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Introduction générale

Dans les prochaines années, une croissance importante de la quantité des déchets de
construction et de démolition (C&D) est attendue, en raison du nombre important
d’ouvrages arrivant en fin de vie. Chaque année en Europe, environ 850 million tonnes de
déchets de C&D sont générés ce qui représente 31% de la totalité des déchets [1]. De plus,
les ressources naturelles sont de plus en plus protégées et la mise en décharge des déchets
de C&D devient tres colteuse. Les granulats recyclés sont pour le moment essentiellement
réutilisés en technique routiere ou en remblais ne requérant pas de performances
mécaniques élevées. En revanche, ils sont trés peu utilisés dans les bétons hydrauliques. Le
développement de ce type de recyclage est bloqué par plusieurs freins économique,
technique et psychologique. Pour augmenter le taux de recyclage dans I’'Union Européenne
(UE), la directive 2008/98/EC fixe un objectif de recyclage d’au moins 70% des déchets de
C&D d’ici 2020 [2].

Les granulats de béton recyclé (GBR) sont composés d’un mélange intime de granulats
naturels et de pate de ciment durcie adhérente. La présence de cette derniére confére a ces
matériaux une porosité et un coefficient d’absorption d’eau nettement plus élevés que ceux
des granulats naturels courants. Selon I'état de saturation des GBR, des mouvements d’eau
peuvent se produire au sein du béton, de la pate vers les granulats ou inversement. Ces
mouvements peuvent affecter de maniere importante les propriétés du béton frais ainsi que
celles du béton durci. Le réle de I'état de saturation initial est sans doute déterminant dans

la cinétique et I'intensité de ces échanges d’eau.

L'amélioration des techniques de caractérisation des GBR et une meilleure
compréhension des propriétés des bétons fabriqués avec ces derniers permettraient de
promouvoir I'utilisation des GBR. Le projet national RECYBETON a démarré en janvier 2012
afin de promouvoir le recyclage complet des granulats de béton recyclé. En relation avec ce
projet national, le projet ANR ECOREB vise a étudier la formulation, le comportement
mécanique et la durabilité des bétons contenant des granulats recyclés. Cette thése

constitue une partie de la tache 1 "Eau et matériaux recyclés" du projet ANR ECOREB.

© 2015 Tous droits réservés. 1 doc.univ-lille1.fr



IntroductionIntroduction générale
& Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

Les études sur les gravillons de GBR sont nombreuses dans la littérature et montrent
généralement que ces matériaux pourraient étre utilisés efficacement dans la fabrication des
bétons. Les travaux sur les sables recyclés sont plus rares et suggérent que ces derniéres
sont plus difficiles a recycler dans les bétons. La teneur en pate de ciment plus importante et
la grande finesse du sable recyclé lui conferent en effet généralement une demande en eau
élevée qui peut étre pénalisante pour la fabrication du béton. C’est pourquoi notre étude se
focalise sur la valorisation du sable recyclé. En plus, I'état de saturation initial des granulats
joue un role important sur les propriétés a I'état frais et durci du béton ou du mortier.
L’objectif principal est d’étudier le lien entre I’état de saturation initial du sable recyclé et le
comportement a I'état frais et durcissant des mortiers. On s’intéresse notamment a
I'influence de I'état de saturation du sable recyclé sur la maniabilité, sur la microstructure de

la zone d’interface et sur les propriétés mécaniques des mortiers.
Le manuscrit est divisé en 4 chapitres:

Le chapitre | présente une revue de la littérature sur les GBR. La premiere partie
concerne le recyclage de déchets de construction et de démolition, notamment des GBR.
Une étude de linfluence des différents parametres (formulation du béton d’origine,
procédure de concassage, taille des particules,...) sur les propriétés des GBR est également
abordée. Ensuite, l'influence des GBR sur les propriétés des bétons ou des mortiers
contenant des GBR est étudiée. A la fin de ce chapitre, le résumé des travaux précédents et

la démarche de cette étude sont présentées.

Le chapitre Il est dédié a la caractérisation des matériaux utilisés au cours de la these. La
granulométrie, la composition minéralogique et la morphologie des deux sables étudiés
(sable naturel et sable recyclé), sont présentées. Différentes méthodes d’estimation de la
teneur en pate de ciment adhérente sont utilisées afin de la mesurer. L'absorption d’eau du
sable recyclé est également déterminée en utilisant différentes méthodes: méthodes
normalisée (EN 1097-6) et non-normalisée (IFSTTAR N°78, évaporométrie et par
extrapolation). L'objectif est de comparer ces méthodes entre elles et de trouver une valeur

d’absorption d’eau du sable recyclé pertinente pour la suite des travaux.

Le chapitre IIl est dédié a I'étude de l'influence de I’état de saturation initial du sable

recyclé sur la maniabilité des mortiers. La premiere partie de ce chapitre compare la
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maniabilité de mortiers contenant du sable naturel et recyclé dans deux états de saturation

initiaux (sec et sursaturé). La deuxieme partie du chapitre est consacrée a I'étude de

I'influence de la granulométrie du sable recyclé sur la maniabilité des mortiers. La derniere
. . o . , . , Lt

partie du chapitre vise a étudier le lien entre I'absorption d’eau et la maniabilité, notamment

I'influence de I'état de saturation initial du sable recyclé, du mode de pré-saturation et du

temps de pré-saturation sur la maniabilité des mortiers.

La chapitre IV présente les travaux réalisés sur le comportement a I'état durci des
mortiers contenant du sable recyclé. Une étude de I'effet plafond du sable recyclé sur les
propriétés mécaniques des mortiers est tout d’abord effectuée. La deuxieme partie de ce
chapitre consiste a étudier l'influence de I'état de saturation du sable recyclé sur la
résistance en compression des mortiers. La troisieme partie vise a étudier l'influence de
I’état de saturation du sable recyclé sur la microstructure de la zone d’interface entre
I'ancienne et la nouvelle pate de ciment. Cette étude est réalisée en utilisant la technique
d’analyse d’images appliquée a des observations réalisées en microscopie électronique a
balayage. Les propriétés mécaniques des différentes phases du mortier contenant du sable
recyclé (la nouvelle pate de ciment, I'ancienne pate de ciment et le granulat naturel) sont

ensuite caractérisées par I'essai d’indentation sous MEB.

Enfin, les principales conclusions des résultats obtenus et quelques perspectives pour

des travaux futurs sont présentées.
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Chapitre | Etude bibliographique

Le premier chapitre de ce manuscrit est dédié a une étude bibliographique générale
permettant d’introduire les différents aspects abordés durant ce travail de these. Aprés une
introduction générale sur les granulats de béton recyclé (GBR), nous présentons les différents
paramétres recensés dans la littérature (composition du béton d’origine, procédure de
concassage, taille des particules, ...) qui influencent les propriétés du GBR et celles des bétons
et des mortiers a base de GBR.
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I-1. Introduction

Le matériau béton est le plus utilisé sur Terre aprés I'eau. Un béton est constitué
principalement d’'un mélange de granulats (gravillon et sable), d’'un liant hydraulique et de
I’eau. Une consommation importante de béton améne a une exploitation importante des
ressources naturelles en granulats. Ces derniéres sont toutefois de plus en plus protégées.
En plus, le développement de la construction et la croissance de la population ameénent a
une production de plus en plus importante de déchets de construction et de démolition. Une
des solutions envisageable est de remplacer ces granulats naturels par des granulats
recyclés, ce qui permet d’une part, de diminuer I'exploitation des ressources naturelles,
d’autre part, de protéger I'environnement en diminuant les volumes de déchets a

entreposer en centre de stockage.

Une meilleure compréhension sur ce type de matériau est nécessaire enfin de
promouvoir leur utilisation dans le secteur de construction. Dans ce chapitre, les études
précédentes concernant des granulats de béton recyclé (GBR) sont présentées. Il s’agit du
recyclage des déchets de construction et de démolition, de la caractérisation des propriétés
physiques, mécaniques,...des GBR et de I'influence des GBR sur les propriétés des mortiers et

bétons a base de GBR.

I-2. Recyclage de déchets de construction et de démolition

I-2.1. Le recyclage en Europe et dans le monde

1-2.1.1 En Europe

Chaque année en Europe, environ 850 million tonnes de déchets de C&D sont produits ce
qui représente 31% de la totalité des déchets [1]. La production moyenne en Europe de
déchets de C&D par habitant est environs 1.7 tonne par an (en 2008) [3] avec des disparités.
Le pourcentage de recyclage est tres élevé pour les pays de I'UE (plus de 60%), notamment
en Europe du nord. En particulier, les pays comme le Danemark, les Pays-Bas, |’Allemagne,...

recyclent environ 90% de leurs déchets de C&D. La France en recycle environ 60% [1].

Pour augmenter le taux de recyclage dans I'UE, la directive 2008/98/EC a fixé I'objectif de

recycler au moins 70% des déchets de construction et de démolition d’ici 2020 [2].
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En 2013, selon le rapport annuel de I"'UNPG'[4], la France a produit environ 365 millions
tonnes de granulats dont 20 millions tonnes de granulats issues du recyclage des déchets de

C&D. Il existe donc un potentiel d’utilisation de granulats recyclés trés important.

1-2.1.2 Dans le monde

Au Japon, le recyclage est trés développé avec le taux de recyclage environ 96%. Selon un
rapport en 2000 du ministre de I'Environnement japonais, chaque année, il y a environ 35Mt

de déchets C&D et il n’y a que 1.3 Mt qui mise en décharge dans I'environnement [5].

Aux Etats-Unis en 2002, on recensait seulement 20 a 30% de recyclage sur la totalité des
250 a 300 millions tonnes de déchet de C&D produits. Au Brésil, on observe une
augmentation croissante de la demande en granulats qui met en péril les ressources

naturelles [6].

En Chine, la quantité de déchets de C&D produits en 2010 était de 239 millions de tonnes
[7]. Le recyclage y est moins développé qu’en Europe. La majorité des déchets de C&D est
ainsi décharge dans l'environnement [8]. Avec le développement treés rapide du pays,
environ 820 millions tonnes de ciment et 8 billions de tonnes de granulats sont consommeés.

La nécessité du recyclage des déchets de C&D a été reconnue par le gouvernement chinois

[3].

I-2.2. Utilisation des granulats de béton recyclé (GBR)

Les granulats recyclés sont utilisés notamment dans la construction des routes, sous
forme de graves non traitées, dans les couches de fondation avec un traitement au ciment
(en France) et dans les couches de béton maigre sous la couche de roulement (en
Allemagne). llIs sont également utiliser pour la construction de mur de soutenement qui ne
demande pas une résistance tres élevée [5]. Certains pays se sont dotés de textes
réglementaires afin d’autoriser l'utilisation des granulats recyclés dans le béton. Au Pays-
Bas, I'utilisation de granulats recyclés est autorisée avec une quantité maximale de 20% de la
masse totale des granulats. Une quantité de granulats recyclés allant jusqu’a 30% de la

masse totale des granulats dans le béton est autorisée au Japon [6].

1 . .
Union nationale des producteurs de granulats
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Méme si les granulats recyclés ne sont pas aussi performants que les granulats naturels,
leurs propriétés restent suffisamment correctes pour leurs emplois dans certaines
applications. De plus leur emploi permet de diminuer le colt de dépo6t de déchets [3] et le
colt de fabrication du béton. Aux Etat unis et au Liban, l'utilisation de 20% de granulats
recyclés réduit de 16% le prix de 1m? du béton car le prix du granulat recyclé est moitié

moins cher que celui du granulat naturel [9].

Cependant, le recyclage des déchets de C&D rencontre différents obstacles qui
empéchent son développement. On peut citer la méfiance d’utilisation des GBR par la
communauté de génie civil a cause de la difficulté de leur caractérisation, de la
méconnaissance de I'influence des GBR sur les propriétés des bétons a I'état frais et durci,...
De plus, I'obstacle psychologique doit étre également pris en compte. Les matériaux recyclés
sont encore considérés comme des produits de moindre qualité avec un faible retour
d’expérience ce qui freine les donneurs d’ordre. Les professionnels sont donc confrontés a
une double question : faut-il accepter de produire du béton avec ces matériaux “d’occasion”

et les habitants voudront-ils vivre dans des batiments en béton recyclé ? [10].

I-3. Caractérisation des GBR

Les granulats recyclés proviennent des activités de construction et de démolition. Leur
composition varie selon la nature des ouvrages démolis (batiment industriel, batiment

résidentiel ou ouvrage d’art,...) et leur date de construction.

Granulats naturels

Figure 1 : Exemple de GBR
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La composition des GBR est différente de celle des granulats naturels. Une fois le tri
effectué (séparation du platre par exemple), les GBR sont majoritairement constitués de

(Figure 1):

e granulats naturels partiellement concassés

e pate de ciment hydraté concassée, adhérente aux granulats naturels (PCA).

I-3.1. Influence des propriétés du béton d’origine sur les propriétés des
GBR

Selon Nagataki et al. [11], le béton original et la méthode de concassage influencent
significativement les propriétés des GBR. On peut constater dans le Tableau 1 que les
propriétés des GBR dépendent de celles des bétons parents et du niveau de concassage dans
le processus de fabrication. Un béton parent de faible résistance (Eef/C=0.63) produit des
granulats de faible densité et avec une absorption en eau élevée. En revanche, un béton
parent de haute performance (Ees/C=0.35) produit des granulats recyclés de densité plus
importante dont I'absorption en eau est plus faible. Les conditions de cure du béton
influencent également les propriétés du béton d’origine. Une cure dans I'eau est notamment
favorable a I’hydratation et permet un remplissage plus complet de la porosité initiale par
les produits d’hydratation par rapport a une conservation dans l'air. Les conditions de cure
influencent donc la porosité capillaire du béton, par conséquent elles ont également une

influence sur I'absorption d’eau des GBR [12].

Tableau 1 : Propriétés des gravillons recyclés [11]

Rapport Niveau de Taille des Teneur en Masse Absorption
Eer/C du concassage particules mortier volumique SSS d’eau
béton dans le (mm) adhérent” (g/cm®) (%)
d’origine processus (%)
1 52.3 2.42 4.88
0.35 3 30.2 2.51 3.14
1 55.0 241 5.58
0.45 3 >/20mm 32.4 2.50 3.19
1 52.3 2.37 6.27
0.63 3 32.3 2.48 3.76

* : niveau dans le processus de concassage (cf. Figure 2)

** . déterminé par la méthode de dissolution dans la solution d’acide chlorhydrique

La teneur en pate de ciment adhérente differe selon la formulation du béton initial [13]-

[16]. Ces auteurs ont montré que la densité des GBR est plus faible et leur capacité
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d’absorption d’eau plus élevée que celle des granulats naturels. De plus, leurs propriétés

mécaniques sont également moins élevées que celles des granulats naturels [14].

*—— Feeding of Concrete Blocks

Jaw Crusher

Impact Crusher

C-~[®

under 40mm

20~5mm *
5~0mm §
Level 1 Fine Coarqeé Mechanical

Aggregate  40% 60% Grinder
20~5mm \*

5~0mm ?
Level 2 Fine Coarse é Mechanical
Aggregate 55%  45% + Grinder
20~5mm \

N

Level 3 Fine Coarse
Aggregate 65% 35%
Figure 2 : Schéma de la procédure de concassage dans I'étude de Nagataki et al. [11]

/

La Figure 3 montre la relation entre la teneur en mortier adhérent aux GBR et leur
coefficient d’absorption d’eau. On constate que I'absorption d’eau dépend linéairement de
la teneur en mortier adhérent.
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Figure 3 : Relation entre teneur en mortier adhérent et absorption d'eau des GBR [14]
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L'absorption d’eau des GBR dépend également: i) du granulat d’origine ; ii) de la
résistance a la compression, du rapport E.¢/C et du volume de pate du béton d’origine; iii) de
la dimension des granulats utilisés dans le béton d’origine [13]. Par exemple, si le rapport
E/C du béton original est plus important, la porosité dans la pate de ciment est importante
ce qui va augmenter la porosité des GBR. De méme si le volume de la pate de ciment dans le
béton est plus important, la teneur en pate de ciment des GBR sera plus élevée, ce qui va
augmenter la capacité d’absorption d’eau des GBR. Plus la teneur en pate de ciment est
importante, plus I'absorption d’eau et la porosité augmentent et plus la densité diminue

[17].

Zhao et al. [17] ont utilisé 3 formulations différentes (OC1, OC2 et OC3) qui permettent
d’étudier I'influence du rapport Ees/C (Eefs : quantité d’eau disponible pour I’hydratation du
ciment) et du volume de la pate de ciment sur la densité, I'absorption d’eau et la porosité
des GBR. Les bétons OC1 et OC2 ont formulés avec le méme rapport E./C, la différence
entre les deux est la quantité de ciment utilisée. Les bétons OC2 et OC3 sont formulés pour
obtenir deux bétons de méme volume de la pate de ciment mais de rapport Eeq/C est

différent. Les bétons sont broyés aprés 28 jours et 90 jours pour fabriquer les GBR.

45.00 18.00 @ RCA-OC1-28
2000 b # RCA-OC128 1600 & B RCAOCI2E
A=~ B RCA-OC1-90 - X
_35.00 e 14.00 . RCA-0C3-28
B3 X X- Seea o
£ 3000 . RCA-OC2-28 F 12.00 RN X RCA-OC1-90
g L X 9 3 o
§ 25.00 TE R— & X RCA-0C2-90 2 1000 L& ¥ RCA-0C2-90
ézooo IIII Y X RCA-OC3-28 § E(x ' °
-E | = = 3 s o RCA-0C3-90
2 15.00 RCA-0C3-90 2 (o) @ RCA-0C3-900-0.63mm
£ $ 600 EN
10.00 — -+ Linear (RCA-OC1-28) # RCA-0C3-900-0.63mm
4,00 IF
5.00 — — - Linear (RCA-OC3-90) © RCA-0C3-900-0.63mm
2.00 EN extrapolation
0.00 - — — Linear (RCA-0C2-28)
0 1 2 3 4 0.00
Average particle size (mm) 1000 20.00 30.00 40.00 50.00—— Linear (RCA-OC3-90)

Cement paste content (%)

0C1, 2, 3 : béton original 1, 2, 3

OC1 et OC2 : méme rapport E.g/C=0.6

OC2 et OC3 : méme volume de la pdte de ciment (350dm°)

RCA-OC1-28 ou 90 : GBR du béton OC1 a 28 jours ou 90 jours d’hydratation

Figure 4 : Teneur en péte de ciment en Figure 5 : Corrélation entre I'absorption d'eau
fonction de la taille des particules [17] et la teneur en pdte de ciment des GBR [17]

Selon les Figure 4 et Figure 5 [17], on observe que, a partir du méme béton d’origine, la

teneur en pate de ciment diminue lorsque la taille des particules sable augmente et
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I'absorption d’eau des GBR augmente linéairement quand la teneur en pate de ciment

augmente.

Dans la Figure 6, on peut constater que la densité des GBR diminue lorsque la teneur en
pate de ciment adhérente augmente et une relation linéaire entre la densité des GBR et la

teneur en pate de ciment a été observée.

2.55 & RCA-OC1-28

55 B RCA-0OC2-28
T ) RCA-OC3-28
S 245 Co
o5 : X RCA-OC1-90
z . X .
g 24 - a X - X RCA-0C2-90
(]

RCA-OC3-90
2.35
e Equation 2 RCA-
2.3 = i | | : 0C1-28

------ Equation 2 RCA-

15.00 20.00 25.00 30.00 35.00 40.00 45.00
0C3-80

Cement paste content (%)

Figure 6 : Corrélation entre la teneur en pdte de ciment et la densité des GBR [17]
I-3.2. Teneur en mortier et en pate de ciment adhérente des GBR
La pate de ciment adhérente influence significativement les propriétés des GBR. Dans la
littérature, plusieurs méthodes sont proposées pour évaluer la teneur en mortier ou en pate
de ciment adhérente. On peut citer trois grandes familles de méthodes : traitement

thermique, traitement chimique et analyse d’images.
e Traitement thermique :

Sanchez de Juan et al. [18] ont développé une méthode inspirée de la procédure utilisée
pour tester la résistance au gel-dégel des bétons. Le principe de cette procédure est de
détacher progressivement le mortier de la surface des gravillons par un refroidissement
brusque. La dilatation inégale entre les gravillons et le mortier conduit a des
microfissurations entre les gravillons et le mortier. Cette méthode permet uniquement la

détermination de la teneur en mortier adhérent dans les gravillons recyclés.

e Traitement chimique :
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Le principe de cette technique est de dissoudre la pate de ciment adhérente par
différents traitements chimiques (solution d’acide nitrique [19], solution d’acide
chlorhydrique [11], solution d’acide salicylique [3], [19], [20]). La teneur en pate de ciment
adhérente est calculée a partir de la masse résiduelle de la phase solide dissoute dans la
solution. Cependant, un traitement avec I'acide nitriqgue ou chlorhydrique ne peut pas étre
appliqué dans le cas de GBR contenant des granulats naturels calcaires car ces solutions

attaquent a la fois la pate de ciment et les granulats naturels [14].

Tableau 2 :Bilan des phases solubles et insolubles dans la solution d’acide salicylique [20]-[23]

Méthode Phase soluble Phase insoluble
Acide salicylique C.S, C5S C3A, C4AF, Gypse
CaO0, Ca(0OH), Quartz, Dolomite
C-S-H Calcaire
Etringite C3AHg, monosulfoaluminate

de calcium hydraté (AFm)

Un combinaison entre les traitements thermique et chimique a été proposé par [24] en
immergeant les granulats dans la solution de sulfate de sodium et utilisant des cycles de gel-
dégel (16h a -17°C et 8h a 80°C). La dilatation inégale entre de sulfate de sodium piégé dans
les pores des granulats et la pate de ciment aprés les cycles de gel-dégel va détruire la
microstructure de la pate de ciment adhérente afin de faciliter de détacher la pate de ciment
adhérente. Cette technique est adaptée a la détermination de la teneur en mortier

adhérent.
e Analyse d'images :

Cette technique a été proposée par Abbas et al. [25] en se basant sur la différence de
couleur entre le granulat naturel et la pate de ciment. Une analyse d’images est réalisée sur
une section polie d’un mélange de granulats recyclés incorporés dans une matrice de ciment
blanc. La teneur en mortier adhérent est déduite du rapport entre la surface occupée par le
mortier adhérent et la surface totale du granulat. Cette méthode est appropriée pour les
gros granulats, car il est facile de faire la distinction entre le granulat naturel et I'ancienne
pate. Cependant, elle n’est pas applicable aux granulats fins ou I'on différencie difficilement

le granulat fin de I'ancienne pate.
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Le Tableau 3 [3] résume les résultats des différentes études sur la teneur en mortier

adhérent ou en pate de ciment adhérente. Ces résultats montrent que la teneur en mortier

adhérent diminue avec la taille des particules. En accord avec ces résultats, Zhao et al. [17]

ont montré que la teneur en pate de ciment adhérente, déterminée par dissolution dans

I'acide salicylique, augmente quasi linéairement quand la taille des particules diminue (voir

Figure 4).

Tableau 3 : Les études sur la teneur en mortier et en pdte de ciment dans la littérature [3]

Auteurs

Méthode d’essai

Fractions granulaire
(mm)

Teneur en mortier ou pate de ciment
adhérente (%)

Yagishita et al.
[26]

Méthode chimique
(dissolution dans
I'acide
chlorhydrique)

Gravillons 5/10 et
10/20

(pour 3 classes de
béton : haute,
moyenne, faible
qualité selon le niveau
dans la procédure de
concassage)

e 10/20 mm :40.2%

Faible qualité

g e 5/10 mm :35.2%
Qualité e 10/20 mm : 26%
moyenne e 5/10 mm :16.7%

e 10/20 mm: 9.9%

Haute qualité
g e 5/10mm:7.3%

Etxeberria et al.
[27]
De Juan et al.[14]

Nagataki et al.[11]

Abbas et al.[25]

Hansen et Narud
(28]

Topgu et al.[29]

Non détaillé

Méthode
thermique

Méthode chimique
(solution d’acide
chlorhydrique)

Analyse d’image et
solution de sulfate
de sodium

Méthode de
*
traverse linéaire

Méthode de
traverse linéaire*

Gravillons 4/10, 10/25

Gravillons 4/8, 8/16

Gravillons 5/20

Gravillons 4.75/9.5,
9.5/12.7,12.7/19

Gravillons 4/8, 8/16,
16/32

Gravillons 4/8, 16/32

40% pour la fraction 4/10 ;
e 20% pour la fraction 10/25

e 33-55% pour la fraction 4/8 ;
e 23-44% pour la fraction 8/16

e 52.3% pour le niveau 1;
e 30.2-32.4% pour le niveau 3

e Analyse d’'image :
30%, 21%, 21% respectivement pour
4.75/9.5 mm, 9.5/12.7 mm, 12.7/19 mm.
e Solution de sulfate de sodium :
26%, 22%, 21% respectivement pour
4.75/9.5 mm, 9.5/12.7 mm, 12.7/19 mm.

e 58-64% pour la fraction 4/8 ;
e 38-39% pour la fraction 8/16 ;
e 25/35% pour la fraction 16/32

e 60% pour la fraction 4/8 ;
e 30% pour la fraction 16/32

*norme ASTM C457 basée sur I'analyse d’image pour calculer le pourcentage du volume de mortier sur le volume total du béton

Dans ce tableau, seule I'étude de Yagishita et al. [26] montre que la teneur en mortier

adhérent augmente avec la taille des grains. Il est constaté également une dispersion

importante de la teneur en mortier ou en pate de ciment adhérente entre les études.

I-3.3. Absorption d’eau des GBR
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L'absorption d’eau des GBR est plus élevée par rapport a celle des granulats naturels en
raison de la présence de la pate de ciment adhérente. Cette derniére posséde une porosité
plus importante que celle des granulats naturels. De plus, I'état de saturation initial des
granulats influence également la quantité d’eau absorbée lors du malaxage. L’utilisation de
granulats sous-saturés (sec ou non-saturé) entraine une absorption d’eau dans le malaxeur.
Nous avons donc une diminution du rapport E.¢/C nominal. A I'inverse, quand les granulats
sont utilisés a I’état sursaturé, 'eau en exceés va entrainer une augmentation du rapport
Ect/C nominal. La détermination de I'absorption d’eau et la connaissance de I'état de
saturation initial des granulats sont nécessaires pour la formulation et la fabrication du

béton ou du mortier

1-3.3.1  Etat « saturé surface séche -SSS»

Dans la littérature, les différentes méthodes pour déterminer I'absorption d’eau sont
basées sur I"humidification ou le séchage progressif du matériau granulaire jusqu’a I'état
« saturé surface séche » (SSS), état dans lequel la porosité intra-granulaire est
complétement remplie d’eau et il existe une fine couche d’eau adsorbée en surface des
grains. Selon les études de W. Pietsch [30] et R. Collet [31], I'état d’humidité des grains

dépend du degré de saturation du milieu granulaire (Figure 7) :

49 &9 49 o &

; = Etat 2 : B s 2 5 e B et = : .
Etat 1 : Milieu 4 Etat 3 : Régime | Etat4:Reégime | Etat5:Régime | Etat 6 : Régime
Adsorption du 3 TN S 5
sec fiouide pendulaire funiculaire capillaire de la goutte

Figure 7 : Régime de mouillage d'un milieu granulaire [30], [31]

Six états peuvent étre identifiés selon le taux de saturation du milieu granulaire.

e Etat 1 (milieu sec) : un état théorique ou le milieu est completement sec.

e Etat 2 (adsorption du liquide) : le liquide est adsorbé a la surface des particules,

mais il n’est pas suffisant pour créer des ponts liquides.

e Etat 3 (régime pendulaire) : état dans lequel la quantité de liquide a la surface des

particules forme des ponts liquides aux points de contact entre les particules.
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e Etat 4 (régime funiculaire) : la majorité des points de contact entre les particules
sont déja reliés par les ponts liquides et la porosité inter-particulaire des
agglomérats formés lors de |'étape précédente est progressivement remplie par le
liguide ajouté.

e Etat 5 (régime capillaire): dans cet état, la porosité inter-particulaire des
agglomérats est completement saturée par le liquide. Dans ce cas-1a, le liquide
supplémentaire forme de nouveaux ponts liquides entre tous les agglomérats.

e Etat 6 (régime de goutte) : Le volume de liquide est supérieur au volume poreux

initial qui provoque un espacement des particules.

L’état SSS recherché pour déterminer le coefficient d’absorption d’eau correspond a I'état
2 parmi les 6 états ci-dessus. Dans cet état, la porosité interne des grains est supposée
complétement saturée et leur surface est supposée seche, hormis quelques couches d’eau

adsorbées fortement.

Dés qu’on obtient I'état SSS, on peut obtenir la masse totale de I'eau absorbée dans les

granulats et on peut ainsi calculer leur coefficient d’absorption en eau.

1-3.3.2 Absorption d’eau des gravillons recyclés

Pour les graviers, les différentes méthodes normalisées (norme européenne EN 1097-6
[32], norme américaine ASTM C 127-07 [33], norme anglaise BS 812 Part 2 [34],...) peuvent
étre utilisées pour caractériser |'absorption d’eau des graviers de GBR (d > 4mm). Le principe
de ces méthodes est similaire. Il consiste a déterminer la teneur en eau a I'état « saturé
surface seche (SSS) » des granulats aprés une immersion totale dans I'eau de 24 heures.
L’état SSS est identifié par un séchage en utilisant des serviettes absorbantes jusqu’a ce que

les films d’eau visible aient disparu en surface des grains.

D’autres méthodes ont également été développées pour étudier plus spécifiquement
I'absorption d’eau des gravillons de GBR. En fait, les méthodes précédentes ne donnent pas
d’indication sur la cinétique d’absorption. Deux méthodes proposées par Tam et al. [35] et
Djerbi Tegguer [36] permettent d’étudier la cinétique d’absorption d’eau des graviers de

GBR :

-La méthode RAWA (Real-time Assessment of Water Absorption) [35].
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L’échantillon, préalablement séché a 75 + 5 °C jusqu’a I'obtention d’une masse constante,
est placé dans un pycnomeétre rempli d’eau. Le changement du niveau d’eau dans le
pycnomeétre par absorption d’eau des granulats est corrigé en ajoutant de I'eau. Aprés
chaque ajout, on note la masse du pycnomeétre et le temps d’ajout. L’absorption d’eau peut
étre calculée par la quantité d’eau d’ajout sur la masse a I'état sec de I'échantillon. lls ont
montré que I'absorption d’eau des GBR n’est pas finie apres 24h d’immersion. Cependant,
I’évolution de d’absorption apres 24h est faible. En fait, apres 5h d’immersion, la valeur

d’absorption d’eau présente environ 80% d’absorption d’eau totale (voir Figure 8).
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Echantillon 1 : granulats naturels

Echantillon 2 : granulats de béton recyclé de Tuen Mun Area 38

Echantillon 3 : granulats de démolition du site Victoria Harbour (30 ans de service)
Echantillon 4 : granulats de démolition des batiments environ 35 ans

Figure 8 : Evolution d’absorption d’eau des granulats [35]

Cette méthode a été proposée afin d’éviter un séchage a une température importante
(105°C) de la norme par un séchage a 75 * 5°C ce qu’il peut affecter I'eau chimiquement liée
de la pate de ciment. Cette méthode permet de suivre I’évolution de I'absorption au cours
du temps. Et elle permet également d’éviter de perdre des fines en utilisant le chiffon ou la

serviette pour sécher comme les normes.

Cependant, l'inconvénient de cette méthode réside principalement dans I’évacuation
initiale des bulles d’air qui sont piégées entre les granulats dans le pycnomeétre. Un autre

probléme est la détermination de la masse initiale du pycnométre.
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-Djerbi Tegguer [36] a proposé une méthode basée sur la pesée hydrostatique. Elle
permet de mesurer la variation de masse d’un échantillon immergé dans un bain thermo
régulé a 20°C. L'échantillon est préalablement séché a 110+5°C jusqu’a I'obtention d’une
masse constante, puis placé dans un panier suspendu a une balance pour enregistrer la
masse de I'échantillon au cours du temps. La principale différence de cette méthode par
rapport a la précédente est I'utilisation de la pesée hydrostatique pour déterminer la
guantité d’eau absorbée dans les granulats et la possibilité d’évaluer la cinétique

d’absorption d’eau des GBR. GBR.

(a) 3 ———RA (5-125 mm) (b) 6
45T —RA(12520mm)
~——LSA (4-125 mm) 5 4
4 7| ——LSA (12520 mm)
I | ——La@125mm)
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« Qo
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¥ v
z 11 e 1, SA (12520 )
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& @_‘ LA (125-20 mm)
0 v
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Time (h) Time (h)
RA : granulat de béton recyclé ; LA :granulat LSA : granulat silico-calcaire
calcaire ;

Figure 9 : Evolution d’absorption d’eau des granulats [36]

Cette méthode permet d’évaluer la variation du coefficient d’absorption d’eau en
fonction du temps par une mesure hydrostatique. Le probléme d’évacuation initiale des
bulles d’air entre les grains est donc présent toujours dans cette méthode. Il existe
également la difficulté de mesurer la premiére valeur parce qu’il faut attendre I’équilibre du
systéme. Par contre, la premiére acquisition est aussi importante, parce que |'absorption

d’eau initiale est importante pour les GBR.

Bendimerad et al. [37] ont réutilisé ces deux méthodes et amélioré les équations de calcul
pour déterminer I'absorption d’eau des gravillons de GBR. Ils ont montré que les deux
méthodes donnent des résultats similaires pour les gravillons (d>4mm). lls ont montré que
90% de I'absorption d’eau s’effectué, pour les gravillons utilisés, au cours des 24 premieres

heures d’immersion. Elle ralentit ensuite considérablement.

1-3.3.3 Absorption d’eau du sable recyclé
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La procédure de concassage des bétons pour fabriquer les GBR produit une quantité

importante de sable recyclé (d <5 mm). L'amélioration de la qualité ce matériau permettrait

de réduire considérablement la quantité de déchets de démolition mis en centre de

stockage.

Tableau 4 : Comparaison de la procédure des méthodes normalisée de mesure d’absorption

d’eau du sable

supplémentaire
du moule aprés
le tassement.

du sable.

Ne pas ajouter
de sable apres
le tassement.

EN 1097-6 ASTM A23.2-6A AASHTO T84
Fraction 0.063/4 0.075/4.75 | 0.075/4.75 0.075/ 4.75
concernée (mm)
d’immersion (h)
- Remplir le moule
- Non détaillé. | tronconique a refus avant | _ . o . 4 cane
! appllcgt[on oL pilon doit étre arasée apres
normalisé. ) .
- Une seule tassement et [I'essai
] indication : - Le pilon doit tomber | dojt é&tre refait si
Remplissage du | ;0 dire le | libbrement d’une hauteur | gpres  tassement e
cone remplissage initiale de 5mm a la surface | pnjveau du sable se

trouve sous le niveau
de la partie supérieure
du cone.

Forme du tas de

matériau pour
identifier I’état
SSS

Selon la figure
fournie.

La surface du cone

« s’affaisse légérement »

25 a 75% de la surface
supérieure du cbne
s’affaisse apres
soulevement.

La détermination du coefficient d’absorption d’eau des sables est plus difficile que pour

les gros granulats en raison de la présence des fines. Dans un matériau granulaire fin, il est

possible de trouver de I’eau dans les pores internes des granulats, adsorbée a la surface des

particules et dans les agglomérats de fines. De plus, il peut étre difficile de distinguer I'eau

absorbée dans les pores internes et I'eau piégée dans les agglomérats. Comme il a été dit,

I'absorption d’eau est un des parameétres importants pour la formulation du béton. Mais il

existe, jusqu’a aujourd’hui, aucune méthode spécifique applicable pour déterminer le

coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé. Dans la littérature, certains méthodes

© 2015 Tous droits réservés.

20

doc.univ-lille1.fr




I-3 Caractérisation des GBR
Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

expérimentales ont été proposées afin d’améliorer la mesure d’absorption d’eau des sables

recyclés.

Différentes méthodes normalisées ou non-normalisée ont été proposées dans la
littérature pour déterminer le coefficient d’absorption d’eau des sables et ont été appliquées

aux sables recyclés.

Le principe des méthodes normalisées, européenne EN 1097-6 [32], américaine ASTM C
128-4 [38] et AASHTO T84 , canadienne A23.2-6A, est similaire (Tableau 4). L'absorption
d’eau est déterminée en identifiant la teneur en eau a I'état SSS. Le sable est immergé 24
heures dans I'eau avant d’étre séché progressivement par un courant d’air chaud. L’état SSS

est identifié a partir d’un essai d’affaissement d’un cone de sable permettant de détecter

d’éventuelles forces capillaires liées a la présence d’eau interstitielle.

Figure 10 : Séchage I’échantillon par le papier absorbant [39]

Une méthode non-normalisée a été développée par IFSTTAR, sous le nom IFSTTAR N78
[39], pour la mesure du coefficient d’absorption d’eau des sables concassés. Cette méthode
propose d’utiliser les papiers absorbants pour identifier I'état SSS (Figure 10). L’état SSS est
atteint en séchant I’échantillon a I'aide d’'une double feuille de papier absorbant jusqu’a ce
gu’aucune trace d’humidité ne soit observable a la surface du papier. En utilisant cette

méthode, on risque de perdre des fines qui collent sur les papiers.

Dana et Peters [40] ont développé une procédure se basant sur les principes de la
thermodynamique. L’échantillon saturé est placé dans un tambour tournant avec une source
d’air chaud a une des extrémités du tambour afin de sécher uniformément I’échantillon en

rotation. Ce tambour est équipé de deux thermocouples permettant d’enregistrer les
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températures d’entrée et de sortie de I’air chaud afin de calculer le gradient thermique entre
les deux extrémités du tambour. Tant qu’il existe de I’humidité a la surface de I’échantillon,
une valeur constante du gradient thermique est observée. Dés que I’état SSS est atteint, le

gradient thermique diminue rapidement.

Cette étude a été reprise par Kandhal et al. [41] qui ont développé un second prototype
permettant d’améliorer la reproductibilité de la mesure. La Figure 11 présente un exemple
d’évolution de la différence de température en entrée et en sortie (appelée gradient
thermique par les auteurs, terme repris par la suite) en fonction du temps. Cependant, cette
méthode demande une récupération de I’échantillon soignée et rapide a partir du tambour
pour le peser apres avoir identifié I'état SSS sur le graphique. De plus, on peut perdre des
fines a la sortie du tambour en utilisant le courant d’air chaud. Ensuite, Gentilini et al. [42]
ont amélioré ce prototype. lls ont ajouté a la sortie une grille de taille 0.5mm et un systéme
pour collecter les fines afin d’éviter de perdre des fines. La température de séchage est
contrblée a 70°C. En plus, le systéeme est mis sur une balance pour enregistrer le changement

de la masse ce qui évite de sortir I'échantillon du dispositif pour le peser.
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Figure 11 : Appareil et courbe de gradient thermique en fonction du temps de séchage [41]

Une autre méthode, nommée évaporométrie, a été développée par Mechling et al. [43].
Le principe de cette méthode est basé sur le changement du régime de la vitesse de séchage
d’un tapis granulaire a température et hygrométrie constante (401+5°C). Ce changement va
apparaitre dés que I'on passe de I'évaporation de 'eau inter-granulaire a I'’évaporation de
I’eau intra-granulaire ou encore de l'eau d’absorption. Ce changement permet de

déterminer la teneur en eau critique qui correspond a I'absorption d’eau des granulats.
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Cette technique est une solution simple pour mesurer I'absorption d’eau des granulats fins.
Elle est applicable sur différentes fractions de granulat et pour une grande plage
d’absorption de quelques pourcents a une dizaine de pourcents. Pourtant, I’hypothése que
toute I'eau inter-granulaire s’évapore pendant la phase a vitesse constante n’est pas facile a
vérifier, il est possible qu’une quantité de cette d’eau puisse étre encore présente au point

critique.

Phase transitoire

Teneure;neau e |
de/dt -

temps t tempst

Figure 12 : Courbes de séchage d'un matériau poreux- évolution de la teneur en eau et de la
vitesse de séchage [43]

Dans le cas spécifique des sables recyclés, une méthode par extrapolation a été proposée
par Zhao [3]. C'est une méthode indirecte qui permet de déterminer I'absorption d’eau des
fines du sable recyclé (d < 0.63 mm). Cette méthode est basée sur la connaissance de la
teneur en pate de ciment de chaque fraction et I'absorption d’eau des fractions grossieres (d
> 0.63 mm). La teneur en pate de ciment de chaque fraction granulaire est estimée a partir
de la fraction soluble de la pate de ciment dans I'acide salicylique. L’absorption d’eau des

fractions grossiéres est mesurée par deux méthodes : EN 1097-6 et IFSTTAR N78.

Pour conclure, dans la littérature, pour les gros granulats (d>5mm), la plupart des
méthodes normalisées sont basées sur le méme principe que la norme européenne EN 1097-
6. Dans ces méthodes, on détermine I’état SSS des granulats a partir d’'un séchage avec des
chiffons, un tissu absorbant ou des serviettes. Cependant, plusieurs inconvénients ont été
recensés, par exemple : la température de séchage, le temps d’'immersion de |’échantillon
dans I'eau,...[35]. Tam et al [35], Djerbi [36] ont récemment proposé des méthodes pour

mesurer I'absorption d’eau des granulats et également la cinétique d’absorption. Ces deux
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méthodes ont réutilisés par [37] afin d’améliorer le mode d’opératoire et le traitement des
données. Globalement, pour les gravillons de GBR, il n'y a pas probléme d’identification

d’état SSS. Il n’y a pas probléeme de détermination I'absorption d’eau.

Tableau 5 : Absorption d’eau des granulats naturels et recyclé

Auteurs Gravillons Gravillons sables sables Méthode utilisée
Naturels recyclés naturelles recyclées
(taille) (taille) (taille) (taille)
Corinaldesi et | 2.0% 8.0% o 10.0% Norme européenne
Moriconi [44] | (5/15mm) (5/15mm) 3.0% (0/5 mm) (0/5 mm) EN 197-6
2.6%, 5.8%, RAWA — Real time
0.8%
Tam et al.[35] 8.7% assessment of water
(120mm) .
(10mm) absorption
5.5%
12.
Djerbi [36] 0.5%+0.8% gséty Smm) Pesée hydrostatique
. (o]
(12.5/20mm)
0.6% 5.2%
(4/10mm) (4/10mm) .
0.6% 4.9% Pycnometre (RAWA)
Bendimerad (6.3/20mm) (10/20mm)
et al. [37] 0.6% 5.3%
(4/10mm) (4/10mm) , .
0.5% 4.9% Pesée hydrostatique

(6.3/20mm) (10/20mm)

1.2%+3.7% sable

naturel 14.6-31.1% Evaporométrie
Mechling et al (dm=0.4+1mm) sable recyclé
[43] 4.2%+7.4% additions | (dm=0.025+0. | (dm: diameétre
minérales 04mm) moyenne)
(dm=0.006+0.01mm)
e Méthode
normalisée : - Méthode
Granite: 0.55% normalisée AASHTO
Quartz: 2.92% T84
Kandhal et al. Dolomite: 0.67% - Nouvelle méthode :
[41] . .
e nouvelle méthode : séchage au tambour
Granite: 0.98% (méthode thermo-
Quartz: 2.65% dynamique)

Dolomite: 1.11%
e Sable naturel :

Gentilini et al. 2.6% (0/4mm) Sable recyclé : séclhage au tambour
[42] 6.7% (0/4mm) (metho.de thermo-
o Calcaire : dynamique)
2.7% (0/4mm)
6.9% (0/5mm) | EN 1097-6
Zhao et al. 10.0 (0/5mm) | IFSTTAR N°78
[17] 8+8.7%

Extrapolation

(0/5mm)

Par contre, pour le sable recyclé, I'identification d’état SSS est compliquée. Le sable

recyclé posséde une teneur en fines importante par rapport au sable naturel ce qui tend a
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créer des agglomérats entre les fines au cours du séchage. On a donc du mal a identifier
I’état SSS. C’est pourquoi il existe un grand nombre des protocoles dans la littérature pour

résoudre ce probleme.

Pour le sable, les méthodes normalisées sont basées sur le méme principe que la norme
européenne EN 1097-6. Dans ces méthodes, I'état SSS des granulats est déterminé a partir
d’un essai d’affaissement au cOne. Les autres méthodes non-normalisées différent par le
mode d’extraction de I'eau excédentaire utilisé pour identifier I’état SSS. La plupart des
modes d’extraction est le séchage. Beaucoup d’entre elles sont basées sur I"utilisation d’une
source d’air chaud et une homogénéisation. Cette derniére n’est pas toujours efficace et
peut conduire a un séchage hétérogéne des particules. Une méthode indirecte a été
proposée ce qui permet de déterminer I'absorption d’eau des fines. Cette méthode est
basée sur la connaissance de la teneur en pate de ciment de chaque fraction et I'absorption

d’eau des fractions grossiéres (d > 0.63 mm).

Le Tableau 5 résume les différents résultats de mesure d’absorption d’eau des granulats
naturels et recyclés dans les études précédentes. Il est constaté une grande dispersion des
résultats dans le tableau. Probablement, cette dispersion peut étre due a I’hétérogénéité du
matériau utilisé, I'origine du béton, la taille des particules,... mais aussi aux protocoles

expérimentaux utilisés.

I-4. Propriétés des bétons et mortiers contenant des GBR

I-4.1. Propriétés a I’état frais
Les facteurs principaux influencant la maniabilité des bétons sont la granulométrie et la

forme des granulats, les quantités d’eau et de liant utilisées [45].

Les GBR sont obtenus par concassage du béton et présentent souvent des formes plus
anguleuses que les granulats naturels. Lorsque le squelette granulaire est fixé, la quantité
I'eau libre est le paramétre principal qui contréle la maniabilité du béton. Pour obtenir la
méme maniabilité qu’un béton conventionnel, le béton contenant des GBR a |'état sec

demande plus d’eau en raison de sa plus grande capacité d’absorption [27].

Le Tableau 6 résume les études de la maniabilité des bétons et des mortiers contenant

des GBR dans la littérature. On constate que |'état de saturation initial des granulats a été

© 2015 Tous droits réservés. 25 doc.univ-lille1.fr



Chapitre | : Etude bibliographique

Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

mentionné dans certain études [46], [47]. Cependant, les autres études ne détaillent pas
I’état de saturation des granulats utilisés.
Tableau 6 : Affaissement initial des formulations contenant des GBR
Formulation | GBR WA Méthode de | Etat de | Taux de substitution | Références
utilisés (%) mesure WA saturation (%)/Affaissement initial (mm)
% | Sec | <SSss | SSS
10mm::
9 -Sec 0 110 105 100
Béton Gravillon 7.6% - inférieur a Poon et al
N L .
E../C=0.57 de GBR , . on renseigné sss 20 120 90 105 [46]
Omm : 555 50 | 130 | 100 | 110
6.3%
100 145 125 100
% w
10mm:: Teneur en eau 0 150
[s) .
Béton Gravillon 4.3% Non renseigné :alt;rfllgerﬁvr?)' 20 160 Poon et al.
. (o]
E./C=0.55 | de GBR 20mm : ot 1.0% 50 170 (48]
3.5% (20mm) 80 185
100 195
10mm : % N/A
.39 0 140
Béton Gravillon % Non renseigné | Non renseigné 20 155 Kou et al.
E./C=0.45 | de GBR § § [49]
20mm : 50 170
3.5% 100 195
4.75/25 % Sec SSS
Béton Gravillon rr;m : Non renseigné | Sec et SSS 0 > Yong &
E./C =0.41 de GBR 6 4ty. g 50 10 Teo [47]
o 100 | 0 55
. AS 1141.6 Pré-saturé % N/A Sagoe-
, Gravillon | 14mm: . .
Béton (Norme 10min avant 0 90 Crentsil et
de GBR 5.6% .
australienne) de malaxage 100 75 al.[50]
% | N/A
0 145
Béton sablesde | 0/5mm: Non renseizné | Non renseigné 25 170 J.M. Khatib
E./C=0.5 | GBR 6.25% g g 50 | 175 [51]
75 185
100 190
% N/A
Pré-saturé 0 123
ré-saturé
, sablesde | 0/4mm : ; 10 123 Pereira et al.
Béton GBR 10.9% EN 1097-6 10min avant 30 119 52]
de malaxage
50 123
100 112
% N/A
Pré-saturation 0 105
10 93
Mortier Sables de | 0/5mm: | Méthode par ;4ahlaax\;agnet:veec 20 30 Zhao et al.
= 0, i
E./C=0.6 GBR 7.6% extrapolation une quantité 30 26 [53]
d’eau =Eeff 50 70
100 55
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La Figure 13a montre l'affaissement relatif (rapport entre I'affaissement du béton
contenant des gravillons de GBR et celui du béton référence) en fonction de taux de
substitution en gravillons de GBR. La maniabilité du béton recyclé augmente ou se maintient
guand le taux de substitution en gravillons de GBR augmente et ceci quel que soit I'état de
saturation des gravillons. Toutefois dans les études de Yong &Teo [47] et de Sagoe-Crentsil
et al.[50], 'augmentation de taux de substitution en gravillons de GBR tend a diminuer

I’affaissement initial du béton.

140% (a)

120%

—&— Poon et al. 2004 (B-G-Sec)

100% —— Poon et al. 2004 (B-G-<SSS)

80% —#— Poon et al. 2004 (B-G-SSS

—— Poon et al. 2007 (B-G)

60%
—¥— Kou et al. 2007 (B-G)
40%

= =0 - Young et Teo 2009 (B-G-Sec)

20% —6— Young et Teo 2009 (B-G-SSS)

Affaissment/Affaissement de référence

0% #— Sagie-Crentsil et al. 2001 (B-G)

0% 20% 40% 60% 80% 100%
Taux de subsitution en gravillons (%)

140% (b)
]
S 120%
@
E 100% D\—BVB
e o AL g J.M. Khatib 2005 (B-S)
€ 80% e
§ 0% ~‘"“~A-—-___ —8— Pereira et al. 2012 (B-S)
7] (o) - —~-____~
£ B A= Zhao et al. 2015 (M-S-E/C=0.6)
< 40%
t
()]
E 20%
:g
= 0%

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

Taux de subsitution en sable (%)

Figure 13 : Affaissement initial relatif entre les formulations contenants des GBR et référence
(B : béton, M : mortier, G : gravillon de GBR, S : sable de GBR)

En utilisant les gravillons de GBR a |'état humide sous-sursaturé par rapport a I’état SSS,

Poon et al.[48] ont montré que I'affaissement initial du béton contenant des gravillons de
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GBR augmente lorsque le taux de substitution en gravillons de GBR augmente. Les travaux

de Kou et al. [49] ont confirmé ces résultats.

Il est constaté que I'affaissement initial du béton contenant des granulats a I’état sec est
plus important que pour des granulats saturés [46]. Si les bétons sont formulés avec une
guantité d’eau totale identique, le béton contenant des granulats recyclés a I'état sec
présente une quantité d’eau dans la pate de ciment plus importante que celui fabriqué avec
les granulats a I'état saturé. Par conséquence, sa maniabilité est plus importante que celle

mesurée avec les granulats sursaturés.

En utilisant les granulats a I'état SSS, quel que soit le taux de remplacement,
I’affaissement des bétons contenant des gravillons de GBR est identique a celui du béton
référence (0% de GBR) [46] [47]. Dans ce cas-1a, la quantité d’eau disponible dans la pate de

ciment n’est que I'eau efficace.

La Figure 13b montre l'affaissement relatif (rapport entre I'affaissement du béton, du
mortier contenant des fines de GBR et celui de référence) en fonction de taux de
substitution en fines de GBR. Il est constaté, pour le béton, I'affaissement initial augmente
ou varie trés peu lorsque le taux de substitution en fines de GBR augmente. En revanche,
pour le mortier, la tendance est I'inverse [3]. Il faut noter que, dans ces études, les auteurs

ne mentionnent pas I’état de saturation initial des fines.

En fait, grace a la capacité d’absorption d’eau plus importante des fines de GBR par
rapport au sable naturel, lorsque le taux de substitution en fines de GBR augmente, la
quantité d’eau totale doit augmenter également pour maintenir le rapport Eq#/C. En plus,
guand les granulats sont utilisés a I'état sec ou inférieur a SSS, il y a une quantité d’eau
d’absorption qui reste a présenter dans la pate de ciment a l'issue du malaxage. Par
conséquence, quand le taux de remplacement des fines de GBR augmente, la maniabilité du

béton augmente.

Les résultats dans la littérature montrent également que I'hétérogénéité du matériau GBR
ne permet de dégager qu’une tendance plutdt qu’une regle générale. De plus, il est parfois
difficile de comparer les études les unes avec les autres par manque d’informations
concernant les protocoles expérimentaux (notamment, le degré de saturation initial des

granulats).
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I-4.2. Propriétés mécaniques et microstructure des bétons et mortiers
contenant des GBR

La résistance en compression des bétons dépend principalement du rapport E.¢/C, du
type de ciment, de la nature et de la qualité des granulats, et des conditions de
conservation. Le taux de remplacement des granulats naturels par les GBR devient ainsi un
parametre fondamental dont il faut tenir compte pour la résistance en compression [45]. En
effet, ce dernier va influencer: la qualité du squelette granulaire (la résistance intrinseque),
car la qualité des GBR est plus faible que celle des granulats naturels, et le rapport E/C a
cause de la capacité d’absorption d’eau plus importante que celle des granulats naturels. La
moins bonne maitrise de 'eau efficace risque également de jouer un réle non négligeable

sur les propriétés mécaniques des bétons ou des mortiers contenant des GBR.

1-4.2.1 Cas des gravillons de GBR

La Figure 14 montre la résistance relative (rapport entre la résistance du béton contenant
des gravillons de GBR et celle du béton référence) en fonction de taux de substitution en
gravillons de GBR. La résistance en compression chute lorsque le augmente le taux de
substitution augmente [29], [46], [48], [54]-[58]. Cette perte de la résistance en
compression pourrait étre due a la plus faible résistance des GBR par rapport aux granulats
naturels en raison de la présence de pate de ciment adhérente. Par ailleurs, le coefficient
d’absorption d’eau important des GBR et la difficulté liées a sa mesure conduisent
également a une mauvaise estimation du rapport E./C du béton, ce qui impacte également

la résistance en compression.

Cependant, Etxeberria et al. [27] et MaleSev et al. [59] montrent une augmentation de la
résistance en compression avec le taux de substitution. Selon ces auteurs ce comportement
serait dd a la rugosité et la capacité d’absorption d’eau de la pate de ciment adhérente qui

produiraient une bonne adhérence entre la nouvelle pate et les GBR [27], [60].

Poon et al. [46] ont montré que |'utilisation des gravillons de GBR a I’état sec et inférieur a
SSS avait un effet positif sur la résistance du béton. Par contre, la résistance du béton
fabriqué avec des GBR a I'état SSS est diminuée. Dans ce cas-13, la chute de résistance peut
étre attribuée a I'effet de micro-ressuage du béton quand le béton est compacté. Au cours

du compactage du béton, I'eau contenue dans les granulats se déplacerait vers la pate de
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ciment augmentant ainsi le rapport E«/C a la zone d’interface. La liaison entre la matrice de
ciment et les granulats serait donc plus faible. A I'inverse, quand on utilise les GBR a |'état
sec, I'eau peut étre absorbée par les granulats, il y aurait donc un mouvement d’eau de la
pate de ciment vers les granulats. Le rapport E.¢/C diminuerait et la résistance du béton

serait augmentée [46].

120% —&— Gomez 2002 (NR)
110% _ P e = <= = Poon et al. 2004 (Sec)
B i |
—f— Poon et al. 2004 (< SSS)
100%
=== Poon et al. 2004 (SSS)
[
% 90% Xiao et al. 2005 (Pré-sat WA%)
] —&=— Poon et al. 2007 (NR)
E 80%
K ==pe== Corinaldesi 2010 (NR)
70% —@— Mas at. 2012 (Pré-sat 80%WA)
60% = <~ - Etxeberria et al. 2007 (NR)
= == = Etxeberria et al. 2007 (NR)
50%
0% 25% 50% 75% 100%" =@~ - Malesev et al. 2010 (Sec)

Taux de substitution des gravillons de GBR (%) Kwan et al. (2011) (NR)

Figure 14 : Résistance relative entre la résistance du béton contenant des gravillons de GBR
et du béton référence a 28 jours (NR : non-renseigné I’état de saturation des granulats)

1-4.2.2 Cas des fines des GBR

Plusieurs études ont également été réalisées pour étudier l'influence du remplacement

du sable naturel par du sable recyclé (Tableau 7).

La Figure 15 montre la variation de résistance relative (rapport entre la résistance du
béton ou du mortier contenant du sable recyclé et le béton ou le mortier référence) en
fonction du taux de remplacement du sable naturel par du sable recyclé. Les résultats
montrent que la résistance du béton ou du mortier diminue lorsque le taux de substitution
en sable recyclé augmente [51]—-[53]. Sauf dans I'étude de Kou et al. [61] oU les auteurs ont
montré que la résistance du béton augmente avec le taux de substitution de 25%, 50% et
75% en maintenant I'affaissement constant par rapport au béton de référence. Cependant, a

100% de remplacement, la résistance est égale a celle du béton de référence.
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Evangelista et al. [62] ont montré que la résistance en compression varie trés peu lorsque

le taux de substitution reste inférieur a 50%. A 100% de remplacement, une chute de

résistance est observée. Par contre, I'état de saturation des granulats n’est pas précisé dans

cette étude. En plus, ils ont utilisé le super-plastifiant afin de maintenir I'affaissement.

Tableau 7 : Propriétés mécaniques des bétons et des mortiers contenant du sable recyclé

Formulations
Béton : E.¢/C | Béton : Mgment | Béton : Béton : Béton : Béton : Mortier : | Mortier :
constant=0.5 constant; E./C | Affaissement Sans super- Et/C=0.5 | E./C=0.6
utilisation constant initial super- | plastifiant
super- constant | plastifiant
plastifiant
S Etat de saturation
S
:5_: Pré-saturation Pré-saturation 24h
2 Non 2/3 eau totale 5sS 5sS Non Non avant de malaxage
§ renseigné pendant renseigné | renseigné | avec une quantité
g 20min d’eau =E;
5
o Taille des granulats (mm)
0.15/5mm [0.074/1.19mm 0.075/5mm 0/4mm 0/5mm
WA (%)
6.2 13.1 11.9 10.9 7.6
Résistance en compression a 28 jours (MPa)
0% 46.7 59.3 44.3 53.7 39.5 53.3 67.8 56.0
10% 59.0 40.0 53.7 66.6 51.2
20% 57.3 64.6 49.3
25% 353 44.5 64.3
30% 57.1 38.6 51.0 57.2 47.4
50% 35.2 58.8 43.4 62.3 37.6 47.8 53.8 46.9
75% 35.1 41.3 56.3
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Parmi les résultats présentés dans la littérature, il est difficile de comparer ces résultats et
de dégager des tendances claires. Dans le Tableau 7, on peut en effet constater des
différences de formulation, de taille et d’origine des granulats utilisés, d’état de saturation

initial des granulats,...entre les études.

120% /,.“;-—._____A~~
rd S
100% MmS=& —
w —@— Evangelista et al. 2007
— 80% R —#&— Kou et al. 2009 (1)
o o ——— — S
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& —=— Pereira et al. 2012 (sans sp)
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=<©==Zhao et al. 2015 (E/C=0,5)
20%
= <®=-Zhao et al. 2015 (E/C=0,6)
0%
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Taux de substitution des fines de GBR (%)

Figure 15 : Résistance relative des bétons et des mortiers contenant du sable recyclé

Pour conclure, le taux de remplacement des GBR influence de maniére importante les
propriétés mécaniques des bétons et des mortiers. Lorsqu’on augmente le taux de
remplacement des GBR, la quantité d’eau totale doit étre augmentée afin de compenser la
guantité d’eau absorbée par les granulats. La connaissance de la valeur d’absorption d’eau
et de I'état de saturation initial des GBR est nécessaire afin de calculer la quantité d’eau
totale pour la formulation. L’état de saturation des granulats joue donc un role important
sur les propriétés mécaniques. Malheureusement, dans les études précédentes, I'état de

saturation n’est pas systématiquement précisé.

I-4.3. Microstructure de la zone d’interface (IT2)

1-4.3.1 Généralités sur I'lTZ
Dans le béton, la résistance a la compression dépend étroitement de la qualité de la zone
de liaison entre le granulat et la pate de ciment. La qualité de cette zone de liaison dépend

en grande partie de sa porosité, souvent plus importante que la porosité de la matrice
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cimentaire. Dans la littérature, on peut trouver plusieurs dénominations de cette zone, soit :
« zone d’interphase de transition », « zone d’interface », « auréole de transition » ou
« Interfacial Transition Zone » [64]—[68]. Nous utiliserons la notation « ITZ » dans toute la
suite du mémoire. L'ITZ influence de maniére importante les propriétés de transport, les
propriétés mécaniques et la durabilité du béton [69]. Elle est généralement le point le plus

faible dans le béton par rapport a la matrice de ciment et aux granulats [70].

La formation de I'lTZ dans le béton est due notamment a la présence d’une couche d’eau
entourant les granulats dans le béton frais. La distribution de I'eau dans la pate de ciment
autour des granulats est hétérogéne avec un rapport E/C plus important autour des
granulats. Cet effet peut venir de deux phénomenes principaux lors du contact pate de
ciment fraiche-granulat: l'effet de paroi et le micro-ressuage [67]. L'effet de paroi
correspond a un empilement moins dense des grains de ciment autour du granulat par
rapport a la pate de ciment dans la masse. Le micro-ressuage est d(i a une accumulation
locale d’eau sous les granulats lors de la mise en place du béton. En plus de ces deux
mécanismes, 'effet de « croissance unilatérale » et le transport des hydrates au cours de
I’hydratation expliquent également la formation de I'ITZ [71]. Au cours de I’hydratation,
auprés des granulats, les hydrates se développent dans une seule direction vers la matrice
de ciment qui conduit une augmentation de la porosité dans la zone tout prés des granulats

(effet de « croissance unilatéral »).

1-4.3.2 Cas des granulats légers

Elsharief et al. [72] ont étudié la microstructure des mortiers a base de granulats légers
poreux (schiste expansé) pour deux états hydriques différents (sec et humide). Le coefficient
d’absorption d’eau a 15h était de 7% (obtenue par la norme ASTM C 128). Les auteurs ont
montré (Figure 16) que I'ITZ dans le cas de granulats légers a I'état sec était moins poreuse
que celle a I’état humide, la composition des mortiers étant identique (Eef/C=0.55). Sur la
Figure 16, la zone d’ITZ est divisée en deux parties. La partie la plus proche de la surface des
granulats, environ 10 um, présente une porosité plus importante que celle de la matrice de
ciment. Au contraire, dans la partie la plus éloignée, de 10 um a 50 um, la porosité est plus
faible que la matrice de ciment. En fait, la quantité d’eau de ressuage est plus importante a

la surface des granulats et diminue quand on s’en éloigne. La capacité d’absorption d’eau
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des granulats entraine un mouvement d’eau de la pate vers les granulats. Cependant, I'eau
en exces reste dans les 10 premiers microns a la surface des granulats, au-dela, le rapport
E/C devient plus faible que celui de gachage. Cet effet est observé jusqu’a 50 um de la
surface des granulats. La diminution de la porosité dépend de la capacité d’absorption d’eau
des granulats. Les granulats a I'état sec absorbent plus d’eau que ceux a I'état humide, la

porosité de I'lTZ dans le cas de granulats a I'état sec est donc plus faible que celle a I'état

humide [72].
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Figure 16 : Variation de la porosité détectable de I'ITZ en fonction de la distance au granulat
pour des mortiers de granulats légers (E.;/C=0.55) a 7 jours [72]

1-4.3.3 Cas des granulats naturels poreux

Une étude sur l'influence de I'état de saturation des granulats poreux et non-poreux sur
la microstructure des mortiers a également été réalisée par Nguyen [71]. Il a confirmé que la
porosité de I'lTZ dans le cas de granulats secs était plus faible que celle de granulats a I'état
humide (Figure 17). Il a également établi une relation entre les propriétés mécaniques et la
microstructure de I'IlTZ des mortiers en utilisant la relation de Féret (voir Figure 18).
Linfluence de I'état de saturation des granulats utilisés sur les propriétés de I'ITZ,
notamment la méso-porosité, est importante dans le cas des granulats trés poreux (WA, =

9,2%) et moins importante dans le cas des granulats de faible porosité (WA,4, de 0,9 a 2,8%).
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Figure 17 : Porosité de I'ITZ de mortiers a base de sable de calcaire beige CB (WA 4, = 9.2%)
et de calcaire rose CR (WA4, = 0.9%) a 7 jours et 28 jours [71]
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Figure 18 : Relation entre la porosité de I'ITZ et la résistance en compression des mortiers des

différents types de granulats [71]

1-4.3.4

ITZ dans le cas de formulations contenant des GBR

Les granulats du béton recyclés (GBR) sont composés d’un mélange intime de granulats

naturels et de pate de ciment durcie. Il existe donc dans le béton a base de GBR trois types

d’ITZ : une ancienne ITZ entre ancienne pate de ciment et granulats naturels; une nouvelle

ITZ entre nouvelle pate et ancienne pate ; et une ITZ entre granulat naturel et nouvelle pate

de ciment (Figure 19).
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Figure 19 : lllustration des différentes ITZ dans les bétons ou les mortiers contenant des GBR

Selon les auteurs, la partie faible dans le béton se situe en différents endroits. Cette
partie faible peut correspondre a la nouvelle ITZ entre le GBR et la nouvelle pate. Du et
al.[73] ont montré par les essais d’indentation que la résistance de I'ancienne pate de ciment
dans le GBR est plus importante que celle de I'ancienne ITZ, mais le point le plus faible dans
le béton a base de GBR est la nouvelle ITZ. Rasheeduzzafar et Khan [74] et Xiao et al [75] ont
conclu que le point le plus faible dans le béton de GBR dépend de la résistance relative entre
ancien et nouveau mortier ou la qualité relative entre ancienne et nouvelle ITZ. Si la
résistance de la nouvelle ITZ est moins importante que celle de I'ancienne pate, les
premieres fissures apparaissent dans la nouvelle ITZ. En revanche si la résistance de la
nouvelle ITZ est plus importante que celle de I'ancienne pate, les fissures apparaissent

principalement dans I’'ancienne ITZ [75].

Selon [76] [77], le point le plus faible dans le béton ou le mortier contenant des GBR

serait le mortier adhérent cas il est tres poreux et a beaucoup de microfissures.

Cependant, Nagataki et al. [11] ont montré que la qualité du mortier adhérent n’est pas le
parameétre principal pour déterminer la qualité des GBR. La procédure de concassage
influence également la qualité des GBR. Ils ont montré que les propriétés des GBR au niveau

1 étaient meilleures qu’au niveau 3 dans le processus de fabrication des GBR.

En utilisant des granulats a différent état de saturation, la nouvelle ITZ pourrait étre
modifiée. Selon Tam et al. [77] la qualité de la nouvelle ITZ est amélioré en utilisant les

granulats a I’état humide (pré-saturation les granulats avec la moitié quantité d’eau totale
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pendant 60s avant d’ajouter le ciment (voir Figure 20). La Figure 21 montre une comparaison
de deux nouvelle ITZ apres deux procédures de fabrication différente. On constate que, en
utilisant les granulats a I'état humide, la nouvelle ITZ présente moins de porosité que celle

des granulats a I'état sec.

120s mixing

_)
. 2
(i) NMA
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‘ _C;/zr@f;, ¥ > o) 2
& . R H (- H
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Figure 20 : procédure de malaxage traditionnel(NMA?) et nouvelle technique (TSMA?) selon
[77]

51
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 od
9244 15KV X2,808 18pm WD23
Nouvelle ITZ en utilisant la méthode Nouvelle ITZ en utilisant la nouvelle
traditionelle pour fabrication (NMA?) technique de fabrication (TSMA®)

Figure 21 : Comparaison des nouvelles ITZ en utilisant différentes méthodes de fabrication du
béton [77]

Récemment, une comparaison des ITZ de deux mortiers avec des sables utilisés dans deux
états hydriques (sec et sursaturé) avec la méme rapport Es;/C a été réalisée par Zhao [3]. La
nouvelle ITZ dans les cas de mortier de granulat sursaturé est visible contrairement au cas du
mortier de granulat sec. Les propriétés de I'ITZ sont améliorées par I'eau d’absorption des

granulats. Ainsi, la résistance en compression des mortiers a base de sable recyclé sec est

> Normal mixing approch
3 Two-stage mixing approch
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plus importante que celle des mortiers a base de sable recyclé sursaturé du fait d’une zone
de transition de moins bonne qualité dans le cas du mortier a base du sable recyclé

sursaturé [3].

Dans un cas particulier, Poon et al. [78] ont comparé |'influence de différents types de
GBR sur la microstructure de I'lITZ. lls ont utilisé un granulat recyclé de béton ordinaire (NC)
et un granulat recyclé de béton a haute performance fabriqué avec la fumée de silice (HPC).
Le coefficient d’absorption d’eau est de WA,4,(NC) =8.8% et 7.9% et WA,4, (HPC) =6.8% et
6.5% respectivement pour taille des particules de 10mm et 20mm. En comparant les deux
ITZ, Figure 22, on peut constater une zone trés poreuse dans le cas des GBR de béton
ordinaire par rapport a celle de GBR de béton haute performance. Cette différence peut étre
attribuée a la différence de la porosité entre les deux granulats. L'ancienne pate de ciment
dans le cas de béton ordinaire est plus poreuse et plus absorbant que celle de béton a haute
performance. Cela conduit un rapport E/C initial plus important dans le cas du béton

contenant des GBR de béton ordinaire, I'lTZ dans ce cas-la est donc plus poreuse [78].

7 !
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ITZ entre GBR béton ordinaire et nouvelle ITZ entre GBR béton haut performance et
pdte de ciment (NC : normal-strength) nouvelle pdte de ciment (HPC: high
performance concrete)

Figure 22 : Comparaison des nouvelles ITZ en utilisant des différents type de GBR [78]

Globalement, I'influence des propriétés de I'lITZ sur les propriétés de béton ou mortier est
bien montrée dans la littérature. La microstructure des bétons, des mortiers contenant des
GBR a été étudié mais les études restent de plus généralement qualitatives. En plus, dans les
études précédentes, I'état de saturation des GBR n’est pas bien précisé. Il semble pourtant

jouer un role important sur la microstructure de I'lTZ.
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I-5. Conclusions et objectifs de la recherche

Dans les prochaines années, nous aurons d’une part, une importante croissance de la
guantité de déchets de C&D, en raison du nombre important d’ouvrages en fin de vie.
D’autre part, le cout de mise en décharge de ces déchets est de plus en plus important. Par
ailleurs, la protection de ressources naturelles et notamment en granulats, améne a
considérer de plus en plus 'utilisation des granulats recyclés dans le domaine du génie civil.
Actuellement, les granulats recyclés de type C&D sont majoritairement utilisés dans la
construction des routes. On compte, en France, trés peu d’applications pour les bétons
hydrauliques pour des raisons économique, technique et psychologique. Toutefois, dans le

contexte du développement durable, il y a nécessité d’augmenter le taux de recyclage.

Les GBR sont trés hétérogeénes du fait de la diversité des formulations employées dans la
construction et des techniques de déconstruction. La présence de pate de ciment adhérente
conduit a une porosité plus importante et une densité plus faible que dans le cas des
granulats naturels. Elle conduit également a une absorption d’eau plus importante. On
attribue généralement les plus faibles propriétés mécaniques des GBR a la qualité et a la

guantité de la pate de ciment adhérente.

Différentes méthodes d’évaluation de la teneur en mortier adhérent ont été proposées.
En revanche, aucune n’est satisfaisante pour déterminer la teneur en pate de ciment
adhérente. Il existe dans la littérature des résultats contradictoires sur la relation entre la
teneur en mortier ou en pate de ciment adhérente et |a taille des particules. La majorité des

études montre une augmentation de |'absorption d’eau avec la teneur en mortier adhérent.

Il n’existe, jusqu’a maintenant, aucune méthode normalisée d’évaluation de I'absorption
d’eau spécifique aux GBR. Les différentes méthodes de mesure de I'absorption d’eau des
gravillons naturels semblent applicables aux gravillons recyclés. En revanche, I'application
des méthodes de mesure dédiées aux sables naturels semble difficile pour les sables

recyclés.

L'influence des GBR sur les propriétés a I'état frais et durci des bétons est mise en
évidence dans plusieurs travaux bien que I’hétérogénéité du matériau GBR ne permette de

dégager qu’une tendance plutét qu’une régle générale. De plus, il est parfois difficile de bien
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juger une étude par manque d’informations concernant la partie expérimentale (par
exemple, le degré de saturation des granulats). Ainsi les propriétés (affaissement, résistance
a la compression) du béton, et mortier diminuent lorsque le taux de substitution des GBR

augmente.

L’état de saturation des granulats (inférieur a SSS, sec ou sursaturé) semble jouer un role
important sur la maniabilité des bétons et des mortiers. L'utilisation de GBR dans des états
de saturation différents pourrait expliquer certains résultats contradictoires recensés dans la
littérature. Il faut donc étre prudent lors de la préparation des GBR, en particulier dans
I'utilisation des fines de GBR qui possédent une absorption d’eau élevée. Pour cela, la
connaissance de l'absorption d’eau des GBR et de leur état de saturation initial parait

nécessaire pour interpréter correctement les résultats.

L'influence des propriétés de I'ITZ sur la résistance en compression a été mise en
évidence. La qualité de I'lTZ dépend de plusieurs parametres (la qualité de la surface, I'état
de saturation des granulats, I'absorption d’eau,...). Cependant, I'état de saturation des
granulats n’est pas toujours bien précisé dans les études précédentes, il semble pourtant
jouer un réle important sur la microstructure de I'lITZ. Les travaux précédents restent de plus
généralement qualitatifs et I'influence des GBR sur la distribution de porosité dans I'lTZ n’a

été que peu étudiée.

Ce travail s’inscrit dans le tache 1 « Eau et Matériaux recyclés » du projet ANR EcoReb
(Ecoconstruction par le Recylcage du Béton) [79] dont I'objectif est d’étudier I'influence du
degré de saturation et de I'absorption des granulats recyclés sur les propriétés des bétons
recyclés frais et durcissant. L’objectif principal de ce travail est d’étudier le lien entre état de
saturation initial du sable recyclé et comportement a I'état frais et durcissant des mortiers.
Dans un premier temps, on s’intéresse a l'influence du sable recyclé sur la maniabilité. On
cherche notamment a préciser les roles respectifs de la forme, de I'absorption d’eau et de
I’état de saturation initial des sables recyclés sur le comportement a |'état frais des mortiers.
Dans un second temps, on cherche a étudier l'influence de I'état de saturation initial des
sables recyclés sur la microstructure de I'lTZ puis a relier cette derniére aux propriétés

mécaniques des mortiers.

Pour atteindre ces objectifs, la démarche est la suivante :
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Tout d’abord, nous avons caractérisé les matériaux et comparé la granulométrie, la
minéralogie et la morphologie du sable recyclé et du sable naturel. La teneur en pate de
ciment adhérente est un des parameétres importants pour évaluer les propriétés du sable
recyclé. La connaissance du coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé est également
nécessaire afin d’établir la formulation du mortier pour la suite du travail. Plusieurs
méthodes (normalisée et non-normalisée) sont ainsi utilisées afin de les comparer et de

trouver une valeur pertinente de I'absorption d’eau du sable recyclé.

L'absorption d’eau du sable recyclé déterminée, I'étude de l'influence de I'état de
saturation du sable recyclé sur la maniabilité des mortiers a été effectuée. Nous avons
comparé la maniabilité des mortiers contenant du sable naturel et recyclé a deux états de
saturation initiaux (sec et sursaturé). L'influence de granulométrie du sable recyclé sur la
maniabilité du mortier est ensuite abordée. La derniere partie vise a étudier I'influence de
I’état de saturation initial du sable recyclé, du mode de pré-saturation et du temps de pré-

saturation sur la maniabilité du mortier et le lien entre I'absorption d’eau et la maniabilité.

Le comportement a I'état durci des mortiers contenant du sable recyclé est ensuite
étudié. Afin de trouver lI'influence de I'état de saturation des granulats sur le comportement
a I’état durci, les sables sont utilisés dans deux états hydriques : sec et sursaturé. Une étude
de I'effet plafond du sable recyclé est présentée tout d’abord afin de regarder 'effet de la
limitation du sable recyclé sur la résistance des mortiers. Puis, 'influence de I'état de
saturation du sable recyclé sur la microstructure du mortier, en particulier la porosité de la
nouvelle zone d’interface, est explorée en utilisant la technique d’analyse d’images. la
microstructure est étudiée a plusieurs échéances, I'hydratation des échantillons est donc
arrétée a 2 et 28 jours. Enfin, grace a la technique d’indentation sous MEB, les propriétés
mécaniques des différentes phases du mortier contenant du sable recyclé (nouvelle pate de

ciment, ancienne pate de ciment et granulat naturel) sont caractérisées.

La Figure 23 résume la démarche de notre travail.

© 2015 Tous droits réservés. 41 doc.univ-lille1.fr



Chapitre | : Etude bibliographique These de Thang Le, Lille 1, 2015

[ Granulométrie

~| Propriétés physico-chimique [ Minéralogie
- b
des matériaux

[ Morphologie

Chapitre II- [ Teneur en pate de ciment adhérent

Caractérisation des - [ [ Méthode normalisée EN 1097-6

materiaux [ Méthode IFSTTAR N°78

Mesure d'absorption d'eau  |— 4 [ Evaporométrie
= du sable recyclé

S I J_J I

(" Méthode par extrapolation en
utilisant deux mode de pre-
| \_saturation (sous eau et en bidon)
7 - — ™~
Comparaison de la maniabilité du
mortier de sable naturel et recyclé
|_de méme granulométrie )
Chapitre IlI: . ( Leri )
c 5 s Petat Mesure de la maniabilité | Influgnbc?ﬁ c!e granulométrie sur la
ompor emt.en al'eta des mortiers — 1 | maniabilité )
frais (" Influence du mode de pre- )
saturation, du temps de pré-
saturation et de I'état de saturation
L |_sur la maniabilité )
[ Résistance en compression ]
Chapitre 1V: Carathlérilsaticfn des Caractérisation de |la microstructure,
Comportement & l'état propriétés mécaniques des surtout la nouvelle ITZ
durci mortiers contenant du sable
urci 5
recycle Mesure de |la dureté des phases par
I'indentation sous le MEB

Figure 23 : Démarche de I'étude
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Caractérisation des matériaux

Ce second chapitre est consacré a la caractérisation des matériaux utilisés dans cette étude.
Dans un premier temps, les propriétés physiques des matériaux (ciment, sables) sont
caractérisées (granulométrie, minéralogie, morphologie des particules,...). Ensuite, la teneur
en pdte de ciment adhérente du sable recyclé est évaluée par deux méthodes : chimique et
thermique. Enfin, I'absorption d’eau du sable recyclé est déterminée a partir des méthodes
normalisées EN 1097-6, et non-normalisées (IFSTTAR N°78, évaporométrie, extrapolation)
enfin de les comparer de de trouver la méthode la plus pertinente.
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I1-1. Introduction

L'objectif principal de ce chapitre est d’une part de présenter les différents matériaux
utilisés dans la these et d’autre part de caractériser le plus précisément possible le sable
recyclé. On cherche notamment a quantifier la teneur en pate de ciment adhérente du sable
recyclé puis a déterminer son coefficient d’absorption d’eau a 24 heures par les différents

protocoles expérimentaux proposés dans la littérature.

lI-2. Méthodes expérimentales

1I-2.1. Analyse par diffraction des rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X est réalisée sur un diffractometre BRUKER Advance D8 dans
une configuration -0 en utilisant la radiation CuKa (A=1.54A) avec une fente de divergence
fixe de 0.3° et une rotation de I’échantillon. Le diffractogramme est enregistré entre 10° et
70° avec le détecteur VANTEC-1. Les analyses sont effectuées avec le logiciel X'Pert High

Score Plus (version 2.1).

11-2.2. Granulométrie laser

La granulométrie du ciment est mesurée par le granulomeétre laser LS13320 de

Beckman Coulter. L’échantillon est dispersé dans I'isopropanol dans une cellule de 12ml.

11-2.3. Microscopie électronique a balayage (MEB)

Le microscope électronique a balayage environnemental Quanta 200 Feg (FEI COMANY,

Figure 24a) est utilisé pour prendre les images pour I’analyse de la microstructure.

b) _
Figure 24 : Microscopie électronique & balayage au C2MA (Ecole des mines d’Alés) (a) et au
département GCE (Ecole des Mines de Douai) (b)
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Pour les observations de la morphologie des sables et I’essai indentation, au Département
GCE — Ecole des Mines de Douai, le MEB utilisé est de type HITACHI S-4300SE/N (Figure 24
b).

La préparation des échantillons pour I'étude de la morphologie des sables, I'analyse de la

microstructure et |'essai d’indentation nécessite ces différentes étapes :

11-2.3.1 Prélevement des échantillons

L’étude de la morphologie des sables est réalisée sur un épandage de grains de sable sur
un ruban de scotch de 1 cm de diameétre. Ces échantillons sont passés directement a |'étape

de métallisation.

Pour les mortiers, les dimensions des échantillons sont de 'ordre de 1 a 2 cm maximum
afin de pouvoir étre introduits dans la chambre du MEB. Nous avons des tailles
d’échantillons de 1x2x2 cm® et de 1x1.5x1.5cm’ dans le cas des essais d’indentation. Ces
échantillons sont prélevés au cceur des éprouvettes 4x4x16 cm? (Figure 25).

Y "'

&
g — 5
© ™
=

v
16 cm N 1cm

Figure 25 : Schéma de prélévement d’échantillon pour I’analyse de la microstructure et I'essai
d’indentation

11-2.3.2  Arrét de I'hydratation des mortiers

Il existe plusieurs méthodes pour arréter I’"hydratation du ciment afin de fixer I'état de la
microstructure a un moment que l'on souhaite observer. L'évacuation de I'eau de
I’échantillon est nécessaire afin d’arréter I'hydratation et d’éviter de mélanger I'eau et la
résine époxy [80], [81]. Il existe deux méthodes principales pour arréter I’hydratation et
enlever l'eau: séchage direct (extraction d’eau par évaporation ou sublimation) et

I"utilisation d’un solvant d’échange [82].
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On utilise souvent, dans la méthode de séchage direct, la chaleur ou I'azote liquide pour
enlever I'eau dans les pores de I'éprouvette. Cependant, I'inconvénient de ces méthodes est
I’'apparition de microfissuration dans la matrice de ciment que I'on souhaite éviter. Donc,
nous avons choisi d’utiliser un solvant d’échange (propanol-2) dans lequel on immerge les

échantillons afin de remplacer I'eau libre dans les pores par le solvant.

La procédure commence par une immersion compléete de I'échantillon dans le propanol-2
pendant une semaine pour s’assurer que toute I'eau dans les pores est remplacée par le
solvant. Ensuite, les échantillons sont placés sous vide pour éliminer le propanol-2, puis
conservés dans un dessiccateur avec du gel de silice pour éviter toute humidification. Cette
méthode est appliquée a tous les échantillons aprés 2 jours et 28 jours d’hydratation pour

les observations au MEB et les essais d’indentation sous MEB.

11-2.3.3  Imprégnation de la résine époxy

L'objectif de cette préparation est de :

e Remplir les vides et soutenir la microstructure de I’échantillon afin d’éviter tout
retrait et artefacts pendant la préparation des échantillons [71].
e Améliorer le contraste entre les différentes phases de la matrice : pores, produits

d’hydratation et anhydres [80], [83], [84].

Apreés arrét de I'hydratation dans I'isopropanol-2, les échantillons sont placés dans des
moules cylindriques en plastique (D=4 cm et H=2 cm pour le MEB et D=2 cm et H=1.5 cm

pour |'essai d’'indentation), puis ces moules sont remplis de résine époxy.

La résine utilisée est une résine époxy de GeoFix. C'est une résine d’enrobage a faible
viscosité dont le temps de prise est relativement long (24 heures a 20°C). Les proportions
des deux composants de la résine, un durcisseur et une résine, sont mesurées avec soin
(rapport volumique durcisseur/résine = 1/3). Ces composants sont mélangés soigneusement
et versés sur I’échantillon dans le moule. Les composants de la résine époxy polymérisent

ensuite, provoquant son durcissement.

11-2.3.4  Polissage de I’échantillon

Une fois la résine durcie, les échantillons sont démoulés et polis. Cette partie se divise en

2 étapes : un polissage grossier et un polissage fin.
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e Polissage grossier

L’objectif de cette opération est de faire disparaitre la rugosité de surface pour obtenir
une surface plane avec un minimum de défauts superficiels. La surface de I’échantillon est
polie au moyen de papiers abrasifs de carbure de silicium SiC de finesse croissante (Grit 80,
Grit 220; Grit 600 et Grit 1200, respectivement 201, 68, 25.8 + 1 et 10.3 + 0.8 um) afin

d’enlever la couche de résine et d’obtenir une section parfaitement plane.

Le polissage est effectué automatiquement a I'aide d’une polisseuse, a 80 tours/minute,
en appliquant une charge de 15 N et 3 minutes pour chaque type de papier abrasif. Le

lubrifiant utilisé dans toutes les étapes de polissage est a base d’alcool.
e Polissage fin

L’objectif du polissage fin est d’obtenir une surface de I'échantillon lisse et brillante, sans
rayure ni déformation a I'aide de particules abrasives de plus en plus fines. Il s’agit de pates
diamantées de finesse 6; 3; 1 et 0.25 um. Le polissage est automatique avec une vitesse de
80 tours/minute, une charge de 10 N pendant 30 minutes sur disque tissé pour le 6 microns

(pate diamantée) et sur disques feutrés pour les 3, 1 et 0.25 microns (spray diamantés).

11-2.3.5 Miise en liaison conductrice et métallisation

Il est nécessaire de créer un pontage entre la surface d’observation de I’échantillon et le
support de la chambre du MEB pour assurer une liaison conductrice. Ce pontage est créé par

de la laque d’argent qui relie les deux surfaces en haut et en bas de I’échantillon.

Avant introduction dans la chambre du MEB, il est nécessaire de recouvrir les échantillons
par une couche fine de carbone ou de métal [71], [84], [85]. L'objectif de cette étape est
d’assurer que la surface des échantillons soit conductrice permettant I'’écoulement des
électrons en excés. On peut ainsi éviter I'accumulation de charges électriques dans

I’échantillon qui perturbe la qualité de I'image.

Dans nos travaux, I'évaporation de carbone a été choisie pour métalliser les échantillons.
Cette méthode consiste a évaporer du carbone (dégazage de C) d'un filament chauffé dans
un vide poussé. Les atomes de carbone vont se déposer sur |'échantillon, et former une

couche de 10 a 30 nanomeétres.
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Pour I'échantillon de I'essai d’indentation, un film adhésif d’aluminium est ajouté sur une

partie de la surface de I"échantillon pour le repére du laser (Figure 26 b).

Film d’aluminium :
repére pour le laser

Couche de carbone

Liaison conductrice

a) Echantillon pour le MEB b) Echantillon pour I'essai d’indentation

Figure 26 : Echantillon apres polissage, mise en liaison conductrice et métallisation

11-2.3.6  Observation des échantillons au MEB
11-2.3.6.1 Mise en condition de travail

L’échantillon est introduit dans la chambre du MEB en mettant un mode haut-vide pour
éviter les perturbations. La distance analytique utilisée est de 10 mm. C’est la distance entre
I’axe du faisceau d’électrons primaires et I'axe du systeme de microanalyse convergeant sur

I’échantillon.

Ensuite, une tension d’accélération des électrons appropriée est choisie et adaptée a la
composition du matériau utilisé. 1l est possible de choisir une tension de 0,2kV a 30kV pour
les MEB les plus modernes. Une tension plus élevée donne un contraste plus fort, cependant
elle peut conduire une augmentation de la charge de surface de I’échantillon et par
conséquent atténue la qualité des images. Pour les échantillons de matériau cimentaire

ordinaire, une tension de 15 a 20kV est choisie [86].

Dans notre cas, nous avons choisi une tension de 15kV pour une observation optimale

pour I'analyse des électrons secondaires et rétrodiffusés.

11-2.3.6.2 Acquisition des images MEB

Dans un premier temps, une vitesse de balayage rapide (1-10 images/ seconde) est
utilisée pour les réglages (notamment contraste et brillance) et la sélection de la zone
d’observation. Une fois la zone sélectionnée, on diminue la vitesse de balayage (1-2 images/
minute) pour la capture de I'image. Pour faciliter I'analyse automatique des images, celles-ci

sont prises de sorte que le granulat soit sur la partie gauche de I'image [71].
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Le MEB est utilisé en mode d’imagerie « diffraction d’électrons rétrodiffusés »
(Backscattered electrons, BSE) pour les études sur sections polies et en mode secondaire (SE)
pour les études de morphologies des particules. Ce mode d’observation permet d’obtenir un

meilleur contraste entre les différentes phases dans le matériau cimentaire.

11-3. Matériaux

11-3.1.Ciment

Le ciment Portland CEM II/A-L 42,5N CE CP2 NF, venant de l'usine de production de
Holcim a Rochefort (fiche technique en Annexe 1), est utilisé dans tous les essais. Les
compositions chimiques et minéralogiques sont reportées dans le Tableau 8. La composition
minéralogique a été déterminée par analyse Rietveld des diffractogrammes de rayons X [87].
Les diffractogrammes et la méthodologie sont présentés dans I'annexe 1. La composition

élémentaire est issue de la fiche technique.

100 ! ! 4
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. i \\
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Figure 27 : Courbe granulométrique (passant partiel) du ciment CEM II/A-L

La Figure 27 présente la courbe granulométrique du ciment CEM II/A-L. On constate que
la taille des particules varie entre 0.3 et 60 um. Les diametres d10, d50 et d90 sont

respectivement 1um, 8 pm et 30 um.
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Tableau 8 : Composition minéralogique et chimique du ciment Portland CEM II/A-L 42,5N

Analyse minéralogie Analyse élémentaire
Notation % m % m
cimentiere

alite CsS 53.5 Na,O 0.17
bélite C,S 12.8 MgO 1.3
ferrite C4AF 13.0 Al,0; 4.9
aluminate CsA 4.3 SiO, 18.7
gypse CSH, 3.6 SO; 2.7
calcite 10.7 K,O 0.68
dolomite 1.0 CaO 62.0
aphtithalite 1.1 Fe,0; 3.7

11-3.2.Sables

11-3.2.1 Granulométrie

Les sables utilisés dans cette étude sont les sables naturel et recyclé (0/4 mm) fournis par
le projet national RecyBeton [88], notés respectivement SN et SR_1 par la suite. Le sable
recyclé est issu d’'une production effectuée sur la plateforme DLB (Dock de Limeil-Brévannes)
de Gonesse (95). Le sable naturel est un sable semi-concassé silico-calcaire commercial de la
carriere Lafarge de Sandrancourt (78) (Figure 30). La granulométrie des deux sables est

présentée dans la Figure 28.

Pour comparer les mortiers contenant d’une part le sable naturel et d’autre part le sable
recyclé, nous avons décidé de travailler avec une granulométrie du sable recyclé identique a
celle du sable naturel. Le sable recyclé SR_1 est donc recomposé pour obtenir un sable
recyclé de méme granulométrie que le sable naturel (noté SR_2 dans la suite). Le sable
recyclé est séché a 105°C jusqu’a obtenir une masse constante. Le tamisage est ensuite
réalisé manuellement en utilisant les tamis successifsde 4 mm ;2 mm ; 1 mm ; 0.5 mm; 0.25
mm ; 0.125 mm et 0.063 mm. La fraction la plus grossiere (d > 4 mm) et la fraction la plus
fine (d < 0.063mm) sont éliminées. Le sable recyclé est ensuite reconstitué, a partir des six
fractions granulométriques, conformément a la granulométrie du sable naturel fourni. La

guantité de sable a utiliser dans chaque gachée est calculée afin d’obtenir le méme volume
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apparent de sable que dans le mortier de sable naturel. Il faut noter ici que la teneur en fines
(fraction inférieure a 63um) est nulle dans le sable recyclé SR_2, comme dans le sable
naturel, contrairement au sable recyclé SR_1 qui contient environ 3.7% de fines.

100 .

--® - Sable recyclé (SR_1) ’
90 £

—e— Sable naturel (SN) et Sable recyclé (SR2) / ’,,
/
80 2

'd
/ I,
50 a
/ ’,U
,l
40 2

30

20 2

10 -

Tamisats cumulés (%)

0.04 0.2 1 5

Maille tamis (mm)

Figure 28 : Courbes granulométriques des sables

[ Sable recyclé séché ]

[ Tamisage et séparation ]

[ < 0.063 mm ][ 0.063-0.125 mm ][ 0.125-0.25 mm ][ 0.25-0.5 mm ][ 0.5-1 mm ][ 1-2 mm ][ 2-4 mm ][ >4 mm ]

| | | | |

[ Reconstitution du sable*}

*: méme courbe granulométrique au sable naturel

Figure 29 : Procédure de reconstitution du sable recyclé

Une fois la quantité de sable calculée, le sable reconstitué est mis en sacs plastiques

étanches afin d’éviter son humidification.
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Figure 30 : Sable naturel (SN) et sables recyclés (SR_1 et SR _2)

11-3.2.2  Etude minéralogique
11-3.2.2.1 Sable naturel (SN)

Le diffractogramme montre que le sable naturel est majoritairement constitué de quartz

(Si0,). Nous pouvons également observer la présence de calcite (CaCOs) (Figure 31).

sable naturel

— (quartz PDF 01-086-1630
—— calcite PDF 01-081-2027

20 30 40 50 60
Angles (degrés), CuK,,

Figure 31 : Diffractogramme du sable naturel, 20 (degrés) CuK c.

11-3.2.2.2 Sable recyclé

La nature des deux sables recyclé SR_1 et SR_2 est identique. Les analyses sont donc
réalisées sur le seul sable SR_1. L’analyse du sable recyclé est plus délicate de par son
hétérogénéité. L'analyse par DRX nous montre principalement la présence de quartz et de

calcite (Figure 32).
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On peut constater I'hétérogénéité en sélectionnant par exemple une partie d’échantillon
un peu plus sombre. Le diffractogramme est différent et montre la présence d’albite

(NaAlISi30g) en plus du quartz et de la calcite (voir Figure 33).
sable recyclé
— quartz PDF 01-086-1630

— calcite PDF 01-081-2027
— cristobalite  PDF 01-82-1234

.

20‘”““30‘””””4{0””HH50 60
Angles (degrés), CuK,

Figure 32 : Diffractogramme du sable recyclé (complet), 20 (degrés) CuK .

sable recyclé

— (quartz PDF 01-086-1630
—— calcite PDF 01-081-2027
—— albite PDF 00-20-0554
2 3 4 s e

Angles (degres), CuK,

Figure 33 : Diffractogramme du sable recyclé (partie sombre), 20 (degrés) CuK .

Nous n’avons pas pu mettre en évidence par cette technique la présence de pate
résiduelle, pourtant visible a I'ceil nu, autour des granulats. Il est possible que cette pate soit
en faible quantité par rapport aux granulats naturels et essentiellement composée de phases

amorphes aux DRX telles que le C-S-H ou le laitier.

1I-3.2.3  Etude morphologique
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Smm 15.0kV x200 200um
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x4000 ) x5000

Figure 34 : Comparaison de la morphologie du sable naturel et recyclé (a gauche : sable
naturel ; a droite : sable recyclé) (grossissements x50 a x6000)

La Figure 34 présente la comparaison de la morphologie du sable naturel et recyclé a

partir des observations sous le MEB. Les images MEB sont prises a grossissements croissants

(grossissement de x 50 a x 6000).

Les images MEB a gauche présentent la morphologie du sable naturel. On observe que la
surface des grains est plus ou moins lisse et arrondie. On observe également des éléments

en plaquettes et des grains de calcaire présentant une surface anguleuse et poreuse.

Les images MEB a droite présentent la morphologie du sable recyclé. Il existe plusieurs
formes de grains (arrondie, allongée, anguleuse). La morphologie de surface des particules
est assez « tourmentée ». On peut observer certains grains avec une partie de pate de
ciment collée sur un grain de granulat naturel a un grossissement x400. A fort grossissement
(x6000), on peut observer la pate de ciment adhérente avec d’un enchevétrement intime

d’aiguilles qui pourraient étre de I'ettringite.
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Figure 36 : Images MEB en mode BSE du sable recyclé
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La Figure 35 présente les images MEB sur une section polie du sable recyclé en mode BSE.
On observe clairement la présence de la pate de ciment adhérente autour d’un grain de
sable naturel. On peut constater également les microfissures dans le grain de sable naturel

qui pourrait étre due a la procédure de concassage pour fabriquer les GBR.

Dans la Figure 36, on observe I'hétérogénéité du sable recyclé. On note en particulier la

présence de laitier anhydre (analyse EDX non présentée) et d’hydrates.

1I-3.3. Détermination de la teneur en pate de ciment adhérente

11-3.3.1 Traitement chimique

Les traitements par solution d’acide nitrique/méthanol (NAM) et solution d’acide
salicyligue/méthanol (SAM) sont appliqués sur le sable recyclé (SR_1) afin de chercher les

phases solubles dans le sable recyclé.

Pour le traitement avec NAM, un préléevement de 10g d’échantillon broyé sec est
immergé et agité dans 500ml de solution d’acide nitrique/méthanol 7% (35ml d’acide
nitrique + 465ml de méthanol) pendant 30 min [19]. Puis, la solution est lavée sous un
systéme de filtration sous vide (45um) avec du méthanol. L’échantillon est ensuite séché a

I’étuve a 105°C pendant 1h pour obtenir la masse résiduelle a I'état sec.

Pour le traitement avec SAM, un prélevement de 5 g d’échantillon broyé sec est immergé
et agité pendant 2 h dans une solution d’acide salicylique et méthanol (20 g d’acide
salicylique et 300 ml de méthanol)[19]. La solution est lavée sous le systéme de filtration
sous vide (45 um) avec le méthanol. L'échantillon est ensuite séché a I'étuve a 105°C

pendant 1 h pour obtenir la masse résiduelle a I’état sec.

Tableau 9 : Résultats de dissolution du SR_1 dans les solutions NAM et SAM

% dissolution % résidu

(% en masse) (% en masse)
Solution NAM 46.8% 53.2%
Solution SAM 6.4% 93.5%

Dans le Tableau 9, on constate que les solutions NAM et SAM dissolvent respectivement

46.8% et 6,4% du sable recyclé. Toutefois, le sable recyclé contient des granulats calcaires
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qui vont étre dissous par le traitement avec la solution NAM. On obtient donc une teneur
des phases solubles assez importante (46,8%) avec la méthode NAM mais qui n’est pas

représentative de la teneur en pate de ciment adhérente.

La Figure 37 illustre la difficulté de déterminer la quantité absolue de pate adhérente par
traitement a I'acide salicylique et de comparer cette valeur d’une étude a l'autre. Nous
présentons sur cette figure la composition de trois types de ciments (CEMI, 1l et Ill) sous les
formes anhydres. L’assemblage de phases, dans le cas ou ces ciments sont totalement
hydratés, a été calculé par le logiciel de modélisation thermodynamique GEMS [89], [90]. Les
parties hachurées correspondent aux phases qui peuvent étre dissoutes par traitement
chimique. Nous pouvons voir qu’un CEM | sera dissous a environ 80 et 90 % en masse pour
les parties anhydre et hydratée alors qu’un CEM Il ne sera dissous qu’a 25 et 60 %. Il est
donc difficile, en ne connaissant pas le type de ciment utilisé dans le béton de départ, de
remonter par traitement a l'acide salicylique a la quantité de pate adhérente au granulat

recyclé.

1004

BT goethite
B hydrotalcite
B AFm
L Jlaitier
[Jcalcite
H gypse
B ferrite
[ Jaluminate
B AFt

CH
C-S-H
EZZ2 velite
B alite

801

60

40

% massique

20

anhydre hydraté anhydre hydraté anhydre hydraté
CEMI CEM II/A-L CEM III/A

Figure 37 : Proportion des phases d’anhydre et d’hydraté des ciments CEM |, Il et Il]
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Figure 38 : Systéme de filtration utilisée au C2MA

Par la suite, des essais en DRX ont été réalisés pour vérifier le changement de

composition minéralogique dans les matériaux avant et apres le traitement.

On observe dans la Figure 39 que la calcite est bien dissoute avec le traitement NAM. Par
contre, il y a trés peu de changement visible avec le traitement SAM. Toutefois, la quantité
dissoute dépend fortement de la composition de la pate adhérente (voir chapitre 1) et la
présence de laitier anhydre peut amener une sous-estimation relativement importante de la
guantité de pate adhérente par cette méthode. Et probablement, la carbonatation du

granulat recyclé conduirait également a une diminution de la fraction soluble dans SAM.

traitement SAM

traitement NAM

SR

calcite

20 30 40 50
Angles 26 (CuKa), degrés

Figure 39 : Diffractogramme du SR avant et aprés les traitements NAM et SAM
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Le traitement avec la solution SAM a été utilisée également dans I'étude de Zhao [3]. Le
SR a été divisé en 4 fractions granulaires (0/0.63 mm ; 0.63/1.25 mm ; 1.25/2.5 mm; 2.5/5
mm) afin de déterminer la teneur en pate de ciment de chaque fraction. Dans notre cas, le
SR est divisé en 5 fractions granulaire en prenant la méme proportion des fractions (0/0.5
mm ; 0.5/0.8 mm; 0.8/1.6 mm; 1.6/2.5 mm; 2.5/4 mm). La quantité de pate de ciment
adhérente déterminée par cette méthode n’est pas exacte en valeur absolue mais nous
supposons ici que le coefficient de proportionnalité entre la fraction dissoute et la teneur en
pate est le méme pour les différentes fractions granulaires d’'un méme sable recyclé. Le
mode d’opératoire est suivi dans I'étude de Zhao [3]. Cet essai est réalisé au moins 5 fois

pour chaque fraction granulaire.

La Figure 40 montre la variation de la FSAS en fonction de la dimension moyenne des
fractions granulaires du sable recyclé. Dans cette figure, on ne voit pas une tendance aussi
claire que dans les études précédentes qui montraient une augmentation de la teneur en
pate de ciment adhérente lorsque la taille des particules diminuait [3], [14], [25], [27], méme

si la FSAS de la fraction la plus fine semble étre supérieure aux autres fractions.
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Figure 40 : Fraction soluble dans I’acide salicylique des fractions granulaires du sable recyclé

Zhao [3] a notamment appliqué cette méthode pour caractériser la FSAS dans 4 fractions
granulaires du méme sable recyclé (noté RCA-PNR). Il a trouvé une relation linéaire entre la
teneur en pate de ciment et la taille moyenne des fractions granulaires. Dans cette étude, la
FSAS variait de 6 a 8% (voir Figure 41). Dans la Figure 40, nous ne retrouvons pas cette

tendance linéaire. La FSAS augmente bien pour les fractions granulaires 2.5/4mm,
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1.6/2.5mm et 0/0.5mm. Cependant, le pourcentage des phases solubles des deux fractions
granulaires intermédiaires (0.5/0.8mm et 0.8/1.6mm) est moins important que celui des
autres fractions. La méthode utilisée demande un travail délicat et de nombreuses
expériences. Par ailleurs, un préléevement de 0.5g demande un échantillonnage trés précis
pour obtenir un échantillon représentatif. Ainsi, nous avons cherché a utiliser une méthode
plus simple et plus rapide pour évaluer la teneur en pate de ciment adhérente dans les

différentes fractions granulaires.

35.00 T TTTTTIYTTTTTTTTTTTTTTT T B RCA-0C1-90
30.00 ______________________________________Aj_______________________________________Ji A RCA-Colasl
RCA-Colas2
25.00
RCA-PNR

¥ 2000 & RCA-OC1-90-carbo
g i i
& 15.00 L | Linéaire (RCA-OC1-90)
A ‘ i
—— A& , | — — Linéaire (RCA-Colas1)
10.00 RS |
| Linéaire (RCA-Colas2)
5.00 |-ttt Ll L
haR Rt ‘ - -0-._o Linéaire (RCA-PNR)
0.00 : '~ . = Linéaire (RCA-OC1-90-
0.1 1 10 carbo)

Average particle size (mm)

Figure 41 : FSAS en fonction de la dimension moyenne des fractions granulaires selon Zhao [3]

11-3.3.2  Méthode thermique — Perte de masse au four de 105°C a 475°C

Une autre méthode a été proposée par Zhao [3] pour évaluer a teneur en pate de ciment
adhérente en déterminant la perte de masse au four des fractions granulaires du sable
recyclé. Il a proposé de déterminer la perte de masse du sable recyclé entre 105°C et 600°C.
Cependant, des analyses thermogravimétriques couplées a un spectromeéetre de masse
(FATG/MS) (Figure 42) ont montré que la décarbonatation commencait vers 475°C. La perte
de masse de 105°C a 600°C n’est donc pas exclusivement due a la déshydratation des
hydrates de la pate de ciment. Nous avons donc décidé dans notre étude de mesurer la
perte de masse au four entre 105°C et 475°C afin de déterminer une perte de masse
correspondant uniquement aux phases hydratées, méme si cette derniere n’est peut-étre
pas totale. Il faut donc noter ici que cette mesure fournit une teneur en pate relative liée a la

phase des hydrates.

Mode opératoire de I'essai de perte de masse au four:
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e Séchage de chaque fraction du sable a 70°C pendant 24h, puis broyage par
cyclobroyeur (d <200um)

e Echantillonnage par un échantillonneur rotatif pour obtenir d’une quantité
d’environ 10g du sable broyé.

e Mise au four a 105°C pendant 24 h, puis pesée de I’échantillon (Mgs)

e Mise au four a 475°C pendant 24 h, puis pesée de I’échantillon (M47s)

La perte de masse est calculée selon I’Equation 1:

0 M105 - M4-75 . .
MLigs5-_475 (%) = ————* 100 Equation 1
M105
Courant d’ion *10-10 /A
TG % DTG /(%/min)
 4.00
100 A v r masse _1.%,) 0.3 o0
' Myal. [ 3 % 3.50
T % F3.00 .01
95 1
+2.50
RCA-PNR 0/0.63mm +-0.2
2.00
90 1
Var. masse:-1262% £ 450 | -0.3
11100 | o,
85 1
+0.50
— o -05
Slo

200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Température /°C

Figure 42 : ATG avec analyse des gaz de la fraction 0/0.63mm du sable recyclé SR_1 [3]

La Figure 43 présente la variation de la perte de masse au four de 105°C a 475°C en
fonction de la dimension moyenne des fractions granulaires du sable recyclé SR_1. On peut
constater que la perte de masse est plus importante quand la taille des fractions diminue.
Une relation quasi-linéaire entre la perte de masse et la fraction granulaire est obtenue. Ce
résultat est conforme aux observations de Zhao [3] avec une mesure de la teneur en pate de

ciment avec I'acide salicylique (Figure 41).

Par rapport a la méthode a I'acide salicylique, cette méthode est plus simple a mettre en
ceuvre. De plus, elle permet de caractériser un prélevement de masse supérieure (10 g ou

plus) et plus représentatif que la quantité utilisée dans la méthode de Zhao (0.5 g) [3].
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Figure 43 : Perte de masse de 105°C a 475°C des fractions granulaires

11-3.3.3  Conclusions

Différentes méthodes pour déterminer la teneur en pate de ciment adhérente ont été
utilisées. La méthode NAM n’est pas applicable a notre sable recyclé car la solution dissout a
la fois une partie du sable naturel (la partie calcaire) et la pate de ciment. La méthode SAM
ne dissout pas les granulats naturels, mais elle ne dissout que la fraction soluble de la pate
de ciment. Dans le cas des ciments composés (contenant des fillers calcaires ou des laitiers
par exemple), cette derniére peut-étre significativement plus faible que la teneur en pate de
ciment car les additions minérales ou les produits d’hydratation formés ne sont
généralement pas solubles dans I'acide salicylique. Cependant, cette méthode demande un
travail tres délicat avec un échantillonnage trés précis pour obtenir un échantillon
représentatif avec une petite quantité de 0.5 g. La méthode de mesure de perte de masse
entre 105°C et 475°C est une méthode simple et efficace pour obtenir une grandeur

proportionnelle a la teneur en pate de ciment adhérente.

11-3.4. Mesure d’absorption d’eau du sable recyclé

11-3.4.1 Introduction

L'objectif de cette partie est de mesurer I'absorption d’eau des granulats recyclés en
utilisant différentes méthodes : méthode normalisée EN 1097-6 [32]; méthode IFSTTAR
N°78 [39]; évaporométrie [43]; méthode par extrapolation [3]. Ces différentes mesures sont

ensuite comparées afin de proposer une valeur du coefficient d’absorption d’eau du sable
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recyclé pour la suite de I'étude. Ce dernier sera utilisé pour la formulation des mortiers afin
d’étudier l'influence de I'état de saturation du sable recyclé sur la maniabilité et les

propriétés mécaniques du mortier contenant du sable recyclé.

11-3.4.2 Méthode normalisée EN 1097-6

Comme on a présenté dans le premier chapitre 1, cette méthode est appliquée pour les
sables sans les fines. Aprés une immersion 24h dans |'eau, un séchage progressif par un
courant d’air chaud est effectué. L’état SSS est identifié en utilisant un essai d’affaissement
au cone (Figure 44). Ce dernier permet de détecter la présence de forces de cohésion dues a

I’humidité de surface des particules

Tableau 10 : Résultats de mesure d’absorption d’eau par la méthode normalisée EN 1097-6

Absorption d’eau - WA Ecart-type (%) Nombre d’essais
Type du sable
(%)
SR_1 (0.063/4mm) 7.3 0.2 3
SR_2 (0.063/4mm) 6.8 0.1 3
SN (0.063/4mm) 0.5 0.1 3

Les résultats de mesure d’absorption d’eau par la méthode normalisée EN 1097-6 sont
présentés dans le Tableau 10. On constate que l'absorption d’eau du sable recyclé est
beaucoup plus importante que celle du sable naturel. Cette différence peut étre attribuée a
la présence de la pate de ciment adhérente qui possede une porosité plus importante que

celle des granulats naturels.

1I-3.4.3 Méthode IFSTTAR N°78

Nous voulons comparer les résultats a ceux de la méthode normalisée, donc en
appliquant cette méthode, une immersion de I’échantillon sous eau pendant 24 h est
appliquée. L’échantillon est ensuite séché progressivement en utilisant un papier absorbant
jusgu’a ce qu’on ne voit plus de trace d’humidité sur le papier (Figure 45). On considére alors
que I'état SSS a été atteint. Un séchage a 105°C comme dans la méthode normalisée est
effectué pour obtenir la masse de I'’échantillon a I'état sec. La teneur en eau a I’état SSS nous

donne le coefficient d’absorption d’eau des granulats
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Trace
humidité

Etat
SSSikstraR
Figure 44 : Forme du céne de sable Figure 45 : Trace d’humidité sur le papier
correspondant a I’état SSSgy dans la absorbant pour déterminer I'état SSSirstrar
méthode normalisée EN 1097-6 dans la méthode IFSTTAR N°78
Tableau 11 : Résultats de mesure d’absorption d’eau par la méthode IFSTTAR N°78

Type du sable Absorption d’eau - WA (%) Ecart-type (%) Nombre d’essais
SR_1 (0/4mm) 10.6 0.1 3
SN (0/4mm) 2.2 0.1 3

Les résultats de mesure d’absorption d’eau par la méthode IFSTTAR N°78 sont présentés
dans le Tableau 11. On constate que I'absorption d’eau du sable recyclé est nettement plus
élevée que celle du sable naturel. Cette tendance confirme les résultats obtenus avec la
norme. Toutefois, les valeurs obtenues sont plus élevées qu’avec la méthode normalisée,

pour les deux sables étudiés.

1I-3.4.4  Evaporométrie

Cette méthode a été proposée par Mechling et al.[43]. Le principe consiste a sécher par
convection un empilement poreux. Le coefficient d’absorption d’eau est déterminé a partir
du changement de la teneur en eau et de la vitesse d’évaporation au cours du séchage. On

peut trouver les phases suivantes (voir la Figure 12):

e une phase transitoire ol le milieu se met a I'équilibre thermique et hydrique (la
vitesse de séchage augmente)
e une phase de séchage a vitesse constante (correspondant a I'évaporation de I'eau

inter-granulaire)

© 2015 Tous droits réservés. 66 doc.univ-lille1.fr



11-3.4 Mesure d’absorption d’eau du sable recyclé
P Y Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

e une phase a vitesse décroissante (correspondant a I'évaporation de I'eau intra-

granulaire).

Un point important est le point t. (teneur en eau critique). Ce point correspond au
moment ol la phase a vitesse constante passe a la phase a vitesse décroissante. Selon les
auteurs, ce changement est d{ a I’évaporation de I’eau dans les pores intra-granulaires. Une
fois I’évaporation de I’eau inter-granulaire terminée (phase a vitesse constante), le transport
de l'eau intra-granulaire vers la surface s’effectue. Ce processus ne se fait plus a vitesse
constante mais a vitesse décroissante. Grace aux courbes de séchage, on peut déterminer la

teneur en eau critique (correspondant au coefficient d’absorption d’eau).

La masse seche de I'échantillon a utiliser pour I'essai peut étre estimée selon la relation

suivante :

Mg =05*S*dy, *pg *N

S (mm?) surface du bac a essai d’évaporométrie

Pa (g/mm?)  masse volumique absolue (densité) du matériau

dm (mm) diamétre moyen des grains, ou d50 si les grains sont de taille
différente
N nombre de couches de grains formant le lit granulaire (non

nécessairement entier)

N ~ 6 * dr—n0.6

Coupelle de sable a mettre
Dessiccateur halogéne dans le dessiccateur

Figure 46 : Dessiccateur précisa utilisé au C2MA — Alés

En utilisant ce protocole, un lit de granulats mince est séché dans un dessiccateur

halogéne ventilé a 50°C incluant une balance tres précise (0.001g) pour mesurer la variation
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de la masse de I’échantillon. Cette balance est connectée a un ordinateur pour enregistrer la
masse de I"échantillon chaque 30 secondes jusqu’a la masse constante. Avant de le placer
dans le dessiccateur, I’échantillon est immergé dans I'eau pendant 24h a la pression
atmosphérique pour obtenir I'état saturé. Cette procédure est conforme a la norme EN
1097-6 [32]. Dans cette étude, le coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé est mesuré

avec et sans les fines (d < 63um).
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Figure 47 : Exemple d’exploitation des données

Les résultats de mesure d’absorption d’eau des sables naturels et des sables recyclés par
évaporométrie sont présentés dans le Tableau 12. Dans ce tableau, on observe que le
coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé est plus élevé que celui du sable naturel. Le
coefficient d’absorption d’eau du sable naturel est de 3.0%. Cette valeur varie entre 10.0% et
11.6% pour les sables recyclés. Ces valeurs sont plus élevées que celles obtenues par la
méthode normalisée EN 1097-6, mais elles sont semblables aux valeurs obtenues par la

méthode IFSTTAR N°78.

Tableau 12 : Résultats de mesure d’absorption d’eau par évaporométrie

Type du sable Absorption d’eau - WA (%) Ecart-type (%) Nombre d’essais
SR_1 (0/4mm) 10.8 0.2 3
SR_1(0.063/4mm) 10.0 0.1 3
SR_2 (0.063/4mm) 11.6 0.2 3
SN (0/4mm) 3.0 0.1 3
SN (0.063/4mm) 2.9 0.2 3

Dans l'article de Mechling et al. [43], les absorptions des sables mesurées par

évaporométrie sont 1.1 a 1.4 fois plus élevées que celles mesurées par la norme NF P 18-555
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(ancienne version de la norme EN 1097-6). Ces essais concernaient la fraction [0-D] de
sables, fines comprises. Les auteurs mettent en avant la présence d’eau adsorbée dans |'eau
d’absorption mesurée par évaporométrie alors que selon l'intensité du séchage pratiqué

durant le protocole NF P 18-555 et 1097-6, cette eau pourrait étre présente ou non.

11-3.4.5 Méthode par extrapolation

Toutes les méthodes exposées précédemment présentent des difficultés pour mesurer
I'absorption d’eau des sables avec les fines. Une méthode indirecte permettant de
déterminer 'absorption d’eau des sables recyclés contenant des fines a été proposée par
Zhao [17] en se basant sur la relation entre la teneur en pate de ciment adhérente du

granulat de béton recyclé et son coefficient d’absorption d’eau.

WAGsr = WApc* Xp + WAgN™® (1 - Xp) Equation 2
Oou:
WAGER (%) : coefficient d’absorption d’eau des GBR
WAL4c (%) : coefficient d’absorption d’eau de la pate de ciment adhérente
WAGN (%) : coefficient d’absorption d’eau du granulat naturel
Xp (%) :teneur massique en pate de ciment adhérente

L’Equation 2 montre une relation linéaire entre le coefficient d’absorption d’eau et la
teneur en pate de ciment adhérente (ou une grandeur qui lui serait proportionnelle). On
suppose que les coefficients d’absorption d’eau de la pate adhérente (WA,y) et des
granulats naturels (WAgy) sont constants pour un GBR donné. L’Equation 2 peut ainsi étre
appliquée pour toute fraction granulaire du GBR. La méthode par extrapolation est ainsi
basée sur une séparation du SR en différentes fractions granulaires. La teneur en pate de
ciment adhérente (ou plutét une grandeur qui lui est proportionnelle) est ensuite mesurée,
pour chaque fraction granulaire. Ensuite, les coefficients d’absorption d’eau des fractions
granulaires grossieres sont mesurés avec une méthode classique (EN 1097-6 ou IFSTTAR
N°78 par exemple). En effet, la difficulté des méthodes précédentes est de mesurer
I'absorption d’eau en présence des fines dans le sable. Ces derniéeres vont créer, en contact
avec l'eau, des ménisques qui perturbent la mesure d’absorption d’eau. La relation

« absorption d’eau — pdte de ciment adhérente » obtenue pour les fractions grossieres peut
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finalement étre extrapolée vers les fractions granulaires les plus fines pour identifier les
coefficients d’absorption d’eau de ces derniéres. Dans notre cas, le SR est divisé en 5
fractions granulaires (0/0.5 mm; 0.5/0.8 mm; 0.8/1.6 mm; 1.6/2.5 mm; 2.5/4 mm). Le
coefficient d’absorption d’eau de chaque fraction et du sable complet est mesuré par la
méthode normalisée EN 1097-6 et la méthode IFSTTAR N°78. Enfin, grace a la proportion des

fractions granulaires, on peut calculer le coefficient d’absorption d’eau totale du sable.

Dans la méthode originale, Zhao [3] a proposé d’utiliser la fraction soluble dans I'acide
salicylique (FSAS) comme grandeur proportionnelle a la teneur en pate de ciment adhérente.
Toutefois, comme discuté dans la partie précédente, cette méthode présente des
inconvénients. Dans ce travail, nous avons choisi d’utiliser la perte de masse au four de
105°C a 475°C. Cette méthode est simple et permet de travailler avec un échantillon de
masse plus importante (10 g dans notre travail) et donc plus représentatif que dans la

méthode a I'acide salicylique.

La Figure 48 présente les résultats de mesure d’absorption d’eau des fractions granulaires
par deux méthodes: EN 1097-6 et IFSTTAR N°78. Les résultats obtenus par les deux
méthodes sont tres proches pour les fractions grossiéres (d > 0.8 mm). En revanche, I'écart
entre les deux méthodes devient trés important pour les fractions granulaires inférieures a
0.8 mm. En effet, le coefficient d’absorption d’eau doit normalement augmenter quand la
taille des particules diminue car les particules les plus fines possédent une teneur en pate de
ciment adhérente plus élevée (Figure 43). Mais avec la méthode normalisée EN 1097-6, on
constate une diminution de I’absorption avec la fraction 0/0,5mm. Ce résultat est en accord
avec les résultats de Zhao [3] et confirme les difficultés de la méthode normalisée EN 1097-6
pour mesurer le coefficient d’absorption d’eau des fractions fines. En effet, pour les tres
petites particules angulaires (comme celles obtenues a partir de béton concassé), le sable
peut présenter une certaine cohésion, méme si toute I'eau a la surface des particules a été
éliminée, ce qui empéche le cone de sable de s’affaisser. C'est pourquoi la méthode
normalisée EN 1097-6 sous-estime I'absorption d’eau pour les fractions fines. Au contraire,
la méthode IFSTTAR N°78 donne une valeur tres élevée pour la fraction fine. Ce résultat est
dd au fait que de trés petites particules tendent a s’agglomérer pendant le séchage, en

raison des forces capillaires. Le papier absorbant permet de sécher la surface de ces
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agglomérats, mais il ne permet pas de les casser [3]. La méthode IFSTTAR N°78 surestime

donc le coefficient d'absorption d'eau de la fraction fine.

18.0
16.0
—_ —@—\WA% IFSTTAR N78
S
3 14.0 ——\WA% EN 1097-6
)
o \
c 12.0
z K
=7
s
9 10.0
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Figure 48 : Absorption d’eau des fractions granulaires du sable recyclé
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Figure 49 : Corrélation de perte de masse et d’absorption d’eau des fractions granulaires

La Figure 49 présente la corrélation entre la perte de masse au four et I'absorption d’eau
(méthode normalisée EN 1097-6 et IFSTTAR N°78) des trois fractions grossieres. On observe
une variation linéaire de I'absorption d’eau en fonction de la perte de masse. Grace a
I’Equation 2, connaissant la perte de masse des fractions fines, on peut extrapoler la courbe
afin de calculer I'absorption des fractions fines. Les valeurs extrapolées sont présentées dans

le Tableau 13.
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Ensuite, grace a la proportion des fractions granulaires du sable recyclé, I'absorption
d’eau totale du sable recyclé peut étre déterminée. Les résultats sont présentés dans le
Tableau 13. On trouve que les valeurs extrapolées a partir des mesures par la norme et la
méthode IFSTTAR sont tres voisines. Si on prend la moyenne des deux valeurs obtenues, on
obtient un coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé de 9.0% et 9.6% pour SR_1 et
SR_2 respectivement.

Tableau 13 : Extrapolation de I’absorption d’eau des fractions fines en utilisant un mode de
pré-saturation sous eau

Fraction 25/4 1.6/25 0.8/1.6 0.5/0.8 0/0.5 WA totale (%) WA totale (%)
granulaire mm mm mm mm mm SR_1 SR_2
(0/4 mm) (0/4 mm)
Proportion des
fractions SR_1 (%) 20 18 20 12 30
Proportion des
fractions SR_2 (%) 4 4 / 12 3
Perte de masse
ML_105-475 (%) 2.30 2.50 2.69 2.73 2.96
WA (%)
7. 2 . 2 . .7 :
(EN 1097-6) 5 8 8.8 8.9 9.6 8 9.3
Nombre d’essais 5 5 5
WA (%)
(IFSTTAR N78) 7.8 8.4 9.5 9.4 10.2 9.1 9.9
Nombre d’essais 3 3 3
, Valeur WA Valeur WA | Valeur WA  Valeur WA
Valeur WA mesurée , ) , ,
extrapolée extrapolée calculée calculée

Le Tableau 13 permet de calculer la perte de masse totale des sables SR_1 et SR_2 pour
les 5 fractions granulaires (2.66% et 2.87% respectivement). La teneur en pate de ciment du
sable SR_1 est donc plus faible que celle de SR_2 (différence d’environ 7%). Cette réduction
de teneur en pate de ciment se traduit par un coefficient d’absorption d’eau obtenu par

extrapolation plus faible pour SR_1 que pour SR_2 (réduction également d’environ 7%).

Ce résultat est contradictoire avec les coefficients d’absorption obtenus avec la méthode
normalisée sur les sables complets (respectivement 7.3% et 6.8% pour SR_1 et SR_2). Cette
différence peut étre attribuée a la présence d’une quantité de particules fines (inférieures a
0.5mm) beaucoup plus élevée dans SR_2 que dans SR_1 (respectivement 73% et 30%). En
effet, nous avons montré précédemment (Figure 26) que, pour cette fraction fine, la
méthode normalisée sous-estimait significativement le coefficient d’absorption d’eau par

rapport a la méthode par extrapolation. Au contraire, avec la méthode IFSTTAR qui
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surestime I'absorption de la fraction fine, on obtient un coefficient d’absorption pour SR_2
plus élevé que pour SR_1. La encore, la présence plus importante de particules inférieures a

0.5mm dans SR_2 est responsable de cette surestimation du coefficient d’absorption.

Tableau 14 : Bilan des résultats de mesure d’absorption d’eau par différentes méthodes

SN SR_1 SR_2
Méthode
0/4mm 0.063/4mm 0/4mm 0.063/4mm 0/4mm 0.063/4mm
EN 1097-6 0.5 7.3 6.8
IFSTTAR N°78 2.2 10.6
Evaporométrie 3 2.9 10.8 10.0 11.6
Extrapolation 9.0 9.6

11-3.4.6  Conclusions

Dans cette partie, quatre méthodes de mesure d’absorption d’eau du sable ont été
utilisées afin de déterminer I'absorption d’eau du sable recyclé avec le mode de saturation
sous I'eau pendant 24h. Dans tous les cas, toutes les méthodes ont montré que |'absorption
d’eau du sable recyclé est plus importante que celle du sable naturel. Cette différence peut
étre attribuée a la présence de la pate de ciment adhérente qui posséde une porosité plus

importante que le sable naturel.

Les résultats obtenus dépendent de la méthode employée. La difficulté d’utilisation des
méthodes traditionnelle (EN 1097-6, IFSTTAR N°78) ou la méthode Evaporométrie vient de la
présence des fines dans le sable recyclé. La méthode normalisée EN 1097-6 sous-estime
I'absorption d’eau du SR. Par contre, la méthode IFSTTAR N78 et Evaporométrie surestiment

I"absorption d’eau du SR.

La méthode indirecte, par extrapolation, est basée sur la connaissance de la teneur en
pate de ciment adhérente des fractions granulaires et de leur absorption d’eau. L’absorption
d’eau des fractions grossiéres (d > 0.8mm) est mesurée par deux méthodes : EN 1097-6 et
IFSTTAR N°78. Pour ces fractions grossieres, les valeurs d’absorption d’eau obtenues avec les
deux méthodes sont trés proches ce qui tend a montrer que ces deux protocoles sont
pertinent pour ces fractions grossiéres. La teneur en pate de ciment adhérente des fractions
granulaires est mesurée par la méthode thermique en mesurant la perte de masse de

I’échantillon entre 105° et 475°C. L'absorption d’eau des fractions fines (d < 0.8mm) est

73 doc.univ-lille1.fr



Chapitre Il : Caractérisation des matériaux
P Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

extrapolée a partir des fractions grossieres (d > 0.8mm). Enfin, I'absorption d’eau du sable
recyclé est déterminée en connaissant proportion des fractions granulaires et leur
absorption d’eau. Cette méthode donne les valeurs d’absorption d’eau des sables recyclés

de 9.0% et 9.6%, respectivement de SR_1 et SR_2.

11-4. Conclusions

Dans ce chapitre, les travaux de caractérisation des matériaux utilisés dans cette étude

ont été réalisés. A partir des résultats obtenus, on peut tirer les conclusions suivantes :
e Caractérisation des matériaux utilisés

Le sable recyclé SR_1 possede une teneur en fines plus importante que le sable naturel.
Les sables naturel et recyclé sont principalement constitués du quartz et de calcite. La
présence de la pate de ciment adhérente dans le sable recyclé est mise en évidence par les
observations sous le MEB. Cependant, on ne peut pas caractériser quantitativement la

teneur en pate de ciment adhérente avec cette technique.
e Détermination de la teneur en pate de ciment adhérente

Les traitements chimique et thermique ont été réalisés. On ne peut pas déterminer
guantitativement la teneur en pate de ciment avec les traitements chimiques. Une autre
méthode simple a été proposée en déterminant la perte de masse au four de 105°C a 475°C
gue I'on suppose proportionnelle a la teneur en pate de ciment. On observe que la perte de
masse augmente quand la taille des granulats diminue. Nous obtenons une relation linéaire
entre la perte de masse (de 105°C a 475°C) et la taille moyenne des granulats du sable
recyclé. Ces résultats sont en accord avec les résultats de la littérature, notamment ceux de

Zhao [3].
e Détermination du coefficient d’absorption d’eau

Les essais ont montrés que le coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé est plus

important que celui du sable naturel.

Les résultats obtenus dépendent de la méthode employée. La méthode normalisée EN
1097-6 sous-estime |'absorption d’eau du SR. Par contre, la méthode IFSTTAR N78 et
Evaporométrie surestiment I’'absorption d’eau du SR. La méthode indirecte, par

extrapolation, donne une valeur intermédiaire. Cette méthode est basée sur la connaissance
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de la proportion des fractions granulaires et de leur absorption d’eau. L’absorption d’eau des
fractions fines (d < 0.8mm) est extrapolée a partir des fractions grossieres (d > 0.8mm). Cette
méthode donne les valeurs d’absorption d’eau des sables recyclés de 9.0% et 9.6%,
respectivement pour SR_1 et SR_2. Ces derniéeres valeurs sont donc utilisées par la suite
pour étudier l'influence de I'état de saturation sur le comportement a I'état frais et

durcissant des mortiers.
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Chapitre llll Comportement a I’état frais

Dans le chapitre trois, nous allons étudier I'influence du sable recyclé sur le comportement a
I’état frais du mortier. Dans un premier temps, afin d’utiliser le sable dans différents états de
saturation, un nouveau mode de pré-saturation est présenté. Une comparaison de la
maniabilité du mortier contenant du sable naturel et du sable recyclé a différents rapports
E.;/C et dans deux états hydriques (sec et sursaturé) est présentée. Nous avons regardé
I'influence de la granulométrie du sable recyclé, de I’état de saturation ainsi que du temps de
pré-saturation du sable, sur la maniabilité du mortier. Nous avons montré un lien entre
I'absorption d’eau des granulats et la maniabilité des mortiers.

Affaissement Etalement Influence de I’état de saturation
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-1. Introduction

Ce chapitre présente I'étude réalisée sur le comportement a I'état frais des mortiers
contenant du sable recyclé. Nous exposons dans un premier temps les protocoles
expérimentaux utilisés, puis nous présentons les résultats obtenus. L’objectif principal de ce
travail est d’étudier le lien entre I'absorption d’eau et la maniabilité des mortiers. Nous nous
intéressons en particulier a I'influence de I'état de saturation initial des granulats recyclés

sur leur comportement a I’état frais.

Cette étude a été menée en trois étapes. Dans un premier temps, les maniabilités de
mortiers contenant du sable naturel ou du sable recyclé de méme granulométrie sont
comparées pour deux états de saturations différents (sec ou sursaturé). Ensuite, nous avons
regardé l'influence de la granulométrie du sable sur la maniabilité puis I'influence de I'état

de saturation initial des granulats recyclés et du temps de pré-saturation.

li-2. Matériaux et protocoles expérimentaux

Les sables et le ciment utilisés dans cette partie sont ceux que nous avons étudiés dans le
chapitre 2. Dans toute la suite, sauf mention contraire, les coefficients d’absorption d’eau
utilisés pour le calcul de I'eau efficace des mortiers sont respectivement de 0.5%, 9% et 10%
pour le sable naturel (SN), le sable recyclé 1 (SR_1) et le sable recyclé 2 (SR_2). L’absorption
d’eau du sable naturel est obtenue par la méthode normalisée EN 1097-6. Par contre, les
valeurs d’absorption d’eau des sables recyclés sont obtenues par la méthode par

extrapolation.

11-2.1. Procédure de fabrication des mortiers

Dans tous les mortiers étudiés dans ce chapitre, les sables utilisés a I'’état humide sont

pré-saturés selon le mode suivant :

e Lesable alI’état sec (séchage préalable a I’étuve a 105°C) est mis en bidon étanche
avec une quantité d’eau donnée (W%),
e Le bidon est ensuite roulé doucement 20 fois aller-retour horizontalement pour

homogénéiser le mélange,
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e Puis, le bidon est conservé dans une salle climatisée a 20°C pendant un temps
correspondant a chaque formulation. Tous les 2 jours, le bidon est mélangé a

nouveau en le roulant doucement 20 fois aller-retour horizontalement.

Mélanger 20°C

conserver -.

Figure 50 : Procédure de pré-saturation des sables

La procédure de malaxage suit la norme EN 196-1 [91] (voir Tableau 15). Les constituants
(ciment, eau, sable) et les matériels sont stockés dans une salle climatisée a 20+2°C au moins

24h avant fabrication des mortiers. Tous les essais sont ensuite réalisés dans la méme salle

climatisée.

Tableau 15 : Séquence de malaxage des mortiers (selon la norme EN 196-1)

Opération |Introduction |Introduction Introduction Raclage
de I'eau du ciment du sable de la
cuve
To
Durée 30s 30s 30s 15s 1min 15s 60s
Etat du R . Vitesse R Vitesse
Arrét Vitesse lente . Arrét .
malaxeur rapide rapide

Dans la procédure de malaxage, le temps Tg correspond a la fin de l'introduction du
ciment dans I'eau de gachage (Tableau 15). Pour le sable utilisé a I'état sec, la quantité d’eau
totale (I'eau d’absorption et I'eau efficace) est introduite a To. Par contre, pour les sables
pré-saturés, la quantité d’eau versée a Ty correspond a la quantité d’eau totale moins la

guantité d’eau de pré-saturation du sable introduite dans le bidon.

De plus, la masse de chaque bidon est déterminée a vide et aprés avoir versé le sable
dans le malaxeur. La différence entre les deux valeurs indique la quantité de sable et d’eau

collée sur les parois du bidon de pré-saturation.

1-2.2. Procédure de mesure de la maniabilité
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Le mode de mise en place et de mesure de I'affaissement et de I'étalement suit la
procédure décrite par la référence [92]. La maniabilité du mortier est mesurée par un essai

au cone MBE (« Mortier de Béton Equivalent ») qui est présenté dans la Figure 51.

Le temps de mise en place, c'est a-dire le temps séparant I'arrét du malaxeur et le
soulévement du cone, est de 1 minute 30. Le cone est remplit en 3 couches de volumes
semblables et piquées 15 fois chacune. La surface supérieure du cone est ensuite arasée
pour éliminer le mortier en exces. Le cone est soulevé en t 2 secondes le plus verticalement
possible. On mesure ['étalement selon trois diametres avec le pied a coulisse ou
I'affaissement au niveau du point le plus haut. Aprés chague mesure, le mortier est remis
dans le bol du malaxeur. Le bol est couvert d’un film plastique afin d’éviter I’évaporation de

I’eau. Avant chaque nouvelle mesure, le mortier est malaxé a nouveau a petite vitesse
pendant 15 secondes.

150mm

v & d)
Mesure d’affaissement

Mesure d’étalement

a)matériels pour mesurer la maniabilité du
mortier

b) dimensions du céne MBE

Figure 51 : Cbne MBE pour mesurer la maniabilité du mortier (affaissement ou étalement)

c) exemple de mesure d’affaissement
d) exemple de mesure d’étalement

1-3. Résultats et discussions
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Dans cette partie, les résultats expérimentaux sont présentés et discutés. Trois séries de
mortiers sont définies pour répondre aux objectifs rappelés en introduction : la 1% série est
utilisée afin de comparer la maniabilité des mortiers a base de sable naturel (SN) et de sable
recyclé (SR_2); la 2°™ série est formulée afin d’étudier I'influence de la granulométrie du
sable recyclé sur la maniabilité des mortiers; la 3°™M série est fabriquée afin d’étudier
I'influence de I'état de saturation des granulats et du mode de pré-saturation sur la
maniabilité des mortiers et de chercher le lien entre I'absorption des granulats et la

maniabilité des mortiers.

n-3.1. Comparaison de la maniabilité de mortier contenant du
sable naturel (SN) et du sable recyclé (SR_2)

Dans cette partie, on utilise deux sables de méme granulométrie (sable naturel et sable
recyclé recomposé SR_2) dans deux états de saturation différents (sec ou saturé). La
composition des mortiers est présentée dans le Tableau 16. Dans tous les cas, le volume de
sable (naturel ou recyclé SR_2) dans le mortier est identique. La dénomination des mortiers
est la suivante : type de sable (SR_2 ou SN) - rapport E. /C- état de saturation (s : sec ou SS :
saturé). Par exemple, le mortier SR_2-0.6-SS signifie un mortier contenant le sable recyclé

recomposé SR_2 avec un rapport E./C visé de 0.6 et un sable saturé.

Tableau 16 : Composition des mortiers

Nomination Ciment Sable al’état Eau efficace Eau Eau de
sec (g) d’absorption pré saturation
(s) (8) (8) (s)
SN-0.6-s 450 1350 270 6.8 0
SN-0.6-SS 450 1350° 270 6.8 141.8
SN-0.65-s 450 1350 292.5 6.8 0
SN-0.65-SS 450 1350° 292.5 6.8 141.8
SR_2-0.6-s 450 1155 270 115.5 0
SR_2-0.6-SS 450 1155 270 115.5 231
SR_2-0.65-s 450 1155 292.5 115.5 0
SR_2-0.65-SS 450 1155° 292.5 115.5 231
SR_2-0.65-5’ 450 1155 292.5 160.5 0
SR_2-0.65-SS’ 450 1155 292.5 160.5 231

*:pré-saturation avec une quantité d’eau w=20% dans le bidon pendant 1 semaine avant la fabrication

** : coefficient d’absorption d’eau utilisé = 14%

La Figure 52 montre la variation de l'affaissement des mortiers en fonction du temps.

Quel que soit le type de sable (naturel ou recyclé), on observe une diminution de I'étalement
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sable recyclé (SR_2)

en fonction du temps. De plus, pour un type de sable et un rapport E/C donnés, la
maniabilité des mortiers contenant du sable sec est presque toujours supérieure a celle des
mortiers contenant du sable saturé (la seule exception concerne les mortiers SR_2-0.65 aux
deux premieres échéances, mais les différences dans ce cas sont tres faibles au regard de la
précision de la mesure d’affaissement). Ce résultat confirme celui obtenu par Zhao [3]. Il faut
noter ici que, pour un rapport E.¢/C donné, la composition du mortier de sable a I'état sec
ou sursaturé est identique. Cependant, dans le cas des sables a I’état sursaturé, toute I'eau
d’absorption se trouve initialement dans la porosité interne des grains. A Ty, seule I'eau
efficace est présente dans la pate de ciment. Par contre, dans le cas des sables a I'état sec, a
To, toute I'eau d’absorption et I'eau efficace est présente dans la pate de ciment. L'eau
d’absorption augmente ainsi le rapport E./C et également le volume de pate de ciment a T

par rapport a la formulation initiale. Ceci augmente la maniabilité du mortier.
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Figure 52 : Comparaison de la maniabilité des mortiers de sable naturel et recyclé

On observe également que, pour un méme rapport E./C (théorique) et un méme état de
saturation, la maniabilité des mortiers contenant du sable naturel est beaucoup plus grande
qgue celle des mortiers de sable recyclé. Les compositions théoriques des mortiers de sable
naturel et recyclé sont tres proches. Les deux sables utilisés ont en effet les mémes
granulométries, mémes volumes, quantités de ciment et d’eau efficace (théorique). Ainsi, les
différences de maniabilité entre les deux matériaux peuvent-elles provenir de la géométrie

des particules (qui pourraient étre plus anguleuses et plus rugueuses pour le sable recyclé
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(voir Figure 53 et chapitre IlI: 11-3.2.3)), d’'une plus faible masse volumique du sable recyclé
par rapport celle du sable naturel, d'une mauvaise estimation de I'eau absorbée dans le
sable recyclé, ou peut-étre d’un effet chimique di a la présence de la pate de ciment

adhérente. Nos résultats ne permettent pas de trancher entre ces hypotheses.

[e—1 AV 11 S—

600pm ! Image électronique 1

Figure 53 : Image MEB des sables (a gauche : sable naturel SN ; a droite : sable recyclé SR_1)

SR _2-0.6-S SR_2-0.65-S

Figure 54 : Exemple de mesure d’affaissement du mortier de SR_2

On note également, dans le cas des mortiers contenant du sable recyclé, que
I'affaissement au cone est trés faible, quelle que soit la composition du mortier. Cette
maniabilité réduite conduit en particulier a des difficultés de remplissage du cone MBE (voir
Figure 54) qui pénalisent la précision et la répétabilité de la mesure. De plus, les différences
minimes de maniabilité observées au cours du temps, ou pour des états de saturation
différents, ne permettent pas de mettre clairement en évidence les influences respectives de

ces parameétres. Pour toutes ces raisons, les compositions des mortiers ont été modifiées
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dans la suite de I'’étude de maniére a pouvoir observer plus finement les influences des

parametres étudiés sur la maniabilité des mortiers.

Comme nous le verrons dans la suite de ce chapitre, les mesures de maniabilité nous ont
amené a remettre en cause la valeur du coefficient d’absorption mesuré dans le chapitre
précédent. Nous avons donc formulé deux mortiers supplémentaires avec le sable SR_2 sec
ou saturé, en fixant le rapport E./C a 0.65 et en considérant un coefficient d’absorption
d’eau du sable recyclé SR_2 de 14% (la raison de ce choix sera détaillée dans la suite du
chapitre). La dénomination des deux mortiers est SR_2-0.65-s’ et SR_2-0.65-SS’
respectivement le mortier contenant du sable recyclé SR_2 a I'état sec (s’) et a I'état
sursaturé (SS’). La composition de ces deux mortiers est présentée également dans le

Tableau 16.

Les mesures de I'affaissement de ces deux mortiers en fonction du temps sont présentées
également dans la Figure 52. On constate que pour cette composition, la maniabilité du
mortier contenant du sable recyclé SR_2 est mesurable et comparable a celle du mortier a
base de sable naturel ayant le méme rapport E./C (0.65). La maniabilité du mortier
contenant du sable recyclé SR_2 avec WA,4,=14% est toutefois significativement moins
importante que celle du mortier a base de sable naturel de méme rapport Es/C=0.65. Il
semblerait donc que la méconnaissance du coefficient d’absorption d’eau du sable recyclé
ne soit pas la seule cause de la perte de maniabilité des mortiers de sable recyclés. La
géométrie des particules (forme et rugosité de surface) a également une influence

significative sur le comportement a I'état frais.

On observe également dans la Figure 52 que, en fonction du temps, la perte de
maniabilité du mortier contenant du SR_2 est plus importante que celle du mortier a base du
sable naturel. Cette perte plus rapide de maniabilité pourrait étre due a I'absorption d’eau

au cours du temps du sable recyclé.
Conclusions :

e La maniabilité du mortier a base de sable naturel est plus importante que celle du

mortier contenant du sable recyclé de méme granulométrie que le sable naturel.
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e Au cours du temps, la maniabilité des mortiers diminue, en raison des réactions
d’hydratation du ciment responsable d'un raidissement de la pate et
probablement aussi de I'labsorption d’eau des granulats recyclés.

e L’influence sur le comportement a I’état frais (la maniabilité) du mortier contenant
du sable recyclé est non seulement due a I'absorption d’eau et des réactions
d’hydratation du ciment. Probablement, la maniabilité du mortier peut étre

influencée par la géométrie des granulats (forme et rugosité de surface).

A composition identique, quel que soit le type de sable (naturel ou recyclé), la maniabilité
du mortier a base de sable a I'état sec est plus importante que celle du mortier a base de
sable a I'état sursaturé. Cette différence peut étre attribuée a une présence d’eau a TO plus
importante dans le cas du sable sec par rapport au sable sursaturé. Cette différence de

guantité d’eau conduit a une fluidification du mortier plus importante

1-3.2. Influence de la granulométrie des granulats sur la
maniabilité des mortiers

Nous avons vu dans le paragraphe précédent que la maniabilité des mortiers étudiés était

assez faible et permettait difficilement de mettre en évidence l'influence de I'état de

saturation initial du sable recyclé sur I’évolution de la maniabilité. Nous avons donc cherché

a modifier la composition des mortiers de maniere a obtenir des valeurs plus discriminantes

(étalement plutot qu’affaissement).

La maniabilité de mortiers fabriqués avec le sable recyclé du PN Recybéton (sable
similaire a notre sable SR_1 non recomposé) a également été étudiée dans d’autres
laboratoires francais. Laneyrie [93] a notamment mesuré |'étalement au cone MBE de
mortiers contenant le sable du PN avec la composition présentée dans le Tableau 17. La
maniabilité de ce mortier était beaucoup plus élevée que celle des mortiers précédents
puisque l'auteur a obtenu des étalements de 26 cm de diamétre avec cette composition.
Nous avons donc réalisé une seconde série de mortiers plus fluides en augmentant le
rapport Es/C et en utilisant nos deux sables recyclés (SR_1 et SR_2) afin d’étudier plus
précisément l'influence de la granulométrie du sable sur le comportement a I’état frais des
mortiers. La composition des mortiers est présentée dans le Tableau 18. Les mortiers a base
de sables recyclés SR_1 et SR_2 sont notés respectivement M_SR1 et M_SR2. Les sables sont

pré-saturés en bidon pendant 1 semaine avec une quantité d’eau de WA 41+10%. Dans cette
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étude, la composition des deux mortiers est identique, la seule différence vient de la
granulométrie (Figure 28, chapitre 1), I'étendue granulaire du sable SR_2 étant

significativement plus faible que celle de SR_1.

Tableau 17 : Composition du mortier pour évaluer la maniabilité au L2ZMGC [93]

Ciment (8) 450
Sable recyclé (8) 1057
Eef/C 0.7
WA4n (%) 12"
Mode de pré-saturation : e Immersion 24h

e Ajout de la quantité d’eau absorption,

conservé en bidon pendant 24h
* : obtenue par la mesure sur entonnoir Blichner a 24 h [93]

Tableau 18 : Composition des mortiers pour évaluer I'influence de la granulométrie sur la

maniabilité
Nomination | E.4/C Ciment Sable a WA Eau Eau Eau de
étatsec  estimée efficace Totale pré
saturation
(8) (8) (%) (8) (8) (8)
M_SR1 0.73 450 1155 9.0 328.5 432.5 231
M_SR2 0.73 450 1155 10.0 328.5 444.0 231

2* ; pré-saturation en bidon avec une quantité d’eau de 20% de masse du sable a I'état sec pendant 1 semaine

** . cette valeur est utilisée afin de calculer la quantité d’eau totale de chaque gdchée

o
M_SR2 M_SR1
Eert/C=0.73 Eert/C=0.73
Résultat obtenu: affaissement=65mm Résultat obtenu: étalement=256mm

Figure 55 : Résultats de mesure de la maniabilité
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La Figure 55 montre les deux mortiers apres réalisation de I'essai d’affaissement au cone
MBE. On constate que le mortier a base de sable SR_1 est beaucoup plus maniable que celui
contenant du sable SR_2, malgré un rapport E/C identique. La granulométrie du sable
recyclé a donc une influence déterminante sur la maniabilité. Ce résultat était attendu, on
sait en effet que la granulométrie du squelette granulaire impacte de maniere déterminante
sa compacité et influence fortement le comportement a I'état frais des mortiers et des

bétons [94].

La compacité des squelettes granulaires des deux sables recyclés SR_1 et SR_2 a été

calculée ensuite en utilisant I'’équation suivante pour les granulats concassés [95] :
% dmin 019 . i
g =1—-045—— Equation 3
max
Oou:
dmin: correspond a la taille du tamis ol 10% des particules sont passées
Dmax : correspond a la taille du tamis ou 90% des particules sont passées

Tableau 19 : Comparaison de la compacité du squelette granulaire des deux sables recyclés
(SR_1etSR 2)

dmin (10% passé)(mm) Dmax (90% passé)(mm) CImin/Dmax g*
SR_1 0.16 3.15 0.05 0.745
SR_2 0.20 1.25 0.16 0.682

Les résultats sont présentés dans le Tableau 19. On constate que la compacité du
squelette granulaire du SR_1 est plus importante que celle du SR_2. Comme les deux
mortiers ont le méme volume de pate de ciment, le mortier contenant de SR_1 (plus
compact) est donc plus maniable car il présente un desserrement par la pate plus important

que celui de SR_2.
Conclusions :

Dans cette étude, la composition des mortiers est identique, la seule différence vient de
la granulométrie des sables utilisés. Une différence tres significative de la maniabilité du

mortier a été trouvée. A partir de cette étude, on peut conclure que la granulométrie du

© 2015 Tous droits réservés. 88 doc.univ-lille1.fr



I11-3.3 Influence de I’état saturation des granulats sur la maniabilité des mortiers
& Thgse de Thang Le, Lille 1, 2015

sable recyclé influence significativement la maniabilité des mortiers et qu’a volume de pate

équivalent le sable le plus compact conduit au mortier le plus maniable

11-3.3. Influence de [I'état saturation des granulats sur la
maniabilité des mortiers

L’étude précédente a montré que le mortier contenant le sable recyclé SR_1 est plus

maniable que celui contenant SR_2. Une mesure d’étalement est plus reproductible et

représentative du comportement a I'état frais du mortier. Nous avons donc décidé de

travailler, dans la suite de I'étude, avec le sable recyclé SR_1.

Tableau 20 : Composition du mortier en variant le temps de pré-saturation

Masse de sable SR_1 a I’état sec (9) 1155
Coefficient d’absorption d’eau (%) 9.0
Masse de ciment (9) 450
Rapport E/C 0.73

Temps de pré-saturation : 1, 2, 3, 7 et 14 jours

Teneur en eau de pré-saturation®: W=10% et 20%

1 : obtenue par la méthode par extrapolation (chapitre I1)

2 : pourcentage par rapport la masse du sable a I’état sec

Tableau 21 : Composition des mortiers contenant du sable recyclé SR_1 en variant la teneur
en eau de pré-saturation

Masse de sable SR_1 a I’état sec (9) 1155
Coefficient d’absorption d’eau (%) 9.0
Masse de ciment (9) 450
Rapport E¢/C 0.73

Temps de pré-saturation : 2 semaines

Teneur en eau de pré-saturation®: W=0%; 6%+12%; 14%; 16%:; 18%:; 20%:; 30%

1 : obtenue par la méthode par extrapolation (chapitre I1)

2 : pourcentage par rapport la masse du sable a I’état sec

La teneur en eau de pré saturation (W) utilisée par la suite est le rapport entre la quantité
d’eau ajoutée dans le bidon et la masse a I'état sec du sable recyclé SR_1. Dans cette partie,
dans un premier temps, la teneur en eau de pré-saturation est fixée a W= 10% ou 20% et on
fait varier le temps de pré-saturation de 1, 2, 3, 7 et 14 jours. La composition du mortier est

présentée dans le Tableau 20. Dans un deuxieéme temps, le temps de pré-saturation est fixé
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a 14 jours pour assurer I'état d’équilibre hydrique dans le bidon et les sables sont pré-
saturés progressivement avec la quantité d’eau W% (de 0% a 30%). Le Tableau 21 présente

la composition du mortier a base de sable recyclé SR_1.

Le rapport E.¢/C utilisé est de 0.73. Il faut noter que tous les mortiers ont une
composition identique (voir Tableau 20 et Tableau 21). La seule différence entre les mortiers
réside dans le temps de pré-saturation du sable ou le degré de saturation du sable. Cela
nous permet d’étudier I'influence du temps de pré-saturation et de I'état de saturation des
granulats sur la maniabilité des mortiers. La masse résiduelle dans les bidons de pré-

saturation est enregistrée apres chaque fabrication.

a. Maniabilité - Temps de pré-saturation des granulats

La Figure 56 montre la variation de I'étalement des mortiers et de la masse résiduelle du
bidon en fonction du temps de pré-saturation. On peut constater dans cette figure une
diminution de I’étalement quand le temps de pré-saturation du sable augmente. La variation
de I'étalement est faible pour W=10%. Cette variation est plus importante pour W=20%. La
chute de maniabilité est remarquable en fonction du temps de pré-saturation jusqu’a 3
jours. Au-dela de 3 jours de pré-saturation, la maniabilité reste quasi identique, on peut

supposer que I'état hydrique des sables dans les bidons est atteint entre 3 et 7 jours.
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Figure 56 : Maniabilité a TO+5min du mortier et masse résiduelle du bidon en fonction du
temps de pré-saturation du sable
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La maniabilité diminue quand la quantité d’eau libre présente dans la pate de ciment
diminue. La quantité d’eau libre dépend la quantité d’eau absorbée par les granulats car la
guantité d’eau totale est identique pour tous les mortiers. Donc, la chute de maniabilité et le
palier de maniabilité peuvent étre attribués a la cinétique d’absorption d’eau du sable

recyclé.

La Figure 56 montre que la masse résiduelle du bidon dans le cas W=10% est quasi nulle.
Cependant, cette valeur est plus importante dans le cas W=20%. En plus, on observe que la
masse résiduelle diminue lorsque le temps de pré-saturation augmente. Ce point sera
discuté plus en détail dans la partie suivante. On constate également que la variation de
cette masse avec le temps de pré-saturation est corrélée avec la mesure d’étalement du

mortier.

b. Maniabilité - Effet de I'état de saturation initial des granulats

La Figure 57 montre la variation de I'étalement des mortiers a To+5 minutes et de la
masse du bidon en fonction de la teneur en eau de pré-saturation. Selon cette figure,
I’étalement du mortier diminue quand la quantité d’eau de pré-saturation augmente. De
plus, une chute importante d’étalement pour des teneurs en eau supérieures a 11% est
observée. Au-dela de W=11%, la diminution de I'étalement en fonction de la teneur en eau
de saturation n’est plus aussi importante. Un premier palier d’étalement est atteint a
W=14% et un autre palier a W=18%. Dans ces essais, le temps de pré-saturation en bidons
est de deux semaines. Compte tenu des résultats précédents (stabilisation de la maniabilité
apres seulement 7 jours de saturation en bidons), on peut supposer d’une part que les
granulats pré-saturés sont completement homogenes et d’autre part que les granulats
absorbent la totalité de I'eau de pré-saturation quand W est inférieure ou égale a WA. Au-

dela de WA, les granulats sont sursaturés.

Lorsque le sable est utilisé a I’état sec, la totalité de I'eau efficace et de I'eau d’absorption
est ajoutée a To dans le malaxeur. La quantité d’eau disponible pour la fluidification du

mélange est donc maximale et I’étalement est trés élevé.

Lorsque le sable est pré-saturé avec une teneur en eau (W) inférieure a sa capacité
d’absorption (WA), toute I’eau de pré-saturation pourrait étre absorbée par le sable au cours

des deux semaines de conservation en bidon. Nous avions vu précédemment que I'équilibre
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hydrique des sables était obtenu entre 3 et 7 jours. A Ty, la totalité de I'’eau efficace ainsi que
le reste de I'eau d’absorption sont ajoutées dans le malaxeur. La quantité d’eau disponible
pour la fluidification du mélange est ainsi inférieure au mortier réalisé avec le sable sec, mais
elle reste tout de méme supérieure a la quantité d’eau efficace théorique. La quantité d’eau
disponible va, dans ce cas, étre d’autant plus faible que la teneur en eau de pré-saturation W

est élevée. Ainsi, I'étalement des mortiers diminue lorsque W augmente.
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Figure 57 : Etalement a Ty.s et masse résiduelle du bidon de pré-saturation

Lorsque la teneur en eau de pré-saturation W atteint, puis dépasse, la capacité
d’absorption d’eau WA du sable, I'eau ajoutée dans le malaxeur a To sera égale ou inférieure
a la quantité d’eau efficace théorique. Toutefois, pour des teneurs en eau de pré-saturation
supérieures a la capacité d’absorption du sable, nous pouvons supposer qu’une certaine
guantité d’eau (égale a W — WA,4,) va rester dans I'espace interstitiel entre les grains de
sable au cours de la pré-saturation, cette eau sera par la suite remobilisée dans le malaxeur.
Ainsi, méme lorsque W est supérieur a WA, la quantité d’eau disponible pour la fluidification

du mortier doit rester constante, ainsi que I'étalement des mortiers.

Le palier observé sur la Figure 57 a partir de W=14% pourrait correspondre a une
saturation des granulats. Cependant, un second palier est observé a partir de W=18%. Nous

n’avons pas, pour le moment, d’explication concernant I’origine de ce palier. Il pourrait étre

Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

Masse résiduelle du bidon (g)
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attribué a un effet chimique lié a la dissolution des ions de la pate de ciment adhérente dans

I’eau de pré-saturation en excés qui pourrait modifier la rhéologie des mortiers.

Etalement

Teneur en eau pré-saturée

E.bs : eau absorption ; Ees : eau efficace ; Eqisp : €au disponible dans la pate de ciment
Figure 58 : lllustration de la relation entre quantité d’eau absorbée par les granulats et
I’étalement du mortier

La Figure 57 montre également que la masse résiduelle de sable dans les bidons de pré-
saturation reste quasi nulle jusqu’a W=11%. Cette masse résiduelle augmente ensuite
légérement entre 11% et 14%, puis une augmentation plus significative est observée pour
W=16%. Au-dela, la masse résiduelle reste constante. Cette masse résiduelle traduit la
présence de forces capillaires qui collent une partie du sable humide sur les parois des
bidons. La Figure: 59 montre plusieurs bidons, aprés vidange dans le malaxeur, pour
différentes valeurs de la teneur en eau de pré-saturation. Selon cette figure, une
concentration plus importante de particules collantes sur la paroi du bidon a W=18% est
observée. Ces résultats peuvent permettre de faire un paralléle avec la norme Américaine
ASTM C128-04 [38]. Dans cette norme, une méthode alternative proposée pour mesurer
I’état SSS des sables riches en fines consiste a déposer le sable sur une surface plane, seche,
propre et non-absorbante afin de détecter les traces d’humidité. Ces résultats de masse
résiduelle suggerent donc que, au moins jusqu’a W=11%, toute |'eau de pré-saturation est
absorbée dans la porosité interne des grains de sable, sans qu’il persiste une quantité d’eau

significative dans le milieu poreux interstitiel.

Pour confirmer ces résultats, une autre campagne d’essai a été réalisée dans le cadre d’un

projet d’éléves de 2°™

année du département GCE de I'Ecole des Mines de Douai. Les
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résultats obtenus sont présentés dans l'annexe 4. Cette fois, on obtient un palier

d’étalement a W=14% mais le deuxieme palier a W=18% n’est pas observé.

2t
2

| S—
»

W=10% W=11% W=17% | W=18%

Figure : 59 Bidons de pré-saturation aprés avoir versé le sable dans le malaxeur
(W=10;11;17,;18%)

Les résultats de masse résiduelle et de maniabilité indiquent que, pour le mode de pré-
saturation utilisé, le coefficient d’absorption d’eau du sable pourrait étre compris entre 11%
et 14%. Cette valeur est significativement plus élevée que celle obtenue précédemment avec
la méthode par extrapolation. Une saturation en phase vapeur, comme celle qui prévaut
dans les bidons, pourrait conduire a une saturation plus compléte de la porosité interne des
grains de sable qu’une immersion compléte, qui pourrait piéger une partie de I'air dans la

porosité.

Suite aux résultats obtenus, nous avons décidé d’utiliser la méthode par extrapolation
pour mesurer I'absorption d’eau des différentes fractions granulaires en utilisant le mode de
pré-saturation en bidon. Chacune des trois fractions grossiéres (2.5/4 mm, 1.6/2.5 mm,

0.8/1.6 mm) ont ainsi été pré-saturées avec une teneur en eau W=12% pendant 2 semaines.

Les résultats d’extrapolation d’absorption des fractions fines sont présentés dans le
Tableau 22. Dans ce tableau, on observe une augmentation légére de I'absorption d’eau par
rapport aux résultats obtenus par le mode de pré-saturation 24h sous eau. Mais ces valeurs
restent inférieures a celles obtenues a partir des mesures de maniabilité et de masse
résiduelle (entre 11 et 14%). Une autre campagne de pré-saturation avec W=16% pendant 1
semaine a été faite. Les résultats obtenus sont trés similaire a ce qu’on obtient d’ici (voir

annexe 4).
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Tableau 22 : Absorption d’eau du SR_1 obtenue par la méthode par extrapolation en utilisant
le mode de pré-saturation en bidon

Fraction granulaire 2.5/4 1.6/2.5 0.8/1.6 0.5/0.8 0/0.5 WA du SR_1
(mm) 0/4 mm
(%)
Proportion des fractions
de SR_1 (%) 20 18 20 12 30
Perte de masse 230 250  2.69 2.73 2.96
ML_105-475 (%) ' ' ' ' '
WA (%)
W=12% (EN 1097-6) 8.1 8.5 9.7 9.7 10.6 9.4
2 semaines WA (%)
(IFSTTAR N78) 8.0 8.5 9.8 9.9 10.9 9.5
Valeur WA Valeur WA | Valeur WA
extrapolée  extrapolée calculée

Dans la discussion précédente, on a supposé que les granulats absorbent toute I'eau de

pré-saturation quand W est inférieur a WA. En réalité, il pourrait exister des agglomérats de

fines particules, piégeant une certaine quantité d’eau libre, sans que cette derniére ne soit

absorbée par les grains. Cette quantité d’eau pourrait ensuite étre remobilisée pour la

fluidification du mortier lors du malaxage. La quantité d’eau absorbée serait dans ce cas

inférieure a W.

35%
B Avant pré-saturation 30%
30% |+ W Aprés pré-saturation
25% 239 2>%
(] LJ/: ‘

. 19% \\ 20%  20% \
E—ZOA) . 18% %
2 \
)
5 15% -
o
2
8 10% -

5% -

0% -

>2.5 1.6/2.5

0.8/1.6
Fraction granulaire (mm)

0.5/0.8 0/0.5

Figure 60 : Proportions des fractions granulaires avant et aprés pré-saturation en bidon avec

W=11% pendant 2 semaines
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Nous avons donc vérifié la présence des agglomérats de fines dans le sable pré-saturé en
bidons. Pour cela, la granulométrie du sable SR_1 a été déterminée avant et apres pré-
saturation en bidon avec W=11% pendant 2 semaines. Les tamis utilisés dans cette étude
sont de 2.5mm, 1.6mm, 0.8mm, 0.5mm. Cet essai est réalisé manuellement tamis par tamis.

Les tamisats partiels mesurés sur chaque tamis sont présentés dans la Figure 60.

On constate que la proportion de fines (d<0.5mm) a beaucoup diminué aprés la pré-
saturation. En revanche, la proportion des autres fractions augmente. Cette variation peut
étre attribuée a la présence des agglomérats de fines en contact avec I'eau de pré-
saturation. Les fines tendent a créer des agglomérats de taille supérieure a 0.5mm, donc la
proportion de cette fraction apres pré-saturation tend a diminuer. Ces résultats confirment
la présence des agglomérats entre particules fines dans le bidons au cours de la pré-
saturation méme si la teneur en eau de pré-saturation est faible (W=11%). La présence de
ces agglomérats peut expliquer une valeur absorption plus élevée de la méthode par
saturation en bidon par rapport aux méthodes par saturation en immersion compléte. Et elle

décale la courbe d’étalement de la Figure 57 vers la droite.
Conclusions :

L’état de saturation des granulats recyclés influence significativement la maniabilité des
mortiers. En variant le temps de pré-saturation, on observe une diminution de la maniabilité
du mortier lorsque le temps de pré-saturation augmente. Au-dela de 7 jours de pré-
saturation, un palier d’étalement est trouvé. En variant la teneur en eau de pré-saturation,
on constate que I'étalement du mortier diminue quand la teneur en eau de pré-saturation

augmente.

En fait, quand les granulats sont saturés, la quantité d’eau disponible pour la maniabilité
est constante, I’étalement des mortiers est donc constant. Un palier d’étalement a W=14%
est observé. Cependant, la masse résiduelle du bidon de pré-saturation nous montre qu'’il
existe de I'eau en exces a la surface des granulats a partir de W=11%. Les résultats de masse
résiduelle et de maniabilité indiquent que, pour le mode de pré-saturation utilisé, le
coefficient d’absorption d’eau du sable pourrait étre compris entre 11% et 14%. Cependant,
par la méthode d’extrapolation avec le mode de pré-saturation en bidon (W=12% pendant 2
semaines), le coefficient d’absorption d’eau plus élevé (9.5%) que celui avec le mode de pré-

saturation sous eau 24h (9.0%) est trouvé, mais plus faible que 11 et 14%. Cette
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surestimation de I'absorption d’eau a partir des essais de maniabilité est due a la présence

d’agglomérats de particules fines dans le bidon de pré-saturation.

1-4. Conclusions

Dans ce chapitre, une étude de maniabilité de mortier contenant du sable recyclé a été

réalisée. A partir des résultats obtenus, on peut tirer les conclusions suivantes.

Une différence significative de maniabilité entre le mortier contenant du sable naturel
(SN) et recyclé (SR_2) a été observée. Le mortier contenant du sable naturel (SN) est plus
maniable que celui de sable recyclé SR _2 alors que les deux sables sont de méme
granulométrie. Cette différence peut étre attribuée a une différence de forme des particules
(qui pourraient étre plus anguleuses et plus rugueuses pour le sable recyclé), a une
différence de la masse volumique et a une mauvaise estimation de I’eau absorbée dans le

sable recyclé car les mesures d’absorption d’eau montrent des valeurs différentes.

Dans tous les cas, la maniabilité du mortier contenant du sable a I'état sec est plus
importante que celle du mortier contenant du sable a I’état sursaturé. Une quantité d’eau a
To plus importante dans les mortiers de sable sec explique cette maniabilité plus importante.

Ce résultat est en accord avec I'étude précédente de Zhao [3].

Une influence importante de la granulométrie du sable recyclé sur la maniabilité des
mortiers a été montrée. La compacité du squelette granulaire du sable SR_1 est plus
importante que celle du sable SR_2. Comme les deux mortiers possedent le méme volume
de pate de ciment, le mortier contenant SR_1 (plus compact) est donc plus maniable car il

présente un desserrement par la pate plus important que celui contenant SR_2.

Les résultats de mesure d’étalement en fonction du temps de pré-saturation et de la
teneur en eau de pré-saturation montrent que I'étalement initial des mortiers diminue
quand le temps de pré-saturation en bidon et la teneur en eau de pré-saturation
augmentent. Le temps de pré-saturation et I'état de saturation des granulats influencent

donc significativement la maniabilité des mortiers.

L'absorption d’eau des granulats dans le bidon de pré-saturation est responsable de cette
diminution de la maniabilité des mortiers. Plus la quantité d’eau de pré-saturation est

importante, plus les granulats absorbent d’eau.
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En utilisant la méthode par extrapolation, nous avons montré que le coefficient
d’absorption d’eau du sable recyclé était |égerement supérieur lorsqu’on utilise un mode de
pré-saturation en bidons. L'absorption d’eau en phase vapeur pourrait ainsi conduire a une
saturation plus compléte de la porosité des grains que lI'immersion totale pendant 24

heures.

Enfin, nous avons montré que, dans le mode de pré-saturation en bidons, des
agglomérats de fines particules pouvaient exister. On ne peut donc pas considérer que, pour
des valeurs de W inférieures a WA, toute I'’eau de pré-saturation vient saturer la porosité des

grains.

Les résultats de ce chapitre ont fait I'objet d’'une communication a la conférence Nomad

2015 [96] et d’un article publié dans la revue Construction & Building Materials [97].
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Chapitre IV Comportement a I’état durci

Dans le chapitre précédent, le comportement a I’'état frais a été abordé. Dans ce quatrieme
chapitre, nous verrons linfluence de [I'état de saturation du sable recyclé sur le
comportement a I’état durci des mortiers a base de sable recyclé. Pour cela, les mortiers sont
fabriqués avec le sable dans deux états hydriques (sec et sursaturé). Dans un premier temps,
la résistance en compression a 2 et 28 jours est déterminée pour les deux états hydriques
considérés. L’effet plafond ou I'effet de limitation de la résistance des granulats est ensuite
étudié en utilisant I’approche de De Larrard [94]. Une analyse de la microstructure de la zone
d’interface entre la nouvelle et I’ancienne pédte de ciment a 2 jours et 28 jours est réalisée par
la technique d’analyse d’image de MEB. Enfin, I'essai d’indentation sous le MEB est effectué
sur les mortiers contenant du SR_2. Les différentes phases (nouvelle pédte, ancienne pdte et
granulats naturels) sont indentées afin de comparer leurs propriétés mécaniques.

Analyse de la microstructure

Bt

Indentation sous le MEB

(GN)

) J

Granulat naturely, ©

C

Vieille Pite
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IV-1. Introduction

Les différentes études présentées dans le chapitre bibliographie montrent qu’il peut
exister une zone de pate en périphérie des granulats qui posséde des propriétés différentes
par rapport a la matrice de ciment. Cette zone, caractérisée par une porosité plus
importante par rapport a la matrice loin des granulats, influence bien évidement les
propriétés mécaniques des mortiers [71]. En utilisant le sable recyclé, il est possible de
distinguer trois types d’'ITZ : ITZ entre la nouvelle et I'ancienne pate de ciment ; ITZ entre
I'ancienne pate de ciment et le granulat naturel ; ITZ entre la nouvelle pate de ciment et le

granulat naturel.

Dans cette partie, tout d’abord, une étude sur I'effet plafond (effet de limitation de la
résistance dd aux granulats) selon I'approche de De Larrard [94] est présentée. Nous allons
ensuite étudier I'influence de I'état hydrique des GBR utilisés sur les propriétés mécaniques
et la microstructure des mortiers. Une étude quantitative de la microstructure du mortier a
base du sable recyclé est réalisée en utilisant la technique d’analyse d’images appliquée a
des images de microscopie a balayage. En plus, les essais d’indentations sous MEB vont
permettre de caractériser la dureté et le module élastique locales des différentes phases

(nouvelle pate, ancienne pate et granulats naturels).

IV-2. Matériaux

Dans ce chapitre, deux séries de mortiers sont étudiées. La premiére est réalisée a partir
du sable recyclé SR_1 et vise a évaluer I'effet plafond des granulats recyclés selon le modeéle
de De Larrard [94]. Le sable SR_1 est choisi dans ces essais car, comme nous I'avons vu au
chapitre précédent, il permet d’obtenir des mortiers plus maniables que SR_2. L’utilisation
de SR_1, conjointement avec un superplastifiant (MC-PowerFlow 3140, annexe 2), permet
ainsi de réaliser des mortiers autoplacants et d’éliminer I'air occlus dans la pate de ciment.
La seconde série de mortiers vise a étudier le lien entre les propriétés mécaniques et la
microstructure. L'objectif est notamment d’étudier I'influence de la nature du sable (naturel
ou recyclé) et de son état de saturation (sec ou saturé) sur la microstructure. Dans ce cas, le

sable recyclé SR_2, de méme granulométrie que le sable naturel (SN), est donc utilisé.
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Dans les deux séries de mortiers, les sables sont utilisés soit a I'état sec soit a I'état
sursaturé. Dans ce dernier cas, les sables sont pré-saturés en bidon avec une quantité d’eau
correspondant a WA,4,+10% pendant 2 semaines dans une salle climatisée de 20+2°C. En

utilisant cette procédure de pré-saturation, les sables sont a I’état sursaturé (c.f chapitre Il).

Le ciment utilisé est le ciment portland CEM II/A-L 42.5N. La classe vraie du ciment,

mesurée selon la norme EN 196-1, est de 51.3 MPa. Sa masse volumique est de 3.09 g/cma.

Tableau 23 : Propriétés physiques des sables

SN SR1 SR.2

Masse volumique absolue p,ps (g/cm3) 2.67 2.65 2.64
Masse volumique réelle p seiie (g/cm3) 2.63 2.23 2.25
Dimax (mm) 1.25 3.15  1.25

Dimin (mm) 0.20 0.16  0.20

Coefficient d’absorption d’eau WA 4 (%) 0.5 9.0” 10.0"

* . obtenue par la norme EN 1097-6 (c.f chapitre I1)

**: obtenue par la méthode par extrapolation (cf chapitre I1)

IvV-3. Effet plafond

IvV-3.1. Composition des mortiers

Avant de commencer a étudier les propriétés mécaniques des mortiers a base du sable
recyclé, nous nous sommes interrogés sur I'effet limitant des propriétés mécaniques dans un
mortier a base de granulats recyclés. Cet effet limitant peut provenir de la pate de ciment,
des ITZs ou du granulat en lui-méme. Une étude de I'effet plafond (effet de limitation de la
résistance des granulats) a été réalisée en se basant sur I'approche de F. De Larrard [94].
Cette approche est basée sur la relation entre la résistance a la compression du béton, la
résistance de la matrice de ciment et les paramétres intrinséques des granulats (Equation 4).

p.Rcp,

= G R +1 Equation 4
. m

C

Ou la résistance de la matrice de ciment Rcy, est calculée avec I'Equation 5 [94] :
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2.85
) * EMP~%13  Fquation 5

Ve

V.+V,+0,5.V,

Rcy = Rey * EMP013 = 134 « chg(

Et EMP = Dyqy * 3 % -1 Equation 6
Ou:

e R.:résistance en compression du béton ou du mortier

o V, V, V,;sont respectivement le volume de ciment, d’eau et d’air occlus.

e RcSE :laclasse du ciment déterminée par la norme EN 196-1

e EMP : Epaisseur Maximale de Pate est définie comme la distance entre les deux
gros grains adjacents dans un empilement aléatoire.

e g*: compacité du squelette granulaire mesurée par le Modeéle d’Empilement
Compressible (MEC) selon la procédure décrite par De Larrard [94] ou calculé par
I’Equation 3 [95].

Dans notre cas, le sable recyclé est friable, il est donc difficile de le mesurer
expérimentalement. Nous avons calculé g* a partir de I'Equation 3 (page 88 -
chapitre Ill).

e g fraction volumique en sable dans le mortier

e p: caractérise la qualité de la liaison mécanique entre la matrice de ciment et le
granulat (adhérence entre les deux).

e p/q: caractérise I'éventuel effet plafond sur la résistance du béton.

Selon I'Equation 4, pour une matrice de ciment de résistance élevée (Ren>>1/q, Eef/C

faible), la résistance du béton ou mortier est décrit par I'équation suivant :

R, ~ Equation 7

QT

Dans ce cas, la résistance est contrélée par les propriétés intrinseques des granulats (effet

plafond) (Figure 61).

Par contre, pour une matrice de ciment de faible résistance (Rcn<<1/q, Ee/C élevé),

I’Equation 4 devient :

R, = p*Rep Equation 8
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Dans ce cas, la résistance est controlée par la résistance de la matrice de ciment (Figure

61).

L'effet plafond est étudié expérimentalement. Une série de mortier a base de sable
recyclé sursaturé a été fabriquée avec différents rapports E.¢/C afin de varier la résistance
en compression du mortier. L'Equation 5 fait intervenir le volume d’air (Va) dans la pate de
ciment. C’est pourquoi nous avons choisi de travailler avec des mortiers autoplagants afin de
réduire le plus possible la quantité d’air occlus. La mesure a I'aérométre prend également en
compte la présence d’air dans les granulats qui n’intervient pas dans I'équation 2. Afin
d’éliminer I'air piégé dans les pores des granulats nous avons saturé les sables. Ainsi, en
utilisant des mortiers autoplagant et des granulats sursaturés, le volume d’air occlus dans

tous les mortiers est nul. Nous avons pu vérifier expérimentalement que c’était bien le cas.
Nous avons alors :
-2.85
Rcp = Rey * EMP™%13 = 13.4 % Re§y (1 + Ve) * EMp~013 Equation 9

c

La composition des mortiers est présentée dans le Tableau 24.

Tableau 24 : Composition des mortiers de sable recyclé SR_1 pour évaluer I'effet plafond

Eert/C 038 043 048 053 058 063 068
Sable a I’état sec (9) | 1155 1155 1155 1155 1155 1155 1155
Ciment () | 450 450 450 450 450 450 450
Eau efficace (@ | 171 1935 216 2385 261 2835 306
Eau d’absorption (@ | 102 102 102 102 102 102 102
Eau totale () | 2730 2955 3180 3405 363.0 3855 408.0

Eau de pré-saturation  (g) 231 231 231 231 231 231 231

Eau versée dans le
malaxeur E, (g)

Superplastifiant (ml) | 18.0 130 8.0 5.0 4.5 2.5 2.0

@) 42 64.5 87 109.5 132 154.5 177

Enfin, pour comparer la résistance en compression de ces mortiers avec des mortiers
dans lesquels le sable recyclé SR_1 serait utilisé a I’état sec, nous avons également fabriqué

trois mortiers avec le sable recyclé SR_1 a I'état sec (E.s/C=0.38, 0.53 et 0.68).
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Figure 61 : lllustration des paramétres p, q et ses effets sur Rc

IV-3.2.

Résultats et discussions
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Les résistances en compression des mortiers et la résistance de la matrice de ciment pour

différentes valeurs du rapport E.¢/C sont présentées dans le Tableau 25.

Tableau 25 : Résultats expérimentaux d’évaluation de I'effet plafond

Eest/C 0.38 043 048 0.53 0.58 0.63 0.68
Etalement mesuré (mm) 338 348 346 288 299 349 324
Vair occlus/vtotal (%) 0 0 0 0 0 0 0
g 0.62 0.60 0.59 0.57 0.56 0.55 0.54
g*! 0.745 0.745 0.745 0.745 0.745 0.745 0.745
g*/g 1.20 1.23 1.26 1.30 1.33 1.36 1.39
55'8 (MPa) 51.3 51.3 513 513 51.3 51.3 51.3
EMP (mm) 0.20 0.23 0.26 0.29 0.31 0.34 0.37
RCrm (Mpa) 92.8 749 614 51.0 42.8 36.3 31.1
Rc? (Mpa) 53.3 51.2 47.6 40.2 36.1 321 28.6

1: calculée selon I'Equation 3

2: calculée selon 'Equation 5

3 : obtenue par I'essai de compression des éprouvettes 4x4x16cm3 fabriqué avec le sable a I'état sursaturé

La Figure 62 présente la relation entre la résistance en compression des mortiers a base

de sable recyclé SR_1 sursaturé (mesurée expérimentalement) et la résistance de la matrice

de ciment (valeurs calculées selon I’Equation 9). Il est observé sur cette figure une relation

qguasi linéaire entre la résistance du mortier et celle du ciment pour des résistances de

mortier allant jusque 40- 45 MPa. Les parameétres p et q sont ensuite obtenus par régression
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afin de minimiser I'écart relative au carré entre les valeurs expérimentales et calculées de

Rc. Les valeurs obtenues pour p et q sont présentées dans le Tableau 26.
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Figure 62 : Corrélation entre la résistance en compression mesurée du mortier et calculée de
la matrice de ciment

Le parametre « p » caractérise I'adhérence du granulat a la pate de ciment. Dans notre
cas, la valeur obtenue pour p est assez élevée par comparaison a d’autres matériaux naturels
et recyclés recensés dans le Tableau 26 [6], [94]. Nous avons donc une bonne adhérence
entre la nouvelle pate et les granulats recyclés dans le mortier a 28 jours. Ce résultat sera
confirmé par les résultats d’observation de la microstructure dans la partie suivante. Une
continuité remarquable entre la nouvelle et I'ancienne pate de ciment, a 28 jours, est

observée.

Un rapport « p/q » assez faible (99.6 MPa) par rapport aux autres matériaux naturels dans
I’étude de F. De Larrard [94] est obtenu. Il existe donc un effet plafond tres important pour
notre matériau qui limite la résistance des mortiers pour les valeurs trés faibles du rapport
Eet/C. C'est-a-dire qu’avec un rapport E./C plus faible (0.38 par exemple), la résistance du
mortier ne dépasse pas 60MPa. La résistance du mortier dans ce cas est « pilotée » par la

résistance des granulats recyclés. Par contre, pour un rapport Eex/C intermédiaire (0.53 par
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exemple), la résistance du mortier fabriqué avec notre sable recyclé dépend a la fois de la

résistance de la matrice de ciment et de la résistance intrinseque des granulats.

Tableau 26 : Paramétres p et q de notre sable et de granulats naturels et recyclés de la
littérature[6], [94]

d’aéroport de Paris (40ans)

Granulats [¢] q p/q Références
(MpPal) | (MPa)
ng'le recycle 1298 | 0.013 | 99.6 | Notre étude
Crotoy Silex roulé 0.583 0 0
Boulonnais Calcaire dur concassée 1.111 | 0.0033 337
Arlaut Calcaire semi-dur concassé 0.960 | 0.0040 241 De I[_;rl;ard
Raon Basalte concassé 0.651 0 0
Cherbourg Quartzite 1.145 | 0.0047 244
G1 (Siliceux) Sable naturels 1.344 0.012 112
G1 (Calcaire) Sable naturels 1.157 0.008 144.6
G2 (B1-35M) SR de 1° génération 1.088 0.007 1554
G2 (B1-65M) SR de 1% génération 1.225 | 0.008 153.1
G2 (B1-35S) SR de 1°"® génération 1.078 | 0.008 134.7
G2 (B1-65S) SR de 1° génération 1.061 0.006 176.8
- Dao

G2 (B1-35C) SR de 1°® génération 1.072 | 0.006 178.7 [6]
G2 (B1-65C) SR de 1° génération 1.356 0.009 150.7
G3 (B2-35-GS) SR de 2°™® génération 0.704 0.002 352.0
G3 (B2-35-A-GS) | SRde 2eme génération 0.837 0.004 209.2
G3 (B2-65-A-GS) | SR de 2°™ génération 0.569 | 0.0000 0
GADP Granulats recyclé de la dalle 1.951 0.021 92.9

Trois mortiers a base de sable recyclé SR_1 a I'état sec ont également été fabriqués afin

de comparer la résistance de ces mortiers a ceux fabriqués avec le sable a I'état sursaturé

dans I'étude de I'effet plafond.
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Figure 63 : Résistance en compression des mortiers a base du sable recyclé SR_1 a I’état sec
et sursaturé a 28jours en fonction du rapport Eg/C
La Figure 63 présente les résultats de mesure de résistance en compression a 28 jours des
mortiers contenant du sable recyclé SR_1 a I'état sec et sursaturé en fonction du rapport
Eet/C. Comme attendu, quel que soit I'état de saturation initial du sable recyclé (sec ou
sursaturé), la résistance en compression diminue quand le rapport E./C augmente.
Toutefois, la différence de résistance des mortiers contenant du sable recyclé a |'état sec et

sursaturé est plus significative lorsque le rapport E.s;/C augmente.

Pour un rapport E.;/C tres faible (0.38), la résistance de la matrice de ciment est tres
élevée, la résistance des deux mortiers est "pilotée" par celle des granulats. (effet plafond).
Au contraire, pour un rapport E.s/C élevé (0.68), la résistance de la matrice est faible par
rapport a celle des granulats et elle détermine la résistance des mortiers. En utilisant du
sable a I'état sec, les granulats pourraient absorber une quantité d’eau plus faible que
prévue. Il resterait ainsi une partie de I'eau d’absorption dans la pate de ciment. Par
conséquent, l'utilisation de sable sec conduit a une augmentation du rapport E.q/C et

résulte, dans ce cas, en une diminution de la résistance du mortier.

IV-4. Etude de la microstructure des mortiers a base du sable recyclé

Afin de mieux comprendre les résultats obtenus a I'échelle macroscopique et |'effet

plafond, nous avons ensuite étudié les mortiers a I’échelle microscopique. La microstructure
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des mortiers est caractérisée par analyse d’'images obtenues en microscopie électronique a
balayage. De plus, les propriétés mécaniques, notamment la dureté, des différentes phases
dans le mortier contenant du sable recyclé (ancienne pate de ciment, nouvelle pate de

ciment, granulat naturel) sont étudiées par micro-indentation sous MEB.

IV-4.1. Composition des mortiers
Les compositions des mortiers utilisés dans cette partie sont présentées dans le Tableau
27. La masse de sable recyclé SR_2 est réduite pour que le volume de sable dans les deux
mortiers soit identique. La composition du mortier de référence avec le sable naturel (SN)
est conforme a la norme EN 196-1. Les sable sont utilisés soit a I'état sec soit a I'état
sursaturé afin d’étudier l'influence de I'état de saturation des sables sur les propriétés

mécaniques et la microstructure des mortiers.

Tableau 27 : composition des mortiers contenant du sable SN et SR_2 a I’état sec et sursaturé

Mortier de SN Mortier de SR_2
étatsec  état sursaturé  étatsec  état sursaturé
(MN-Sec) (MN-Sur) (MR-Sec) (MR-Sur)

Eer/C 0.5 0.5 0.5 0.5
Sable a I’état sec (g) 1350 1350 1155 1155
Ciment (g) 450 450 450 450
((ji’c:zfl?;l::cv:/j:j:orptlon o 05" 05’ 10.0" 100"
Eau efficace (g) 225 225 225 225
Eau d’absorption (g) 6.8 6.8 115.5 115.5
Eau totale (g) 231.8 231.8 340.5 340.5
Eau de pré-saturation (g) 0 141,8 0 231.0
Eau versée dans le malaxeur (g) 231.8 90.0 340.5 109.5

": obtenue par la méthode normalisée EN 1097-6 (c.f chapitre Il)

" : obtenue par la méthode par extrapolation (c.f chapitre Il)

Aprés malaxage, le mortier frais est mis en place dans des moules prismatiques

4x4x16cm® conformément a la norme EN 196-1.

Le moule et la rehausse étant solidement fixés sur la table a chocs, les compartiments du

moule prismatique sont remplis directement a partir du bol de malaxage en deux couches

quasi égales. Apres chaque remplissage, le moule est soumis a 60 chocs. Dans le cas du
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mortier auto-placant, le mortier est mis en place directement dans le moule sans

compactage supplémentaire.

Les échantillons sont démoulés aprés 24 heures et conservés dans un bassin d’eau dans

une chambre de conservation climatisée a 20+2°C jusqu’aux jours des essais.

Un essai de flexion trois points est réalisé conformément a la norme EN 196-1 sur chaque
éprouvette prismatique 4 x 4 x 16 cm’. Les deux parties de ces éprouvettes sont ensuite

utilisées ensuite pour les essais de compression.

IV-4.2. Résistances en compression des mortiers

La Figure 64 présente les résultats de mesure de la résistance en compression des
mortiers. Nous pouvons observer une différence importante de résistance a la compression
entre les mortiers de SN et ceux de SR. Nous avons une perte de résistance de presque 20
MPa a 28 jours en remplagant les SN par les SR quel que soit I'état de saturation initial des
granulats. Cette perte de résistance peut s’expliquer par une résistance plus faible des SR
par rapport a celle des SN et/ou une pate de ciment de moins bonne qualité. En effet, il y a
une incertitude sur le rapport E./C dans les mortiers de SR en raison de la difficulté de
mesure de I'absorption d’eau de ces matériaux. Il est donc difficile de maitriser le rapport

Eeff/ C.

Nous pouvons également remarquer, dans la Figure 64, que I’état hydrique de départ des
granulats a peu d’influence sur les propriétés mécaniques pour un méme rapport eau
efficace sur ciment. Ce résultat était attendu dans le cas du sable naturel peu poreux et en
accord avec les précédentes études sur des sables calcaires a faible porosité [71]. Le cas de
SR_2, granulats poreux, est a premiére vue plus étonnant puisque Nguyen [71] a montré
précédemment dans le cas des matériaux poreux calcaires que le calcul d’eau efficace
tendait a sous-estimer |’eau fournie par les granulats poreux. Cet exces d’eau entrainait une
zone de transition plus poreuse et une diminution des propriétés mécaniques du mortier a

base de granulats sursaturés par rapport au mortier a base de granulats secs.
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Figure 64 : Résistance en compression des mortiers a 2 et 28 jours (MN-Sec : mortier a base
de sable naturel a I’état sec, MN-Sur : mortier a base de sable naturel a I’état sursaturé).
D’apres notre étude sur I'effet plafond, I'adhésion entre les deux pates de ciment est

excellente (parametre « p» assez élevé par rapport aux granulats naturels). Mais
effectivement, il est possible que le rapport E.¢/C, dans le cas du mortier de sable recyclé,
soit plus élevé que prévu si on surestime |'absorption d’eau. De plus, comme dans la
discussion de la partie précédente, pour une pate de ciment intermédiaire (E.s;/C=0.53 par
exemple) on peut avoir a la fois la contribution de la pate de ciment et du granulat sur le

comportement mécanique des mortiers.

IV-4.3. Analyse microstructurale de I'ITZ

IV-4.3.1 Méthodologie

Dans cet étude, nous utilisons la technique d’analyse d’images afin d’étudier la

distribution des phases dans la zone d’interphase des mortiers.
L'analyse d’'image de la zone d’interphase des mortiers se divise en 4 étapes :

a) Choix du grossissement et de la résolution des images
b) Détermination de la largeur de la zone analysée

c) Segmentation des phases par les seuils en fonction des niveaux de gris
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d) Quantification et répartition des phases de la zone analysée

Selon Ke et al. [98], I'épaisseur de la zone d’interphase granulat-pate de ciment dans les
bétons et les mortiers ordinaires est environ de 20 a 100 um. Avant de déterminer les
propriétés de I'ITZ, nous devons estimer premierement I'ordre de grandeur de I'épaisseur
de cette zone. Selon I'étude de Garboczi et Bentz [99], Figure 65, avec une fraction
volumique du sable d’environ de 60%, les zone d’interphases dans un mortier sont
guasiment interconnectées. Dans nos mortiers, la proportion volumique de sable est
d’environ 60% ce qui permet de maximiser la fraction interconnectée des zones d’interphase
entre les grains [99], [100]. La distance observée entre les grains de taille comprise entre 500
um et 4 mm est de 'ordre de 150 um. C’est pourquoi la zone analysée autour du granulat a
une épaisseur de 80 a 100 um. Cette grandeur correspond approximativement a la moitié de

la distance entre les gros grains voisins.
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Figure 65 : Fraction interconnectée des ITZ dans des mortiers en fonction de la proportion du
volume de sable [99]

a. Choix du grossissement et de la résolution des images

Il faut choisir un grossissement et une résolution appropriée pour les analyses d’images.
En fait, un grossissement élevé permet d’avoir une bonne résolution mais nécessite ensuite
un nombre d’'images et un temps d’analyse d’autant plus important. Inversement, un petit
grossissement permet de réduire le nombre d’'images mais diminue la qualité des images. Un
choix optimal de grossissement en fonction de la taille des éléments qu’on souhaite analyser

est nécessaire.
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Dans notre cas, des images de dimensions 182 x 167 um? ont été retenues avec une
résolution de 1024 x 943 pixels (voir Figure 66). Cela correspond a une résolution de 0.18 um

par pixel permettant de détecter des éléments de dimensions 0.03 umz.

Il y a au moins de 30 images rétrodiffusées BSE collectées par échantillon pour analyser

les phases afin de minimiser I'écart-type et d’obtenir une analyse représentative [71].

CH Nouvelle pate

ienne pate

Anc

167um

82um
Figure 66 : Image MEB a 1500x en mode rétrodiffusé (BSE) du MR-Sec a 2 jours

b. Détermination de la largeur de la zone analysée

Apreés avoir archivé les images BSE, il faut déterminer la limite de la zone d’interphase. La
zone d’interphase est définie comme une zone a proximité des granulats dont I'épaisseur est
d’environ 20 a 100 um et dont la forme est caractérisée par la frontiére de contact granulat-
pate de ciment et son épaisseur. Dans le mortier de granulat recyclé, il existe une zone
d’interphase entre I'ancienne pate de ciment adhérente aux granulats naturels et la nouvelle
pate de ciment. Dans notre cas, |'épaisseur de la zone analysée est choisie de 80 um a partir

de la frontiére entre les deux phases.

Ensuite, il faut définir la frontiere entre le granulat et la pate de ciment. Ce travail a été

effectué a I'aide d’un outil programmé sous Matlab (annexe 6 et annexe 7).

Une fois la frontiére définie, il est nécessaire de séparer la zone d’interphase pour

I'analyser. L'idée est de créer un masque dont la taille est identique a celle de la zone
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analysée. Ce masque est créé au moyen du décalage de la ligne de la frontiére jusqu’a la
limite de la zone analysée (80 um). Il est ensuite remplacé par la partie correspondante de
I'image de base. Le programme Matlab permet de prélever la zone analysée d’une image

BSE.

H Sig
15.0 kV10.0 mm 4.0 BSE S:

Figure 67 : Image de base, calque avec la ligne frontiéere et zone analysée (MR-Sec a 2 jours)

¢. Segmentation des phases par seuillage en fonction des niveaux

de gris
La segmentation des phases est effectuée par seuillage en fonction des niveaux de gris et
permet de distinguer les trois phases suivantes : pores, produit hydraté et anhydres. La

détermination des seuils d’une image peut étre basée sur les pics de fréquence

représentatifs des phases sur I’histogramme de niveau de gris [101], [81], [102].

7000 14000
60001 HP 12000 HP
» )
g 5000 S 100001
= (=
;; 4000 oH = 8000 o
§ 3000 Pores § 6000 AH
g 20001 4000
i AH s b
1000 2000 ores
0 . . : ; ; 0 ‘ : ; , .
0 50 100 150 200 250 0 50 100 150 200 250
Grey value Grey value
Brightness histogram for Mortar A Brightness histogram for Mortar B
HP : hydration products CH : calcium hydroxide AH :anhydrous cement

Figure 68 : Histogramme des mortiers : A-faible recouvrement des pics associés aux
différentes composantes ; B-recouvrement important du signal associé au produit
d’hydratation (HP) avec celui de la portlandite (CH) [103]
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Cependant, les pics sur I’histogramme peuvent se recouvrir (Figure 68). Afin de
déterminer les seuils, Wong et al. [103] ont proposé d’utiliser les points d’inflexion sur le

graphe de I'aire cumulée en fonction du seuil de gris (Figure 69).
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Figure 69 : Estimation des seuils par la méthode de Wong et al. [103]
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Figure 70 : Image de la zone analysée et différentes phases apres la segmentation
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Une fois les valeurs des seuils déterminées, la segmentation des phases est effectuée a
I'aide d’un programme sous Matlab (Annexe 6 et 7).

image de linterphase image de linterphase

100

200

300

400

500

600

700

800

200 0 800 1000 500 550 600 650 700

200 400 600 800 1000 500 550 G[I]IU aé[] ?[]
Phase 4 (ANHYDRES) Phase 4 (ANHYDRES)

&,

100
200
300
400
500
600
700

800

200 I 400 GU 800 1000 . 500 gR0 600 650 700
Figure 71 : Comparaison des zones spécifiques entre I'image de la zone analysée et image

binaire des pores et anhydres.

Enfin, une comparaison visuelle sur la cohérence entre I'image de base et les images de
phases est effectuée afin de valider les seuils choisis. Pour faciliter la comparaison, les

images sont grossies (Figure 71). S’il existe une sous-estimation ou une surestimation des
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phases, les seuils sont décalés jusqu’a ce que les phases isolées soient compatible avec

I'image de base.

d. Quantification et répartition des phases dans la zone analysée

Pour suivre la distribution des différentes phases dans la zone d’interphase, cette zone
est divisée en plusieurs bandes de largeur identique et paralléles a la frontiére du granulat
(naturel ou recyclé). La largeur d’'une bande doit étre suffisamment petite pour assurer la
continuité du gradient des phases. Selon les recherches précédentes [71], [104]-[106], la

largeur de bande a été choisie a 10 um.

IV-4.3.2 Résultats et discussions

IvV-4.3.2.1 Observations de la microstructure des mortiers au MEB

Les images MEB des différents mortiers sont présentées dans les Figure 72 a Figure 75.
Dans le cas des mortiers de sable naturel, la frontiére entre les granulats et la pate de ciment

peut étre identifiée facilement.

Dans le cas des mortiers de sable recyclé a deux jours d’hydratation, le degré
d’hydratation de la nouvelle pate de ciment est encore faible alors que celui de I'ancienne
pate de ciment du GBR est a priori beaucoup plus élevé. La frontiére entre la nouvelle et
I'ancienne pate de ciment est facile a distinguer. Sur le MR-Sur a deux jours, une épaisse
couche de portlandite a la surface de I'ancienne pate a été observée. Cette couche apparait
également dans le cas du sable recyclé a I'état sec mais de maniére moins systématique et
avec une épaisseur plus faible. Cette zone, appelée film duplex, a été décrite dans
différentes études précédentes dans le cas de mortier a base de granulats naturels [65], [71],
[107]. La formation de ce film pourrait étre due au phénoméne de transport de portlandite

[71].

A 28 jours d’hydratation, la frontiere entre la nouvelle et 'ancienne pate de ciment dans
le cas MR-Sec n’est plus discernable. Par contre, avec le MR-Sur, la couche de portlandite a
deux jours est encore visible ce qui permet de tracer la frontiére entre la nouvelle et

I'ancienne pate de ciment.
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Figure 73 : Images BSE du MN-Sur (a gauche: 2 jours; a droite: 28 jours)
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Figure 74 : Images BSE du MR-Sec (a gauche: 2 jours; a droite: 28 jours)
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Figure 75 : Images BSE du MR-Sur (a gauche: 2 jours; a droite: 28 jours)
IV-4.3.2.2 Distribution des phases dans I'lTZ

La Figure 76 présente la distribution de la porosité dans la nouvelle ITZ obtenue par

analyse des images MEB des mortiers a 2 jours (a) et 28 jours (b) d’hydratation.

Dans le cas du mortier a base de sable naturel (MN Sec et MN Sur), une augmentation de
la porosité est constatée quand on s’approche de la surface des granulats. La porosité est
maximale dans les dix premiers microns. Un écart de I'ordre 7% de porosité est obtenu avec
les mortiers a 2 jours lorsqu’on passe de la zone prés du granulat a la pate de ciment. Il
existe toujours un gradient de la porosité quand on observe les mortiers a 28 jours.
Cependant, cet écart est plus faible qu’a deux jours (5%). Il est constaté également que les
porosités du mortier de granulats secs et du mortier de granulats sursaturés sont quasiment
confondues que ce soit a 2 jours ou 28 jours. Ce résultat est bien en accord avec les

précédents études sur des sables calcaire a faible porosité [71].

Dans la Figure 76, il est observé que, a 2 jours d’hydratation, la porosité du mortier de
granulats recyclés est plus élevée que celle du mortier de granulats naturels. Plusieurs
hypothéses peuvent étre avancées pour expliquer ce résultat. Cette différence pourrait tout
d’abord étre attribuée a un rapport Es/C initial plus élevé dans le cas du mortier contenant
du sable recyclé, en raison d’une surestimation possible du coefficient d’absorption d‘eau.
D’autre parts, dans le cas ou on utilise le sable a I'état sec, les granulats pourraient absorber
une quantité d’eau plus faible que prévue, en effet le temps de contact avec I'eau n’est

peut-étre pas suffisant pour que les granulats absorbent toute la quantité d’eau
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d’absorption. Enfin, lorsque les granulats sont utilisés a I’état sursaturé, il pourrait exister

une pellicule d’eau a la surface des granulats, augmentant ainsi le rapport E¢/C local.
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Figure 76 : Distribution de la porosité de I'ITZ a 2 jours (a) et 28 jours (b) d’hydratation (les
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barres d’erreur correspondent a + I'intervalle de confiance —m ou o représente I'écart

type et n le nombre d’images analysées [108])

Dans le cas du mortier a base de sable recyclé sursaturé, a 2 jours d’hydratation, une
chute de porosité importante dans les dix premier micrometres par rapport a I'lTZ du
mortier a base de sable recyclé sec est observée. Cette chute de la porosité est due a la

présence de la couche de portlandite a la surface des granulats recyclés. Cependant, quand
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on s’éloigne de la surface des granulats, la porosité est plus importante dans le cas du sable

recyclé sursaturé.

La porosité moyenne de I'IlTZ des mortiers de sable recyclé dans les deux états de
saturation n’est pas tres différente (21.8 % et 23.9% respectivement pour MR-Sec et MR-
Sur). Par contre, I'état de saturation des granulats, dans le cas du sable recyclé, influence

significativement la distribution de la porosité dans cette zone.

A 28 jours d’hydratation, dans tous les cas (sauf pour MR-Sec, pour lequel la frontiere de
I'ITZ n’a pas pu étre observée), la porosité de I'ITZ est diminuée par rapport a 2 jours
d’hydratation grace a I'augmentation du degré d’hydratation. Cependant, la porosité de I'lTZ

dans le cas MR est plus importante que celle de MN sauf dans les dix premiers microns.

La Figure 77 présente la distribution des produits d’hydratation dans la nouvelle ITZ
obtenue par analyse des images MEB des mortiers a 2 jours et 28 jours d’hydratation. Une
augmentation importante des hydrates entre 2 jours et 28 jours est observée ce qui explique

la chute de la porosité dans cette zone.
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Figure 77 : Distribution des produits hydratés dans I'ITZ a 2 jours et 28 jours d’hydratation
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représente I’écart type et n le nombre d’images analysées [108])

Il est constaté également que cette augmentation est moins importante dans les dix

premiers microns et plus importante quand on s’éloigne de la sur face des granulats. Cette
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différence peut étre attribuée a I'effet de paroi. Ce dernier conduit en effet a une faible

concentration des grains anhydres de ciment dans la zone proche de la surface des

granulats.
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Figure 78 : Distribution de I'anhydre dans I'lITZ a 2 jours d’hydratation (les barres d’erreur
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La Figure 78 présente la proportion de I'anhydre dans la nouvelle ITZ. Il est constaté que
la quantité d’anhydre diminue quand on s’approche la surface des granulats. Cette
diminution est plus importante dans le cas de mortier de sable recyclé sursaturé qui
présente un plateau de proportions d’anhydre aux dix premiers microns. Comme présenté
précédemment, la formation de I'lTZ est due en partie a 'effet de parois. Cette effet est
clairement observé ici (voir Figure 78). Cependant, cet effet est plus important dans le cas du
sable recyclé a I'état sursaturé. Un relargage d’eau d’absorption des granulats recyclés

pourrait avoir repoussé les grains de ciment plus loin de la surface des granulats.

IV-4.4. Analyse de la microstructure par indentation sous MEB

Ensuite, la microstructure des mortiers a base du sable recyclé est caractérisée par I'essai
d’indentation sous MEB. Cette technique est utilisée afin de déterminer certaines propriétés
mécaniques des matériaux notamment la dureté. Elle consiste a enfoncer un indenteur
rigide de géométrie connue perpendiculairement a la surface du matériau a étudier. On suit

continiment la profondeur de pénétration « h » en fonction de la charge appliquée « Fz ».
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En tracant la courbe de charge-déplacement, on peut déterminer certaines propriétés

mécaniques du matériau (la dureté, le module Young,...).

Dans cette partie, on va présenter les essais d’indentation sur les différentes phases
étudiées (le granulat naturel, 'ancienne pate de ciment et la nouvelle pate de ciment) du
mortier a base de sable recyclé dans deux états de saturation, sec et sursaturé. La
composition des mortiers est identique que pour I'étude de la microstructure. Les essais
sont réalisés sous le MEB comprenant un dispositif de nano-indentation développé au

département GCE- Ecole des Mines de Douai.

IV-4.4.1 Appareillage

150mm

Tables de déplacement

i/ -— Tables de déplacement
en Z/L %

en X/Y

Figure 80 : Installation du dispositif dans la chambre de MEB au département GCE — Ecole des
Mines de Douai

Le MEB utilisé est de type HITACHI S-4300SE/N (Figure 80). La mesure d’indentation
nécessite un appareillage trés précis. Les mesures sont réalisées dans une large gamme de

forces : de que quelques dizaines de milli-newtons jusqu’a plusieurs centaines de milli-
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newtons, avec une précision de I'ordre du micro-newton. L’appareil est capable de mesurer
des profondeurs de pénétration de I'ordre de quelques micrométres avec une résolution de

1 nanomeétre.

L'indenteur utilisé est une pointe type Berkovitch modifiée avec une diagonale de 20 um
pour avoir un cOne équivalent identique a un indenteur Vickers. Les paramétres

géométriques du contact de ce type d’indenteur sont présentés dans I'annexe 8.

Une table de déplacement permet de déplacer I'échantillon dans les deux directions X et
Y afin de choisir la zone a indenter. La zone d’analyse est de 20 x 20 mm? (Figure 79). Une
autre table de déplacement en Z permet de déplacer la pointe verticalement pour mesurer
la profondeur d’indentation. La précision de déplacement est de I'ordre de 1 nm. Ce
déplacement est controlé par un laser (Figure 81).

Une cellule de force de 1N maximum avec une précision de 0,5mN est mise en place dans
le dispositif (Figure 81).

Le dispositif est connecté a un systeme de contrGle pour mesurer la force et le
déplacement de la téte de mesure.

Pointe
Type Berkovitch modifiée
de 20pum

Piezo Z
Précision : V. min 0.10 mN/s
V max 100.00mN/s

Laser Cellule de force 1IN
Mesure du déplacement Précision : 0.5 mN

Précision : 1nm

Figure 81 : Téte de mesure du dispositif

Avantages du systéme :

e Ce dispositif permet de travailler avec une résolution supérieure a la microscopie

optique généralement utilisée pour I'indentation des matériaux.
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e |l permet également de travailler en direct pour voir le comportement du
matériau au cours d’indentation donc de choisir une zone appropriée pour la

mesure (éviter les pores, les zones endommagées, les fissures,...).

IV-4.4.2 Expérimentations
Une premiere observation sous le MEB est réalisée pour identifier les zones a indenter.
Une fois la zone choisie, I'indenteur est déplacé vers ce point pour réaliser |'essai (Figure 82
et Figure 83). La force et le déplacement vertical de l'indenteur (enfoncement) sont

enregistrés.

e La force maximale appliquée a été choisi a 100mN. Cette valeur correspond a une
taille de 'empreinte raisonnable pour analyser toutes les phases étudiées.

e Lacharge est appliquée avec une vitesse de 3mN/s jusqu’a la force maximale.

e L’évolution de la charge et 'enfoncement est enregistrée afin de tracer la courbe

charge-déplacement.

7

WD38 .8mm

Figure 82 : Une zone favorable choisie en présence d’un grain du sable recyclé (ligne pointillé)

Dans notre étude, on a choisi une zone représentant un grain de sable recyclé enrobé par
la nouvelle pate de ciment. Cette zone nous permet de réaliser des essais d’indentation sur
différentes phases dans le mortier contenant du sable recyclé (les granulats naturels,
I'ancienne pate de ciment, la nouvelle pate de ciment). Une fois la zone choisie, une série

d’essais a été réalisée. Il y a au moins une douze de points pour chaque phase.
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Figure 83 : Essai d’indentation sur la nouvelle et I'ancienne pdte de ciment

Le détail de traitement des données est présenté dans I'annexe 8. Un programme sous
Matlab a été créé afin de traiter les données. Dans ce programme, les deux duretés Martens
(Hw) et Oliver & Pharr (H;r) sont déterminées. En fait, la dureté Martens (Hy) est utilisée
pour les essais d’indentation a I’échelle micrométrique. Dans notre cas, les essais sont

réalisés a I’échelle micrométrique donc la dureté Martens est plus pertinente a analyser.

IV-4.4.3 Résultats et discussions

La Figure 84 présente la comparaison de la valeur d’enfoncement maximale de
I'indenteur dans les phases étudiées. Plus la valeur de I'enfoncement est grande, plus les
propriétés mécaniques, notamment la dureté, sont faibles. Il est observé que I'enfoncement
dans la nouvelle pate de ciment est plus élevé que dans les deux autres phases. De plus, la
valeur d’enfoncement dans la nouvelle pate dans les deux mortiers a base de sable recyclé
sec ou sursaturé est identique. Ce résultat conforte les mesures de résistances en
compression présentées précédemment : I'état de saturation initial ne semble pas influencer
beaucoup les propriétés mécaniques des mortiers. |l faut toutefois noter ici que seule la
matrice de ciment loin des granulats a été étudiée, nos mesures d’indentation ne

concernent pas I'lTZ.

Les moyennes des mesures des différentes phases du mortier a base du sable recyclé
SR_2 a deux états hydriques, sec et sursaturé, et du gravillon recyclé sont présentés dans le
Tableau 28. Ces sont les résultats moyens d’au moins de douze mesures sur la nouvelle et

I'ancienne pate de ciment et de six mesures sur le granulat naturel.
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Figure 84 : Enfoncement de I'indenteur dans les phases étudiées
Tableau 28 : Bilan des résultats obtenus par I’essai d’indentation
Eo* Hm Enfoncement
Nom Nomination des (GPa) (GPa) (um)
échantillon phases
Moyenne ET Moyenne | ET Moyenne ET
o Ancienne pate | VP 18.7 3.9 0.7 0.13 2.4 0.2
Mortier a
Nouvelle
base du . NP 12.7 4.5 0.32 0.07 3.2 0.7
sable recyclé [ pate
sec a 28j
Granulat
(MR-Sec28) GN 50.3 13.0 2.66 1.21 1.3 0.3
naturel
Gravillon . n
i Ancienne pate | VP 22.6 3.6 0.91 0.04 2.1 0.05
recyclé
Mortier a ancienne pate | VP 18.9 8.2 0.66 0.29 2,5 0.4
base du | Nouvelle
sable recyclé | NP 134 4.8 0.44 0.16 3,2 0.7
sursaturé a pate
28] Granulat GN 374 4.7 1.85 0.49 1.5 0.2
(MR-Sur28) | naturel ' ' ' ' ' '

* 1 cette valeur correspond a une charge donnée (100mN). Il faut faire des mesures a plusieurs charges cas le module Young évolue

en fonction de la charge.

Généralement, quel que soit I"échantillon, les valeurs du module d’Young (ou de la
dureté) mesurées sur une phase donnée sont proches. Ainsi, I’état de saturation initial du
sable recyclé ne semble pas modifier les propriétés mécaniques de ces trois phases. Le

module d’Young de la nouvelle pate est de 'ordre de 13 GPa, celui de I'ancienne pate est
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d’environ 19 GPa et celui du granulat naturel d’environ 45 GPa. Pour les matériaux étudiés,
la nouvelle pate de ciment semble donc posséder un module élastique inférieur a celui de
I'ancienne pate. Toutefois I'écart du module élastique est beaucoup plus important entre
I’ancienne pate de ciment et le granulat naturel. La concentration maximale de contraintes

et de déformations pourrait donc se trouver de préférence dans I'ancienne pate de ciment.

IV-5. Conclusions

A I’échelle macroscopique, une chute d’environ 20 MPa de la résistance en compression a

28 jours a été observée lorsque le sable naturel est remplacé par le sable recyclé.

L’étude des parametres p et q des granulats recyclés selon le modele de De Larrard
montre que, dans notre cas, une bonne adhérence entre la nouvelle pate de ciment et les
granulats recyclés est trouvée avec une valeur élevée de « p» (1.298). Cette bonne
adhérence est probablement due a une bonne affinité chimique entre les deux pates de
ciment au sein desquelles on pourrait trouver le transport d’hydrates. En plus, la rugosité de
surface du sable recyclé grace a la présence de la pate de ciment adhérente peut étre une
des raisons de cette bonne adhérence. Cette rugosité a été mise en évidence par les

observations de la morphologie du sable recyclé sous le MEB.

En revanche, un rapport « p/q » assez faible (99.6 MPa) a été obtenu par rapport aux
granulats naturels courants. Il existe donc un effet plafond important qui va limiter la

résistance maximale de mortier a base de sable recyclé.

A I’échelle microscopique, a deux jours d’hydratation, la frontiére entre I'ancienne et la
nouvelle pate de ciment peut étre distinguée facilement grace a la différence de maturité
entre les deux matrices de ciment quel que soit I'état de saturation du sable recyclé (sec ou
sursaturé). Dans les deux cas, le sable a I'état sec et sursaturé, nous pouvons noter la
formation d’un film duplex a la surface de I'ancienne pate de ciment. Il est toutefois plus

épais et plus continu quand les granulats sont saturés.

A 28 jours d’hydratation, la frontiere entre I'ancienne et la nouvelle pate de ciment
devient difficile a visualiser a cause de la continuité entre les deux matrices cimentaires. En
revanche, dans le cas du mortier a base du sable recyclé sursaturé, la couche de portlandite

entre les deux pates de ciment persiste et permet de visualiser la frontiere.
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Dans tous les cas, la porosité moyenne de I'ITZ de mortier du sable recyclé est plus
importante que celle de mortier du sable naturel. Ce résultat est en accord avec I'étude
précédente sur les granulats naturels poreux [71]. De plus, comme nous I’avons montré dans
le chapitre Il, il n’est pas simple de mesurer I'absorption d’eau pour ces matériaux poreux et

donc de maitriser le rapport Ef/C.

L’état de saturation initial des granulats a une influence tres faible sur la porosité
moyenne de la nouvelle ITZ et les résistances en compression pour les granulats étudiés. La
porosité moyenne de I'lTZ dans ces deux mortiers a base de sable recyclé (sec et sursaturé)
est identique. En revanche, I'influence de I'état de saturation des granulats sur la distribution

de la porosité dans la nouvelle ITZ est importante.

Les résultats des essais d’indentation sous MEB montrent que la dureté de la nouvelle
pate de ciment dans les deux mortiers (MR Sec et MR Sur) a 28 jours est quasi identique.
Mais elle est un peu plus faible que celle de I'ancienne pate de ciment adhérente et
beaucoup plus faible que celle des granulats naturels. Les modules élastiques de I'ancienne
et de la nouvelle pate de ciment sont tres proches. Par contre, la différence de module
élastique entre l'ancienne pate et les granulats naturels est trés importante. La
concentration maximale de contraintes et de déformations pourrait donc étre obtenue dans

la zone d’interphase entre granulat naturel et ancienne pate de ciment.

Pour les mortiers a base de sable recyclé, les résultats d’analyse d’'images confirment que
les porosités moyennes des deux ITZ sont trés proches quel que soit I'état de saturation
initial des granulats. Les résultats d’essai d’indentation confirment également que les
propriétés des deux nouvelles pates sont trés proches. A I'échelle microscopique, nous
n’observons donc pas de différences importantes entre le mortier de sable recyclé a I'état
sec et celui a I’état saturé en ce qui concerne la porosité et la dureté des nouvelles pates de
ciment. Ces observations sont en accords avec la faible différence de résistance en

compression entre le mortier contenant du sable recyclé a I'état sec et sursaturé

Les résultats de ce chapitre ont fait I'objet de deux communications (CIGOS 2015 [109] et
EMABM 15 [110]).
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Conclusion générale et perspectives

Conclusion générale

Le recyclage des déchets de C&D est de plus en plus nécessaire afin de protéger
I’environnement et les ressources naturelles. Une des solutions est d’utiliser ce type de
déchets comme granulats dans le nouveau béton. Cependant certains obstacles empéchent
le développement de cette voie de valorisation. La caractérisation des GBR et une meilleure
compréhension des propriétés des bétons fabriqués avec ces derniers permettraient de
promouvoir I'utilisation des GBR. L’objectif de cette étude était d’étudier I'influence de I'état
de saturation des GBR, notamment du sable recyclé, sur le comportement a I'état frais et

durcissant des mortiers.

Premierement, la caractérisation des propriétés du sable recyclé a été réalisée Une
méthode thermique, en déterminant la perte de masse au four de 105°C a 475°C, a été
utilisée afin d’estimer la teneur en pate de ciment adhérente des fractions granulaire du
sable recyclé. Les résultats montrent que la teneur en pate de ciment adhérent augmente
quasi linéairement lorsque la taille des granulats diminue. Ce résultat est en accord avec les

résultats obtenus précédemment par Zhao [17].

- Par la suite, différentes méthodes de mesure de I'absorption d’eau du sable recyclé ont
été employées. Une sous-estimation de I'absorption d’eau du sable recyclé a été obtenue
par la méthode normalisée EN 1097-6. Tandis que les méthodes IFSTTAR N°78 et
Evaporométrie surestiment I'absorption d’eau du sable recyclé. Une méthode indirecte, par
extrapolation, de mesure de I'absorption d’eau des fines a été utilisée. Cette méthode est
basée sur la relation linéaire entre la teneur en pate des fractions granulaires et leur
absorption d’eau. L’absorption d’eau des fractions fines (d<0.8mm) est extrapolée a partir
des résultats de mesure d’absorption d’eau des fractions grossieres et de la connaissance de
la teneur en pate de ciment adhérente des fractions granulaire grossieres. Enfin, en
connaissant la proportion des différentes fractions, il est possible de calculer I'absorption
d’eau du sable recyclé. Cette méthode donne des valeurs d’absorption d’eau des sables SR_1

et SR_2 respectivement de 9.0% et 9.6%.
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Deuxiémement, l'influence de I'état de saturation du sable recyclé sur le comportement a
I’état frais en utilisant un mode de pré-saturation en bidon étanche pour la préparation du
sable utilisé a I'état humide a été étudiée.

Dans tous les cas, la maniabilité des mortiers contenant du sable recyclé est moins
importante que celle du mortier contenant du sable naturel de méme granulométrie. La
maniabilité du mortier contenant du sable recyclé a I'état sec est plus importante que celle
du mortier contenant du sable recyclé a I'état sursaturé. Cette différence est due a une
qguantité d’eau a To plus importante dans les mortiers de sable sec (eau efficace + eau

d’absorption).

La granulométrie du sable recyclé a une influence importante sur la maniabilité des
mortiers. La compacité du squelette granulaire du sable SR_1 est plus importante que celle
du sable SR_2. Comme les deux mortiers possedent le méme volume de pate de ciment, le
mortier contenant SR_1 (plus compact) est donc plus maniable car il présente un

desserrement par la pate plus important que celui contenant SR_2

La maniabilité des mortiers contenant du sable recyclé est influencée par le temps de pré-
saturation du sable utilisé. Les résultats montrent que le mortier est moins maniable lorsque
le temps de pré-saturation des granulats augmente. Ce résultat est di a la cinétique
d’absorption d’eau du sable recyclé. L'état d’équilibre hydrique dans le bidon de pré-

saturation est atteint lorsque le temps de pré-saturation est suffisant (a partir de 7 jours).

L'influence de I'état de saturation sur la maniabilité a été étudiée en pré-saturant
pendant 2 semaines du sable recyclé avec des teneurs en eau de pré-saturation variant de
0% a 30%. Les résultats montrent que I'état de saturation initial du sable recyclé influence
significativement la maniabilité du mortier. Un palier d’étalement a été trouvé a W=14%. De
plus, la masse résiduelle du bidon de pré-saturation est également enregistrée apres chaque
essai. Cette valeur nous indique I'eau en excés dans le bidon. En dessous de W=11%, la
masse résiduelle du bidon est quasi nulle. A partir des mesures d’étalement et de la masse
résiduelle du bidon, I'absorption d’eau du sable recyclé pourrait étre estimée entre 11 et
14%. Ce résultat est toutefois surestimé car la présence, au cours de la saturation en bidons,
de forces capillaires provoque la formation d’agglomérats de fines particules. Une nouvelle

mesure de l'absorption d‘eau par extrapolation, avec un mode de saturation en bidons,
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donne une valeur d’absorption légerement supérieure a celle obtenue avec un mode de

saturation par immersion totale (9.5%) pour le sable recyclé SR_1.

L'influence de I'état de saturation des granulats sur le comportement a I'état durci des

mortiers a été étudiée.

A I'échelle macroscopique, des essais mécaniques ont été réalisés pour évaluer I'effet
plafond du sable recyclé. Cette étude s’est basée sur le modele de F. De Larrard [95] en
déterminant les parameétres intrinséques « p » et « g » des granulats. Une valeur élevée de
« p », caractérisant I'adhérence des granulats recyclés, a été trouvée. Ce résultat nous
montre une bonne liaison entre la nouvelle pate de ciment et les granulats recyclés apres 28
jours de durcissement. Ce résultat peut étre attribué a une bonne affinité chimique entre
I'ancienne et la nouvelle pate de ciment et une rugosité importante du sable recyclé. De
plus, un rapport p/q assez faible par rapport aux granulats naturels courants a été observé. Il
montre donc un effet plafond important de notre sable recyclé qui limite la résistance
maximale du mortier lorsque des pates a faible rapport E./C sont utilisées. Pour les rapports
Ect/C intermédiaire (0.5 par exemple), la résistance du mortier pourrait étre dépendre a la

fois la résistance de la pate de ciment et la résistance des granulats recyclés.

Une comparaison de la résistance en compression des mortiers contenant du sable
recyclé (SR_2) et du sable naturel (SN) de méme granulométrie dans deux états de
saturation (sec et sursaturé) a été faite. Une chute de la résistance en compression a 28
jours de 20MPa en remplacant le sable naturel par le sable recyclé a été observée. Par
contre, I'état de saturation initial des granulats recyclé, dans notre cas, a peu d’influence sur

la résistance en compression.

A I’échelle microscopique, la porosité moyenne de la nouvelle ITZ du mortier de sable
recyclé (SR_2) est plus importante que celle du mortier de sable naturel (SN). L'influence de
I’état de saturation initial du sable recyclé sur la porosité moyenne de I'lITZ est faible. Par
contre, I'état de saturation influence significativement la distribution de la porosité de la
nouvelle ITZ. La dureté et le module élastique des différentes phases (la nouvelle pate de
ciment, I'ancienne pate de ciment et le granulat naturel) du mortier contenant du sable
recyclé dans deux états d’humidité (secs et sursaturé) a 28 jours de durcissement ont été
mesurés par indentation sous le MEB. . Cette technique nous permet de travailler en direct

et de choisir la zone a indenter. Les résultats montrent que la dureté des deux matrices de
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ciment de deux mortiers (MR Sec et MR Sur) a 28 jours est identique. L'influence de I'état de
saturation sur la microstructure, dans notre cas, semble donc faible. L’écart entre le module
élastique de I'ancienne et la nouvelle pate de ciment est faible. Mais la différence du module
élastique entre l'ancienne pate et les granulats naturels est trés importante. La
concentration de contraintes et de déformations devrait ainsi étre maximale dans I'ancienne

ITZ entre les deux.

A I'échelle microscopique, en ce qui concerne la porosité de I'ITZ et la dureté des
nouvelles pates de ciment, il y a peu de différences importantes entre le mortier de sable
recyclé a I'état sec et celui a I'état saturé. Ces observations sont en accords avec la faible
différence de résistance en compression entre le mortier contenant du sable recyclé a I'état

sec et sursaturé.
Perspectives

1. Plusieurs résultats obtenus dans nos travaux suggerent que la présence de pate de
ciment durcie au sein des GBR pourrait jouer un role chimique sur le
comportement a I'état frais et sur la microstructure de 'l TZ.

En effet, dans notre étude sur l'influence du degré de saturation des sables
recyclés sur la maniabilité, un second palier a été observé pour des teneurs en eau
supérieures a W=18%. Ce palier n’a pas pu étre expliqué a partir de considérations
physiques. Une dissolution importante d’ions dans I'eau de pré-saturation en
exces pourrait entrainer une accélération des réactions d’hydratation et un
raidissement précoce du mortier. Par ailleurs, la précipitation importante de
portlandite a la surface de I'ancienne pate de ciment, observée dans les mortiers
contenant du sable sursaturé pourrait également étre liée a des transferts d’ions.

L'influence de la composition chimique de l'ancienne pate et du mode de
saturation sur les échanges ioniques se produisant a I'état frais et durcissant
pourrait ainsi expliquer certaines différences observées entre les mortiers de sable

sec et sursaturé.
2. Dans notre étude, l'influence de I'état de saturation du sable recyclé sur les

propriétés a |'état frais et durci des mortiers a été explorée. Par la suite, une étude

a I'échelle du béton pourrait étre envisagée pour vérifier si les résultats obtenus
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peuvent étre étendus a des grains de dimensions plus importantes. En effet, dans
le cas des gravillons recyclés, la cinétique d’absorption pourrait jouer un role plus
important que pour les sables. Afin de ne pas cumuler les difficultés, dans un
premier temps, l'utilisation de gravillons recyclés et de sable naturel pour la
fabrication du béton serait préférable afin d’étudier I'influence de I'état de
saturation des gravillons recyclés sur la maniabilité du béton.

Enfin, un béton incorporant des gravillons et du sable recyclé pourrait étre

formulé pour étudier un recyclage complet des GBR.

3. Nos résultats montrent que I'influence de I’état de saturation sur la méso-porosité
moyenne de la nouvelle ITZ du mortier contenant du sable recyclé est faible. En
revanche, I'état de saturation influence significativement la distribution de la
méso-porosité dans la nouvelle ITZ. En utilisant la technique d’indentation sous
MEB couplée a I'analyse d’images un profil de dureté a partir de la frontiere entre
I'ancienne et la nouvelle pate de ciment vers la nouvelle matrice de ciment
pourrait étre identifié. Ce résultat pourrait servir ensuite a alimenter une
modélisation mécanique afin d’étudier plus précisément Iinfluence des
caractéristiques de I'lITZ (porosité moyenne, gradient de porosité, largeur de I'lITZ,

...) sur le comportement mécanique macroscopique des mortiers.
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Annexel : Ciment CEM II/A-L 42,5 N CE CP2 NF

t\ FICHE TECHNIQUE
Holcim Fabriqué 23 ROCHEFORT

France Mise & jour du 27AI2/2012

F EN 197-1/A1 CEM II/A-L 425N 010672001
N*® de certifical : 0333-CPD-4304
gl CEM IVVA-L 42,5 N CE CP2 NF 2TN/1997
NF PI5-318 Ciments a teneur en sulfures limitée pour béton précontraint CP2
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Surface massique (en cmfg) . 3700 Stabilité (en mm) .. ... L1
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Composition potentielle du clinker : cia 79 C35 6l C4AF 12

L& reproduction partielle ou intégrale de ce document est interdite sans accord préslable de notre par.
Les résultats faisant 'objet du présent document sont basés sur des valeurs moyennes et sont donnés & tire purament
indicatif. Etant susceptibles de varier dans bes limites autorisées par les normes correspandantes, ils ne saurakent engager

la responsabilité de Holcim France ou Holcim Belgigue.

Figure 85 : Fiche technique du ciment CEM II/A-L 42.5N
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Les traitement du ciment avec la solution acide salicylique/méthanol (SAM) et le sucre
(solution de KOH), selon Stutzman & Stefan [19], peuvent améliorer les limites de détection

pour l'identification et les mesures quantitatives, particulierement pour I'analyse Rietveld.

ciment Portland

______ simulation
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- | \“‘ v “
I R R o o |
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Figure 86 : Diffractogrammes du ciment Portland CEM II/A-L 42,5N
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La Figure 86 présente différents diffractogrammes sur le ciment brut et sur le ciment
ayant subi des attaques au sucre et a 'acide salicylique. Un traitement au sucre dissout les
phases aluminate et ferrite, ne laissant que les 3 phases Alite, Belite et Calcite [19]. En
revanche, un traitement a I'acide salicylique dissout les phases silicates et aluminates, il ne

reste alors que les phases Ferrite, C3A et le gypse dans le ciment [19] et la calcite.

Un traitement avec la solution d’acide salicylique/méthanol (SAM) et d’acide
nitrique/méthanol (NAM) selon le protocole décrit par Stutzman & Stefan [19] a été réalisé.

Les résultats sont présentés dans le Tableau 29.

Tableau 29 : Résultats de dissolution du ciment CEM II/A-L dans les solutions NAM et SAM

Nom échantillon % dissolution % résidu
(% en masse) (% en masse)
Solution NAM Poudre Ciment CEM II/A-L 91.5% 8.5%
Solution SAM Poudre Ciment CEM II/A-L 67.4% 32.6%

La quantification de phases silicatées par la méthode de traitement a I'acide salicylique

nous donne une teneur de 67.4 % (en masse) de phases silicatées.

La comparaison des analyse de Rietveld avec les résultats de dissolution a l'acide
salicylique montre que c’est bien la dissolution de I'alite et de la bélite qui est responsable

de la perte de masse lors de I'essai de dissolution de ciment CEM II/A-L.

La composition de Bogue inverse effectuée sur I'analyse Rietveld présente également un
tres bon accord avec I'analyse élémentaire fournie par la fiche technique (Figure 85). Dans

cette analyse, on obtient 66.3% (en masse) des phases silicatées.
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Annexe2 : Super-plastifiant MC-Powerflow 3140

C€

MC-PowerFlow 3140

MC

Conforme NF EN
934.1/.2

Superplastifiant/haut réducteur d'eau trés performant reposant sur la derniére

technologie polymérique

Propriétés du produit

Réduction d'eau importante.
Faible dosage.

Trés bon maintien de la rhéologie.
Dispersion rapide dans le beton.
Faible cohésion.

Bonne stabilite des betons autoplagants et autonivelants.

Bonne compatibilité avec les entaineurs d'air.
Ne contient pas de chlorures.

Domaines d'application

Béton prét a 'emploi.

Adapté pour I'association avec les ciments composites.
Beatons trés fluides.

Béton autoplagant (BAP)

Indications de mise en ceuvre

© 2015 Tous droits réservés.

Consignes d'utilisation réduites de maniére considérable dans

MC-PowerFlow 3140 est un superplastifiant la plupart des cas. Une correction ultérieure de la

synthétique qui repose sur la derniére technologie consistance par un ajout de fluidifiant sur

MC des polycarboxylatether (PCE). le chantier n'est plus nécessaire dans la majorité
des cas.

Le mécanisme actif particulier permet la fabrication

de bétons 4 faible teneur en eau avec des qualités Généralement, mé&me si le maintien de

de mise en ceuvre excellentes. Les
caractéristigues visées du béton frais sont

la rhéologie est important, les temps de prise
et de développement des résistances

généralement obtenues avec de faibles dosages mécanigues sont normaux. Dans les cas isolés,
un léger effet retardateur peut se produire en

MC-PowerFlow 3140 se mélange rapidement et de fonction du dosage et de la température.

maniére homogéne dans le béton et développe son

effet fluidifiant. Ainsi, les cadances de productions La combinaison particuliére des matiéres actives

rapides sont assurées. permet la fabrication de bétons stables sans

risque de ségrégation sur toute la plage de

MC-PowerFlow 3140 est congu pour obtenir de consistance.

longs maintiens de rhéologie. Les pertes de
consistance souvent constatées avec les
superplastifiants conventionnels peuvent étre

MC Chimie SARL . Z_|. mi-plaine . 29/31, rue des Fréres Lumiére . F-69740 Genas

Tel. +33-4-78 90 24 36 . Fax: +33-4-T8 90 11 99 . www.mc-chimie.fr
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MC

MC-Powerflow 3140 peut &tre combiné dans le la durée du mélange de maniére & ce que Madjuvant
béton avec beaucoup d'autres adjuvants MC. Pour les puisse pleinement produire son effet fluidifiant
cas particuliers, veuillez contacter nos conseillers pendant lopération de mélange.

spécialisés dans la technologie du béton.
Dans le cas d'un dosage sur le chantier en citerne,

L'ajout de MC-PowerFlow 3140 au béton est effectué il convient de respecter la norme en vigueur.
pendant le mélange. La meilleure efficacité est

obtenue lors du dosage aprés lajout d'eau. Veuillez respecter les "Consignes générales
Cependant le dosage dans I'eau de gachage est d'application d'adjuvants pour béton”.

également possible. Nous recommandons de choisir

Propriétés techniques du MC-Powerflow 3140

Parameétres Unité Valeur Observation
Densité Ko/l eny. 1,06 valeur moyenne
FPlage de dosage recommandée % 02430 du poids de ciment
Tensur max. en chlorure % de masse =010

Teneur max. en alcalins % de masse =al1hb

Extrait sec. F 29.8-31.8  (methode infrarouge)
pH 4 5-65

Caractéristiques produit du MC-Powerflow 3140

Type dadjuvant Superplastifiant/haut réducteur d'eau: EM 934-2 T3.1/3.2

Deésignation {appellation) de l'adjuvant MC-Powerflow 3140

Couleur Marron

Forme Liquide

Certificat de conformité DIN EN 150 9001 / DIN EN 934-1/2/6
0754-CPD-02-1065.2

Organisme homologué MPA, Karlsruhe

Contrile de la production en usine selon DIN EN 150 9001/ DIN EN 934-1/2/6

Forme de la livraison Fits de 200 Kg
Container de 1000 Kg

Annaotation : Les informations données dans la présente fiche technique sont basées sur nolre expénience en loule bonne fod, mais sans engagement.
Elles sont & adapter aux ouvrages respecis, aux objectis d'ulilisation et sus exigences locales spéaifigues. Dans ces conditions, nous garantissons
l'exactitude de ces informations dans be cadre de nos condilions de venle e de livraison. Toule recommandation faile par nos collaboraleurs

el s'écartant des informaions conlenues dans nos fiches techniques sera valable uniguerment & condition davoir &2 confirmée par ecril. De manisre
pénérale, les régles de Fart officisllement reconnues sont applicables.

Editicn 009, Le présent imprimé a 818 révisd sur le plan lechnigue. Les versions publides améneuremeant ne sonl plus valables el ne dodvenl plus &lre
ulilisdes. Toute nouvelle revigion technique amnnule al remglace la précadanls vansion.

MC Chimie SARL . Z.I. mi-plaine . 29/31, rue des Fréres Lumiére . F-69740 Genas
Tel +33-4-T8 90 24 36 _ Fax: #33-4-78 90 11 99 _ www._mc-chimie fr

Figure 87 : Fiche technique du super-plastifiant MC-Powerflow 3140
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Annexe 3 : Essais préliminaires d’étude de l'influence de I’état de
saturation initial sur la maniabilité des mortiers

Cette étude concerne l'influence la teneur en eau de pré-saturation sur la maniabilité des
mortiers a base de sable recyclé SR_2. La composition des mortiers de cette série est
présentée dans le Tableau 30. Dans cette série, la seule différence entre les mortiers est la
guantité d’eau pré-saturée. La teneur en eau de pré-saturation du sable est variée

progressivement de 0% a 20%.

Tableau 30 : Composition des mortiers

Nomination Ciment Sable Ec/C Eau Eau de pré Temps de
a I’état sec d’absorption  saturation  pré-saturation
(@) (©) (©) (%)

SR_2-0.75-0% 450 1155 0.75 1155 0 -

SR_2-0.75-1w6% 450 1155 0.75 1155 69.3 1 semaine
SR_2-0.75-1w8% 450 1155 0.75 1155 92.4 1 semaine
SR_2-0.75-1w10% 450 1155 0.75 115.5 115.5 1 semaine
SR_2-0.75-1w12% | 450 1155 0.75 1155 138.6 1 semaine
SR_2-0.75-1w20% 450 1155 0.75 115.5 231.0 1 semaine

*:pré-saturation dans le bidon pendant 1 semaine avant la fabrication.

Les résultats de mesure d’affaissement des mortiers a base de sable recyclé SR _2 en
fonction du temps sont présentés dans la Figure 88. Il est observé que I'affaissement des
mortiers a tendance a diminuer quand on augmente la teneur en eau de pré saturation. La
Figure 89 montre I'affaissement des mortiers a To.s (premiere mesure d’affaissement). Une
chute importante de I'affaissement a Tp.s est observée quand on augmente la teneur en eau
de pré-saturation. En plus, ces résultats confirment ceux qui sont présentés dans le chapitre

[l (Figure 57) pour les mortiers contenant du sable recyclé SR_1.
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Figure 88 : Résultats de mesure d’affaissement des mortiers de SR_2
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Figure 89 : Affaissement des mortiers de SR_2 a To+5min
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Annexe 4 : Vérification de l'influence de I’état de saturation initial
sur la maniabilité du mortier contenant du SR_1

Pour valider les mesures expérimentales présentées dans le chapitre 2, les essais

eme

précédents ont été répétés dans le cadre d’un projet d’éléves de 2°" année du département

GCE de I'Ecole des Mines de Douai.

Cette nouvelle campagne expérimentale a été réalisée sur un autre prélévement de sable
recyclé. La granulométrie de ce préléevement est comparée a celle du sable SR_1 précédent
sur la Figure 90. La composition du mortier est la méme que celle du mortier précédent
(chapitre IlI:111-3.3). La teneur en eau de pré-saturation varie ici de W=10%; 12%; 14%; 16%;
18% et 20% avec un temps de pré-saturation de 1 et 2 semaines. Le mode de pré-saturation

du sable suit la procédure décrit a Ill-2.1.

100

90 — === SR_1(ler prélévement)

20 —&— SR_1 (2eme prélévement- PDR)

70

60

50

40

30

Tamisats cumulés (%)

20

10

0.04 0.2 1 5
Mailles tamis

Figure 90 : Granulométrie du sable recyclé SR_1 a 2 prélévements différents

Les résultats de mesures d’étalement et de la masse résiduelle dans le bidon sont

présentés dans la Figure 91. Il est observé que les courbes d’étalement des mortiers
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fabriqués avec le sable pré-saturé pendant 1 semaine ou 2 semaines sont presque
superposées. La quantité d’eau absorbée par les granulats pendant 1 semaine ou 2 semaines

de pré-saturation est donc la méme pour chaque teneur en eau.

Il est constaté également qu’un palier d’étalement a W=14% a été trouvé. C’'est le méme
palier que dans I'étude précédente (chapitre Ill). A partir de W=14%, on atteint une quantité
d’eau disponible dans la pate de ciment identique, I'’étalement est donc constant. Ce résultat
confirme le résultat obtenu dans le chapitre lll. Cependant, dans cette étude, le deuxiéme

palier a partir de W=18%, comme dans le chapitre lll, n’est pas observé.

Dans la Figure 91, il est observé également que la masse résiduelle du bidon reste
toujours quasi nulle a W=10%. Cette masse augmente légérement lorsque la teneur en eau

de pré-saturation augmente.

240
& Etalement TO+5 (1semaine) .3
230 B Etalement TO+5 (2semaines)
220 & © Masse résiduelle du bidon (1wk) + 7 .
210 0O Masse résiduelle du bidon (2wk) e %"
o
200 . g
T ¢ I
190 * | 'y ©
£ . ¢ t -
+ 180 8 o
£ 170 ° 3
9 ° -3 :g
© ™ —
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2
140 o
130 @ 0
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Teneur en eau pré-saturée - W (%)

Figure 91 : Etalement a T,.5 et masse résiduelle du bidon de pré-saturation (Projet PDR)
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Annexe 5 : Absorption d’eau du SR_1

L’évaluation de I'absorption d’eau en utilisant le mode de pré-saturation en bidon a été

réalisée également en utilisant la méthode d’extrapolation. Cette fois-ci, la teneur en eau de

pré-saturation était de W=16% et le temps de pré-saturation est de 1 semaine. Les résultats

sont présentés dans la Tableau 31. Ces résultats sont trés proches a ce qu’on a présenté

dans le chapitre Il pour une pré-saturation a W=12% pendant 2 semaines.

Tableau 31 : Absorption d’eau du SR_1 obtenu par la méthode d’extrapolation en utilisant le
mode de pré-saturation en bidon avec W=16% pendant 1 semaine

Fraction granulaire 2.5/4 1.6/2.5 0.8/1.6 0.5/0.8 0/0.5 WA duSR_1
(mm) 0/4 mm
(%)
Proportion des fractions SR_1 (%) | 20 18 20 12 30
Perte de masse
2.30 2.50 2.69 2.73 2.96
ML_105-475 (%)
WA (%)
7.2 8.5 9.2 9.5 10.6 9.1
W=16% (EN 1097-6)
1 semaine WA (%)
7.8 8.6 9.7 9.8 10.9 9.5
(IFSTTAR N78)
Valeur WA Valeur WA| Valeur WA
extrapolée extrapolée calculée

© 2015 Tous droits réservés.

157

doc.univ-lille1.fr



Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

© 2015 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

Annexe 6 : Détermination d’histogramme de I'ITZ

% initialisation
clear all
clearvars-exceptres

closeall

> Tracer l'interface

[

% lecture de 1l'image N.jpg (image img)

for N=1l:n; $charger les images de 1 a n
fich = [''" num2str(N) '.jpg']l;
img = single (imread (fich)); % image de base

o)

% supprime la légende

label = 0;
img = img(l:end-label, :); % enleve la barre du bas
[tl, t2]= size (img); % nombre de lignes et colonnes

[

% dessiner l1l'interface (image G)
figure (1)

imagesc (img)

colormapgray

axisimage

title('draw the interface')

=<
Il

imfreehand(gca, 'Closed’',0);

3
Il

false (size (M.createMask)) ;

PO =M.getPosition;

D =round([0; cumsum(sum(abs(diff(P0)),2))]); % distance entre les points
P = interpl (D,P0,D(1):.5:D(end)); % remplir les trous

P = unique (round (P), 'rows') ;

S = sub2ind(size(img) ,P(:,2),P(:,1));

F(S)= true;

F = single (F);

G = F*255;

fn = [num2str(N), '.tif']; % sauvegarder la matrice G en file .tif
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imwrite (G, fn, 'tif', 'Compression', "'none');
> Détermination I’histogramme de I'lITZ

o)

% données a entrer
Eps = 70;

£ 100/564;

o)

E = round (Eps/f);

Ereelle = E/f;

imgB = F;

for 1 = 1:t1
for 3 = 1:(t2-1)

if F(i[j) == 1

for n =

imgB (i, j+n)

end
end
end

end

[

% image sous la bande

img2 = immultiply (img, imgB)

o)

img3 = reshape(img2,1,tl*t2);

% décaler l1l'interface de Eps

o

°

o
°

épaisseur choisie totale en pm

facteur de conversion pour avoir des microns

pour créer la bande
épaisseur calculée de bande en pixel

épaisseur calculée de bande en pm

1;

% redimensionne 1l'image et calcule l'histogramme

Y = histc(single(img3),0:1:255); % histogramme

res(:,N) =Y;

o)

resp = res;
fm = ['histo.xlsx'];

x1lswrite (fm, resp) ;
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Annexe 7 : Segmentation des phases par seuillage

[

s programme
l'interface

qui calcule les

clearall

closeall

> Initialisation

disp('Debut ...")

o

seuil = xlsread('seuil.xlsx'");%

> Génération du nom des fichiers

N=1; %
[ T
disp(['Analyse du fichier : '
[ T

fich = num2str (N) '.Jjpg']l;

fich
fichi =

num2str(N) '.tif']; %

proportions

de minéraux a droite de

donnée des seuils de l'histogramme

N.jpg :image de base

! en cours

1)

N.tif :image de calque

» Chargement des images : base et calque

1'image de base

img = single (imread(fich));
img = (img ==0) + img; %
imgm = imread(fichi);

imgm = imgm(:,:,1);

res = zeros(4,1);

% image de base

pour prendre en compte la porosité noire de

(1'intensité 0 devient 1)

% image masque bleu

% Matrice des résultat

» Suppression de la légende (bande des paramétres de I'image)
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img = img(l:end-58,:); % enléeve la bar du bas
imgm = imgm(l:end-58, :); % enléeve la bar du bas
tl = size(img,1); % lignes

t2 = size(img,2); % colonnes

» Grossissement de l'interphase d’une épaisseur E (en pum)

f = 100/564; % facteur de conversion pour avoir des microns

ep = 10; %$Choisir 1l'épaisseur d'une bande de 1'ITZ en um

E = round(ep/f);%Epaisseur d'une bande de 1'ITZ en pixel

Ereelle=E/f; $Epaisseur réelle d'une bande de 1'ITZ en um(E= 5.067 um)
imgm0 = imgm;

imgml = imgm;

for n = 1:E
for 1 = 1:t1
for 3 = 1:(t2-1)

if imgmO(i,3j) == 255
imgml (i,3+1) = 255;
end
end
end
imgm0 = imgml;
end

> Décalage de la bande d’épaisseur E jusqu’a la fin de la zone d’interphase

%%% DECALAGE DU MASQUE de D
Eps = 70; % choisir 1l'épaisseur de 1l'interface en um

[

for D = 1:E: (Eps/f) % Epaisseur de la zone d’interphase Eps/f (pixel)

imgm2 = zeros(size(imgml,1),size (imgml,2)+D);
imgm2 (:,end-1023:end) = imgml;
imgm2 = imgm2(:,1:1024); % masque décalé

%%% MASQUAGE

img2 = img .* (imgm2 ==255) ; %prend l'image sous le masque et met des

zeros partout ailleurs
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nbzeros = sum(sum(img2 == 0));%nombre des zéros de 1l'image de masque img2

%%% INITIALISATION DES PHASES

sl = seuil (N, 1); % Seulil des pores de 1’image de base 'N.jpg’
s2 = seuil (N, 2); %$Seuil des anhydres de 1’image de base ‘N.Jjpg’
phl = [2 s1]; SPores

ph2 = [sl+1l s2]; S%Produits hydratés

ph3 = [s2+1 256]; % Anhydres

[

% redim et histogramme

imgl = reshape(img2,1,tl*t2);
Y = histc(single(imgl),0:1:255); % histogramme de la ROI

» Calcul des proportions des phases de I'ITZ

total = (tl*t2)-nbzeros; % surface de la ROI

pphl = sum (Y (phl(1):phl(2)))./total; % surface des pores dans la ROI

pph2 = sum (Y (ph2 (1) :ph2(2)))./total; % surface des produites hydratés
dans la ROI

pph3 = sum (Y (ph3 (1) :ph3(2)))./total; % surface des anhydres dans la ROI

> Calcul des proportions des phases de I'ITZ

%%% IMAGES DES PHASES

imgphl = img2 >= phl(l) & img2 < phl(2); %image de la phase 1 : Pores

imgph2 = img2 >= ph2(1l) & img2 < ph2(2); %image de la phase 2 : produits
hydratés

img2 >= ph3 (1) & img2 < ph3(2); %image de la phase 3 : Anhydres

imgph3
%$%% ENREGISTRE LES RESULTATS LOCAUX
lesres = [D pphl pph2 pph3]';

res = [reslesres];

%%% ENREGISTRE LES RESULTATS GENERAUX

resg = res;
end

imgm3 = imgm;
imgm4 = imgm;

%%% AFFICHE DE LA ZONE POUR L'HISTOGRAMME

Epz = 70; %Epaisseur de la zone en um
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for n = 1: (round(Epz/f))
for 1 = 1:t1
for j = 1:t2

if imgm3(i,3j) == 255
imgm4 (i,j+1) = 255;
end
end
end
imgm3 = imgm4;
end

img3 = img .* (imgm3==255) ;
disp('Analyse terminée !'")

%%% IMAGES DES PHASES GENERALES

o)

imgphlg = img3 >= phl(l) & img3 < phl(2);% image de la phase 1 de toute

1'image
imgph2g = img3 >= ph2(l) & img3 < ph2(2);% image de la phase 2 de toute
1'image
imgph3g = img3 >= ph3(1l) & img3 < ph3(2);% image de la phase 3 de toute
1'image

%%% FIGURE DE CONTROL

figure (2)

subplot(2,2,1) % image de l'interphase
imagesc (img3)

colormapgray

axisimage

title('image de 1''interphase')

subplot (2,2, 2)
imagesc (imgphlg) %$Phase 1 (PORES)
axisimage

title('Phase 1 (PORES) ")

subplot (2,2, 3)
imagesc (imgph2g) $Phase 2 (Produits hydratés)
axisimage

title ('Phase 2 (Produits hydratés) ')
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subplot (2,2,4)
imagesc (imgph3g) $Phase 3 (ANHYDRES)
axisimage

title('Phase 4 (ANHYDRES) ')
%%% FIGURE DE TOUTES LES PROPORTIONS

X = resg(l,2:end)*f; %conversion pour avoir des microns
figure (3)
subplot (3,1,1)

plot (X+E/2*f,resg(2:5:end,2:end) *100, '-* ')
x1lim ([0 701)
xlabel ('Distance de 1''interface (pm)')

ylabel ("PORES > 0,267 um(%) ")

subplot(3,1,2)

plot (X+E/2*f,resg(3:5:end,2:end) *100, '-* g')
x1lim ([0 7071)

xlabel ('Distance de 1''interface (pm)'")

ylabel ('Produits hydrates (%) ')

subplot (3,1, 3)

plot (X+E/2*f, resg(4:5:end,2:end) *100, '-* black"')
x1im ([0 707)

xlabel ('Distance de 1''interface (pm)"')

ylabel ("ANHYDRES (%) ")
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Annexe 8 : Essai d’indentation sous MEB

Le profil de l'indenteur Berkovich et les parameétres géométriques de lindenteur

Berkovich modifiée sont présentés dans la Figure 92 et Tableau 32.

Figure 92 Profil d’un indenteur Berkovich [111]

Tableau 32 : Paramétres géométriques du contact pour I'indenteur Berkovich modifiée

Aire de Aire de .
contact contact Deml-?ngle | Taille de
0 ® réelle projetée Ar/Ap ] de_ cbne Volume I’empreinte
équivalent
(Ar) (Ap)
Berkovich | o 070 77030 -26.0680°  ~24.49412  1.101 ~70.30° ~8.165*h? ~7.52.h
modifiée

h :enfoncement de I'indenteur dans le matériau

05-Jun-12 WD21.1mm 20.( 0 100um

Avec le dispositif utilisé, I'analyse des données est un peu différente du procédé
conventionnel de détermination de la dureté, l'indentation instrumentée permet en effet

d’éviter I'observation de I'empreinte résiduelle pres indentation. Dans un essai d’indentation
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instrumentée, l'indenteur est enfoncé a la surface de I'échantillon jusqu’a la valeur de
charge maximale donnée ou jusqu’a la profondeur donnée. Dans notre cas, la valeur
maximale de la charge a été donnée. La charge et le déplacement de l'indenteur sont
enregistrés simultanément comme dans la Figure 94. Dans cette figure, hnay, hs, hg et hc sont
respectivement la profondeur maximale atteinte, la profondeur résiduelle aprés retrait
complet de l'indenteur, la profondeur résiduelle obtenue par la pente de la courbe au
déchargement (hc pour €=1) et la profondeur de contact [112]. Les différentes profondeurs

de pénétration sont également illustrées dans la Figure 96.

Initial surface

|

Surface profile under
load

P
-—

h, for £€=0.75

Possible range for h,

Y

&~
l«— Final unloading depth.hf—>| e

<«—— Contact depth, h, for =1 —— R

e
o \
<«—— Maximum depth, h oy =
Surface profile after
load removal Initial surface

Figure 94 : Schéma représentatif d’une courbe de charge-décharge en fonction du
déplacement [113]
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Indenteur o *Fz Surface initiale
a

h \
he ‘ / Décharge
\
Charge

Figure 95 : Schéma explicatif du processus de charge-décharge lors d’un essai de nano-
indentation [111]

La profondeur hc est utilisée dans le calcul de la méthode d’Oliver & Pharr[114]. En fait, la
derniére s’appuie sur I'expression employée pour représenter la variation de la charge en

fonction de la profondeur de I'empreinte dans la partie déchargement de la courbe :

P =B.(h—hs)™ Equation 10
Ou:
P (mN) est la charge appliquée
h (um) est la profondeur enregistrée
hs (um) est le déplacement déterminé apres le retrait complet de I'indenteur
défini sur la Figure 95
Betm sont les coefficients dépendants de la nature du matériau

Sinking-in Piling-up

Pénétration maximum Pénétration résiduelle : Pénétration de contact :
h, est mesurée aprés le Les profondeurs de contact sont
retrait complet de mesurées au dernier contact entre
I'indenteur I'indenteur et le matériau

Figure 96 : Différentes profondeurs de pénétration de I’essai d’indentation

En pratique, on extrait les points expérimentaux au déchargement entre 0.4P et 0.98P

pour les représenter en fonction de la profondeur afin d’éliminer les effets possibles du
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fluage a la charge maximum (apparition d’un nez au tout début du déchargement) et pour
ne pas prendre en compte la « virgule » a la fin du déchargement correspondant, le plus
souvent, a un artefact de mesure di a 'appareil lui-méme. Les parameétres B, m, hs sont

déterminés par lissage des points expérimentaux entre 0.4P et 0.98P [112].

Ensuite, le calcul de la pente de la courbe de décharge-déplacement est obtenu en
différentiant I'Equation 10. Puis en effectuant du calcul a la profondeur maximale
d’indentation.

dP —

Selon la Figure 95, la profondeur résiduelle (h;) peut étre calculée par la méthode
tangente selon I’Equation 12. La profondeur h, s’obtient par I'intersection de la tangente a la

courbe de décharge au maximum de la charge appliquée (Pmax) avec I'axe des abscisses.

Ry = hpgy — Prnax Equation 12
Su
La profondeur de contact (h¢) est calculée avec une expression similaire en ajoutant un
coefficient « € » dépend le type indenteur ( € =0,75 pour les indenteur pyramidaux) [114]:

Pmax

he = hpax — € Equation 13
Su

A partir de la définition de la dureté, le nombre de dureté est obtenu par le rapport entre
la charge d’indentation appliquée et une aire représentative de I'empreinte ( H = 2 ), il est
possible de calculer la dureté dans ce cas. Cette derniére peut étre calculée en tenant
compte de la profondeur maximale atteinte, de la profondeur résiduelle ou de la profondeur
de contact que I'on peut considérer. De plus, dans chaque cas, on peut considérer soit I'aire
projetée, soit I'aire de contact réelle [112]. La dureté est calculée selon les différentes
profondeurs de pénétration par différentes expressions présentées dans le Tableau 24.

Tableau 33 : Différentes expressions pour calculer la dureté selon la profondeur de
pénétration [112]
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Profondeur Maximal Résiduelle Contact
de pénétration (hm) (hy) (he=h ou h.”’)
Aire de contact réelle Dureté Martens
(microindentation)
Aire de contact projetée Tangente Dureté Oliver &Pharr
(nanoindentation)

Dans les formules, I'aire de projetée ou I'aire de contact réelle sont déterminées en se
basant sur le calcul du céne équivalent (voir Figure 97) par les équations : Equation 14 et

Equation 15.

aire projectée

Profondeur (h) Aire de contact

Figure 97 : lllustration I'aire de contact réelle et I'aire de projetée d’un céne tronconique

équivalent
e Aire projetée : A, = h? x tan®(70.3°) = 24.5 * h? Equation 14
tan(70.3° . .
e Aire de contact : Ac =1 x h? ( ) = 26.43 * h? Equation 15

i cos(70.3°)

En fait, dans les mesures d’indentation, il est pratiqguement impossible d’obtenir une forme
parfaite de I'indenteur. Le sommet de la pyramide est forcément arrondi (voir Figure 98). Cet

effet doit étre pris en compte également dans le traitement des données.
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Mesure  Mesure cycle par cycle Micro  Mesure Multicycle Micro

d

Analyse sur Ia courbe de décharge

lr FiGooge e zmz‘ B=0
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E
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Figure 99 : Interface du programme de traitement des données de mesure

Selon Mendoza [112], aujourd’hui on utilise la dureté Martens cas elle peut étre
comparée a la dureté Vikers mesurée par la méthode conventionnelles. Et il faut étre
précautionneux en comparant les duretés car elles ne sont pas définies avec les mémes

regles. Le résultat est donc totalement différent. Par contre, différents indenteurs qui
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conduiraient au méme indent conique équivalent et qui ameneraient donc a la méme aire
de contact pour une profondeur d’empreinte identique, sont comparables (comme par

exemple les indenteurs Berkovitch modifié et Vickers [112]).

Dans notre cas, les deux duretés Martens (Hw) et Oliver &Pharr (Hir) sont déterminées.
Un programme sous Matlab a été créé afin de traiter les données. Dans ce programme, les
deux duretés sont calculées pour les deux échelles : micrométrique et nanométrique. En fait,
on utilise souvent la dureté Martens (Hy) pour les essais d’indentation a I'échelle
micrométrique. Dans notre cas, les essais sont réalisés a I'échelle micrométrique donc la

dureté Martens est plus pertinente a analyser.

Le module d’Young du matériau est défini comme la pente de la courbe contrainte-
déformation obtenue apres un essai d’indentation, pendant le régime élastique de la
décharge. Le module d’élasticité réduite (E,) est calculé apres avoir pris en compte

’élasticité de I'indenteur par I'Equation 16 [111]:

1 1-vf 1-v?

— = + d Equation 16
E, Ef E;
Ou:

Ef : module élastique du matériau

vr : coefficient de Poisson du matériau

E; : module élastique de I'indenteur

Z : coefficient de Poisson de I'indenteur

© 2015 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr

173



Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

© 2015 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr

174



Thése de Thang Le, Lille 1, 2015

© 2015 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Thang Le, Lille 1, 2015
Influence de ’humidité des granulats de béton recyclé sur le comportement a I’état frais et durcissant
des mortiers
Résumé

La protection des ressources naturelles devient de plus en plus nécessaire, en méme temps, la démolition
des structures en béton génére des quantités importantes de déchets qui pourraient étre concassés puis
recyclés sous forme de granulats. Jusqu’a présent, seule une petite fraction de ces déchets est réutilisée,
essentiellement en travaux routiers. L'amélioration des techniques de caractérisation des granulats de
béton recyclé (GBR) et une meilleure compréhension des propriétés des bétons fabriqués avec ces derniers
permettraient de promouvoir l'utilisation des GBR. Ce travail vise a étudier lI'influence de I'état de
saturation des GBR (notamment des sables recyclés) sur le comportement a |'état frais et durcissant des
mortiers. La premiéere partie de ce travail consiste a étudier I'absorption d’eau d’un sable recyclé (SR) par
différentes méthodes (EN 1097-6, IFSTTAR N°78, évaporométrie et extrapolation). Les résultats montrent
qgue l'absorption d’eau du SR est plus importante que celle du sable naturel (SN). Cependant, la valeur
d’absorption d’eau du SR dépend étroitement de la méthode employée et du mode de pré-saturation. La
deuxiéme partie est dédiée a l'influence de I'état de saturation sur la maniabilité des mortiers. Les
résultats montrent que I'état de saturation initial, le mode de pré-saturation et le temps de pré-saturation
influencent significativement la maniabilité des mortiers. L'influence de I'état de saturation des granulats
recyclés sur le comportement a I'état durci (résistance en compression et microstructure) est ensuite
étudiée a partir de deux mortiers contenant du SR a I'état sec et sursaturé. La microstructure est examinée
au microscope électronique a balayage (MEB) associée a l'analyse d’images et également par essai
d’indentation sous MEB. La résistance des mortiers contenant du SR est moins importante que celle des
mortiers contenant du SN. L’état de saturation initial du SR (saturé ou sec) influence peu la résistance en
compression, la méso porosité totale de la nouvelle zone d’interface (ITZ) et la dureté de la matrice
cimentaire. En revanche, I'état de saturation du SR influence significativement la distribution de la méso-
porosité dans la nouvelle ITZ.

Mots clés : granulats de béton recyclé, absorption d’eau, maniabilité, état de saturation, zone d’interface,
nano-indentation.

Influence of humidity of recycled concrete aggregate on the fresh and hardness behavior of mortar
Abstract

The protection of natural resources is becoming necessary. In the same time, the demolition of concrete
structures generates significant amounts of waste that could be crushed and recycled as aggregates. Up to
now, only a small fraction of this waste is re-used, mainly in road construction. Improved techniques of
characterization of recycled concrete aggregate (RCA) and a better understanding of the properties of
concrete based on RCA would promote their use. The aim of this work is to study the influence of the state
of saturation of RCA, especially of recycled sand (RS), on the fresh and hardened behavior of mortars. The
first part of this work is dedicated to the study of water absorption of RS by different methods (EN 1097-6,
IFSTTAR No. 78, evaporometry and extrapolation). The results show that the water absorption of recycled
sand is greater than that of natural sand (NS). However, the water absorption value of the RS is closely
related to the used method and the pre-saturation mode. The second part is dedicated to the influence of
the saturation state of aggregates on the workability of mortars. The results show that the initial saturation
state, the pre-saturation mode and the pre-saturation time significantly influence the workability of the
mortars. The influence of the saturation state of recycled aggregates on the hardened behavior of mortar
(compressive strength and microstructure) is then studied with two mortars based on recycled dry or over-
saturated sand. The microstructure is explored by scanning electron microscopy (SEM) followed by image
analysis and by indentation test under the SEM. The compressive strength of mortars containing RS is
lower than that of mortars made with NS. Moreover, the initial saturation state of RS (dry or over-
saturated) does not influence significantly the compressive strength of mortars, the mean porosity of the
new interfacial transition zone (ITZ) and the micro-hardness of the cement matrix. However, the saturation
state influences significantly the distribution of meso-porosity in the new ITZ.
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