvette avec celui de la machine, tandes lguotule gomme, en partie, les défauts de

perpendicularité et parallélisme.

Pour mesurer en continu les déformations axiatass avons utilisé deux colliers en aluminium
qui ont éteé fixés sur I'échantillon au moyen dess(trois vis mobiles par collier). Le collier
haut est équipé de trois capteurs de déplacememTLYLinear Variable Differential
Transducer) de 2,5 mm de course et disposés asl2Qine longueur de base de 100 mm
(Figure 2-16).
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Figure 2-16. Dispositif de mesure du module élastiq

Ce montage est positionné dans la partie centml&prouvette pour éviter les effets dus au
frettage. La déformation axiale considérée est€larthation moyenne indiquée par les trois
capteurs.

Pour cette série de tests, nous avons suivi laédioe recommandée par le LCPC
[Torrenti 1999]. Les éprouvettes subissent troidesyde chargement au tiers de la charge de
rupturef. . La vitesse (v) d’augmentation de contrainte esttrdlée en charge et décharge a
0,25 mm/min. Les décharges sont limitees a = 0,05f; (Figure 2-17). Le module élastique
mesuré est sécant. Il est calculé sur le 3éme cgfited’écarter les mesures affectées par la

déformation plastique du ler et 2éme cycle.

O
0.3fc |-

N =0 e TS ———

Figure 2-17. Cycle de charge-décharge imposés iffiéxemts mortiers.

L’expression utilisée pour le calcul du module Btpge est présentée sur I'équation (Eq 2-5).

g _0a=0p Eq 2-5
As €1~ &
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0, - 33% de la résistance maximale en compression
oy, : 5% de la résistance maximale en compression
e, : Déformation moyenne relative sous la contradite

gy . Déformation moyenne relative sous la contradte

2.6.3.Essai de flexion trois points

Les essais de flexion ont été menés sur des éptesverismatiques de dimensions
(40x40x160 mm) conservées apres démoulage danpiece a 20 C° et 100 % d’humidité
relative durant 28 et 90 jours. Les essais de dlexsont réalisés suivant la norme
NF EN 196-1 a I'aide d’une presse hydraulique IN®NR00 KN programmable. Le dispositif
est présenté sur la Figure 2-18.

Figure 2-18. Dispositif de flexion et presse hydicpie.

Celui-ci se compose de deux capteurs de déplaceowit tenus sur un montage support

adapté pour nos éprouvettes. Ce montage est fméhauteur de I'échantillon au moyen de

quatre vis, deux vis de chaque c6té, servant dearfe. L'extrémité de chaque capteur est
posée sur une petite plaque rigide accrochée duveceda I'éprouvette de facon a réaliser la
mesure de déplacement dans une zone de contrairgtante.

L’essai est asservi a la fleche a une vitesse placgment imposé de 0,05 mm/min, vitesse qui
permet de considérer que I'essai réalisé est qasgue (énergie cinétique négligeable). La
force et la fleche sont enregistrées au coursedsdi a la fréquence d’'un point par seconde.

53



Chapitre 2: Matériaux et descriptif expérimental

2.6.4.Essai de traction par fendage

La résistance en traction est 'une des caradguiss essentielles utilisées pour décrire les
performances des matériaux cimentaires. Sa détationpar un essai de traction directe n’est
pas toujours aisée a mettre en ceuvre, c’'est pouagutui préféere généralement des essais
indirects tels que I'essai de traction par fendamgenu sous le nom d’essai Brésilien (Figure 2-
19). Le principe consiste a mesurer la chaiyg,) nécessaire pour rompre une éprouvette
cylindrique (dans notre étude : 40 mm de diametner 80 mm de hauteur) soumise a une
compression diamétrale linéique. La résistanceration est déterminée d’apres I'équation
(Eq 2-6).

_ Eq 2-6

Bande de conteplaqué 4=1)mm ‘ P

[
A

=
ALy ]/

=

Figure 2-19. lllustration de I'essai brésilien.

2.7.Mesure des déformations différées

Il est bien connu que les variations dimensionsaleretrait dépendent des conditions de cure,
de la nature et du dosage des différents constgyatobbs D.W 1971], [Adam M. Neville
2000] . Cependant, dans ce dernier cas, on pengeajegment au type de ciment, a son dosage
ou au rapport eau/ciment. Il se trouve que, logiger, la nature des granulats et en particulier
leur rigidité influence les variations dimensiorieslde retrait. Dans cette section, nous nous
proposons d’évaluer l'incidence des granulats dehmf@r sur la cinétique du retrait libre et

empéché.
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2.7.1.Retrait libre

Le retrait total d'un élément en béton présentsi@luis composantes, nous avons abordé ici

les composantes liées au retrait endogéne et Hagec

v' Le retrait endogéne du mortier (aussi appelé tetl@utodessiccation) est une
déformation qui résulte du fait que le volume dexdpits de I'hnydratation est plus petit que le
volume des réactifs en présence.

v' Le retrait de séchage du mortier (aussi appeléirette dessiccation) est une
déformation volumique qui résulte du séchage dorbdt'eau qui n'a pas été utilisée dans
'hydratation s'évapore du matériau en fonctionnddifférentiel d'humidité relative avec
I'environnement ambiant (plus sec).

Pour notre étude, nous avons évalué ces deux camiesssur les mortiersdvM2o, Mao, Mso,

My7s, et Mioo. La méthode et le dispositif utilisés sont prégsmtans le prochain paragraphe.

2.7.1.1. Retrait endogéne sur les mortiers a I'état durci

Le retrait endogéne est mesuré sur trois prismedirdensions 40x40x160 mm de chaque
mortier qui sont protégés du séchage au moyen g@erpaluminium auto-adhésif. Le
démoulage des éprouvettes a lieu au bout de 2&heyres le coulage. Les mesures sont

effectuées au rétractometre suivant la norme N5-B3B (Figure 2-20).

2.7.1.2. Retrait avec séchage et perte de masse due awgseécha

De la méme maniére que le retrait endogene, laitremm condition de séchage (retrait total) est
mesureé sur trois prismes de dimensions 40x40x160goinsont laissés libres au séchage en
ambiance controlée (HR=50% * 5%, Température 202€C). Le démoulage des éprouvettes
a lieu 24 heures apreés le coulage. Les mesurestrdét tibre sont effectuées au rétractomeétre
suivant la norme NF P 15-433 (Figure 2-20), jupt@adémoulage. Ces mesures au déformetre
sont couplées a des pesées de maniére a suivotutién de la masse des éprouvettes au cours

du temps.
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Figure 2-20. Dispositif pour la mesure du retrait.

2.7.2.Retrait empéché

Les déformations dues au retrait ne sont pas fanémegatives. Elles ne le deviennent qu'a
partir du moment ou elles sont entravées, car gikeerent alors des contraintes de traction.
Ces contraintes, si elles dépassent un certaihg®ghe de la résistance en traction, peuvent
entrainer la fissuration du béton et, par conséguas problemes de durabilité (corrosion,

etc.), d'étanchéité ou d'esthétique.

L’essai consiste a déterminer 'échéance et I'aspeda fissuration d’'une éprouvette de béton
annulaire coulée autour d'un cceur métallique. Cer @st suffisamment rigide pour s’opposer
a la déformation de retrait du béton entouré. ldépette de béton se fissure si la contrainte de
traction atteint la résistance a la traction duémat.

Le dispositif d'essai est illustré a la Figure 2-R& cceur central est constitué d’'un anneau en
acier inoxydable de 25 mm d’épaisseur, pour un diegrextérieur de 250 mm et une hauteur
de 140 mm. Les déformations de I'anneau central S@imies au cours du temps grace a trois
jauges extensométriques, espacees de 120° ehautdur suivant la circonférence a l'intérieur
de cet anneau. Le coffrage est constitué de deguiltes symétriques en acier et démontable.
Cet ensemble repose sur un fond aussi en acieydable. On peut ainsi couler une éprouvette
annulaire en béton de 35 mm d’épaisseur autouadedau.

Apres le coulage, les corps d’épreuves sont coasdout de suite dans la salle climatisée (HR=
50% + 5%, Température 20°C £ 2°C). Puis toutesjdeges sont connectées au systeme
d'acquisition de données. La norme recommande tenvalle d'enregistrement qui n‘excéde
pas 30 minutes : nous avons procédé donc a un istnemgent toutes les 10 minutes.
L’ensemble de ces opérations doit étre réalisé #asn30 minutes suivant le coulage. Apres 24
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heures, les éprouvettes sont démoulées et la gagiieure de I'anneau en béton est enduite

par une couche de silicone pour assurer un séalvdgaeement radial, par la seule surface

latérale de I'éprouvette.

PLAN
o-o
ST Coffrage Silicona
e | enager
' Anneau de oy 2jauges e =
| Béton | = y i !I i |
= Fond |= .._ II .I 2 H
2] en acier i =l
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B g e, EXCEntiqUe L c ad

Figure 2-21. Géométrie du dispositif utilisé paeirétrait empéché.

La Figure 2-22 représente une éprouvette d’essabers. Cet essai a été réalisé avec les trois

compositions suivantes :dyIMso et Migo.

Systéme d’acquisition capteur

[ I3
_
o

Systéme 't
d’acquisition jauges

Figure 2-22. Eprouvette annulaire aprés mise erepa mortier et systéme en cours
d’acquisition.
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2.8.Essai de carbonatation accélérée

2.8.1.Dispositif et mode opératoire

La carbonatation naturelle des éprouvettes eseguitent la méthode la plus représentative de
la réalité du processus. Cependant, elle estdreguk ; il faut parfois plusieurs années pour
carbonater le béton sur quelqgues mm d’épaisseurreOourt généralement a des essais

accélérés dans des enceintes de carbonatation.

Pour notre étude nous avons utilisé un disposilif @@mprend une enceinte climatique

connectée a une bouteille de £0e CQ gazeux est injecté dans I'enceinte climatiqueaet s
concentration est maintenue grace a un systemeégigation. La température et 'humidité

relative sont contrélées automatiquement dans diete climatique selon les valeurs

programmeées (Figure 5-2). Dans notre étude, ladeatyre est réglée a 20°C, la teneur ea CO
a 20% et 'humidité relative a 65%. Ce choix s'aigpsur les résultats de Thiery [Thiery 2005]
qui ont montré que la vitesse de carbonatatiofiadse pour les taux de GOnférieurs a 5%

ou supérieurs a 80% de I'humidité relative .

Figure 2-23. Dispositif de carbonatation accélénéer I'enceinte climatique VotschVP 1300.
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2.8.2.Préparation des éprouvettes

Dans cette étude, deux types d’éprouvettes cyfjuds ont étée utilisées ; la premiere de
dimension (40x60 mm) est utilisée pour la caras##ion non destructive de la porosité
communicante, de la perméabilité apparente, etdtification de la zone de carbonatation
aprés fendage. La deuxieme (50x100 mm) pour Isaiesle caractérisations destructives
notamment la mesure de la résistance en compresdi@nt de procéder aux essais de
carbonatation accélérée, les éprouvettes sont seand une cure dans la salle humide a
température et hygrométrie contrlées (20+2°C, HR£5%), pendant une échéance de 90
jours afin d’assurer une bonne hydratation. Eltas ggalement surfacées afin d’obtenir deux
surfaces planes et paralléles. Toutes les éprasvethnt recouvertes d’'une épaisseur de

1 a 2 cm de silicone sur les deux surfaces plarmg favoriser la carbonatation

unidirectionnelle comme l’illustre la Figure 5-3.

Face protégee
par silicone
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Face protégée
par silicone

Figure 2-24. Schéma de préparation et de I'impebiligation des faces planes des
éprouvettes destinées a I'essai de carbonatatmiémée.

Aprés cette cure humide de 90 jours, les éprouwvetbmt maintenues dans une enceinte a
65+5% d’'HR et 20+2°C pendant 14 jours afin d’homuogéer I'humidité interne. Elles sont
ensuite soumises a la diffusion latérale de Ck@neur en Ce: 20%) pendant 28 jours dans

'enceinte de carbonatation présentée dans laepagil.
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2.8.3.Caractérisation de la progression de la carbooatg@ar indicateur coloré
de pH - la phénolphtaléine

La détermination de la profondeur de carbonatatglon certains auteurs doit étre effectuée
sur des surfaces rompues au lieu de surfaces 4di€e86 and MHM 1988]. Cependant,

Gruyaert et al [Gruyaert 2013] ont récemment dénéogue la différence entre ces deux
procédeés est insignifiante. Nous avons choisi lthoue de la surface rompue en procédant
comme suit : Pour révéler la surface carbonatésplltion alcoolique de phénolphtaléine est
pulvérisée sur les surfaces fraichement rompuesdesivettes cylindriques de 40 mm de
diameétre et 60 mm de maniere. La profondeur deocatation est mesurée sur au moins 10

points par échantillon a l'aide d’un pied a cowdiss

5.9. Essai de lixiviation au nitrate d’'ammonium (DNHO3)

5.9.1.Protocole expérimental adopté

Les corps d'éprouvettes utilisés pour I'étude alelégradation au nitrate d’ammonium sont
identiques a ceux utilisés pour la dégradationadiaecarbonatation (voir section 2.8.2). Quinze
(15) éprouvettes pour cing (05) formulationso(NW3o, Mso, M75 et Miog), soit trois (03)
éprouvettes pour chaque formulation ont été testgaes une cure de 90 jours dans une salle
humide, chaque éprouvette est rectifiée puis rezenavec de la résine de silicone sur les
faces basales afin que la lixiviation évolue umeinsionnellement par la surface latérale. Les
éprouvettes sont immergées dans une solution dgend’ammonium dont la concentration est
égale a 6M (équivalente a 480 g D3/l ou a 108 g NH'/l). Par ailleurs, afin de garder la
méme agressivité de la solution pendant toute taedde 'attaque, nous avons opté pour un
grand volume de solution par rapport a la surfag@ogée de I'éprouvette. Le volume de la
solution, est calculé en fonction de la teneur iement dans le matériau (C en Kgjm de la
teneur en calcium dans le cimepief %) et du volume de matériau a dégradeetV? [Le
bellego 2001] (Eqg 5-10).

0,048CyV, Eq 2-7

Apres une immersion de 28 jours, les éprouvettasratirées du bac, les films de résine sont

enleves et les échantillons sont rincés par immensendant plus de deux jours dans de I'eau

60



Chapitre 2: Matériaux et descriptif expérimental

pure (I'eau pure est changée trois fois au coursette période). Ensuite I'état de dégradation

est évalué de la maniere suivante :

D’abord, les éprouvettes cylindriques (40x60 mmhtsséchées a 60°C, jusqu’'a masse
constante, puis soumises a la caractérisation restruttive par mesure de la porosité
communicante, de la perméabilité apparente. EnsthiEque éprouvette est fendue au cours
d’'un essai brésilien afin de déterminé la profomdée dégradation. Cette profondeur est
caractérisée par une diminution significative ddchlinité suite a la lixiviation des produits
hydratés. Elle peut donc étre facilement identifiée pulvérisation de phénolphtaléine dont le
virage du rose violacé a 'incolore a lieu pour géek< 9. Ainsi on peut facilement distinguer

deux zones :

» une zone centrale dont la couleur est rose viald@agit de la zone saine dont le pH
de la solution interstitielle est maintenu élevélea principaux produits hydratés sont
peu ou pas décalcifiés,

» une zone périphérique incolore aprés pulvérisatibrs’agit de la partie séverement
attaquée et décalcifiée par le nitrate d’'ammoniwecaine lixiviation importante des

hydrates conduisant a la tres forte diminution ide p

Quant aux éprouvettes cylindriques (50x100 mmgsedbnt utilisées pour les essais de
caractérisations destructives notamment la mesite esistance en compression et du

module d’élasticité.

2.10.Conclusion

Dans ce deuxiéme chapitre, nous avons présentadsiaux utilisés dans cette étude, leurs
caractéristiques essentielles. Les mortiers orfoétéulés a partir d’'un mortier de référence en
remplacant des pourcentages variables de sable, @0%, 30%, 40%, 50%, 75% et 100%)
par des quantités volumiques identigues de machdfes principaux dispositifs de
caractérisation et les techniques expérimentalesswn ceuvre au cours de nos travaux ont été

également présentés.
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Chapitre 3 cCaractérisation des propriétés physiques

Sommaire
Chapitre 3 Caractérisation des proprietés phySiqUES...........ccoovieiiiriiiiiiiiiiiieieeeeeeeenn. 61
I 0 I 111 (0 To [ [ i [0 o ISP PPPPPPPPP 62
3.2. Propriétés physiques a I'état fraiS ....cceeeeiieeeeiiiii e 62
3.2.1. L'oUVIabIlIte ... 62
3.2.2. Volume d’aIr OCCIUS .......oeiiiiiii e 63
3.2.3. Masse volumique apparente a I'état ftaiS..........cceeeeeeeiievieveiiices 64
3.3. Propriétés physiques a 'état AUICH ....cceeeviieeeeeiiiiiiiiieeee e eeeee s 65
3.3.1. Masse volumique apparente a I'état SEC..c......cceeevviiiiiiiiiiiieie e, 65
3.3.2.  POroSité COMMUNICANTE ........ccoiiirririiieeeaiiiie e e e 66
ICTRC T0C TR B 1511 ] o 10 11 o] T oo =1 = U PRUPS 68
3.3.4. Perméabilité au gAzZ .........ccoviieieeeieee e e 73
3.3.5. Vitesse de propagation des ondes ultmagsnN..............ccccccceeiieieeeeeeeeeeeiaaann 0
3.3.6.  ConductiVité thermMIQUE ..........oeeeuueiii i erre e 77
3.4, CONCIUSION ..ottt emmee ettt e et e e e e e e e n e e e e e e e 79

63



Chapitre 3: Caractérisation des propriétés physgjue

3.1. Introduction

Ce chapitre est consacré a I'étude des propridtgsiques des différents mortiers élaborés.
L’objectif est de fournir des outils d’aide a fligation de ces déchets de machefer dans les

matériaux de construction.

La premiére partie, porte sur I'étude des propsiéles mortiers a I'état frais (maniabilité, air
occlus et masse volumique), la deuxieme partie@stacree a I'étude des propriétés a I'état
durci (porosité, distribution porale, perméabilitéesse ultrasonores, conductivité thermique).
L’étude est complétée par I'examen microstructutes mortiers a I'aide du microscope
électronique a balayage (MEB).

3.2. Propriétés physiques a I'état frais

3.2.1.L'ouvrabilité

L'ouvrabilité caractérise I'aptitude du béton &étris en ceuvre (remplissage des coffrages et
enrobage des armatures) ; elle traduit la plus oinsngrande fluidité du béton. Dans notre
étude cette propriété a été mesurée a I'aide dinhadne d’Abrams selon la norme EN 12350-
2. Les mortiers ont été élaborés en maintenanttaoinde rapport Eau efficace/Ciment
(Ee/C=0,5). Cela veut dire que I'eau correspondatalasbrptivité des granulats a été rajoutée

chaque fois au mélange pour prendre en comptertsipd des granulats.

Les valeurs d’affaissement des différents mort®sosf regroupées dans la Figure 3-1. On note
gue jusqu’a 50% de substitution, le remplacemensahle par le machefer provoque une
augmentation de I'affaissement. Au-dela de 50%udsstitution, I'affaissement diminue. Une
évolution similaire a déja été observée par Kobagin [Kou 2009], en utilisant les méachefers
issu d’'une centrale thermique et des granulattésgomme granulats fin pour la production

du béton.

Notre explication est la suivante : jusqu’a 50%dbestitution, 'augmentation de I'affaissement
est vraisemblablement due a la présence de la ituapplémentaire d’eau rajoutée au
mélange pour maintenir constant le rapp@ft/E. Cela signifie que cette eau n’est pas encore
intégralement absorbée par les machefers au mamenrt procede au test d’affaissement. Ce
test est en effet exécuté aussitot apres élabordtionélange.
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Chapitre 3: Caractérisation des propriétés physigue

Lorsque le taux de substitution dépasse 50% I'apnutée devient insuffisante pour assurer la
lubrification des grains ; les frottements solidesiennent importants et réduisent I'ouvrabilité
du mélange frais. Ces frottements solide/soliddg semforcés par la morphologie angulaire

rugueuse des granulats de machefer.
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Figure 3-1. Evolution de I'affaissement en fonctamla teneur en méachefer.

3.2.2.Volume d’air occlus

La quantité d’air occlus contenu dans le bétorsfdnne une premiére idée de la porosité
probable du béton durci et de ses conséquencdasspropriétés mécaniques. Généralement
exprimé en pourcentage par rapport au volume tlotahortier, le volume d’air occlus ne doit
pas étre confondu avec le volume d’air entrainénégrace a l'utilisation d’adjuvants
entraineurs d'air. Il est constitué de bulles daimé au cours du malaxage et sa teneur dépend
entre autres de la nature des granulats et degtiomsdd’élaboration. Les volumes d'air occlus
des mortiers élaborés dans notre travail ont érmiénés a I'aide d’'un aérometre a mortier,
suivant la norme NF P 18-353. Le Tableau 3-1 ptéses valeurs de la quantité d’air occlus
des différents mélanges. Les résultats indiquéseptent chaque fois la moyenne de trois
mesures. On constate que la substitution du machefsable tend a accroitre le volume d’air
dans la matrice. L'air occlus est de 6,8% pour tatier de référence il passe de 7,5 a

pratiguement 10% lorsqu’'on augmente la teneur emchefar de 10 a 100%. Cette
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Chapitre 3: Caractérisation des propriétés physgjue

augmentation est vraisemblablement liée a la mdogi®rugueuse et poreuse des granulats
de machefer.

Tableau 3-1. Quantité d’air occlus des différentstrars.

Mortiers Mo M1o M2o Mazo Mao Mso M7s M100
Quantité d’air
occlus [%] 6,80 7,45 8,00 8,30 8,50 8,80 9,20 9,90

3.2.3.Masse volumique apparente a I'état frais

La masse volumique des mortiers a I'état fraid & été évaluée a partir du volume et de la
masse des mélanges frais. Le Figure 3-2 présénuition de la masse volumique en fonction
de la teneur volumique du sable de méachefer. lsdteds montrent une diminution linéaire de
la masse volumique avec 'augmentation de la teeeunachefer, ce qui est en accord avec les
résultats de la littérature [Arumugam 2011], [KiGid2]
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Figure 3-2. Evolution de la masse volumique a t'étis en fonction de la teneur en
machefer.

Les valeurs de la masse volumique diminuent de X2@2° pour le mortier de référence a
1691 kg/ni pour le mortier contenant 100% de machefer. Gtténution peut s’expliquer par

la faible densité de machefer en comparaison & dellsable (2,2 pour le machefer contre 2,7
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Chapitre 3: Caractérisation des propriétés physgjue

pour le sable) et a la quantité supplémentaire declus qui se forme dans ces mortiers au

moment de I'élaboration.

3.3. Propriétés physiques a I'état durci

3.3.1.Masse volumique apparente a I'état sec

La masse volumique des mortiers a I'état dysg) & été déterminée selon la recommandation
AFREM [A.F.P.C.-A.F.R.E.M 1997] basée sur la massehe de I'éprouvette et le volume

apparent (les procédures ont été expliquées daesimn 2.4.2 du chapitre 2).

Le Tableau 3-2 regroupe les valeurs obtenues psudifférentes compositions. La masse
volumique séche diminue de 2181 kd/pour le mortier de référence a 1475 kyfmour le
mortier Mioo. La Figure 3-3 traduit la diminution de la mass&mique en fonction du taux de
substitution ; elle atteint 44% lorsquel00% de esadunt remplacés par le machefer. Cette
diminution est inéluctable, en effet la masse vatiwa des granulats de machefer est de 2200
kg/m® contre 2700 kg/mpour les granulats de sable. La quantité d’aiduscamportante
contenue dans les mortiers les plus dosés en n&katweftribue aussi a cette baisse de la masse

volumique.

En définitive, les masses volumiques des mortiensemant le machefer sont inférieures a 2000
kg/m?, et peuvent servir & confectionner des bétondrdetsre Iégers, selon la classification
RILEM [RILEM LC2].

Tableau 3-2. Masse volumique a I'état durci destiers:

Mortiers Mo Mio M2 Mz Mso Mso Mrs M1o0
Mas(slfgyr‘r’l';;m'q“e ps 2181 1995 1959 1899 1818 1751 1600 1475
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Figure 3-3. Evolution de diminution de la masseuatbjue seche en fonction de la teneur en
machefer.

3.3.2.Porosité communicante

Les porosités communicantes ont été déterminées &t 20 jours en utilisant la procédure
retenue par le groupeg=REM [A.F.P.C.-A.F.R.E.M 1997]es mesures sont effectuées chaque
fois sur 3 échantillonsLes valeurs moyennes de porosités ainsi que ladsétypes sont

présentées dans la Figure 3-4.
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Figure 3-4. Porosité communicante des différentgiers.

On constate aisément qu’'aux deux échéances coassdé28 et 90 jours), la substitution du
machefer au sable entraine une augmentation sigtivfe de la porosité communicante. Ainsi,
en remplacant dans le mortier, 100% de sable (dome& par 100% de maéachefer,
'augmentation de porosité par rapport au morteeré&férence, atteint 86% a 28 jours et passe
a 46% a 90 jours. Cette augmentation de porositduesa la structure poreuse des grains de
machefer (Figure 2-4) et a l'accroissement du veudiair occlus qui accompagne
I'élaboration des mortiers de méachefer.

Pour tous les taux de substitution, on note assgegment une diminution de porosité entre 28
jours et 90 jours. Nous l'attribuons a une actiyat®izzolanique des grains de machefer qui
apparait notamment au-dela de 28 jours. Elle résldtla réaction entre les grains de machefer
et la portlandite libérée par I'hydratation du citheElle donne lieu a la formation de C-S-H de
deuxieme génération qui contribue au remplissaggepae la porosité et peut aussi selon
Cheriaf [Cheriaf 1999]améliorera résistance et la durabilité du matériau.

Les observations au microscope électronique a &géysemblent confirmer cette
interprétation. Nous avons reproduit sur les figuB€b et 3-6 la microstructure des échantillons
de mortier M et Miooa 28 et 90 jours d’age. On observe en effet urpliseage et une relative

amelioration de la compacité du mortier.
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Figure 3-5. Observation au MEB du morties Montrant la porosité a 28 jours et son
évolution & 90 jours de cure.

Figure 3-6. Observation au MEB du mortieidymontrant la porosité a 28 jours et son
évolution & 90 jours de cure.

La porosité est un indicateur majeur de durabifitéjs il est tout aussi nécessaire d’étudier la
distribution porale car la structure du réseau popeut conditionner les processus de transfert

dans les matériaux.

3.3.3.Distribution porale

La distribution porale a été établie a I'aide dassd’adsorption désorption d’azote. Les
résultats obtenus sur les mortiers contenant 0%, &0100% de machefer et agés de 28 et 90

jours, sont présentés sur la Figure 3-7.
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Figure 3-7. Distribution porale des mortiers,Mso et Mioo (2) : 28 jours de cure ;
(b) : 90 jours de cure.

La distribution des pores (Figure 3-7) montre dquedrporation des granulats de machefer
dans les matériaux cimentaires modifie la micrastme des matériaux. Pour les mortiers
contenant le machefer @ylet Miog), on constate aisément qu’aux deux échéancesdévass

(28 et 90 jours), le volume des pores augmente lavieneur en machefer.

A partir des résultats de la distribution poragerdyon moyen des pores a été déterminé selon

I'équation (Eq 3-1) proposeée par Atzeni efAtzeni 1987.
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_ ZVi.lTlRl'

L

Ou:
Rm: Rayon moyen des pores

Vi: Fraction volumique de pores R

Dans la littérature, la désignation des domaineaipovarie selon les auteurs. Plusieurs auteurs
pensent que la classification de la norme IUPAQe(mational Union of Pure and Applied
Chemistry) n’est pas bien adaptée pour couvridi#érentes familles de pores des matrices
cimentaires [Magniont 2010]. C’est pourquoi, daeie étude, nous nous sommes contentés
d’une classification des pores en deux famillesudNdésignons sous le terme micropores, les
pores de rayon inférieur a 2 nm et mésopores lgsspde rayon supérieur a 2 nm.

Le Tableau 3-3 donne la répartition du volume despen 2 catégories.

Tableau 3-3. Répartition porale et rayon moyenpaees des mortiers dViMso et Mioo a 28 et
90 jours de cure.

28 Jours 90 Jours
Mortiers Micro Méso Micro Méso
Rm (nm) Rm (nm)
(<2nm) (>2nm) (<2nm) (>2nm)
Mo 11% 89% 45 19% 81% 42
Mso 10% 90% 4.8 17% 83% 4.4
M 100 7% 93% 5,3 12% 88% 47

Dans ce tableau, on peut noter qu'a 28 jours, lediens de machefer contiennent moins de
micropores et plus de mésopores que le mortieéfdeence et leur rayon moyen est aussi plus
grand. Ainsi, la microporosité attribuable prindgraent aux hydrates, est de 10% pour le
mortier de référence contre 7% seulement pour Igienacontenant 100% de méachefer. La
proportion plus élevée de mésopores est vraisemebtant liee a la quantité plus importante

d’air occlus qui accompagne la mise en ceuvre dencetiers de machefer.

Entre le 28 et le 90 éme jours, la microporosit®mertiers de machefer augmente alors que la
mésoporosité diminue et que le rayon moyen desspdirinue également. Cela peut se
comprendre aisément si on admet qu’entre ces dehBadces, la réaction pouzzolanique se

développe plus significativement et donne de noux&gdrates supplémentaires. Ces hydrates
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de deuxieme génération colmatent partiellement ésaporosité existante en méme temps

gu’ils contiennent de nouveaux micropores.

Pour vérifier 'occurrence de la réactivité pouarotjue entre les granulats de machefer et la
pate de ciment, nous avons procédé a une analgs@dpravimétrique sur des fragments

prélevés au cceur des échantillons agés de 28jeu@0puis broyés a 80 um.

Les thermogrammes (ATG/DTG) enregistrés sur legiarerVb, Mso et Moo Sont représentés
sur la Figure 3-8.
On y observe :

e Un pic autour de 100°C qui correspond au dépaitede libre, de I'eau absorbée de
certains hydrates (C-S-H et ettringifB)Jatret 2002]

e Unléger épaulement entre 130 et 170°C qu’on aérigenéralement a la décomposition
du gypse.

* Un pic entre 160 et 180°C correspond a la décortipnsies C-S-H.

e Un pic trés marqué autour de 490°C qui correspdadi@acomposition de la portlandite
en chaux libre.

e Un double crochet entre 700°C et 850°C qui cormedfzola décomposition de la calcite
et de ses polymorphes. En réalité, la températerka diécomposition de la calcite varie en
fonction de I'atmosphere gazeuse. D’aprés la &ttée cette température varie, de 750°C si
'atmosphére est I'azote pur ou contient 90% d'azett 10% hydrogene, a environ 950°C si
'atmosphére contient 80% d’azote, 18% £02% COGorman 1972
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Figure 3-8. ATG/DTG des mortiers (a) oMb) : Mso, (C) : Moo a 28 et 90 jours de
durcissement.

D’aprés S. GomefGomes 1998 la perte de masse comprise entre 105°C et 4@3t@rés
difficile a exploiter car elle résulte de plusied&shydratations : du gypse, de I'ettringite et
aussi du gel de C-S-H. Nous nous intéressons pletiement aux deux pics qui caractérisent
bien la présence de la portlandite et de la calBitese basant sur la perte de masse de cette
partie, nous pouvons en déduire la quantité des demposants dans les mélanges. Les détails
concernant la détermination de ces deux paramstrégprésentés a I'annexe 4.

Le Tableau 3-4 regroupe les quantités de la paliteuet du carbonate de calcium des mortiers

Mo, Mso et Migo @ 28 et 90 jours.
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Sur le thermogramme du mortier de référencg &M constate que la teneur en portlandite
augmente entre le 28jour et le 96™jour montrant ainsi que les réactions d’hydrataties

silicates anhydres se poursuivent avec formatigrodigandite. Il semble qu’une partie de cette
portlandite se carbonate sous une morphologierdiifé de la calcite initialement présente dans

le mortier.

Sur les thermogrammes des mortiers contenant lenefeéic Mso et Migo, On constate au
contraire, que la teneur en portlandite est inféde celle du mortier de référence &f surtout
gu’elle diminue clairement entre ledeux échéances. Cela confirme assez clairement
I'hypothese précédemment formulée sur I'existeric@el réactivité pouzzolanique entre les

granulats de machefer et la portlandite libéréd’pgdratation des silicates anhydres.

Tableau 3-4. Teneur en portlandite et calcite dessnortiers.

28 jours 90 jours
Mortiers
Ca(OH), [%] CaCO; [%] | Ca(OH), [%] CaCO5 [%]
Mo 5,01 8,77 8,63 7,72
Mso 4,02 10,57 2,67 7,79
M 100 3,04 12,11 1,48 9,55

3.3.4.Perméabilité au gaz

La perméabilité au gaz est I'un des indicateurseongjde durabilité des matériaux cimentaires.
La perméabilité dépend non seulement de la poresitie la tortuosité du réseau poral mais
aussi de la taille des pores et de leur conneétitous avons déterminé la perméabilité
apparente des différents mortiers que nous ava®s ; les résultats sont regroupés dans la
Figure 3-9.

En premier lieu, on constate que la perméabiligrdertiers incorporant le machefer est plus
élevée que celle du mortier de référence. L'augatemt est d’autant plus significative que la
teneur en machefer est élevée. Cette augmentediduitta la fois 'augmentation de la porosité
et I'interconnexion plus grande du réseau pordle;@rrespond a I'accroissement relatif des
mésopores mis en évidence précédemment. Pour reetth@miére cette partie nous avons

investigué au MEB l'interface matrice-granulats.
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Figure 3-9. Evolution de la perméabilité en fonatde la teneur en machefer a 28 et 90 jours
de durcissement.

Les Figures 3-10 et 3-11 montrent respectivemeatnterface entre les granulats de méachefer
et la matrice cimentaire plus poreuse¢fylen comparaison a celle entre la matrice cimentair
et le sable classique gV Le cliché illustrant la matrice en contact aves granulats de
machefer montre une interface peu compacte etneéaae porosité importante alors que celui
correspondant au sable naturel montre une intertaeepacte. Cette tendance pourrait

expliquer 'augmentation de la perméabilité dermestiers incorporant le machefer.

Figure 3-10. Image MEB montrant l'interface matrgranulat de sable.
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Figure 3-11. Image MEB montrant l'interface matrgzanulat en machefer.

La perméabilité apparente varie quasi linéairenaget la porosité communicante comme le
montre la Figure 3-12. Cette variation peut étaxdite par I'équation Eq 3-2 avec un
coefficient de corrélation de 0,9536.

Koo = 2 E717%com — 2 E716 Eq 3-2
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Figure 3-12. Relation entre la perméabilité etdeogité connectée des mortiers a 28 jours de
durcissement.

En second lieu on observe qu’entre 28 et 90 jdanserméabilité des mortiersoVMio et Mo

ne varie pratiquement pas alors que celle des ensré forte teneur en machefer diminue
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significativement. Nous attribuons cette diminutéoiactivité pouzzolanique mise en évidence
dans les paragraphes précédents et qui contribéduire la porosité et I'interconnexion du

réseau poral.

3.3.5.Vitesse de propagation des ondes ultrasonores

Les mesures de vitesse de propagation d'ondesattoaes ont été réalisées sur les différents
mortiers agés de 28 et 90 jours. Les résultats mgmesentés sur la Figure 3-13. On peut
constater que la vitesse de propagation des ondasug lorsqu’on augmente le taux de
substitution. Ainsi, a I'‘échéance 28 jours, ellsggde 3635 m/s pour le mortier de référence a
2859 m/s pour le mortier contenant 100% de grasw@atmachefer. A 90 jours, elle passe de
3690 m/s pour le mortier de référence a 2994 mus lgamortier contenant 100% de machefer.
Cette diminution de la vitesse de propagation désnaltrasonores est attendue et conforme a
I'évolution des autres parametres : diminution @enasse volumique, diminution du module
d’élasticité, augmentation de la porosité. Cellpasse en effet de 30,94% pourobtontre
16,52% pour le mortier de référence. La diminutinla vitesse de propagation peut étre
considérée comme un effet positif si le matériai €oe utilisé comme un produit d’isolation

acoustique.

D’autre part, on constate que la vitesse de prdpagaes mortiers contenant le machefer
augmente avec I'age de durcissement. On peut@atridette augmentation a la densification
croissante du mortier par réaction pouzzolaniqueeeles granulats de machefer et la

portlandite libérée par le ciment.
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Figure 3-13. Evolution de la propagation des ondi&asonores en fonction de la teneur en
machefer a 28 et 90 jours de durcissement.

3.3.6.Conductivité thermique

La conductivité thermique des matériaux a matrateentaires est I'un des parametres thermo
physiques les plus importants pour caractériséralesport de chaleur dans ces matériaux et
structures. Elle dépend de plusieurs paramétresgied la minéralogie des constituants, la
formulation du matériau, le volume et a la disttibn de la porosité ainsi que la teneur en eau.
La conductivité thermique est souvent utilisée dawprédiction du profil de température dans
les parois des batiments. Dans le cas des élémientgage de grande épaisseur ou de grande
surface, I'existence d’un gradient thermique eldsedeux faces de I'ouvrage peut donner lieu
a des dilatations différentielles, a des défornmatianormales ou des fissurations préjudiciables
a la structure.

Dans cette étude, nous avons compare la condéctihetmique des huit mortiers élaboreés.

La synthese des résultats correspondant aux dééagces 28 et 90 jours, est reportée sur la
Figure 3-14 qui présente I'évolution de la condut#ithermique en fonction de la teneur en

granulats de machefer.
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Figure 3-14. Conductivité thermique des différantatiers a 28 et 90 jours de cure.

On constate aussi que la conductivité thermiquent@siers diminue avec I'augmentation du
taux de substitution. Les mortiers contenant lehraar présentent une conductivité thermique
plus faible que celle du mortier de référence (1391 et 0,70 W/mK respectivement pour les
mortiers Mo, M7s et Mioo contre 2,04 W/mK pour le mortier M la méme échéance de 28
jours.

Cette diminution de la conductivité est d’aboretla&la nature du machefer. Celui-ci présente
en effet une structure poreuse qui pourrait raldatiransfert de chaleur et contribuer a la
diminution de la conductivité globale du mortier/altre part nous avons vu que le
remplacement du sable par le machefer entraineugmentation de la quantité d’air occlus
lors de I'élaboration du mortier, et on sait quedaductivité thermique de I'air est tres faible
(0,024 W/mK).

On voit d'ailleurs bien sur les clichés de la Fg3r15 enregistrés au microscope électronique
a balayage, que le mortier devient moins compagiet caverneux lorsqu’on introduit les
granulats de machefer. Cette baisse de compacitstilte une cause supplémentaire de

diminution de la conductivité thermique.
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Figure 3-15. Image MEB présentant la compaciténaadiers (a) : M; (b) : Moo

La Figure 3-16, illustre bien la relation entretmductivité thermique des mortiers et leurs
masses volumiques séches.
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Figure 3-16. Evolution de la conductivité thermiaarefonction de la masse volumique séche.

3.4. Conclusion

Les résultats obtenus dans ce chapitre montrenteqeenplacement du sable par les granulats
de machefer provoque I'augmentation du volume de 6cclus, la diminution de la masse

volumique seche, I'augmentation de la porosité eetadperméabilité, la modification de la
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microstructure et notamment de la distribution pgda diminution de la vitesse de propagation
des ondes ultrasonores, la diminution de la comdté&thermique.

Le constat de ces évolutions suggére la possildlitéliser ces mortiers pour la réalisation
d’éléement de structure léger, qui peuvent assuesr fonctions d’isolation thermique et
acoustique.

Nous avons aussi observé que la microstructurendesers se densifie significativement avec
I'age grace a la réactivité pouzzolanique entrgbeticules fines de méachefer et la portlandite
libérée par le ciment. Ce qui serait bénéfique plesr propriétés mécaniques que nous

aborderons dans le chapitre suivant.
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Chapitre 4 cCaractérisation des propriétés mécaniques et étude

du retrait
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Chapitre 4: Caractérisation des propriétés mécamiget étude du retrait

4.1. Introduction

Dans le chapitre précédent, nous nous sommes sSe&reaux propriétés physiques des
différents mortiers formulés. Ce chapitre 4 évaukeffet de I'adjonction des granulats de
machefer sur les propriétés du mortier telles gsepropriétés mécaniques et de retrait : la
réponse instantanée sous sollicitations mécanidggesariations dimensionnelles de retrait et
la sensibilité a la fissuration.

Tout d’abord, nous caractériserons ces mortiersoampression. L'analyse des résultats nous
permettra de préciser I'impact du dosage des gatseh machefer sur la résistance ainsi que
sur le module d’élasticité en compression. Poaolaportement en traction, le programme sera
complété par des essais de traction indirecteguataige et par flexion.

Ensuite nous étudierons le comportement différédifésrents mortiers a l'aide des essais de
retrait libre et empéché. Les essais de retraiéetmpnous permettront de prendre en compte a

la fois les variations dimensionnelles et la caigade fissuration des mortiers.

4.2. Comportement mécanique des mortiers élaborés

4.2.1.Comportement en compression uniaxiale

La composition des mortiers, le procédé de cordaates éprouvettes, le mode de conservation
ainsi que les dispositions expérimentales pourrd@gter la résistance en compression ont été
présentés dans le paragraphe 2.7.1 du chapiteRgure 4-1 illustre I'influence des granulats

de méchefer sur la résistance en compression &e280gours. Chaque valeur est une moyenne

des résultats obtenus sur trois essais.
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Figure 4-1. Résistance en compression en fonctda teneur en méachefer a 28 et 90 jours
de durcissement.

On observe, comme on pouvait s’y attendre, quediiporation du machefer diminue assez
nettement la résistance en compression des morfigrsi, pour un taux de substitution de
100% la résistance en compression a 28 jours st 8&Pa contre 28 MPa pour le mortier de
référence, soit une diminution de 40%. De mémé), jp@s, la résistance du mortier contenant
100% de méachefer est de 25 MPa contre 38 MPa pomnottier de référence ; soit 27% de

diminution.

D’autres auteurs ont fait des observations singitagu’ils ont interprétées diversement. Les
arguments couramment avancés notamment par Kimesfidim 2011], Sani et al [Sani 2010],
Topcu et Bilir [Topcu 2010] portent non seulemsat la rigidité beaucoup plus faible des
granulats de machefer par rapport a celle des t@nnaturels, mais aussi sur les défauts
d’adhérence entre le machefer et la matrice cinment@e dernier argument a été aussi avancé
par Singh et Siddique [Singh 2013] qui montrent lgueone de transition entre la matrice de
béton et le granulat de machefer est peu compaptésente une porosité importante. D’autres
auteurs comme Lutz et al. [Lutz M. 1997] attribuantette zone un module d’élasticité 40%
inférieur a celui de matrice cimentaire. Ces dé&faladhérence constituent d’apres ces auteurs,
des points faibles d'ou les fissures sous soltiotea mécanique pourront étre initiées et

propagées.
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Or nous avons noté dans le chapitre précédentegumadrtiers de méachefer contenaient plus
d’air occlus a I'état frais et que leurs porosidébétat durci augmentaient avec le dosage en
granulats de machefer. On comprend dés lors quésiatance de ces mortiers a faible

compacité diminue au fur et a mesure que I'on augenke taux de substitution.

Nous avons aussi constaté que la résistance désedis mortiers augmente significativement
entre 28 jours et 90 jours de durcissement. Ajesi,rapport aux éprouvettes de 28 jours, la
résistance en compression augmente d’environ de 34% et 43% respectivement pour les
mortiers M, Msp et Moo Cette augmentation de la résistance pourraitpStgpxer par

I'hydratation complémentaire du ciment et par leedéppement d’'une réaction pouzzolanique
entre la pate de ciment et les granulats de macHefgaux d’augmentation de la résistance
des mortiers contenant le machefer tend a confioee activité pouzzolanique des grains de

machefer de Tefereyre.

Enfin, les résistances obtenues pour tous lesdawsubstitutions étant supérieur a 15 MPa ;
ces mortiers peuvent étre utilisés pour la prodadiiu béton de structure selon la classification
fonctionnelle de RILEM [RILEM LC2 1978].

Sur la Figure 4-2 nous avons représente la relatiore la résistance en compression a 28 jours
et la masse volumique seche des différents mart@msnote entre ces deux parametres, une
relation quasi linéaire qui peut étre traduitelj@gmuation Eq 4-1 dans laquelfg (MPa) désigne
la résistance en compression du matériau a 28 gpts(kg/nt) sa masse volumique séche,

fC == 0'0177p5 - 8,6351 Eq 4_1
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Figure 4-2. Relation entre la résistance en corspe®t la masse volumique seche.

4.2.2.Comportement ductile sous charge de compression

La Figure 4-3 présente la courbe contrainte-déftomalu mortier de référence et celles des
mortiers dans lesquels 50%, 75% et 100% de sattlété remplacés par des granulats de
machefer. Ces courbes montrent que le mortierfédearice présente une rigidité relativement
élevée et un comportement plutét fragile. La ruptdes éprouvettes se produit en effet peu
apres le pic de résistance. Quant aux mortiereoant des granulats de machefer, on observe
i) une diminution de la rigidité, ii) une diminutiode la résistance maximale et iii) une

amélioration de la ductilité.
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Figure 4-3. Courbes contrainte-déformation obterapeés essais de compression.

La Figure 4-4 présente les faciés de différentesudgttes soumises a I'essai de compression
jusqu’au pic de charge. On peut constater que iienale référence se distingue des mortiers
incorporant le machefer, par la cartographie désksuration apparente en surface. Sur le
mortier de référence on observe quelques macroéissgui parcourent toute la hauteur de

I'éprouvette. La ruine est du type fragile ; elless produite brutalement par fracturation de

I'éprouvette. Dans le cas des mortiers incorpotestagrégats de machefer, les fissures ne
traversent pas toute la hauteur de I'éprouvettair, propagation semble bloquée chaque fois
par la présence des granulats. Cela confere autiensorun allongement a la rupture et une

ténacité plus grande. Lorsqu'on augmente le tawsudsstitution, les courbes contraintes

déformation passent progressivement du type framildype ductile. Ce comportement est

vraisemblablement d( a la présence plus impor@ataicropores qui sont des obstacles a la
propagation des fissures. Cela se traduit papdadtion d’'une multi-microfissuration au

détriment de la macrofissuration observée pourdgier de référence.
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Mo

Figure 4-4. Photo montrant le profil de rupture dérents mortiers.

4.2 .3.Evolution du module d’élasticité

La détermination du module élastique a été réabsésuivant la procédure recommandée par
le LCPC [Torrenti 1999] (Chapitre 2). Les résultaltdenus a 28 et 90 jours sont donnés dans
le Tableau 4-1 et illustrés sur la Figure 4-5. Gleagaleur correspond a une moyenne calculée
a partir de trois essais.

Tableau 4-1. Module d’élasticité des différents teos.

Mortiers Mo Mio Mz Mz Mspo Msg Mzs Moo
Module a 28 jours [GPa] 32,2 30,2 26,7 238 208,71 16,6 13,8
Module & 90 jours [GPa] 32,3 295 288 252 218,62 18,1 15,1

On peut constater que l'incorporation de granuli@snachefer de Tefereyre dans le mortier
induit une diminution significative du module d'éteité par rapport au mortier de référence.
Ainsi, apres 28 jours de cure, la diminution estindiron 43% pour un taux de substitution en
machefer de 50% et atteint 57% pour une substitud® 100%. Apres 90 jours de cure, la
diminution est de 33% pour un taux de substitutiomachefer de 50% et de 53% pour un taux
de substitution de 100%.

Compte tenu de la faible rigidité des grains dehméar, les travaux de Singh et Siddique [Singh
2013] peuvent étre évoqués pour justifier la diiorudu module d’élasticité des mortiers

contenant du machefer. En effet, d’apres ces ajtBumodule d'élasticité d’'un béton dépend
du module d'élasticité des granulats et de lewtitma volumique au sein du matériau. Par
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ailleurs, compte tenu des relations empiriqued leimodule d’élasticité et la résistance a la
compression, toutes les hypothéses émises polfigush diminution de la résistance en

compression sont aussi valables ici.
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Figure 4-5. Module d’élasticité en fonction dedad¢ur en machefer a 28 et 90 jours de

durcissement.

La Figure 4-6 représente la relation entre le modiglasticité et la résistance en compression
pour des mortiers agés de 28 et 90 jours. On madanne corrélation entre les deux propriétés
mécaniques ; elle peut étre traduite par les éoumBuivantes.

« A28jours dageE,s = 4,4144f%*% (coefficient de corrélation®0,9364)  Eq 4-2

« A90jours d'ageEq, = 7,4132f2¢°' " (coefficient de corrélation®0,8123)  Eq 4-3
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Figure 4-6. Relation entre le module d’élasticitéaaésistance en compression a 28 et 90

jours de durcissement.

4.2.4.Comportement en traction par fendage

La détermination de la résistance en traction parssai direct n’est pas toujours aisée a mettre
en ceuvre ; on lui préfere généralement des esshisdts tels que I'essai de traction par flexion
ou I'essai de traction par fendage. Les dispositifssés pour ces essais ainsi que les conditions

de cure sont ceux décrits dans le chapitre 2 (se2t6.4).

Les résultats obtenus sont illustrés sur la Figltie et répertories dans le Tableau 4-2. lls
montrent que la résistance en traction diminueedgaht avec 'augmentation du volume des

agrégats en machefer.

Quantitativement, on peut noter que par rappornattier de référence ayant 28 jours d'age,
un taux de substitution de 100% en granulats dehef@centraine une diminution de 41% de
résistance a la traction. Cette diminution est’delile de 26% pour une teneur de 50% en

machefer.
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Figure 4-7. Résistance a la traction par fendadgertion de la teneur en machefer a 28 et
90 jours de durcissement.

Tableau 4-2. Contrainte de traction par fendagedd&sents mortiers.

Mortiers Mo Mo M2 Mzo Ma Msp Mzs  Mioo
Contrainte a 28 jours [MPa#,31 3,81 3,67 3,53 322 320 266 2,53
Contrainte a 90 jours [MPa#4,70 4,60 4,11 3,85 3,95 4,01 3,28 3,23

Les hypothéses formulées pour justifier la dimiowitile la résistance en compression peuvent
étre reprises ici ou, s'agissant de la tractiampact d’'une mauvaise adhérence entre matrice
et granulat est plus visible. Les analyses réais¢eMEB sur le mortier Mo (Figure 3-10),
montrent uneénterface peu compacte et une porosité importdots gue celles sur le mortier
Mo (Figure 3-11) correspondant au sable naturel reahtme interface compacte. Ces résultats
pourraient justifier les résistances plus faibldgenues avec les mortiers a granulats de

machefer.

D’autre part, on constate que les résistances amidn des mortiers a base du méachefer
augmentent avec I'dge mais restent toujours inféeea celles du mortier de référence. A titre
d’exemple, pour une substitution de 50% on obsangaugmentation de résistance de 26%
entre 28 et 90 jours. L’augmentation est de 28%r pme substitution de 100%. Les
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explications avanceées pour justifier 'amélioratotla résistance en compression, a s’avoir la
réduction du réseau poral ainsi que I'amélioratieria microstructure due principalement a la

pouzzolanicité du machefer sont ici encore avancés.

4.2.5.Comportement en flexion trois points

Le comportement en flexion a été étudié a I'aidedlspositifs décrits dans la section 2.6.3 du
chapitre 2. Les essais ont été realisés sur desgites prismatiques 40x40x160 mm. Chaque
éprouvette est équipée de deux capteurs LVDT quagttent d’enregistrer la fleche au cours
du chargement. Pour chaque taux de substitutisdgais ont été réalisés sur trois éprouvettes
agées de 28 et 90 jours. La Figure 4-8 présestedriations de la résistance en flexion des
différents mortiers en fonction du pourcentage delesremplacé par le méme volume de
granulats en machefer. L’incorporation du méacheflans le mortier n’affecte pas

significativement la résistance en traction paxifie.
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Figure 4-8. Résistance en flexion en fonction deteeur en machefer & 28 et 90 jours de
durcissement.

La Figure 4-9, reproduit I'allure de la courbe «c-fleche » du mortier de référence et celles

des mortiers contenant 10%, 40%, 75% et 100%rateutpts de machefer. Comme pour I'essai
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de compression, on note une diminution de la @&st&t au pic de chargement et une

déformabilité plus grande en présence du machefer.

Tout se passe comme si des granulats de machpféseataient des obstacles a la propagation
des fissures et retardaient la ruine compléte dprduvette. Ce rble peut étre di aux
discontinuités observées aux interfaces matricewmiaire/granulats de machefer ou a la faible

rigidité des granulats de machefer et a leur capacabsorber I'énergie.
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Figure 4-9. Courbes Force-Fleche obtenues pagstess en flexion pour les différents
mortiers.

4.3. Etude du retrait

Deés les premieres heures de sa vie, le béton pieati’bbjet d’'une contraction de son volume

appelée retrait. Les moteurs de ce retrait somcipalement les déséquilibres hydriques et
thermiques ou les changements de phases provoguéle processus d’hydratation. On

distingue généralement quatre types de retraitrgpéut résumer brievement comme suit :

Le retrait thermigue : les réactions d'hydratation libérent de I'énergie provoquent
I'échauffement du béton qui se dilate dans les prennstants. Plus tard, lorsque le béton
se refroidit, le béton se contracte mais le remurolume initial n'est plus aisé car le

durcissement a modifié les propriétés du bétomttmment son module élastique. Il n'y
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a donc pas réversibilité des contraintes engendzédsen résulte une contrainte de

traction résiduelle qui peut mener a la fissuratdarbéton.

Le retrait endogéne ou d'autodessiccatiomst d’abord di a la différence de volume entre le

volume des hydrates et celui plus élevé des pltagdsur ont donné naissance : c’est le
retrait chimique. Les vides créés par cette vamatle volume provoquent des tensions
capillaires qui induisent un retrait physique sépmpéntaire. Le retrait endogéne est la

somme de ces deux processus.

Le retrait de séchage ou de dessiccatiast la déformation volumique créée par le séchage

la surface du béton. Le moteur de cette dessictatb un désequilibre hydrique entre

I'air ambiant et I'humidité relative plus élevéesain du béton.

Le retrait de carbonatation les hydrates du ciment peuvent réagir avec |'esupdres et le

gaz carbonique diffusant pour donner des carbon@etse réaction, la carbonatation,

s'accompagne d'une contraction volumique du bé&topeaut engendrer sa fissuration.

Dans notre étude, nous avons choisi de nous lidi@mesure du retrait endogene et du retrait
de dessiccation. Le retrait de carbonatation ajpggaéralement plus tardivement et concerne
souvent une fine épaisseur a la surface du béwrettait thermique des mortiers de machefer
est vraisemblablement du méme ordre de grandeucejuedu mortier de référence, puisque

le dosage en ciment est identique. Dans ce quirsuiis rappelons les mécanismes a l'origine

de ces retraits puis nous présenterons les résdkatmesures effectuées.

4.3.1.Les mécanismes a l'origine des retraits hydriques

Le béton est un matériau poreux, dont les videtsgmtent, suivant la quantité d'eau initiale,
15 a 20% du volume total. Outre la macro-porositéstituée par l'air occlus, il existe deux
types de porosité. La premiére, la porosité capllae situe a I'échelle du micrometre ; c'est
un reste de la porosité du squelette granulaivadtda prise, qui s'est comblé progressivement
au cours de I'hydratation. La seconde, a I'écligilaanométre, est constituée par les vides au
sein des hydrates, environ 30% de leur volume.

Dans les pores, trois phases sont en présenee sbeis forme liquide, la vapeur et l'air. A une

température constante, I'équilibre des phases dépen parametre, I'humidité relative, c'est-

95



Chapitre 4: Caractérisation des propriétés mécamiget étude du retrait

a-dire le rapport de la pression de vapeur surdasion de vapeur saturante. Deux phénomenes
perturbent cet équilibre : le séchage et I'hydiatat

* L'humidité relative dans les pores est initialent1.00%. L'air ambiant est en général
a une humidité relative inférieure (dans la régewb-saharienne, par exemple,
I'humidité est en moyenne de 50%). Le déséquiliygrométrique entre l'intérieur et
I'extérieur va donc provoquer une dessiccatiost-@edire une migration de I'eau hors
du béton. L'échange d'humidité dépend du coeffiderdiffusion, soit de la taille de la
porosité ouverte sur I'extérieur [C. R. F. G. QY0

» Les réactions d'’hydratation du ciment consommeatilliquide des pores. Une partie
seulement du volume d'eau consommeée est remplaéenpvolume solide (les
hydrates) ; I'autre partie, égale au retrait chirajgvient augmenter le volume de gaz.
La pression de la vapeur, et par conséquent I'ntémidlative, diminue au cours de
I'hydratation. Le béton subit une autodessiccdtiua 1992].

L’hydratation et le séchage ont pour conséquenciniénution de I'hnumidité relative dans le

réseau poreux. C'est la diminution d’humidité redadjui est a l'origine des retraits hydriques.
Plusieurs mécanismes physiques permettent deléalien entre retraits et humidité [Breugel

2000]. Leur importance respective ne fait cepengs I'unanimité dans la communauté
scientifique.

Nous n'évoquerons donc que les deux principaux m&oa&s : pression capillaire et pression
de disjonction. Ces mécanismes sont obtenus efiffe &8 100% d'humidité relative, plage
"utile” pour un séchage a l'air ambiant. En odthgdratation s'arréte en dessous de 70%.

» La pression capillaire : Dans un pore, l'interfaleela phase liquide et de la phase
gazeuse (vapeur + air) est constituée par un mémida relation de Laplace relie la
pression du liquidg, et la pression du ga a la tension de surface du liquideau
rayon du pore r, et a I'angleque fait la tangente du ménisque avec les parofodel

(Eq 4-4) :
2
P,— B = chose Eq 4-4

Selon la relation de Kelvin-Laplace, la pressionpilt@ire dépend de [I'humidité

relative h (Eq 4-5).
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PeauRT
M

P, —P = In(h) Eq 4-5
oU peay €St la masse volumique de I'eau, R la constarstgale parfaits é¥l la masse molaire
de l'eau.

» La pression de disjonction : L'adsorption de I'eaulimitée par I'étroitesse des pores
les plus petits, ce qui créé une pression sur leamsis. La pressioRy de disjonction
est maximale a 100% d'humidité relative et décmiec I'humidité h selon
'équation Eq 4-6.

PeauRT
AP, =
d M

In(h) Eq 4-6

Lorsque I'humidité relative diminue au sein du béta pression qui s'applique sur les parois
des pores (pression capillaire ou pression disjogctlevient négative. Sous l'effet de cette
contrainte, le squelette solide se déforme et desefissures. Le résultat macroscopique, le
retrait, est donc bien la conséquence de la dinoinut’humidité. Le retrait dépend aussi des
propriétés mécaniques du squelette (rigidité, #)age retrait est également a l'origine du
phénomene de tuilage (ou "curling”). La surfacenel'dalle seche en général plus vite que le
fond. Le gradient de retrait qui en résulte prowwgo moment de flexion interne qui a tendance
a relever les bords de la dalle. Ce phénomeéneuestus notable pour les éléments minces,
comme les chapes. Pour toutes ces raisons, ieesssaire d'évaluer I'effet de l'incorporation
des granulats de machefer sur les variations dimemslles de retrait. Les mesures de retrait
total et endogéne ont été effectuées selon la guoeédécrite au chapitre 2. Pour les
formulations M, M2o, Mao, Mso, M75 et Moo, NOuS avons mesuré les variations dimensionnelles
de trois éprouvettes de dimension 40x40x160 mnsuié des variations dimensionnelles de

retrait a été mené en parallele avec celui deriz gie masse.
4.3.2.Effets de I'incorporation des granulats de machdgars le mortier sur le
retrait total et endogene

Sur la Figure 4-10 nous avons représenté les éopiutu retrait endogene et du retrait total
des différents mortiers. Les résultats mettent\ede@ce une réduction nette des variations
dimensionnelles des mortiers incorporant les getaude machefer.
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Concernant le retrait endogene, les mortiers aeeenéichefer présentent une phase de
gonflement durant les premiers jours suivant leémadulage. Cette phase peut étre
essentiellement attribuée a la formation d’etttigiés les premiers instants de I'hydratation
du liant. On note qu’aprés cette phase de gonfletesmetraits des mortiers de machefer sont
tous inférieurs a ceux du mortier de référence.

S’agissant du retrait total, a une échéance dejdi88, les mortiers contenant 20%, 50% et
100% d’agrégat de machefer présentent respectivetiesrvaleurs de retrait d’environ 52%,
60% et 70% plus faibles que celle du mortier déreface. On note aussi que la cinétique de
retrait total des mortiers de machefer subit urggreantation importante durant les 20 premiers

jours puis la vitesse diminue nettement.
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Figure 4-10. Evolution des retraits total et enawgdes différents mortiers.

Comme nous l'avons vu précédemment, les variatidinsensionnelles de retrait sont
intimement liées au départ d’eau vers I'extériauada consommation d’eau par I'hydratation
du mortier. La Figure 4-11 représente I'évolutiba la perte de masse pour les différents
mortiers. On peut observer qu’aprés 180 jours de@wation, les pertes de masses finales des
mortiers de machefer sont plus élevées que callesattier de référence. On remarque aussi

gue les mélanges contenant du machefer atteigmentparte maximale rapidement, aprés
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environ 30 jours, tandis que la masse des éclamgilémoins continue de diminuer jusqu’a
100 jours. Les justifications peuvent étre multple

- La porosité plus grande et la taille des pores mhortiers de machefer facilitent la
dessiccation par départ rapide de I'eau

- L’absorption de I'eau contenue dans les poresgdasulats permet une hydratation
complémentaire et donc un retrait endogéne plusragé par auto-dessiccation ;

- Une réaction pouzzolanique liée a la présencen@chefer conduit a la formation de

nouveaux hydrates et a une auto-dessiccation suppléire.
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Figure 4-11. Suivi de la perte de masse des difténmortiers.

Nous avons reporté sur la Figure 4-12 I'évolutianrdtrait total en fonction de la perte de

masse des échantillonsgMV20, Mao, Mso, M75 et Mioo.
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Figure 4-12. Evolution du retrait total des diffét® mortiers en fonction de leur perte de
masse.

Sur les Figures 4-13 nous avons adopté le modeptésentation proposé par Neville [Neville
2000], c’est-a-dire I'évolution de retrait total gamction de la perte de masse des mortiegs M
M2o, M75 et Mioo. Neville distingue deux phases pouvant correspoadeux portions de droites
de différentes pentes :

- La premiere partie, pour laquelle la perte d’eaurmaportante alors que le retrait reste
faible, correspondrait a I'évaporation de I'eauiltaipe qui ne génére que peu de tension
capillaire en raison de la grande taille des pores.

- La deuxieme partie, qui correspond au départ dmuladsorbée dans les pores des
hydrates, génere du retrait. La pente de cettensecdroite serait caractéristique de la

nature des hydrates formés et en particulier degerosité.
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Figure 4-13. Retrait total en fonction de la peilgemasse selon la représentation de Neville

(@) : Mo; M2 (b) ; Mys; M1oo.

Ces courbes mettent bien en évidence la difféerentre les mortiers contenant des agrégats de

machefer et le mortier de référence.

Dans la phase 1lincorporation des agrégats de machefer augmampeantité d’eau évaporée

des pores capillaires (i.e. de grande taille) eréggnt un retrait réduit par rapport ag. En

effet, a la fin de cette phase qui correspond,ré&pleville a I'évaporation, la perte de masse

est d’environ 13% pour I’échantillon contenant 108&améachefer tandis qu’elle est de 5,50%

pour le mortier M.
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Dans la phase 2 la présence des granulats de machefer induit wakfication de la pente de

la deuxiéme demi-droite par rapport au mortieréférence.

Ainsi on peut conclure que I'effet du machefer denphase 1 montre que son incorporation
induit un accroissement de la vitesse d’évaporatieri’eau interstitielle. Ce résultat est en
accord avec la distribution porale déterminée pEogption-désorption au gaz qui met en
évidence une légére augmentation de la taille dessTableau 3-3). Cette accélération de la
cinétigue de séchage des mortiers contenant leeféghourrait s’expliquer par les différents
mécanismes qui interviennent lors du séchage dddte. Coussot identifie trois régimes de
séchage distincts [Coussot 2000] :

- Le régime évaporatif, durant lequel I'eau liquidt grésente jusqu’a la surface libre de
I'éprouvette, la vitesse de séchage est alors @gdevitesse d’évaporation libre du
liquide interstitiel.

- Le régime capillaire, durant lequel la vitesse diusion capillaire de I'eau liquide a
travers la porosité du matériau est insuffisante pompenser I'évaporation de surface,
le front liquide/vapeur s’enfonce dans I'éprouvedtese stabilise & une faible distance
de la surface.

- Le régime récessif, durant lequel I'eau s’évaporectement depuis le cceur de

I'éprouvette.

Dans ces mortiers contenant le machefer, I'excéaulétant important, le régime évaporatif
gouverné principalement par la vitesse d’évapanalilore de la solution interstitielle serait
prépondérant dans les premiers jours.

L’effet du machefer dans la phase 2 pourrait &ra@ kon incidence sur la nature des hydrates
formés. Comme montré dans le chapitre 3, le macipeferéaction pouzzolanique induirait la
formation de nouveaux hydrates qui s’opposeraidatdéformation de la matrice responsable

du retrait.

4.3.3.Retrait empéché

Dans nos hypotheses de travail, un des intérétsnderporation des granulats de machefer
dans le mortier est d'améliorer sa résistance fesdaration de retrait. Cette fissuration est
particulierement préjudiciable dans le cas d'élémargrande surface avec des circonstances

aggravantes si ce retrait est empéché, ce quratifgement vrai dans de nombreux cas.
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Précédemment, nous avons démontré d'une part queékence du machefer permet
d’augmenter la capacité de déformation avant Ieatiin de la fissuration. D'autre part, que
cette présence de granulats de machefer induidiumimution du retrait. Ces effets sont en
accord vis a vis de la fissuration de retrait. Rmnfirmer cette hypothése, nous avons procédé
a des essais de retrait empéché a I'anneau. Gepeemettent en effetévaluer la sensibilité
des matériaux a base cimentaire a la fissuratioatdat. Le dispositif de retrait empéché retenu
dans notre étude est I'anneau de fissuration pgéédans le chapitre 2. Le dispositif est constitué
d'un anneau en acier, de rayon intériesefRle rayon extérieuri:Rautour duquel est coulé un
anneau en mortier, de rayon extérieg(f[Rgure 4-14). La fissurabilité est évaluée page’ de

fissuration du mortier, provoquée par I'empécherdantetrait.

Anneau
en acher ™.

Anneau
en béton ™

Figure 4-14. Schéma du dispositif de retrait empéch

Mise a part sa simplicité de conception, un anrnedavantage de présenter une symétrie
facilitant le calcul des contraintes. Le tensels dentraintes étant radial, la contrainte radiale
o, est une contrainte de compression, nulle gla Bontrainte tangentielt®, est une contrainte
de traction, maximale eniRLa symétrie et les équations d'équilibre imposeniplus une
relation entres,. etog. En mesurant la déformation de I'anneau en agjerest donc possible
de calculer la contrainte de traction maximale dam®ton. Avec I'hypothése que le fluage des
matériaux est négligé, cette derniere est donnéd'quuation Eq 4-7, et est fonction des

propriétés élastiques de l'aci€r ) et de la géométrie gRR1 et R) [Nguyen 2010].

R? — R? R?
30(0) = &4 (0 Ba o (1 ' R—°> Eq 4-7
0 1 1
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433.1 Contrainte de traction

Sur la Figure 4-15 est représentée I'état de ciomérae traction des mortiersoMMso et Migo
calculé a partir de la moyenne des déformationsurées par les trois jauges. On remarque ici
gue I'état de contrainte de traction dans les r@tcontenant le machefer est plus faible que
celui du mortier de référence. A titre d’exemple, rhortier contenant 0% de machefer
développe une contrainte maximale d’environ 5 MPakeme jour contre 4,2 MPa au 14eme
jour pour le mortier contenant 50% de machefer,2tN8Pa au 18éme jour pour le mortier
contenant 100% de machefer. Cette diminution pduéte attribuée au faible module
elastique et retrait des mortiers de machefergggart a celui du mortier de référence. D’autre
part, on constate que pour le morties, Mes premiéres fissurations s’amorcent au bout de
6 jours pour des contraintes porches de 3 MPa dilgs restent non visible a la surface du
mortier, c’est au bout du 11eme jour qu’apparaiisisure. Quant aux mortierssyet Mioo, les
fissures visibles apparaissent respectivement@mau 15éme jour et au 19eme jour pour des
contraintes de 3,69 MPa, et 3,25 MPa.

Si on compare également les contraintes développtdss échéances de fissuration on
remarque que le mortier de référence a une seteiBlevée a la fissuration alors que la
sensibilité des mortiers de machefer peut étreiftgelde modéree-faible selon la norme
[ASTM 2005].

»

y'y
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Contrainte circonférentielle de traction [MPa]
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Figure 4-15. Evolution de la contrainte de tractonfonction du temps.
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433.2 Ouverture des fissures et observations

Apres apparition de chaque fissure, I'ouverturefaessires est suivie a I'aide d’'un capteur de
fissure LVDT. La Figure 4-16 et les clichés regrésidans la Figure 4-17 présentent I'évolution
des ouvertures de fissure en fonction du tempgéddih constater que I'ouverture de fissure du
mortier Mo est élevée dans les premiers jours et atteintnsommum rapidement, apres environ
40 jours ; tandis que celle du mortier contenaf@a@e méachefer est faible jusqu’a environ 35
jours puis devient importante. A cet effet on nate ouverture de fissure d’environ 0,30 mm
pour Migo et de 0,280 mm pour dapres 45 jours.

Ainsi, on retiendra que la présence de machefes amortier permet de retarder I'échéance
de I'amorce de la fissuration de retrait. Ce délsti approximativement multiplié par trois
lorsqu’on passe du mortier de référence au marteerporant 100% de granulats de machefer.
Une autre évidence est que la contrainte diminwe dtincorporation de machefer, ce qui
confirme que les granulats de machefer favorissemelbxation des contraintes et contribuent

donc a retarder I'échéance de la fissuration maiémte pas leur ouverture dans le temps.
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Figure 4-16. Cinétique d’évolution de fissures aestiers M et Mioo.
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Figure 4-17. Ouverture de fissure aprés 60 jours.

4.4. Conclusion

L’étude du comportement mécanique des huit morékigorés a été traitée dans ce chapitre.
L’objectif était d’évaluer leurs propriétés instanées et différées, de les comparer par rapport
au mortier normal et d’analyser I'influence de €arporation de granulats en méachefer.

Les résultats de cette étude montrent que I'incatmn de granulats en machefer a un effet
défavorable vis-a-vis des résistances en compressien traction a 28 et 90 jours. lls montrent
aussi que le module d’élasticité des mortiers dimisignificativement avec I'augmentation du
taux d'incorporation de machefer. Apres 90 jourdadi€issement, on constate une amélioration
de ses propriétés liée a I'activité pouzzolanigee grains de machefer.

D’autre part, on note que les valeurs de la résigt@n compression restent supérieures a 15
MPa et selon les recommandations de RILEM, cesiemsrpeuvent étre utilisés pour la
fabrication des bétons de structure. Les résutiatsomportement ductile sous chargement de
compression révélent également une atténuationifisafive du risque de rupture
catastrophique par propagation brutale des fisstedlexion, les résultats montrent que le
remplacement du sable par le machefer a finalepmind’incidence sur le comportement des
mortiers.

En ce qui concerne I'étude du comportement diffénésonstate que le remplacement du sable
par des granulats en machefer a des conséquensiiggsosur le comportement du mortier
vis-a-vis du retrait et de la fissuration.

L’incorporation du méachefer diminue nettement lgai¢ en s’opposant a la contraction de la
pate de ciment. Cette diminution est attribuée @ combinaison de facteurs tels que la
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réduction de la tension capillaire, 'augmentatd®la vitesse d’évaporation, de la taille des
pores, et de la nature des phases formées.

Les résultats du retrait empéché ont permis de mmowfue la présence des granulats de
machefer favorise la relaxation et limite le dépglement de l'autocontrainte au sein du
matériau retardant 'occurrence des fissures.

Les différents mortiers incorporant le machefenétisormais caractérisés mécaniquement et
comparés par rapport au mortier normal, nous atiéssrmais compléter leurs cartes d’identité

par I'étude de leur durabilité.
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Chapitre 5 Etude de la durabilité des mortiers
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5.1. Introduction

Les ouvrages en matériaux cimentaires sont cagtganstruits pour des durées de vie définis.
Cette durée est un parametre clef pour la conaeptd’ouvrage, la formulation du béton et le
montant de l'investissement. A titre d’exempleauenel sous la Manche, le pont Rion-Antirion
en Grece, le viaduc de Millau sont des ouvragesu®pour une durée de vie de 120 ans alors
gu’une maison d’habitation est en général prévue garer environ 50 ans [Olivier 2008]. La
durée de vie n’est donc pas illimitée, tous lesrages subissent des dégradations au cours du
temps. Ces dégradations peuvent avoir plusieugines. Elles peuvent provenir d’'une action
meécanique (choc, abrasion du matériau, érosiocawatation), d’'une action chimique (réaction
alcali-silice, par présence des ions agressifs dabs les chlorures, des sulfates ou le gaz
carbonique ainsi que par de nombreux liquides etdyarigine naturelle ou industrielle) ou
encore d'une action physique (cycle gel-dégel,tatfe la température, et I'action des sels
fondants). Si I'on excepte l'origine mécanique,ldagévité d’un matériau cimentaire est
considérablement influencée par les propriétésratesfert, c’est a dire par la facilité avec
laguelle les agents extérieurs (en phase liquidgageuse) peuvent transiter a travers le réseau

poreux de ce matériau.

Dans cette étude sur les mortiers de machefer, anarss essentiellement cherché a évaluer le
comportement de ces matériaux lorsqu’ils sont epasieux ambiances agressives impliquant
la pénétration d’'un gaz ou d’'un liquide susceptidderéagir avec les phases minérales des
mortiers. Nous avons volontairement limité notraragn a deux types de pathologies courantes
des ouvrages en béton : la carbonatation et laadation par lixiviation. Dans les deux cas,

nous avons choisi des essais accélérés pour obiEnirésultats dans des délais compatibles

avec la durée de notre thése.
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5.2. Dégradation des mortiers sous l'effet de la cartairm

acceleree
5.2.1.Mécanisme mis en jeu lors de la dégradation pdrocatation

Dans le but d’améliorer la durabilité des bétormaés, il est essentiel d’étudier la nature des
éléments extérieurs agressifs pouvant causer tasion des armatures. La carbonatation des
hydrates de la pate de ciment est un des exemgleattologies connues. Cette carbonatation
se produit par la pénétration du £d& I'air ambiant (environ 0,03% de @@ I'intérieur de la
matrice via le réseau poreux. Ensuite lec@azeux se dissout dans la solution interstitielle
pour donner de l'acide carbonique en suivant lextiéns chimiques, qui peuvent étre

simplifiée comme suit :

CO, + H,0 & H,CO, Eq 5-1
H,CO; + H,0 & HCOj; + H;0* Eq 5-2
HCO3 + H,0 & CO%™ + H,0% Eq 5-3

L’acide carbonique réagit ensuite avec le calcissuide la portlandite et des C-S-H pour

donner des carbonates de calcium (Eq 5-4).

Ce composeé donne des caractéristiques plutot ypesiéi la matrice cimentaire car cela permet
de réduire sa porosité et d’augmenter de faconfigtive la résistance a la compression
[Thiery 2005]. Cependant la consommation0d&™ par les iond;0" entraine une baisse du
pH de la solution interstitielle. Un déséquilibrst alors créé provoquant la dissolution de la
portlandite car celle-ci n’est plus stable en dessiun pH de 12,5 [Atkinson 1985]. Quand
toute la portlandite est consommée, le pH n'est fdmponné et descend a une valeur inférieure
a 9 [Olivier 2008]. A ces valeurs de pH la couchepdssivation de I'armature n’est plus stable

et la corrosion peut étre déclenchée.
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La Figure 5-1 représente l'intervention combinés tleis phases : gazeuse, aqueuse, et solide

au cours du processus de carbonatation de la pditta

Figure 5-1. Mécanisme de carbonatatiorCd@€OH), [Thiery 2005)].

5.2.2.Effets de la carbonatation sur les propriétés gjugs, microstructurales et

mécaniques de mortiers

5.2.2.1 Epaisseur carbonatée

L’épaisseur carbonatée obtenue aprés pulvérisdiola solution de phénolphtaléine sur les
faciés de rupture des éprouvettes carbonatéegéssnpée sur la Figure 5-2. La solution de
phénolphtaléine révele par différence de teintetdiface entre la zone saine et la zone
carbonatée comme le montre les clichés regroupéslddrigure 5-3. Le coeur de I'éprouvette
de couleur rose foncée correspond a la partie sgiihes deux cétés verticaux de couleur claire

correspondent a la zone carbonatée.

Les résultats de la Figure 5-2 montrent que lagmadéur carbonatée ne varie pas beaucoup
lorsque la teneur en machefer est inférieure a@08oM10, M2o, et Meo) mais qu’elle augmente
significativement pour des teneurs supérieures%. Jour les mortiers contenant 100% de
machefer en substitution du sable, la profondewadleonatation est deux fois plus importante

que celle du mortier de référence. Cette évolutsinessentiellement due a la porosité initiale
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élevée qui favorise la diffusion du @QOmais aussi a la teneur plus faible en portlar@itause

de la réactivité pouzzolanique du machefer (TabB4dl

16

14 b

12

10

Profondeur de carbonatation [mm]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Teneur volumique en méachefer [%]

Figure 5-2. Profondeur de carbonatation des meréipres 90 jours de cure humide et 28
jours de carbonatation accélérée.

MIOO

Figure 5-3. Profil de dégradation des mortiers a@@jours de cure humide et 28 jours de
carbonatation accélérée.

5222 Porosité communicante

Les résultats de I'évolution de la porosité defédiints mortiers avant et aprés carbonatation
sont représentés sur la Figure 5-4. On constatéiamiaution de 12%, 16%, 10%, 8%, et 17%
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respectivement pour les mortiers,Miio, M2o, Mao, et Muo. Par contre, la porosité des mortiers

dont la teneur en machefer est supérieure ou égédés n’a pas évoluée apres carbonatation.

Ce résultat confirme les observations de la plupgeg auteurs. Il convient néanmoins de
signaler que certains auteurs ont observé une anigtita de la porosité sous I'effet de la
carbonatation. C’est notamment le cas lors dedont de substitution du ciment par des cendres

volantes [Ngala 1997].

La diminution de la porosité des mortiers a faitdeeur en machefer apres carbonatation
pourrait étre attribuée a la carbonatation desdtgdrentrainant une augmentation de la phase

solide.

30
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Figure 5-4. Porosité communicante des mortierétatl'sain et aprés 28 jours de
carbonatation.

Afin de valider cette hypothese, il parait nécegsdie compléter cette étude par d’autres
techniques de suivi des composés formés par cadimma Pour cela, I'utilisation de I'analyse
thermogravimétrique permettrait d’estimer quahtathent et quantitativement I'évolution de
la calcite aprés carbonatation.

5.2.2.3 Analyse thermogravimeétrique

La Figure 5-5 présente les thermogrammes relaggswbrtiers M (a), Mo (b), et Moo (C) pour
les échéances de carbonatation O et 28 jours.
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En premier lieu, pour les trois phases (C-S-H,|Badite et carbonate de calcium), on note un

décalage des plages de décomposition vers lehaliies températures.

En second lieu, on constate aprés I'essai et pmgrles mortiers, une diminution de l'intensité

des pics attribués aux C-S-H et a la Portlandite.

En troisieme lieu, on note un changement tres adiatlure des pics de décomposition des

carbonates. La littérature [Cole 1959], [Thiery 2DPGait référence a trois modes de
décomposition du carbonate de calcium dans lesrimaxécimentaires, correspondant & trois
plages de températures distinctes. Les auteursaivVik007], [Cole 1959] attribuent ces
différents modes aux variétés allotropiques duaabe de calcium. Le mode | correspondrait
a la calcite, tandis que les modes Il et Il sdtritaués aux phases aragonite, vatérite et a une
phase amorphe de carbonate de calcium (précursstthses cristallines). La carbonatation
de la portlandite menerait préférentiellement dpiécipitation de calcite tandis que la
carbonatation des C-S-H menerait plutot a la foionatle la vatérite et d’aragonite [Drouet
2010], [Slegers 1976]. La littérature rapporte égant que les plages de température associées
aux modes de décomposition des carbonates diffeedorh la nature des échantillons [Thiery
2005]. Le mode 1 serait d'autant plus marqué queteur initiale en portlandite est élevée
[Grandet 1975], [Thiery 2005)], [Villain 2007].

Ce fait est directement observé dans le cas denaté&riaux (Tableau 5-1).

Tableau 5-1. Plages de décomposition des carbodatesicium des mortiersdyMso et Moo
aprés carbonatation accélérée.

Mortier Mode | [associé a la calciteMode Il et Ill [associé aux formes métastables

de carbonates de calcium : aragonite et vatérite]

Mo 735-840°C 504-735°C
Mso 814-895°C 494-814°C
M100 820-880°C 468-820°C

A partir de la perte de masse de la portlanditdeeta calcite, nous avons quantifié ces deux
composants dans les mortierso,MMso et Migo (Tableau 5-2) vue que celle liee a la

décomposition du C-S-H est difficile a exploiteringi la réduction de la porosité apres
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carbonatation serait une conséquence directen@ntlia formation de nouvelles formes de

carbonates de calcium et de nouveaux cristauxldgecqui remplissent les pores.

Tableau 5-2. Teneur en portlandite et calcite demsnortiers sains et carbonatés.

Non carbonatés Carbonatés
Mortiers
Ca(OH), [%] CaCO; [%] Ca(OH), [%] CaCO; [%0]
Mo 8,63 7,72 2.67 14,34
Mso 2,67 7,79 0,94 12,36
M1o0 1,48 9,55 0,00 11,00
5.2.2.4 Perméabilité aux gaz

Les éprouvettes destinées aux mesures de perné@alilgaz sont tout d’'abord séchées dans
une étuve a 60°C jusqu’a masse constante. Ensllés,sont conservées dans un dessiccateur
jusqu’au moment du test. Les mesures ont été affesten suivant la procédure décrite dans
la section 2.5.2. La Figure 5-6 présente I'évoluiie la perméabilité, en fonction de la teneur
en machefer. Sur cette figure, la perméabilité 'dehbntillon soumis a la carbonatation
accélérée est chaque fois comparée a celle deahiitbhn qui n'a pas subi l'effet de la
carbonatation. La diminution du coefficient de &rpéabilité est indiquée en pourcentage au-

dessus de chaque histogramme des mortiers carbonaté

On peut constater que I'action de la carbonatgiraaluit dans tous les cas une diminution de
la perméabilité par rapport aux mortiers non caabés Cette diminution de la perméabilité est
vraisemblablement lieée a l'augmentation du volume ld phase solide. Cependant,
contrairement aux transports électro-diffusifs dépendent essentiellement de la porosité, de
la tortuosité et de la connectivité du réseau pqréa perméabilité est aussi régie par la
dimension des pores par lesquels s’écoule le fllii@st donc possible que la diminution de la
perméabilité observée soit aussi une conséqueneetalide I'évolution du réseau poral des
mortiers. Pour le vérifier nous avons suivi I'évada de la distribution porale en procédant a
des essais d'adsorption-désorption d’azote. Le opode expérimental suivi a été
précédemment décrite en section 2.5.5 (Chapitree®)résultats sont reproduits sur la Figure
5-7.
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Figure 5-6. Perméabilité apparente des mortiekat lsain et apres 28 jours de
carbonatation.

Sur cette figure 5-7, on constate que pour tousniediers, la carbonatation a entrainé une
diminution du volume mésoporal (2nm<Rp <10nm) & angmentation du volume microporal

(Rp < 2nm). Cela s’explique par le fait que de reaux cristaux de calcite se sont formeés et,
comme leur volume molaire est supérieur a celuihgesates qui leur donnent naissance, il en
résulte un colmatage partiel des pores, une matiibic de leur taille et donc des conditions
d’écoulement fluide. On comprend des lors que fangabilité diminue apres la carbonatation.
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Figure 5-7. Distribution des tailles de pores destiars M et Moo & I'état sain et carbonaté.

5.2.2.5 Résistance en compression

Pour les différents mortiers, nous avons comparédistance en compression des éprouvettes

carbonatées a celles des éprouvettes saines amdminatation. La Figure 5-8 présente

I'’évolution obtenue en fonction de la teneur en hefer dans

le mortier. Le taux

d’augmentation de la résistance, calculé par ra@pomortier sain, est indiqué en pourcentage

au-dessus de I'histogramme des mortiers carborlatéssort clairement que la carbonatation
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des éprouvettes tend a améliorer leur résistancerapression sans doute par la cristallisation

de cristaux de calcite dans les pores existants.
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Figure 5-8. Résistance en compression des mo#iktgat sain et apres 28 jours de
carbonatation.

5.2.2.6 Résistance en traction par fendage

La Figure 5-9 présente l'influence de la carbomatagur la résistance en traction par fendage
des mortiers contenant différentes teneurs de niéci@n constate que quelle que soit le taux
de substitution, I'action de la carbonatation pibdine augmentation de la résistance en
traction par rapport aux échantillons sains. Comdans le paragraphe précédent,
'augmentation de la résistance en traction peetaitribuée a la modification du réseau poral
et une amélioration de la cohésion entre les gaasdt la pate de ciment par formation de

nouveaux cristaux de calcite.
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Figure 5-9. Résistance en traction par fendagendeters a I'état sain et aprés 28 jours de
carbonatation.

5.3. Dégradation des mortiers par le nitrate d’ammon{NitdsNOs)

Lorsque les matériaux cimentaires sont mis en coatgec un milieu agressif comme une eau
déionisée, une eau usée provenant de certainssgrimckistriels, une eau acide ou une solution
spécifique telle que le nitrate d'ammonium, il sedpit plusieurs phénomenes physiques et
chimiques complexes, comportant des réactions doies, des processus de dissolution-
précipitation et des échanges avec le milieu ennmat. Ces phénomeénes qui peuvent conduire
a une perte progressive des performances des @svsagt généralement regroupés sous le
nom de lixiviation. Un exemple important de lixitian potentielle est celui qui concerne le
stockage des déchets radioactifs. On utilise &ffet des barriéres ouvragées en béton mais,
comme ces barrieres sont en contact avec les essikedde stockage et que la durée de vie des
déchets est extrémement longue, il n'est pas egakl des dégradations par lixiviation
surviennent a long terme. Avant d’entrer dans #sits de notre étude, il est utile de rappeler

les mécanismes mis en jeu.
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5.3.1.Mécanisme de dégradation

Toute les études s’accordent a dire que la dégoaddiin matériau cimentaire par une solution
de nitrate d’'ammonium se produit suite a des tetsfoniques entre la solution agressive et
la solution interstitielle du matériau sous l'efféé gradients de concentration entre les
composés ioniques présents dans les deux solutiéaglilibre régnant entre les hydrates et la
solution interstitielle est donc perturbé mais @dssétabli par dissolution des hydrates et /ou

précipitation des produits.

Notons que ce transport ionique peut étre assumdiffizsion ou perméation mais généralement
les gradients de pression au sein des structuregten sont tres faibles de sorte qu’on peut
négliger le transport de I'eau par permeéation. @dtanisme schématique de lixiviation est

présenté sur la Figure 5-12. Il implique :

» un transport de matiéere par diffusion, engendrélgmgradients de concentration
entre la solution interstitielle de la pate de aitngu béton et la solution agressive ;

» des réactions chimiques de dissolution-précipitatprovoquées par les variations
de concentrations résultant de la diffusion. La&tique des réactions chimiques est
généralement beaucoup plus rapide que le tempgahsport de sorte qu’on
considere gu'il existe localement a chaque instantgquilibre entre la solution
interstitielle du béton et les phases solidesqmes ;

> des processus de diffusion-échange qui conduisgsiement a I'état déegradé du

matériau.
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(c) Diffusion-échange (d) Erat dégradé

Figure 5-10. Mécanisme de lixiviation d’'un matér@amnentaire [Hannawi 2011].

Le nitrate d'ammonium réagit dans un premier temEs les composants calciques de la pate
de ciment, et en premier lieu avec la portlangiteyr donner un sel de calcium trés soluble
Ca(NQ)2 et provoquer I'’émanation de 'ammoniac gazeuxsNddiivant la réaction générale
(Eq 5-5) :

NH,NO, + Ca(OH), < Ca(NOs), + 2NH; + 2H,0 Eq5-5

La plupart des auteurs décrivent que la premieapectconsiste en la dissociation de
lammonium NH*en milieu basique en ammoniac gazeuxsNkh diminution de la basicité
qui en résulte, entraine ensuite la dissolutiolagmrtlandite Ca(OH)et enfin la formation du
nitrate de calcium. Ainsi, 'équation générale seampose en différentes réactions présentées

ci-apres :

NH,NO; < NH} + NO3 Eq 5-6
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NH; + OH~ & NH,O0H & NH; + H,0 Eq5-7
Ca(OH), & CaZ* + 20H" Eq 5-8
Ca%* + 2NO3;=Ca(NO3), Eq 5-9

L’enchainement de ces réactions est favorisé pdédagement d’ammoniac gazeux et la trés
forte solubilité du nitrate de calcium Ca(B)® Toutefois, I'étude du couplage ammoniaque
aqueuse (Nkhq) et ammoniac gazeux (M montre qu’a I'équilibre 'ammoniac se trouve
essentiellement sous forme aqueuse. Ainsi, dassllgion interstitielle de la pate de ciment,
'ammoniac gazeux ne peut pas causer la rupturaatériau ni s’en échapper [Michard 1989]
[Adenot 1997].

Du point de vue macroscopique, on observe doncixiidtion de la portlandite, et

'augmentation de la concentration du nitrate deigen dissout. La porosité supplémentaire
ainsi crée provoque une altération de la pate deermti. Aprés la portlandite, le nitrate
d’ammonium décalcifie également les silicates deiwa hydratés, les aluminates et les

sulfaoluminates de calcium hydratés présents @gapéte de ciment.

La dégradation chimique se caractérise par uneessmmn de fronts nets de dissolution-
précipitation d’hydrates «Ca(OH)ettringite, monosulfoaluminate et de décalcifmatdes
C-S-H » (Figure 5-11). Précisons que les hydratefnitaires issus de I'hydratation d’un

ciment Portland sont les C-S-H et la portlandite.
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Figure 5-11. Zonation d’'une pate de ciment Portid@dapport E/C=0,4 aprés trois mois de
lixiviation par eau pure [Adenot 1996].

Par ailleurs, la succession de ces différents drast directement liée a la différence de
solubilité des hydrates. Le tableau 5-3 montrelgymrtlandite est I'hydrate le moins stable,
suivi des C-S-H ensuite du monosulfoaluminate @hete I'ettringite [Kamali 2003].

Tableau 5-3. Produit de solubilité des principayarates du ciment durci [Kamali 2003].

Hydrates pK = -log(Keq)
Portlandite 52
Fuji et Kondo pK =5,84 (C/S) +2,02
C-S-H Glasser et al. pK = 14,75 (C/S) +0,083
C/S : Rapport molaire CaO/Si@u C-S-H
Monosulfoaluminate 29,25
Ettringite 43,9

5.3.2.Effets de la lixiviation sur les propriétés physgu microstructurales et

mécaniques de mortiers

5.3.2.1 Profondeur dégradée

Dans le tableau 5-4 nous avons regroupé les pretoaddégradées mesurées sur les cing

mortiers, aprés une immersion de 28 jours dansolotion agressive de nitrate d’ammonium.
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On constate que la lixiviation est d’autant plupamante que la teneur en machefer est élevee.
Ainsi, la profondeur dégradée est de 6,2 mm pouet\ 0,1 mm pour le mortier #¢b. Soit une
augmentation d’environ 71% de la profondeur dégegusr rapport au mortier de référence.
Cette évolution de la profondeur lixiviée est &k forte porosité initiale de ces mortiers (elle
est de I'ordre de 23,8% pouribd contre 15,9% pour le mortier de référence) et dépke leur
réserve alcaline initiale. La réserve alcaline délpelle-méme des parameétres de composition
du mortier, du volume des hydrates formés et dedtbilité chimique.

La Figure 5-12 reproduit les clichés reéalisés suelgues échantillons apres le test a la
phénolphtaléine, la zone incolore en périphériégmouvette correspond a la zone déegradée
par l'attaque chimique au nitrate d’'ammonium. Laicde I'éprouvette de couleur rose violacé

correspond a la partie saine.

Tableau 5-4. Profondeur lixiviée.

Mortiers Profondeur lixiviée [mm]
Mo 6,2+1,3
Mso 7,409
Mso 9,7+0,5
M7s 9,4+0,9
M 100 10,1+1,1
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Figure 5-12. Profil de dégradation des mortieresa®0 jours de cure humide et 28 jours de
lixiviation au NHiNOs.

5322 Porosité communicante

La résistance chimique des matériaux cimentaireléesa la facilité avec laquelle se font les
échanges entre les matériaux et les solutions sigess Cette facilité dépend essentiellement
des caractéristiques du réseau poreux. Nous awaws I'€volution de la porosité aprées
l'attaque au nitrate d’ammonium.

La Figure 5-13 présente I'évolution de la porositémunicante des différents mortiers apres
28 jours de lixiviation. Les augmentations de gasocalculées par rapport a I'état sain sont
indiquées sur la figure. Il apparait clairement daes pores ouverts augmentent avec
'accroissement de la teneur en machefer. Les powesrts des mortiers dyIM7s et Moo
passent respectivement d’'un pourcentage d’envié8in, P3% et 24% a I'état sain a environ
24%, 35% et 37% a I'état dégradé. Soit une augrtientde 49% pour | 48% pour Ms et
55% pour Moo L'attaque au nitrate d’'ammonium entraine la d&fiehtion des C-S-H, la
dissolution de la portlandite et des sulfoalumisa&tedonc la diminution du volume des phases
solides.
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Figure 5-13. Porosité communicante des mortielétat Isain et apres 28 jours de lixiviation.

La Figure 5-14 présente la variation de la profamakgradée en fonction de la porosité. On
note une augmentation de la profondeur dégradéelavmorosite. Il est généralement admis
gue l'attaque au nitrate d’ammonium entraine, aau de la zone dégradée, la création des
pores supplémentaires dont la nature différe stiVaydrate concerné : la portlandite qui se
présente sous forme de cristaux « massifs » snbitissolution totale qui entraine la création
de pores assimilables a des pores capillairesingetse, les C-S-H ne subissent qu’une
décalcification progressive qui entraine, en raisienleur dimension, la formation d’une

porosité beaucoup plus fine assimilable aux micrego
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Figure 5-14. Relation entre la profondeur dégrgabédixiviation au NHNOs et la porosité
communicante.

5.3.2.3 Perméabilité apparente

Compte tenu de la forte corrélation existant elangerméabilité et la porosité communicante
(section 3.3.4) de nos mortiers, on peut raisoremabht s'attendre a ce que I'attaque chimique

produise une évolution de perméabilité similaiebe de la porosité communicante.

Les perméabilités ainsi que leurs augmentatiorsutEds par rapport a I'état sain de chaque
mortier sont indiquées sur la Figure 5-15. Lesltésumontrent clairement que la lixiviation

au nitrate d’ammonium entraine une augmentatioronapte de la perméabilité apparente.

Comme indigué dans la section précédente, la éikom par une solution au NNOs, conduit
ala dissolution de certains hydrates et a la siifiu des ions Caet OH vers le milieu extérieur.
La conséguence de ces processus est I'accroisseimdatporosité et de la connectivité du
systeme des pores dans I'éprouvette. On compreaday cela favorise la dégradation des

propriétés de transfert de I'éprouvette et pargcament la perméabilité au gaz.
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Figure 5-15. Perméabilité apparente des morti€&tat sain et apres 28 jours de lixiviation.

5.3.24 Résistance en compression et module d’élasticite.

Pour chaque mortier §1 Mso, Mso, M7s et Mioo @ I'état sain et lixivie, trois éprouvettes
cylindriques de dimension (50x100 mm) ont été sdidis pour déterminer la résistance en
compression et le module d’élasticité statique. Eggures 5-16 et 5-17 présentent les

évolutions observées en fonction de la teneur eshafér.
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Figure 5-16. Résistance en compression des modtikgtat sain et apres 28 jours de
lixiviation.

Comme on peut s’y attendre, la lixiviation entratmee nette diminution de la résistance en
compression et du module d’élasticité. Le taux meirdition calculé par rapport au mortier
sain, est indiqué en pourcentage sur chaque figgareésistance en compression diminue de
22%, 34% et 31% respectivement pour les mortiess N4s et Moo Le module élastique
diminue également significativement pour tous lestiars et notamment pour le mortier
témoin qui ne contient pas de machefer. Cela sgxplcomme suit : au cours de la lixiviation,
les hydrates se dissolvent et les ions diffusens dia solution d’immersion. Cela entraine une
augmentation de la porosité du mortier et une krteohésion entre les granulats et la pate de
ciment [Bian 2009].

D’autres auteurs ont également obtenu des réssitaitaires sur d’autres matériaux. Ainsi,
Hannawi et al [Hannawi 2011] ont observé une dirtiamude résistance en compression

atteignant 56% apreés lixiviation de composites iipocant des granulats en plastiques.
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Figure 5-17. Module d’élasticité des mortiers adtésain et apres 28 jours de lixiviation.

5.3.25 Résistance en traction

Nous avons utilisé I'essai brésilien pour carast#rla résistance a la traction des éprouvettes
préalablement soumises a la lixiviation. Les vaeobtenues sont comparées aux mesures
effectuées sur les éprouvettes non lixiviées. Essltats sont représentés sur la Figure 5-18. lls
montrent une diminution de la résistance en tragh@r rapport aux mortiers sains. Les taux de
diminution calculés par rapport au mortier saimtsndiqués en pourcentage sur cette figure.
Le taux le plus élevé est observé sur le mortienglcontient pas de machefer. Ces pertes de
résistance sont également dues a la dissolutioprdesiits d’hydratation et aux décohésions

qui en résultent notamment aux interfaces granyplats de ciment.
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Figure 5-18. Résistance en traction des morti€etat sain et apres 28 jours de lixiviation.

5.4. Conclusion

Dans ce chapitre, la durabilité des différents ramstincorporant les granulats de machefer a
été étudiée. Généralement, la détérioration d’utéri@a au cours de sa vie est la combinaison
de différentes causes avec mis en jeu de plusimeécanismes. Cependant, pour simplifier et
faciliter I'étude, nous avons considéré séparérenprocessus de dégradation et nous avons
acceélére leurs cinétiques par exposition des mmsriieles environnements fortement agressifs.
Deux types d’expositions agressives ont été corésddans cette étude : I'exposition au

dioxyde de carbone et I'exposition a I'attaque dljure au nitrate ammonium.

L’exposition au dioxyde de carbone provoque la cadbation des phases hydratées du mortier

et induit les évolutions suivantes :

* Le remplacement du machefer par le sable entraieeaugmentation de la porosité
communicante et une diminution de la résistane@ecdinpression et a la traction.

» La profondeur de carbonatation des mortiers contelea machefer est supérieure a
celle du mortier de référence. Les cristaux detealormeés au cours de la carbonatation
colmatent la microstructure des mortiers, dimindent perméabilité et augmentent

leur résistance a la compression et a la traction.
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L’attaque au nitrate d’'ammonium induit une dégramhasignificative des éprouvettes. Ces
dégradations ont été suivies par des techniquesidetérisation non destructive (porosité,
perméabilité) et destructive (résistance en congmes module élastique et résistance en
traction). La cinétique de lixiviation a été détarge a partir de mesures d’épaisseurs dégradées
a l'aide d'un indicateur coloré, la phénolphtaléinges principales conclusions sont les

suivantes :

» L’attaque au NHNOs entraine une nette dégradation des propriétésiques et
mécaniques des mortiers élaborés. La mesure derdfondeur dégradée par
pulvérisation de phénolphtaléine montre que plusraur en granulat de méachefer est
importante, plus la profondeur dégradée est grafgte dégradation est due a
I'épuisement de la réserve alcaline lixiviable.

» La lixiviation entraine I'accroissement de la paotésl’augmentation de la connectivité
du réseau poral et de la perméabilité.

* La lixiviation modifie la microstructure et conduitun affaiblissement de la cohésion

entre les granulats et la pate de ciment et unandtion nette du module élastique.
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La démarche de cette these repose sur un doubd¢atom’'une part, les grandes quantités de
déchets industriels produits chaque année et sbwteckés a ciel ouvert, constituent une
nuisance environnementale et un risque sanitaitie aunvient de faire disparaitre ; d’autre
part, le domaine du BTP est de plus en plus cotérarune raréfaction locale des granulats
nécessaires a I'élaboration des matériaux d’ougtageur trouver une solution aux nuisances
gue représentent les déchets, des études sontsraem@és plusieurs années pour leur trouver
des voies de valorisation dans les matériaux detagtion. Notre travail entre dans le cadre
de cette thématigue et a pour objectif I'élaboratitun matériau de construction a matrice
cimentaire a partir des machefers de Tefereyre'étude des caractéristiques et du

comportement de ce matériau.

Dans le premier chapitre, nous avons présenté ifé&remts types de machefers et leurs
propriétés physico-chimiques et nous avons faitslamthése des principaux travaux
bibliographiques scientifiques disponibles dangsec#iematique.

Dans le deuxieme chapitre, nous avons présent@désriaux utilisés dans cette these, leurs
caractéristiques essentielles et les principalpodisifs mis en place pour les caractériser. Nous
avons décrit les procédures adoptées pour élabdesemortiers dans lesquels des proportions
variables de sable (10%, 20%, 30%, 40%, 50%, 75%06%0) ont été remplacés par des

guantités volumiques identiques de machefer.

Le troisieme chapitre porte sur I'étude des prapsidhysiques des différents mortiers
élaborés. Il ressort que le remplacement du sadnelgs granulats de machefer provoque
laugmentation du volume de l'air occlus, la dintiom de la masse volumique séche,
laugmentation de la porosité et de la perméabilaémodification de la microstructure, la
diminution de la vitesse de propagation des onde&ssonores et la diminution de la
conductivité thermique. Le constat de ces évolstisnggére la possibilité d'utiliser ces
mortiers pour la réalisation d’élément de structléger pouvant assurer des fonctions
d’isolation thermique et acoustique. Nous avonssiaobservé que la microstructure des
mortiers se densifiait significativement avec I'ggéce a la réaction pouzzolanique entre les

particules fines de machefer et la portlanditeréleépar le ciment.
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Le quatrieme chapitre est consacré a I'étude dupooimentmécanique des mortiers de
granulats de machefer. Les propriétés instantaatébférées des mortiers de machefer ont été
évaluées et comparées a celles du mortier noramal machefer. Les résultats montrent une
diminution des résistances en compression et etiamaa 28 et 90 jours mais révelent une
atténuation significative du risque de rupture grapagation brutale des fissures. lls montrent
aussi que le module d’élasticité des mortiers dehei@r diminue significativement avec

'augmentation du taux d’incorporation de méachefer.

Apres 90 jours de durcissement, on constate uneliaat®dn de résistance qui est

vraisemblablement due a l'activité pouzzolanique geins de machefer. D’autre part, nous
avons noté que les valeurs de la résistance enressipn restaient supérieures a 15 MPa ce
qui signifie que ces mortiers peuvent étre utiligésr la fabrication des bétons de structure si

I'on se conforme aux recommandations de RILEM.

En flexion, les résultats montrent que le remplaa@nau sable par le machefer a finalement
peu d’incidence sur le comportement des mortiess. ddntre, les granulats de machefer
diminuent nettement le retrait des mortiers endgant a la contraction de la pate de ciment.
Cette diminution est attribuée a I'évaporation @ad capillaire qui ne génére que peu de
tension capillaire en raison de la grande taille gderes et la modification de la nature des
phases formées. Le retrait empéché étudié paal’dss« ring test » a permis de montrer que
la présence des granulats de machefer favoriseeléxation des contraintes et retarde

I'occurrence des fissures.

Le chapitre cing de notre travail a été consadi@wde de la durabilité des différents mortiers
élaborés. Nous avons soumis les matériaux a diffeéreontextes agressifs et examiné les
conséguences qui en résultent sur les caractéestiphysiques et mécaniques. Des essais de
carbonatation accélérée et de lixiviation au retr@ammonium ont été notamment réalisés.
Les résultats montrent qu’aprés 28 jours de catiatina accélérée en environnement riche en
COy, la perméabilité des mortiers a faibles teneunm@chefer diminue parce que de nouveaux
cristaux de calcite se forment et colmatent la asitucture. Cette néo-cristallisation augmente
la cohésion entre les granulats et la pate de ¢jraeaméliore les propriétés mécaniques. Pour
les mortiers a forte teneur en machefer, qui ossiaune porosité élevée, la profondeur de

carbonatation est significativement plus élevéeamplie du mortier de référence.

La lixiviation entraine quant a elle, une nette rdélgtion des propriétés physiques et
mécaniques des mortiers élaborés. Cette dégradetiaiue a la dissolution des hydrates et elle
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entraine I'accroissement de la porosité et dera@abilité et un affaiblissement de la cohésion
entre les granulats et la pate de ciment. L'int&rfgranulat-matrice cimentaire relativement
poreuse des mortiers de machefer favorise la dbifiuges différents ions et entraine une perte
de performances physique et mécanique.

Ce travail de thése a donc montré la faisabilitd’utdisation du machefer minéral pour la
confection de nouveaux matériaux cimentaires. lteprggtés des différents mortiers élaborés
démontrent que ces mortiers peuvent étre utiligés des applications ou la résistance en
compression est inférieure a 27 MPa mais aussidiemapplications nécessitant une isolation
thermique ou un faible retrait. Il est aussi pdssde les utiliser pour produire des bétons de
structure ; pour construire des murs, des parpadegsallées, et des dallages pour le batiment
ou encore des trottoirs.

Comme suite de notre travail, I'étude sur la duitgdevra étre complétée par la détermination
du coefficient de diffusion des chlorures. L'étude fluage et du comportement aux
températures élevées pourra également étre exaniigddre part, notre travail a été réalisé
essentiellement sur mortier ; il faudra ensuitespaa I'étude sur béton et a I'application sur
des éléments d’ouvrages reels.

Une autre perspective de ce travail serait d’exgploen fonction des résultats obtenus, la
possibilité d’adopter des modéles déja existaras a€pect lié a la modélisation peut porter sur
une meilleure explication et compréhension des cténatiques physico-mécaniques, la
fissuration en prenant en compte I'évolution dufficent de fluage des mortiers et le

comportement sous sollicitations environnementadgessives.
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Annexes 1. Ecoulements dans les milieux poreux
1. Lois Phénoménologiques

1.1. Loi de Darcy

La loi expérimentale de Darcy a été établie parri#&arcy pour étudier I'écoulement de I'eau
dans un milieu poreux. Cette loi est basée sumypstheses suivantes :
» Les forces d’écoulement dues a la viscosité prédemisur la force d’inertie
» Les écoulements dus au fluide sont supposés lamiai
» Le fluide d'infiltration est inerte vis-a-vis du h&u poreux, donc il n'y a aucune
interaction chimique ou physique entre le fluidenattériau
Un écoulement satisfaisant aux hypothéses, la &ty de cet écoulement s’exprime par

I'équation suivante :

— K — -
V = 2V p Eq. An 1-1
11

Ou :Ky est la perméabilité de ce milieu poreux (eh m

V est la vitesse macroscopique du fluide (en m/s)

U est la viscosité dynamique du fluide (en Pa.s)

VP* est le gradient de pression du fluide (en Pa/m)

Dans le cas ou un fluide ayant une masse volunypcggiécoule dans la direction verticale, le

gradient de pression est calculé comme suit :

TP — op*  oP N Eqg. An 1-2
0z 0z P&
Ou P est la pression extérieure et z est la cateak comptée positivement vers le haut.

Si I'écoulement est un gaz avec une masse volumidres faible et négligeable, I'équation
Eq. An 1-2 sera simplifiée comme suit :
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- . dP* 0P Eqg. An 1-3
Vb= oz 0z

1.2. Loi de Fick

La premiere loi de Fick décrit la diffusion d'ungpece C dans un milieu poreux sous un

gradient de concentration :

Jo = —DcVC Eqg. An 1-4

Ou :E est la densité de flux de I'espece C

D est le coefficient de diffusion de I'espéce C demsnilieu poreux (en ffs)

VC est le gradient de concentration de I'espéce G tlamilieu poreux

Dans le cas d’'un gaz, le gradient de concentratorst le gradient de pression partielle de
'espece C. Si on tient compte du bilan local dasesvation, la seconde loi de Fick est en

déduite de la premiere :

ac _ Eq. An 1-
= = div(~Dc¥C) a-An 1-5

2.  Mouvement d’'un gaz dans un milieu poreux

2.1. Caractéristique des fluides de percolation

> Viscosité

La viscosité est I'une des principales propriétéprandre en compte dans I'étude de
I'écoulement des fluides dans les milieux poreux.viscosité dynamique p d’'un écoulement

plan est définie selon la loi de Newton.

0V Eqg. An 1-6
Tyx = HW
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Outyy est la force de friction entre deux couches dédiglissant 'une sur l'autre. La viscosité

est donc le coefficient de proportionnalité en¢rgiladient de vitesdg et la force tangentielle
s’opposant au mouvement relatif du fluide.

Pour le cas d’un liquide, la viscosité dynamiquiede essentiellement a la force d’attraction
entre les molécules, elle diminue avec 'augmeniadie la température.

Pour le cas d'un gaz, la viscosité dynamique esiglihe de phénomeéne d’échange de quantité
de mouvement entre les molécules de gaz. Cettesiiécdépend de la température, de la
pression et de la taille des pores percolés. Comtnant aux liquides, la viscosité de gaz

augmente avec la température.

> Gaz Parfait

L’écoulement gazeux dans un milieu poreux est c@méi comme le gaz parfait lorsque sa
masse volumique et sa pression sont faibles, peikzgiforces d’interaction entre molécules
sont négligeables. En termes de la pression,esinelldépasse pas 10 MPa, on peut toujours
considérer le gaz comme parfait. A partir de capigroche, quelques propriétés du gaz parfait
sont évoquées.

La vitesse moyenne des particuiese dépend que de la température selon la relativarsge :

Eqg. An 1-7

Le libre parcours moyen des molécules de)gest la distance parcourue entre deux collisions

intermoléculaires consécutives :

1= 1 _ RT Eq. An 1-8
Ny, Zm ‘/E PNA Zm \/i

Oun,, est le nombre de molécules de gaz par unité denmbl’,, est la section effective ou
se produit les collisions telle que ¥, = 4nrZ, , avecr,, le rayon de molécule de gaz
conformément au modéle des sphéres rigdgsle nombre d’Avogadro.

La viscosité dynamique de gaz est une fonctionadeeinpérature, elle augmente avec la

température. Si on considére les molécules de gaune des sphéres rigides, I'équation de
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Chapman [Carman 1956] permet de calculer la viseadynamique p en fonction de la

température comme suivante (Eq. An 1-9).

Eqg. An 1-9

2.2. Régime d’écoulement d’'une phase gazeuse aamslieu poreux

Selon la théorie cinétique des gaz, on peut digéngrois régimes de transfert de la phase
gazeuse dans un milieu poreux : le régime d’écoaitemisqueux d’écrit par la loi de Darcy,
le régime de transport par diffusion classique itifpar la loi de Fick, le régime de transport
par effusion ou régime de Knudsen.

La simulation d'un milieu poreux par un arrangemeattubes capillaires de rayep en
paralleles avec une porositeet une tortuositéc permet de caractériser les trois modes
d’écoulement. On considere un écoulement uni-aei@n I'axe Ox, I'équation Navier-Stockes

dans un repére en coordonnées cylindriques d’axe &@xit :

ot 0x Tor or

V(1) oP [1 0 ( avx(r)>l Eq. An 1-10
= — r
Ou V. (r) est la vitesse locale du fluide, égale a sa coamgesselon x. Pour un écoulement
laminaire permanent, le terme de gauche deviedigeédle.
La résolution de I'équation précédente pour ledtan tube capillaire droit selon I'axe Ox et

de rayon R, donne I'équation de Hagen-Poiseuilte f&h 1-11).

R% dP Eg. An 1-11
VX~ 8u dx

Ou Vyx est la vitesse moyenne de I'écoulement visqueuttuitle traversant la section droite
du tube a I'abscisse x, P est la pression du flaiteméme abscisse. Dans le cas d’'un gaz, la
vitesse d’écoulement varie sur la longueur du tabés le flux massiqugVy reste constant. La
vitesse augmente lorsque le gaz se détend.
La perméabilité de ce milieu hypothétique saturfliiede peut étre calculée selon I'équation
suivante :
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~ EE Eq. An 1-12

Vo8

Ou ry, est le rayon du tube capillaire, égal%héz avecd,, est le diamétre hydraulique moyen

de I'espace poreuxe; ett sont respectivement la porosité et tortuosité diem Il faut noter
gue, dans cette relation, les phénomenes d’écounlem@rents au milieu poreux ne sont pas

pris en compte.

» Ecoulement visqueux

L’écoulement visqueux est le résultat de I'effatrdgradient de pression total du fluide, il se
caractérise par un mouvement d’ensemble du gazdsstivgction entre ses éventuels différents
composants moléculaires. La loi de Hagen-Poiseuwitleduit classiquement a I'équation
Eq. An 1-12 obtenue précédemment, qui présentécmetiement. L'effet de la viscosité pris
en compte dans la loi de Darcy résulte de la ¢oflisles molécules de gaz entre elles.

» Transport par diffusion classique

Il s’agit de la diffusion moléculaire libre d’'un gandicé a dans un gaz indicé b. Si on simule
le milieu poreux par un arrangement de tubes ea@# de rayon, paralléles avec une porosité

€ et une tortuosité, la diffusivité du gad,;, dans ce milieu d’écrit comme suit :

€ Eqg. An 1-1
Dap = ;DOab 9 3

Ou D, est le coefficient de diffusion binaire de a &blon la théorie cinétique des gaz, ce

coefficient est directement lié¢ au libre parcoursyen A et & la vitesse moyenrié des

molécules de gaz. Pour des constituants de masdagen proches, ce coefficient équivaut a

1__ Egq. An 1-14
Dab == §)\V q
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» Transport par effusion ou écoulement de Knudsen

Contrairement a la diffusion classique dans un tdllaire, quand le libre parcours moyen
A est supérieur a la dimension des pores, c’estesdipérieur au rayany des tubes capillaires
simulés, ce sont les chocs entre les moléculesdetges parois des pores qui gouvernent la
cinétique. Les approches précédentes sont donplicaiples. Un autre modele est utilisé pour
calculer le coefficient de diffusion qui est appleéoefficient de diffusion de Knudsen. Pour
une espece (a) qui se déplace avec une vitessenn®yee coefficient est calculé a partir de
'équation (Eq. An 1-15).

1S Eq. An 1-15

Oul, dépend de la géométrie et de la loi de réflexioriasurface.

" . . . ‘ . . r
Considérons un tube circulaire long, droit, de ragpavec une réflexion diffuse, = l"/2,

une porositée et une tortuosité. Le coefficient de diffusion de Knudsen de ce euilporeux

peut s’écrire (Eq. An 1-16).

e2r, Eg. An 1-16

D;k correspond au coefficient de diffusion de Knudeam l'effusion du gaz dans un tube

_— = T , , . .
capillaire. SiA< p/3, les molécules s’entrechoquent essentiellement d&® parois du
capillaire, le phénomeéne de viscosité n’existe fdlas/itesse moyenrig du gaz dans ce milieu
poreux ne dépend que du raygndes tubes capillaires et de la pression moyéndans ces

tubes. Cette vitesse est donnée par I'équationA&d.-17).

N
=

Eq. An 1-17

<

Il
Alm
w
"U||~o

<l

Le nombre de Knudsekj, est un paramétre adimensionnel qui peut sendgritBre pour définir
le type de I'écoulement gu’il convient de considéi€, est défini comme le rapport du

coefficient de diffusion de Knudsen sur le coeéfidi de diffusion classique (Eq. An 1-18).
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Eqg. An 1-18

2.3. Ecoulement par glissement

L’écoulement par glissement est I'écoulement liggp@dnoméene de non-adhérence du gaz en
contact de la paroi des capillaires. Cet effet, eni€vidence par I'’écoulement de Knudsen, est
a cause de la collision des molécules de gaz a@@drois des pores, contrairement a
'écoulement visqueux qui résulte de la collisioasdmolécules du gaz entre elles. Ce
phénomene conduit a la modification du profil déesse de I'écoulement dans le tube

capillaire. Le profil de vitesse est représent@awdtiquement dans la Figure An 1-1.

T
[ 1 T 1
| Ecoulement par glissement
e —— = \ &
. i
i — ‘r"
= —— _,+ - 7 _B_ > x
f — »  Ecoulement visqueux
:_-l r
| ——» — V_. (1)

Figure An 1-1. Profil des vitesses d'un gaz dansube capillaire sous I'effet d’'un gradient

de pression total.

SiV; est la vitesse de glissement du fluide aux paloisapillaire, I'équation de Navier-Stocke
(Eq. An 1-10) permet de calculer le profil de viteslans un tube capillaire. En coordonnées
cylindriques, la vitesse du gaz selon I'axe OX gne section droite est en fonction de sa

coordonnée radiale r. Elle est calculée comme stava

dPr1
Vgx (1) = r 4—u(r§ -r?) + VS] = Vo (1) + Vg

Eqg. An 1-19

On peut considérer donc que la vitesse locale dudgas un tube capillaire provient de
I'écoulement visqueu¥,,(r) et de I'écoulement par glisseméht Selon cette formule, pour
I'écoulement par glissement, la vitesse locale &t & la surface de contact entre le gaz et la

paroi du pore n’est pas nulle. On constate eégaleqenpour des conditions de température et
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de pression donneed, depend de la variable geéométriqyeelevee au carré. Les effets de
I'écoulement par glissement sur I'écoulement glamait autant plus sensibles que le rayon du
tube capillaire est faible.

Selon Klinkenberg [Klinkenberg 1941], I'écoulemeay@zeux par glissement est indépendant
de la viscosité du fluide, sa contribution est téat plus significative que la perméabilité du
milieu et la pression sont faibles. Il montre gapplication de la théorie de Kundt et Warburg
a I'écoulement dans un capillaire rectiligne permieixprimer I'équation Egq. An 1-19 par

I'équation suivante.

dP 1 Eg. An 1-20

Vgx (1) = _&4_11(1% —r? + 2crpA

Ou c est une constante proche de 1.

En utilisant la méme simulation du réseau poreoxy gtudier le cas général ou le rayon des
poresr, est inférieur au libre parcours moykes molécules de gaz. Carman [Carman 1956]

exprime la sommation des vitesses des écoulemésgseux et de glissement a partir de
'équation Eq. An 1-12 et Eq. An 1-17.

V. == i SR el
& t\8u 3 P /dx

I <§ SzrpV> dp Eqg. An 1-21

Ou é varie entre 0,59 et 1,04 selon le nombre de Knudeasidéré :

« SiK, est proche de 0, c'est-a-dike>> rp , alorsé = 1 et I'écoulement est du méme
type que celui décrit par Knudsen : écoulement oubdére libre.

« SiK, est proche de 1, c’est-a-die= rp , alorss est variable et I'écoulement est decrit
comme transitoire.

« SiK, >> 1, cest-a-dird << rp , alors il se produit un écoulement par glisseneerd

a une valeur qui tend vers une valeur constansg|l@r, augmente.

Il faut noter que, dans le cas d’'un milieu poreaxtye la taille moyenne des pores percolés, la
constanté dépend d&, définie dans I'équation Eq. An 1-15. Elle dépendalde la géométrie

des pores et de leurs lois de réflexion de surfdtas selon Carmand est une valeur
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intrinseque du milieu poreux, qui ne peut pas @&erminée avec précision par seulement

caractérisation de la porosité du matériau.

3. Méthode de calcul de la perméabilité apparente

Le principe expérimental de détermination de largsbilité apparent€, se base sur la mesure

du débit global Q du gaz traversant I'éprouvett@irpon gradient de pression donné par
I'application directe de la loi de Darcy. |l farappeler qu'une fois le régime d’écoulement
permanent est établi dans un milieu poreux, |ssé@geut varier en tout point avec la pression,

mais le débit massiqy#/ reste constant dans chaque section (Figure An 1-2

I =0lmm

Figure An 1-2. Percolation d’'un gaz a travers yme@vette de béton.

La continuité du débit massique dans I'échantiloplique :

p1.-Vi = p,.V, = p.V = Constante Eg. An 1-22

Oup est la masse volumique du gaz a I'abscisse XextVa vitesse du gaz a la méme
abscisse X. Dans le cas d’'un gaz parfait, la masiseniquep est proportionnelle a la
pression P.

L’application de la loi de Darcy pour un écoulemeéhin gaz parfait en état isotherme dans

une éprouvette s’écrit comme suivant :
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K dp Eqg. An 1-23
P.V = ——2.P.— = Constante q.An
u dx

Considérons maintenant une éprouvette en bétoongeiéur L et de section S avgda

pression du fluide a I'entrée Bt la pression du fluide a la sortie (Figure An 1E).cas de
faibles variations de pression, u peut étre considémme indépendant de P. La séparation et
l'intégration des variables x et P entre les limide I'éprouvette nous permettent d’obtenir les

relations suivantes :

l Ka (72 Eq. An 1-24
P.V=fdx:__ PdP

0 28 P,
P.V.L:—§_@ Eq. An 1-25

Nous pouvons en déduire la vitesse de I'écoule@daiortie :
Dans le cas de notre étude, la mesure du débit €)festuée en aval avec la pressipn Nous

pouvons en déduire la vitesse de I'écoulementsattie :

V. = Ko (Pf — P} Eq. An 1-26
27 n 2LP,

En posant les deux nouveaux terrBgsetAP, ouP,, est la pression moyenne du fluide au sein
de I'échantillon telle que,, = (P, + P,)/2 ; etAP la différence de pression entre I'entrée et la
sortie de I'échantillon telle qu&P = P, — P,. En tenant compte également de la relation entre
la vitesse du fluide et le débit massique en s@iie= V,.S. L’équation (Eq. An 1-26) peut

alors étre écrite comme suit :

Q> KyPnAP Eq. An 1-27

S uLP,
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Dans le cas de la perméabilité d’'un échantillonharge constante, en mesurant le débit
volumique a la sorti@,, la perméabilité apparente peut étre obtenuetdirent par I'équation
Eg. An 1-26.
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Annexes 2. Propriétés thermiques

1. Les différents modes de transfert de chaleur

Il est habituel, dans I'étude des transferts thgues, de distinguer trois grandes parties
s’attachant chacune a un mode particulier de tezindé la chaleurconduction,rayonnement,

convection chacun de ces modes étant lui-méme lié a un posgysique bien déterminé.
Comme ['énergie thermique d'un milieu matériel espond a I'énergie cinétique de
constituants fondamentaux ayant une certaine &bdd mouvement (molécules, atomes,
électron libres, phonons, etc.), ceux-ci pourrocha@iger tout ou partie de leur énergie

thermique, c’est- a-dire gagner ou perdre delaeinétique :

e soit par interaction directe avec les particulessimes (chocs de molécules par
exemple), ce qui correspond a la conduction.

e soit par absorption ou émission de radiations &ewgnétiques, ce qui correspond au
rayonnement.

* enfin dans le cas d'un gaz ou d'un liquide, on idéns également, mais cette fois a
I'échelle macroscopique, comme un mode de trangierthaleur appelé convection, les

échanges résultant du mélange des diverses paittiefiuide a des températures différentes.

2.  Conductivité thermique

Les processus de conduction de la chaleur s’effatspontanément des corps les plus chauds
aux corps les plus froids. La relation fondamentpledécrit ce phénomene de conduction a
eteproposée par Joseph Fourier en 1822. On considerke dransfert de chaleur s'effectue par
conduction pure, dans la matrice solide le gazstiteel immobile, en absence de convection
naturelle et transfert de chaleur par rayonnemantensité de flux thermique (W) est

exprimée par la loi de Fourier comme sulit :

oT Eq. An 2-1
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Ou A (W.mtK™?) est le coefficient de conductibilité thermique @anductivité thermique ;
S est la section de passage. Dans la forme monosdiomnelle, la diffusion de chaleur décrit

ainsi le transfert de chaleur unidirectionnel avérs d’'un mur plan :

&
0Ny | Py
. — " Lx»e
s
Y
I I 1 |
4 : - . »
0 X+ dx

Figure An 2-1. Bilan thermique sur un systeme él#aiee.
Le bilan d’énergie sur ce systeme (Figure An 2'dgrs :
Px = Px+dx T Pst Eq. An 2-2
Avec @, = — (7\8 Z—DX D Pxadx = — (}\S %)de yetog = —pchx%
ou p est la masse volumique du matériau.

En reportant dans le bilan d’énergie et en divigantdx nous obtenons :

i( 6T) aT Eqg. An 2-3
d

Dans le cas tridimensionnel, nous obtenons I'éqonate la chaleur dans le cas le plus

général :
d (}\ 6T>+ d (}\ 6T>+ d < 6T> B oT Eq. An 2-4
ax\"*ax) T ay\Way) T 92\ 92) T PP ¢

Cette équation peut se simplifier dans un certambre de cas :
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 Sile milieu est isotropei, = A, = A,

* Sile milieu est homogeng,n’est fonction que de T.

La conductivité thermique (W.K™) est ainsi une grandeur physique caractérisant le
comportement des matériaux lors du transfert thgrenipar conduction. Elle représente la

guantité de chaleur transférée par unité de sudipar une unité de temps sous un gradient de
température de un degré par metre. Par convelidisens des coordonnées croissantes est pris
dans le sens de I'écoulement de la chaleur. Aéngiddient de la température est de sens inverse

a celui du flux de chaleur.

D’un point de vue atomique, la conductivité therogst liee a deux types de comportements:
* le mouvement des porteurs de charges, électrotreas!

» l'oscillation des atomes autour de leur positioactiilibre

La conductivité thermique est donc liée d’'une pdet conductivité électrique (mouvement des
porteurs de charge) et d’autre part a la struch@&me du matériau (vibrations des atomes).
La conductivité thermique\) évolue avec la température et avec 'humiditévjNe1995].

Avec la température :
A=2y(1+ab) Eq. An 2-5

Ao est la conductivité thermique & 0 K
0 estla température en Kelvin
a est un coefficient caractéristique de chaque naatée

Avec I'hnumidité :

A = A,e08H Eq. An 2-6

Ao est la conductivité thermique du matériau sec

H est 'humidité relative en pourcentage
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3. Principe de mesure par la méthode Hot Disk

La sonde Hot Disk est utilisée a la fois comme sm@ce de chaleur et comme un capteur. Un
courant électrique suffisamment grand est passg ldasonde pour augmenter sa température
d’'une fraction de degré a quelgues degrés, et mygitre simultanément 'augmentation de
température en fonction du temps a l'aide de la enéomde.

Il a été montré par [Gustafsson 1991] que I'él@ratie la température moyenrit)) peut

étre décrite avec une bonne précision par les sgjonmes suivantes :
T(t) = @o(m¥/2rA)D(1) Eq. An 2-7

Avec r le rayon de la sondep; la puissance dissipée dans la sonde.

at Eqg. An 2-8
T= r_2

Ou a est la diffusivité thermique fi57Y).

Et
T m m 12 4+ k2 1k Eq. An 2-8
— 2 2
D(Y) = [m(m + 1)] fo doo [Z 1Zkexp (— 4m202>10 (2m202)
=1 k=1
Si 'espace entre les spires devient trés petite a®lution tend vers :
T 1 1 u? +v2 uv Eg. An 2-9
D(1) = j;) doo? fo Vde;) udu exp (— 102 )IO (202)

Une trés légere correction sur le temps permetéivbune concordance parfaite entre les deux

expressions. L'estimation des parameétres doitrétakisée entredin et tmaxtels que :

dZ 2 . y 2 . . - ey s
tmin = — €t thax < 1,1:— , OU ag et dg sont respectivement I'épaisseur et la diffusivité
S

as

thermique de la sonde.
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Dans cette zone, la température n’est plus senaildeperturbation créée par la sonde et les
sensibilités a la diffusivité thermique et a la doativité thermique. sont décorrélées, ce qui
permet de les estimer séparément. La plage de ctivithithermique mesurée par ce dispositif
couvre les valeurs de 0,01 a 400 W/mK, ce qui ést ladaptée pour les matériaux de

construction.
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Annexes 3. Méthode de calcul de la distribution pase

La méthode BJH est utilisée pour estimer la digtrdn de taille des mésopores de rayon 2 a
50 nm. Le calcul de la répartition poreuse est lsagd'analyse pas a pas de la branche de
désorption ou d'adsorption de lisotherme. La nughBJH, de Barrett, Joyner et Halenda
(1951) [Barrett 1951], fait donc le lien entre dksnées thermodynamiques, l'isotherme de
sorption, et des données géométriques, propriétéaseques du solide, la distribution de
tailles de pores.

Il existe un état d’équilibre thermodynamique enteau liquide et la vapeur d’eau. Cet
equilibre est régi par I'égalité des potentiels siges de Gibbs. L'expression de ce potentiel
pour chacune des deux phases (liquide et vapdulpesée par I'équation (Eq. An 3-1)

gi(pi, T) = ¢; + % —Ts;(i=1ouV) Eqg. An 3-1

1

Dans laquelle; ets; désignent respectivement I'énergie interne etidgne par unité de
masse de chaque phase. L’équilibre thermodynandgsigeux phases de I'eau se traduit par

I'égalité suivante :
gv(py, T) = gi1(p1, T) Eq. An 3-1

Le cas d'un changement de phase non dissipatifutbada relation suivante :

dgy(py, T) = dgi(p;, T) Eq. An 3-2
Que l'on peut écrire en condition isotherme :

%dp =%dp Eqg. An 3-3
apv Y apl !

Soit ;
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dpy _ dp Eq. An 3-4

Pv a P1
La vapeur d’eau étant assimilée a un gaz parfaig D

RTd : -
al—ﬂ—dpl Eqg. An 3-5
My py

L’état de référence par rapport auquel est intélgggaation est un équilibre thermodynamique
sans effet capillaire (pression capillaire nulleggression atmosphérique,{,). En d’autres
termes, la pression liquide est égale a la presdmmaz elle-méme égale a la pression
atmosphériquep{ = p,m)- CoOmme il a été rapporté préecédemment, ceciaadugriorsque le
matériau est a I'état saturé. Dans ces conditianmmession de vapeup,() est donc égale a la

pression de vapeur saturanpesf. On obtient alors :

pvs Patm Eq. An 3_6
dpv q
Pl dp
V
Soit ;
RT Pv Eqg. An 3-7
—le—ln (—) = Patm — PI
v A

Or généralement, la pression de la phase gazdiisgdaeur du systeme poreux est supposee

constante et égale a la pression atmospheérjgue p,m,). Il reste finalement :

—pr—In
: MV pVS

RT Py Eq. An 3-8
( ) = Pg — Patm
Or selon Laplace :

1 1 Eg. An 3-9
pg—P1 = v(r— —) a
1 Iy
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Avecy est la tension de surface du liquide (ici le gdgoabé et condensé) sur la surface. On
fait I'nypothése que le pore est cylindrique etsh’accessible que par une extrémité, alors un

ménisque sphérique est formé (Figure An 3-1).

Phase gazeuse

Pliase legubde

Figure An 3-1. lllustration de I'équation de KeMimaplace pour le cas d’'un ménisque

sphérique.

r; etr, sont les deux rayons de courbure principaux diftace au point considére, positif
qguand le centre de courbure est du cété b. Daresld’'une sphére, ces deux rayons sont égaux
au rayon de la sphére. Le rayon du ménisguet le rayon du capillairg, appelé aussi rayon

de Kelvin, sont liés par la relation :

Iy = I;ycosO Eg. An 3-10

Ou b est I'angle de contact, pris égal a O car I'edisepposée liquide parfaitement mouillant.

Onadona; =r, =1y, et ry =y, alors::

2 Eqg. An 3-11
Pg—P1 =Y
SR

A partir des équations Eq. An 3e8Eq. An 3-11, on a enfin :

2yMy Eq. An 3-12

Avecop = ;’—V (¢ est I'humidité relative dans le cas de la vapéeau).
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Un pore est considéré saturé si son rayon estenféa celui obtenu par I'équation de Kelvin-

Laplace ty), auquel on rajoute I'épaisseur de la couche hésoft) :

r,=rg+t Eq. An 3-13

rp, étant le rayon de pore réel et t I'épaisseur dmleche adsorbee, en fonction‘de donnée

Pvs

par la relation de [Harkins et Jura 1944].

Y, Eq. An 3-14

13,99 ,
(10A = 1nm)

0,034 — log (;’—”)

vs

t(A) =

Ces calculs peuvent étre appliqués pour l'adsarpti@au que pour l'adsorption d'azote.
Connaissant bien les caractéristiques des moléaiEmte et d'eau a une température
constante, nous pouvons alors calculer les rayeagdres saturés pour une pression relative

donnée, ce qui est présenté dans le Tableau An 3-1.

Tableau An 3-1. Rayons des pores saturés a unsigueslative donnée pour I'adsorption
d’azote a 77K, c’est-a-dire -196°C (a gauche) etrfadsorption de vapeur d’eau a 20°C (a

droite).
ot Py I8 SRR Ry ] tinan | e nuzn

03T 036 171 P Pl P ke {nm) LY Byl
0,95 19,15 1,59 W74 (X LABTEITY [ LATeEETES | 2l0e4i383
0,03 1247 144 1391

fF | 9935441172 | Lan4dIaeE | 112408552
1) %15 1,34 10,65
PR oy g o 0.8 | 4686443296 | 103376643 | 572010072 |
0.5 &,02 1.17 T.LE BT | zO31adpis1 | OBE0STETS | 17821805
053 R 110 .22

B | ZOATITSAOL | ALTHMAAIO | LTHARINAL
1,50 432 [ 5.6 } !
0,76 141 95 436 | 03 1LA0RG9TTAY | OALG20009 [ 2 154807RS
). ™ aEF 5 148 T & = e
b K Sl e ks | p4 | rLa4izesTee | asssrinzn |1 T103sTol
06 12 1, Bl 3,06 [ 1

3 0 AR5 050122017 IRORN25E

061 100 L 164 | I3 R 41 il il I, 3698
056 162 70 232 .2 OAIUTGHTES | A4FeEEIeL | LOSAG44ST |
(it 140 .65 208 |

Bl | 0459163281 | 0.38TEILIZ b EZIS |
A3 119 .61 150
041 1.4 057 1.63 0,05 0, 340078792 0,3¥371539 0,67279518 |

Pour lisotherme de sorption d'azote gazeux, latrithstion poreuse est calculée

automatiquement par le programme inclus dans Kaealr.
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Annexes 4. Principe de I'analyse thermogravimétraget thermique

différentielle

1. Analyse thermogravimétrique

L’analyse thermogravimétrique est une techniquetarentale d’étude macroscopique de la
matiére qui consiste a mesurer la variation de endss échantillon lorsqu’il est exposé a un
régime de température. Cette masse est déduitiediedtion de poids de I'échantillon fournie
par 'organe de mesure. La notion de régime de éeatpre est volontairement large pour
inclure les programmations linéaires, moduléesamsiantes.

Cette technique se base sur le fait que la tramsfibon des phases dans un échantillon sous
I'action de régime de température engendre la tianiale masse. Elle est peut-étre la perte de
masse (le cas des réactions de déshydratatiormrbdé@esation...) ou le gain de masse (le cas
des réactions d’oxydations, hydratation...). Actuekat, les appareils existants permettent
d’enregistrer automatiquement la courbe continuéaderiation de masse en fonction de la
température ou du temps. De plus, les changemersmte de cette courbe permettent aussi
de reconnaitre le début et la fin des réaction$aile de ces informations, nous pouvons

identifier des phases pressentes dans I'échantékdes quantifier.

2. Analyse thermique différentielle

Si les réactions ou transformations ne produisastde variation de masse, dans ce cas, 'ATG
est inapplicable. L'ATD est donc une bonne solutiGette technique se base sur le fait que
tout transformation sans ou avec variation de masgeen jeu une certaine dose d’énergie qui

peut étre qualifiée par I'ATD (Figure An 4-1).
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Figure An 4-1. Montage d’'un appareil d’analyse thigue différentielle.

Dans notre étude, les mesures de l'analyse theawiogétrique et I'analyse thermique
différentielle se sont effectuées en méme temmaers un méme appareil (Figure An 4-1).
Partie essentielle de I'appareillage, c’est unege E dans laquelle la températuee [@ plus
homogeéne possible, peut varier de fagon progran(oréessante, décroissante, constante ou
modulée).

Un creuset fermé ou non selon les cas, contieohd#tillon a étudier. Dans les mesures
différentielles, un second creuset contient un €alg référence, inerte thermiquement dans le
domaine de température étudié. Enfin, un dispo@hiérmocouple, résistance de platine...)
permet d’enregistrer les températures Te de I'édlan et Tr de la référence (ou leur
différence) en fonction du temps ou de la tempéeatdu four. Un autre dispositif
(microbalance) permet d’enregistrer la masse MEédbantillon en fonction du temps ou de
la température du four. L’ensemble du montage éé parfaitement symétrique pour que

I'échantillon et la référence recoivent la mémergité d’énergie thermique.

A partir des masses enregistrées en fonction tripérature, nous avons calculé la teneur en
portlandite et en calcite. Pour nous affranchidadeariabilité qui pourrait provenir de I'état
hydrique initial de I'échantillon, nous avons chaigans nos calculs, de considérer comme
masse initiale, la masse obtenue a 105°C.

La déshydratation de la portlandite se produitrsédaéaction suivante :

Ca(OH), — CaO + H,0 Eq. An 4-1
74g —> D56g+18¢g

On a
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My, o- 74 Eq. An 4-2
McaoH), = ~ 18
O6H,0 = ——H20 Eq. An 4-3
2 Mypitiale

On en déduit I'équation de la teneur en portlandite

1 my,o. 74 Eq. An 4-4
0 = 2
%Ca(OH); Minitiale 18
%H,0.74 Eg. An 4-5
%Ca(OH), = Oi—s a

Les mémes calcules ont été fait pour la teneuradsite. La décarbonatation de la calcite se

produit comme suivante :

CaCO; — Ca0 + CO, Eq. An 4-6
100g > 56g+44g

On en déduit I'équation de la teneur en calcite :

%C0,.100 Eq. An 4-7

%CaC0; = —— =
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