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- AVANT PROPOS - 

S i  cet  ouvrage, conclusion de plusieurs années d'étude dans Ze 

cadre de Z 'application de la  minéralogie aux matériaux de construction, 

a pu ê tre  mené à terne, ce n ' e s t  pas sans Ze concours de nombreuses 

personnes, en particulier Monsieur Ze Professeur Jean Prouvost, Direc- 

teur de Z 'U. E. R. de Géologie de Z 'Université des Sciences e t  Techni- 

ques de Li l le  qui a bien voulu m'accorder sa confiance e t  me confier 

ce travai l .  

Je lu i  sais gré de m'avoir laissé toute lat i tude dans l e  choix 

des méthodes e t  de m'avoir aidé à dégager Zes conclusions les  plus i m -  

portantes. 

J'assure de ma reconnaissance le Syndicat national des fabricants 

de chaux e t  ciments en Za personne de son secrétaire général Monsieur 

Darré qui, en acceptant de me recevoir longuement, m'a permis d'appré- 

hender Zes préoccupations techniques e t  économiques d'une profession 

confrontée quotidiennement aux problèmes des matériaux de construction. 

Je remercie, par ai l leurs ,  Monsieur le  Professeur J.  EstéouZe de 

Z'INSA de Rennes qui m'a accuei l l i  e t  m'a fa i t  bénéficier de ses travaux 

dans des danaines t r4s  voisins au cours d'un stage trop bref dans son 

laboratoire. 

Par ai l leurs ,  je suis l 'obligé de Monsieur Ze Professeur Lebrun, 

Directeur scientif ique du CRESMAT, pour avoir consenti a examaner ce 

travai I .  

Je suis particulidrement reconnaissant à Monsieur le Professeur 

L. PonsoZZe de m'avoir i n i t i é  aux techniques de la  microscopie électro- 

nique e t  ses applications. L'intérêt qu ' i l  a porté à ce t te  étude e t  l e s  

travaux en commun qui en ont é té  la  conséquence ont permis de développer 

e t  d'étayer une part importante de cet te  étude. Je l e  remercie également 

de bien avoir voulu en examiner la  synthèse. 



Que Monsieur le  Professeur E. Mériaux, Directeur de Z'I. U. T.  

d'Amiens, v o i t  en cet ouvrage Za concrétisation du souhait qu ' i l  avait 

émis à l ' i s sue  d'un examen, i l  y a de cela s i x  ans où i l  m'avait vive- 

ment conseiZZé d'orienter mes études vers ta  Géologie Appliquée. 

Les fructueuses discussions que j ' a i  eues avec Monsieur Sommé, 

Professeur à Z ' U .  E. R. de Géographie e t  membre de Za commission euro- 

péenne des Zoess, ont pemis  de &rconscrire l e s  secteurs géographi- 

ques Zes plus favorables à Z'exploitation des matériaux naturels en 

vue de t e l l e s  fabmcations. 

Pour Za connaissance e t  l'expérience qu ' i l  a acquis des réactions 

s i  Zico-calczires ainsi  que par les  documents d i  f f i c i  Zes d 'accés qu 'i 2 

a spontanément mis à ma disposition, Monsieur Perret de Z'INSA de Rennes 

a sans doute contribué à ce t te  étude, qu ' i l  en so i t  remercié. 

Ma gratitude va également à Messieurs Henry, Tancrez e t  Doremus de 

Z'EudiZ pour avoir assuré une partie des examens au microscope éZectro- 

nique e t  les  essais en compression. 

Le travai l  expérimental a é t é  fac i l i té  par l'expérience de Monsieur 

Leclercq. Je lu i  adresse mes remerciements cordiaux a ins i  qu'à Monsieur 

Ricard pour Z 'aide qu ' i l  m'a promulguée lors des essais  préZirMnaires 

d 'autoclavage. 

J'assure de ma reconnaissance Monsieur B. Maitte qui a accepté de 

consacrer un peu de son temps pour les  études cristaZZographiques e t  con- 

sidéré, d'un oei l  crit ique, Za rédaction finale. 

Je remercie l'ensemble du personnel technique sans qui cette thèse 

n'aurait pu être  achevée : Madame Brebion, MademoiseZZe Mulier e t  Monsieur 

Carpentier. 

J'adresse également mes remerciements à tous ceux, enseignants e t  

camarades, qui m'ont aidé au cours de cet te  étude. Je les  prie de m'ex- 

cuser de ne pouvoir les  c i t e r  tous, tant i l s  sont nombreux. 



P R E A M B U L E  

------- 

Dans le cadre de la géologie appliquée, le laboratoire de Minéralogie 

a consacré, depuis plusieurs années, une partie de ses recherches au domaine 

particulier des matériaux de construction. 

Parmi ceux-ci, l'étude de la carbonatation d'un mélange de sable et de 

chaux grasse nous a familiarisé avec les pierres dites artificielles. 

Les résultats obtenus et les méthodes d'investigations propres à ce 

type de matériau ont fait l'objet d'un rapport dans le cadre d'un Diplôme 

dlEtudes Approfondies. 

Des ressemblances morphologiques entre les échantillons présentés et 

certains bétons alvéolaires autoclavés ayant été remarquées, nous avons été 

amenés à considérer avec attention ces agglomérés. 

Des recherches bibliographiques nous montrèrent rapidement les remar- 

quables propriétés de ces matériaux. Outre une manipulation aisée, leur 

faible densité permet la construction de murs porteurs sur des fondations 

réduites. Mais leur qualité primordiale a été singulièrement mise en relief 

par l'augmentation des tarifs pétroliers et les mesures d'économie qui en 

découlèrent. En effet, leur structure alvéolaire leur confère des proprié- 

tés qui les font figurer parmi les matériaux les plus isolants. 

D'autre part, le procédé de fabrication qui nécessite un investisse- 

ment en matériel important se révèle, à moyen terme, beaucoup plus économi- 

que que celui utilisé pour la fabrication des matériaux traditionnels. 

Les constituants sont autoclavés pendant 10 heures à 180°C ; la cuis- 

son de briques creuses requiert par contre une température homogène de 

9 0 0 " ~  pendant 12 heures, après un séchage de 24 à 48 heures à 60°C. On cons- 

tate que toute augmentation du prix du fuel entraîne une progression du prix 

de revient, relativement moindre pour les produits autoclavés. 

Nous avons cherché, dans ce travail, à minimiser les coûts d'investis- 

sement et de fonctionnement d'une unité de production de béton alvéolaire 

autoclavé. 

L'un des premiers stades de la fabrication du mélange destiné à l'au- 

toclave consiste à réduire en farine du sable quartzeux propre. Or, les 



broyeurs, malgré les améliorations qui leur ont été apportées, dispersent, 

sous forme de chaleur, la plus grande partie de l'énergie qui leur est four- 

nie. Une très faible fraction de celle-ci sert effectivement à broyer le 

sable. 

Ce problème a été abordé par Monsieur H. Pollet en 1970, au cours de 

travaux portant sur un béton à haute résistance à l'écrasement. 11 déclarait 

à ce propos ''qu'il est bien inutile de broyer le sable alors que la nature 

nous offre le travail tout fait, dans le cas de l'argile". 

Nous avons étudié les possibilités d'utilisation, non pas d'argile, 

mais d'un agrégat présentant une teneur en quartz plus importante : le 

limon de plateau, facilement exploitable par sa vaste répartition, son 

gîte et son extraction aisée. 

Cette étude a été menée de manière à être directement applicable in- 

dustriellement. A cet effet, nous nous sommes attachés à respecter la légis- 

lation et les méthodes de prévisions actuellement en vigueur. 

Ces deux aspects sont présentés dans le premier chapitre. 
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LEGISLATION 

A - LEGISLATION 

Les combats de la dernière guerre mondiale détruisirent un grand nom- 

bre d'édifices. A la fin des hostilités, les gouvernements d'alors établi- 

rent "le programme de reconstruction". 

Dans celui-ci, figuraient des allusions imprécises quant à l'isolation 

thermique et phonique des bâtiments tant publics que privés. 

Les textes successifs laissèrent longtemps aux constructeurs une gran- 

de liberté d'action. 

Ainsi, l'arrêté de 1955 stipule que les constructions doivent être 

protégées de l'humidité, des variations de température et des conditions 

climatiques. 

Plus précis est l'article 6 du règlement du 14 juin 1969 (Journal Of- 

ficiel du 24 juin 1969) : "L'installation du chauffage doit assurer le main- 

tien d'une température de 18'~ au centre des pièces". (Ce qui est toujours 

possible, quelle que soit la nature des cloisons : il suffit simplement de 

pousser le chauffage). 

En 1973, "la crise du pétrole" a conduit le gouvernement à contrôler 

plus sévèrement les méthodes de construction. (En effet, la consommation 

d'énergie pour le chauffage représentait, en 1972, 34 millions de tonnes de 

fuel, soit 40 % des importations). 

Ainsi, au Journal Officiel du 18.04.74, paraissait le décret no 74-306 

du 10.04.74 (voir texte intégral dans l'annexe 1). 

Les instructions sont impératives : les équipements et caractéristi- 

ques des bâtiments d'habitation doivent permettre de maintenir une tempéra- 

ture au-dessus de 1 8 " ~  au centre des pièces, comme l'indiquaient les décrets 

et arrêtés antérieurs. Mais dorénavant, la caractéristique d'isolation pri- 

se en considération est un critère physique donc mesurable et par conséquent 

contrôlable. 

Il s'agit du coefficient de déperdition thermique désigné par la lettre 

G. Il est défini par ces termes : "le coefficient G d'un logement est égal 

aux déperditions thermiques de celui-ci, pour un degré d'écart de température 

entre l'intérieur et l'extérieur, divisées par son volume habitable". 

Il est exprimé en Watts par mètre cube et par degré Celsius. 

Du fait des particularités géographiques, de la latitude et de l'ex- 

position aux vents dominants, le territoire métropolitain est divisé en 
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trois zones, Les valeurs imposées du coefficient G sont modulées en fonction 

de ces données climatiques, Chaque zone est elle-même subdivisée en sept 

classes à l'intérieur desquelles le coefficient zona1 est légèrement modifié 

afin de tenir compte des critères spécifiques à chaque type d'habitatîon. 

Ces considérations sont liées à leur volume habitable, à leur situation 

(bâtiments indépendants ou non), ainsi qu'au rapport de la surface habitable 

aux surfaces des parois. 

Pour la première fois apparaît le coefficient de déperdition thermique 

G" 

L'isolation phonique a également intéressée le législateur. Elle a été 

successivement régie par : 

- l'arrêté du 14 juin 1969 

- la circulaire no 1084 du 23.08.1975 

- le fascicule ministériel no 1383 relatif au label acoustique. 

Ces différents décrets ont été modifiés par l'arrêté sur l'isolation 

acoustique du 07,01.76. 

Ces textes ont largement été répandus et explicités par les organis- 

mes paralégaux, 

- Les indications du D. Te U. (Document Technique Unifié) ont établi 
"les règles de calcul des caractéristiques thermiques et phoniques des bâti- 

ments publics et des locaux d'habitation", rédigées en 1963 (mises à jour 

en février 1966, décembre 1967 et août 1971). 

- L'association des ingénieurs de chauffage et de ventilation de 

France a répandu les arrêtés ministériels dans leur profession. 

- Pour le bâtiment, c'est le Centre dlEtude et de Recherche de l'In- 
dustrie du Béton manufacturé (Ce E. R. 1. B.) ainsi que l'Institut Technique 

du Bâtiment et des Travaux Publics (1. T. B. T. P.) qui se sont chargés de 

cette diffusion, 

Les particuliers peuvent également s'informer auprès de 1'E. D o  F. 

pour prendre connaissance des recommandations des normes d'isolation en 

catégorie II, 

B - ISOLATION THERMIQUE DES CONSTRUCTIONS 



ISOLATION THERMIQUE DES CONSTRUCTIONS 

1. ETUDE COMPARATIVE DE DIFFERENTS TYPES DE CLOISON 

Ces différents arrêtés trouvent leur justification si l'on compare le 

pouvoir isolant des matériaux les plus couramment utilisés en construction. 

b é t o n  

a l v é o l a i r e  

a u t o c l a v 6  

b r i q u e s  

c r e u s e s  

bloc s 

g ra  v iers 

i s o t  herrnes 

b r i q u e s  

p l e i n e s  

p i e r r e  
I 

I 
O U  

k > 
O 5 0  100 e ( c m )  

- f i g .  1 - 



Pour obtenir une isolation thermique équivalente à un aggloméré alvéo- 

laire autoclavé de 20 cm d'épaisseur, il faudrait : 

- 40 cm de briques creuses 
- 50 cm de blocs graviers isothermes 
- 80 cm de briques pleines 
- 1,40 m de pierres ou béton, 

II, ESTIMATION DES PERTES DANS UN TYPE DE LOCAL CONSTRUIT AVEC DES MATE- 

RIAUX DIFFERENTS 

1)  Méthodes d'évaluation des dé~erditions 

Dans le cas d'un immeuble, on estime les déperditions en calculant le 

coefficient volumique des déperditions thermiques : G. 

Dans ce calcul, interviennent les paramètres suivants : 

- la nature des murs 
- les boiseri es (portes, fenêtres, baies) 
- les plafonds 
- les planchers 
- les ponts thermiques et points singuliers 
- le renouvellement de l'air à l'intérieur de la construction. 

2) Calcul de coefficient volumique de déperditions thermiques 

La caractéristique fondamentale est la conductivité A exprimée en 

w/mOc ou en Kcal/m°C h. 

A partir des valeurs de A, on passe aisément aux valeurs de K ou 

coefficient de transmission thermique : 

h. et h sont des constantes liées aux échanges par convection et par 
1 e 
rayonnement : elles sont données dans des tables (fig. no 2). 

Connaissant les différentes valeurs de K, on peut en déduire G. 

Volume habitable 

; avec S = surface des différentes parties et V = volume habitable. 
5, 1% ". . 
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TABLE DES CONSTANTES hi EThe 

(Determination du coefficient K 1 

- f i g - 2 ,  



3) Evaluation du coefficient de dé~erdition G 

Les pertes sont déterminées pour des habitations de même type mais dont 

la nature des murs et des planchers varie. 

Nous avons utilisé des matériaux réputés pour leur bonne isolation, 

La nature des murs influe très sensiblement sur les pertes calorifiques et 

par conséquent sur la consommation d'énergie. 

Les mêmes calculs effectués pour un pavillon construit en briques plei- 

nes de 25 cm d'épaisseur et muni de la même isolation pour la toïture et les 

fenêtres donnent un coefficient G = 2,82, soit une dépense d'énergie plus que 

doublée par rapport à un immeuble dont les murs sont réalisés en agglomérés 

de béton alvéolaire autoc.lavé, 

Ces diverses constatations d'ordre économique ainsi que les problèmes 

liés à ce mode de fabrication par autoclavage nous ont amené à étudier ce 

type d'agglomérés. 

Il faut noter à leur propos que le béton cellulaire n'est pas réellement 

un béton au sens normalisé du terme, mais un mortier fin enrobant des pores, 

C'est la présence de ces pores qui justifie malgré tout leur dénomina- 

tion. Chacun d%ux remplace un agrégat gros (d'une taille toute relative 

d'ailleurs). De sorte que, si l'on tient compte de ces vides, le matériau 

obtenu est un béton composé d'une pâte de liant et d'agrégat gros et fins 

dont l'un d'entre eux est un gaz. 
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Origine des déperditions 

Mur en éléments préfabriqués 

homogène en béton plein 

d'argile expansée de 24 cm 

Miirs pleins 

Fenêtres, baies, portes 

menuiserie bois, double 

vitrwe (10 à 14 mm) 

Plancher haut, isolation 

par 15 cm de laine de verre 

avec toiture traditionnelle 

Plancher bas avec cave 

non chauffée 

Ponts therm iqiles 
5 du total 

des déperditions 

Renouvellement d'air 
Volume habitable 

223,98 x 0,35 

Total des pertes 
= Volume habitable 



Origine des déperdit ions 

Murs p le ins  

Fenêtres,baies,portes 
menuiserie bois,double 
v i t r a g e  (10 à 1 4  mm 1 

Plancher haut ,  i s o l a t  ion 
par  15 cm de l a i n e  de ve r re  
avec t o i t u r e  t r a d i t i o n n e l l e  

Plancher bas avec cave 
non chauffée 

Ponts thermiques 

- 

Renouvellement d ' a i r  

1 Tota l  des per tes  

I G =  
- Volume habi table  

I 

Maçonnerie en blocs creux 
de b6ton de l a i t i e r  expansé, 
lame dla i r ,cont re-c lo ison 
en briques p l â t r i è r e s  

- -- 

Total  des déperdit ions 

5 % du t o t a l  
des déperdit ions 

Volume habi table  
223,88 x 0,35 
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l 

Maçonnerie à simple paroi  de 

27,5 cm à 3 alvéoles de 25 mm 

de béton de l a i t i e r  expansé 

1 

Murs en béton d ' a rg i le  expansée 

banchée de 20 cm 

+ 2 cm de polystyrène expansé 

+ 1 cm de p l â t r e  cartonné 

K.S 

ioo,74 

4i,60 

24 ,O0 

121,86 

14,41 

78,36 

350,91 

1 ,70 

K ( U / ~ O C )  

1,32 

2,60 

0,26 

K ( w / m O c )  

i ,o4 

2 ,Go 

O, 26 

i ,45 

s ($1 

76,32 

16 ,OO 

92,32 

1.32 1 92,32 

- 

5 % du t o t a l  

des déperditions 

- - 

Volume habi t  able  

223,58 x 0,35 

- 

- 

%$i- 

C 

Volume h a b i t  able 

223,88 x 0,35 

s (m2)  

76,32 

16 ,oo 

75,36 

l 

K.S 

79,37 

41,60 

5 % du t o t a l  

des déperditions 13,94 

i 371,13 

l 

l 

92,32 

9?, 32 

l,65 1 

24,00 

133,86 



3ri~ine des déperditions 

?façonnerie à simple paroi 

ie 35 cm en bloc d e  béton 

ce1 lulaire autoclavé 

(p  = :OC bp/rn3! 

Fenêtres, baies, portes 

menuiserie hois, double 

vitrage (10 :i 1 4  m) 

Murs pleins 

I 

Flancher haut, isolatioc 

par 15 cm de laine de verre 

avec toiture traditionnell~ 

Plancher bar avec cave 

non chauffée 

s (m2) 

76.32 

Ponts thermiques 

KÇ 

49,61 

des d6perditw ions 

1 %enc~~vrllement d'air 
Volume hati table 

223.99 x 3.75 

P - Total des pertes 
1 - 

Volurie ),nt i t a 5 l e  
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METHODES D ' ETUDES 



NOTI ONS DE STATISTIQUE 

A - NOTIONS DE STATISTIQUE 

1. GENERALITES 

Les applications des statistiques sont de plus en plus nombreuses en 

agronomie, théorie des assurances, biologie, prévisions économiques et dé- 

mographiques ainsi que dans les contrôles industriels. 

"Les méthodes statistiques sont des instruments indispensables à tout 

bon expérimentateur qui se doit d'exploiter et d'interpréter lui-même les 

résultats qu'il obtient. Elles permettent de dresser à l'avance un program- 

me minimum d'essais : elle est économique, Les résultats obtenus peuvent 
A etre exploités complètement : elle est efficace". 

'tependant, elles intéressent deux groupes distincts de chercheurs : 

le premier que l'on peut qualifier de statisticiens mathématiciens s'oçcu- 

pent de développer la théorie et d'étudier le champ d'application de leur 

sujet, tandis que l'autre comprenant les non-mathématiciens, s'attache sur- 

tout à employer les méthodes déjà disponibles comme outils dans leurs pro- 

pres recherchesKt (Venuat, 1961 ) . 
C'est pourquoi, appartenant à ce second ensemble, nous nous sommes 

attachés à donner des méthodes directement applicables aux résultats des 

essais. 

Les quelques rappels qui sont donnés ne sont pas indispensables à la 

compréhension du texte, ils ne sont là que pour justifier certaines appli- 

cations simples des lois statistiques. 

II. RAPPELS ET DEFINITIONS 

1 )  R a ~ ~ e l s  de statistiaues 

Une série statistique peut être caractérisée par deux valeurs : l'une 

donne une valeur centrale, l'autre indique la dispersion, 

a) Les caractéristiques de valeur centrale ---------------- ...................... 

La médiane est la valeur centrale dans le cas d'un nombre impair dkb- 

servations ou la moyenne des deux valeurs centrales dans le cas d'un nombre 

pair de mesures. 
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- 
La moyenne arithmétique que l'on désigne par x (x barre) est le quo- 

tient de la somme des valeurs par leur nombre : 

b) Les ---------------- caractéristiques ---------- de dispersion --------- ex~érimentale ---------- 

On désigne sous le terme de variance expérimentale, la somme des 

carrés des écarts, divisée par le nombre de valeurs moins une : 

L'écart type, encore appelé écart quadratique moyen, est la racine 

carrée de la variance : 

L'écart type caractérise la précision d'une série de résultats, 

III. NOTIONS DE PROBABILITES 

1 ) Définit ions 

La probabilité est généralement définie comme le rapport du nombre 

de cas favorables au nombre de cas possibles, en supposant que tous les 

cas sont en nombre f inis et sont possibles. 

a) Variables aléatoires .................... 

Une grandeur X est appelée variable aléatoire si elle peut prendre 

un certain nombre de valeurs comprises dans certaines limites auxquelles 

correspond une certaine probabilité. 

L'ensemble des valeurs prises et leur probabilité constitue la loi 

de probabilité de X, 

Afin de pouvoir interpréter les résultats, il faut se rattacher à 

une loi statistique connue. Il est alors ~ossible de passer des ré5l;liat.s 

expérimentaux à la probabilité qui paraît la plus vraisemblable, 

b) Indépendance et nombre de degrés de liberté ---- ....................... -------------- 

Si deux variables sont telles quelvune puisse être déterminée à 
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partir de l'autre, elles sont dites dépendantes, dans le cas contraire, e l 1 . i ~  

sont dites indépendantes, 

On désigne par nombre de degrés de liberté, le nombre de variables nn- 

dépendantes reconnues dans le système. 

Ainsi, si l b n  a une série de valeurs dont on a determiné la moyenne 

arithmétique, chaque valeur de la série est déterminée si I b n  connaTt les 

N - 1 autres,> 

c) Echantillon ----------- 

On dira que les N variables forment un échantillon si elles sont rn- 

dépendantes et obéissent à une même loi de probabilité, 

2) Rappels théoriques des principales lois de probabilités 

a) Loi de Laplace-Gauss --------- ---------- 

Une variable aléatoire X qui suit une loi de Laplace-Gauss a une den- 

sité de probabilité : 

avec o = écart type théorique. 

En centrant et en réduisant la variable, la densité devïent : 

où Z est appelé écart type réduit centré 

Si l'on représente cette fonction de densité par une courbe, celle-ci 

est continue et symétrique, le maximum correspond à la moyenne arithmétl- 

que : c'est la classique courbe en cloche. Le point d'inflexion a pour 

abscisse l'écart type. 
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L'aire comprise entre la courbe et deux lignes verticales passant par 

deux points de l%xe des abscisses donne la proportion da nombre total d'ob- 

servations comprises entre ces deux points. 

Ainsi, 68 % des observations se situent à moins d k n  écart-type de 

part et d'autre de la moyenne, 95 % se situent à moins de deux écarts-types 

de la moyenne et 99,7 % sont à moins de trois écarts-types. La majorité des 

mesures se situent à + 3 écarts-types de la moyenne. 

Beaucoup de mesures effectuées sur les matériaux de construction sui- 

vent des lois proches de la loi normale, 

Cependant, toutes les distributions ne sont pas Gaussiennes, 

Il existe plusieurs tests qui permettent de savoir si une distribu- 

tion est Gaussienne, 

b) Ajustement à la loi normale : test du X2 de Pearson - .................................... 

Il consiste à calculer : 

N .  : fréquence observée sur les valeurs x. (nombre d'apparitions 
1 1 

d'une même valeur dans la série) 

Pi : probabilité théorique correspondant à Ta loi de Laplace-Gauss 

N : nombre total d'observations. 

Pearson a dressé des tables donnant les valeurs du x 2  à différents 

seuils de probabilité, 

2 
Si le x calculé est supérieur au X2 lu sur la table, l'hypothèse de 

la distribution Gaussienne est à rejeter. 

c) Loi de Student -------------- 

Soit deux variables aléatoires indépendantes X et Y ; si l'une d'en- 

tre elles suit une loi de Laplace-Gauss et que l'autre est compatible avec 

le test de Pearson, le rapport t de ces variables suit une loi de Student, 

La précision de la mesure est : 
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Les v a l e u r s  de  t montrent  que l o r s q u e  l e  degré  de  l i b e r t é  augmente, 

on s e  r approche  des  v a l e u r s  de  l a  d i s t r i b u t i o n  de  Laplace-Gauss. Les l i m i -  
- 

t e s  de c o n f i a n c e  s o n t  données p a r  x i E .  

Lorsque N e s t  g rand ,  on p e u t  p r e n d r e  comme l i m i t e  de  c o n f i a n c e  au 

s e u i l  de  0 ,05  : 

Pour l e s  s e u i l s  de 0,01 e t  0 ,05,  l e s  v a l e u r s  de  t s o n t  données dans 

l e  t a b l e a u  s u i v a n t .  

Nombre de degrés 

de  liberté 

P ( d e u r é  de probabilit6) 

ou s e u i l  de  s i ~ n i f i c a t i o n  



IV, APPLICATIONS SIMPLES DE LA STATISTIQUE AUX RESULTATS DES ESSAIS 

1) Nombres d'essais à effectuer 

Pour obtenir la moyenne avec une précision donnée, îl est intéressant 

de eonnaTtre le nombre d'essais à effectuer, 

Ce nombre que l'on désigne par N peut se déterminer à partir de Ea 

précisl.onque l'on srest fixée pour un seuil fixé. 

I 
On prend généralement une erreur relative : E '  = - 

1 O0 

soit une erreur maximale absolue 

pour un seuil de 0,05- 

Ainsi, d'après la loi de Student : 

2  
E = -  

fi 

ceci pour N assez élevé (approximativement entre 9 et 60). 

Pour un N plus petit, on peut appliquer la formule : 

2 )  Nombre d'essais à conserver 

Dans une série limitée de mesures, des erreurs systématiques peuvent 

fausser les résultats, Ces mesures aberrantes modifient sensiblement la 

moyenne arithmétique et la variance. 

Elles sont éliminées de la façon suivante : 

soit une série dont la moyenne est X et l'écart-type S pour une va- 
leur douteuse x, on calcule : 

Si la valeur obtenue est supérieure au t lu sur la table, on sera 

amené à élimîner cette mesure. 

3) Probabilité de densité ou de rupture 

- 
Soit la moyenne arithmétique x et l'écart-type S obtenus en mesurant 

la densité d'une série d'échantillons, 



En supposant la d~stribution normale et en se servant des tables don- 

nant les prsbabrlités correspondant à la courbe de Laplace-Gauss, on peut 

c a l c u l e r  les probabilités deobtenir une valeur supérieure à un certain seuil 

De &me, si l'on cherche la probabilité de rupcure des échantillons, 

on peur caleuSer les prsbabllîtés d'obtenir une valeur supérieure à un 

Les valeurs de l'écart réduit 

sont données dans le tableau suivant 

Z é correspondante 
-------p.------ 

0,999 - 3,090 
0,995 - 2,576 
0,990 - 2,326 
0,950 - 1,645 
O, 900 - 1,28 
O, 500 O 

O, 100 + 1,28 

0,050 + 1,645 

0,010 + 2,326 

0,005 -+ 2,576 

0,001 + 3,090 

Pour une probabilité donnée, on déduit alors les valeurs de x - ,  
1 

On aura par exemple 99 chances sur 100 dkvoïr une densité supérieure 

De mgme, on aura ilne chance sur 100 dtavolr une résistance inférieure 

2 :  

4) Corrélacion de deux parametres 

"1 Représentation 

Il y a une Eiaisoa foncr~onnelle entre deux paramètres reprssentés 
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par les variables X et Y si la connaissance de l'une d'elles permet de dé- 

terminer l'autre. 

Ainsi, si l'on porte sur un graphique l'une d'entre elles en abscisse 

et l'autre en ordonnée : les points représentatifs sont en général disposés 

dans un domaine elliptique plus ou moins allongé qui indique une corréla- 

tion plus ou moins étroite entre ces variables. 

On peut également effectuer un calcul de corrélation qui est un indi- 

ce numérique donnant l'état de dépendance des variables. 

b) Coefficient de corrélation linéaire de Pearson .............................................. 

On peut calculer le coefficient de corrélation r de deux variables X 

et Y connaissant leurs écarts types a et O . 
X Y 

On applique la formule : 

avec N : Nombre de couples XY. 

Après simplification : 

On classe les valeurs de r en fonction des corrélations : 

r - O  Les variables sont indépendantes 

0,30 < r < 0,40 Corrélation fr6sdfalble 

0,40 e r c 0,50 Corrélation faible 

0,50 < r 0,70 Corrélation médiocre 

0,70 < r 0,80 Corrélation moyenne 

0,80 r 0,90 Corrélation forte 

0,90 e r < 1,00 Corrélation très forte 

Dans le cas d'échantillons en petit nombre, on peut démontrer que la 

corrélation est signïficative en appliquant la méthode du test de Student. 

A cet effet, on calcule t' : 
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et l'on compare le t' obtenu au t lu sur la table de distribution à un seuil 

de signification donné. 

La corrélation est valable si le t' est supérieur au t relevé sur la 

table. 

Les méthodes statistiques si elles permettent de dresser à l'avance 

un programme minimum d'essais, et d'en exploiter complètement les résultats, 

sont cependant tributaires de la qualité des informations qui leurs sont 

fournies . 
La précision des valeurs est intimement liée à la nature des appa- 

reils de mesure. L'emploi de plusieurs méthodes permet de mieux apprécier 

les variables et de diminuer la marge d'erreur. 

Une description sommaire du matériel et de son utilisation apporte 

le crédit que l'on peut lui attribuer. 

B - APPAREILLAGE 

1. ANALYSE THERMIQUE DIFFERENTIELLE 

1) Principe 

Les travaux de Le Chatelier en 1887 ont permis le développement de 

cette technique. Elle consiste à mesurer la différence de température entre 

un échantillon et une substance de référence soumis à la même loi d'échauf- 

fement. 

L'élévation de température du matériel étudié provoque des transfor- 

mations physiques ou chimiques. Elles résultent des modifications de struc- 

ture telles que fusion, ébullition, sublimation, vaporisation. Elles con- 

cernent les phénomènes de déshydratation, modification cristalline, décom- 

position, les réactions d'oxydo-réduction, et d'une manière générale, de 

toutes les transformations chimiques. Celles-ci s'accompagnent de réactions 

endothermiques ou exothermiques qui modifient l'équilibre des températures 

établi par la loi de chauffe imposée par le four. 

Cette méthode grâce aux très nombreuses améliorations qui lui ont été 

apportées demeure l'une des plus fiables, notamment dans le domaine très 

particulier de la minéralogie des ciments où la très faible organisation 

cristalline de nombreux minéraux rend les méthodes d'identification déli- 

cates à employer. 
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2) L'appareillage 

Une installation d'analyse thermique différentielle (désignée souvent 

par l'abréviation A. T. D.) est composée de trois éléments : une sonde ou 

porte-échantillon, le four et sa régulation et un système d'enregistrement. 

cont repo ids  

colonne de  chauf fe  

e n r e g i s t r e u r  

- f  19 .3-  

a) Le porte-éthantillon --- ---------------- 

Il constitue la partie essentielle du dispositif : la sensibilité de 

la détection des phénomènes calorifiques dépend pour une grande part de sa 

conception. Il est composé d'une colonne de "silice" sur laquelle repose la 

tête de chauffe. Pour obtenir une bonne répartition de la chaleur, cette 

pièce a été tournée dans un bloc de nickel. Elle comporte trois creusets 

disposés symétriquement par rapport à l'axe de la colonne (fig. 4). 



La différence de température entre l'échantillon étudié et la substance 

de référence (le plus souvent de l'alumine calcinée) est décelée par deux ther- 

mocouples montés en opposition plongeant dans ces produits. 

- f i g -4-  

La soudure E transmet la température de l'échantillon, la soudure R 

celle de la substance de référence. 

La montée en température du four est transmise par un thermocouple 

placé dans la troisième logette. 

La nature des thermocouples influe sur leur sensibilité et sur leur 

résistance aux agents chimiques. 
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L'on a utilisé dans cette étude des fils de chromel-alumel dont la 

sensibilité est voisine de 40 v VIOC. 

Leur diamètre doit être convenablement choisi : des fils trop fins 

présentent une trop grande fragilité et une résistance électrique é&&vée ; 

trop gros, leur capacité calorifique devient gênante. Un diamètre de 0,2 mm 

présente un compromis satisfaisant. 

L'obtention d'un accroissement régulier de la température en fonction 

du temps constitue un facteur primordial. 

A cet effet, on réalise une augmentation régulière de la tension ou 

de l'intensité parcourant la résistance chauffante. 

La position verticale du four permet de centrer aisément les échan- 

tillons par rapport à l'axe de l'appareil. Cependant, cette position en- 

traîne l'existence d'un fort gradient thermique dans le four : on remédie 

à cet inconvénient en plaçant la tête de chauffe rigoureusement perpendi- 

culaire à l'axe du foun. 

c) L'enregistrement ------ --------- 

Il se fait par un système galvanométrique après amplification du si- 

gnal. Celui-ci est enregistré par un stylet sur un rouleau de papier gra- 

dué défilant à une vitesse connue. 

31, Application 

a) Mesure des chaleurs de transkormation ..................................... 

Toutes modifications dans l'échantillon au temps t se traduisent 
O 

par une déviation de la droite enregistrée. A la fin de la réaction au 

temps t , la différence de température entre le matériau étudié et la 
1 

substance de référence devient nulle. Le stylet enregistreur revient à sa 

position initiale. Le déplacement de celui-ci, combiné au défilement du 

papier, a déterminé un pic dont les limites correspondent aux temps t et 
O 

5' 
En désignant par C et C les chaleurs spécifiques de l'échan- 

P ,E  P ,R  
tillon et de la substance de référence, par T la température et en suppo- 

sant un accroissement régulier de celle-ci en fonction du temps t, pendant 
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la durée dt, les températures de l'échantillon et de la référence varient 

respectivement de dTE et de dTR. 

La variation de l'enthalpie de l'échantillon est égale à : 

Autrement dit, la variation d'enthalpie de la substance étudiée est 

égale à la somme de la quantité de chaleur dQ Zlbérée pat soh chan&m&nf < ' - -  
I 

dfEtat et'de' la quantité' dé- ~cha1eùr~tran~féréts~dé:l'éléme~t chauffant -à,-t 

K représente le coefficient de transmission calorifique du corps 
E 

analysé. 

Si K représente le coefficient de transmission calorifique de la 
R 

référence et T sa température pendant ce même temps dt, on écrit de même : 
R 

En choisissant convenablement la substance de référence par rapport 

au c.orps étudié et en supposant une parfaite symétrie du système, on peut 

obtenir : 

Si l'on désigne la différence (T - T ) par AT et en soustrayant (2) E R 
et (l), il vient : 

dQ = C dAT + KAT dt 
P 

En intégrant entre les limites t et tl du pic, on obtient O 

La valeur de AT étant nulle pour t et tl (début et fin de la réac- O 
tion), il reste : 

Cette relation suppose résolues certaines difficultés inhérentes au 

matériel. 
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La proportionnalité entre Q et S n'est réalisée qu'à la condition que 

le facteur K = A/g reste constant d'une, expérience à llautre.(h = conducti- 

vité thermique de l'échantillon, g = constante liée à l'appareillage). 

A cet effet, il faut fixer plusieurs paramètres : 

- centrage du porte échantillon 
- vitesse de chauffe reproductible 
- poudre dont la granulométrie est déterminée 
- tassement des matériaux constant. 

b) Etude d'un exemple --------------- -- 

Détermination des constituants d'une argile (fig. 5). 

La formation étudiée est connue sous le nom d'argile de Louvil. 

Après dessication à l l O'C dans une étuve sèche, 600 mg de cette ar- 

gile sont placés dans le creuset contenant un des thermocouples montés en 

opposition. Les deux autres contiennent chacun respectivement 600 mg d'alu- 

mine calcinée. La pression exercée par une masse métallique agissant sur 

les différentes substances par l'intermédiaire d'un piston coulissant dans 

les alvéoles permet un tassement constant. La vitesse de chauffe du four 

est maintenue à 16'~ par minute. 

L'analyse des courbes est effectuée à l'aide des ouvrages de Caillère 

(Minéralogie des argiles, Masson et Cie - Paris, 1963) et de Mackenzie 
(Differential thermal analysis, Academic press - London and New-York, 1970). 

Ces auteurs diffèrent parfois sur l'interprétation des courbes. Ils 

n' attribuent pas toujours le m2me pic à un même minéral. Cela semble sur- 

tout dû à la provenance des argilites étudiées. Il existe en effet des va- 

riations de composition et de cristallisation suivant l'origine de ces mi- 

néraux qui peuvent modifier très sensiblement les propriétés thermiques de 

ceux-ci. Ainsi, Mackenzie attribue à la montmorillonite le crochet exother- 

mique qui apparaît entre 300 et 500°c, alors que Caillère y reconnaît l'il- 

lite. 

Cependant, la très grande majorité des pics de la courbe est attri- 

buée aux mêmes minéraux par les deux auteurs. 

L'enregistrement des transformations à l'intérieur de l'échantillon 

a donné la courbe suivante : 
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Courbe d 'analyse thermique di f férent ie l le  

d 'une format ion  argi leuse 



Le premier crochet à basse température (vers 200°C) est dû au départ 

de l'eau d'hydratation des cations divalents calcium et magnéssum l i é s  à 

la bentonite, Le très important décrochement exothermique entre 300 es 

500°C présenee deux points d'inflexion ; Mackenzie reconnaZt dans cette 

f orne la montmorilloni te. 

A 5 1 3 " ~ ~  un fort accident endothermique est caractéristique du chan- 

gement de phase du quarez qui passe de la forme ci à la forme B. La symétrre 

de ce pic est conrrariée par la présence de kaolinire, 

Çetse tendance est accentuée entre 650 et 700'~ par les réactions 

liées à l'i~llte, Celle-ci est également caractérisée par un crochet exo- 

thermique à 7 3 0 " ~ ~  La dissymétrie du pic endothermique vers 750°C indique 

la transfcirmation de la calcite en oxyde de calcium. 

Enfin, entre 800 et 85Q°C, la réaction exothermique est due aux der- 

nières transformations de la bentonite. 

Au deLa de 9 0 0 " ~ ~  la rectitude de la courbe montre qu'il n'y a plus 

de différence de température entre la substance de référence et I'échan- 

tlllan, 11 n'y a donc plus de rêactions dans ce dernier" 

On constate que si 1"naalyse d'un seul pic permet difficilement de 

conclure à la présence d'une argillte, P'association de plusieurs crochets 

ends ou exothermiques permet lV~dentification de tous les minéraux argileux. 

c) Variation de la teneur d'un des constituants -------------------------------------------- 

Nous avons vu dans le paragraphe traitant des considérations théori- 

ques, que l'on pouvait écrire lr6quation : 

C'est-à-dlre que la surface d'un pic est proportionnelle à un facteur 

près à La quantiré de chaleur de cransformatlon, Or, cette quantité Q est 

elle-meme fonction de la masse de l'échantillon et l'on peut écrire : 

gQ = AS = gmq 

où Ç représente la surface du pic sur l'enregistrement, A la conductivité 

ttiermlque de lVéchantill_on à la température de réaction, g un coefficient 

dPappareiliage, Q est la mesure de l'effet thermique de la substance ana- 

l y sGe ,  m Ba masse de celle-ci et q la chaleur de réaction par unité de 

masse, 
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En pratique, la préparation de mélanges artificiels connus et la me- 

sure de la surface d'un pic donné pour diverses concentrations devraient. 

permettre de construire une courbe d'étalonnage. L k n  en déduirait ensuite 

ie pourcentage d'une substance semblable qui subsisterait après Pa dïspa- 

rition ou la recombinaison avec d'autres corps d'une partie de celle-ci. 

En employant cette méthode, Go Sabatier a déterminé les chaleurs de 

dissociation de certains minéraux hydratés. De même, G o  Lévy a montré que 

pour des sulfures telle la pyrite, on pouvait déterminer leur présence dans 

des proportions n'excédant pas 0,12 %, 

Nous avons, quant à nous, cherché à mesurer les teneurs en hydroxyde 

de calcium afin de pouvoir appliquer ce procédé à l'étude des bétons auto- 

clavés dont l'un des constituants de base est la chaux éteinte, 

L'étude théorique a montré l'importance du tassement et de la dimen- 

sion des grains, Pour tenir compte de ces impératifs, nous avons utilisé 

une méthode dérivée des travaux de Sabatier. A savoir la dilution de la 

substance étudiée dans l'alumine calcinée dont les particules ont été ta- 

misées de manière à avoir une granulométrie comparable à celle de lvéchan- 

tillon analysé. La quantité d'argile est demeurée constante (300 mg) pour 

toutes les analyses. Les pourcentages de chaux variant, les poids ajoutés 

au matériel argileux ont donc augmenté (passant de 30 à 120 mg). Le com- 

plément à 600 mg a été obtenu par l'ajout de la substance de référence à 

cette masse cumulée. 

Ce procédé a permis de maintenir un volume sensiblement identique 

dans le creuset (les différences de densité influant relativement peu)- La 

masse métallique, agissant par l'intermédiaire d'un piston coulissant dans 

l'alvéole sur un même volume, assurait un tassement identique à chaque ana- 

lyse, La vitesse de chauffe a été réglée de maniêre à toujours être de 

iG0c/mn. 

La superposition des courbes d'analyse thermique différentielle mon- 

tre, dans ces conditions, que seuls deux segments de ces graphiques ont été 

affectés, Le premier crochet endothermique se situe aux environs de 550°c, 

il c.orrespond à la dissocfation de l'hydroxyde de calcium en oxyde, En com- 

parant les surfaces limitées par deux courbes, on remarque que celles-ci 
h 

sont sensiblement identiques. L'équation Q = - S est vérifiée. 
g 

Le deuxième pic, qui apparaît vers 700'~ pour se terminer plus bruta- 

lement aux environs de 820°c, est caractéristique de la dissociation de la 
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c a l c i t e .  Ce phénomène endothermique n ' e x i s t e  que su r  l e s  courbes d'échan- 

t i l l o n s  contenant  de l a  chaux é t e i n t e .  Le carbonate  de calcium provient  

donc de c e t t e  chaux, s a  proport ion e s t  importante .  Les a i r e s  comprises en- 

t r e  deux de c e s  courbes sont  s i m i l a i r e s ,  e l l e s  v é r i f i e n t  également l a  l o i  

précédent4 . 

Temperature 

800- 

C a C O ,  

7 00- 

600- 

5 0 0 -  

400- 

300-- 

2 00- 

100- 

AT  

Superposition de courbes  dqA.T .D d'eChsntillons dont 

l e s  teneurs  en Chaux sont d i f f t r e n t e s  
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II. AUTOCLAVE 

1 ) Principe 

L'élévation de la température de l'eau dans une enceinte hermétiquement 

close s'accompagne de la montée en pression de la vapeur dégagée. Les valeurs 

de pression et de température sont relevées systématiquement et reportées dans 

le tableau suivant : 

La relation entre ces deux paramètres a été quantifiée par Duperray 

---, 
PROPRIETES DE L'EAU ENTRE O'C ET 220"~ 

sous la forme : 
+ 4 

= -  
'(bars) 100 

Température 
O Celcius 

O 
1 O 
2 O 
30 
40 
5 O 
6 O 
7 O 
8 0 
90 

1 O0 
110 
120 
130 
1 40 
150 
160 
170 
180 
190 
200 
210 
220 

Poids spécifique 
en Kg/dm3 

O, 9998 
0,9996 
O, 9982 
O, 9956 
0,9922 
O, 9880 
O, 9832 
0,9777 
0,9718 
O, 9653 
0,9583 
0,9510 
0,9431 
0,9348 
0,9261 
0,9169 
0,9074 
0,8973 
0, 8869 
0,8760 
0,8657 
O, 8528 
0,8403 

Pression absolue 
de la vapeur 
en Kg/cm3 

O, 006228 
0,012513 
0,028300 
O ,043250 
0,075200 
O, 125180 
0,203100 
0,317700 
O, 482900 
0,7 14900 
1,033200 
1 ,460900 
2,024500 
2,754400 
3,685000 
4,854000 
6,302000 
8,076000 

1 O, 225000 
12,800000 
15,857000 
19,456000 
23,659000 

Volume spécifique 
en dm3iKg 

1,0002 
1,0004 
1,0018 
1,0044 
1,0079 
1,012 1 
1,0171 
1,0228 
1,0290 
1,0359 
1,0435 
1,0515 
1,0603 
1,0697 
1,0798 
1,0906 
1,121 
1,1144 
3,1275 
1,1415 
1,1565 
1,1726 
1 ,  1900 
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Cette équation donne entre 100 et 200"~ la pression absolue de la 

vapeur d'eau correspondant à différentes températures de vaporisation : t 

avec une précision satisfaisante. 

2) Description de l'appareil (fig. 7) 

Le matériel utilisé pour cette étude a été spécialement conçu pour 

contenir des échantillons relativement nombreux et volumineux. 

Le corps de l'autoclave est constitué d'un cylindre en acier de 

159 mm de diamètre et de 4,5 mm d'épaisseur (Norme NF A-49 1 1 1  d'avril 

1972, éprouvé en usine à 60 bars). 

Le fond a été tourné dans une tôle d'acier de 27 mm d'épaisseur. 

Les deux pièces, emboîtées à chaud, ont été soudées à l'arc élec- 

trique. Il en a été de même pour la bride supérieure destinée à recevoir 

le couvercle (Norme AFNOR, bride à emboitement simple). 

Le couvercle proprement dit a été tourné dans une plaque d'acier 

de la même épaisseur ; il comporte un épaulement destiné à s'emboiter 

dans le cylindre lors du serrage. 

L'étanchéité est assurée par un joint torique comprimé entre le cou- 

vercle et le corps de l'autoclave. Huit boulons répartis sur la périphérie 

de la bride supérieure complète le système de fermeture. 

L 
L'ensemble a été testé à une pression de 50 kg/cm à froid et à une 

température de 200°c, ce qui correspond à une pression partielle de vapeur 

d'eau de 18 bars, 

Les dispositifs de mesure comprennent : 

- pour la pression : un manomètre gradué de O à 16 bars ; 

- un bouchon en fonte malléable (testé'à 20 baiS.en usine) est 
percé d'un trou borgne~recevant la soudure froide d'un thermocouple'ch+orneî 

alumel ; 

- on y a également adjoint une soupape de sécurité tarée à 12 

bars. 

3) Caractéristiques thermiques de l'autoclave 

a) Méthodes de chauffage ------------------- - 

La conception très simple de l'appareil permet d'utiliser indifférem- 

ment deux modes de chauffage : soit par l'intermédiaire de résistances 
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électriques enroulées autour du corps de l'autoclave, ou en chauffant la se- 

melle avec un bec Bunzen dont le débit est correctement réglé. 

- M a n o m è t r e  

Schema de l'autoclave - f  ig-7- 
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Xklation expérimentale entre la ~ression et la température ----------- .................... ----------------- ------- 

Les mesures s'effectuent par l'intermédiaire du thermocouple placé 

dans le couvercle de l'autoclave. En reportant sur un graphique la courbe 

déduite de la formule de Duperray et celle établie à partir des valeurs 

données par ce thermocouple, on peut connaître à tout instant la tempéra- 

ture à l'intérieur, connaissant la pression qui s'y exerce (fig. 8). 

- f  ig.8, Température  

DETERMINATION DES TEMPERATURES INTERNES DE L'AUTOCLAVE 

A PARTIR DE RELE!VES EXTERNES. 
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Il suffit de tracer une parallèle à l'axe des abscisses passant par 

la pression indiquée sur l'axe des ordonnées. Cette droite coupe la courbe 

théorique. En abaissant la perpendiculaire en ce point sur l'axe des abscis- 

ses, on obtient immédiatement la température réelle régnant à l'intérieur 

de l'appareil. 

La différence de température entre ces deux courbes peut être attri- 

buée aux pertes par transmissions thermiques au travers du couvercle de 

l'autoclave, le thermocouple n'étant pas en contact direct avec la vapeur 

d'eau, et surtout celui-ci étant placé loin du centre de l'appareil. 

En effet, si l'on note un gradient de température à l'extérieur de 

l'autoclave, il en existe également un à l'intérieur. 

Connaissant la nature du métal, son épaisseur ainsi que les tempéra- 

tures externes, il est possible de déterminer les isothermes internes. 

La connaissance de cette température à tout instant est très irnpor- 

tante. Si l'on se réfère aux travaux dlAssarson, on note que la consomma- 

tion d'hydroxide de calcium est cinq fois plus importante à 180°c qu'à 

120'~. Autrement dit, la formation du composé silico-calcaire à pression 

égale est une fonction de la température. Selon cet auteur, la réaction 

aboutit au même silicate de calcium pour des températures comprises entre 

120 et 2 0 0 ~ ~  ; il a appelé cette phase B. 

La durée d'autoclavage étant fixée à 10 heures, des échantillons pla- 

cés dans une zone de température relativement basse ne présenteront pas 

un pourcentage de combinaison de la chaux aussi important que des éprouvet- 

tes mieux disposées dans l'autoclavage. 

Cela se traduira par des pertes de résistances à l'écrasement très 

importantes. 

Une bonne approximation des températures permet de définir un domaine 

dans lequel la température est de 180°C. 

Quelques rappels sont nécessaires à sa détermination 

c) Variation des temgératures de part et d'autre d'une paroi ----------------- ....................................... 

- Modes de tran_smigsion de-la chaleur - - - - - -  - - - -  - - -  - 

Les échanges thermiques au travers d'une cloison s'effectuent selon 

\ - 
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trois modes : 

- la conductivité est une transmission lente dans le milieu 
matériel qu'i s'échauffe de proche en proche. Les calories passent d'une 

particule infiniment petite à l'autre sans qu'il y ait déplacement de ma- 

tière ; 

- la convection est une propagation de la chaleur dans un mi- 
lieu fluide, le déplacement des molécules échauffées provoquent des cou- 

rants qui tendent à uniformiser la température ambiante ; 

- le rayonnement est une transmission rapide et à longues 

distances sans que l'existence d'un vecteur matériel soit nécessaire ; 

ce phénomène est comparable à la propagation de la lumière. 

Si l'on considère une paroi constituée d'un matériau homogène à 

faces parallèles, un côté est baigné par l'air intérieur à la température 

ti, l'autre par l'air extérieur à la température t . e 

La combinaison des trois modes de propagation de la chaleur entraî- 

ne.les échanges calorifiques suivants : 

- transmission de calories de l'atmosphère intérieure à la 

face interne de la paroi par convection et radiation ; 

- conduction de la chaleur au travers l'épaisseur du matériau ; 

- et enfin, transmission de la face externe de la cloison à 

l'air extérieur par convection et radiation. 

- - Re~résentation - - - - - - -  graehique - - - - - -  des variations Ge-tgmpéra~uye - (fig . 9) 
Des études théoriques ont montré que l'on pouvait représenter gra- 

phiquement les échanges de calories et notamment la baisse de température 

entre deux systèmes thermodynamiques différents séparés par une paroi ho- 

mogène (Bleuer, 1975). 

En reportant les épaisseurs sur l'axe des abscisses et les tempéra- 

tures en ordonnées avec : 

- x l'épaisseur de la zone externe dans laquelle varie la tem- 
e 

pérature 

- e l'épaisseur de la cloison 
- x. le segment interne soumis à la baisse de température 

I 

- t. la température de l'atmosphère la plus chaude 
1 

- te celle du milieu le plus froid 
- t la température de la face externe de la paroi 

Pe 
- t celle de la face interne 

pi 
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Extér ieur  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  - . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

1 

I 
I 
I 
I 

I , I n t é r i e u r  
l 
I 
I 

l 

I 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  l . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I 
. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  
. . . . . . _ . ; . - . _ . - . _ . - - - - - - - J - - - -  - . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

I . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  I 
! 
I 
I 

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

Epaisseur  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

. . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

I 
I 
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On remarque que les températures internes et externes sont constantes. 

Ce n'est qu'à proximité des faces de la cloison que sont ressentis les effets 

thermiques liés au flux de chaleur qui traverse la séparation des deux systè- 

mes thermodynamiques. 

- Détepinatio; - Ge-12 zo;e-d~inf~u~nce -. -- x.. De la figure 9, on déduit les 
1 

équations : 

X 
e (xe + e + x.) 

1 

(tPi - te) (ti - te) 

De l'équation (1) on tire : 

En remplaçant dans la deuxième équation (t - t ) par sa valeur, on 
pi e 

obtient : 

(xe + e) xe (X e + e + x.) 1 
=. 

(xe + e) (tpe - te) (ti - te) 

Soit après simplification : 

x (xe + e + x.) 
e - - 1 

.t - pe te t. - t 
1 e 

Que l'on peut écrire : 

0n peut écrire de même : 
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D'où l'on déduit : 

La valeur de t est donnée par les courbes de la page 34. La pression 
i 

indiquée par le manomètre est de 10 bars, en se reportant sur la courbe 

théorique de Duperray. On note que cela correspond à une température à l'in- 

térieur de l'autoclave de 1 8 0 " ~ .  

Par un thennocouple se déplaçant le long d'un axe parallèle au corps 

de l'autoclave, nous avons pu mesurer les températures t de la face ex- 
P e 

terne de la paroi. 

Le thennocouple étant fixé sur un curseur se déplaçant perpendicu- 

lairement à l'axe de l'appareil, nous avons déterminé la température t 
e 

ainsi que l'épaisseur x. dans laquelle la température variait. Elle est 
1 

délimitée par l'isotherme 34°C. Cette valeur reste constante sur plusieurs 

centimètres. 

du 
s orne t de 
l'autoclave 

(cm) 

5 

7 

9 

11 

13 

15 

17 

19 

2 1 

23 

- -- 

Température 
de la face 
externe 

1 1 1 , O  

115,O 

117,O 

120,O 

122,O 

123,5 

126,O 

127,O 

133,O 

140,5 

- -  - 

Température relevée à diverses 
distances de l'autoclave (cm) 

1 

48, O 

49 ,O 

49,O 

50,O 

50,O 

50,O 

51,O 

55,O 

60,O 

66,O 
-- 

2 

39,5 

39,5 

39,7 

40,O 

40,O 

40,O 

41,O 

41,O 

42,O 

43,O 

- - 

3 

37,5 

37,O 

37,7 

38,O 

38,O 

38,O 

38,2 

38,2 

38,5 

38,5 

- - 

4 

34,O 

34 , l  

34,O 

34,O 

34,3 

34,5 

34,O 

34,5 

35 , O  

35,O 

-- 

5 

34,O 

34,O 

34,2 

34, O 

34,O 

34 ,O 

34,O . 

38,8 

34,O 

34,2 

-- - 
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La détermination des variables s'effectue graphiquement. 

Pour établir ce graphique, on reporte sur un repère orthonormé la hau- 

teur de l'autoclave et les différentes distances auxquelles ont été effectués 

les relevés. Les coordonnées de chaque point portent en indice les températu- 

res qui leur correspondent. On obtient le graphique : 
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Ce relevé systématique des températures ainsi que quelques mesures 

annexes nous autorisent à tracer des droites isothermes (fig. 10). 

L'inclinaison vers le sommet de l'autoclave de ces droites, est at- 

tribuée au léger gradient thermique qui s'établit dans la paroi lors d'un 

chauffage par la base. 

Ces parallèles sont plus serrées à proximité de la cloison du fait 

des courants de convection très importants liés à la transmission calorifi- 

que. 

A une distance variant de trois à cinq centimètres, leurs effets ne 

se font plus ressentir, la température cesse alors de décroître. On peut 

alors connaître précisément la température extérieure t et la distance 
e 

X .  e 

- Déye-m~n~t~on - - de-1; ~one-dlinflu~nce - interne - - 

Connaissant les valeurs de t et après avoir relevé sur la figure 
Pe 

précédente x l'application de la formule (3) donne les valeurs de x. : 
e * 1 

En cours d'essais, le thermocouple est placé dans un bouchon foré 

d'un trou borgne. La soudure se trouve à environ trois millimètres de la 

face interne du couvercle. 

Distance du 
sommet de 
l'autoclave 

( cm) 

5 

7 

9 

1 1  

13 

15 

17 

19 

2 1 

2 3 

X 
e 

cm 

3,90 

3,92 

3,94 

3,96 

4,OO 

4,02 

4,04 

4,08 

4,10 

4,12 

t 
Pe 

OC 

111,O 

115,O 

117,O 

120,O 

122,O 

123,5 

126,O 

127,O 

133,O 

140,5 

X. 
1 

cm 

3,OO 

2,70 

2,50 

2,30 

2,20 

2,10 

2,OO 

1,90 

1,50 

],IO 

+ 
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On admet, en commettant une erreur faible que la température relevée 

est proche de la valeur t D'autres mesures effectuées sur le couvercle 
pi' 

de l'autoclave donnent les valeurs de t . La distance x est alors évaluée 
Pe i 

en appliquant l'équation (5) 

Le report des différentes valeurs de x. sur un graphique et en tenant 
1 

compte de la symétrie de l'autoclave montre la forme que revêt la nappe iso- 

thermique 1 8 0 ' ~  (f ig. 1 1  ) . 
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La représentation de l'isotherme 180°c délimite un volume ayant sen- 

siblement la forme d'une cloche. A l'intérieur de cet espace, la tempéra- 

ture est uniforme, toujours égale à 180°c en régime de fonctionnement lors- 

que la pression affichée sur le manomètre est de 10 bars. 

Dans l'espace compris entre ce volume et les parois de l'autoclave, 

les températures sont très variables et décroissent rapidement, elles sont 

en tout point inférieures à 180'~. 

La pression étant soumise aux lois propres à la circulation des flui- 

des est partout également répartie à l'intérieur de l'appareil. Elle est 

dans les conditions expérimentales que nous nous sommes fixés de 10 bars. 

Il y a donc des phénomènes de surpression relative localisés dans cette 

zone périphérique. 

La température ne correspondant plus à la pression théorique indi- 

quée par l'équation de Du Perray . 
La disposition des échantillons doit donc tenir compte de ces varia- 

tions latérales. Ils seront toujours placés sur l'axe de symétrie du cylin- 

dre passant par Te centre des bases de l'autoclave. 

Bien qu'un volume non négligeable ne puisse être utilisé, cette dis- 

position permet aux agglomérés de se trouver dans des conditions favorables 

et homogènes que ce soit en régime permanent ou lors de la montée ou de la 

baisse de température. 

d) Etude de la vitesse de chauffe ............................. 

Une élévation de température rapide se traduirait par une augmenta- 

tion brutale de la pression, ce qui aurait une incidence néfaste sur les 

propriétés du matériau fini. 

Le choc que créerait la moindre différence de pression entre l'exté- 

rieur et le coeur de l'échantillon risquerait de provoquer une microfissu- 

ration au sein des agglomérés. La fracturation augmente considérablement 

les surfaces exposées à l'altération atmosphérique et par conséquent les 

risques de désagrégation. 

De même, le manque de cohésion entre les agrégats diminue fortement 

la résistance à l'écrasement de l'ensemble. 

Pour pallier à ces inconvénients futurs, la montée en température 

doit être l'objet de soins tout particuliers. 

Elle doit être lente pour que s'établisse un équilibre entre les 

échantillons et le milieu dans lequel ils baignent. 
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Le graph ique  s u i v a n t  montre une v i t e s s e  d e  c h a u f f e  s a t i s f a i s a n t  à c e t t e  

ex igence .  
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Après 10 heures d'autoclavage, le béton étant suffisamment consolidé, 

la baisse de pression, si elle doit être surveillée, ne nécessite pas une 

attention aussi soutenue. 

III. METHODE DE DETERMINATION DES AIRES SPECIFIQUES ET DE LA POROSITE 

1) Mesure des aires spécifiques par la méthode BET 

Ces initiales sont celles des trois chercheurs qui ont mis au point 

cette méthode : Brunauer, Emmet et Teller. 

Son principe est basé sur le phénomène d'adsorption physique des mo- 

lécules gazeuses à basse température. 

En effet, aux températures proches de celle de la liquéfaction des 

gaz, les molécules au contact d'un solide se fixe à sa surface sous forme 

liquide. 

Si l'on connaît la masse de gaz avant qu'il y ait adsorption M et 

que l'on puisse mesurer celle qui demeure sous forme gazeuse après Ml, on 

détermine celle qui a été adsorbée rn par différence 
O 

Le tracé de l'isotherme d'adsorption permet de calculer la surface 

de l'échantillon accessible aux molécules de gaz connaissant leur diamètre 

moléculaire. 

b) Méthode de calcul ----------------- 

Ces hypothèses conduisent à la relation analytique linéaire : 

Avec P = pression du gaz à l'équilibre 

P = pression de liquéfaction du gaz à la température de l'expé- 
O rience 

m = masse de gaz adsorbée nécessaire pour recouvrir la surface 
O d'une couche monomoléculaire 

m = masse de gaz adsorbée à la pression P. 
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On déduit m de cette relation par la détermination graphique de la 
O 

pente et de l'ordonnée à l'origine de la droite 

Le tracé de la droite BET permet de déterminer graphiquement l'or- 

donnée à l'origine : 

et la pente 

a = (C - 1) / mo C 

De ces deux valeurs, on tire : 

m = l/a + b 
O 

Dans le cas de l'azote, la surface de l'échantillon est donnée par 

2 6,023 . 1 0 ~ ~  . 16,2 . 10 -20 
S (cm) = 28 = m = 3,482 mo 

O 
(g) (mg) 

L'aire spécifique est obtenue en rapportant la surface de l'échan- 

tillon à l'unité de masse de produit. 

Les limites de validité de cette loi se situent dans l'intervalle 

des pressions : 

Le même appareillage peut être utilisé pour mesurer le diamètre 

moyen des pores du même échantillon. 

2) Mesure de la porosité 

a) Principe ------ 

La partie utile de l'isotherme BET pour le calcul de l'aire spécifi- 

que se limite à : 

La partie de la courbe 
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comprise entre 

0 , l  < PIP < 1 
O 

donne des indications sur la porosité du solide. 

Elle permet de mesurer le volume total des pores et de déterminer la 

répartition des diamètres. 

En effet, un solide poreux présente un phénomène d'hystérésis : la 

masse de gaz adsorbée à l'équilibre en désorption étant supérieure à celle 

adsorbée à l'équilibre en adsorption, pour la même valeur de P/P . 
O 

Ce phénomène peut être expliqué en faisant intervenir la condensation 

capillaire d'un gaz dans les pores. 

b) Méthode de calcul ----------------- 

Si l'on admet que dans le cas d'un solide microporeux la surface 

totale des pores représente l'aire mesurée (la surface apparente est suppo- 

sée négligeable) et que tous les pores sont cylindriques, de rayon moyen 

r la masse de gaz liquéfiée occupant le volume total des pores est donnée 
m ' 
par l'ordonnée de l'extrémité supérieure de la boucle d'hystérésis. 

La connaissance de la densité du gaz liquéfiée à la température con- 

sidérée permet le calcul du volume des pores V. 

Si S est la surface de l'échantillon, la relation : 

21r r 1 m 
= VIS = rm/2 

2n rm 1 

donne une valeur moyenne de r (1 étant la longueur totale des pores). m 

3) Evaluation statistique des aires spécifiques par la technique 

du comptage à l'aide du compteur "ZEISS" 

Si la méthode BET donne d'une manière relativement indirecte la sur- 

face globale d'un échantillon, la microscopie électronique par transmission 

nous offre l'observation directe des particules. 

L'on peut, de cette manière, connaître les textures de chaque compo- 

sant dans un mélange hétérogène. La participation de chacun des éléments à 

la surface totale peut être évaluée. 
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Cette aire étant inversement proportionnelle à la dimension des 

grains (le rapport de la surface sur le volume est relativement plus impor- 

tant pour des sphères de dimensions réduites que pour les particules dont 

le diamètre est important) ce sont les éléments dont le diamètre varie de 

quelques centaines d'angstroms à quelques dizaines de microns qui offrent 

la quasi totalité de l'aire spécifique d'un matériau pulvérulent. 

Ces dimensions correspondent à l'échelle des grandissements des mi- 

croscopes à transmission dont le pouvoir séparateur est de l'ordre de 20 

angs t roms . 
En attribuant des formes géométriques simples aux particules et en 

comptant un grand nombre de grains sur une série de clichés photographi- 

ques, on peut, par des méthodes statistiques, évaluer l'aire spécifique 

d'un échantillon n. 

a) Principe du fonctionnement de l'appareil ------ .......................... ----- 

Un faisceau lumineux obtenu par un diaphragme7itis à partir d'me 

source ponctuelle vient frapper perpendiculairement le dessous d'une plaque 

de verre dépolie, il y détermine UV disque éclairé. Sur cette pl3que est 

placé l'agrandissement d'un cliché pris au microscope électronique. 

On aperçoit par transparence une tache lumineuse ronde nettement li- 

mitée. 

Son diamètre est modifiable en faisant varier l'ouverture du dia- 

phragme. De cette manière, sa surface peut être rendue équivalente à la 

taille des particules. Il faut cependant que l'image sur les clichés ait 

un diamètre compris entre 1,21 mm et 27,7 mm. 

La conception de l'appareil permet de diviser cet intervalle en 48 

sections de mêmes dimensions en régime linéaire ou, selon une progression 

géométrique, en régime exponentiel. 

Chaque intervalle est relié à un compteur. 

Lorsqu'un cliché est posé sur la plaque de verre, il suffit de faire 

coïncider la tache lumineuse avec une particule puis de l'enregistrer. Elle 

est automatiquement enregistrée sur l'un des 48 compteurs, en même temps 

un pointeau vient perforer le cliché au centre de l'image de la particule, 

ce qui évite de la compter plusieurs fois. 
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Un compteur annexe totalise le nombre de particules enregistrées. La 

vitesse de comptage est d'environ 700 à l'heure et l'on estime qu'une bonne 

approximation de la répartition est donnée par 2 000 enregistrements. 

En régime linéaire, chaque compteur correspond à un intervalle cons- 

tant AD dans tout le champ de mesure ; c'est-à-dire que la valeur centrale 

augmente linéairement avec le numéro du compteur. 

b) Méthode de calcul ----------------- 

Connaissant les grandissements respectifs du microscope électronique 

et de l'agrandisseur photographique, on détermine aisément la taille réelle 

des particules. 

Pour des échantillons dont la dispersion de taille est très éténdue, 

on a recours à deux ou trois séries de clichés à des grandissements diffé- 

rents. 

En reportant sur l'axe des abscisses les valeurs réelles moyennes de 

chaque intervalle et en ordonnées la fréquence des particules correspondan- 

te, on trace une courbe de répartition statistique. 

Un cliché photographique ne donne en fait que la projection plane 

d'un volume et l'on doit admettre une relation simple entre le diamètre 

et l'épaisseur des particules pour calculer leurs surfaces. 

On assimile les grains de limons à des sphères et ies argiles à des 

disques. 

L'aire spécifique d'un matériau par cette méthode est calculée en 

appliquant l'équation : 

i = l  
A ext = 

i = n  
Z NiVi pi = 1 

Avec Si = surface de la particule de diamètre Di 

Vi = volume de cette particule 

p = densité des particules 

Ni = nombre de particules lu directement sur le compteur 

L'aire spécifique des particules assimilées à des sphères est : 

A ext = 
1 
n 

p C Ni Di 3 
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Dans le cas de plaquettes o 

C NI ?r ~ 1 ~ 1 2  A ext = 
p F, NI T Dr hd4 

L.a comparaison entre les aires spéc~fiqueç mesurees par la méthode 

BET et celles déterminées par le calcul sratlsrlque peut apporter de pré- 

cleux renseignements quant à la parsisipatlon de chaque constituant d'un 

mélange à cette aire spéerfrque 

IV, MICROSCOPIE ELECTRONIQUE 

1) M~croscopie électronrque à balayage MEB 

Sa le mlcsoscope éTecrron~que à balayage permet l'observation d'ob- 

jets de très petltes tailles rnvisrbPes à L'ces? nu, on ne peut cependant 

l'assimiler à un microscope c2asslque 

Les appare~ls optiques ou électroniques à rransmîssnon donnent une 

image sitgmatique simultanée de tous les points de l'objet, Dans le cas du 

balayage, l'zmage observée est du type féiévrs~on, LYéchanriilon est balayé 

par une sonde électronique, Tes informations recueillaes par celle-ci sont 

transformées en signaux électriques qui modurent le faisceau d'un tube d'os- 

clllo~cope~ 

Il y a donc une t-orrespondance ponctuelle entre un poknt de l'objet 

et un point de l'image sur l'écranu 

Cette image qui est retransmise ponnt par point ne devrent complète 

qu'après une pérnode de balayage 

L'échantillon, recouvert d'un fnlm métallique, ese rransfsrmé en an- 

ticathode émettrace lorsqu'il est frappé par un rayonnement X primaire. 

L'image se forme alors par réflexion sut Ea surface 

Cette méthode, si dans Y'étac actuel de la technique, ne possède pas 

un pouvcir séparateur rnférievr à 100 A, permet i'observst~on d'échantillons 

massifs avec une très grande profondeur de champ 

Certe propriété confère à l'nmage observée une impression de vision 

rr~dimentionnelle. 

Appliquée aux Scsences de la Terre et à l'étude des matériaux en 

général, la microscopie électronsque à balayage permet d'observer le faclès 

et la texture des m~néraux In situ sur des fragments hétérogènes, Elle donne 

également de précieux renseignements sur les états de surface (application 

à l'érude de 18exoscopne des grains de quartz) 
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2) Microscopie électronique par transmission MET 

De par son principe, ce type de microscope électronique peut être com- 

paré aux appareillages photoniques. On y retrouve les mêmes éléments : sour- 

ce et lentilles, 

Le pouvoir séparateur d'un microscope est donné par l'équation : 

d = 
0,61 A 

n sin a 

où d est appelée distance de résolution, 

Dans le microscope à lumière visible, la longueur d'onde h est fixée. 

On ne peut donc diminuer cette distance qu'en faisant varier n avec des 11- 

quides dyndice élevé ou en augmentant l'angle d'ouverture a. Seule l'uti- 

lisation de rayonnement à longueur d'onde très courte peut diminuer d ; 

c'est le domaine des ultra violets et des rayons X, Dans le premier cas,des 

optiques en verre de silice ont permis d'obtenir une résolution de l'ordre 

de 0,l micron, 

Pour les rayons X, on ne peut techniquement réaliser des lentilles 

efficaces. 

La solution a été trouvée sous forme de l'onde associée au rayonnement 

corpusculaire. C'est le microscope électronique ; en effet, les électrons 

sont faciles à produire, à focaliser et à observer sur un écran fluorescent. 

En outre, ils impressionnent les films photographiques courants. Cependant, 

comme pour les microscopes optiques, l'objet est "éclairé" par une source 

située en amont, l'observation se faisant en aval après que le faisceau ait 

traversé la préparation, 

On ne peut donc étudier que des préparations suffisamment minces ou 

des particules isolées, 

Dans le cas général, on ne peut avoir l'impression de vision tridimen- 

tionnelle que donne la microscopie par balayage. 

Outre le pouvoir séparateur plus grand, la microscopie par transmis- - 

sion montre sa supériorité dans le domaine de l'identification des phases. 

En effet, la longueur dknde est de beaucoup inférieure aux paramè- 

tres cristallins et la structure de l'échantillon n'est pas masquée par un 

écran métallique. Il est possible d'utiliser la diffraction en changeant 

la focalisation du système de projection. 
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L'association de l'image de la particule et de son diagramme de dif- 

fraction permet I'dientification du minéral. 

11 suffît pour cela de connaître les paramètres de l'appareil pour 

caleu1e.r les d (hkl) et par comparaison avec les fiches A. S,  T ,  M., en 

déduire la nature du microcristal, 



C H A P I T R E  T R O I S I E M E  

BETON CELLULAIRE AUTOCLAVE 



GENERALITES ET HISTORIQUE 

A - GENERALITES ET HISTORIQUE DES BETONS CELLULAIRES AUTOCLAVES 

Le béton cellulaire autoclavé qui connaît un regain d'intérêt depuis 

"la crise du pétrole" est né de la fusion de deux techniques déjà anciennes. 

Il s'agit d'une part des pierres artificielles constituées d'un mélan- 

ge de silice et de chaux soumis à l'action de la vapeur d'eau et désignées sous 

le terme de produits silico-calcaires, et d'autre part, des différentes mé- 

thodes destinées à créer une structure cellulaire dans divers gâchis. 

Chacune d'elles connut des fortunes diverses selon l'évolution du con- 

texte économique. 

1. LES PRODUITS SILICO-CALCAIRES 

A l'air libre, la chaux et la silice ne réagissent entre eux que très 

difficilement, la réaction n'est complète qu'après plusieurs mois. 

C'est en 1880 que l'allemand Michaelis soumet ce mélange comprimé à 

la presse à l'action de la vapeur d'eau. La réaction a lieu à l'intérieur 

d'un autoclave où règne une pression variant de huit à dix atmosphères. Le 

produit obtenu est très dur et chimiquement stable. 

Une telle découverte est rapidement exploitée industriellement, en 

1890, la production de briques silico-calcaires est déjà importante dans 

les états allemands. Le principe de la fabrication consiste à mélanger 

90 % de sable siliceux à 10 % de chaux grasse. Cet amalgame comprimé à une 
Z 

pression variant de 60 à 300 kg/cm est ensuite autoclavé pendant 10 heures 
2 

à une pression de vapeur d'eau saturante de 10 kg/cm . 
En Allemagne, où la pierre est rare, on fabriquait à la veille de la 

~remière guerre mondiale, environ un milliard de ces briques par an. En 

France, la production était beaucoup plus limitée, l'industrie de la pierre 

de taille y étant très développée. 

En Angleterre, on a surtout développé le procédé Ford : un mélange de 

silice et de chaux vive est tassé dans des cylindres d'acier ; un vide 

poussé est maintenu pendant une heure puis on injecte de l'eau chaude à 
L une pression de 8 kg/cm . L'extinction de la chaux se faisant avec une 

forte augmentation de volume, les pressions exercées sont considérables et 

dispensent ainsi de la presse. 

Les pièces fabriquées selon cette méthode peuvent atteindre des di- 

mensions importantes. 
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Comme toute nouveauté dans le bâtiment, ces production se sont heur- 

tées à des industries solidement implantées depuis des siècles. Sous la 

forme de briques pleines, ces produits entraient directement en concurren- 

ce avec les briqueteries traditionnelles et les carrières de matériaux de 

construction. 

Elles ont également rencontré une certaine défiance de la part des 

utilisateurs, l'ouvrabilité étant contrariée par les surfaces très lisses 

nuisibles à l'adhérence du mortier. 

Finalement, elles n'apportaient aucune amélioration sensible par 

rapport aux briques traditionnelles et à la pierre de taille. 

Afin de renaître, les produits silico-calcaires se devaient de se 

distinguer des autres matériaux en apportant des qualités supplémentaires, 

c'est-à-dire occuper un "créneau" difficilement accessible aux productions 

traditionnelles sans de coûteux investissements. 

Ce domaine où toutes ces industries allaient être concurrentielles 

fût d'abordpressentidans les pays au climat froid puis dans les nations 

soucieuses d'économiser les sources d'énergie ; il s'agit du nouveau mar- 

ché des isolants thermiques. 

L'isolation thermique est en effet une fonction inverse de la densi- 

té. 

De par sa technique de confection, le béton autoclavé se prête sans 

de lourds investissements supplémentaires à la réalisation d'agglomérés ou 

de pièces importantes de faible densité. Il suffit pour cela de provoquer 

une structure cellulaire dans le mortier avant l'autoclavage qui la fixera. 

II. LES STRUCTURES CELLULAIRES 

La production de cellules était déjà envisagée pour d'autres maté- 

riaux et connut des développements divers. 

C'est ce qui advint au premier brevet déposé en 1889 par le tchèque 

Hofman. Il consistait à créer des pares dans une pâte de ciment en provo- 

quant un dégagement de gaz carbonique par l'action de l'acide chlorydrique 

sur le bicarbonate de soude. Après quelques essais infructueux, l'inventeur 

~arvint à faire appliquer ce procédé aux panneaux de plâtre. 

L'idée consistant à créer une structure cellulaire dans un béton fut 

reprise en 1917 par un hollandais. Elle consistait à introduire dans la 

pâte une émulsion à base de levures organiques dont la fermentation provo- 

quait le dégagement gazeux. 
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Peu de temps après, en 1919, l'allemand Grosche préconisa l'emploi de 

de poudres métalliques pour obtenir un résultat semblable. Cette découverte 

allait être déterminante par la suite. 

11 ne restait plus qu'à allier les deux techniques. 

III. LES BETONS CELLULAIRES AUTOCLAVES 

En 1923, le suédois Erikson eut l'idée de provoquer ce dégagement 

dans les composés silico-calcaires. Il devait, à partir de ce moment, assu- 

rer la suprématie de cette nation dans ce domaine. 

A partir de 1939, dans les pays scandinaves , les bétons cellulaires 
autoclavés furent fabriqués industriellement, ce qul permit un nouvel essor 

de ces produits. 

Ils sont actuellement manufacturés par 37 usines dont 13 en Europe. 

Les pays producteurs les plus importants sont 1'U. R. S. S., l'Allemagne 

et l'Angleterre. Cependant, la production la plus élevée par habitant de- 

meure celle des pays scandinaves. 

En France, ces matériaux sont fabriqués sous licence suédoise par les 

usines de Bagnols sur Céze (Gard) et de Maisse (Essonnes). 

Une partie des agglomérés de cette nature utilisés dans Pa construe- 

tion dans notre région, sont directement importés des pays scandinaves ou 

de Belgique (voir annexe II). 

B - METHODES DE FABRICATION (voir annexe III) 

De l'extraction de la matière première à la livraison des éléments 

manufacturés, le processus de fabrication se décompose en plusieurs phases 

distinctes. Elles varient légèrement selon la nature des matériaux de base. 

1, LA COMPOSITION DU MELANGE 

1) Les matières premières 

Ils sont choisis en fonction de leur finesse et de leur teneur en si- 

lice. Le gonflement est d'autant plus homogene que les sables utilisés sont 

fins. C'est pour cette raison que l'on a parfois recours aux formations éo- 

liennes du type dunaire. Elles sont souvent souillées d'impuretés et on 
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l e u r  p r é f è r e  des  s ab le s  p l u s  g r o s s i e r s  mais t r è s  r i c h e s  en s i l i c e .  En Fran- 

c e ,  l e s  formations l e s  p l u s  appréc iées  sont  l e s  s a b l e s  de  Fontainebleau ou 

de Nemours. Cependant, q u e l l e  que s o i t  l a  n a t u r e  des  ag réga t s ,  i l s  sont  tou- 

j ou r s  t r o p  g r o s s i e r s  e t  do ivent  s u b i r  une p répa ra t ion  mécanique d e s t i n é e  à 

augmenter l e s  sur faces  s p é c i f i q u e s  e t  s i  p o s s i b l e  à produ i r e  une fragmenta- 

t i o n  t e l l e  que l e s  p a r t i c u l e s  l e s  p lus  f i n e s  a i e n t  l e s  p r o p r i é t é s  de  l a  s i -  

l i c e  amorphe. 

La seu le  méthode e f f i c a c e  e s t  de r é d u i r e  en f a r i n e  l e s  s ab le s  en l eu r  

f a i s a n t  sub i r  une fragmentat ion dans des tambours à g a l e t s  ou des  broyeurs  

à rouleaux.  

Ces i n s t a l l a t i o n s  r equ iè ren t  d ' impor tan ts  inves t i ssements  grévant  
( 1  > lourdement l e  p r i x  de r e v i e n t  pour un rendement somme t o u t e  médiocre . 

 autres matér iaux sont  u t i l i s é s ,  c ' e s t  l e  cas  notamment d'un produi t  

suédois  commercialisé en France. Il e s t  c o n s t i t u é  des  p rodu i t s  de cu isson  

de s c h i s t e s  bitumineux e t  de c a l c a i r e .  (La d i s s o c i a t i o n  de  carbonate de 

calcium fou rn i r a  l a  chaux nécas sa i r e  à l a  r é a c t i o n  s i l i c o - c a l c a i r e ) .  Ce 

procédé, p ra t iquab le  dans l e s  i n s t a l l a t i o n s  a r t i s a n a l e s  que sont  l e s  fou r s  

à chaux ve r t i caux ,  ne peut  ê t r e  u t i l i s é  que dans c e r t a i n s  ca s  p r é c i s  à pro- 

x imi té  des  gisements.  

S i  une économie appréc i ab le  e s t  r é a l i s é e  sur  l e  combustible,  il ne 

d ispense  pas des  broyeurs .  

Une s o l u t i o n  à ce problème a  é t é  envisagée par  l e s  Charbonnages de 

France : l e s  cendres vo lan te s  p rodu i t e s  en grandes q u a n t i t é s  dans l e s  cen- 

t r a l e s  thermiques sont des  matér iaux pu lvé ru l en t s  dont  l a  f i n e s s e  e s t  com- 

p a t i b l e  avec l a  f a b r i c a t i o n  des  p rodu i t s  s i l i c o - c a l c a i r e s .  

Les recherches ont  montré que l a  composition chimique de ces  cendres 

permet l a  production des p r o d u i t s  f i a b l e s  même en présence d'une grande 

q u a n t i t é  de r é s idus  sans  devoi r  c r é e r  des a i r e s  de s tockage t rop  importan- 

t e s .  Cependant, l a  q u a l i t é  chimique de ces  cendres e s t  t r o p  v a r i a b l e  s u i -  

vant  l e s  us ines  product r ices ,  l e s  co r r ec t ions  de l a  q u a l i t é  du mor t i e r  sont  

( 1 )  I I  Dans tous  l e s  cas ,  l e  rendement e s t  mauvais : l e  broyage e s t  une opé- 
r a t i o n  q u i  consomme beaucoup d 'énerg ie  sans a u t r e  e f f e t  que d ' e n  t r ans -  
former l a  p lus  grande p a r t i e  en cha leur .  La f a i b l e  propor t ion  d ' éne rg i e  
r e s t a n t e  e s t  absorbée p a r  l a  f ragmentat ion.  
Les recherches e f f e c t u é e s  depuis  de nombreuses années ont  permis d e  
mieux u t i l i s e r  l e  m a t é r i e l .  Il e s t  c e r t a i n  que ces  t ravaux ont  la rge-  
ment cont r ibué  à l ' a m é l i o r a t i o n  du rendement des  broyeurs .  Celui-ci 
r e s t e  malgré t ou t  t r è s  f a i b l e " .  

M. PAPADAKIS (1964) 
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trop importantes pour être rentables. D'autre part, de nouveaux débouchés 

pour les cendres ont été trouvés qui permettent l'écou~ement de ces déchets 

sans traitement. (En France, on incorpore également des fibres végétales 

aux bétons cellulaires) . 
Tous ces agrégats constituent l'apport de silice qui se combinera au 

calcium. Cet élément est fourni soit par l'hydroxyde de chaux, soit par Pa 

chaux mise en liberté lors de l'hydratation des silicates des ciments Port- 

land artificiels. 

b) Les liants hxdrauliques ------------ ------ --- 

Les qualités du produit fini sont en partie déterminées par la nature 

et la réactivité des liants. 

Dans le cas où le dégagement gazeux est dû à la présence de poudres 

métalliques, son intensité est en relation directe avec le pH, 

Elle est liée à la quantité d'hydroxyde de calcium dissout et à la 

teneur en aluminium. 

Certains éléments, même en traces, peuvent modifier très sensiblement 

la cinétique de la réaction. Il s'agit notamment des produits alcalins pré- 

sents dans les ciments tels Na O et KZO. 2 

 autre part, la réaction d'hydratation est exothermique. 

La quantité de chaleur qui se dégage est fonction des proportions re- 

latives de C S, C S et C Al (silicate double et triple de calcium, alumina- 3 2 3 
te de calcium) contenues dans ce type de liant. 

En fonction des chaleurs latentes de ces composés, il y a une vapori- 

sation partielle de l'eau d'hydratation qui s'ajoute au dégagement gazeux 

provoqué par le réactif. 

La rapidité de la réaction croît également avec la finesse de mouture 

du liant (cela entraîne des surfaces spécifiques plus importantes). D'autre 

part, le mélange peut contenir des éléments susceptibles d'entrer en réac- 

tion, provoquant une augmentation de l'expansion, c'est notamment le cas 

de SO et de MgO, ce dernier étant très courant dans la chaux. 3 

 ensemble de ces facteurs a une action très sensible sur la cinéti- 

que d'expansion. Si la réaction est trop violente, la pression exercée par 
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les gaz est supérieure à celle crée par le mortier, La vapeur combinée aux 

gaz s'échappent et le mélange retombe. 

Inversement, une réaction trop lente entraZne l'aplatissement des po- 

res créant ainsi des amorces de fractures. 

Les ciments à haute résistance initiale et les ciments alumineux sont 

à proscrire. La prise étant trop rapide, ils risquent de figer la structure 

avant que celle-ci n'est pu s'établir de façon régulière. La bonne réparti- 

tion des bulles est également déterminée par la teneur en eau. Elle doit 

assurer une certaine plasticité à la pâte. 

c) L'eau de gâchage --------- ---- 

La quantité d'eau pour la confection, de la pâte est cependant très 

supérieure à celle requise pour les mortiers traditionnels. 

Les travaux expérimentaux de Graf (Lévy, 1965) ont défini un domaine 

de variation des proportions relatives d'eau et de liant. 

En exprimant en poids chacun des constituants, il a établi le rapport 

E/C. Il doit être compris entre 1 et 2 avec E la quantité d'eau et C le 

poids du liant. 

En fait, dans la phase industrielle, ces rapports sont rarement at- 

teints ; ils se situent en général entre 0,6 et 0,7. 

Cette teneur en eau importante s'explique si l'on considère la fines- 

se des particules. Leur surface spécifique est très étendue (de l'ordre de 
2 500 m /g pour les ciments Portland), la pellicule d'eau qui doit la recou- 

,vrir pour assurer le mouillage est proportionnellement plus importante. 

D'autre part, la pâte doit avoir une viscosité très étudiée, une 

plasticité trop faible ne permet pas une répartition homogène des bulles 

qui apparaissent. Dans le cas inverse, les gaz s'échappent, la résistance 

opposée par le mortier étant trop faible. 

Compte tenu de ces facteurs lors de la coulée, la pâte se présente 

sous forme de "soupe" très liquide. Certaines usines emploient d'ailleurs 

des lances à incendie pour la mise en place dans les moules. 

2) Les agents expansifs 

a) Nature de ces agents --------------- ---- 

Comme nous l'avons vu précédemment, le dosage en agent expansif dépend 
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pour une grande part, des réactions annexes se produisant lors de l'hydra- 

tation du liant et de la chaux. 

Actuellement, la méthode d'expansion la plus utilisée est basée sur 

la réaction se produisant lors du contact de la poudre d'aluminium et de 

la chaux.(Cette poudre est employée soitl'polie, dépo1ie"ou un mélange des 

deux. L'aluminium non poli est obtenu par l'attaque des surfaces des parti- 

cules par l'acide stéarique). 

plusieurs hypothèses ont été émises pour expliquer le processus de la 

production d'hydrogène. Certains accordent une prépondérance à l'action de 

l'hydroxyde de chaux. La réaction s'écrit alors : 

Assimov (Pascal, 1965) en traitant l'aluminium par de l'eau de chaux 

obtient à OOc : 4 Cao, Al2O3, 12 H20 et à 17'~ : 3 Cao, A1203, 12 H20 de 

plus en plus souillé de sels insolubles au fur et à mesure que la tempéra- 

ture s'élève. 

D'autres hypothèses reposent sur la solubilité de la chaux éteinte 

en milieu aqueux (0,185 g/l d'eau froide, 0,77 g/l d'eau chaude). La disso- 

ciation 

entraîne une augmentation du pH. 

La réaction peut s'écrire sous la forme : 

Lafitte ( 1967) estime que l'apparition d'ions OH- provoque d' abord la 

précipitation d'hydroxydes d'aluminium de formules stochiométriques Al(0~) 
3 

ou AlOH suivant les conditions expérimentales. Mais ces précipités se redis- 

solvent dans un excés d'ions (OH)- en donnant : 

La réaction qui en résulte est alors : 
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Quelles qu'en soient les modalités de formation, on admet dans l'in- 

dustrie que pour 168 g de chaux à l'état de Cao, il faut employer 5 4  g d'a- 

luminium pour produire 67,2 1 d'hydrogène provenant de la dissociation de 

5 4  g d'eau. 

Les réactions peuvent être facilitées par l'adjonction de bases, tel- 

le la soude ou l'ammoniaque. L'augmentation de la température de l'eau en- 

traîne des modifications de la vitesse de réaction. On requiert en général 

des températures comprises entre 25 et 30"~. Cependant, certaines manufac- 

tures effectuent leurs coulées à 60"~. 

Ceci est surtout fonction des vitesses de réactions que l'on veut ob- 

tenir. La qualité de l'eau intervient également sur les propriétés ultérieu- 

res du matériau. On a constaté des densités plus faibles que celles obtenues 

avec des eaux chimiquement pures en utilisant des eaux moyennement dures. 

En règles générales, l'obtention d'une pâte homogène est régie par la 

quantité d'aluminium et sa qualité, par la nature du liant, par la propor- 

tion d'eau et sa température. 

Il ne faut pas assimiler les agents expansifs aux entrabeurs d'air 

destinés à améliorer l'ouvrabilité des bétons. Ces produits tensio-actifs 

entraînent dans la pâte des bulles de diamètre inférieur à f m qui ne 

représentent que 4 à 5 % du volume total. 

bj Stabilisateurs -------------- 

Pour régulariser l'action des agents expansifs, certaines usines ont 

recours à des stabilisateurs. 

Il s'agit de produits chimiques tel le silicate de potassium destiné 

à augmenter la stabilité du mortier frais par la formation de CaSiO (on 3 
utilise de préférence ce silicate car il ne donne pas d'efflorescence con- 

trairement au silicate de soude). Les stabilisateurs peuvent être également 

des produits spécifiques vendus sous des appellations commerciales : on peut 

citer le DAREX AEA, la saponine, les résines Winsol. 

3) La confection du mélange 

Le mode de malaxage a une importance prépondérante sur la densité, la 

répartition et la forme des pores. La densité est fonction du temps de mala- 

xage ; en effet, plus celui-ci dure longtemps, plus le dégagement gazeux est 
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important. Voici partexemple les résultats observés par de Graf (Levy, 1965) : 

Durée du:malaxage 6 m n  10mn 16mn 24mn 
Densité apparente I,54 1,24 1,04 0,91 

Le principe de fonctionnement du malaxeur influe sur les propriétés du 

mortier, tout cornmerun béton ordinaire, en raison de la qualité du mélange 

qu'il permet d'obtenir. 

Dans le cas d'une bétonnière dont la vitesse est excessive, les bulles 

formées auront tendance à se grouper le long de l'axe de rotation sous l'ac- 

tion de la force centrifuge. Elles subiront d'autre part des déformations du 

fait même de l'élasticité de cet agrégat particulier. 

Ainsi, la durée du malaxage peut faire varier la densité du matériau 

final sans pour cela modifier les proportions des différents constituants. 

II. LA COULEE DU BETON 

1) Matériel 

Afin d'assurer une bonne répartition des pores dans la masse du mortier, 

la hauteur des moules doit être limitée. Les bétons ont tendance à être plus 

denses dans le fond du moule qu'au dessus. La hauteur maximale des installations 

industrielles est de 50 cm. Les parois sont démontables pour faciliter la ma- 

nutention des agglomérés après l'autoclavage. L'ensemble repose sur un chariot 

entrant complètement dans les autoclaves. Ces moules sont de grandes dimensions, 

de 4 à 6 m de longueur, 2 à 3 m de largeur. Ils peuvent contenir de 3 à 6 m3 de 

béton. 

2) Température de coulée 

La température de l'atelier est primordiale lors de la mise en place du 

mortier dans les moules. Si elle est trop faible, le béton a tendance à coller 

aux parois, seule la partie centrale lève. 
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Inversement, une température externe trop élevée provoque une montée 

du mortier plus rapide le long des parois ; la partie centrale apparaît re- 

lativement affaissée. 

Le découpage en blocs, linteaux ou panneaux peut se faire soit par 

une trame de fils d'acier reposant au fond du bac et que l'on remonte lor- 

que la prise est suffisante, soit par des toles d'acier cloisonnant le mou- 

le avant la coulée du mortier. Le bloc unique contenu dans chaque moule, 

après l'autoclavage, peut être scindé en éléments de tailles différentes 

par sciage. 

III. DURCISSEMENT DU BETON CELLULAIRE 

Les moules contenant le mortier après la prise sont enfournées dans 

les autoclaves. Comme il a été vu dans le paragraphe traitant de l'autocla- 

ve, la montée en température entraîne une augmentation de la pression abso- 

lue. 

En général, les matériaux sont traités à une pression de 6 à 10 atmos- 

phères à des températures variant de 150 à 220"~. L'autoclavage dure de 16 à 

20 heures. 

C'est dans ces conditions que se produisent les réactions silico-cal- 

caires : leurs formules stoechiomètriques dépendent, pour la plus grande 

partie d'entre eux, du rapport CaO/SiO lors de la composition du mortier 
2 

et de la température d'autoclavage ; les méthodes d'analyse utilisées pour 

leur reconnaissance ne permettent pas de trancher entre les légères varia- 

tions de compositions chimiques qui caractérisent cette grande famille des 

silicates de calcium hydratés. 

Mackenzie (1970) suppose que l'un des composants le plus important 

des produits autoclavés pourrait être la calcio-chondroite : Ca (Si04)* 5 



BETOW AUTOCLAVE A BASE DE LOESS 

Keevil et Thorvaldson (Lafuma, 1962) ont préparé quant à eux les si- 

1icates.hydratés : 2 Cao, Si02, H O et 3 Cao, 2 SiO2, 3 H O en traitant par 2 2 
l'eau à l'autoclave les silicates anhydres correspondants ; le premier se 

présente en cristaux orthorhombiques, le second en aiguilles prismatiques.. 

Pollet et al. (1970) ont voulu y rechercher la tobermorite dont la formule 

est approximativement 5 Cao, 6 Si02, 5 H20. 

Les indications précédentes ont été regroupées par H,F.W. Taylor dans 

une classification propre aux composés des ciments sous les formes C-S-H ( 1 )  

I ou C-S-H (2). Le premier dans le cas d'un rapport CaO/SiO inférieur à 
2 

1,3, le deuxième pour des corps dont ce rapport est supérieur à 1,5. 

Dans toutes les hypothèses, les auteurs constatent que les composés 

formés par l'action de la vapeur d'eau à haute pression sont chimiquement 

très stables et que l'autoclavage n'entraîne pas de retrait. 

C - ETUDE D'UN BETON CELLULAIRE AUTOCLAVE A BASE DE LOESS 

1. COMPOSITION DU MELANGE 

1) Les limons loessiques 

Lors de divers entretiens qui nous ont amené à présenter la possibi- 

lité de réaliser un béton cellulaire à base de loess, le plus difficile a 

été de fournir une définition de cette formation qui satisfasse des inter- 

locuteurs de disciplines très variées. En effet, sa vaste répartition et 

son gisement superficiel posent des problèmes à de nombreuses spécialités 

scientifiques. Chacune d'elles en a donné une définition en fonction de ses 

préoccupations. Elle sera d'ordre génétique pour la géologie stratigraphi- 

que. La texture et la structure des horizons intéresseront plus particuliè- 

rement la pédologie ; à ces deux aspects s'ajoutera le potentiel d'échange 

ionique pour l'agronomie. La minéralogie s'attachera à en décrire les cons- 

tituants. Le géotechnicien cherchera avant tout à le classer parmi les ma- 

tériaux du sol. 

a) Etude ------------ stratigraphiqug -- 

a) Définition - - - - -  

C'est Cayeux qui a proposé la première définition cohérente des li- 

mons ; ses travaux ont été abondamment repris et cormnentés par de nombreux 
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auteurs. Chacun d'entre eux a insisté sur les critères qu'il jugeait primor- 

diaux. Ils pouvaient lui être dictéspar des considérations Liées aux condi- 

tions locales de gisemen~ telle la définition proposée par Gignoux (i960), 

ou aux provinces d'alimentation (Aubouin, 1967), ou bien encore par leur 

composition minéralogique" 

A la suite des travaux de la comrniss~on des loess réunie au sein de 

1'1. N. Q, U. A, en 1967, l'unanimité semble être établie : les loess sont 

une formation éolienne continentale composée de quartz, d'argile et de cal- 

caire présentant un maximum granulométrique entre 20 et 60 microns. 

En ce qui concerne leur représentation cartographique, l'unanimité 

est loin d'être faite. 

B )  Représentation -- ----------------- cartographiqig 

Si les figurés et les notations des cartes sont réglementés pour les 

étages géologiques, il en va tout autrement pour les formations superficiel- 

les, du moins en ce qui concerne les éditions françaises, 

Le cartographe s'est borné pendant longtemps à l'étude du substratum 

(exception faite de quelques documents à usage industriel ou géotechnique 

à grande échelle), la représentation des loess et des limons sur les cartes 

au 1/50 000 a souvent été extrapolée des anciennes cartes au 1/80 000 et 

des conclusions de J O  Ladrière (1890) en les simplifiant encore parfois, 

D'autre part, l'absence de réglementation a donné naissance à une 

grande variété de symboles. Ils peuvent tenir compte de la situation géo- 

morphologique, de l'apparence des sols, de l'aspect granulométrique, ainsi 

que de la nature des formations sous-jacentes. On trouve ainsi les nota- 

tions suivantes : 

: Limons de plateau 

P 

A : Eboulis 'de pente et vallées sèches 

Limon du fond des vallées sèches 

Dépôts meubles sur les pentes et limons de lavage 

L/e2a Limon de lavage ou limon quaternaire sur le Landénien 

(argile de Louvil) 

L/c : Limon de lavage ou limon quaternaire sur le Crétacé 



Elles peuvent 6gelemcnt é m i r  compta d'indications utilitaires : Erge- 

ron, orgilette, terre faible (loess), terre forte (lehm), fauvet ou rougeault 

terre B briques. 

En fait, certaines dénominations recouvrent des unités stratigraphiques 

différentes. 

D'autre part, les cartes géologiques ont été établies surtout d'après 

l'interprétation des coupes sondeurs très nombreuses dans les régions forte- 

ment industrialisées que sont les pays de Weppe, le bassin de la Sambre et 

le Gohelle. Dans les rapports de forage, l'estimation du rapport entre les 

dépôts de couverture et les formations tertiairess est très souvent incer- 

taine, les limons et les loess étant le plus souvent notés comme sable, sa- 

ble argileux, argiles, argilettes. 

La composition minéralogique d'un loess est pratiquement toujours 

identique quelles que soient les formations sous jacentes. De nombreux exem- 

ples ont été cités dans les travaux de J, Sommé (1975) notamment dans des 

carrières où les loess passent sans modifications sur les argiles ou les sa- 

bles landéniens. Les distinctions qui sont faites sont donc souvent inutiles. 

Les échantillons ont été prélevés dans deux carrières. 

Celle de ~o~elles-~odault(') a été surtout étudiée sous son aspect 

géologique. 

Les formations loessiques ont une épaisseur de deux mètres environ. 

Sous la terre végétale se trouve le lehm, c'est-à-dire la zone du loess dé- 

carbonaté et où il y a eu précipitation des oxydes de fer. La partie basa- 

le (0,50 m) présente une teinte plus claire connue sous le terme d'ergeron 

par les carriers. Les carbonates y sont présents sous forme de tubules, de 

filonnets et de granules de craie. Cet horizon repose sur des formations 

plus hétérogènes qui ont pu subir des influences du substratum. 

( ' )  Sa localisation dans le système Lambert est : 
- Localité : Dourges 
- Feuille au 1/50 000 de Carvin 
- X = 646,250 
- Y = 303,500 

La description physique des régions du Nord de la France établie par 
J. Gosselet situe cette exploitation à la limite entre le Gohelle et 
la plaine de la Scarpe. 
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Le limon y est gris avec de grosses taches jaunes et de nombreuses traî- 

nées brunes ferrugineuses. Après tamisage d'un échantillon, on trouve des blocs 

d'argile yprésienne et des galets ferrugineux ( 1 ) .  

Une deuxième série d'échantillons a été prélevée dans la carrière de la 

briqueterie de ~em(*). Nous avons axé sa description selon les critères écono- 

miques. 

Cette carrière fournissait les matières premières aux fabrications de la 

briqueterie de Hem. Elle constitue une vaste excavation d'environ 100 m de long 

et 8 m de profondeur. 

L'extraction était assurée par une chaîne à godets raclant les limons et 

se déplaçant sur la longueur de la tranchée. 

Cette méthode permet une homogénéisation des matières premières quoiqu'ap- 

parement l'épaisse couche de limon ne présente pas de variations notables de 

faciès . 
Cette couverture repose sur les argiles de Louvil. 

(l) Dans la classification de V. Commont, ces formations correspondent au loess 
récent. 
Dans l'échelle stratigraphique de J. Sommé, en accord avec la connnission 
des loess de l'INQUA, ce gisement appartient au Weichsélien supérieur. 

(*) Elle est repérée dans le système de coordonnées Lambert : 

- Localité : Hem 
- Feuille au 1/50 000 de Lille 
- X = 661,250 
- Y = 327,875 
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ph, 2 

ph, 3 

ph, 4 
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b)  Analyse granulométrique de ces  l oes s  ---- --- ----------- --------------- 

Les courbes de r é p a r t i t i o n  granulométrique des é c h a n t i l l o n s  de ces 

deux c a r r i è r e s  présenten t  une grande s i m i l i t u d e ,  Nous ne reproduirons que 

l ' é t u d e  des l o e s s  de Noyelles-Godault. 

La granulométr ie  t r è s  étendue des p a r t i c u l e s  c o n s t i t u a n t  un s o l  ne 

peut  ê t r e  é t u d i é e  par  une s e u l e  méthode. 

L'on d o i t  avoi r  recours  à deux procédés : 

- une s é r i e  de tamis permet d ' app réc i e r  l e  poids des f r a c t i o n s  

sab leuses  e t  limoneuses g r o s s i è r e s  ; 

- pour l e s  limons f i n s  e t  l e s  a r g i l e s ,  l a  méthode in t e rna t ion -  

n a l e  modifiée Robinson e s t  l a  p lus  couramment employée en pédologie , ,  E l l e  

e s t  basée s u r  l e s  v a r i a t i o n s  des v i t e s s e s  de chute de p a r t i c u l e s  de t a i l l e s  

d i f f é r e n t e s .  

La v i t e s s e  de chute dans un l i q u i d e  e n  fonc t ion  du rayon o b é i t  à l a  

l o i  de Stokes 

avec : v = v i t e s s e  de chute  

g  = a c c é l é r a t i o n  de l a  pesan teu r  

r = rayon de l a  p a r t i c u l e  

a  = d e n s i t é  de c e l l e - c i  

p = d e n s i t é  du l i q u i d e  

n = v i s c o s i t é  du l i q u i d e  

Dans des condi t ions  expérimentales  connues, g,  a ,  p e t  n son t  cons- 

t a n t e s .  On p e u t  a l o r s  déterminer  K ( ' )  ; l a  v i t e s s e  de chute d'une pa r t i cu -  

l e  e s t  p ropor t ionne l l e  au c a r r é  du rayon de ce l l e - c l .  

Les l i m i t e s  de t a i l l e  des s a b l e s ,  limons e t  a r g i l e s  dans ce systsme 

i n t e r n a t i o n n a l  s o n t  a r b i t r a i r e s  e t  ne t i ennen t  pas compte des v a r i a t i o n s  de 

forme des c o n s t i t u a n t s  n i  de l e u r  n a t u r e  minéralogique. Les p a r t i c u l e s  dont 

l a  t a i l l e  e s t  i n f é r i e u r e  à 2 microns sont  considérées  comme appar tenant  aux 

a r g i l e s .  De même l a  l i m i t e  e n t r e  limon e t  s a b l e  e s t  f i x é e  à 20 microns. 
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En appliquant l'équation de Stokes, l'on peut déduire le diamètre 

des particules qui seront contenues dans une tranche d'eau de 10 cm pour 

des temps de sédimentation donnés. 

Après 46 secondes à 10 cm de profondeur, on prélève les sables fins, 
3 

les limons et les colloïdes minéraux contenus dans 20 cm de suspension. 

~ ~ m p s  pour h 10 cm 

8 heures 

4mn 48s 

46 s 
3 

L 

Diamètre en mm 

O, 002 

0,02 

0,05 

Après dessication à l'étuve, on recueille un poids P. 

Vitesse de chute 
en mm/s 

0,0354 

0,354 

2,175 

Après 4mn 48s, il ne subsiste dans l'eau que les limons fins et les 

argiles d'un poids sec P'. 

Après 8 heures de sédimentation, le prélèvement ne contient plus que 

les argiles d'un poids sec P". 

Cependant, pour séparer les plaquettes d'argiles, il a fallu utiliser 

un défloculant. Les plus fréquents sont l'hexamétaphosphate de soude ou le 

citrate de sodium. Cet adjuvant contenu dans l'eau distillée constitue une 
3 charge supplémentaire qu'il faudra déduire : 20 cm de la solution sont pré- 

levés. Après dessication, le poids du résidus est p. 

Pour un échantillon de 10 g de loess dans un litre de solution, les 

différentes pesées ont donné les valeurs : 

Les pourcentages de chaque constituant du loess sont déduits des équa- 

tions (Verriez, 1972) : 

limons grossiers (P - P') x 500 = (0,1249 - 0,0758) x 500 = 24,55 % 

limons fins (P - PM) x 500 = (0,0758 - 0,028) x 500 = 23,9 % 

colloïdes minéraux (P" - p) x 500 = (0,028 - 0,0044) x 500 = 1 1,8 % 

Le cumulat sédimenté au fond de l'éprouvette est ensuite tamisé. Les 

fractions sont recueillies sur les tamis dont les mailles sont respectivement 

de 0,20 et 0,05 mm, elles sont séchées et pesées.  on détermine alors les 
pourcentages de sables fins : 31,32 % et de sables grossiers = O %. 

Ces valeurs permettent de tracer la courbe cumulative sur un graphique 

(fig. 15). Elles peuvent également être reportées sur le diagramme triangu- 

laire (fig. 16). Ces loess se trouvent dans le domaine des limons fins. 
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POURCENTAGE DES TAMISATS CUMULES 

n - 
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C 
Cr, .- 
3 - 
F- . . 

I 



BETON AUTOCLAVE A BASE DE LOESS 

L f a  Limon fin ar~iieux 

L t f Linori trés fin 

S Sable ( > ' 2 0  p )  
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c) Courbe de ré~artition statistique ------------ ----------------- -- 

La variation de taille des éléments composant le loess étant très im- 

portante, plusieurs séries de photographies ont été nécessaires pour effec- 

tuer des recouvrements à partir desquels les calculs ont permis de tracer 

la courbe de répartition en nombre de particules. 

Un premier grandissement (x 210) de clichés pris au microscope photo- 

nique a permis d'étudier les particules dont le diamètre était supérieur à 

5,76 microns fi 

Un faible grandissement (4 512) au microscope électronique a couvert 

l'intervalle 0,27 - 6,16 microns. 

Les particules très petites ont été répertoriées grâce à un grandis- 

sement moyen pour ce type d'appareil : x 1 1  000. 

Le comptage des éléments de diamètre supérieur à 5 microns a porté 

sur 2 138 grains, 

Un premier comptage de 399 particules à un grandissement 3 31'9 a été 

conforté par le pointage de 1 866 images sur des clichés au grandissement 

4 512. 

Pour les plus petites dimensions, 2 530 relévés ont été faits. Chaque 

série a été reportée dans un tableau comportant 48 cases, chacune corres- 

pondant à un compteur (fig. 17). 

Elles sont divisées en cinq lignes : le numéro du compteur est repor- 

té dans la rangée supérieure ; la seconde comporte les limites inférieure 

et supérieure de la tache lumineuse ; la troisième comporte les dimensions 

réelles des particules compte tenu du grandissement ; Pe nombre de particu- 

les de ces dimensions et leur fréquence sont inscrits dans les deux derniè- 

res rangées. 

A titre d'exemple, il n'a été reporté que le tableau concernant le 

grandissement 4 512, ce qui correspond aux particules dont les diamètres 

sont compris entre 0,27 et 6,16 microns. 

Les recouvrements des diamètres des trois comptages étant suffisants, 

on a admis un rapport de proportionnalité entre le nombre de particules les 

plus grandes pour le grandissement 1 1  000 et celui des composants les plus 

petits du grandissement 4 512, 

Il en a été de même pour les particules enregistrées par les compteurs 

de rang le plus élevé de celui-ci et celles comptabilîsées comme les plus 

petites du grandissement 2t0, 
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Ces recouvrements successifs ont permis de calculer les fréquences 

relatives des particules dont les diamètres s'échelonnent entre Q,1 et 

132 microns, 

Cette suite continue permet de reporter des points dont les coordon- 

nées sont le diamètre des particules et leur fréquence relative sur un his- 

togramme (fig, 18) 

L'étude de la courbe qui relie tous ces points apporte des enseigne- 

ments qui ne peuvent etre décelés par les méthodes granulométriques habi- 

tuelles, 

Un loess est généralement défini comme étant une formation composée 

surtout de quartz dont la fraction granulométrique prédominante est compri- 

se entre 2Q et 68 microns, cependant en nombre de particules, la fraction 

argileuse représente près de 9 0  %, De telles proportions, compte tenu de 

la forme des argiles, peuvent expliquer les propriétés arables de ces sols 

dont la structure est suffisamment aérée par l'empilement de particules 

subsphériques tout en ayant un potentiel d'échanges de cations relativement 

important du fait de la présence des smectites aisément accessibles par 

1 'intermédi aire de ces micropores , 

D'autre part, les études de l'exoscopie des grains montre que les 

plaquettes ont tendance à envelopper très intimement les grains de quartz, 

créant ainsi des surfaces lubrifiantes, conférant à ce matériau ses pro- 

priétés plastiques. 

Les mïcrographies à fort grandissement montre l'existence d'une forte 

proportion de particules colloydales. Elles sont si nombreuses que leur re- 

port sur les courbes de répartition aurait amené une telle disproportion 

que les particules argileuses ou quartzeuses auraient dû être considérées 

comme négligeab les, 

Ces colloldes ont une importance prépondérante se l'on admet des réac- 

tions de dissolution lors de l'autoclavage. Ces très petits globules seront 

les plus facilement attaqués, ce sont les premiers éléments qui se combi- 

neront . 
Si l b n  considère les éléments d'une taille supérieure à 2 microns, 

on note qu'ils ne représentent en nombre qu'une fraction peu importante. Le 

fait de placer la limite des limons à 2 microns comme le préconise les nor- 

mes internationnales ou de Pa placer à 5 microns selon les recomandations 

ASTM, n'a qu'une importance très relative dans ce cas (conf. fig, 18), Ce- 

pendant, la courbe (fig, 18) n'est pas monotone ; elle présente en effet un 

léger bombement que seule cette méthode met en évidence. 
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La forme de cet accident est comparable à celui donné par un matériau 

composé d'un seul élément. 

On peut admettre qu'il correspond au maximum de fréquence des grains de 

quartz. Son intensité est cependant modulée par l'existence dans ces dimensions 

de particules argileuses de grandes tailles. (L'examen des clichés a montré 

que certaines plaquettes avaient une taille de l'ordre de 10 microns). 

Le fait de supprimer la fraction inférieure à 2 microns ne peut en aucun 

cas assurer l'élimination des argiles. Leur nombre en sera certes grandement 

diminué mais ne les éliminera pas complètement. 

N O  : Numéro du compteur ; D : Diamètre sur les clichés ; d : Diamètre réel ; 
n : Nombre de particules ; p : Pourcentage 
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d) Aire s~écifique des loess ------ ----- ------------ 

~'importance et la rapidité d'une réaction entre solides, qu'il s'a- 

gisse d'un processus topochimique ou d'une dissolution partielle des cons- 

tituants, sont pour une grande part subordonnées aux surfaces accessibles, 

Si une bonne connaissance de l'aire spécifique globale donne une 

bonne appréciation des possibilités de combinaison de deux corps, dans le 

cas d k n  mélange de deux phases principales, la contribution de chacune 

d'elles à cette aire apporte d'appréciables informations sur les proprié- 

tés du mélange, 

La méthode B n  E ,  T ,  montre que l'aire spécifique du loess est de l'or- 
2 

dre de 35 m /g, 

La méthode statistique basée sur le comptage des particules sur plu- 

sieurs séries de clichés permet d'estimer la forme et dans ce cas la nature 

des composants. 

On peut admettre que les éléments de taille supérieure à 2 microns 

sont assimilables à des sphères. 

Le calcul théorique leur donne une aire spécifique de l'ordre de 2 
2 

à 3 m /g, 

L'observation des clichés ainsi que l'élargissement des taches de 

diffraction mesurée sur différents diagrammes laissent supposer une épais- 
O 

seur moyenne d'environ 300A pour les plaquettes dont la taille est infé- 

rieure à 2 microns. 

En attribuant à ces minérailx phylliteux une forme théorique, le cal- 
2 

cul de l'aire spécifique est de 30 m /g pour des disques. 

On constate donc que l'aire spécifique d'un loess est principalement 

liée à la teneur en argiles, la participation du quartz bien que représen- 

tant la fraction pondérale la plus importante est négligeable. 

Le calcul de l'aire spécifique à partir d'une courbe granulométrique 

en assimilant toutes les particules à des sphères conduit à des valeurs 

très inférieures à la réalité. 

Les méthodes de détermination envisagées précédemment rendent compte 

des propriétés physiques du loess, 

La granulométrie et l'aire spécifique nous renseignent sur l'état de 

division du granulat, 
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La réaction hydrothermale réalisée en autoclave permet en effet à un 

liquide et à sa vapeur d'agir sur des solides. L'importance des surfaces 

exposées à cette action détermine, pour une grande part, la vitesse et la 

plénitude des réacti~ns. 

Celles-ci sont cependant régies par la nature du solide, sa composi- 

tion chimique et sa stabilité thermodynamique qui permettent la mise en 

liberté plus ou moins rapide des éléments constitutifs. L'identification 

des minéraux du loess nous renseigne sur ces propriétés. 

e) Analyse minéralogique ---------------- ---- 

Dans le paragraphe consacré au durcissement du béton, nous avons dit + 
que celui-ci est assuré par une recombinaison de la silice et de la chaux. 

Le composé silico-calcaire forme une matrice homogène dans laquelle sont 

inclues les particules grossières. 

Taylor a nommé ce produit synthétisé CSH où : 

C représente le Ca0 

S représente Te Si0 
2 

H représente le H O 2 

Cette notation, basée sur un systeme d'initiales, donne une représen- 

tation symbolique des silicates de calcium sans lui accorder la précision 

des notations chimiques habituelles. Les variations de composition ou de 

cristallisation de ces composés sont infimes mais très nombreuses, leur 

notation chimique serait fastidieuse et ne rendrait pas compte de L'homo- 

généité de cette famille, elle ne précise pas la structure du produit syn- 

thétisé. 

De même, la classification de Taylor ne tient pas compte de la pro- 

venance des composants. Il s'avère que si la présence de silice est primor- 

diale, Ea forme sous laquelle elle se présente n'est pas spécifiée. Elle 

peut provenir de formes cristallisées comme le quartz ou de dépôts amorphes. 

Les argiles peuvent également fournir les radicaux (Si0 ) -  après leur des- 4 
truction. 

Une détermination globale de ces différents silicates nous est fournie 

par l'analyse thermique différentielle. 
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a) Analyse - - t h g q i q u g  4 i f f C j r ~ n t i g l l e  

600 mg de loess  ont  é t é  t a s s é s  dans l e  c r euse t  d 'ana lyse ,  l e s  deux 

a u t r e s  contenaient  chacun 600 mg de substance de r é f é rence  : de l 'a lumine 

ca l c inée .  

L 'é léva t ion  de température a é t é  r ég l ée  à 16OC par  minute, cependant,  

au d e l à  de 600°C c e t t e  v i t e s s e  n ' a  pu ê t r e  maintenue. Ce t t e  diminution pro- 

g re s s ive  de l a  v i t e s s e  de chauffe  s e  t r a d u i t  s u r  l e  graphique ( f i g .  19) par  

des é c a r t s  c r o i s s a n t s  des températures s u r  l ' a x e  des ordonnées. 

O u a r t z  - 
I l l i tn  - 

E N D O T H E R M I Q U E  E X O T H E R M I Q U E  

* 
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Jusqu'à 700°C, le profil de la courbe est caractéristique d'un dégage- 

ment de chaleur avec un maximum à 400°C. 

Ce phénomène est tempéré par plusieurs épisodes endothermiques. Le 

premier est un palier qui se situe à des températures voisines de 200°C. A 

partir de 400°C, l'absorbtion de chaleur est plus importante et contreba- 

lance fortement la tendance exothermique. La pente est la plus accentuée 

vers 480°C, ce réajustement se stabilise vers 550°C donnant naissance à 

un nouveau palier. Son tracé monotone est modifié vers 580°C et 650°C par 

de nouvelles absorbtions de chaleur. 

A partir de 700°C, se dessine un fort décrochement endothermique. 

Cette déviation rapide est à peine modifiée par un accident à 780°C. Au 

delà de 8 0 0 " ~ ~  il y a une chute brutale qui se traduit par un retour à la 

position d'équilibre sans que la température augmente. 

Par la suite, aucune modification ne vient troubler l'enregistrement 

linéaire alors que la température continue à croître. 

Le déséquilibre thermique entre l'échantillon analysé et la substance 

de référence qui confère à la courbe son profil général jusqu'à 400°C peut 

être attribué à certains phénomènes affectant les composants du loess. Une 

telle déviation exothermique peut être due à des réactions chimiques entre 

les différents éléments. Or, jusqu'à 500°C~ les argiles, le quartz et la 

calcite ne réagissent pas. Comme nous le verrons ultérieurement (p. 93) 

le loess est très riche en particules colloïdales, elles tendent à s'orga- 

niser pour former la montmorillonite, tous les stades de cette évolution 

sont présents. (L'échantillon est placé dans des conditions proches de cel- 
+ 

les requises pour la synthèse des minéraux argileux - Millot G., 1963). Il 

est possible qu'en chauffant, ce processus de formation déjà engagé soit 
(1) accéléré . 

La forme et l'intensité des pics qui modifient ce profil de référence 

lors de l'étude de l'échantillon de loess sont imputables à certaines trans- 

formations. 

Le premier phénomène endothermique qui se traduit par l'apparition 

d'un palier vers 200°C est caractéristique d'un départ d'eau hygroscopique 

des feuillets d'illites et de montmorillonite. 

Le comportement de ces phyllosilicates diffère à des températures 

plus élevées selon les forces de liaison des molécules d'eau de structure. 

Elles se dissocient des illites à 480°C alors qu'elles ne quittent les 

montmorillonites qu'à 650°C. 

Une étude au microscope électronique d'un échantillon chauffé lentement 
jusqu'à 500°C devrait confirmer ou infirmer cette hypothèse. 
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Tous ces accidents ne modifient pas profondément le profil de l'enre- 

gistrement, ckst l'un des crltères d'identification des illites (Caillère 

et Hénin, 1963)" 

Le départ d\au est un phénomène progressif, les forces de liaison 

étant variables, un réajustement thermodynamique comme une réorganisation 

cristalline nécessitent un apport de calories important mais limité dans 

le temps, ce qui se traduit par un pic bien exprimé, 

Le pic à 580"~ correspond à cette description, il résulte des modifi- 

cations endothermiques que subit le quartz a en passant à la forme stable 

à cette température : le quartz 6, 

Ces réactlons ne mettent pas en jeu l'intégrité du cristal, elles 

sont relativement indépendantes de leur taille, 

Lors de la destruction d'un cristal, la température de dissociation 

est en partie liée à la taille des particules, à leur porosité, à la possi- 

bilité de diffusion des produits de destruction. 

Il y aura donc une dissociation différée qui se traduira sur l'enre- 

gistrement par une croissance lente du crochet, se terminant par une chute 

brutale lorsque la réaction sera achevée. 

Le pic qui débute à 700"~ pour s'achever brutalement vers 8 0 0 " ~  est 

de ce type ; il est dû à la dissociation de Ta calcite qui libère du gaz 

carbonique, L'analyse thermique différentielle nous apporte les premiers 

renseignements sur la nature des composants du loess. 

11 apparaît constitué de quartz, de certaines argiles et de calcite, 

c'est-à-dire de particules grossières et globuleuses et de minéraux de pe- 

tites tailles phylliteux, 

En étudiant le loess par cette méthode, certains minéraux appartenant 

à l'une ou l'autre de ces fractions peuvent être passés inaperçus, leur con- 

centration étant trop faible par rapport aux principaux constituants. 

En séparant ces deux fractions et en les analysant séparément, ces 

composants secondaires peuvent être mis en évidence. 

B) Etude - m m - -  de 12 fraction infgrqegre 3 becx-mfc~ons - - - -  

Ces particules sont isolées par sédimentation. 

Pour cela, le loess est mis en suspension dans une solution contenant 
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un déflo~ulant~ Après huit heures, une tranche d'eau de 10 cm est siphonnée 

et séchée, Après la dessication à une température modérée de plusieurs pré- 

lèvements, une quantité suffisante de cette fraction a été recueillie pour 

réaliser trois lames orientées, 

La suspension déposée sur la plaque est séchée à l'étuve à 60°c, une 

température plus élevée risquerait de créer des mouvements à l'intérieur 

de la fine pellicule d'eau, Les courants de convection ainsi créés peuvent 

provoquer des concentrations locales des particules argileuses entrafnant 

une désorientation des phyllites par rapport au faisceau de rayons X, 

Le diffractogramme de cette préparation (fig. 20) réalisé en utili- 

sant une antieathode de cuivre montre l'importance du fond continu, Il ré- 

sulte de phénomènes de fluorescence créés par le rayonnement Ka du cuivre 

en présence de fer. 

Les raies sont cependant suffisamment détachées de ce fond pour ne 

pas avoir recours à d'autres anticathodes. 

Le dépouillement de ce diffractogramme permet d'identifier un certain 

nombre de minéraux : le quartz et l'illite qui avaient émé mis en évidence 

par l'analyse thermique dffférentlelle et une nouvelle argile qui n'était 

pas apparue o la ka01init.e~ 

Certains pics, notamment dans les petits angles, ne peuvent être di- 

rectement attribués à un seul minéral. 

C'est notamment le cas de la distance interéticulaire de 14,7 a, Elle 
peut correspondre à des plans de diffraction d'une srnecfite(') , d'une vermi- 
culite ou d'une chlorite, 

Dans ces conditions de préparation des lames, la distance séparant 

les plans (001) de toutes ces argiles est proche de 14 a. 
En faisant varier les méthodes de préparation, on peut modifier leur 

comporte,ment , 

") Smectite : terme générai incluant les minéraux qui, comme la montmoril- 
lonite,subfssent par hydratation ou dessication d'importantes variations 
de l'équidistance (001) : Caillère et Hénin, 1963. 
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~6férence : Echantillon : f r a c t i ~ n  i n f .  Provenance : l oess  
i 2 microns Roye3- l PS-G 

Anticathode : C u  Intensité : 5 tension : 

D éfilement : 
C 

Sensibilité : 40 cf,/$ 
- 

inertie: 5 

Résultats obtenus II Résultats théoriques 1 lobs 
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I l l i te  

C h l o r i t e  

Vermicu l i t e  

Q u a r t z  
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Certaines comme les montmorillonites ont la propriété de fixer entre 

leurs feuillets des molécules de glycol dès qu'elles se trouvent placées 

dans une atmosphère saturée en vapeur de cet alcool lourd. L'absorption pro- 

voque un gonflement des feuillets, les distances interéticulaires sont alors 
1% 

de 17 A, 

Les chlorites et les vermîculites ne présentent pas ce phénomène, 

Les smeçtites et les vermiculites chauffées à 5 5 0 " ~  subissent une 

contraction irréversible due au départ d'eau, L'équidistance (001) passe 
B 

alors à 10 A, 

Seules les chlorftes sont insensibles à ces deux traitements : les 
O 

plans (001) sont toujours distants de 14 A. 

Pour identifier les argiles de ce type se trouvant dans le loess, on 

utilise ces différences de comportement. 

Une suspension de la fraction inférieure à 2 microns est déposée sur 

trois lames, L"ne d'elles (N) est analysée sans autre préparation, La se- 

conde (GI) est placée dans un dessicateur saturé en vapeur de glycol, La 

dernière est chauffée à 550'~ pendant quatre heures (lame 550). 

L.es diffractogrammes (fig, 21) de ces lames sont sensiblement diffé- 

rents, 
c. 

Le pic à 14 A apparaissant sur le diffractograrnme (N) a disparu lors 
O 

du chauffage, parallèlement la raie à 10 A s'est considérablement renforcée. 
O 

7 .  

Sur la lame glycolée, le pic à 14 A n'existe plus ; 11 y a eu un dé- 

placement de la raie vers les angles plus petits, donc vers les équidistan- 

ces (001) plus grandes, 

On peut comparer les distances calculées de la première raie de ces 

trois diffractogrammes au tableau établi par Pei Yuan Chen 

L'échantillon de la fraction inférieure à 2 microns du loess ne con- 
O 

tient pas de chlorite car chauffé et glycolé, le pic à 14 A disparaft, 

T 

Glycolée 

14 
17,7 
14 
15,7 

Chauffée 

14 
1 O 
1 O 
10,15 

- 

Chlorite 
Montmorillonite 
Vermiculite 
Argiles du loess 

Normal 

14 
14 
14 
14 
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Après absorption du glycol, l'équidistance caractéristique d (001) a 

augmenté, ce qui exclut les vermiculites. 

Les variations constatées sont celles qui affectent les smectites 

soumises à de telles conditions. 

Compte tenu de la première analyse (fig. 20), les minéraux contenus 

dans la fraction inférieure à deux microns sont : le quartz et trois argi- 

les : illite, montmorillonite et kaolinite. 
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Nous avons dit précédemment que Pa réaction entre. un liquide, sa va- 

peur et un solide était régie par la nature du solide et sa mcrphologie, 

La microscopie électronique permet d'associer directement l'rmage d'un mi- 

nérai et son diffractogramme nécessarre à son ident~f~caricn 

y)  Etude - - - - - - -  morphologiqug bes - r$né~agx-p~yllftgux - paK &e-@T 

La méthode de préparation des échantillons pour l'étude au mrcrosccpe 

électronique à transmission ne favorise guère I'ïdentif~cation des argiles, 

Celles-ci sont en effet déposées sur la membrane porte-échant~llon 

dans une suspension, En se déposant à l'intérieur d'une minuscule goutte 

d'eau, elles s'orientent parallèlement à leur aplatussement 

Le faisceau électronique n'étant pas rigoureusement perpendiculasre 

à la préparation (envlron 95"), théoriquement, le diagramme de diffraction 

devrait présenter des bâtonnets dont la longueur serair proportionnelle aux 

distances d (001) @berhari, 1976)- 

Mais l'effet de forme très marqué pour des lamelles auçsr fines et le 

relachement des conditions de diffraction sont tels quYil y a interactnon 

des domaines de diffraction pour ces plans ; les taches du d~agramme ne 

sont pas représentatives des distances (001), Or, ce sont justement celles- 

ci qui caractérisent le mieux chaque type d'argile 

Les clichés ne comportent que des taches (hkO) et par s u r t e  de l a  sy- 

rnétrue pseudo-hexagonale des feuillets (001), les diagrammes présentent 

eux-mêmes cette symétrie. 

Les couples a et b que l'on peut mesurer sont pratiquement identiques 

pour toutes les argiles, 

Cependant, l'étude préalable par la diffractnon X a permvs de res- 

treindre le nombre des phyllïtes à trois espèces : la kaolln~te, J'illite 

et la montmorillonite, 

L'identification des phases sur les diagrammes de diffractnon élee- 

tronique associés aux clichés est de ce fait réduite à ces trois mrnéraux" 

Les diagrammes montrent la même symétrie hexagonale, en se référant 

à un diagramme théorique, on peut indexer toutes les taches (Eberhart, 

19761, 

Ces phyllosilicates appartiennent tous au groupe de symétrie C 222 . 
1 '  

les taches doivent être compatibles avec ce type de réseau, c'est-à-dire 

h + k = 2n, 



BETON AUTOCLAVE A BASE DE LOESS 

Les particules argileuses du loess observées au microscope électro- 

nique par transmission sont rarement bien individualisées. Leurs surfaces 

ne sont pas régulières, elles sont recouvertes d'une mosaïque de microcris- 

taux de taille variable. 

Il peut s'agir de fragments des feuillets supérieurs décollés du 

cristal et ayant subi un léger décalage par rapport à l'orientation origi- 

nelle. Il s'agit alors de la même espèce minérale. 

Ils peuvent également être constitués de minéraux argileux de petite 

taille et de nature différente appliqués sur les surfaces du'monocristal. 

La grande majorité des plans (001) de ces phyllites sont parallèles 

à ceux du minéral qu'elles recouvrent, les plans (hOO) et (OkO) n'ont pas 

d'orientations préférentielles. 

Les noeuds du réseau cristallin satisfaisant à la relation : 

et qui appartiennent à ces plans, se trouvent dans l'espace réciproque 

sur des cylindres emboités et ayant le même axe. 

La sphère d'Ewald dont le rayon est très grand peut être assimilé à 

un plan perpendiculaire au faisceau d'électrons. Elle est matérialisée par 

le film ~hotographique. 

L'intersection des cylindres avec ce plan se traduit par la formation 

de cercles concentriques. 

L'association d'un monocristal et d'une telle mosaïque se traduit, 

sur le cliché photographique, par la superposition de deux diagrammes de 

diffraction, l'un d'un monocristal caractérisé par une répartition géomé- 

trique de taches, l'autre d'une poudre dont le diagramme est du type 

"Debye et Scherrer". 

Les positions respectives des taches par rapport aux cercles fins 

et continus facilitent l'identification de la particule sous jacente. 
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- Identification de l'illite 

La particule très fine n'a pas de forme géométrique bien définie 

(photo 5). Les faces ne sont pas régulières et peuvent être courbes. 

Ce feuillet peut être inscrit dans un triangle dont le plus petit 

côté mesure environ un micron et la hauteur deux microns. 

Si l'on prolonge les faces par des droites, celles-ci se coupent en 

formant des angles de 60 et 120°. 

Les informations fournies par le diagramme correspondant sont plus 

précises (photo 6). Les taches (020) et 110) se trouvent exactement sur un 

cercle formé par la diffraction des microcristaux. 

Les distances interéticulaires d (020) et d (110) sont donc rigoureu- 

sement identiques. 

Les très nombreux travaux qui ont été réalisés par diffraction X sur 

des échantillons d'illite provenant de localités différentes ont montré que 

cette égalité était toujours vérifiée 
O 

d (110) = d (020) = 4,45 A (illite de Ballater) Mackenzie 1949 
O 

= 4,50 A (St Austell) Levinson 1955 
O 

= 4,47 A (Carden Wood) Walker 1950 
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ph, 5 
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- Identification de la kaolinite 

Les minéraux du type kaolinite se présentent parfois sous forme de 

plaquettes hexagonales bien développées. Ils peuvent subir des élongations 

et porter des traces d'altération se traduisant par une exfoliation des 

feuillets ou une corrosion des cristaux (Caillère, 1963). 

Ceci semble être le cas des particules provenant du loess (photo 7). 

Elles présentent un contour hexagonal légèrement étiré. La plus grande hau- 

teur mesure environ 2 , 5  microns, le petit axe environ 2 microns. 

Les contours ne sont pas nets, plusieurs feuillets désolidarisés se 

recouvrent plus ou moins. Dans le quart Nord-Est, apparaît un moiré dû à 

la superposition de plaquettes d'épaisseurs différentes ou un décollement 

localisés de ceux-ci (franges de Newton). 

Les variations de teinte sur toute la surface de la particule peuvent 

être également attribuées à des variations d'épaisseur. 

Les mesures faites par Brindley et Robinson (Brown, 1961) donnent les 

valeurs : 

Ce qui se traduit dans le réseau réciproque matérialisé par le diagramme 

par une tache (110) légèrement plus éloignée du centre que la tache (020). 

Sur le diagramme de notre particule (photo 8),  les taches (020) se 

trouvent exactement sur un des cercles de diffraction des microcristaux, 

la tache (110) quant à elle est légèrement excentrée. Les distances interé- 

titulaires sont donc différentes, ce qui est comparable aux calculs théori- 

ques. 
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ph, 7 

ph. 8 
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- Identification de la montmorillonite 

Le cristal est de très petite taille (environ 0,2 x 0 , l  micron) 

(photo 9). Les contours sont relativement imprécis, on ne peut savoir s'il 

des franges de Fresnel ou de la superposition de feuillets légère- 

ment décalés. 

seules les propriétés turbostatiques des smectites peuvent permettre 

de les identifier dans ce cas (photo 10). 

En effet, ces minéraux présentent des feuillets identiques équidis- 

tants mais statistiquement désorientés dans leur plan. Il en résulte une 

périodicité tridimensionnelle suivant la normale aux feuillets. 

pour un tel cristal, l'espace réciproque des bâtonnets est composé 

de cylindres coaxiaux ayant comme axe la normale aux feuillets, son inter- 

section avec la sphère d'Ewald donne des anneaux concentriques plus ou 

moins continus et plus ou moins épais. 
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ph. 9 
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Les argilites contenues dans le loess sont différentes dans leur na- 

ture mais également dans leurs dimensions. 

Les cristaux de kaolinlte bien qu'étant les plus grands sont également 

les plus altérés. 

L1illPte de taille plus réduite ne présente pas de cristallisation 

bien déterminée, elle possède cependant les angles caractéristiques des 

argiles, 

Ce sont les montmorillonites qui semblent de formation plus récente. 

Les particules aux formes imprécises qui les entourent pourraient être les 

colloydes qui donneraient naissance à ces smectites par l'organisation d'un 

réseau cristallin. 

Les phyllosillcates présentant un grand intérêt, leur comportement 

lors de l'autoclavage est déterminant, Le traitement hydrothermal modifiera 

plus ou moins ces argiles. 

Elles ne représentent cependant que 1 1  % de la masse totale. La quantité 

restante est très importante et une grande partie des éléments du composé 

silice-calcaire en proviendra, La détermination de ces composants apparaît 

primordiale. 

6) Etude - - - - -  de 12 - fr~c~ign-ljmgnguge-et sableuse - - 

Pour isoler les limons des sables et des argiles, nous avons de nou- 

veau eu recours à leur granulométrie différente. 

Par sédimentation, la plus grande partie des particules inférieures 

à 2 microns a été éliminée, 

11 ne subsiste au fond de l'éprouvette que les limons et les sables. 

Certaines propriétés physiques telles leur densité ou leur morphologie 

permettent de séparer les constituants du loess. 

Le cumulat est d'abord répandu sur une plaque de verre légèrement in- 

clinée, De petits coups secs portés sur la plaque mettent en mouvement les 

particules globuleuses ou arrondies, elles roulent vers le bas. Les paillet- 

tes restent en place. 

Les différences de densité entre les minéraux permettent d'opérer une 

nouvelle séparation des constituants ayant roulé au bas de la plaque. 

peut ainsi isoler des fractions dites lourde, moyenne et légère. 
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Soit des pourcentages relatifs : 

Quartz : 80,14 % 

Feldspaths alcalins : 8,82 % 

Glauconie : 11,02 % 

Les pourcentages absolus des constituants lnmoneux et sableux sont : 

Poids 

4 1 O 

3 % 9 7  Z 

Les comptages montrent que cette fraction est essentrelPement cons- 

tituée de quartz. 

Les proportions relatives d'argiles et de particules grossières In- 

fluent sur les qualités mécaniques, La nature des sols peur être déterminée 

indirectement en quantifiant ces propriétés et en Les comparant à ces ma- 

tériaux étalons, 

f) Limites dlAtterberg ------------------ 

Chaque discipline définit le loess selon les crietres qur lu? sont 
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propres, Les travaux publics et le génle civil sYrntGvessenr plus particu- 

lièrement aux propriétés mécaniques liées à la teneur en eau, c e  matérkau 

se présentant le plus souvent gorgé d'eau lors de son utlliçarLon In sirup 

Les travaux d'btterberg (1911)  onr montré que les saks psuvalent être 

groupés en catégories selon leur teneur en eau 

11 a défini la limite de plastscité Wp : elle correspond à fa teneur 

en eau minimum qui marque la passage de la matière de l'état solsde à l % t a z  

plastique et Inversement. Elle n'est nullemens artifrcleile, e l l e  représen- 

te le moment où le film d'eau qui entoure les gxarns esr enrièrement abssr- 

bé du fait de sa finesse, 

Cette limite de plasticité correspond 2 une "argrle" qul ne se larççe 

rouler sans se briser en rouleaux de 3 mm d'épaisseur- 

De même, il a déterminé une teneur en eau au-dessus de Laquelle le 

sol ou les argiles essayées s'écoulent comme un liquide sous la seule nn- 

fluence de leur poids : c'est la limite de Irqurdité W1. L'épazsseur du 

film d'eau autour des grains met suffisamment d'eau Lrbre inrersticielle 

pour supprimer les effets de l'attraction 

Il en a déduit l'indice de plasticité Ip caraçtér~srique d'un maté- 

riau 11 s'agit de la différence entre les valeurs trauvées paur la llmlte 

de liquidité W1 et la limite de plasticité Wp : 

Une étude des formations loessiques de la carrière de Ncyelleç-Go- 

dault a donné les valeurs : 

La nature d'un sol du polnt de vue proprlêtés mésan~ques est carac~é- 

risée par ces paramètres, 

Ces valeurs sont reportées sur un graphique' ' ' (flg- 22) 

( I )  Ce graphique a été établi par l i s  i c : . v i (  E S  de' p ,ntz  ;-ii.osjées 
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LL limons loessique 

LLS limons loessiqu 
sableux 

Indice de liquidité 1 P 

f i g -  2 2 ,  
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Les coordonnées déterminées par la limite de liquidité et l'indice de 

plasticité classent ce sol dans les limons loessiques sableux. 

Dans les méthodes précédentes, les limons étaient considérés comme 

une formation géologique du Quaternaire, Cependant, cette terminologie s'ap- 

plique également à une classe granulométrique. 

 association internationale de la science du sol" a classé les ter- 

res fines selon le diamètre des particules. Cette nomenclature distingue : 

- sables grossiers : de 2 mm à 0,2 mm 

- sables fins : de 0,2 mm à 0,02 mm (20 microns) 

- limons ou silt : de 0,02 mm à 0,002 mm (2 microns) 

- argiles : moins de 0,002 mm. 

Afin de tenir compte de changements de propriétés des particules dues 

à leur nature différente, l'on rajoute des divisions supplémentaires : 

- sables grossiers : de 2 mm à 0,2 mm 

- sables fins : de 0,2 mm à 50 microns 

- limons grossiers : de 50 à 20 microns 

- limons f ins : de 20 à 2 microns 

- argiles : moins de 2 microns 

Cette subdivision s'avère particulièrement importante dans l'indus- 

trie des ciments. En effet, la nature minéralogique et la granulométrie 

des composants sont intimement liées, 

Si les éléments chimiques déterminent la formation de silicates de 

chaux, c'est leur finesse qui leur confère les propriétés de réactivité. 

Par exemple, les différences de vitesse de prise constatées pour de nom- 

breux liants hydrauliques sont uniquement dues non pas à une composition 

chimique différente mais à une mouture plus ou moins longue du klinker. 

L'étude granulométrique montre que le loess de la couverture sédimen- 

taire du Nord de la France est composée d'une fraction argileuse représen- 

tant 11,8 % et d'une partie sablo-limoneuse dont le pourcentage pondéral 

est de 88, 2 %. 

L'analyse minéralogique a montré que le quartz représentait 77,5 % e s  

du nombre de particules de cette fraction, la glauconie 10,72 % et les ., 

feldspaths 8,55 %. 
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La proportion relative de ces minéraux dans le loess serait en poids : 

Quartz 

Glauconie : 73,75 % 

Feldspath 

Argiles : 11,8 % 

Oxydes de fer : 2,65 % 

Ces valeurs peuvent être comparées aux résultats de l'analyse chimi- 

que après destruction des carbonates par l'acide chlorhydrique diluée en 

poids d'oxyde, Elles ont été déterminées dans le laboratoire de géochimie 

de Lille Io 

Total : 95,84 % 

Ces deux séries de résultats sont relativement proches si l'on con- 

sidère que l'oxyde d'aluminium provient entièrement des argiles et que le 

quartz représente la grande majorité des constituants de la fraction légère 

et moyenne. On constate que la majorité de la silice se trouve sous forme 

de quartz ou combinée à l'argile. Une très faible proportion est contenue 

dans les feldspaths. 

h) Conclusion à l'étude du loess -------------------------- 

La couverture limoneuse du Nord de la France présente un faciès de 

loess typique (J. Sommé, 1975). Les courbes granulométriquesdiffèrent peu 

entre elles, la prédominance de la fraction limoneuse grossière leur con- 

fère une allure très redressée caractéristique d'une forte proportion d'é- 

léments dont la taille varie entre 20 et 50 microns, 

Cette couverture éolienne reste identique quelle que soit la nature 

des formations sous-jacentes. Seuls les sédiments du Weichséllen qui peu- 

vent se trouver au-dessous sont parfois affectés par la présence des argi- 

les et sables éocènes. J. Sommé (1975) a donné pour preuve de cette homo- 

généité des loess les coupe,s de la briqueterie dlHallennes les Haubourdin 
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Dans ces exploitations, on peut voir la couverture de loess typique 

reposer directement, d'une part sur les sables landéniens et d'autre part, 

sur les argiles yprésiennes, 

Cette indépendance vis à vis du substratum est logique si l'on accor- 

de comme la majorité des auteurs une origine éolienne à cette formation. 

Les différents constituants provenant d'une vaste zone d'alimentation, les 

variations de faciès de ces régions dénudées se trouvent anihilées par l'ho- 

mogénéisation due au mode de transport par le vent sur de grandes distances. 

Les variations de notation sur les cartes géologiques sont tout à 

fait injustifiées pour le loess de couverture de nos régions, Ces figures 

laissent par trop supposer l'intéraction avec les formations antérieures, 

Le laboratoire des ponts et chaussées et Sommé (1975) ont respecti- 

vement établi des fuseaux granulométrfques pour les loess du Nord de la 

France (fig. 2 3 ) ,  Ils sont relativement étroits et présentent une allure 

caractéristique. 

Le report des valeurs des échantillons de la carrière de Noyelle Go- 

dault sur ces graphiques montre qu'elles sont incluses dans le domaine dé- 

fini par J. Sommé (1975), La teneur en argiles est cependant l'une des plus 

faibles, 

Les phyllosilieates à savoir l'illite, la kaolinite et la montmoril- 

lonite ont été reconnues par Caillère et Malycheff (1957) dans les loess 

du bassin de Paris ; seules les deux premières ont été observées dans les 

limons de Bretagne par Perret (1977). 

L'étude par la microscopie électronique par transmission des minéraux 

phylliteux de nos loess montre que la kaolinite est bien cristallisée mais 

qu'elle présente de nombreuses traces d'altération, cela traduit un stade 

d'évolution déjà avancé. 

De tels phénomènes de corrosion ne sont pas visibles sur les plaquet- 

tes d'illite, elles sont cependant bien exprimées" 

La montmorillonite se présente en cristaux de taille beaucoup plus 

réduite, Les amas de gel ont des dimensions comparables, leur arrangement 

tend à former des plaquettes semblables à la morphologie des montmorillo- 

nites, celles-ci semblent être le terme ultime de cette organisation,, On 

doit alors la considérer comme un minéral de formation très récente, ré- 

sultant de la précipitation de solutions colloïdales percolant au travers 

de ces loess. 
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Les formations loessiques étudiées par Perret, mieux protégées ou 

plus récentes, ne semblent pas avoir atteint ce stade d'évolution, ce qui 

explique l'absence de smectites. 
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2) Etude de la chaux 

a) Extinction ---------- 
La réaction silico-calcaire a lieu sous l'action de la vapeur d'eau 

sur un mélange de silice et de chaux. 

Celle-ci est obtenue par la cuisson de calcaires en présence de com- 

bustibles liquides ou solides. 

La dissociation du carbonate de calcium s'effectue : 

La chaux vive ainsi obtenue est une base très énergique, donc très 

dangereuse. D'autre part, son hydratation s'effectue avec une forte augmen- 

tation de. volume et un important dégagement de chaleur. 

La vitesse d'hydratation est variable selon les qualités de chaux in- 

dustrielles, le dégagement de chaleur est plus ou moins rapide selon la 
(1)  réactivité des chaux . 

Afin d'accélérer la prise du ciment Portland ajouté au mortier pour 

fixer la structure cellulaire avant l'autoclavage, certaines techniques 

préconisent le gâchage à l'eau chaude. Le chauffage du mortier peut être 

obtenu en employant la chaux vive dans le mélange. C'est l'extinction de 

cette dernière lors du gâchage qui assure l'apport des calories nécessai- 

res au chauffage. Cette extinction doit cependant être progressive, de ma- 

nière à obtenir une température de l'ordre de 40 à 60°C pendand la durée 

de confection et de coulée du mortier. 

L'oxyde de calcium utilisé dans nos travaux présente une extinction 

rapide, d'où un fort dégagement de chaleur pendant une durée relativement 

brève, et ne permet pas cette méthode de fabrication. 

 extinction de la "chaux technique en poudre'' est trop brutale. 

L'élévation de température est très importante et ne peut être maintenue 

pendant le temps de réalisation du mortier. Nous n'avons pu l'employer que 

sous sa forme hydratée, l'eau étant chauffée séparément. 

( '1  ~éactivité : s'estime en mesurant la température atteinte par un vg*e 
d'eau connu sur une quantité déterminée de chaux vive au bout d'un; ,'! , 
temps t ; elle détermine la vitesse d'extinction de la chaux. . .- 
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Son extinction se fait par aspersion d'eau, la réaction est : 

Pour éviter les phénomènes de colmatation, la quantité d'eau utilisée 

doit être dosée avec précaution. 

En effet, si la proportion d'eau est trop importante, une partie de 

l'hydroxyde de calcium passe en solution (la solubilité augmente considé- 

rablement dans l'eau chaude, or, lors de l'extinction, la température aug- 

mente considérablement puis diminue ; il y a donc une précipitation sous 

forme de très petits cristaux de chaux qui agglomèrent les particules plus 

grosses. 

De plus, lors de la confection des mortiers, nous avons utilisé des 

proportions de chaux variables. Pour connaître avec précision les fractions 

pondérales, nous avons utilisé de la chaux parfaitement sèche. 

La dessication d'une chaux dont une partie est en solution ne fait 

qu'accentuer cette colmatation. 

Les granules qui en résultent se divisent très mal. Lors de la cou- 

lée, ils ne se dissocient pas et créent dans le mortier des globules qui 

peuvent avoir des tailles supérieures à 5 mm. 

Lors de l'autoclavage, cette chaux reste prisonnière dans le coeur 

des granules. En ne participant pas ou très mal à la réaction silico-cal- 

caire, elles font défaut et une partie du composé n'est pas synthétisé, 

d'où une résistance à l'écrasement amoindrie. 

La chaux éteinte doit donc se présenter sous une forme pulvérulente. 

Ce résultat est obtenu en utilisant une quantité d'eau soigneusement déter- 

minée. 

L'application du calcul thermodynamique en utilisant les valeurs de 

variationdl'enthalpies à l'état standard et des chaleurs de vaporisation 

(Pigache, 1976) nous a permis d'établir la relation : 

112 g Ca0 + 90 g H20.-3 148 g (Ca(OH)2 + 54 g de vapeur d'eau 

b) Etude pratiqge ------ ---- 

Cette équation n'est vérifiée que dans le cas où l'on utilise un ma- 

tériau particulièrement pur, uniquement constitué de Cao. 
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En fait, la chaux.tech. que nous avons employée contient une certaine 

quantité d'autres corps. Il peut s'agir de chaux déjà éteinte, de calcaire 

incuit ou à l'inverse, de grappiers. La chaux peut également contenir des 

silicatés : du quartz ou des argiles. 

Si ces impuretés représentent une fraction l/x de la masse de chaux 

tech. c'est-à-dire un poids 148/x, il y aura 90/x g d'eau qui ne participe- 

ront pas à l'extinction. Cette eau ne sera ni combinée ni évaporée lors de 

la formation de Ca(OH)2. Cet excés agglomèrera une partie de la chaux étein- 

te. Pour connaître la quantité d'eau qui permettra l'extinction de la chaux 

vive, une courbe (fig. 24) a été établie (Pigache, 1 g76). 

POIDS APRES LA REACTION 

,00 DE 9 0 0  D'EAU SUR 1129 DE CHAUX 

, 1 9 0  

100. 

178 

170 

POURCENTAGE 

I I D'IMPURETES 
14' O 30 4.0 io O 30 @*O - 

do . 'ba 
t 
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En pesant la masse résultant de l'action de 90 g d'eau sur 112 g de 

chaux tech.et en la comparant à cet abaque, on détermine le pourcentage 

d'impuretés et la quantité d'eau à ajouter pour obtenir une poudre sèche 

sans granules. 

Si après avoir effectué cet essai préalable, on trouve un pourcenta- 

ge d'impuretés x, pour éteindre une masse M de cette chaux tech., il faudra 

utiliser un volme d'eau de : 

Le tracé de cette courbe a été réalisé grâce aux calculs thermodyna- 

miques ; il est intéressant de connaître la réalité physique de ce phénomè- 

ne. 

Cet aspect nous est montré par la comparaison des aires spécifiques. 

c) Variation de l'aire spécifique de la chaux éteinte -------------------- -- -----------_- 

L'aire spécifique,mesurée par la méthode BET,de la chaux éteinte avec 
2 

un minimum d'eau est de 5 m /g. 

Pour l'oxyde de calcium provenant du même échantillon mais hydraté 

dans une grande quantité d'eau, l'interprétation de la droite isotherme 
2 

d'adsorption donne une valeur de 19 m /g. 

Le mode d'extinction a donc une importance primordiale ; il détermine 

les variations de l'aire spécifique de la chaux éteïnte, 

L'augmentation de celle-ci peut être attribuée à la solubilisation 

d'une partie des grains. 

11 peut s'agir soit d'une solubilité partielle de la surface des par- 

ticules, dans ce cas l'allure générale des granules serait respectée, mais 

l'état de surface serait profondément modifié, il y aurait formation de 

rides et de crevasses ce qui augmenterait considérablement la surface de 

chaque grain pour un volume sensiblement identique ; soit d'une solubilité 

préférentielle des particules en fonction de leur taille. 

Ce phénomène a été montré pour le quartz. La vitesse de dissolution 

est inversement proportionnelle au diamètre. 

 a augmentation de l'aire spécifique doït en principe faciliter les 

réactions silico-calcaires. Cependant, parallèlement à cette augmentation, 

se développe le phénomène de colmatation décrit précédemment. La ségraga- 

tion de granules importants et difficilement solubles rend le mélange avec 

l'agrégat délicat et aléatoire. 
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C'est ce qu'ont remarqué les maçons qui considèrent que le meilleur 

rendement est obtenu en utilisant une chaux éteinte avec un minimum d'eau. 

Le loess a été défini tant pour ses propriétés que par la nature et 

la morphologie de ses constituants" De même, la détermination de la qualité 

de la chaux a été étudiée, la connaissance des propriétés du dernier compo- 

sant du mortier sec achève cette étude, 

3) Nature du liant 

Le mortier à base de chaux et de loess subit une augmentation de vo- 

lume due au dégagement d'hydrogène lors de la mise en présence d'aluminium 

métallique et d'un milieu basique, 

La structure cellulaire qui en résulte doit être suffisamment résis- 

tante pour être découpée et manipulée avant I'autoclavage, 

La prise d'une certaine quantité de ciment ajoutée au mélange assure 

cette première induration, 

La nature de ce liant est prnmordiale. Le dégagement de chaleur que 

produirait la prise d'un ciment prompt riche en aluminate calcique conjugué 

au dégagement d'hydrogène entraînerait une dilatation de ces cellules, Elles 

seralent alo~s susceptibles de s'échapper de la pate laissant des fsssures 

dans le béton, ce qui seralt préjudiciable â la qualité de ce dernier- 

Ce sont des c.ritères économiques et expérimentaux qui ont guidé notre 

choix, 

(11 Nous avons employé le ciment défini par la norme CPAC 325 

Les avantages sont : 

- Une réduction du prix de revient du liant due à la teneur 

en cendres volantes qui peut atteindre jusqu'â 30 % du poids total, Or, ces 

cendres sont des déchets industriels encombrants, d'une valeur ésonomlque 

moindre 

- D'autre part, cette étude porte sur des matériaux très abon- 
dants dans le Nord de la France, Cette région prodult environ 45 % des 

( ' )  ''11 résulte de la mouture d'un mélange convenablement homogénéisé de 
(100 - N) parties de klinker et de N parties de cendres volantes, 
avec N < 25 k 5 % pour les ciments dérogeant à la narme" (M, Adam, 
1976)-  



cendres issues des centrales thermiques et employées dans lgin0ustrie du ci- 

ment, 

Les avanrages sont également d'ordre expérimental o 

Cet adjuvant confère également des propriétés de mise en oeuvre non 

négligeables Un tel apport permet d'obtennr une pâte plus onctueuse dont 

la plasticité favorise la bonne répart~t~on des bulles dans le mortier, 

Le retrait et la chaleur inrtiale sont fortement d~mïnués, Te contrô- 

le de l'étuvage du matéruau est £ac;lité, 

Le CPAC nécess~te une grande quantité d'eau pour son gâchage, ce q u ~  

est compatrble avec la confection des bétons alvéolaires auroclavés, 

I L  faut cependant déplorer la faible résistance  nitl la le de ce cimenc, 

~nférieure à celle conférée par un ciment Portland ordinaire, 

La prise d'un ciment se fait en Libérant une certaine quantité de 

chaux, 

Le silicate trïçalc2que su alite qui est l'un des constituants prln- 

cipaux s'hydrate en donnant : 

De même, Le silicate blcalcnque ou bélite : 

2 (2 Cao, S i 0 2 )  * 4 H20 -- 3 Caû, 2 Si02, 3 H20 + 2 Ca (OH)2 

Les cendres volantes ont un effet. pouzzolanique : ces marériaux con- 

tiennent des éléments (silicate, aluminate) susceptrbles de se combiner 

avec l'hydroxide de calcium libéré lors de la prlse des silicates, 

En admettant que les dosages lors de la fabrication du CPAC aient 

été calculés de manière à ce que les cendres fixent exactement la quantité 

de chaux provenant de la prise, on peut ne pas tenir c-ompte de cet apport 

difficilement quantifiable lors du dosage de la chaux et du loess, 

Cependant, si les proportions de cendres et de klinker ne respectent 

pas exactement cette hypothèse, les cendres jouent quand même le rôle de 

tampon, Si la chaux que l'on peut appeler secondaire (elle n'apparaît qu'a- 

près l'hydratation des silicates anhydres) est en excès, la fraetron qui 

ne sera pas consommée par effet pouzzolanique n'nnfluera que modérément 

sur la réaction de la chaux primaire (introduite sous cette forme dans le 

mélange) et du loess, inversement, si la chaux secondaire est défieltaire, 

les cendres se combineront à la chaux primaire (elles sont capables de fox- 

mer un composé silico-calcaire stable en présence d'hydroxyde de calsium 

lors de l%utoclavage r Sauman Z , ,  19751, 
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Dans tous les cas, les modnfications que lVutnliçarion d'un liant 

pourrait apportes au rapport CJS calculé pour le loess sont fortement atrê- 

nuées , 

La libératîon de chaux secondaire peut être util~sée pour remplacer 

tout ou partre de Pa chaux primaire, Il suffit dkut~lisex non plus du @?AC, 

limitant cette msse en liberté, mars au contraire un liant très rlehe en 

alite et en bélate- 

De la même manlère, on déterminerale les proportions relatives de 

loess et de CPA Le CPA 400 vérifie ces conditions, 

Cette méthode présente un avantage économique, En effet, dans l'état 

actuel, Pe prix de revient des ciments est inférieur à celui de la chaux 

(ceci est Iné aux capacités de production disproportionnées de ces deux 

industrnes), 

Chacun des composants du mortier en ayant été etudié, nous pouvons 

envisager leurs proportrons respectives, 

II, ETUDE EXPERIMENTALE DE LA COMPOSITION DU MELANGE 

Les soins apportés à la confection du mortier et à sa mise en oeuvre 

déterminent une part des qualités que l'on s'accorde généralement à recon- 

naître à ce type de matériaux de construction, 

Trois paramètres sont retenus comme les plus avantageux du pslnç de 

vue économique et pratique, Ce sont : 

- La densité, Les varrations de densité des bétons çekluLalr~s 
reposent sur le nombre ou la taille des bulles créées dans l a  pâte, Les 

diçeont~nuitéç qul en résultent fractionnent les ponts thermiques à îAnn- 

fini et jouent Le rôle d'un isolant effncace, La conductivite thermique des 

gaz irmnobiLes étant des plus faibles, la eréatnon d'une myriade de cellules 

pratiquement fermées ne peut que limiter Les échanges au sein d'un tel ma- 

tériau, 

- La porosrté doit être faible et ne permettre qu'une diffusion 

lente des gaz d'un pore à l'autre, Une porosité fermée empêcherait Ia "res- 

piration" des murs (Schultz B , 19691, 

- Enfin, la résistance à l'écrasement doit Stre suff~sante pour 

assurer une manutention et une mise en oeuvre aisée, Ces matérzaux doivent 

également supporter des charges Innéaires importantes Pars de leur emploi 

comme mur porteur, 
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Seule une étude systématique des différents paramètres permet de dé- 

terminer les conditions favorables à chacune de ces proprnétés, LS1une ou 

l'autre de ces variables peut être favorisée selon Isutïlisation ultérieure 

envisagée, Pour un mur porteur, on s'attachera à l'augmentation de la den- 

sité qui doit renforcer la résistance à la compression au détriment de 1'1- 

solation, 

Inversement, l'emploi des agglomérés ou des dalles en murs de sépara- 

tion ou en contre cloison ne nécessite pas des résistances aussi importan- 

tes, La densité peut alors être considérablement diminuée, ce qui augmente 

le pouvoir isolant. 

Dans cette étude, en fixant successivement chacun des paramètres et 

en faisant varier les conditions de fabrication, on a réalisé une gamme 

étendue de produits compatibles avec les propriétés requises pour les bé- 

tons cellulaires autoclavés, 

1) Détermination du dosage en ciment Portland artificiel aux cendres 

Nous venons de montrer que l'on peut admettre que le liant du type 

"ciment Portland aux cendres" ne sert qu'à fixer la structure cellulaire 

avant l'autoclavage, Ses constituants n'interviennent pas dans Pe processus 

de recombinaison de la silice et de la chaux, il n'a alors qu'un rôle se- 

condaire, purement mécanique, 

Dans ces conditions, sa teneur est pour une grande part tributaire 

des moyens mis en oeuvre pour réaliser les échantillons, 

En effet, la résistance à la compression que requiert le béton avant. 

l'autoclavage dépend de la charge qu'il devra supporter dans les moules, 

c'est-à-dire de la hauteur de la colonne de mortier. 

Le mélange coulé dans des récipients de faible hauteur ne nécessite 

pas un dosage en ciment aussi important que pour une coulée dans des bacs 

élevés, 

La résistance doit cependant être suffisante pour éviter les épaufru- 

res lors du sciage ou de la manutention (lors de cette étude expérimentale, 

les échantillons étaient démoulés et empilés sur plusieurs étages dans l'ap- 

pareil avant l'autoclavage), 

Il est intéressant de noter que lors du sciage avant l%utoclavage, 

la remontée du treillis métallique provoque un léger tassement à proximxré 

du fil, Cette modification de structure et la fermeture des pores entraînent 



u n e  augmentstiun locale de la densité et une dimrnutron de l n  p ~ ~ r t s ~ t é  d ~ s  

surfsccs. d e s  b l o c s  Ce phériomène ne peur Stre 0hrenp.m si l e  décsupage a ; cbr 

après 1 cnulocLavage, 

Ces m o d l f ~ ~ a t r  cns  çiiperf~a.~elâes sont  visibles rn;! Les b é t o ~ r s  c.c!lil- 

",ai r ~ c ,  a c t u e l  iement commei-r i a l - l r é ç  

Dani- I'éirude q i l ~  a e t @  menée, ie GPAC Grant supposé r r ' a v o i r  qri ' b i r i  

rôle m6ran~que daria l a  phase de cou!& et- ne parr~clp-nt pas 2 la r ê a c t l o n  

skllclia-cal,al~g, s:, ~eneu i -  a 6ké  r m i q u e m c ~ t  1 :Ge à des. Sc ; c t eu r i  de aanu:.i r i -  

r:c? r q  ;,* a L L ~ L ~ Q U Y ~  f t & ~ ~  idenrique 1:r.s de la S L P O ~ ~ C T  i;"l de m,, r t  rcr:; 

C C ]  ~ U ; ; - ~ I T C ? S ,  C C  Ci?) ~ X Z P ~ I P E  Cjllst?J2 S C r i ~ E n t  lgç pXCIpc3rTid'i- t . .  Z c r  * .  L - ' i c  

e t  de , h i a r  

2) Determinat-ian des ~elatives en chaux et pn B o e ç ~  --- --- 

Asçarson (1958) a montré qire T'autoclavage d'un mélange de chaux e i  

d e  SI l i c e  zmorphe candiiit à la formatiorz de d~fférents SI  l r c a t l a ç  de ca l - ,  

ci,, La na turk  et la ~ompcsrt.isin de c e s  produ1 ts sont régies par iri t nrn- 

b ~ n a ~ s a n  de t-rols paramètres : la température et la durée de l'airtcrc ln l iagc-  
Y 

et l e s  p r rp* ; r r rons  r e l a t z v e s  d'hydroxpd~ d e  catciurri et de ç i l J c e  

En f l x a n t  suet essivement deux de ("es facteurs e t  en f a i s a n t  v a r i e r  

le trnwème, 1 1  8 d 6 , r ~ ~  t o u t e  une gamme de composés s i ]  i c ç - c a l i s a i r e s -  

Cependant, un ciompc~sé reste s t a b l e  dans un large domaine d e  i r a r l ~ t ; .  n 

des t r o a s  paramètres ; 11 1 '3  nommé phase B, i l  est s y n l h é t ~ s é  pour d t c  

températures variant de 100 à 2 0 0 " ~  a l o r s  que IF, r a p p o r t  C / Ç  est, cenipa,~ 

enr re  0 ,6  s t  j 

L e s  qua1 i t25 du béton cellzalaêre aintar lavé ont été améi i orées ifidiis - 

trleilement, En augmentant la durGe et la eenipérature dr I\auaoclavage, i ~ ~ a  

7-6s; stanç,es m ~ ç n n i q u e s  o b t ~ n u s  son1i S U P ~ T I  f u r e s  -. 

Cas procédés ont Gté réperror~Gs par Cormon ( 1 9 7 3 ) ,  Les températuaes 

v a r l e n t  de 880 à 2 2 0 " ~ ~  la durée de l'autoçlavage couramment u t i i ; s &  v a r i e  

de 16 2 20 h e u r e s -  

Ces traitements, s'ils permettent une netee am6lhcratrc~ns d e s  q u a i r -  

t G s y  augmentent consldérabiemenr Be prix de xevienr S i  les températures 

mgmentent peu p a r  rapport au procédé dtbssarssn, les temps de ~ra~tenien~ 

peuvent ê t r e  doublés 

Puur  S%tude de no t re  béton, nous nous sommes phar6ç dans les condi- 

tions d e f i n i e s  par Assarssn, c 'es t -à -d i re  une température de 180*~ pendant 

Ii O heures ,  
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Par rappor t  aux procédés i n d u s t r i e l s ,  nous sommes dans l e s  condi t ions  

l e s  p lus  économiques, mais l o i n  de  c e l l e s  a s su ran t  l e  m e i l l e u r  rendement. 

Les r é s u l t a t s  que nous obtenons c o n s t i t u e n t  un s e u i l ,  l e s  q u a l i t é s  q u ' i l s  

représenten t  peuvent ê t r e  améliorées  en s e  p laçant  dans l e s  condi t ions  de 

t ra i tements  des  éléments commercialisés.  

Pour déterminer  l e s  p ropor t ions  r e l a t i v e s  de chaux e t  de l o e s s  assu- 

r a n t  l e s  me i l l eu re s  q u a l i t é s  de n o t r e  béton dans ces  cond i t i ons  expérimen- 

t a l e s ,  nous avons analysé l e s  é c h a n t i l l o n s  avant e t  ap rè s  l ' au toc l avage .  

Dans chaque s é r i e  d ' ép rouve t t e s ,  s eu l e s  l e s  t eneu r s  en  chaux e t  en 

loes s  ont v a r i é .  

 hypothèse selon l a q u e l l e  l e  l i a n t  n ' a  aucune inc idence  s u r  l a  réac-  

t i o n  s i l i c o - c a l c a i r e  nous a  permis de  ne pas en employer l o r s  de l a  confec- 

t i o n  du m o r t i e r .  

De même, puisque nous cherchons à déterminer  un pourcentage de combi- 

naison,  l ' o b t e n t i o n  d'une s t r u c t u r e  c e l l u l a i r e  t r è s  développée n ' e s t  pas  

u t i l e  : l ' emplo i  de l a  poudre d'aluminium n ' e s t  donc pas ind ispensable .  

La propor t ion  d'eau de gâchage a  é t é  ca l cu lée  de manière à ce que l e  

mélange s o i t  coulé  sous forme de "soupe" t r è s  l i q u i d e .  

Etant  donnée l a  grande d i f f é r e n c e  des  p r o p r i é t é s  de m o u i l l a b i l i t é  

des deux composants, on ne peut  f i x e r  un rapport  eau / loes s  + chaux cons tan t  

pour chaque type  de mélange. (Un poids en eau X a j o u t é  à un poids composé 

de 10 g  de chaux e t  90 g  de l o e s s  donnera une p â t e  t r è s  l i q u i d e .  S i  pour 

un même poids  d'eau, l e  mélange e s t  composé de 90 g  de chaux e t  10 g  de 

Loess, l e  mor t i e r  s e ra  f r i a b l e ,  impossible  à c o u l e r ) .  

Pour o b t e n i r  des mor t i e r s  de v i s c o s i t é  apparemment semblable, l e s  li- 

mi tes  de l i q u i d i t é  de chaque mélange sont  déterminées.  En a j o u t a n t  une même 

masse d'eau à chacune des  va l eu r s  t rouvées ,  l a  v i s c o s i t é  peut  ê t r e  considé- 

r é e  comme é g a l e  dans t o u t e s  l e s  coulées .  

Afin d-v i te r  des v a r i a t i o n s  dans l e s  r é a c t i o n s ,  l e  gâchage, l ' é tuva -  

ge e t  l ' au toc lavage  des é c h a n t i l l o n s  ont  é t é  r é a l i s é s  de  concer t ,  

Pour é v i t e r  des e r r e u r s  dues à l ' a p p a r e i l l a g e ,  l ' o n  a  recours  à des 

méthodes d 'ana lyse  t r è s  d i f f é r e n t e s  dans l e u r  concept ion.  Les unes appor ten t  

des  renseignements su r  l e s  t ransformat ions  qu'ont subies  l e s  composants i n i -  

t i a u x  du m o r t i e r  : e l l e s  sont  q u a l i f i é e s  de méthodes q u a n t i t a t i v e s .  Les au- 

t r e s  fou rn i ron t  des  informations i n d i r e c t e s ,  e l l e s  sont basées  s u r  l e s  pro- 

p r i é t é s  du matér iau f i n i  : nous l e s  appel le rons  méthodes q u a l i t a t i v e s .  
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Une série d'éprouvettes est confectionnée. Chacune d'elles est carac- 

térisée par un rapport chaux/Loess différent. 

Un échantillon est prélevé dans le mortier de chaque éprouvette ; il 

est ensuite divisé en deux, une fraction est soumise à l'analyse thermique 

différentielle, l'autre est fixée sur une lame de verre pour être étudiée 

par la diffraction X ,  

On procède de la même manière avec les éprouvettes autoclavées. 

a) Analyse thermique différentielle - -  - - - - - - - - - - - - -  

Les enregistrements des échantillons de mortier présentent des tra- 

cés semblables. 

Le profil général jusqu'à 700°C est caractéristique d'un dégagement 

de chaleur avec un maximum à 400°C. 

De nombreux épisodes endothermiques affectent cette tendance. 

A 1 0 0 " ~ ~  un pic plus ou moins important selon l'échantillon se pré- 

sente sous une forme dédoublée. Il est suivi d'un palier qui s'achève vers 

200°C. La déviation exothermique atteint ensuite son maximum, 

A partir de 40O0C, un phénomène endothermique brutal entraîne la 

formation d'un pic très aigÜ dont le maximum d'intensité se situe à 500°C. 

Cet accident est de faible durée, et vers 550°C, la courbe est de nouveau 

dans le domaine exothermique. Une faible déviation à 580°C en modifie à 

peine le tracé. 

Au delà de 600°C, s'amorce une importante déviation endothermique ; 

elle se traduit par un tracé en pente douce jusque 820°C. Elle s'achève 

brutalement conférant à l'ensemble du pic un profil dissymétrique caracté- 

ristique. 

Pour des températures s'élevant régulièrement au delà de 830°C, l'en- 

registrement devient rectiligne, pratiquement confondu avec l'axe de réfé- 

rence correspondant à AT = 0. 

Comme nous l'avons écrit à propos de l'étude de la fraction inférieu- 

re à deux microns du loess, les réactions endothermiques aux basses tempé- 

ratures sont liées au départ d'eau des feuillets des phyllosilicates, no- 

tamment de l'illite et de la montmorillonite. 
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Les éehant,illons n'étant pas aussi secs que dans le cas précédent, ce 

départ d'eau vers 100°C est nettement visible sur les enregistrements. La 

forme dédoublée de ce pic est caractéristique de la montmorillonite. De mê- 

me, le palier à 200°C est dû au départ d'eau des illites. 

La modeste déviation à 580°C est due au changement de phase du quartz. 

Le fort décrochement qui se termine à 820°C est caractéristique de la dis- 

sociation de la calcite. 

La seule modification importante est l'apparition du pic très impor- 

tant vens 500°C. 11 résulte de la transformation de la chaux éteinte en 

oxyde de calcium. Les particules étant sensiblement de la même taille, cette 

réaction est synchrone d'où la forme symétrique du pic. 

L'analyse thermique différentielle est sensible de par son principe 

aux variations de composition, notamment en ce qui concerne la teneur en 
( 1  > hydroxyde de calcium . 

Cette propriété est mise en évidence sur la figure 25. L'intensité 

des pics de la chaux est nettement différente pour des teneurs variant re- 

lativement peu. 

Sur les enregistrements des échantillons de béton autoclavé (fig. 26), 

ces pies de la chaux sont relativement peu développés ; ils ne sont d'ailleurs 

présents que pour les éprouvettes qui contenaient au départ plus de 33 % de 

chaux éteinte. 

 autre part, si les pics de la calcite n'ont pratiquement pas été 
modifiés, ceux de la montmorillonite ont complètement disparus, alors que 

le palier attribué à la présence d'illite est fortement diminué. 

La légère modification endothermique à 580°C que l'on attribue au 

quart,z est visible sur les deux séries d'enregistrements. 

De même, les fortes déviations exothermiques qui donnaient leur pro- 

fil général aux courbes précédentes sont très atténuées. 

Les courbes d'analyse thermique différentielle des bétons autoclavés 

( ' )  Nous avons dit, lors du chapitre traitant des méthodes d'étude, que 
l'analyse thermique différentielle reposait sur le déséquilibre d'un 
systeme thermodynamique comprenant une substance de référence et un 
échantillon à déterminer. La transformation de l'hydroxyde en oxyde 
de calcium requiert un apport de 15 Kcal/mole, ce qui crée ce déséqul- 
libre 
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diffèrent également des précédentes pour les températures comprises entre 

820 et 9 0 0 " ~ ~  Un accident exothermique modifie sensiblement le profil de 

1' enregistrement. 

Ce phénomène qui n'apparaissait pas avant l'autoclavage ainsi que ce- 

lui se produisant entre 200 et 500'~ peut être attribué aux transformations 

que subit le silicate de calcium synthétisé lors du traitement. 

L'on peut supposer que le composé silico-calcaire résulte de la com- 

binaison de 1.a chaux éteinte dont les pics caractéristiques sont fortement 

diminués et d'une partie du quartz. 

 a au toc lavage provoque également la destruction des smectites, il se 

peut qu'elles réagissent et se combinent à la chaux. 

Cette phase nouvellement créée par l'action de la vapeur d'eau est 

appelée CSH (1) par Mackenzie ( 1  970) en se référant à la notation de Taylor. 

La persistance du quartz même dans un excès de chaux montre que seule une 

fraction de la silice est utilisée lors de la réaction. L'on peut supposer 

que la surface des grains est attaquée, une pellicule de silicate se forme 

autour des particules et interdit donc le contact entre la chaux et la si- 

lice. 

D'autre part, on peut admettre que les grains de quartz des loess 

étant entourés d'une pellicule de silice amorphe, celle-ci est plus rapide- 

ment détruite du fait de sa relative instabilité. La forme cristallisée 

n'est alors que partiellement attaquée. 

La quantité de chaux se combinant dans ces conditions est comprise 

entre 28,57 % (le pic de la chaux n'existe plus) et 33,33 % (il subsiste 

une faible quantité de chaux libre). 

Cet,te approximation résulte de l'étude de courbes réalisées par une 

seule technique. Ces valeurs peuvent être entachées d'une erreur systéma- 

tique liée à la précision de l'enregistrement. 

La comparaison avec les résultats obtenus par une méthode d'analyse 

différente nous renseigne sur la fiabilité des deux techniques. 
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COMPARAISON DES COURBES D'ANALYSE THERMIQUE DIFFERENTIELLE 

DE MORTI- DE COMPOSITIONS DIFFERENTES (NON AUTOCLAVES ) 

-fig- 25- 
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COMPARAISON DE COURBES D 'ANALYSE THERMIQUE DIFFET EYITIEUE 

DE BETONS DE COMPOSITIONS DIFFERENTES (AUTOCLAVES]. 

-fig- 26 - 
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B) D i f f r a c t i o n  X - - - - - - -  

Un mélange composé de 33 g de  chaux R .  P. e t  de 77 g de l o e s s  e s t  

gâché. Une f r a c t i o n  du  mor t ie r  e s t  déposée s u r  une lame de ve r r e  e t  analy- 

sée  par l a  d i f f r a c t i o n  X. 

Lorsqu ' i l  e s t  induré,  l e  gâchis e s t  au toc lavé  pendant 10 heures  à une 

température de 1 8 0 ' ~ .  Un prélèvement au coeur de  l ' ép rouve t t e  e s t  é t u d i é  

par  l a  même méthode. 

L'émission des rayons X e s t  obtenue dans l e s  2 cas  par  une an t ica thode  
O 

de cuivre dont l e  rayonnement K a  Cu e s t  1,540 A .  

La comparaison des  diffractograrmnes ( f i g .  27) montre l ' é v o l u t i o n  qu'ont 

subi  l e s  c o n s t i t u a n t s .  

+==- C'CO, S I ~ ,  

NON AUTOCLAVE 

- f i g -  27 

AUTOCLAVE 

- 
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- f i g .  28 - 
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Afin d'appréhender p lus  aisément i e s  modi f ica t ions  e t  l e s  s i m i l i t u d e s  

e n t r e  l e s  deux é c h a n t i l l o n s ,  l e s  paramêtres  des  deux diffractognammes sont  

csnssgnés dans un même tab leau  ( f i g ,  2 8 ) .  La  première colonne comporte l e s  

23 r a i e s  d l f f é z e n t e s  r é p e r t o r i é e s  sur  l e s  d i £  fuactogramsnes . 
Les na l e s  propres  à chaque é c h a n t i i l ë n  sont  r epo r t ées  dans Pa deuxième 

e t  t rois iëme colonne. Les paramètres de chscixn des  diffractogrammes sont  

consignés dans l e s  colonnes s u i v a n t e s ,  

Seules l e s  i n t e n s i t é s  r e l a t i v e s  sunt  en r e l a t i o n  ; t o u t e s  s o n t  d é f i -  

n i e s  par rapport  au p i e  du qùar tz  à 3 , 2 5  A du diffractogramme non au toc lavé .  

Les d i s t a n c e s  i n t e r é t i c u l a i r e s  et- Les i n t e n s i t é s  des  r a i e s  d e  c e r t a i n s  

minéraux e x t r a i t e s  du f i c h i e r  ASTM e t  u t ~ l i s é e s  comme ré fé rence  occupent Ya 

deuxième p a t r i e  du t a b l e a u +  

De nombreux p i c s  appara issent  sur l k n  ou l ' a u t r e  des  diffsactogram- 

mes ; I l s  i a r a c c é r i s e n t  des espèces miriérakes spéc i f iques  au  mort ier  ou au 

béton.  

11 s ' a g i t  norawlent des r a i e s  de l%ydroxyde de calcium qui  ne sont  

b i en  exprimées que pour ~ ' é c h a n t ? l L o n  non au toc l avé .  Pour l e s  p lus  i n t enses  

d ' e n t r e  e l l e s ,  on peut cependanr l e s  deviner  dans l e  fond cont inu  du  d i f -  

fractog~amme du béron t r a i t é  à l ' a u t o c l a v e .  

Ce n ' e s t  pas l e  cas du minéral  i d e n t i f i é  au CSH q u i  e s t  spéc i f ique  

au béton,  

~ ' c r u t r e s  r a l e s  sonr communes aux deux diffractogrammes. 

Cel les  de La c a l c i t e  sont  dans l e s  deux c a s  i d e n t i f i a b l e s .  L ' i n t e n s i t é  

de p i c s  homolog~es e s t  constante  pour l e s  deux d i f f r ac~ogrammes ,  

Il. en va tout  autrement pour l e  qua r t z  ; l e s  p i c s  c a r a c t é r i s t i q u e s  

sont  p ré sen t s  su r  l e s  deux d i f f r a c t o g r a m e s ,  mais l ' i n t e n s i t é  des  r a i e s  ho- 

mologues e s t  d i f f é r e n t e .  Ce l l e s  des  é c h a n t i i i o n s  au toc lavés  sont  p l u s  £a i -  

b l e s .  

On peut donc en déduire  que Les p i c s  de l a  c a l c i t e  n ' a y a n ~  p ra t ique -  

ment pas s u b i  de modi f ica t ions  de  leur  i n t e n s z t é ,  i l  e s t  f o r t  probable que 

ce minéral ne participe pas à l a  réaceion : I I  joue l e  r s l e  de charge i n e r -  

t e .  

La chaux ayant d i spa ru  su r  Ye diffractogramme du béton,  ek l e  a  é t é  

combinee less du  t r a i t emen t  paur former l e  CSH. 

La f r a c t i o n  s i l i c e u s e  de ce  composé s i l i c o - c a l c a i r e  semble proveni r  

d'une p a r t i e  du qua r t z ,  ce qui  s e  t r a d u i t  sur l e s  dlffractogramrnes par une 

diminution de 1 5 n t e n s i t é  des p i c s ,  La  chaux é t e i n t e  e t  une p a r t i e  de  Pa 

s i l i c e  cons t i t uen t  l e s  é l é m e n ~ s  a c t i f s  d e  l a  r é a c t i o n .  
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Dans le cas d'un mortier composé de 33 g de chaux et de 67 g de loess, 

seule une partie du quartz est mobilisée. 

En restant dans les mêmes conditions expérimentales et en faisant va- 

rier les teneurs relatives en chaux éteinte dans différents mortiers, on 

peut déterminer le pourcentage optimum d'hydroxyde de calcium susceptible 

de se combiner avec la silice lors d'un traitement hydrothermal de ce type. 

Une série d'échantillons dont les proportions de chaux varient de 

16,66 % à 44,40 X du poids total est confectionnée dans les mêmes conditions 

de température, de viscosité et d'étuvage. Après l'induration, ils sont au- 

tociavés ensemble. 

Une fraction du béton est ensuite prélevée au coeur de chaque éprou- 

vette et analysée par la diffractométrie (fig. 29 et 30). 

Le rayonnement utilisé est le Ka du cuivre. 

La raie à 14,70° de la calcite apparaît sur les sept diffractogrames, 

son intensité est pratiquement constante. La chaux tech. et le loess en con- 

tiennent sensiblement la même proportion ; quelles que soient les variations 

relatives des deux composants, elle demeure constante. Comme nous l'avons 

dit précédemment, elle ne participe pas à la réaction, l'intensité de ce 

pic n'est pas modifiée même si le CSH est synthétisé en quantité variable. 

Les raies de l'hydroxyde de calcium sont présentes sur les diffracta- 

grammes des échantillons qui en contenaient plus de 37,50 % avant le trai- 

tement. Pour des teneurs moindres, elle a complètement disparu , elle a en 
totalité été combinée pour former le CSH. Les raies de ce minérai sont déce- 

lable~ sur tous les diffractogrammes du béton, les intensités du premier 

pic à 3,80° sont variables, il est maximum pour des teneurs en chaux dans 

le mortier de 33,33 % .  

Le pic du quartz à 10,35" subit également de profonds changements 

d'intensité. Il est cependant toujours présent même lorsque la chaux est 

en excés. 

Ce résultat confirme l'interprétation des courbes d'analyse thermique 

di£ férentielle. 

Le quartz n'est jamais complètement consommé, une grande partie demeu- 

re présente dans tous les cas. 

 analyse des valeurs fournies par ces deux méthodes rend compte des 

comportements de chacun des composants. 
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COMPARAISON DES DIFFRACTOGRAMMES DE BETONS 

DONT L E S  MORTIERS AVAIENT UNE COMPOSITION DIFFERENTE 

- f i g .  29 - 
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COMPARAI SON DES D I F  FRACTOGRAMMES DE BETONS 

DONT L E S  MORTIERS  AVAIENT UNE COhIPOS 1'1 I O N  D I F F E R E N T E  

- f i g .  30 - 
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y) Conclusion - - -  

Les variations des proportions d'un minéral sont plus ou moins bien 

appréhendées selon la méthode d'analyse. La précision est intimement liée 

à certaines propriétés des minéraux mises en relief par l'une ou l'autre 

des techniques d'étude. 

Les teneurs relatives d'un minéral dont les modifications de structure 

se traduisent par des phénomènes thermodynamiques importants seront plus 

facilement mises en évidence par l'analyse thermique différentielle même 

si ce corps est mal cristallisé. 

Inversement, le pic du quartz apparaissant à 573O~ sur les enregis- 

trements d'analyse thermique différentielle est peu prononcé. L'estimation 

de sa surface est très aléatoire. 

Il s'agit cependant d'un minéral dont les raies les plus importantes 

sur les diffractogrames sont très intenses. De faibles variations de sa 

teneur sont facilement décelées en comparant les intensités des pics 

homologues sur les différents diffractogrammes. 

Pour mettre en évidence les modifications qu'a subi le mortier au 

cours du traitement, l'on a recours à ces deux méthodes. 

Les aires des pics relevées sur les courbes de l'analyse thermique 

différentielle ainsi que l'intensité des raies homologues des diffracto- 

grammes sont reportées sur un même graphique (fig. 31). 

L'abscisse de tous les points qui permettent le tracé des courbes est 

définie par les teneurs en chaux des mortiers non autoclavés. 

Pour les courbes du quartz et du CSH, ce sont les intensités reiati- 

ves d'un même pic caractéristique sur les diffractogrammes qui déterminent 

les ordonnées. 

C'est l'aire du pic à 5 0 5 " ~  des courbes d'analyse thermique différen- 

tielle qui constitue celles de l'hydroxyde de calcium. 

Les systèmes d'unités sont totalement différents ; il est donc impos- 

sible d'établir un quelconque rapport de proportionnalité entre les coordon- 

nées de points n'appartenant pas à la même courbe. Seul leur profil est ca- 

ractéristique, leur comparaison constitue un élément d'appréciation. 
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Trois domaines peuvent être distingués dans la courbe des variations 

du quartz après l'autoclavage. 

Entre 15 et 24 %, elle présente un palier parallèle à l'axe des abscis- 

ses, Jusque 37 %, la quantité de quartz existant dans des échantillons trai- 

tés à l'autoclave diminue, au delà de cette valeur, la pente de la courbe 

s'adoucit considérablement, 

Son profil est pratiquement symétrique par rapport à une droite paral- 

lèle à l'axe des abscisses à la courbe des teneurs résiduelles en chaux. 

Cette dernière a totalement disparu des échantillons qui en contenaient 

moins de 25 % avant l'autoclavage, ce qui se traduit sur la courbe par un 

segment de droite confondu avec l'axe des abscisses. 

Au delà de 25 %, la quantité de chaux n'ayant pas réagi est une fonc- 

tion linéaire de sa proportion dans les mortiers ; il n'y a pas la rupture 

de pente constatée sur la courbe du quartz. 

La représentation graphique des variations relatives des teneurs en 

silicate de calcium synthétisée par le traitement hydrothermal montre un 

profil différent. 

Après une croissance rapide, la courbe présente un maximum vers 33 %, 

suivi d'une chute brutale. Au delà de 37 %, la pente s'adoucit considéra- 

blement et tend vers une assymptote. 

Il apparaît donc que, dans la première partie du graphique jusqu'en- 

viron 23 %, le CSH est synthétisé au dépend de la totalité de la chaux dis- 

ponible. La silice ne provient pas de la forme cristallisée mise en évidence 

par la diffraction X, la quantité de quartz reste constante. On peut suppo- 

ser que ce premier apport est fourni par la silice présente sous une forme 

thermodynamiquement moins stable quelle quartzo Au de&à de 23 2, ce1i;ii-ci 

est,,à son tour mis à c9ntribution, ,la,silics présente sous une autre forme 

susceptible de réagir ayant disparu. A partir de 28 %, la chaux est en ex- 

cés alors que la teneur en CSH continue de croître. 

Il semble cependant qu'un grand excés de chaux inhibe la réaction. 

Cela est conforme aux travaux expérimentaux antérieurs (Pascal, 1961). Un 
/ 

léger surdosage en chaux du mortier est un facteur favorisant la formation 

de ce composé sflico-calcaire (cette propriété est exploitée industrielle- 

ment, les mortiers sont souvent surdosés en chaux. Cormon, 1973). 

 analyse thermique différentielle et la diffraction X apportent des 

renseignements quantitatifs sur les pourcentages de combinaison de la silice 

&t de la chaux, elles permettent donc de connaître les proportions relatives 
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de loess et de chaux qui favorisent la synthèse du silicate de calcium hy- 

draté. Les meilleurs résultats sont obtenus alors qu'il subsiste une quan- 

tité non négligeable de chaux éteinte dans le béton. 

Alors qu'elle n'est pas encore carbonatée, cette substance risque de 

constituer un élément fragilisant, l'étude des propriétés physiques du bé- 

ton autoclavé permet de déterminer les proportions des composants du mor- 

tier qui assurent les qualités durnatériau. 

b) Méthodes --------- qualitatives ----------- 

Les qualités recherchées pour ces bétons cellulaires autoclavés sont : 

une résistance mécanique suffisante pour assurer la manutention et la mise 

en oeuvre des éléments et un coefficient de conductivité thermique le plus 

réduit possible. Celui-ci est une fonction inverse de la densité. Le loess 

et la chaux ayant des masses volumiques apparentes très différentes, leurs 

teneurs relatives lors de la confection du mortier influe sur la densité 

du produit fini. 

a,) Variation - - - - - -  de-12 - de~sitg en-fgnctioc be-12 geneur-eo - chaux 

des mortje~s - - - -  

Une série de mortierscomposésde loess et de chaux en proportion va- 

riable est gâchée dans les mêmes conditions de viscosité et de température 

de l'eau. Ils sont ensuite coulés dans des bacs. Après l'induration, ils 

sont autoclavés ensemble afin d'être tous dans les mêmes conditions expé- 

rimentales, Après les dix heures que dure le traitement, ils sont débités 

en éprouvettes et séchés. La forme parallélépipédique des échantillons rend 

aisée la mesure de leur masse volumique apparente. 

Chaque éprouvette est caractérisée par deux paramètres : la propor- 

tion relative de chaux et de loess contenus dans le mortier non traité et 

sa densité mesurée après l'autoclavage. 

Ces valeurs constituent des valeurs aléatoires : 

X = teneur en limon 

Y = densité 

Les paramètres statistiques qui permettent d'établir la relation ma- 

thématique qui les régit sont déduits des 25 couples reportés dans le ta- 

bleau suivant (f ig. 32). 
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- fig. 32 - 

Ces valeurs permettent de calculer le coefficient r (p. 20) : 

La corrélation entre ces deux variables est forte, elles sont donc 
, 2 
I désuites l'une de l'autre d'une équation linéaire dont les constantes sont : 

L ; l ; f  \.- ." - .- u Y 
b = r - = 0,0078 

u 
X 
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 é équation de la droite de régression s'écrit : 

Y = 0,298 + 0,0078 X 

On peut évaluer avec une précision suffisante la quantité de chaux 

que doit contenir le mortier pour obtenir une densité fixée. 

Il suffit de reporter sur la figure 33 la masse volumique souhaitée, 

les proportions du mélange sont rapidement déterminées par une lecture di- 

recte. 

- fig. 33 - 

densi  te 
ji apparente V a r l a r i o n  d e  la  d e n s i t e  apparcnte  

en f o n c t i o n  de la t e n e u r  e n  c h a u x  

1,oo- 

0.90 - 

0.80 - 

0.70 - 

0.60 - 

0.50 - 

0.20 

0.10 

- 

- 

I L -  a I I -+- 
O 1 0  2 O 3 O 4 O 5 O 6 O 7 O ~ L O E S S  

9 O 8 O 7 O 6 O 5 O 4 0 3 O 2 0   CHAUX 
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Cependant, les variations de densité par cette méthode font intervenir 

les proportions relatives des réactifs. Elles risquent de se faire au dépend 

de la résistance à la compression. En effet, si la quantité de chaux présen- 

te est insuffisante, le silicate de calcium sera synthétisé en moindre pro- 

portion. 

De même, si elle est trop abondante., la fraction qui n'aura pas été 

consommée par la réaction constituera un élément fragilisant étant donné la 

faible résistance de ce matériau non carbonaté. 

Dans les deux cas, cela entraînera une diminution de la résistance 

mécanique de l'échantillon, 

6) Variation de la résïstance mécanique en fonction de la . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  
tene.ur en chaux - - - -  

Le calcul statistique précédent a montré que le couple de variables 

aléatoires (X, Y )  représentant la teneur en chaux éteinte et la densité du 

matériau fini, est lié par une relation linéaire du type 

Nous nous proposons d'établir la relation mathématique régissant la 

teneur en chaux initiale et la résistance à l'écrasement de ces mêmes échan- 

tillons. En effet, si une augmentation de la teneur en chaux diminue sensi- 

blement la densité, la chaux non consommée lors de la réaction constitue 

un élément fragilisant non négligeable, 

Les éprouvettes ont un élancement de 3  : elles sont constituées de 

parallélipipèdes à base carrée dont la hauteur est au moins égal à trois 

fois le côté de la base. 

Cet élancement est fréquemment utilisé pour les essais classiques à 

la presse hydraulique ; il donne les valeurs exactes de la résistance à 

l'écrasement. 

Cependant, la norme NF P 1 4 , 3 0 6  préconise pour les blocs de béton au- 

toclavé des essais de compression sur des éprouvettes cubiques. Les travaux 

de Berthier (J966), dans le cadre des études menées par les ponts et ch+ussées, 

ont montré que les valeurs trouvées dans ce cas pouvaient être supérieures 

de 5 0  % de celles trouvées pour des parallélépipèdes de même nature. 

' En conséquence, les résistances reportées dans le tableau (fig. 3 4 )  
' '. * 
it,p'ont qu'une valeur relative, Elles ne peuvent être comparées aux documents 

- 
fournis par les industriels, 
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En désignant par X la teneur en chaux avant l'autoclavage et Y la ré- 

sistance à la compression,.21 couples de ces variables aléatoires sont repor- 

tées dans un tableau (fig. 34). 

rupture Kg/cm 
l 

16.66 78.68 304.85 1 1 .euil 11 

16.66 87.22 96.14 79.56 ! s2=255,88 Y 58.94 
16.66 

16.66 

28.57 

28.57 

28.57 

28.57 

28.57 

33.33 

33.33 

33,33 

33.33 

33,33 

33.33 

33.33 

33.33 

33.33 

- f i g .  34 - 

105.15 

113.52 

103.69 
L02.02 

105.02 

106.70 

109.27 

127,92 

125.93 
123.62 

99s00 
104.62 

122.22 

108.04 

83.64 

88.78 

s e u i l  1% 

87.54 

/ 58.67 
224.94 

- - 

37.50 

37.50 

37.50 

37.50 

37.50 
- 
X 

30.30 

81.18 1 s = 15.99 
Y 

302.06 1 

60.44 

84.00 

133.66 

87.07 
102.54 
- 
Y 

101.43 

s e u i l  5% 

6 9 8 3  

s e u i l  1% 

98.85 
s e u i l  5% 

100.75 

105.34 0.10 / , . 2.79 
1.85 i Y 

s e u i l  1% 

1 

346,33 

276.22 

109,31 

204.77 1 70.72 

658.94 / 
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Une colonne comporte les probabilités de rupture au seuil de 1 % et 

5 % pour chaque série d'échantillons. 

Les moyennes arithmétiques calculées pour chaque série d'échantillons 

semblent montrer que la résistance à l'écrasement croît jusqu'à un maximum 

avant de diminuer, 

En première approximation, il apparaît que la relation liant la te- 

neur en chaux initiale à la résistance après l'autoclavage, soit une fonc- 

tion du deuxième degré du type : 

Les méthodes de la statistique permettent de déterminer l'équation 

de cette parabole. 

Les coefficients A, B, C sont déduits des relations (Venuat, 1961) : 

- 
AZ (X - x ) ~  + BLX + NC - LY = O 

- 
AL (X - x ) ~  + BE (X - X12 + CLX - L (X - X) (Y - Y) = O 

2 2 
A (X- + B (X - x ) ~  + C (X - I) - (X - 2) (Y -Y) = O 

Ces différentes équations peuvent être simplifiées en effectuant un 

changement d' origine ayant pour coordonnées les moyennes arithmétiques X 
et Y. 

Les nouveaux coefficients de l'équation qui s'écrit alors 

sont déduits des relations : 

bLx2 - Lxy = O (b 

Leurs valeurs sont déterminées à partir d'un tableau (fig. 35) dans 

lequel sont reportées les valeurs de Xi et Yi après les changements d'ori- 
-- 

gine centrée sur XY. 



- f i g .  35 - 
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En remplaçant les inconnues par leurs valeurs dans les équations 

a (1100,97) + 23 c = O 

d'où : a = -  0,0209 c ( 1  1 

en remplaçant a par la valeur de (1) 

(- 0,0209 c) (152 698,11) + 1100,97 c + 6825,63 = O 

c (- 0,0209 x 152 698,11 + 1100,97) = - 6825,63 

c = 3,2674 

En remplaçant c par sa valeur dans l'équation (1) 

a = (- 0,0209) (3,2674) = - 0,0682 

L'équation de la parabole s'écrit : 

Les racines sont : 

La dernière s'annule pour : x = - 0,204. 

Dans l'ancien repère orthonormé (fîg. 36), la résistance mécanique 

maximale est obtenue pour une teneur en chaux initiale de : 

30,30 - 0,204 = 30,1 % 

Pour des proportions de chaux supérieures à cette valeur, la baisse 

de résistance peut être attribuée aux discontinuités créées par l'excédent 

d'hydroxyde de calcium non combiné. Celui-ci est particulièrement friable, 

d'où une désagrégation rapide sous la presse de l'échantillon. 

Lorsque la proportion de chaux est inférieure à 30 %, la quantité de 

silicate de calcium hydraté synthétisé est insuffisante pour assurer l'ho- 

mogénéité de la pellicule silico ealcalre englobant les éléments grossiers. 
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Les discontinuités engendrent des microfissures favorisant l'écrasement 

du béton. 

V a r i a t i o n  d e  l a  rés is ta r i ce  a  

l ' é c r a s e m e n t  en  fonc t ion  d e  

la teneur  e n  chaux 
kg/cm2 

- fig. 36 - 



BETON CELLULAIRE AUTOCLAVE 

La résistance à la compression est maximum pour les échantillons dont 

la composition initiale est de 30 % d'hydroxyde de calcium et de 70 % de 

1 imon . 
 analyse thermique différentielle et l'étude par la diffraction X 

ont montré que cette valeur est proche du maximum de combinaison de la 

chaux et de la silice. 

Cependant, tout le quartz n'est pas consommé lors de l'autoclavage. 

On peut supposer que la fraction fine est entièrement "digérée", Les 

grains gorssiers ne seraient attaqués qu'en surface. La pellicule silico- 

calcaire qui les recouvre alors, qu'elle se soit formée par un processus 

topochimique ou par la précipitation d'un sel de calcium, forme un écran 

qui s'oppose aux réactions entre la silice et la chaux libre, 

Pour les résistances à l'écrasement maximum, toute la chaux n'est 

pas consommée,, Cet excès pourrait en partie expliquer le durcissement pro- 

gressif des bétons de ce type après quelques mois, cette chaux se carbona- 

tant au contact du gaz carbonique contenu dans l'atmosphèren 

Cette augmentation de résistance peut atteindre 30 % des valeurs ini- 

tiales. 

Ce gain ne peut être entièrement attrîbué à la carbonatation de la 

chaux libre, des phénomènes semblables ont été constatés sur des échantillons 

dont les teneurs en chaux des mortiers sont inférieures à 25 2 ,  Il n'exis- 

/;e plus alors d'excédent de ce corps après 1 'autoclavage. 

Les travaux dlAssarson (1956) consacrés à un mélange de silice amor- 

phe et d'hydroxyde de calcium ont montré que les résistances augmentent éga- 

lement en fonction du temps alors que toute la chaux a été consommée lors 

de 1' autoclavage. 

Il faut rappeler à ce sujet que les éprouvettes ont été réalisées 

avec de la chaux 

Les analyses de celle-ci ont montré qu'elle contenait 15 % d'impure- 

tés. Il s'agit, pour la plus grande part, de carbonate de calcium provenant 

soit d'un manque de cuisson de certaines parties, soit d'une recarbonata- 

tion, 

Le pourcentage de chaux permettant d'obtenir le meilleur rendement 

qui a été déduit lors des essais précédents doit être corrigé : sur les 
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30% de chaux tech-utilisés, la quantité de produit réactlf est de : 

Cette valeur correspond pratiquement à celle déterminée par Pollet 

(1970) dans des bétons autoclavés à base de "terre argileuse" et de chaux 

éteinte. Cependant, les mortiers n'ont dans ce cas aucune structure cellu- 

laire, il s'agît de blocs réalisés à la presse sous une pression de 
2 

300 Kg/cm . 
Tous les composants de la réaction silico-calcaire ont été analysés, 

leurs proportions relatives sont détesmînés- 

Les propriétés de densité et de résistance mécanique ne sont cepen- 

dant pas définitivement établies, Le troisième composant du gâchis, c'est- 

à-dire l'eau, influe fortement sur celles-ci, 

III, LA COULEE 

Les modes de coulée sont primordiaux. Les proportions relatives de 

chaque constituant étant fixe, la quantnté d'eau est déterminante. 

Cet élément assure l'homogénéité de la pâte, c'est-à-dire la mise 

en contact de tous les composants acrifs, en évitant une ségrégation. Cel- 

le-ci peut apparaître lorsque la quantité d'eau est trop faible : le mala- 

xage seul ne peut réduire les granules de chaux ou les agrégats de loess. 

Inversement, une quantité d'eau trop importante risque de provoquer 

une sédimentation différentielle en fonction de la densité des matériaux 

(chaux, quartz, argiles, aluminium) lors de leur coulée. 

Le volume d'eau ajouté au mortier sec doit permettre d'obtenir une 

pâte dont la viscosité assure une bonne répartition des réactifs, 

1) Variation de la densité en fonction du pourcentage d'eau de 

gâchage 

Un mortier sec est réalisé avec des proportions de chaux, limon, ci- 

ment Portland et aluminium définies par les études antérieures. 
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Ce mortier est divisé en plusieurs fractions. Dans chacune d'elles, 

on fait varier la teneur en eau. Les températures de l'eau de gâchage et 

d'étuvage sont rigoureusement constantes pour l'ensemble des coulées. 

Tous les échantillons sont autoclavés ensemble. Après 10 heures, ils 

sont séchés et débités. 

Les éprouvettes ainsi obtenues sont caractérisées par deux paramè- 

tres : la teneur en eau du mortier et la densité du produit fini. Ils cons- 

tituent des variables aléatoires : X teneur en eau, Y densité. 

21 couples de ce genre ont été répertoriés. Les paramètres de la re- 

lation mathématique les unissant sont déduits du tableau (fig. 37). 

- fig. 37 - 
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Comme précéde.mrnent, l'on effectue un changemerit d'origine pour la de-  

termination de 1 'équation de La parabole. 

Le nouveau système de coordonnées a pour origine les moyennes arithmé- 

tiques de ces variables (fig. 38). 

Les paramètres déduits des équations précédentes sont : 

 équation de la parabole s'écrit : . 

y = 0,0000263 x2 - 0,0006 x - 0,00638 
Les racines sont : x' = 27,31 ; x" = - 4,49. 
La dérivée s'annule pour x = 12. 

densl té  

Varlati0.n de  la dens l té  en fonc t ion  

de la teneur  en  e a u  

_ _  . t 
3 O 5 O 7 O 9 O g d'eau 
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La densité la plus faible est obtenue pour des mortrers gzchés avec 

une quantité d%au de: 6 0 ~ 4 7  + 12 = 7 2 , 5  % de Ea masse des produi ts  sec: 

Les clichés photographiques 'l) révèlent 1' in£ luence de la quantité 

d'eau de gâchage sur l'aspect du béton celluYaire, 

Pour des mortiers gâchés avec moins de 7 2 , 5  % d'eau (fig. 38, ph, a), 

la répartition des bulles n'est pas homogène, Elles sont nombreuses à la 

base de l'échantillon ; elles n'existent pratiquement plus près de la sur- 

face, toute cette zone est fissurée. 

Les mortiers trop riches en eau présentent un phénomène inverse 

(fig, 38, ph. b) r les bulles sont plus nombreuses et mieux développées 

près de la surface, 

Dans le premier cas, l'élasticité de la pâte est insuffrsante, elle 

n'a pu absorber les contraintes exercées par le développement des bulles 

d'hydrogène, Lorsque la pression exercée par le volume de mortier est infé- 

rieure à celle du gaz, les parois des cellules se rompent et le gaz diffuse 

au travers de ce réseau de fracture. 

Pour un excès d'eau, la pâte trop fluide ne peut s'opposer à la mï- 

gration des bulles d'hydrogène vers Le sommet ; un grand nombre d'entre 

elles vient éclore à la surface, D'autre part, les constituants du mortier 

ont tendance à se sédimenter en fonction de leur masse volumique : la pou- 

dre d'aluminium, de densité relativement faible par rapport aux autres, a 

tendance à remonter, Le dégagement d'hydrogène s'effectue alors dans les 

couches supérieures de l'échantillon, ce qui se traduit par des bulles 

plus nombreuses et mieux développées vers la surface, 

En faisant varier la quantité dbau, on peut obtenir un éventail re- 

lativement étendu des masses volumiques du béton, Cependant, ces variations 

se font au détriment de l'homogéné~té de l'échantillon, Cette méthode crée 

une répartition différentielle des cellules La meilleure répartition des 

bulles est assurer pour une teneur en eau de 72 %, D'autres techniques doi- 

vent être envisagées pour faire varier la densité sans altérer les proprié- 

tés du béton, 

(I) Il s'agit d'échantillons n'ayant pas servi à déterminer les valeurs des 
variables aléatoires, Les mortiers gâchés avec des teneurs en eau très 
éloignées de part et d'autre du volume assurant la plus faible densité 
ont été coulés à des températures différentes, S i  c'est la quantité 
d'eau qui influe sur la répartition des vésicules, ce sont les tempéra- 
tures qui en déterminent la dimension moyenne, 
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Variation de la dens~té en fonction de la température de coulée 

Lors de la fabwlcat~on industrnelPe des bétons cellula~res autocla- 

vés, la température de L'eau de gachage est l'objet d'un sorn constant Des 

températures qun peuvent atterndre 6 0 " ~  sont obtenues par l 'apport de calo- 

ries libérées lors de l'ex~inctisn de la chaux, 

Le sable broyé, la chaux vive et les adjuvants sont inelmement mélan- 

gés en présence d%au Ckest l'hydratation de lhxyde de calcrum qui amène 

le mélange à la température de coulée, 

On conçoir aisément, dans ce cas, l'importance que l'on attache 2 la 

quallté de la chaux, Son extinction doit être échelonnée dans l e  temps de 

manière à maintenir une température tout au long de la mise en 

oeuvre du mortier, Une chaux trop active entranne une augmentation impor- 

tante mais brève de la tempésature, ce  qul peut se traduire par une vapori- 

satfon partielle de l'eau, 

Pour confectionner notre mortier, nous avons eu recours à une chaux 

préalablement éteinte- L'eau devait être chauffée avant d'être ajoutée au 

mélange de loess, de chaux éteînte et de poudre dPaJuminîum, 

La température n'étant plus fonction de Ta réactivité de l'hydroxyde 

de calcnum, la température de coulée a pu etre modifiée plus facilement, 

La composition du mortier est celle définie précédemmentc Les tempé- 

ratures de l'eau de gâchage varient entre 15 et 65'6, 

Les échantillons sont autoclavés et débités en éprouvettes parallélé- 

pipédiques. 

Chacune d'elles est caractérisée par deux paramètres s 

X : température de lseau de gâchage du morrier 

Y : masse volum~que 

La fonction mathématique contnnue relïant ces deux variables aléatoi- 

res est déduite du tableau suivant ( f i g , 3 9 ) ,  
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- fig. 39 - 

Il s'agit d'une fonction du deuxième degré du type : y = a x2 + b + c. 

Les constantes calculées sont : 

L'équation de cette parabole s'écrit (fig. 40) : 

Les racines sont : x'  = 19,97 ; x" = - 14,59. 
La dérivée s'annule pour x = 2,66. 
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V a r i a t i o n  de  la dens i te  en 

fonction d e  la t e m p é r a t u r e  

de  coulee 

1 apparente 

- f i g .  40 - 
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La densité la plus faible obtenue en ne faisant varier que la tempéra- 

ture de coulée des mortiers est s 

La grande différence de densité pour des écarts de température de 

part et d'autre de cette valeur peut être expliquée par l'observationdes 

coupes d' échantillons 

Pour une température de coulée de l'ordre de 1 8 " ~ ,  les bulles sont 

de petites tailles (fig, 40, ph, a), 

Pour des températures de 6 5 " ~ ,  les clelYiales sont sphériques. Qileiques 

unes sont de grande dimension (fig, 40, ph- b), mais la plupart ont un fal- 

ble diamètre. 

Dans le premier cas, la température trop faible n'a pas permis le 

développement des alvéoles en dilatant les gaz produits, Le poids de la co- 

lonne de béton étant supérieur à la pression exercée par Pthydrogène,les 

L~eSlwles sont aplaties se'lon une dinectaon parnendlculaire à cette con- 

trainte. 

Inversement, pour des températures supérieures à 60"C, la dilatation 

du gaz est Importante, la poussée d'Archimède exercée sur des cellules de 

grande taille est très supérieure à la pression de la colonne de mortier : 

les alvéoles d'hydrogène montent très rapidement à la surface et viennent 

y éclore. Seules quelques cellules résiduelles restent emprisonnées dans 

la pâte. 

Influence de 1 'étuvage 

L'étuvage consiste à maintenir le béton lors de la prise dans une 

atmosphère saturée en vapeur d'eau à des températures fixes, Pour éviter 

la dessication du mortier, Ia pression régnant à l'intérieur de l'enceinte 

est constante ; elle est égale à la pression atmosphér~que, 

La durée du traitement thermique d'un béton courant varie de 2 à 10 

heures, avec parfois un traitement de pré-prise de 1 à 4 heures pour éviter 

les chocs thermiqueso 

Le risque le plus important est cependant le desséchement des pièces 

étuvées dû à la non-saturation en vapeur d\au du local, 

La dessacation est d2utant plus à cralndre que La température soit 

élevée, que l'humidité relative ne soit pas à 100 % ou que le béton soit 

poreux. 
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En ce qui concerne nos bétons cellulaires réalisés dans de telles con- 

ditions, il semble que la température d'étuvage, offrant le plus d'avantages 

quant à la rapidité de la prise et à la diminution des chocs thermiques, 

soit de 45'~ pour un gâchage à 40'~~ Ces températures évitent Pa dessica- 

tion du mortier contenant le CPAC, particulièrement sensible aux variations 

hygroscopiques. 

4) Conclusi on 

Les soins apportés à la confection du mortier et lors de sa coulée 

déterminent une grand part des qualités des bétons cellulaires. 

La qualité recherchée pour ce type de matériau est une faible conduc- 

tivité thermique. Elle est obtenue en diminuant fortement la masse volumi- 

que. 

Pour des bétons dont la densité varie entre 0,4 et 0,8, la seule mé- 

thode efficace consiste à provoquer un dégagement d'hydrogène à l'intérieur 

de la pâte. 

Cette phase gazeuse est particulièrement sensible aux variations de 

la teneur en eau et de la température de mise en oeuvre. 

La plasticité de la pâte obtenue lors du gâchage doit être suffisante 

pour permettre le développement des cellules mais également en interdire 

la coalescence. La poussée d'Archimède, exercée sur des sphères de très 

faible densité et de diamètre important, est alors supérieure aux contraln- 

tes que peut absorber le mortier sans se briser, dans le cas d'un défaut 

d'élasticite, 

Dans le cas d'une pâte trop fluide, les composants de densité diffé- 

rente ont tendance à se stratifier. Les éléments les plus legers, en l'oc- 

curence les bulles de gaz, remontent ; une partie éclôt à la surface, 

Ce phénomène est également constaté lorsque les températures de cou- 

lée ou d'étuvage sont trop élevées. Celles-ci accélèrent en effet la pro- 

duction d'hydrogène et par la dilatation de ce gaz, elles favorisent l'ex- 

pansi on des cellules. 

En fait, tous ces paramètres sont interdépendants, c'est la détermi- 

nation de leur influence qui autorise la réalisation d'un béton cellulaire 

de faible densité mais de résistance à la compression suffisante, 

1 Il s'avère que les mellleurs rendements sagant abtenus pour des mortiers 

composés de 30 % de chaux, 70 % de loess auxquels on peut ajouter du ciment 

portland pour assurer la manutention avant l'autoclavage, 
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Une teneur en eau à une température de 4 0 " ~  représentant 72 % de la 

masse des produits secs semble la mieux approprkée, Un étuvage à 4 5 " ~  assu- 

re une prise relativement rapide du mortier, 

L'autre propriété qui est intimement liée à la densité est la résis- 

tance à la compression simple. Elle est avant tout tributaire de la compo- 

sition du mélange. 

Les proportions relatives au poids de 30 % de chaux et 70 % de loess 

(à condition que l'homogénéité de l'ensemble assure une relative proximité 

des réactifs) assurent les conditions les plus favorables à la synthèse des 

silicates de calcium hydratés, 

Un excès d'hydroxyde de calcium inhibe la réaction. Cette chaux hy- 

dratée jointe à un déficit du composé silico-calcaire rend les bétons plus 

fragiles, tout au moins tant que celle-ci n'est pas carbonatée. (On admet 

en général que cette carbonatation est complète après 6 mois). 

C'est le traitement hydrothermal qui confère au mortier induré l'aug- 

mentation très importante des résistances à la compression simple, 

Ce gain est dû à la synthèse de divers silicates de calcium hydratés. 

IV. DURCISSEMENT DU BETON 

Morphologie révélée par la microscopie électronique à balayage 

Un mortier de chaux et de loess est gâché à l'eau ; une fraction du 

béton induré non autoclavé est fixée sur le porte échantillon. 

Un grossissement moyen pour ce type d'appareil permet d'observer l'a- 

gencement des différents constituants, 

La mise au point a été faite dans une infractuosité au grandissement 

7 500. (ph* 11)  
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Les particules grossières sont "emballées" dans une pâte relativement 

homogène. Celle-ci est constituée de la chaux amalgamée aux fines. Elle for- 

me une pellicule aux reliefs émoussés. 

Les éléments grossiers sont simplement enchassés dans cette matrice. 

b) Béton cellulaire autoclavé ......................... 
Après le traitement de 10 heures à 1 8 0 " ~  et après un séchage à l'air, 

une fraction du béton est montée, sur le porte échantillon du microscope 

électronique. 

La mise au point au même grandissement que précédemment est faite 

également dans une in£ ractuosité. (ph. 12) 
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ph. 12 

Le traitement hydrothermal a profondément modifié la structure du 

mortier. ', a l .  

La pellicule mamelonnée a fait place à un réseau extrèmement ténu 

de fines lamelles. Les bords de la fracture ont disparu recouverts et re- 

liés par les aiguilles. 

Les vides plus ou moins importants créés par cette nouvelle organisa- 

tion semblable à une dentelle, sont responsables pour une grande part de la 

faible densité des bétons ne contenant pas de poudre d'aluminium, la micro- 

porosité liée à ce type de cristallisation étant relativement importante. 

Il faut rappeler que la densité des composants varielentre 2 et 3 et que, 

même comprimé avant l'autoclavage à 300 bars, le produit final possède une 

masse volumique apparente très inférieure à 2, La quantité d'eau de gâchage 

ne dépassant pas 10 %. 



BETON AUTOCLAVE A BASE DE LOESS 

c) Les structures du béton autoclavé révélées Ear le grandisse- ___--------------cc--------------------- ------ -------- 
ment 3 000 ---------- 

Après avoir observé le composé silico-calcaire responsable de la très 

importante augmentation de résistance et de l'abaissement de densité, un 

grandissement plus faible nous permet de connaître les modes de liaison 

des particules grossières par l'intermédiaire du silicate de calcium hydra- 

té. (ph. 13 ) 

ph. 13 

La pâte mamelonnée qui enrobait les grains de quartz a disparu même 

à cette échelle. Toutes les fissures sontmasquées par -de !d in~ i@gi f i l l e s ,~a  

trame ainsi formée relie les grains entre eux et les assujettit de cette 

manière. 

De même, elles passent sans discontinuité à une pellicule recouvrant 

toutes les surfaces. Celle-ci est cependant d'une structure différente de 

la matrice observée avant l'autoclavage. Cette nouvelle phase possède des 

reliefs plus prononcés, la gangue est discontinue, apparemment très poreu- 

se, creusée de vallées, de rides et de profonds sillons. On peut estimer 

à premier abord qu'il s'agit également d'un produit de la réaction silico- 

dont les cristaux sont moins bien exprimés. 
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Des cristaux de quartz caractérisés par leur cassure en marche d'es- 

calier sont visibles ici et là, Ce minéral n'est donc pas entièrement dé- 

truit lors de la réaction ainsi que l'avait montré les analyses par la dif- 

fraction X et les méthodes thermiques. 

Les faces sont cependant modifiées, les fleurs de slllce dues à un 

dépôt de matériau amorphe dans le loess utilisé et qui empâtaient les re- 

liefs des grains de quartz ont disparu. Les particules sous jacentes ont 

retrouvé leur aspect de formation éolienne en présentant de nouveau des 

angles vifs et des traces de choc. 

2) Identification des phases 

a) Analyse ---- thermique différentielle 

Les variations d'énergie détectées par l'analyse thermique différen- 

tielle apportent des informations très utiles sur la nature du composé si- 

lico-calcaire, 

Cette méthode nous fournit des renseignements d'ordre quantitatif ; 

elle est très sensible aux variations de cristalinité d'un même minéral. 

La comparaison de deux enregistrements pour une même quantité de ma- 

tière avant et après l'autoclavage d'un mélange originel contenant 33 % 

d'hydroxyde de calcium et 67 % de loess se révèle particulièrement intéres- 

sant en montrant les transformations qu'a subi le mortier, 

La modification la plus importante entre ces deux échantillons est la 

disparition quasi totale du pic de la chaux vers 500'~ (fig,41), 

11 en est de même du décrochement endothermique à 100'~ qui caracté- 

risait le départ d'eau des feuillets de certains phyllosilicates. 

Ceux-ci, ainsi que la chaux, ont donc disparu lors du traitement hy- 

drothermal. La courbe a également subi des modifications dans son allure 

générale, la dérive exothermique très importante pour l'échantillon non au- 

toclavé a été compensée par une absorption de calories entre 100 et 500'~ 

sans qu'aucun pic bien défini n'apparaisse. 

La déviation la plus nette montrant l'apparition d'une nouvelle phase 

se situe à une température supérieure à 820'~ ; ce décrochement exothermique 

fait suite au pic endothermique dû à la dissociation de la calcite. 

Si la forme de celui-ci est fortement modifié, son aire reste prati- 
> ^ quement inchangée, ce qui montre la constance de ce minéral malgré le trai- 

tement à l'autoclave, 

De même, le pic du quartz n'a subi qu'une faible variation de surface. 
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Les travaux de Mackenzie (1970) ont montré que la forme trés évasée 

de la sigmoïde apparaissant entre 820 et 850'~ était due à la transformation 

en wollastonite (Ca [si 0 1 )d'un silicate de calcium hydraté nommé CSH(1) 
3 3i9- 

par Taylor.Le pic plus aigu qui peut se trouver dana cette zone ainsi que la 

compensation de la dérive exothermique est l'indice de la présence d'une to- 

bermorite:Ce minéral est la forme la mieux cristallisée du CSH (1). 

Il semble que ces deux phases soient apparues lors de l'autoclavage au 

dépens de l'hydroxyde de calcium,des argiles et d'une partie du quartz. 

A N A L Y S E  T H E R M I Q U E  D I F F E R E N T I E L L E  

A V A N T  T R A I T E M E N T  A P R E S  A U T O C L A V A G E  

- fig. 41 - 
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La diffractométrie X apporte des précisions supplémentaires sur ces 

minéraux néoformés. 

b) Diffraction X ------------- 

Des fractions des deux échantillons avant et après l'autoclavage ont 

été déposés sur des lames de verre. 

Chacune d'elles a été analysé par la diffraction X en employant une 

anticathode de cuivre. 

i=  5 s = lo2cps/s 
1 

- 2 9  - 2 8 

, 4 a ( O ~  1 

- 2 6  
+CSH 

- 2 5  
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AVANT AUTOCLAVAGE 

- fig. 42 - 
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Les diffractogrammes du mortier et du béton présentent une certanne 

analogie : de nombreux pies sont communs. Certains ont gardé la même inten- 

sité : leur indexation révèle qu'il s'agit des raies de la calcite (fig. 42), 

Celles du quartz, bien que d'intensité plus faTble aprés l'autoclavage, 

demetrrenti facilement Identif iablen 

La chaux dont les pics étaient présents sur le diffractogramme du 

mortier a totalement disparu, les quelques raies qui pourraient encore ré- 

véler sa présence ne peuvent être différenciées du fond continu, 11 en est 

de même en ce qui concerne les distances interétïculaires des quelques ml- 

néraux phylliteux qui pouvaient être difficilement identifiées sur Ye dif- 

fractogramme du mortier, 

De nouveaux pics sont apparus, quoique peu nombreux, leur indexation 

est possible, Les distances interéticulaires calculées sont très proches 

de celles d'un silicate de calcium hydraté : la tobermorite (fig. 28, p, 119)o 

Ce minéral très rare dans la nature (il a été reconnu dans quatre à 

cinq gisements dans le monde, très souvent associé à des zéolites) est l'un 

des plus fréquents dans les produits d'hydratation des cfments Portland, 

Un seul auteur pense l'avoir reconnu sous cette forme bien cr~stallisée, 

en général les minéraux observés et étudiés dans ces matériaux sont crypto- 

cristallins, et c'est uniquement par analogie qu'on les a assimilés à la 

tobermorite. Seules quelques raies caractéristiques de ce minéral apparais- 

sent sur les diffractogrammes, 

Ce modèle est étudié ultérieurement. 

Les raies qui apparaissent sur le diagramme de diffraction de notre 

béton correspondent aux erreurs de mesure près, à celles de Ta variété de 

tobermorite synthétisée parlakahashi(l967) qui a servi de référence aux 

fiches A.  S, T. M, ( voir annexe IV) 

 intensité des pics n'est cependant pas toujours respectée, D'autre 

part, la distance interéticulaire calculée pour le premier pic est légère- 
O O 

ment différente, de l'ordre de 11,5 A au lieu de 11,3 A. 

Cependant, si on tient compte du pouvoir de résolution de lkppareil, 

qui ne permet pas de séparer deux pics relativement proches, le pic obser- 

vé peut être considéré comme résultant de la combinaison de deux autres : 
O 

ceux correspondant aux distances interéticulaires de 11,3 et 11,8 A, Cette 

dernière appartient à une tobermorite alumineuse également synthétisée par, - " -  

'. r 

~akahashl(l967) et les travaux de Diamond (19€3) ont montré que des rempla-y: " 

cements du silicium par de l'aluminium au coeur des tétraèdres pouvaient 
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se produire lors de l'autoclavage d'un mélange de sillcate d'alumine et 

d'hydroxyde de calcium (quelle que soit la nature des argiles utilisées 

pour fournir cette alumine au mortier). 

Le minéral résultant de cette substitution présente encore les carac- 

tères de la tobermorite. Seuls quelques désordres apparaissant le long de 

l'axe c permettent de les différencier : la distance interéticulaire aug- 

mente légèrement. 

Selon les auteurs, pour des teneurs en aluminium supérieures à 10 

ou 15 %, tous les sites dans lesquels pouvait se substituer l'aluminium 

sont occupés : un nouveau composé silico-calcaire est synthétisé : l'hydro- 

grossulaire. 

Diamond (1963) a mis en évidence la coexistence de ces silicates de 

calcium en chauffant à une température de 1 0 0 0 " ~  pendant plusieurs heures 

un échantillon réalisé en autoclavant un mélange de chaux et d'argiles, 

Leur destruction conduit à la formation de deux minéraux distincts. 

Pour la tobermorite "pure", la dissociation se traduit par la séparation 

des chaînes Si O des feuillets de calcium, les raies de la wollastonite 
3 9' 

apparaissent alors nettement sur les diffractogrammes. 

La tobermorite alumineuse a un comportement différent, les modifica- 

tions de structure engendrées par la cuisson se traduisent par l'apparition 

de la mullite, 

Le loess employé pour la confection du béton contient une proportion 

non négligeable d'argiles riches en oxyde d'alumine ( 1 1  % selon l'analyse 

chimique). Les diffractogrammes n'ont jamais montré clairement l'existence 

du grenat qu'est l'hydrogrossulaire, ce qui est conforme aux résultats de 

Dfamond, la présence des deux types de tobermorite n'a pu qu'être soupçon- 

née, le pouvoir de résolution de l'appareil ne permettant pas de mise en 

évidence des deux pics. 

Cependant, en chauffant un échantillon de béton pendant 7 heures à 

1 000"~ et en analysant le produit de cuisson, les pics de la wollastonite 

et de la mullite sont apparus (fig. 43). 

11 est donc probable que ces deux minéraux se soient formés lors de 

l'autoclavage. 
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E V O L U T I O N  DES C O M P O S E S  

S I L I C O - C A L C A I R E S  A P R E S  

- f i g .  4 3  - 
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La diffraction X est une méthode essentiellement qualitative, elle 

renseigne moins sur la quantité d'un minéral que sur son état de cristalli- 

sation, 

L'analyse de notre béton a mis en évidence l'existence de deux tober- 

morites bien cristallisées de composition : 

Ca5 (OH)2 Si O 4 H20 
6 16 selon Takahashi (1967 

Ca Si5Al (OH) 17 5 H20 
5 

D'autres phases moins bien cristallisées peuvent être quantitative- 

ment plus importantes et n'être pas révélées par cette méthode. 

L'étude des phases hydratées des ciments Portland artificiels par 

Taylor (1950) les aclasséesen trois catégories principales : 

- le CSH (gel) dans lequel il n'y a qu'un début d'organisation 

d'un gel (quelques tétraèdres réunis donnant un début de chaînes) ; 

- dès que l'organisation est suffisante pour donner quelques 
pics sur les diffractogrammes, le silicate de calcium hydraté est appelé 

CSH (1) ; 

- la tobermorite est la mieux cristallisée, c'est la phase ul- 
3 

time de la cristallisation. Elle n'est que très rarement observée dans les 

préparations des produits d'hydratation de la alite et de la bélite qui 

sont les deux composants fondamentaux des C. P. A. Seuls la synthèse par 

voie hydrothermale ou les rares cristaux naturels ont permis d'obtenir des 

échantillons dont l'analyse a pu préciser les paramètres exacts. (Il faut 

cependant ajouter que si le degré de crlstallinité est un facteur primor- 

dial pour séparer les différentes phases, d'autres peuvent intervenir et 

avoir plus ou moins d'importance selon les auteurs : il peut s'agir par 

exemple de la teneur en eau de structure). 

Dans nos bétons, la tobermorite est synthétisée, les autres silicates 

de calcium présentant quelques unes de ces raies caractéristiques d'inten- 

sité plus faible ne pourront être distingués sur les diffractogramrnes, 

leurs pics étant confondus avec ceux de la phase la mieux cristallisée. 

Cela peut également se traduire par le renforcement des raies correspondant 

aux reflexions basales qui existent le plus souvent pour les trois phases. 

C'est ce qui semble se passer pour nos échantillons autoclavés ou la 

raie(002)a l'intensité notée iOO alors que le plan (220) a une intensité 

de 40. Pour un cristal de tobermorite, ces intensités sont respectivement 

80 et 100. 
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L'analyse thermique différentielle a montré que le CSH (1) était le 

composant le plus abondant, la microscopie électronique par transmission 

et par balayage.apporte des compléments sur la morphologie des divers si- 

licates de calcium hydratés. 

c) Informations fournies par la microsco~ie électroni~e à ba- ..................... --mm----- --------- ----- 

L'impression de vision tridimensionnelle que donne cette méthode 

ainsi que le mode de présentation de l'échantillon permet de distinguer au 

grossissement 1 500 deux phases de cristallisation différentes. 

ph. 14 

A la périphérie des grains de quartz, notamment à la partie supérieure, 

on voit (ph. 14) une pellicule uniforme intimement plaquée sur la surface 

de la particule. 

A partir de cette enveloppe que l'on peut considérer comme une base 

se développent, notamment dans les infractuosités visibles au bas du cliché, 

des touffes extrêmement ramifiées. Elles sont composées de filaments enche- 

vêtrés prenant naissance sur cette enveloppe, elles constituent des amas de 
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cristaux bien exprimés. Il s'agit vraisemblablement des plaquettes de to- 

bermorite. 

Les pores entre les particules étant suffisamment importants, la 

croissance des minéraux n'a en aucune façon était contrariée. L'organisa- 

tion cristalline a pu s'y développer et atteindre xlres fb& a&iitbmb-r)hk 

Le revêtement couvrant le grain de quartz serait alors composé de 

CSH (1) cr$ptocristallin à partir duquel naîtraient les lamelles de tober- 

morite. 

Il semble que ce soit lui qui assure la liaison entre les particules 

de quartz en les englobant dans une gangue. 

d) Informations £ournies,par la microscopie par transmission 

La diffraction électronique possible avec ce type d'appareil autorise, 

à l'inverse de la diffraction X, une analyse ponctuelle des minéraux de pe- 

tite taille. 

Une fraction du béton cellulaire autoclavé est broyée sous l'eau. Ce 

mode de préparation permet d'obtenir la séparation des cristaux en les dé- 

solidarisant de leur substrat et de détacher une partie de la pellicule de 

CSH (1) des grains de quartz. 

La grille porte-échantillon est chargée de cette suspension par nébu- 

lisation. Les particules aplaties sédimentent sur celle-ci de la même ma- 

nière que les particules argileuses, perpendiculairement au faisceau inci- 

dent. 

Au grandissement 20 000, apparaît la structure tout à fait particu- 

lière des composés silico-calcaires (ph. 15). 

Les fragments de cristaux sont de grande taille, ils sont plats et 

surtout très fins. Cette faible épaisseur est accentuée par la vision très 

nette des contours des plaquettes sous jacentes. 

On estime l'épaisseur de chacune d'entres elles à quelques centaines 

dlAngstroms. 

Les lamelles ne sont pas cependant uniformes, elles sont parcourues 

par des stries très fines et très serrées, parallèles à l'allongement. 

Sur le cliché, on observe également des amas de particules de dimen- 

sions réduites agglomérées et recroquevillées ; sur certains clichés, ces 

amas semblent enrober des éléments plus grossiers. 
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ph. 15 

Les diagrammes de diffraction électronique effectués sur les grandes 

lamelles accentuent ces stries. 

Eberhart (1976) assimile ce type de diagramme à celui fourni par l'ac- 

colement de lamelles ; il peut également. s'agir de la représentation de 

crête ou de sillons parcourant la surface d'un individu monocristallin, 
O 

Le calcul montre que l'équidistance de ces lignes est de 7,3 A, ce 

qui correspond exactement au paramètre b de la tobermorite, Il pourrait 

donc s'agir de la trace des chaînes du type wollastonite (Si O ) qui com- 
3 9 

posent la trame de cet inosilicate (d'après Megaw et Kelsey, 1956). 

Connaissant ainsi b, on a pu reporter sur le cliché les axes crfstal- 

logra~hiques réciproques et indexer les taches (ph. 16). 

Seules les taches (hkO) apparaissent lorsque les feuillets sont per- 

pendiculaires au faisceau incident. 
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Puisque la tobermorite appartient au groupe 222 (Kubo, 1967), seules 
1 

les taches (h + k = 2n) sont présentes. 

L'indexation obtenue permet de calculer les distances interéticulai- 

res, Leur détermination prouve que le minéral étudié est bien la tobermori- 

te, 

Cependant, seules quelques particules présentent ce type de diffrac- 

togrames où l'étalement de certaines taches forme des strates, les autres 

ne présentent qu'unaspectponctuel. Les distances interéticulaires sont 

pourtant toujours celles de la tobermorite. 

Une étude systématique des fines particules et de leursdiffractogram- 

mes montre une évolution cristalline en fonction du vieillissement du bé- 

ton, Pour des échantillons fraîchement autoclavés, les diffractogrammes 

présentant des strates sont peu nombreux. D'autre part, les lamelles ayant 

toujours la même morphologie au microscope électronique, de nombreux dia- 

grammes offrent l'aspect de "Debye et Scherrer" : ils sont constitués de 
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cercles concentriques. 

En superposant les deux types de diffractogrammes, on constate que 

toutes les taches de diffraction appartiennent aux anneaux. Il s'agit donc 

de minéraux ayant les mêmes raies caractéristiques dont l'un1 est monocris- 

tallin et l'autre composé de nombreux microcristaux coplanaires. 

Ce type de diffractogramme devient de plus en plus rare au cours du 

vieillissement. Après quelques mois, il ne subsiste plus que les diagrammes 

de points dont beaucoup présentent des strates. 

Les phénomènes de cristallisation ne se terminent donc pas avec l'au- 

toclavage, l'évolution vers des stades mieux cristallisés se poursuit enco- 

re durant quelques temps. 

Les particules apparemment semblables aux autres sont polycristalli- 

nes, il peut s'agir de la forme métastable identifiée par Assarson (1958). 

Selon cet auteur, elle subit une évolution vers la forme B. 

Les clichés photographiques pris au microscope électronique par trans- 

mission ne montrent qu'un seul type de particules très grandes et très fi- 

nes, On ne retrouve pas la distinction observée sur les clichés en micros- 

copie par balayage où coexistaient les minéraux fibreux et la pellicule de 

CSH ( l ) ,  

Celle-ci, désorganisée lors du broyage de l'échantillon, fournit cer- 

tainement les éléments dont les diagrammes sont les "Debye et Scherrer". 

Il s'agit enfin de cryptocrïstaux déposés à la surface des grains de quartz 

sous forme de feutrage. Comme il s'agit de très fines lamelles, elles sont 

disposées parallèlement entre elles, ce qui leur confère une morphologie 

comparable aux cristaux bien exprimés de tobermorite. Leur évolution vers 

la phase stable se fait par un accolement de ces lamelles selon la direc- 

tion b et la coalescence de celles-ci. 

e )  Com~araison avec les minéraux néoformés dans le béton comprimé --- -------------------mm------------------------- ---- 
autoclavé --------- 

La photographie no 13 représentée précédemment montre des grains de 

quartz cimentés dans une gangue intimement appliquée sur leurs surfaces. 

Dans les fractures permettant la croissance de minéraux, des cristaux de 

tobermorite se sont développés à partir de cette pellicule. 
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Lorsque ces espaces libres sont fortement diminués, ce qui est le 

cas du béton confectionné à la presse par Pollet et autoclavé par la suite, 

l'analyse thermique différentielle ne révèle la présence que du CSH ( 1 ) "  

Des clichés photographiques pris au microscope éléetronique à ba- 

layage (ph. 17) montrent l'aspect que prend alors le composé silico-calcai- 

ph. 17 

La texture mise en évidence par ce grandissement 1 500 est comparable 

à celle de la photographie no 14. Les grains de quartz sont en partie re- 

couverts par une pellicule silico-calcaire. Elle affecte la forme d'écailles 

ou de coulée superposées enveloppant les particules grossières, 

Au premier plan, les détails de cette matrice sont plus visibles, 

elle n'est pas homogène mais formée de la coalescence de granules, entre 

eux, subsistent des pores de petite taille. 
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Ce revêtement présente une morphologie analogue à celle apparaissant 

lors de l'autoclavage de notre béton, 

Cependant, les cristaux fibreux bien exprimés ne sont pas apparus, 

Puisque le CSH ( 1 )  de Taylor a été seul identifié par I'BTD, c'est 

lui qui constitue la gangue enrobant les grosses particules, Les fibrilles 

allongées sont de la tobermorite, Un grandissement plus fort (ph, 18) révè- 

le la texture de ce CSH ( 1 ) "  

11 est très poreux formé par l'union de microcristaux laissant place 

entre eux à des micropores, des vallées et des vides importants, ce qui ex- 

plique la densité relativement faible des produits de la réaction sllico- 

calcaire même lorsque le mortier a été précédemment comprimé à la presse 
2 

à des pressions de l'ordre de 300 kg/cm . 

La comparaison avec des microphotographies de préparation de silica- 

tes hydratés (ph, 19 et 20 extraites du bull, des laboratoires routiers, 

no 0, 1970) réalisées à partir de La alite et de la bel.ite nous permet de 

déceler un troisième composé silico-calcaire présent dans nos bétons 

(ph, 2 1 ) "  Son identification par la seule microscopie électronique par 

transmission est subjective, 
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ph, 19 ph, 20 
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Les photographies 19 et 20 représentent une préparation de CPA âgée 

de trols jours à des grandîssemenrç différents. 

Les particules de gel tobermoritique (CSM gel) ont rendance à se grou- 

per pour former des touffes fixées sur un support ; dans ce cas, il s'agit 

de crîstaux acniulaires dlettringite (Bull. des laboratoires routiers, 1970) 

Le détail de ces touffes montrent qu'elles sont composées de micro- 

f~brilles plissées, recroquevillées, plus ou molns agglomérées, 

Des fragments de notre béton autoclavé prêsentent parfois cet aspect 

(ph, 211, Le support est constitué de parricuZes de quartz de petites 

tailles Elles sont masquées par un foisonnemenr de fibrilles dont les crrs- 

taux sonr également plissés, enroulgs sur eux-mêmes et ençhev?trés, 

Le CSH (gel) semble également prendre naissance lors du traitement 

hydrothermal du mélange de chaux et de loess, 

f )  Conclus ion ---------- 

Les diverses méthodes d'étude que sont la microscopie électronique, 

Pa dïffractnon électronique, l'analyse thermique différentielle et la dif- 

fraction X mettent en évidence les différents aspects sous lesquels se pré- 

sente le silicate de calcium hydraté, Le traitement à l'autoclave d'un mé- 

lange de chaux et de loess aboutit à la formation de taute une gamme de ml- 

néraux aux degrés de cristallisation différents. 

La tobermorite en constitue la phase la mieux cristallisée, elle se 

présente sous forme de fines lamelles allongées nettement différenciées de 

leur support, Celui-ci se présente sous la forme d'un revêtement hétérogène 

intimement appliqué sur les particules grossières. 

11 est formé d'un feutrage de microlamelles imparfaitement cristallr- 

sées ; elles correspondraient à ces cristaux dont les diagrammes de dlffrac- 

tion sont constitués de cercles concentriques semblables à des "Debye et 

scherrer" 11 s'agit du CSH (1) de Taylor, 

La forte diminution du nombre de ces diagrammes au cours du v~eillis- 

sement du béton semble montrer qu'il s'agit d'une phase métastable évoluanc 

lentement par un réarrangement des crlstailltes vers la tobermorite, Elle 

correspond alors à la phase B d'hssarson (1958), 

Après quelques mois, les agrégats grossiers seraient enchassés dans 
* .  

une gangue monom~nérale On note d'ailleurs, parallèlement à cette évolrit- ,. 

tion crisralline, une augmentation progressive de la résistance à ~'écra '~. ; : .~ 

sement du béton, 
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A ce sujet, une étude comparative du pourcentage de tobermorzte cris- 

tallisée et de la résistance à la compression pourrait être envisagée ; 

elle montrerait L'influence du degré de cristallisat~on sur les propriétés 

du matérrau fsnl, 

La forme amorphe que peut prendre le s~Licate de calcium hydraté a 

également été reconnue, La teneur en C;ÇH (gel) est cependant très faible ; 

elle ne peut être citée que dbne manière incertaine. 11 peut également 

constituer une phase métastable évoluant dans le temps vers un degré de 

cristal llsasion supérieur, 

Pour accélérer cette évolution des silicates métastables, certains 

procédés rndustriels comportent des t.emps d'autoclavage qui peuvent atteln- 

dre 20 heures, Les propriétés du matériau en sont nettement améliorées ; 

cette méthode favorise ia formation de la tobermorrte au dépend d'une gran- 

de partie du CSH ( I ) ,  

Dans les échantillons étudiés., ces minéraux néoformés scnt apparus 

au dépens de l'hydroxyde de calcium qui a totalement été consommé, Le quartz 

qui constituait à prlori l'autre élément de la réactlon subsiste encore en 

grande quantité, D'autres composants du mortier n'ont subi aucune modifrcâ- 

tlon appréciable : il s'agit notamment de la calcite qui. joue le rSle de 

charge inerte, Le comportement des argiles est difficilement observé sur 

ces clichés, il est cependant prnmordral de le déterminer. 

En effet, le traitement à une température relativement faible ne peut 

inh~ber les propriétés gonflantes des smectites, On imagine aisément l'ef- 

fet désastreux de ces argiles lors de l'expositron à l'humidité des éléments 

autoclavés. 

Même si les montmorillonites subissent des modlflcations dans leur 

comportement, les autres phyllosilicates, si ils ne sont pas combinés lors 

de la réaction hydrothermale, constituent une charge inerte supplémentaire 

L'évolution de ces minéraux argileux présents dans le loess requiert 

une attention parti culièrem 

3) Problème des argiles 

Les dragrmes de dxffraction X des échantillons autoclavés ainsi que 

de la fracthon inférieure à 5 microns de ces bétons ne révèlent la présence 

d'aucune des trois argiles ~dentlfiées dans le loess, Il semble donc que 

celles-ci ont été détruites ou tout au moins qu'elles aient subi de profon- 

des modifications (par exemple, une modification de leurs distances interé- 

titulaires par absorption de calcium entre les feuillets). 
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l'eau e t  une goutte de c e t t e  préparaticn mise sur Ia gr11 l e  por~e-éihiïicr- 

s;  7 1 0 ~ 1  Ji1 mrrrosrr-~pe électronique par transmissaan 

1 i h s r r w a t   on à drvers grossrsrements rSi723e qu'à :'exception de  qurJ!-  

qirss parfc.uic.r- de quax t z ,  aucune forme c r-rstai iiiée n'a subsisté E l n 7 e -  

x i c t e  p l u s  q u ' u n e  importante quantité de globuie- de tres p e r l e e s  d~men- 

s r o n s  g u i  ne d~ffracterit- pas les ray l lns  X ,  rT s'aglr dun t  3e particiarcs 

d ' u n  gel am(zrphc, rrarçemblablemenk de çi i l rce 

CeLIe--c pro~nené de  ? a  destr~r~ t i u n  des chaînes s i 1  k r  a t  é r ~  d e  1.a r b q -  

bermor u t e  ei: des autres c6smposés s ~ l l  ~ a - ~ a  icaires 

SE udes quelques t r2a rares foraes  ggomét r~quçs rappei lenr l e s  plaqtrpr - 
t e s  d'argile mais elles sont nertement p l u s  flnes et ne muntrens aucilne r ra- .  

C P  d'organis?tictn comparable (relref, franges de Newton, dêroliemente ds 

feuillets, trace de corrosion, etc,,.), Leur surface e s t  ~~is~biemenc cens- 

tltuée de l'assemblage de petits glc,bules de silsce ârnorpbe, I I  peut s'aglr 

des prem;ers stades d'une réorganlsat~un eristallrne 

Les qrgrîes contenues dans le loess utîlisé sont doni_ loin dt con6tn.- 

t uer  une charge Inerte ou néfaste dans les bécons âurcriavés, E l l e s  son t  en- 

t~srement détru~tes et IPUPS ccmposantç principaux s o n t  inrégrés dans le ml- 

qéxal néoformé l o r s  de r i -  tran tement hydri1rherrna2, 1-a trarne s i  i LI-atée t . s r  - 
désaIrdaaisée el les tétraèdres (SiO.) qui les composaYent p a x t i ~ l p e n t  à 

4 
la réâlisatxsn des s u l ~ c a t ~ s  de calcium hydiatéc. Z%alumrnLum est égnlemeric 

mobil-Ysé e t  une partce remplace La s n l ~ c e  au coeur des tétraèdres (Dî,umnnd, 

I q b 3 )  pcur dunner l a  tcbermorlte alumYneilse(~akahâsh~,~196j) p i n s  résisrante à 

l'actron de 13 c h a l e u r  (Dlamund, h963), 

D 'a i r r re  part. I "oxyde de fer I l b é r é  par la destrucsion de& argiles 

semble jouer le rOle de catalyseur de l a  réartrun ( P o l é ~ t ,  1970 ; T a y l e ~ r - ,  

19561 

Une preuve indirecte de Ta destruction des a r g ~ Y ~ s  e s t  f c u r n i r  pac 

les mesures des aires spét-~fiques des échantillons ataalt 1-L apliès le t r a i r e -  

men fr 

Ncus &wons d ~ t  que lralre spécifique du îoeis (p, 76 ) e t a i t  dsenv1- 
2 

run 35 m J g  et qu'elle est due, pour l a  p l u s  grande p a r t ,  à la présence des 

aegi l e s .  



2 
Le mortier c;ontlenr 33 % de chaux dont 1 aire est au minimum de 4 m $, 

SI les airg~leb n avalent s u b ~  sucune trarisformat;on, l%alre spécifique du 

béton devéair êtue au moins égale 2 celle de ces phyllites, soit environ 

24 mL& Oc, l es  mesures effectuées pas la méthode BET donne des valeurs de 
2 

l'ordre de 15 m Jg 

La ~aleur de I 'aire imputable aux arg~les n'est pas attelnte (même si 

l k n  considère que la palrncipation de la tobermorlte est nulle, ce qui sem- 

ble impoçslble étant donné la forme en plaquertes très fines qu'affecte ce 

minéral), la teneur en phyllite â donc pour le moins fortement régressé. 

~kbservatnon des mnçrographÊes a montré que les argiles étaient com- 

plètement détruites, letir part ncipatlon à l'élaboration de î a tobermorite 

s\ffeîtue après dnçsolutuon La connsissanee du comportement du quartz 

soit pas dissolution, s o n c  par réaction ropochimique permettra d'envisager 

les méthodes employer pour favoriser Ba réaction 

4 )  Mode de formation de la tobermorite auxdépens du quartz 

- Mode de formation des silicates de calcium hydratés : 

En ce quu concerne l es  produzts hydratés des ciments Portland artifl- 

ciels, deux thésrles c'affrontent depuis que l'on connaît la mnnéralogse de 

ses constituants 

L'une d%elEes, défendue notamment par l'école russe, suppose la forma- 

tion dlrecte des hydrates (voie topochimlque), Les silicates anhydres absor- 

bent et intègrent drrectement l'eau dans leur structure déjà existante, 

L'autre théorie est la plus ancienne, Elle a été proposée par Le Cha- 

telier en 1887 Elle repose sur la solubilité des constituants hydratés 

plus falble que celle des composants anhydres, le durcissement s'explique 

par la ~ristalllsat~on, scus forme de feutrage, de produits précipités, 

La formation des constituants hydratés s'effectue en plusieurs étapes, Les 

composés anhydres instables se dissolvent avant de préclpiter sous la forme 

hydratée- 

En bFappuyant sur les travaux de Terrier, Joissel préconise une solu- 

tion intermédiaire (Bull des Laboratoires routiers, no 0, 1970)" 11 eonsl- 

dère que Tes silicates s'hydratent topschimlquement alors que les alumina- 

tes calcnques se forment en solution, 

C'est t a  trSs faible cristallisation de tous ces minéraux qui en rend 

S'analyse diffneile qun permet à ces théories de eoexiscer depuis sï long- 

temps - 



Par le traitement à l'autoclave, les silicates hydratés sont obtenus 

directement à partir de la silice et de la chaux. Si une phase anhydre appa- 

raît lors du processus de formation, elle ne peut guère subsister longtemps 

dans cette atmosphère saturée en eau. 

Les éléments appartenant au béton cellulaire autoclavé ont des dimen- 

sions relativement importantes, leur étude au microscope électronique par 

balayqge est plus aisée. Les clichés photographiques permettent d'appréhen- 

der le mode de formation en comparant la surface des grains de quartz avant 

et après le traitement. 

Avant l'autoclavage, les grains de quartz (ph. 22) ne présentent au- 

cune trace de choc fraîche. Des dépôts globuleux de silice sont disséminés 

sur les surfaces, leur coalescence provoque fréquemment la formation d'une 

pellicule écailleuse de silice très soluble. 

Elle forme en effet un simple plaçage moulant et émoussant toutes les 

formes du grain ou des coulées emplissant les dépressions. 

Ces types de dépôts sont caractéristiques des horizons pédologiques 

où s'accumule la silice (Le Ribault, 1973). 

Après le traitement, la morphologie des grains est profondément modi- 

fiée (ph. 2 3 ) .  La pellicule de silice amorphe en plaçage ou en coulée a dis- 

paru. Les particules ont pratiquement retrouvé leur aspect originel de for- 

mation éolienne : les crêtes sont aigues, dépourvues de trace de polissage. 

Les fractures en escalier typique de l'éclatement des grains sous les chocs 

sont bien dégagées. 

Le quartz présente un faciès typique d'un horizon où la silice a été 

dissoute. 

Des marques de dissolution triangulaire à la surface même de l'indi- 

vidu monocristallin sont visibles. Elles peuvent être dues au traitement 

ou être très antérieures et avoir été dissimulées par les dépôts de silice 

secondaire. Cependant, en se référant à la figure no 31 traitant des varia- 

tions de la quantité de quartz subsistant dans les échantillons autoclavés 

qui contenaient des proportions variables de chaux dans le mortier, il ap- 

paraît que cette forme cristallisée a été partiellement dissoute. On peut 

alors supposer que ces traces de dissolution sont dues au traitement hydro- 

thermal. 
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ph. 22 

ph. 23 
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Il semble donc que l'intégration de la silice, qu'elle soit amorphe, 

sous forme de quartz ou dans les argiles, se fasse après une dissolution. 

La silice passe en solut~on sous forme d'acide silicique (Pascal, 

1963), en présence de la base qu'est l'hydroxyde de calcium dissout, elle 

précipite en donnant un sel hydraté insoluble. Cette notion de précipité 

est accentuée si l'on considère lYnterface entre le composé sîlico-calcai- 

re et le grain qu'il recouvre (ph, 23). 

Le CSH (1) se présente sous forme d'un placage sans continuité avec 

la surface du grain de quartz, A certains endroits, il paraît même ne pas 
6. etre en contact intime avec celui-ci, il passe au-dessus de fractures sans 

les combler laissant un vide, 

SI le processus de la formation des silicates hydratées est contre- 

versé, 11 en est de même de la nature de la tobermorite, 

5) Structure de la tobermorite 

Il s'agit d'un minéral très rare dans la nature, la similitude entre 

les composants hydratés des ciments et la tobermorite est la conséquence 

de longues démarches, 

a) His toriqyg ------- 

Le nom de ce minéral provient de celui de la localité où il fut pour 

la première fois Identifié par Heddle en 1880 : au pied du phare de Tober- 

mory dans l'île de Mull en Ecosse. 

La formule qui en est alors donné est : 

3 (Cao, H20) 5 Si02 + 10 H20 

Elle est intermédiaire entre deux minéraux déjà identifiés : la xono- 

tlite et l'okénite, 

Il fallut attendre 1893 pour que le même Heddle découvre un nouveau 

gisement au Loch Eynort ; un autre est décrit en 1905 par Currie à Ardtornish. 

Quelques travaux antérieurs l'avaient confondue avec la gyrolite, 

Eackle fut le premier à trouver ce minéral ailleurs qu'en Ecosse. Il mon- 

tra, en 1917, que la crestmoréite de Californie était en fait un mélange 

de tobermorite et de wilkéite. 

Le développement des méthodes dknalyse par la diffraction X peqit 
:$ + 

à Mac Donne1 de dist~nguer trois familles de tobermorite, différentes "selon 

les distances interéticulaires (001). Des échantillons provenant de ~ a l i ~ -  

craîgy en Irlande prélevés au niveau d'un contact dolérite-craie présentaient 
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une équidistance de 11,3 A, ils pouvaient cependant s'altérer pour donner 
O O 

des espèces à 14,6 A ou 9,6 A en ne faisant varier que le degré d'hydrata- 

tion, 

Les échantillons les plus abondamment étudiés proviennent de Bally- 

craïgy ou de Crestmore, mais de nouveaux gisements sont découverts ; l'on 

en compte actuellement une dizaine dans le monde, surtout localisés en 

Ecosçe, Irlande, Californie et dans la province de Trente en Italie. La to- 

bermorite est fréquemment associée à d'autres silicates de calcium et à 

des zéolites, 

Les silicates de calcium hydratés synthétisés et reconnus comme tels 

l'ont été en 1950 par Taylor par décomposition de la alite en milieux aqueux 

ou par la réaction à l'autoclave d'un mélange d'oxyde de calcium et d'un 

gel de silice. 

Claringbull et Hey en 1952, en réexaminant la tobermorite, mirent en 

corrélation les minéraux naturels et les espèces synthétiques, ce qui al- 

lait permettre le développement de la minéralogie des ciments, De nombreux 

travaux en découlèrent, tant pour améliorer le degré de cristallinité des 

produits obtenus par ces méthodes, que la synthèse des silicates de calcium 

hydratés à partir de matériaux divers. 

Assarson, Henning et al, ont montré que le quartz pouvait se combiner 

à la chaux éteinte entre 120 et 220'~ en autoclave. 

La tobermorite peut également être synthétisée à partir de silicates 

aussi différents que les argiles, certains feldspaths, des zéolites, de la 

muscovite, des cendres volantes, etc,,. 

Les réactions à la pression atmosphérique ou en autoclave à des tem- 

pératures inférieures à 120°C conduisent à la formation de minéraux faible- 

ment cristallisés dont les diffractogrammes ne montrent que quelques raies 

caractéristiques. 

L'hydratation des silicates des ciments à la pression atmosphérique 

conduit à l'apparition de phases sensiblement identiques mais encore plus 

désorganisées : les diagrammes de diffraction sont moins nets. 

b) Structure de la tobermorite d ' a ~ è s  Megaw et Kelsey (1956) ............................... ----- ----------- ----- 
O 

C'est un échantillon de l'espèce à 11,3 A provenant de Ballycraigy 

qui sert de référence, 
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Approximativement orthorhombiques, les paramètres sont : 
O 

a = 11,30 A 
O 

b = 7,33A (Megâw) 
O 

La maille contient quatre fois la formule st~~chiométri~ue. 

Parallèlement à (OOl), elle contient deux couches identiques légère- 

ment décalées l'une par rapport à l'autre. Chaque couche est composée de 

deux feuillets de composition 4 Ca0 disposés de telle sorte que chaque 2 
atome de calcium possède quatre atomes d'oxygène dans son propre feuillet 

et deux dans le niveau voisin, Les distances Ca - O ne sont pas constantes, 
il 

elles varient de 2 ,54  à 3,24 4 (Lafuma, 1970). 

Chaque paire d'oxygène du feuillet voisin qui ne sert pas à unir les 

deux couches de calcium constitue les sommets d'un tétraèdres contenant le 

silicium. Ce tétraèdre est uni à un voisin en mettant en commun un oxygène ; 

ils forment ainsi des chaînes parfois déformées par rapport à l'axe b. Cet- 

te couche de composition 4 (Ca Si O ) constitue la charpente de la tober- 
2 3 9  

morite. 

Pour imager cette structure, Diamond (1963) l'a comparée à une pla- 

que de carton ondulée sur les deux faces, c'est-à-dire une feuille centrale 

renforcée par des rides parallèles des deux côtés, ces renforts étant par- 

fois plissotés, Chaque troisième tétraèdre de silice est décalé selon l'axe 

c par rapport à ses voisins (ph? 2 4 ) ,  Il constitue un pont au dessus du 

feuillet : les oxygènes de ses sommets ne sont pas en commun avec les cal- 

cium. 

Deux couches de ce type s'accolent, les chaînes de tétraèdres se 

trouvent superposées mais n'ont aucune liaison entre elles. Cette superpo- 

sition détermine des canaux entre quatre chaînes, parallèlement à la direc- 

tion b. Ces espaces, semblables à ceux des zéolites, peuvent contenir des 

atomes de calcium moins liés ou des groupements hydroxyles, La position 

relative de ces constituants n'est pas déterminée, De même, la proportion 

d'hydrogène liée sous forme de OH ou H O n'est pas définie. 
7 

Actuellement, l'identité structurale au degré de cristallisation près 

entre la tobermorite, le CSH (1) et le CSH (gel) est généralement admise 

par tous. L'hypothèse de Taylor selon laquelle les silicates de calcium 

hydratés des ciments seraient plus proches de la jennite n'a eu que peu 
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d'échos et a été rapidement abandonnée : 

lorsque trois raies apparaissent seulement sur les diffractogrammes, on peut 

les attribuer à la tobermorite,. Si ces minéraux ont été assimilés aux ar- 

giles notamment par Dzamond (1963), cette hypothèse repose uniquement sur 

une analogie morphologique et une propriété comparable à celle des vermicu- 
(11 lites . 
Cette ressemblance a amené certains auteurs, notamment ceux de l'école 

russe comme Mamelov et Belov (Pascal, 1961) à copier la structure de la to- 

bermorite sur celle des vermiculites et y voir des feuillets de silice con- 

tenant les cations dans les cavités de ce réseau. Cette trame résulterait 

de la condensation des motifs du type wollastonite, c'est-à-dire de chaînes 

à période triple" 

Cette hypothèse a été très contreversée notamment par Wilker en 1968 

(Snell, 1975) : se basant sur l'analyse d'un échantillon provenant de Crest- 

more, il a montré qu'une structure du type inosilicate était toujours pré- 

sente et qu'aucun phyllosilicate n'apparaissaient, même après un chauffage 

à 680"~. 

Nous avons essayé de construire un modèle d'une structure telle que 

la conçoit Mamelov, étant donnée l'orientation relative des tétraèdres et 

la nature des cavités qu'ils limitent, 11 a été impossible d'y inclure le 

nombre d'atomes de calcium contenu dans la maille. Seul le modèle proposé 

par Megaw et Kelsey (1956) offre la possibilité d'assembler correctement 

tous les éléments. 

Cette structure (ph. 24, 25 et 26) rend compte de la forme aplatie 

et allongée des cris taux. Cette disposition des feuillets est compatible 

avec la possibilité de contraction constatée sur certains échantillons lors 

du chauffage, Le départ des groupements OH ou H O, moins liés et n'ayant 
2 

pas un rôle essentiel dans la structure car se trouvant dans les canaux, 

permet le rapprochement des feuillets. L'espace compris entre les rides 

est encore suffisant pour contenir des atomes de calcium. 

( l) Certaines tobermorites présentent une expansion des feuillets lors 
du chauffage vers 3 5 0 " ~ ~  
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ph. 26 

Cette tobermorite (ph. 27, x 7 500) est la phase la mieux cristalli- 

sée d'une série de composés silico-calcaires. Tous ont été synthétisés à. 

partir des différents silicates contenus dans le loess. 
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Les études précédentes ont déterminé les facteurs favorisant la syn- 

thèse des silicates de calcium hydratés. Le quartz n'est jamais entièrement 

détruit et la calcite ne subit aucune transformation, ces deux élements peu- 

vent nuire aux qualités du béton. En effet, le calcaire qui ne participe en 

aucune façon à'la réaction risque de constituer un élément fragilisant, ar, 

le béton 3 base de la&ss doit présenter des propriétés au moins égales à cel- 

les des produits actuellement manufacturés pour espérer être concurrentiel, 

même si son coût est inférieur. 

V. PROPRIETES DU BETON A BASE DE LOESS 

Ces matériaux ont des utilisations variées dans la construction ; 

leurs qualités ae doivent d'être différentes, notamment en ce qui concerne 

llisolation thermique. On sacrifie une partie de celles-ci au profit de la 

résistance à la compression pour les murs porteurs. Le coefficient de con- 

ductivité X ne doit pas être le meme pour des séparations et pour des con- 

tres-cloisons. 

La conductivité est intimement liée à la densité des matériaux. Le 

contrôle de la fabrication et la connaissance de la quantité d'aluminium 

(p. 59) à ajouter au mortier avant l'autoclavage permet d'obtenir une gam- 

me variée de béton répondant à ces diverses exigences. 

1) Variation de la densité en fonction de la masse d'aluminium 

métallique 

NOUS avons étudié les variations de densité que l'on pouvait obtenir 

en faisant varier la quantité de chaux et la température de coulée. 

De telles méthodes ne permettent pas d'obtenir des matériaux de den- 

sité inférieure à 0,8. Les bétons dont la masse volumique est inférieure à 

cette valeur sont obtenus en incorporant au mortier de la poudre d'alumi- 

nium ; le dégagement d'hydrogène qui en résulte crée à l'intérieur de la 

pâte une multitude de cellules. Leur nombre est dû à la quantité et à la 

qualité de cette poudre. 

Pour établir la relation unissant cette quantité de poudre d'alumi- 

nium ajoutée au gâchis et la masse volumique du béton, plusieurs mortiers 

sont coulés dans les mêmes conditions, les proportions relatives de chaux, 

de loess, de ciment et d'eau sont rigoureusement identiques. La coulée,'et 

l'étuvage se font à la même température. Toutes les éprouvettes sont 'auto- 

clavées ensemble. 
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Après le traitement, les échantillons sont débités en éprouvettes, 

chacune d'elles est caractérisée par deux paramètres : sa masse volumique 

et sa teneur en aluminium avant l'autoclavage. 

Chaque mortier ayant une teneur en aluminium déterminée a fourni plu- 

sieurs éprouvettes de densité différente. L'application des méthodes statis- 

tique montre le crédit que l'on peut attribuer à ces mesures. 

A partir de la moyenne arithmétique et de la précision que l'on estime 

raisonnable, on évalue le nombre d'éprouvettes N au delà duquel les mesures 

sont en quantité suffisante pour être significatives (p. 18) donc reproduc- 

tibles. De même, les statistiques permettent d'établir un seuil de densité : 

moins de 1 % des échantillons réalisés dans les mêmes conditions auront une 

masse volumique supérieure à cette valeur (p. 19). 

Toutes ces valeurs mesurées et calculées sont reportées daris le ta-. 

bleau suivant (fig. 44). 

- fig. 44 - 
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Dès la confection du mortier, on peut apprécier avec une précision 

suffisante la densité moyenne et la masse volumique maximum qu'auront les 

bétons après le traitement. 

Ces valeurs ne sont déterminées que pour des teneurs en poudre d'a- 

luminium ponctuelles : 5, 6, 7, 8, 9/10 000. 

Si la densité du béton est fixée avant l'autoclavage, la teneur en 

aluminium n'est pas obligatoirement l'une des valeurs discrètes précéden- 

tes, on doit donc établir la fonction mathématique continue qui permet de 

déduire l'une de ces deux variables en connaissant l'autre. 

En appelant X la teneur en aluminium et Y la densité moyenne qui lui 

correspond, les paramètres de la fonction les mesurant sont déduites des 

valeurs suivantes : 

Le coefficient de corrélation r = 0,83 est fort. 

Les deux variables sont, on le voit, déduites l'une de l'autre grâce 

à une équation du ler degré du type Y = a - bX dont les paramètres sont : 

L'équation de la droite est donc (fig. 45) : 

Y = 0,756 - 205 X 
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Masse volumique 
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Variation de la densité en fonction de la 

teneur en  a luminium 

- fig. 45 - 
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Il est possible d'obtenir une gamme continue de béton cellulaire en 

ne faisant varier que la quantité d'aluminium des mortiers. 

Cependant, la conductivité thermique n'est pas uniquement déterminée 

par la densité, elle dépend aussi de la porosité du béton. 

Cette dernière est intimement liée à la nature des composants (Misse- 

nard, 1965). Seule la détermination du coefficient h peut nous assurer de 

la conformité de notre béton par rapport aux normes requises. 

2) Conductivité thermique 

L'aptitude qu'ont ces matériaux à s'opposer aux échanges thermiques 

réside dans leur faible densité obtenue en augmentant le volume du mortier 

par la création dans la pâte d'une structure cellulaire. 

Les très nombreux micropores qui apparaissent lors de l'autoclavage 

entre les fibrilles de tobermorite ou les microcanaux du CSH ne représen- 

tent qu'un volume négligeable par rapport à l'ensemble du béton. 

Comme pour tous les bétons légers de ce type, la porosité obtenue 

par l'emploi de poudres d'aluminium n'est pas complètement fermée. Selon 

les conditions d'utilisation, diverses quantités d'eau sont absorbées ; 

les ponts thermiques ainsi créés modifient très sensiblement le coefficient 

de transmission G (p. 4 1. 
Les travaux de Jespersen (Cormon, 1973) ont montré que les bétons 

cellulaires autoclavés ont des teneurs en eau d'équilibre variant de 4 à 

6 % de leur volume. Vu leur grande porosité (de 40 à 90 %), ces matériaux 

peuvent, dans certaines conditions extrêmes, contenir de 30 à 50 % d'eau 

en volume. 

Les mesures de Schultz (Betonwerk) effectuées dans des murs de bâti- 

mentshabités montrent que cette humidité est en étroite relation avec l'âge 

des constructions, l'orientation des murs, l'exposition aux vents et l'uti- 

lisation des pièces (salle de bain, chambres, cuisine, etc...). 

L'humidité d'équilibre, dont dépend la conductivité thermique, est 

très variable selon les conditions de mesure et l'état du béton. 

Ceci explique la grande variété des valeurs fournies par différents 

auteurs pour un même matériau. 

Afin de tenir compte de tous ces facteurs, les normes françaises re- 

commandées par les cahiers du C. S. T. B. (livraison 62, cahier 513, juin, 

1963 et les trois mises à jour successives jusqu'en 1971) donnent des va- 

leurs comprises dans un domaine relativement étendu (fig. 46). 
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- f i g .  46 - 
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La très grande majorité des mesures effectuées sur notre béton") est 

contenue dans le polygone établi par le "document technique unifié". Les 

propriétés d'isolation des bétons à base de loess, quelle qu'en soit la den- 

sité, sont donc compatibles avec les règlements officiels, 

Nous avons dit que des bétons cellulaires, étudiés dans les mêmes con- 

ditions, ont une conductivité thermique qui varie selon la nature des agré- 

gats employés pour la confection des mortiers, Pour un gâchis à base de 

pierre ponce broyée ou de scories, la conductivité thermique est plus fai- 

ble que pour le béton réalisé dans les mêmes conditions avec du sable quart- 

zeux. 

Des différences sont également appréciables si le sable employé est 

composé d'éléments cristallisés ou de silice amorphe (Missenard, 1965). 

En rapprochant les valeurs de notre béton à base de loess à celles 

de ces deux réalisations industrielles, il est possible d'envisager le com- 

portement du loess lors de la réaction silico-calcaire. 

Les coefficients h du béton cellulaire dont le mortier a été confec- 

tionné avec du loess sont proches de ceux des bétons à base de silice amor- 

phe. Il semble donc que le loess utilisé dans un béton cellulaire ait le 

comportement de la silice amorphe. L'autre propriété qui fait souvent re- 

chercher cette forme de silice est que la réaction étant beaucoup plus 

1 
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(l) Les mesures par conductimétrie ont été réalisées sur des pastilles de. 
béton cellulaire séchées à l'air. Leur masse volumique varie de 0,5 
à 0,9 Kg/cm3. 
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complète, les résistances à l'écrasement sont plus importantes. 

Une étude systématique de la résistance à la compression des bétons 

à base de loess peut nous montrer si la similitude entre ces deux agrégats 

existe également dans ce domaine. 

3) Variation de la résisrance mécanique en fonction de la densité 

La nonne française NF P 14306 relative aux "blacs en bétons cellulai- 

res autoclavés pour un mur" établit les crltères d'habilitation de ces ma- 

tériaux. Les essais doivent être réalisés sur des éprouvettes cubiques. 

Les travaux de Berthier (1963) dans le cadre des Ponts et Chaussées 

sur "l'essai de compression simple pour les roches" ont montré que les va- 

leurs obtenues pour des éprouvettes cubiques sont entachées d'une erreur 

importante. 

En désignant l'élancement comme étant le rapport de la hauteur de 

l'éprouvette sur son diamètre pour des carottes ou,pour des échantillons 

quadratiques, le rapport de la hauteur sur l'arête de la base, "la résis- 

tance à la compression diminue généralement d'une façon importante quand 

celui-ci augmente. Les variations s'atténuent à partir de l'élancement 2 

et disparaissent au delà de 3* Un élancement de 2 donne des résultats peu 

différents de la valeur assymptotique". 

En ce qui concerne les bétons, les conclusions de l'enquête RILEM en 

1957 recommandent l'abandon de l'essai AFNOR, En effet, pour un même béton 

les valeurs fournies par l'écrasement d'un cube peuvent être supérieures 

de 60 % à celles de l'éprouvette quadratique : "Les valeurs obtenues sur 

cube normalisé par l'AFNOR ne peuvent être considérées que comme valeurs 

repères, ne donnant aucune indication précise sur le comportement du ma- 

tériau dans l'ouvrage" (Berthier, 1963). 

Les dimensions de l'autoclave ne permettant pas de confectionner des 

éprouvettes quadratiques de plusieurs dizaines de cm, les essais de résïs- 

tance en compression de notre béton ont été farts sur des échantillons 

prismatiques de hauteur variant entre 4 et 5 cm, leur base carrée ayant 

en général 1,5 cm de côté.  élancement est donc voisin de 3, 

Ces dimensions sont loin d'être idéales : en effet, pour des échan- 

tillons de même densité fabriqués dans les mêmes condltlons, la résistance 

à l'écrasement ramenée à l'unité varie selon la surface des bases. 
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Le coefficient de corrélation r - 0,82 montre que ces variables sont 

déductibles 1 'une de l' autre dans une équat  on 11 néa~re. 

Pour des échantillons de telles dimensions, l e s  essais sont  peu signl- 

ficatifs. Les résistances mesurées sont pour une grande part frlbutaire non 

pas des propriétés du matérlau mais du comportement de Ya surface des éprou- 

vettes, 

Les bétons cellulaires sont part iruliiSrement suj etsaux "épauf rures", 

Lors de la descente du plateau de la presse, certaines parties situées sur 

la périphérie de l'éprouvette cassent sans que Les contraintes affectent 

l'ensemble de l'échantillon. Lorsque celui-ci est soumis à la pression du 

plateau, la surface exposée est diminuée,, 

A titre indicatif, on peut étudier ie comportement d'une éprouvette 

dont la base carrée a 1,5 cm de côté, Si une surface triangulaire de 1 cm 

de côté cède sur un soin alors que le reste de I'échanrillon n'a pas subi 

de contraintes, l'aire ainsi disparue représente : 

1 x 1 -  -- 2 
2 

0,5 cm soit 22 % de la surface or.igSnelle, 

=,a résistance à la compression en ~ ~ i c r n '  de l'échantillon est dans ce 

cas inférieure de 22 % à la valeur réelle, 
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2 
Pour une cassure de la mëme nature (0,5 cm ) sur une éprouvette dont 

2 
la base est de 25 cm , elle ne représente que : 

L'erreur sur la résistance calculée est faïbîe 

La comparalson des résultats de notre étude réalnséc avec des échan- 

tillons prismatiques de petites ta~Eles avec ceux préconisés par les normes 

concernant des éprouvettes cubiques de 5 cm d'arete est aléatoire. Nos ré- 

sultats n'ont qubne valeur relative, 

Ceux-ci concernent deux types de matériaux, 

Noiis avons vu précédemment que l'on peut faire varier la densité des 

bétons sans crées une structure ce3 lulaire par I 'emplcpl de poudre métal li- 

que, En faisant varier le volume d'eau de gâchage des mortiers, on obtient 

des produits autoclavés dont la densité varre de 0,75 à 0,90-. 

Les variations de Pa compacïté de ces mortiers plus ou moins "serrés" 

ne sont pas modifiées par le traitement, Les travaux de Po'llet (1 970) repo- 

sent sur ce principe s 11 comprime fortement un mélange de chaux et de 

loess gâché avec très peu d'eau- Apièç 1 'aufoclavage, le béton présente 
3 

une masse volumique de 1,8 Kg/dm . Les résrstances à la compression sont 

très élevées pour ce type de fabrication, e l l e s  atteignent I 000 bars par 

Sans avoir recours à de tels procédés, on obtient, en faisant varier 

la teneur en eau, des mortiers relât~vement compacts Les rés~stances à la 

compression obtenues pour ces éshantillons sont, à densité égale, nettement 

supérieures à celles de bétons ce1 lulalres, 

La relation mathématique qui unic la densité des matériaux ne conte- 

nant pas d'aluminium à la résistance mécanique est déduite des valeurs sui- 

vantes (fig, 47). 
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Le coefficient r = 0,79 indique que l a  corréia~ron e s t  for te  Les va- 

riables aléatoires X et Y sont déduites d 'une  relatron lrnéalre dont 1'é- 

quation est ( f i g ,  49,  B) : 

y = -  106,%5 -+ 254 X 

Les couples X densité et Y résistance à Ba rompressnon des éprouvet- 

tes d'environ 2 cm2 de base de béton cellulaire (dont le mortier contenait 

de l'aluminium) sont reportés dans le tableau sulvant ( f i g ,  48) : 
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Le coefficient de corrélation r = 0,86 est fort, la fonction que relie 

les deux variables est linéaire. Son équation est (fig. 49, A) : 

a 
O I I 1 1 1 I l 

- 
7 

0,4 0,s 0,e 0,7 0 ,8  0 , s  i , o  densite 
VARIATION DE LA- RESISTANCE A LA COMPRESSION 6 1  FOKCTI3N DE LA DENSITE 

- fig. 49 - 
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La grande différence de résistance mécanique pour des éprouvettes dont 

la densité est peu différente, mais située de part et d'autre de la valeur 

0,82, peut être attribuée à la texture des matériaux, 

Pour des masses volumiques supérieures à cette valeur (f ig. 49, c) , 
les éprouvettes ne contiennent pas de pores de grande dimension mais des 

micropores difficilement vrslbles, Soumis à la presse, les contraintes sont 

uniformément réparties dans toute la masse de béton, La rupture est paral- 

lèle à la direction de la contrainte, Les épaufrureç sont rares, 

La texture des échantiIlons de densité inférieure à 0,8 est différen- 

te. La multitude de pores de grandes dimensions confère à l'ensemble un 

comportement hétérogène, Les contraintes ne sont pas transmises à la tota- 

lité de l%prouvette, les discontinuités engendrées par les cellules pro- 

voquent des déviations de la direction de contrainte, Cela se traduit par 

des fractures obliques (ffg, 49, b), L'erreur sur les résistances à la com- 

pression peut atteindre 30 % de la valeur réelle. 

Plus les cellules sont grandes, plus cette tendance est accentuée 

(fig, 49, a), 

La pente de la droite doit être en réalité plus faible" On peut sup- 

poser dans ces conditions que la fonction qui relie la résistance à la com- 

pression et la densité n'est pas discontunue, le graphique étant divisé en 

plusieurs domaines à  intérieur desquels ces deux variables sont déduites 

l'une de l'autre par une fonction linéaire- Mais 11 semble que toutes les 

coordonnées de ces points appartiennent à une demi-parabole. 

Les valeurs extrêmes établies par Pollet appartiennent alors à cette 

parabole. 
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CONCLUSIONS 

La sensrbilisation de l'opinion publique à la notion d'économie dPé- 

nergie a considérablement. influencé le développement des matériaux de cons- 

truction isolants, 

Le législateur a fixé des normes de construction strictes (annexe 1) 

dès 1974. Les nouvelles méthodes de détermination de Peisolation d'un bâti- 

ment reposent sur le calcul d'un coefficient G (p, 4 ) -  La comparaison de 

pavillons de même tyie dont les matériaux de construction sont de nature 
, .' . 

différente (p, 8 à 12) montre que l'une des meilleures isolations thermi- 

ques est assuréeapar des murs réalisés avec des blocs de béton callulaire 

autoclavé, 

A - BETONS CBLLULAIRES AUTOCLAVES 

Ils sont industrleLlement fabriqués par Pfautoclavâge,de 96 à 20 heu- 

res ,à des températures comprises entre P 80 et 2208C,dPun mortier de chaux 

et de silice (chap, III, p, 55 à 63) auquel on a ajouté de la poudre d'alu- 

minium destinée à obtenir une structure cellulaire. 

Corne il s'agit de réactions entre un liquide, sa vapeur et un solide, 

elles sont favorisées par un état de dispersion très important de Pa silice, 

Les unités de production utilisent essentiellement des sables quartzeux très 

purs ; une aire spécifique élevée de ce constituant est obtenue après un 

broyage très fin : cette opération constitue un des postes les plus onéreux 

dans la réalisation des produits silico-calcaires, (p, 56) 

Nous avons montré dans cette étude que Tes composants du Zoess,par 

leunnatures et leurs dimensions,sont susceptibles d'être combinés 5 la 

chaux lors d'un traitement hydrothemal pour donner naissance à des çilica- 

tes de calcium hydratés, 

Que cette propriété soit utiliséta pour la confection d k n  béton macro- 

cellulaire, par la formation dbaiéoles dans la pâte, cu microcellulaire, 

en autoclavant le mortier de chaux et de loess sans élément générateur de 

gaz (p.58), les produits obtenus présentent des qiialités comparables à cel- 

les des fabrications industrielles : la majorité de la centaine de mesures 

de conductivité thermique concorde avec les r2glements officiels (chap. III, 

p, 183)- 

Cependant la droite de régression de la densité pas rapport à la 

résistance mécanique est pæatiqueinent confondue avec celle recommandée par 

les cahiers du Co S,  T, Bq (ehap" III, p, 188), 



BETONS CELLULAIRES AUTOCLAVES 

Or, si l'on tient compte du fait que la faxble surface des échantillons 

soumis à la presse donne des valsurs inférieures à la réalit6 et que, d'au- 

tre part, les résultats enregistrés pour des éprouvettes parallélépipédiques 

sont inférieurs à ceux obtenus pour des échantillons de même nature cubi- 

ques('), cette droite est certainement au-dessus du nrveau qu'el le occupe 

dans nos conditions d'étude. 

Si le béton à base de loess présente des propriétés semblables à ces 

produits, son coût devrait leur être rnEérieur- 11 est inutile de igduirr 

en farine un sable puisque le loess esr un matérnau prêt à l'emploi ; ses 

conditions d'exploitation sont plus favorables- 

1. LE LOESS : ETUDE PROSPECTIVE 

Cette formation éolienne très riche en quartz présente l'inconvénient 

de contenir des proportions variables d'argile* Au cours de cette étude, 

nous avons n û n t r é  (chap, III, p. 166) que ces minéraux étaient détruits 

lors du traitement hydrothermal et que leurs composants étaient intégrés 

dans les silicates de calcium hydratés, Pour des teneurs supérieures à 15 %, 

elles contribuent à la formation d'un minéral plus riche en alumrnium : 

llhydrogrossulaire. Seule la calclte du loess conscltue une charge inerte. 

Que ce soit dans le Nord ou dans toute la France, les gisements de 

loess sont très nombreux et facilement corne le montre les 

cartes établies par Sommé (1975) (fige 50 et 51). 

Le loess recouvre pratiquement tout le Nord de la France, cette cou- 

verture n'est pas uniformee Les formations les plus épaisses sont locali- 

sées dans la plaine de la Lys, une partie du Weppe, la Nervie et la zone 

méridionale du Cambrésis. 

(I) Les quelques essais comparatifs effectués sur des éprouvettes parallé- 
lépipédiques et cubiques taillées dans le même échantillon, bien qu'en 
nombre lnsuffisant pour appliquer les méthodes statistiques, montrent 
que le gain de résistance pour les cubes est de l'ordre de 25 %, 

(2) De nombreuses carrières sont d'ailleurs ouvertes ; elles ont servi ou 
sont encore utilisées pour la fabrication des brlques- Leur remise en 
exploitation ne nécessiterait qu'un investissement restreint- 
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CONCLUSIONS 

- - , A l'échelle nationale, la composition des loess varie en fonction des I 
provinces d'alimentation. Cependant, il ne s'agit que de modifications mi- I 
neures, l'ensemble des formations loessiques présentant une remarquable ho- 

mogénéité (fig. 52). Seuls des phénomènes locaux influent sur cette compo- 

sition, des modifications des teneurs en calcite ou en argile résultent 

d'altérations liées à la percolation météorique, 

Tous les loess ne sont donc pas susc.eptibles d'être utilisés indif- 

féremment~Nous avons montré (chap. III, p, 63 à 102) que leur composition 

doit satisfaire à certaines conditions : ils doivent être relativement pau- 
- - -  vres en calcite et en argile ; ceci est respecté dans les formations n'ayant 

pas subi d'importantes pédogenèses génératrices de collo?des argileux. 11 

s'agit donc de dépôts récents particulièrement protégés : c'est le cas des 

accumulations sur les versants sous le vent. 

Nous avons montré que la chaux tech. présente le meilleur rendement 

lorsqu'elle est employée dans des proportions voisines de 30 % (chap. III, 

p. 125 à 137). Compte tenu des impuretés qu'elle contient (principalement 

des calcaires incuits ou des grappiers constitués d'éléments surcuits), il 

semble que sa teneur en hydroxyde de calcium soit de 26 % du poids de mor- 

tier sec, 

Dans notre procédé de fabrication, l'hydroxyde de calcium participant 

à la réaction silico-calcaire provient de l'ajout au mortier de la chaux 

tech. D'autres méthodes peuvent être envisagées qui pourraient conduire à 

une fabrication industrielle : de nombreux loess contiennent de la calcite 

en proportion variable. La cuisson de certains d'entre eux fournit, par 

dissociation du calcaire, la quantité de chaux vive nécessaire. Après son 

extinction, tous les éléments participant à la réaction se trouvent réunis (1) 

en l'absence de charge inerte. 

Dans de telles conditions, le matériau obtenu serait pratiquement 

identique à la matière première préparée industriellement à grand frais. 

Nous avons montré, tout au long de cette étude que le loess, lors d' i'au- 

toclavage, avait un comportement proche de celui du sable broyé très fin ; 

(l) II faut ajouter que la dissociation de la calcite en chaux vive s'effec- 
tue à des températures très inférieures à 900'~ en présence de quartz. 
Elles peuvent être de l'ordre de 500 à 600'~ selon les concentrations 
du quartz (Pascal, 1963)" 



DURCISSEMENT DU BETON 

l'adaptation des divers procédés de fabrication à ce matériau pour réaliser 

des bétons cellulaires autoclavés doit être possible, C'est notamment le 

cas des mortiers confectionnés sans chaux : celle-ci est remplacée par un 

ciment Portland très riche en silicate double et triple de calcium. La pri- 

se de ce liant s'effectue en libérant de la chaux éteinte (p- 108) suscep- 

tible de se combiner à la silice pour former les silicates de calcium hy- 

draté des bétons autoclavés (p, 150 à 166), Le CPA 400, très riche en C2S 

et C S semble le mieux approprié, 
3 

Compte tenu du coût relativement bas des ciments Portland par rapport 

à la chaux, l'emploi de ce liant permettrait d'obtenir à la fois : la chaux 

destinée à composer les silicates de calcium hydratés et la tenue nécessai- 

re à la manutention des mortiers indurés, 

Cette résistance initiale est intimement liée à la structure du mor- 

tier, Plus la densité sera faible plus les risques de fractures seront im- 

portants. Nous avons déterminé les proportions relatives des constituants, 

la température de coulée et la teneur en eau assurant les meilleures résis- 

tances (p. 127 à 145) dans des conditions déterminées de traitement. La 

nature de celui-ci est également un facteur prépondérant, 

B - DURCISSEMENT DU BETON 

Celui-ci est en relation étroite avec la durée du traitement. 

Nous avons montré (p, 188) qu'en traitant le mélange de chaux et de 

loess dans des conditions considérées comme limite (10 bars pendant 10 heu- 

res), le béton obtenu présente des propriétés tout à fait compatibles avec 

les normes actuellement en vigueur, 

Les procédés industriels ont cependant recours à des traitements plus 

énergiques : l'application de ces méthodes au mortier de loess devrait con- 

duire à des bétons plus résistants. 

La détermination des processus de formation des silicates de calcium 

hydratés nous permet de connaître les facteurs influençant la réaction si- 

lico-calcaire, 

Nous avons vu que la formation de la tobermorite et du CSH peut être 

considérée comme le résultat de la précipitation d'un sel d'acide faible 

et d'une base forte en solution (p, 168)- La solubilité de la chaux étant 

très supérieure à celle du quartz, c'est la mise en solution de la silice 

qu' il faut favoriser, 

Les travaux de Morey (1962) montrent que, pour des températures de 

200°c, la pression n'influe pas sur la solubilité du quartz (fig. 53), 
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DURCISSEMENT DU BETON 

Ce n'est qu'à partir d'une température supérieure à 250Cc que les courbes 

se différencient nettement : à la pression de vapeur d'eau saturante, la 

solubilité du quartz est maxim.ale aux environs de la température critique 

de l'eau ; au delà, le passage en solution est fortement diminué. 

A des pressions de l'ordre de 1 000 bars, ce maximum est loin d'être 

atteint, la mise en solution de la silice continue de cro2tre" 

L'un des procédés facilitant le passage en solution du quartz et donc 

favorisant la précipitation en plus grande quantité des composés silico- 

calcaires consiste à augmenter la température de l'autoclavage. 

Cette méthode est cependant très coûteuse en énergle et en matériel 

aux environs de 300"~. 

Le procédé le mleux approprié semble donc résider en une faible élé- 

vation de la température compatible avec la qualité du matériel de fabri- 

cation et une augrnentatïon de la durée du traitement : comme nous l'avons 

supposé (p, 166), cette méthode accélèrera la transformation du CSH en to- 

bermorite, et dans le cas d h n  surdosage en chaux, mettra à contribution 

une plus grande quantité de quartz (corne le montre les photos 17 et 23, 

toutes les surfaces du quartz ne sont pas recouvertes par le CSH : une 

quantité non négligeable demeure donc susceptible d'être mise en solution). 

L'augmentation de la température entraîne la synthèse des silicates 

de calcium hydratés ; son action ne semble pas provoquer de bouleversements 

profonds dans la nature des produits silico-calcalres, Les travaux d'hssar- 

son (1956) montrent que la phase de basse température (synthétisée à des 

températures < 220'~) : la tobermomrite possède un rapport CfS de 0,67, le 

minéral synthétisé à haute température (supérieur à 220"~) est proche de 

la gyrolite dont le rapport C/S est de 0,66* L'augmentation des résistan- 

ces à l'écrasement semble provenir d'une augmentation de la quantité du 

liant et non de la formation d'une phase plus riche en sillce : le liant 

ainsi créé est plus important et plus homogSne, 

Ceci est conforme à la théorie de Le Chatelier selon laquelle les pré- 

cipités hydratés sont peu solubles : il n'y a pas de remobîlisation du mi- 

néral, dès que celui-ci est apparu, pour donner naissance à un autre com- 

posé. 

A cette méthode physique, on peut adjoindre un procédé chimique des- 

tiné à faciliter la mise en solution de la silice : bien qu'aucun auteur 

n'ait pu préciser leurs actions, tous s'accordent à reconnaître l'effet 

catalyseur qu'ont les halogénures alcalins, 



Ce sont essentiellement leurs propriétés d'isolants thermique et leur 

faible poids qui ont permis et permettront encore l'essor des bétons cellu- 

laires autoclavés en France, notamment à cause des restrictions d'énergie, 

Ils constituent l'un des matériaux les plus isolants actuellement comer- 

cialisés pour la construction (20 cm de béton cellulaire autoclavé corres- 

pondent à 40 cm de briques creuses, 50 em de blocs graviers isothermes, 

75 cm de briques pleines ou encore 120 cm de béton ou de pierre de taille), 

Cependant et bien que ces matériaux permettent d'obtenir des surfaces 

construites d'un coût inférieur à celles réalisges avec des éléments tra- 

ditionnels (INFORMAT, no 138, octobre 1978), certains postes de fabrication 

se révèlent encore trop onéreux o en effet les procédés actuels nécessitent 

presqu'exclusivement des sables quartzeux très purs. Les incidences écono- 

miques sont de deux ordres : 

- les gisements très localisés confèrent aux unités de produc- 
tion une implantation déterminée ; 

- ces sables ne peuvent être directement employés pour la con- 
fection des mortiers : ils doivent subir un broyage très long 

destiné à augmenter les surfaces exposées à l'action de la 

vapeur d'eau lors de lPautoclavage (le rendement des broyeurs 

à boulets utilisés varie selon les estimations de 2 à 20 2 ) .  

Nous avons montré, au cours de cette étude, que le loess présente 

toutes les conditions requises pour être employé directement dans la fabri- 

cation de bétons cellulaires autoclavés de ce type, Ils répondent pour une 

grande part aux exigences économiques et techniques : 

- ces dépôts de couverture sont facilement explortables et lar- 
gement répartis sur l'ensemble du territoire, N'étant plus 

subordonnées à la proximité de gisements épars, des unités 

de production moyennes peuvent ainsi être implantées près 

des centres d'utilisation ; 

- le loess se présente comme un matériau pulvérulent, essen- 
tiellement composé de fines particules de quartz : il ne né- 

cessite pas de broyage, seule une installation légère desti- 

née à homogénéfser le mortier est nécessaire ; 

- nous avons également montré que les éléments argileux qu'il 
contient ne constituent pas une gêne : lors de l'autoclavage, 

ils sont entièrement détruits et leurs composants sont inté- 

grés dans les minéraux synthétisés ; 



- malgré la charge inerte que représente la calcite, la déter- 
mination des facteurs influençant la réaction sllico-calcaire 

a permis de confectionner des bétons cellulaires dont les qua- 

lités sont comparables à celles des fabrications industrielles 

présentes ; 

- le traitement qui a été appliqué est beaucoup moins sévère : 
il n'a duré que 10 heures à 1 8 0 " ~  : toute prolongation de 

l'autoclavage permettrait d'améliorer encore 1-a résistance 

à 1 'écrasement, 

Par ailleurs, la calcite peut fournir l'apport de chaux indispensable 

à la formation des composés silico-calcaires par cuisson de loess contenant 

les teneurs en calcaire appropriées : la température de dissociation du car- 

bonate est notablement abaissée par la présence de quartz, l'extinction de 

l'oxyde de calcium lors du gâchage amènera ce mortier de chaux et de silice 

à la température requise pour la coulée. Seule la poudre d'aluminium desti- 

née à obtenir une structure cellulaire sera à ajouter. 
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Les constructions qui feront I'ohjct d'une déclaration d'ache. 
vement tlc trav;iiix postkrieure a la date du 31 dkcenibre 1978 
devront 6ii.e coiilorti~cs aux prrscriptions du pri'sent (1Crrct et 
ce, quelle qae soit la date de la deinande de pcrniis de construire 
ou de la déciaration préalable de travaux. 

Art. 4. - Le ministre d'Etat. ministre de  l 'aménageiiie~t du 
territoire, de I'équipeiiicnt c t  cles traiisports, le ministre de 
I'iiitcrieur, le niini.itre des affaires culturelles et  de I'eiiviron- 
nenient, le rniilistre de l'indiistrie, du commerce et  de l'artisanat, 
le ministre (le la santé piibliqiie et de la séciiritc sociale, le secré- 
taire d'Etat auprès du Prcmicr ministre, cliaïgé des départemeiiis 
e t  territoires d'outre-mer, le secrbtaire d'Etat auprès dii ii;inistre 
de l'aniénageinent du territoire. de l'bquipcmeiit e t  d r s  trans- 
ports, chargé dit logement, et ie secrétaire d'Etat auprés du 
ministre des affaires ctilturelles et de I'environneinent. charge 
de l'environnement, sont chargés, chacun en ce qui le concerne, 
de l'exécution dii présent (1Ccret. qui sera publié au  Jouriial 
officiel de la Rkpublique francaise. 

Fai t  à Paris, le 10 avril 1974. PIERRE MESSXIER. 

Par le Premier ministre : 
Le m,i?iistre d'otat, niiiiistre de l'ainéhogement 

du territoire, de I'iqiiipe~~ieizt et des transports, 
OLIVIER CC'ICHARD. 

Le ministre de l'intérieur, 
JACQUES CHIRAC. 

Le ministre des affaires cult~trelles et de I'environnen~ent, 
ALAIN PEYREFITTE. 

Le ministre de l'industrie, du commerce et de l'artisanat, 
YVES CUENA. 

MINISTERE DE L'AMENAGEMENT DU TERRITOIRE, 
DE L'EQUIPEMENT ET DES TRANSPORTS 

D&cret n" 74.306 du 10 avril 1974 modifiant Ir décret nu 69-596 
du  14 juin 1969 fixant les règles générales de construction 
der bâtiments d'habitation. 

Le Premier ministre. 
Sur le rapport tlu ministre d'Etat. ministre de l'aménagement 

du territoire, de I'cquipement et des transports, du niinistre de 
l'intérieur. du ministre des affaires ctilturelles et  de I'environne- 
ment. du ministre de l'industrie. du commerce et de I'artisanat 
tt  du ministre de la santé publique et de  la sécurité sociale, 

Vu le code de l'urbanisme et d e  I'habitation, e t  notamment son 
irticle 92 ; 

Vu le code de l'urbanisme. notaniment son livre IV ; 
Vu l'avis du coinité consultatif de l'utilisation de l'énergie du - 

3 février 1974 ; 
Le Conseil d'Etat {section des travaux publics) entendu, 

Dkcrète : 
Art. 1". - L'article 6 du dbcret n' 69-596 du 14 juin 1969 est 

abrogé e t  remplacé par les dispositions suivantes : 

Article 6. 
Les équipements et caractéristiques des batiments d'habitation 

doivent permettre de mairitenir au-dessus de 18 "C la tempcrature 
intérieure résultante au centre des pièces. 

Cette tenipérature doit pouvoir Otre obtenue moyennant une 
iépense d'énergie aussi réduite qtie possible ; a cet effet : 

Le coefficient voluniique de deperditions thermiques doit ê t re  
égal ou inférieur a une valeur fisée par l'arreté visé 
ci-dessous ; 

Les équipements de chauffage de  tous les btitiments, à I'excep- 
tion de certains appareils individuels dont la conception 
l'interdit, doivent comporter un (lispositif de réglage auto- 
matique de température. 

Un arrêté conjoint d u  ministre d'Etat. ministre dé l'aménage- 
ment du territoire. de I'kquipernent et des transports. dii niinistre 
l e  I'intbriei~r, du ministre des affaires cultiirelles et de l'en,.. . iron- 
nement, ciii ministre de l'iridustrie. du comi1:erce et dc l'artisanat 
et du  ministre dc la san?C pub:icliie e t  de ;a sccurité sociale 
précisera les modalités d'application du présent article. 

Art. 2. - Les dispositions du présent décret ne sont pas appli- 
:ables aux départements d'outre-mer. 

Art. 3. -- Les dispositions dit prcsent dicret  sont applicables 
aux projets de  couistiuction a'ant fait 1'ob)rt. soit d'une demande 
i e  permis de construire ou d e  prorogation de perinii de construire. 
soit d'une di.clniation prGalable de travaux au sciis de i'ar- 
tiele L. 470-3 d u  code de l'urbanisme, après la publication de 
;'arrêté vis6 a !'ar,ticle lm'. 

Le ministre de la santé publique et de la sécurité sociale, 
MICHEL PONIATO\VSKI. 

Le secrétaire d'Etat auprès du Premier ntinistre, 
chargé des departenients e t  territoires d'outre-mer, 

JOSEPH COMITI. 

Le secrétaire d'Etat auprès dic ministre de I'amé- 
nagelnent dit territoire. de l'éqttipcment et  des 
transports. chargé du logement, 

CtIRlSTIAN BONNET. 

Le secrétaire d'Etat aupres di& ntinistre des affaires 
cult1tre1Ie.s e t  de l'environnetne7rt, c h ~ y é  d e  1'elit.r- 
ronnement, 

PAUL DIJOUD. 

Isolation thermique et réglage automatique 
des installations de chauffage dans les bîtiments d'habitation. 

Le ministre d'Etat. ministre de l'aménagement du territoire, de 
I'équipement et des transports, le ministre dc I'intérieur, le ministre 
de l'iiidustrie, du commerce et de l'artisanat, le ministre de Ir 
santé publique et de la sécurité sociale. le secrétaire d'Etat auprès 
du ministre de l'aménagement du territoire. de l'équipement et des 
transports, chargé du logement, et le secrétaire d'Etat auprès du 
ministre des affaires culturelles et de l'environnement, chargé de 
l'environnement, 

Vu le code de l'urbanisme, notamment le titre III du livre IV; 
Vu le décret n" 69.596 du 14 juin 1969 fixant les règles genkrales 

de coiistruction des bàtiinents d'habitation visés à l'article 92 du 
code de l'urbanisme et de l'habitation, et notamment son article 6, 

Arrêtent : 
Art. le*. - La caractéristique d'isolation des locaux d'habitation 

prise en considération dans le présent arrêté est le coefficient 
volumique de déperditions thermiques, appelé coefficient G ainsi 
défini : 

Le coefficient C d'un logement est égal aux déperditions ther- 
micll<es de ce logement pour un degré d'écart de température entre 
l'intérieur et l'extériei~r, divi.+es par son voliime habitable, tel qu'il 
est défini à l'article 4 dii décret susvisé. 11 est exprimé e n  watts 
par mètre cube et par degré ccisius. 

Les locaiix destines à la vie professionnelle, lorsque celle-ci s'exerce 
au moins partiellement dans le même ensemble de pièces que la 
vie familiale, sont considérés comme partie intégrante du logement. 

En cc qui concerne les locaux d'habitation autres que les loge- 
ments, chaque local, s'il s'agit d'un local isolé tel qu'un local col- 
lectif residentiel, ou chaque ensemble de locaux, s'il s'agit- de locaux 
formanl une entité lelie qu'un foyer de ;eunes travai1leiir:i oii un 
foyer pour personnes figées, est assimilé à un logement auquel 
s'applique Id dt;fiiiilion di1 coefficient G donnée ci-dessus. Dans la 
suite du présent arrett le terme . logement désigne indifférem- 
ment soit un logement. soit un local isole ou un ensemble de  locaux 
assimile à un logement. 
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Le crlviil du coefficient G d'un 1o;:ement se fait en comptant 

d'iirie part les dfiperdiliaiis par traiisniission à travers les parois en  
contact a\.rc I'extériecir. les vides sanitaires. le sol e t  les locaux non 
cliat1Il6i. d'autre part les dlperditions par renouvellement d'air, les 
coriveniions sui\.iintes étant atloplées : 

1" La temp6ra:iire est unifornie dans toutes les piéces coiistituant 
le  volume Iiahiiü!>le du logeni~iit ainsi que dans celles des logements 
adjacen:~. En ce qui concerne les autres locaux adjacents: 

Ceux qui. d'aprks leur  destiiirtiori. sont normalement chauffés 
dans des conditions analogues ou supérieures à celles des loge- 
ments, sont considt'rés comme étant à la température des 
logrinents ; 

Les aiilres sont considbrés comnie lion chauffés. 
2" Lei clfiperditions par traiismission à travers les parois sont 

calculcies a partir des caractéristiques therniiques moyennes des 
maleriaux en miivre e t  en  tenant compte des ponts theriiiiqiizs, de  
la protection des vitrages, de l'exposition au vent e t  de la présence 
d'éléments chauffants en  parois. 

3" Ides déperditions par renouvellement d'air sont calculées 1 
partir  du renouvellemeiit moyen du à l'équipement de ventilation. 
compli.lé par le renouvellement supplémentaire éventuel lié à la 
p'ermeabiliié des fafades et  B l'exposition au vent. Si le renouvelle- 
ment inoyen dû a I'Cquipement de ventilation est inférieur à une 
fois par heure le volume liabitable des pitces principales, c'est cette 
dernière valeur qui  est prise e n  considération dans le calcul. 

4" II est tenu compte de la chaleur récupérée ou transférée par 
des équipements tels qu'échangeurs de chaleur et pompes à chaleur. 

Art. 2. - L'ensemble du territoire métropolitain est divisé e n  
trols zones cliniatiques, A, B et C, conformément au  tahleau annexé 
au présent arrété. 

Les logements sont répartis en sept classes d'après les critères 
ruivants : 

1" L.e fait qu'ils sont independants ou non. Cn logement est dit  
indépendant s'il n'est lié 3 aucun autre logement si ce n'est par un 
ou des locaux non chauffés ou considérés comme tels (compte tenu 
d e  la eonventian définie a l'article 1"' ci-dessus). ou par une ou des 
parois mitoyennes, c'est-à-dire dont les deux faces donnent sur des 
pièces entrant dans le volume habitable. de moins de  quinze mètres 
carrés ; 

2 Le rapport à la surface habitable de la surface des parois 
horizontalts ou en pente, en contact avec l'estérieur. un vide sani- 
taire, le sol ou Lin local non chauffé (ou considéré comnie tel, compte 
tenu de la convention définie 'à l'article l " r  ci-dessus). La surface de 
ces parois est calculée comme la surface habitable définie à I'ar- 
ticle 2 du décret n" 69-396 du 14 juin 1969, les parois e n  pente 
n'&tant comptées que pour leur projection horizontale; 

Se Leur volume habitable. 
Cette répariition reste valable pour les locaux ou ensemble des 

locaux assimilés à des logements au sens donné à l'article 1" du  
preàent arrétC. Le logement auquel est  assimile un ensemble de  
locaux est toiijours considéré comine non Indépendant. 

Les sept classes de logement sont ainsi définies : 

1 Indépendant. 1 Indifférente. 1 Infërieur P 150 ma. 

Ci4SSiS , ' Y 
, da loaorn@nt. 

1 
VALEUQ DU RAPPORT 

défini au ~ a r a p r a d i 6  2' ' VOLUME HAL11TAM.t 
CI-dessus. i 

111 / Indépendant. 1 Indifférente. Supérieur ou égal / P 300 m*. 

II 

I Non indépendant Supérieure i 1.75. / Supérieur ou égal 
1 150 ma. 

Indépendant. 

Non indépendant 

IV 

Indifférente. 

V 

Non independant I Inférieure Indifférent. 
ou égale à 0.25. 

I 

Supérieur ou égal 
à 150 m.. 

Inférieur P 300 ma. 

Son  indépendant 

Non indépendant Supérieure i A 0.75 Indifférent, 
e t  inférieure ou 
&ale 5 1,25. 

VI 
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Art. 3. - Le coefficient G d'lin logement lie doit pas dbpasser 
la valeur indiquée dans le tableau ci-dessous pour sa classe et 
la zone climatique ou il est construit: 

------- - --.. 
1 D*NS UNE PRiMl&Ri W A X  1 DANS UNE DEUXILME M L E  

CLASSES 1 

Supérieure P 1,71. , Inférieur a 150 m8. 

Supirieure 1 1.25 1 Indifférent. 
e t  inférieure ou 
égale P 1.75. 1 

La définition des phases est donnée à l'article 6 ci-après. 

Art. 4. - Dans une premitlre phase les installations de chauffage 
doivent comporter au moins les dispositifs de réglage automatique 
suivants : 

En cas de chauffage collectif, un dispositif par  bâtiment, réglant 
la fourniture de chaleur en fonction de la tempbrature extérieure ; 

En cas de chauffage individuel, un dispositif par logement ou 
par piéce, réglant la fourniture de chaleur e n  fonction soit de 
la température extérieure. soit de la température intérieure. Ces 
prescriptions ne sont pas applicables aux générateurs individuels 
dont le principe de fonctionnement n'autorise que le réglage manuel; 

En cas de chauffage mixte. pour la partie collective. uri dispositif 
tel que défini cidessus pour le chauffage collectif et, pour la partie 
individuelle, un dispositif par logement ou par pièce. réglant la 
fournilure de chaleur en  fonction de la température intérieure. 

Dans une deuxieme phase, les prescriptions précédentes restent 
valables, mais dans le cas de chauffage exclusivemei?t collectif, 
l'installation doit comporter des dispositifs complémentaires par 
pièce, par logement ou par partie de bâtiment ayant pour objet 
d'éviter automatiquement que la fourniture de  chaleur n'excède les 
besoins, compte tenu en particulier des influences autres que celle 
de la température extérieure. 

La définition dcs phases est donnée P l'article 6 ci-après. 
Art. 5. - Dans le cas de surélévations ou d'additions à des 

batiments eristants. seules les dispositions concernant le coefficient G 
définies aux articles 1.' à 3 du présent arrêté sont applicables et 
elles ne le sont qu'à ces additions ou surélévations. 

Art. 6. - Les dispositions du présent arrêté sont applicables à 
toutes les constructions ayant fait l'objet d'une demande de  permis 
de construire, d'une demande de prorogation de permis de  construire. 

Non indépendant 1 Supérieure. 1 0.25 

I et inft'rieure ou 
égale a 0.75. 

ou d'une declaration préalable de-travaux au sen; de  l'article L. 470-3 
du code de l'urbanisme, à compter des dates suivantes : 

Le ler n,ai 1974 en ce qui concerne les prescriptions fixées pou? 
la première phase aux articles 3 et 4 ci-dessus ; 

Le 1" juillet 1975 en ce qui concerne les prescriptions fixées 
Pour la deuxième   hase aux articles 3 et 1 ci-dessus. 

Indifférent. 

De plus, toutes les constructions qui feront l'objet d'une d6cla- 
ration d'achèvement de travaux au sens del 'art icle R. 460-1 du code 
de l'urbanisme postérieure à la date du 31  décembre 1978 devront 
etre confornies aux prescriptions fixées pour la deuxième phase 
aux articles 3 et 4 cidessus. et  ce, quelle que soit la date de  la 
demande de permis de  construire ou de la déclaration préalable de 
travaux. 

Art. 7. - Le direcleur de la construction est chargé de l'exécution 
du  présent arrêté, qui sera publié au iouînal officiel de  la Répu- 
blique française. 

Fait P Paris, le 10 avril 1974. 

La niirtistre d'Etat, niiriist~e de l'atné~iager~ierit 
dri territoire, de l'équiperne~it et  des trarispo~tr, 

OLIVIER GUICHARD. 
Le niinistre de I'iritérieur, 

JAC4lV-J CHIRAC. 

.Le ministre de l'industrie, du commerce et de l'artisariat, 
YVES GUENA. 

Le mitiistte de h santé piibliqite et de la sécuritk socfale, 
MICHEL PONIATOWSKI. 

Le çeeretaire d'Etat a!cprès du ministre de  l 'ai~ié~tagc rlier;t 
du tmritoire, d r  l'équiperrient et  des transports, cli~t'S@ 
du  logeme~i t ,  

Ctl.91STlAN BONNET. 

Le secrétaire d'Etnt nupr8s dit ministre des affaires 
culturelles et de I'e)ii~irofciie?~rent, charge de  
l'enciroit~iritient, 

PAUL DJJOCD. 
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(1)  dont 59 <i'dIL<~iiciits ;ii'iiiEs. 
(2)  dont 35 <l'<'lCiiieiits ariiii.~. 
( 5 )  dont 15 0,; (l'~l6iiieiits ari1ii.s. 
( 4 )  dont 17 O(, d'6ldiiiriits ariiiCs. 

- Productions des priricipaux fabricants européens 
de  bétons cellulaires autoclavés. 

:3( O O00 
.~.ii) ooo 1 300 ooo 
su O 0 0  

3 1 O00 000 
so ooo 

300 oiio 1 + 1 (') c;o!l ooo 
..)O (.)O0 
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- Scli61iia dircctciir du fonctionncineiit d'iiric usine 
de  béton celliilaire. (iloc. « Sipores !,.) 
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d 

i n ,  

1 9 - 5 2  

3.08 

ioo 

d 

111, 

11.3 

so 

m. CuKa :a 1.~411 lwtm n i  m. 
Cutall 111, D i f f r i c t a e t c r  
M. P r t v i t e  C a u n i c 8 t t o n .  TakahaShi. CovCrnentil Indus 

Reseirch l n r t . .  Ikeda. Or ik i ,  J i p i n  (1967) 

Sm û r t h o r h d i c .  50. C222, (20) 
a. 11.27 b 7.35 .. 22.74 A 1.513 C 3.094 
a u T fi 2.576 
Rd Ib id .  

"lbe al1 d i i n s i o n %  nn obt i ined with i help  of i 
S i n t I e  cryst.1 e l e c t m n  d i f f r a c t i o n  p a t t e r n ,  Sn beinr  
 US^ a s  i m f i n n c r  of t h e  r i v e  Iennth. 
P n p i n d  by K. IWO. Osiki Packin8 ufg coiipiny. Osiki.  
by t h e  autocl ive  w t h o d  it 175'~. C h m i c i l  i n c l y s i s :  
i ~ i t i n i  l o s s  15 .2n.  Si02 45.68%. AI2O1 2,OOS. 
Fe203 0.11%. C.0 36.24t.  Me0 0.53s. 

11.8 

45 

III. 
80 
4 

25 
6 

100 
65 
40 

10 
12 
10 
8 

14 

16 
10 
20 
40 
6 

d A  
1 . 3  
5 . 6 7  
5.411 
7 
3'64 

:::; 
3.08 
2'98 
"O2 
2.738 
2.326 
2.454 
2.297 
2.264 
2.146 
2.080 
2.001 
1.842 
1.822 

Ci5Si5A1(OH)Olr5H20 

C i l c l i p  A l u i n u i  S i l i c i t e  Hydrate (Alruinip T o b e n a n t c )  

Rad CuKm A 1.5418 Zi lrcr  N i  Dia 
CUI off I I ,  ~ f f r i s t - t e r  
Rcf p i l v i t i  C O I I I I ~ c i t i c a s ,  T . L . h u h i ,  Govenuent i l  

I n d u r t r i i l  R . s c u d i  I n s t i t u t e .  O.&.. (1967) 

s u  
' 

Sys b n o c l i n i c  
i o  11.25 bo 7.Y C O  23.5 A  1.533 < 5 202 

90' f i  90 y 91.6' 7 4 DX 21497 
Rcf Ibid.. 

( 0  n w P  * Y  si P 
2V mP Color 
Re f 

, 

.nie -11 di-sions rsn 0btiine.i with t h e  h t l ~  of . 
s i n g l e  c r y s t i l  e l e c t r m  d i f f r a c t i o n  pat tern ,  Sn b d n s  
used u i n f e n n c e  of t h e  wive-longth. 
P n p i n d  by K. Kubo. Osiki  Picking Wfg. Caipiny. Ltd., 
Osiki.  by t h e  i u t o c l i r a  r t h o d  it 175.C. 

2.98 

6s 

3.00 

45 

3.09 

100 

u 
002 
200 
201 
006 

02: 
400'207 

402 
0 4  
027 
209 
406 
425 

228.029 
425,408 
040,427 

603 

11.8 

45 

P O l l  T 1 
B 

11.3 

80 

d A  

1 . 8  
8 
5.50 
3 . 6  
3.09 

::::: 
2.529 
2.442 
2.519 
2.288 
2.153 
2.102 
2.014 
1.148 
1.826 
1.728 
1.675 
1.631 
1.546 

Ci5(OH)2Si6016*U120 

m e i m  w r o x i ~  siiiut. wirt. (robenior i ta )  

a b  
1.795 
1 38 
1:a75 
1.627 
1'571 

1.541 
1.510 
1.440 
'"12 
1.399 
1.375 
l.216 
1.263 
1.219 
1.194 

1.115 

1 Ii  

45 
db 

25 
6b 

100 

:: 
6 
4 

IO 
10 
0 

10 
8 

30 
6 
2 

20 
6 

16 

h k l  

on2 
200 
O 
021 

220.120 

104 
027 

ME 
209.420+ 
423.029 

221 
101,azs 
040.02fi 
805,042 

620 
824,245 

440 

n 
q2 
4 

20 
10 

8 
2 
6 

4 
2 
2 
4 
2 

4 

1/11 

2 
6 
6 
6 
8 

2 

d  4 

1.459 
1.445 
1.419 
1.408 
1 370 

1 2 9 1  
1.261 

MI 
OZU 
605 

620.429 
607,245 
40U'02U 
440,048 

609 
628.249 

'O2 

4 2 U  
207.6OLI 

645 
647,827 

262 

840 

hkl 

DIU 
621,4014 

~ 2 1 5  
8oiT 

i 4 1 . g ~ ~  

8 2 T  
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