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Résumé

La détermination des couplages hydro-mécaniquehiatiques au sein des matériaux cimentaires
revét une grande importance dans une optique décpaoh de la durabilité d’'un ouvrage soumis a des
sollicitations complexes, dans le cadre d’'un stgeksouterrain de déchets radioactifs en formation
géologique profonde par exemple.

Les travaux présentés dans cette thése se fodadigemles mortiers et des pates de ciment a deux
rapports eau sur ciment (E/C) de 0,5 et 0,8, @én étudier son influence, ainsi que le réle distin
des granulats et de la matrice cimentaire. Leslagep entre des sollicitations hydriques par séghag
des sollicitations hydro-chimiques par lixiviatioef le comportement mécanique du matériau,
notamment d'un point de vue de I'endommagemens dariations dimensionnelles et des
modifications des propriétés élastiques, sont cessentiellement abordés. En outre, I'approche
expérimentale développée s'attache a caractéresematériaux d’'un point de vue macroscopique,
mais également microscopique, en fournissant usiervimulti-échelles des phénoménes physiques

mis en ceuvre.

D’un point de vue microscopique, la caractérisatlarréseau poreux des matériaux sur une gamme de
guelques Angstroms a quelques micrométres essééatiu moyen d’isothermes de désorption et de
porosimétrie mercure, qui mettent en évidencelligrice du rapport E/C sur les différents diamétres
de pores, et leur proportion. Puis une étude gdaaknsionnelle du couplage entre lixiviation et
fissuration est menée par microtomographie par nay¥, avec une résolution d’environ 5
micrometres. L'effet du retrait empéché par défaroms différentielles entre les granulats et la
matrice cimentaire est mis en évidence dans l'afimarde la fissuration, et dépend de leurs
dimensions. En outre, la présence d’'une préfissmraend & accélérer la dégradation chimique du

matériau.

D'un point de vue macroscopique, le retrait lié séchage lent de matériaux a été quantifié
expérimentalement, et a fait I'objet d’'une moddimapar approche poromécanique assez concluante.
Il s’est aussi avéré qu'une microfissuration, répamau sein du matériau, engendre plus de
perturbations sur la cinétique de séchage et ssiridethermes de désorption que quelques
macrofissures localisées. Enfin, la résistance rantibn par fendage du matériau est modifiée
differemment par la saturation, selon les matéridestés, par des effets compétitifs entre le
confinement de I'éprouvette, la fissuration indufiar le séchage et le réle des granulats. Une
caractérisation du comportement en traction diretdkcate, a fait I'objet d’études préliminaires.

Mots-clés : ciment, mortier, poromécanique, microtomographie rayons X, lixiviation, séchage,
isothermes de désorption, endommagement, traction
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Abstract

To determine the hydro-mechanical and chemical\betinin cementitious materials is a key point to
predict the durability of a structure submitted domplex stresses, such as the radioactive waste
underground disposal.

The present work of this thesis is performed ontarserand cement pastes, with two distinct water-to-
cement ratios, to study its influence, and the aflaggregates and of cementitious matrix. Coupling
between hydric stresses by drying, hydro-chemiffaice of calcium leaching, and the mechanical

behaviour of the material, with a focus put on dgeastrains evolution and modifications of elastic
properties are studied. Moreover, the experimeagptoach tries to characterize these materialsavith

macroscopic, but also microscopic point of view,alhleads to a multi-scale comprehension of the
physical phenomenon.

From microscopic aspects, the characterizatiohefporous network between several Angstroms to
some micrometers is performed by means of desorpaherms and mercury intrusion porosimetry.
They show the influence of the W/C ratio over thstribution and proportion of pores, whereas
aggregates have almost no effect. Then, in a 4Doaph of coupling effects between calcium
leaching and cracking is conducted with X-ray miensography (resolution: about 5 micrometers).
The restrained shrinkage due to differential sgrain aggregates and cementitious matrix is
highlighted as the cause of apparition of microksaevhich relies on inclusion diameter. In addition
a pre-cracking increases the chemical degradafitheanaterial.

From macroscopic aspects, the shrinkage due tooathnarying is experimentally determined, and a
poromechanical model is then proposed, with aivelagood prediction. The diffuse microcracking
effects appear to have more importance on the gegorisotherms and drying kinetics than several
localized macrocracks. Finally, the decrease inddration of the material tends to increase the
splitting tensile strength for mortars, but to d=se it for cement pastes. This could be attribiated
competitive effect between shrinkage, stresses aadking due to the drying process, and the
influence of the aggregates in the cracking enesgyne preliminary tests are also conducted in direc
tensile configuration, but were difficult to penfor

Key-words : cement, mortar, poromechanics, X-ray microtomogyapeaching, drying, desorption
isotherms, damage, tensile tests

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

Introduction générale

Les matériaux cimentaires, tels que les bétonssetriortiers, font I'objet d’'une utilisation massive
dans le domaine du génie civil, au sein de batimehbuvrages d’art ou encore dans les voiriesr Leu
faible codlt, leur facilité de mise en ceuvre, ldoosnes propriétés de résistance mécanique sont les
principaux avantages justifiant d’y avoir recouss. autre aspect entre également en ligne de compte,
dans une optique de longévité des structures dietabilité.

Ainsi, d'un point de vue économique, la pérenniténcduvrage permet pour I'exploitant de prédire les
nécessités d'investissements futurs pour son @nriret sa réparation. A long terme, sa réhabititati
voire sa destruction et sa reconstruction doivérd énvisagées. L'objectif est alors de réaliser de
constructions durables, tendant a minimiser le gtdltal d’une structure pour une utilisation donnée
Mais ce but économique peut se doubler d’'un buto§iue, ou tout du moins a I'attachement de
I'impact d’'un ouvrage sur son environnement. L'aliement d’'une durée de vie va de paire avec une
exploitation plus faible de ressources natureltees que les granulats issus de carriere ou les
minerais exploités pour la fabrication d’aciers autres métaux utilisés en génie civil. Le rejet de
dioxyde de carbone, trés élevé dans le processéiabdration du ciment est, de la méme facon, réduit
si la structure considérée doit étre réédifiée mfidquemment.

Cette durabilité est quantifiable notamment audrsnde la détermination des propriétés de trassfert
des matériaux cimentaireise. leur perméabilité ou leur diffusivité vis-a-visdespéces chimiques
agressives auxquelles ils sont soumis. Le vectancipal de ces espéces au cceur de l'ouvrage est
I'eau présente dans le réseau poreux. De plug, eatt est en elle-méme un agent qui peut dégmder |
matériau cimentaire, par dissolution de certainsse® composés, ou par l'induction de variations
dimensionnelles, structurales et mécaniques, lors seéchage par exemple. Une compréhension des
phénoménes physiques mis en jeu dans le comportemeplé hydrique, chimique et mécanique est
donc une nécessité de premier ordre dans l'étudeette durabilité des bétons. En outre, le
comportement macroscopique est en lien avec laostiticture du matériau et son évolution. Etablir
des liens entre ces différentes échelles d’obdervgieut permettre d’améliorer la connaissance
globale des couplages au sein de ces matériaux.

Les travaux présentés dans cette these se fodadisela détermination expérimentale multi-echelles
d'une partie de ces couplages, sous l'aspect majearsollicitations hydriques et chimique par
séchage et lixiviation, et les liens avec les catgmoents mécaniques, essentiellement vus au travers
des résistances mécaniques, de 'endommagemelat |&fissuration.
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Le premier chapitre aborde plus en détails la déhearetenue dans I'étude des couplages hydro-
mécaniques et chimique des matériaux cimentaires,expliquant notamment les différentes
campagnes experimentales réalisées, les appatslast d’'une observation multi-échelles, ainsi gue |
choix de réaliser les tests non pas directementlasibétons, mais sur des mortiers et des pates de
ciment.

Dans un deuxieme chapitre, une caractérisationosticrcturale, a des échelles comprises de quelques
Angstroms a quelgues micrometres, par la réalisatisothermes de désorption de vapeur d’eau est
présentée. Elle sera en outre complétée par urestigation au travers d'essais d'intrusion de
mercure, qui mettra en évidence les effets du namaw sur ciment et des granulats sur la disiohut
porale.

Le troisitme chapitre aborde les couplages hydroamiques et chimiques a l'échelle de la
microstructure. Une observation de I'évolution dwatémiau cimentaire durci sous l'effet d’'une
lixiviation y est réalisée au moyen d’'une approgo@dridimensionnelle par microtomographie aux
rayons X, a des échelles de cing a une cinquanteneicrometres. Elle montera I'importance du
retrait différentiel entre les inclusions rigidedamatrice cimentaire en cours de dégradationdles
d'un pré-endommagement sur la réponse hydrique hithique, et principalement son effet
accélérateur de cinétique de dégradation, estraégatedtudié.

Enfin, le dernier chapitre présente les couplagegirdamécaniques observés méso et
macroscopiquement sur nos matériaux, a des éclidlgsielques millimétres jusqu’aux centimetres.
La caractérisation des propriétés mécaniques, pimaniques et de la perméabilité sert de base a
I'étude des couplages. Les variations dimensioaaedbus I'effet d’'un séchage lent sont investiguées
expérimentalement et modélisées par un modéle pEmangque simple. L'effet dune
macrofissuration localisée ou d’'une microfissuratdiffuse sur les isothermes de désorption et les
cinétiques de séchage complétent I'étude. Enfi résistances en traction en fonction de I'état de
saturation des matériaux sont étudiées, au traleetests en traction indirecte par fendage et diess
préliminaires en traction directe, ou essentiell@mia présence de granulats aboutira a des
comportements dissemblables.
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Chapitre 1 — Organisation du travail de these

Ce chapitre introductif a pour rdle de guider letéair dans I'organisation du travail réalisé dudant
thése, ainsi que dans la forme sous laquelle ipestenté dans ce mémoire, notamment par le choix
d’'un découplage des différentes échelles. Un depaeagraphe sera consacré a I'établissement du
choix des matériaux testés dans notre étude.

1.1 — Obijectifs du travail

1.1.1 - Cadre de I'étude

Les travaux de recherche présentés dans ce meéomingour problématique la caractérisation des
couplages hydro-mécaniques et chimiques dans l&&rima cimentaires. Ce type de comportement
couplé est rencontré par une trés grande majaegédvrages en béton au cours de leur vie. En effet
dés quils sont soumis a un séchage, qui appamst ldur plus jeune &age, des variations
dimensionnelles sont induites et peuvent aboutiagparition de fissuration (chapitre 4). A long
terme, une présence et une circulation au seinédeau poreux de fluide, selon sa composition,
peuvent également interagir avec les constituaatadnatrice cimentaire, et de la méme maniere
entrainer des modifications microstructurelles. aCebt particulierement vrai par la dissolution
chimique de calcium qu'une eau peu ionisée engelaisgu’elle est en contact avec l'ouvrage
(chapitre 3). Ce cas de figure se rencontre pampbee sur des structures enterrées ou une nappe
phréatique est présente (tunnel, mur de souténemept En conséquence, des dégradations de
résistance mécanique et une accélération des @té@prie transferts sont attendues, menant a une
durée de vie ou de service réduite de I'ouvrageddtarmination des caractéristiques du réseau poreu
est donc essentielle (chapitre 2), car il est iatimant lié aux mouvements de fluide dans cette phase
interstitielle, et plus particulierement a la migwa d’eau et au transport des especes agresSngs p

le matériau cimentaire.

Un cas typique ou ces couplages hydrique, chimggueécanique se rencontrent est la problématique
du stockage souterrain de déchets nucléaires prafans géologiques profondes. Le but est d’assurer
le confinement de déchets radioactifs dans desigalereusées dans des couches de roches tres peu
perméables, empéchant leur relargage dans I'eméroent jusqu’'a ce que leur dangerosité soit
grandement réduite et/ou jusqu’a des techniquestdatement soient développées pour les déchets a
haute activité. A cet effet, plusieurs dispositicosstructives sont mises en place et agissentinbac
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comme une barriere de protection. Les bétons pi@serdes caractéristiques de tres faible
perméabilité et de diffusivité, ainsi que des tésises mécaniques intéressantes, leur utilisatos d

ce cadre semble appropriée. Toutefois, la durégial@’'un tel ouvrage dépasse grandement celle
généralement rencontrée pour des structures hiddtdelles que des ponts, tunnels ou batimenis, qu
est généralement inférieure au siécle, alors qeelkkage souterrain nécessite la prise en congste d
effets a long et trés long terme (au-dela du mijlleire jusqu’au million d’années). La lixiviaticu
matériau, les retraits dus a la ventilation desrigs, la résistance et les déformations du matéoas

des états complexes de sollicitations mécaniqudiseeniques, sont quelques uns des phénoménes
physiques a déterminer et a quantifier, y comgsscbuplages qui peuvent exister entre eux.

Ainsi, le nombre de facteurs intervenants pour ke@préhender les comportements couplés du
matériau cimentaire est trés élevé. Une attentastiquliere est portée ici aux couplages qui petiven
exister entre deux types de sollicitations (liéed'emu) et le comportement mécanique. Plus
précisément, la premiére sollicitation hydriquewesiséchage étudié au travers d’'une désaturation pa
faibles paliers d’humidité, qui permet la déterntima des isothermes de désorption. Des lors, il
n‘engendre pas de gradients hydriques trop imptrtamw sein de I'échantillon, autorisant la
détermination de propriétés intrinséques du matéeia non celles liées a la structure méme de
I'éprouvette. La seconde sollicitation repose ®llediée a la lixiviation du matériau. Elle couglda

fois des phénomeénes hydrique et chimique, paefefé dissolution du calcium et du transfert diffus
impliqués dans ce cadre. Ces deux sollicitatiordriyes couvrent le comportement & court, moyen
(séchage) et long terme (lixiviation) du matéri@oencernant les aspects mécaniques, I'accent est mis
sur 'endommagement et I'apparition de fissures, déformations du matériau et ses principales
caractéristiques mécaniques que sont sa résistamesiale et ses coefficients élastiques. Les
couplages hydro-mécaniques étudiés prendront aorscompte l'effet d’'une fissuration sur le
comportement en séchage et en lixiviation, et semment, 'effet de la saturation ou de la dégradati
chimique sur I'apparition de fissures ou sur la ification des propriétés mécaniques.

1.1.2 - Utilité

Les résultats qui seront obtenus et présentés ats ae ce mémoire auront plusieurs utilités
principales. La premiéere, déja évoquée, est dexatetner les phénoménes physiques couplés mis en
ceuvre dans ce comportement hydro-mécanique etquimlLa seconde est de fournir des données
expérimentales exploitables pour la modélisationcde phénoménes et pour une validation des
modeles déja développés. En particulier, I'aspeétiptif du retrait lié au séchage des matériaux
cimentaires est abordé dans nos travaux expérimmen@ar la formulation d'un modéle
poromécanique simple, qui pourrait servir de badesamodélisations ultérieures plus complexes.
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1.2 — Approche multi-échelles : avantages et lirsite

1.2.1 - Pourquoi une approche multi-échelles ?

Les approches habituellement développées pour dBétudes matériaux cimentaires,
expérimentalement, reposent sur une observatiodesmesures réalisées a I'échelle macroscopique.
Elles font appel aux propriétés du matériau, suppesuffisamment homogenes pour autoriser leur
détermination a I'échelle de I'éprouvette testém. €&emple, les coefficients élastiques du matériau
sont obtenus a partir d’'une mesure macroscopigaelérmations et contraintes moyennes sur un
élément représentatif du matériau. La mesure ¢gedaéabilité, ou encore de la diffusivité des ions
entrent également dans ce type d’approche. Ceperadavu de la complexité du matériau cimentaire,
I'approche uniguement macroscopique révéle seseamour certaines sollicitations complexes. Ces
propriétés macroscopiques étant reliées a la nractare du matériau, qui n’est alors plus congder
comme homogene a ce niveau, I'étude a cette égbletlefine peut apporter des éléments utiles a la
compréhension et a la modélisation du comportenentnicroindentation a ainsi pour objectif de
mesurer les propriétés élastiques des différentstitoants du béton et de sa matrice cimentaire, et
peut étre cataloguée comme une approche microgeopily matériau. La microtomographie,
présentée au chapitre 3, est un autre exemple rdetéasation microstructurelle du matériau, tout
comme l'est la microscopie électronique a balayagee autres. Enfin, une approche nanoscopique
peut également étre envisageée, et caractérisevaawunides atomes ou des molécules constitutives du
matériau les mécanismes physiques entrant en peulyhamique moléculaire peut étre vue comme
une telle approche, mais est essentiellement urleoaie théorique et numérique a I'heure actuelle,
des expériences a de tels niveaux nécessitant dg®ns) complexes et colteux encore peu
développés, surtout en génie civil.

Les expériences menées ici font appel aux approofeso et microscopiques pour étudier nos
matériaux cimentaires, et se réveleront complénrestaLes observations microscopiques aident a
I'explication des phénomeénes physiques intervergartexemple, dans I'accroissement de la porosité
et de 'endommagement par lixiviation, ou encorarpmieux caractériser le réseau poreux au travers
des désorptions de vapeur d’eau et les effets mempmues liés a ce réseau (retrait de dessiccation
modification du comportement mécaniqgue en tractiaj, Une vision plus globale du comportement
du matériau sera ainsi obtenue, d’'un point de agedifférentes échelles utilisées.

1.2.2 - De la difficulté de définir les différentegchelles

La définition des différentes échelles évoquées darparagraphe précédent n'est pas évidente, car
pouvant se baser sur I'échelle d’observation od’échelle du matériau observé notamment. Ainsi, la
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premiére classification fait appel aux longueutslites dans le matériau. L'échelle macroscopigue es
alors définie par des longueurs caractéristiqueloddre de ce qui est visible a I'ceil nu, soit dela
d'une centaine de micrométres. L'échelle microsgopi est alors fixée par des longueurs
d’'observation variant de quelques nanométres aqgasl dizaines de micrometres. L’échelle
nanoscopigue est alors définie par une longuetliodte de I'Angstrom.

La seconde classification possible repose surletste du matériau et son degré d’homogénéite, et
peut dans certains cas étre différente de la prendécrite ci-dessus. L’échelle macroscopique
considéere le matériau comme un ensemble homogéioé, les propriétés physiques sont identiques
en tout point. L'échelle microscopique quant a etasidere les différents constituants du matériau
comme homogeénes, leur assemblage étant hétérdggriguement pour un béton, il s'agit de prendre
en compte de maniére distincte les granulats, taigeacimentaire éventuellement décomposée en ses
différents constituants et le réseau poreux ou ideofissures. On notera que le degré de raffinement
peut étre plus ou moins grand a cette échelle. &ticplier, considérer ce matériau comme un
assemblage d’'une partie solide parcourue par wawuéde pores peut étre vu comme une approche a
une échelle plus fine que celle macroscopique, maisis raffinée que celle microscopique (pas de
séparation entre les granulats et la matrice ciament...). Elle peut alors étre dénommée « approche
mésoscopique ». Enfin I'approche nanoscopiqueetis ou I'on considére chacune des molécules ou
atomes interagissant entre eux. Dans ce mémoirgJémupage des différentes échelles sera
principalement basé sur cette seconde classificagisi semble plus adéquate.

1.2.3 - De la difficulté de découpler les différemts échelles

L'attention du lecteur est attirée sur le fait glécoupler, comme cela est proposé dans ce rapport,
I'échelle microscopique et macroscopique peut s&véélicat. En effet, la caractérisation du réseau
poreux est réalisée a partir de mesures macrosgpifyariations de masse de I'éprouvette lors du
séchage), mais apporte des éléments sur la miectste qui lui vaudra d’étre classifiée dans cette
catégorie. De la méme facon, I'approche poromécaniglutét mésoscopique d'apres le §81.2.2 est
regroupée avec l'approche macroscopique, car efleprend en compte que 2 « éléments »
microscopiques (matrice solide et réseau poreuxjjue les mesures sont réalisées a I'échelle de
I'éprouvette. Enfin, ce découpage peut aboutir gpae présenter 'ensemble des résultats sur une
méme éprouvette dans le méme chapitre, notammece gni concerne celles utilisées a la fois pour
la caractérisation microstructurelle (chapitre 2) les variations dimensionnelles, qui sont
macroscopiqgues (chapitre 4). Toutefois, le décoepagenu donne une bonne vision de I'échelle
étudiée par chacun des essais, et respecte dassrtible les critéres de classification édictés tans
paragraphe 1.2.2.
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1.3 — A propos des matériaux testés

Le matériau cimentaire largement utilisé dans Ustde du génie civil est le béton hydraulique, et
I'on pourrait s’attendre a ce que les tests merés dotre étude soient basés dessus. Cependant, ce
matériau présente une structure tres complexe, lave@sence de granulats de dimensions variables
(de gquelques millimétres a quelques centimétres)nécessitent alors I'utilisation d’éprouvettesito

les dimensions soient suffisantes pour constitmevalume élémentaire représentatif de ce matériau.
Les sollicitations faisant I'objet des investigaisoprésentées dans la suite de ce mémoire ont des
cinétiques lentes. L'agrandissement des dimengiesséchantillons engendre alors mécaniquement
des essais dont la durée est relativement londusi€éprs années). Cette premiere raison justifie en
partie le choix de se porter sur des mortiers despde ciment, en limitant la taille des éprouette

D’autre part, pour essayer de bien mettre en évalénrole des différents constituants d’'un bétion,
peut étre intéressant d’étudier une péate de cingemt;orrespond a la matrice cimentaire du béton, e
un mortier, qui par comparaison renseignera sunfliénce des granulats. Enfin le choix de
composites ciment-billes de verre qui sera réaiséhapitre 3 aura pour objectif de visualiserf¢ief
d’un granulat de forme déterminée et simple swolmportement du matériau. Les mécanismes ainsi
mis en ceuvre seront plus aisés a interpréter queldaas d’un béton. Enfin, la plupart des mati&ria
testés (mortiers et pates de ciment) le sont seus tbrmulations distinctes, ou seule la proportion
d'eau dans le mélange est modifiée, permettanudiét I'influence d'une porosité initiale plus ou
moins grande.

Toutes les caractéristiques de conservation eba@ittonnement des matériaux sont détaillées ag lon
des différents chapitres pour chacune des campagx@srimentales menées. En particulier, le
paragraphe 2.2.2 explicite de maniere compléteHes faits de types d'éprouvettes et matériaux, en
récapitulant la formulation des divers mortiers 8@l M08) et pates de ciment (C05 et C08) étudiés.
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Chapitre 2 — Approche microscopique de la structure
hydrique de matériaux cimentaires

2.1 — Introduction

Le chapitre précédent a permis de préciser I'ddimn du travail dans l'objectif d'étudier les
couplages hydro-mécaniques et chimiques au seimal&riaux cimentaires, et notamment les
interactions entre désaturation, attaque chimigranriétés mécaniques et fissuration.

Le comportement vis-a-vis de I'eau est un des orallessentiels pour une bonne compréhension des
phénomeénes physigues au sein de ce type de matgdaltexemple dans l'optique d'évaluer la
durabilité d’un ouvrage. En effet, 'eau fait partie la structure du matériau, car intervenant &é&ans
processus d’hydratation du ciment, et étant préssots différentes formes dans le matériau durci
(Baroghel-Bouny, 1994)

Ce chapitre aborde la structure hydrique des naabéitiestés, par une caractérisation de leur pérosit
et de la distribution de cette derniére. Apres rmpoésenté les différents rbles et états de I'ensein

de ces matériaux, une investigation expérimentaleette structure jusqu’a une échelle microscopique
est mise en ceuvre au moyen de deux techniquesctiésti La premiére d’entre elle recourt aux
isothermes de désorption de vapeur d'eau, la secaritisant la méthode de porosimétrie par
intrusion de mercure. Une comparaison des meser@oibsité par ces deux techniques sera dressée,
afin d’en déterminer leurs avantages et inconvésieaspectifs.

2.1.1 - Hydratation du ciment

Les matériaux dits « cimentaires » regroupent Eemse des matériaux dont le liant est un ciment
hydraulique, c’est-a-dire qui réagit en présenead’pour former une matrice stable, qui a pour role
d’assurer la cohésion entre les granulats utilisés leur confection.

2.1.1.1 - Composition du ciment Portland

Le ciment Portland, créé au début du XIXeme siéstde plus couramment utilisé de nos jours, et se
compose d’'un mélange de clinker (obtenu par cuidsoralcaire et d'argile a haute température) et de
gypse (régulant la prise du ciment) broyés finemeers caractéristiques chimiques des argiles et
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calcaires utilisés, la durée et les températueesuisson, la finesse de mouture du clinker peuvent
modifier assez fortement la composition du cimeas, propriétés d’hydratation et ses caractérigique
mécaniques. Des cendres volantes, du laitier defbatneau, des fillers,... peuvent étre ajoutés a la
formulation du ciment, selon les besoins (manihitompacité, réaction pouzzolanique)

Le clinker est essentiellement constitué de s#idaicalcique (notée C3S) pour environ 60%, de
silicate bicalcique (C2S - environ 20%), d’alummmaticalciqgue (C3A - environ 10%) et d’alumino-
ferrite tétracalcique (C4AF - environ 10%). Ces stnants ne sont pas totalement purs, par la
présence d'ions étrangers dans leur compositiomeld s’ajoutent d’autres constituants en faible
proportion (moins de 5%), ainsi que des impuretBayx libre,...).

2.1.1.2 - Processus d’hydratation

L'ajout d'eau au ciment anhydre engendre une hgticat de ses constituants, qui deviennent alors
trés peu solubles, ce qui aboutit & la créatiom lant stable et résistant d’un point de vue mépan

Les réactions chimiques ayant lieu lors de cettdrdtption sont nombreuses, et le mécanisme
d’hydratation est proposé par Le Chatelier (reppeseTazawa et al. 1995).

De maniere générale, lors de la mise en contact a8, la surface des grains de ciment se reeouvr
de molécules d’eau. Les constituants du cimenissolgdent alors, et se retrouvent sous forme d’ions
(ions calcium, hydroxyle, aluminates, silicates@fate) en solution. Lorsque la concentrationqoei
dépasse le produit de solubilité, les ions préeipisous forme d’hydrates. Ce phénoméne se poursuit
jusgu’a dissolution compléete des constituants doeaot anhydre. La cinétique de cette hydratation
diminue au fur et & mesure du temps, par I'effeind’ diminution de la diffusion de I'eau vers le
ciment anhydre, ce dernier étant de plus en plosukeert de couches d’hydrates. La période de
maturation du matériau peut donc s’étendre suiigalus mois voire années.

Dans le cadre d'une hydratation d'un ciment dontdpport eau sur ciment (E/C), définissant la
proportion massique d’eau introduite en fonctionalguantité de ciment anhydre, est égal a 0,6 sans
échange d'eau avec I'extérieur, la Fig. 2. 1, isdae travaux de (Jensen et Hansen 2001), donne
I'évolution volumique des différentes phases caouatit une péate de ciment avec le degré
d’hydratation, caractérisant la proportion du citmapant été hydraté, not¢ Au départ de cette
réaction, seul le ciment anhydre et I'eau sont Esgnce. Puis, au fur et a mesure, I'eau capillaire
réagit avec ce ciment pour former un gel d’hydréigsdécomposé en sa fraction solide et sa fractio
de liquide qu'il contient). Aucun apport d'eau eiér n’étant réalisé, la consommation d’eau
engendre la création de pores vides d’eau daneietwe de la pate de ciment, le volume des ptsdui
d’hydratation étant plus faible que le volume desctifs. Cette contraction « chimique » est ditéele
Chéatelier, et a notamment été quantifiée par (Tazast al. 1995) a partir des relations
stoechiométriques d’hydratation du ciment et parntksures expérimentales. Une contraction de

17

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

'ordre de 11% a été déterminée. La réaction prémdorsque toute I'eau capillaire a réagi pour
former les hydrates (degré d’hydratation., ici égal a 1). Cette réaction peut s’avérer inglete
dans le cas ou la quantité d’eau introduite dansdiange initial n'est pas suffisante pour hydrater
tout le ciment, comme cela se produit pour desspdgeciment & rapport E/C inférieur & une valeur de
0,42 (Hansen 1986) pour des ciments courants, nségedte valeur peut varier entre 0,39 (Brouwers
2004 ) et 0,44 (Taylor, 1997). Il est a noter gaadlle cadre d’une conservation de ce matériau sous
eau, les pores seraient remplis par ce liquide.
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Fig. 2. 1 - Evolution des proportions volumiques déférents constituants au sein d'une pate deniren
fonction du degré d’hydratation (Jensen et Hansg®i12

2.1.1.3 - Produits d’hydratation

Les principaux hydrates créés lors de la réactibgddatation sont les suivants, en accord avec les
travaux de recherche réalisés par (Powers et Brauing947) :

» des silicates de calcium hydratés (notés « CSlqui)constituent de 50 a 70% des hydrates
formés

* de I'hydroxyde de calcium (ou Portlandite, noté€r») qui constitue environ 25% des
hydrates

» des aluminates de calcium hydratés (plusieurs fertelées que C4AH13, C2AH8 et C3AH6)
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Les CSH forment la partie principale des hydratesagsurent la stabilité mécanique du matériau
cimentaire. La structure exacte des CSH (minérglagiarrangement moléculaire) est encore étudiée,
du fait que les techniques d’observation généraktrtlisées s'avérent inopérantes ou provoquent
des altérations dues au protocole méme d’analysendinbreuses approches expérimentales ont été
proposées dans le but d’avoir une compréhensiofeute structure la plus exacte possible. Par
exemple, une étude par le biais de résonance niqge&tucléaire a ainsi été conduite sur le gel
d’hydrates et ses constituants afin d’en déternlig@r microstructure (Cong et Kirkpatrick 1996a et
1996b, Brough et al. 1994). Un suivi de I'hydraiatia également été observé au moyen d’'imagerie
par microscopie électronique permettant de cldeseproduits d’hydratation issus du C3S (Jennings
et al. 1981).

Les CSH se présenteraient sous forme de gelsdfailstallinité et grande proportion d'eau dans leu
composition). La particule élémentaire du CSH s$arai microcristal lamellaire, qui s'agrégerait en
feuillets constitués de 2 ou 3 microcristaux liés des liaisons ioniques covalentes ou des forces
superficielles. La proportion minéralogique des stitnants de ces CSH pourrait varier selon les
conditions dans lesquels ils ont été formés, etcppalement par I'effet du rapport C/S de la soluti
interstitielle et de I'état saturé en eau ou nofadgéte.

Globule (H=1.8)

C-S-H dry 2.85 g/ec’

I)
A (H=2.1)

B (H=1.8)

1)) Interlayer water

D (H=2.1)

Fig. 2. 2 - Schéma d’un globule de CSH : 1) Sinipieelle de CSH ou I'eau évaporable est retiréedaahe),
globule sans eau adsorbée a la surface (a drdifeDifférents états de saturation d’un globule @8H selon le
degré de séchage (eau adsorbée a la surface dulglobau inter-feuillets, eau continue dans lessgor

intraglobulaires (A-saturé, B-partiellement désatu€-quasi désaturé, D-resaturé). (Jennings, 2008)

19

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

Des nombreux modeles sur la structure des CSHtémtréposés (Feldman et Sereda 1970 Wittmann
1976, Taylor 1986), tenant compte des connaissaatesbservations expérimentales directes et
indirectes, afin d'expliqguer les mécanismes obddesm a I'échelle macroscopique (variations
dimensionnelles avec le séchage, fluages,...). #ippgiient généralement sur une description du gel
de CSH comme un arrangement de feuillets, aveteda ktockée entre ces feuillets ainsi qu’a leur
surface. Le modéle de Jennings (Jennings 2000jniEn@008) décrit le gel de CSH comme des
feuillets de CSH (Fig. 2. 2) liés entre eux sousnfode paquets de globules (Fig. 2. 3). Une variati
de la densité de I'arrangement de ces globulesuibada formation de CSH a faible densité (LD
CSH) essentiellement dans les premieres heuresirst gle I'hydratation et a haute densité (HD CSH)
au-delad. L'augmentation de la densité Ce modeélecbleenotamment & expliquer les variations
dimensionnelles observées lors d’'une désorptiotfwuadsorption de vapeur d’eau.

L'hydroxyde de calcium (Portlandite) représenteldaxieme part importante des hydrates formés, et
se présente quant a elle sous forme de cristaidesaén forme de plaguettes hexagonales disposées
principalement entre les grains de ciment partigiet hydratés, ainsi qu’en bordure des bulles @tir
dans les zones proches des granulats. L'analygetaneographique de la microstructure de la pate de
ciment du chapitre 3 mettra bien en évidence agupttes hexagonales au niveau des bulles d’air.

Saturated - early age

LGP=3-12nm SGP=1-3nm

50 nm ) %

Dried

Fig. 2. 3 - Arrangement des globules de CSH aéaileinsité. Plusieurs types de porosité internegals de
CSH sont présents (LGP : Larger Gel Pores, SGPalS&el Pores). (Jennings, 2008)

Le reste des hydrates formés comprend les alunsiitealcium hydratés de différents types, qui ont
des formes de plaquettes hexagonales ou de cristabixjues, des sulfo-aluminates de calcium
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hydratés tels que I'ettringite, qui se présentesgotme d'aiguilles cristallisées a base hexagorale
de monosulfoaluminate de calcium hydraté (plagadtexagonales), que I'on trouve disséminés dans
les lamelles de CSH (Baroghel-Bouny, 1994).

2.1.2 - Etats de I'eau présente au sein des matanacimentaires hydratés

L’eau présente dans les matériaux cimentairesvietgr a différents niveaux, a la fois en tant que
phase fluide dans le réseau poreux capillairesi guia la surface des feuillets de CSH ou encaresd
leur composition chimique. Les expériences de ¢édieor de vapeur d’eau menées dans la suite
permettront de mettre en évidence la porosité diggentiellement a I'eau capillaire et adsorbée
physiguement.

2.1.2.1 - Eau capillaire

Une partie de I'eau contenue dans les matériaurrtiaires se trouve sous forme de condensat dans
des pores capillaires, au-dela des couches d'esortages (cf. 2.1.2.2 - Eau adsorbée). Ces pores
résultent principalement de I'eau présente entsegiains de ciment, qui est au fur et & mesure

consommée pour former des hydrates. Le volume depores tend donc a diminuer & mesure que

I'hydratation progresse. Cette eau est considégene libre et évaporable par un séchage a 105°C.

2.1.2.2 - Eau adsorbée

L’eau se trouve également sous forme adsorbéesarface des CSH, et est due physiquement aux
forces de Van der Waals. En reprenant le modelederings (Jennings 2008) présenté au paragraphe
précédent, elle prend en compte I'eau a la surflse globules et I'eau contenue dans les pores
internes aux globules (état II-C de la Fig. 2. 2 qurrespond a un séchage dit « séchage D », qui
consiste en une mise en équilibre a la tensionageew de la glace portée a -79°C (Feldman et
Swenson 1975), approximativement équivalent & ahagge a 105°C en étuve). Une autre adsorption,
chimique, peut également apparaitre, et se caiseigar des échanges électronigues entre la melécul
d'eau et le solide. Cette eau est considérée cononeévaporable. L'eau inter-feuillets appartient
majoritairement & cette adsorption chimique.

2.1.2.3 - Eau chimiquement liée

Cette derniere forme d’eau est une partie intégrdetla composition des CSH, liée chimiquement
lors des réactions d’hydratation aux hydrates.eCe#tu n'est pas évaporable, sauf en soumettant le
matériau a des températures élevées, mais celditaddots a la modification de la nature méme des
hydrates (Chen et al. 2008).

21

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

2.1.3 - Séchage des matériaux cimentaires

L'eau contenue au sein des matériaux sous les fonitées précédemment est en équilibre avec les
conditions ambiantes (pression, humidité relatigmpérature) dans lesquelles I'échantillon estélac
Des transferts hydriques peuvent alors se prodiares le cas ou ces conditions viennent & étre
modifiées. Pour une étude a température et preassoelles fixées du séchage des matériaux
cimentaires, le changement d’humidité relative (léBY)le facteur-clé de cet équilibre. Selon saurale
différents mécanismes physiques sont mis en ce@ne lés transferts d’eau au sein de I'éprouvette,
comme montré par (Baroghel-Bouny 1994).

2.1.3.1 - Aux hautes humidités relatives

En partant d’'un état totalement saturé du matésimentaire, un séchage a une humidité relative
élevée ne rompt pas la continuité de la phased@oontenue dans les pores. Un écoulement cagillair
est alors engendré. Il est régi par la loi de Dapay une différence de pression, et tend a entraine
'eau de l'intérieur vers I'extérieur de I'échaitih.

2.1.3.2 - Aux humidités relatives intermédiaires

A mesure que I'humidité relative décroit, la couniié de la phase liquide n’est plus assurée, desils
pores de faible diametre possédent encore de &elétat condensé. L'eau est donc présente sous
forme liquide et gazeuse au sein du réseau poetest donc soumise a des processus d'évaporation-
condensation qui assurent le transport diffusifeba vers I'extérieur.

2.1.3.3 - Aux faibles humidités relatives

Aux humidités les plus faibles, seule 'eau adserbéa surface des pores et la vapeur d’eau esteenc
présente. Des diffusions surfacique et gazeuseadorg a I'origine des transferts d’eau. Si I'HR es
encore diminuée, la phase adsorbée disparaitletlaaliffusion gazeuse persiste.

Il est & noter que ces variations d’humidité reiattonduisent & des variations dimensionnelles du
matériau cimentaire, par équilibrage des effortsein du matériau. Elles seront abordées au chapitr
4.

2.1.4 - Techniques dinvestigation de la porosimég des matériaux
cimentaires
La caractérisation des la structure porale des riaai€cimentaires peut s’effectuer par différentes

techniques expérimentales, complémentaires erieg® &n effet, une technique a elle seule n’est pas
en mesure de fournir une indication précise dedfmntition de la porosité sur toute la gamme de
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diamétre de pores, allant de quelques angstroms lpoporosité interne aux feuillets de CSH a
plusieurs dizaines de microns pour les pores cagl ainsi que les bulles d’air.

Certaines techniques nécessitent un préconditioenemes éprouvettes a tester, notamment un
séchage, ce qui peut induire des modifications dtériau étudié (apparition de fissures) et abautir
une modification de la porosité et de sa distrdoutia porosimétrie mercure, mais aussi I'adsorptio
de gaz ou de vapeurs, ainsi que la microscopi¢réféque a balayage font partie de ces méthodes.

D’autres méthodes ne nécessitant pas de précamuiticent dommageable pour le matériau ont été
mises au point, telles que la diffusion aux petitgles des rayons X ou des neutrons (techniques dit
S.A.X.S. et S.ANN.S (Allen et Livingston 1998, Jemys et al. 2006) qui s’appuient sur la différence
de densité électronique ou de noyaux entre laisalutterstitielle et la phase solide du matérialles
permettent la détection de la porosité (y compeiduse) pour des tailles de pores allant de 0,6 a 3
nm. Cependant, ces techniques sont difficilemeplo&ables quantitativement au vu de la complexité
du matériau (Baroghel-Bouny 1994).

Une autre technique est la désorption de vapeaudjei a pour avantage de donner une indication de
la distribution porale sur un matériau sain. Elsgede cependant quelques défauts comme la non
détection de la porosité occluse (de la méme maugjée l'intrusion de mercure), ou encore la durée
de I'expérience.

En accord avec les travaux de (Baroghel-Bouny 19@4}listribution poreuse déterminée a partir
d’isothermes de sorption de vapeur d’eau, d'intmagle mercure ou encore de thermoporomeétrie, peut
étre regroupée autour de modes poreux, caraagémstide la microstructure du matériau durci. Un
premier mode situé autour de 20 a 40 nm de diargetadt lié a I'architecture des amas d’hydrates, e
serait constitué des vides entre ces amas. Uné&heexinode poreux a 6 nm caractériserait quant a lui
la porosité relative au gel d’hydrate, et prinogmaént liée aux CSH externes (a faible densité).
D’autres modes poreux (& 3 nm, puis a moins d'1 son} également présents et correspondraient a la
porosité interne aux amas d’hydrates et situéee detr cristallites du gel de CSH, ainsi qu'ente le
différents feuillets de CSH.

Une comparaison entre les techniques de mesurerdsimétrie par intrusion de mercure et d’analyse
d’'images obtenues a partir de microscopie optigieectuée par (Diamond 2000). L'utilisation du
métal de Wood, qui est un alliage eutectique de B8%ismuth, 26,7% de plomb, 13,3 % d’étain et
10% de cadmium (Milne 2004) comme liquide d'intarsiprésente des avantages car son angle de
contact est proche de celui du mercure, et ce np&at étre solidifié par refroidissement pour
observation ultérieure au microscope électroni@iet. angle de contact statique est I'angle que fait
une goutte liquide sur une surface solide, et eiilibe avec une phase vapeur. Il dépend donc des
tensions superficielles aux interfaces solide/tiguisolide/vapeur et vapeur/liquide selon la loi de
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Young-Dupré. La Fig. 2. 4 présente la confrontatite distribution porale obtenue par intrusion

mercure et analyse d’'image du matériau imprégn@éétal de Wood. De grandes variabilités dans les
dimensions caractéristiques des pores sont notablagttent en évidence l'incohérence entre les 2
techniques concernant les tailles des pores au dseim méme matériau. Ceci tend a montrer

gu’aborder la porosimétrie sous un aspect quaihtitast pas aiseé.

10
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Fig. 2. 4 - Distribution des pores mesurée par gsald’image d’'un matériau rempli avec du métal dmblvet
intrusion de mercure sur ce méme matériau (DianZ@D)

La caractérisation expérimentale de la structudriqye de matériaux cimentaires proposée dans ce
rapport recourt a deux techniques, I'une nécedsitanpréconditionnement, I'autre autorisant une
mesure de la porosité sur éprouvette saine. Laspoédrie mercure a été choisie du fait de sa trés
large utilisation, malgré ses limites évoquées denslomaine de linvestigation des matériaux
cimentaires, notamment a la quantification peuipeédes diamétres des pores. Elle pourra néanmoins
servir de base de comparaison entre nos matéiPauk.la mesure sur éprouvettes non pré-traitées, la
désorption de vapeur d’eau a été retenue, du fmtsspn champ de mesure recouvre en partie les
diametres de pores accessibles par intrusion deumggrmais aussi par le fait qu'elle autorise la
mesure des diamétres proches du nanomeétre. Leocigwi de mesure ainsi que les protocoles
expérimentaux et les résultats sur nos matérianikdetaillés dans les paragraphes suivants (ck2.2
Caractérisation de la structure hydriqgue du maiépir isothermes de désorption de vapeur d'eau et
2.3 — Caractérisation de la structure hydriquemausion de mercure).
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2.2 — Caractérisation de la structure hydrigue duatériau par
isothermes de désorption de vapeur d’eau

La premiere voie pour étudier la structure hydrigde matériaux cimentaires repose sur
I'établissement d’'isothermes de désorption de vagdeabjectif des expériences proposées est donc
de mieux caractériser la structure de matériauxemtmres, notamment vis-a-vis des transferts
hydriques, en s’attachant aux effets des granwdatsle la teneur en eau sur des éprouvettes
représentatives. Les biais expérimentaux liésnaédnode de mesure seront limités (homogénéité de la
teneur en eau au sein de I'éprouvette, limitatienadfissuration due a la méthode de préparation,...)
Les cinétiques de séchage, ainsi qu’une distribytareuse de ces matériaux seront ainsi présentées,
et fourniront des informations utiles sur la morolgée du réseau poreux, primordiales dans une
approche a long terme de la vie d’'un ouvrage r&alibase de matériaux cimentaires.

2.2.1 — Principes des isothermes de désorption dapeur d’eau

Le principe général des isothermes de sorptionseemur I'adsorption d'un gaz sur un solide a
température fixée. Cette adsorption peut étre plgsou chimique, et provient de l'interaction entre
les forces a la surface du solide et celles degcuntds de gaz. L'adsorption se produit spontanément
par minimisation de I'énergie superficielle du deli qui traduit la moitié de I'enthalpie nécessaire
pour cliver réversiblement une surface unité dedepldans un plan paralléle a la surface considérée
Elle tient compte des différentes forces de colmésiégnant dans ce solide (ionique, polaire,
dispersive,...). Ce processus est exothermique. Bges d’adsorption sont considéreés.

La premiére est la physisorption et repose surfdeses intermoléculaires d’attraction, constituées
essentiellement des forces de Van der Waals. Cessfeont liées a des interactions électriqueg entr
atomes, par variations continuelles de la distiibutdes électrons. Elles vont amener a la
condensation du gaz a la surface du solide. Lagi@semises en ceuvre restent faibles et ne motlifien
pas la structure chimique des molécules ainsi &dest Le processus est donc réversible (désorption)
en fournissant une faible énergie au systéme manple chauffage modéré). Cette adsorption peut se
produire en couches multimoléculaires.

La seconde est 'adsorption chimique, qui impliguee réaction entre I'adsorbant et I'adsorbat, par
échange d'électrons. Les liaisons sont donc plugdoet modifient la réactivité chimique de ces
molécules adsorbées. La couche d’adsorbat est nuwl@onaire, et la réversibilité de la réaction

nécessite alors de fournir des énergies consémuente

Dans le cadre de notre étude, les phénomenes dxidso physique sont majoritaires, la
chimisorption ne sera pas abordée. L’isothermésgotion d’'un point de vue thermodynamique,
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dépend de la pression de gaz appliquée, de la tatap& et du couple gaz adsorbé/solide adsorbant.
Nous utiliserons la vapeur d’eau comme gaz adsodb@ar la facilité pour faire varier sa pressin,
plus exactement sa pression de vapeur relativeletam 'humidité relative (HR), i.e. sa pression

ramenée a la pression de vapeur saturante a temmgédannée, qui est la pression ou la vapeur d’eau
est en équilibre avec sa phase liquide.

Les isothermes dépendent fortement de [linteractemlide/gaz et fournissent de nombreux
renseignements sur le comportement hydrique duriaatéde par sa capacité a adsorber des
molécules. Pour les matériaux cimentaires étudiéay comme nous l'avons évoqué peut étre
présente sous forme de condensat adsorbé surfé&esinydrophile de la pate de ciment aux faibles
HR, ou de condensat capillaire aux plus hautesdqdRgdépend de la distribution de la taille des pore
La désorption permet alors de caractériser lesdations entre la pate de ciment et 'eau qu'adié s
sous forme liquide ou de vapeur, ce qui est I'difjeecherché par nos travaux. Des classificatiamts

été proposées tenant compte de la forme des ismberLa Fig. 2. 5 présente une classification
formulée par I'International Union of Pure and Apdl Chemistry, ou les isothermes sont classifiées
en 6 types majeurs (1.LU.P.A.C 1985). Le type | oege les solides microporeux (charbons actifs,...)
ou seule une adsorption monomoléculaire est pessitils le matériaux est saturé, plus le réseau
poreux peut se remplir facilement, expliquant léigpaaux hautes HR. Le type Il correspond aux
matériaux macroporeux, ou l'adsorption mono puidtisnuches est non restreinte. Le type |l

représente des matériaux peu adsorbants. Lesediffepaliers du type VI traduisent I'adsorption
d’une nouvelle couche a la surface du matériau.

Specific amount adsorbed n

Relative pressure p/p”

Fig. 2. 5 - Classification des isothermes selom tgpe (1.U.P.A.C 1985).
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Les matériaux cimentaires appartiennent généralemenype IV (le type V en est un dérivé assez
rarement rencontré), qui correspond aux solides ldgrorosité varie de quelques nanometres (nm) au
micrometre (um) de diamétre. Elle se caractérisaupa hystérésis entre les courbes de désorption et
d’adsorption, due a la complexité du réseau posdwses interconnexions tridimensionnelles, et a la
présence d’'une condensation capillaire dans lesspirpourra étre relevé qu’aux faibles HR, I'adlu

de cette isotherme est équivalente a celle dultypieest liée a I'adsorption mono puis multicoushe
Au vu de la durée nécessaire a la réalisation dgériences, les résultats présentés dans le cadre d
cette thése seront limités a la premiére désorpliormatériau. La suite de ce chapitre résume la
campagne expérimentale menée sur la caractérigatirigue de matériaux cimentaires, a une échelle
micro et mésoscopique.

2.2.2 — Protocole expérimental de désorption

Le protocole expérimental établi pour la réalisatibes isothermes de désorption sur matériaux
cimentaires est détaillé par la suite, et expligugémarche qui a conduit a son établissement.

2.2.2.1 — Matériaux testés

Les courbes de désorption sont réalisées sur gpes tle matériaux cimentaires, et pour deux valeurs
du rapport Eau/Ciment (E/C), a savoir :

e Pate de ciment rapport E/C =0,5, dénommée C05
e Pate de ciment rapport E/C =0,8, dénommée C08
* Mortier rapport E/C =0,5, dénommée M05
* Mortier rapport E/C =0,8, dénommée M08
Le ciment utilisé est un ciment Portland usuel CEB 32,5 R.

Le sable utilisé pour les mortiers est un sablenatisé de Leucate (France) conformément a la norme
EN 196-1. Ce choix permet de fabriquer le morti€S\elon cette méme norme et peut servir de base
de comparaison avec d’autres travaux effectuésesunéme matériau dans divers laboratoires. Par
ailleurs, la granulométrie du sable est tres peiabke, minimisant les variabilités induites lors i
réalisation de mortiers pour différentes gachéesdiametre du plus gros grains de ce sable est de
2mm. Les proportions massiques des différents itoasts sont données dans le Tableau 2. 1.
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Tableau 2. 1 - Proportions massiques des constifudes matériaux

Matériau Rapport Sable/Ciment Rapport Eau/Ciment
CO05 - 0,5
Co08 - 0,8
MO05 3 0,5
MO8 3 0,8

L’étude a 2 rapports E/C différents, au-dela dul k0,42 assurant une hydratation possible de tou

le ciment entrant dans la composition, s’expligae |p volonté de déterminer dans quelle proportion

ce rapport influence la distribution de porositésain de ces matériaux. Ainsi, le supplément d'eau

apporté dans les matériaux a E/C 0,8 par rappar¢ux a E/C 0,5 est supposé principalement

augmenter la distance entre deux grains de cim@ntdae lors de la gachée, et donc augmenter le
diamétre des macropores (82.1.2.1), sans radicateaanger la nature des CSH créeés, les pates
restant a saturation et le rapport C/S (proportimssique de ciment anhydre par rapport au sable
introduit dans le mélange) de la solution inteidté restant équivalent aux deux E/C testés (823}).

Par ailleurs, I'effet de l'introduction d’agrégasa sein d'une pate de ciment est observable par
comparaison, a un E/C donné, entre le mortier giék® de ciment. L'existence d’'une auréole de
transition a l'interface pate/granulat pourraitralétre confirmée ou infirmée. En effet, cette alaé
est supposée étre mécaniquement moins résistaimeuate une porosité supplémentaire (Ollivier et

al. 1995), éventuellement détectable par cettentquk de désorption de vapeur d’eau.
2.2.2.2 - Contraintes sur la confection des éprouites

2.2.2.2.1 - Dimensions de I'éprouvette

L'obtention d’'un état d’équilibre hydrique a chaales paliers d’humidité relative choisis, au vdale
faible perméabilité et diffusivitt des matériawmentaires, est relativement long et impose la
réalisation d’éprouvettes dont les dimensions smnplus petites possibles. Cependant, afin d’assur
la réalisation d'une éprouvette représentative datérmau, des dimensions minimales sont
nécessaires : une dimension minimale de 3 a Sdalfamétre du plus gros granulat est couramment
admise comme suffisante. D’autre part, les défdonatdes éprouvettes seront également mesurées
au cours de la désorption (84.3) au moyen d’unrdéftre, imposant dés lors une longueur minimale
permettant une bonne précision de ces mesuresdiina été décidé de réaliser des éprouvettes
prismatiques de dimensions 20*20*160 mm, qui réeomdh ces contraintes, dans un coffrage en
contreplaqué bakélisé. Deux plots sont inclus axtxémités de I'éprouvette pour la mesure des
déformations linéiques.
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2.2.2.2.2 - Réalisation des éprouvettes

Les éprouvettes sont réalisées en une gachée pacurc des matériaux a température ambiante (19
+/- 1°C), a la méme date. Les moules utilisés deatmoules 20*20*160 mm réalisés en contreplaqué
bakélisé, préalablement saturé pour éviter I'alismpde I'eau de gachage par ce dernier. 3
éprouvettes de chacun des 4 matériaux sont réal{gée 2. 6). Une fois coulées, les éprouvettes so
protégées d’'une dessiccation prématurée par urteehdastique et laissées a température ambiante
pendant une journée, avant démoulage.

Il est a noter que dans le méme temps, des bloceslenatériaux (issus de la méme gachée) sont
également réalisés (dimensions 100*100*100 mmij a pouvoir y carotter par la suite des
éprouvettes pour d’autres essais (étude poroméeai#;2.2, mesure de porosité par étuvage,
porosimétrie mercure 8§82.3).

Lors de la réalisation des éprouvettes a E/C 8,8k grande proportion d’eau par rapport au dimen
entraine I'apparition en surface des éprouvettesalpetite quantité d’eau de ressuage. Le rapport E

réel est donc légerement moindre que 0,8 (celé)vispeut étre estimé en comparant les dimensions
réelles des éprouvettes C08 ou MO8 par rapport & @0 MO5, qui ne présentent pas d'eau de
ressuage. Ces dimensions sont relevées au piadisseo Le volume de I'éprouvette C08, mesuré au
pied a coulisse) est en moyenne de 9% infériewlla de I'éprouvette C05. Cela équivaut alors a un
E/C réel d’environ 0,7 pour les éprouvettes CO&irfes mortiers M08, le E/C réel est d’environ 0,74

Fig. 2. 6 - Photos des éprouvettes 20*20*160 mmpd#ss de ciments CO5 et CO8

2.2.2.2.3 - Maturation des éprouvettes

Les réactions d’hydratation dans les matériaux otaiees sont lentes et se poursuivent pendant
plusieurs mois. Or, une évolution de I'hydratatidm matériau engendre des modifications de sa
microstructure (plus d’hydrates créés, moins deosit®#,...). L’isotherme de désorption obtenue ne
serait alors plus représentative du matériau atatmndénné. Pour limiter ce probléme, les éprousette
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une fois démoulées sont conservées dans une pikeimeostatée a 20 +/- 1 °C saturée en chaux, afin
de limiter les dissolutions de Portlandite et uéealcification de CSH qui aurait lieu dans de I'eau
pure, pendant au moins 4 mois. Le poids des éptmsvest relevé régulierement durant cette
maturation. La méthode de pesée est la suivaféprolvette est extraite de la piscine thermostatée
est séchée sur sa surface au moyen d’un papietbainsoCette précaution permet d’obtenir un état de
surface comparable entre les éprouvettes et évjtede en compte dans la pesée du poids de lreau e
surface de I'éprouvette qui n'est pas représemtativ matériau. La pesée s’effectue au moyen d’une
balance de précision 0,1g, puis I'éprouvette gstacge en piscine. La Fig. 2. 7 présente le gain en
poids de ces éprouvettes (moyenne de 3 éprouyeEtteschaque matériau) durant cette maturation, le
poids de référence étant celui mesuré le jour duodéage. A titre indicatif, le poids moyen des
éprouvettes le jour du démoulage est donné darslieau 2. 2.

Tableau 2. 2 - Poids saturé des différents maté&riau

Poids saturé (g)

CO05 121,5
cos 101,4
MO5 148,9
M08 144,3

Au bout de 130 jours, le poids est globalementlstpbur I'ensemble des éprouvettes, indiquant que
le processus d’hydratation est suffisamment lentr @ire considéré comme négligeable. Ce point
constitue I'état de référence saturé pour nos égttes (HR=100%).

Dans la suite du protocole, seules 2 éprouvettehdque matériau seront utilisées pour la réatisati
de l'isotherme de désorption (ainsi que le suivé déformations dues au séchage, et qui seront
présentées dans le chapitre 4). Il sera vérifié lpaisuite que les résultats obtenus lors de
I'établissement d’'une isotherme de désorption s@stpeu dispersifs. Les résultats seront paradle
confrontés a une autre gachée de ces mémes matggiaa).
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Fig. 2. 7 - Evolution du poids en fonction de la@ide maturation en piscine thermostatée (moyder
éprouvettes pour chacun des matériaux)

2.2.2.2.4 - Effets de la carbonatation

La durée prévisionnelle de I'essai, de plus d'unretessite en outre de prendre en considérason le
effets dus a la carbonatation. Ce phénomene eatla{présence de dioxyde de carbone dans I'air ou
dissout dans la solution interstitielle du matériqui réagit avec I'hydroxyde de calcium et les CSH
pour former en particulier du carbonate de calc{fhlajavaara 1968, Slegers et Rouxhet 1976). Ce
processus tend a augmenter la masse de I'échantélaliminuer le volume poreux, ainsi que la
diffusivité et la perméabilité des matériaux. Labomatation est aussi intimement liée a I'humidité
relative imposée et sa cinétique apparait pluséélesntre 40 et 80% (Saetta et al., 1995) La
détermination de I'isotherme de désorption pouattits étre perturbée.

Toutefois, ce processus demeure tres lent, bieteguaatériaux a fort E/C soient ceux ou la cingtiq

de carbonatation est la plus rapide. La Fig. 2Vilafn et al. 2007) présente les concentrations
molaires en dioxyde de carbone mesurées par theawioggtrie couplée a une analyse chimique
(TGA-CA) et gammadensimétrie (Gamma) dans 3 bétdas E/C différents, soumis a une
carbonatation accélérée. La gammadensimétrie ¢ersisoumettre I'éprouvette de matériau & une
source radioactive de césium 137. Suivant la loiLdenbert, la mesure du nombre de photons
incidents dans I'air et du nombre de photons tisegis le matériau, connaissant les dimensions de
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I'épaisseur du matériau et son coefficient massitjgbsorption, permet de déterminer la densité du
matériau. La thermogravimétrie quant a elle coasissoumettre un broyat du matériau étudié a une
élévation de température réguliére. Le suivi dulpaie ce broyat en fonction de la température pgerme
de mettre en évidence les quantités des différentstituants du matériau cimentaire (hydrates
carbonatés, portlantidite), la valeur de la temjpgesaboutissant a leur décomposition étant difitére
Elle est couplée a une analyse chimique qui pedagirécisément déterminer la teneur en ciment et
en sable du béton étudié, et d’éliminer les effetssites lors de la thermogravimétrie engendrés pa
la présence de calcite au sein des granulats ezdcéles résultats sont issus des recherches lten( Vi

et al., 2007). Le béton B25 possede un rapportde/G,84, le B40 de 0,62 et le B50 de 0,48. Le front
de carbonatation peut étre détecté par la dimindifatale de la concentration en dioxyde de carbone
ou encore par la détection d'une différence de ptieela zone saine et carbonatée au moyen d'un
indicateur coloré (phénolphtaléine). Elle met @aient en évidence le rdle de ce rapport E/C sur la
cinétiqgue de la réaction, avec une profondeur delle de 3 cm pour un matériau a fort E/C, alors
gu’elle est réduite a environ 1 cm pour le B50 apnée carbonatation accélérée de 14 jours.

3.5
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Fig. 2. 8 - Evolution de la profondeur de carbortaia sur 3 bétons & E/C différents (Villain et &007)

Dans le cadre d'une carbonatation « naturelle.e, & des concentrations de dioxyde de carbone
habituelles et a température ambiante, les profasdearbonatées sont bien moindres. (Duval, 1992)
évoque des profondeurs de I'ordre de 1 mm pouratorba E/C de 0,45, et de 4 mm pour un E/C de
0,8 au bout d'un an. Avec le protocole de désonptetenu (durée d’environ 1 an et demi de séchage a
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divers paliers d’'HR), une profondeur de carbonatatle I'ordre du millimétre est probable pour nos
matériaux a E/C de 0,5. Au vu des dimensions dedigvette (au minimum 10mm entre le coeur de
I'éprouvette et la surface), I'effet est supposé@ligéable. Il pourrait se révéler en revanche plus
conséquent pour nos matériaux a E/C de 0,8. Unlgsende cette hypothése sera détaillée dans la
suite, par la comparaison de la valeur de la prosesurée a la fin de I'obtention de l'isothernee d
désorption (au bout de plus d’'un an de séchagg étrde celle mesurée sur une éprouvette séchée
rapidement. Une étude de la profondeur de carbiimatsera également menée au chapitre 4 sur les
éprouvettes testées en traction par fendage aatitféétats de saturation.

2.2.2.3 — Température et paliers d’humidité retenus

La mise en désaturation par paliers d’humiditétireta(HR) des éprouvettes a I'issue de la cure en
piscine nécessite de définir les valeurs d’'HR aelgs elles seront soumises ainsi que la températur
a laquelle I'isotherme de désorption souhaite ié&adisée.

Fig. 2. 9 - Photo de I'enceinte climatique Bindeu@lisée

La température est fixée a 20°C, I'ensemble de€repces conduites dans ce travail cherchant a
établir des propriétés pour des matériaux cimesgaians des conditions ordinaires, n’ayant pas subi
de variation de température. Ainsi, du jour du agel a la réalisation du test, la température reste
constante a 20°C, limitant fortement les variatidnes a la température. En outre, cette température
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est facilement atteignable avec des moyens pedustigpigs et peu colteux (climatisation, résistance
chauffante, radiateur) car tres peu différenteeadle @xistante dans le laboratoire.

Concernant les paliers d’humidité relative, la méth généralement utilisée recourt aux solutions
salines saturées (Baroghel-Bouny 2007, Ansticd. @085, Linnow et Steiger 2004). Elle consiste a
placer les éprouvettes dans un récipient hermétigquelessus d’une solution saturée en sel. Cette
solution impose par équilibre avec la pression @geur partielle d’eau une humidité dépendante du
sel considéré. Une dizaine d’humidités différeqtesvent ainsi étre obtenue a 20°C, dans une gamme
allant de 3% d'HR (sel utilisé : gel de silice) @0% (eau pure). Cette méthode a montré sa stabilité
dans le temps. Cependant, elle nécessite un alggeevolumineux (dessiccateurs), et au vu des
autres expériences décrites dans le chapitre foquégalement appel a cette désorption par pakers

du nombre d’éprouvettes testées, une autre teohigé retenue.

La température et 'humidité relative sont alorstcdlées au moyen d’'une enceinte climatique
Binder® (Fig. 2. 9). Ce type de matériel permetngioser des humidités relatives sur une tres large
gamme. A 20°C, il est ainsi possible de fixer dé&sd&ns une gamme de 95 a 25 % de maniére stable
(a plus ou moins 1% d’'HR pres). Le choix des pal&eEté réalise en tenant compte que :

* le temps alloué pour la désorption ne doit pasaxcg ans
» I'équilibre doit étre atteint pour chaque paligrpeut nécessiter plusieurs mois

» les pores capillaires sont tres sensibles a ladneidésaturation, nécessitant des paliers plutét
resserrés dans les hautes HR

* lisotherme de désorption doit étre réalisée avecnambre de points suffisants pour étre
précise

De ces contraintes ont été choisis les 6 paliergasts : 95%, 90%, 80%, 65%, 50%, 30%. Par
ailleurs, un 7™ palier & 12% d’HR complétant 'isotherme de détorpdans les basses humidités
relatives, et donc dans le porosité fine, seras@alu moyen d’une solution saline saturée de aitdor
de lithium, cette valeur ne pouvant étre atteitel)@nceinte climatique utilisée.

Le poids des éprouvettes est relevé régulieremeninayen d’'une balance de précision 0,1g, en
rapprochant les mesures lors d’'un changement der pithumidité, et en les espacant ensuite lors de
I'attente de la mise a I'équilibre de ce poids. Wtabilisation du poids traduit I'équilibre hydrigjuau
sein de I'éprouvette. Le critere de stabilisatioét@ fixé de telle maniere que sur une période de 7
jours, la variation en poids soit inférieure a $lpour toutes les éprouvettes. La validité de @erer
sera discutée au §2.2.3.
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2.2.2.4 — Achévement de I'état sec

Un état de référence sec (saturation nulle) pasimiatériaux se doit d’étre défini. Une possibilité
serait de soumettre I'éprouvette a une HR trédefgiB% pouvant étre obtenu par un gel de silice).
Toutefois, le temps imparti pour la réalisation @ essais nous a conduit a préférer un séchage
acceéléré en étuve. En outre, un tel séchage, égatartilisé pour le conditionnement des éprouvettes
pour la porosimétrie mercure ou lors de la meserpatosité par séchage rapide, servira de point de
référence comparable d'un état sec, simple et eapithettre en oeuvre. La littérature indique qu’un
séchage a 105°C peut étre retenu, mais il poulkg@rement modifier la structure du matériau
cimentaire. Le séchage en étuve pour I'obtentiam dtat sec de référence sera donc réalisé a une
température Iégerement moindre, de 90°C, jusquidiBe du poids. A cette température, I'humidité
relative mesurable est tres faible, proche de 08ar Ra réalisation des isothermes de désorption, le
point sera pris arbitrairement & 3%, n’ayant pa ptecisément mesure.

2.2.3 — Résultats expérimentaux de désorption depur d’eau

La durée effective de la réalisation de I'essadésorption a été de 130 jours pour la maturatien de
matériaux, plus 500 jours de séchage aux difféqgaiters d’humidité relative imposés. Les cinétigjue
de séchage et les isothermes de désorption de rvafEau sont présentées et analysées dans ce
paragraphe.

2.2.3.1 — Cinétiques de séchage

La Fig. 2. 10 présente la perte en poids des mhtesment C05 et C08 en fonction du temps de
désaturation en enceinte climatique. La perte edspest définie comme la variation de poids
rapportée au poids de référence a I'état satur@q@h point représente la mesure d’'une éprouvette
(notées CO5-i et C08-i ou i est le n° d'éprouvetta) courbe représentant la moyenne de deux
éprouvettes (notées « moy CO05 » et « moy C08 »pdttie inférieure des courbes sont indiquées les
valeurs de I'hnumidité relative imposée dans I'ent®i De maniere similaire a la Fig. 2. 10, la Rg.

11 présente la perte en poids en fonction du tete®saturation pour les mortiers.

La premiere remarque porte sur la représentatilé® mesures sur les 2 éprouvettes de chaque
matériau testé. La dispersion des valeurs de pertgsoids demeure trés faible pour les matériaux

CO05, MO5 et M08, les points représentants chacesevdleurs sur une éprouvette étant pratiquement
confondus pour un méme matériau (la variation mogedes mesures sur lI'ensemble de la

désaturation est inférieure a 1% par rapport adgemne des 2 mesures), et ce sur 'ensemble de la
durée de la désaturation et aux divers paliersqs. Les éprouvettes C08 exhibent une dispersion
sensiblement plus grande des valeurs (variationemas de I'ordre de 2%), mais qui reste cependant
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tres limitée. Elle pourrait s’expliquer par une plyrande variabilité intrinseque du matériau diEat
plus important, notamment induite par la quantitéad de ressuage qui pourrait différer. Les 2
éprouvettes utilisées apparaissent donc représmstgbour caractériser la structure hydrique des
matériaux.

En outre, cette trés faible dispersion observéédeale protocole expérimental d’obtention des
isothermes : les conditions de maturation, de peséde désaturation aux différents paliers d’'HR
(notamment 'homogénéité de I'humidité relative srin de I'enceinte climatique) ne semblent pas
induire de différences notables entre deux éproewetun méme matériau. Les biais expérimentaux
sont donc négligeables.

Concernant les cinétiques de séchage a proprenaelar,pl’établissement de I'équilibre hydrique
s'avére plus lent pour les matériaux a E/C 0,5pue les 0,8. Cela est d’autant plus visible si¥itp

2. 10 au niveau des paliers a 65, 50 et 30% d’'HRy pa pate de ciment C05. A 30% d'HR, les
éprouvettes C08 atteignent une valeur stable atde&0 jours aprés le début du palier, alors gse |
CO05 évoluent encore sensiblement (mais inférieuntie critere de stabilité de 0,1% de variation de
poids en 7 jours) aprés plus de 90 jours. Un phénensimilaire est observable sur la figure 2.5eentr
les mortiers M05 et M08. Cette observation confiteserésultats attendus, a savoir que des matériaux
a plus fort E/C ont des capacités de transfertsitpyels (diffusivité, perméabilité) plus élevéesgee
ameénerait dés lors a une durabilité moindre.

Les durées pour I'obtention d’une stabilité sofficdiement comparables, étant donnés que lesgalie
ne sont pas espacés également (de 5 a 20 % d&testdeux paliers successifs). Cependant, aux
hautes HR, les durées de mise a I'équilibre deméwedativement courtes, pour I'ensemble des
matériaux. Ainsi, 25 jours sont nécessaires poumise a I'équilibre au palier de 95% HR. Le
deuxieme palier (90%) est d’'une durée similaire.
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Fig. 2. 10 - Evolution de la perte en poids en famcdu temps de désaturation pour les pates deminies
paliers d’HR imposés correspondants sont indiqués.
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Fig. 2. 11 - Evolution de la perte en poids en famcdu temps de désaturation pour les mortiers. haliers
d’'HR imposés correspondants sont indiqués.
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2.2.3.2 — Isothermes de désorption

Les isothermes de désorption de vapeur d’eau remeis I'évolution de la teneur en eau du matériau
en fonction de I'humidité relative, lorsqu’il esams un état d’équilibre hydrique. La teneur enwadd
a une humidité HR donnée est définie par I'équaidn

HR sec
R _ M —M

W, :T (2.2)

oum™ est la masse de I'éprouvette stabilisée lorsquest soumise au palier d’humidité relative HR

et m* est la masse de I'éprouvette dans son état seéf@ence (séchage en étuve a 90°C jusqu’a
poids constant).

Les Fig. 2. 12 et Fig. 2. 13 présentent respectivernes isothermes de désorption de vapeur d’eau
pour les pates de ciment et les mortiers. Comme tks figures précédentes, chaque point est la
valeur pour une éprouvette, la courbe étant uneemmy de deux éprouvettes.
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Fig. 2. 12 - Isothermes de désorption de vapeuaul@ges pates de ciment
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Fig. 2. 13 - Isothermes de désorption de vapeuau@es mortiers

La premiére constatation est que, a E/C donnémlasiers et les pates de ciment ont une forme
d’'isotherme semblable qualitativement. Ce résuléaid a prouver que, dans nos matériaux, la
présence ou non de granulats ne modifie pas noteite le comportement hydrique et
I" « hygrostructure ». Ce résultat peut étre exgdigar le fait que les granulats utilisés sontesilk et
trés peu poreux, donc trés peu sensibles aux iemsat’HR. Toutefois, la présence de granulats au
sein de matériaux cimentaires, selon certains ejtewduit I'apparition d’'une auréole de transitian
l'interface entre la matrice cimentaire et les gsailes granulats. Cette auréole est plus porewgskaqu
matrice cimentaire « loin » des granulats. Une fication de la forme de l'isotherme de désorption
pourrait donc étre attendue. Une étude plus appdifode la distribution poreuse sera menée au §
2.2.4, dans le but de déterminer quantitativemiecette auréole de transition peut étre détectééapa
méthode de désorption de vapeur.

Une deuxiéme remarque peut étre émise sur 'effdtadigmentation du rapport E/C sur la forme des
isothermes de désorption. Pour les mortiers opd¢ss de ciment, cette augmentation conduit & une
diminution plus rapide de la teneur en eau auxdsaHiR. Une inversion de cette tendance se produit
entre 65 et 50% d'HR.

Par ailleurs, tous les matériaux, hormis la pateident C05, exhibent une trés forte diminution de
leur teneur en eau lors de la désaturation entbeet®5% d’HR. Cela montre I'importance des
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conditions de cure durant la maturation des matéri&lle peut étre profondément modifiée si le
matériau est conservé dans un environnement a 9b58R, polutdt qu'a 100%. De méme, la
conservation au dessus d'une solution d’eau pune,pgut étre légerement différente de 100%,
aboutirait a des désaturations partielles assezéguentes. Concernant les éprouvettes CO05, la faibl
diminution de teneur en eau dans ce premier patietésaturation se réveéle complexe a analyser. En
effet, les mortiers M05, dont la matrice cimentareine structure hydrique proche de celle-ci, ne
permettent pas d’aboutir a la méme constatatioe. ¢dmnectivité moindre du réseau poreux des CO05,
due a une absence de granulats et donc d’auréoleamigtion qui pourrait aider a accroitre cette
connectivité, pourrait expliquer en partie ce plméane.

60%

50%

40%

30%

anhydre

20%

10%

Teneur en eau/proportion massique en cimen

0%
0% 20% 40% 60% 80% 100%

Humidité Relative

Fig. 2. 14 - Variations de la teneur en eau rappert la proportion massique de ciment anhydre d¢&ns
composition du matériau en fonction de I'humidiéative pour 'ensemble des matériaux testés

La courbe de teneur en eau ne permet pas une aisgaraisée de nos matériaux, au vu des
différences dans leur composition. Etant donnésgude la matrice cimentaire des matériaux testés es
supposée avoir un effet sur I'isotherme de désmmpti s’avérerait utile de ramener les teneurgaun

a une valeur caractéristigue du matériau déperdiarga matrice cimentaire et des hydrates qui la
compose. Une idée suggérée par (Baroghel-Bouny) ¥394le ramener les teneurs en eau a l'unité de
masse de pate de ciment durcie séche contenudedaraériau. Nos matériaux étant supposés tous
suffisamment matures et hydratés aprés la cure deid en piscine thermostatée, la proportion
massique de ciment contenue dans la compositiongdeuchoisie, car la quantité d’hydrate formée,
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si tout le ciment est hydraté, dépend de cettequtiom de ciment. La Fig. 2. 14 propose donc les
variations de teneur en eau ramenée a la propaitociment dans la composition du matériau en
fonction de I'humidité relative. Les proportions dienent calculées pour chacun des matériaux sont
les suivantes : 0,67 pour les C05, 0,56 pour I Q@2 pour les MO5 et 0,17 pour les M08

Il est remarquable qu’a une HR inférieure a 12%urpes 2 rapports E/C testés et pour les mortiers e
pates de ciment, la teneur en eau rapporté au tiamydre soit trés similaire. En revanche, a des
HR plus élevées, les teneurs en eau relativein@ntanhydre sont dissemblables, méme si en deca
de 50% d’'HR, toutes les courbes tendent & convergerx faibles humidités, comme observé par
(Baroghel-Bouny 2007), la teneur en eau se réwdezaindépendante du rapport E/C.

2.2.4 — Etude de la distribution de porosité

Les isothermes présentées au paragraphe précédemntespremiere importance pour la connaissance
du comportement vis-a-vis de la rétention d’eaurdatériaux cimentaires, ainsi que dans la base de
données gu’elles constituent pour la modélisaties phénoménes de couplages hydro-mécaniques.
Une autre utilité de ces isothermes est que, m@rencertaines hypothéeses explicitées par la suite,
une distribution de la porosité au sein des matgripeut en étre déduite. Les apports de cette
répartition sont la connaissance des modes poagngi que la structuration des hydrates et de la
porosité qu'ils induisent au sein des matériauxecitaires.

2.2.4.1 — Hypotheses retenues

L'établissement d’'une courbe de distribution deogé a partir des isothermes de désorption
nécessite de prendre en compte certaines hypotsiegaificatrices.

Le réseau poreux de ces matériaux est supposérétmeseau de pores capillaires cylindriques tous
également accessibles. La loi de Kelvin-Laplaceaksts valable pour 'eau contenue dans ces pores,
et permet de calculer le diameéttelu plus petit pore désaturé a une humidité reatiR, donné par
(Eq. 2.2) :

: 4y M
RT.0.In(RH)

(2.2)

avecy la tension superficielle de I'eal] la masse molaire de I'eaR,la constante des gaz parfails,
la températurey la masse volumique de I'eau.

Par ailleurs, I'épaisseur des couches d’eau adesrbér les surfaces solides, variant en fonction de
I'lhumidité relative imposée, comme cela est docugelans la méthode B.J.H. (Barrett et al. 1951),
n'est pas prise en compte ici, incluant un biaissdia répartition obtenue. Cela engendre une sous-
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estimation du diamétre des pores, car la perte adspmesurée entre deux paliers d’humidité
successifs correspond pour une part a I'eau capilédée et a la diminution de I'épaisseur du film
d’eau adsorbé dans les pores déja vidés de cetteapdlaire. A titre indicatif, selon (Badmannadt
1981), I'épaisseur statistique du film adsorbédes? nm a 95% d’HR, 0,8 nm a 50% et 0,4 nm a 10%.
Cependant, I'hypothése que les pores sont cylindscest forte et ajouter un phénoméne physique
complexe supplémentaire ne parait pas opportun.

L'égale accessibilité d’'une famille de pore de détnad prise comme hypothése se doit aussi d'étre
commentée. Elle implique qu'a une humidité dontiéasemble des pores de diamétre supérieur a d
calculé par I'équation 2.2 sont effectivement vidésau. Cependant a cause de la structure méme du
réseau poreux dans les matériaux cimentaires,itempares de diamétre supérieud deuvent étre
rendus « inaccessibles » par la présence de plredips, limitant ou empéchant leur vidange. Cet
effet aura également tendance a faire apparaitmrasité plus fine qu’elle ne I'est en réalité, et
influera sur I'hystérésis entre désorption et goison. Des modeéles de prise en compte de ce
probleme des pores « en bouteille d’encre » onfpgiposés par (Espinoza et Franke, 2006), mais
comme pour la méthode B.J.H., l'utilisation d’'url taodéle n'est pas indispensable pour des
comparaisons entre les matériaux testés, l'effeid®uteille d’encre » étant supposé avoir des
répercussions semblables sur nos différents makeria

La distribution de porosité obtenue a l'aide desthsrmes de désorption demeure un moyen
comparatif intéressant entre nos matériaux. Afinréaliser ces comparaisons, les variations de
composition entre les différents matériaux testéprimcipalement I'influence des différents E/C et
d’'ajouts de granulats doivent étre prises en comPtamme au §2.2.3.2 pour les isothermes de
désorption, il pourrait étre envisagé de fournire wfistribution porale ramenée a la proportion
massique de ciment anhydre du matériau considétae répartition de porosité fonction de la
saturation du matériau autorise aussi une bonre dmsomparaison, car elle fournit la proportion de
pores d’'un certain diamétre par rapport a la ptdsiale, basé sur des mesures réelles et namsur
proportion massique théorique d’'un composant. Toigeune comparaison directe entre différents
E/C se révéle plus complexe en termes quantitatifs.

La répartitionr, fonction du I'humidité relative HR, de la pora@sgst calculée par I'équation 2.3 :

r(HR) = SER -8R @3

ou HR représente la valeur de I'humidité relative immoaé palieii etS est la saturation en eau du
matériau a 'humidité relative considérée, défimee I'équation 2.4 comme étant :
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T— (2.4)
S (HR) = sat sec
m m

ot m™® est la masse de I'échantillon & 'humidité HF*® le poids de I'échantillon & I'état sec de
référence (étuvage a 90°C)ret'le poids de I'échantillon a I'état saturé de réfae.

by

Etant donné que la loi de Kelvin-Laplace a été sspp applicable a nos matériaux, il est alors
possible d’obtenir une répartition de la porositéfenction du diamétre de pore désatdréPar
analogie avec la présentation habituelle des @dsulie porosimétrie obtenues par intrusion de
mercure, I'équation 2.3 est réécrite sous la fosmeante (Eq 2.5) :

_S(HR)-S(HR™) (2.5)
~ log(d') -log(d'™*)

avecd le diamétre de pore désaturéiame palier de désaturatiore( & I'humidité relative imposée
HR)

r.(di+l)

Le diamétre des pores a une humidité relative d®4l@’est pas défini, et englobe I'ensemble des
pores du matériau. En accord avec les mesures rdsipétrie effectuée par intrusion de mercure
(82.3) qui mettent en évidence que la quasi-tétalis pores sont de diametre inférieur a 100 rast ¢’
ce diamétre qui est alors retenu pour I'état totalet saturé.

2.2.4.2 — Distributions de porosité des matériauxdies

La Fig. 2. 15 présente la répartition de porositén fonction du diametre des pores pour les 4
matériaux testés, calculée selon I'équation 2.5.

Trois pics de porosité peuvent étre relevés, coroele a été mesuré par (Vocka et al. 2000). Un
premier pic apparait aux alentours d’'un diametrgale d’environ 40 nm (au cours du passage du
palier 100% a 95% d'HR), pour tous les matériawyfsles éprouvettes C05. Ce premier pic
engloberait les macropores de la matrice ciment@iespremier pic est cependant tres dépendant de
I'hypothese prise au 82.2.4.1 de considérer qupiéesi totalité des pores sont inférieurs a 100 am d
diamétre.

Le deuxieme pic apparait a deux diametres différensemble dépendre du rapport E/C du matériau
considéré. Ainsi, les matériaux a E/C de 0,8 extiilbe pic lors du passage d’'une humidité de 80 a
60%, donc pour des pores de diamétre compris é6tet 5 nm. Les matériaux a E/C 0,5 ont un pic
localisé entre 3 et 2 nm, lors du passage entret®D% d’'HR. Une diminution du rapport E/C
entraine une diminution du diametre moyen des pieese type de porosité. Cette derniére est liée a
la maniere dont les hydrates sont arrangés entte ueuplus grand rapport E/C aboutissant & un
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arrangement différent des amas d’hydrates entre (glistance moyenne deux a deux plus
importante,...)

1,2
. ¢ CO05-1
8 o C05-2
1 | e (CO08-1
o (C08-2
= MO05-1
- o MO05-2
@ A MO08-1
-‘§ 0.8 a MO08-2
=25 Y N moy C05
Q —-—-moy C08
3 0,6 — moy M05
_5 —-—- moy M08
5
o 0,4
12
0,2
0 T T —
0,0001 0,001 0,01 0,1 1

Diamétre de pore (um)

Fig. 2. 15 - Répatrtition r de porosité issue deghiermes de désorption en fonction du diamétrepdess pour
les matériaux testés. Chaque point représente praugette, les courbes étant la moyenne des deoxégites
d’'un méme matériau

Enfin un troisieme pic est discernable lors du pgesa un état sec (étuvage a 90°C) des matérlaux. |
inclut les pores internes aux hydrates. La vamatadu rapport E/C ne semble pas modifier
sensiblement I'allure de ce pic, méme si une me#laliscrétisation de la désaturation en ajoutast d
paliers d’'HR intermédiaires aurait pu renforcetedlypothése. Toutefois, I'obtention de plusieurs H
distinctes a de si faibles valeurs n’est pas aiséndalisable. Il est a noter que ce dernier pit pére
surestimé par l'effet du gradient thermique inhém@amn séchage en étuve. En effet, des déformations
différentielles au sein de I'éprouvette peuvenpsmluire, et engendrer une fissuration qui augmente
la connectivité du réseau poreux et aboutissameapuise en compte dans ce pic d’une partie de
porosité occluse.

Qualitativement, les proportions des différentsetypde porosité pour tous les matériaux sont
équivalentes, excepté I'absence notable du prepigguour les éprouvettes CO05. Il parait confirmé au
travers de I'analyse de cette figure que les gedagbuent un réle négligeable dans la structunadi®

la porosité du matériau.
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Quantitativement, le tracé d’'une proportion de ppor®n pas dépendant de I'état de saturation reais d
la teneur en eau ramenée a la proportion massigueintent anhydre introduite dans le mélange,
pourrait étre intéressante dans le but de compmetructure des hydrates formés (plus poreux o no
...). Cette méthode est semblable a celle propos&2.2.3.2 lors de la comparaison des isothermes
de désorption. La Fig. 2. 16 présente cette noaivélpartition. Les répartitions, ramenées au ciment
anhydre introduit, mettent en évidence que la quéamte porosité fine (inférieure & 5 nm) est
globalement équivalente pour 'ensemble des matétiestés.

0,45
o e CO05-1
= 04 3 o C05-2
o o e (C08-1
c &\ o (C08-2
® 0,35
s O ! = MO5-1
% o MO5-2
b 0,3 a MO08-1
p a MO08-2
?g 025 | N\ N e e moy C05
E/ —-—-moy CO08
G 02 —— moy M05
o —-—- moy M08
o
o
o 0,15
©
c
o
E 01
@
&
x 0,05
0 T T 'F
0,0001 0,001 0,01 0,1 1

Diameétre de pore (um)

Fig. 2. 16 - Répartition de porosité calculée encfiion de la teneur en eau ramenée a la proponi@ssique
de ciment anhydre introduite dans la compositionrdiiériau

2.2.4.3 — Porosité totale mesurée au travers degpéxiences de désorption

Pour conclure sur la caractérisation de la strechoreuse des matériaux cimentaires étudiés, le
Tableau 2. 3 fournit les valeurs de porosité mesupour les échantillons testés. Cette mesure est
effectuée a partir des éprouvettes utilisées p@tablissement des isothermes de désorption, en
relevant leur poids a I'état sec de référence,dmeés un étuvage jusqu’'a poids constant a 90°C.
Comme attendu, les matériaux a fort E/C ont unesit#r plus grande, de par 'augmentation de l'inter
distance moyenne entre deux grains de ciment notatnrmoutefois, la porosité de MO8 semble étre

plus faible que celle observée dans la littératied,ordre de 25%. Le §2.3.3 traitera de cet aspec
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comparaison de cette porosité a celle mesurée paéchage direct a 90°C sans passer par les
différents paliers.

Tableau 2. 3 - Porosité mesurée a I'état sec (&1av@a90°C) sur les éprouvettes ayant servi a larddéination
des isothermes de désorption

Matériaux Porosité
C05 37%
Cco8 42%
MO5 16%
MO8 18%

2.3 — Caractérisation de la structure hydrique pamtrusion de
mercure

Pour étayer les conclusions dressées dans le ppregprécédent, une analyse de la microstructure
hydrique des matériaux est réalisée au traversedechnique différente des isothermes de sorption :
lintrusion de mercure. Bien qu’elle soit, selonigMond 2000), inadaptée a la quantification de

'espace poral, car tendant a surestimer la praportles pores de petits diamétres, elle permet
d'accéder a une comparaison de la distribution lpoeatre les 4 matériaux testés, résultats qui
pourront étre confrontés a ceux obtenus précédeimmen

2.3.1 — Protocole expérimental de I'intrusion de nreure

Les 4 matériaux précédemment étudiés (C05, CO08,,M@B8) servent de base a I'étude
porosimétriqgue, menée par I'Ecole des Mines de Ddwes échantillons utilisés sont des rondelles
cylindriques (diamétre 36 mm, épaisseur de 10 nuides a l'intérieur d’éprouvettes cylindriques
carottées dans les blocs 100*100*100 mm coulés@menjour que les éprouvettes ayant servi a la
désorption. Ces blocs ont subi le méme processusiataration a 20°C en piscine thermostatée
remplie d’eau saturée en chaux. La rondelle esaiéxtdans la partie centrale de I'éprouvette téeot
évitant les effets de bord qui pourraient se predui

Les rondelles, considérées comme saturées, somtedtd 60°C jusqu’a poids constant avant le test a
proprement parler. Une telle température a étéuet@our deux raisons : elle évite de trop grands
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gradients hydriques lors du séchage au sein duiaiatée qui diminue la fissuration produite par un
tel séchage. L'autre raison tient au fait que fiston de mercure ne permet pas d’accéder a tsus le
diamétres de pores, notamment les plus fins, & 88Ste une valeur suffisante qui autorise le vidag
des pores accessibles par intrusion de mercure.

Le principe de la porosimétrie mercure consist@écter un liqguide non mouillant (angle de contact
du mercure de 130° avec la surface solide du pqre)pénétre dans les pores de plus en plus fins
lorsque sa pression d’injection augmente. Le diemtbtles pores atteints & une pression de merure
est donné par I'équation de Washburn (Eq. 2.6) :

_4ycosg (2.6)
P

d=

ouy est la tension superficielle du mercure (485 mNim)porosimeétre utilisé permet d’atteindre des
pressions d’injection de 200 MPa, correspondarsjpdres d’'un diamétre de 6 nm en théorie. Il est a
noter que l'utilisation de telles pressions peutaner une compaction de I'éprouvette, ainsi gee d
ruptures internes, pouvant modifier le réseau por&wdié par interférence avec la méthode de
mesure.

L’éprouvette est placée sous un vide de 50 pumHdar&rb minutes, puis est remplie a basse pression
(3kPa). Ensuite la pression est augmentée parrpaliec une durée d'équilibrage de 20 secondes
pour chacun d’entre eux. Le volume de mercure i@jea fonction de la pression d’injection est alors
enregistré, et permet d’obtenir la distributionqame. Enfin, le mercure est extrait en diminuattece
pression.

2.3.2 — Distribution de porosité des materiaux etuds

Le résultat de la mesure de porosité par injeadi®mercure pour le mortier MO5 est présenté sur la
Fig. 2. 17. 3 courbes y sont tracées. La premiarbleu clair (losanges) définit le volume de pores
cumulé en mL/g de matériau en fonction du diaméé® pores (échelle de droite). La courbe en bleu
foncé (carrés) représente les mémes valeurs plasimais lorsque le mercure est extrait. Une
hystérésis entre les 2 courbes est notable, etsgynd au mercure qui reste « piégé » dans leurésea
poreux aprés extrusion. Ce phénoméne est a metnedaion avec la structure du réseau poreux, qui
peut aboutir a une hystérésis entre adsorptiogseirgdtion de vapeur d’eau du fait de sa complesite,
gue tous les pores d'un certain diamétre ne sositégalement accessibles. Enfin, la courbe rouge
(triangles) représente I'accroissement du volum@ates rapporté au logarithme décimal de la taille
du pore, et fournit visuellement une représentatieria distribution de la porosité dans le matériau
(échelle de gauche). La quasi totalité du réseaeupaurait un diameéetre compris entre 200 et 10 nm,
avec un mode poreux dominant aux environs de 75tte valeur semble cohérente avec les valeurs
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On rappellera néanmoins que ces taillenoes sont essentiellement indicatives et

z

porosité.
car négligeant les effets dus au réseau et la ctwité de ce dernier (Vocka et al. 2000) dans le

rencontrées dans d’autres travaux de recherch@tudion de mercure est utilisée pour quantifzer
comparatives entre différents matériaux, et netdtoest pas une mesure correcte de la porosimétrie

0,001
http://www.univ-lille1.fr/bustl

0,01

0,1

(étude plus en détail dans le paragraphe
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Fig. 2. 17 - Courbes résultant de I'essai d’intrmuside mercure sur un mortier M05
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en mercure du matériau) pour tous les matériainxdédbtenir une courbe comparable a celle obtenue
suivant). Ainsi 'augmentation du rapport E/C teaddécaler le premier pic vers les plus grands

L’ensemble des distributions poreuses est réecgpdahs la Fig. 2. 18. La répartition de pores est
La premiere remarque qui peut étre dressée contzetnes importante similitude de ces distributions

pour les 4 matériaux testés, avec un pic fortermsatqué aux environs de 60 a 100 nm qui
porosité la plus grande interne aux hydrates. &teffe I'addition de granulats ou de variation du

calculée en ramenant le volume introduit au voltotal injecté a la pression maximale (i.e. satarati
correspondrait aux pores entre les hydrates, puisegond pic a environ 20 nm qui pourrait étre la

par désorption de vapeur d'eau. Les pores nongeptétifs supérieurs a 1 um n'y sont pas figurés.

diameétres, que ce soit pour les mortiers ou lesspde ciment.

rapport E/C modifie |
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Fig. 2. 18 - Distribution de porosité pour I'enselmlde matériaux testés par intrusion de mercure

Au niveau du deuxiéme pic, la méme tendance appané&me si elle est moins visible. Concernant
I'ajout d’'inclusions, le mortier MO5 présente urepiier pic a 62 nm tandis que pour le CO5 il seesitu
a 77 nm. L'analyse de ce phénomene est plus délieapremier pic du M08 ayant une allure distincte
du CO08. Il pourra étre remarqué que pour le MOgr&mier pic semble se décomposer en 2 « sous-
pics », I'un peu marqué a 150 nm et I'autre priatgenviron 75 nm. Ceci serait un artefact di& un
mauvaise connectivité du réseau poreux, et ils apstitueraient ensemble qu'un seul pic
caractéristique.

2.3.3 — Comparaison avec la distribution obtenue palésorption de vapeur
d’eau

Le premier point de comparaison intéressant repoisi& valeur de la porosité mesurée par désorption
d’'eau, par intrusion de mercure, mais égalementépavage direct a 90°C sur I'ensemble des
matériaux. Le Tableau 2. 1Tableau 2. 4 regroupesémble de ces valeurs.

Tout d'abord, les porosités a l'issue de la désmmptle vapeur d’eau et par séchage rapide a 90°C
semblent cohérentes pour les C05 et M05, malgdutée de I'essai de désorption. Ainsi pour ces
matériaux, la carbonatation resterait limitée. &mnche pour le M08 (et dans une moindre mesure le
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C08), I'écart est Iégérement supérieur : il esbphbe que le front de carbonatation ait progresise p
en profondeur. Les isothermes de désorption paumatériaux a E/C de 0,8 ont donc tendance a
guelque peu sous-estimer la quantité de porosaétaht plus que le diametre des pores est fing@ur
plus longue pour obtenir la valeur). Le choix dadwire la désorption sur des éprouvettes dontus pl
petite dimension est de 20 mm s’avere donc utiler goniter le biais expérimental lié a la

carbonatation.
Tableau 2. 4 - Porosité mesurée selon divers moyens
Par désorption Séchage direct a 90°C  Intrusiorcumer
C05 37% 38% 29%
Co8 42% 44% 35%
MO5 16% 17% 14%
M08 18% 23% 20%

Si I'on compare maintenant la porosité mesuréespahage a 90°C et par intrusion mercure, il est
notable que I'ensemble des matériaux apparait mmansux par porosimétrie mercure. Cet effet est
conforme aux attentes, le mercure ne pouvant rerfiltensemble du réseau poreux désaturé par
I'étuvage a 90°C. La saturation en mercure du rizatérest donc pas égale a 1 lorsqu'il est injécté

la pression maximale de 200 MPa, comme considéngremiere approximation. D’autre part, une
compaction sous pression hydrostatique, liée &ligion de mercure, peut aboutir a la compaction de
la porosité non accessible (Burlion 1997), ou &ndommagement de la structure poreuse (Olson et
al. 1997). Pour comparer les distributions poreusest proposé de corriger cela en prenant comme
porosité la valeur mesurée par séchage rapide@ @0g. 2. 19).

Une correspondance entre les premiers pics eshudytanalgré un décalage vers les plus petits
diameétres dans le cadre des isothermes de désorptapproximation effectuée consistant a ne pas
considérer les molécules d’eau adsorbées a lacsuf$auls les rayons capillaires sont pris en cempt
pourrait I'expliquer en partie. De plus, l'intrusi@e mercure sous pression exerce des contraimtes a
sein du réseau poreux tendant a « dilater » laigeatlors que le départ d'eau tend au contralee a
rétracter (cf. 84.1). Les pores auraient tendangaraitre plus grands qu’ils ne le sont en réalt8ds

le cas de la porosimétrie mercure. D’autre paatydence de premier pic pour le CO5 en désorption
n’apparait pas en intrusion de mercure. Le sécheg@able de I'éprouvette faciliterait la conneitév

du réseau poreux dans ce matériau, tres faible ularitat sain. L'intrusion de mercure permettrait
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également de mieux distinguer les petites variataues a I'introduction d’'inclusions rigides, olaa
modification du rapport E/C, qui demeurent peu des par isothermes de désorption.

1,6
- --C05m
14 | |—-cCo8m
——MO05 m
— -M08 m
12 ... co5d
w ---.cosd
S 1| |—Mosd
o
S ---MO08 d
©
508
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0
0,0001

Diametre de pore (um)

Fig. 2. 19 - Répartition de porosité comparée sntva méthode d’obtention. La technique utilisée es
représentée dans la Iégende par un « d » pour $@ghdion (trait normal), et « m » pour l'intrusice mercure
(trait gras).

Le pic n°2 est également mesurable avec les 2 méshael qu’indiqué sur la Fig. 2. 19, méme si le
décalage subsiste. Toutefois, I'attention estétsur le fait que relier ces 2 pics n’est pas etiséste
une interprétation des résultats obtenus. En dffeteuxieme pic observé par intrusion mercuretn’es
pas autant marqué que celui obtenue par désorgide, net décalage entre les matériaux a fort et
faible E/C dans ce type de porosité n'apparait gaisement par intrusion de mercure. Les 2 pics
observables sont peut étre en réalité compléterdénbuplés, le pic n°2 par désorption étant
inaccessible par intrusion mercure. Nous ne coaohkirpas définitivement, des investigations
supplémentaires devant étre réalisées.

Enfin, le dernier pic est uniqguement visualisabler plésorption d’'eau (séchage final a 90°C,
correspondant a une HR aux environs de 3%). Laspuogadrie par désorption fournit une estimation
de la porosité plus fine dans les pores les phadtgten deca de 10 nm). A l'inverse, la porosimneét
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mercure est plus adaptée pour I'étude des poreladeetre supérieur a 50 nm, mettant en évidence
une légere influence du rapport E/C et des inchssiur la distribution porale.

2.4 - Conclusions

En conclusion de ce chapitre, nous proposons wurraur le modéle propose par (Jennings 2008),
présenté au 82.1.1, pour le confronter aux résullaios investigations de la microstructure hymriq
au moyen des isothermes de désorption et de partygmercure.

Dans ce modeéle, il met en évidence des pores nor8@es(small gel pores) d’une taille de 1 & 3 nm,
liés a I'arrangement des hydrates au sein des lgigbu travers de nos expériences, un pic aux
alentours de 1 nm a été mesuré, et qui ne dépemdraidu rapport E/C ni de la présence ou non
d’inclusions rigides. Ceci s'avérerait compatiblea cette porosité, I'addition d’eau ne modifiaasp
fortement la structure des hydrates.

Des pores de diamétre compris entre 3 et 12 nm (LG&ge gel pores) sont évoqués, et sont le
résultat de I'arrangement des floculats de globulesdeuxieme pic mesuré par désorption s’étale,
selon les matériaux, dans une méme gamme de dafestire 2 et 8 nm). Ce pic est sensible au
rapport E/C, mais pas a la présence de granulatplus grande quantité d’eau introduite pourrait
modifier la distance moyenne entre les globules @bt dilutif). De plus, I'indépendance vis-a-vis
des inclusions rigides tend a renforcer I'idée guiype de porosité mise en jeu concerne uniquement
la matrice cimentaire.

Enfin, des pores entre les gels d’hydrates, dépél®putour des grains de ciment anhydre initialémen
introduits dans la composition des matériaux sgateiment présents. Ces derniers correspondent au
premier pic de porosité, déterminé par intrusionntlercure et dans une moindre mesure par la
désorption de vapeur d’eau, a une valeur approkimae 60 a 100 nm. En effet, cette porosité est
Iégerement sensible au rapport E/C (effet de ditutles grains de ciment dans le mélange initial),
ainsi qu'a la présence de granulats, qui engeridrdrades zones de transition a linterface
pate/granulat, décrites comme plus poreuses queatidce cimentaire.

L’ensemble des résultats de caractérisation miwrctstrale réalisé dans ce chapitre tendent ainsi a
valider le modéle proposé par Jennings, qui estcenrd avec les différents modes poreux mesurés.
L'utilisation des isothermes de désorption, maligréurée des essais, se réveéle un choix judicieux
pour I'étude de la microstructure de ces matér@umnentaires, en fournissant en outre des données su
les cinétiques de séchage sans influence notabla figsuration habituellement rencontrée lors de
séchage « rapides » a 60, 90 ou 105 °C. La portsgnmercure, malgré les problemes inhérents a la
méthode pour la quantification de la porosité dasshétons et mortiers, renseigne sur la distidbuti

gualitative des pores dont le diametre est supeeeb0 nm, et en cela est plus performante que la
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sorption de vapeur d'eau, ou le pilotage de I'hutdicelative dans les zones proches de 100% s’avere
trés délicat.
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Chapitre 3 — Approche microscopique du comportement
hydro-meécanique de matériaux cimentaires par attage
chimique

3.1 — Introduction

Le chapitre précédent a permis une meilleure cesaace de la structure hydrigue des matériaux
poreux, notamment au niveau de leur distributionpdeosité et de leur cinétique de séchage, au
travers de I'étude de leurs isothermes de désorpiovapeur d’eau.

L'étude du lien entre comportement hydrique et nisggamécanique au sein de ces matériaux, dans une
optique d’'une étude de la durabilité, peut étreddear I'effet d’'une circulation d’eau dans I'espa
poral. Cet écoulement aboutit a des altérationdadmatrice cimentaire, principalement par une
dissolution du calcium contenu dans I'hydroxydecd&ium (Portlandite) et les silicates de calcium
hydratés (CSH), a une augmentation de la porodiééla perméabilité, et a une diminution des
caractéristiques mécaniques et de durabilité duénaat a plus ou moins long terme selon la
composition de I'eau dans la phase interstitidllest donc crucial, pour prédire le comportement
THMC d’une structure en béton a tres long terméréeb000 ans et 1 million d’années), de connaitre
et modéliser précisément les liens entre la mimogire, son évolution et les comportements
macroscopigues observés usuellement.

Ce chapitre présente un protocole expérimentalimafigd’observation non destructive a I'échelle
microscopique de l'effet d’'une dissolution du cafoi de la matrice cimentaire sur |'apparition de
fissures en son sein: la microtomographie par mayX. Les résultats seront confrontés a une
simulation numérique simple, dont le but est detmaen évidence les phénomeénes physiques pouvant
expliquer la création de fissures, ainsi que deisele base a des modélisations futures de ces
phénomeénes. Le rdle de la taille des granulateseinfluences d’'une préfissuration due au séchage
sur la cinétique de dissolution font égalementjol’investigations.

Le point crucial dans I'expérience est le choixaenéthode d’observation de la microstructure d’'un
béton, qui s’avere trés complexe. Il existe pemédénodes expérimentales d’observation et de mesure,
a I'échelle micrométrique, qui n’interagissent pagec le matériau lui-méme. L'utilisation d'un
microscope électronique a balayage environnemeatalest 'une des techniques existantes les plus
utilisées a I'heure actuelle, nécessite la créatierfracture fraiche, et ne permet d’accéder ca’a |
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surface de I'échantillon. Il s’agit donc d'une nddle destructive qui n'autorise pas d'étudier
I'évolution d’'une méme éprouvette lors d’une dission de calcium ou d’'un séchage.

Les méthodes expérimentales classiques dans I'éeda lixiviation et de ses effets (Carde et al.
1996, Gérard 1996) conduisent souvent a décougsepriocessus de lixiviation du matériau de celui
étudié : par exemple, dans I'étude de l'influenedallixiviation sur le comportement mécanique, on
procede par séquence en lixiviant le matériau damspremier temps puis en le sollicitant
mécaniquement. De méme, il reste tres difficileotiair I'évolution de la fissuration en fonction lde
lixiviation, car I'observation de cette fissuratian'intérieur méme de I'éprouvette est généraldmen
impossible par les moyens destructifs habituels.

A limage de ce qui se fait dans le milieu médicahe démarche prometteuse d’analyse est la
tomographie par rayons X : I'étude de I'absorptites rayons X par le béton permet de reconstruire
numériqguement sa microstructure tridimensionnékeparagraphe suivant aborde plus en détails cette
méthode d’investigation expérimentale, avec sesitagas mais aussi ses limites d’utilisation et de
mise en ceuvre.

3.2 — Principes généraux de la microtomographie

3.2.1 - Tomographie par absorption de rayons X

3.2.1.1 - De la radioscopie 2D...

Le principe de base de la tomographie par absorgterayons X est de soumettre une éprouvette
représentative du matériau a tester a un faisceaaydns X et de se servir des propriétés d’abisorpt
de ce rayonnement par les différents constituaggsnaatériaux cimentaires. En effet, la loi de Beer-
Lambert permet de déterminer le rapport entre tabwe de photons transniiset incidents i sur un
trajets. Ce rapport est fonction du coefficient d’absarpiit du matériau, qui peut varier en fonction
du trajet si le matériau n'est pas homogene, cesjue cas de nos matériaux cimentaires (Eq. 3.1)

N
N_o =ex —ju(s)ds (3.1)

L’absorption dépend de I'énergie des photons asli€lle est d’autant plus forte dans un matériau g
I'énergie des photons incidents est faible. L'asalyle matériaux cimentaires sur des éprouvettes
représentatives et donc « massives », nécessitel'almploi d’'un faisceau de photons a haute éeergi
capables de traverser le matériau.
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Si le faisceau de rayons X utilisé est monochraguatiicomme cela sera le cas dans les expériences
décrites dans ce chapitre), I'ensemble des photsisdonc supposé avoir la méme énergie
conformément a la loi de Planck (Eq 3.2) :

E=hv (3.2)

ouv est la fréquence des photons utilisés, E I'éneatgiees photons dt la constante de Planck. Le
détecteur de photons, placé en arriere de I'objatié permet sous ces conditions d’obtenir une
cartographie 2D des différentes valeurs de la ptagrode photons transmis par rapport aux photons
incidents pour les différents trajets suivis pas fghotons au sein de I'éprouvette, qui dépend
notamment de I'épaisseur de matériau traversé, mqaigst indépendant de I'énergie du faisceau,
identique en tout point. Cette cartographie dépégdlement des coefficients d’absorption des
différents constituants des ces matériaux cimesgafporosité, ciment non hydraté, granulats,...)
rencontrés par les photons le long du traj&on interprétation s’avére donc complexe, d’aupéus
gue la résolution de la radioscopie est petiterg@port a la complexité de la microstructure étedéé

la différence d’une radioscopie médicale 2D usuelle

3.2.1.2 - ... a latomographie 3D

Une amélioration de cette radioscopie 2D est appopar le principe de la tomographie. Une
multitude de radiographies sont réalisées pourméme éprouvette, mais sous un angle légérement
différent a chaque fois. L’ensemble de ces donpéesiet, par reconstruction numérique grace a un
algorithme de type rétroprojection filtrée (filtdrebackprojection algorithm) (Natterer 1999) de
connaitre le coefficient d’absorption local en dmag point » de I'éprouvette. La taille du « point
appelé voxel (pixel tridimensionnel), dépend ppatement de la résolution du systéme d’'imagerie,
et peut étre inférieure au micrometre (0,3 um pitudte atteint en 2004 sur la ligne ID19 de
'ESRF).

Une observation tridimensionnelle non destructigd’ éprouvette est ainsi rendue possible a I'éehell
de sa microstructure, et une méme éprouvette peutcdnographiée apres différents traitements et ou
sollicitations (sous compression, traction, aprigerd temps de séchage ou de lixiviation,...), ce qui
en fait une méthode d’investigation novatrice et tintéressante dans I'optique de notre étude du
comportement des matériaux cimentaires sous satlmn chimique.
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(@) (b) (€)

Fig. 3. 1- Reconstructions microtomographiques dillimge d’aluminium par contraste d'atténuation)(par

contraste d’atténuation avec détection des bordscpatraste de phase (b) et par holotomographie (®Jaire
et al. 2004)

Par ailleurs, afin que I'image 3D obtenue soit eipble, un bon contraste entre les coefficients
d’absorption des constituants des matériaux cinmestaestés doit exister. Dans le cas contraire,
I'utilisation d’'un contraste de phase peut se @vatile. Il se base sur le déphasage des rayaqns X
peut survenir au cours de la traversée de I'édlamtet de ses différents constituants. Ainsi, un
déphasage peut étre engendré entre deux faisceaabejes qui se propagent de part et d’autre de
linterface entre deux constituants (par exemplé&eenn granulat et la matrice cimentaire). Les
interférences entre ces deux faisceaux peuvert étog enregistrées par le détecteur, et constitae
autre méthode de visualisation et peut aider aoreef le contraste entre constituants.
L’holotomographie en est une amélioration et perdetreconstruire une image 3D de l'indice de
réfraction, utile pour I'étude de composites aluomm-silicium par exemple. La Fig. 3. 1 montre pour
une méme éprouvette d’'un alliage d’aluminium de lage des reconstructions tomographiques par
contraste d’atténuation (a), par contraste d’atiéon avec détection des bords par contraste deepha
(b) et par holotomographie (c) obtenus par (Mairal€2004). Le choix du mode de visualisation est
donc important, et pour une méme résolution, ppatiér a des résultats plus ou moins net et plus ou
moins aisément exploitables.

3.2.2 - Microtomographie par rayons X : données tdmiques sur
I'acquisition

Les principes généraux de la tomographie ayantegpdsés précédemment, une description plus
technique de I'acquisition est maintenant préserg@eabordant les avantages de I'utilisation d’'un
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rayonnement synchrotron monochromatigue comme sodecrayons X, et les dispositifs mis en
ceuvre pour l'acquisition des radiographies.

3.2.2.1 - Source de rayons X monochromatiques

La premiére méthode de génération du rayonnememroMent de I'utilisation de tubes a rayons X
avec microfoyer. Celui-ci s’avere cependant pesggauit (faible flux de photons) et limite fortemknt
résolution pouvant étre atteinte. Le rayonnememiclssotron pallie ce probleme majeur par la
fourniture d’un faisceau trés intense ou le nond@eghotons par cm? est tres élevée, limitant d&s lo
les temps de pose pour que le détecteur mesursasuffient de photons transmis, pour que les
données soient exploitables. Cette caractéristiggte appelée « brillance » et est inhérente a la
provenance méme de ces photons. En effet, ilsg@mérés a partir d’électrons portés a des vitesses
relativistes stockés dans un anneau au moyen daepshaagnétiques puissants qui viennent courber
leur trajectoire. Ces champs magnétiques provoqueatémission de rayonnement synchrotron de
maniere tangente a la courbure de la trajectoeealsceau obtenu est alors trés peu divergené®t t
cohérent spatialement, permettant d'assurer ujectoire quasi parallele de tous les photons, atdo
des exploitations (notamment les reconstructiomsériques) facilitées.

D’autres caractéristiques des photons issus dunreyoent synchrotron s’avérent primordiales.
L’énergie des photons varie dans une large gamngudigues keV (kilélectron-volt) a plus de 200
keV , et est adaptée pour une trés grande var@mdatériaux, qu’ils soient peu ou trés absorbasats.
brillance du faisceau autorise aussi I'utilisatid@ monochromateurs qui sélectionnent une faible
bande spectrale sans rallonger outre mesure lgsstdiaxpositions. La monochromaticité du faisceau
simplifie, comme évoqué dans le paragraphe prétgétephysique du probléme d’absorption, et
aboutit & la mesure quantitative du coefficienéijue d’absorption en chaque point de I'échamtillo
testé. En outre, les monochromateurs utilisés gbasé le principe de la diffraction de Bragg) ne
modifient pas sensiblement les caractéristiquefaidaeau (cohérence et uniformité).

Deux synchrotrons permettant d’obtenir un tel rangment sont en exploitation en France, I'un en
collaboration européenne a Grenoble (ESRF - Euro®anchrotron Radiation Facility), I'autre a

Saclay (SOLEIL - Source Optimisée de Lumiére d'Breerintermédiaire du Laboratoire pour

I'utilisation du rayonnement électromagnétique)EERF est constitué d’'un anneau de stockage ou
sont conservés a des vitesses proches de celle ldeniere des particules. Les aimants destinés a
courber le trajectoire de ces particules engendreayonnement synchrotron dans une large gamme
de longueurs d’'onde, dont des rayons X. Ce rayoenerast émis tangentiellement au rayon de
courbure de I'aimant et peut étre exploité pouulie® de la structure des matériaux par exemple. Les
« lignes de lumiéres » dont le rayonnement provimtces aimants sont appelées « BM » pour
Bending Magnet. La Fig. 3. 2 présente une photdgeage la ligne BMO5 utilisée pour les
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expériences décrites dans ce chapitre. D'autredémesnde produire ce rayonnement synchrotron
existent, par l'insertion dans les portions regtits de I'anneau de dispositifs faisant oscillar le
particules perpendiculairement a leur déplacemént lignes sont appelées « ID » pour Insertion
Device. 4 lignes de lumiére au sein de 'ESRF gbas particulierement dédiées a la tomographie,
chacune d’entre elle ayant des caractéristiquésreiftes, selon les matériaux a étudier et la uésal
requise.

Fig. 3. 2 - Photographie de la ligne de lumiere BMO

3.2.2.2 - Scintillateur et acquisition des radiograhies

La détection des photons transmis apres irradiatiomatériau est un point clé pour I'obtention de
clichés a haute résolution par microtomographie.fdisceau utilisé étant paralléle, I'image est
agrandie uniguement par I'optique du détecteure@dant, la mise au point de lentilles pour rayons X
demeure problématique, méme si des progres omég&liéés. La conversion des rayons X en lumiere
visible, afin que Il'utilisation de lentilles optiga d’agrandissement soit possible, s’effectue ayemo
d’'un scintillateur. Toutefois, cette conversionlemiére visible limite la résolution & 500 nm a sau
de la diffraction. Des développements techniquessddes optiques agissant sur les rayons X
directement sont actuellement en cours. Cette hamiisible est ensuite enregistrée au moyen d’'une
caméra CCD (Charged-Coupled Device). Sous ses tammali des résolutions de I'ordre du micron
peuvent aisément étre obtenues. La Fig. 3. 3 piedsam schéma récapitulatif de I'ensemble du
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principe d’acquisition microtomographique. Un f&iaa de rayons X est issu du synchrotron, passe
par un monochromateur qui permet de sélectionnémetgie du faisceau, puis vient frapper
I'éprouvette sous un angle donné. Les photons rir@npassent ensuite par un scintillateur pour les
convertir en lumiere visible, qui est agrandie per dispositif optique. L'enregistrement des
radiographies 2D s’effectue alors au moyen de iaéta CCD. Le méme processus est renouvelé avec
le faisceau qui vient frapper I'éprouvette sousuttes angles. L'ensemble des radiographies 2D
obtenues permet une reconstruction tridimensioarnkll coefficient d’absorption aux différents points
de I'éprouvette.

Lumiére visible Rayonnement synchrotron

Caméra Eprouvette
Synchrotron

Optique
\ Rotations é
d'angle® N '.\
. / ’ . *
} AT
A

Faisceau d
rayons X
Scintillateur Monochromateur
Radiographies - Reconstruction
pour chaqué 3D

Fig. 3. 3 - Schéma de principe d’une acquisitioonatiomographique
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3.2.3 - Exemples d'utilisation de la microtomograple pour les matériaux

du génie civil

L'objectif de notre étude expérimentale étant letvation de changements microstructuraux dans les
matériaux cimentaires soumis a une attaque chimigue recherche préalable sur 'adéquation de la
microtomographie par rayons X pour ce type d’obasgons se doit d’étre conduite, en s’attachant

notamment a la possibilité d’étudier des matérieimentaires, ainsi que I'apparition et I'évolution
d’une fissuration.

L'application de la microtomographie a I'étude deatériaux cimentaires est trés récente et les
recherches conduites jusqu'a présent a l'aide di& d¢echnique restent peu nombreuses. Celles
menées par (Lu et al. 2006) peuvent étre relevide®ient en évidence la faisabilité de I'étuddade
microstructure de bétons par le biais de la micnotgraphie. Une vision 3D de cette structure est
donnée (Fig. 3. 4a), d’ou des coupes 2D peuvest &ttraites (Fig. 3. 4b). Cette figure permet
aisément de distinguer les particules de cimenthyaoinatées, les régions ou la matrice cimentaire es
plus ou moins dense, ainsi que les vides et laages granulats, le tout & une résolution d’ordre
micromeétrique.

/— unhydrated cement
dense paste region
: rous paste region (ITZ)
pregate grain

@‘I‘void

(b)

Fig. 3. 4 - Reconstruction 3D des données tomogoaes (a) et coupe issue de cette reconstructip(L{bet
al. 2006)

En outre, les données obtenues étant digitalesdétemination, au moyen de méthodes d’analyse
d’'images, de la distribution et de la connectidtéréseau poreux s’avere réalisable, et constitee u
alternative a la porosimétrie par intrusion de meFcméme si les dimensions de pores accessibles
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restent plus limitées (de l'ordre de quelques natms en MIP contre quelques micrométres en
tomographie).

D’autres expériences utilisant la microtomograppée rayons X peuvent aussi étre évoquées et
confirment I'utilité de cette méthode. Ainsi, (Lascet al. 2006, Landis et Nagy 2000) ont étudié la
fissuration, 'endommagement et la rupture dans matériaux cimentaires, pour des éprouvettes
chargées en compression, et ont montré la capdeitéa microtomographie dans l'étude de la

microstructure (Gallucci et al. 2007) et la fisdima en 3D (Landis et Nagy 2003). Des acquisitions

ont aussi été réalisées en traction (Trtik et @B07). Les expériences décrites permettent de suivre
I'évolution de la fissuration au cours du chargetm@ig. 3. 5) et fournissent des résultats utiles a
I'établissement d’'une variable scalaire d’endommagyg telles que le nombre total de vides, leur

volume et leur surface. (Elagra et al. 2007) onhéneane étude semblable sur des mortiers avec
différents rapports de sable sur ciment.

Fig. 3. 5 - Images de I'éprouvette a différentg¢gtiendommagement (Landis et al. 2006)

D’autres types de sollicitations sur matériaux cita@es, telles que le suivi de I'attaque sulfagiqu
d'une péate de ciment (Stock et al. 2002) ou laviation sur un mortier (Burlion et al. 2006) ont
également été réalisées en ayant recours a la tomoographie. Elle est également utilisée dans
d’autres types de matériaux et pour diverses msstals que le transport dans un gres (Auzeraik et
1996), I'évolution d’'une fissuration par tractioorsdes composites modeles (Buffiere et al. 1999,
Babout et al. 2001, Babout et al. 2004) ou bieroendes évolutions microstructurelles lors d’un
frittage (Bernard et al. 2005) ou I'étude génédds matériaux poreux (Bernard et al. 1999). llaest
noter que l'utilisation de l'absorption de rayons $éns reconstruction 3D, peut étre adoptée pour
I'étude du séchage de ciments et mortiers (Huree$tn 2003).

La microtomographie apparait donc comme appromiée études d’apparition de fissuration et de

modifications microstructurelles sur des matériaimentaires que nous souhaitons conduire, de par
sa non destructivité, sa possibilité de fournir oeages 3D d’éprouvettes a une résolution d’ordre

micrométrique, et la possibilité d’étudier une énimn temporelle.
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3.3 — Influences de la lixiviation sur la fissurain

La méthode d’observation par microtomographie étaldétquate pour nos expériences, ce paragraphe
présente maintenant de maniére détaillée les mpie®expérimentaux utilisés pour I'étude a I'éahell
microscopique des effets d’une sollicitation chesigdrique sur la microstructure de matériaux
cimentaires.

3.3.1 — Protocoles expérimentaux

3.3.1.1 — Choix des matériaux testés

Le choix de la taille des échantillons est dicté lfmnalyse microtomographique. La taille maximale
admissible était de 2048 x 5,1 um (nombre de pidelda caméra CCD multiplié par la résolution
souhaitée, cf. §3.3.1.3), soit environ 10 mm maximBour cette étude, des composites constitués de
pate de ciment (ciment CEM II/B 32,5, rapport E/€ @5) et de 35 % de billes de verre ou de
polystyrene ont été confectionnés (Fig. 3. 6). liam@tre des billes utilisées pour chacun des
composites était de 1, 2, 4 ou 6 mm pour les coitgma billes de verre, et de 2 ou 3 mm pour les
composites a billes de polystyréne. Ce type de ogitgy propose initialement par (Bisschop et Van
Mier 2002), permet d’étudier un matériau simplifié les granulats ont une forme sont parfaitement
sphériques et d’une seule taille. Cela a pour effatendre plus aisé I'observation et la comprébans
du matériau cimentaire, et de pouvoir mettre edahge les principaux mécanismes entrant en ligne
de compte lors du phénoméne de lixiviation.

Fig. 3. 6 - Différents échantillons (diametre denéh) de composites ciment-billes de verre apréérdiits
processus de dégradation (lixiviation, séchaget ¢ffermique) servant a I'analyse microtomograpleiqu
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Les échantillons cylindriques testés ont un diaende 8 mm pour une hauteur d’environ 30 mm. lls
sont confectionnés par carottage depuis des étibastplus volumineux (prismes 40*40*160 mm)
conservés 28 jours dans I'eau saturée en chauX@ Plis protégés de la dessiccation par un film
d’aluminium pendant 6 mois, afin d’assurer que Etériau soit suffisamment mature. Durant cette
conservation, le matériau n’est donc soumis qu’éethait endogene.

Les composites avec des billes de verre de 1 enoeuvent étre considéré comme représentatif du
composite étudié, la plus grande dimension du daartant au minimum 4 fois inférieur a la plus
petite dimension de I'éprouvette.

3.3.1.2 — Sollicitation hydrique accélérée par lixiation au nitrate d’'ammonium

La lixiviation des bétons résulte principalementl'ditaque d'un fluide (eau pure ou eau a pH tres

inférieur a celui du fluide interstitiel) conduidaa I'hydrolyse des hydrates de la pate de ciment

(Carde et Francois 1999, Carde 1996,) et doncdgaalcification. Cette hydrolyse, qui se développe

depuis la surface par diffusion des espéces agessdans le matériau et des produits de dégradation
hors du matériau, induit une augmentation impoetaged la porosité de la pate de ciment, une

augmentation des propriétés de transport (BentGatoczi 1992, Hagaa et al.2005) et une

dégradation importante des propriétés mécaniqués(@® 1996, Schneider et Chen 1998, Nguyen et
al. 2007a, Heukamet al. 2001, Le Belleget al. 2000,

Pour étudier dans un temps assez court les eféetettle lixiviation, qui est un phénomeéne trés lent
pour une structure réelle, sur la durabilité d'uaténiau, il est nécessaire de recourir a des tgubsi
permettant d’accélérer ce phénoméne. Une pos8ikiit d'utiliser une solution concentrée de nitrate
d’ammonium (Carde et al. 1997) qui décalcifie letémniau avec une cinétique de I'ordre de 300 fois
plus grande que par une eau pure. De plus, l'atiia du nitrate d’ammonium aboutit au méme type
de dégradation qu'avec de I'eau pure, sans motldita notables du type des constituants résultants
de cette lixiviation par I'une ou l'autre des mélke (Chen et al. 2006).

La lixiviation du matériau agit de plusieurs manirsur le matériau cimentaire. Elle s'attaque
notamment aux espéces contenant du calcium, dohpéotie la portlandite (C-H) qui est le premier
cristal & étre décalcifié, ainsi que le gel de 6-8ans un deuxiéme temps (Agostini et al. 2007d€ar

et al. 1996, Carde 1996). La dissolution de cega@spconduit a une tres nette augmentation de la
porosité du matériau, le calcium étant acheminé darmatériau sous forme d’ions par un phénomeéne
diffusif.

Cette porosité plus importante va de paire avegenméabilité plus grande, qui va entrainer une plu
grande sensibilité du matériau a de futures atggtedonc a une fragilisation et une réductiosale
durée de vie.
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Par ailleurs, cette augmentation du volume dessvidininue d'autant le volume effectivement
résistant du matériau, et a donc pour conséqueaceostopigue une moindre résistance mécanique.
Il est a noter que la décalcification de la matdireentaire provoque une chute radicale de la ¢ohés
de la pate de ciment, qui peut diminuer d’un facigu(Heukampet al. (2003)).

En revanche, le nitrate d’ammonium n’attaque pagtanulats siliceux (billes de verre) utilisésglan
les composites étudiés, et reproduit donc biefefaf’'une décalcification par une eau pure qui it'ag
gue sur la matrice cimentaire.

Dans notre protocole, les éprouvettes seront égisi dans une solution de nitrate d’ammonium
(NH4NOs) dosé a 480g par kg d’eau de la solution. Au lmbube certaine durée, I'éprouvette est
sortie du bain de lixiviation et est rincée a I'gawur retirer le nitrate d’ammonium restant en acef
afin de stopper au maximum Il'attaque chimique. EBe ensuite scannée par microtomographie puis
replongée dans le bain de nitrate d’ammonium paw@ nouvelle durée de lixiviation. Le méme
processus est réalisé plusieurs fois pour chagqueuggtte, jusqu’a lixiviation compléte de
I'échantillon. A titre indicatif, les acquisitionsiicrotomographiques pour le composite a billes de
2mm sont réalisées apres 0, 1, 4, 11, 18, 21 bea@rks de lixiviation.

Il est & noter que le bain de lixiviation est revelé fréquemment afin d’assurer une quasi constance
du dosage de nitrate d’'ammonium dans la solution.

3.3.1.3 — Acquisition microtomographique

L'acquisition des données de microtomographie aésksée sur la ligne de lumiére BMO05 de 'ESRF
de Grenoble (European Synchrotron Radiation Fac#ih mars 2006. L'énergie du faisceau frappant
'échantillon est de 30 keV. Le détecteur est uaenéra CCD FRELON d’une résolution de
2048*2048 pixels. A chaque étape de lixiviatiogchantillon est soumis a 900 acquisitions avec un
pas de rotation de 0,2 degré, permettant sa retditst en trois dimensions, avec une résolution
obtenue de 5,1 um. La méthode d'acquisition repgsiguement sur le contraste d'atténuation,
suffisante pour différencier les granulats, la imatcimentaire saine ou lixiviée, ainsi que lesudigs.

Au vu de la hauteur des échantillons testés (8L.3.8.deux séries d’acquisitions sont nécessaires :
'une réalisée en partie supérieure (scan « hautth)e front de lixiviation progresse a la fois
radialement et par la partie haute de I'éprouvedte;autre en deca de cette premiére zone (scan
« bas ») ou le front ne progresse que radialen@gtte zone pour le second scan se situe en partie
centrale de I'éprouvette. Une zone de recouvremiesideux acquisitions est prévue pour faciliter leu
mise « bout a bout » afin de reconstituer la t@tale I'éprouvette. Un schéma simplifié du protecol
expérimental est donné sur la Fig. 3. 7, pour uedleare compréhension.

65

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

NH4NO. -
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O:) Lixiviation _ _

microtomographique <4 '\
/ Scan « bas »

Eprouvette w Q
\_/

Fig. 3. 7 - Récapitulatif du protocole expérimerdallixiviation et d’acquisition tomographique

Une attention est portée au léger séchage qui gibwurvenir en surface de I'éprouvette lors de
l'acquisition microtomographique (durée: envirol 4ninutes). Pour le limiter, la surface de
I’échantillon n’est pas essuyée apres le nettogalau, afin de la laisser le plus longtemps pmesi
recouverte d’une fine pellicule d’eau.

3.3.2 — Résultats expérimentaux de l'influence deallixiviation sur la
fissuration

Les résultats des essais expérimentaux sont pégséahs ce paragraphe, en s’attachant tout d’abord
au composite réalisé avec des billes de verre da,2nis a l'influence du diamétre de ces billes sur
la fissuration observée.

3.3.2.1 - Remarques préalables sur les résultats

Les données microtomographiques obtenues lors sksisefournissent, aprés reconstruction, une
image tridimensionnelle de I'éprouvette. Ainsi, desupes au sein de cette image peuvent étre
effectuées a n’importe quel endroit de I'éprouveReur une présentation simple des résultats, les
coupes réalisées sont perpendiculaires a I'axésution de I'échantillon.

D’autre part, suivre I'évolution de la microstruatd’une éprouvette au cours de la lixiviation irs@o

de pouvoir comparer des reconstructions localia@eséme endroit dans cette éprouvette. Or, du fait
de leurs manipulations inhérentes au protocole raxpétal (sortie puis remise dans le bain de
lixiviation), il est impossible d’assurer un placemh strictement identique de I'éprouvette pour les
différentes acquisitions tomographiques qu’elleitsin effet, elle est posée sur le plateau tourdan
microtomographe le plus verticalement possible sruaie [€égere différence entre I'axe de révolution
de I'éprouvette et I'axe de ce plateau subsiste Eusitionnement en hauteur n’est de méme pas
contrélable totalement. Il devient nécessaire devier, pour chacun des scans d’'un méme échantillon,
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la translation et la rotation nécessaires pourvepla correspondance entre une position au saan i,
la position au scan i+1. Ce recalage se révéle omplu fait de la géomeétrie de la microstructure e
du relatif faible contraste entre la matrice cina@et et les billes de verre. Ainsi, l'utilisatioeslbilles

de verre comme « points fixes » pour le recalagstrpas optimal. La mise au point d’'un algorithme
performant autorisant un recalage optimal, afinpdevoir effectuer par exemple des différences
d’'images pour visualiser I'évolution tres précide (maniere quantitative) de la microstructure t@s

la lixiviation fait actuellement I'objet de rechées au sein du laboratoire. Les coupes présenates p
la suite sont donc réalisées manuellement sur dasssnon recalés, et sont approximativement
localisées a des endroits semblables d’'un méme asitep

3.3.2.2 — Observations pour un composite avec balele 2mm de diametre non lixivié

La Fig. 3. 8 présente la coupe effectuée au seimed’econstruction d’'un composite confectionné avec
des billes de 2 mm de diametre avant toute liximat Cette coupe est issue du scan « bas » de
I'éprouvette.

Les divers constituants a I'échelle microscopiquecdmposite se révélent discernables sur cette
figure, par différence de contraste induit par sedifférents coefficients d’absorption. Plus lerast
clair, plus son coefficient d’absorption est gratrdduisant une grande densité du matériau. Tout
d’abord, les billes de verre sphériques appardissmrs forme de cercles (ou parties de cercles) d'u
gris moyen sensiblement homogéne. lls sont de diloes variables, bien que toutes les billes de
verre aient un diametre de 2 mm.

La matrice cimentaire est visible sous forme d’'vis g moucheté » Iégerement plus clair que pour les
billes de verre, et moins homogéne. Cela provientadstructure méme de la matrice cimentaire qui
est notamment constituée d’un arrangement de pditég de C-S-H plus ou moins denses et de pores.
A cette échelle, cette « sub-microstructure » n¢t fecilement étre analysée, un pixel de la coupe
représentant une moyenne du coefficient d’absorpties composants de la matrice cimentaire.
Toutefois, une partie des ces constituants soittless: les grains de ciment anhydre. lls appagaiss
sous formes de taches trés blanches, traduisargr@ode densité vis-a-vis du ciment hydraté, etdo
leur grand coefficient d’absorption. Seules lesirgranon hydratés dont les dimensions sont plus
grandes que la résolution de I'acquisition peuétre discernés.
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Fig. 3. 8 - Coupe microtomographique avant lixitizn d’'un composite avec billes de 2mm

Les bulles d’air (remplies d’eau) sont le derniEmg&nt aisément discernable, de par leur trésefaibl
coefficient d'atténuation, et apparaissent sousés de cercles noirs. Des cristaux de portlandite e
leur sein sont parfois présents, car elles comstitdes lieux ou leur précipitation est possible.

A I'échelle d'observation, sur ce matériau sainn(figivi€), aucune fissure n’'est visible. Des figss!

de dimensions plus faibles que la résolution éig5,1 um) peuvent cependant exister. Dans les
résultats suivants, celles qui apparaitront sedomic dues a l'effet de la lixiviation. L'absence de
fissuration visible tend également a indiquer geechrottage des éprouvettes n'a pas créé de
contraintes trop importantes. Les irrégularitésaaslurface de I'éprouvette cylindrique, qui se
présentent sous forme de concavités de forme @oftgadt circulaires, sont induites par des départs de
billes de verre lors de ce carottage.
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- Avancée du fro
“ralentie™

Fig. 3. 9 - Coupe microtomographique aprées 11 heuae lixiviation du méme composite

3.3.2.3 - Observations pour un composite avec bidl@e 2 mm en cours de lixiviation

La Fig. 3. 9 présente la coupe dans le composilesééavec des billes de verre de 2 mm de diametre
apres une lixiviation de 11 heures dans la solu®mitrate d’ammonium. La disposition des billes d
verres et des bulles d'air, qui peuvent servir detpde repére, est semblable a celle de la Fig, 3.
traduisant la proximité de la localisation de lap® avec la précédente. On pourra noter qu'unepart
de bille, située en bas a droite de la Fig. 3.8 sfan apparition par rapport a la figure précéeehe
décalage de la coupe s'avere donc assez faible.

L’attaque chimique par le nitrate d’'ammonium derlatrice cimentaire se caractérise sur la Fig. 3. 9
par I'apparition d'une différence de contraste eré partie saine et la partie lixiviee. Comme décr
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dans le paragraphe précédent, la lixiviation atdgucalcium contenu dans la portlandite et les CSH
La matrice lixiviée voit donc sa densité diminus,qui se traduit par un coefficient d’absorptidursp
faible, qui aboutit a une teinte plus sombre desldie attaquée.

10000

Billes de Matrice
verre \ / saine
8000 - Vide
0
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o
(]
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> lixiviée
Anhydres
2000 -
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Fig. 3. 10 - Distribution de I'intensité des niveadie gris dans la coupe de la Fig. 3. 9

L’histogramme de la distribution des niveaux des gfans cette coupe est donné dans la Fig. 3. 10.
Plusieurs pics y sont clairement visibles et traeni les différents constituants de I'éprouvet@utT
d’abord le premier pic est a une intensité de griyenne de 28 et représente I'absence de matiere
solide, qui correspond a l'air environnant lorsl'dequisition microtomographique. Le deuxieéme pic
(intensité moyenne de 115) représente la matricgide. Comparativement a la matrice saine
(troisieme pic), l'intensité moyenne est bien irdére due a la décalcification progressive du neatér

et a une diminution de sa densité. Toutefois, omsiéme pic est une réunion de deux constituants
distincts que sont la matrice saine et les billesvdrre. Une analyse plus précise révéle que les
inclusions rigides ont une intensité moyenne de 1&@dis que celle de cette matrice saine est plus
proche de 170. La proximité de ces 2 valeurs résldhs une superposition de leur contribution, qui
apparait sous forme d’'un pic unique a une intemsdgenne d’environ 165. Enfin, un quatriéeme pic,
au-dela de 250 d'intensité, traduit la présenceighent non hydraté (anhydres).
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Le front de lixiviation est nettement marqué, cemgrmet de maniére précise une détermination de la
cinétique de dissolution au sein du matériau pamésure de sa profondeur de pénétration. Cette
avancée est globalement radiale. Une ligne de cesipetalisée afin de mettre en évidence I'avancée
du front de lixiviation. La Fig. 3. 11 présententénsité des niveaux de gris en fonction de laadcst

en pixels sur cette coupe (NB : la coupe étant-éohantillonnée, 1 pixel représente 10,2 um). On 'y
retrouve bien les valeurs moyennes des différemtstituants que sont la matrice saine, la matrice
lixiviée et I'air ambiant. Deux remarques supplét@rs peuvent étre apportées grace a cette coupe.
Le front de dissolution, marqué par le passage di¢mau sain au matériau dégradé, s’étend sur une
largeur d’environ 50 pm. Cette largeur correspofiétandue du lieu ou les phénomenes physiques de
dissolution du calcium ont lieu, et principalemeetle de I'hydroxyde de calcium. D’autre part, la
matrice lixiviée présente une intensité qui n'est ponstante, mais qui diminue linéairement a neesur
gue I'on s’éloigne du lieu de la dissolution (l@msité décroit de 125 a 120). Ainsi, I'attaque lpar
nitrate d’ammonium décalcifie fortement le matériauw niveau du front de dissolution. Elle se
poursuit ensuite dans la partie déja dégradée, n#rses effets deviennent plus limités. Cet état
correspondrait alors a la dissolution des élémeastisints de Portlandite, ainsi que 'attaque dgd.CS
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Fig. 3. 11 - Evolution de l'intensité de gris selame ligne de coupe orientée de I'extérieur vargdrieur de
I'éprouvette (composite lixivié pendant 11 heures).
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La présence des billes de verre modifie cependavdricée de ce front en le ralentissant, les billes
ayant un effet protecteur pour la matrice situées pih profondeur. Cela est particulierement visalole
niveau des deux billes situées en haut a gauclsekg. 3. 9.

1 mm

Fig. 3. 12 - Coupe microtomographique aprées 18 bswre lixiviaition du méme composite (de A aissufes
principales)

Les irrégularités de surface perturbent égalemetté @avancée, comme cela peut étre noté au niveau
du co6té droit de la coupe présentée sur la Fig. Be front y progresse Iégérement plus vite dudai

la plus faible épaisseur de matrice cimentaire p@ut toutefois relever que la distance entre letfro
de lixiviation et le bord externe de I'éprouvetie riveau des irrégularités de surface est pludefaib
gu’'aux endroits ou il n'y a pas ces irrégularit€gla peut s’expliquer par I'apparition d’'un gradien
orthoradial (perpendiculaire au front d’avancée ke lixiviation essentiellement radial) de
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concentration en calcium aux interfaces entre zondse bord de I'éprouvette est régulier et lesezon
qui présentent des irrégularités. Ce gradient shdr accélérer la cinétique de l'attaque en faveur
d'une progression orthoradiale par rapport a I'aggnpurement radiale en ces endroits. Cet effet
homogénéisateur de I'avancée du front de lixiviase retrouve bien sur les Fig. 3. 12 et Fig. 3. 13
qui présentent la coupe du méme échantillon aggEectivement 18 et 24 heures de lixiviation, ou
I'effet de ces irrégularités de surface deviensgue indiscernable. La différenciation des diffésen
fronts de lixiviation (dus uniguement a la dissintde la portlandite, ou a la dissolution des GSH)
n'est pas aisée de prime abord.

1 mm

Fig. 3. 13 - Coupe microtomographique aprés 24 bsute lixiviation du méme composite
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De méme, l'effet protecteur des billes tend a diipe une fois que le front de lixiviation a
complétement attaqué la matrice cimentaire situeeir@proximité, ce qui est lié au caractere diffus
de I'attaque. Ainsi la bille numérotée 1 sur leg.R. 9, Fig. 3. 12 et Fig. 3. 13 limite tout d'atho
'avancée du front de lixiviation a proximité. Awilxt de 24 heures, le front de lixiviation est alade
de cette bille, et apparait comme tres légéremeritpé par cette bille. Ceci pourrait a nouveau
traduire I'effet de I'apparition d’un gradient odfadial de concentration en calcium, aboutissamea
certaine homogeénéisation de I'avancée radialeahu.fr

Les changements de composition microstructuraldadpate de ciment sous l'effet de I'attaque
chimique sont donc aisément observables au moyém mérotomographie, qui fournit de nombreux
renseignements sur cette attaque, notamment si@gomét les avancées du front de lixiviation. En
calculant la moyenne de la progression du frontbdeiation dans les zones relativement loin des
billes de verre et/ou des irrégularités de la serfde I'échantillon, au bout de 11 heures de latioh,

la profondeur mesurée est de 0,65 mm. A 18 heallesgst d’environ 1 mm et & 24 heures, elle est de
1,2 mm. La progression est donc de plus en plus Emesure que le temps de lixiviation augmente,
ce qui avait déja été observé sur de précédentEsierces menées sur des mortiers (Burlion et al.
2006), et qui est caractéristique de ce phénomenéxiiation qui suit plutdt une cinétique de
progression linéaire en fonction de la racine eadhé temps, caractéristique des phénomenes d#fusif
Cette progression s’observe aisément sur la Fitd 3gui présente d’'une maniere analogue a la3Fig.
11 lintensité du niveau de gris le long d’une kgde coupe radiale de la périphérie vers le coeur de
I'éprouvette lixiviée. La distance reportée estr@rge en pixels (ici 1 pixel = 10,2 um). 4 courbes
présentent I'évolution des intensités en fonctienlal durée de lixiviation (0, 11, 18 et 24 heures).
L’avancée du front de lixiviation y est nettemensible. On notera & une distance de 25 pixels
environ, qui est situé en sub-surface de I'écHantilet qui va donc étre tres rapidement attacué, |
diminution de lintensité du niveau de gris demetaible & mesure que le temps de lixiviation
progresse. Ainsi, la densité du matériau évolue@er niveau entre 11 et 24 heures de lixiviation,
I'affaiblissement de cette densité se produisanjoritairement entre I'état sain et 11 heures de
lixiviation. Les propriétés mécaniques décroissaptdement apres le passage du front de lixiviation
(dissolution de la portlandite), puis de maniengsgente au-dela (dégradation des CSH notamment).
Dans la simulation proposée au 83.4 pour validerndine de la fissuration observée, le fait que
'augmentation de porosité soit trés rapide lorspdissage du front de lixiviation pourra justifier
I'approche pragmatique consistant a considérerafiioe cimentaire dans 2 états uniqguement : sain ou
dégradé.
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Fig. 3. 14 - Evolution de I'intensité des niveawxgtis sur une ligne de coupe radiale dans I'épeiteva I'état
initial, puis dégradé par lixiviation pendant 118 &t 24h

Au niveau de la microstructure, d’autres changemsont notables avec I'apparition progressive de
fissures au sein de la matrice cimentaire lixiiBeugelot et al. 2008). Sur la Fig. 3. 9, apres 11
heures de lixiviation, une nette fissure au nivdada bille située au milieu a droite de la coupe e
visible. Elle n’était auparavant pas présente etlesc une conséquence de la sollicitation chimique
Toutefois, bien qu'elle apparaisse clairement, oihservation approfondie de la coupe met en
évidence que la largeur de cette fissure reste préshe de la résolution de I'acquisition
microtomographique.

La Fig. 3. 15 présente un zoom sur cette fissur@miepaux de gris (256 nuances). Chaque carré
représente un sous échantillonnage des donnéesuebtpar microtomographie (1 pixel = 10,2x10,2
pm). La partie droite de la figure correspond atéeieur de I'éprouvette et renseigne sur le Hori

de l'acquisition. Il s’avére assez conséquent,adest pixels pouvant avoir une intensité de 60,
comparé a 0 qui est l'intensité du noir absolus Pintensité du blanc. En appliquant un filtreaire

sur cette image qui a pour role de rendre toupileds dont l'intensité est supérieure a un sexé f

« blancs », et « noirs » dans le cas contrairesdugl est choisi comme étant la plus petite valeur
faisant apparaitre I’ « air » sur la coupe commasguent entierement noir. Ce choix s’explique par |
volonté de mieux distinguer les « vides » (absalgcmatiere solide), et donc la fissuration. Le®lgix
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noirs isolés sont probablement engendrés par lal@fication, qui entraine une augmentation de la
porosité. La fissure quant a elle est ainsi pluteneent distinguable, et aurait une ouverture dremv
1 a 2 pixels, soit 10 a 20 um.

(b)

Fig. 3. 15 - Zoom sur la fissure de la Fig. 3. @nnées brutes (a) et données filtrées (b)

Elle s’explique par I'existence de contraintes anogeau qui dépassent la résistance du matériau
lixivié. Cependant, I'’échantillon ne subit aucufoefmécanique externe lors de ces essais. llarzist
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donc un phénoméne menant a ces contraintes. Rlugistes expliquant ce phénomene peuvent étre
envisagées.

La premiére provient des conditions de maturatefigprouvette, qui est conservée, apres 28 joairs d
maturation dans I'eau, dans des conditions sanan@ehd’eau possible avec I'extérieur, pendant 6
mois avant de réaliser cette lixiviation et les wasiions microtomographiques. Or, durant cette
période, I'hydratation du ciment se poursuit entvieonsommer I'eau a disposition dans I'échantillon
Cela engendre une diminution de la saturation dprduvette : I'éprouvette subit un phénomeéne
d’autodessiccation. Cette derniére entraine aloreetrait endogene qui génére un état de contginte
dans le matériau da a la présence de granulatsrigides que la matrice cimentaire qui se rétracte
(Schlangen et al. 2007). Lors de la lixiviatiors taractéristiques mécaniques de la matrice cirnenta
diminuent tres fortement, réduisant sa résistarieer@pture de maniére conséquente. Les contraintes
existantes dues au retrait d'autodessiccation, raupat en deca de la résistance a la rupture de la
matrice saine, pourraient se révéler plus grandedajrésistance de la matrice lixiviée, conduisigst

lors & cette fissuration.

Une autre piste peut également étre soulevée. (Ehan2006) ont ainsi montré que la décalcifarati
d’'un matériau cimentaire aboutissait a un retraitséquent, principalement quand le rapport calcium
sur silice du gel de CSH devient plus petit que CR retrait peut étre attribué a 3 facteurs diffiés.

Le premier est du & un retrait induit par la polyisgtion de silicates, rendue possible si un pont
siloxane relie 2 régions ou surfaces adjacenté3Sié. L'établissement d’un tel pont peut se produire
grace au départ du calcium présent dans les inikets de CSH. Le deuxiéme s’explique par la
réorganisation des CSH sous forme d’une structusedense rendue possible par la perte de cohésion
résultant de ce départ de calcium dans les intiélefisu Enfin, aux stades avancés de décalcificate
précipitation et polymérisation de gel de siliceuigle la décomposition des feuillets de CSH peut
aboutir & un retrait significatif. Ces retraits pent alors engendrer des fissures verticales velagnt
larges alignées perpendiculairement a la surfamme observées par (Faucon et al. 1998), dues a
des retraits différentiels de décalcification. @pet d’apparition de fissuration est proche de celui
observé pour des éprouvettes mises en séchage.

L’étude de la Fig. 3. 12 (18 heures de lixiviationgt en évidence I'apparition de nouvelles fissures
toujours localisées dans la partie lixiviée unigeam Les principales sont cerclées de rouge et
indexées par les lettres de A a J. Un classementedefissures peut étre réalisé, suivant leur
localisation. La premiére catégorie de fissurespremd celles qui sont situées entre la surfacerexte
de I'éprouvette et une bille de verre. Les fissukeg, F, H et J en font partie. La deuxiéme catiégo
inclut les fissures entre 2 billes (). La derniéegroupe les fissures qui apparaissent dans lacenat
cimentaire sans pour autant qu’une bille soit prtessur la coupe (B, C, D et G).

77

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

La premiére famille de fissures semble étre inipée la grande différence de module d’Young qui
existe entre la pate lixiviee (module d'Young Ert/eon 2000 MPa) et le granulat siliceux (E =
73000 MPa), et seraient donc un effet majoritairgimecal. En effet I'hypothése retenue pour
I'explication de ce phénoméne, est que soit lagrainte existante dans I'éprouvette saine, due au
retrait endogene, soit les contraintes engendraes k& matrice lixiviée par décalcification, doiven
étre reprise par les constituants du compositee@gnt, les agrégats tres rigides comparés ada pat
de ciment, vont empécher la libre déformation degdde de ciment, provoquant I'apparition de
contraintes de traction orthoradiales autour ddkesbi Etant donné que la lixiviation diminue
grandement la résistance de la matrice cimenta@s, contraintes de traction vont donc s’avérer
supérieures a la résistance en traction de cetdip@iée, et conduire a une apparition de fissuLa
validité de ce phénomene semble renforcée paitlguda les fissures semblent s'initier au contaet d
la bille et se propager vers la surface de I'épettev En effet, la largeur de la fissure semble
s’amenuiser & mesure que I'on s’éloigne du grancaihme le montre la Fig. 3. 15, ou la fissure
apparait nettement au contact de I'inclusion, andas en moins & mesure que I'on s’en éloigne.

Les fissures appartenant a la deuxieme famille rajgsant entre deux billes voisines s’expliquetaien
guant a elles par la proximité de ces billes, aquiigdne un chevauchement partiel des zones fortemen
sollicitées en traction a leurs périphéries. Aueniv de ce chevauchement, les contraintes seraient
donc plus intenses, conduisant dées lors a une poéferentielle d’apparition de fissures. La
simulation proposée plus loin dans ce chapitrereeadnontrer cet effet.

Enfin, la troisieme catégorie de fissuration secaitsée par une différence de module d’Young entre
la pate lixiviée et la pate saine, qui se compdeeananiére sensiblement équivalente a une grande
inclusion rigide au cceur de la pate lixiviée. Aliiérence de la premiére catégorie, cet effepkgbt
structurel. D’autre part, la fissuration semblaisier depuis I'extérieur vers l'intérieur de I'éprvette.
Nous pourrons aussi remarquer que les fissuresDCpetssent au travers d'inhomogénéités de la pate
(ciment non hydraté ou vide), tendant a prouveeligs vont étre les causes de la localisation de la
fissuration dans la pate de ciment. Toutefois, attention doit étre portée a I'effet tridimensiohgei

est invisible sur une coupe bidimensionnelle. Ainsie fissure cataloguée dans la troisiéme caggori
pourrait étre engendrée par la présence d'une dilla niveau supérieur ou inférieur de la coupe, la
fissure étant 3D, comme le montre la Fig. 3. 1&gméant une tranche reconstruite du composite au
niveau des fissures E et F apres 18 heures déalixin. Les fissures cataloguées dans cette dernier
catégorie ne semblent pas étre directement engenga¥ des billes situées au dessus ou au dessous
du niveau de la coupe.

Un effet structurel et un effet local expliquentndoles différentes observations réalisées sur
I'apparition de la fissuration, dues a un dépassenhes contraintes admissibles dans la pate dentime
lixiviee. Ces contraintes proviennent manifestentenmode de conservation (retrait endogéne) ainsi
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gue du retrait de décalcification. Ces hypothesasns confrontées a une simulation numérique
réalisée au 83.3.3 pour déterminer dans quelle maedies sont confirmées ou infirmées.

Fig. 3. 16 - Reconstruction 3D d’une tranche de posite (billes de 2mm) apres 18 heures de lixiotatiZoom
sur le coté droit de la Fig. 3. 12

3.3.2.4 — Influence de la taille des inclusions fides

L’étape suivante consiste a étudier dans quellairads diametre des inclusions influence le fades
fissuration observable. A cet effet, une comparaigst proposée entre des coupes issues de
reconstructions tridimensionnelles de composites :

» avecdesinclusions de 1, 2 et 6 mm
* A 2 stades de lixiviation : un intermédiaire etaunla lixiviation est quasiment totale dans la
coupe étudiée

Pour faciliter la visualisation des fissures, utndibinaire est a nouveau appliqué aux coupeséssgd
avec une seuil permettant de supprimer le bruitgligsition et de réaliser la distinction entre jgart
solide (en blanc) et partie « vide » (en noir).Hig. 3. 17 présente I'ensemble de ces coupest 8 es
noter que les dimensions de I'échantillon pourdenposite avec des billes de 6 mm de diameétre ne
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sont pas a priori suffisantes pour définir un vatudémentaire représentatif du matériau. Les
conclusions qui seront tirées de l'analyse de @epes indiqueront des tendances générales. Des
cercles rouges sont ajoutés a certaines coupagjafinieux localiser la fissuration lorsqu’ellev&ee

peu ouverte.

Pour I'ensemble des composites, I'augmentation algpdrosité de la matrice cimentaire par la
décalcification lors de la lixiviation est clairentemise en évidence sur les coupes filtrées. Deslgi
noirs dans la zone dégradée sont les témoins pea@®meéne. Ils sont de moins en moins nombreux a
mesure que I'on se rapproche du centre de I'éptavygour complétement disparaitre au niveau de la
matrice saine. Ceci est conforme avec les obsenstie la Fig. 3. 11 concernant les niveaux de gris
rencontrés dans les zones saines et lixiviées.

Le composite avec des billes de 2 mm exhibe uratéde fissures semblable a celui décrit dans le
83.3.2.3. Il tend a se développer entre les gramgntre les grains et la surface. Lorsqu'’il estdun
état entierement lixivié, le matériau exhibe de hoeuses fissures, dont I'ouverture peut aller jigsqu
environ 30 pm.

La réduction du diamétre a 1 mm pour les inclusidmange notablement les observations. Pour I'état
intermédiaire de dégradation, aucun schéma clairfiskuration n’est discernable a ['échelle
d’observation. Quelques fissures sont détectablaspariphérie de I'échantillon, mais elles solstr
peu ouvertes et demeurent proches du seuil de tidételié a la résolution de I'acquisition
microtomographique. Le méme constat peut étre éiessque I'éprouvette est entierement dégradée.
La diminution du diametre serait donc a 'origiriarge diminution la taille moyenne des fissures. Cet
effet pourrait s'expliquer par 'augmentation duntwre de billes au sein du matériau, leur fraction
volumique (35 %) restant équivalente a celle despusites a billes de 2 et 6 mm. Ainsi, la fissuarati
engendrée par le retrait différentiel entre la matrcimentaire dégradée et l'inclusion rigide, un
nombre plus important de billes et une surface iBgée des billes plus élevée conduit a réduire
localement l'intensité des contraintes engendréesst rappelé que les fissures observées sur le
composite a billes de 2 mm sont pour la pluparilisées entre la surface de I'échantillon et utie bi
ou encore entre 2 billes adjacentes. La quantittelddieux est bien plus élevée si 'on multiplke
nombre de billes au sein du matériau. La fissunaserait par conséquent plus répartie. Or, les
déformations que subit la matrice cimentaire (ieteandogéne et de décalcification) devraient
demeurer identiques pour tous les composites,@qak soit la taille des inclusions, car ellesom s
liées qu'aux caractéristiques de la pate de cinfeines sites de fissuration sont plus nombrew, le
ouvertures moyennes de fissures doivent alors dienjnce qui semble étre le cas sur les résultats
présentés sur la Fig. 3. 17.
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Billes

Lixiviation intermédiaire

Lixiviation totale

1 mm

2 mm

6 mm

Fig. 3. 17 - Coupes microtomographiques filtréesld@&rents composites a différents stades deiditon
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Une confirmation de cette hypothése est rechershédes composites a inclusions de 6 mm. Le
nombre de fissures doit se révéler plus faible daes le composite a billes de 2 mm, mais leurs
dimensions devraient étre plus grandes. Une andlgse&oupes microtomographiques semble valider
cette hypothése. En effet, dans le premier étati@gadation, seules 3 fissures principales sont
visibles dont une dont la largeur est de plus deuB8D Le deuxiéme état montre le méme type de
comportement, a savoir peu de fissures dont I'vés ouverte. La non représentativité d'une telle
éprouvette vis-a-vis de I'ensemble du composité ckgppendant étre prise en considération (bille8 de
mm pour un diamétre d’éprouvette de 8 mm), et neg permettre de conclure définitivement. Une
tendance générale se dessine cependant, et ledyfiesuration apparait comme liée aux dimensions
des inclusions rigides.

Une détermination quantitative des dimensions athre des fissures suivants les tailles d’inclusions
pourrait étre un moyen d'étayer les observatiorfisceiées et présentées dans ce mémoire. Mais
comme cela a déja été précisé, cette quantificati@cte reste difficile en I'état actuel, au vulde
complexité du matériau et du temps nécessaireadartrent de telles données. Elle est prévue dans le
travaux ultérieurs d’exploitation de ces acquisiianicrotomographiques.

3.3.3 — Validation par simulation numérique des hypthéses émises

Ce paragraphe présente une simulation numériqudapaéthode des éléments finis, du composite
avec billes de 2 mm analysé par microtomographig3aB.2. Des approches modélisatrices, visant a
décrire le comportement mécanique d’'un ciment amrscde lixiviation, et basées sur des modéles
élasto-plastiques (Ulm et al. 1999, Heukamp et 2003) ou tenant compte d'un modele
d’endommagement (Bangert et al. 2003, Nguyen €2@07b, Le Bellego et al. 2003) peuvent étre
envisagées. Pour valider les phénomenes physiqerxés dans I'apparition de fissures dans les
matériaux lixiviés, une simulation prenant en cdéstion un comportement élasto-plastique parfait
de la matrice cimentaire dans deux états discsata pu dégradeé) est proposée dans ce paragraphe.

3.3.3.1 — Principes de la simulation par méthode deéléments finis

L’approche numérique proposée se veut résolumemglsiet constitue une premiere étape dans la
modeélisation des matériaux en cours de lixiviatiafin de bien mettre en évidence la physique de
I'apparition des fissures, sans utiliser des loés admportement dont nombre de parametres sont
difficilement accessibles expérimentalement. Lald®n du probléme fait appel a la méthode des
éléments finis au travers du code de calcul CESSRC ®.

Le probleme est traité sous un aspect bidimensi@iagpuyant sur les coupes fournies dans les Fig.
3. 8, Fig. 3. 9, Fig. 3. 12 et Fig. 3. 13, qui smpgrésentatives des différentes possibilités géwmpés

82

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

de disposition des billes au sein de I'échantillehgui permettent de suivre I'avancée du front de
lixiviation. Une modélisation 3D aurait pu étre exagée mais complique I'analyse de la physique du
probleme et ne constitue pas une nécessitée abdahse cette approche. En effet, la longueur de
I'échantillon est suffisamment grande par rapporsc diamétre pour n’étudier gu’'une coupe
transversale perpendiculaire & son axe, située deim extrémités de I'échantillon pour que la
progression du front de lixiviation soit essenéeiknt radiale. Une simplification du probléme a 2
dimensions est alors acceptable en conditions derrdations planes. Ceci revient a considérer
gu’'aucune déformation n'est possible selon l'axe I'déprouvette, ce qui n'est en réalité pas
complétement avéreé, I'éprouvette étant libre ddéfermer dans les 3 directions sur toute sa surface
externe. Toutefois, dans la partie centrale derdépette ou est située la coupe utilisée, la paesen
des inclusions rigides (billes de verre) au dessien deca de cette coupe limite la libre déforomati
de la matrice cimentaire et génére des contrastgsi bien radiales et orthoradiales qu’axiales, qu
seront prises en compte (mais surestimées) enndétfions planes, contrairement aux conditions de
contraintes planes qui aboutissait a les rendréesiulAinsi, I'hypothese de déformations planes
apparait plus cohérente avec le probleme étudiératdonc retenue.

3.3.3.2 — Discrétisation géométrique du probleme

Les coupes issues de I'analyse microtomographigquthposite avec des billes de 2mm de diametre,
obtenues aprés différentes durées de lixiviatieryent de base a la simulation numérique propdsée e
doivent donc étre géométriquement discrétiséegydamnétrie étudiée avec le maillage utilisé pour

résoudre le probleme par la méthode des élémaenissefst présentée sur la Fig. 3. 18. Les choix qui
ont conduit & cette discrétisation sont expliquissaite.

Tout d’abord, la disposition des billes dépend desnées issues de la microtomographie. Seules 7
billes utiles a la compréhension des phénomeénesiqums sont discrétisées, et sont repérées par les
numéros 1 a 7 sur la Fig. 3. 18.

L'interface entre les billes de verre et la matra@eentaire doit aussi faire I'objet d’'une prise en
compte spécifique. En effet, ce type de granulatjeasiment parfaitement sphérique, non poreux, et
possede une surface trés peu rugueuse. Les cetaopiés d’adhérence a cette interface sont da@sc tr
faibles, comme cela a été étudié par (Bisschop & Méer 2002, Shiotani et al. 2003). Ceci peut
s'observer sur la Fig. 3. 12 ou certaines billeserface de I'éprouvette se sont désolidariséda de
matrice cimentaire au fur et & mesure de la lixiora Les propriétés de l'interface doivent done ét
simulées au moyen d’éléments d’interface. Il eabter que, di a cette faiblesse de l'interface, une
bille située au-dessus de la bille n°2 s’est égatgrdésolidarisée entre 11 et 18 heures de liiviat

La discrétisation ne la fait pas apparaitre : efferemplacée par une aspérité de surface, camtreiirt

a la bille 3 qui elle ne se désolidarise qu'apres ple 18 heures et qui est modélisée. Ceci permet
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alors de compléter les dispositions possibles dies lau sein de I'éprouvette, en étudiant lesgdle
I'aspérité de surface et d'une bille située sous aspérité. Ainsi les résultats obtenus pourramt ét
extrapolables a d’autres coupes présentant dessitisms géométriques différentes.

Interface element

Fig. 3. 18 - Maillage utilisé pour I'approche nunigue. Les billes sont numérotées de 1 a 7, leshmmude CP1
a CP4. u et v représentent respectivement lestibreborizontales et verticales dans le plan dedape

L’avancée du front de lixiviation fait égalementbjet d’'une discrétisation, pour tenir compte de sa
progression. Comme évoqué précédemment, I'attaljimique par le nitrate d’'ammonium modifie
tres largement les propriétés mécaniques de laamatimentaire (cf. §3.3.3.3). Pour pouvoir rendre
compte de cet effet, la matrice doit voir ses péips de résistance au fur et a mesure diminuées, d
I'ordre d’environ 70% (Carde et Francois 1999).t€eliminution est observable méme aux premiers
stades de la lixiviation (Agostini et al. 2006) n&i, il est possible de considérer de fagon praignat
I'état de la pate de ciment: elle est soit dan®ta « sain » (propriétés mécaniques initiales}, s
dans I'état « totalement lixivié » (propriétés ditgres).

La matrice cimentaire est alors décomposée en dhesusuccessives, notées CP1 a CP4. Avant toute
lixiviation, les 4 couches sont dans I'état « saiPuis, au fur et a mesure de I'avancée du flest,
couches CP1, puis CP1 et CP2,... seront considéadssl'dtat « totalement lixivié ». La couche CP1

a une épaisseur de 0,5mm (correspondant a envitomelires de lixiviation), la couche CP2
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également (profondeur lixiviée : 1mm, correspondaenviron 18 heures de lixiviation). La couche
CP3 a une épaisseur de 1mm, ce qui corresponduleliggest lixiviée a un front situé a 2mm de
profondeur et donc a un peu plus de 24 heuresxdéation. Enfin la couche CP4 correspond au
centre de la coupe (2mm de rayon).

Les interfaces suivront également un processusédeadation de leurs propriétés mécaniques avec
'avancée du front de lixiviation. Ainsi, si la iar lixiviée autour de la bille est de moins de 50%
l'interface est considérée saine. Dans le cas aibeftelle est considérée complétement dégradée.

Pour assurer la stabilité mécanique du problemdi@taumériqguement, des conditions aux limites
visant & bloquer certains déplacements sont impas&spoints comme indiqué sur la Fig. 3. 18, qui
assurent une libre déformation du matériau danglda de la coupe, ce qui correspond bien aux
conditions aux limites imposées a I'éprouvette tas expéeriences réalisées.

Le maillage utilisé se compose ainsi de 3850 élésnémangulaires a interpolation quadratique
(triangles a 6 noeuds) et de 151 éléments d'intesfa 6 noeuds (quadratiques) aux interfaces
billes/pate de ciment.

3.3.3.3 — Lois de comportement de la matrice cimeaite et des inclusions rigides

La discrétisation étant effectuée, les lois de amtements des différents constituants dans leurs de
états de dégradation (sain ou lixivié) doivent étreisies pour la simulation.

Les billes de verre suivent un comportement élastitinéaire, les contraintes appliquées restant
faibles devant leur limite élastique, les effetfélés étant négligés devant la durée réduite deai®

de lixiviation. Le module d'Young d’'un verre silige est de 73000 MPa pour un coefficient de
Poisson d’environ 0,17 (Bridge et al. 1983). Lacsiln’étant pas affectée par l'attaque au nitrate
d’ammonium, leurs caractéristiques restent conssaauti cours de la lixiviation.

Le choix du comportement de la matrice cimentagstepeimordial. De maniere générale, une pate de
ciment est un matériau visco-élasto-plastique emdageable. Fautes de données exploitables, le
comportement différé est négligé. En particulierfliage en traction n’est pas pris en compte. Pour
pallier ce manque, la simulation du retrait endegésera calée sur une valeur expérimentale
disponible, traduisant le méme état de vieillissenar matériau. Ici, I'effet du fluage sera béneéq

en relaxant une partie des contraintes liées adaepce des inclusions. La loi utilisée suivra un
comportement élastique parfaitement plastique stiilea critere de Mohr-Coulomb, utilisé pour de
nombreux matériaux dont le béton (Camborde et @G00R La prise en compte du caractére
endommageable, et donc de l'apparition de la fegum, ne sera pas prise en compte de maniére
directe dans la simulation. En effet, certains nexlg@ermettent de relier 'endommagement aux
variables plastiques pour les bétons (FrantzikatisDesai 1987, Bourgeois et al. 2002). La
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détermination des zones ou une forte plasticitéaagip peut alors étre vue comme des zones
préférentielles d’apparition de la fissuration,&ant plus si les contraintes de traction a cesaétisd
sont élevées, au vu du caractére fragile de lag&t@ment en traction. Un modeéle plus complexe et
robuste, permettant d’aboutir & des résultats dfatifg sur la quantité de fissuration produite par
lixiviation par exemple, aurait pu étre envisagaisme fait pas I'objet de la présente étude de
validation les phénomeénes physiques conduisartté fissuration.

Les valeurs de module d'Young, de cohésiornC et d’angle de frottement interng (pour la
modélisation de la plasticité selon le critere dehkMCoulomb) sont issus des travaux de (Carde et
Francois 1999, Heukamp et al 2003), pour I'étah s&i lixivié. Les déformations sont prises en
considération sous forme d’'une partie élastiquel’ehe partie plastique irréversible. L’angle de
frottement interne est déduit du coefficient detioin 6 par I'approximatiord = sine. Le coefficient

de Poisson est pris égal a 0,24, en accord ave@lesrs généralement rapportées pour les pates de
ciment entre 0,2 et 0,25 (Boumiz et al. 1996, Haeak al. 2005). A cause du manque de données
expérimentales sur le coefficient de Poisson peétatl lixivié, il est supposé ne pas varier maligré
lixiviation.

Les éléments d'interface modélisent I'adhérencke/piite de ciment au travers d'un frottement de
Coulomb, avec une faible valeur du coefficient agtément, I'interface de transition, communément
dénommeée ITZ pour « Interfacial Transition Zonayant des propriétés mécaniques faibles (Carde et
Francois 1997). La valeur de ces parametres estpetée a partir des données disponibles dans la
littérature ou mesurées sur les pates de cimenindgule d'Young E’ de linterface montre une
diminution d’environ 50% par rapport a celui depl@te de ciment (Lutz et al. 1997, Yang 1998,
Hashin and Monteiro 2002). La résistance a laitadR’, est supposée tres faible, a savoir 1,5 MPa
initialement, et 1 MPa pour une interface lixividachant qu’'une pate de ciment de rapport E/C 0,5
montre un pic de résistance mesurée par tractifepdage de I'ordre de 3 a 3,5 MPa (84.4.1). Une
diminution de l'ordre de 50%, comme pour le moddféoung, y a donc été appliquée. Pour I'état
lixivié, une valeur de 1 MPa a été retenue, trahigeffet de la lixiviation sur la diminution da
résistance a la traction. Concernant les valeaeriadohésion ¢’ et de I'angle de frottemehtdes
valeurs « faibles », traduisant la trés faible aelhée, ont été choisies.

L'ensemble des valeurs utilisées dans la simulagsh reporté dans le Tableau 3. 1 pour les
constituants du composite dans les deux étatsgtadtition et dans le Tableau 3. 2 pour les él&nent
d’interface.
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Tableau 3. 1 - Valeurs des propriétés mécaniquesdaestituants utilisés dans la simulation

E (MPa) v C (MPa) o (°)
Pate de ciment saine 22800 024 171 54.9
Pate de ciment dégradée 3600 0.24 1.3 34.1
Billes de verres 73000 0.17 - -

Tableau 3. 2 - Propriétés des éléments d'interface

E’ (MPa) Ri(MPa) C' (MPa) o'(°)

Interface saine 11400 1,5 2 35

Interface dégradée 1800 1 1 25

La séparation (écartement de la bille par rappdé @atrice) est autorisée et la condition de non-
interpénétrabilité est imposée. Les simulationg sonduites en suivant les critéres d'arrét suiwant
maximum de 1000 itérations et une tolérance de @Aagds la convergence de la solution.

3.3.3.4 — Contraintes subies par les matériaux

Les conditions de chargement des matériaux do@eatdéfinies. Dans le paragraphe 3.3.2.3, deux
origines de chargement ont été évoquées.

La premiere provient d'un retrait endogene initintuit par la méthode de conservation des
éprouvettes. Ce retrait ne se produit que dansafwica cimentaire, et non dans les granulats. La
valeur de ce retrait peut étre mesurée assez @néerg sur des prismes 40x40x160 mm de péate de
ciment identique a la pate de ciment utilisée dam®nfection des composites, qui sont munis desplo
de mesures. La procédure expérimentale de ces esederretraits linéiques est détaillé au §4.3.1. La
mesure fait état d'un retrait endogene linéique 3M® microdéformations entre le début de
conservation en conditions isohydriques et apré®i de conservation dans ces conditions. Du fait
de lisotropie de la pate de ciment, elle subit d@e retrait suivant tous ses axes. Ce retrait est
appligué a I'ensemble de la matrice cimentaire at@ute lixiviation. Notons que cette valeur sous-
estime la valeur réelle du retrait de la pate #artient compte de I'effet des granulats sur keaie En
particulier, les granulats vont minimiser le rdtediinduire de la fissuration dans certains cas.
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La seconde origine des contraintes provient dwitetie décalcification. Les déplacements radiaux
mesurés dans les travaux de (Chen et al. 2006ntaen fonction du rapport calcium sur silicium
Ca/Si. La Fig. 3. 19 issue de ces recherches mbéuaution de ce retrait en fonction de ce rapgpor
pour des pates de ciment CEM | de rapport E/C D&ns notre simulation, seuls 2 états sont
considérés : un état sain et un état totalememtadégLa valeur du rapport Ca/Si doit donc étreepri
de maniere a étre représentative de I'état dégratiee valeur de 5500 microdéformations
correspondant a une valeur de Ca/Si de 0,5 esbsépmdéquate pour la simulation de I'état dégradé,
ou toute la portlandite et une partie des CSH tintixéviés.
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Fig. 3. 19 - Evolution du retrait radial de décdlcation en fonction du rapport Ca/Si pour des gade ciments
CEM I de rapport E/C 0,5 sans (carrés blancs) eaafumées de silice (carrés noirs) (Chen et 20620

Cependant, ce retrait est mesuré sur des éprosiladitdées. Dans notre simulation, ce retrait sera
appligué sur la couche de I'échantillon qui sergrdéé a I'étape considérée. Par exemple, poupkéta
sans lixiviation, aucun retrait de décalcificatioa sera appliqué. A I'étape ou la couche CP1 sera
lixiviée, cette couche sera dans un premier teropmise a ce retrait, puis dans un second temps ses
propriétés mécaniques seront réduites. L'applioadio retrait se fait donc sur du matériau sainlodt
aboutir a un retrait de 5500 microdéformationslsumatériau dégradé. Pour avoir I'équivalence,tétan
donné que le module d'Young sain est environ 6 pbiss grand que celui dégradé pour la pate de
ciment, le retrait appliqué doit étre réduit d’autan retrait de 900 microdéformations sera donc
appliqué dans notre simulation.
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3.3.3.5 — Résultats des simulations numériques

Pour analyser clairement les résultats de la stmualadiverses lignes de coupe, ou les évolutiarsd

la pate de ciment et les billes de verre sont ehbdes, sont examinées. Ces lignes, repérées daAA’
FF' et de GM a JM sur la Fig. 3. 20, donnent une plus précise de I'évolution des contraintes et
déformations calculées au cours de la lixiviatibes variations des valeurs étudiées le long de ces
lignes ont été analysées. Cependant, une représargaus forme d’isovaleurs a été choisie. Entgffe
cette forme permet de représenter I'évolution d#érdntes valeurs de maniéere plus globale et plus
aisément lisibles. Les lignes de coupes ont eu gdeirde confirmer les observations possibles sar ¢
isovaleurs, et leur emplacement est donné afinpligxer la démarche d’analyse des résultats, et les
endroits au sein de la coupe qui méritent d'étueliés avec attention. La coupe JM sera dailleurs
présentée car elle apporte des renseignementsugmhires a ce qui est visible sur les isovaleurs.

) v o
Pa¥dVa < SRR S
T i‘ﬁ%ﬁﬁi!&%‘" QOO 2 e A,
5 V‘ ﬁ#‘%‘%ﬁ%%ﬁwqh N ’AWSLVA%%?«E;&
B = o ysvio o b ) AVavieids
Sy ?"ﬁ“ﬁﬂ%ﬁ‘%"%ﬁm&

v v
O PR ARAPAE
SRR e s
N Va4
e avAvyy WAV v e

<% =
rthvavyy e Xt
RAAYAN o AVAVAY
¢ [ 'V £
TN A o AN
(02 VAVAT Ay = avavid Va¥)
S R o e OO :
AR T IR BT A AN NSO GN
AV AR O, o A AV T AVAYAY, sy
EREH g T YAV AN B SV VAT s S VA, (0,
o R N D AA A AN TR
<] G =
<l R A R O S R R A P A
G Agysﬁéﬁgé?s%ﬁ?ﬁ"ﬂv&#ﬁgﬁh\nﬁm‘%"%‘sﬁ%"w"
s A\

/s
o
>
4

v,
vy

0
S

YAV

FAvA

vy
£
7

4|
‘h
h
1?‘

L
a5
s

e
5

]
= e
=

<7

Y
A%A
VANAE sty
Pl
4?4‘7‘4
L
47"4
vy
g
Iy
2
i

AVAY

o

Ay
NS

i
RN

2o

5

S

K]

< E
Vb S
AV,

N

\7

I
V)

AR
SRR
SRS
N
e,

&)

S
LS
B
T
TS
Y
97
vl
vy
YAYAN
:’g
20
oS

I
vy
o
iy
[
ya¥)
W
e
I '
Ay
Vst
e
A%
AN
v,
e
XD
RRLEH
SR
VAV,
L0
MK
JATAVAA e
LA
SO i
5
-
]
o
A
<

AV
N

7
!
&

S
£

2
o
FATE

VAVAVAVAVAN
A

FAY)
)
N

57
g

iV
A
e
~

A\
2
S
VAVAN
7
X

L
4
XX

AV
AV
YAV
FAVAVAY,

FAVAN AVA#

R

A"#VAVA
AV
AN

VAV
REAVAVAY

TS

SO 2z W i N
e Taay et S
ST el L
=1 2
SO E AR

<]
VAV
FAVAYi

ks’

7k

Fig. 3. 20 - Localisation des lignes de coupes (AKF’ et GM a JM). Les fleches indiquent I'orietiten locale
de la coupe.

L'orientation de ces lignes de coupes est donnédegsafleches sur la Fig. 3.14. L'origine est le
premier point de la dénomination de la ligne (H kastigine de la ligne HM par exemple) et
I'extrémité le second point (a savoir M dans le cadessus). Dans les paragraphes suivants, leterm

89

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

« position sur la coupe » désigne les coordonndreage dans le repére local défini par le sensade
ligne de coupe.

Les valeurs étudiées sont les contraintes et lmeates déformations plastiques, aprées chaque étape
de lixiviation. Elles sont utilisées pour détermmifess zones préférentielles d’apparition de latpias,

et les évolutions de contraintes dans I'éprouvattkiites par I'attaque chimique. La norme des
déformations plastiquesg]| est définie par I'équation 3.3

= e =

OuU & etey, sont les déformations plastiques principales dapdan de la coupe étudiée.

De plus, les déformations volumiques, dans le doenalastique, peuvent étre étudiées pour chaque
nceud du maillage, et sont reliées aux contrairaegdmuation 3.4 :

AV 3(1- 2/)(J| +to, to, ) (3.4)
=tr(e,) = = .

. . L ) . AV
avec &, le tenseur des deformations élastiqugso, et gy les contraintes principales— la

v

variation de volume, E le module dYoung etle coefficient de Poisson. Ceci fournit des
renseignements sur une éventuelle diminution disrdations élastiques, dues a une diminution des
contraintes calculées, et potentiellement la teoelagu’aurait une fissure (dont la présence est
approximée dans notre simulation par une zone aldifitation importante) a se refermer. Notons ici
que l'utilisation d'un modele endommageable nétesst de régulariser le probleme, du fait du
caractére localisé du phénoméne d’endommagemeetrégularisation par I'utilisation d’'un modéle
non local (Pijaudier-Cabot et Bode 1992), ou avéat du gradient (Peerlings et al. 1995).

3.3.3.5.1 — Effet du retrait endogene

La premiére série de simulations est réalisée etemant compte que des précontraintes existantes a
I'état initial dues au retrait endogéne. Le retostdécalcification n’est donc pas simulé dans teut
paragraphe. La matrice cimentaire de la coupe termre est donc soumise au retrait de 300
microdéformations initialement. A cette étape, itauation numeérique montre que I'échantillon est
soumis a des contraintes importantes, principalémegtour des granulats, comme cela est visible sur
la Fig. 3. 21 qui présente les contraintes priepp&n chaque noeud du maillage sous la forme de
barres proportionnelles en longueur a l'intensiés d@ontraintes, et orientées selon les directions
principales. Une grande partie de la matrice ciaemtest dans un état de traction, les inclusions
sphériques rigides empéchant un retrait libre petnldamaturation. Respectivement, les granulats son
guasiment exclusivement soumis a de la compredsigatrait endogéne agissant comme une sorte de
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pression autour d’eux. Physiquement, la différeshieanodule d’Young entre la pate de ciment et le
verre expligue ce phénomene, les déformations gtastgrandes dans la pate de ciment. Cependant,
aucune zone de plasticité n’apparait dans la neat@ette preuve tend a confirmer les observations
visuelles réalisées sur Fig. 3. 8, ou aucune fssuétait détectable a I'échelle de I'observation
(résolution de 5,1 pm).

A l'étape suivante (correspondant a environ 11 éeufe lixiviation), la premiére couche externe
(CP1, épaisseur 0,5 mm) est considérée totalemégtadée et ses propriétés mécaniques sont
uniformément dégradées. La Fig. 3. 22 présentedess d’apparition de plasticité dans I'échantillon
sous forme d’isovaleurs. Sur cette figure, une @auplus sombre signifie une plus haute valeurade |
norme des déformations plastiques. Ces zones #0Bes a proximité des inclusions rigides a la
périphérie de I'éprouvette. En effet, comme sodigmécédemment, les zones subissant des fortes
contraintes de traction correspondent a cette iatadn, ou les libres déformations de la matrice
cimentaire sont empéchées. Par l'effet de I'attazhumique par le nitrate d’'ammonium, la résistance
du ciment diminue trés fortement. La surface dergialastique est donc d’'abord atteinte en ces
lieux, et une potentielle fissuration s’y produit.

4 .:il'!‘l‘5| ‘
it
1]

Echelle des contraintes

0 20 MP

Fig. 3. 21 - Représentation du tenseur des contiggiprincipales dans le plan de la coupe en champezid du
maillage. Les barres sont orientées selon les twas principales et leur longueur est proportiolieé
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l'intensité des contraintes (en rouge : traction,ldeu : compression). Les contraintes axialesore pas
représentées.

Les inclusions en sub-surface de I'éprouvette (motéés 4 et 6 sur la Fig. 3. 18) conduisent aug plu
grandes déformations plastiques pendant la lixosadle la premiere couche. La faible épaisseur dans
cette zone de la matrice cimentaire (la ou la destaentre la bille et la surface de I'éprouvettelas
plus petite) semble étre a I'origine de cette lisedion, du fait de la faible « section » résigtant

Les états de contraintes issus de cette étapelamntie la lixiviation de la couche suivante (Hfres
d’attaque chimique), les contraintes initiales apmes. Les déformations plastiques sont également
conservées. La couche CP2 est alors considérée edotaiement dégradée. L'état de dégradation
généré est semblable a celui obtenu expérimentatepae analyse microtomographique (Fig. 3. 12).
La Fig. 3. 23 donne une représentation des isorsatieila norme des déformations plastiques autour
des inclusions n°s 1, 2 et 6. En ce qui concermadaes fortement plastifiées, la remarque faite lo
de la lixiviation de la couche CP1 demeure valal#d#les sont situées principalement autour des
inclusions rigides pour les mémes raisons. D’aptig, une bonne concordance qualitative existe
entre la localisation de ces zones obtenues padation numérigue et les lieux ou des fissures sont
visibles sur la Fig. 3. 12, qui va étre analyséesda suite.

o A

2 NDP[1/1.E-3
- 473
B <50
- 3.86
32
B 2.57
I 1.93
] 1.29
[ ] 064
|:| 0.00
] 0.00
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Fig. 3. 22 - Isovaleurs de la norme des déformatiplastiques (NDP) aprés lixiviation de la couchelC
L'échelle est donnée & la droite du schéma (det(¥a.10°)

Un zoom sur la bille numérotée 6 (Fig. 3. 24) pdardeecomparer plus précisément les résultats de la
simulation a ces observations expérimentales. Aims grande concordance existe entre les zones ou
les déformations plastiqgues sont importantes débdalisation des fissures. En particulier, la fresu
repérée par la lettre (b) sur la Fig. 3. 24 esfaiament simulée. En outre, en étudiant plus
attentivement les inclusions 1 et 6, la plus gramatene de déformations plastiques se situe sonig |

du chemin le plus court entre leurs surfaces rdisesc(fissure (a) de la Fig. 3. 24). Les deux
inclusions tendent chacune a limiter le retraitdide la pate de ciment soumis au retrait endogene.
Leur proximité crée un chevauchement des zonesiquas engendrées par chacune d'entre elles,
issues de contraintes de traction élevées dans pette comme le confirme la Fig. 3. 21. Cette
proximité semble bien étre la cause de I'état deramtes observées, I'étude des interactions entre
billes plus éloignées (billes 1 et 2, ou encorkediR et 3) montrant une plastification bien phible.

NDP 1/ 1.E-3
B 4.50-5.74
I 394 -4.50
il 33739
Il 281 -337
B 2.25-281
Bl 1.69-2.25
B 1.12-1.69
I 0.56-1.12
[ 0.00-0.56
1 -001-0.00

Fig. 3. 23 - Isovaleurs de la norme des déformatiplastiques au niveau des inclusions 1,2 et 6sapre
lixiviation de la couche CP2.
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Fig. 3. 24 - Zoom issu de la Fig. 3. 12 (issuealmicrotomographie) sur les inclusions 1 et 6 afr@$eures
de lixiviation: fissure entre les inclusions (a)fissures entre une inclusion et la surface derbépette (b).

Une autre remarque peut étre réalisée sur I'apparite plasticité a proximité de I'inclusion n°4rpa
I'étude de la ligne de coupe IM - Fig. 3. 20, qasge au travers de la zone a fortes déformations
plastiques. La norme des déformations plastiquaggde plus importante au contact de la bille, et
diminue a mesure que l'on se rapproche de la surfaderne de I'éprouvette. Cela pourrait
s’expliquer car les contraintes de traction devegrtrde plus en plus grandes si I'on est prochede |
surface de l'inclusion, et semble conforme aux @déates observations. Cependant, en étudiant le
profil de déformations plastiques le long de HMi(passe par la bille n°6, mais par le chemin le plu
court entre cette bille et la surface de I'éprotejeét non par la zone ou la déformation plastiegte
maximale), il apparait que la norme des déformatiplastiques est plus importante a la surface de
I'éprouvette qu’a la surface de l'inclusion. Unraueffet semble donc se produire.

Une étude du profil JM, passant dans de la patendent relativement éloignée des granulats, et donc
sensiblement peu affectée par leur réle, révélelgumaximum des déformations plastiques se situe
plutét sur la partie externe de I'échantillon. Deeffets distincts seraient donc a l'origine de la
fissuration, I'un provenant des inclusions rigidémtre de la pate de ciment elle-méme. Le premier
se manifeste autour de chaque inclusion ou learéissapparaissent. En effet, elles sont Iégerement
plus larges proche de I'inclusion, et se rétrécisaemesure que I'on s’en éloigne. La fissure . (

3. 24) illustre ce phénoméne. Ce phénomeéne estmlatiit local. Le second effet se voit sur la Fg.

25, qui est un zoom sur la matrice cimentaire apdékeures de lixiviation et a I'écart des inclusio
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a

Les fissures ont tendance a s'y initier depuis UHage externe de I'éprouvette. La cause est la
différence de module d’Young entre les couchesesait lixiviées, et donc étre un effet structural.
fissuration (ou les déformations plastiques darteengimulation) résulte donc d’'une addition de ces
deux effets physiques. Proche des inclusions elidéfcal y prédomine, tandis que le second prend le
pas dans les zones ou les inclusions sont absebéesecond effet est plus précisément mis en
évidence et étudié dans le paragraphe 3.3.3.5.3rgit¢é de la lixiviation de composites ou les
inclusions rigides sont remplacées par des inahssiosouples » (billes de polystyréne).

Fig. 3. 25 - Zoom (issu de la Fig. 3. 13) sur latrice cimentaire loin de I'effet des inclusions apr24 heures
de lixiviation.

Les valeurs de la norme des déformations plastjgieass les endroits ou il N’y a pas d’effet local,
s’averent globalement identiques, alors qu’en t&alies fissures dans la pate de ciment sont lecale
La nucléation des fissures est probablement en§enmir un défaut local de cette matrice cimentaire
(présence d'un grain de ciment anhydre, ...). Ceeéstn’pas pris en considération dans cette
simulation, pour laquelle la pate de ciment essm#rée homogéne. La dégradation par lixiviation se
poursuit ensuite de maniére analogue pour les esushivantes (CP3 puis CP4). Les zones plastiques
a la périphérie de I'échantillon, engendrées l@dallixiviation des zones CP1 et CP2, n'évoluent
plus. La plasticité progresse uniguement dansdesailes couches lixiviées (CP3 et CP4).
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Fig. 3. 26 a et b - Evolution pendant la lixiviati¢état sain en —, CP1 dégradé en — — —, CP2atiégen — - —
, CP3 dégradé en - - - et entierement dégradé en—} de la norme des déformations plastiques{ales
déformations volumiques (b) le long de la lignecdape JM. Les fléches traduisent la diminution des
déformations élastiques au cours de la lixiviatignand les déformations plastiques n’évoluent plus}
indications CP1, CP2, CP3 et CP4 dans la partieésigure des courbes schématisent 'emplacement des
différentes couches traversées par la ligne de eclii.
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Un phénomene intéressant doit étre souligné enissen évidence par I'examen de I'évolution de la
norme des déformations plastiques en parallélelie des déformations principales sur la section JM
aux différentes étapes de lixiviation (Fig. 3. 26etab). Une fois la couche CP1 dégradée, les
contraintes dans cette couche diminuent fortem@ata est du a la dégradation de ses propriétés
mécaniques, qui engendre par la méme occasionugmeestation de la déformation plastique (Fig. 3.
26a). A I'étape suivante, pendant la lixiviation ldecouche CP2, le méme phénoméne s’y produit.
Cependant, en observant le comportement de CPtteans@éme étape, les déformations plastiques n'y
évoluent plus. De plus, la somme des déformatioimeipales, qui sont des déformations élastiques
la surface de charge plastique n’étant pas attdmtealeur des déformations plastiques n’évolus pa
tend a diminuer légérement. Ainsi, quand CP2 egtadife, des relaxations de contraintes existent au
sein de la couche CP1. Une fissure dans la couBtieaQrait donc tendance a se refermer quand les
couches suivantes sont lixiviées, la somme desrmétions diminuant. Cette hypothése semble
également vérifiée lors de la dégradation de CPGRt (Fig. 3. 26b). Les fleches sur cette figure
indiquent la diminution des déformations volumigylessque la norme des déformations plastiques
n'évolue plus, comme montré sur la Fig. 3. 26a)caeeprogression du front de dégradation. Une
analyse d'autres lignes de coupe montre un compertesimilaire. Cette tendance numériguement
observable n'a pas encore pu étre vérifiée expatmement, cela nécessitant le recalage complexe
des différents scans d’'une méme éprouvette audrdiffes étapes de lixiviation.

3.3.3.5.2 — Effet du retrait de décalcification

Une seconde série de simulations est maintenagttefe en prenant en compte a la fois le retrait
endogene et le retrait de décalcification, afin dgerminer les conséquences sur les résultats
numeériques. Ce retrait est appligué a la couchedqiti étre lixiviée dans I'étape considérée, juste
avant de procéder a la réduction de ses propmééaniques. Une comparaison est alors menée entre
les isovaleurs de la norme des déformations plassiqvec (Fig. 3. 27a) ou sans (Fig. 3. 27b) peendr
en compte ce retrait de décalcification. La répafesééchantillon sous retrait de décalcificatiauls

est aussi calculée (suppression du retrait enddgéiad) (Fig. 3. 27¢).
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Fig. 3. 27 - Isovaleurs (échelles différentes)aladrme des déformations plastiques pour un éclamti
totalement lixivié avec retrait : (a) endogene etdicalcification, (b) endogene seul, (c) de défieédion seul.
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Quelques conclusions partielles peuvent étre émancépremierement, I'ajout du retrait de
décalcification tend a augmenter les déformatidastigjues observées dans la simulation ou seul le
retrait endogéne est modélisé. Il ne modifie pasibement la distribution qualitative des zones a
grandes déformations plastiques, qui restent k@adi autour des granulats. Il agit principalemant e
augmentant les effets du retrait endogéne inib&.plus, si ce retrait endogéne est supprimé, des
résultats comparables sont obtenus. La comparaissmnla forme du réseau de fissures observées par
le biais de la microtomographie tend a démontrer &la fois ce retrait de décalcification et leait
endogeéne initial peuvent aboutir aux mémes résulgitla plasticité apparait dans la couche lieyié

la matrice saine demeure dans son domaine de ctenpt élastique linéaire. L’addition ou non
d’'un retrait dans la couche devant étre lixiviéd¢édape suivante ne modifie que le niveau des
contraintes élastiques.

Ainsi, les simulations menées avec le retrait eadegu le retrait de décalcification aboutissethes
résultats trés semblables car leur action physegteéquivalente (précontraintes issues de retrait
différentiel entre matrice et inclusions rigidesnslde matériau sain, plus faibles que sa résistance
mécanique? lixiviation =» dégradation des propriétés mécanig@eprécontraintes supérieures a la
résistance du matériau dégra@éapparition de plasticité/fissures). Les résultatai$ du paragraphe
précédents peuvent donc étre étendus aux simudadiver retrait de décalcification. On pourra noter
que ce retrait de décalcification apparait prédamtin la valeur de ce retrait étant plus important.

3.3.3.5.3 — Effet structurel : étude d’'un composééilles de polystyrene

Afin de compléter et d'obtenir une meilleure analyde I'effet structurel évoqué précédemment,
I'effet dO aux inclusions rigides doit étre suppinCette configuration est équivalente a un congosi
a matrice cimentaire composé de pate de cimenteebilles de polystyrene, ces derniéres ne
participant pas a la résistance mécanique de helolee(matériau trés déformable), mais permettant de
générer des vides aux dimensions souhaitées. Utoteposite est alors fabriqué et est soumis au
méme processus de lixiviation et de suivi microtgraphique que les composites avec billes de verre,
et servira de validation expérimentale. La Fig. 2B présente une coupe issue de l'analyse
microtomographique de ce composite aprés 24 helarégiviation. Les billes de polystyréne, tres peu
denses comparativement & la matrice cimentainrééigiou non (environ 20 kgfin sont transparentes
aux rayons X. Elles apparaissent donc en tres somilr la figure, comme une bulle d’air. Aucune
fissures engendrée par effet local d’inclusion sy visibles (pas de fissuration entre deux inohsi
proches, entre une inclusion et la surface dedidégstte,...). En revanche, il est possible d’observer
des fissures provenant de la surface externe geol@ette et se propageant vers le cceur de
I'échantillon, notamment dans la partie haute ddidare. L'initiation se produit au niveau des
aspérités produites par les billes de polystyrendsgmtes en surface, ou par les bulles d’air ieslus
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Ainsi, I'existence d’'un autre effet que celui durge retrait empéché entre la matrice de cimenhet u
inclusion plus rigide semble étre mis en évidence.

Fig. 3. 28 - Coupe d’un composite polystyréne-cintigivié pendant 24 heures. Le diamétre des billes
polystyréne utilisées est de 2mm, le diameétre duposite étant de 8mm.

Une nouvelle simulation numérique est réalisée poufirmer ces observations. La méme géométrie
de référence que celle étudiée précédemment pocongosite a billes de verre (Fig. 3. 18) est
maintenant simulée en remplacant les billes deevgair des vides. Les éléments d'interface sont donc
également retirés. L'existence de contraintes audeela matrice cimentaire, pouvant aboutir aade |
fissuration, sera alors uniquement rendu possiateupe différence de module d’Young entre la pate
de ciment saine et lixiviée.

Néanmoins, les conditions de déformations planéisés dans la simulation des composites a billes
de verre, qui convenaient bien a I'étude, sonpias discutables. En effet, la matrice sera plat6t

I'était sain dans un état de compression et notrad#ion, I'absence d’inclusions rigides ne généran
plus de contraintes de traction en son sein pat el retrait empéché local. Or, I'hypothése de
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déformations planes génére des contraintes déotmagtiale et pourrait aboutir a des résultatsra¥so
Cependant, cette traction axiale est uniforme dante la pate de ciment. Elle aura pour effet
d’augmenter la norme des déformations plastiquess de maniere homogene dans I'éprouvette. Les
zones ou les plastifications sont les plus impaesmui servent dans notre simulation d’indicatiir
fissuration, ne seront donc pas modifiées spatetenseule leur valeur sera augmentée. L’hypothese
de déformations planes est donc reconduite.
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Fig. 3. 29 - Norme des déformations plastiques aipree lixiviation en 4 étapes (en — — —) ou ensewde étape
(en —) sur la coupe JM d’'un composite cimentgighgne totalement lixivié.

On procede alors a la génération du retrait endoggitial, puis a la lixiviation en I'étudiant de 2
maniéres distinctes :

e soit en réalisant une lixiviation progressive comprécédemment en dégradant la couche
CP1, puis CP2, etc...

* soit en réalisant une lixiviation directe des 4aus a la fois en une étape

Ceci aura pour effet d’observer la prise en conqutenon de I'effet que pourrait avoir la présence
d’'une zone saine plus rigide au sein d'une zorieidig moins rigide. Les résultats sont présentés su
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la coupe JM dans ce composite a billes de polystydans la Fig. 3. 29 en fin de lixiviation. Les
valeurs présentées de la norme de déformationsgplas ont une valeur comparative entre les 2 types
de lixiviation considérée (progressive, représepig@eun trait pointillé, ou en une étape représenté
par un trait continu). Il apparait clairement gaelikiviation en 4 étapes aboutit & une valeur plus
importante de la norme des déformations plastigetegue ces déformations sont plus grandes sur la
partie externe de chaque couche. Cette remarqaederonfirmer que, si les inclusions sont trop
éloignées pour avoir un effet sensible sur le cateprent de la matrice, un effet structurel engendre
des fissures, plutét initiées en surface de I'éttham (et dont la localisation dépend d’'un déféndal

au sein de la matrice), et qui progressent verlieur.

3.4 — Effet d'un pré-endommagement sur l'avancée fhant de
lixiviation

Dans I'optique de I'étude de la durabilité des miaté cimentaires, I'analyse microtomographique de
la décalcification de ce type de matériaux a mogtre I'apparition de fissures pouvait survenir.t€et
fissuration est défavorable pour la durée de vime'structure, car elle tend & augmenter les \aleur
de ses propriétés de transport. A cette étape tie aoalyse microtomographique, seule la fissumatio

induite par la lixiviation a été étudiée. En revamc I'effet d'un pré-endommagement sur la
progression de la lixiviation n’a pas encore étérdée, et fait I'objet de ce paragraphe.

3.4.1 — Protocole expérimental

Le paragraphe 3.3 a mis en évidence l'utilité deilerotomographie pour I'obtention d’une image 3D
non destructive témoignant des effets d’'une déazdtion, et la possibilité d'accéder a la fissioat
induite jusqu’a une taille de l'ordre de 5 um. Diesp 'avancée du front de lixiviation apparait
nettement, et une modification de ce dernier pfisdtence d'un pré-endommagement pourrait alors
étre visualisée. Les expériences mises au point pette étude s’appuient donc a nouveau sur des
observations au travers d’analyses microtomograjgsiq

3.4.1.1 - Génération de préendommagement

Deux types de pré-endommagement sont étudiés. émi@r est a I'échelle microscopique et est
généré sur un composite pate de ciment avec lilegerre de 2 mm, identique a celui étudié au
83.3.2 (35 % de billes de verre). L’échantillon8lmm de diamétre et environ 20 mm de long (carotté
au sein d'un prisme 40x40x160 mm, conservé 28 jeats eau a 20°C, puis recouvert d’aluminium
pour une durée de 6 mois) est soumis a un sécmagieiee a 60°C pour une durée de 24 heures, puis
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a 105°C pour 24 heures. Ce séchage rapide provaguparition d’'une fissuration répartie au travers
de I'échantillon. La Fig. 3. 30 présente I'étatdcomposite soumis a un tel séchage.

Fig. 3. 30 - Coupe microtomographique d’'un compmositnent-billes de verre de 2mm séché en étuvé@ 60
pendant 24 heures, puis 24 heures a 105°C

Les fissures qui apparaissent forment essentiefierdes jonctions entre les différentes inclusions
rigides, ainsi gu’entre les inclusions et la swefde I'éprouvette testée. Cette géométrie n’esspas
rappeler celle observée sur les matériaux soumtds &a lixiviation. Ceci peut s’expliquer par la
physique assez semblable du cas : le retrait ddcdation de la matrice cimentaire est limité @ar |
présence d’inclusions rigides, ce qui génere unhd&aontrainte de tractions orthoradiales autesr d
inclusions. Un dépassement de la résistance adtaan se produit alors et aboutit & cette fissomat

De plus, ces fissures suivent généralement le echémplus court entre les 2 granulats, la section
résistante a ce niveau étant la plus petite et thooptus fortement sollicitée par le « chevauchemen
des zones fortement tendues autour des granulattaides fissures paraissent également suivre le
contour des inclusions, qui sont dés lors désatiflas de la matrice cimentaire. Une différence
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notable avec la fissuration engendrée par lixigratst I'ouverture de ces fissures. Elles sontffen e
plus marquées : I'ouverture de la plupart d’entieseest nettement supérieure a 20um.

Fig. 3. 31 - Coupe microtomographique d’'une pateideent avant lixiviation, avec présence de pré-
endommagement a la surface : entailles axiales@sof@)) et radiales (notées (r))

Le second type de pré-endommagement est d’ordreosw@pique et est réalisé sur une pate de
ciment pure (mémes dimensions que I'échantillorcguént), de composition identique a celle du
composite ciment-verre. D’'assez profondes entaj#asiron 0,5 mm de profondeur) au moyen d’'une
lame sont pratiquées a divers endroits a la sudad&chantillon, Leur localisation est fournier $al

Fig. 3. 31, et sont notées (a) pour les entaikkéaes et (r) pour celles radiales.

3.4.1.2 - Acquisition des données

Une fois le pré-endommagement réalisé, les éclamgilsont plongés dans un bain de nitrate
d’ammonium, pour décalcifier le matériau, et scamé§ulierement par microtomographie. Le lecteur
est invité a se référer au paragraphe 3.3.1, Iqote étant identique.

3.4.2 — Résultats et analyses des observations ekpéntales

Les Fig. 3. 32 a, b et ¢ présentent les coupestoitiographiques de I'échantillon pré-endommagé de
pate de ciment apres 2 h (a), 11 h (b) et 26 dddjxiviation. La Fig. 3. 32a fait apparaitre eetent
I'effet du pré-endommagement par entailles ou atnasur I'avancée du front de lixiviation. Ainsi,
les zones situées a proximités des endommagemerstgriices mettent en évidence que le front de

104

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

lixiviation a pénétré d’environ 0,5 mm. La géométde ce front tend a suivre la forme de I'entaille
pratiquée, mais progresse d'une profondeur semsdsie équivalente en tout point de cette entalille.
Au niveau des zones saines en revanche, aucunrifesit discernable. La surface de I'échantillon
semble agir comme une barriere de protection geintia I'avancée de ce front. Ce phénomene
pourrait étre di a la création d’'une pellicule erface entre le moment ou I'éprouvette est carpdte
le début du test de lixiviation. L'origine de cepellicule pourrait étre due a la conservation des
éprouvettes entre le jour du carottage et le jautedt (conservation dans I'eau) et a une crégion
réaction chimique d’'un constituant limitant la réac de décalcification. Une carbonatation treés
superficielle pourrait étre cette réaction, cae éénd a diminuer la perméabilité et la diffusivibé
matériau. Ainsi, la dissolution du calcium serdéhwrd trés lente a la surface de I'éprouvettes pui
une fois cette couche dégradée, la progressionodti fourrait suivre la cinétique observée au nivea
des zones ou la surface a été abrasée.

Fig. 3. 32 a, b et ¢ - Coupes microtomographiguas@ pate de ciment préendommagée apres 2 h (d) (bl
et 26 h (c) de lixiviation

En étudiant la Fig. 3. 32b obtenue apres une &fimn plus longue, I'hypothése d’'une couche de
surface protectrice semble se confirmer. Les zaitages sous les zones saines commencent a étre
attaquées (environ 0,3 mm de profondeur du frorixdeation). Au niveau des zones endommagées,
le front a maintenant atteint une profondeur des & mm sous la surface de I'entaille ou de
I'abrasion. Entre I'état de la Fig. 3. 32b et c,filent de lixiviation semble progresser d’autant au
niveau des zones endommagées ou non. Le ralentissetn front serait donc bien engendré
uniguement par une couche de surface. L'existeriaredtelle couche peut donc sensiblement
modifier le comportement du matériau vis-a-vis’deédque chimique.

A titre de confirmation de I'effet structurel évagidans le paragraphe précédent, la Fig. 3. 31bexhi
également des microfissures dues a la lixiviatissea peu marquées, plutbt orientées radialement, et
située dans la partie externe de I'éprouvette.ija3: 33 présente un composite ciment-billes deeve
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préendommagé par séchage apres 24 h de lixividllenx constats majeurs peuvent étre dressés
concernant I'influence de cette préfissurationl'smancée du front de lixiviation.

Fig. 3. 33 - Coupe microtomographique du compaditeent-billes de verre préendommagé par séchageisou
a 24 h de lixiviation

Le cercle rouge délimite 'avancée moyenne de eetfau coeur de I'éprouvette. Globalement, il est
centré sur I'axe de révolution de I'échantillonmtin d’'une progression essentiellement radiale et
diffusive, certaines zones étant moins profondéndgémgradées par la protection constituée par les
inclusions de verre. La présence de fissures &drimclusions a l'intérieur de ce cercle, non déér
tend & dégrader le matériau a leur niveau. LesrBssrepérées par (a), (b) ou (c) sur la Fig. 3. 33
mettent en évidence ce phénomene. Une partie dégiadeur proximité est nettement discernable,
alors que la matrice cimentaire au-dela est danitatnsain. En revanche au niveau de (d) ou (&), le
fissures ne paraissent pas, a I'état de dégradediosidéré, accélérer la dégradation a leur progjmi
méme si elles sont fortement ouvertes (fissure. () plus grande profondeur a laquelle elles se
situent pourrait expliquer cela, la concentrationnrate d’ammonium de la solution interstitielle
étant probablement trop faible a leur niveau. Eetela réaction se produit des que du calciumpas
encore été dissout. Les espéces réactives deuliosalie nitrate d’'ammonium sont donc consommées
par les premiers sites non encore attaqués quilieontre, protégeant les zones plus en profondeur,
méme si des fissures sont présentes.

Les décohésions entre les inclusions et la matiioentaire, entrainées par le séchage, ont eles au
tendance a constituer des voies plus rapide ddaiféaztion. Cet effet est particulierement visitdea
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niveau des marques (1) a (5), et dans une moindzeum® (6). De la méme maniére que
précédemment, les décohésions ont une influencémabexa proximité du front moyen d’avancée de
la dégradation (cercle rouge). Les zones fissuptes en profondeur sont a nouveau exemptes
d’apparition d’'une dégradation a I'état de lixiviat considéré, et ne joueront un role que dangatn é
de dégradation plus avanceé. La préfissuration dépr@uvette avant lixiviation constitue donc une
voie préférentielle pour la décalcification, ménmdesir effet est limité par le caractere diffusd th
dégradation.

Enfin, en comparant la profondeur du front de lixiion a celui obtenu sur un méme matériau non
pré-endommagé soumis a 24 heures d’attaque chinfljge 3. 13), il apparait clairement que le
séchage préalable augmente la cinétique de dégnadah effet, ce front est a 1,2 mm de profondeur
sur I'éprouvette uniguement lixiviée, tandis qé situe a environ 2 mm dans le cas d’'un séchage
préalable. Outre les fissures visibles qui tendeatcélérer la dégradation, une microfissuratiam no
détectable a la résolution utilisée existe probablg et amplifie ce phénomeéne.

3.5 — Conclusions

Ce chapitre a permis de présenter, sous une amgpmodtroscopique originale, le comportement

hydro-chemo-mécanique de matériaux cimentairesicipalement centré sur les influences d'une
sollicitation hydrique accélérée par attague chimigsur les modifications microstructurelles.

Réciproquement, 'effet d'un changement de la nsttature par génération de fissuration a fait
I'objet d’investigations. Les matériaux testés sdats matériaux-types (composite pate de ciment -
billes de verre) simplifiant la géométrie et la qexité d’interprétation des phénomenes physiques
observés.

La méthode d'observation retenue dans le cadra darhpagne expérimentale menée fait appel a une
technique originale d’'imagerie tridimensionnellesée sur la microtomographie par rayons X. Elle
autorise I'étude non destructive d’'un méme écHhantif plusieurs étapes de dégradation, et permet
d’'accéder a la progression du front de lixiviatieh aux changements microstructuraux, sans
perturbations engendrées par la méthode de mdsungsolution d’une telle acquisition dans notre
étude était de 5,1 micrometres.

Parmi les résultats obtenus, I'un des plus imporésh que la lixiviation par nitrate d’ammonium
aboutit a I'apparition d’'une microfissuration, noi@ment autour des inclusions rigides. Cette
fissuration est peu ouverte. Elle pourrait s’expdiqpar le fait que les matériaux cimentaires sont
contraints par un retrait endogéne et un retraitié@ealcification. Autour des inclusions rigidess de

contraintes de traction se développent, et didinkénution importante des propriétés mécaniques de
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la matrice cimentaire lors de la dégradation, dewat plus importantes que la résistance admissible
et engendrent une microfissuration.

Une confirmation de cette hypothése est réalisée us& simulation numérique simplifiée du
probléme. Basé sur un modéle élasto-plastiqueipalfa été possible de confirmer les hypothéges e
valider les observations expérimentales sur un csitg avec des inclusions rigides de 2 mm de
diamétre. L’apparition de zones ou les déformatiplastiques sont élevées, considérées dans cette
simulation comme celles ou la fissuration a de deanprobabilités de se produire, est influencée
fortement par les inclusions rigides qui limiteatrétrait libre de la matrice cimentaire sous éefies
retraits de décalcification et endogene. Ces zapparaissent d'abord a la surface des inclusidrsg, e
propagent a l'intérieur de la pate de ciment. Gt est local. En outre, la présence de deuxdille
proches I'une de l'autre augmente la niveau derd&tions plastiques observées, et aboutit & une
zone privilégiée de fissuration.

Un effet structurel a également pu étre mis enehadd par I'étude d’'un composite ou les inclusions
rigides sont absentes, mais ou des fissures samtapo visibles. La différence de module d’Young
entre la zone externe lixiviee de I'’échantillorsatzone saine agit d’'une maniere semblable at'dée
I'inclusion rigide qui limite le retrait de la mate lixiviée, et par le développement de contrarde
tractions pouvant induire une fissuration. Une tamdtion a été fournie en simulant numériquement

le composite sans inclusions rigides soumis a wgradiation progressive ou a une dégradation
instantanée de toute la matrice cimentaire.

La dimension des inclusions rigides joue égalemanble dans I'apparition de cette fissuration. &ve

la résolution utilisée lors de l'acquisition tomaghique, aucune fissure n'est aisément discernable
pour les composites avec des inclusions de 1mm isoama lixiviation. En revanche, plus les
dimensions sont importantes, et plus I'ouverturs filgsures tend a s’accroitre, méme si leur nombre
tendrait & diminuer. L'ouverture des fissures apftalors liee a la surface spécifique des inchsio
utilisées. Plus elle est grande (i.e. plus le dieenést faible), plus le nhombre de lieux ou la éatibn

de fissures peut se produire est grande. Cela drgators ce nombre accru de fissures, mais moins
ouvertes, les déformations dues a la décalcifinatioau retrait endogéene restants semblables dans |
matrice cimentaire des différents composites.

Enfin, la présence d’'une préfissuration au seinmatériau avant lixiviation, générée par un séchage
rapide préalable de I'échantillon, a montré qu’'atmstituait une voie préférentielle d’avancée du
front de lixiviation.

L'utilisation d’'un modéle plus complexe, incluanh umodele d’endommagement permettant de
quantitativement prédire la fissuration engendoés tle la lixiviation est envisagée dans le fultiar.
validité de [l'utilisation d’un tel modele d’endomgement pour prédire les effets mécaniques de la
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lixiviation est renforcée par les résultats obtepas microtomographie. De plus, ce modéle pourrait
étre validé par une analyse précise (mais délicke)reconstructions 3D des composites en cours de
dégradation, qui serait a méme de fournir une dficatton et une cartographie de la fissuration, et
notamment les longueurs, surfaces et ouverturessléssures.
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Chapitre 4 — Approche méso et macroscopique du
comportement hydro-mécanique de matériaux cimentags

4.1 - Introduction

Les chapitres précédents visaient une approchestiacturale des pates de ciment et mortiers testés
en étudiant plus précisément la structure poreesenthtériaux durcis, les effets d’'une sollicitation
hydrique par attaque chimique sur cette microgtrectainsi que les modifications engendrées par un
pré-endommagement sur la dégradation par décalidic Les phénoménes physiques ont ainsi été
déterminés a I'échelle de la microstructure. L'ayghie proposée dans ce quatrieme chapitre s’'attache
aux couplages hydro-mécaniques, a un niveau d'aeésen et de mesure plus large que celui proposé
auparavant, utilisé pour la caractérisation depnEtés des matériaux cimentaires. Les phénoménes
pouvant nuire a la durabilité, tels que les redrdiis au séchage pouvant engendrer de la fissugitio
entrainant dés lors une augmentation des propdétésnsfert du matériau, ou bien encore le réle d
'endommagement sur la cinétique de séchage etdexctéristiques mécaniques en traction, feront
I'objet d’investigation. Leur identification et guotification pourront servir de base aux modéligadio
futures. La connaissance de certaines propriétgséstomenes microscopiques, étudiés aux chapitres
2 et 3, permettra en outre une analyse plus fineatuportement macroscopique des matériaux
cimentaires. Ce chapitre présente ainsi les dérearekpérimentales de caractérisation des propriétés
hydro-mécaniques mises en ceuvre dans la compréhemii comportement des matériaux
cimentaires.

4.1.1 - Eau et variations dimensionnelles

L’eau, présente sous diverses formes dans le matéimentaire au sein du réseau poreux et des gels
d’hydrates (82.1.2), est en équilibre avec la roatsolide. Une modification, par séchage, de la
saturation de I'éprouvette engendre des variatiimensionnelles afin de conserver I'équilibre globa
du systéme. Les différents mécanismes liés awatians dimensionnelles sont présentés dans la
suite, ainsi que les principaux retraits qu’un matécimentaire peut subir.

4.1.1.1 - Mécanismes de variations dimensionnelles

Trois mécanismes majeurs sont généralement évoguérsexpliquer le lien entre la saturation du
matériau et les déformations observées, en I'aleséacout autre chargement (Baron 1982, Hua et al.
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1995, Kovler et Zhutovsky 2006). Toutefois, une poéhension exacte de ces mécanismes ne fait
toujours pas I'objet d’'un consensus.

Le premier mécanisme impligue une mise en congaite la phase liquide au sein du matériau.
Freyssinet suggéra qu’elles puissent étre engengréela pression capillaire, proportionnelle a la
tension superficielle du liquide et inversementgamionnelle au rayon de courbure du ménisque. Une
évaporation d’eau aboutit a une diminution de g@made courbure et a une dépression capillaire
créée dans le liquide, provoquant une contractiomuatériau en réaction. Ce phénomene sulit les lois
dites de Kelvin et de Laplace, qui lient la valeercette dépression a I'humidité relative et awmay
de pore capillaire supposé cylindrique, déja évegquau chapitre 2. Ce mécanisme est considéré
comme actif lorsque I'eau capillaire est continusjellement pour des humidités relatives au-dela de
40% (Powers 1968, Feldman et Sereda 1970, Acke3)198

Le deuxiéme mécanisme repose sur les tensionsficigleys (ou énergies de surface), qui peuvent

varier avec l'adsorption de gaz ou de vapeur ssigkds d’hydrates, considérés comme un systéme
colloidal. L’augmentation de ces énergies a mesguee de la vapeur d'eau est désorbée conduit a
nouveau a une contraction du matériau, expliguasrétraits observés. Ce phénomeéne n’intervient
gue si la quantité d'eau adsorbée varie, et est @miif pour des humidités inférieures a 40%

(Wittmann 1968).

Le troisieme mécanisme est quant a lui lié auxgiwes de disjonction. L'intrusion d’eau dans les
zones inter-feuillets induit des forces répulsieasres les feuillets de CSH, ainsi qu’une diminutio
des forces attractives de van der Waals entreudaces solides. La somme de ces deux effets est
appelée pression de disjonction, qui aboutit pail@re du systéme, a des variations dimensioeaell
(Powers 1968, Visser 1998). La validité de cetesgion comme origine des retraits et gonflements
observés lors des processus de désaturation-r@satuest toutefois controversée, tant dans le
concept que sur les valeurs d’humidité relativeetia@ pourrait étre prise en compte. Toutefois, il
existe un parallele trés fort entre pression caipdl et pressions de disjonction, qui agissented’'un
maniere similaire (lié a l'activité de I'eau).

4.1.1.2 - Retraits endogene et de dessiccation

Les mécanismes physiques récapitulés précédemmentesux mis en ceuvre pour expliquer le retrait
d’autodessiccation et le retrait de dessiccatiohagissent d’une maniere analogue, pas diminutén
la saturation en eau du réseau poreux.

Le retrait endogéne est le retrait que subit leénet cimentaire lorsque aucun échange hydriqust n’e
permis avec I'extérieur. Il se développe ainsi Idesl’hydratation du ciment anhydre par I'eau et
regroupe la contraction de Le Chéatelier (due aumel des produits formés plus faible que celui des
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réactifs) et le retrait d’autodessiccation. En teff@ contraction de le Chéatelier intervient au utéte
I'hydratation libre, mais lorsque le matériau detisuffisamment rigide, elle ne peut se poursuivre.
La poursuite des réactions d’hydratation a powgtefé consommer principalement une partie de I'eau
capillaire. Ces réactions tendent donc a s’argtky réseau capillaire n’est plus saturé. Uneigald
réseau poreux devient donc non saturé en eaudigatcest le lieu d’apparition d’'une phase gazeuse,
constituée de vapeur d'eau et d’air. L’humiditéatigle interne (équilibre entre la phase liquide et
gazeuse) diminue et des ménisques vont alors sefau contact de ces deux phases, aboutissant a
des dépressions capillaires et des retraits durimat@4.1.1.1). Ce retrait endogéne dépend duorapp
E/C et de la proportion de granulats. Lorsque laportion d’eau par rapport au ciment anhydre
introduit dans le mélange initial est faible, l&raé endogéne est important et se manifeste rapdée
(voir en général (Aitcin 2001)). Cela est lié diteesse du réseau poreux, comme le montre la Fiy. 4
pour l'autodessiccation.

bt i anal i oo taail i i
1004 | 0-643 m" kg
Voo 0-387 m*/kg

i \ A-254 m*/ kg i
' i f-212 m*/ kg B
- :

g oo

Relative deformation [Microstrain)

Loog

1aca

Time (h)

Fig. 4. 1 - Retrait d’autodessiccation en fonct@intemps pour 4 finesses de mouture d'un mémeecl{Bentz
et Jensen 2004)

Elle traduit I'évolution au cours de I'hydratatiates déformations selon la finesse de mouture du
ciment, et donc la finesse du réseau poreux, pesiipdtes de ciment avec un E/C de 0,35 (Bentz et
Jensen. 2004). Pour des bétons ordinaires, desitse@ndogénes de l'ordre d’'une centaine de
microdéformations sont généralement observés. Ee,da plupart de ce retrait se produit dans les
100 premiers jours de maturation du matériau ciaientet peut étre évité en réalisant une maturatio
des éprouvettes ou un apport d’eau depuis I'extégst possible. Ce type de conservation induit un
gonflement d’environ 100 microdéformations en un(ldeville 2000). La maturation en piscine de
nos matériaux devra donc étre suffisante pour Blée perturbations des mesures par ce retrait
endogeéne.
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Fig. 4. 2 - Retrait de dessiccation en fonctior’demidité relative imposée pour des mortiers (Myles pates
de ciment (P) a E/C de 0,35 (M35, P35) ou 0,5 (M) (Bissonnette et al. 1999)

Le méme phénomeéne de retrait se produit lors di@ssiccation qui autorise I'échange hydrique entre
le matériau et I'environnement. Un départ d’'ealerstitielle vers I'extérieur de I'éprouvette par
équilibrage avec les conditions environnementaleposées diminue le rayon de courbure des
ménisques, puis la désorption de I'eau adsorbééesyvarois des pores. La différence repose sur le
fait que toute la gamme d’humidité relative peut étteinte : les trois mécanismes évoqués au
84.1.1.1 peuvent donc jouer un role selon 'HR ad#rge. (Bissonnette et al. 1999, Benboudjema
2002) ont montré que le retrait de dessiccatiomglestalement inversement proportionnel a I’humidité
relative (Fig. 4. 2) dans la gamme 45 a 100% d'H& passage d’'un E/C de 0,35 a 0,5 ne met pas
clairement en évidence de modifications du retEiffin, le retrait observé entre des mortiers et de
pates de ciment apparait proportionnel au volumeétie de ciment.

4.1.2 - Couplages saturation - propriétés mécaniqaales matériaux

En sus des variations dimensionnelles induitesI’ptat de saturation du matériau cimentaire, les
propriétés mécaniques peuvent étre modifiées paréuhage. Ce paragraphe aborde notamment les
variations des propriétés élastigues des matérianx traction et compression, ainsi que
I'endommagement induit.

Les travaux de (Yurtdas 2003), qui portent sur mhestiers MO5 et MO8 du méme type que ceux
présentés dans ce mémoire, ont étudié le companteemecompression uniaxiale et triaxiale de ces
matériaux lorsqu’ils sont, aprés une cure de 6 rdaiss I'eau, protégés de la dessiccation ou au
contraire mis en séchage en conditions ambianersp@rature de 21°C, HR de 45%). Un effet
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structurel sera donc présent. Une augmentatiom désistance uniaxiale et déviatorique (pression de
confinement de 15 MPa) est mesurée sur les M0O5 sunmeque la perte en poids devient plus

importante (Fig. 4. 3). Elle est de 21% entre Ipsoévettes protégées de la dessiccation et celles
complétement séchées en compression uniaxialee @9% en déviatorique. De plus, elle apparait

essentiellement en début du séchage. Ces variadmmsattribuées a la mise en précontrainte du
squelette solide par dépression capillaire, et ljgadistence de gradients hydrigues au sein de

I'éprouvette, qui mettent en traction les surfacedernes et en compression le cceur. Ceci
s’accompagne d’'une microfissuration en surface,rdduit la résistance, mais qui demeure moins
importante que I'effet bénéfique des précontrainkes outre, la diminution de la saturation avec le

séchage diminue les surpressions interstitiellesnpiae en pression du fluide lors de l'essai de

compression, minimisant les effets négatifs deul'sar la résistance.
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-110
-100 29 %
-90
-80 A
-70 1 Résistance uniaxiale [MPa]
X X Y2 4
-60 X K E ¥
21 %
X
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0 -1 -2 -3 -4 -5 -6 -7 -8 -9
W ép. protégées de la dessiccation # ép. protégées de la dessiccation
O moy. de 2 ép. protégées de la dessiccation <& moy. de 3 ép. protégées de la dessiccation
® ép. en dessiccation X ép. en dessiccation
O moy. de 2 ép. en dessiccation X moy. de 3 ép. en dessiccation
A ép.préalablement séchées + ép. préalablement séchées
A moy. de 2 ép. préalablement séchées +moy. de 3 ép. préalablement séchées

Fig. 4. 3 - Evolution de la résistance uniaxialeléviatorique en fonction de la perte en poids pes mortiers
MO5 (Yurtdas 2003)
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Pour les M08 (moins résistants que les M05 de ear porosité plus élevée notamment), si la
résistance déviatorique croit de 44%, un compoméerdidférent est observé en uniaxial, avec une
augmentation de 32% au cours du séchage, puisiomeution jusqu’a a I'état sec, ou la résistance
redevient équivalente a I'état « protégé de laideation ». La microfissuration induite par le sgégé
tend a étre un mécanisme plus important lorsquagdport E/C est plus élevé, la matrice étant moins
résistante, et expliquerait le comportement difieentre M0O5 et M08. Ces tendances d’augmentation
de la résistance avec le séchage observées pad@¥W2003) sont confirmées par d’autres travaux
(Okajima et al. 1980, Popovics 1986, Dantec et Bet896), bien que des évolutions différentes aient
pu étre notées par (Pihlajavaara 1974) et (Torre®87), avec une diminution d’'une dizaine de
pourcents jusqu'a 50% d’'HR, suivie d'une augmeatatur divers matériaux cimentaires (béton,
mortier, pate de ciment).

Concernant le module d'élasticité en compressiogs tEsultats contradictoires sont également
obtenus. Une diminution de 14% de celui-ci entré@ @040% d’HR, puis une augmentation de 10%
jusqu’a I'état sec est observée par Wittmann etertr (Torrenti 1987). En revanche (Dantec et
Terme 1996) mesurent un module d’Young constameeriO et 40%, suivi d’'une diminution de 20%
jusqu’a désaturation (Okajima et al. 1980). (Yust@@03) met en évidence sur des mortiers le méme
type de comportement, de méme que pour le coefficie Poisson qui diminue au-dela d’'une certaine
perte en poids. La microfissuration semble étréoéiglne de cette modification des parametres
élastiques.

Pour des sollicitations en traction directe, lesrdies de la littérature sont trés parcellaires IKgvaet
Bloem 1957) mettent en évidence une diminution aerdsistance a la traction suivie d'une
augmentation pour des mortiers, alors que (BrodkBNewille 1977) observent l'inverse. (Butcher
1958) montre une augmentation de la résistancéepdage avec la dessiccation, de I'ordre de 20%,
alors gu’elle n'est que de 3% pour (Hanson 19@8)fin, en traction par flexion 3 points, (Walket e
Bloem 1957) et (Kanna et al. 1998) observent un@ndition, puis une augmentation jusqu’a I'état
sec sur des éprouvettes en cours de séchage. ri@kai al. 1980) montre uniquement une
augmentation de la résistance avec la dessiccatioatat d'équilibre hydrique étant attendu posr le
tests, contrairement aux résultats précédentsfet’eompétitif de la fissuration et de la mise en
précontrainte du matériau pourrait expliquer cagatians. Concernant le module d’Young, (Brooks
et Neville 1977) et (Toutlemonde 1995) releventigainution, dans des proportions allant de 4% a
32%. Nous proposerons dans ce mémoire des expésienctraction par fendage afin de confirmer ou
infirmer les tendances présentées en résistancenpeunatériaux cimentaires, ainsi gu’en essayant d
montrer le réle des granulats et du rapport E/Cmise au point d’un protocole d’essais en traction
directe pour I'étude des parameétres élastiques eetrédistance sera aussi proposée, méme si
uniguement quelques essais préliminaires ont guréalisés a I'’heure actuelle.
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4.1.3 - Couplages endommagement - propriétés de tnsfert des matériaux

L'endommagement dans les matériaux cimentaireslapenéation de micro ou macrofissures, aboutit
a une augmentation de leurs propriétés de tranglernombreux auteurs ont traité de ce probleme
dans leurs recherches.

Pour des chargements en compression simple surétiess a des valeurs jusqu’a environ 75% du pic
de résistance, (Samaha et Hover 1992) mettent ider®e I'existence d’'une microfissuration, par
radiographie aux neutrons, mais qui n'altére pagpsapriétés de transport. Au-dela de cette linhite,
béton est 15 a 20% moins résistant aux mouvementBuidle et d'ions. (Picandet et al. 2001)
confirment cette tendance ou un chargement a 90f6cdcrée un réseau de microfissures connectées
qui augmentent, méme aprés déchargement, la peilitééali’argon gazeux d’un ordre de grandeur.
La perméabilité mesurée aux chlorures suit le méamportement pour des charges supérieures a
80% (Lim et al. 2000) ou 90% du pic (Saito et Ishiil995). Une répétition d’'un chargement de
compression compris entre 60 et 80% entraine ksiawne élévation de la perméabilité, par extension
de la microfissuration. Les microfissures sembtivoir étre fortement interconnectées pour abautir

des modifications des propriétés de transfert d¥atériau cimentaire.

Des tests ou une fissuration d'ouverture contr@ée générée en traction par fendage tendent a
prouver qu’'en deca de 50 um d’ouverture, la periligah I'eau d’'un béton est peu modifiée (Wang
et al. 1997) Ceci tendrait alors a indiquer qu’tissure localisée de faible ouverture ne pourrailié
seule modifier de maniére importante la perméabiliun matériau.

Enfin, pour des séchages a 50, 80 et 105°C d'urtienck E/C de 0,5, la surface spécifique de
microfissuration, mesurée par microscopie €électpomi a balayage, est 2 a 3 fois supérieure a
I'éprouvette conservée a 20°C sous un HR de 50%aéBet Ollivier 1999). La microfissuration se
développe notamment au niveau des auréoles ddtimanst tend & augmenter le coefficient de
diffusion. (Hearn 1999) aboutit & des conclusianglagires, ou le retrait de dessiccation engendre u
réseau important de fissures réparties et orieraisgoirement connectant les différentes porosités
(gel de CSH, pores capillaires,...) du matériau ejnante la permeéabilité a I'eau, malgré la
resaturation qui engendre des reprises d’hydratatiqjonflements de CSH. Une confirmation qu’un
réseau fortement interconnecté de microfissureaéstssaire pour la modification des propriétés de
perméabilité du matériau est obtenue. L'effet d'umedle microfissuration répartie ou d'une
macrofissuration localisée sur la modification desétiques de séchage et des isothermes de
désorption fera I'objet d’'une campagne expérimendal cours de ce chapitre, afin de déterminessi le
remarques précédentes peuvent étre validées sonatésaux.
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4.2 - Etude des propriétés meécaniques et poromeémaes de
matériaux cimentaires

La caractérisation des propriétés mécaniques enpaniques est un préalable requis pour I'étude
du couplage entre le comportement mécanique desimat cimentaire et les sollicitations hydriques,
notamment de séchage, auxquelles ils sont expGsdte partie a pour objectif de déterminer les
valeurs caractéristiques essentielles des matégaiufont I'objet de notre étude, dont les coeéitis
élastiques et la résistance a la compression. Ppehe poromécanique est également réalisée, et
servira dans le cadre de la proposition d’un modéheple reliant le retrait a I'humidité relative
environnante. Elle est de plus instructive pouredginer les changements de morphologie du
matériau. Enfin, des données sur la perméabilité dwmtériaux sont également déterminées
expérimentalement.

4.2.1 - Tests de compression simple

L'essai de laboratoire de caractérisation des pFtdw élastiques et de rupture des matériaux

cimentaires le plus utilisé est sans contestedede compression uniaxiale. Sa mise en ceuvre est
simple et permet d’accéder au module d'Young, affiment de Poisson, & la résistance au pic en

compression et a la courbe caractéristique comgsiteformations du matériau, qui sont des données
mécaniques essentielles. Elles permettent en detfeurnir un point de comparaison avec d’autres

travaux sur des matériaux analogues.

4.2.1.1 - Protocole expérimental

4.2.1.1.1 - Matériaux testés

Des éprouvettes cylindriques (diamétre : 36 mmutda : 72 mm) des 4 matériaux de base (MO05,
M08, CO05 et C08) sont réalisées dans des moulescien. Elles sont démoulées 24 heures aprés
gachage et placées en maturation dans une pisenadstatée (température de 20°C) remplie d’eau
saturée en chaux. La réalisation d’'un essai de mBR{DN simple nécessite le parallélisme des faces
de I'échantillon, afin d’obtenir un état de sollation le plus homogene possible. Apres au minimum
28 jours de maturation, les faces des éprouvetigsadors rectifiées a la découpeuse. Le paraihélis
des faces est vérifié au moyen d’'un comparatewcdrt observable est de I'ordre du dixieme de
millimétre au plus, ce qui demeure relativemenbl&i Les éprouvettes sont ensuite replacées en
piscine jusqu’'a l'obtention d’'une maturité suffisanmarquée par une stabilisation du poids de
I'éprouvette, traduisant que les réactions d’hyatran sont suffisamment lentes pour étre considérée
comme achevées). La saturation des éprouvettesl@st considérée comme totale. L'essai de

117

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

compression est réalisé a cet état de saturatinmst|I'état ou la comparaison est la plus predese
biais expérimentaux liés a un séchage partiel tal pmuvant induire une variabilité supplémentaire
n’entrant pas en ligne de compte. Cependant,degelment doit étre suffisamment lent pour évitsr le
effets dus aux surpressions interstitielles.

4.2.1.1.2 - Méthode de mesure des déformations

L'obtention du module d'Young et du coefficient Beisson nécessite d’instrumenter les échantillons
avec des capteurs de déplacements ou de déforsmaBusieurs dispositifs peuvent étre envisageés :
jauges de déformation, extensométre a pointeauxoateaux, capteurs de déplacement linéaires de
type LVDT (Linear Vertical Displacement Transducer)

L'utilisation de LVDT apparait judicieux pour la sure des déplacements axiaux, comparativement
aux jauges de déformation, car étant réutilisallesir précision est cependant moindre que celle
obtenue par des jauges et ce pour deux raisonsuregjeLa premiére est due a la méthode de
liaisonnement des LVDT a I'éprouvette. lls sont effet montés sur un collier lui-méme fixé a
I'éprouvette par serrage de « vis pointeau » (vist dlextrémité est pointue pour permettre un conta
le plus ponctuel possible). Des endommagementgfitipls au niveau de ce contact vis - éprouvette
peuvent alors se produire et induire des instabildans le contact du collier avec I'éprouvette. Un
serrage trop faible peut aussi aboutir a un comact parfait. La seconde provient de la chaine
d’'acquisition utilisée pour acquérir le déplaceméatLVDT. Selon la qualité des composants des
cartes d’acquisition (amplificateurs, ...), la prémisde mesure peut étre plus ou moins bonne. De
maniere assez courante, un déplacement de I'otdngicton est détectable.

Dans notre cas, le dispositif utilisé est constda& colliers en aluminium de 10 mm d’épaissees L
vis de serrage sont situées a mi-hauteur du cdtiigr 4. 4. Un premier collier est disposé a une
hauteur de 15mm de la base de I'éprouvette (distarsrju’a la vis pointeau). Le second est disposé a
35 mm au dessus du premier, et supporte 2 LVDT déle@iement opposés. La mesure des
déplacements s’effectue donc aux environs de lgepaentrale de I'éprouvette, afin de minimiser les
effets de bords qui pourraient survenir au cordatte I'éprouvette et le dispositif d’applicatioa
charge. Les données sont acquises au moyen dhaiieecd’acquisition Imc© a une fréquence de 10
Hz. La résolution de la mesure est de I'ordre dei&odéformations, correspondant a une précision
de déplacement du LVDT de 0,3 um. Toutefois, laigién réelle est moins élevée, de par le briét (li
essentiellement a I'électronique) lors de I'acdiosi

Les déformations radiales sont moindres que lesraiétions axiales, de I'ordre de 4 a 5 fois plus
faibles pour un coefficient de Poisson usuel comentre 0,25 et 0,20. Le suivi de ces déformations
est alors réalisé au moyen de jauges de défornsatmliées a la surface des éprouvettes. Pour assure
une bonne adhérence entre la jauge et I'éprouvdsteprécautions doivent étre prises. Les éprasrett
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sont extraites de la piscine une fois leur matomatichevée. Elles sont mises a sécher pendant une
heure aux conditions ambiantes régnant dans ledtde (T = 20°C, HR d’environ 40 %). Leur
surface est ensuite dégraissée a I'acétone, pagpau moyen d'un papier abrasif a gros grains, pu

a grains plus fins, afin d’éliminer la pellicule tetance superficielle, induite par I'effet de pedu
moule en acier. La surface est ensuite a nouvetiayge a l'acétone afin d’éliminer les derniers
résidus pouvant compromettre un bon collage daudgg, puis un second séchage de 30 minutes en
conditions ambiantes est observé. Les jauges sostiite collée a l'aide une colle de type
cyanoacrylate (CC-33A de marque Kyowa®). Elles simttype KFC de marque Kyowa®, ou la
longueur de la grille est de 30 mm. Cette longymrmet d’obtenir une déformation sur un élément
représentatif de I'échantillon. Elles sont dispgs@emi-hauteur de I'’échantillon (zone éloignée des
lieux de chargement ou un frettage pourrait seyreylet sont reliées a la chaine d’acquisitionuna
montage quart de pont. La précision est infériéule microdéformation. Dans l'attente d’étre testée
(le méme jour que le collage des jauges), les épttes sont conservées dans un dessiccateur, au
dessus d’eau pure qui assure une humidité reld&ve00%, évitant ainsi tout séchage supplémentaire
a celui strictement nécessaire pour permettre llagwdes jauges. Sous ces conditions, la sataratio
de I'éprouvette testée est supposée tres procheldé.

Fig. 4. 4 - Collier LVDT et rotule pour un essai c@mpression
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Le chargement de I'échantillon est assuré par wassp Instron®, d’une capacité maximale de 500
kN. L’effort est transmis via un plateau supériéixe et un plateau inférieur mobile. Pour limites|
effets dus aux inexactitudes de parallélisme ddas de I'éprouvette comme montré par (Yurtdas
2003), il est nécessaire que I'un des 2 plateaitxaolé. Une rotule en acier adaptée au diandgre
I'échantillon est insérée entre le plateau supéréu’éprouvette a cet effet (Fig. 4. 4). L'esest
piloté en vitesse de déplacement du plateau, fixéeim/s. Un capteur d’effort d’'une capacité de 500
kN est monté en téte du plateau supérieur, eebéta la chaine d’acquisition.

Une précontrainte d’environ 2 MPa est appliqué&g@rduvette avant le début de lI'acquisition des
données. Afin de déterminer le module dYoung, dgsles de chargement-déchargement sont
réalisés. L’éprouvette est soumise aux cycles atgva2 (précontrainte) - 10 -5 -10 -5 -20 - 1M--3

20 - 40 MPa - etc... jusqu’a la rupture. Le modulgaling est déterminé sur les cycles au-dela des 2
premiers qui ont pour but de « mettre en plac&préuvette (rattrapage des irrégularités de surface
...) (Torrenti et al. 1999), et dans la partie oucenportement du matériau demeure linéaire. Le
coefficient de Poisson est également déterminé ldapartie linéaire. La valeur de la résistanca a |
compression est la valeur du pic de chargementpdudie post-pic n'‘est pas étudiée ici, car
I’lhomogénité du matériau n’est plus assurée pprdaence de macrofissures.

4.2.1.2 - Comparaison des propriétés mécaniques diifférents matériaux testés

Les résultats des tests de compression uniaxiaepsésentés sur la Fig. 4. 5 (a a d), qui donge le
courbes caractéristiques de la contrainte axialtoection des déformations latérales et axiales pou
chacun des matériaux testés (état saturé). L’arides déformations est fixée lorsque le préchargmen
a été appliqué. La partie initiale du comportemgost-pic y est représentée a titre indicatif. Les
courbes présentées sont représentatives des éptmssettes testées pour chacun des matériaux. Les
comportements apparaissent assez fortement difféseton le matériau étudié. Ainsi, la rupture dans
les pates de ciment se révele plus brutale queldamsortiers. La propagation des fissures, au-diela
pic de contrainte n'est pas limitée de par I'absede granulats rigides, et peuvent se développer
librement dans I'éprouvette, aboutissant & uneerugpide. Au contraire pour les mortiers, les
inclusions vont jouer le réle de points « résigantqui vont forcer la fissuration a les contourne
L'endommagement progressera alors moins rapideaesein de I'échantillon, accroissant la stabilité
de I'essai dans la phase post-pic. On notera flau@ que le MO8 a un comportement plus ductile
gue le MO5. Concernant la partie pré-pic, les @085 et MO8 ont un comportement élasto-plastique
ou les 2 phases peuvent étre distinguées, tandideqC08 a un comportement plutdt uniquement
élastique, aucune phase plastique ne semblantderdleépic de résistance.
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Fig. 4. 5 a a d- Courbes contrainte-déformationsety obtenues pour des pates de ciment C05 (a)&(J0

ainsi que pour des mortiers M05 (c) et M08 (d)éssn compression uniaxiale

Le Tableau 4. 1 résume les caractéristiques mésasiigpoyennes des matériaux. Le module d’Young

est bien affecté négativement par 'augmentationagyport E/C, traduisant la plus grande porosité. |

est en revanche accru par la présence de saliee(g), en accord avec les résultats attendus.

Concernant le coefficient de Poisson, les valeard équivalentes pour les deux mortiers. Pour les

pates de ciment, elles sont [égérement plus életéme élévation du E/C tend a le diminuer, saes g

les phénoménes physiques expliquant cette tendsoiteaisés a déterminer. Enfin, concernant la

résistance a la compression au pic, elle est eghst I'augmentation du rapport E/C, qui rend le

matériau plus poreux et moins résistant, que depsar les mortiers et les pates de ciment. L'aftut

granulats dans le CO5 pour former un MO5 aboutibé diminution de la résistance. Ceci s’explique

par l'effet compétitif entre la diminution de lagmortion de I'élément résistant principal (gel

d’hydrates) et I'accroissement de résistance agpqgrar ces granulats, par modification des champs

de contraintes locaux prés des inclusions (a I'ehmicroscopique). Ainsi, le M08 s’avere

globalement aussi résistant que le C08, les irmhgsrigides étant plus diluées que dans les MO5,

I'effet bénéfique de leur présence étant dés lamdrne.
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Tableau 4. 1 - Récapitulatif du module d'Young (i) coefficient de Poisson)(et de la résistance au pic en
compression (B pour nos 4 matériaux testés en compression simple

E (MPa) v R: (MPa)
CO05 16000 0,27 53
Co8 10300 0,23 24,9
MO5 35300 0,21 43,4
MO8 21700 0,21 25

Une comparaison pour les M05 et M08 des résultatenois avec ceux de (Yurtdas 2003) met en
évidence que les matériaux testés sont sembldties.des éprouvettes maturées pendant 6 mois dans
'eau et saturées, la résistance en compressi@xiale est de 50 et 26 MPa pour respectivement les
MO5 et M08, le coefficient de Poisson est de 0,Q,&7, et le module d’Young vaut 37000 et 23000
MPa. Nos matériaux présentent des valeurs sensbleitientiques. Le lecteur alors est invité a se
reporter & (Yurtdas 2003) pour plus de détails lawariation des caractéristigues mécaniques en
compression simple avec le séchage, dont les csionkiseront extrapolables a nos matériaux.

4.2.2 - Détermination expérimentale des propriétésoromécaniques

La détermination des propriétés élastiques desrimatécimentaires peut aussi s’envisager par une
approche poromécanique. Cette derniére n'envisdge fg matériau comme une moyenne
macroscopique de sa constitution, mais en séphlramifférentes phases du matériau, qu’il s'agisse
des constituants solides, liquides ou gazeux. Cagpaphe s’attache a présenter le cadre de cette
théorie poromécanique, et aux méthodes expéringsntil détermination de ces propriétés. Une série
de tests est ensuite conduite sur des éprouvepessentatives de nos matériaux, et dont les aésult
font I'objet d'une analyse, concernant notammestrenseignements qu’ils peuvent fournir sur leur
structure et leur comportement sous différentsggraents, mais aussi les limites de cette approche.

4.2.2.1 - Principes expérimentaux de déterminatiodes propriétés poromécaniques

En accord avec la théorie de Biot (Biot 1941, 198%/3), plus tard reformulée dans le cadre de la
thermodynamique par Coussy (Coussy 1991, 1995, )2004matériau saturé poreux est regardé
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comme une superposition de deux continuum : uneigaatolide et un fluide saturant I'ensemble du
réseau poreux connecté. D’'un point de vue thermaioue, il s’agit alors d’'un systeme ouvert qui
échange une masse de fluide avec I'extérieur, ajusi de la chaleur. Les variables d’état de ce
systéme sont le tenseur des déformations du stpjeletés, la variation de masse de fluide rapportée
au volume initial, notéen, et la température notde Nous limitons ici I'étude des milieux poreux a
des conditions isothermes, qui est le cas qui noaserne. Cela a pour effet de réduire le systethe a
variables d’'état. La forme quadratique du poterdiell’énergie librey s'écrit, a I'état non sollicité

(Eq. 4.1) :
1 mM 1 (m) (#1)
Y=gom+=¢e:C:e- B:£+—M(—0]

Ol

2 Jox 2 | py

Ou gr?qest I'enthalpie libre massique du fluide pf sa masse volumique initial€ est le tenseur

d’ordre 4 symétrique d’élasticité non draiBde tenseur d’ordre 2 symétrique des coefficiert8obt

et M le module de Biot. Les coefficients de Biot tramuit la participation du fluide interstitiel a la
reprise des contraintes appliqguées dans les diti&sedirections (cas général d'un matériau
anisotrope), le module de Biot traduit, & voluméatfantillon constant, la quantité de fluide a itgec
pour produire une augmentation de la pressiongtitiefle. Il dépend donc du matériau étudié etade
compressibilité du fluide utilisé.

Les équations d’état s’obtiennent par dérivati@ngdard du potentiel. Les forces thermodynamiques
associées sont le tenseur des contraintes tota)eset( I'enthalpie. Cependant, la détermination
expérimentale de cette enthalpie n'est pas triviatris I’hypothése que le fluide est un fluide giarf
linéaire, elle peut alors étre remplacée par lsgoa interstitielle (dans les pores), notéelLes
matériaux que nous étudions sont isotropes, ome (& 4.2 et 4.3):

= = = 4.2
C:(K —%GJJ + 2G| “2)
et

B=bl (4.3)

ou b est le coefficient de BiotK le module dincompressibilité isotrope & le module de

cisaillement.| est le tenseur identité d’ordre ¥est le tenseur identité d’ordre 2. Si le matépaut

en plus étre soumis a des contraintes initiafeses équations d’états s'écrivent (Eq. 4.4) :
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(4.4)
o _ ZGb
gy — 0y =2G,&; +(K, - 3 str(€)d; —b(P-F,)d; (a)
ou
2G,

O _O-i? =2G,&; +(K, - 3

P-P, = M(-btr(s) +—1) ©
Yo,

(0]

)tr (£)6, —bM(p—”}.)dJ (b)

(o]

ou g est le symbole de Kroneckes); et P, les contraintes et pression interstitielle inégl Les
équations 4.4 a et b sont équivalentes et sontrgéngent considérées comme le comportement
drainé (a) et non drainé (b). Elles constituent géeéralisation de la loi de Hooke pour un matériau
poreux.K, et G, sont respectivement les modules d’'incompressbditde cisaillement drainds, et
G,=G; étant ces mémes modules en conditions non drainées

A partir de ces considérations théoriques, il eStessaire d’expliquer comment les différents
parameétres peuvent étre déterminés expérimentalemen

La réalisation d’un test drainé, ou la pressioerstitielle P reste constante alors que la pression de
confinementP, varie dedP, , les déformations volumiquets, peuvent étre calculées par I'équation
45issue de 'Eq. 4.4.a:

_ AR, (4.5)
\Y Kb

AV

Comme montré dans (Coussy 2004), n'importe queiggmaent, dans lequel la pression interstitielle
et de confinement sont modifiées d’'un méme incrénidR.=A4P;), conduit & des déformations
volumiques de I'échantillon qui sont celles de latmnice solidej.e. 4g, (squelette) =4&,, (matrice
solide) dont le module d'incompressibilité dérive de Uétjon (4.6) ci-dessous :

A = (0P =AR) (4.6)
vm — K

m

En outre, un test dans lequel la pression intesiétitvarie dedP; alors que la pression de confinement
est maintenue constante, permet de définir un neddidiéterminé par (4.7) :

_ 4.7
Ae, =£ 1)
H
A partir de (4.5), (4.6) et (4.7), il vient (4.8) :

124

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

11 (4.8)

Km liée uniguement a la matrice solide (hydrateanglats et porosité non connectée), peut alors étre
également déterminé par la mesurekgeet H. Une fois déterminé, le coefficient de Blopeut étre
calculé par (Eq. 4.9) :

K, (4.9)

Le module d’'incompressibilité du squelette non i, peut étre déterminé par un accroissement de
la pression de confinement sans autoriser d'échaeg@luide avec I'extérieur. A partir de cette
mesure, le module de Bidd peut se calculer selon la théorie des milieux gorgaturés isotropes
linéaires (Coussy 1991) par (Eq. 4.10a) :

K, -K, (4.10a)
h2

M =

Cette équation est cependant souvent peu prégisétérmination du module d’'incompressibilité non
drainé étant expérimentalement délicate. Une agdhation consiste a déterminer la porosiigle
coefficient de Biot b et le module d'incompresstbilde la matrice solid&,, ainsi que le module
d’'incompressibilité du fluidéy. On a alors (Eq. 4.10b)

® b-® (4.10b)

Le module de cisaillement se détermine quant aalwimoyen d’'un chargement déviatorique
supplémentaire, mais n’est pas abordé ici. Le legbeurra se référer a (Lion et al. 2004) pour une
description plus détaillée.

Les principes expérimentaux étant présentés, Il expérimental est maintenant détaillé. Les
essais sont conduits sur les 4 matériaux M05, NI et CO8 décrits précédemment. Deux séries
d’éprouvettes différentes sont testées. Une séticanstituée de deux éprouvettes cylindriques de
diametre 37 mm et de longueur 74 mm. Elles sonessi’'un carottage de blocs coulées avec les
mémes gachées que les éprouvettes prismatique®XAB@ mm utilisées pour la détermination des
isothermes de désorption (chapitre 2). L'utilisatie carottes permet de limiter les effets de Iooiid
auraient été engendrés par un moulage direct desi\égites. Avant carottage, les blocs ont maturé
pendant au moins 140 jours dans de I'eau saturédhaumx. Leur surface est ensuite rectifiée. Elles
sont alors mises en séchage en étuve a 60°C, méis quelques jours a 90°C, jusqu’a stabilisation d
poids. Cette disposition permet de limiter un tgmand choc thermique, méme si les gradients
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hydriques seront importants, et pourront conduirena fissuration. Les éprouvettes sont ensuite
ramenées a une température de 20°C avant déteionirta leurs propriétés poromécaniques. Elles
sont munies de 2 jauges d’extensométrie transesrsgl de 2 jauges longitudinales, de marque
Kyowa® avec une longueur de la grille de 10mm. Rassurer un bon liaisonnement de la jauge de
mesure a I'éprouvette, une couche de résine KyolR@& 2 est appliquée auparavant sur la surface de
I'éprouvette, afin de combler les aspérités, patgpencée pour limiter son épaisseur et les incigen
possibles sur les mesures. Les jauges sont ewslliées au moyen d’'une colle Kyowa® adaptée (CC-
33A).

L’éprouvette ainsi préparée doit étre placée daresaellule triaxiale, afin de pouvoir appliquer une
pression de confinement et une pression inteliitign schéma de principe de cette cellule triaxia
est donné dans la Fig. 4. 6. Le confinement estr@ssl moyen d’une huile minérale, dont la pression
est contrélée par une pompe Gilson® d’'une capdditgection de 60 MPa. L'éprouvette est isolée du
fluide de confinement au moyen d’'une couche dewik doublée d’'une jaquette en Vitton®. La
couche de silicone a pour effet d’éviter un percenae la jaquette, ainsi que de rendre possible un
passage étanche pour les cables nécessaires aleerdes déformations. La pression interstitiedte e
appliguée au moyen d’un fluide neutre vis-a-vis mhegériaux cimentaires. Il est injecté par 'uns de
extrémités de I'éprouvettes, un drainage étantséal I'autre extrémité, pouvant éventuellemerd étr
obstrué pour la mesure de parametres non drainégnoore étre reliés a une deuxiéme source
d’injection de fluide interstitiel. La premiere stibn retenue a été d'injecter de I'éthanol liquale
moyen d’une pompe Gilson ®. Cependant, les éprtes/étant séches, une saturation a I'éthanol doit
étre réalisée en cellule mais nécessite un tempségoent (plus d'une semaine). Certaines
éprouvettes de cette série seront alors testées ume saturation a l'argon gazeux sous pression,
contrélée au moyen de détendeurs, comme fluidg¢edtion. Les travaux existants montrent que I'un
ou l'autre de ces 2 fluides aboutit & des mesueasbkbles (Loosveldt et al. 2002). L’utilisation
d’argon gazeux empéche cependant une détermirditiecte des parametres non drainés, du fait de sa
trop grande compressibilité, et ne permettra pascdmnaissance de tous les parametres
poromécaniques. On pourrait néanmoins les déterraipartir de la mesure dg et de la porosité du
matériau, via I'équation 4.10b pour le module detBiar exemple.
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La seconde série d’éprouvettes testées est quaiet @onstituée d’une éprouvette moulée cylindrique
36x72 mm pour chacun des matériaux. La gachéeifésedte des précédentes, et une variabilité du
matériau existe donc, méme si les protocoles décktlon sont rigoureusement identiques. Elles sont
conserveées pendant au moins 4 mois (jusqu’'a paidstant) dans de I'eau saturée en chaux. Une
comparaison reste donc possible entre ces 2 séredlifférence majeure avec les échantillons
précédents est que la détermination des proppét&snécanique s'opere sur des éprouvettes saturées,
n'ayant subi aucun séchage préalable, donc noardéissElles sont rectifiées et instrumentées de la
méme maniere que précédemment. Un léger séchagyefane (30 minutes aux conditions ambiantes
du laboratoire) est cependant observé, afin d’assur collage correct de la jauge. Le réseau poreux
étant saturé d’eau, sa mise sous pression esgasaurmoyen d’argon gazeux injecté par ses deux
extrémités (Fig. 4. 6, ou le drainage est remplaaéune injection de fluide). La transmission de
pression entre l'eau et l'argon est supposée tolate Tableau 4. 2 récapitule I'ensemble des
éprouvette testées dans ces essais poromécanliguesconditions de conservation (préalablement
séchées ou non) et le fluide d’injection (éthaitplile ou argon gazeux).
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Tableau 4. 2 - Récapitulatif des éprouvettes tastée

Conditionnement Fluide d’injection Eprouvettes éest Parameétres mesurés
Séchées a 60°C, puikthanol 1 de C08 Kp, Ku, Ky b, M
90°C 1 de MO5
2 de M08
Séchées a 60°C, puisArgon gazeux 2 de C0O5 Kp, Km b
90°C 1 de C08
Saturées Argon gazeuxL de C05 Kp, Km, b
transmettant la 1 de CO8
pression a l'eau
présente dans les pores1 de MO5
1 de MO8

4.2.2.2 - Valeurs expérimentales mesurées

La Fig. 4. 7 représente un exemple de la variadies: microdéformations volumiques mesurées sur

I'éprouvette CO5 sec n°2 en fonction des pressidasconfinementP, appliquées (la pression

interstitielle étant maintenue constante). De aatterbe peut étre déduit le module d’'incompresgébil

du squelettd,,, notamment sur chacune des décharges.

Tableau 4. 3 - Modules d'incompressibilité (squelet matrice solide) drainés

Ky (MPa) Kn (MPa)
Matériau Sec n°1 Sec n°2 Saturé Secn°l Secn®2  uréSat
C05 9500 7900 10500 24200 28400 -
Cco8 6300 5100 6400 35100 28700 20700
MO5 12400 - 19700 33400 - 34100
MO8 10100 8200 12700 42700 40500 46300
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De maniéere analogue, a partir des variations deraétions volumiques en fonction de la pression
interstitielle (& pression de confinement donnkemoduleH (équation 4.7) peut étre déterminé, puis
via I'’équation 4.8, le module d’incompressibilité & matrice solid&,,. Le Tableau 4. 3 fournit les
valeurs de ces modules d’'incompressibilité du steskt de la matrice solide, qui sont les moyennes
des modules sécants mesurés en décharge. Lessvgl&a@es correspondent aux éprouvettes ou le

fluide d'injection est de I'éthanol.
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Fig. 4. 7 - Evolution des déformations volumiquesfenction des pressions de confinement Pc appigué

mesurées sur I'’échantillon CO5 sec n°2

Les valeurs du module d’incompressibilité du soeldrainé se révéle assez dispersif, et pounnait e
partie étre d0 a la variabilité intrinseque du maté La précision semble étre d’environ 15% en
moyenne sur les éprouvettes préalablement sédiéesonfrontation de ces valeurs est possible avec
celles obtenues a partir des mesures du moduleudyet du coefficient de Poisson en compression
simple, grace a la relation (Eqg. 4.11) :
K = E (4.11)

" 31~ )
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Malgré la dispersion des valeurs, les modigsnesurés apparaissent cohérents. Ainsi, un matériau
plus poreux (a E/C plus grand) se révele plus cesgilble. De méme, I'addition de granulats siliceux
rigides augmente la valeur 8g, comme cela pouvait étre attendu.

A partir des données mesurées en compression ssupldes éprouvettes saturées (Tableau 4. 1) et
par application de cette équation, les valeur&gsuivantes sont calculées : 11600 MPa pour CO05,
6400 MPa pour C08, 20300 MPa pour M05 et 12500 M&ar M08. En comparant avec celles
obtenues par essais poromécaniques sur échansbdm®s, il peut en étre conclu que les 2 méthodes
aboutissent a des résultats équivalents.

L’effet du séchage préalable a la mesure est nettenmisible. Les éprouvettes pré-séchées ont une
valeur deK, plus faible que les éprouvettes non désaturéesétleage crée un endommagement du
matériau, qui est détectable au niveau poromécanigs mortiers semblent subir une diminution par
le séchage plus importante que les pates de cifBerdffet, ils subissent une diminution de I'ordee
30%, tandis que pour les pates de ciment elle nestde 15 %. Ce phénoméne pourrait s’expliquer
par des gradients hydriques lors du séchage phiesadans les pates de ciment, du fait de lews plu
grande porosité et perméabilité, mais aussi p#fet'de retrait empéché par la présence d'inclusion
rigides. Comme montré au chapitre 2, dans le aasedixiviation qui aboutit a un retrait de la niegr
cimentaire par décalcification, et qui agit d’'unanigre similaire a un séchage (Chen et al. 2086), |

développement de contraintes orthoradiales deidractutour des granulats peut aboutir a cette
fissuration supplémentaire.

La valeur deK,, est plus dispersive encore. Aucune tendance detteariation de ces valeurs en
fonction du conditionnement (séchage ou non) ndégage, ce qui s'avérerait cohérent, la fissuration
due au séchage ne modifiant pas la matrice sol@ie bien le réseau poreux. Seule une connexion
d’'une partie de la porosité occluse (probablemer faible) par la fissuration pourrait se produire
Les mortiers ont une valeur #g, supérieure aux pates de ciment, de par la présisgranulats qui
tendent a rigidifier la matrice solide. Cependdrggerait cohérent quk,, pour un matériau a E/C de
0,8 soit plus faible, voire au plus égal a celuirdmatériau a E/C 0,5 (Skoczylas 2007). En effet,
'addition d’eau supplémentaire n’agit essentiekbem que sur le réseau poreux (et induit donc
uniquement des variations Hg qui est lié au squelette -pores et matrice sqlidematrice n’étant pas
affectée). Il pourrait toutefois éventuellement itiner la rigidité du gel d’hydrates ou entrainee un
augmentation de la porosité occluse. Les obsenatgapérimentales ne confortent pas cette théorie.

La méthode de détermination &y, implique la mesure de 2 parametreset K,. Or une petite
variation de I'une des deux valeurs aboutit & d@ste importants sur la valeur Kg., ce qui renforce

la probabilité que cette valeur soit dispersive.ni@sure directe d,, nécessite quant a elle de faire
varier d’autant la pression de confinement et dttipn, ce qui tend également & augmenter la
variabilité expérimentale, car les 2 pressions eluivétre finement contrblées. Une seconde
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explication est plausible. La plus grande perméébiles matériaux a E/C élevé est un facteur qui
provoque une meilleure resaturation du réseau ggpeur les éprouvettes préalablement séchées.
Pour les éprouvettes saturées, la transmissiorradgsipn pourrait également étre meilleure, par un
contact plus facile entre I'argon et I'eau intdslie. Ainsi, la mesure d&, des matériaux a faible
E/C engloberait une partie de la porosité ouvettminuant d’autant cette valeur. En outre, les
méthodes de mesures de ces parametres poromécaniguait I'objet d’améliorations, postérieures
aux essais présentés, qui améliorent la précision.

Tableau 4. 4 - Modules d'incompressibilité drairésnodule de Biot

MO5 n°1 MO8 n°1 MO8 n°2 C08 n°1
Ky (MPa) 16800 17800 11400 7600
M (MPa) 11100 13200 5000 2000

Le Tableau 4. 4 présente les valeurs du modul@apiessibilité non drainé, et du module de Biot

M sur les éprouvettes ou ils ont été déterminés.v@kesirs sont a prendre avec précaution, car elles
n'ont pu étre réalisées que sur un nombre retrdiéthantillons, et sont délicates a mesurer
directement. Les remarques précédentes effectuéds, slemeurent valables, avec un accroissement
de K, avec la présence de granulats ou la diminutioragiyport E/C. Le module de Biddl est
déterminé a partir de I'équation 4.10. Une varigbjpprononcée existe entre les deux éprouvettes M08
testées, et pourrait s’expliquer par les valeunscdmpressibilité de la matrice solide qui sonstre
variables, et qui influent sur le calcul du modd&Biot. En revanche, le module d'incompressibilité
non drainé est directement déterminé par une malgéa pression de confinement, qui résulte en une
déformation volumique de I'échantillon. Une satimatincompléte a I'éthanol, pourrait étre liée a
cette variation. Des tests complémentaires devétmet effectuées pour confirmer ou infirmer les

valeurs ainsi mesurées.

4.2.3 - Mesure de la perméabilité

L’'objet des travaux résumés dans ce mémoire shatagssentiellement au couplage entre une
sollicitation hydrique et le comportement mécanidumfluence du séchage ou de 'endommagement
sur les propriétés de transfert n’est ainsi paedtigué. Le lecteur est invité a se référer au §4dil

synthétise différents travaux menés sur cette thigoe La connaissance de la perméabilité des
matériaux testés demeure néanmoins une nécedsitéjeadonner une vue globale des matériaux
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étudiés expérimentalement. Ce paragraphe résumeniecole utilisé pour la caractérisation de la
porositeé.

4.2.3.1 - Protocoles expérimentaux

Les mémes éprouvettes que celles testées dans.2e2 §four la détermination des propriétés
poromécaniques sont utilisées. En effet, la perifitsalest mesurée en ayant recours a une cellule
triaxiale, qui permet d’appliquer une pression j@ation a I'une des extrémités de I'éprouvettesiain
gu’une pression de confinement. Le montage dediémtte est donc identique a celui présenté sur la
Fig. 4. 6. Le fluide d'injection est soit un liqedsoit de I'argon gazeux selon I'éprouvette codrgid.

Pour la détermination de la perméabilité au liquitkthanol est choisi comme fluide d’injection dar

ne réagit pas ou tres peu avec les constituantmd&siaux, contrairement a I'eau qui fausseraitsal
les débits mesurés. Une pression de confinemerdtanaie de 60 bars est appliquée afin d’assurer
I'étanchéité autour de I'éprouvette. La pressidnjdttionP; est fixée a 40 bars, et est appliquée sur la
face inférieure de I'éprouvette (longuéusectionS). Le drainage est laissé ouvert de telle sortel@ue
face supérieure soit a pression atmosphéyuen régime permanent, le débit d'éthaQoduit alors

la loi de Darcy, ce qui permet de calculer la pexiléé intrinsequek de notre matériau, connaissant
la viscositéu, de I'éthanol, via I'équation (4.12) :

_ 4£.Ql (4.12)
S(Pu - Po)

La détermination de la perméabilité au gaz s'effed la méme pression de confinement (60 bars).
Une source externe alimente un réservoir tampars (phe tuyauterie, le tout de voluieonnu) et
I'éprouvette en argon (neutre vis-a-vis du matéraune pression de 40 bars, injectée depuis & fac
inférieure de I'éprouvette. La face supérieuredegtession atmosphérique (drainage ouvert). Urge foi
le régime permanent atteint, I'alimentation extees¢ coupée, et seul le réservoir tampon alimente
I'éprouvette. La pression au sein de ce résenaialers diminuer d’'une valeutP, limitée a 1 bar
pour conserver un régime quasi-stationnaire d’'ésnaht. Le tempdt provoquant cette variation de
AP est chronométré. D’aprés (Loosveldt et al. 20@2perméabiliték vaut alors (Eq. 4.13) :

_ 2u,Q,IP, (4.13)
SRR
avecuq la viscosité du gaz (égale a 2,2°1Pa.s) P, la pression moyenne définie par 4.14 :

4.14
Pm = F)I —A_ZP ( )

etQnle débit moyen, qui vaut en conditions isotherntssg @.15) :
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_ VAP (4.15)

Qn = P At

L'effet Klinkenberg d’apres (Loosveldt et al. 20Q&ut étre négligé avec une pression d'injection de
40 bars. Les perméabilités, intrinséques, mesupéespercolation d’éthanol ou d’argon gazeux
aboutissent a des valeurs similaires, et sont coabjes.

4.2.3.2 - Perméabilité des matériaux testés

Le Tableau 4. 5 récapitule les perméabilités in&ues mesurées sur nos matériaux. Le numéro
d’éprouvette ainsi que le fluide d’injection utdisont précisés. En comparant les résultats peur le

CO08, les perméabilités a I'éthanol et a I'argontsdun méme ordre de grandeur, rendant possible
I'analyse quel que soit le fluide utilisé. Les gatke ciment C05 mettent en évidence une perméabilit

Iégerement supérieure aux C08, contradictoiremestt ee qui pouvait étre attendu.

Tableau 4. 5 - Perméabilités mesurées sur diff@eaprouvettes a I'argon ou a I'éthanol

Matériau Eprouvette  Fluide d'injection ~ Perméabiktéen 10 m?)
MO05 n°l Ethanol 1,8
M08 N°1 Ethanol 11
N°2 Ethanol 17
CO05 N°1 Argon 290
N°2 Argon 340
CO08 N°1 Ethanol 180
N°2 Argon 260

Le préconditionnement par séchage rapide des égpitegvavant de réaliser les tests poromécaniques
et de perméabilité pourrait aboutir & une fissaradifférente entre les pates de ciment (plus ongno
connectée et ouverte selon le rapport E/C) quirebatancerait la porosité plus élevée des C08. Ce
phénomene ne s’observe pas au niveau des mot&ae)5 est moins perméable que le M08. Les
granulats augmentent la tortuosité (parcours mayes molécules de fluide comparativement au
parcours le plus court entre les 2 faces de I'éillar) du réseau poreux, diminuant d’autant la
perméabilité. Les mortiers sont alors de 1 a 2ewdie grandeurs moins perméables que les pates de
ciment. De plus, I'effet des inclusions est moinsnoncé pour le M08 que pour le M05, le plus grand
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rapport E/C accroissant la distance moyenne enimel@sions, et diminuant alors la tortuosité, gei
rapproche plus de celle observée pour une pataraat expliquant au moins partiellement I'ordre de
grandeur d'écart entre les perméabilités des tgpemortiers.

4.3 - Variations dimensionnelles induites par leckage

Les matériaux cimentaires ont un comportement mguoartres dépendant des sollicitations hydriques
auxqguelles ils sont soumis. Parmi celles-ci, laviation en est une qui a déja fait I'objet d’'une
présentation dans ce mémoire au travers d’une elppressentiellement microstructurale, et qui ést li

a un comportement a long terme d'une structureawmiss des conditions hydriques. Une autre
demeure essentielle, car elle concerne une tréslgnaartie des ouvrages en béton existants ekinflu
grandement sur leur durabilité : le séchage. Iit pénsi conduire & des déformations élevées, et dés
gu’elles sont empéchées, a une micro, voire massoifation, aboutissant & une modification de la
perméabilité de ce matériau et & une longévitéiteddependant, les séchages habituellement étudiés
engendrent de forts gradients hydriques a l'intéraes matériaux testés (Yurtdas et al. 2004, Bai e
al. 2005, Burlion et al. 2005), provoquant de kstiration par retrait différentiel. Les retraitashi
mesurés dépendent non seulement du comportemenatduiau, mais également de la géométrie des
éprouvettes testées.

Dans ce paragraphe, une autre approche est proptisége limiter ces effets structurels, et donc
obtenir des résultats plus proches du comportehemhatériau : la désaturation par faibles paliers
d’humidité relative. Cette technique a déja étbseéte précédemment pour I'obtention des isothermes
de désorption de vapeur d’eau dans les matériaiést Elle est complétée par un systéme de mesure
du retrait en fonction du degré de saturation éehlantillon. La campagne expérimentale porte ssir de
pates de ciment, afin de connaitre le comportemieni matrice cimentaire seule, ainsi que sur des
mortiers afin de dégager les effets des granulatdesretrait. La variation du rapport eau/cimesit e
aussi étudiée pour ces 2 types de matériaux, @ahatld’'observer notamment les influences de la
porosité sur les retraits. En outre, afin de coteplées résultats, une approche poromécanique est
mise en ceuvre. Elle vise, au travers d’un modet® lsur les isothermes de désorption et sur la
connaissance de quelques propriétés poromécardgseschantillons, a prédire le retrait en fonction
de I'humidité relative imposée.

4.3.1 - Méthode de mesure du retrait en fonction d€humidité relative
imposée

Le protocole expérimental s’appuie pour une treésde part sur celui présenté au 8§2.2.2, auquel le
lecteur est invité a se référer. Il fait appel aocgdé de désorption par faibles paliers d’humidité
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utilisé pour I'établissement des isothermes de mhéism d’'eau, dont seules les caractéristiques
essentielles sont rappelées ici. Les paliers saisabhumidité retenus sont de 95%, 90%, 80%, 65%,
50%, 30%, 12% a une température de 20°C. L'étaté&dtepéré dans nos expériences a une humidité
relative de 100%, méme si la conservation effeciv&00% d’HRest différente de notre état de
saturation sous eau) est assuré par conservatienépi®uvettes sous eau. Ces conditions sont
imposées en placant les échantillons en enceimatidjue, dont leur poids est relevé régulierement
jusqu’a stabilisation pour un palier donné. Lesématix testés sont les mémes que ceux qui ont servi
a la détermination de ces isothermes, a savoites e ciment et 2 mortiers (ratio sable/cimen8)de

de rapport E/C 0,5 et 0,8. Les échantillons sost glesmes de dimension 20x20x160 mm, et sont
conserveés aprés démoulage en piscine thermosteigdie d’eau saturée en chaux maintenue a 20°C.

Fig. 4. 8 - Photo du déformeétre

Concernant le suivi des déformations de ces épttmsval repose sur une adaptation de la norme NF
P 15-433. Il est assuré au moyen de 2 plots eonlgifacés chacun a l'une des extrémités de
I'échantillon, suivant sa plus grande dimension0(18m). Ces plots sont noyés dans ces parties
extrémales, et seule leur surface munie d'un aésamnique est affleurante. La mesure des
déformations s’effectue alors par la mesure deofgdeur entre ces 2 plots par Il'utilisation d’'un

déformetre muni d’'un comparateur de résolution D,00n, dont la pointe de mesure est constituée
d’une partie sphérique venant se placer dans é&sagés des plots (un dispositif sphérique sitw a |

base du déformétre est également présent). Deroati@re, la longueur mesurée entre les plots est
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tres peu dépendante des conditions de contactqaéasmeétre, qui s’opérent toujours sensiblement au
méme niveau.

La démarche est détaillée ci-dessous :

* le comparateur est étalonné au moyen d'une tigénear (dont la longueur est tres peu
dépendante des variations thermiques inhérentea &anipulation, son coefficient de
dilatation thermique étant d’environ 2:38") de 160 mm de longueur. On notera que lors de
cet étalonnage, les valeurs mesurées par le cotapasarient de plus que 0,001 mm. Ainsi,
lors de la mise en place de la tige en Invar, demtions jusqu’a plus ou moins 0,003 mm
peuvent étre relevées. La présence de poussieresnsact plot/déformétre, les tres Iégeres
variations de température lors de la manipulatienlal tige,... pourraient expliquer cette
variation. La température du laboratoire ou estaffé la mesure est maintenue aux alentours
de 20°C au moyen d'un dispositif de climatisatiba. Fig. 4. 8 présente le dispositif de
mesure (déformeétre, comparateur et barre en Ingardj qu'une éprouvette munie des plots
de mesure.

» ['éprouvette est sortie de I'enceinte climatiquesge (pour I'obtention de Il'isotherme de
désorption) puis placée dans le déformetre. Au sm@8imotations complétes de I'éprouvette
autour de I'axe de mesure du déformétre, dans s&n2 de rotation possibles, sont effectuées
jusqu’a I'obtention d'une valeur « stable » suctanparateur. Cela a pour effet de maximiser
la répétabilité de la mesure. Toutefois, le mémee tge variations, du méme ordre de
grandeur, que lors de la mise en place de la tajeréest observable. La valeur moyenne est
alors retenue comme valeur « stable », et est rdtgeout est l'instant de mesure. La
précision d’'une telle mesure est donc plus procke5dum. La durée de mesure d'une
éprouvette n'excede pas 2 minutes.

* I'éprouvette est ensuite remise en enceinte clguoati Le temps moyen entre la sortie et la
remise en atmosphere contrélée est de I'ordre hitasn les éprouvettes étant contrélées par
groupe de 2. La perturbation de I'état hydrique épsouvettes est donc tres limitée par la
méthode de mesure.

La longueur de référence de I'éprouvette est fixda longueut_(0) mesurée lorsqu’elle est dans un
état totalement saturé. Cet état correspond a détuit au 82.2.2.2.3, qui correspond a la st&bdit
poids de I'échantillon lors de sa maturation ercipis thermostatée. Les déformations linéaires, a
l'instantt, &(t) sont alors déterminées par I'équation 4.16 :

_L®-LO (4.16)

£(t) C
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ou L est la longueur théorique de I'éprouvetteados 160 mm. Il est & noter que la longueur L &ura
pu étre remplacée par L(0). Cependant, les longumesurées par le comparate(t) ne sont pas des
longueurs intrinséques de I'éprouvette. En effegdntact plot avec I'élément mesuré (éprouvette ou
barre étalon) ne se réalise pas forcément au mémau, I'alésage de la barre ou du plot pouvamt étr
différents, induisant alors potentiellement un dega de mesure. Une mesure au pied a coulisse des
éprouvettes tend a valider que la longueur de sdegeéprouvettes est de I'ordre de 160 mm. Alasi,
prise en considération dieet nonL(0) semble étre la solution la plus satisfaisante.

A partir des imprécisions de mesure du comparatiéupeut en étre déduit que la valeur de
déformation linéaire a une précision d’environ 3@rodéformations (correspondant aux 5 pm
rapportés a la longueur de I'éprouvette), ce quredativement élevé en comparaison de la précision
d'une jauge d’extensométrie (de l'ordre de la nmiéformation). Toutefois, I'utilisation d’'une telle
jauge n’était pas envisageable au vu de la durdexjeérience et des conditions hydriques imposées,
pouvant altérer la mesure au fil du temps.

Etant donné que les mémes éprouvettes servermhadare du retrait de séchage et a la détermination
des isothermes de désorption, une corrélation énsaturation ou la perte en poids de I'éprouvétte
chacun des paliers d’humidité et la déformatioreolée peut étre réalisée.

Enfin, quand I'éprouvette est dans un état d'éoréliau palier de HR considéré, du fait de

’homogénéité du séchage, il peut étre admis qudéfarmation linéaire mesurée au moyen du
déformetre est semblable dans les 2 autres dinscte I'éprouvette. Il est néanmoins rappelé que le
séchage appliqué, méme effectué par petits patidgrsmidité relative, aboutit a des gradients

hydriques différentiels selon les directions, quupaient générer des déformations légerement
différentes dans les directions perpendiculairda &ongueur de I'éprouvette. Ces variations sont
supposées suffisamment faibles pour étre négligkesi, la déformation volumique de séchage

&(HR) peut étre calculée par I'équation 4.17 :

&,(HR) = 3&(HR) (4.17)

4.3.2 - Résultats expérimentaux

La déformation linéaire observée dans les matér&tudiés en fonction de I'humidité relative est
présentée sur la Fig. 4. 9. Chaque point reprédantesure pour une éprouvette, la courbe étant la
moyenne de deux éprouvettes. Le premier point éveelest la trés faible dispersion des valeurs
obtenues pour un matériau donné. La méthode danatém et de conservation des éprouvettes, ainsi
gue de mesures, semble donc étre performante guae#cpour I'étude de ce retrait, tout comme cela
avait déja été noté pour I'obtention des isotherdeedésorption.
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La forme des courbes pour les 4 matériaux testéseasiblement identique, méme si les pentes et
asymptotes sont inévitablement distinctes. Ainsiugmentation de la porosité par élévation du
rapport E/C augmente le retrait de dessiccatioreroBs tandis que l'ajout de granulats tend a le
diminuer en rigidifiant le squelette et la matrgmide, par I'adjonction d’inclusions rigides. Celgu

étre constaté par la mesure des coefficients dipeessibilité de la matrice solidg ou du squelette

Ky, au 84.2.2 entre les mortiers et pates de cimemelation de linéarité entre le retrait et 'hunbédi
relative est globalement vérifiée dans le domaid@24d a 50% d’HR, conformément aux observations
de (Baroghel-Bouny et al. 1999). Toutefois, en inidplus précisément les courbes, les déformations
augmentent de moins en moins rapidement & mesarghgunidité relative décroit.

Cet effet peut étre attribué & une compétitionesfdiugmentation de la dépression capillaire a meesu

gu'HR diminue, mais qui s’applique dans un réseaupdres saturés de plus en plus petit. Cette
hypothese servira de base au modéle poromécanigaerpé par la suite. La diminution plus rapide
de la pente en deca de 50% d’'HR pourrait égale@atdue a une microfissuration au sein des
matériaux, au vu des valeurs assez élevés desigmessapillaires appliquées au sein du réseau

poreux.
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Fig. 4. 9 — Déformations linéaires en fonction theiidité relative imposée
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Fig. 4. 10 — Déformations linéaires normalisées [gaproportion volumique de matrice cimentaire déms
mélange en fonction de I’humidité relative imposée

Pour étudier plus exactement les effets des irmhgsrigides, une normalisation de cette courbe en
fonction de la proportion volumique de matrice amtadre, qui est le seul constituant sensible aul'ea
et dont les dimensions varient avec I'humidité tre¢q les granulats siliceux utilisés n'étant pas
affectés. La Fig. 4. 10 représente ces microdéfoomanormalisées en fonction de 'humidité relativ
imposée. A un rapport E/C donné, les mortiers nemitrune diminution conséquente de la
déformation en fonction de I'humidité par rapporagéate de ciment. Cette diminution est de 50%
pour les matériaux a E/C de 0,8, et de 52% poux aeld/C de 0,5. De cette maniére, l'influence des
granulats est quantifiée, en évitant I'effet stouet de séchage, qui aurait eu lieu dans le cas d'u
séchage «rapide ». Cette valeur rend compte deedsité de I'action du retrait empéché par la
présence des granulats rigides, aboutissant @é&ian de contraintes, voire de fissures, par &t
des inclusions, comme cela a pu étre observé damhdpitre traitant de la fissuration due a la
lixiviation de matériaux cimentaires.

Ce phénomene est confirmé par une observationalebeas présentées sur les Fig. 4. 11 et Fig. 4. 12,
qui mettent en évidence I'évolution des déformatiem fonction de la perte en poids relative des
échantillons de pates de ciments et mortiers.
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En ce qui concerne les mortiers, les trois phagsegrglement observées sont bien visibles, comme
déja analysé par (Granger 1995, Yurtdas 2003)esibdtons et mortiers ou (Colina et Roux 2000) sur
des argiles. La premiére qui est une phase ou énddgperte en poids, les déformations demeurent
faibles. Cette zone s’étend de 0 & 1,5% de perfois pour le mortier M05, et de 0 a 2 ou 3% pour
le mortier M08, selon la maniére dont est tracéedarbe. En effet, on peut observer que les 2
échantillons de M08, a 2,4 % de perte en poids,traoh une déformation bien supérieure a la
tendance représentée. Cette premiére phase, adritniamment par (Khelidj et al. 1998) a un départ
d’eau principalement en périphérie de I'éprouvetepeut étre retenue comme élément principal, les
mesures effectuées ici I'étant pour des distrimgtibomogenes de teneur en eau (a I'équilibre avec |
palier d’'HR imposé) au sein du matériau. Toutefoig fissuration de peau (due au gradient hydrique
en surface de I'échantillon au début de I'applmatdu palier d’humidité) pourrait étre a 'origine
d'une relaxation d’'une partie des contraintes, atna minimisation des retraits de dessiccations
mesurés. Une deuxiéme zone ensuite, qui englolneajarité de la courbe, montre I'évolution du
retrait principalement d0 aux variations de prassioapillaires induites par le séchage. Enfin, une
derniere phase, ou les déformations sont a nouviadglles & mesure que la perte en poids continue.
Plusieurs effets sont proposés pour expliquer @énqinene, tels qu’'un comportement non linéaire
sous contrainte hydrique (Benboudjema 2002) ou é apparition de fissuration générée par les
inclusions rigides qui devient prépondérante.
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Fig. 4. 11 - Evolution des déformations en fonctieria perte en poids pour les pates de ciment
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Fig. 4. 12 - Evolution des déformations en fonctierla perte en poids pour les mortiers

En observant attentivement les courbes pour lesspd¢ ciment, la troisieme phase est totalement
absente, alors que I'état hydrique de la matrioeentaire est identique a celle des mortiers. Ldepen
de la courbe reste identique aux fortes pertesurtvaleurs intermédiaires. Un changement de
comportement de cette matrice sous I'effet de eamts hydriques apparait donc peu probable dans
ce cas. L’apparition d’'un réseau de microfissunessdau retrait différentiel entre les granulattaet
matrice, qui peut engendrer des contraintes supése la résistance de la pate de ciment, est donc
privilégiée.

D’autre part, concernant le mortier M05, en comisarades résultats de (Yurtdas 2003) menés sur les
mémes matériaux, mais avec un séchage « rapiganpdtature 21°C et humidité ambiante variant
entre 40 et 50%), la perte en poids obtenue danraeaux a I'équilibre (environ 4,8%) est obtenue
dans nos travaux pour le palier d’humidité relattee30% (perte en poids 4,5 %). Il est a noter duan
dans les travaux de (Yurtdas 2003), les éprouvatiésées sont plus volumineuses (40x40x160 mm),
et ne sont pas conservées exactement de la mémerenamoutefois, outre cette variabilité
expérimentale et la variabilité intrinseque du maté qui pourrait expliquer une partie des écarts
constatés, la différence demeure relativement grahd soumission a un gradient hydrique plus
important pourrait avoir pour effet une créationfidsures ayant tendance a accroitre la connetivit
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du réseau poreux, et a rendre accessibles des agpasavant non connectés. Une étude ultérieure
dans ce mémoire (84.4) tendra a confirmer cettethgse.

4.3.3 - Approche poromécanique de modélisation dietrait en fonction de
I’humidité relative

L’obtention de courbes de retraits en fonction deurhidité relative permet une meilleure
connaissance des matériaux cimentaires, et fodesitinformations primordiales dans I'étude de leur
durabilité. Cependant, la réalisation de telleséeigmces demande un temps considérable, qui n’est
pas disponible dans le cadre d'une utilisation regéiierie. La création de modeles numériques est
donc un aspect primordial, dans la prédiction dtraite par exemple, au moyen de données
expérimentales plus facilement déterminables. Nwaposons dans ce paragraphe un modele simple
basé sur une approche poromécanique.

4.3.3.1 - Hypothéses générales du modele

Le matériau est envisagé selon la théorie porongearnitiée par Biot et développée par Coussy (cf.
84.2.2), a savoir constitué d’une matrice solidart{p solide de la matrice cimentaire, ainsi que le
granulats) parcourue par un réseau de pores c@sneat peuvent circuler des fluides (air, vapeur
d’eau, eau,...). Le modele proposé ici repose suhgpsthéses générales qui sont détaillées dans la
suite.

4.3.3.1.1 - Loi de comportement du matériau poreux

Le matériau est considéré suivre un comportememnoéfestique linéaire. Dans cette premiere
approche, les effets dus a une microfissurationusiides granulats lors du séchage ne sont donc pas
pris en compte. Les effets de fluage ne sont paphus pris en compte. Cette approche se justifie p

la création d’'un modéle basé sur un nombre de pdramle plus faible possible et aisément
accessible.

4.3.3.1.2 - Physique du retrait de séchage

Le réseau poreux est supposé constitué de tubésdrgles, également répartis dans tout
I'échantillon. Le retrait est généré par les véoiad de pressions capillaires, dues aux changements
d’humidité relative imposés, au sein de ce réséas. variations de pressions de disjonction ou
d’énergie superficielle comme mécanismes de retraisont pas pris en considération. Il sera par
ailleurs remarqué que les pressions de disjonc@n liées, comme pour la pression capillaire, au
potentiel chimique de l'eau, qui lui-méme dépendltdemidité relative. Le modele sera donc
essentiellement valable dans la gamme des humidilgtives élevées, a savoir globalement au-dela
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de 45-50% d’HR. Il doit étre noté que cette gamrhermidités est celle habituellement rencontrée par
une structure en béton sous nos latitudes, cexgligae en partie ce choix.

En outre, chaque pore d’'un diametre fixé est damsdes 2 états suivants. Il est soit saturé si son
diameétre est inférieur au diameétre critique cal@#él’équation de Kelvin-Laplace (Eq. 2.2), sindn,
est considéré comme saturé. Dans cette premiérexap@tion que constitue le modele présenté, la
prise en compte d’'une géométrie de pores en «ileud&encre », n’est pas effectuée. Une méthode
de modélisation de ce type de distribution spatikdepore a été réalisée par (Espinoza et Franke,
2006). Elle consiste a représenter la non accéssiles pores d'un diamétre pourtant supérieur au
diametre critique de Kelvin par la présence entie et I'atmosphére environnante, de pores de
dimensions plus réduites qui ne sont donc pas erd#satures.

Enfin, la derniére hypothése concernant le mécanidmretrait réside dans le fait que les pressions
capillaires n'agissent que dans les pores non ui&satQuand I'échantillon est soumis a une séchage
de 100 a 95% d’HR, en accord avec I'équation deikdlaplace (Eq.2.2), les pores de diameétres plus
grands que 41,5 nm sont vides d’eau, alors quedi rdu réseau poreux est soumis & une pression
négative de 7 MPa. A chaque étape de désaturiipnpportion de pores saturés diminue alors que la
pression tend a s’'accroitre (négativement). Il @sts proposé de considérer que le matériau
partiellement saturé est équivalent a un matéogtaledment saturé ou les pores désaturés sont inclus
comme porosité occluse dans la matrice solideeas goromécanique (échantillon moins le réseau de
pores connectés, c'est-a-dire uniquement sa fragtgnlide », y compris les pores non accessibles).
Le module d’'incompressibilité de la matrice soli€lgdu matériau équivalent devient donc plus faible
par adjonction de vides.

Sous cette hypothése, quand le matériau est tatatesaturé, le module d’incompressibilité de la
matriceK, doit étre égal a celui mesuré lors de sa détetinmpar essais poromécaniques (84.2.2).
En effet, ce dernier est mesuré en appliquant aréiment de pression interstitielle & I'ensemble du
réseau poreux, en méme temps qu'un incrément dssipre de confinement. Le module
d’'incompressibilité en revanche demeure identidaegquantité de vides de I'éprouvette réelle ou
équivalente étant identique.

Quand le matériau est complétement sec, le modimeodhpressibilité de la matric€,, du matériau
équivalent doit alors étre égal au module d’incaspibilité drainé,, toute la porosité connectée
étant maintenant considérée comme occluse. LadFifj3 est un schéma de principe récapitulant la
maniere dont est déterminé le matériau équivateatd’'une désaturation.

143

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

Pore
occlus
Matrice
solide Eau

«vidé » / _
Matrice solide

Eprouvette

Eprouvette 100% saturée « équivalente » saturée

Eprouvette partiellemel
Ky initial désaturée K, initial

K initial Km diminué
Fig. 4. 13 - Schéma de principe de la correspondaprouvette réelle - éprouvette équivalente damsddéle

En conséquence, une fonction décrivant la variadiel,, avec la saturatio8, entre leK,>""initial

et K, doit étre choisie. En effet, la mise au point & démarche expérimentale pour déterminer cette
relation n'est pas évidente. L'objectif serait deupoir, pour différentes saturations données du
matériau, augmenter (ou diminuer) la pression stitelle, a pression de confinement contrdlée. Or,
cela s’accompagne inévitablement d’'une augmentétesp. diminution) de la saturation du matériau.
Une approximation peut étre obtenue en utilisanliquide non mouillant et n’interagissant pas avec
le matériau cimentaire. Une faible variation despren d’injection de ce liquide autour d’'une valeur
fixée, correspondant a un état de saturation d¢paeexemple, injection a une pression de 10 MPa
correspondant a une saturation donnée, et varidéarette pression de plus ou moins 0,5 MPa, qui ne
modifie pas grandement I'état de saturation qut péne supposé quasiment identique), et aboutissant
a des déformations mesurables, permettrait d’estiméorme de cette relation. Pour une premiére
approche, et dans l'attente de telles données iexpdtales, elle est ici supposée linéaire (Eq.)4.18

Ka(S) =S, K7+ ) K (4.18)

Dés lors, le coefficient de Biot, conformément ath&orie de la poromécanique, dépend de la
saturation, et est not#S,). Les déformations volumiquegsont calculées a partir de I'équation 4.4a,
guand elles sont dues uniquement a une pressiogpokes. L'état de référence est fixé pour un
échantillon totalement saturé,£0 pour une pression capillaif®., nulle), et I'équation 4.4a peut
alors s’écrire sous la forme donnée dans (Eg. 4.19)
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__b(S))R. (4.19)

ap

L =
Kb

Cette équation permet ainsi de déterminer, a uessyfan capillaire donnée, donc a une HR donnée et

a une saturation déterminée a partir des isothemheedésorption, la déformation volumique de

I'échantillon. Tous ces parametres ayant été détésrdans nos expériences précédentes, le modéle

peut étre utilisé.

Dans le cadre d’'une utilisation industrielle d’@h modéle, le recours a d’autres approximationg ou
des essais plus simples a mettre en ceuvre pouniolds valeurs des parametres pourraient étre
envisagés. Ainsi, la mesure des isothermes de mlé&sorrequiert un temps assez long. Une
approximation pourrait étre réalisée au moyen dulal® de (van Genuchten 1984) calé sur un
séchage rapide. Concernant le coefficient d’'incasgbilité drainé Kb, il pourrait étre déterminé au
moyen d’un essai de compression simple avec atiguiglu module d’Young E et du coefficient de
Poissonv, grace a la relation (4.11). Seule la détermimatle Km s’avéere délicate. Cependant, des
valeurs proches de 40000 MPa pour des mortierspauiiraient étre étendues aux bétons pour des
rapports E/C courants, fourniraient une premieg@pmation convenable (Skoczylas et al. 2007).

4.3.3.2 - Comparaison des résultats numeériques aaonnées expérimentales

Les données issues des mesures poromécaniques2)&4u? sont utilisées dans le modéle sont
regroupées dans le Tableau 4. 6. Les coefficiéimtsamnpressibilité mesurés exhibent une dispersion
non négligeable déja commentée dans une parti€gedte du mémoire. Il a donc été décidé de
prendre 2 jeux de paramétres différents, appelésikeures valeurs » et « valeurs moyennes ». Les
premiéeres sont choisies parmi les données expémhasrbrutes comme étant celles qui aboutissent a
la meilleure corrélation entre valeurs expérimargtale déformations et valeurs numeériques. Ce choix
est arbitraire et peut induire un biais d’interpti&n du modéle. Le second jeu de paramétres est
calculé a partir de la moyenne des valeurs mesupées le moduleK,. ConcernantK,>"=,
conformément aux remarques du 84.2.2, la valeur lpgsumatériaux a fort E/C est limité par la valeur
des matériaux a E/C de 0,5. L'augmentation du rdppfC ne devrait en effet pas augmenter le
module d'incompressibilité de la matrice solide.

Les courbes de saturation en fonction de I'humiditative pour chacun des matériaux sont issues des
Fig. 2.6 et 2.7. La saturation est obtenue en a@itita teneur en eau de chaque matériau par sartene
en eau a I'état sature.

Les résultats sont présentés dans les Fig. 4. ddidgs ciments, et Fig. 4. 14b pour les mortiEies
représentent I'évolution des microdéformationsdings en fonction de la pression capillaire résitilta
de I'humidité relative appliguée. Pour chaque niatér les points isolés sont les valeurs
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expérimentales (cf. Fig. 4. 9), les courbes en dess valeurs numériques obtenues avec les
« meilleures valeurs » (notées « best »), et @nnmamal celles avec les « valeurs moyennes »@%ot

«med »).
Tableau 4. 6 - Valeurs des paramétres poromécasigtikisées dans le modéle

« Meilleures » valeurs Valeurs moyennes

Ky (MPa) Kn>""* (MPa) K (MPa) Ko™ (MPa)
C05 7900 24600 9300 24500
co8 5100 20700 5900 24500
MO05 19700 34100 16100 34000
MO8 12700 42300 10400 34000

Qualitativement et quantitativement, le modéle psgpmodélise convenablement la diminution de la
pente du retrait linéaire en fonction de la prasgiapillaire. Quantitativement, les résultats piesr
mortiers mettent en évidence une tres bonne coaooed avec les résultats expérimentaux,
principalement dans la gamme de 0 a -100 MPa dssiprecapillaire, qui correspond a des humidités
relatives de plus de 50%. Aux tres hautes HR, fgepest en accord avec les expériences. Pour les
plus faibles humidités, le choix de n'utiliser glés dépressions capillaires comme mécanisme de
retrait n'est plus approprié, et pourrait expliguar divergence des résultats expérimentaux et
numériques. Un écrouissage du matériau, ainsi diltige sous pression capillaire (supérieure a 100
MPa) ne sont également pas a exclure a ce niveau.
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Concernant les pates de ciment, les calculs numEsigous-estiment les valeurs expérimentales.
Méme aux trés hautes HR, la pente est sous-estip@e, les 2 jeux de parameétres testés, et
principalement pour le matériau C05 (environ 30Usfaible). La précision de mesure des parametres
poromécaniques est probablement 'une des causes pi@bléme. En effet, selon le jeu de paramétre
utilisé, les écarts entre expérimental et numérjzpievent étre considérablement amoindris. La Fig. 4
14a, pour la pate CO5 montre bien cette améliorat® la prédiction du retrait entre les « meillsure
valeurs » et les « valeurs moyennes ». On pourer mple seul le module d’'incompressibilité drainé
varie sensiblement (changement de 7900 a 9300 EiRed ces 2 jeux. La variabilité des matériaux
cimentaires, ainsi que les biais expérimentauxy@etinduire des écarts de I'ordre de 1000 MPa pour
ce module (environ 10 % de variation). La prisecempte d’'une dépendance linéaire du module
d’'incompressibilité de la matrice solide dans l@prette équivalente avec la saturation pourrait
également expliquer les écarts observés.

4.3.3.3 - Comparaison a un modele existant

Une comparaison du modéle proposé a celui prépamnt@Baroghel-Bouny et al., 1999), qui s’appuie
également sur une approche poromécanique, estuféed es rapports E/C de nos matériaux sont
sensiblement plus élevés dans notre étude, et wmmdtea la fois les ciments et les mortiers. Les
travaux de (Baroghel Bouny et al 1999) s'attachtaterfétude de ciments ordinaires et a hautes
performances. Dans ce modéle, le coefficient de 8sb supposé égal a la saturation du matériau.
Dans notre modele, cette hypothese est remplacampavariation du coefficient de Biot dépendante
de la saturation et du module d’'incompressibili€lal matrice solide, qui devrait permettre d’ohteni
un modele applicable & un plus grand nombre derfaakécimentaires.

Les Fig. 4. 15a et b présentent la comparaisor €es deux modéles pour les pates de ciment d’'une
part, et les mortiers d’'autre part. Les parametridisés sont uniquement ceux issus des valeurs
moyennes, qui permettent d'assurer une meilleuse lile comparaison. Notre modéle est indexé
« med », tandis que le modele de la littératureiredxé « BB ». Pour les matériaux M05, M08 et
CO08, le retrait prédit apparait meilleur avec leddle proposé dans ce mémoire. En revanche, la
prédiction pour le CO5 est moins correcte. Malget inconvénient, qui pourrait étre relié aux
imprécisions de mesures, le modele semble amélierarodéle existant. L’avantage majeur réside
dans sa capacité a mieux prendre en compte l'dffetapport E/C pour la prédiction du retrait. En
effet, pour le modele BB sur les mortiers, les Brbes sont quasiment superposées, alors que les
résultats expérimentaux sont différents entre cesmfriaux. Au contraire, avec le modele proposé,
'amoindrissement des déformations avec la dimamutiu rapport E/C est mieux capté. La méme
tendance est observable pour les pates de ciment.
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En conclusion, le modele présenté dans ce mémpjrarait comme une bonne voie dans I'approche
de la prédiction du retrait en fonction de I'hurtédrelative. Il permet globalement une amélioration
de cette prédiction comparativement a un autre tagagromécanique existant, en autorisant I'étude
d'une plus grande variété de matériaux (mortieif¢rénts E/C). Certaines améliorations doivent
cependant étre apportées sur la détermination desm@tres poromécaniques, pour tenter de
supprimer les écarts quantitatifs observables [gsupates de ciment entre les résultats expérimenta
et numériques. D’autre part, la prise en comptautcks mécanismes de retrait pour les faibles
humidités relatives pourrait permettre d’étendrgdidité de ce modele a cette gamme de conditions
ambiantes. Enfin, une confirmation ou infirmatiorpérimentale de la modification du module
d’'incompressibilité de la matrice solide avec lusgtion devra étre réalisée.

4.4 - Effet d’'un pré-endommagement sur le comportamhydrique

Le réle du séchage sur le retrait, et I'apparitiione fissuration ont été abordés au cours du
paragraphe précédent. L'effet réciproque d'uneufestson sur le comportement mécanique, et en
particulier la déformation du matériau ainsi quedmétiqgues de séchage n’a fait, jusqu’a maintenan
I'objet que d’'une étude au niveau microscopiquée BImis en évidence que la présence de fissures
était une voie préférentielle de I'avancée d'unnfrae lixiviation, et donc a agir négativement
concernant les aspects de durabilité de ces matérimentaires. Une confirmation des effets deecett
fissuration au niveau macroscopique se révele séires Un nombre élevé d’expériences différentes
peuvent étre mises en ceuvre pour caractériser fiit &ne mesure de Il'accroissement de la
diffusivité par étude de la diffusion des ions chles, ou une élévation de la perméabilité au gaz p
la présence de fissures sont des pistes pouvane@isagées (84.1). L'utilisation des isothermes d
désorption est une autre maniere de traiter cdgaredy qui allie plusieurs avantages. Les mécanismes
physigues qui entrent en jeu dans ce séchage darfoés la perméation d'eau au cceur de la phase
capillaire condensée dans les hautes humiditésiveda mais aussi la diffusion via les échanges
gazeux (vapeur d’eau, air) aux plus faibles hurddiElles couvrent donc une partie des phénoménes
physiques liés a la durabilité. Par ailleurs, [pévettes ne subissent un retrait structurel ooied,
permettant d’étudier a un état d'endommagement éldanmatériau. Ce paragraphe présente ainsi
linfluence d'une fissuration sur les isothermes désorption de vapeur d'eau, en s’attachant
particulierement a l'effet de macrofissures locakets de microfissures réparties au sein des
échantillons. D’autre part, la réalisation de cesvelles expériences de désorption, sur des maxéria
semblables a ceux déja testés (mortiers et patesnuent) mais avec des protocoles légérement
différents, permettra de réaliser une étude portatdmment sur le role de la taille des échansllon
testés, l'effet de variabilitt du matériau lors slen gachage, ainsi que les conséquences d'une
modification des différents paliers d’humidité tela auxquels ils sont soumis.
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4.4.1 - Effet d'une macrofissuration

Cette partie se focalise d’abord sur la conséqudrgerésence de macrofissures locales traversantes
sur les isothermes de désorption et les cinétiqaestchage. Le protocole expérimental mis en ceuvre
dans le cadre de cette caractérisation, et I'aealgs résultats, sont abordés dans la suite.

4.4.1.1 - Description de I'essai

Les essais conduits dans ce cadre s'appuient &eaowsur le protocole d’obtention d’isothermes de
désorption. Des éprouvettes prismatiques de dimess20x20x160 mm de pates de ciment et de
mortiers (matériaux nommés C05, C08, M05 et MO8 clampositions respectives sont rappelées dans
le 82.2.2.1) sont confectionnées. Elles sont muaiésurs extrémités de plots pour la mesure des
déformations linéiqgues au moyen d’'un déformétreurLéémoulage s’effectue 24 heures aprés le
coulage, et elles sont placées en conservation Waagiscine d'eau saturée en chaux maintenue a
20°C. Leur poids ainsi que les déformations qusekeibissent sont relevés régulierement. Leur
maturation est considérée comme achevée lorsquedeiation de poids est quasi nulle. La durée de
conservation est plus longue que pour les matétestes auparavant. Elle est d’environ 270 jows (a
lieu de 130). L’accroissement de cette durée dearwation modifie légerement les gains en poids des
échantillons. Ainsi, le gain relatif de poids (papport au poids de I'éprouvette aprés démoulage)
pour les éprouvettes CO5 passe de 2,9% a 1303081% a 270 jours, de 1,6% a 1,8% pour les C08,
de 2 & 2,2% pour les MO5 et de 1 % a 1,1% pouvié. Il est donc remarquable qu’au bout de 130
jours la maturation n’est pas compléte (hydratation achevée). Cependant, ce processus est tres
lent, et peut étre considéré comme négligeableetu-de 140 jours. Une comparaison peut étre
effectuée entre ces gains relatifs en poids aveépeouvettes du chapitre 2 lors de leur maturation
Les matériaux & E/C de 0,5 présentent des sim#&y@% pour les C05, 2,3 % pour les M05). Les
MO8 ont un gain en poids plus faible dans les egpées présentes (1% contre 2%), tout comme les
C08 (1,6% contre 3,3%). L'utilisation de moules afiidues (a la place de moules en contreplaqué
bakélisé saturé) pourrait étre en partie a I'oggite ces différences (meilleure étanchéité desanoul
métalliques).
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Fig. 4. 16 - Schéma du dispositif & ressorts et@ldo montage

Pour étudier I'impact d’'une macrofissuration surséehage de ces éprouvettes, il est nécessaire de
réaliser ces fissures. Elles sont générées au nmiyéraction par flexion 3 points sur les prismes.
protocole détaillé est le suivant :

e juste apres démoulage, des entailles au moyen dame de cutter (ou de scie pour les
mortiers) sont réalisées tous les 2 centimétreslesugprouvettes, soit un total de 7. Ces
entailles superficielles (profondeur d’environ 2mamt pour but de guider I'apparition des
fissures lors de la traction par flexion. Elles tsgralisées sur I'une des faces coffrées, pour
limiter les effets parasites dus aux irrégularitéda surface libre lors du coulage.

* les prismes sont mis en conservation pendant 28 ftans la piscine thermostatée

* apres cette maturation, un dispositif est mis exteplautour de I'éprouvette. 2 plaques en
aluminium, percées d’un trou permettant le libreescaux plots de mesures de la déformation,
sont disposées aux extrémités de I'éprouvettesEmt reliées entre elles au moyen de 2
ressorts calibrés, qui appliquent une force degmtéainte de 20 N a I'éprouvette. Ceci a pour
but de maintenir I'éprouvette en un seul tenanésgue la fissuration aura été générée, et de
permettre la mesure des retraits au cours du séchagforce a été choisie de telle sorte a
maintenir suffisamment I'éprouvette pour qu’ellégse étre manipulée sans probléme, sans
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pour autant trop refermer les fissures. Un schétmane photographie de ce dispositif est
donné dans la Fig. 4. 16.

* le poids et la longueur de I'éprouvette ainsi égaipont relevés.

» les prismes sont ensuite soumis a de la flexiowmiBt Le chargement est appliqué sur la
face opposée a I'entaille ou la fissure doit étegte. Il est augmenté jusqu’a rupture compléte
de I'éprouvette, afin d’assurer que la fissure ashpletement traversante. La fissure ainsi
obtenue est sensiblement plane et perpendiculdiagéde I'éprouvette. Puis, le chargement
est retiré. Sous l'effet du dispositif a ressaoat,fissure se referme en partie et I'éprouvette
reprend alors sa forme initiale. Une aide manuelbette remise en forme est apportée, au cas
ou elle ne se produise pas automatiquement (présdmgrains dans la fissure qui se sont
détachés de I'éprouvette lors de la flexion).

» divers états d’endommagement (nombre de fissuredgrauvette) peuvent alors étre généreés,
en renouvelant cette opération sur différents nesita'entailles. 3 états sont retenus. Le
premier est formé par une éprouvette munie d’'unéedessure (2 morceaux de 8 cm de long
séparés par une fissure). Le deuxieme consistalidene3 fissures (4 morceaux de 4 cm de
long). Enfin le dernier est achevé avec 7 fiss@@asorceaux de 2 cm de long). Chacun des
états est étudié sur une base de 3 éprouvette&segpatives.

» la longueur de I'éprouvette aprés génération dedbenmagement est relevée. La différence
de longueur avec la longueur avant fissuration pede déterminer I'ouverture moyenne des
fissures créées.

Deux autres états sont également étudiés. Il stigit état « sain », ou I'éprouvette est munie du
dispositif a ressorts, mais ou aucune fissure rgéserée. Le dernier état est un état « témoin » ou
I'éprouvette n’est ni munie du dispositif, ni fisée. Il est alors possible de vérifier que lesadsst
plaques en aluminium n’influent pas sur le séchagegterminer la variabilité de mesure induite par
le protocole expérimental.

Aucune saturation postérieure a la création demsasrofissures n'est effectuée. Cela revient a
considérer que les fissures sont exemptes dieaupon saturées. Seul le réseau poreux initial est
considéré saturé.

Les éprouvettes sont ensuite mises en désatur@@processus est réalisé en plagant les éprosivette
dans une chambre climatique ou la températuréhemmidité relative sont contrélées. La température
retenue est de 20°C. Les paliers utilisés sonémdiffts de ceux utilisés dans le chapitre 2 : 95,8
70%, 55%, 40% et 25% d’'HR. La stabilité du poidsumpconsidérer que I'état hydrique au sein du
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matériau est a I'équilibre, doit étre atteinte polaque palier, et est fixée par une variation desm
inférieure a 0,1% sur 7 jours pour I'ensemble gesdvettes.

4.4.1.2 - Résultats et analyse

Le Tableau 4. 7 récapitule les ouvertures moyerdeeshacune des fissures pour les différents
matériaux testés, et selon I'état d’endommagemensidéré. Chaque valeur est la moyenne de 3
éprouvettes. La colonne « moyenne » représenteogemne d’ouverture d’'une fissure pour un
matériau considéré, quel que soit son endommagement

Tableau 4. 7 - Ouverture moyenne de chaque figgur@m)

Etat 1 fissure 3 fissures 7 fissures Moyenne
d’endommagement

CO05 6 14 13 11
Cco8 23 10 16 17
MO5 71 86 76 78
MO8 33 46 45 41

Pour un méme matériau, cette ouverture moyennglelsalement homogéne, quel que soit I'état
d’endommagement considéré. La flexion 3 pointetell’utilisée pour créer des fissures apparait
comme un processus assurant une assez bonneiviégéties fissures. L'avantage est qu'il est
possible d’admettre que pour un matériau donntgtlEendommagement dépend essentiellement du
nombre de fissures, et non de leur ouverture.

En revanche, I'ouverture moyenne de la fissure ni@gertement du matériau considéré. Pour les
pates de ciment, I'ouverture est plus faible quer pes mortiers. Ceci peut s’expliquer par la pnége

de granulats qui engendrent une plus grande régdsitplan de fracture, et limite donc une bonne
mise en contact lors de la refermeture. L'effetrapport E/C n’est quant a lui pas clairement mis en
évidence. Tandis que les fissures dans le mat@@isont environ 50% plus ouvertes que dans le
CO05, une tendance inverse s’observe pour les me(gaviron 50% moins ouvertes pour le M08).

Le terme de « macrofissuration » pour ce typeiskifes apparait potentiellement inadéquat au vu
des ouverture mesurées, comprises entre 10 et 8EjlleBa sont néanmoins d’'un ordre de grandeur
supérieur en dimensions aux fissures observéemgaotomographie (en deca de 10 um pour les
éprouvettes en lixiviation) et sont visibles a I'oai sur les échantillons (au moins pour les ms}ie
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D’autre part, elles sont traversantes ce qui sgmfie leur « longueur », dans le s@hss grande
dimensionde la géométrie de la fissure, est de I'ordre deng@ Ceci nous amene a justifier I'emploi
du terme « macrofissure » pour ce type d’essai.

Les résultats sont présentés sous la forme d’ufférefice de perte en poids (Fig. 4. 17a) et de
microdéformations (Fig. 4. 17b) entre I'éprouveieun état d’endommagement considéré et
I'éprouvette de référence, définie comme étantaatin fissurée et munie du dispositif a ressors. L
temps représente la durée de séchage, les palidiR dorrespondants sont indiqués. Cette
présentation a pour avantage de mieux visualiseciteétiques de séchage éventuellement différentes
en lien avec la macrofissuration, les isothermesemseignant que sur le matériau a I'équilibre
hydrique. Le nombre élevé d’états d’endommagemenliés et de matériaux testés nous conduit & ne
présenter ici que les courbes pour le CO5. Le least invité a se référer a I’Annexe 2 pour cotesul

les courbes des autres matériaux, qui seront capeadalysées dans ce paragraphe.

Chaque état d’endommagement est représenté pamlere de morceaux constitutifs de I'éprouvette.
Par exemple, la courbe repérée par « 8 » sur ladFigj7a représente la moyenne de I'écart de poids
des 3 échantillons de CO5 brisés en 8 morceawof@magement : 7 macrofissures) avec la moyenne
des éprouvettes de CO5 intactes (munies du difffséssorts). L'éprouvette intacte sans le didjios
est repérée par « 0 » (trait continu).

Les éprouvettes de référence ainsi que cellest@stasans le dispositif devraient présenter des
variations de poids et longueur similaires, la sedifférence étant la mise en place ou non des
ressorts. En effet, les efforts appliqués par opdditif (20 N) sont trop faibles pour induire des
changements structurels dans les échantillonsdpaones plastiques, pas de fluage). Le seul effet
pourrait étre un séchage limité sur les faces atacbavec les plaques rigides en aluminium, qui es
négligeable au vu de la surface séchante.

En consultant la courbe « 0 », nous pouvons noescapoir qu'elle n'est pas confondue avec l'axe
des abscisses comme elle le devrait. L'écart edsppeut atteindre 0,2% pour le C05, et celui en
déformations 100 microdéformations. Les légerefatians observées sont essentiellement a relier a
la précision des mesures effectuées, et la vat@lmltrinséque du matériau, méme si elle est daibl
(cf. chapitre 2). Le méme type d’observations p&tme réalisé sur les autres matériaux, avec des
variations plus ou moins importantes. L’analyse @éses états d’endommagement doit donc intégrer
ces variations dues a la mesure. Les écarts de parfpoids pour les éprouvettes endommagées
demeurent proches du « bruit » d’acquisition, eprésentent pas de tendance nette. En particeiier,
s’attachant aux variations lors d’un changemenpaer d’HR, une accélération de la cinétiqgue de
séchage, traduite par une perte plus rapide dusppalr des éprouvettes fissurées, n'est pas
clairement mise en évidence. Les matériaux endom@smaghibent méme une perte en poids plus
faible que les matériaux sains.
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Fig. 4. 17 - Ecarts de poids (a) et de déformatilim&aires (b) entre les éprouvettes aux différeids
d’endommagement et les éprouvettes de référencépi@uvette sans dispositif a ressorts, 2 : épetigven 2
morceaux, 4 : en 4 morceaux, 8 : en 8 morceaux)
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La création de quelgues macrofissures au seinégeolivette modifierait uniguement localement la
cinétique de séchage, et ne s’'avére pas déteciable le protocole mis en place. La Fig. 4. 18
schématise une éprouvette saine avec certainesni@®fissures ou pores présents. Apres
endommagement, I'éprouvette est sous forme de dearkeaux, écartés en moyenne de quelques
dizaines de microns. La création d’'une macrofisseme & connecter a son voisinage les réseaux poral
et de microfissures existants. Au-dela, le réseest pas modifié. La meilleure connectivité du exse
poral est en conséquence tres limitée et locaisée peut engendrer des modifications de cin&ique
trés marquées.

) Eprouvette

Eprouvette saine i i
o fissuree

Microfissures

/ ou pores \4,71 \

/ _
Connectivité 7 T

| |
| F localement f_

<
TN

\ \ \ améliorée < I |
W
- | N Macrofissure P ><| .

Fig. 4. 18 - Schéma de principe de la modificatamale de la connectivité du réseau poreux

Enfin, des réactions chimiques au niveau des frastgénérées par flexion 3 points sont possibies, e
rendant par exemple accessible a I'eau des gransirdent anhydre a ce niveau, et donc a un
liaisonnement chimique de I'eau présente au seirésieiau poreux a la matrice cimentaire, entrainant
une diminution de la quantité d'eau évaporable,ligipnt la perte d’eau plus faible dans les

matériaux fissurés que ceux sains. Cette fissurgheut également favoriser la carbonatation du
matériau en augmentant les surfaces en contact laveioxyde de carbone, et peut diminuer

localement les propriétés de transferts du matémiglwisant dés lors les cinétiques de séchage.

4.4.2 - Effet d’'une microfissuration engendrée pachoc thermique

Une macrofissuration localisée comme testée précdmst ne modifie pas sensiblement les
caracteéristiques des isothermes de désorptiors eilétiques de séchage. L'idée consiste maintenant
a déterminer si une fissuration répartie de mangue homogéne dans le matériau conduit a des
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modifications plus notables sur les caractérisgqueydriques du matériau. La campagne
expérimentale visant a étudier cet effet est ddarits la suite.

4.4.2.1 - Protocole expérimental

Les matériaux étudiés sont identiques a ceux dd.B4.e. des mortiers M05 et M08, ainsi que des
pates de ciment pures C05 et C08. Les tests saduite sur des éprouvettes cylindriques de 36 mm
de diameétre et 72 mm de longueur. Elles sont ceudéas des moules en acier, puis démoulées aprés
24 heures. Elles sont ensuite placées en maturdtos une piscine thermostatée (température de
20°C) d’eau saturée en chaux, jusqu’a stabilisatiopoids.

Le choix doit maintenant porter sur la méthodeiggufation & mettre en ceuvre pour créer un réseau
de fissures réparties et peu ouvertes dans I'ersetebl’éprouvette. Une premiere option consiste a
soumettre I'éprouvette a une compression simplguiasun pourcentage fixé de sa résistance. Les
travaux des différents auteurs évoqués dans ler8dritrent que ce pourcentage doit étre élevé pour
observer des changements dans la perméabilité diffusivité du matériau. Mais cette technique a
pour inconvénient majeur de créer des fissure®iptutentées dans le sens de I'axe de chargement. O
lors du séchage, au vu des dimensions choisies paairmatériaux, il est essentiellement radial.
L'impact de cette fissuration serait donc peu disable, les fissures étant perpendiculaires a la
direction du séchage. Découper un sous-échangifoforme de galette (hauteur faible par rapport a
son rayon) au sein de I'éprouvette aurait pu etigpagsoudre le probléme. Cette technique s’avere
complexe a mettre en ceuvre.

Il est proposé ici de créer un endommagement ¢eolléette par un choc thermique. Cette méthode
agit de plusieurs maniéres sur I'éprouvette poneggr de la fissuration :

» par retrait thermique différentielle entre le ccetita surface de I'éprouvette, qui aboutirait a
des fissures orientées majoritairement radialement.

» par retrait thermique différentiel entre les gratsiiet la matrice cimentaire.

e par élévation de la température de I'eau satuempbres, qui engendrerait des surpressions
au sein du réseau poreux, pouvant conduire afikstaation répartie dans I'éprouvette

Pour assurer que cette fissuration soit la pluartigppossible, I'éprouvette est sollicitée parcyuole
thermique rapide. L'état de saturation de I'éprdtevae doit pas changer lors de I'application decch
thermique, afin que les fissures générées ne salissent pas avec de I'eau externe (pour préséaver
quantité d’eau présente dans I'échantillon).

Aprés la période de maturation, I'éprouvette esbaie dans du papier aluminium afin d’éviter les
échanges hydriques avec I'extérieur. Puis ellgkestgée dans un bain d’eau bouillante (température
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de 97°C mesurée) pendant 5 minutes, ce qui élgrderment sa température. Immédiatement apreés,
elle est retirée de ce bain puis immergée danseameglacée, pour une durée de 5 minutes. La
température relevée y est de 4°C, maintenue cdesfar ajout de glace. Enfin, I'éprouvette est
déballée de sa protection en aluminium. Une congraradu poids avant et apres fissuration est
effectuée pour vérifier que I'état hydrique de t@yvette est demeuré constant au cour de ce choc
thermique.

Cette fissuration est réalisée sur 3 éprouvetteshdgue matériau. 3 autres éprouvettes (soit 12 au
total pour 'ensemble des matériaux testés) semenémoin a I'expérience, et ne sont pas souraises
ce choc thermique.

La totalité des éprouvettes est ensuite placéeaeeirge climatique pour y subir une désaturatian pa
paliers successifs d’humidité relative. Les palietenus sont les suivants : 95%, 60% et 25% d&R,
une température constante de 20°C. lls sont pjuscés que dans les autres expériences de désorption
de vapeur d’eau pour que les différences de perfgo@ls avec les éprouvettes saines puissent étre
mesurables. L'état sec de I'éprouvette est obtemwp étuvage final & 90°C. Le poids au cours de
cette désorption est régulierement relevé, afimé&erminer d’éventuels écarts entre les éprouvettes
témoins et celles fissurées.

4.4.2.2 - Estimation de 'endommagement induit pachoc thermique

Quantifier les effets du choc thermique sur le mi@té notamment en termes de fissuration induite,
est un point important qui permettrait de détermidans quelles proportions le matériau a été
endommagé. Une mesure visuelle de la fissuratiomraid étre envisagée par une acquisition
microtomographique, étant donné qu’elle est norrdetive et qu’elle a montré sa capacité dans la
détection de fissures. Mais cela nécessite I'atilim de moyens lourds. Un autre procédé indirect d
guantification de 'endommagement est proposéalhmuiie sur la dégradation du module d’Young
gu’il engendre. En effet, de nombreux modéles psepb de la corréler a une densité scalaire de
fissuration, par des relations plus ou moins corgad€De Sa et al. 2008, Bary et al. 2008)..

Ainsi, les éprouvettes sont soumises a des cyaesainpression pour déterminer leur module
d’Young avant et aprés fissuration. Cette compoessst réalisée au moyen d’une presse hydraulique
Instron® d’'une capacité de 500 kN. Les éprouvetted munies de deux capteurs LVDT montés sur
deux colliers en aluminium liés a I'éprouvette parrage, tels que décrits au §84.2.1. lls mesueent |
déformation axiale des éprouvettes au cours dweh@ent, qui est acquise au moyen d‘une chaine
d’acquisition a une fréquence 10Hz. La force ap@@est également enregistrée par cette chaine. Les
cycles utilisés sont les suivants : 0 - 10 - 7-10 -20 - 10 - 20 kN. L’essai est piloté en dépfaent

des plateaux de chargements a une vitesse de y@0Rar seconde, qui est assez lente pour assurer
un chargement quasi-statique. Le module d'Youngléstrminé par la mesure du module sécant sur
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les 2 derniers cycles (cycles 17 - 10 - 20 et 20 - 20 kN). La durée d'un essai, pendant lequel
I'éprouvette séche sous les conditions ambiamstsde 5 minutes. Pour tenir compte de ce léger
séchage, les éprouvettes témoins sont placéesedam&mes conditions pour une méme durée.

Le Tableau 4. 8 présente les valeurs de modulesutiy sécants mesurés sur les éprouvettes avant
(Eo) et aprés choc (E) thermique. Chaque valeur estdgenne sur les 3 éprouvettes d'un méme

matériau.
Tableau 4. 8 - Modules d’Young avant et aprés fatgn

E (MPa) avant E (MPa) avant E-E,

fissuration fissuration E,
C05 15700 13500 -14%
Cco8 12100 10200 -16 %
MO5 36400 29900 -18 %
M08 21600 16200 -25%

Bien gque non récapitulées ici, les valeurs desr8uéettes qui servent au calcul de la moyenne sont
assez peu dispersives entre les éprouvettes et lestrcycles. Une variation de I'ordre de plus ou
moins 5% peut étre observée.

La dégradation du module d’Young pour un matériamné est également semblable entre les
différents échantillons. A titre d’exemple pour tesrtiers M05, les valeurs du module d’Young pour
les 3 éprouvettes sont de 37700, 36200 et 35200 avilrat fissuration et de 30100, 30700 et 28700
MPa aprés. Cela correspond a des diminutions réggeae 20, 15 et 18%, ce qui demeure tres
équivalent. La méthode de génération de fissurgtarchoc thermique assure globalement une bonne
répétitivité du réseau de fissures généré.

La diminution de module d’Young apparait plus ntgapour les mortiers que pour les pates de
ciment. Les granulats sont probablement & lorigite ce surcroit d’endommagement. Une
comparaison pour les deux rapports E/C met en de@ene diminution plus importante du module
d’Young pour le rapport 0,8.
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Fig. 4. 19 a et b - Isothermes de désorption peardates de ciment (a) et mortiers (b) sains (pkain) et

fissurés (trait pointillé, indiqué par un « f » data Iégende)

Les éprouvettes de mortiers ne présentent paegibirit, de fissures visibles en surface. Ellesnt so

donc moins ouvertes que celles générées par affl@points. Sur la plupart des péates de cimeard, u
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fissure dans I'axe de I'échantillon et sur toutehsateur apparait aprés choc thermique. L'effet de
déformations différentielles entre le coeur et lapb&rie pourrait en étre a 'origine. L'absencert
telle fissure dans les mortiers pourrait étre due granulats qui se comportent comme de multiples
points de nucléation des fissures, et tendraidmiger I'apparition d’'une seule fissure. Cette qume
fissure ne constitue qu'un défaut local et ne depias étre la cause prépondérante des écartsvébser
entre échantillons sains et fissurés.

4.4.2.3 - Courbes de désorption de vapeur d’eau saprouvettes saines et microfissurées

Les Fig. 4. 19 présentent les isothermes de désomgalisées sur les pates de ciment saines (€05 e
C08) et fissurées (CO5f et CO8f), ainsi que surntestiers sains (M05 et M08) ou fissurés (MO5f,
MO8f). Les courbes sont les moyennes de 3 éprasietta forme générale des isothermes est
semblable a celle obtenue sur les éprouvettes atignes du chapitre 2. Une comparaison plus
approfondie entre les diverses isothermes obtettares les différents chapitres sera effectuée & 84.

La premiére remarque porte sur la non superposifiesm courbes pour les échantillons sains et
fissurés. Tout au long de la désaturation, un aeaiable existe, et apparait comme le témoin d’'une
modification des isothermes de désorption partlé@@ndommagement. Pour étudier plus précisément
cet effet, la Fig. 4. 20 met en évidence la diffi€ede teneur en eau entre ces 2 états de fissurati
aux différentes humidités relatives testées, pesidlmatériaux.

A I'état saturé (humidité relative de 100%), il pétre souligné qu’'un écart existe dans la tenaur e
eau. Les éprouvettes fissurées présentent toutegemeur en eau plus faible que les éprouvettes
témoins. Plusieurs hypotheses peuvent étre avaricgeséation de fissures pourrait rendre accessibl
a l'eau des grains de ciments non hydratés. Unaseepl’hydratation, et donc un liaisonnement
chimique de I'eau a la matrice cimentaire qui net@re retirée par le processus de séchage imposé,
pourrait étre envisagé comme cause de cette différeUne carbonatation plus rapide dans les
matériaux fissurés que sains, et donc un gain &ls gie I'échantillon, pourrait également intervestir
modifier cette teneur en eau. Le choc thermiquerpduaussi légerement modifier la structure du
matériau, et expliquer la différence relevée. tl@souligner que dans le calcul de la teneur en ea
I'état de référence commun aux éprouvettes esttlggc. Selon si I'on consideére la différence due a
une carbonatation et une reprise d’hydratationien & une modification lors de la structure méme de
la partie solide du matériau, cet état de référesteglus ou moins pertinent. La reprise d’hydratat

ou une carbonatation sont en effet des processuét pgénts, et qui se produiraient au cours du
séchage, et non instantanément a la créationfasilee comme cela serait le cas si I'on envisage q

le choc thermique perturbe I'organisation du matéiichangements dans la structure des CSH,...).
Une approche ou I'état saturé est considéré corafdeance sera développée au 84.4.2.4, dans I'étude
des cinétiques de séchage.
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Au premier palier de désorption, correspondant @ hamidité relative imposée de 90%, I'écart
augmente sensiblement entre la teneur en eautdedain et de I'état fissuré pour tous les matéria

La fissuration entraine une perte d’eau supéridurant cette étape. Or la quantité d'eau initiae e
identique. La création de fissures aurait doncdand a accroitre la connectivité du réseau poEux.
effet, certains pores qui devraient étre désatpasle palier d’humidité appliqué peuvent étre
masqués par des pores d’'un diamétre plus petirememplis d’eau en phase condensée. Celle-ci agit
comme un bouchon en limitant la désaturation talel¢éous les pores supérieurs au diamétre critique.
La différence observée est de I'ordre de 2,2% pesipéates de ciments et 0,7% pour les mortiers. Si
on retire I'écart observeé sur la teneur en eaialgitI'écart reste respectivement de 1,4% et 0.dn%
teneur en eau, soit une variation de 5% par ragpodile initiale. Il est a noter que la teneurean

des 3 éprouvettes, qui permettent de tracer la mmyepour un matériau dans un état
d’endommagement donné, est tres peu dispersiggiegies valeurs pour un état fissuré sont toutes en
deca de celles des éprouvettes témoins. Cela temticuer que I'écart relevé est significatif, etnn
engendré par des variabilités de mesures.
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Fig. 4. 20 - Différence de teneur en eau entreé@euvettes saines et fissurées

Le deuxieme palier de désaturation retenu est & @BIR. L'écart de teneur en eau devient plus
faible qu'au palier précédent. Cela traduit qu'aurs du palier a 60% d(HR, les éprouvettes saines
perdent plus d’eau que celles microfissurées. Loltiypse que le réseau poreux est mieux connecté par
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les fissures et qu'il rend accessible des poresjugssparait se confirmer par cette observation. En
effet, lorsque le réseau se désature, la prolb@lmglifun pore puisse étre masqué par un pore de
diamétre plus fin devient plus faible. Une parts ghores masqués non vidés dans les matériaux sains
lors du palier a 90% de HR commencent alors ader vC’est cette partie supplémentaire de séchage
qui pourrait expliquer que la difféerence de tenenreau devienne plus faible lors de ce deuxiéme
palier.

En observant la Fig. 4a.4, cette tendance se poyseur les autres états testés (25% d'HR et
totalement sec par étuvage a 90°C), comme att&@ehendant, le réle de la fissuration n’est jusqu’a
présent étudié que pour un équilibre hydrique @alier donné. La cinétiqgue de séchage est abordée
dans le paragraphe suivant.

4.4.2.4 - Influences sur la cinétique de séchage

Plusieurs méthodes peuvent étre utilisées powrd&te la cinétique de séchage des éprouvettes. I
pourrait ainsi étre tracé la perte en poids par ges éprouvettes. Mais la comparaison de ces
cinétiques entre les 2 états d’endommagement pastfacilement exploitable. Une évolution de la
différence de perte en poids entre les éprouvetiees et fissurées au cours de la désorptiorest p
aisément analysable, et est donc retenue. Ellepsisentée sur la Fig. 4. 21. L'état de référence
les poids pour les 2 états d’'endommagement étsdiéisidentiques est fixé pour une saturation totale
Cette présentation est plus appropriée si I'onidéns que les différences de quantités d'eau estiré
par séchage sont liées a des processus consomsndteam (reprise d’hydratation,...) au cours de la
désorption. Sur cette figure, I'axe des abscissgsésente le nombre de jours de séchage de
I'éprouvette. Les paliers appliqués correspondgamstnt indiqués.

Durant la premiére phase de séchage a une humdaliitibve de 90% (de O a 42 jours), la perte en
poids a I'équilibre est plus grande dans les émtias fissurées que saines, comme cela avait été
relevé au 84.4.2.3. Si aucun pore n’était masqué@maffet de bouteille d’encre, et donc qu’ilsiéth
tous accessibles de maniere identique, la différelevrait étre nulle a I'équilibre. Dans les premie
jours du palier, la différence tend a augmenteideapent jusqu’a un pic. Puis elle se remet a diginu
pour se stabiliser a la fin du palier. Cela tradpie la cinétique de séchage est d’abord plus grand
dans les éprouvettes fissurées, puis qu'elle deyikers lente par épuisement de I'eau qui peut étre
retirée. Les fissures accélérent donc la cinétiqaeséchage, les matériaux sains perdant moins
rapidement d’eau que ceux endommageés. Le pic s\ebsedes instants différents selon le matériau.
Ainsi, il apparait au bout d’une journée pour le8ylfie 6 jours pour le C0O8 et le MO8, et de 13 jours
pour le CO5. En outre, 'asymptote en fin de pahi&st pas a 0%, mettant bien en évidence que
certains pores ne sont pas accessibles.
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Fig. 4. 21 - Evolution de la différence de pertepeids entre état sain et état endommagé au causedhage

Le palier 90 - 60 % d’'HR met en évidence une tendasimilaire. Les éprouvettes endommagées
perdent d'abord plus d'eau que les témoins, puidelddance s'inverse. Les pics apparaissent
néanmoins plus rapidement (entre 1 et 3 jours)sogit moins marqués que précédemment La
fissuration joue donc a nouveau un rble d’accéératle la cinétique de séchage. La diminution de
I'écart de poids entre I'état sain et fissuré éshlobservée a la fin du palier.

Lors du séchage a 25% d'HR, des pics ne sont ddisiey que pour les pates de ciment, et
interviennent au bout de 10 jours pour le C05 et vingtaine de jours pour le C08. Les phénomenes
physiques du séchage sont différents de ceux aisewx hautes humidités relatives (84.1) et sont
essentiellement liés a la diffusion de vapeur d'@amon plus & de I'’écoulement capillaire d’eaeciC
pourrait expliquer le ralentissement des cinétigliapparition du pic, la diffusion de I'eau préseau
cceur de I'éprouvette demandant un certain tempmdilleure connectivité du réseau poreux dans les
matériaux fissurés accroit ainsi cette cinétigbeutssant a une perte en eau plus rapide. Onanoter
que le changement de cinétique s’observe égalepaenie temps d’obtention de I'équilibre hydrique
(environ 40 jours pour le passage de 90 a 60% dldRjouble pour le passage de 60 a 25%).
L'absence de pic pour les mortiers pourrait étrédiél perméabilité (et diffusivité) bien plus fakde

ces matériaux comparativement aux pates de cirgdr2.8), tendant a « lisser » le pic qui n’est plus
détectable.
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Enfin, 'achevement de I'état sec par séchage eveéh 90°C ne met plus en évidence de désorption
plus rapide pour les matériaux fissurés. D’autne pd'équilibre en poids des éprouvettes soumises
ce séchage, les matériaux fissurés présententarte gn poids globale plus faible que les matériaux
sains. Or, il pouvait étre attendu que la préfia8an, outre 'augmentation de la connectivité du
réseau poreux, ameéne a rendre accessible certaias pcclus. Cet effet semble masqué par une
possible reprise d’hydratation au niveau des migsafes engendrées thermiquement, qui donnent
acces a I'eau contenue dans le matériau, princifdea I'état saturé, a des grains de ciment aehydr
Ainsi une partie de I'eau libre (i.e. pouvant étetirée par séchage) contenue dans les éprouvettes
endommagées réagirait chimiquement et deviendeitedu liée, non évaporable. Toutefois, cette
reprise d’hydratation ne contrebalance qu’en pddecroissement de connectivité du réseau poreux
par microfissuration préalable, comme le montrestdinétiques de séchage observées dans les paliers
précédents.

4.5 - Influence de I'état de saturation sur le compement en
traction

La derniere partie des travaux menés dans le cddreette these aborde la modification du
comportement mécanique en traction des éprouvedies leur saturation. Le choix de la traction
comme sollicitation repose sur le fait que la cemasation d’un matériau est plus adéquate, avec de
effets parasites moindres. Ce risque s'avere bepug@bus important en compression, I'état de
sollicitation n’étant pas homogéne au sein de @épette, notamment a cause du frettage d0 au
contact entre les plateaux de chargement et cettéede, bien que des dispositifs puissent cepéndan
le réduire. La réalisation d’'un essai de traction des matériaux cimentaires n’est cependant pas
chose aisée. En effet, ces matériaux ont une &ibke ftenue aux contraintes de traction et ont un
comportement fragile, qui nécessite la mise en eeder dispositifs adaptés a leur caractérisation.
L’objectif est ici de déterminer les influences gpeut avoir 'humidité relative a laquelle est
conservée I'éprouvette sur, principalement, lareonte a la rupture, qui sera mesurée par fendage.
second but envisagé était d’obtenir une courbecténiatique contrainte-déformation par des essais d
traction directe, permettant une détermination cwduhe d’Young, du coefficient de Poisson et des
contraintes a la rupture, ainsi que leur évoluaeac 'humidité relative. Toutefois la mise en ceuvr
d’'un tel essai s’est révéelé complexe, et seulhaaiche d’établissement du protocole expérimental,
ainsi que quelques résultats préliminaires, seppésentés. L'obtention effective des donnés fera
I'objet de travaux futurs.
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4.5.1 - Traction par fendage

Le but de cet essai expérimental consiste a meku@ntrainte de résistance au pic en traction. La
méthode retenue est une méthode qui génére deddotr indirectement. La premiére méthode
possible consiste a réaliser une traction pardted points d’'une éprouvette prismatique. La fibre
inférieure de I'éprouvette est alors mise en teactiCet essai posséde toutefois I'inconvénientale n
pas solliciter de manieére homogéne en tractiorséemble de la section de I'éprouvette (compression
en fibre supérieure, traction de plus en plus sg#ea mesure que l'on se rapproche de la fibre
inférieure). De plus, la contrainte de rupture iad&terminée est fortement influencée par I'état de
surface de I'échantillon. Une autre technique émtsautilisée. Elle repose sur la méthode dite de
I' « essai brésilien », autrement appelé tractian fendage, qui consiste a solliciter I'éprouvedte
compression dans l'axe d'un de ses diameétres, @aadtualors un état de contrainte de traction quasi
homogéne selon ce diamétre, sauf au niveau delitagipn du chargement. Le protocole est décrit
plus précisément dans le paragraphe suivant.

4.5.1.1 - Protocole expérimental

Les expériences réalisées portent a nouveau surm@dériaux C05, C08, M05 et M08. Des
éprouvettes cylindrigues (diametre 36 mm , haugewiron 80 mm) sont réalisées en 1 gachée pour
chacun des matériaux, et sont coulées dans deesneunlacier. Leur démoulage s’effectue 24 heures
apres, et elles sont placées en piscine thermesf2®C) remplie d'eau saturée en chaux pour
permettre d’assurer une bonne hydratation du cirdgares au moins 28 jours de cure, les éprouvettes
cylindriques sont trongonnées afin de réaliserédmntillons d’une longueur d’environ 30 mm, puis
replacées en piscine, jusqu’a stabilisation dereasse.

Le choix d’'une longueur proche du diameétre résmesda volonté d’obtenir un séchage qui progresse
de maniére sensiblement uniforme par toutes lessfde I'éprouvette, et non uniquement de maniére
essentiellement radiale. L'éventuelle fissuratiéauttant de ce séchage pourrait alors étre a & foi

radiale et axiale, ce qui permet de limiter I'atigpie induite par la fissuration et de tester un

matériau sensiblement isotrope (Burlion et al. 2003

Au bout de la période de maturation, les éprousestent placées en enceinte climatique a une
température de 20°C et subissent un processuschagapar faibles paliers d’humidité relative. Les
différents paliers pour sécher I'éprouvette indrakbnt saturée utilisés sont les suivants : 85530,

40, et 25 % d'HR, qui limite les gradients hydrigugans les matériaux. L'équilibre hydrique est
attendu pour chacun d’'entre eux. Les tests deidrasbnt menés sur des échantillons uniquement a
saturation totale et aux paliers 85, 55, 25 % Be dii couvrent une large gamme d’humidité.

167

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

L'objectif de I'étude étant I'influence de la sadtion sur la résistance a la traction, et cet essai
mécanique étant destructif, une méme éprouvetfeneétre testée qu'a un état de saturation donné.
Pour assurer une bonne représentativité du matauawifférentes HR, 3 éprouvettes de chacun des
matériaux et pour chaque palier d’'HR considéré gestées. En outre, le temps d’obtention des
éprouvettes pour ces paliers differe fortement Ignes semaines pour 85% d’HR, plusieurs mois
pour atteindre le palier a 25%), il a été décidgpeéder a la traction le méme jour pour I'ensembl
des éprouvettes. Ainsi, une fois que I'éprouvetieatit étre testé a 85% de HR atteint son équilibre
hydrique, elle est placée dans un récipient étanchservé a 20°C pour éviter les échanges hydriques
et les effets d'une variation de température. Letsea éprouvettes devant étre testées aux paliers
inférieurs poursuivent quant a elles le processuséthage. La méme mise en récipient étanche des
éprouvettes a 55% de HR a lieu une fois leur édayeilien poids atteint. Cette technique posseéde
'avantage outre de limiter les variations duesaalirée de conservation, de permettre de parfaire
’lhomogénéisation de I'état hydrique des éprougeti2e plus le placement en récipient étanche une
fois le palier ciblé atteint devrait éviter la canatation, I'air n'y étant pas renouvelé.

Effort de compression —» 1
<«—— Plateau di
chargement
_><_
>
<>
_ _ <>
Contraintes de traction > <>
> <« Eprouvette
<>
<>
_ <>
Contraintes d <>
_ PN ——
compression Baguette d
bois

Fig. 4. 22 - Schéma de principe de I'essai de toacpar fendage

Pour les éprouvettes totalement saturées, elldscenservées en piscine thermostatée jusqu’au jour
du test de traction. Ce choix s’explique par lconté d’assurer que I'éprouvette testée est ent@mem
saturée. Il comporte néanmoins un inconvénientrédation d’hydratation peut se poursuivre, et le
matériau peut poursuivre sa maturation, qui ménedlesiest presque acheveée, continue lentement de
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progresser. Le matériau pourrait alors se révégerement plus mature que les autres testés.
Néanmoins, comme cela sera évoqué dans le paragadpidant les résultats, le gain en poids durant
cette conservation sous eau se révelera faible.

Une fois les matériaux amenés a I'humidité soubait&ssai de traction par fendage est réalisé.
L’éprouvette est placée entre les plateaux de enaegt d'une presse Instron® d’'une capacité de 500
kN, identique a celle utilisée dans les essaisatepeession simple. Le contact avec les plateaux de
chargement (sans rotulage) se réalise au travdhgtitieation de baguettes en bois souple (épaisse

3 mm, largeur 4 mm) qui ont pour réle d’assurer ttaesmission des efforts sur toute la longueur de
I'éprouvette, en rattrapant les différentes as@grde la surface de I'éprouvette lors de la mise en
compression. Ces deux baguettes sont placées tdet peaiutre du diametre de I'éprouvette servant a
I'application de la charge. Un effort de compressist alors appliqué via les plateaux de charggment
ce qui va induire sur le diametre sollicité de t@yvette un état de traction quasi uniforme. Saube
extrémités, proche des baguettes de bois, I'étabtlieitation est une compression élevée. Tousefoi
cela ne perturbe pas outre mesure la mesure ésitdance au pic. La Fig. 4. 22 donne un schéma de
ce dispositif. Cette méthode aboutit a une tractjans'’initie plutét au coeur de I'échantillon : les
irrégularités de surface ne sont en conséquences@ace d'erreurs dans la mesure du pic de
résistance.

Le chargement de compression est piloté en dépkmtem une vitesse de 0,02 mm/sec jusqu’a
écrasement des baguettes de bois, puis & uneeviles®,005 mm/sec qui assurent un chargement
guasi-statique. La fin d’écrasement des baguetdsis est détecté par un changement assez reet de |
vitesse d’accroissement de la contrainte, et domstiélément déclencheur de la réduction de la
vitesse de déplacement. L'effort de compressiongégdement observé, assurant I'écrasement pour
'ensemble de nos éprouvettes était d’environ 2 éeNgui était attendu, cet écrasement dépendant de
la baguette et non de I'éprouvette. La résistamcé&rattion par fendage; Ren MPa) est déterminée
comme étant la contrainte maximale observée lorBedsai (résistance au pic). La mécanique des
milieux continus fournit 'équation décrivant lesmtraintes de traction; que subit I'éprouvette en
fonction de I'effort de compressidhen kN (Eq. 4.20) :

_10F (4.20)

|

oul est la longueur atle rayon de I'échantillon (en cnik s’obtient pour la valeur dé maximale.

4.5.1.2 - Résultats et analyse

La premiére vérification consiste a détermineasinéthode de conservation des éprouvettes jusqu’au
jour du test de fendage est adaptée, et n’indgitdeabiais expérimentaux dans les valeurs mesurées.

169

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

Le Tableau 4. 9 présente les variations de poidsergBes entre le jour ou les éprouvettes sont mises
en récipient étanche, et le jour du test de tractio

Tableau 4. 9 - Variation relative de poids entr¢der de mise en récipient étanche (sauf éprousétt&00% de
HR laissées immergées dans I'eau) et le jour dgéesfonction du palier d’HR considéré)

HR 100% 85% 55% 25%

Variation +0,5% +0,1% +0,1% 0%

Il apparait nettement que les variations pour lakers de 85, 55 et 25% demeurent trés faibles
(notamment pour le palier a 25% de HR, les épraeseitant testées tres peu de temps apres l'atteint
du palier). Les différences observées provienn@st probablement de la précision de la mesure des
poids, aucun apport d’eau externe n’étant possltdedurée de conservation en récipient étanche
n’induit donc pas d’écart significatif. Pour lesrépvettes conservées sous eau, le gain en poids est
plus important, et traduit les effets de la cordiimn de la maturation du matériau. Le gain en$dil
I'ordre de 0,5 % au cours de cette conservatios sau est a mettre en relation avec un gain ers poid
moyen des éprouvettes lors de 7 premiers mois deratian aprés coulage, qui était de 2,2 %. Cela
indique bien qu’aprés 7 mois, la maturation n'eas potale, mais que la majeure partie est déja
achevée.

Les Fig. 4. 23 a a d représentent I'évolution deésistance a la traction des différents matériagtés

en fonction du palier d’humidité correspondant. @& point est la valeur mesurée sur une
éprouvette, la courbe tracée étant I'interprétatieria tendance qui semble se dégager des résultats
expérimentaux. Elle passe généralement par la meyges 3 mesures.

Comparativement aux résistances a la rupture erpemsion (84.2), la valeur de la rupture a la
traction est globalement 10 fois inférieure, ce @st généralement observé sur des matériaux
cimentaires. En étudiant plus précisément chacaaedurbes, il peut en étre déduit qu’a I'étatréatu
les résistances mesurées sont peu dispersivesacatmpment a ce qui est observable sur les paliers
d’humidité utilisés ultérieurement.
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Fig. 4. 23 a a d - Résistance a la traction pardage en fonction de 'humidité relative appliquéaiples C05

(a), C08 (b), MO5 (c) et M08 (d). chaque point kegENnte la mesure sur une éprouvette.
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La résistance a la traction d'un CO5 pour cet gatiré est de 3,4 MPa, d'un C08 de 3,4 MPa, d'un
MO5 de 5 MPa et d’'un M08 de 3,3 MPa. L'augmentationrapport E/C n’'a pas d'influence notable
sur cette résistance pour les pates de cimeng qlar les mortiers y sont plus sensibles. La vaikeis
élevée pour le MO5 que pour le C0O5 pourrait s’ex@r par une plus grande rugosité de la surface de
rupture de I'éprouvette : les inclusions rigidesd@ent a contraindre la fissuration a les contoyroer

qui aboutit a la sollicitation en traction d’'unauplgrande section de matrice cimentaire. Toutefais,
méme tendance n’est pas observable entre le A6GV8 qui exhibent des résistances équivalentes.
Une moindre cohésion entre les granulats et la géteiment, par diminution de la résistance de
l'auréole de transition, pourrait contrebalancesffét di aux inclusions rigides. Enfin, la faible
variation de résistance entre le CO5 et le CO8rpduétre le résultat combiné d’'une diminution de
résistance de la matrice et d’'une augmentationetfets provenant de la présence d’eau au sein du
matériau, différente en proportion dans les dedgpétudiées..

En s’attachant maintenant a I'évolution de la tésise avec I'humidité relative, une distinctionezss
nette peut étre faite entre les mortiers et leegpéée ciment. Ainsi, au cours du séchage, les pétes
ciment voient leur résistance a la traction dimimwe maniere encore plus marquée pour les C08
(chute de 40% entre les paliers a 100 et a 25%)egu€05 (diminution de 25%). Cette diminution est
tres importante lors du premier palier (passagéétia saturé a un palier & 85% d’HR), puis moins
marquée a mesure que le séchage se poursuit. Araicerde ce qui a été décrit pour les pates de
ciment, les mortiers voient quant a eux leur résist a la traction augmenter avec la diminution de
I'lhumidité relative (augmentation d’environ 20% pde MO5 et de 15% pour le M08). De maniére
analogue, la variation de résistance se produitigalement au cours du premier palier de séchage.

Les résultats de la littérature tendent & monteer ppur des bétons, le séchage tend a augmenter la
résistance (84.1). L’hypothése avancée pour explige phénoméne repose sur le confinement du
coeur et une augmentation de la pression capifi@irée séchage, dont les effets sont plus impatant
gue la microfissuration induite par ce méme séchdgmns les essais mis en ceuvre ici, la
microfissuration est encore plus limitée par I'eoid’'un séchage par paliers successifs d’humidité
relative. Or, méme si cette hypothése semble cd@@vec nos résultats sur les mortiers, les pi@tes
ciment montrent un comportement contradictoiree€Bubissent en effet un confinement de cceur et
d’augmentation de la pression capillaire, avecfissration induite trés limitée, mais leur régis@

a la traction diminue tout de méme.

L’hypothése émise n’est donc pas suffisante asellde, ou tout du moins suffisamment détaillée pour
expliquer ce comportement. Le fait que les vanetide résistance se produisent essentiellement a
haute HR tendrait a prouver que les effets dusdgéfaession capillaire sont ceux qui doivent faire
I'objet d’'une attention particuliere, et qui serdieffectivement a l'origine d’'une autocontrainte d
matériau, aboutissant a une précontrainte dansol@ptte. Par ailleurs, la microfissuration engérdr
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par les retraits de dessiccation, méme si elléireée par le séchage « lent » appliqué, poueraitir

une morphologie différente entre les mortiers stpates de ciment, aboutissant & des comportements
dissemblables. Dans le cas des mortiers, les inasigigides que constituent les granulats vont,
comme cela a pu étre étudié dans le cadre du ch&pgtar une approche microscopique, engendrer de
la fissuration a leur proximité par retrait diffétiel entre la matrice cimentaire et l'inclusiogide.

Du fait du grand nombre de grains de sable comastitles mortiers étudiés, la fissuration devrait se
révéler trés répartie au sein de I'éprouvette, lgaement avoir une ouverture moyenne trés faible
donc peu connectée, comme cela avait été constattomparaison de composites a inclusions rigides
sphériques d’'un milliméetre de diametre. Dans lae @l ciment au contraire, I'absence de granulats
fait que le retrait empéché par des inclusionslegiest quasiment absent. Seul le retrait strictjuie

ne peut étre totalement évité par un séchage mémie pourrait engendrer de la fissuration,
principalement dans le sens des gradients hydriduess fissures n'auront pas autant de lieux de
nucléation, cette matrice étant relativement homeg8&euls certains vides ou anhydre pourraient étre
a l'origine de la nucléation de la fissuration. Dés, la fissuration dans les pates de cimentaievr
s'avérer moins répartie, mais bien plus ouvertelvpot expliquer en partie les diminutions sensibles
de résistance a la traction par cet endommager@eld. est notablement visible sur des éprouvettes
séchées rapidement en étuve : les pates de citgbeat une fissuration visible a I'eeil nu, alorgeq

les mortiers ne la présentent pas de fagon évidente

D’autre part, une autre explication pourrait étleegine de la diminution de résistance des pakes
ciment avec le séchage, contrairement aux mortierprésence de microfissures autour des granulats
dans le cas des mortiers pourrait perturber lartiipa des contraintes dans I'éprouvette. Ceci
pourrait alors engendrer une influence sur la serfde rupture de I'éprouvette, qui pourrait étespl

« rugueuse », i.e. la surface de la fissurationrmagus’avérer plus grande. La Fig. 4. 24 donne un
schéma de cette explication au voisinage d’'un daarmvec et sans fissuration. Dans le cas ou il y a
une inclusion sans fissuration (état saturé pamela), la surface de rupture « réelle » différedaita
surface de rupture « idéale » (correspondant arface le long du diametre sollicité de I'échantil)
uniquement au voisinage de linclusion. En revancéieune microfissuration existe autour de
linclusion (due a un séchage préalable), elle moumperturber la surface de rupture réelle, qui
pourrait étre amenée a solliciter un plus grandiv@ de matrice cimentaire, et aboutir a une énergie
de fissuration plus élevée, malgré la préexistateanicrofissures. Cette microfissuration pourrait
aboutir a un effet non pas néfaste, mais bénéfigue la résistance du matériau. Pour les pates de
ciment, I'absence d'une telle fissuration locale medifierait pas cette surface de rupture, et le
changement de morphologie de fissures (macrofisquoar les pates de ciment) engendrerait une plus
grande susceptibilité a la rupture. La confirmatexpérimentale que la surface de rupture, et que
I'énergie de fissuration, est plus grande dansak @un mortier en cours de séchage que dans un
mortier sain (n'ayant subi aucun séchage préalabledt pas aisément déterminable. La seule
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constatation possible concerne la « rugosité »adeitface de rupture trés différente entre lespdte
ciment (surface « lisse ») et les mortiers («s@wfacugueuse », la fissure se propageant autour des
granulats et non en leur sein).

Surface de Surface «idéale Surface de

rupture « réelle » de rupture rupture « réelle »

é} Inclusion

N

Matrice cimentaire

Fissure due au retr:
empéché

Fig. 4. 24 - Schéma de principe de propagationisiifation au voisinage d’une inclusion rigide sansavec
existence d’une microfissuration locale

L’obtention d’une fracture fraiche en traction fpemdage permet en outre de pouvoir quantifier i’éta
de carbonatation au coeur de I'éprouvette. Cettgonatation est déterminée par pulvérisation sur la
surface de fracture de phénophtaléine, qui vireraae si le pH est supérieur a 9. Dés lors, la
carbonatation étant un processus mettant en jerédesons chimiques entre la chaux et le dioxyele d
carbone, le pH de la matrice tend a diminuer pasgsmmation de la chaux. La Fig. 4. 25 présente des
photographies prises sur nos matériaux juste dertest de traction par fendage, pour les différent
états d’humidité étudiés. Les matériaux a faibl€ Eéstent dans toute la gamme d’humidité
sensiblement insensibles a la carbonatation, ugr liggnt pouvant étre visible a partir de 55% HR et
en deca, mais qui reste trés superficiel (1mm)r Rsumatériaux a fort E/C, le front de carbonatati
reste tres superficielle au-dela de 85 % de HRsndavient non négligeable & 55 %. Le front
progresse d’environ 6 mm, puis n’évolue plus namagint entre 55 et 25 % d’HR. Les mesures des
isothermes de désorption pour les matériaux a E/Q,% ne sont donc globalement pas perturbées par
la carbonatation. Pour les autres matériaux, uns-estimation de la quantité de pores les plusefihs
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probable, la carbonatation étant un phénoméne Qoutdh a des gains de masse. Le choix

d’éprouvettes avec une dimension minimale de 20était donc judicieux pour limiter ces effets.

HR

100%

85%

55%

25%

C05

Cco8

MO5

MO8

Fig. 4. 25 - Etats d’avancement du front de carliatian dans les matériaux testés en fonction de HR

4 5.2 - Traction directe

L'utilisation d’'une méthode indirecte de tractiomnd les éprouvettes cimentaires implique que

’lhomogénéité des contraintes ne peut étre complgne assurée. Ainsi, les tests réalisés ne sont pas
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des tests de traction purement uniaxiale. L'idégppsée dans ce paragraphe est de recourir a une
traction directe de nos matériaux, afin d’en meslae caractéristiques mécaniques avec l'influence
de I'état de saturation. Le comportement post-pierche également a étre évalué, pour étudier de
guelle maniere la saturation peut modifier les pindéenes plastiques et de rupture.

4 .5.2.1 - Difficultés de I'essai de traction uniasie

Le test de traction directe est couramment ut8is€les matériaux métalliques, tels que les a@ers
aluminiums, pour en caractériser leur comportemBets éprouvettes généralement en forme de
« diabolo » sont réalisées et sont serrées vianuws sur la presse servant au chargement. La
différence majeur avec les matériaux cimentairégj@s I'acier est un matériau peu fragile, qu'il es
donc assez simple de tester et d’en mesurer sopartament élastique et plastique ainsi que post-pic
Nos matériaux ont un comportement trés fragileraation : la moindre apparition de fissure tend a
aboutir rapidement a la ruine de I'échantillon.

Les points majeurs a contréler pour la réalisatiom tel essai dans des matériaux cimentaireslesnt
suivants :

» choix de linterface échantillon - machine, qui didionne la transmission des efforts a
I'éprouvette, et qui doit I'assurer de maniere deoly un état de contraintes de traction
homogéne

e systeme de chargement, qui doit pouvoir étre pifotément pour obtenir des résultats
comparatifs sur le comportement post-pic

» la forme et la taille de I'échantillon, qui influeent linitiation et la densité de fissures
générées

» alignement de I'éprouvette avec I'axe de chargerpent éviter les effets parasites dus a des
moments de flexion

» fabrication correcte des éprouvettes, avec un dgasurface homogene notamment, pour
limiter les effets dus aux aspérités, qui pourrameadifier la nucléation et la propagation de la
fissuration

Un rappel des différentes techniques adoptées lpauralisation d’un tel essai est proposé ci-apres.
(Swaddiwudhipong et al. 2003) proposent d’ancrerlzieres en acier dans les éprouvettes devant étre
testées en traction, et d’appliquer le chargemecesabarres. Cette méthode tend a concentrer les
contraintes a l'interface entre les barres et bépette, ce qui peut aboutir & des états de contsai

non homogenes. (Lu et al. 2004) utilisent un ppacisimilaire, avec une modification du
positionnement de ces barres pour limiter les cumnatons de contrainte. (Slowik et al., 1996)

177

© 2009 Tous droits réservés. http://www.univ-lille1.fr/bustl



Thése de Thomas Rougelot, Lille 1, 2008

améliore le dispositif et transmet les efforts dies plaques en aluminium ancrées sur les faces
sollicitées des éprouvettes de béton, par la pcésdrancrages d'une longueur de 76 mm répartis sur
ces plaques, et qui assurent la liaison avec lig@tbe. En outre, le chargement est réalisé au moye
de deux dispositifs, permettant d’assurer un clmege le plus uniaxial possible. L’obtention de la
courbe force - ouverture de la fissure, y compost pic, est observée au niveau des entailleséésli

au milieu de I'éprouvette. Un exemple du résultatenu est proposé sur la Fig. 4. 26. Cependant, la
présence d’'une entaille, et la transmission desteffia les barres ancrées dans le béton pertesbe

mesures obtenues (champ de contraintes différentvaau de I'entaille notamment) et n’est pas un
test de traction direct « pur ».

Large Scale (30x10 in.) Direct Tension Test
l|-'|.'1 MPa; G,-ﬂﬁ N/m

200
180
a0 \ _ 1 [==-"Top Load/CMGD
[ J_\ — - - Botiom Load/CMOD
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r"l P \
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Fig. 4. 26 - Courbe force - ouverture de la fissaretraction (Slowik et al. 1996)

Une autre possibilité est de réaliser des éproaselibnt les tétes sont liées mécaniquement paaatont
dans les plateaux de chargement. Ces éprouvdttiepigant des éprouvettes « diabolo » utilisées pou
les aciers. Elles peuvent soit étre liées par gertans des mors (Gopalaratnam et Shah 1985) qui
peuvent cependant perturber le champ de contraiietésaction ou encore provoquer des cassures au
niveau de ce serrage, soit avoir des extrémitégjges qui viennent s’insérer dans les plateaux de
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chargement. La transmission se fait alors directgrpar contact, sans serrage nécessaire (Toutanji e
al. 2003). Seule la partie centrale de I'éprouvetie soumise a de la traction uniaxiale. Enfin, le
collage direct de I'éprouvette aux plateaux de ghisrent est envisageable (Zheng et al. 2001, van
Mier et van Vliet. 2002).

Le contrble de la phase post-pic est amélioré pailidation de plusieurs LVDT mesurant les
déplacements dans la zone ou la traction est hamodg& moyenne des déplacements mesurés peut
alors étre prise pour le pilotage des déplacenipmissés, ce qui accroit la stabilité de la progagat

de la fissure (Hordjik, 1991, Van Mier et Schland®89), la modification de la valeur du chargement
appliqué étant mieux contrdlée que par I'utilisattu déplacement des plateaux de chargement.

Une question peut se poser sur le choix des conditaux limites de I'éprouvette : les plateaux de
chargement doivent-ils étre fixes, ou au contreitelés. Le premier cas aboutit a une résistance en
traction plus élevée, I'apparition d’'une fissuratiétant contrebalancée par un moment créé par les
plateaux de chargement, qui tend a la stopper. Alexr plateaux rotulés, ce moment ne peut se
développer, ce qui aboutit a une diminution dedi§e de fissuration, comparativement au cas ou les
plateaux sont fixes (van Mier et Vervuurt, 1995).flssuration est par ailleurs moins répatrtie.

L'ensemble de ces considérations a guidé la miqdaam® d’'un protocole expérimental, permettant de
tester I'évolution du comportement mécanique de m@ériaux cimentaires avec le séchage.
Différentes pistes ont été explorées, et sont ptées dans la suite.

4.5.2.2 - Protocoles expérimentaux testés

Les protocoles décrits ici ne concernent que Isaigpréliminaires réalisés dans le but de mettre a
point un protocole adapté a I'objectif recherchés@ifficultés expérimentales, ainsi que des imgsév
(indisponibilité de la presse, ...) ont empéché klisation des essais. Les éprouvettes destinées a
cette traction directe sont néanmoins a I'heureiallet prétes a étre testées (conditionnement aux
différents paliers de HR achevé), lorsque une praggquate permettant de réaliser ces sollicittion
de traction pourra étre utilisée.

4.5.2.2.1 - Eprouvettes en forme de diabolo fixég&scaniquement aux plateaux de chargement

Le nombre de matériaux différents étudiés (M05, MD@B5 et C08), ainsi que la nécessité de tester a
diverses humidités relatives pour obtenir des aesirbprésentatives de I'évolution de la tractioecav

I'état de saturation conduit en premiére approchie grotocole ou les essais peuvent étre réalisés d
maniére rapide. Un serrage mécanique de I'épraneetx plateaux de chargement apparaissait alors
comme une technique adéquate, le temps de miska@n ge I'éprouvette étant assez réduit. Il a donc
été proposé de réaliser des éprouvettes en forméatelo (Fig. 4. 27), dont la téte vient s’encastr

dans les plateaux de chargement, puis mise en essipn par serrage. La partie centrale de
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I'éprouvette constituait la partie testée en tmagtiou les contraintes sont les plus homogenagirie
reliant la téte au centre de I'éprouvette étantigi@s minimiser les concentrations de contraiqiés
pourraient engendrer une rupture de I'éprouvelieuas que dans la partie centrale..

Téte de I'éprouvette

Céne de reduction

Partie centrale

Fig. 4. 27 - Exemple d’'une éprouvette « diabol@&mdulée

Les problémes inhérents a cette technique sontipleslt Tout d’'abord, le démoulage de ces
éprouvettes a posé quelques difficultés. En dfstéprouvettes étaient moulées dans des coffeages
nylon composés de 2 parties uniqguement, afin délds jeux entre les différentes pieces du matle,
gue la cylindricité de I'éprouvette soit maximalgour éviter les problémes d’excentricités et
d’aspérités a la surface. Malgré I'utilisation dleule décoffrage ou de PTFE (téflon ®) pour faeili
I'extraction de ce moule, la proportion d’éprouesticassées a l'issue du démoulage s’avérait trop
important (de I'ordre de 30%). D’autre part, I'igdtion de telles éprouvettes nécessitait des éeats
surfaces des tétes d’éprouvettes les plus lissssilpes, afin d’assurer la bonne transmission des
efforts par les plateaux de chargement. Enfin, éetage de I'éprouvette dans ces plateaux imposait
des précautions particulieres lors du serrage, poiter tout moment de flexion engendré par un
serrage différentiel, qui aboutit & la fissuratthnmatériau avant méme de procéder aux tests.

Ce protocole a donc été abandonné rapidement das/travers évoqués précédemment.

4.5.2.2.2 - Eprouvettes cylindriques collées auatphux de chargement
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La deuxieme idée s’est appuyée sur un collage tdited’éprouvette aux plateaux de chargement.
Dans le cadre de la thése de (Sayehi 1992), réaiséein de notre laboratoire, des grés avaiént ét
testés en traction directe sur une presse d’'unacitapde 100 kN, avec un suivi des déformations par
LVDT fixés a I'échantillon. Le comportement postpavait pu y étre observé. Le grés étant un
matériau fragile comme nos matériaux cimentaires) gue son module d’Young soit moins élevé, il

a donc été envisagé d’adopter un protocole expétahproche de celui qui avait été proposé pour ces

essais.

Des éprouvettes cylindriqgues de diamétre 36 mm’'wiedhauteur de 72 mm, dont les faces sont
rectifiées pour assurer leur parallélisme, sontsatonfectionnées dans un moule en acier, démoulées
au bout de 24 heures puis conservées dans unaeibermostatée remplie d’eau saturée en chaux
jusqgu’a maturation. Comme dans le cas de la traqgpiar fendage, elles sont ensuite séchées en
enceinte climatique a différents paliers success$ifeimidité. Une fois le palier ciblé atteint pour
I'éprouvette (85, 55 et 25% d’HR), elle est plaeé@siun récipient étanche et conservée ainsi jusqu’a
jour du test.

Plateau de
collage

Eprouvette

Dispositif
assurant le
rotulage

Vérin

Fig. 4. 28 - Dispositif de rotulage en traction elite
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Dans le cadre des tests préliminaires, les éprtmsvetilisées (échantillons de pates de ciment et
mortiers cylindriques de 36 mm de diametre et 72 denthauteur) ont subi une maturation minimale
de 28 jours, et sont testées en conditions sat@tépartiellement séchées (séchage non controlé en
humidité relative), pour valider le protocole soute la gamme d’HR étudiée dans ces tests.

Le chargement est réalisé au travers d’'une presgeoh® hydrauliqgue d'une capacité de 100 kN
pilotée en déplacement du vérin de chargementy@ede pilotage est celui qui avait été utilisé par
(Sayehi 1992) pour les essais sur des gres. Leseitde déplacement imposée est de 0,3 pm/s, pour
assurer la quasi-staticité du chargement, et éuiter propagation trop brutale de la fissuration. En
effet, il existe un temps de réponse inhérent @amxoscommandes de la presse pour contrbler la force
exercée par le vérin ; I'utilisation d'une vitesde déplacement trés lente permet de limiter lestseff
néfastes de ce décalage temporel.

L’ensemble du dispositif de traction est présentéla Fig. 4. 28. Il est constitué de deux dispissit
symeétriques de part et d’autre de I'éprouvetteaqipour but d’assurer la libre rotation des plaxea
de chargement et d’avoir un alignement optimal'élerbuvette avec I'axe d’application de la charge.
Le rotulage se compose de deux cylindres en agliésrpar une barre rotulée. Le premier cylindte es
relié a la presse Instron®, le second étant muuon daraudage permettant de visser une piéce
d’adaptation au diamétre de I'éprouvette testédteQmece d’adaptation est le plateau sur lequel
I'éprouvette est collée au moyen d’une colle epayye de type Araldite © 2012. La durée de prise et
durcissement de la colle de 3 heures au minimurohestrvée. Une Iégere compression est appliquée
pendant cette période (de l'ordre de 2 MPa), girtigvette est emballée au moyen d'un film
d’aluminium pour éviter sa dessiccation. Ce typecdie s’avere adapté pour tester les éprouvettes
aux différents états d’humidité. Des précautionst s@anmoins prises pour les éprouvettes saturées,
dont les surfaces ou le collage est effectué somréalable séchées a I'air ambiant pendant 1 heure
pour permettre une bonne prise de la colle.

Une fois cette période de prise écoulée, I'épraavest sollicitée en traction, avec des cycles de
chargement-déchargement afin d’en déterminer leuteatl Young, jusqu’au pic de résistance, puis en
comportement post-pic. Elle est munie d’un coliderLDVT identique a celui utilisé en compression
pour acquérir les déformations sur une longueuBBslenm, au centre de I'éprouvette, permettant
d'accéder au module d’Young. Une jauge transvengadst collée afin de mesurer les déformations
transversales et d'obtenir le coefficient de Paisdeour certains des essais préliminaires, 2 jauges
axiales remplacent le collier LVDT pour la mesues déformations axiales, afin de vérifier finement
’lhomogénéité des déformations sans étre pertudbéup éventuel mauvais contact entre le collier
LVDT et I'éprouvette (probléme abordé dans lesissda compression uniaxiale).
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Fig. 4. 29 a et b - Courbes contraintes déformatien traction directe sur un mortier MO5 (a) et M@3

Les essais préliminaires effectués ont montré ksipdité d’effectuer le test en traction jusquisic
sans rencontrer de difficultés spéciales. Ceciraigede valider une premiére partie du protocole
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expérimental. Les Fig. 4. 29 a et b, présententcdasbes contrainte-déformation pour des mortiers
MO5 et M08. Seules les déformations axiales sosunées par 2 jauges diamétralement opposées. Le
MO5 ne posséde quasiment pas de zone de plastigitggntraire du mortier M08. Cela pouvait déja
étre observé dans les essais de compression simple.

Le Tableau 4. 10 donne les valeurs de résistancpicaen traction directe ainsi que le module
d'Young déterminés sur une série d'éprouvettes tagarvies aux tests préliminaires. Les états de
saturation peuvent étre variables selon les épttms/eseuls ceux bien connus sont précisés.

Tableau 4. 10 - Module d’Young et résistance &dation directe pour nos essais préliminaires

Module d'Young (MPa) Résistance au pic (MPa)
MO5 n°1 32300 3.8
MO5 n°2  (environnement32800 3
ambiant)
MO8 n°2 19400 2,5
MO8 n°4 18900 2,7
MO8 n°5 20300 2,3

Les valeurs de module d’Young mesurées sont simdla celles obtenues en compression simple et
analysées dans les paragraphes précédents de p#rechdoutefois, I'histoire hydrique des
échantillons est différente de celles utilisées g@e@ompression (conditions saturées), ce qui ehgpé
une comparaison plus en détails. En ce qui condemeésistances au pic en tractions, des valeurs
plus faibles que celles relevées en traction paddge dans la gamme 100 a 25% d’HR sont mesurées.
La diminution de la résistance par la mesure astitradirecte peut s’expliquer par le fait qued&de
surface de I'éprouvette peut rentrer en compteplDs, la traction par fendage force la fissuratmn
long du diameétre de I'éprouvette. Dans la tractioncte, la fissuration va se développer dans tee zo

la moins résistante, de fagon libre sans étredliéee localisation particuliére due au test. Lesltats

sont donc encourageants. La Fig. 4. 30 représegatddformations axiales mesurées par les 2 jauges
axiales placées de part et d’autre d'un échantikisté en traction directe. La concordance desikale
met en évidence que la sollicitation est bien hatnegdans I'éprouvette. Enfin la Fig. 4. 31 met en
évidence une éprouvette soumise au test de trasiiople, apres rupture. La fissuration se produit
bien au sein du matériau, dans une zone sensiblgpeependiculaire a I'axe de chargement. La
réponse de la jauge axiale aprés pic renseignle siéchargement élastique dans la partie du matéria
non fissurée. Ce déchargement élastique est ts#es/sur les Fig. 4. 29 a et b, aprés pic.
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Fig. 4. 30 - Evolution pour les 2 jauges axiales déformations mesurées au cours de I'essai. Un
ralentissement de la vitesse de déplacement dequlagst appliqué aprés 1000 secondes.

Cependant, le comportement post-pic n’était pasrobble, la rupture de I'échantillon n’arrivant pas

dispositif de rotulage) ou bien a des effets decipieén du pilotage du déplacement qu’elle réalise
(temps de latence trop €élevé, ...). Pour pallienreblémes, plusieurs pistes peuvent étre envisagées
asservir le déplacement en fonction de la mesuréégéacement renvoyée par le collier de LVDT,

utiliser une presse de facture plus récente, amecélectronique plus précise ou bien encore utilise
des plateaux de chargement fixes, afin d’augmelsterigidité du systéme de chargement en

supprimant le dispositif de rotulage (mais un monaenflexion compensatoire est alors engendré).

La presse Instron® utilisée dans le cadre desepsdiminaires a malheureusement été indisponible
pour une longue période, et a empéché la pourstiéesais complémentaires. lls pourront étre
poursuivis dans le cadre de travaux futurs.

4.5.2.3 - Conclusions et perspectives sur I'essa ttaction directe

Quelques tests encourageants ont pu étre réafisdéiflisant des plateaux de chargement fixes, ieais
parallélisme s’avere difficile a assurer. L'utilisa du dispositif de rotulage sera donc probablgme
conservée. La mise en ceuvre de cet essai via wnveliopresse électro-mécanique devrait améliorer
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la stabilité de la propagation de la fissure prodbepic, et permettre d’observer un comportement
post-pic. Ce dernier nécessitera Il'utilisation d'collier LVDT, les jauges ne pouvant fournir de
renseignements une fois le pic atteint, car elfas/pnt étre endommagées ou fournir les déformations
dues au déchargement élastique aprés rupture es ek sont pas au niveau de la fissure.
L’asservissement via les déplacements mesurésepanlieer est envisagé dans le cas ou la phase post
pic ne serait pas stable malgré I'emploi de la edlaypresse.

Fig. 4. 31 - Eprouvette aprés rupture en tractioredte

4.6 - Comparaisons des courbes de désorption deewap’eau sur
les différents materiaux testés

Nous proposons ici une comparaison des courbesiggepar désorption de vapeur d’eau sur les
diverses éprouvettes testées. Le Tableau 4. 1pitéleales échantillons testés, avec leurs dimessio

le numéro de gachée de laquelle ils sont issuss imensions, ainsi que les informations concdrnan
les paliers d’humidités imposeés, la durée écourdeede début de la désorption et le dernier palier
atteint et le nombre d’échantillons (pour chaqueénmau) pris en compte pour cette analyse. Nous
pourrons ainsi comparer les influences liées aaaabilité du matériau, au choix de I'éprouvette
(cylindrique ou prismatique) et au processus dbagge retenu. Il est a noter que pour chaque essai,
I'ensemble des 4 matériaux (C05, C08, M05 et MO8} testés.
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Tableau 4. 11 - Récapitulatif des essais réalisgéaroprocessus de désaturation par paliers esemiseuvre

Essai Eprouvette Paliers d'HR Durée totale Nembre
(nom sur le Fig. la désaturation d’éprouvettes
4. 32)
Isothermes Prisme 95 -90 - 80 - 65 -50 -510 jours 2
désorption 20*20*160 30-12 % - sec (90°C)
(prismes) mm
Roéle d'une N°2 Prisme 95-85-70-55-40-528 jours 6
macrofissuration 20*20*160 25 %
(Macro) mm
Roéle d'une N°3 Cylindre 90 - 60 - 25 - sec167 jours 3
microfissuration 36*72 mm (90°C)
(Micro)
Fendage Cylindre 85 - 70 - 55 - 40 - 25466 jours 6
* 0

(Fendage) 36*30 mm %
Traction directe Cylindre 85 - 70 - 55 - 40 - 466 jours 6

36*72 mm 25%

(Traction)

Les Fig. 4. 32 a, b, c et d fournissent la pertepeits en fonction de I'humidité relative pour

'ensemble de nos matériaux et éprouvettes tedtégsrésentation sous cette forme est celle qu ren

© 2009 Tous droits réservés.

les comparaisons plus aisées, car elle ne faigppsl a la masse seche des échantillons. Ainsiemém
si I'état sec (par séchage a 90°C par exemple} pas atteint pour certains tests, une étude demeur
possible sans approximation sur la masse séchdedteur pourra éventuellement extrapoler les
résultats manquants s'il souhaite obtenir une aféletisotherme de désorption, ou encore une courbe
liant le degré de saturation en eau du matérigwenidité relative.
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Fig. 4. 32 a, b, c et d - Evolution de la pertepaids avec I'humidité relative imposée lors defédints essais
de désaturation (Prisme : §2, Macro : §4.4.1, Mic®4.4.2, Fendage : §4.5.1, Traction : 84.5.2) plms C05
(a), C08 (b), MO5 (c) et M08 (d). Chaque pointlagnoyenne du nombre d'éprouvettes définis dansideau
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Les formes générales des courbes, pour un matdoiane, sont similaires, témoignant du fait que la
désorption de vapeur d’'eau permet la déterminatéomaleurs caractéristiques du matériau, méme si,
en les étudiant plus attentivement, des différeapgsraissent selon le protocole suivi.

La variabilité du matériau entre les différenteshgfes réalisées peut s’étudier en comparant les
résultats sur un type donné d’éprouvette, en paigicles prismes 20*20*160 mm, qui ont suivi des
paliers de désaturation trés proches, pour uneedotéle de séchage équivalente. Une carbonatation
notamment aboutirait alors a des effets semblalftesr les CO5 et MO5, les deux courbes sont
pratiguement superposées. Les C08 et M08 mettenéviience une plus grande différence,
probablement liée a la plus grande difficulté aimsla répétabilité de confection des matériatorta
E/C, a cause des problémes de ressuage, de ségrégade protection contre la dessiccation lors de
la prise. La variabilité intrinseque du matériaoupune méme gachée, a déja fait I'objet d'uneetud
au chapitre 2, et se réveéle trés faible.

L'influence de la longueur d’'un échantillon estibis par la comparaison de ceux destinés au fendage
et a la traction directe. Pour 'ensemble des nwaigy les courbes sont confondues. L'état d’éqreélib

a chacun des paliers étudiés est donc identiquelohgueur de I'éprouvette ne modifie pas le
comportement hydrique du matériau, la fissuratiée bux gradients hydriques restant équivalente
pour les 2 types d’éprouvettes. En revanche, iGatiion d’'une éprouvette prismatique 20*20*160 mm
ou cylindrique 36*30 mm engendre un changement téwslution du perte en poids avec I'hnumidité.
En effet, I'échantillon aux dimensions les plusrmglas présente systématiquement, sur I'ensemble de
la gamme d’'HR testée, une teneur en eau plus fdildie apparait clairement en comparant la courbe
moyenne des prismes et celle des cylindres, avecdiminution systématique d’environ 10%. Cet
effet peut étre attribué a I'existence de gradidmtdriques plus importants dans les éprouvettes de
grandes dimensions, menant & des retraits difiéiergntre la surface et le cceur de I'éprouvette et
provoquant plus de fissuration. Cette derniére aumenalors la connectivité du réseau poreux et donc
les pores accessibles, comme avancé au 84.4.2|gowssais de couplage entre microfissuration
d’origine thermique et maodifications des courbesiégaturation.

Enfin, une derniere remarque peut étre tirée coreerle choix des paliers de désaturation, et
l'influence sur la mesure des isothermes de désorpEn choisissant uniguement 4 paliers (cas de
I'étude de la microfissuration, avec 90, 60, 25 %Rl et I'état sec), lisotherme n’est pas
profondément modifiée comparée a celle obtenue dms essais de traction. La précision est
cependant moins grande, du fait que le comportemantt, notamment entre 90 et 60% ne peut étre
gu'interpolé. En revanche, l'application de gratemydriques plus importants (paliers moins
ressérés) n'a pas d'effet clairement visible, larbe étant proche de celles obtenues avec les
échantillons destinés a la traction directe ou andége. L'augmentation des dimensions de
I'éprouvette serait alors prépondérante dans I'dppa de la microfissuration, comparée a
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'augmentation des écarts entre chaque palier déi@hu. En deca de 50% d’HR pour les matériaux a
fort E/C (C08 et M08), une trés légere tendanceserdiant une augmentation de la perte en poids
semble apparaitre, et pourrait étre liée a cesagredhydriques plus élevés, méme si une variébilit
entre les gachées ne peut étre écartée.

4.7 - Conclusions

L’approche expérimentale & une échelle méso etaseapique développée dans ce chapitre a eu pour
but détudier les liens entre les sollicitationsdhgues, essentiellement de séchage, et le
comportement mécanique de matériaux cimentaires.

Une caractérisation de nos matériaux a été engeepri premier lieu, afin de situer leur comportemen
mécanique et poromécanique par rapport a d'autEgriaux a matrice cimentaire, tels que des
bétons, ou d’autres mortiers étudiés dans les dabioes. Elle s’est attelée a déterminer les ppaless
propriétés mécaniques que sont le module d’Youmgokfficient de Poisson, la courbe contrainte-
déformation et la résistance au pic en compressidgxiale. En conditions saturées, les mortiers, de
par la présence de granulats siliceux, s’averarg pyides que les pates de ciment. Le coeffiaient
Poisson se révele peu différent entre nos différemtériaux, méme s'il est Iégérement plus grand
pour des péates de ciment. Les valeurs obtenuesaadéquation avec celles généralement mesurées
sur des matériaux équivalents, a savoir un coefftcde Poisson de l'ordre de 0,20 & 0,25, et un
module d'Young de 35000 MPa pour les mortiers M(0&tat saturé.

Une détermination des propriétés poromécaniquesndésSriaux a ensuite été réalisée. Outre I'aspect
caractérisation du comportement du squelette etladenatrice solide, selon les pressions de
confinement et interstitielles appliquées, au trav@es modules d’incompressibilité drainés et non
drainés, du coefficient et module de Biot, des ffications de ces valeurs ont pu étre observées entr
des éprouvettes préconditionnées par un séchagegerap des éprouvettes n'ayant subi aucune
dessiccation préalable. Le module d’'incompressibdu squelette décroit avec le séchage, témoignant
de l'effet d'un endommagement, tandis que celuiabimpressibilité de la matrice solide ne varie pas.
La microfissuration induite par le conditionnemest donc principalement connectée, car affectant
essentiellement les propriétés du squelette.

Cette caractérisation poromécanique a par aillsemd a I'établissement d’un modeéle simple préflicti
du retrait dans les matériaux cimentaires en fonatie I'numidité relative a laquelle ils sont sosmi
Ce modéle est basé sur la variation de pressiafiat@pcomme mécanisme principal du retrait, qui
ne s’applique que dans les pores encore saturésohfiontation de ce modéle & des mesures
expérimentales de déformations sous séchage pedaialiers d’humidité relative sur nos matériaux
met en évidence sa validité a rendre compte gtisétaent et quantitativement de ces évolutions pour
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des HR supérieures a 50%. En outre, les retraitiiés sont des caractéristiques propres du matériau
les effets de 'endommagement induit par les gradibydriques étant limités par ce séchage « lent »

L'impact d’'une microfissuration diffuse et d'une onafissuration localisée sur la désorption de
vapeur d’eau et les cinétiques de séchage a égatdait I'objet d’investigations, dans le but de
déterminer dans quelles proportions elle peut tdfela durabilité d’'une structure en béton. Les
mesures expérimentales sur des éprouvettes macndfes en traction par flexion n'ont pas révélé de
changements majeurs sur les propriétés de séchageatériau. En revanche, la microfissuration
générée par choc thermique induit des variatiortscti#bles. Une augmentation de la cinétique de
séchage entre 100 et 25% d’humidité relative, afpusune connectivité accrue du réseau poreux
aboutissant a l'accessibilité de certains poresqgoess par effet de « bouteille d’encre », ont été
constatés pour I'ensemble des matériaux testés.

Enfin, la saturation du matériau joue un réle surdsistance en traction par fendage. Au cours du
séchage, elle tend a augmenter la résistance ddgensioet & diminuer celle des pates de ciment,
principalement lorsque I'éprouvettes passe d'ubhddasaturation & une humidité relative de 85%. La
différence de comportement est attribuée a une madogie différente de la fissuration induite dans
ces deux types de matériaux, par la présence odemgranulats, et a une propagation dissemblable
au cours du chargement menant a la rupture. Dedsesamplémentaires en traction directe seront
conduits ultérieurement pour confirmer ou infirnces résultats.
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Conclusions générales et perspectives

L'objectif des travaux présentés dans ce mémoiréhdse consistait a étudier les couplages hydro-
mécaniques et chimiques dans des mortiers et gdatesment, avec un approche microscopique et
macroscopique expérimentale. L’étude s’est conéergrincipalement sur les liens entre sollicitagion
hydriques et chimiques par séchage et lixiviatienle comportement mécanique au travers des
propriétés élastiques et de I'endommagement duriaaté

Une détermination préalable des caractéristiquasnatériaux étudiés a d'abord été réalisée. Des
isothermes de désorption et une porosimétrie mercumt été employées comme méthodes
complémentaires pour I'étude de la structure deaésporeux. L’augmentation du rapport E/C
modifie essentiellement la dimension des pores idengétre supérieur a 2 nanometres, qui par
interprétation via le modéle de (Jennings 2008} seunx résultant de I'arrangement des floculats de
globules de CSH et des pores entre les gels d'teglr’effet dilutif par une quantité supérieureall
introduite dans le mélange pour les grands rati@s &n serait a 'origine. En revanche, les poies |

a l'arrangement des hydrates au sein des globtddke (de I'ordre de 1 nanométre) n'y sont pas
sensibles. La présence de granulats modifie tggsdénent la porosité autour de 80 nm, probablement
due a l'auréole de transition entre granulat etricetcimentaire. D’autre part, une caractérisation
meécanique au travers de compression simple et dé&inde poromécanique a été réalisée. La
rigidification du matériau liée aux granulats etlaa diminution du rapport E/C est clairement
déterminée. Cependant, le module d’incompressibidi¢ la matrice solide est peu affecté par le
changement de ce rapport. Deux hypotheses peutengiises pour expliquer ce résultat : soit
I'existence de biais expérimentaux, tels qu'unersdion plus difficile du réseau poreux des matécia

a faible E/C, qui conduit & une sous-estimatiocalenodule, soit une absence effective de diminution
de ce module lié & un gel d’hydrates (partie splidentique pour les différents E/C testés, seut le
arrangement étant affecté (augmentation des istardies, ...).

A partir de cette caractérisation des matériausfllience d’'une sollicitation hydro-chimique sur le
comportement mécanique peut étre investiguée. dtf'eff’'une lixiviation du matériau par
décalcification accélérée au nitrate d’'ammoniumabstervé au moyen d’'imagerie tridimensionnelle
par microtomographie par rayons X, avec un suivisdie temps de I'évolution de la dégradation.
Cette technique est alors une approche 4D compéetane échelle microscopique (résolution
d’environ 5 micrometres). Des fissurations induites deux effets ont été mis en évidence. Le
premier est un effet local lié a des déformatioifm@ntielles entre l'inclusion rigide et la matei
cimentaire subissant des retraits engendrés pdeédalcification et le mode de conservation des
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échantillons, aboutissant a des contraintes dédracrthoradiales en périphérie des granulata, d

la fissuration. Le diamétre de ces inclusions jonedle majeur dans le type de fissuration observée
Pour les grands diamétres, la fissuration estitigdisée et ouverte. Plus le diamétre diminues jdu
fissuration est fine et diffuse. Le second effétqemnt a lui structurel et provient du retraiféiéntiel
entre la matrice saine et celle lixiviée, et expdicen partie la fissuration observée sur des phtes
ciment pures.

Le séchage, et plus précisément de I'état de smturalu matériau, fait également l'objet de
recherches sur son interaction avec le comportemeéctnique, & une échelle macroscopique. Les
essais poromécaniques mettent en avant la dimmdtianodule d'incompressibilité du squelette avec
un séchage rapide en étuve, alors que celui deatdce solide n’est pas perturbé. Ceci traduit la
création d'une fissuration connectée dans le natérPar ailleurs, les retraits engendrés par un
séchage «lent», i.e. par faibles paliers d’humdidielative qui limitent 'endommagement du
matériau, sont quantifiés en fonction du rappo@ Et de la présence ou non de granulats. Un modéle
poromécanique prédictif est proposé, permettardtider ces déformations de séchage de maniére
globalement correcte. L'influence de I'état de eaion sur la résistance a la traction est aussi
déterminée. Une diminution de cette derniere agatehré de saturation est constatée sur les pates d
ciment, alors gu’elle augmente sur les mortierscasfinement de I'éprouvette par le séchage, ainsi
que la présence de granulats tendent a accroiteerésistance. Toutefois, la microfissuration auto
des granulats, liée au déformations différentiedesnme observé par microtomographie sur des
éprouvettes en lixiviation, pourrait avoir un effeinéfique en augmentant la surface de rupture en
traction, et donc I'énergie de fissuration nécessaixpliquant en partie la différence de compoeteim
entre pates de ciment et mortiers avec la satardties évolutions des propriétés élastiques etidrac
directe avec le séchage feront I'objet de travdtériaurs, seuls certains résultats préliminaingmna

pu étre obtenus du fait des difficultés rencontpms la mise en ceuvre de cet essai.

Réciproquement, l'influence des propriétés mécasquet en particulier d’une fissuration, sur le
comportement hydrique (et chimique) des matériamentaires est étudiée. Des essais de lixiviation
sur des éprouvettes endommagées localement, airspar séchage rapide préalable, ont montré
'importance de la fissuration sur les cinétiguesdégradation, en les accélérant considérablefnent.
microfissuration par séchage préalable se révake @e voie préférentielle de dégradation, et
augmente la profondeur du front de lixiviation d€ Inm sur une éprouvette saine a 2 mm sur
I'éprouvette préfissurée. Ce méme type de compamemst détecté a I'échelle macroscopique sur les
cinétiques de séchage d'éprouvettes pré-endommagéesoc thermique, qui s'accompagne en outre
d’'un accroissement de la connectivité du réseaauyporCependant, une fissuration macroscopique
localisée présente une influence nettement moisdreces cinétiques, et sur les isothermes de
désorption.
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Les perspectives aux travaux présentés dans ce irésoot multiples, les techniques expérimentales
mises en oeuvre étant pour certaines, nouvellemepliquées dans le domaine du génie civil, et
pouvant étre perfectionnées ou voir leur champ plieation élargi. Seules trois principales sont
abordées ici.

La premiére repose sur I'analyse des matériauxrtaires par le biais de la microtomographie. Cette
approche originale nécessite tout d'abord une amadion de I'analyse des données récoltées. Un
développement d'algorithmes d’analyse d'images phasformants et adaptés a nos matériaux
cimentaires est incontournable. Ainsi, une autosaitn du recalage des images et des procédés de
segmentation et squelettisation devraient permeite quantification exacte des évolutions de la
porosité et de sa connectivité avec la lixiviatienservir de base de données pour des modélisation
ultérieures. Cette approche microtomographiquerpdusussi étre utilisée pour déterminer les effets
d'un séchage «lent» sur la microfissuration, afider les mécanismes physiqgues émis dans
I'exploitation de nos résultats sur notamment &efle la fissuration sur les isothermes de désorpti
D’autre part, une utilisation de cette techniquarpovisualiser » et quantifier les transferts Inyakes

lors d’'un séchage est une piste a explorer, en léongmt des recherches menées par résonance
magnétique nucléaire. En effet, en utilisant urseitdion fine, plus proche de la taille de la pdgos

« capillaire » et un traceur de I'eau interstiiglétectable aisément par microtomographie (csiara
éleveé par rapport a la matrice cimentaire), unerdé@hation des mouvements de fluide a une échelle
micro, voire nanoscopique, ainsi qu’une quantifaratdes retraits de dessiccation plus proche de
I'échelle ou les mécanismes physiques s’appliquserait possible. Néanmoins, I'obtention d’une
résolution suffisante, de l'ordre de quelques digai de nanomeétres, est encore en voie de
développement.

La deuxieme perspective retenue tient a I'amélionadlu modele poromécanique prédictif des retraits
en fonction de la saturation du matériau. Une dj@ece aux plus faibles humidités relatives a été
constatée, et est en lien avec la considérationsquies des pressions capillaires entrent en compte
pour le calcul des déformations de séchage. Lihiction des concepts de variations d’énergies
superficielles, ainsi que la prise en compte deé&gnpiménes physiques non pris en compte, tels que
fluage et endommagement, pourrait améliorer la igigdt de la prédiction. Les apports de la
microtomographie sur des éprouvettes en cours datwi@tion pourraient également fournir des
indications supplémentaires sur les mécanismesqies invoqués dans ce processus. En outre, une
validation expérimentale de l'interpolation linéate la variation du module d’incompressibilitélae
matrice solide avec la saturation entre celui &at’'éaturé et celui a I'état sec se doit égalerd&tie
réalisée.

Enfin, le dernier point évoqué est la réalisatiffiective des essais de traction. Elle aboutira @ un
meilleure compréhension du comportement des matériamentaires en lien avec le séchage, et
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fournira des données expérimentales lacunaires dandomaine pour I'amélioration de lois de
comportement hydro-mécaniques en traction. De fingerprétation de I'évolution de la résistance
par fendage avec la saturation en sera probablefaeilitée. En effet, I'état de contraintes dans le
matériau est purement de la traction en tractiorcté, alors que de la compression parasite et
imposition d’'un trajet préférentiel pour la fisgtion sont engendrées par ce fendage.
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Essais porosimétriques par intrusion de mercure lpsuC05 (figure 1), C08 (figure 2) et M08 (figure
3). Les courbes présentent la premiére intrusiola gtremiére extrusion de mercure, ainsi que la

Annexe 1
distribution poreuse.
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Annexe 2

Effet d'une macrofissuration sur les cinétiquessdehage (a) et retrait (b) pour les pates de ciment
CO08 (figures 4a et 4b), et les mortiers M0O5 (figuba et 5b) et MO8 (figures 6a et 6b). Les courbes
présentent I'écart en perte en poids ou en retl@st éprouvettes par rapport aux échantillons de
référence (aucune fissure, munie du dispositif)régere « 0 » indiqgue une éprouvette non fissurée,
« 2 » une éprouvette en 2 morceaux (1 fissure)»«h 4 morceaux (3 fissures) et «8» en 8

morceaux (7 fissures).
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